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Thuốc hoả thuật là hỗn hợp cơ học của các chất làm 
những chức năng khác nhau như: chất cháy, chất oxy hoá, 
chất kết dính. Ngoài ra, còn có các chất dùng để tạo ra các 
hiệu ứng đặc biệt, đặc trưng cho thành phần hoặc phương 
tiện đó như: tín hiệu, vạch đường, chất tạo ra âm thanh, 
ánh sáng, chất tạo khói, màu ngọn lửa… và các chất phụ 
gia khác[1, 2]. 

Trong số đó, thuốc hỏa thuật cháy chậm được quan 
tâm nghiên cứu nhiều để sử dụng trong các loại hoả cụ. 
Đối với các sản phẩm này, thuốc hoả thuật cần có tốc độ 
cháy ổn định trong khoảng nhiệt độ và áp suất sử dụng.

Các yêu cầu đối với thành phẩn hoả thuật của thuốc hỏa 
thuật cháy chậm[4]:

- Độ tinh khiết cao; rẻ tiền, dễ kiếm; ít hút ẩm.

- An toàn trong quá trình gia công, chế tạo, sử dụng. 
- Tốc độ cháy ổn định trong khoảng nhiệt độ và áp suất 

sử dụng.
- Hỗn hợp phải tương thích với các thành phần khác; ít 

tương tác vật lý với vật liệu hỏa cụ.
- Ổn định lâu dài trong thời gian bảo quản và sử dụng. 
Thuốc hoả thuật sử dụng trong ngòi cao xạ 37mm, 

57mm trước đây là MK-37-VN, MC-2-VN. Chúng có tốc 
độ cháy (2,0÷4,0 mm/s), khi sử dụng chưa hoàn toàn tin 
cậy trong việc mồi cháy thuốc tăng lửa trên vòng tự huỷ 
và bị suy giảm chất lượng nhanh theo thời gian. Điều đó 
cho thấy cần nghiên cứu cải tiến, chế tạo thuốc hoả thuật 
cháy chậm cho ngòi cao xạ 37mm, 57mm có khả năng 
bắt cháy tốt, ổn định lâu dài trong suốt quá trình bảo quản 
và sử dụng. 

NGHIÊN CỨU CẢI TIẾN THUỐC HOẢ THUẬT CC-37, CC-57  
CHO NGÒI ĐẠN CAO XẠ 37mm, 57mm

BÙI ĐÌNH PHONG1, HOÀNG THỊ CHUNG*, PHẠM VĂN TÚ1,  
ĐÀO VĂN CƯƠNG1, NGUYỄN HUYỀN NGA1, TRẦN ĐÌNH TUÂN1

1. Viện Thuốc phóng Thuốc nổ/ Tổng cục CNQP
*Đại học Mỏ - Địa chất

SUMMARY:
RESEARCH TO RENEW THE CC-37, CC-57 PYROTECHNIC DELAY 

FOR THE FUZE OF ANTI-AIRCRAFT GUN 37mm, 57mm 

Based on the pyrotechnic delay MK-37-VN, MC-2-VN, the research team has adjusted the single 
ingredient, the particle size of the material to achieve a burning speed equivalent to the two old 
pyrotechnic compositions from (2.0÷4.0) mm/s. The advantages of CC-37, CC-57 pyrotechnic delay 
are stable flammability with higher combustion heat, stable operation, and the burning velocities is 
not affected by the harsh effects of the environment and the shots. CC-37, CC-57 pyrotechnic delay 
can be applied in the NCX-37, NCX-57 fuze. 

Keywords: Pyrotechnic retardants, CC-37, CC-57. 

I. MỞ ĐẦU

II. THỰC NGHIỆM
2.1. Vật tư, hóa chất
Các vật tư, hóa chất dùng cho nghiên cứu gồm: 
- Bari cromat (BaCrO4), xuất xứ Việt Nam, hàm lượng ≥ 

99,0%, kích thước hạt 3÷10μm;
- Chì cromat (PbCrO4), xuất xứ Việt Nam, hàm lượng ≥ 

99,0%, kích thước hạt 3÷10μm;
- Kali peclorat (KClO4), Ấn Độ, hàm lượng ≥ 99,0%, kích 

thước hạt 19÷25μm;

- Antimon sunfua (Sb2S3), Ấn Độ, hàm lượng ≥ 99,0%, 
cỡ hạt ≤ 100μm;

- Nitroxenlulozo (NC), Việt Nam, hàm lượng N 11,8 ÷ 12,5%.
- Thuốc hỏa thuật: CS-1K, B-11-VN (Việt Nam).

2.2. Phương pháp nghiên cứu 
- Nghiên cứu, tính toán, thiết kế đơn thành phần: Dựa 

trên các tài liệu tham khảo, các tính toán trên phần mềm 
REAL và phân tích, thử nghiệm thực tế. 
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- Chế tạo mẫu: thuốc hoả thuật cháy chậm CC-37, CC-57 
được chế tạo theo tiến trình công nghệ cho trong Hình 2.1.

Hình 2.1. Sơ đồ chế tạo mẫu thuốc hỏa thuật

- Đo tốc độ cháy: Mẫu được nén ép trong ống chuẩn 
Ф (3,5 x 20)mm với công nghệ: 500mg CC-37 + 60mg 
CS-1K, áp suất nén 100 kg/cm2, thời gian lưu áp (5 ÷ 7)s. 

Tốc độ cháy được đo theo phương pháp đo tốc độ cháy đã 
được Viện TPTN phê duyệt. Phép thử này lặp lại tương tự 
với thuốc hoả thuật cháy chậm CC-57.

Hình 2.2. Sơ đồ nguyên lý gá đo thời gian thuốc cháy chậm  
1. Ống chuẩn Ф (3,5 x 20)mm; 2. Thân trong; 3. Nắp chắn; 
4. Kim hỏa; 5. Thân ngoài; 6. Hạt lửa MG-8; 7. Đệm cao su;  

8. Đai ốc; 9. Thanh truyền

- Đo đạc các thông số hóa lý xạ thuật:
+ Nhiệt lượng cháy: Xác định theo TCVN/QS 889:2019
+ Thể tích sinh khí và nhiệt độ bùng cháy: Xác định 

theo TCVN/QS 1124:2019.

III. KẾT QUẢ THỰC NGHIỆM

3.1. Tính toán, thiết kế đơn thành phần 
thuốc hỏa thuật

Nhóm nghiên cứu đã tính toán trên phần mềm REAL 
phiên bản 3.5, phần mềm tính toán trạng thái cân bằng 
của hệ thống nhiệt động học không đồng nhất đa thành 
phần ở nhiệt độ cao. Chương trình cho phép xác định cân 
bằng oxy và sản phẩm cháy định hướng của đơn thuốc 
hoả thuật trong điều kiện tiêu chuẩn không có sự mất mát 
nhiệt. Nhóm đề tài lựa chọn hệ trên nền hệ cũ của thuốc 
MK-37-VN và MC-2-VN (BaCrO4/Sb2S3/KClO4) có ưu điểm 
là tốc độ cháy không gia tốc lớn bởi áp suất và tốc độ quay 

của đạn để nghiên cứu, chế tạo mác thuốc mới với yêu cầu 
đặt ra có tốc độ cháy (2,0 ÷ 4,0)mm/s và cháy tin cậy ở 
tiết diện nhỏ (1,8 x 2,0)mm.

Các thuốc hoả thuật CC-37, CC-57 là giải pháp thay thế 
thuốc MK-37-VN, MC-2-VN trên nền cũ nhưng điều chỉnh 
đơn thành phần và cỡ hạt nguyên liệu nhưng vẫn đảm bảo 
tốc độ cháy và có ưu điểm là cháy ổn định ở các điều kiện 
thử nghiệm khắc nhiệt của phát bắn đạn pháo cao xạ. Qua 
nghiên cứu đã lựa chọn được đơn thành phần và cỡ hạt 
nguyên liệu thuốc hỏa thuật như sau: 

Bảng 3.1: Thành phần các thuốc hỏa thuật

Thuốc hoả thuật
Đơn thành phần (%)

KbSb2S3 PbCrO4 BaCrO4 KClO4

Thuốc hoả thuật cháy chậm dùng cho ngòi cao xạ 37mm

MK-37-VN 11,5
(5 ÷ 10)μm - 77,5

(8 ÷ 15)μm
11,0

(10 ÷ 15)μm 1,425

CC-37 19,0
(22 ÷ 27)μm - 70,5

(3 ÷ 10)μm
10,5

(60 ÷ 65)μm 1,139

Thuốc hoả thuật cháy chậm dùng cho ngòi cao xạ 57mm

MC-2-VN 15,0
(5 ÷ 10)μm

80,0
(8 ÷ 15)μm - 5,0

(10 ÷ 15)μm 1,114

CC-57 17,0 
(22 ÷  27)μm

55,0
(3 ÷ 10)μm

23,0
(3 ÷ 10)μm

5,0
(60 ÷ 65)μm 1,051
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Kết quả từ Bảng 3.2 và Bảng 3.3 nhận thấy các mác thuốc 
CC-37, CC-57 có ưu điểm là nhiệt lượng cháy cao hơn 
so với MK-37-VN, MC-2-VN nhưng tốc độ cháy lại tương 
đương, phù hợp để nén ép vào ngòi cao xạ 37mm, 57mm. 
Đây là một đặc điểm quan trọng trong quá trình cháy ở 
điều kiện nhiệt độ thấp, tăng khả năng mồi cháy tin cậy 
đến thuốc tăng lửa để kích nổ cụm truyền nổ TEN và gây 
nổ đầu đạn. 

Điểm mới của giải pháp là tăng cỡ hạt chất cháy, tăng 
hàm lượng chất cháy, điều chỉnh cỡ hạt nguyên liệu chất 
oxy hoá làm tăng nhiệt lượng cháy của hệ. Các chất oxy 
hoá không hút ẩm như PbCrO4, BaCrO4 được giảm kích 
thước hạt, chất oxy hoá hút ẩm thấp như KClO4 được tăng 
kích thước hạt sẽ hạn chế bề mặt hút ẩm nhưng vẫn duy trì 
khả năng bắt cháy và tốc độ cháy như mong muốn.

IV. KẾT LUẬN
Dựa trên cơ sở thành phần thuốc hoả thuật MK-37-VN, 

MC-2-VN nhóm nghiên cứu đã điều chỉnh đơn thành phần, 
cỡ hạt nguyên liệu để chế tạo thuốc hỏa thuật đạt tốc độ 
cháy mong muốn, phục vụ nén ép thay thế trong mạch tự 
huỷ ngòi đạn pháo cao xạ 37mm, 57mm. Ưu điểm của 
các thuốc hoả thuật CC-37, CC-57 là có khả năng cháy ổn 
định với nhiệt lượng cháy cao hơn, tăng khả năng mồi cháy 
tin cậy trong mạch tư huỷ của ngòi. Đây là một nghiên cứu 
mới góp phần bổ sung vào danh mục các loại thuốc hỏa 

thuật sản xuất trong nước cung cấp cho quá trình sản xuất, 
sửa chữa ngòi đạn pháo cao xạ 37mm, 57mm trong Tổng 
cục CNQP. 
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3.2. Thử nghiệm đo tốc độ cháy, các thông 
số năng lượng xạ thuật

Trên cơ sở yêu cầu đặt ra, nhóm nghiên cứu đã tính 
toán, chế thử các mẫu thuốc hỏa thuật CC-37 và CC-57 
trong phòng thí nghiệm. Kết quả đo tốc độ cháy trong ống 
chuẩn Φ (3,5 x 20)mm trong Bảng 3.2.

Mục tiêu chế tạo thuốc hoả thuật cháy chậm CC-37, 
CC-57 đạt được có tốc độ cháy tương đương với thuốc hoả 

thuật MK-37-VN, MC-2-VN. Điều chỉnh tốc độ cháy bằng 
cách điều chỉnh cỡ hạt nguyên liệu chất cháy và chất oxy 
hoá. Thay đổi phương pháp điều chỉnh tốc độ cháy trước 
đây bằng cách thay đổi cỡ hạt chất cháy (cỡ hạt nhỏ) sang 
điều chỉnh cỡ hạt nguyên liệu chất oxy hoá. Ngoài ra, việc 
điều chỉnh cỡ hạt chất cháy hay tăng bề mặt chất cháy sẽ 
tăng bề mặt tiết xúc ẩm tạo các vết ẩm dẫn đến suy giảm 
chất lượng theo thời gian[4].

Bảng 3.2: Tốc độ cháy (mm/s) trong ống chuẩn của thuốc CC-37, CC-57

Thuốc hoả thuật M1 M2 M3 M4 M5 M6 M7 M8 M9 M10
CC-37 3,6 3,7 3,8 3,5 3,7 3,7 3,7 3,8 3,5 3,6
CC-57 2,6 2,6 2,7 2,7 2,8 2,7 2,8 2,6 2,6 2,5

Bảng 3.3: Thông số xạ thuật thuốc CC-37, CC-57 và MK-37-VN, MC-2-VN

Thuốc hoả thuật Nhiệt lượng cháy
(kcal/kg)

Thể tích sinh khí
(l/kg)

Nhiệt độ bùng cháy
(oC)

Hoả thuật cháy chậm cho ngòi cao xạ 37mm
MK-37-VN 260 3,0 460

CC-37 298 3,5 500
Hoả thuật cháy chậm cho ngòi cao xạ 57mm

MC-2-VN 189 2,5 440
CC-57 221,2 3,0 420
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Formaldehyt là một hóa chất hữu cơ cơ bản trong công 
nghiệp hóa chất, trong đó ứng dụng quan trọng nhất là để sản 
xuất chất kết dính cho sản xuất gỗ công nghiệp. Nhu cầu về 
formaldehyt không ngừng phát triển theo nhu cầu về gỗ công 
nghiệp tái tạo hiện nay ở Việt Nam và trên thế giới. 

Báo cáo này đã nghiên cứu tối ưu hóa các thông số công nghệ 
quan trọng của quá trình trên hệ dây chuyền sản xuất formandehyt 
công suất 10.000 tấn/năm đã được thay thế từng phần tại Viện 
Hóa học Công nghiệp Việt Nam. Kết quả này sẽ mở ra cơ hội chủ 
động thiết kế, chế tạo và lắp đặt dây chuyền sản xuất formaldehyt 
trong nước mà hoàn toàn không phải nhập khẩu từ nước ngoài.

HOÀN THIỆN QUY TRÌNH SẢN XUẤT FORMALDEHYT  
TRÊN HỆ THIẾT BỊ CHẾ TẠO TẠI VIỆT NAM

NGUYỄN THỊ HÀ, NGUYỄN THANH SƠN
Viện Hóa học Công nghiệp Việt Nam

SUMMARY:
FORMALDEHYDE PRODUCTION PROCESS  

ON REACTOR MANUFACTURED IN VIETNAM

In 2012, the formaldehyde production line with a capacity of 10,000 tons/year imported from 
China was installed at Vietnam Institute of Industrial Chemistry. After many years of operation, 
the main part of the equipment system, which is oxydation tower, was damaged. This part has been 
designed and replaced in Vietnam without reliance on the original equipment suppliers. It is very 
necessary to study and adjust reaction parameters in accordance with the new local self-made 
equipment system. The main reaction parameters were investigated included: oxygen/methanol ratio, 
reaction temperature, contact time between reaction mixture and catalyst, and catalyst activety time. 

 

I. MỞ ĐẦU

Phản ứng chính xảy ra trong quá trình chuyển hóa 
methanol thành formaldehyt trên hệ xúc tác bạc.

Phản ứng dehydro hóa methanol:
CH3OH ↔ CH2O + H2  Q = + 84 kJ/mol (1)
H2 + 1/2O2 → H2O     Q = - 243 kJ/mol (2)
Phản ứng oxy hóa methanol:
CH3OH + 1/2O2 → CH2O + H2O  Q = – 159 kJ/mol (3).
Sơ đồ khối quy trình công nghệ sản xuất formaldehyt 

được đưa ra trong Hình 1.1.
Thuyết minh quy trình: methanol lỏng cùng với không 

khí được đưa vào thiết bị bốc hơi, được cấp nhiệt bởi bộ 
phận trao đổi nhiệt bằng dung dịch formaldehyt nóng 
khoảng 700C. Hỗn hợp methanol/không khí tiếp tục đi qua 
thiết bị quá nhiệt để tăng nhiệt độ đồng thời được trộn với 
một lượng hơi nước để tăng hiệu quả chuyển hóa quá trình 
và làm hẹp giới hạn nổ của hỗn hợp khí. Hỗn hợp ba thành 

phần: methanol/không khí/hơi nước tiếp tục đi vào tháp 
oxy hóa nhồi xúc tác Ag (tháp phản ứng chính). Phản ứng 
xảy ra ở 6000C - 7000C.

Sau khi rời tháp phản ứng, dòng khí chứa chủ yếu là sản 
phẩm formaldehyt được dẫn vào phần dưới của tháp hấp 
thụ 1 và xảy ra quá trình hấp thụ formaldehyt từ pha khí. 
Phần khí dư chứa nước được làm mát tuần hoàn liên tục 
để tăng hiệu suất hấp thụ và đạt được nồng độ sản phẩm 
mong muốn. Khí xả off-gas trên đỉnh chứa một lượng hydro 
giàu nhiệt lượng được đưa qua thiết bị xử lý khí thải để đốt 
cháy toàn bộ sinh ra nhiệt ở dạng hơi nước và sử dụng trong 
quá trình sản xuất.

Các thông số công nghệ được lựa chọn nghiên cứu: 
- Tỷ lệ mol oxy/methanol;
- Nhiệt độ phản ứng;
- Thời gian tiếp xúc;
- Thời gian hoạt động của xúc tác.

II. THỰC NGHIỆM
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3.1. Quá trình chuyển hóa methanol thành 
formaldehyt

3.1.1. Ảnh hưởng của tỷ lệ mol oxy/methanol
Ảnh hưởng của tỷ lệ mol oxy/methanol đến quá trình 

sản xuất formaldehyt được trình bày trong Bảng 3.1.
Điều kiện phản ứng:
- Nhiệt độ phản ứng: 6250C - 6500C
- Thời gian tiếp xúc: 0,023 giây - 0,025 giây;

Bảng 3.1: Ảnh hưởng của tỷ lệ mol oxy/methanol
Tỷ lệ mol 

oxy/methanol
Độ chuyển hóa 
methanol (%)

Độ chọn lọc 
(%)

Hiệu suất 
(%)

0,34 97,20 88,06 85,60
0,36 98,10 93,37 91,60
0,38 98,20 93,68 92,00
0,40 98,50 90,15 88,80
0,42 99,00 88,78 87,90

Kết quả khảo sát: với tỷ lệ mol oxy/methanol trong 
khoảng 0,36 - 0,38 độ chuyển hóa 98,1% - 98,2%, độ 
chọn lọc 93,37% - 93,68%, hiệu suất thu hồi 91,6% - 
92,0% đạt hiệu quả cao nhất. Với tỷ lệ mol oxy/methanol 
> 0,4 độ chuyển hóa đạt tới 99,0%, nhưng độ chọn lọc 
giảm xuống 90,15%. Điều này có thể giải thích như sau: 
khi lượng oxy đưa vào dư, methanol bị oxy hóa sâu hình 
thành các sản phẩm phụ: acid formic, CO2… làm giảm độ 
chọn lọc hình thành formaldehyt.

 Do đó, tỷ lệ mol phối liệu oxy/methanol được lựa chọn 
là 0,36 - 0,38. Hiệu suất sản phẩm đạt: 91,6% – 92,0%.

3.1.2. Ảnh hưởng của thời gian tiếp xúc
Thời gian tiếp xúc chính là thời gian lưu của hỗn hợp 

phản ứng trong lớp xúc tác. Thời gian tiếp xúc phụ thuộc 
vào tốc độ của dòng khí.

Công thức tính:
Thời gian tiếp xúc, giây = 1/tốc độ dòng khí 
Tốc độ dòng khí = (V/H x S) x 3.600 h-1

Trong đó: 
V - Lưu lượng khí qua tháp phản ứng (m3/s)
H - Chiều cao lớp xúc tác (m)
S - Diện tích bề mặt lớp xúc tác (m2)
Kết quả khảo sát thời gian tiếp xúc của hỗn hợp phản 

ứng với xúc tác được đưa ra ở Bảng 3.2.
Điều kiện phản ứng:
- Nhiệt độ phản ứng: 6250C - 6500C
- Tỷ lệ mol oxy/methanol: 0,36 - 0,38

Bảng 3.2: Ảnh hưởng của thời gian tiếp xúc
Thời gian 
tiếp xúc 
(giây)

Độ chuyển hóa 
methanol (%)

Độ chọn lọc 
(%)

Hiệu suất 
(%)

0,020 95,5 91,10 87,0
0,023 98,1 93,17 91,4
0,025 98,3 93,59 92,0
0,028 98,9 88,47 87,5
0,030 99,2 86,69 86,0

Kết quả khảo sát cho thấy, thời gian tiếp xúc dưới 0,023 
giây cho độ chuyển hóa và hiệu suất thu hồi thấp. Khoảng 

III. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN

Hình 1.1. Sơ đồ quy trình công nghệ sản xuất formaldehyt
Hiệu quả của quá trình được đánh giá thông qua độ 

chọn lọc, độ chuyển hóa và hiệu suất thu hồi formaldehyt. 
Sản phẩm formaldehyt được đánh giá bởi các chỉ tiêu chất 

lượng: hàm lượng formaldehyt, acid formic và methanol.
Xúc tác Ag trước và sau khi mất hoạt tính được đánh giá 

qua các kết quả phân tích phổ: EDX, SEM.
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thời gian tiếp xúc này là chưa đủ để phản ứng chuyển hóa 
methanol thành formaldehyt xảy ra hoàn toàn. Thời gian tiếp 
xúc tăng lên 0,023 giây - 0,035 giây, độ chuyển hóa tăng 
đột biến 98,1% - 99,2%. Thời gian tiếp xúc > 0,028 giây, độ 
chọn lọc giảm xuống nhanh, còn 88,47%. Điều này có thể là 
do thời gian tiếp xúc kéo dài, quá trình oxy hóa methanol tiếp 
diễn sâu hơn hoặc gia tăng các phản ứng phụ tạo acid formic, 
este … làm độ chọn lọc giảm, sản phẩm không đạt chất lượng.

 Vì vậy, thời gian tiếp xúc tối ưu của hỗn hợp methanol/
không khí với xúc tác là khoảng 0,023 giây - 0,025 giây; 
tại đó độ chọn lọc đạt 93,69%, hiệu suất thu hồi đạt 92%.

3.1.3. Ảnh hưởng của nhiệt độ phản ứng 
Kết quả khảo sát ảnh hưởng của nhiệt độ đến quá trình 

sản xuất formaldehyt được đưa ra trong Bảng 3.3.
Điều kiện phản ứng:
- Tỷ lệ mol oxy/methanol: 0,36 - 0,38;
- Thời gian tiếp xúc: 0,023 - 0,025 giây;

Bảng 3.3: Ảnh hưởng của nhiệt độ đến hiệu suất quá trình chuyển hóa
Nhiệt độ 

oxy hóa (oC)
Độ chuyển hóa 
methanol (%)

Độ chọn 
lọc (%)

Hiệu suất
(%)

550 96,6 88,19 85,2
600 97,1 89,08 86,5
625 98,2 93,17 91,5
650 98,2 93,48 91,8
675 90,5 88,92 80,47
700 89,3 87,63 78,25

Trong khoảng nhiệt khảo sát 550oC - 650oC, độ chuyển 
hóa methanol tăng dần khi nhiệt độ phản ứng tăng, hiệu 
quả của quá trình đạt tối ưu ở ngưỡng 625oC - 650oC. Độ 
chuyển hóa methanol đạt: 98,2% - 98,3%, độ chọn lọc: 
93,17% - 93,59%, hiệu suất thu hồi formaldehyt đạt: 91,5% - 
92%. Tuy nhiên, khi nhiệt độ tăng trên 650oC cả độ chuyển 
hóa và độ chọn lọc tạo thành formaldehyt đều giảm nhanh. 
Do khi làm việc ở nhiệt độ cao trong thời gian dài liên tục 
xúc tác bạc bị thiêu kết dần mất đi độ xốp làm tăng trở lực 
và giảm hoạt tính. Do đó, hiệu suất quá trình giảm. 

Vì thế, nhiệt độ phản ứng nên chọn trong khoảng 625oC - 650oC.
3.1.4. Thời gian hoạt động hiệu quả của xúc tác
Kết quả nghiên cứu thời gian hoạt động của xúc tác 

được trình bày trong Bảng 3.4.
Điều kiện phản ứng:
- Tỷ lệ mol oxy/methanol: 0,36 - 0,38;
- Thời gian tiếp xúc: 0,023 - 0,025 giây;
- Nhiệt độ phản ứng: 6200C - 6500C

Bảng 3.4: Thời gian hoạt động của xúc tác trong quá trình phản ứng
Thời gian hoạt 
động (ngày)

Độ chuyển hóa 
methanol (%)

Độ chọn 
lọc (%)

Hiệu suất 
(%)

45 98,5 93,40 92,0
60 98,3 93,38 91,8
75 98,2 99,38 91,7
90 98,1 93,27 91,5
95 97,1 91,76 89,4

Kết quả ở Bảng 3.4, thời gian hoạt động hiệu quả tối đa 
của xúc tác trong 90 ngày. Sau thời gian này, xúc tác giảm 
dần hoạt tính do phải làm việc liên tục ở điều kiện nhiệt 

độ cao trong thời gian dài (Hình 3.1). Vì vậy, sau 90 ngày 
cần phải tháo, thay thế xúc tác cũ và hoàn nguyên bằng 
phương pháp điện phân.

3.2. Độ ổn định của quá trình trên hệ xúc 
tác hoàn nguyên

3.2.1. Đánh giá tính chất và cấu trúc của xúc tác
Hình ảnh chụp SEM của mẫu xúc tác Ag đã mất hoạt tính 

và sau khi hoàn nguyên được đưa ra trong Hình 3.1 và 3.2. 

Hình 3.1. Hình ảnh chụp SEM của mẫu xúc tác Ag mất hoạt tính

Hình 3.2. Hình ảnh SEM của mẫu xúc tác Ag sau khi hoàn nguyên
Hình ảnh chụp SEM cho thấy: xúc tác Ag mất hoạt tính có 

cấu trúc vô định hình. Do xúc tác đã bị cốc hóa, thiêu kết 
thành một khối (Hình 3.1). Xúc tác sau khi hoàn nguyên: 
có dạng sợi xốp, phân bố khá đồng đều (Hình 3.2).

Phổ EDX của mẫu xúc tác mất hoạt tính và sau khi hoàn 
nguyên được trình bày trong Hình 3.3 và 3.4.

Hình 3.3. Hình ảnh EDX của mẫu xúc tác đã mất hoạt tính

Hình 3.4. Hình ảnh EDX của mẫu xúc tác sau khi hoàn nguyên 
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Kết quả phân tích phổ DEX được trình bày trong Bảng 3.5.
Bảng 3.5: Kết quả phân tích phổ EDX

Hàm lượng, % Ag Cu Fe Cr Ni
Xúc tác mất 

hoạt tính 95,24 3,11 1,25 0,2 0,2
Xúc tác  

hoàn nguyên 99,95 0,05 0 0 0

Kết quả phân tích EDX: mẫu xúc tác Ag mất hoạt tính 
không còn tinh khiết, trong mẫu xuất hiện một số thành phần 
tạp chất như: Cu, Fe, Cr, Ni. Những thành phần này chính là 
nguyên nhân làm giảm hoạt tính của xúc tác. Mẫu xúc tác 
sau khi hoàn nguyên đạt được độ tinh khiết 99,95%.

Như vậy, với phương pháp phân tích SEM và EDX cho 
thấy xúc tác hoàn nguyên đã phục hồi cấu trúc, độ tinh 
khiết ban đầu.

3.2.2. Độ ổn định của quá trình trên hệ xúc tác hoàn nguyên
Tiến hành khảo sát các số thông số công nghệ đã tối 

ưu trên hệ xúc tác Ag đã hoàn nguyên trong 2.000 giờ liên 
tục. Kết quả khảo sát được trình bày trong Bảng 3.6.

Bảng 3.6: Nghiên cứu ổn định các thông số  
trên dây chuyền sử dụng hệ xúc tác hoàn nguyên

Thời 
gian 
(giờ)

Hiệu 
suất (%)

Hàm lượng 
formaldehyt 

(%)

Hàm lượng 
axít formic 

(%)

Hàm lượng 
methanol 

(%)
200 92,0 36,69 0,002 1,1
500 92,0 36,98 0,002 1,0
1000 91,8 37,05 0,0015 1,1
1500 92,0 37,02 0,0017 1,2
1700 91,6 36,87 0,002 1,0
2000 92,0 36,92 0,0018 1,1
Kết quả cho thấy: hệ xúc tác hoàn nguyên vẫn giữ được hoạt 

tính và độ ổn định quá trình tương đương xúc tác ban đầu.

3.3. Kết quả phân tích sản phẩm 
Kết quả phân tích chất lượng sản phẩm thử nghiệm và so 

sánh với sản phẩm của các nhà máy nước ngoài đang cung 
cấp trên thị trường Việt Nam được đưa ra trong Bảng 3.7. 

Bảng 3.7: Chất lượng sản phẩm thử nghiệm  
và sản phẩm trên thị trường

Chỉ tiêu Sản phẩm 
thử nghiệm

Sản phẩm 
ngoại

Nồng độ formaldehyt, % 37 ± 0,5 37
Nồng độ methanol (%kl) 1,5 - 2 1,8
Acid formic (%kl) < 0,025 0,0015
Màu sắc formaldehyt Trong suốt Trong suốt

Các chỉ tiêu chất lượng trong Bảng 3.7 cho thấy sản 
phẩm formaldehyt có chất lượng tương đương với sản 
phẩm formaldehyt thương phẩm trên thị trường hiện nay.

3.4. So sánh các yếu tố công nghệ trên 
dây chuyền cũ và dây chuyền cải tạo

Các thông số công nghệ được so sánh trong Bảng 3.8.

Bảng 3.8: Các thông số công nghệ trên dây chuyền cũ và mới cải tạo

Thông số Dây chuyền cũ, 
xúc tác mới

Dây chuyền mới,  
xúc tác hoàn nguyên

Nhiệt độ phản ứng, oC 650 - 670 625 - 650
Tỷ lệ mol oxy/methanol 0,36 - 0,38 0,36 - 0,38
Thời gian tiếp xúc, giây 0,018-0,025 0,023 - 0,025
Thời gian hoạt động 
của xúc tác, ngày 150 90

Kết quả so sánh cho thấy đã có những yếu tố công 
nghệ thay đổi so với so hệ thiết bị ban đầu. Khoảng nhiệt 
độ cần thiết cho phản ứng giảm, thời gian hoạt động của 
xúc tác giảm. Như vậy để thu được hiệu suất tối ưu của dây 
chuyền cần phải thường xuyên đánh giá tối ưu lại các yếu 
tố công nghệ để vận hành phản ứng.

IV. KẾT LUẬN
Hệ thiết bị oxy hóa chế tạo trong nước phù hợp với dây 

chuyền công nghệ sản xuất formaldehyt, hiệu suất và chất 
lượng sản phẩm đạt yêu cầu. Các thông số công nghệ đã 
được tối ưu:

- Nhiệt độ phản ứng: 6250C - 6500C;
- Tỷ lệ mol oxy/methanol: 0,36 - 0,38;
- Thời gian tiếp xúc: 0,023 giây - 0,025 giây;
- Thời gian hoạt động của xúc tác: 90 ngày.
Đã đánh giá chất lượng xúc tác Ag sau khi được hoàn 

nguyên. Kết quả cho thấy xúc tác hoàn nguyên vẫn giữ 
được hoạt tính tương đương với xúc tác mới ban đầu.
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Các phương pháp trắc quang kết hợp chemometrics sử 
dụng dữ liệu phổ toàn phần kết hợp các thuật toán, thống 
kê và sử dụng máy tính đã được nghiên cứu để xác định 
đồng thời các cấu tử trong các hỗn hợp có phổ xen phủ 
nhau. Ưu điểm nổi bật của các phương pháp này là quy 
trình phân tích đơn giản, không cần tách, chiết các chất ra 
khỏi nhau, thực hiện nhanh nên tiết kiệm được thời gian, 
hóa chất và do sử dụng toàn bộ dữ liệu để tính toán và với 
các thuật toán nên làm tăng độ chính xác của phép xác 
định. Các phương pháp này bao gồm phương pháp bình 
phương tối thiểu cổ điển (CLS), Bình phương tối thiểu riêng 
phần (PLS), Phân tích cấu tử chính (PCA), Mạng nơ tron 
nhân tạo (ANN), Lọc Kalman, … Một số tác giả đã nghiên 
cứu ứng dụng các phương pháp này để phân tích các đối 
tượng thực tế[1-7].

Trong bài báo này, chúng tôi nghiên cứu xây dựng 
quy trình phân tích chứa đồng thời Paracetamol (PAR) 
và Ascorbic acid (ASC) trong loại thuốc viên sủi Effer - 

NGHIÊN CỨU XÁC ĐỊNH ĐỒNG THỜI PARACETAMOL VÀ ASCORBIC ACID  
TRONG DƯỢC PHẨM BẰNG PHƯƠNG PHÁP QUANG PHỔ HẤP THỤ PHÂN TỬ  

KẾT HỢP BÌNH PHƯƠNG TỐI THIỂU CỔ ĐIỂN

TRẦN THÚC BÌNH
Khoa Hóa, Trường Đại học Khoa học, Đại học Huế

SUMMARY:
RESEARCH ON SIMULTANEOUS DETERMINATION OF PARACETAMOL  

AND ASCORBIC ACID IN PHARMACEUTICAL PRODUCT BY MOLECULAR ABSORPTION 
SPECTROPHOTOMETRIC METHOD COMBINED WITH CLASSICAL LEAST SQUARES

The classical least-squares (CLS) method combined with molecular absorption spectrophotometric 
measurement was used to determine simultaneously Paracetamol (PAR) and Ascorbic acid (ASC) in 
pharmaceutical product without pre-separation. The spectra of standard and sample solutions were 
recorded in the wavelengths from 220 to 300nm at 0.5nm interval. The concentrations of PAR and 
ASC in the sample solutions were computed with the self-developed program written on the Microsoft 
Excel 2016 and Visual Basic for Applications (VBA) platform named CLS-Excel. The method 
validation was determined via the accuracy and repeatability of measurements when analyzing PAR 
and ASC in the Effer-Paralmax(R) C 500/150 tablet and comparing the mean values of their contents 
in the samples with those analyzed with HPLC standard method. .

 Keywords: Simultaneous spectrophotometry; Classical least squares; paracetamol, ascorbic acid.

I.  MỞ ĐẦU

Paralmax(R) 500/150 chứa hai thành phần PAR và ASC 
đang lưu hành trên thị trường ở Việt Nam. PAR với công 
thức phân tử C8H9NO2, M = 151,17g/mol là một là chất 
chuyển hóa có hoạt tính của phenacetin, là thuốc giảm 
đau - hạ sốt, có hiệu quả nhất là làm giảm đau, giảm thân 
nhiệt ở người bệnh sốt tác động lên vùng dưới đồi gây 
hạ nhiệt, tỏa nhiệt tăng do giãn mạch và tăng lưu lượng 
máu ngoại biên. ASC với công thức phân tử C6H8O6, M = 
167,12g/mol còn được gọi là vitamin C, là một chất chống 
oxy hóa mạnh giúp tăng cường hệ thống miễn dịch bằng 
cách bảo vệ các tế bào khỏi các phần tử có hại được gọi là 
các gốc tự do, có tác dụng chống viêm, hạ sốt, giúp giảm 
huyết áp ở cả những người có huyết áp cao, hỗ trợ tăng 
cường hệ miễn dịch. Thuốc Effer-Paralmax® 500/150 kết 
hợp hai thành phần chính PAR và ASC được sử dụng để 
điều trị chứng đau hứng đau và hoặc sốt như đau đầu, 
đau răng, cảm cúm, đau nhức toàn thân, đau bụng kinh. 
Để phân tích các thành phần này, có thể sử dụng riêng lẻ 
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2.1.Thiết bị và hóa chất
2.1.1. Thiết bị
(1) Máy quang phổ UV - Vis hiệu Cary 60, hãng Agilent 

Technologies, USA với cuvet thạch anh của Phòng Thí 
nghiệm hóa học ứng dụng, Khoa Hóa, Đại học Khoa học - 
Đại học Huế, có khả năng quét phổ nhanh trong khoảng 
bước sóng từ 190 - 990nm, kết nối với máy tính và phần 
mềm Cary WinUV lưu trữ số liệu phổ ở file dưới dạng bảng 
tính excel.

(2) Các thiết bị và dụng cụ khác: Cân phân tích hiệu 
Precisa XB 2204 độ chính xác 0,0001g; Máy cất nước hai 
lần bằng thạch anh, hiệu Fistreem Cyclon và Aquatron; 
Micropipet 100µl, 1000µl của hãng HTL; Các dụng cụ 
thuỷ tinh: pipet, bình định mức, cốc, bình tam giác nút 
nhám, đũa thủy tinh, giấy lọc, phễu thủy tinh,...

2.1.2. Hóa chất 
- Chất chuẩn Paracetamol (PAR) có hàm lượng 100,0% 

từ Viện Kiểm nghiệm thuốc trung ương, Bộ Y tế. 
- Chất chuẩn Ascorbic acid (ASC) có hàm lượng 

100,0% từ Viện Kiểm nghiệm thuốc trung ương, Bộ Y tế.
- Na2HPO4.12 H2O, KH2PO4: Merck 
- Pha chế dung dịch đệm phosphate pH 7: Cân 5,7169g 

Na2HPO4.12H2O và 3,5222g KH2PO4 cho vào bình định 
mức 1 lít, hòa tan hoàn toàn bằng nước cất, rồi định mức 
đến vạch bằng nước cất, ta được 1 lít dung dịch đệm 
phosphat pH 7.0.

 - Pha chế các dung dịch chuẩn gốc PAR, ASC:
+ Pha dung dịch PAR 25μg/ml: Cân chính xác 12,5mg 

chất chuẩn Paracetamol, cho vào bình định mức 250ml, 
cho dung môi vào khoảng 150ml, lắc đều cho đến tan 
và thêm dung môi đến vạch mức, được dung dịch PAR 
50μg/ml. Lấy 100ml dung dịch PAR 50μg/ml (bằng bình 
định mức 100ml) và 100ml dung môi (bằng bình định mức 
100ml) cho vào cốc thủy tinh becher 250ml khuấy đều, ta 
được dung dịch làm việc PAR 25μg/ml. 

+ Pha dung dịch ASC 25μg/ml: Cân chính xác 12,5mg 
chất chuẩn Ascorbic acid, cho vào bình định mức 250ml, 
cho dung môi vào khoảng 150ml, lắc đều cho đến tan 
và thêm dung môi đến vạch mức, được dung dịch ASC 
50μg/ml. Lấy 100ml dung dịch ASC 50μg/ml (bằng bình 

định mức 100ml) và 100ml dung môi (bằng bình định mức 
100ml) cho vào cốc thủy tinh becher 250ml khuấy đều, ta 
được dung dịch làm việc ASC 25μg/ml.

2.2. Phương pháp phân tích
Để xác định đồng thời PAR, ASC trong dung dịch hỗn 

hợp chúng tôi sử dụng phương pháp quang phổ hấp thụ 
phân tử UV-VIS dùng phổ dùng toàn phần kết hợp phương 
pháp bình phương tối thiểu cổ điển (CLS) và chương trình 
tính được viết trên Microsoft Excel 2016 và Visual Basic for 
Applications (VBA). Bản chất của phương pháp được trình 
bày rõ ràng trong[8].  

Quy trình đo và tính nồng độ PAR, ASC theo các bước 
như sau:

- Bước 1: Chuẩn bị các dung dịch chuẩn của mỗi cấu tử 
cần xác định và các dung dịch hỗn hợp của chúng.

- Bước 2: Quét phổ các dung dịch trong khoảng bước 
sóng thích hợp trên máy quang phổ UV-Vis, lưu và truy 
xuất số liệu đo được (Export data) với file dạng “*.CSV”.

- Bước 3: Chạy chương trình CLS-Excel[8] để tính toán 
nồng độ các cấu tử trong dung dịch hỗn hợp.

2.3. Các đại lượng thống kê
2.3.1. Sai số tương đối 
Sai số tương đối giữa nồng độ xác định được và nồng 

độ pha chế (RE %) được tính: 
     RE(%) = (C− C0).100/C0 (1)
Trong đó C là nồng độ xác định được (µg/ml) và C0 là 

nồng độ của dung dịch chuẩn đã biết (µg/ml). 
2.3.2. Độ lặp lại
Độ lặp lại được đánh giá qua giá trị độ lệch chuẩn tương 

đối RSD%:
     RSD(%) = SD.100/Ctb (2)
Ở đây SD là độ lệch chuẩn và Ctb là nồng độ trung bình 

sau n lần đo (µg/ml). Cho việc kiểm soát chất lượng nội bộ 
phòng thí nghiệm, độ lặp lại của phương pháp đạt được khi 
các giá trị RSD% nhận được nhỏ hơn 1/2RSDHorwitz

    RSDH = RSDHorwitz = 2(1−0.5·lgC)  (3)
với C nồng độ được biểu diễn ở dạng phân số. 
(ví dụ C= 5µg/ml = 5.10-6) 

hay kết hợp các phương pháp phân tích khác nhau như 
phương pháp quang phổ[1-7], phương pháp HPLC[8]. Các 
quy trình phân tích riêng lẻ đòi hỏi nhiều thời gian, phức 
tạp, phương pháp HPLC có ưu điểm nổi bật nhưng giá 
thành cao. Theo[9] phổ hấp thụ của PAR và ASC xen phủ 
nhau nên chúng tôi chọn phương pháp quang phổ hấp thụ 

phân tử UV-VIS dùng phổ dùng toàn phần kết hợp phương 
pháp bình phương tối thiểu cổ điển (CLS) để xác định đồng 
thời hàm lượng Paracetamol và Ascorbic acid trong dược 
phẩm. Phương pháp đề xuất mở ra khả năng phân tích 
nhanh, rẻ tiền và có thể được áp dụng trong thực tiễn phân 
tích và kiểm nghiệm dược. 

II. THỰC NGHIỆM
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2.3.3. Độ đúng của phương pháp
a. Độ thu hồi
Độ thu hồi của phương pháp được tính dựa trên mẫu 

thêm chuẩn theo công thức sau: 
Rev(%) = (C2 –C1).100/Ct  (4)
trong đó C2 (µg/ml) là nồng độ xác định được sau khi 

thêm chuẩn, C1 (µg/ml) là nồng độ xác định được trước khi 
thêm chuẩn, Ct (µg/ml) là nồng độ thêm chuẩn.

b. So sánh giá trị trung bình mẫu của phương pháp 
nghiên cứu với phương pháp tiêu chuẩn

Theo [14], để xác định độ đúng của phương pháp, có 
thể phân tích lặp lại cùng một mẫu theo phương pháp 
nghiên cứu và phương pháp tiêu chuẩn và so sánh 2 giá trị 
trung bình mẫu của hai phương pháp bằng cách sử dụng 
chuẩn student.

           (5)

Trong đó: texp: giá trị student thực nghiệm. AX , BX :  
giá trị trung bình của phương pháp A và B; nA, nB: số lần 

đo lặp lại của 2 phương pháp A và B; 2
As , 2

Bs : phương sai 
của hai phương pháp. 

Tính  với SA > SB. Nếu phương sai của hai 

phương pháp đồng nhất (Fexp < ( )1,1, −−α BA nnF  ) thì tính 

phương sai chung spool và texp được tính theo biểu thức:

           (6)
Với spool được tính:

          (7)
Trong đó nA + nB – 2 = ν, với ν là số bậc tự do chung 

của hai phương pháp. 
Nếu phương sai hai phương pháp không đồng nhất  

(Fexp > ( )1,1, −−α BA nnF  ) thì số bậc tự do chung được tính 

theo biểu thức với giá trị ν được làm tròn số:

   (8)
Cuối cùng so sánh giá trị texp với giá trị t(α, ν). Nếu texp 

<t(α,ν) thì giá trị trung bình của hai phương pháp khác nhau 
không có ý nghĩa.

3.1. Độ đúng và độ lặp lại của phương 
pháp phân tích

Các dung dịch chuẩn làm việc PAR 25µg/ml hoặc 
50µg/ml và ASC 25µg/ml được cho vào các bình định 
mức (bđm) 25ml đã được đánh dẫu ký hiệu mẫu từ M1 
đến M10 và thêm dung môi đệm phosphate pH 7 đến 
vạch mức. Tiến hành quét phổ các dung dịch trong khoảng 
bước sóng từ 220 - 300nm, bước đo 0,5nm. Việc pha chế 

và đo được lặp lại 3 lần. Phổ hấp thụ của các dung dịch 
được biểu diễn ở Hình 1. Tính nồng độ của PAR và ASC 
trong các dung dịch hỗn hợp theo chương trình CLS-Excel, 
sai số tương đối RE% và độ lệch chuẩn tương đối RSD% 
tương ứng của các kết quả phân tích. Kết quả phân tích 
PAR và ASC trong các dung dịch hỗn hợp pha chế ở phòng 
thí nghiệm cùng các đại lượng thống kê được trình bày ở 
Bảng 1.

III. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 

Bảng 1: Kết quả phân tích PAR và ASC trong hỗn hợp phòng thí nghiệm theo phương pháp CLS-Excel cùng các đại lượng thống kê

Ký hiệu 
mẫu

Tỉ lệ nồng độ 
(theo µg/ml) 

PAR/ASC
Lần đo

PAR ASC

CPAR (µg/ml) RE (%) Đại lượng thống kê CASC (µg/ml) RE 
(%) Đại lượng thống kê

M1 18 : 2
1 18,020 0,11 Ctb = 18,017

RSD(%) =0,04
1/2RSDH = 5,18
REtb (%) = 0,09

1,987 -0,65 Ctb =  2,01
RSD(%) = 1,105
1/2RSDH = 7,207
REtb (%) = 0,63

2 18,007 0,04 2,025 1,25
3 18,024 0,13 2,026 1,30

M2 16 : 4
1 16,049 0,31 Ctb = 16,058

RSD(%) = 0,232
1/2RSDH = 5,27
REtb(%) = 0,36

4,042 1,05 Ctb = 4,05
RSD(%) = 0,589
1/2RSDH = 6,493
REtb (%) = 1,32

2 16,099 0,62 4,080 2,00
3 16,026 0,16 4,036 0,90

M3 14 : 6
1 13,856 -1,03 Ctb = 14,011

RSD(%) = 0,963
1/2RSDH = 5,38
REtb (%) = 0,08

6,063 1,05 Ctb =  6,08
RSD(%) = 0,300
1/2RSDH = 6,109
REtb (%) = 1,25

2 14,099 0,71 6,096 1,60
3 14,079 0,56 6,066 1,10
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Ký hiệu 
mẫu

Tỉ lệ nồng độ 
(theo µg/ml) 

PAR/ASC
Lần đo

PAR ASC

CPAR (µg/ml) RE (%) Đại lượng thống kê CASC (µg/ml) RE 
(%) Đại lượng thống kê

M4 12 : 8

1 12,095 0,79 Ctb = 12,096
RSD(%) = 0,071
1/2RSDH = 5,50
REtb (%) = 0,80

7,955 -0,56 Ctb = 8,02
RSD(%) = 0,750
1/2RSDH = 5,850
REtb (%) = 0,21

2 12,088 0,73 8,075 0,94
3 12,105 0,88 8,021 0,26

M5 10 : 10

1 10,123 1,23 Ctb = 10,090
RSD(%) = 0,313
1/2RSDH =5,66
REtb (%) = 0,90

10,009 0,09 Ctb = 10,06
RSD(%) = 0,69
1/2RSDH = 5,65
REtb (%) = 0,57

2 10,060 0,60 10,025 0,25
3 10,088 0,88 10,137 1,37

M6 8 : 12

1 8,089 1,11 Ctb =  8,095
RSD(%) = 0,315
1/2RSDH = 5,85
REtb (%) = 1,19

12,060 0,50 Ctb =  12,14
RSD(%) = 0,629
1/2RSDH = 5,504
REtb (%) = 1,17

2 8,123 1,54 12,148 1,23
3 8,073 0,91 12,212 1,77

M7 6 : 14

1 6,011 0,18 Ctb =  6,021
RSD(%) = 0,576
1/2RSDH = 6,11
REtb (%) = 0,35

14,061 0,44 Ctb =  14,17
RSD(%) = 0,674
1/2RSDH = 5,378
REtb (%) = 1,22

2 6,060 1,00 14,236 1,69
3 5,993 -0,12 14,215 1,54

M8 4 : 16

1 3,985 -0,38 Ctb = 3,962
RSD(%) = 0,506
1/2RSDH = 6,49
REtb (%) = -0,95

16,011 0,07 Ctb =  16,11
RSD(%) = 0,540
1/2RSDH = 5,271
REtb (%) = 0,69

2 3,947 -1,33 16,145 0,91
3 3,955 -1,13 16,174 1,09

M9 2 : 18

1 1,992 -0,40 Ctb =  1,976
RSD(%) = 0,727
1/2RSDH = 7,21
REtb (%) = -1,22

18,008 0,04 Ctb =  18,19
RSD(%) = 0,884
1/2RSDH = 5,178
REtb (%) = 1,05

2 1,970 -1,50 18,313 1,74

3 1,965 -1,75 18,249 1,38

M10 25 : 8

1 24,784 -1,75
Ctb =  24,993

RSD(%) = 0,731
1/2RSDH = 4,93
REtb (%) = -0,03

8,052 0,65 Ctb =  18,19
RSD(%) = 1,035
1/2RSDH = 5,850
REtb (%) = 0,03

2 25,122 -0,86 25,122 -0,86

3 25,073 0,49 25,073 0,49

Hình 1. Phổ hấp thụ của các dung dịch chuẩn và các dung 
dịch hỗn hợp PTN với các tỉ lệ nồng độ khác nhau 

(1). Dung dịch PAR 10µg/ml ; (2). Dung dịch ASC 10µg/ml; 
 Các dung dịch hỗn hợp chứa PAR và ASC với các tỉ lệ nồng độ 
(µg/ml) khác nhau CPAR/CASC: (3). 18/2; (4). 16/4; (5). 14/6; (6). 

12/8; (7). 10/10; (8). 8/12; (9). 6/14; (10). 4/16;  
(11). 2/18; (12).25/8.

Bảng 1 cho thấy với các tỉ lệ nồng độ khác nhau, tất 
cả các giá trị RE% đều rất nhỏ (1,75÷2,00%), do đó trong 
khoảng nồng độ nghiên cứu của PAR từ 2 đến 25µg/ml và 
ASC từ 2 đến 18µg/ml, với các tỉ lệ nồng độ khác nhau 
của chúng, thì sai số của phương pháp đối với 2 chất là 
nhỏ và chấp nhận được. Mặt khác tất cả các giá trị RSD% 
tính được đều nhỏ hơn nhiều so với 1/2RSDH nên có thể 
kết luận độ lặp lại của phương pháp là rất tốt đối với các 
dung dịch hỗn hợp phòng thí nghiệm với các khoảng nồng 
độ khảo sát và tỉ lệ nồng độ của các chất đã cho ở trên.

3.2. Xây dựng quy trình phân tích mẫu 
thực tế

3.2.1. Xử lý mẫu
Cân 20 viên thuốc, tính khối lượng trung bình của mỗi 

viên (Mtb), nghiền thành bột mịn và trộn đều. Cân 1 khối 
lượng bột thuốc bằng khối lượng trung bình của 1 viên trên 
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cân phân tích, cho vào cốc 250ml, thêm khoảng 150ml 
dung môi đệm phosphate pH 7, sau đó cho vào máy siêu 
âm rung khoảng 30 phút, định mức bằng dung môi đến 
vạch mức (dung dịch 1). Sau đó lọc dung dịch 1 qua giấy 
lọc băng xanh và lấy 10ml dung dịch đã lọc cho vào bình 
định mức 100ml và thêm dung môi đến vạch mức (dung 
dịch 2), lấy 10ml (dung dịch 2) cho vào bình định mức 
100ml và thêm dung môi đến vạch mức (dung dịch 3), lắc 
đều ta được dung dịch mẫu.

Để đối chiếu kết quả, lấy 20 viên thuốc (cùng số lô, 
NSX và HSD) gửi đến Trung tâm Kiểm nghiệm thuốc, 
thực phẩm, mỹ phẩm Thừa Thiên Huế để phân tích bằng 
phương pháp tiêu chuẩn HPLC. 

3.2.2. Tính toán hàm lượng các chất
Hàm lượng các hoạt chất trong một viên: 

H(mg/viên)=(M/m)*(Cm*100*10*25)/1000=(Mtb/m)*25*Cm (9)
Trong đó: Cm (µg/ml): nồng độ của từng chất xác định 

được trong dung dịch mẫu.
m: khối lượng mẫu được cân đem phân tích (mg)
Mtb: khối lượng trung bình của một viên thuốc.
3.2.3. Định lượng đồng thời PAR và ASC trong mẫu thuốc
Chúng tôi tiến hành xác định hàm lượng của PAR và 

ASC trong thuốc viên sủi Effer-Paralmax®C 500/150 
được sản xuất bởi Công ty Cổ phần Dược phẩm BOSTON 
Việt Nam, địa chỉ Số 43 Số 8, KCN Việt Nam - Singapore, 
Thuận An, Bình Dương, Việt Nam với hàm lượng ghi trên 
nhãn của PAR là 500mg, ASC là 150mg số lô: 020122, 
ngày sản xuất: 12/02/2022, hạn dùng: 12/02/2025, SĐK: 
VD-34572-20.

Khối lượng trung bình của một viên là: M = 2,9569 
gam. Xử lý mẫu như quy trình đã trình bày ở 3.2.1. Cân 
chính xác 2,9569 gam bột thuốc rồi tiến hành xử lý mẫu 
thành dung dịch mẫu. Quét phổ của dung dịch mẫu trong 
khoảng bước sóng từ 210 - 290nm với bước đo là 0,5nm. 
Dùng chương trình CLS-Excel để xác định nồng độ của 
PAR và ASC trong các dung dịch mẫu. Tính hàm lượng 
của PAR và ASC trong thuốc Effer-Paralmax®C 500/150 
theo công thức (9). Phổ hấp thụ của các dung dịch mẫu 
thuốc Effer-Paralmax®C 500/150 ở Hình 2. Kết quả phân 
tích thuốc Effer-Paralmax®C 500/150 được trình bày ở 
Bảng 2.

Bảng 2: Hàm lượng của PAR và ASC  
trong thuốc viên Effer-Paralmax® C 500/150

Mẫu
PAR ASC

CPAR 
(µg/ml)

Hàm lượng 
(mg/viên)

CASC  
(µg/ml)

Hàm lượng
(mg/viên)

T1 20,124 503,10 6,046 151,15

T2 20,795 519,88 5,987 149,68

T3 20,757 518,93 6,100 152,50

Mẫu
PAR ASC

CPAR 
(µg/ml)

Hàm lượng 
(mg/viên)

CASC  
(µg/ml)

Hàm lượng
(mg/viên)

Trung bình 20,559 513,97 6,044 151,11

Trên nhãn - 500 - 150

RE% - 2,79 - 0,74

RSD(%) 1,833 0,935

1/2RSDH
5,075 6,102

(* Các giá trị 1/2RSDH tính được dựa vào nồng độ trung 
bình của các dung dịch mẫu đo được).

Kết quả thu được Bảng 2 khi định lượng đồng thời PAR 
và ASC trong thuốc viên sủi Effer-Paralmax® C 150/500 
cho thấy phương pháp phân tích có sai số hàm lượng 
thuốc xác định so với nhãn RE% < 5% , phù hợp với tiêu 
chuẩn dược điển VN cho phép[10] và RSD% thí nghiệm 
nhỏ hơn 1/2RSDH nên phương pháp có độ lặp lại tốt.

Hình 2. Phổ hấp thụ phân tử của các dung dịch chuẩn PAR, ASC 
và dung dịch mẫu thuốc Effer-Paralmax® C 150/500 

1. Dung dịch chuẩn PAR 10µg/ml; 2. Dung dịch chuẩn ASC 
10µg/ml; 3. Dung dịch mẫu thuốc Effer-Paralmax® C 150/500.

3.3. Chứng minh độ tin cậy của quy trình 
phân tích

3.3.1. Độ lặp lại
Kết quả phân tích ở Bảng 2 cho thấy phương pháp phân 

tích có độ lặp lại tốt với RSD% của cả 2 chất xác định được 
< 2,0 và < 1/2RSDH.

3.3.2. Độ đúng
Được xác định qua độ thu hồi và so sánh kết quả phân 

tích mẫu lặp lại bởi phương pháp nghiên cứu và phương 
pháp tiêu chuẩn HPLC

* Độ thu hồi
Cân khối lượng bột mẫu bằng khối lượng trung bình của 

một viên thuốc. Mẫu thứ nhất không thêm chuẩn, các mẫu 
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còn lại thêm chuẩn đồng thời cả PAR và ASC với lượng 
thêm chuẩn tăng dần. Xử lý các mẫu theo quy trình được 
mô tả ở 3.2.1 được dung dịch mẫu chưa thêm chuẩn và 
3 dung dịch mẫu thêm chuẩn. Ghi phổ của các dụng dịch 
chuẩn PAR 10µg/ml, ASC 10µg/ml, phổ của dung dịch 
mẫu khi chưa thêm chuẩn S0 và các dung dịch mẫu sau 
khi thêm chuẩn ở ba mức ký hiệu S1, S2, S3. Sử dụng 
chương trình lọc CLS-Excel để tính toán nồng độ của PAR 
và ASC trong các dung dịch mẫu và dung dịch mẫu đã 
được thêm chuẩn. Phổ của các dung dịch chuẩn và mẫu 
phân tích thêm chuẩn được biểu diễn ở Hình 3. Nồng độ 
thêm chuẩn, nồng độ tính toán được của mẫu chưa và có 
thêm chuẩn được biểu diễn ở bảng 3. Áp dụng công thức 
(4) tính được độ thu hồi của nồng độ hai chất trong các 
trường hợp thêm chuẩn.

Hình 3. Phổ hấp thụ của các dung dịch chuẩn và các dung 
dịch mẫu được thêm chuẩn

- Các dung dịch chuẩn
 (1). PAR 10,0µg/ml; (2). ASC 10,0µg/ml;

- Dung dịch mẫu và các dung dịch mẫu được thêm chuẩn: 
(3). Dung dịch mẫu; 

(4). Thêm chuẩn PAR 2,0µg/ml và ASC 0,50µg/ml;
(5). Thêm chuẩn PAR 4,0µg/ml và ASC 1,00µg/ml; 

(6). Thêm chuẩn PAR 6,0µg/ml và ASC 1,50µg/ml;

Bảng 3: Độ thu hồi của phương pháp  
đối với mẫu thuốc viên Effer-Paralmax® 500/150

Mẫu 
thêm 
chuẩn

PAR ASC
Ct  

(µg/ml)
Cđo  

(µg/ml)
REV
(%) Ct (µg/ml) Cđo  

(µg/ml)
REV
(%)

S0 0,000 20,124  0,000 6,046  
S1 2,000 22,133 100,45 0,500 6,542 99,20
S2 4,000 24,119 99,88 1,000 7,018 97,20
S3 6,000 26,131 100,12 1,500 7,500 96,93

Từ kết quả tính độ thu hồi Rev% được trình bày Bảng 3, 
nhận thấy độ thu hồi của phương pháp là xấp xỉ 100% đối 
với cả hai chất. Điều đó khẳng định phương pháp phân tích 
có độ đúng tốt.

* So sánh kết quả phân tích của phương pháp nghiên 
cứu với phương pháp HPLC

Để tiếp tục đánh giá độ đúng của phương pháp đang 
nghiên cứu, chúng tôi so sánh kết quả xác định hàm lượng 
chất trong mẫu thuốc Effer-Paralmax® 500/150 của 
phương pháp phân tích với kết quả của phương pháp tiêu 
chuẩn HPLC do Trung tâm kiểm nghiệm thuốc, thực phẩm, 
mỹ phẩm Thừa Thiên Huế phân tích. Chúng tôi tiến hành 
đánh giá kết quả phân tích của hai phương pháp bằng 
thống kê[11]. Kết quả được trình bày ở Bảng 4.

Bảng 4: So sánh kết quả phân tích xác định hàm lượng  
của PAR và ASC trong mẫu thuốc Effer-Paralmax® 500/150 

theo phương pháp CLS và phương pháp HPLC

HPAR (mg/viên) HASC (mg/viên)
Phương pháp 

CLS
Phương pháp 

HPLC
Phương pháp 

CLS
Phương pháp 

HPLC
503,10 525,70 151,15 150,54
519,88 516,30 149,68 151,26
518,93 525,10 152,50 150,57

H1(tb) = 513,97 H2(tb) = 522,37 H1(tb) = 151,11H2(tb) = 150,79

ttính = 1,348 ttính = 0,375 
tlt(0,05 ; 4) = 2,776 tlt(0,05 ; 4) = 2,776

Ftính= 3,206 Ftính= 12,034
Flt = 19 Flt = 19

 
Các kết quả thu được ở Bảng 4 cho thấy các giá trị texp 

đều nhỏ hơn t(0,05; 4) , do đó kết quả phân tích 2 hoạt chất 
PAR và ASC trong thuốc viên Effer-Paralmax® C 500/150 
theo phương pháp nghiên cứu và phương pháp HPLC là 
đồng nhất về mặt thống kê với mức ý nghĩa α = 0.05 và 
có thể nói rằng kết quả phân tích của phương pháp CLS 
không sai khác với kết quả phân tích theo phương pháp 
tiêu chuẩn HPLC.

IV. KẾT LUẬN
Với mục tiêu đặt ra là nghiên cứu áp dụng phương pháp 

quang phổ hấp thụ phân tử UV-Vis dùng phổ dùng toàn 
phần kết hợp phương pháp bình phương tối thiểu cổ điển 
(CLS) để xác định đồng thời hàm lượng Paracetamol và 
ASC trong viên sủi Effer-Paralmax® 500/150, chúng tôi 
đã đạt được những kết quả như sau: 

* Đã nghiên cứu và lựa chọn các điều kiện thích hợp 
để xác định đồng thời PAR và ASC trong các dung dịch 
hỗn hợp phòng thí nghiệm chứa hai chất PAR và ASC 
với các tỉ lệ nồng độ khác nhau của chúng bằng phương 
pháp quang phổ hấp thụ phân tử kết hợp bình phương 
tối thiểu cổ điển (CLS) , cụ thể là: Chọn Dung dịch đệm 
phosphate pH 7 làm dung môi hòa tan; Khoảng bước sóng 
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thích hợp để quét phổ: từ 210nm đến 290nm với bước 
đo 0.5nm. Với các tỉ lệ nồng độ khảo sát khác nhau của 
PAR và ASC trong dung dịch hỗn hợp của chúng, các sai 
số của phương pháp nhỏ hơn hoặc bằng 2% với PAR và 
ASC, đồng thời các giá trị RSD% đều nhỏ (< 1,7). Do đó 
phương pháp đảm bảo độ đúng và độ lặp lại. 

* Đã xây dựng được quy trình phân tích mẫu thuốc 
viên nén chứa PAR và ASC theo phương pháp quang phổ 
hấp thụ phân tử UV-Vis dùng phổ dùng toàn phần kết hợp 
phương pháp bình phương tối thiểu cổ điển (CLS), đồng 
thời chứng minh độ tin cậy của quy trình phân tích thông 
qua phân tích mẫu thuốc Effer-Paralmax® 500/150. Kết 
quả phân tích có sai số hàm lượng thuốc xác định so với 
nhãn RE% < 5%, phù hợp với tiêu chuẩn cho phép và RSD 
thí nghiệm nhỏ hơn 1/2RSDH nên phương pháp có độ lặp 
lại tốt. So sánh kết quả xác định hàm lượng của PAR và 
ASC trong Effer-Paralmax® 500/150 được phân tích bằng 
phương pháp nghiên cứu và phương pháp tiêu chuẩn HPLC 
cho thấy kết quả phân tích của hai phương pháp là đồng 
nhất ở mức ý nghĩa α = 0,05.
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Ngày nay, việc kiểm soát ô nhiễm nước ngày càng trở 
nên quan trọng do tình trạng ô nhiễm môi trường ngày 
càng gia tăng và nguồn tài nguyên nước ngày càng suy 
giảm. Việc loại bỏ các kim loại nặng và thuốc nhuộm, đặc 
biệt có ảnh hưởng đến sức khỏe con người, ra khỏi nước 
thải công nghiệp là rất cấp thiết[1]. Nhiều phương pháp 
đã được dùng trong xử lý nước thải bao gồm oxy hóa hóa 
học, hấp phụ, siêu lọc, kết tủa hóa học, oxy hóa sinh học. 
Trong đó, hấp phụ là kỹ thuật được sử dụng rộng rãi để xử 
lý nước thải và vật liệu hấp phụ ngày càng được quan tâm 
nghiên cứu và phát triển[2]. 

Công nghệ nano được đánh giá là một trong những kỹ 
thuật tiên tiến nhất để tổng hợp các loại vật liệu. Theo đó, 
nanocomposite dựa trên polymer sinh học được xem như 
là một chất hấp phụ thu hút được nhiều sự chú ý nhờ có 
khả năng tương thích sinh học, khả năng phân hủy sinh 
học và không độc hại. Trong số đó, chitosan (CTS) là 
một trong những polymer sinh học tự nhiên tiềm năng, 
có nguồn gốc từ chitin và được điều chế bằng phản ứng 
deacetyl hóa chitin[3]. Tuy nhiên, polymer sinh học nói 

chung và CTS nói riêng có một số nhược điểm như độ 
bền cơ học không cao, độ hòa tan trong nước kém và ít có 
khả năng tái sử dụng. Để khắc phục những nhược điểm này, 
các hạt nano oxide kim loại đã được nghiên cứu đưa vào nền 
polymer sinh học[4]. Oxide kim loại là dạng vật liệu được 
nhiều nghiên cứu hướng đến và được xem là chất hấp phụ 
hiệu quả. CTS biến tính bằng sắt oxide ngày càng thu hút 
được nhiều sự chú ý trong những năm gần đây. Một số công 
trình đã nghiên cứu tổng hợp vật liệu nanocomposite sắt oxide 
trên nền CTS như composite Fe2O3/chitosan[3],[5-6], phức 
Fe(III)-CTS[7-8], nanocomposite film TiO2/Fe2O3/CTS[9]. Các 
vật liệu này được đánh giá là có khả năng hấp phụ tốt các ion 
kim loại và chất màu hữu cơ với khả năng tái chế cao, thân 
thiện với môi trường. 

Trong nghiên cứu này, chúng tôi sử dụng phương pháp 
thủy nhiệt đơn giản để tổng hợp nanocomposite Fe2O3/CTS 
dạng hạt cầu xốp. Vật liệu được khảo sát các yếu tố ảnh 
hưởng đến khả năng hấp phụ chất màu Congo Red (CR) 
như thời gian, khối lượng vật liệu, nồng độ dung dịch chất 
màu cũng như đánh giá khả năng tái sử dụng. 

ĐÁNH GIÁ KHẢ NĂNG HẤP PHỤ CHẤT MÀU CONGO RED 
CỦA VẬT LIỆU Fe2O3/CHITOSAN

ĐẶNG THỊ THANH NHÀN, HOÀNG THỊ TRANG
Khoa Hóa học, Trường Đai học Sư phạm, Đại học Huế

SUMMARY:

EVALUATING CONGO RED ADSORPTION CAPACITY  
OF FE2O3/CHITOSAN MATERIAL

In this study, Fe2O3/chitosan composite was synthesized by simple hydrothermal process and 
investigated the ability in adsorbing Congo Red dye. The as-prepared Fe2O3/chitosan beads 
were characterized by, X-ray diffraction (XRD), Scanning Electron Microscopy (SEM) and 
Thermogravimetric Analysis (TGA) methods. The results showed that the Fe2O3/chitosan spheres 
have a microporous fiber structure made of chitosan polymer and Fe2O3 nanoparticles attached to 
the polymer fibers. Fe2O3 exists in the form of α-Fe2O3 with relatively high crystallinity. The factors 
affecting the adsorption process were evaluated including time, weight of adsorbent and various 
concerntrations of Congo Red solutions. The reusability of Fe2O3/chitosan showed the little change 
in adsorption capacity after 5 times. Fe2O3/chitosan material is highly durable, easy to reuse and has 
potential for application as an organic dye adsorbent.

 Keywords: Fe2O3, chitosan, congo red, adsorption.

I. ĐẶT VẤN ĐỀ

II. THỰC NGHIỆM
2.1. Hóa chất
CTS được điều chế từ vỏ cua có độ deacetyl DDA > 

90% theo quy trình[10]. Ferric chloride FeCl3 (từ Sigma 

Aldrich, Hoa Kỳ), sodium hydroxide, hydrochloric acid, 
ammonia hydroxide và các chất màu Congo Red (CR) từ 
Xilong Scientific, Trung Quốc. 
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2.2. Tổng hợp vật liệu Fe2O3/CTS
Quy trình điều chế vật liệu Fe2O3/CTS được tiến hành dựa 

trên tài liệu[11]. Tiến hành hòa tan 1,95g CTS trong 100ml 
dung dịch FeCl3 0,15 M. Sau đó, nhỏ từng giọt dung dịch gel 
FeCl3/CTS vào bình chứa 200ml dung dịch NaOH 0,1 M đồng 
thời khuấy nhẹ và sau đó để yên trong 4-6 giờ thu được các 
hạt cầu gel Fe(OH)3/CTS. Tiến hành thủy nhiệt Fe(OH)3/CTS 
trong dung dịch NH3 5% ở nhiệt độ 160°C trong 6 giờ thu 
được sản phẩm là các hạt gel cầu Fe2O3/CTS màu nâu đỏ. 
Sấy đông khô các hạt gel cầu Fe2O3/CTS ở -20°C trong 24 
giờ thu được các hạt cầu xốp Fe2O3/CTS.

2.3. Phương pháp đặc trưng
Mẫu vật liệu được đặc trưng bằng các phương pháp: 

Giản đồ nhiễu xạ tia X (XRD) được ghi trên máy Advance 
Bruker D8 X-ray diffractometer, sử dụng nguồn bức xạ 
CuKα với bước sóng 1,5406 Å, góc quét 2θ thay đổi từ 
10 đến 80°. Hình thái của vật liệu được quan sát trên kính 
hiển vi điện tử quét (SEM). Ảnh SEM được ghi trên máy 
Jeol JSM-6490LV ở các độ phân giải khác nhau. Phân tích 
nhiệt trọng lượng (TGA) được thực hiện trên thiết bị Labsys 
TG/DSC-SETARAM thermogravimetric analyzer: gia nhiệt 
5–10 mg mẫu vật liệu trong không khí từ nhiệt độ phòng 
đến 900°C với tốc độ 20°C/phút. 

2.4. Đánh giá khả năng hấp phụ chất màu 
CR của vật liệu Fe2O3/CTS

2.4.1. Khảo sát thời gian hấp phụ cân bằng
Tiến hành khuấy 0,15g vật liệu Fe2O3/CTS trong 100ml 

dung dịch chất màu CR nồng độ 20mg/l. Trích lấy dung 
dịch chất màu sau các khoảng thời gian 10, 20, 30, 40, 
50, 60 và 70 phút, ly tâm tách vật liệu ra khỏi dung dịch 
và đo UV-vis. 

2.4.2. Ảnh hưởng của lượng chất hấp phụ (khối lượng 
vật liệu)

- Các khối lượng Fe2O3/CTS được tiến hành khảo sát 
bao gồm: 0,05; 0,10; 0,15 và 0,20g. 

- Tiến hành khuấy các lượng vật liệu Fe2O3/CTS khác 
nhau trong 100ml dung dịch CR nồng độ 20mg/l. Trích lấy 
dung dịch chất màu sau các khoảng thời gian 10, 20, 30, 
40, 50 và 60 phút, ly tâm tách vật liệu ra khỏi dung dịch 
và đo UV-vis. 

2.4.3. Ảnh hưởng của nồng độ chất màu
- Các nồng độ dung dịch CR được khảo sát: 10, 15 và 

20mg/l.
- Tiến hành thí nghiệm với 0,10 gam mẫu vật liệu trong 

các dung dịch CR ở các nồng độ khảo sát. Trích lấy mẫu 
dung dịch và đo UV-vis sau các khoảng thời gian 10, 20, 
30, 40, 50 và 60 phút.

Các mẫu dung dịch CR được đo bằng phương pháp quang 
phổ hấp thụ phân tử UV-vis (T-80 UV-Vis Spectrophotometer) 
tại bước sóng λmax = 498nm.

Hiệu suất (H%) và dung lượng hấp phụ (qt) chất màu 
của vật liệu Fe2O3/CTS được tính theo các phương trình 
(1) và (2):

(1)

(2)

Trong đó: 
Co, Ct: nồng độ của dung dịch chất màu ban đầu và tại 

thời điểm t (mg/l)
m: Khối lượng chất hấp phụ (vật liệu) (g)
V: Thể tích dung dịch chất màu (L)

3.1. Tổng hợp và đặc trưng vật liệu Fe2O3/
CTS

Vật liệu Fe2O3/CTS được tổng hợp theo quy trình mục 
2.2. Vật liệu Fe2O3/CTS sau khi sấy có dạng hình cầu, màu 
nâu đỏ. Vật liệu được đặc trưng bởi các phương pháp XRD, 
TGA và SEM. 

Giản đồ XRD của vật liệu Fe2O3/CTS (Hình 1a) xuất hiện 
các peak tinh thể tại các góc nhiễu xạ 2θ 24,3°; 33,3°; 
35,8°; 41,1°; 49,5°; 54,1°; 62,5° và 64,2° tương ứng với 
các mặt phản xạ (012), (104), (110), (113), (024), (116), 
(214) và (030). Đây là các peak tinh thể đặc trưng cho 
cấu trúc của α-Fe2O3 phù hợp với dữ liệu JCPDS Card, 
No. 33-0664 với a = b = 5.038 A°, c = 13.772 A°[12]. 
Các peak tinh thể có cường độ lớn và sắc nhọn, chứng tỏ 
các hạt nano Fe2O3 mức độ tinh thể cao. Kích thước hạt 
tinh thể nano Fe2O3 trong hạt cầu Fe2O3/CTS được tính theo 
phương trình Sherrer dựa trên peak (104) có giá trị trung 
bình là 30nm. 

Hình 1. (a) Giản đồ XRD; (b) Giản đồ TGA  
và (c,d) Ảnh SEM của vật liệu Fe2O3/CTS

Hình 1b trình bày giản đồ TGA của vật liệu CTS và 
Fe2O3/CTS. Kết quả cho thấy hình dạng giản đồ TGA của 

III. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN



Hóa học & Ứng dụng
Số 01 (68)/3-2024 17

hai mẫu vật liệu là tương tự nhau và Fe2O3 chiếm 29% trong 
mẫu vật liệu Fe2O3/CTS. Mặt khác, nhiệt độ phân hủy hoàn 
toàn CTS trong mẫu vật liệu Fe2O3/CTS là 700°C và mẫu 
CTS là 750°C. Sự khác biệt này chứng tỏ đã có sự tương 
tác giữa Fe2O3 với mạng polymer trong màng CTS dẫn đến 
CTS trong vật liệu Fe2O3/CTS có độ bền nhiệt thấp hơn so 
với CTS ban đầu. Ảnh SEM của vật liệu Fe2O3/CTS (Hình 
1c,d) quan sát thấy hình thái sợi polymer của CTS và các 
hạt tinh thể Fe2O3 trên sợi CTS. Vật liệu có cấu trúc xốp, 
kích thước các lỗ rỗng khá lớn, khoảng từ 1-10µm. 

3.2. Đánh giá khả năng hấp phụ chất màu 
CR của vật liệu Fe2O3/CTS

3.2.1. Thời gian hấp phụ
Khả năng hấp phụ chất màu CR của vật liệu Fe2O3/CTS 

trong các khoảng thời gian khác nhau được thể hiện ở 
Bảng 1, Hình 2 và Hình 3.

Bảng 1. Hiệu suất và dung lượng hấp phụ chất màu CR  
của Fe2O3/CTS theo thời gian

t (phút) At Ct (mg/l) H (%) qt (mg/g)
0 0,533 20,23 0,0 0,0
10 0,417 15,77 22,1 3,0
20 0,353 13,30 34,2 4,6
30 0,285 10,69 47,2 6,4
40 0,105 3,77 81,4 11,0
50 0,056 1,88 90,7 12,2
60 0,009 0,07 99,6 13,4
70 0,008 0,03 99,8 13,5

Kết quả ở Bảng 1, Hình 2 và Hình 3 cho thấy hiệu suất hấp phụ 
và dung lượng hấp phụ chất màu CR của vật liệu tăng dần 
trong khoảng thời gian từ 10 - 60 phút và sau đó thì tăng thêm 
không đáng kể. Hiệu suất hấp phụ sau 60 phút đạt 99,6% và 
dung lượng hấp phụ đạt 13,4mg/g. Như vậy sau 60 phút, quá 
trình hấp phụ đạt trạng thái cân bằng. Do đó chúng tôi lựa chọn 
thời gian hấp phụ là 60 phút cho các thí nghiệm tiếp theo.

Hình 2. Đồ thị biểu diễn sự phụ thuộc của hiệu suất hấp phụ theo thời gian

Hình 3. Đồ thị biểu diễn sự phụ thuộc của dung lượng hấp phụ theo thời gian

3.2.2. Ảnh hưởng của khối lượng vật liệu
Để khảo sát ảnh hưởng của khối lượng vật liệu, chúng tôi 

đã thực hiện với các khối lượng Fe2O3/CTS là 0,05; 0,10; 0,15 
và 0,20g với 100ml dung dịch CR 20mg/l trong thời gian 1 
giờ. Kết quả được trình bày ở Bảng 2, Hình 4 và Hình 5.

Hình 4. Đồ thị biểu diễn sự phụ thuộc của hiệu suất hấp phụ 
theo các khối lượng vật liệu khảo sát

Kết quả ở Hình 4 cho thấy hiệu suất hấp phụ sau 60 
phút của các lượng vật liệu khảo sát có sự khác nhau. Khi 
khối lượng vật liệu tăng từ 0,05 - 0,15g thì hiệu suất hấp 
phụ cũng tăng dần từ 48,9 - 99,6%. Tuy nhiên, khi tăng 
khối lượng vật liệu lên 0,20g thì hiệu suất hấp phụ tăng lên 
không đáng kể, đạt giá trị là 99,8%. Ngược lại, khi tăng 
khối lượng vật liệu thì dung lượng hấp phụ sau 60 phút có 
sự giảm xuống. Dung lượng hấp phụ tương ứng với các 
khối lượng vật liệu khảo sát 0,05; 0,10; 0,15 và 0,20g lần 
lượt là 19,8; 16,8; 13,4 và 10,1mg/g. 

Hình 5. Đồ thị biểu diễn sự phụ thuộc của dung lượng hấp phụ 
theo khối lượng vật liệu

3.2.3. Ảnh hưởng của nồng độ chất màu
Để khảo sát ảnh hưởng của nồng độ chất màu đến quá 

trình hấp phụ, chúng tôi đã tiến hành thí nghiệm hấp phụ 
0,10g vật liệu Fe2O3/CTS với 100ml dung dịch CR ở các 
nồng độ 10, 15 và 20mg/l trong thời gian 1 giờ. Kết quả 
được trình bày ở Bảng 3, Hình 6 và Hình 7.

Hình 6. Đồ thị biểu diễn sự phụ thuộc của hiệu suất hấp phụ 
vào nồng độ chất màu
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Kết quả ở Hình 6 cho thấy đối với dung dịch CR nồng 
độ 10mg/l hiệu suất hấp phụ tăng nhanh sau 10 phút và 
đạt giá trị 54,7%, sau 40 phút thì hiệu suất hấp phụ đạt 
93,6% và sau 60 phút, quá trình hấp phụ gần như diễn ra 
hoàn toàn với hiệu suất hấp phụ là 99,8%. Khi nồng độ 
dung dịch CR tăng lên 15 và 20mg/l thì hiệu suất hấp phụ 
tăng dần theo thời gian và đạt giá trị tương ứng là 84,8 và 
82,9%. Như vậy hiệu suất hấp phụ giảm khi tăng nồng độ 
dung dịch chất màu CR. 

Hình 7. Đồ thị biểu diễn sự phụ thuộc  
của dung lượng hấp phụ vào nồng độ chất màu

Kết quả ở Hình 7 cho thấy dung lượng hấp phụ sau 60 
phút tăng lên khi tăng nồng độ dung dịch CR. Dung lượng 
hấp phụ tương ứng với các nồng độ khảo sát 10, 15 và 
20mg/l lần lượt là 10,1; 12,8 và 16,8mg/g. 

Bảng 2. Khả năng hấp phụ chất màu CR của Fe2O3/CTS  
ở các khối lượng vật liệu khác nhau

Thời 
gian 

(phút)

0,05 g vật liệu 0,10 g vật liệu

A1
C1 

(mg/l) H (%) q 
(mg/g) A2

C2 
(mg/l) H (%) q 

(mg/g)
0 0,533 20,2 0,0 0,0 0,533 20,2 0,0 0,0
10 0,472 17,9 11,6 4,7 0,449 17,0 16,0 3,2
20 0,444 16,8 16,9 6,8 0,392 14,8 26,8 5,4
30 0,41 15,5 23,4 9,5 0,295 11,1 45,3 9,2
40 0,377 14,2 29,7 12,0 0,206 7,7 62,2 12,6
50 0,339 12,8 36,9 14,9 0,135 4,9 75,7 15,3
60 0,276 10,3 48,9 19,8 0,097 3,5 82,9 16,8

Thời 
gian

(phút)

0,15 g vật liệu 0,20 g vật liệu

A3
C3 

(mg/l) H (%) q 
(mg/g) A4

C4 
(mg/l) H (%) q 

(mg/g)
0 0,533 20,2 0,0 0,0 0,533 20,2 0,0 0,0
10 0,417 15,8 22,1 3,0 0,403 15,2 24,7 2,5
20 0,353 13,3 34,2 4,6 0,27 10,1 50,0 5,1
30 0,285 10,7 47,2 6,4 0,16 5,9 70,9 7,2
40 0,105 3,8 81,4 11,0 0,094 3,3 83,5 8,4
50 0,056 1,9 90,7 12,2 0,017 0,4 98,1 9,9
60 0,009 0,07 99,6 13,4 0,008 0,03 99,8 10,1

Bảng 3. Khả năng hấp phụ chất màu CR của Fe2O3/CTS đối với các dung dịch CR có nồng độ khác nhau

Thời 
gian

(phút)

Dung dịch CR 20mg/l Dung dịch CR 15mg/l Dung dịch CR 10mg/l

A1 C1 (mg/l) H (%) q (mg/g) A2
C2 

(mg/l) H (%) q (mg/g) A3 C3 (mg/l) H (%) q (mg/g)

0 0,533 20,23 0,0 0,0 0,401 15,15 0,0 0,0 0,272 10,19 0,0 0,0
10 0,449 17,00 16,0 3,2 0,371 14,00 7,6 1,2 0,127 4,61 54,7 5,6
20 0,392 14,80 26,8 5,4 0,347 13,07 13,7 2,1 0,065 2,23 78,1 8,0
30 0,295 11,07 45,3 9,2 0,287 10,77 28,9 4,4 0,039 1,23 88,0 9,0
40 0,206 7,65 62,2 12,6 0,198 7,34 51,5 7,8 0,024 0,65 93,6 9,5
50 0,135 4,92 75,7 15,3 0,102 3,65 75,9 11,5 0,018 0,42 95,9 9,8
60 0,097 3,46 82,9 16,8 0,067 2,30 84,8 12,8 0,009 0,07 99,3 10,1

Khả năng tái sử dụng của vật liệu sau khi đã hấp phụ 
được xem là một trong những yếu tố quan trọng để ứng 
dụng trong thực tế. Vật liệu Fe2O3/CTS cũng đã được 
nghiên cứu khả năng tái sử dụng sau 5 lần. Tiến hành 
hấp phụ 100ml dung dịch CR 20mg/l với 0,15g vật liệu 
Fe2O3/CTS. Sau khi hấp phụ CR, vật liệu được rửa giải 
bằng ethanol 5-6 lần, sau đó tiến hành sấy đông khô 
chân không ở -20°C trong 12 giờ. Tiếp tục quá trình 
hấp phụ CR với vật liệu Fe2O3/CTS đã được rửa giải và 
quá trình này được lặp lại 5 lần, kết quả được trình bày 
ở Hình 8. 

Hình 8. Hiệu suất hấp phụ CR lên vật liệu Fe2O3/CTS  
qua các lần tái sử dụng
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Kết quả cho thấy, hiệu suất hấp phụ qua các lần tái sử 
dụng là khá cao, giảm nhẹ từ 99,6% ở lần 1 xuống 98,2% 
ở lần 2; 97,3%; 95,8% và 93,4% tương ứng ở các lần tái 
sử dụng tiếp theo, từ lần thứ 3 - 5. Kết quả trên cho thấy 
vật liệu Fe2O3/CTS qua năm lần hấp phụ thay đổi rất ít khả 
năng hấp phụ CR. Điều này chứng tỏ, vật liệu Fe2O3/CTS 
có độ bền cao, tái sử dụng tốt và có tiềm năng trong ứng 
dụng làm vất liệu hấp phụ phẩm nhuộm hữu cơ.

IV. KẾT LUẬN
Vật liệu Fe2O3/chitosan đã được tổng hợp thành công 

bằng phương pháp thủy nhiệt. Kết quả đặc trưng vật liệu 
cho thấy các hạt cầu Fe2O3/chitosan có cấu trúc rỗng được 
tạo thành bởi các sợi polymer chitosan. Các hạt nano 
Fe2O3 tồn tại ở dạng α-Fe2O3, có tính thể cao và phân bố 
trên bề mặt sợi chitosan. Vật liệu Fe2O3/chitosan có khả 
năng hấp phụ Congo Red với hiệu suất và dung lượng hấp 
phụ lớn. Các yếu tố ảnh hưởng đến quá trình hấp phụ đã 
được khảo sát bao gồm thời gian, khối lượng vật liệu và 
nồng độ chất màu. Kết quả đánh giá khả năng tái sử dụng 
cho thấy vật liệu Fe2O3/chitosan có hiệu suất tái sử dụng 
cao và là vật liệu tiềm năng trong ứng dụng xử lý dung dịch 
chất màu hữu cơ. 
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Công nghệ nano là một trong những lĩnh vực khoa học 
được quan tâm nghiên cứu trong những năm gần đây do 
hiệu ứng bề mặt gây ra bởi kích thước nhỏ của chúng. 
Nghiên cứu tổng hợp các hạt nano kim loại nhằm khám 
phá các tính chất cũng như khả năng ứng dụng của chúng 
trong nhiều lĩnh vực như: điện tử, xúc tác và y sinh học… 
các kim loại quý như bạch kim, vàng và bạc thường được 
ứng dụng khá hiệu quả trong các lĩnh vực nêu trên[4, 5]. 
Tuy nhiên, do giá thành cao nên việc sản xuất chúng với 
số lượng lớn, để ứng dụng rộng rãi là kém khả thi. Nhằm 
giải quyết vấn đề đó, niken nano được xem là lựa chọn tối 
ưu do giá thành rẻ, khả năng dẫn điện, nhiệt, quang học, 
hoạt tính xúc tác và kháng khuẩn tương đối tốt,... so với 
các vật liệu nano kim loại khác, việc tổng hợp niken nano 
(NiO) lại là chất khó bị oxi hóa, rẻ tiền hơn bạc nên việc sử 
dụng NiO hiện đang là hướng quan tâm.

Có rất nhiều phương pháp khác nhau để tổng hợp các 
hạt nano niken trong đó sử dụng dịch chiết xuất thực vật 
(vỏ quả măng cụt..) đóng một vai trò quan trọng bởi ít tốn 
kém, thân thiện với môi trường, hạn chế gây ra các tác hại 
không mong muốn khi ứng dụng và không liên quan đến 

chất độc hại, đây là phương pháp tổng hợp được các hạt 
nano sạch, an toàn[3].

Chitosan (CS) là một polymer sinh học, là một chất 
tạo màng sinh học được chế tạo từ quá trình đề axetyl 
hóa chitin bằng kiềm đặc, được tạo thành từ các phân tử 
glucosamine. Chitosan có khả năng phân hủy sinh học, rẻ 
tiền, không gây độc môi trường, có hoạt tính kháng khuẩn, 
kháng nấm, khả năng ổn định kích thước hạt và hạn chế 
quá trình oxy hóa. Hơn nữa, chitosan đã nổi lên như một 
chất kháng khuẩn và kháng vi-rút do mang điện tích dương 
giúp nó bám dính vào các bề mặt tích điện âm và tương tác 
với các polyanion để tạo thành cấu trúc gel[1].

Các dịch chiết xuất từ thực vật có chứa các nhóm chất 
polysacarit, hợp chất polyphenol, polyancol, vitamin, acid 
amin, alkaloids, terpenoids được tiết ra từ cây[2, 3]. Vỏ quả 
măng cụt làm nguồn nguyên liệu để thu được dịch chiết 
ứng dụng trong quá trình tổng hợp nano NiO, dịch chiết sẽ 
được làm tác nhân phản ứng[3]. Cây măng cụt có tên khoa 
học là Garcinia mangostana L., được trồng nhiều ở các tỉnh 
miền Đông Nam Bộ và đồng bằng sông Cửu Long. Thành 
phần chính của vỏ đã được xác định là một loạt xanthon mà 

NGHIÊN CỨU CHẾ TẠO HỆ VẬT LIỆU NANOCOMPOSITE NIO/CHITOSAN  
SỬ DỤNG DỊCH CHIẾT VỎ MĂNG CỤT ỨNG DỤNG LÀM VẬT LIỆU KHÁNG KHUẨN

LÊ THU THỦY1, PHẠM HÀ NGÂN1, BÙI TIẾN TRỊNH1, NGUYỄN THÀNH TRUNG1,  
VŨ THỊ MINH CHÂU2, NGUYỄN THỊ HƯƠNG3

1. Trường Đại học Tài nguyên và Môi trường Hà Nội
2. Trung tâm Nhiệt đới Việt Nga, chi nhánh phía Nam

3. Viện Khoa học và Công nghệ Quân sự 

SUMMARY:

RESEARCH ON NANOCOMPOSITE NiO/CHITOSAN SYSTEMS USING EXTRACT  
FROM GARCINIA MANGOSTANA L. FOR EVALUATE ANTIBACTERIAL ABILITY

Research on manufacturing NiO/Chitosan nanocomposite material systems extracted from 
mangosteen peel for antibacterial material is a new direction. With the goal of manufacturing 
NiO/Chitosan nanocomposite system, evaluating the antibacterial ability and determining the 
minimum inhibitory concentration (MIC). The results are shown on the SEM, TEM, IR creating 
NiO/Chitosan nanocomposite systems. These systems were tested against betterial along with gram-
positive (Bacillus subtilise), gram-negative (Escherichia coli) bacteria and determined the minimum 
inhibitory concentration (MIC) are both 0.5mg/ml.

Keywords: Nanocomposite NiO/Chitosan, chitosan, nanocomposite, MIC.
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2.1. Hoá chất và thiết bị
Hoá chất: Niken nitrat hexahydrat Ni(NO3)2.6H2O, acid 

acetic, ethanol.
Dung dịch amoni hydroxit (NH4OH) 25-28%. Dung dịch 

chitosan 1%: 0,5g chitosan được phân tán trong 50ml 
dung dịch acid acetic 1N và siêu âm trong 15 phút. 

Các chủng vi sinh vật nghiên cứu khảo sát: gram âm (E. 
coli ATCC 25922), gram dương (Bacillus subtilis ATCC 9/58).

Các hoá chất sử dụng trong nghiên cứu đánh giá khả 
năng kháng khuẩn của vật liệu: môi trường làm giàu có 
chứa các dinh dưỡng và một số muối khoáng đã được sử 
dụng để nuôi cấy vi sinh.

Dịch chiết vỏ quả măng cụt được chuẩn bị theo quy trình 
sau: Vỏ quả măng cụt (Garcinia mangostana L.) được rửa 
sạch bằng nước khử ion, sấy khô ở nhiệt độ 60°C trong chân 
không, cắt nhỏ, cân 30g vỏ khô vào bình chiết và thêm 300ml 
etanol/nước (1:1, v/v), dịch chiết thu được sau thời gian chiết 
60 phút được làm lạnh, lọc và bảo quản ở 8 - 10oC.

Thiết bị dùng trong chế tạo vật liệu: thiết bị siêu âm đầu 
dò Sonics & materials - VCX500; 500W, 20kHz, bếp khuấy 
từ gia nhiệt, máy đo pH, tủ sấy, các dụng cụ thuỷ tinh dùng 
để thực hiện phản ứng Thiết bị dùng trong đánh giá đặc 
trưng cấu trúc của vật liệu.

Thiết bị dùng trong đánh giá đặc trưng cấu trúc của vật 
liệu: máy đo nhiễu xạ tia X (PANalytical), thiết bị đo phổ 
hồng ngoại FTIR (Bruker), kính viển vi điện tử quét.

2.2. Chế tạo hệ nanocomposit NiO/Chitosan
Bước 1: Quá trình tổng hợp nano NiO[4]
Lấy 50ml Nikel (II) nitrate hexahydrate (Ni(NO3)2.6H2O) 

0,1M được hòa tan bằng nước deion, bổ sung 50ml dịch 
chiết từ vỏ quả măng cụt trong điều kiện pH 8 ÷ 9 bằng 
dung dịch NH3 25-28%. 

Khuấy 15 phút, sau đó tiếp tục được siêu âm (50W, 20kHz) 
trong 1 giờ. Hỗn hợp được li tâm 20 phút với tốc độ 7000 
vòng/phút, thu được sản phẩm là chất rắn dạng keo, sản 
phẩm tiếp tục được rửa lại 2-3 lần bằng nước cất khi pH dịch 
sau li tâm đạt trung tính. Sấy 100oC trong 2 giờ, cuối cùng 
nung sản phẩm thu được nano NiO tại 4500C trong 4 giờ. 

Bước 2: Chế tạo hệ nanocomposite NiO/Chitosan[5].
Chuẩn bị dung dịch chitosan: Cân 0,5g chitosan hòa 

tan vào 50ml acetic acid 1M, hỗn hợp được hoà tan trong 

6 giờ bằng máy khuấy từ thu được dung dịch 1% chitosan/
acid acetic[5]. 

Tổng hợp hệ nano composite NiO/Chitosan: Bổ sung 
2,5g nano NiO được tổng hợp được vào dung dịch chitosan 
ở các nồng độ khảo sát khác nhau. Hỗn hợp tiếp tục được 
siêu âm 30 phút ở 60oC. Sản phẩm cuối thu được được 
làm khô trên đĩa Petri thuỷ tinh ở 60°C trong 24 giờ.

2.3. Đánh giá khả năng kháng khuẩn của 
vật liệu

- Chuẩn bị đĩa thạch dinh dưỡng: Đĩa thạch dinh dưỡng 
được chuẩn bị bằng cách sử dụng 37,0gam môi trường 
thạch dinh dưỡng được hòa tan trong 1.000ml nước cất, 
và sau đó hấp ở nhiệt độ 121oC trong 20 phút. 

- Môi trường thạch dinh dưỡng được đổ vào các đĩa 
Petri vô trùng, để đông đặc, dùng để nuôi cấy các chủng 
vi khuẩn và đánh giá khả năng sống sót của vi sinh vật 
bám dính trên mẫu: 

+ Rắc mẫu vật liệu thử nghiệm NiO/Chitosan và mẫu 
vật liệu so sánh Chitosan lên trên các đĩa petri có chứa môi 
trường dinh dưỡng, qua đó đánh giá khả năng sống sót của 
vi sinh vật thử nghiệm sau 72 giờ quan sát.

+ Phương pháp thử nghiệm: cho một lượng mẫu kiểm 
tra vào các ống ependof. Hút huyền phù vi sinh vật vào 
các ống ependof có chứa mẫu thử và lắc đều trong vòng 
20 phút, sau đó hút 1 lượng nhỏ dịch vi sinh vật trải đều 
lên các đĩa petri có chứa môi trường để đánh giá khả năng 
diệt vi sinh vật của mẫu thử. Các mẫu được ủ trong tủ ấm 
37oC trong vòng 24 giờ đến 72 giờ[8].

- Thử nghiệm xác định đường kính vòng kháng khuẩn: 
+ Hòa tan trong 1ml dimethyl sulfoxide 10%) để thu 

được dung dịch 200µg/ml. 
+ Sử dụng một lỗ khoan bằng nút chai bằng thép vô 

trùng, các giếng có đường kính 5 ± 1mm được tạo ra trong 
mỗi đĩa Petri trong điều kiện vô trùng. 

+ Sau đó, 100μl CS hoặc NiO/CS được phân tán trong 
dung dịch dimethyl sulfoxide 10% và 100μl kháng sinh tiêu 
chuẩn Ampicillin (1mg/ml) được sử dụng làm chất chuẩn 
được đưa vào các giếng. 

+ Các đĩa được ủ ở 37°C trong 24 giờ. Sau thời gian ủ 
bệnh, vùng ức chế xung quanh giếng được đo bằng thước 
cặp Vernier hình học.

II. THỰC NGHIỆM

những chất chính là mangostin, a-mangostin, b-mangostin, 
g-mangostin, các isomangostin, normangostin, bên cạnh 
trioxyxanthon, pyranoxanthon, dihydroxy methyl butenyl 
xanthon, trihydroxy methyl butenyl xanthon, pyrano 
xanthenon, polyancol…[3], đặc biệt là polyancol có khả 
năng tạo chất kết dính trong quá trình tạo vật liệu. Chúng 

cho phép tổng hợp được các vật liệu với quy mô lớn và hạn 
chế các tạp chất hoá học.

Mục tiêu của nghiên cứu này là tổng hợp nanocomposit 
NiO/Chitosan và đánh giá đặc trưng cấu trúc của hệ và đánh 
giá khả năng kháng khuẩn, nồng độ ức chế tối thiểu (MIC) đối 
với vi khuẩn gram âm (E.Coli), gram dương (Bacillus subtilis).
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3.1. Kết quả đánh giá hình thái học bề 
mặt của các hạt nano NiO tổng hợp được ở 
các hệ dung môi chiết 

Vật liệu nano NiO tổng hợp được khi sử dụng hệ dung 
môi chiết H2O:ethanol với tỷ lệ 1:1 cho thấy vật liệu thu 
được có kích thước hạt nhỏ, các hạt nano NiO thu được khi 
sử dụng hệ dung môi chiết 1:1 (Hình 3.1). 

Hình 3.1. Kết quả khảo sát hình thái học của nano NiO tổng hợp 
được bằng phương pháp đồng kết tủa ở hệ dung môi chiết 

H2O:ethanol với tỷ lệ 1:1.

Các hạt nano NiO có hình thái bề mặt rõ ràng, cơ bản 
dạng cầu, sự phân bố hạt nano NiO đồng đều, các hạt NiO 
thu được chưa thể hiện rõ được ranh giới hạt thông qua 
chụp ảnh SEM. Khi nung các hạt NiO/CS ở nhiệt độ nung 
4500C trong 4 giờ, kết quả được thể hiện trên Hình 3.2.

Hình 3.2. Ảnh SEM của nano NiO/CS ở nhiệt độ nung 4500C, 4h

Vật liệu nano NiO tổng hợp được khi nung với thời gian 
là 4 giờ cho thấy, các hạt nano NiO thu được khi sử dụng 
thời gian nung là 4 giờ cho sự phân bố hạt nano NiO đồng 
đều kích thước hạt. 

3.2. Đánh giá tính chất cấu trúc đặc trưng 
của hệ nano nanocomposite NiO/chitosan

Sau khi khảo sát ảnh hưởng của tỷ lệ hàm lượng 
chitosan, đánh giá đặc trưng cấu trúc của hệ vật liệu NiO/
CS (10%) bằng các phương pháp phân tích công cụ gồm: 
FT- IR, TEM.

III. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN
Kết quả phân tích phổ IR tại Hình 3.3 cho thấy, với cả 

hai mẫu nghiên cứu có sự xuất hiện của các đỉnh hấp phụ 
khoảng 3.364cm-1 và 3.458cm-1, tương ứng với nhóm OH 
và dao động kéo giãn của nhóm tự do -NH2. Pic tại số 
sóng 1.643cm-1 là dao động của liên kết nhóm H-O của 
các phân tử nước hấp phụ vật lý trên bề mặt vật liệu, đỉnh 
ở 1.091cm-1 cho biết dao động kéo dài của C - O - C trong 
đường tròn glucozơ. 

Hình 3.3. Phổ FT-IR chitosan (a) và mẫu NiO/CS (b)

Phổ FTIR của NiO/CS (Hình 3.3.b) cho thấy các pic 
đặc trưng của chitosan lần lượt tại các số sóng 1.598 và 
1.384cm-1, tương ứng với dao động uốn của N-H trong 
NH2. Ngoài ra, tại Hình 3.2.b đã xuất hiện các pic đặc trưng 
cho liên kết Ni-O trong NiO tại các số sóng 586cm− 1, điều 
đó cho thấy sự có mặt của các thành phần NiO và chitosan 
trong hệ vật liệu nanocomposite chế tạo được.

Để nghiên cứu so sánh, đánh giá với kết quả xác định 
phân bố cỡ hạt của hệ đề tài đã tiến hành chụp ảnh TEM, 
điều này được thể hiện trên Hình 3.4.

     

Hình 3.4. Ảnh TEM của mẫu NiO/CS (10%)

2.4. Xác định nồng độ ức chế tối thiểu 
(MIC) của vật liệu NiO/CS

Nồng độ ức chế tối thiểu (MIC) của vật liệu NiO/CS 
được tiến hành với 02 loại vi khuẩn gram âm (E. coli ATCC 
25922), gram dương (Bacillus subtilis ATCC 9/58) bằng 
phương pháp khuếch tán đĩa[7, 8]. 

Mẫu vật liệu nghiên cứu NiO/CS được thêm vào huyền 
phù thạch với nồng độ (3; 2; 1; 0,5; 0,4 và 0,3mg/ml) 
và làm lạnh cho đến khi tạo thành gel. Các đĩa được ủ ở 
37°C/24 giờ[7]. Sau đó, MIC của NiO/CS được xác định 
bằng mắt thường và MIC là nồng độ NiO/CS thấp nhất ức 
chế hoàn toàn sự phát triển nhìn thấy được[7, 8].
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Vậy đã khẳng định các hạt Nanocomposit NiO hình cầu 
được phân bố trên nền chitosan nằm trong khoảng từ 14 
đến 30nm.

3.3. Đánh giá khả năng kháng khuẩn của 
vật liệu nanocomposite NiO/Chitosan

Khảo sát khả năng kháng khuẩn của vật liệu nền 
Chitosan và NiO/CS thông qua việc rắc điểm mẫu thử lên 
đĩa đã được cấy các chủng vi sinh vật kiểm định, kết quả 
được đánh giá thông qua khả năng sống sót của vi khuẩn 
khi tiếp xúc mẫu sau 72 giờ quan sát.

Sau 72 giờ ủ, khi quan sát thấy cả 2 đĩa petri đều không 
thấy có vi khuẩn hay nấm mốc phát triển trên bề mặt môi 
trường dinh dưỡng. Điều này chứng tỏ cả 2 mẫu thử đều 
có khả năng diệt các tế bào vi khuẩn cũng như nấm mốc 
khi bám dính mẫu.

Chitosan NiO/Chitosan
Hình 3.5. Khảo sát khả năng sống sót của vi sinh vật

Tiếp đó khảo sát khả năng kháng khuẩn của vật liệu nền 
CS và NiO/CS thông qua việc rắc điểm mẫu thử lên đĩa đã 
được cấy các chủng vi sinh vật kiểm định (Ecoli và Bacillus 
subtilis) được thể hiện trên Hình 3.6 và 3.7.

E.coli Bacillus subtilis
Hình 3.6. Thử nghiệm rắc mẫu Chitosan đối với 2 chủng vi khuẩn

Kết quả khảo sát đối với chất nền Chitosan cho thấy, 
Chitosan có khả năng ức chế đối với Bacillus subtilis, trong 
khi đối với hai vi sinh vật thử nghiệm khác là E.coli thì vật 
liệu thử nghiệm hầu như không có khả năng ức chế.

Hình 3.7. Khảo sát khả năng kháng khuẩn của NiO/CS đối với E.coli

Hình 3.8. Khảo sát khả năng kháng khuẩn của NiO/CS  
đối với Bacillus subtilis

Kết quả cho thấy mẫu NiO/CS có khả năng ức chế tốt 
nhất với chủng vi khuẩn Bacillus subtilis (Hình 3.7) và 
E.coli (Hình 3.8) tốt. Tại điểm rắc mẫu NiO/CS trên đĩa có 
cấy 02 vi sinh vật khảo sát đều tạo thành vùng trong xung 
quanh mẫu (vùng vô khuẩn).

3.4. Xác định nồng độ ức chế tối thiểu 
(MIC) của vật liệu NiO/Chitosan

Xác định nồng độ kháng kháng khuẩn của vật liệu nano 
composite NiO/CS được nghiên cứu trong khoảng nồng độ 
0,3 - 2mg/ml. Xác định MIC là xác định nồng độ NiO/CS 
thấp nhất ức chế hoàn toàn sự phát triển mà có nhìn thấy 
được bằng mắt thường. Kết quả xác nhận nồng độ ức chế 
MIC của hệ nanocomposite NiO/CS được cho tại Hình 3.9.

Hình 3.9. Nồng độ kháng khuẩn tối thiểu MIC của mẫu NiO/CS

Tại nồng độ 0,3mg/ml sự phát triển của vi khuẩn E.coli 
giảm rõ rệt, tuy nhiên phải đến nồng độ 0,5mg/ml cho 
thấy hầu như không xuất hiện các khuẩn lạc trên bề mặt 
đĩa thạch. Từ đó cho thấy giá trị MIC khảo sát đối với vi 
khuẩn E.coli là 0,5mg/ml. Tương tự như quá trình khảo sát 
đối với vi khuẩn E.coli, khảo sát xác định nồng độ MIC đối 
với Bacillus subtilis cũng là 0,5/ml.
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Phản biện: TS NGUYỄN TRỌNG HIỆP

HOAN NGHÊNH BẠN ĐỌC PHÊ BÌNH BÁO!
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1.1. Nguyên liệu chính 
- Dung dịch formaldehyt 37% - 45%: sản xuất tại Việt Nam
- Urea 46% N: sản xuất tại Việt Nam
- Melamin: 99,8%; Hexamin,: 99,8%; PVA: 99,8%: nhập 

khẩu từ Trung Quốc; dung dịch NH3: 25% sản xuất tại  
Việt Nam…

1.2. Thiết bị 
- Bếp gia nhiệt khuấy từ 1.000ml 98 - II - B Magnetic 

Stiring Electric Sleeve;

- Bình cầu thủy tinh 2 cổ 1.000ml có nhám;
- Sinh hàn hồi lưu;
- Thiết bị đo quang phổ UV-Vis;
- Bình Decicator: Ø = 300mm;
- Bình định mức tối màu: 50ml;
- Một số dụng cụ cơ bản phòng thí nghiệm.

2.3. Cách tiến hành 
Phản ứng giữa ure và formaldehyt tạo thành keo UF 

được mô tả qua cơ chế phản ứng sau đây:

NGHIÊN CỨU TIÊU CHUẨN CỦA DUNG DỊCH FORMALIN  
SỬ DỤNG SẢN XUẤT KEO UF CHẤT LƯỢNG CAO 

NGUYỄN THỊ HÀ, NGUYỄN THANH SƠN 
Viện Hóa học Công nghiệp Việt Nam

SUMMARY:

S\STUDY THE STANDARDS OF FORMALIN SOLUTION  
USED PRODUCING HIGH QUALITY UF ADHESIVE

 High quality Urea-formaldehyde (UF) glue meeting environmental standards used for export 
wood production is an urgent issue for the artificial wood industry. Currently, there is almost shortage 
materials for producing high quality UF glue in the country. One of the reasons due to technological 
know-how is that starting materials have not been evaluated and selected. In this study, the influence 
of formaldehyde solution properties on the production of standard UF glue E0 was investigated. The 
research results have provided allowable limits on formalin solution standards as raw materials for 
UF glue production to meet input requirements for exported artificial wood.

I. GIỚI THIỆU

Đứng trước hiện trạng gỗ rừng tự nhiên ngày càng cạn 
kiệt, gỗ nhân tạo sử dụng keo UF đã và đang là một nguồn 
thay thế phổ biến trên thị trường. Việt Nam là nước có kim 
ngạch xuất khẩu gỗ lớn, đạt trên 15 tỷ USD/năm. Để đáp 
ứng được tiêu chuẩn chất lượng xuất khẩu, gỗ nhân tạo 
phải đáp ứng được những yêu cầu khắt khe của thế giới về 
yếu tố phát thải formaldehyt. Cụ thể, theo các nghiên cứu 
và các sản xuất đã được thực hiện:

- Keo UF sử dụng phải đạt yêu cầu chất lượng như sau:
+ Hàm lượng formaldehyt tự do, max: 0,3%;
+ Hàm lượng chất rắn: 50% - 55%;                       (1)

+ Thời gian gel hóa: 80 giây - 150 giây.
- Chất lượng tấm gỗ theo tiêu chuẩn E0 yêu cầu như sau:
+ Hàm lượng phát thải formaldehyt, max: 0,5mg/l;     (2)
+ Độ bền kéo trượt màng keo, min: 0,6 MPa
Các lý thuyết về tổng hợp và thực tế ứng dụng chỉ 

ra rằng: dung dịch formalin là nguồn nguyên liệu chính. 
Những tính chất của nguyên liệu bao gồm: nồng độ dung 
dịch formalin (for), hàm lượng methanol, hàm lượng acid 
formic, hàm lượng paraformaldehyt có ảnh hưởng đến chất 
lượng keo UF. 

II. THỰC NGHIỆM
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Quá trình sản xuất keo UF gồm các giai đoạn chính 
sau đây:Giai đoạn 1: là giai đoạn methylol hóa trong môi 
trường kiềm. Nguyên liệu đầu formalin, ure và phụ gia được 
nạp vào thiết bị phản ứng và gia nhiệt đến 900C, duy trì ở 
nhiệt độ này trong 1 giờ;

Giai đoạn 2: là phản ứng trùng ngưng ở nhiệt độ cao, trong 
môi trường acid. Duy trì hỗn hợp ở khoảng 900C - 950C trong 
môi trường phản ứng pH = 4,0 - 5,0 đến khi keo đạt độ 
nhớt mong muốn;

Giai đoạn 3: là giai đoạn sử dụng các loại phụ gia tăng 
độ bền liên kết và giảm thiểu hàm lượng formaldehyt tự do: 
môi trường pH = 8,0, nhiệt độ 700C;

Giai đoạn 4: là giai đoạn giảm sâu hàm lượng formaldehyt 
tự do và ổn định keo bằng việc bổ sung các loại phụ gia 
còn lại: môi trường pH = 8,0, nhiệt độ 700C. Làm mát và 
phân tích, đánh giá chất lượng sản phẩm cuối cùng.

Các chỉ tiêu chất lượng sản phẩm keo được xác định 
bằng các phương pháp:

- Hàm lượng formaldehyt tự do (Ftd): TCVN 11569-2016;
- Hàm lượng chất rắn: ASTM D1582;
- Thời gian gel hóa (Tg): dựa trên tiêu chuẩn ASTM D2471.
Chất lượng gỗ sử dụng keo UF được xác định bằng các 

phương pháp:
- Độ bền kéo trượt màng keo (SS): TCVN 7756-9;
- Hàm lượng phát thải formaldehyt theo (Fpt): ISO 

12460-4:2016.
Tính chất của dung dịch formalin được xác định theo 

tiêu chuẩn cơ sở của Viện Hóa học Công nghiệp Việt Nam 
xây dựng. 

III. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN
3.1. Khảo sát ảnh hưởng của nồng độ formalin
Kết quả khảo sát ảnh hưởng của nồng độ formalin đến 

chất lượng keo UF được trình bày trong Bảng 3.1.
Bảng 3.1: Ảnh hưởng của nồng độ dung dịch formalin  

đến chất lượng keo UF
Nồng độ 
For, %

Ftd,  
%

Hàm rắn, 
%

Fpt, 
mg/l

SS, 
MPa Tg, s

37 0,1 46,7 0,60 0,5 200
40 0,12 50,3 0,5 0,6 140
42 0,15 52,1 0,45 0,65 100
45 0,20 55,0 0,4 0,70 105

Kết quả nghiên cứu cho thấy: chỉ khi nồng độ dung dịch 
formalin trong khoảng 40% - 45%, keo UF mới đạt được 
hàm lượng chất rắn, thời gian gel hóa đạt yêu cầu (1). Gỗ 
nhân tạo sử dụng keo UF đạt tiêu chuẩn cơ lý về độ bền 
kéo trượt màng keo, hàm lượng phát thải formaldehyt thỏa 
mãn tiêu chuẩn E0. Kết quả này là do: khi nồng độ dung 
dịch formalin tăng, hàm lượng chất rắn trong keo tăng, 
hàm lượng nước trong keo giảm, làm cho quá trình sản 
xuất gỗ: lượng nước thóat ra nhanh hơn trong công đoạn 
ép nóng ít hơn. Kết quả tạo ra tấm gỗ có độ bền liên kết tốt, 
hàm lượng phát thải formaldehyt tự do thấp.

Nồng độ dung dịch formalin < 40% còn tạo keo UF có 
thời gian gel hóa cao, gây khó khăn cho quy trình sản xuất gỗ.

Nồng độ dung dịch formalin thích hợp cho quá trình 
tổng hợp keo UF đạt yêu cầu là: 40% - 45%.

3.2. Khảo sát ảnh hưởng của hàm lượng 
methanol 

Kết quả nghiên cứu sự ảnh hưởng của hàm lượng methanol 
trong dung dịch formaldehyt đến chất lượng keo UF được 
trình bày trong Bảng 3.2.

Bảng 3.2: Ảnh hưởng của hàm lượng metanol  
đến chất lượng keo UF

Hàm lượng 
methanol, % Ftd, % Fpt, mg/l SS, MPa Tg, giây

1 0,15 0,8 0,8 200
2 0,15 0,7 0,75 165

2,5 0,15 0,5 0,7 100
5 0,15 0,4 0,65 90

Kết quả thử nghiệm cho thấy: hàm lượng methanol 
trong nguyên liệu đầu khoảng 2,5% - 5% là phù hợp để 
sản xuất keo UF chất lượng cao. Trong khoảng giá trị này, 
thời gian gel hóa của sản phẩm keo và hàm lượng phát thải 
formaldehyt của tấm gỗ được cải thiện. Methanol tồn tại 
trong keo giống như một chất dung môi, khi ép nóng trong 
quá trình sản xuất gỗ, tốc độ bay hơi methanol lôi cuốn 
theo formaldehyt tự do làm giảm thiểu hàm lượng phát thải 
formaldehyt của tấm gỗ. Tuy nhiên, hàm lượng methanol 
tự do càng cao, tốc độ đóng rắn keo càng nhanh gây ra 
hiện tượng giòn các mối liên kết, giảm độ bền kết dính. 
Điều này thể hiện hiện ở giá trị độ bền kéo trượt màng keo. 
Hàm lượng methanol tăng từ 1% - 5%, độ bền kéo trượt 
màng keo giảm dần từ 0,8 xuống 0,65 MPa.

Để đảm bảo tiêu chuẩn của tấm gỗ, hàm lượng methanol 
trong nguyên liệu đầu cần được kiểm soát trong khoảng 
2,5% - 5,0%.

3.3. Ảnh hưởng của hàm lượng acid formic 
Kết quả nghiên cứu sự ảnh hưởng của hàm lượng 

acid formic đến chất lượng keo UF được trình bày trong  
Bảng 3.3.



Hóa học & Ứng dụng
Số 01 (68)/3-2024 27

Bảng 3.3: Ảnh hưởng của hàm lượng acid formic  
đến chất lượng keo UF

Hàm lượng 
acid formic, % Ftd, % Fpt, mg/l SS, MPa

0,001 0,1 0,4 0,7
0,002 0,15 0,5 0,65
0,003 0,6 1,6 0,4
0,004 1,2 2,1 0,3

Kết quả ở Bảng 3.3 cho thấy: hàm lượng acid formic 
trong khoảng 0,001% - 0,002% hàm lượng formaldehyt 
tự do trong keo đạt 0,1% - 0,15%, hàm lượng formaldehyt 
phát thải của tấm gỗ đạt 0,4 mg/l - 0,5 mg/l, độ bền kéo 
trượt màng keo 0,65 MPa - 0,7 MPa.

Khi hàm lượng acid formic ≥ 0,003% hàm lượng 
formaldehyt tự do trong keo tăng lên 0,6% đến 1,2%; hàm 
lượng phát thải formaldehyt của tấm gỗ là ≥ 1,6 mg/l vượt 
qua ngưỡng tiêu chuẩn phát thải E0; đồng thời tấm gỗ có 
độ bền liên kết rất kém.  

Kết quả thử nghiệm này có thể được giải thích rằng: 
hàm lượng acid formic ≥ 0,003%, tốc độ phản ứng của quá 
trình tổng hợp keo diễn ra nhanh, thời gian phản ứng ngắn, 
không đủ điều kiện để phản ứng giữa ure và formaldehyt 
diễn ra hoàn toàn. Hàm lượng ure và formaldehyt cùng tồn 
dư trong keo tăng, do đó hàm lượng phát thải formaldehyt 
của tấm gỗ tăng.

Vì vậy, hàm lượng acid formic trong dung dịch formaldehyt 
cần ≤ 0,002% để sản xuất keo UF đạt yêu cầu.

3.4. Ảnh hưởng của paraformaldehyt 
Khảo sát ảnh hưởng của hàm lượng paraformaldehyt 

đến chất lượng keo UF được đưa ra trong Bảng 3.4.

Bảng 3.4: Ảnh hưởng của paraformaldehyt đến chất lượng keo UF
Hàm lượng 
parafor, % Ftd, % Fpt, mg/l SS, MPa Thời gian gel 

hóa, s
0 0,1 0,4 0,75 100

0,05 0,15 0,5 0,6 110
0,1 0,35 0,8 0,3 170
0,2 0,4 1,0 0,25 200

Paraformaldehyt là thành phần có trong dung dịch 
formalin. Là sản phẩm ngưng tụ của 2 hay nhiều phân tử 
formaldehyt với nhau. 

Kết quả nghiên cứu trên cho thấy, paraformaldehyt có 
mặt trong nguyên liệu đầu làm giảm chất lượng keo UF và 
gỗ. Paraformaldehyt trong dung dịch formalin là một chất 

trơ, không tham gia vào quá trình phản ứng tạo keo, không 
có tính kết dính. Sự tồn tại của nó trong sản phẩm keo gây 
cản trở liên kết của keo với vật liệu, giảm độ bền liên kết.

Quá trình ép nóng, dưới tác động của nhiệt độ và áp 
suất, các phân tử paraformaldehyt bị phân hủy ngược tạo 
thành formaldehyt tự do, là nguyên nhân làm tăng hàm 
lượng phát thải formaldehyt.

Hàm lượng paraformaldehyt trong dung dịch formalin cần 
≤ 0,05% để phù hợp cho sản xuất keo UF chất lượng cao.

III. KẾT LUẬN
Công trình nghiên cứu này xác định được tiêu chuẩn 

của dung dịch formalin cho sản xuất keo UF chất lượng 
cao, yêu cầu:

- Hàm lượng formaldehyt: 40% - 45%;
- Hàm lượng methanol: 2,5% - 5%;
- Hàm lượng acid formic: ≤ 0,002%;
- Hàm lượng paraformaldehyt: ≤ 0,05%.
Với nguyên liệu đầu vào formalin đạt tính chất như trên 

keo UF đạt chất lượng:
- Hàm lượng formaldehyt tự do: 0,1% - 0,15%;
- Hàm rắn: 50% - 55%;
- Thời gian gel hóa: 90 giây - 150 giây;
Tấm gỗ sử dụng keo UF trên đạt tiêu chuẩn phát thải 

formaldehyt E0 và tính chất cơ lý tương ứng: 
- Hàm lượng phát thải formaldehyt, max: 0,4 - 0,5mg/l;
- Độ bền kéo trượt màng keo, min: 0,6 MPa - 0,8MPa;
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Nước sạch là thứ quý giá và vô cùng quan trọng đối với 
cuộc sống, nhưng các chất ô nhiễm đang làm thách thức 
lớn để có được nước sạch. Thuốc nhuộm và một số chất 
hữu cơ là những chất gây ô nhiễm chính cho nguồn nước. 
Các chất gây ô nhiễm nước thải chủ yếu đến từ các ngành 
công nghiệp như; dệt may, nhiếp ảnh, in ấn, sơn, da, thuốc 
trừ sâu và phân bón. Những chất gây ô nhiễm nước này 
gây nguy hiểm cho con người, động vật thủy sinh và vi 
sinh vật. Nó là mối đe dọa đối với hệ sinh thái và tác nhân 
gây ung thư[1]. Có nhiều loại thuốc nhuộm khác nhau, 
trong đó xanh methylene (methylene blue được ký hiệu 
MB) là thuốc nhuộm cation được ứng dụng rộng rãi trong 
nhiều ngành công nghiệp. MB cũng có thể được sử dụng 
làm chất khử trùng để điều trị các bệnh ở cá nước ngọt như 
bệnh giun dưa nhỏ, bệnh đỏ miệng, bệnh sâu ống, v.v.[2]. 

Tuy nhiên, nồng độ MB cao trong các sản phẩm thủy sinh 
thì có thể gây ra các phản ứng độc hại đối với con người, 
chẳng hạn như buồn nôn, nôn và tím tái[3]. Trong những 
năm gần đây, một số nghiên cứu về xanh methylene đã 
báo cáo rằng thuốc nhuộm này và các chất chuyển hóa 
của nó có tác dụng gây quái thai[4]. Do đó, việc xử lý 
nước thải hay nước thải công nghiệp bị ô nhiễm bởi thuốc 
nhuộm MB là cần thiết để giảm nồng khi độ thải ra môi 
trường nhằm giảm thiểu tác động đến hệ sinh thái, đời 
sống thủy sinh và sức khỏe con người. Có nhiều phương 
pháp loại bỏ chất ô nhiễm bao gồm; lắng, hấp phụ, kết tủa 
hóa học và một số biện pháp sinh học nhưng có những 
hạn chế nhất định. Quang xúc tác là một quá trình oxy hóa 
tiên tiến, có hiệu suất cao và tiết kiệm chi phí; Các chất xúc 
tác quang ổn định và thân thiện với môi trường đã tìm được 

TỔNG HỢP VẬT LIỆU NANO NiFe2O4  
VÀ ỨNG DỤNG QUANG XÚC TÁC PHÂN HỦY XANH METHYLENE

NGUYỄN MẬU THÀNH1, NGUYỄN THANH BÌNH2, NGUYỄN VĂN PHÚ2,
 TRẦN THỊ KIM OANH3, MAI LINH ĐAN3, NGUYỄN NHO DŨNG4* 

1. Trường Đại học Quảng Bình 
2. Viện Nghiên cứu Hạt nhân, Đà Lạt

3. Trường THCS số 2 Nam Lý, Quảng Bình
4. Trường Đại học Thể dục Thể thao Đà Nẵng

SUMMARY:
SYNTHESIS OF NANO NiFe2O4 AND ITS APPLICATION FOR PHOTOCATALYTIC 

DEGRADATION OF METHYLENE BLUE

In this study, nickel ferrite nanoparticles (NiFe2O4) were synthesized via hydrothermal method. 
X-ray diffraction confirmed the formation of inverse spinel ferrite with face centered cubic 
structure and the dimensions of the NiFe2O4 ranged from 20 to 70nm. Morphology is analysed by 
scanning electron microscopes (SEM). High specific surface area of 29.532 m2.g−1 is obtained for 
nano-particles by nitrogen adsorption/desorption isotherms method. Photocatalytic properties of 
nanocatalyst NiFe2O4 for the photodegradation of methylene blue (MB) from aqueous solution were 
assessed by studying influential parameters, such as concentration of MB (30 mg/l), the temperature 
of the solution (30oC), amount of catalyst (0,02g), time of irradiance of UV light (5-80 min), and 
solution pH = 6. The results depicted that NiFe2O4 nanocatalyst has a satisfactory performance in 
photodegradation of MB pollutant under UV light.

 Keywords: Nickel ferrite nano, hydrothermal method, photocatalytic, methylene blue.
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đường đi qua chất bán dẫn ở dạng nano. Trong khi đó các 
nano TiO2, Fe2O3, CdS, CdO và ZnS đã được chứng minh là 
chất xúc tác quang thích hợp để loại bỏ các chất ô nhiễm 
hữu cơ trong nước[5, 6]. Tuy nhiên, spinel ferrite được coi 
là chất xúc tác tiềm năng, so với các oxit sắt và hydroxit 
sắt thông thường vì tính chất từ tốt, khoảng cách dải hẹp 
và hoạt tính quang xúc tác cao[7]. Nickel ferrite (NiFe2O4) 
là một trong những ferrite spinel quan trọng nhất. Nó có 
cấu trúc spinel nghịch đảo, thể hiện tính sắt từ bắt nguồn 
từ mômen từ của các spin phản song song giữa các ion 
Fe3+ ở vị trí tứ diện và ion Ni2+ ở vị trí bát diện[8]. NiFe2O4 
ngày càng nhận được nhiều sự chú ý do được nghiên cứu 
nhiều trong các lĩnh khác nhau như: xúc tác chuyển hoá 
trong hữu cơ, vật liệu từ, làm lạnh từ tính, làm sensor đo 
khí, công nghệ cảm biến, NMR, xúc tác quang và siêu tụ 
điện[9]. Các hạt nano NiFe2O4 có ưu điểm là dễ tái chế do 

khả năng phân tán trong chất lỏng tốt hơn so với các hạt 
nano từ tính khác. Việc kiểm soát kích thước của NiFe2O4 
là rất quan trọng đối với các ứng dụng trên do tính chất từ 
và có thể điều chỉnh được bởi kích thước hạt của NiFe2O4 
bởi phương pháp tổng hợp, dẫn đến hiệu suất được kiểm 
soát trong các lĩnh vực liên quan[10].Thông thường, các 
phương pháp tổng hợp hạt nano ferit bao gồm phương 
pháp gốm, đồng kết tủa[11], sol-gel[12], sấy phun[13], 
và phương pháp thủy nhiệt[14]. Trong số đó thì phương 
pháp thủy nhiệt có thể tạo ra các hạt nhỏ hơn nhiều, chẳng 
hạn như cụm, phân tử, ion và nguyên tử[15]. Vì vậy, trong 
bài báo này chúng tôi đề cập đến các kết quả tổng hợp vật 
liệu nano nickel ferrite bằng phương pháp thủy nhiệt và ứng 
dụng trong xúc tác phân hủy quang hóa xanh methylene 
trong dung dịch nước.

2.1. Hóa chất và thiết bị 
Các hóa chất sử dụng trong nghiên cứu là các hóa chất 

tinh khiết được mua từ Hãng Merck, Đức gồm: FeCl3.6H2O, 
NiCl2.6H2O, NaOH; Còn methylene blue, CH3COOH và 
ethanol (C2H5OH) được mua từ Hãng Guangzhou,Trung 
Quốc. Nước cất hai lần (cất trên thiết bị cất nước Fistream 
Cyclon, England) được sử dụng để pha chế hóa chất và 
tráng, rửa các dụng cụ thủy tinh. Cốc thủy tinh chịu nhiệt 
100ml, 250ml, 500ml, micropipet các loại, cân phân tích, 
máy khuấy từ gia nhiệt, cối chày mã não, lò nung, tủ sấy, 
bình thuỷ nhiệt (bộ Autoclave). 

Vật liệu tổng hợp được nghiên cứu bằng các phương 
pháp vật lý hiện đại như: Cấu trúc và độ tinh thể của vật 
liệu nhận dạng bởi sự nhiễu xạ tia X (XRD) đo trên máy 
D8-Advance, Brucker với tia phát xạ CuKa có bước sóng 
λ = 1,5406Å, công suất 40KV, góc quét 10º đến 80º. 
Hình thái của sản phẩm quan sát bằng quét kính hiển vi 
điện tử (SEM) và thành phần nguyên tố được ghi trên phổ 
EDX thực hiện trên máy SEM-JEOL-JSM 5410 LV (Nhật) ở  
10KV. Diện tích bề mặt riêng được xác định bằng đường 
đẳng nhiệt hấp phụ - giải hấp nitơ sử dụng Micromeritics 
Tristar 3000, nơi các mẫu trước đó đã được khử khí ở 
120°C trong 12 giờ, tiến hành gia nhiệt từ 120 đến 180oC 
với thời gian thay đổi trong khoảng 6-12 giờ. Các đặc tính 
hấp thụ ánh sáng thu được bằng cách sử dụng quang phổ 
phản xạ khuếch tán và xác định bằng phương pháp UV–Vis 
được ghi trên máy Spectro 2000 Spectrophotometer với 
bước sóng từ 200 đến 800nm. 

2.2. Tổng hợp nano nickel ferrite
Cho 0,951g NiCl2.6H2O và 2,162g FeCl3.6H2O vào một 

cốc thuỷ tinh 250ml, thêm 180ml nước cất, dùng máy 

khuấy từ khuấy đều thu được dung dịch A. Hòa tan 1,350g 
NaOH vào 20ml nước cất, sau đó nhỏ từng giọt dung dịch 
NaOH vào bình chứa dung dịch A tiếp tục khuấy đều bằng 
máy khuấy từ, giữ dung dịch ở nhiệt độ phòng trong thời 
gian 15 phút, xuất hiện kết tủa màu nâu đen (B). Cho 
hỗn hợp B vào bình teflon 250ml đậy nắp rồi đưa vào bộ 
Autoclave, vặn chặt. Thủy phân hỗn hợp trên bằng cách cho 
bộ Autoclave có chứa dung dịch B vào lò nung. Tiến hành gia 
nhiệt ở nhiệt độ là 1900C với thời gian 10 giờ[16, 17], sau 
đó để nguội bình thuỷ nhiệt đến nhiệt độ phòng, thu được 
dung dịch chứa kết tủa và các chất hoà tan. Gạn lấy kết 
tủa rồi rửa bằng ethanol và nước cất nhiều lần đến pH = 7. 
Cuối cùng sản phẩm được sấy khô ở 600C trong vòng 12 
giờ, nghiền mịn ta được các hạt nano nickel ferrite.

2.3. Khảo sát sự phân hủy xanh methylene 
trên vật liệu nickel ferrite

Khả năng ứng dụng làm xúc tác quang của mẫu vật liệu 
spinen nickel ferrite sau khi tổng hợp được bằng phương 
pháp thuỷ nhiệt được đánh giá bằng sự phân hủy dung 
dịch màu methylene blue (MB). Đèn được sử dụng là đèn 
hơi thủy ngân (Philips, ML 100W) có bước sóng khoảng 
576nm. Vật liệu được phân tán trong dung dịch MB (trong 
nước cất nồng độ 30 mg/l) với hàm lượng xúc tác NiFe2O4 
là 0,02 g/100ml, ở nhiệt độ 30oC và pH = 6[18] sau đó 
khảo sát khả năng phân hủy màu ở thời gian từ 5-80 phút 
theo 3 chế độ như sau: (1) Chiếu xạ Vis mà không có sự 
hiện diện của chất xúc tác; (2) Không chiếu xạ Vis và có 
dùng xúc tác NiFe2O4; (3) Chiếu xạ Vis với sự hiện diện của 
xúc tác NiFe2O4. Nồng độ MB được xác định bằng phương 
pháp quang phổ hấp thu tử ngoại và khả kiến (UV-Vis) trên 
thiết bị UV-Vis (Spectro 2000 Spectrophotometer) bằng 
cách đo độ hấp thụ của MB ở bước sóng 665nm.

II. PHƯƠNG PHÁP NGHIÊN CỨU
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3.1. Đặc trưng vật liệu bằng XRD
Phương pháp nhiễu xạ tia X là một trong những phương 

pháp thường được sử dụng để nhận dạng cấu trúc và độ 
tinh thể của vật liệu. Nó còn cho phép tính toán kích thước 
hạt và phân tích bán định lượng hàm lượng các chất có 
trong vật liệu. Kết quả phân tích bằng nhiễu xạ tia X được 
thể hiện trên Hình 1.

Hình 1. Giản đồ XRD của vật liệu NiFe2O4

Hình 1 mô tả sự thay đổi cường độ theo hàm của góc 
hai theta (2θ) từ 100 đến 800đối với các hạt nano NiFe2O4. 
Mẫu nhiễu xạ của mẫu được chuẩn bị cho thấy sự hình 
thành một pha của cấu trúc lập phương tâm mặt với độ kết 
tinh cao, các đường sắc nét. Vị trí của các đường Bragg 
với sự phản xạ từ các mặt phẳng tinh thể của nickel ferrite 
là (111), (220), (311), (222), (400), (311,) (422), (511), 
(440), (620) và (533).Tương ứng với các đỉnh nhiễu xạ 
ở 2θ là 18,37°; 30,22°; 35,61°; 37,28°; 43,27°, 45,44°, 
53,75°; 57,29°; 62,88°, 71,40° và 74,42° và phù hợp với 
thẻ tiêu chuẩn JCPDS: 86-2267[19].

3.2. Đặc trưng các vật liệu bằng ảnh SEM
Để quan sát được hình thái học bề mặt của vật liệu, 

chúng tôi tiến hành khảo sát vật liệu nickel ferrite qua ảnh 
hiển vi điện tử quét SEM với độ phóng 200nm, kết quả 
được hiện trên Hình 2.

Hình 2. Ảnh SEM của vật liệu NiFe2O4

Ảnh SEM từ Hình 2 cho thấy, hình thái của các hạt 
nickel ferrite tổng hợp được nhìn thấy rõ ràng, giống như 
khối lập phương và có sự kết tụ ở một mức độ nào đó, 
đường kính hạt trong khoảng 20nm < d < 70nm. Sự hiện 
diện của các vùng kết tụ nhất định trong ảnh SEM là do sự 
tương tác giữa các hạt nano từ tính với năng lượng bề mặt 
cao. Người ta đã nghiên cứu, trong một số trường hợp tinh 
thể vật liệu nano từ tính có xu hướng kết tụ[20]. Tuy nhiên, 
so với các phương pháp tổng hợp khác, sự kết tụ của các 
hạt NiFe2O4 tổng hợp bằng thuỷ nhiệt ít hơn đáng kể.

3.3. Đặc trưng các vật liệu bằng ảnh EDX
Phân tích nguyên tố và độ tinh khiết của mẫu tinh thể 

nickel ferrite đã được xác nhận bằng phương pháp EDX và 
các đỉnh thu được được thể hiện trong Hình 3.

III. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN

Hình 3. Phổ EDX của vật liệu nickel ferrite
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Kết quả EDX ở hình 3 khẳng định cả tính đồng nhất 
và sự có mặt của các nguyên tố Ni, Fe và O trong mẫu 
NiFe2O4. Phần trăm nguyên tử của các nguyên tố Ni, Fe 
và O lần lượt là 14,16, 27,67 và 58,15%, chứng tỏ vật liệu 
tồn tại các nguyên tố niken và sắt trong mẫu xấp xỉ với tỉ 
lệ mol Ni/Fe ban đầu đưa vào là 1:2, nên ferrite thu được 
là phù hợp và tương ứng với công thức hóa học NiFe2O4. 
Kết quả EDX còn cho thấy rõ ràng sự hình thành một pha 
của cấu trúc nickel ferrite từ việc sử dụng hoàn toàn các 
tiền chất được sử dụng trong quá trình tổng hợp mà không 
có tạp chất khác trong mẫu. Ngoài các pic này, có hai pic 
nhỏ cũng được tìm thấy ở 0,25 và 2,70keV trong mẫu, 
điều này cho thấy sự hiện diện của nguyên tố Cl có thể là 
từ các muối ban đầu đưa vào để tổng hợp mẫu, điều này 
cũng trùng hợp với nghiên cứu của nhóm tác giả Kisan 
Zipare[21].

3.4. Đặc trưng bằng phương pháp đẳng 
nhiệt hấp phụ - giải hấp phụ BET

Khả năng hấp phụ bề mặt của các hạt nickel ferrite 
được xác định bằng kỹ thuật diện tích bề mặt Brunauer - 
Emmett - Teller (BET) sử dụng các nghiên cứu hấp phụ / 
giải hấp N2 và được thể hiện ở Hình 4.

   

Hình 4. Giản đồ hấp phụ - giải hấp N2 của NiFe2O4 

Từ Hình 4 cho thấy, đường đẳng nhiệt hấp phụ - khử 
hấp phụ vật lý nitơ của mẫu nickel ferrite thuộc loại III với 
vòng trễ H3 theo sự phân loại của IUPAC. Sự xuất hiện 
của kiểu trễ này là do quá trình phân bố kích thước lỗ rỗng 
không đều. Bởi có sự kết tụ một cách ngẫu nhiên của các 
tinh thể nano sơ cấp và sự khác biệt về kích thước của 
các hạt nano. Theo kết quả phân tích BET thì diện tích bề 
mặt riêng của NiFe2O4 là 29,532m2/. Từ đó, dự kiến rằng 
các hạt nano nickel ferrite có thể tăng cường các đặc tính 
trong xúc tác.

3.5. Nghiên cứu quá trình phân hủy xúc 
tác quang chất màu methylene blue (MB)

Hình 5 trình bày động học phân hủy xúc tác quang của 
MB trên các hạt nano nickel ferrite được tổng hợp bằng 

phương pháp thuỷ nhiệt trong 3 chế độ khác nhau: (1) 
chiếu xạ Vis mà không có sự hiện diện của chất xúc tác; 
(2) Không chiếu xạ Vis và có dùng xúc tác nickel ferrite, 
(3) chiếu xạ Vis với sự hiện diện của xúc tác nickel ferrite. 

Hình 5. Quá trình phân hủy thuốc nhuộm MB  
sử dụng NiFe2O4 làm xúc tác  

(Điều kiện thí nghiệm: C0 = 30mg/l, V = 100ml, m = 0,02g,  
t = 30°C, pH =6)

Kết quả ở Hình 5 thể hiện sự tự phân hủy của thuốc 
nhuộm MB khi có xúc tác NiFe2O4 mà không có chiếu xạ 
UV. Trong trường hợp thuốc nhuộm MB phân hủy dưới bức 
xạ UV, thì không thấy quá trình phân hủy thuốc nhuộm 
đáng kể nào xảy ra. Tuy nhiên, trong trường hợp thí nghiệm 
sự phân hủy thuốc nhuộm MB dưới bức xạ UV và có xúc 
tác NiFe2O4 thì quá trình phân huỷ gần như hoàn toàn sau 
50 phút. Từ đó cho thấy, nickel ferrite đóng vai trò là một 
chất xúc tác quang tốt trong điều kiện ánh sáng khả kiến.

IV. KẾT LUẬN
Các hạt nano nickel ferrite đã được điều chế bằng 

phương pháp thủy nhiệt sử dụng kỹ thuật đồng kết tủa. 
Phân tích XRD, SEM và BET dạng bột xác nhận sự hình 
thành của các hạt NiFe2O4 có cấu trúc lập phương tâm 
mặt và spinel nghịch đảo với với diện tích bề mặt SBET = 
29,532 m2/g. EDX khẳng định cả tính đồng nhất và sự 
có mặt của các nguyên tố Ni, Fe và O trong mẫu NiFe2O4 
phù hợp với tỉ lệ mol Ni/Fe ban đầu đưa vào là 1:2. Các 
hạt nano nickel ferrite này đã được nghiên cứu khả năng 
quang xúc tác phân hủy methylene blue trong dung dịch 
nước. Thí nghiệm cho thấy, nano NiFe2O4 thể hiện hoạt 
tính quang xúc tác cao để khử màu dung dịch MB dưới 
ánh sáng tia cực tím. Nghiên cứu này sẽ là tiềm năng để 
hỗ trợ cho các ứng dụng của NiFe2O4 làm chất xúc tác 
quang. Đặc biệt là để loại bỏ các chất gây ô nhiễm nguy 
hại trong nước thải sinh hoạt và nước thải công nghiệp.
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Cây Na rừng còn có tên gọi khác là Dây xưn xe, Nắm 
cơm, Ngũ vị nam, Dây răng ngựa là một loài thực vật 
thuộc họ Ngũ vị (Schisandraceae). Cây có tên khoa học 
là Kadsura coccinea (Lem.) A. C. Smith[1]. Cây phân bố 
chủ yếu ở các vùng nhiệt đới và cận nhiệt đới của Nam 
và Đông Nam Á, mọc rải rác trong rừng ở độ cao từ 400-
800m thuộc các tỉnh khác nhau của Việt Nam như Lào 
Cai, Yên Bái, Lạng Sơn, Vĩnh Phúc, Hà Nội, Quảng Trị, 
Kon Tum, Lâm Đồng…[2]. Na rừng thuộc loại cây dây 
leo có quả giống như một quả na to, Thân và rễ của cây 
Na rừng được sử dụng trong y học dân gian ở Trung Quốc 
để điều trị bệnh viêm khớp dạng thấp, điều trị các bệnh 
về da liễu, quả rang lên làm thuốc an thần gây ngủ[2, 
3]. Các nghiên cứu về hoá thực vật trên thế giới đã cho 

thấy thành phần hoá học của Kadsura coccinea chủ yếu là 
lignan, ngoài ra còn có terpenoid, flavonoid và steroid. Ở 
Việt Nam, các nghiên cứu hóa học về cây Na rừng tuy còn 
tản mạn nhưng đã cho thấy thành phần hoá học khá tương 
tự với các công bố trên thế giới. Nhiều hợp chất phân lập 
từ lá và thân rễ của cây Na rừng có nhiều hoạt tính sinh 
học đáng quý như hoạt tính gây độc tế bào, ức chế sự sản 
sinh nitric oxide, kháng virus HIV và bảo vệ gan[3-6]. Bài 
báo này thông báo về kết quả phân lập, xác định cấu trúc 
và đánh giá hoạt tính ức chế sự sản sinh NO của bốn hợp 
chất phân lập được từ lá cây Na rừng Việt Nam, gồm một 
hợp chất lignan interiotherin C (1) và ba hợp chất phenolic 
glycoside là 3,4-dihydroxyphenylethanol-5-O-β-D-glucose 
(2), cimidahurinine (3), phloridzin (4).

PHÂN LẬP, XÁC ĐỊNH CẤU TRÚC VÀ ĐÁNH GIÁ HOẠT TÍNH  
ỨC CHẾ SỰ SẢN SINH NITRIC OXIDE (NO) CỦA CÁC HỢP CHẤT TỪ LÁ CÂY NA RỪNG 

KADSURA COCCINEA (LEM.) A. C. SMITH VIỆT NAM 

LÊ HUYỀN TRÂM, LÊ THỊ THÙY, TRẦN THU HƯƠNG, NGUYỄN VĂN THÔNG
Đại học Bách khoa Hà Nội, 

SUMMARY:
ISOLATION, STRUCTURAL IDENTIFICATION AND EVALUATION  

OF NITRIC OXIDE (NO) PRODUCTION INHIBITORY ACTIVITIES OF COMPOUNDS 
FROM THE LEAVES OF KADSURA COCCINEA (LEM.) A. C. SMITH IN VIETNAM

Interiotherin C (1), 3,4-dihydroxyphenylethanol-5-O-β-D-glucose (2), cimidahurinine (3), and 
phloridzin (4) were isolated from the leaves of Kadsura coccinea (Lem.) A. C. Smith (Schisandraceae). 
Their structures are elucidated by NMR spectroscopic analysis as well as compared with the 
literature. Interiotherin C (1) exhibited inhibitory activity on NO production with IC50 value of 
21.70 ± 1.22µM.

Keywords: Kadsura coccinea (Lem.) A. C, Smith, Schisandraceae, interiotherin C, 3,4-dihydroxyphenylethanol- 
5-O-β-D-glucose, cimidahurinine, phloridzin, NO inhibitory activity.

I. MỞ ĐẦU

II. PHƯƠNG PHÁP NGHIÊN CỨU VÀ THỰC NGHIỆM

2.1. Thiết bị và hóa chất
Sắc ký lớp mỏng (TLC) sử dụng các bản silica gel 60 

F254 (Merck) và RP-18 F254S (Merck) tráng sẵn và phát hiện 
vệt chất bằng cách phun dung dịch H2SO4 10% và đốt 
nóng từ 1,5-2 phút.

Sắc ký cột (CC) được thực hiện trên cột silica gel 
(Kieselgel 60, 70-230mesh và 230-400mesh, Merck), 

Diaion® HP-20 (20-60mesh, Mitsubishi Chemical, 
Tokyo, Japan) và YMC RP-18 (30-50µm, Fuji Silysia 
Chemical).

 Phổ NMR đo trên máy JEOL JNM-AL 400MHz với chất 
nội chuẩn là tetramethyl silane (TMS). Dung môi đo phổ 
được sử dụng là CH3OD và CDCl3.
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2.2. Mẫu thực vật 
Mẫu lá cây Na rừng được thu hái vào tháng 5/2017 tại 

Tam Đảo, Vĩnh Phúc, Việt Nam. Mẫu thực vật được PGS. 
TS Trần Huy Thái, Viện Sinh thái và Tài nguyên Sinh vật, 
Viện Hàn lâm Khoa học và Công nghệ Việt Nam (VAST) 
giám định tên khoa học là Kasura coccinea (Lem.) A. C. 
Smith., thuộc họ Ngũ vị (Schisandraceae). 

2.3. Chiết tách và phân lập các hợp chất
Lá cây Na rừng sau khi thu thập được rửa sạch, phơi khô 

và nghiền nhỏ thu được 3,5kg bột khô. Bột khô này được 
chiết với 95% MeOH (4L × 4 lần) ở nhiệt độ phòng trong 
48 giờ. Sau khi lọc bỏ bã lá, các dịch chiết MeOH được 
gộp lại và cất loại dung môi dưới áp suất giảm thu được 
125g phần chiết MeOH tổng. Hòa tan phần chiết MeOH 
tổng vào nước để thu được dịch chiết methanol-nước đồng 
nhất. Sau đó, tiến hành chiết phân bố với các dung môi 
với các dung môi có độ phân cực tăng dần n-hexane (1L 
× 3 lần), CH2Cl2 (1L × 4 lần). Các dịch chiết được loại 
dung môi thu được các phần chiết phân đoạn tương ứng là 
n-hexane (KCH, 78g), dichloromethane (KCC, 11g). Dịch 
nước còn lại được cô quay dưới áp suất giảm thu được 
phần chiết nước (KCW). 

Phần chiết KCC (11g) được tách trên sắc ký cột silica 
gel rửa giải với hệ dung môi MeOH/CH2Cl2 (từ 0-100%) để 
thu được 8 phân đoạn nhỏ, ký hiệu từ KCC1 - KCC8. Phân 
đoạn KCC6 (1,2g) được phân tách trên cột sắc ký nhồi 
silica gel, rửa giải bằng hệ n-hexane/CH2Cl2/MeOH/H2O 
(1/3/1), sau đó tinh chế bằng sắc ký cột pha đảo RP-18 
với hệ acetone/H2O (1/1,8) thu được hợp chất 1 (4,3mg).

Phần chiết KCW được phân tách trên cột Diaion HP-20 
bằng hệ dung môi MeOH trong nước (từ 0% đến 100%) 
thu được 7 phân đoạn nhỏ ký hiệu từ KCW1 - KCW7. Hợp 
chất 2 (6,3mg) thu được từ việc phân tách phân đoạn 
KCW2 (35mg) trên cột pha đảo RP18 với hệ dung môi 
acetone/H2O (1/2,5). Phân đoạn KCW5 (0,72g) được phân 
tách trên cột pha đảo RP18 rửa giải bằng hệ dung môi 
acetone/H2O (1/1,6) thu được hợp chất 3 (4,5mg). Phân 
đoạn KCW6 (1,08g) được phân tách trên cột sắc ký pha 
đảo RP18 với hệ dung môi acetone/H2O (1/1,2) thu được 
hợp chất 4 (6,3mg).

Hình 1. Cấu trúc hóa học của các hợp chất 1-4 

Interiotherin C (1): Chất bột màu trắng; CTPT: 
C30H36O10; 1H NMR (400MHz, CDCl3): δH (ppm) δ 0,93 (3H, 
d, J = 6,8Hz, H-17), 1,02 (3H, d, J = 5,6Hz, H-18), 1,50 
(3H, br s, angeloyl α-CH3), 1,58 (3H, s, Ac-9), 1,85 (3H, 
d, J = 6,0Hz, angeloyl β-CH3), 2,12 (1H, s, H-7), 2,21 
(1H, s, H-8), 3,57 (3H, s, OCH3), 3,77 (3H, s, OCH3), 3,87 
(3H, s, OCH3), 3,90 (3H, s, OCH3), 5,74 (1H, s, H-9), 5,84 
(1H, d, J = 7.6Hz, H-6), 5,94 (2H, s, OCH2O), 5,94 (1H, 
s, angeloyl β-H), 6,43 (1H, s, H-11), 6,71 (1H, s, H-4). 13C 
NMR (100MHz, CDCl3): δC 15,7 (C-4’, C-17), 20,0 (C-18), 
20,8 (C-2”, C-5’), 38,8 (C-7, C-8), 80,8 (C6, C-9), 102, 4 
(C-11), 110,6 (C-4), 127,9 (C-2’), 138,7 (C-3’), 141,4 (C-
2), 151,7 (C-1), 151,9 (C-3), 166,9 (C-1’), 170,2 (C-1”).

3,4-Dihydroxyphenylethanol-5-O-β-D-glucose (2): Chất 
bột màu nâu; CTPT: C14H21O9; 1H NMR (400MHz, CH3OD): 
δH 2,64 (2H, t, J = 7,03Hz; H-7), 3,29 (1H, m, H-4′), 
3,29-3,50 (3H, m, H-2′, 3′, 5′), 3,47 (1H, m, H-6′a), 3,51 
(2H, t, J = 8,0 Hz; H-8), 3,75 (1H, m, H-6′b), 4,73 (1H, 
d, J = 7,0Hz, H-1′), 6,42 (1H, m, H-6), 6.60 (1H, s, H-2). 
13C NMR (125MHz, CH3OD): δC39,8 (C-7), 62,4 (C-6′), 
64,3 (C-8), 71,3 (C-4′), 73,8 (C-2′), 74,9 (C-3′), 77,6 (C-
5′), 104,4 (C-1′), 110,6 (C-2), 112,4 (C-6), 131,3(C-1), 
134,7 (C-4), 146,8 (C-5), 147,2 (C-3).

Cimidahurinine (3): Chất bột màu trắng; CTPT: 
C14H20O8; 1H NMR (400 MHz, CH3OD): δH 7,07 (1H, s, 
H-2), 6,77 (1H, s, H-6), 6,76 (1H, s, H-5), 4,74 (1H, d, 
J = 7,6Hz, H-1’), 3,88 (1H, d, J = 4,0, H-5’), 3,72/3,90 
(2H, m, H-6’a, 6’b), 3,49 (2H, d, J = 5,2Hz, H-8a, 8b), 
3,45 (1H, m, H-3’), 2,71 (2H, t, J = 7.0Hz, H-7a, 7b). 
13C NMR (125MHz, CDCl3): δC 146,7 (C-3), 146,6 (C-4), 
132,1 (C-1), 125,2 (C-6), 119,6 (C-5), 116,9 (C-2), 104,4 
(C-1’), 78,3 (C-5’), 77,6 (C-3’), 74,9 (C-2’), 71,4 (C-4’), 
64,3 (C-8), 62,5 (C-6’), 39,5 (C-7).

Phloridzin (4): Chất bột màu vàng; CTPT: C21H24O10; 1H 
NMR (500MHz, CD3OD): δH 2,80 (2H, t, J = 7,6Hz, H-7), 
3,63 (2H, dd, J = 5,2, 12,0Hz, H-6”), 4,58-5,27 (4-OH 
phân tử đường), 4,98 (1H, d, J = 7.2Hz, H-l”), 5,89 (1H, 
d, J = 2.4 Hz, H-5’), 6,11 (1H, d, J = 2,0Hz, H-3’), 6,63 
(2H, d, J = 8.4Hz, H-3, H-5), 7,01 (2H, d, J  = 8,0Hz, 
H-2, H-6). 13C NMR (125MHz, CD3OD): δC 30,8 (C-7), 
47,0 (C-8), 62,4 (C-6”), 71,1 (C-4”), 74,7 (C-2”), 78,4 
(C-3”), 78,5 (C-5”), 95,4 (C-3’), 98,3 (C-5’), 102,1 (C-l”), 
106,8 (C-l’), 116,1 (C-3, C-5), 130,4 (C-2, C-6), 133,9 
(C-l), 156,3 (C-4), 162,3 (C-2’), 165,9 (C-6’), 167,5 (C-
4’), 206,5 (C-9).

2.4 Phương pháp đánh giá hoạt tính ức 
chế sự sản sinh NO

Các chất phân lập được từ lá cây Na rừng được đánh giá 
hoạt tính ức chế sản sinh nitric oxide (NO) trên tế bào đại 
thực bào chuột RAW 264.7 kích thích bởi LPS. Sự sản sinh 
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NO được đánh giá dựa vào sự tích tụ nitrite trong dịch của 
tế bào. Nitrite được phát hiện và phân tích bằng cách hình 
thành một màu hồng đỏ khi mẫu thử có chứa NO2

- phản 
ứng với thuốc thử Griess[7, 8]. 

Tế bào (RAW264.7 hoặc BV-2) được nuôi cấy với nồng 
độ 5 x 105 tế bào/ml trong môi trường DMEM ở 37oC, 5% 
CO2 với 10% FBS, penicillin G (100 U/ml), streptomycin 
(100mg/l) và L-glutamine (2mM). Sau đó, môi trường 
được thay thế bằng môi trường mới chứa 100 g/ml LPS và 
các hợp chất thử ở nhiều nồng độ khác nhau, giữ ổn định 
trong 24 giờ. Dung dịch DMSO 1% được sử dụng làm mẫu 
trắng, butein, dexamethasone được sử dụng làm mẫu đối 
chứng[9]. NaNO2 ở các nồng độ khác nhau được sử dụng 
để xây dựng đường chuẩn. Độ hấp thụ được đo ở 570nm. 
Hàm lượng nitrite của từng mẫu thí nghiệm được xác định 
nhờ vào đường cong hàm lượng chuẩn NaNO2 và được so 
sánh % với mẫu chứng âm (LPS). 

- % ức chế NO được tính bằng công thức:
% ức chế =  x 100

Trong đó: A-C: nồng độ NO2
- (µM): A: LPS (+) mẫu (-); 

B: LPS (+) mẫu (+); C: LPS (-) mẫu (-).

- Giá trị CS % (% Cell Survival) là khả năng sống sót 
của tế bào ở nồng độ ban đầu của mẫu thử được tính theo  
công thức:  

Trong đó: OD: mật độ quang;σ: độ lệch tiêu chuẩn được 
tính theo công thức:

 xi: giá trị OD tại giếng i, : giá trị OD trung bình; n: số 
giếng thử lặp lại.

- Nồng độ ức chế 50%, IC50 được xây dựng trên 5 nồng 
độ thử nghiệm. Giá trị IC50 được xác định theo phương 
pháp hồi quy tuyến tính trên phần mềm Graph Pad Prism, 
version 8.4.0 (USA).

% ức chế tế bào = 

Trong đó: HighConc/LowConc: chất thử ở nồng độ cao/chất 
thử ở nồng độ thấp; HighInh%/LowInh%: % ức chế ở nồng độ 
cao/% ức chế ở nồng độ thấp.

3.1 Kết quả phân lập các hợp chất 
Hợp chất 1 thu được dưới dạng bột màu trắng. Phổ 1H 

NMR của hợp chất 1 cho thấy một proton olefinic ở δH 5,94 
(s, H-3′), một tín hiệu doublet của nhóm methyl ở δH 1,85 
(d, J = 6,0Hz, H-4′) và một dải singlet của nhóm methyl ở 
δH 1,50 (H-5′), hai tín hiệu singlet của proton vòng thơm ở 
δH 6,43 (H-11) và 6,71 (H-4), hai proton methylenedioxy ở 
vùng trường thấp ở δH 5,94 (s; H-19), bốn tín hiệu singlet 
của nhóm methoxy ở δH 3,57 (OCH3-14); 3,77 (OCH3-2); 
3,87 (OCH3-1); 3,90 (OCH3-3), hai nhóm oxymethine ở 
δH 5,84 (d, J = 7,6 Hz, H-6) và 5,74 (s; H-9), một tín 
hiệu của nhóm methine ở δH 2,21 (s; H-8), một nhóm 
methyl bậc 2 ở δH 1,02 (d; J = 5,6Hz, H-18), liên kết với 
nhóm angeloyl [δH 5,94 (H-3′); 1,85 (d; J = 7,1Hz; H-4′); 
1,50(br s, H-5′)], và một tín hiệu singlet của nhóm methyl 
ở δH 1,58 (H-2”). Phổ 13C NMR của 1 cho thấy tín hiệu của 
2 carbon nhóm carbonyl ở δC 166,9 (C-1′) và 170,2 (C-
1”), 11 nguyên tử carbon không liên kết với proton [bao 
gồm 6 carbon liên kết với oxy ở δC 148,7 (C-12); 151,1 (C-
1); 141,4 (C-2); 136,1 (C-13); 121,3 (C-15) và 151,9 (C-
3); năm tín hiệu còn lại ở δC 121,3 (C-15); 123,2 (C-16); 
127,9 (C-2′); 131,4 (C-5); 133,2 (C-10)]; 6 carbon nhóm 

methine tại δC 38,8 (C-8); 138,7 (C-3′); 102,4 (C-11) và 
110,6 (C-4); 80,8 (C-9) và 80,8 (C-6); 1 nhóm methylene 
ở δC 101,2 (C-19); 4 nhóm methoxy tại δC 56,1 (OCH3-3); 
60,3 (OCH3-2); 59,4 (OCH3-1) và 60,7 (OCH3-14); 4 nhóm 
methyl tại δC 15,7 (C-4′); 20,0 (C-18); 20,8 (C-5′) và 15,7 
(C-17). Các dữ liệu phổ 1H và 13C NMR của hợp chất 1 
cho thấy sự có mặt của khung dibenzocyclooctadiene với 
một gốc angeloyl và một gốc acetal. So sánh các dữ kiện 
phổ của 1 với hợp chất interiotherin C được phân lập từ 
thân của loài Kadsura interior đã công bố trước đó[10] 
nhận thấy có sự phù hợp tín hiệu phổ tại các vị trí tương 
ứng. Căn cứ thêm vào phổ HMQC và HMBC (Hình 2) cho 
phép khẳng định 1 là interiotherin C. Hợp chất này trước 
đây cũng đã được phân lập từ thân rễ của loài Kadsura 
polysperma[11]. 

Hợp chất 2 thu được dưới dạng bột rắn màu nâu. Phổ 
1H NMR của 2 cho thấy hai tín hiệu proton thơm thế meta 
ở δH 6,60 (H-2) và 6,42 (H-6); một proton β-anome ở δH 
4,73 (d; J = 6,97; H-1′), tín hiệu của mạch ethanol tại δH 
3,51 (H-8) và 2,64 (H-7) và các tín hiệu khác là các proton 
béo của phần đường.

III. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN
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Trên phổ 13C NMR của 2 cho thấy tín hiệu của 14 
nguyên tử carbon trong đó có 3 carbon vòng thơm liên 
kết với oxy tại δC 134,7 (C-4); 146,8 (C-5) và 147,2 (C-3). 
Độ chuyển dịch hóa học của nhóm methylene ở δH 3,51 
(δC 64,3; C-8) chỉ ra sự hiện diện của nhóm hydroxyl ở 
mạch nhánh ethyl. Tương quan HMBC của proton ở δH 
4,73 (H-1′) với carbon ở δC 147,2 (C-3) chứng minh rằng 
đơn vị đường được gắn ở C-3. So sánh dữ kiện phổ của 
hợp chất 2 với hợp chất 3,4-dihydroxyphenylethanol-5-O-
β-D-glucose đã công bố[12] nhận thấy có sự phù hợp về 
tín hiệu phổ tại các vị trí tương ứng. Kết hợp với các dữ kiện 
phổ HMQC và HMBC (Hình 2) cho phép khẳng định 2 là 
3,4-dihydroxyphenylethanol-5-O-β-D-glucose.

Hợp chất 3 thu được ở dạng bột màu trắng. Hợp chất 3 
có cấu trúc tương tự hợp chất 2, điểm khác biệt duy nhất là 
vị trí C-5. Ở hợp chất 2, tín hiệu C-5 là một carbon không 
chứa proton liên kết với nhóm hydroxyl có giá trị độ chuyển 
dịch hóa học là δC 146,8. Ở hợp chất 3, tín hiệu C-5 được 
khẳng định là nhóm methine do có độ chuyển dịch hóa 
học tại δC 119,6 và liên kết với một tín hiệu proton tại δH 
6,77 (s, H-5). So sánh các dữ liệu 1D NMR và 2D NMR 
của 3 với hợp chất cimidahurinine đã công bố [13] nhận 
thấy có sự phù hợp về tín hiệu phổ tại các vị trí tương ứng. 
Như vậy, hợp chất 3 là cimidahurinine.

Hợp chất 4 thu được dưới dạng bột màu vàng. Trên phổ 
1H NMR, hợp chất 4 cho thấy sự có mặt của proton thơm 
loại A2B2 được thế ở vị trí 1,4 tại δH 7,01 (d; J = 8,0 Hz; 
H-2,6) và 6,63 (d; J = 8,4 Hz; H-3,5); vòng thơm thế ở vị 
trí 1,2,4,6 tại δH 6,11 (d; J = 2,0Hz, H-3′) và 5,89 (d; J = 
2,4Hz, H-5′). Đồng thời là các tín hiệu đặc trưng của một 
đơn vị đường tại δH 4,98 (d; J = 7,2Hz; H-1′′); 3,63 (dd; J 
= 5,2; 12,0; H-6′′) và vùng chồng chập tại δH 3,3-3,5. Phổ 
13C NMR cho thấy sự xuất hiện của một nhóm carbonyl 
ketone tại δC 206,5 (C-9), bốn tín hiệu carbon thuộc vòng 
thơm gắn với oxy tại δC 167,5 (C-4′); 165,9 (C-6′); 162,3 
(C-2′) và 156,3 (C-4). Ngoài ra là các tín hiệu của đơn vị 
đường tại δC 102,1 (C-1′′); 74,7 (C-2′′); 78,4 (C-3′′); 71,1 
(C-4′′); 78,5 (C-5′′) và 62,4 (C-6′′). So sánh các dữ kiện 
phổ của hợp chất 4 với hợp chất phloridzin đã được công 

bố [14] nhận thấy có sự phù hợp về tín hiệu phổ tại các vị 
trí tương ứng. Điều này cho thấy 4 là phloridzin, một hợp 
chất dihydrochalcone glucoside.

3.2 Kết quả đánh giá hoạt tính ức chế sự 
sản sinh NO 

Hoạt tính kháng viêm của các hợp chất phân lập được 
từ lá cây Na rừng dựa vào khả năng ức chế sự sản sinh 
NO trên tế bào đại thực bào chuột RAW 264.7 được kích 
thích bởi lipopolysaccharide (LPS). Đây là một mô hình 
ức chế sự sản sinh NO được sử dụng trong đánh giá hoạt 
tính kháng viêm in vitro phổ biến hơn cả[15]. Kết quả thử 
hoạt tính ức chế sự sản sinh NO của các hợp chất phân lập 
được từ lá cây Na rừng được thể hiện ở Bảng 1. 

Bảng 1: Khả năng ức chế sự sản sinh NO 
của các hợp chất 1, 2, 3 và 4 

STT Hợp chất Giá trị IC50 
(µM)

1 Interiotherin C (1) 21,7 ± 1,22
2 3,4-Dihydroxyphenylethanol-5-O-β-D-

glucose (2)
> 50

3 Cimidahurinine (3) > 50
4 Phloridzin (4) > 50
5 Đối chứng dương: Dexamethasone 0,01 ± 0,00

Kết quả ở Bảng 1 cho thấy hợp chất lignan 1 có khả 
năng ức chế sản sinh NO với giá trị IC50 là 21,70 ± 1,22µM, 
trong khi đó ba hợp chất phenolic glycoside 2, 3, 4 không 
thể hiện hoạt tính này. Kết quả đánh giá hoạt tính ức chế 
sự sản sinh NO của hợp chất lignan 1 phân lập từ lá cây 
Na rừng Việt Nam cũng tương đồng với các công bố trước 
đây của Hu và cộng sự[16] năm 2012 công bố của Fang 
và cộng sự[17] năm 2014 về các hợp chất lignan phân 
lập được, cũng như phần chiết EtOAc của thân rễ cây Na 
rừng có hoạt tính ức chế sinh NO do LPS gây ra trong tế 
bào BV-2 của chuột bằng phương pháp Griess. Kết quả thử 
nghiệm hoạt tính ức chế sự sản sinh NO trong nghiên cứu 

Hình 2. Một số tương tác HMBC chính của các hợp chất 1-3
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này gợi ý cho việc sử dụng hợp chất lignan interiotherin C 
từ loài Na rừng Việt Nam trong việc điều trị các bệnh về 
viêm nhiễm. 

IV. KẾT LUẬN
Từ lá cây Na rừng (Kasura coccinea) thu hái tại Tam 

Đảo, Vĩnh Phúc đã phân lập của bốn hợp chất. Cấu 
trúc hóa học của chúng được xác định là interiotherin C 
(1), 3,4-dihydroxyphenylethanol-5-O-β-D-glucose (2), 
cimidahurinine (3) và phloridzin (4). Hoạt tính kháng viêm 
dựa trên khả năng ức chế sự sản sinh NO của bốn hợp chất 
phân lập được từ lá cây Na rừng đã được khảo sát. Kết quả 
cho thấy hợp chất 1 ức chế sự sản sinh NO với giá trị IC50 
là 21,70 ± 1,22µM. Ba hợp chất phenolic glycoside 2, 3, 
4 không thể hiện hoạt tính này.
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Lò phản ứng hạt nhân nghiên cứu có rất nhiều ứng 
dụng trong các ngành kinh tế, xã hội. Chúng là công cụ 
duy nhất để sản xuất vật liệu đặc thù (ví dụ: chiếu xạ sản 
xuất silic bán dẫn), đồng vị và dược chất phóng xạ (ví 
dụ: đồng vị Ac-255, hạt vi cầu Y-90 điều trị ung thư gan,  
Tc-99m, etc.), kiểm tra vật liệu, phân tích, etc.[1]. Nhiên 
liệu cho các lò nghiên cứu thường ở dạng hợp kim U-Si 
(hoặc U-Mo) phân tán trong nền nhôm-Al (dạng metmet), 
hoặc dạng bột gốm U3O8 (hoặc UO2) phân tán trong nền Al 
(dạng cermet). Việc chuyển đổi từ nhiên liệu độ giàu đồng vị 
U-235 cao (HEU) sang nhiên liệu độ giàu động vị U-235 thấp 
(LEU) đòi hỏi phải tăng mật độ U-235 của nhiên liệu. Mật độ 
nhiên liệu HEU∼1,3-1,7gcm-3 urani, nhưng mật độ nhiên liệu 
LEU cần đạt 2,3-3,2gcm-3. Chính vì vậy, đối với nhiên liệu LEU 
dạng U3O8+Al, nói riêng, thì U3O8 cần phải có tỷ trọng cao để 
đạt được mật độ nhiên liệu theo thiết kế[2-3].

Công nghệ điều chế U3O8 tỷ trọng cao cho chế tạo 
nhiên liệu hạt nhân phân tán độ giàu thấp cho lò nghiên 
cứu bao gồm các phương pháp sau[4-5]:

1. Đi từ hợp chất urani hexaflorua-UF6:
Hợp chất UF6 sau quá trình làm giàu đồng vị U-235 ∼20% sẽ 

được thủy phân cho hệ dung dịch uranyl florua+hydrofloric 
acid-UO2F2+HF theo phản ứng sau:

UF6 + 2H2O = UO2F2 + 4HF            (1)
Từ dung dịch UO2F2, urani sẽ được kết tủa dưới dạng 

hợp chất uranyl peoxit-UO4 hoặc amoni uranyl cacbonat-
-AUC dưới dạng tinh thể. Phản ứng kết tủa của UO4 và AUC 
là như sau:

  UO2F2 + H2O2 = UO2O2 + 2HF             (2)
  UO2F2 + 3(NH4)2CO3 = UO2CO3⋅2(NH4)2CO3 + 2NH4F     (3)

Từ kết tủa UO4 hoặc AUC, chúng được nung ở 800oC và 
sau đó được thiêu kết tiếp ở 1.400oC trong môi trường N2 
thấp, để ổn định tỷ trọng.

2. Đi từ U kim loại:
Khử hợp chất UF6 trong môi trường khử hydro-H2 để cho 

hợp chất urani tetraflorua-UF4 theo phản ứng sau:
UF6 + H2 = UF4 + 2HF              (4)
Hợp chất UF4 sẽ được khử nhiệt kim calci-Ca hoặc 

magnesi-Mg cho sản phẩm là urani kim loại; phản ứng khử 
nhiệt kim calci (magnesi) như sau:

UF4 + 2Ca(Mg) = U + 2Ca(Mg)F2          (5)
Urani kim loại sau đó được đốt cháy trong không khí để 

tạo thành U3O8. 

3. Đi từ dung dịch nitrat của quá trình 
thu hồi hoặc tái chế:

Quá trình tách nitrat ra khỏi dung dịch uranyl nitrate-UO2 
(NO3)2 để tạo thành urani trioxit-UO3; ocid này tiếp tục được 
nung ở 800oC và thiêu kết ở 1.400oC trong môi trường N2 
thấp để chuyển thành bột U3O8.

Bột U3O8 sử dụng chế tạo tấm nhiên liệu hạt nhân phân 
tán cho lò nghiên cứu cần đạt tỷ trọng d≥7,4gcm-3 (TD 
của bột U3O8 d=8,4gcm-3) để đạt được mật độ urani trong 
lõi nhiên liệu theo nhà thiết kế[6]. Bài báo này báo cáo kỹ 
thuật điều chế bột U3O8 tỷ trọng cao đi từ hợp chất AUC.

TỐI ƯU HOÁ QUÁ TRÌNH THIÊU KẾT ĐIỀU CHẾ BỘT U3O8 TỶ TRỌNG CAO

NGUYỄN TRỌNG HÙNG*, NGUYỄN THANH THỦY, NGUYỄN VĂN CHÍNH, LÊ THỊ GIANG
Viện Công nghệ xạ hiếm

SUMMARY:

OPTIMIZING THE SINTERING TO PRODUCE HIGH-DENSITY U3O8 POWDER 
The compound uranium octoxide (U3O8) is an important nuclear material used as nuclear fuel for 

research reactors. To achieve this goal, an important characteristic of U3O8 powder is of a density 
reaching 88-98% of the theoretical density (TD). This paper reports the results of a survey and 
optimization of technical parameters for producing high-density U3O8 powder, meeting the specified 
standards for manufacturing dispersed nuclear fuel for research reactors. The technical parameters 
studied are the temperature and sintering time of U3O8 powder. The survey experiments are designed 
using the Response Surface Methodology (RSM) based on the Central Composite Design (CCD). 
Based on this model, the sintering process for preparing high-density U3O8 powder is optimized, 
helping to control the parameters of the sintering. 

I. MỞ ĐẦU
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1. Điều chế hệ dung dịch UO2F2-HF 
Quá trình điều chế hệ dung dịch UO2F2+HF được thực 

hiện như sau: 
(1) Dung dịch uranyl nitrat thu được sau quá trình tinh 

chế yellow cake (U3O8 kỹ thuật) bằng phương pháp chiết[7] 
được cô kết tinh dạng tinh thể uranyl nitrat hexahydrat- 
UO2(NO3)2.6H2O (UNH). 

(2) Tinh thể muối UNH được hòa tan trong cồn tuyệt 
đối, sau đó dung dịch được cô bay hơi. Quá trình bay hơi 
chậm và kết tủa uranyl hydroxit-UO2(OH)2 được tạo ra. 

(3) Uranyl hydroxit dễ dàng tan trong acid HF loãng tạo 
thành hệ dung dịch UO2F2+HF với tỷ lệ HF/UO2F2=4, là 
dung dịch mô phỏng quá trình thủy phân UF6.

2. Kết tủa hợp chất AUC
Tài liệu[8] đã nghiên cứu ảnh hưởng của nồng độ 

urani trong dung dịch UO2(NO3)2 và nồng độ chất kết tủa 
amoni cacbonat-(NH4)2CO3 (AC) lên thành phần hóa học 
của kết tủa AUC. Họ đã quan sát thấy rằng khi nồng độ 
urani >80gL-1 và nồng độ AC>200gL-1, với tỷ lệ mol 
(NH4)2CO3/U (C/U)>5 và pH>7,6, kết tủa AUC hợp thức 
đã được hình thành. Bằng các kỹ thuật XRD, IR và TG 
đã xác định được cấu trúc tinh thể AUC có công thức 
(NH4)4UO2(CO3)3. Kết tủa AUC hợp thức thể hiện mức độ 
tinh thể hóa cao. Tài liệu[9] đã chỉ ra rằng trong khoảng 
nồng độ (NH4)2CO3 200-400gL-1 sẽ có sự giảm đáng kể về 
tính tan của AUC. 

Dựa trên việc xem xét tài liệu và các kết quả thực 
nghiệm, các điều kiện kết tủa AUC đã được xác định như 
sau: nồng độ urani trong dung dịch UO2F2 và (NH4)2CO3 lần 
lượt là 80-120gL-1 và 200-400gL-1, tỷ lệ C/U>6. Bằng cách 
kiểm soát các tham số này trong quá trình kết tủa AUC, 
các kết quả thí nghiệm đã chỉ ra rằng kết tủa AUC kết tinh 
ở dạng tinh thể với công thức hợp thức là (NH4)4UO2(CO3)3 

(phương trình 3). Hình 1 chỉ ra ảnh SEM (chụp trên thiết bị 
JEOL-IT100LV, Horiba) và đường phân tích nhiệt TG (ghi 
trên thiết bị SETARAM) của kết tủa AUC thu được. Rõ ràng 
rằng, AUC kết tinh ở dạng tinh thể và đường TG ghi nhận sự 
giảm khối lượng 44,01%, phù hợp với công thức của AUC 
khi phân hủy nhiệt chuyển hóa thành UO3 theo phản ứng:
(NH4)4UO2(CO3)3 = UO3 + 4NH3 + 3CO2 + 2H2O      (6)

Tuy nhiên, để thu nhận được hiệu suất kết tủa AUC cao 
(>96%) và kích thước hạt AUC lớn, thì điều kiện tiến hành 
kết tủa là: nồng độ U trong dung dịch UO2F2=100gL-1, 
nồng độ chất kết tủa (NH4)2CO3=300-400gL-1 và tỷ lệ mol 
C/U=8. Đây cũng là điều kiện tối ưu của quá trình kết tủa 
AUC. Các kết quả nghiên cứu của chúng tôi hoàn toàn 
tương tự với các tài liệu[10-12]. 

II. KẾT TỦA HỢP CHẤT AUC

Hình 1. Mẫu bột và ảnh SEM (trên),  
và giản đồ phân tích nhiệt TG (dưới) của AUC

III. TỐI ƯU HÓA QUÁ TRÌNH THIÊU KẾT BỘT U3O8  
ĐỂ THU ĐƯỢC SẢN PHẨM U3O8 TỶ TRỌNG CAO

1. Xác định miền thực nghiệm
Dựa trên giản đồ phân tích nhiệt trên Hình 1, có thể 

nhận thấy rằng trong khoảng nhiệt độ 150-400oC là quá 
trình chuyển hóa AUC thành UO3 (phương trình 6), tương 
ứng với sự giảm khối lượng 44,01%; tiếp theo là quá trình 
chuyển hóa UO3 thành U3O8 theo phương trình:

3UO3 = 2UO3.UO2 + 1/2O2        (7)
Sự chuyển hóa này diễn ra trong khoảng nhiệt độ 400-

900oC, tương ứng với sự giảm khối lượng 2,30%. Như vậy, 
kết quả phân tích nhiệt đã chỉ ra rằng nhiệt độ thiêu kết U3O8 
sẽ bắt đầu từ 1.000oC. Theo các tài liệu tham khảo[4-6], 
quá trình thiêu kết bột U3O8 sẽ kết thúc ở nhiệt độ 1.400oC. 
Thông thường, đối với một quá trình thiêu kết, ví dụ thiêu 
kết U3O8, ngoài yếu tố ảnh hưởng nhiệt độ, yếu tố thời gian 
thiêu kết sẽ ảnh hưởng đến, ví dụ tỷ trọng của bột U3O8. 
Quá trình thiêu kết gốm urani dioxit-UO2 đã được chúng tôi 
nghiên cứu và báo cáo trong tài liệu[13-16]. Do vậy, dựa 

trên các kinh nghiệm này, tài liệu tham khảo, đường TG 
của AUC và các thực nghiệm, đã xác định được các yếu 
tố ảnh hưởng chính là nhiệt độ thiêu kết và thời gian thiêu 
kết đến yếu tố phụ thuộc là tỷ trọng của bột U3O8. Miền 
thực nghiệm được xác định là: nhiệt độ và thời gian thiêu 
kết lần lượt là 1.000-1.400oC và 6-10 giờ. Phương pháp 
RSM-CCD đã được sử dụng một cách kinh nghiệm để tối 
ưu hóa quá trình thiêu kết bột U3O8[15-16]. Các biến độc 
lập là nhiệt độ thiêu kết (oC) và thời gian thiêu kết (giờ), 
biến phụ thuôc là khối lượng riêng (KLR) của bột U3O8 (g/
cm3). Nguyên lý của phương pháp RSM-CCD đã được mô 
tả chi tiết trong các tài liệu tham khảo[15-16]. Bảng 1 chỉ 
ra quy hoạch hóa thực nghiệm đối với mô hình RSM-CCD. 
Theo bảng này, đối với hàm mục tiêu phụ thuộc vào 2 
biến (k=2) thì số thí nghiệm sẽ là 2k + 2k + n0 = 9 (số 
thí nghiệm ở tâm n0=1). Các thực nghiệm về thiêu kết bột 
U3O8 (sử dụng lò nung dạng ống Nabertherm, nhiệt độ làm 
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việc 1.800oC) đã được tiến hành theo quy hoạch hóa thực 
nghiệm đã lập và kết quả được sử dụng như là số liệu input 
đưa vào phần mềm MODDE 5.0 để xác định phương trình 
toán học mô tả KLR bột U3O8 (KLR bột U3O8 được xác định 
theo ASTM C373-88 standards) phụ thuộc vào nhiệt độ và 
thời gian thiêu kết (Bảng 1). 

Bảng 1: Thiết kế thực nghiệm của mô hình RSM-CCD
Số TT Giá trị thật Giá trị mã hóa

Nhiệt độ (X1)
(oC)

Thời gian (X2)
(giờ) X1 X2

1 1000 6 -1 -1
2 1400 6 1 -1
3 1000 10 -1 1
4 1400 10 1 1
5 1000 8 -1 0
6 1400 8 1 0
7 1200 6 0 -1
8 1200 10 0 1
9 1200 8 0 0

2. Mô hình hóa quá trình thiêu kết
Số liệu thực nghiệm của 9 thí nghiệm được chỉ ra ở 

Bảng 2. Dựa vào kết quả thực nghiệm này, kết quả tính 
toán của phần mềm MODDE 5.0 đã cho giá trị các hệ số 
của phương trình RSM-CCD: b0; hệ số tuyến tính b1, b2; hệ 
số bậc hai b1

2, b2
2; và hệ số tương hỗ b12; chúng được liệt 

kê trong Bảng 3. Phương trình toán học mô tả ảnh hưởng 
của nhiệt độ X1 và thời gian thiêu kết X2 đến khối lượng 
riêng bột U3O8 Y là như sau:

Y=7,6+0,15X1+0,15X2 -0,08X2
2 -0,05X1X2         (8)

Bảng 2: Kết quả thực nghiệm và tính toán theo mô hình RSM-CCD

Số 
TT

Biến độc lập Biến phụ thuộc 
X1 

(oC)
X2 

(giờ)
KLR bột U3O8, gcm-3

Thực nghiệm Tính toán
1 1.000 6 7,2 7,21
2 1.400 6 7,6 7,61
3 1.000 10 7,6 7,61
4 1.400 10 7,8 7,81
5 1.000 8 7,5 7,49
6 1.400 8 7,8 7,79
7 1.200 6 7,4 7,39
8 1.200 10 7,7 7,69
9 1200 8 7,6 7,62

Bảng 3: Giá trị các hệ số của phương trình toán học  
theo mô hình RSM-CCD

Hệ số Giá trị Sai số chuẩn P
b0 7,62222 0,0143444 1,46983e-008
b1 0,15 0,00785674 0,000313798
b2 0,15 0,00785674 0,000313801
b1

2 0,016667 0,0136083 0,308059
b2

2 -0,0833338 0,0136083 0,00875428
b12 -0,0500001 0,00962251 0,0138468

Số liệu tính toán từ phương trình RSM-CCD cũng được 
chỉ ra trong Bảng 2. Hình 2 chỉ ra sự tương quan giữa số 
liệu thực nghiệm và số liệu tính toán và cho thấy hệ số 
tương quan R2=0,996. Như vậy số liệu tính toán phù hợp 
tốt với số liệu thực nghiệm. Phương trình toán học mô tả 

quá trình thiêu kết phụ thuộc vào các yếu tố đã được thiết 
lập (phương trình 8).

Phân tích các hệ số của phương trình RSM-CCD:
- Hệ số tuyến tính đóng góp vào hàm mục tiêu của 2 

yếu tố nhiệt độ và thời gian là như nhau và được tính toán 
bằng b0+0,15. 

- Hệ số bậc hai của yếu tố nhiệt độ bị loại bỏ vì sai số 
lớn. Hệ số bậc hai của yếu tố thời gian đóng góp vào hàm 
mục tiêu được tính toán bằng b0+0,08. 

- Hệ số tương hỗ đóng góp vào hàm mục tiêu được tính 
toán bằng b0+0,05. 

Từ các kết quả phân tích hệ số, có thể nhận thấy rằng 
ảnh hưởng của yếu tố nhiệt độ nhỏ hơn ảnh hưởng của yếu 
tố thời gian. Điều này giúp định lượng ảnh hưởng của các 
yếu tố để từ đó kiểm soát quá trình thiêu kết.

Hình 2. Sự phù hợp giữa số liệu tính toán và số liệu thực nghiệm

3. Tối ưu hóa quá trình thiêu kết
Hình 3 cho ta hình ảnh trực quan ảnh hưởng tương hỗ 

của nhiệt độ và thời gian thiêu kết đến KLR của bột U3O8. 
Kết quả tối ưu hóa phần mềm MODDE 5.0 được chỉ ra 
trong Bảng 4. Theo kết quả này, điều kiện tối ưu hóa là 
nhiệt độ thiêu kết 1.400oC và thời gian là 9 giờ; khi đó KLR 
bột U3O8 đạt 7,8gcm-3. 

Hình 3. Bề mặt đáp ứng của KLR bột U3O8  
phụ thuộc vào nhiệt độ và thời gian thiêu kết
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Bảng 4: Số liệu tối ưu hóa (theo phần mềm MODDE 5.0)

Nhiệt độ Thời gian KLR
1.399,99 9,2004 7,8189
1.399,98 9,1982 7,8189

1.400 9,3395 7,8185
1.400 9,2 7,8189
1.400 9,5 7,817
1.400 9,2 7,8189
1.400 8,8 7,8156
1.400 9,2 7,8189

Như vậy, bằng phương pháp tối ưu hóa RSM-CCD, đã 
tối ưu hóa quá trình thiêu kết bột U3O8 có nguồn gốc từ AUC 
để thu được sản phẩm U3O8 tỷ trọng cao. Kết quả nghiên 
cứu đã chỉ ra rằng nhiệt độ thiêu kết tối ưu là 1.400oC và 
thời gian thiêu kết tối ưu là 9 giờ; khi đó, tỷ trọng bột U3O8 
đạt giá trị 7,8gcm-3.

IV. KẾT LUẬN
Đã xác định được các thông số kỹ thuật của quá trình 

điều chế hợp chất AUC từ hệ dung dịch UO2F2+HF và các 
thông số kỹ thuật của quá trình thiêu kết bột U3O8 để có 
được sản phẩm bột U3O8 tỷ trọng cao.

(1) Các thông số kỹ thuật tối ưu cho quá trình kết 
tủa AUC từ hệ dung dịch UO2F2+HF là: nồng độ urani 
trong dung dịch UO2F2=100gL-1, nồng độ chất kết tủa 
(NH4)2CO3=300-400gL-1 và tỷ lệ mol C/U=8. Bằng 
phương pháp phân tích nhiệt TG đã xác định được rằng 
sản phẩm AUC nhận được là tinh thể và hợp thức với công 
thức 2(NH4)2CO3.UO2CO3.

(2) Bằng công cụ thiết kế thí nghiệm tối ưu đa yếu tố 
theo phương pháp RSM-CCD, các thông số kỹ thuật tối ưu 
của quá trình thiêu kết bột U3O8 đã được xác định như sau: 
nhiệt độ thiêu kết là 1.400oC và thời gian thiêu kết là 9 giờ. 
Sản phẩm bột U3O8 đạt tỷ trọng 7,8gcm-3.
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Lưỡi rắn trắng có tên khoa học là Hedyotis diffusa Willd, 
thuộc họ Rubiaceae được phân bố rộng rãi ở Trung Quốc, 
Philippin, Malaysia, Lào, Campuchi, Việt Nam; có 362 loài 
thuộc chi Hedyotis phân bố trên toàn thế giới. Trong y 
học dân gian Việt Nam, lưỡi rắn trắng được dùng để thanh 
nhiệt, giải độc và hoạt huyết[1, 2]. Ở Trung Quốc, lưỡi rắn 
trắng được sử dụng để điều trị ung thư cũng như cải thiện 
các phản ứng bất lợi trong hóa trị. Các nghiên cứu dược lý 
cho thấy nó chứa các hợp chất có hoạt tính chống ung thư, 
bao gồm anthraquinone, hemiterpen, flavon, polyphenol, 
acid hữu cơ và polysaccharides[3]. Nghiên cứu của Chen 
và cộng sự đã chứng minh rằng chiết xuất lưỡi rắn trắng 
ức chế sự hình thành mạch và thúc đẩy quá trình tự tiêu 
diệt các tế bào khối u thông qua con đường phụ thuộc vào 
ty thể[4, 5]. Bằng phương pháp in silico docking, nhận 
thấy rằng các thành phần quercetin, asperuloside trong 

dịch chiết lưỡi rắn trắng có thể điều hòa hoạt động của 
các protein kinase trong quá trình tăng sinh tế bào[6, 7]. 
Trong nghiên cứu in vivo trên nô hình chuột bị gây bệnh 
ung thư gan, cho thấy chiết xuất nước của loài cây này 
có thể ức chế hiệu quả sự phát triển tế bào ung thư gan 
HepG2 và phát huy hiệu quả chống ung thư của thuốc 
5-fluorouracil liều thấp[8]. Thành phần hóa học của loài 
Hedyotis diffusa Willd cũng đã được nghiên cứu, bao gồm 
các hợp chất iridoid, flavonoid, anthraquinone, phenolic và 
các dẫn xuất của chúng[9]. Để góp phần nghiên cứu thành 
phần hóa học của các loài cây có tác dụng chữa bệnh của 
Việt Nam nhằm khẳng định hơn giá trị của chúng, nhóm 
nghiên cứu đã tiến hành phân lập các hợp chất có hoạt 
tính sinh học của loài cây này, đồng thời tiến hành khảo 
sát một số hoạt tính sinh học của các dịch chiết từ loài lưỡi 
rắn trắng Việt Nam. 

XÁC ĐỊNH THÀNH PHẦN HOÁ HỌC VÀ TỔNG PHENOLIC, FLAVONOID  
TRONG DỊCH CHIẾT LOÀI HEDYOTIS DIFFUSA WILLD

VŨ MINH TRANG1, PHẠM LÊ PHƯƠNG UYÊN2, PHAN MINH GIANG2, ĐỖ THỊ VIỆT HƯƠNG2 
1. Trường Đại học Giáo dục, Đại học Quốc gia Hà Nội 

2. Khoa Hóa học, Trường Đại học Khoa học Tự nhiên, Đại học Quốc gia Hà Nội

SUMMARY:

DETERMINATION OF CHEMICAL COMPOSITION AND TOTAL PHENOLIC,  
FLAVONOID CONTAINED IN HEDYOTIS IN HEDYOTIS DIFFUSA WILLD. EXTRACT 
In this study, 18 compounds were identified in the first fraction of the Hedyotis diffusa Willd. 

ethanol extract by GC/MS method, in which fumaric acid, heneicosane, tetradecanoic acid, phytol and 
n-hexadecanoic acid are the interest compounds such as using as raw materials for the production of 
various drugs and supplements or antioxidants, preventing diseases related to oxidative stress. The 
content of antioxidant compounds in plant is a criterion to evaluate the quality of medicinal herbs, 
so the total phenolics and flavonoids in the extract of Hedyotis diffusa extract were determined, 20 
GAE mg/g, 28 QE mg/g. The present review intends to provide the positive effects of Hedyotis diffusa 
in fighting diseases and sustaining human healthcare, as well as in drug industry applications.

Keywords: Hedyotis diffusa Willd., total of phenolic and flavonoids compounds, GC/MS analyse.

I. MỞ ĐẦU

Chuẩn bị mẫu: Mẫu cây lưỡi rắn trắng gồm cả phần lá, 
thân, hoa và rễ được thu hái tại Hoài Đức, Hà Nội vào tháng 
7/2021 và được kiểm nghiệm bởi tiến sĩ Triệu Anh Trung 
thuộc Khoa Sinh học, Trường Đại học Sư phạm Hà Nội. 
Mẫu được rửa và sấy ở 400C cho đến khi khô hoàn toàn, 
chia nhỏ ra các túi và bảo quản ở nhiệt độ 40C. 

Chuẩn bị dịch chiết: Sử dụng 2kg mẫu khô đã được xay 
mịn và ngâm trong dung môi hữu cơ ethanol 70% trong 5 
ngày ở nhiệt độ phòng, lọc qua giấy lọc băng đỏ để thu dịch 
chiết, thí nghiệm được lặp lại thêm 2 lần. Dịch chiết ethanol 
70% ở các lần lọc được gộp lại; sử dụng thiết bị cất quay chân 
không Buchi R210 để loại bỏ dung, thu được 104.4g cặn 

II. NGUYÊN LIỆU VÀ PHƯƠNG PHÁP
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chiết ethanol (kí hiệu là EHW), hiệu suất chiết là 5.2% (khối 
lượng dịch chiết/ khối lượng mẫu dược liệu khô). 

Phân tách cặn chiết ethanol cây lưỡi rắn trắng EH bằng 
phương pháp sắc kí cột thường CC: 40.7 gram cặn chiết 
ethanol được triển khai phân tách trên sắc kí cột thường, sử 
dụng pha tĩnh là silica gel 60 (0.04 - 0.063mm) và pha động 
rửa giải gradient với hệ dung môi n-hexan : ethylacetate, v:v 
(20:1, 15:1, 10:1, 7:1, 5:1; 3:1, 2:1, 1:1), dội cột bằng 100% 
methanol. Thu được 11 phân đoạn, kí hiệu là EHW1-EHW11. 

Khảo sát định tính các hợp chất dễ bay hơi trong cặn 
chiết EHW cây lưỡi rắn trắng bằng phương pháp sắc kí khí 
khối phổ GC/MS: pha loãng 10mg phân đoạn EHW1 trong 
10 ml dung môi ethylacetate. Mẫu được phân tích trên thiết 
bị GC-MS Agilent-6890N/5973i, cột mao quản HP 5-MS 
(ID 30m x 0.25mm, 0.25µm). Chương trình nhiệt độ: 40oC 
trong 5 phút, tăng 8oC/phút đến 270oC đến 27 phút, khí 
mang của Helium (1 ml/phút). Nhiệt độ buồng bơm mẫu 
250oC, chế độ split 15:1, chương trình quét khối lượng 
40.0-550m/z. Thư viện phổ Wiley 7n.l và NIST được sử 
dụng để so sánh và xác định cấu trúc của các hợp chất.

Xác định tổng hàm lượng phenolic và flavonoid: Tổng hàm 
lượng phenolic trong dịch chiết xuất cây lưỡi rắn trắng được 
xác định bằng phương pháp Folin-Ciocalteau, và được tiến 
hành theo mô tả của Horwitz W cùng A. Sfahlan và các cộng 
sự[10]. Dung dịch chuẩn gallic acid và chiết xuất được chuẩn 
bị ở các thang nồng độ khác nhau 25 - 100µg/ml. Độ hấp thụ 
quang của mẫu được đo ở bước sóng λ = 760nm.

Hàm lượng flavonoid được xác định theo phương pháp 
được mô tả bởi Bonvehi và cộng sự với một số sửa đổi[11]. 
Dung dịch chuẩn quercetin và chiết xuất được chuẩn bị ở 
các thang nồng độ khác nhau 0.25 - 1mg/ml. Độ hấp thụ 
quang của mẫu được đo ở bước sóng λ = 510nm.

Khảo sát khả năng bắt gốc tự do DPPH của các phân 
đoạn chiết EHW1-EHW11 được xác định theo phương 
pháp được mô tả bởi Sogi và cộng sự[12]. Dung dịch 
chuẩn và chiêt suất được chuẩn bị ở các thang nồng độ 
từ 20 - 100µg/ml. Độ hấp thụ quang của mẫu được đo ở 
bước sóng λ = 515nm.  

III. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN

Hàm lượng phenolic và flavonoid trong các dịch chiết 
cây lưỡi rắn trắng: Chất chống oxy hóa là những hợp chất 
có khả năng trì hoãn, làm chậm hoặc ngăn chặn quá trình 
oxy hóa. Chúng có thể phản ứng với các gốc tự do hoặc 
có thể làm gián đoạn quá trình phản ứng dây chuyền trong 
quá trình oxy hóa. Việc sản xuất quá mức các gốc tự do 
và các phản ứng oxy hóa diễn ra trong cơ thể con người 
có thể làm hỏng các lipid, protein hoặc DNA của tế bào, 
từ đó làm tăng khả năng mắc bệnh như: ung thư, bệnh tim 
mạch, xơ vữa động mạch, tăng huyết áp, thiếu máu cục 
bộ, tiểu đường, bệnh thoái hóa thần kinh, viêm khớp dạng 
thấp và lão hóa[13]. Trong nghiên cứu này EWH có hàm 
lượng phenolic, flavonoid là 20 GAE mg/g, 28 QE mg/g. 

Định tính các hợp chất dễ bay hơi trong cặn chiết 
EHW cây lưỡi rắn trắng bằng GC/MS: có 18 hợp chất 
được phát hiện trong dịch chiết ethanol cây lưỡi rắn trắng. 
Trong đó một số hợp chất có hoạt tính khá thú vị như 
acid fumaric, heneicosane, acid tetradecanoic, phytol và 
acid n-hexadecanoic. Acid fumaric có một số ứng dụng 
trong ngành dược phẩm. Nó là nguyên liệu được sử dụng 
để sản xuất các loại thuốc và chất bổ sung khác nhau, 
sắt fumarate là chất bổ sung sắt dùng để điều trị bệnh 
thiếu máu do thiếu sắt. Mặt khác, este acid fumaric được 
sử dụng để điều trị bệnh vẩy nến bằng cách điều chỉnh 
hệ thống miễn dịch và giảm viêm trên da[14]. Ngoài ra 
acid fumaric có khả năng chống oxy hóa khá tốt, ngăn 
ngừa các bệnh liên quan đến stress oxy hóa[15]. Acid 
tetradecanoic, còn được gọi là acid myristic, nó là một 
acid béo phổ biến được tìm thấy trong nhiều nguồn tự 
nhiên khác nhau, bao gồm dầu dừa, dầu hạt cọ và bơ. Acid 
tetradecanoic có hoạt tính kháng khuẩn và kháng nấm và 
kháng viêm[14].

Bảng 1: Các hợp chất được nhận dạng trong phân đoạn EHW1
Phytol có rất nhiều trong trà xanh, rau mùi tây, bắp cải 

trắng, quả mâm xôi và có thể được chiết xuất từ   chất diệp 
lục của cây xanh. 
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Một trong những ứng dụng chính của phytol trong 
ngành dược phẩm là sử dụng nó làm tiền chất để tổng hợp 
vitamin E. Phytol có thể chống viêm và giảm đau. Ngoài 
ra phytol được cho là có khả năng ung thư, tuy nhiên cần 
nhiều nghiên cứu hơn để hiểu đầy đủ về tác dụng này 
của phytol[16]. Acid N-hexadecanoic, còn được gọi là acid 
palmitic. Nó thường được sử dụng làm nguyên liệu thô 
để sản xuất nhiều loại thuốc khác nhau, như thuốc kháng 
histamine, thuốc chống trầm cảm và thuốc chống viêm. 
Ngoài ra, acid palmitic còn được sử dụng làm chất tăng 
cường khả năng thẩm thấu thuốc qua da và cải thiện khả 
năng hấp thụ của chúng[17].
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TIẾP CẬN KHOA HỌC TRONG PHÁT TRIỂN QUÁ TRÌNH CÔNG NGHỆ SẢN XUẤT  
DẦU QUẢ BƠ (PERSIA AMERICANA MILL.) ÉP LẠNH NGUYÊN CHẤT 

PHẦN I - THÀNH PHẦN DINH DƯỠNG VÀ CÁC PHẨM CẤP DẦU QUẢ BƠ

VŨ THỊ THU HÀ, NGUYỄN THỊ THU TRANG
Phòng Thí nghiệm Trọng điểm Công nghệ lọc, hóa dầu (Bộ Công thương)

SUMMARY:

SCIENTIFIC APPROACH IN DEVELOPING THE PROCESS OF PRODUCING COLD-
PRESSED EXTRA VIRGIN AVOCADO (PERSIA AMERICANA MILL.) OIL 

PART I - NUTRITIONAL COMPOSITION AND QUALITY GRADE OF AVOCADO OIL
Avocado fruit is rich in monounsaturated fat and contains relatively high level of important lipid 

soluble compounds such as vitamin E, β-sitosterol and carotenoids. However, with the increase of 
avocado production, short time of maturation and easy oxidation of avocado fruit are the main problem 
for producers. The production of oil from avocado fruit, thus, is highly promoted. The impacts of 
postharvest procedures, preprocessing treatments, extraction, and storage on the composition, quality, 
and sensory characteristics of avocado oil have been investigated in the world. Standards have been 
proposed for avocado oil, including extra virgin, virgin, and pure grades of oil, to ensure that avocado 
oil sold is of good quality in terms of standard quality indices, composition, and sensory properties. 
The standards are unique to avocado oil, where cold-pressed avocado oil is recovered by mechanical 
extraction at temperatures less than 50°C, without solvents; water and enzymes can be used. 

This series of articles presents an overview of cold-pressed extra virgin avocado oil process in 
order to support the scientific basis for orienting the development of avocado processing in the 
Vietnam. This is important, as the production and culinary consumption of cold-pressed avocado oil, 
with its light, distinctive flavor, is increasing worldwide.

Keywords: Avocado oil, extraction, cold press method, Extra Virgin Oil.

I. MỞ ĐẦU
Bơ có nguồn gốc từ Mexico và Trung Mỹ. Ở Việt Nam, 

cây bơ xuất hiện lần đầu tiên ở tỉnh Lâm Đồng, năm 1940, 
do người Pháp mang vào. Bơ là trái cây rất đặc biệt và khác 
hẳn với các loại trái cây khác vì nó chứa hàm lượng dầu 
và protein cao, là một trong những trái cây bổ dưỡng nhất 
trên thế giới: không chứa cholesterol và natri, có các chất 
béo không no tốt cho sức khoẻ, có chất beta-sitosterol 
giúp giảm cholesterol, có chất folate đặc biệt tốt cho phụ 
nữ mang thai (giúp giảm nguy có nứt đốt sống), có kali 
chống lão hoá và là nguồn giàu glutathione giúp chống lại 
tác nhân gây ung thư. 

Tại Tây Nguyên - vùng trồng bơ nổi tiếng ở Việt Nam,  
bơ được trồng ở tất cả các tỉnh, gồm Lâm Đồng, Đắk Lắk, 
Đắk Nông, Gia Lai và Kon Tum, với tổng diện tích đạt gần 
8.000ha, ứng với sản lượng quả bơ đạt 80.000 - 120.000 
tấn/năm. Với đặc điểm địa hình, khí hậu, thổ nhưỡng thuận 
lợi ở Tây Nguyên, thay đổi theo từng tỉnh, bơ sáp và các 

giống bơ ở Tây Nguyên, ví dụ bơ Cuba, bơ 034, bơ Booth 7, 
bơ Hass,… luân phiên cho trái gần như quanh năm (từ 
tháng 1 đến tháng 11). Điều này cho thấy, nguồn nguyên 
liệu quả bơ ở Việt Nam là sẵn có, rất dồi dào và liên tục 
tăng trưởng ổn định, cả về số lượng và chất lượng.

Bơ được cho là một loại trái cây “khó tính” vì không dễ 
bảo quản, hiện chủ yếu dùng để ăn tươi nhưng thường chỉ 
để được đến tối đa 5 ngày. Quả bơ có đặc tính chín đồng 
loạt, dễ dập nát, dễ thối từ cuống, nên rất khó có thể vận 
chuyển đến các tỉnh xa hay xuất khẩu. Mặt khác bơ cũng là 
loại trái cây rất khó để chế biến, nếu chế biến không đúng 
cách, bơ rất dễ nhiễm vị đắng. Vị đắng là do sự hình thành 
các alkanol trong quá trình chế biến sản phẩm ở nhiệt độ 
trên 70oC. Cụ thể, quá trình xử lý nhiệt bơ dẫn đến sự tạo 
thành vị đắng gây ra bởi các oxylipin từ C17-C21 cùng với 
1-O-stearoyl-glycerol và 1-O-linoleoyl-glycerol[1]. 
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Ở Việt Nam, trong thời gian qua, có một số công trình 
khoa học đã được công bố, liên quan đến nghiên cứu chế 
biến quả bơ ở qui mô phòng thí nghiệm. Điển hình là công 
trình nghiên cứu công nghệ trích ly dầu từ trái bơ bằng 
phương pháp bổ sung enzym ngoại sinh, đạt hiệu suất thu 
hồi dầu 73%; sản xuất bột bơ tách béo, để sản xuất bột 
dinh dưỡng[2]; Nghiên cứu công nghệ chế biến hạt quả bơ 
thành sản phẩm thực phẩm tiêu dùng trực tiếp (trà túi lọc 
và viên nén bột hạt bơ), cũng như chế phẩm làm nguyên 
liệu chế biến thực phẩm (bột phenol và tinh bột hạt bơ)
[3-5]. Tuy nhiên, cho đến nay, tại Việt Nam, vẫn chưa có 
nhà máy công nghiệp nào chế biến sâu quả bơ thành sản 

phẩm có giá trị gia tăng cao. Trong khi đó, dầu quả bơ, đặc 
biệt là dầu bơ nguyên chất ép lạnh, không những được xem 
là nguồn dầu ăn có giá trị dinh dưỡng cao, mà còn được 
sử dụng làm nguyên liệu cao cấp trong quá trình chế biến 
thực phẩm, sản xuất dược phẩm và mỹ phẩm. 

Để có cơ sở khoa học trong định hướng phát triển công 
nghệ chế biến sâu quả bơ nhằm nâng cao giá trị gia tăng, 
loạt bài báo này trình bày cách tiếp cận khoa học liên quan 
đến phát triển công nghệ sản xuất dầu quả bơ nguyên chất 
bằng quá trình ép lạnh. Phần I của loạt bài báo này trình 
bày tổng quan về thành phần dinh dưỡng của dầu bơ và 
các phẩm cấp dầu bơ. 

II. THÀNH PHẦN DINH DƯỠNG QUẢ BƠ

Bơ được coi là một loại trái cây bổ dưỡng và chứa 
lượng chất xơ và protein hòa tan và không hòa tan cao 
hơn nhiều loại trái cây có thịt khác. Bơ cũng là một 
nguồn giàu kali, vitamin E, C và β-carotene (tiền chất 
của vitamin A).  Hơn nữa, các acid béo không bão hòa 
đơn trong bơ có hiệu quả làm giảm nồng độ lipoprotein tỷ 
trọng thấp không mong muốn (LDL, cholesterol) trong khi 
tăng mức lipoprotein tỷ trọng cao có lợi (HDL). 

Hàm lượng và thành phần acid béo của dầu bơ phụ 
thuộc vào nhiều yếu tố, chẳng hạn như giống bơ, thời 
gian thu hoạch và thời gian chín sau thu hoạch. Dầu bơ 
chiết xuất từ quả bơ có nồng độ acid béo không bão hòa 
cao và một lượng lớn các hợp chất có lợi cho sức khỏe, 
vì vậy nó có thể được sử dụng là một thành phần trong 
thực phẩm chức năng. Một loại dầu bơ điển hình thông 
thường có 76% acid béo không bão hòa đơn (acid oleic và 
palmitoleic), 12% acid béo không bão hòa đa polyunsa- 
acid (acid linoleic và linolenic) và 12% acid béo bão hòa 
(acid palmitic và acid stearic); những giá trị này được tính 
theo tỷ lệ phần trăm của acid béo/acid béo tổng số. 

Nhìn chung, acid béo bão hòa chiếm khoảng 22,93% 
acid béo tổng số của dầu chiết từ thịt bơ. Dầu quả bơ 
có chứa chất chống oxy hóa và phytosterol. Chất chống 
oxy hóa chính trong dầu bơ là α- tocopherol (vitamin 
E), ở mức 70 - 190 mg.kg-1 dầu. Các hợp chất β-, γ-, 
and δ-tocopherols chỉ xuất hiện với hàm lượng thấp (< 
10 mg.kg-1 dầu). Các thành phần không béo khác có 
trong dầu, gồm chất diệp lục (11 - 19 mg.kg-1 dầu) và 
carotenoids (1,0 - 3,5 mg.kg-1). 

Kết quả nghiên cứu của một số tác giả cho thấy quả bơ 
có khả năng có các thành phần lipophilic chống ung thư, 
như carotenoids và lutein[6, 7]. Chiết xuất lipophilic từ bơ 
đã được chứng minh là có tác dụng ức chế tổn thương gan, 
ức chế sự phát triển tế bào ung thư tuyến tiền liệt, và tạo ra 
apoptosis trong tế bào ung thư vú ở người. Các nghiên cứu 
trong ống nghiệm và trên cơ thể sống đã chỉ ra rằng quả 

bơ có thể được coi là một phần của chế độ ăn ngăn ngừa 
ung thư vì chứa hàm lượng hoạt chất sinh học cao. Việc 
sản xuất dầu bơ với nồng độ sắc tố tối đa có thể đạt được 
bằng cách tối đa hóa tỷ lệ mô màu xanh, đặc biệt là mô 
sát với vỏ cứng. Nồng độ của lutein và các carotenoid khác 
trong dầu giảm theo độ chín của quả. Việc chiết xuất dầu ở 
giai đoạn sau khi quả chín sẽ dẫn đến nồng độ sắc tố trong 
dầu thấp hơn. Bơ cũng chứa nồng độ cao sterol, khoảng 
3,3 mg.g-1 dầu, được chiết xuất cùng với một số thành 
phần không xà phòng hoá trong dầu. Sterol thực vật mang 
lại lợi ích cho sức khỏe, chẳng hạn như giảm cholesterol 
lipoprotein tỷ trọng thấp và có các hoạt tính chống ung thư, 
kháng viêm, chống xơ vữa động mạch và chống oxy hóa. 
Phytosterol cũng có tác dụng bảo quản cho dầu khi dầu 
được đun nóng đến nhiệt độ chiên. 

Dầu quả bơ dễ bị oxy hóa, do có chứa hàm lượng cao 
của các thành phần nhạy với sự suy giảm chất lượng bởi 
quá trình oxy hóa, chẳng hạn như acid béo không bão hòa 
và diệp lục. Các acid béo không bão hòa dễ dàng phản 
ứng với oxy để tạo thành peroxit. Trong khi đó, diệp lục 
không góp phần ổn định dầu, mà có thể hoạt động như 
một chất tăng độ nhạy để quá trình quang oxy hóa xảy 
ra. Trái ngược với tính ổn định trong bóng tối ở nhiệt độ 
phòng, dầu bơ thô rất nhạy cảm với quá trình oxy hóa khi 
tiếp xúc với ánh sáng ban ngày và ánh sáng huỳnh quang. 
Vì vậy, dầu quả bơ thường được đóng trong các chai thủy 
tinh tối màu.

Dầu bơ có tỷ lệ acid béo không bão hòa đa so với acid 
béo bão hòa và tỷ lệ omega-6 so với omega-3 cao hơn so 
với dầu ô liu. Sitosterol, là sterol chính, có mặt rất nhiều 
(hơn hai lần) trong dầu bơ so với dầu ô liu. Người ta cũng 
quan sát thấy 4-desmethylsterol chiếm ưu thế trong dầu bơ. 
Trong khi đó, 4-desmethylster-ols và 4,4-dimethylsterols 
được phân bố tương tự phân bố trong dầu ô liu. Theo kết 
quả của chất phản ứng thiobarbituric acid và bảng lipid, sự 
ổn định của dầu bơ khi đun nóng ở nhiệt độ 180○C tương 
tự như dầu ô liu.

https://www.sciencedirect.com/topics/medicine-and-dentistry/avocado
https://www.sciencedirect.com/topics/medicine-and-dentistry/potassium
https://www.sciencedirect.com/topics/medicine-and-dentistry/ascorbic-acid
https://www.sciencedirect.com/topics/medicine-and-dentistry/beta-carotene
https://www.sciencedirect.com/topics/medicine-and-dentistry/monounsaturated-fatty-acid
https://www.sciencedirect.com/topics/medicine-and-dentistry/monounsaturated-fatty-acid
https://www.sciencedirect.com/topics/medicine-and-dentistry/avocado
https://www.sciencedirect.com/topics/biochemistry-genetics-and-molecular-biology/low-density-lipoprotein
https://www.sciencedirect.com/topics/biochemistry-genetics-and-molecular-biology/low-density-lipoprotein
https://www.sciencedirect.com/topics/biochemistry-genetics-and-molecular-biology/high-density-lipoprotein
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Với những tính chất tuyệt vời như vậy, càng ngày nhu 
cầu dầu bơ trên thế giới càng có sự gia tăng đáng kể.

Đối với mục đích tiêu dùng ẩm thực, các tiêu chuẩn 
của dầu bơ đã được đề xuất để đảm bảo rằng dầu bơ 
chất lượng tốt được bán theo các chỉ số tiêu chuẩn chất 
lượng, thành phần và đặc tính cảm quan (Bảng 1). Trên thị 
trường, dầu quả bơ nguyên chất thượng hạng ép lạnh có 
giá trị thương mại cao gấp 3-4 lần so với dầu tinh luyện.

Các loại dầu cho tiêu dùng ẩm thực không cần tinh chế 
thêm trước khi đóng chai, nhằm duy trì càng nhiều thuộc 

tính tự nhiên càng tốt và giữ được màu xanh đặc trưng 
cũng như hương vị và mùi thơm tự nhiên của dầu.

Đối với các ứng dụng khác, chẳng hạn như các sản 
phẩm chăm sóc da, dầu bơ thường được chiết xuất với 
dung môi ở nhiệt độ cao. Sau khi chiết xuất, dầu được tinh 
chế (bằng các phương pháp, như bay hơi dung môi, lọc, 
v.v.), tẩy trắng và khử mùi, để thu được dầu không mùi, 
màu vàng. Dầu bơ thô thường có màu xanh lục do hàm 
lượng chất diệp lục cao và chuyển thành màu vàng xanh 
sau khi tinh chế. 

III. CÁC PHẨM CẤP DẦU QUẢ BƠ

Bảng 1: Các phẩm cấp dầu quả bơ[6, 7]

Dầu nguyên chất thượng hạng Dầu nguyên chất Dầu tinh luyện Dầu trộn
Đặc điểm nguyên liệu quả bơ

Chất lượng cao (rất ít bị  thối/dập 
nát)

Chất lượng tốt (có vài điểm thối/
dập nát)

Chất lượng quả không quan 
trọng

Dầu tinh luyện được trộn 
với các loại khác (dầu ô 
liu, dầu hạt lanh, dầu hạt 
macca, …). 

Công nghệ tách dầu

Phương pháp cơ học: nhiệt độ thấp (< 50oC); có thể sử dụng thêm 
nước và chất hỗ trợ (enzym và bột talcum), nhưng không được sử dụng 
dung môi hoá học

Dầu được khử màu và khử 
mùi, với độ acid thấp (màu 
nhạt và mùi vị nhẹ). Có thể 
pha thêm hương vị thảo mộc 
hoặc trái cây tự nhiên

Nguyên liệu là dầu tinh 
luyện (theo công nghệ 
tinh luyện dầu). Thành 
phần và đặc tính dầu 
phải phù hợp với những gì 
được ghi trên nhãn

Tính chất cảm quan
Mùi vị rất nhẹ,  với màu/mùi của 
cỏ và nấm/bơ thực vật với một ít 
mùi khói (trên mức 40 thang của 
100) 

Mùi vị nhẹ, có màu/mùi của cỏ 
và nấm/bơ thực vật với một ít mùi 
khói (trên mức 20 của thang 100)

Mùi vị nhẹ hoặc trùng với mùi 
vị của chất pha thêm (chanh, 
ớt, hương thảo,…)

Tùy vào các chất được 
trộn cùng

Màu xanh lá đậm Màu xanh lá với một ít ánh vàng Vàng nhạt Tùy màu các chất được 
trộn cùng

Hàm lượng acid béo tự do, biểu thị theo acid oleic (% khối lượng)

≤ 0,5 0,8 - 1,0 ≤ 0,1 Tuỳ vào chất được trộn 
cùng

Trị số acid (mgKOH/g)
≤ 1 ≤ 2 ≤ 0,2 

Trị số peroxide (meg/kg)
≤ 4,0 ≤ 8,0 ≤ 0,5

Độ ổn định (bảo quản ở nhiệt độ môi trường, dưới nitro và tránh ánh sáng)

2 năm 18 tháng > 2 năm 

Điểm khói (0C)
≤ 250 ≤ 2000C ≤ 2500C

Độ ẩm (%)
≤ 0,1 ≤ 0,1 ≤ 0,1
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Do có nhiều vitamin A, E và D trong hợp chất không xà 
phòng hóa và chứa lecithin, một thành phần thiết yếu cho 
da, dầu bơ có đặc tính hydrat hóa và tái tạo hữu ích như 
một chất chống lão hóa và chống nhăn, cấp ẩm cho da 
khô và tái tạo độ đàn hồi cho da, bảo vệ da chống lại các 
tác nhân bên ngoài như gió, lạnh hoặc ánh sáng mặt trời 
và làm giảm ngứa và kích ứng. 

Đối với mục đích mỹ phẩm, các chế phẩm dưỡng da 
sử dụng dầu chiết xuất từ thực vật nói chung và dầu bơ nói 
riêng, có chứa nhiều dưỡng chất có lợi như omega 3, omega 
6, protein, acid folic, kẽm, riboflavin, thiamin, vitamin A, E, 
D, K,… thâm nhập vào da, giúp làm mềm da, trẻ hóa làn da 
và thường được xếp vào những sản phẩm cao cấp.

Ngoài ra, dầu quả bơ còn có mặt trong thành phần của 
dầu gội cho trẻ sơ sinh và dầu gội cho tóc bị hư tổn; 
sản phẩm chăm sóc da và cơ thể, kể cả da em bé; kem 
dưỡng cho da bị hư tổn, khô và nhạy cảm; các sản phẩm 
chống nắng; dầu massage và các sản phẩm chăm sóc 
xung quanh mắt.

Khi áp dụng cho tóc khô, chế phẩm chứa dầu bơ giúp 
phục hồi tóc và làm cho tóc bóng mượt. Dầu bơ cũng đóng 
vai trò chất kích thích tăng trưởng tóc. Hàm lượng của dầu 
trong các hợp chất không xà phòng hóa mang lại đặc tính 
làm săn chắc, làm mềm và tái cấu trúc cho lớp biểu bì. 

III. KẾT LUẬN 
Dầu quả bơ được thừa nhận là nguồn dinh dưỡng có 

giá trị trên thế giới. Giá trị dinh dưỡng và giá trị thương mại 
của dầu quả bơ phụ thuộc rất nhiều vào chất lượng của 
quả bơ và phương pháp tách dầu từ thịt quả bơ, trong đó 
dầu nguyên chất thượng hạng được sản xuất bằng phương 
pháp ép lạnh là loại dầu có cấp độ chất lượng cao nhất. 
Dầu nguyên chất thượng hạng có chất lượng cao nhất, một 
mặt là nhờ dầu được sản xuất từ quả bơ chất lượng cao 
(rất ít bị  thối/dập nát), mặt khác, dầu được sản xuất từ 
công nghệ ép lạnh, không sử dụng dung môi và hóa chất, 
không sử dụng nhiệt (dưới 50oC), không sử dụng quá trình 
tinh luyện dầu (dầu thu được là dầu thô). Chính vì vậy, dầu 
nguyên chất thượng hạng giữ được nhiều thành phần dinh 
dưỡng có trong quả bơ. Các phẩm cấp dầu bơ khác như 
dầu nguyên chất, dầu tinh luyện và dầu trộn, mặc dù có 

phẩm cấp thấp hơn dầu thượng hạng nhưng đều là các loại 
dầu có giá trị dinh dưỡng.
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Phần I trình bày tổng quan về thành phần dinh dưỡng 
của dầu bơ và các phẩm cấp dầu bơ. Theo đó, giá trị dinh 
dưỡng và giá trị thương mại của dầu quả bơ phụ thuộc rất 
nhiều vào chất lượng của quả bơ và phương pháp tách 
dầu từ thịt quả bơ. Khá nhiều nghiên cứu tập trung vào 

công nghệ sản xuất dầu bơ, với mục đích mang lại giá trị 
gia tăng và đạt được một sản phẩm phù hợp cho các ứng 
dụng khác nhau. 

Phần II trình bày tổng quan về  các công nghệ tách dầu 
từ quả bơ.

SUMMARY:
SCIENTIFIC APPROACH IN DEVELOPING THE TECHNOLOGICAL PROCESS  

OF PRODUCING COLD-PRESSED EXTRA VIRGIN AVOCADO (PERSIA AMERICANA MILL.) OIL 

PART II - EXTRACTION PROCESS OF AVOCADO OIL: A OVERVIEW
Avocado oil, an edible oil extracted from the pulp of avocados, contains high concentrations 

of monounsaturated fatty acids and many health-promoting beneficial compounds. The oil can be 
extracted by physical, chemical, and biological methods. It has been recognized that postharvest 
procedures, preprocessing treatments, extraction, and storage method greatly affects the oil extraction 
efficiency and quality of avocado oil. There is quite a bit of research focused on avocado oil production 
technology, with the aim of bringing added value and achieving a suitable product for different 
applications. Part II of the series of articles presents an overview of oil extraction technologies from 
avocados.
Keywords: Avocado oil, extraction, cold press method, Extra Virgin Oil.

TIẾP CẬN KHOA HỌC TRONG PHÁT TRIỂN QUÁ TRÌNH CÔNG NGHỆ SẢN XUẤT  
DẦU QUẢ BƠ (PERSIA AMERICANA MILL.) ÉP LẠNH NGUYÊN CHẤT 

PHẦN II - TỔNG QUAN CÔNG NGHỆ CHIẾT DẦU TỪ QUẢ BƠ

VŨ THỊ THU HÀ, NGUYỄN THỊ THU TRANG
Phòng Thí nghiệm Trọng điểm Công nghệ lọc, hóa dầu (Bộ Công thương)

I. MỞ ĐẦU

II. TỔNG QUAN CÔNG NGHỆ CHIẾT DẦU TỪ QUẢ BƠ

Nói chung, dầu bơ ở dạng thô (nguyên chất) có thể thu 
được bằng các kỹ thuật ly tâm, ép cơ học và tách bằng 
dung môi. Trước công đoạn tách dầu, quá trình tiền xử 
lý nguyên liệu là một trong những yếu tố quan trọng ảnh 
hưởng đến năng suất khai thác dầu. 

Lipid chủ yếu được tìm thấy trong vỏ quả giữa 
(mesocarp) của quả bơ, bao gồm nhiều tế bào nhu mô và 
các di bào (idioblasts) phân tán đều. 

Hình 1. Thành phần (theo giải phẫu thực vật) của quả bơ[1]
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Ở đây, xin được giải thích thêm về cấu tạo quả thực 
vật, rằng phần thịt quả (pericarp) thường được phân thành 
hai hoặc ba lớp khác nhau, là vỏ quả ngoài (exocarp 
hay epicarp), vỏ quả giữa (mesocarp) và vỏ quả trong 
(endocarp) - Hình 1. Các tế bào nhu mô chứa nhũ tương 
dầu phân tán mịn, và các di bào - idioblasts chứa đầy một 
túi dầu lớn. Các tế bào dầu idioblastic (di bào) có đường 
kính trung bình 75μm và thành tế bào dày hơn so với các 
tế bào nhu mô. Các thành chính của các tế bào nhu mô 
có thể bị phá hủy do hoạt động của các enzym cellulase 
và polygalacturonase trong quá trình chín của quả, nhưng 
các thành tế bào của các di bào - tế bào idioblastic vẫn 
còn khá nguyên vẹn do các enzym này ít có tác động, như 
mô tả trong Hình 2.

Để tăng cường giải phóng dầu từ các tế bào và tăng 
cường khai thác dầu, các quá trình tách kết hợp với tiền xử 
lý cơ học, xử lý bằng enzym và xử lý nhiệt được sử dụng để 
phá vỡ cấu trúc của nhũ tương và thành tế bào. 

Hình 2. Phác thảo minh họa các tế bào vỏ quả giữa (mesocarp) 
trong quá trình chín của quả bơ:  

Các tế bào mesocarp chưa chín (a) và đã chín (b) 
P - Tế bào nhu mô; W - Thành của di bào; OD - Giọt dầu;  

PP - Nguyên sinh chất; IO - Túi dầu trong di bào

Như chúng ta đã biết, thành tế bào thực vật bao gồm 
mạng lưới polymer liên kết với nhau, bao gồm protein và 
carbohydrate như pectin, cellulose, hemiaellulose và tinh 
bột. Enzym ngoại sinh có thể được sử dụng để phá vỡ các 
thành tế bào và giải phóng dầu từ các tế bào mang dầu. 
Buenrostro và cộng sự[2] đã nghiên cứu việc tách dầu bơ 
nguyên chất bằng nước, sử dụng các enzym khác nhau 
(cellulase, α-amylase và protease) và hỗn hợp của chúng. 
Hiệu suất dầu lớn nhất đạt được khi sử dụng α-amylase 
(70%), tiếp theo là protease (51%) và cellulase (42%). Sự 
kết hợp của α-amylase với bất kỳ enzym nào trong số này 
không làm tăng năng suất dầu (62 - 67%). Những phát 
hiện này nêu bật tính đặc hiệu của các enzym trên cấu 
trúc tế bào và thành phần của mesocarp bơ. Sự hiện diện 
của một lượng tinh bột lớn hơn trong cấu trúc tế bào của 
mesocarp bơ cho thấy rằng dầu được giải phóng nhanh 
hơn từ tế bào bằng cách phân hủy tinh bột, được thực hiện 
nhờ hoạt động của α-amylase. 

Các kết quả nghiên cứu chi tiết về một số phương pháp 
tách khác nhau để thu hồi dầu từ quả bơ được trình bày 
trong Bảng 1.

Bảng 1: Tổng quan các kết quả nghiên cứu tách dầu từ quả bơ[3-6]

Phương pháp Kết quả
Ly tâm có enzym ngoại sinh hỗ trợ: thịt quả bơ tươi  nhào trộn 
 nhào trộn pha loãng  phản ứng enzym  ly tâm  dầu 
thô (lớp trên)

Hiệu suất 78%, ở điều kiện tối ưu: 1% α-amylase, thời gian phản 
ứng enzym 1h, nhiệt độ 65oC, tỉ lệ pha loãng 1:5

Ly tâm có hỗ trợ cơ học: bơ tươi  thịt bơ  bột nhão được pha 
loãng  ủ  ly tâm  dầu thô (lớp trên)

Hiệu suất 75,3%, ở 75oC, pH 5,5 và NaCl nồng độ 5%.
Lượng thu hồi cao nhất (khoảng 80%) đạt được tại tỉ lệ nước/bơ 
là 5/1, pH 5,5 và lực ly tâm 12.300 x g, 5% CaCO3 hoặc CaSO4.

Tách bằng nước nóng: thịt bơ tươi  nghiền và bọc lại  đun 
sôi trong nước  đặt trong máng gỗ và nén  hỗn hợp dầu/
nước  giữ nguyên trong 12h để hình thành lớp dầu  cho vào 
bình nhôm được đun nóng  dầu thô 

Hiệu suất thu dầu là 1,8%-11,6% (so với khối lượng bơ tươi) với 
hiệu suất tách là 82% - 85%, tùy mẫu.
Trị số acid và peroxide thấp chấp nhận được (4,5mg KOH/g và 
7,3meq O2/kg), không có dấu hiệu biến chất hoặc có mùi khó 
chịu sau một năm lưu trữ

Tách bằng nước nóng: thịt quả bơ  bột nhão được pha loãng 
 đồng hóa bằng máy xay  đồng hóa với áp suất cao  gia 
nhiệt  dầu thô (lớp trên)

Hiệu suất thu dầu tăng từ 21,4% lên 23,2%, với áp lực đồng hóa 
tăng từ 7 đến 176 kg/cm2.
Trị số acid và i-ốt cũng tăng khi áp lực đồng hóa tăng.

Ép có vi sóng hỗ trợ: bột bơ  xử lý vi sóng  vắt/nén bột  
dầu thô

Hiệu suất 65,2% đạt được tại mức năng lượng vi sóng là 1,8 KJ/g 
và thời gian tiếp xúc là 11 phút.

Hàm lượng acid béo tự do, giá trị peroxide, và acid béo trans của 
dầu thô lần lượt là 0,144%, 3,77 meq/kg và 0,29%.
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Từ thông tin trong Bảng 1 có thể tóm tắt về hiệu quả 
tách dầu của các phương pháp như dưới đây.

- Phương pháp ép cơ học tách dầu từ thịt bơ sấy thường 
hoặc sấy đông khô - Hiệu suất 65 - 70%;

- Phương pháp hoá học, tách dầu từ thịt bơ sấy bằng 
cách tách với dung môi ở áp suất thường (n-hexane, 
ethanol, ether dầu hỏa, acetone, khí dầu mỏ hóa lỏng) - Hiệu 
suất 6 - 60%; Tách bằng dung môi ở áp suất cao - Hiệu 
suất 61%; tách theo phương pháp Soxhlet - Hiệu suất 21 - 66%; 
Tách với sự hỗ trợ của vi sóng - Hiệu suất 56 - 97%; Tách 
với sự hỗ trợ của siêu âm - Hiệu suất 15 - 90%; Tách bằng 
chất lỏng siêu tới hạn Ar và CO2 - Hiệu suất 10 - 98%; 

- Phương pháp sinh học, tách dầu sử dụng enzym - 
Hiệu suất 25 - 78%. 

Nhìn vào thông tin tóm tắt ở trên, một lần nữa có thể 
thấy phương pháp tiền xử lý nguyên liệu cũng như phương 
pháp tách, tác nhân tách có ảnh hưởng rất nhiều tới hiệu 
suất tách dầu.

Vào cuối năm 1990, một công ty chế biến ở New 
Zealand đã bắt đầu sản xuất dầu bơ thượng hạng (Extra Virgin 
Avocado Oil - EVAO) bằng quá trình ép nguội (Cold-Pressed 
Avocado Oil - CPAO) để cung cấp cho thị trường sản phẩm 

dầu ăn cho món salad và nấu ăn. Các công ty này đã 
vận dụng kinh nghiệm và chuyên môn công nghệ có được 
trong sản xuất dầu ô liu thượng hạng (Extra Virgin Olive Oil - 
EVOO) bằng quá trình ép nguội quả ô liu (Cold-Pressed 
Olive Oil - CPOO) để phát triển một phương pháp tách dầu 
mới, để thu được dầu ăn chất lượng cao từ quả bơ. Giống 
như EVOO, EVAO không trải qua quá trình tinh chế nên duy 
trì cấu hình hóa học, cảm quan và hương vị của thịt quả. 
Quá trình tách dầu bơ cũng không sử dụng nhiệt, không bổ 
sung hóa chất, dung môi nên rất an toàn và đảm bảo dầu 
thu được là dầu nguyên chất. Quá trình này không sử dụng 
enzym ngoại sinh, mà tận dụng nguồn enzym nội sinh nên 
không tốn chi phí cho enzym ngoại sinh[7]. 

Quá trình CPAO gồm các công đoạn chính như sau:
Tách vỏ hạt khỏi thịt quả bơ chín kết hợp làm nhuyễn thịt 

quả bơ  Nhào trộn thịt bơ cùng nước  Ly tâm tách dầu 
và nước khỏi bã nhão  tách nước khỏi dầu để thu dầu.

Ngày nay CPAO được sản xuất tại Chile, Nam Phi, 
Kenya, Israel, Samoa và một vài quốc gia khác. 

Ưu, nhược điểm của phương pháp sản xuất dầu bơ 
nguyên chất ép nguội, so với các phương pháp sản xuất 
dầu bơ thông thường, được trình bày trong Bảng 2.

Phương pháp Kết quả

Tách với hexane: bột bơ  khử nước (ở 70oC, ≤ 100 mmHg) với 
độ ẩm 27%  tách (phương pháp Soxhlet)

Hiệu suất 54%.
Hàm lượng acid béo tự do, giá trị peroxide và acid béo trans của 
dầu thô lần lượt là 0,65%, 10,68 meq/kg và 0,3%.

Tách hexane có vi sóng hỗ trợ: thịt bơ  nhào trộn  gia nhiệt 
bằng vi sóng  tách (phương pháp Soxhlet)

Hiệu suất 97%.
Hàm lượng acid béo tự do, giá trị peroxide và acid béo trans của 
dầu thô lần lượt là 0,277%, 9,55 meq/kg và 0,09%.

Tách bằng acetone: thịt bơ  miếng nhỏ  tách bằng acetone 
tại 25oC (tách lần đầu)  tách bằng acetone tại 55oC (tách  
lần hai)

Hiệu suất 12%.
Hàm lượng acid béo tự do, giá trị peroxide và acid béo trans của 
dầu thô lần lượt là 2,84%, 12,74 meq/kg và 0,45%.

Ép với cát: thịt bơ  thịt bơ nghiền  thêm phụ gia rắn  đun 
nóng vừa phải  ép  dầu thô

Cát là phụ gia rắn tốt (Thêm 30 - 40% cát so với lượng bột tươi) 
cho hiệu suất thu hồi dầu cao nhất (khoảng 70%).

Tách bằng chất lỏng siêu tới hạn: bơ sấy khô  xay  tách 
 dầu thô

Hiệu suất dầu thu được bởi phương pháp tách bằng CO2 siêu tới 
hạn, ở điều kiện 3,5 x 107 Pa, 37oC là 6 g/kg thịt quả sấy khô.
Hiệu suất tách dầu cao hơn có thể đạt được khi sử dụng hexane: 
9 g/kg thịt quả sấy khô.

Tách bằng hexane (phương pháp Soxhelt)
- Tách bằng bể siêu âm: mẫu bơ khô  siêu âm trong bồn nước 
(60oC) với hexane trong 1h.
- Tách bằng hexane sau khi đồng hoá: mẫu bơ sấy khô chứa 
hexane  đồng hoá  tách bằng phương pháp Soxhlet với 
hexane.
- Tách bằng hexane có vi sóng hỗ trợ: nhào trộn bơ  xử lý 
bằng vi sóng  bột mịn  tách bằng hexane bằng phương 
pháp Soxhlet.
- Tách bằng CO2 siêu tới hạn: 5,0 g bơ sấy khô được cho vào 
máy tách công suất 10,0 g  tách trong vòng 2h với dòng CO2 
siêu tới hạn, lưu lượng 2,8 - 3,5 ml/phút

Phương pháp Soxhlet cho kết quả có độ lặp lại cao nhất (trọng 
lượng 6,5 ± 0,24 g/kg và 6,4 ± 0,20 g/kg cho bơ khô, giống 
Hass và Fuerte)
Tách bằng hexane có vi sóng hỗ trợ có hiệu suất tách dầu cao 
nhất (7 g/kg trọng lượng khô) từ loại Hass.
Dầu thu được bằng phương pháp CO2 siêu tới hạn có phổ acid 
béo rộng hơn và lượng kim loại oxi hoá, như Fe và Cu thấp nhất. 
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Dầu quả bơ có thể được tách từ thịt quả bằng nhiều 

phương pháp khác nhau. Các kết quả nghiên cứu đã cho 
thấy các quy trình sau thu hoạch, xử lý sơ bộ, tách và bảo 
quản có ảnh hưởng lớn đến hiệu quả tách xuất dầu và chất 
lượng của dầu bơ. Nhiệt độ cao được áp dụng trong quá 
trình tách Soxhlet có thể làm giảm hàm lượng dinh dưỡng và 
tạo ra dầu có chất lượng thấp. Một số  kỹ thuật phi truyền 
thống để cải thiện hiệu quả tách và tính chọn lọc của các 
thành phần hoạt tính sinh học từ bơ và để sản xuất dầu bơ 
chất lượng cao, như phương pháp tách bằng chất lỏng siêu 
tới hạn và phương pháp tách bằng dung môi ở áp suất cao, 
cũng đã được nghiên cứu. Các phương pháp này được xem 
là thân thiện với môi trường hơn phương pháp Soxhlet do 
giảm sử dụng các hóa chất và dung môi. Tuy nhiên, các 
phương pháp này đòi hỏi thiết bị đắt tiền, chi phí vận hành 
cao, đồng thời mới phát triển ở quy mô phòng thí nghiệm. 

Phương pháp ép lạnh cho hiệu suất tách dầu thấp 
hơn phương pháp Soxhlet, nhưng đảm bảo thu được dầu 
nguyên chất thượng hạng và được xem là phương pháp 
tiên tiến, được ứng dụng ở quy mô công nghiệp tại một số 
quốc gia phát triển. 

Khi việc sản xuất và sử dụng dầu bơ ngày càng tăng trên 
toàn thế giới, các tiêu chuẩn về dầu bơ đã được thiết lập để 
đảm bảo chất lượng dầu. Các phương pháp tách dầu khác 
nhau có thể tạo ra các đặc tính dầu khác nhau. Vì vậy, cần 
thiết phải xác định phẩm cấp dầu hướng tới để làm cơ sở lựa 
chọn công nghệ tách dầu phù hợp và hiệu quả. 

Với lợi thế là quốc gia có vùng thổ nhưỡng và khí hậu 
phù hợp trồng cây bơ, từ vài thập kỷ nay, Việt Nam đang 
từng bước chú trọng phát triển vùng  nguyên liệu quả bơ. 
Với đặc tính không chín cây, khó bảo quản vì thường chín 
đồng loạt sau khi thu hoạch một thời gian, dễ dập nát, dễ 
thối từ cuống, đồng thời rất khó để chế biến do dễ nhiễm 
vị đắng, để có thể nâng cao chuỗi giá trị quả bơ, việc áp 
dụng công nghệ chế biến tiên tiến, phù hợp là định hướng 
đúng đắn, hứa hẹn mang lại hiệu quả cao.
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Bảng 2: Ưu, nhược điểm của các phương pháp tách dầu bơ nguyên chất

Phương pháp tách dầu Ưu điểm Nhược điểm
Tách nguội Không cần quá trình tiền xử lý Đầu tư thiết bị đắt tiền

Ép cơ học Công nghệ đơn giản và chi phí đầu tư không cao.

Thịt bơ cần được sấy khô.
Cần kiểm soát nhiệt độ và đảm bảo nhiệt độ ép 
không vượt quá 50oC.
Hiệu suất dầu thấp hơn phương pháp Soxhlet.

Tách dầu sử dụng CO2 cận siêu tới hạn 
CO2 không đắt tiền.
Nhiệt độ và áp suất vận hành thấp hơn so với 
phương pháp tách dầu sử dụng CO2 siêu tới hạn.

Thịt bơ cần được sấy khô và nghiền thành bột.
Đầu tư thiết bị đắt tiền.
Hiệu suất dầu thấp hơn phương pháp Soxhlet.

Tách dầu bằng enzym 
trong môi trường nước

Mức tiêu thụ năng lượng thấp.
Môi trường nước cho phép tách đồng thời các 
phospholipid khỏi dầu.

Chi phí cao cho enzym.
Hiệu suất dầu thấp hơn phương pháp Soxhlet.

Tách dầu kết hợp nước và 
siêu âm

Công nghệ đơn giản và tiết kiệm chi phí.
Thời gian tách dầu ngắn.
Nước thấm sâu vào trong các tế bào.
Môi trường nước cho phép tách đồng thời các 
phospholipid khỏi dầu.

Thời gian siêu âm dài có thể dẫn tới sự phân 
hủy các hợp chất có hoạt tính sinh học
Hiệu suất dầu thấp hơn phương pháp Soxhlet
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NGHIÊN CỨU BẢO QUẢN CHUỐI TIÊU HỒNG BẰNG CHẾ PHẨM THIÊN NHIÊN
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1. Nhóm nghiên cứu mạnh Hóa học xanh (HUMG-GCP) - Trường Đại học Mỏ Địa chất Hà Nội; 
2. Trường Đại học Mỏ Địa chất Hà Nội.

3. Đại học Hồng Bàng

SUMMARY:
INVESTIGATION OF BANANA PRESERVATION USING NATURAL PRODUCTS

In this work, some fibroin-chitosan based preservations were prepared to preserve banana fruits. 
Their preservative ability of banana fruits was investigated. The results showed that the excellent 
film of fibroin/chitosan markedly extended shelf life, retarded weight loss and inhibited the decrease 
of vitamin C, total acid content, total sugar amount in fresh banana fruits. Some additives such as 
tannin, tea residue can increase the preservation ability of films. The results revealed that fibroin/
chitosan coating can extend the shelf-life of banana fruits up to 28 days during storage at 25oC. 
Keywords: fibroin, chitosan, edible coating, banana post-harvest preservation.

I. MỞ ĐẦU

II. THỰC NGHIỆM

Việt Nam có nhiều loại trái cây nhiệt đới hấp dẫn, giá trị 
xuất khẩu tăng mạnh trong những năm gần đây.Theo báo 
cáo của Bộ Nông nghiệp và Phát triển Nông thôn, trái cây 
Việt Nam đã được xuất khẩu sang hơn 40 nước và vùng 
lãnh thổ.Tuy nhiên, xuất khẩu rau quả của Việt Nam hiện 
đang vấp phải nhiều khó khăn, vướng mắc. Khó khăn lớn 
nhất là các nước nhập khẩu thường xuyên yêu cầu phải 
cung cấp đủ số lượng và chất lượng trong khi các nhà 
cung ứng của Việt Nam chưa đáp ứng được yêu cầu này. 
Một trong những nguyên nhân dẫn đến tình trạng đó là 
khâu thu hái, bảo quản sau thu hoạch của ta còn yếu kém.

Trái cây và rau quả sau khi thu hoạch vẫn tiếp tục diễn 
ra các quá trình sinh hóa, nên nếu phương pháp lưu trữ 
sau thu hoạch không tốt sẽ làm ảnh hưởng đến chất lượng, 
tuổi thọ và an toàn sinh học của sản phẩm[1]. Do Việt 
Nam nằm trong vùng khí hậu nhiệt đới, nên trái cây và rau 
quả có tỷ lệ nước khá cao (80 - 85%) và thành phần dinh 
dưỡng phong phú. Đây là điều kiện thuận lợi cho vi sinh 
vật phát triển nên trái cây dễ bị hư hỏng khi phương pháp 

lưu trữ không thích hợp[2]. Hiện nay trên thị trường đã xuất 
hiện nhiều chế phẩm bảo quản không rõ nguồn gốc, có thể 
giữ quả tươi trong một thời gian dài, nhưng lại ảnh hưởng 
rất lớn đến sức khỏe người tiêu dùng. Do đó, việc sử dụng 
phương pháp lưu trữ hiệu quả, an toàn chất lượng đang là 
vấn đề được quan tâm hiện nay. Một số chế phẩm bảo 
quản quả từ chitosan đã được nghiên cứu sử dụng[3-7].

Chuối tiêu hồng là một loại cây có giá trị kinh tế cao, 
sản lượng tiêu dùng trong nước và xuất khẩu cao, tuy 
nhiên, thời gian bảo quản ngắn. Các hợp chất polyphenol 
trong tannin, chè từ lâu đã chứng tỏ có hoạt tính kháng 
khuẩn, chống oxy hóa có lợi cho quá trình bảo quản 
quả[8-11]. Chính vì vậy, nghiên cứu này tập trung chế tạo 
chế phẩm bảo quản quả chuối từ nguyên liệu thiên nhiên 
như chitosan, fibroin, tannin, cao chè.

Một số chỉ tiêu dinh dưỡng và sinh lý của quả được đo 
để đánh giá hiệu quả bảo vệ của các thành phần tạo màng 
cũng như của các phụ gia. 

1. Hóa chất
Chisosan do công ty TNHH sản xuất kinh doanh Chitosan 

Việt nam sản xuất có trọng lượng phân tử 100.000 dalton, 
độ đề axetyl hóa 96%, fibroin được cung cấp bởi phòng 
TN trường ĐH Mỏ - Địa chất, acid acetic (98%), NaOH 
(99%), tannin (98%) được cung cấp bởi nhà máy hóa chất 
Guangdong Guanghua, Trung Quốc. Chuối tiêu hồng mua 
tại xã Tứ Dân, huyện Khoái Châu, Hưng Yên.

2. Quy trình pha chế dung dịch bảo quản:
Để đánh giá hiệu quả bảo vệ của các thành phần, 4 mẫu 

chất bảo quản được pha chế theo cách sau:
- Cho 15 gam chitosan vào cốc chứa 1.000ml dung 

dich acid acetic 2%, khuấy liên tục trong khoảng 2h để 
chitosan phân tán đều trong acid acetic được mẫu Chi. 

- Cho 15 gam fibroin thêm vào cốc chứa 1.000ml dung 
dich acid acetic 2%, khuấy liên tục trong khoảng 24h để 
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fibroin phân tán đều trong acid acetic. Thêm từ từ 15 gam 
chitosan vào cốc chứa hỗn hợp fibroin trong acid acetic, 
điều chỉnh mấy khuấy với tốc độ 350 vòng/ phút. Khuấy 
liên tục trong 2h để phân tán đều protein trong gel chitosan 
được mẫu Chi-Fib. 

- Vừa khuấy liên tục mẫu Chi-Fib vừa thêm từ từ 3g 
tanin, tiếp tục khuấy cho đến khi phân tán hoàn toàn tanin 
được mẫu Chi-Fib-Ta. 

- Thêm 4 gam cao chè từ từ vào cốc chứa hỗn hợp 
fibroin và chitosan tiếp tục khuấy trong vòng cao chè phân 
tán đều thu được mẫu Chi-Fib-TR.

3. Phương pháp bố trí thí nghiệm
Chuối đạt độ già chín rửa sạch trong nước. Chọn các 

nải chuối trên cùng một buồng và đồng nhất về kích cỡ, 
màu sắc, hình dạng. Những quả bị bẩn hay sâu bệnh phải 
được loại bỏ. Các quả chuối được lựa chọn theo yêu cầu 
và phân loại thành 3 nhóm, mỗi nhóm chứa 21 quả. Nhúng 
quả chuối vào dung dịch Chi, Chi-Fib, Chi-Fib-Ta và dung 
dịch Chi-Fib-TR trong thời gian 3 phút, lấy ra và để khô ở 

nhiệt độ 25°C và độ ẩm 53±2% (có sử dụng quạt). Mẫu 
không phủ màng gọi là mẫu đối chứng. 

Tiến hành theo dõi sự thay đổi chất lượng thương phẩm 
của các mẫu trong thời gian bảo quản theo tần suất 5-10 
ngày/lần (cho đến khi tỷ lệ hư hỏng lớn hơn 10%), từ đó 
đánh giá được hiệu quả bảo quản của chế phẩm sử dụng.

Các thí nghiệm được bố trí theo khối ngẫu nhiên hoàn 
toàn (RCBD) với 3 lần nhắc lại.

4. Phương pháp đánh giá chất lượng quả
Xác định hao hụt khối lượng tự nhiên bằng phương pháp 

cân định kỳ khối lượng quả ban đầu và trong quá trình bảo 
quả bằng cân có độ chính xác 0,001g. Vitamin C được xác 
định theo TCVN 6427-2:1998 (ISO 6557/2-1984). Acid 
hữu cơ toàn phần của dịch quả được xác định theo phương 
pháp chuẩn độ dựa theo TCVN 5483-91 (ISO 750-1981). 
Hàm lượng đường tổng được xác định theo phương pháp 
Ixekurt. Tỷ lệ thối hỏng được biểu thị bằng tỷ lệ khối lượng 
quả bị hư hỏng trong tổng khối lượng quả của mẫu. Quả được 
tính là thối hỏng khi trên bề mặt vỏ quả xuất hiện các vết nấm 
mốc, chớm thối hoặc vỏ quả bị biến màu nâu thẫm. 

1. Kết quả theo dõi hụt khối lượng quả 
chuối tiêu hồng

Rau quả sau khi thu hái để trong môi trường bảo quản 
sẽ xảy ra một số biến đổi dẫn đến giảm chất lượng cũng 
như khối lượng dẫn tới sự giảm khối lượng tự nhiên. Sự 
giảm khối lượng của rau quả do bay hơi nước (75% đến 
85%) và tiêu tốn các chất hữu cơ trong khi hô hấp (15% 
đến 25%). Do đó, tỷ lệ hao hụt khối lượng là một chỉ tiêu 
chất lượng khá quan trọng. Mặc dù không trực tiếp phản 
ánh chất lượng bên trong của quả nhưng trong cùng một 
điều kiện bảo quản thông qua chỉ tiêu này có thể gián tiếp 
biết được mức độ biến đổi về sinh hóa diễn ra bên trong 
quả làm ảnh hưởng đến thời hạn bảo quản của quả.

Sự hao hụt khối lượng của từng quả trong từng mẫu 
được thể hiện chi tiết trong Bảng 1.

Tỷ lệ hao hụt khối lượng trung bình (%).
Bảng 1: Tỷ lệ hao hụt khối lượng các mẫu nghiên cứu

Mẫu Ngày 0 Ngày 7 Ngày 14 Ngày 21 Ngày 28
ĐC 0 1,78 4,07 5,32 6,70
Chi 0 1,05 2,11 3,55 5,94

Chi-Fib 0 0,82 1,95 2,59 4,29
Chi-Fib-Ta 0 0,58 1,49 2,45 4,06
Chi-Fib-TR 0 0,54 1,29 2,18 4,02

Qua tỷ lệ hao hụt khối lượng của các mẫu được bảo 
quản trong dung dịch khác nhau ta thấy độ hao hụt của 
mẫu đối chứng là cao nhất. Nguyên nhân vì do mẫu đối 

chứng không được ngâm chất bảo quản nên không có lớp 
màng bảo vệ do đó khả năng thoát hơi nước cao dẫn đến 
độ hao hụt khối lượng sẽ diễn ra nhanh hơn.

Các mẫu được nhúng vào dung dịch chất tạo màng có 
thành phần cao chè cho tỷ lệ hao hụt khối lượng thấp hơn 
so với mẫu đối chúng vì dung dịch chitosan tạo nên trên 
bề mặt quả chuối một lớp màng nên sự cản trở sự dịch 
chuyển ẩm từ trong quả ra môi trường ngoài hạn chế sự 
mất nước, hao hụt khối lượng. ngoài ra màng bảo quản 
còn có tính chất bán thấm nên khả năng thay đổi thành 
phần không khí trong môi trường bảo quản: làm hạn chế 
sự cung cấp oxy trên bề mặt của quả chuối và hàm lượng 
CO2  bên trong màng tăng lên nên quá trình hô hấp của quả 
chuối bị ức chế. Quá trình hô hấp giảm thì giảm tổn hao 
các chất dinh dưỡng nên làm giảm hao hụt khối lượng. Kết 
quả này phù hợp với nghiên cứu của Phạm Văn Chí (2007) 
đã nghiên cứu CTM để bảo quản quýt và lựu[3].

Tuy nhiên tỷ lệ hao hụt khối lượng của chất bảo quản có 
chứa chitosan và fibroin cao hơn so với chất bảo quản chỉ 
có chitosan. Màng bảo quản có đưa thêm các hợp phần 
cao chè, tanin cũng cho kết quả tốt hơn, điều này cho thấy 
khả năng bám dính và khả năng kháng khuẩn của chúng 
so với màng chỉ chứa chitosan.

2. Kết quả theo dõi hàm lượng acid hữu 
cơ trong quả chuối tiêu hồng

Trong quả chuối tiêu acid tồn tại vừa phải làm cho có vị 
chua dịu nhẹ, các acid này kết hợp với đường làm cho quả 
chuối có vị ngọt nhiều hơn chua. Do đó hàm lượng acid 
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cũng có ảnh hưởng đến vị của chuối. Chuối là loại hoa quả 
có hô hấp đột biến nên hàm lượng acid hữu cơ sẽ tăng lên 
trong thời gian đầu và sau đó giảm đi trong quá trình bảo 
quản (theo quy luật diễn biến cường độ hô hấp trong quá 
trình phát triển của rau quả).

Ảnh hưởng của các hệ bảo quản đến sự thay đổi hàm 
lượng acid hữu cơ trong thời gian theo dõi các mẫu được 
thống kê trong Bảng 2.
Bảng 2: Hàm lượng acid hữu cơ ở các mẫu bảo quản khác nhau

Hàm lượng acid hữu cơ (%)

Ngày 0 Ngày 7 Ngày 14 Ngày 21 Ngày 28

ĐC 0,0963 0,1513 0,1788 0,1963 0,1775

Chi 0,0963 0,1375 0,1613 0,1925 0,1853

Chi-Fib 0,0963 0,1283 0,1573 0,1903 0,1813

Chi-Fib-Ta 0,0963 0,1238 0,1393 0,1644 0,1875

Chi-Fib-TR 0,0963 0,1101 0,1375 0,1565 0,1815

Trong quá trình chín của quả thì hàm lượng acid tổng 
cũng tăng lên và lên tới cực đại khi quả chín hoàn sau đó 
giảm dần theo theo gian thể hiện rõ nhất ở mẫu ĐC là quả 
đã bước sang gian đoạn thối hỏng.

Qua bảng số liệu và đồ thị trên ta thấy tổng hàm lượng 
acid của chuối thay đổi theo thời gian lưu trữ, và tăng từ 
hàm lượng acid ban đầu lên giá trị lớn nhất và sau đó bắt 
đầu giảm. Mặc dù giảm, nó vẫn cao hơn mẫu đối chứng. 
Điều này chúng minh rằng chuối sau khi thu hoạch vẫn 
tiếp tục xảy ra quá trình chín, làm tăng màu sắc vàng của 
chuối và làm tăng hương vị. Sau khi chuối chín hoàn toàn 
hàm lượng acid tối đa. Trong quá trình bảo quản, tổng độ 
acid giảm khi nó tham gia vào quá trình hô hấp và tham gia 
phản ứng ester hóa tạo ra hương thơm.

Ở mẫu (ĐC) thì hàm lượng acid tăng nhanh và cũng 
giảm nhanh hơn so với các mẫu có xử lý bằng chất bảo 
quản. Điều này là do khi không có màng bảo quản, cường 
độ hô hấp mạnh nên quá trình tự chín xảy ra nhanh hơn 
so với các mẫu có xử lý với dung dịch chất bảo quản. 
Các mẫu này có màng có tính chất bán thấm nên hạn 
chế lượng oxy qua màng nên làm giảm quá trình biến đổi 
sinh lý, sinh hóa trong quả như quá trình hô hấp và trao 
đổi chất. Chính vì vậy, sự biến thiên hàm lượng acid tăng 
chậm lại và trong dung dịch chất bảo quản khác nhau thì 
hàm lượng acid biến đổi khác nhau.

Cụ thể sau 21 ngày bảo quản các mẫu Chi, Chi-Fib đạt 
đến đỉnh của độ chín có hàm lượng acid hữu cơ cao nhất 
và bắt đầu suy giảm, nhưng chúng giảm chậm hơn so với 
mẫu ĐC không có màng bảo quản, còn mẫu Chi-Fib-Ta 
và Chi-Fib-TR vẫn chưa đạt đến đỉnh của độ chín và qua 
đó cho thấy khả năng ức chế quá trình chín của dung dịch 
nhúng  mẫu Chi-Fib-TR là tốt nhất, và mẫu bảo quản tốt 
thứ hai là Chi-Fib-Ta.

3. Kết quả theo dõi hàm lượng vitamin C 
trong quả chuối tiêu hồng

Trong quá trình quả chín hàm lượng vitamin C sẽ tăng 
lên, khi lên đến cực đại có nghĩa quả chuối đã chín hoàn 
toàn sau đó sẽ giảm đi do quá trình phân hủy bắt đầu của 
hiện tượng thối hỏng. Kết quả theo dõi hàm lượng Vitamin C 
thể hiện trong Bảng 3.
Bảng 3: Hàm lượng vitamin C ở các mẫu bảo quản khác nhau

Hàm lượng vitamin C (%)

Ngày 0 Ngày 7 Ngày 14 Ngày 21 Ngày 28

ĐC 0,0413 0,0688 0,0963 0,1101 0,1031

Chi 0,0413 0,0550 0,0825 0,0990 0,1004

Chi-Fib 0,0413 0,0468 0,0619 0,0949 0,0976

Chi-Fib-Ta 0,0413 0,04538 0,0591 0,0881 0,0894

Chi-Fib-TR 0,0413 0,0440 0,0578 0,0862 0,0873

Từ dữ liệu và đồ thị ta thấy hàm lượng vitamin C của 
mẫu ĐC tăng nhanh và cũng giảm nhanh do quá trình chín 
của quả xảy ra nhanh gây ra sự phân thuy các hợp chất 
gây suy giảm lượng vitamin C. Ở các mẫu nhúng chế phẩm 
Chi, Chi-Fib, Chi-Fib-Ta và Chi-Fib-TR thì lượng vitamin C 
tăng chậm hơn và cũng suy giảm chậm hơn. Do đó quá 
trình chín chậm hơn và quá trình thối hỏng diễn ra chậm 
hơn. Vì vậy, có thể thấy màng có Chi và Chi-Fib có khả 
năng bảo quản  kéo dài sự chín và hư hỏng tốt hơn mẫu 
ĐC. Mẫu Chi-Fib-Ta và Chi-Fib-TR có độ chín tương tự 
nhau và có khả năng bảo quản kéo dài sự bảo quản quả 
tốt nhất.

4. Kết quả xác định hàm lượng đường 
tổng trong quả chuối tiêu hồng

Kết quả theo dõi hàm lượng đường thể hiện trong Bảng 4.
Bảng 4: Hàm lượng đường tổng trong các mẫu bảo quản khác nhau

Hàm lượng đường tổng (%)

Ngày 0 Ngày 7 Ngày 14 Ngày 21 Ngày 28

ĐC 2,52 4,75 7,25 17,52 17,25

Chi 2,52 4,01 6,51 11,5 18,02

Chi-Fib 2,52 3,75 6,25 11,25 17,75

Chi-Fib-Ta 2,52 3,52 6,25 10,52 16,50

Chi-Fib-TR 2,52 3,25 6,06 10,02 16,25

Từ dữ liệu ta thấy mẫu ĐC có sự tăng hàm lượng đường 
nhanh nhất sau đó thì giảm đúng theo quá trình biến đổi 
hóa học của loại quả hô hấp đột biến. Các mẫu nhúng Chi 
và Chi-Fib tăng chậm hơn so với mẫu ĐC, tăng chậm nhất 
là các mẫu nhúng Chi-Fib-Ta và Chi-Fib-TR. Điều này cho 
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thấy khả năng kéo dài sự chín và hư hỏng ở những mẫu 
có chất bảo quản tốt hơn là không có, chất bảo quản tốt 
nhất là Chi-Fib-Ta và Chi-Fib-TR, tiếp theo là Chi và Chi-
Fib. Vì tinh bột trong chuối khi chín sẽ chuyển hóa hoàn 
toàn sang đường nên ta thấy hàm lượng đường trong chuối 
tăng dần.

5. Kết quả đếm số quả chuối tiêu bị thối 
hỏng qua các ngày theo dõi

Bảng 5 trình bày kết quả tính phần trăm số quả hỏng 
của các mẫu bảo quản.

Bảng 5: Tỉ lệ chuối tiêu thối hỏng trong thời gian bảo quản 

Tỉ lệ thối hỏng (%)

Ngày 0 Ngày 7 Ngày 14 Ngày 21 Ngày 28

ĐC 0 0 21,01 51,02 81,14

Chi 0 0 11,25 32,14 71,11

Chi-Fib 0 0 9,11 20,21 50,12

Chi-Fib-Ta 0 0 4,81 9,62 19,4

Chi-Fib-TR 0 0 0 0 9,62

Kết quả cho thấy tỷ lệ quả thối hỏng ở mẫu có chứa cả 
chitosan, fibroin, cao chè hoặc tanin thấp hơn so với mẫu 
còn lại, trong đó có mẫu Chi-Fib-TR là thấp nhất, sau đó 
là Chi-Fib-Ta điều này thể hiện khả năng bảo quản quả của 
dung dịch chất bảo quản có chứa thành phần Chitosan-
fibroin -cao chè  cho hiệu quả tốt nhất.

IV. KẾT LUẬN
Trong nghiên cứu này, một loại lớp phủ mới trên cơ 

sở fibroin/chitosan được chế tạo để bảo quản quả chuối 
tiêu hồng. Kết quả nghiên cứu thử nghiệm cho thấy màng 
fibroin/chitosan có khả năng kéo dài thời gian bảo quản rõ 
rệt, làm chậm sự hao hụt khối lượng, sự thối hỏng và hạn 
chế sự giảm hàm lượng vitamine C, tổng hàm lượng acid, 
tổng lượng đường trong quả chuối tiêu hồng. Các chất phụ 
gia sử dụng như: tannin, cao chè đều làm tăng khả năng 
bảo quản của màng, do các polyphenol trong chúng có tác 
dụng ức chế quá trình oxy hóa và diệt khuẩn. Do đó,việc sử 
dụng phối hợp các phụ gia cho hiệu quả bảo vệ tốt nhất. 
Lớp phủ tổ hợp trên cơ sở fibroin/chitosan có thể kéo dài 
thời gian bảo quản của quả chuối lên đến 28 ngày trong 
quá trình bảo quản ở nhiệt độ 25oC. Những kết quả này chỉ 
ra rằng lớp phủ fibroin/chitosan có thể tạo ra một giải pháp 
hiệu quả để cải thiện chất lượng bảo quản của quả nhãn 
tươi và kéo dài thời gian bảo quản.

TÀI LIỆU THAM KHẢO
[1]. Hà Văn Thuyết, Trần Quang Bình (2002), Bảo 

quản rau quả tươi và chế phẩm. NXB Nông nghiệp, 
Hà Nội.

[2]. Quách Đĩnh, Nguyễn Văn Tiếp, Nguyễn Văn Thoa 
(1996), Công nghệ sau thu hoạch và chế biến rau 
quả, NXB Khoa học và Kỹ thuật, Hà Nội.

[3]. Phạm Văn Chí (2007), “Nghiên cứu ứng dụng 
chitosan để bảo quản quýt” - Đồ án tốt nghiệp đại 
học, Đại học Nha Trang.

[4]. Nguyễn Đức Tuân, Hà Quang Việt, Tạ Thị Mùa, 
Nghiên cứu ảnh hưởng của nồng độ chitosan đến 
chất lượng và thời gian bảo quản trái bưởi Đoan 
Hùng (Citrus grandis Osbeck), Tạp chí Nông nghiệp 
và Phát triển nông thôn, 2010, trang 80-83.

[5]. Nguyễn Thị Ngọc Tú, Nguyễn Hồng Khánh 
(2003), “Nghiên cứu dùng vật liệu chitosan làm 
phụ gia thực phẩm đảm bảo vệ sinh an toàn thực 
phẩm” - Viện Hóa học thuộc Viện Khoa học và 
Công nghệ Việt Nam.

[6]. Derya Alkan, Ahmet Yemenicioglu, Potential 
application of natural phenolic antimicrobials 
and edible film technology against bacterial plant 
pathogens, Food Hydrocolloids 55 (2016) 1-10.

[7]. M. Moldão-Martins, S. M. Beirão-da-Costa, M. 
L. Beirão-da-Costa , The effects of edible coatings 
on postharvest quality of the “Bravo de Esmolfe” 
apple. European Food Research and Technology, 
217, pages325-328 (2003).

[8]. Đỗ Chiếm Tài, Nguyễn Thị Thu Trang, A.F.Gogatov, 
Chiết xuất và nghiên cứu hoạt tính ức chế quá trình 
polymer hóa của các hợp chất dạng phenol từ lá chè 
xanh, Tạp chí Dầu khí, số 2/2013, tr. 34-41.

[9]. Đặng Ngọc Dung, Phạm Thiện Ngọc, Chiết xuất và 
đánh giá sơ bộ thành phần polyphenol lá chè xanh 
Việt Nam. Tạp chí Nghiên cứu y học, 2002.

[10]. Mai Tuyên, Vũ Bích Lan, Ngô Đại Quang, Nghiên 
cứu chiết xuất và xác định tác dụng kháng oxy hóa 
của polyphenol từ lá chè xanh Việt Nam, Tạp chí 
Hóa học và công nghiệp hóa chất, 1999.

[11]. A.V.S. Perumalla, Navam. S. Hettiarachchy, 
Green tea and grape seed extracts — Potential 
applications in food safety and quality, Department 
of Food Science, University of Arkansas, 2650 N. 
Young Avenue, Fayetteville, AR 72704, USA.

Phản biện: TS ĐÀO ĐÌNH THUẦN
             

HOAN NGHÊNH BẠN ĐỌC PHÊ BÌNH BÁO!

https://sti.vista.gov.vn/Pages/danh-sach-tai-lieu-khcn-moi-nhat.aspx?datasearch=%5b%7b%22FieldSearch%22:%22TacGiaCaNhanNew%22,%22Keyword%22:%22%C4%90%E1%BB%97%20Chi%E1%BA%BFm%20T%C3%A0i%22,%22Operator%22:%22AND%22%7d%5d&Type_CSDL=TAILIEUKHCN
https://sti.vista.gov.vn/Pages/danh-sach-tai-lieu-khcn-moi-nhat.aspx?datasearch=%5b%7b%22FieldSearch%22:%22TacGiaCaNhanNew%22,%22Keyword%22:%22Nguy%E1%BB%85n%20Th%E1%BB%8B%20Thu%20Trang%22,%22Operator%22:%22AND%22%7d%5d&Type_CSDL=TAILIEUKHCN
https://sti.vista.gov.vn/Pages/danh-sach-tai-lieu-khcn-moi-nhat.aspx?datasearch=%5b%7b%22FieldSearch%22:%22TacGiaCaNhanNew%22,%22Keyword%22:%22AFGogatov%22,%22Operator%22:%22AND%22%7d%5d&Type_CSDL=TAILIEUKHCN


Hóa học & Ứng dụng
Số 01 (68)/3-2024 57

Hiện nay, nhằm đáp ứng yêu cầu hiện đại hóa Quân đội, 
các đơn vị trong nước đã và đang nghiên cứu phát triển 
nhiều loại vũ khí cá nhân trang bị cho chiến sĩ, đa dạng hóa 
các loại vũ khí phù hợp với yêu cầu về địa hình tác chiến 
cũng như nghệ thuật quân sự Việt Nam. Trong đó có tổ hợp 
súng phản lực bắn đạn cháy được thiết kế để tiêu diệt sinh 
lực của kẻ thù, phá hủy vũ khí, thiết bị quân sự, kho dự trữ 
vật liệu và tạo ra hỏa hoạn ở các khu vực chiến sự. Các 
yếu tố gây hại chính là năng lượng nhiệt kèm nhiệt độ cao 
được giải phóng trong quá trình sử dụng và các sản phẩm 
đốt cháy gây thiệt hại cho mục tiêu. Các yếu tố này được 
thể hiện trên mục tiêu và kéo dài từ vài giây đến vài phút, 
ngoài ra còn có các yếu tố gây thiệt hại thứ cấp là các vụ 
hỏa hoạn xảy ra sau đó[1, 2].  

Các chất cháy trong vũ khí gây cháy, tùy thuộc vào 
thành phần được chia thành nhiều nhóm, mỗi nhóm được 
đặc trưng bởi các đặc tính cụ thể của riêng, xác định khả 
năng sử dụng chiến đấu của chúng bằng nhiều phương 
tiện khác nhau. Theo thành phần, tất cả các chất gây cháy 
hiện đại được chia thành ba nhóm chính[2]: Hỗn hợp gây 
cháy dựa trên các sản phẩm dầu mỏ (Napalm); hỗn hợp 
gây cháy chứa kim loại dựa trên các sản phẩm dầu mỏ 
(Pyrogel); hỗn hợp gây cháy dựa trên phản ứng nhiệt nhôm 
(Thermite).

Hỗn hợp chất cháy dạng “Pyrogel” trên cơ sở hỗn hợp 
gồm: chất cháy hữu cơ (15-40)% (được làm đặc bằng 

polymer) với bột chất cháy kim loại (5-20)%, chất oxy hóa 
(5-30)% và các phụ gia khác (0,5-2)%. Khi bắt cháy từ 
trạm mồi cháy, hỗn hợp cháy tạo ra một áp suất lớn làm 
phá hủy thân đạn cháy và phân tán hỗn hợp chất cháy ra 
ngoài thực địa; hỗn hợp cháy bám dính vào bề mặt mục 
tiêu, đồng thời tạo ra ngọn lửa với nhiệt độ cao. Với nhiệt 
độ cháy cao và cháy trong khoảng thời gian dài, đạn cháy 
gây phá hủy các công trình quân sự cũng làm thiệt hại cho 
đối phương trong vùng hoạt động của nó[3, 4].

Hiện nay, việc nghiên cứu chế tạo các hỗn hợp cháy 
dạng Pyrogel đã được nhiều nhà khoa học trên thế giới 
quan tâm và ứng dụng trong lĩnh vực quân sự. Tuy nhiên, 
các nghiên cứu trên thế giới về hỗn hợp cháy dạng 
Pyrogel đa phần chỉ nêu khái quát. Tại Việt Nam cũng 
đã có một số nghiên cứu mới về các hỗn hợp gây cháy 
nhưng chưa có công trình nào nghiên cứu về hỗn hợp gây 
cháy pyrogel.  Các chỉ tiêu kỹ thuật của sản phẩm trong 
nước sẽ được so sánh tương đương với mẫu nước ngoài 
ở cùng điều kiện. 

Việc nghiên cứu ảnh hưởng của một số yếu tố của hệ 
keo polyisobutylen và chất oxy hóa tới đặc tính kỹ thuật 
của chất cháy dạng pyrogel là cơ sở để hoàn thiện công 
nghệ chế tạo dạng chất cháy này trong nước, đảm bảo các 
chỉ tiêu kỹ thuật của sản phẩm tương đương với chất lượng 
sản phẩm nước ngoài. 

NGHIÊN CỨU ẢNH HƯỞNG CỦA HỆ KEO POLYISOBUTYLEN VÀ CHẤT OXY HÓA  
TỚI ĐẶC TÍNH KỸ THUẬT CỦA CHẤT CHÁY DẠNG PYROGEL 

NGUYỄN XUÂN THANH, NGUYỄN MẬU VƯƠNG, NGUYỄN TRỌNG ĐẠI, LÊ VIẾT HÀ
Viện Thuốc phóng Thuốc nổ/Tổng cục Công nghiệp Quốc phòng

SUMMARY:
RESEARCH FOR THE INFLUENCE OF POLYISOBUTYLEN COLLOID SYSTEM 
AND OXYDANT ON THE TECHNICAL CHARACTERISTICS OF METALLIZED 

INCENDIARY MIXTURES (PYROGELS)
In this article, present the experimental results of manufacturing samples of pyrogel combustible 

mixtures, studying the influence of polyisobutylene colloidal systems and oxydant components on 
the combustible mixture. The pyrogel-type contains polyisobutylene rubber gelled by gasoline, 
magnesium, aluminum-magnesium alloy, sodium nitrate, and different additives. The results of the 
study show that the characteristics of colloidal mixtures consisting of gasoline and polymers are 
highly dependent on the average molecular weight of polyisobutylene and modules dissolved in 
gasoline. The change in the ratio of oxydizing agent content NaNO3 and phenolformadehide resin 
has a great influence on the combustion heat, burning time and flame height of the sample.

Keywords: Ignition mixture, incendiary mixture, pyrogel, Polyisobutylene. 

I. ĐẶT VẤN ĐỀ
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1. Đối tượng nghiên cứu
Chất cháy dạng pyrogel dùng cho đạn cháy có thành 

phần chính bao gồm: xăng, bột kim loại Mg, bột hợp kim 
Al-Mg, cao su polyisobutylene (PIB), chất oxy hóa NaNO3, 
nhựa phenol formaldehyde (PF) và sợi polyester đóng vai 
trò phụ gia công nghệ.

2. Phương pháp nghiên cứu
2.1. Sơ đồ chế tạo chất cháy dạng pyrogel
Hỗn hợp chất cháy pyrogel được chế tạo theo sơ đồ sau: 

Hình 1. Sơ đồ quy trình chế tạo hỗn hợp chất cháy

II. ĐỐI TƯỢNG VÀ PHƯƠNG PHÁP NGHIÊN CỨU

Trong đó, thiết bị trộn khô dạng trục nghiêng có dung 
tích 15 lít (Hình 2), có vỏ ổn nhiệt, bên trong thùng có các 
thanh chạy dọc thùng trộn. Sử dụng cho trộn khô các cấu 
tử rắn. Hệ thiết bị trộn hành tinh chân không với nồi ngâm 
trộn kín dung tích 25 lít (Hình 3), có thể thay các dạng 
cánh khuấy khác nhau. Sử dụng cho làm đặc xăng, trộn 
ướt tạo hỗn hợp pyrogel, an định sản phẩm.

Hình 2. Hệ thiết bị trộn nghiêng

Hình 3. Hệ thiết bị trộn hành tinh chân không

2.2. Phương pháp xác định các đặc trưng năng lượng 
và xạ thuật của chất cháy 

Các thông số về nhiệt lượng cháy; nhiệt độ bùng cháy, 
độ bám dính vật liệu, tốc độ cháy và chiều cao ngọn lửa 
được đo tại Trung tâm đo đạc Vật liệu nổ/Viện Thuốc 
phóng Thuốc nổ. Trong đó:  

- Nhiệt lượng cháy (Qw): xác định theo TCVN/QS 
889:2019. Bom nhiệt lượng được nạp oxy dư đến 30atm 
trước khi đặt vào bucket. 

- Nhiệt độ bùng cháy (TBC): xác định theo TCVN/QS 
1124:2019 trên thiết bị T-900. Nhiệt độ bùng cháy được 
tính là nhiệt độ mà tại đó mẫu từ lúc đưa mẫu vào đến lúc 
bùng cháy nhỏ hơn 6s.

- Thời gian cháy và chiều cao ngọn lửa khi cháy được 
xác định bằng camera tốc độ cao FASTCAM SA5. Khối 
lượng mẫu 50g. Mẫu được nhồi vào ống trụ có Ф=50, mật 
độ thuốc đạt 1,05 g/cm3 (tương đương mật độ chất cháy 
ở trạng thái tự do).

- Độ bám dính vật liệu xác định được xác định trên hệ 
thiết bị đo bám dính, mẫu được ép trên đĩa đo Ф50mm, 
chất liệu thép, mật độ chất cháy được nén trên bề mặt đĩa 
đo là 1,4 g/cm3.

- Độ nhớt của hệ keo được xác định trên thiết bị đo 
độ nhớt Brookfield DV-E Viscometer ở nhiệt độ 25oC và 
Spin-64. 

2.3. Các vật tư, hóa chất dùng cho nghiên cứu gồm
- Xăng A95 (theo QCVN 1:2020/BKHCN) với chỉ số 

octan ≥95%.
- Bột Al3Mg4 (xuất xứ Nga theo GOST 5593-78) với độ 

tinh khiết ≥99%. Sử dụng cỡ hạt PAM-3 (71-160μm).
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- Bột Mg (xuất xứ Nga theo GOST 6001-79) với độ tinh 
khiết ≥99%. Sử dụng cỡ hạt MPF-4 (≤100μm).

- PF (xuất xứ Nga theo GOST 18694-80) với hàm lượng 
phenol tự do ≤7%.

- PIB (xuất xứ Nga theo GOST 133303-86) với hàm 
lượng tro ≤0,3%.

- NaNO3 với độ tinh khiết ≥98,5%
- Sợi polyester với độ mảnh của sợi 3-7 Denier(D) 

(0,33-0,77 mg/m)

1. Kết quả khảo sát mẫu chất cháy dạng 
pyrogel trong đạn cháy nước ngoài

Để làm cơ sở cho việc nghiên cứu, các chỉ tiêu của chất 
cháy trong đạn cháy nước ngoài đã được khảo sát. Chất 
cháy được nạp trong đầu đạn cháy đảm bảo kín để không 
thất thoát hàm lượng xăng trong quá trình bảo quản và sử 
dụng. Khối lượng chất cháy trong đạn cháy: 2.008g, mật 
độ chất cháy trong đạn cháy đạt 1,07g/cm3. 
Bảng 1: Kết quả đo đạc chỉ tiêu kỹ thuật chất cháy nước ngoài

TT Tên chỉ tiêu Đơn vị Kết quả

1 Nhiệt lượng cháy kcal/kg 5148

2 Nhiệt độ bùng cháy 0C 593

3 Chiều cao ngọn lửa với khối lượng mẫu 
50g (ở mật độ 1,05 g/cm3) m 0,83

4 Thời gian cháy với khối lượng mẫu 50g 
(ở mật độ 1,05 g/cm3) s 5,38

5 Độ bám dính vật liệu (ở mật độ 1,4 g/cm3) g/cm2 19,88

III. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN

Hình 4. Chất cháy dạng pyrogel trong đạn cháy nước ngoài

2. Ảnh hưởng của modun hòa tan PIB 
trong xăng đến một số đặc trưng của hệ keo

Keo được hình thành trên cơ sở sử dụng PIB là chất làm 
đặc xăng nên đặc điểm của hệ keo sẽ phụ thuộc rất lớn 
vào modun hòa tan giữa PIB và xăng. Các mác PIB có khối 
lượng phân tử khác nhau sẽ có modun hòa tan trong xăng 
khác nhau. Khảo sát các mác PIB có khối lượng phân tử 
cao Π-85 (M=100.000 - 70.000), Π-155 (M=175.000 
- 135.000), Π-200 (225.000 - 175.000). Tiến hành cắt 
thành từng mảnh nhỏ (có chiều dài mỗi bề không quá 
5mm), ngâm trong xăng A95 với các modun hòa tan khác 
nhau (1/(6-12)) ở cùng các tần suất khuấy và nhiệt độ môi 
trường. Kết quả khảo sát modun hòa tan và đánh giá khả 
năng phối trộn với chất độn được trình bày ở Bảng 1.

Bảng 2: Kết quả khảo sát modun hòa tan PIB trong xăng

Modun M 1/6 1/8 1/10 1/12

Đặc điểm Π85 Π175 Π200 Π85 Π175 Π200 Π85 Π175 Π200 Π85 Π175 Π200

Khả năng  
hòa tan, % 70 65 60 80 75 75 100 100 100 100 100 100

Độ nhớt  
hệ keo, cP - - - - - - 150 3500 15000 80 2500 10000

Kết quả cho thấy rằng modun hòa tan của các mác PIB 
và xăng phù hợp là M= 1/(10-12) thu được hệ keo bảo đảm 
PIB tan hết trong xăng và có độ nhớt phù hợp cho phối trộn 
với các cấu tử bột khác. Điều này cho phép thuốc bám dính 
tốt lên các sợi polyester khi gia công sau này cũng như độ 

bám dính của hỗn hợp cháy pyrogel lên bề mặt vật liệu. Ở 
modun hòa tan thấp (M= 1/6 và 1/8), khả năng hòa tan PIB 
trong xăng kém và khó tiến hành phối trộn được với cấu tử 
dạng bột do vẫn còn một phần PIB chưa tan (trương nở) tồn 
tại thành những mảng lớn. 
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Hình 5. Độ nhớt của keo thu được với modul 1/12  
(A: Π200; B: Π85) 

Quá trình khảo sát cũng cho thấy rằng với mỗi loại PIB 
có KLPT khác nhau thì thời gian trương nở, hòa tan cũng 
khác nhau. Điều này ảnh hưởng lớn đến thời gian chế tạo 
và khảo sát mẫu. Kết quả xác định thời gian trương nở của 
hệ keo (với modum M=1/10) được trình bày ở Bảng 2.

Bảng 3: Kết quả khảo sát thời gian trương nở của PIB  
có KLPT khác nhau trong xăng

Mác PIB KLPT, đ.v.C Tần suất 
khuấy

Thời gian trương nở 
và hòa tan tạo hỗn 

hợp đồng nhất
Π85 70.000-100.000 2 giờ/lần khoảng 16 giờ

Π155 135.000-175.000 2 giờ/lần khoảng 20 giờ

Π155 135.000-175.000 6 giờ/lần khoảng 30 giờ

Π200 175.000-225.000 2 giờ/lần khoảng 30 giờ

Π200 175.000-225.000 6 giờ/lần khoảng 48 giờ

Như vậy, thời gian làm đặc (trương nở, hòa tan) tạo 
hỗn hợp đồng nhất của PIB và xăng phụ thuộc vào KLPT 
của PIB, cũng như khả năng khuyếch tán polymer vào 
môi trường phân tán (xăng) thông qua khuấy trộn. Đối với 
polymer có KLPT lớn, năng lượng tương tác giữa các đại 
phân tử lớn, quá trình ngâm cần thời gian lâu hơn và tần 
suất khuấy cao hơn; ngược lại với các polymer có KLPT 
trung bình và thấp thì cần thời gian ngắn và tần suất khuấy 
thấp hơn. Việc sử dụng loại polymer có KLPT lớn đòi hỏi 
thời gian ngâm và khuấy kéo dài, khuấy liên tục và đảm 
bảo độ kín để tránh thất thoát lượng dung môi, làm khô 
keo, ảnh hưởng chất lượng của hỗn hợp Pyrogel.

3. Ảnh hưởng của hàm lượng PIB tới độ 
bám dính vật liệu của chất cháy pyrogel

Từ kết quả khảo sát mục 3.2, đánh giá được ảnh hưởng 
của PIB đến hệ keo và công nghệ chế tạo chất cháy dạng 
pyrogel. Ngoài ra, độ bám dính vật liệu của chất cháy 
ngoài chịu ảnh hưởng của khối lượng phân tử của PIB còn 
cũng phụ thuộc vào hàm lượng của nó trong thành phần. 
Để tiến hành nghiên cứu ảnh hưởng của hàm lượng PIB tới 
độ bám dính vật liệu, nhóm tác giả sử dụng thành phần 
PIB (П-200) ở các hàm lượng khác nhau, xăng A95 chiếm 
40%, bột kim loại Mg, bột hợp kim Al3Mg4, NaNO3 (15%), 

bột PF (8%) và sợi polyester (cho ngoài 1,5%). Kết quả 
khảo sát ảnh hưởng của hàm lượng PIB đến độ bám dính 
được thể hiện ở Bảng 3.
Bảng 4: Ảnh hưởng của hàm lượng PIB tới độ bám dính vật liệu

STT Mẫu Độ bám dính
(g/cm2)

Nhận xét  
về quá trình tạo mẫu

M1

PIB (П-200): 
2%
Xăng A95: 
40%
Còn lại: 58%

15,9
(thấp hơn 
sản phẩm 

nước ngoài)

- Cấu tử chất rắn được đưa 
vào hỗn hợp keo phân tán 
không đều (cấu tử có khối 
lượng riêng lớn hơn bị chìm 
xuống dưới). 
- An định bằng sợi polyester 
kém

M2

PIB (П-200): 
4%
Xăng A95: 
40%
Còn lại: 56%

22,4
- Thuốc bám dính tốt
- Khu vực tâm bó mật độ 
thuốc đồng đều

M3

PIB (П-200): 
7%
Xăng A95: 
40%
Còn lại: 53%

14,7
(thấp hơn 
sản phẩm 

nước ngoài)

- Thuốc bị khô, vón cục, khó 
trộn ướt (do hỗn hợp keo 
đặc)
- Khó đưa sợi polyester vào 
thành phần thuốc

Như vậy, quá trình nghiên cứu mục 3.2 và 3.3 cho thấy 
cao su polyisobutylen có phân tử khối cao M= 170.000 ÷ 
225.000 (П-200), tỷ lệ modul khối lượng PIB/xăng 1/(10-
12) dùng để làm hệ keo thu được hỗn hợp có độ nhớt, độ 
dẻo phù hợp để làm chất nền đưa các thành phần hạt chất 
rắn vào tạo hỗn hợp chất cháy dạng pyrogel. Sản phẩm 
dựa trên chất nền này có độ bám dính tốt, độ bao phủ keo 
tốt giúp chống sa lắng, tách chất cũng như an định tốt khi 
thuốc bám lên sợi polyester. 

Hình 6. Khả năng an định tốt của các cấu tử rắn lên sợi 
polyester (mẫu M2)

4. Ảnh hưởng của hàm lượng chất oxy 
hóa tới đặc trưng của hỗn hợp cháy pyrogel

Chất oxy hóa đóng vai trò cung cấp oxy hoặc các 
nguyên tố oxy hóa khác giải phóng trong quá trình phân 
hủy nhiệt của chúng và cho phép các thành phần của 
hỗn hợp cháy bùng cháy mà không cần đến oxy trong khí 
quyển. Do đó, hàm lượng của chất oxy hóa sẽ có sự ảnh 
hưởng lớn đến các đặc trưng của hỗn hợp cháy pyrogel. 
Tiến hành nghiên cứu sự ảnh hưởng của hàm lượng chất 
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oxy hóa tới các đặc tính kỹ thuật của hỗn hợp cháy pyrogel 
với các mẫu có hàm lượng xăng (được làm đặc bằng PIB) 
chiếm 41% (mác П-200 và modul 1/10), Mg 10%, Al3Mg4 
26%, gia cố với 1,5% sợi polyester (tính ngoài) (các hàm 
lượng này được lấy tham khảo từ tài liệu[5]). Muối NaNO3 
được sấy khô và tạo hạt nhỏ hơn 50μm. Kết quả khảo sát 
ảnh hưởng của hàm lượng chất oxy hóa được trình bày trong 
Bảng 4. 

Bảng 5: Ảnh hưởng hàm lượng chất oxy hóa tới đặc trưng  
của hỗn hợp cháy pyrogel

Mẫu  
Hàm lượng M4 M5 M6 M7 M8

(KNO3)

NaNO3 (%) 10 15 18 20 15 

PF (%) 13 8 5 3 8

QW (kcal/kg) 6624 6556 6218 5909 6248

Thời gian 
cháy, s 11,0 9,8 7,1 5,9 8,7

Chiều cao 
ngọn lửa, m

0,5-
0,9*

0,8 - 
1,1

0,8 - 
1,2

0,8 - 
1,2

0,8 - 
1,0

Ghi chú: * thấp hơn sản phẩm nước ngoài

Hình 7. Đồ thị nhiệt lượng và thời gian cháy theo hàm lượng NaNO3

Từ kết quả trên cho thấy, khi giữ nguyên hàm lượng 
thành phần các chất cháy, thay đổi tỷ lệ khối lượng chất 
oxy hóa và PF, nhiệt lượng cháy giảm khi tăng hàm lượng 
chất oxy hóa; nguyên nhân do khi đo trong môi trường oxy 
dư, quá trình phân hủy NaNO3 là quá trình thu nhiệt. Đồng 
thời, khi tăng hàm lượng muối oxy hóa thì tốc độ cháy và 
chiều cao ngọn lửa tăng. Việc tăng hàm lượng chất oxy 
hóa giúp việc hình thành các hệ thống lỗ bằng việc đốt 
cháy sợi polyester diễn ra nhanh hơn. Việc lấp đầy các lỗ 
rỗng bằng các sản phẩm dạng khí của quá trình phân hủy 
chất oxy hóa và oxy không khí đẩy nhanh quá trình nhiệt 
phân xảy ra trong toàn bộ thể tích của hỗn hợp hỏa thuật 
cung cấp mức độ chuyển hóa cao của nhiên liệu chất cháy 
thành các sản phẩm cháy. 

Ở mẫu thử M8, nhóm tác giả đã thế NaNO3 trong mẫu 
M5 bằng muối KNO3. Mẫu M8 có nhiệt lượng cháy và 
cượng độ cháy thấp hơn mẫu M5- đây là hạn chế của việc 
sử dụng KNO3 so với NaNO3 trong chế tạo hỗn hợp chất 
cháy dạng Pyrogel. 

Nhận xét: Qua nghiên cứu ảnh hưởng hàm lượng chất 
oxy hóa/PF tới đặc tính của sản phẩm, để phù hợp với 
các đặc tính kỹ thuật của chất cháy dạng pyrogel về nhiệt 
lượng cháy, cường độ cháy và thời gian cháy, nhóm tác 
giả lựa chọn hàm lượng NaNO3 chiếm khoảng 15% để đảm 
bảo hàm lượng chất cháy và phụ gia PE phù hợp, cho ra 
nhiệt lượng cháy cao đồng thời cường độ cháy lớn. 

IV. KẾT LUẬN
Trên cơ sở nghiên cứu, khảo sát ảnh hưởng của một 

số yếu tố như: phân tử khối PIB, modun hòa tan, độ nhớt 
hệ keo, hàm lượng chất oxy hóa và PF đến các đặc tính 
kỹ thuật của hỗn hợp gây cháy dạng Pyrogel; so sánh với 
mẫu của nước ngoài cho thấy: Độ nhớt của hệ keo phụ 
thuộc vào khối lượng phân tử của polymer và modul hòa 
tan. Các nghiên cứu chỉ ra rằng modun PIB (mác Π-200 
có M=175.000 - 225.000) hòa tan trong xăng (tỷ lệ khối 
lượng PIB/xăng = 1/10-12) thu được hệ keo có độ nhớt 
phù hợp để làm chất nền đưa các thành phần hạt chất rắn 
vào tạo hỗn hợp chất cháy. Sản phẩm dựa trên chất nền 
này có độ bám dính vật liệu tốt, độ bao phủ keo tốt giúp 
chống sa lắng, tách chất cũng như an định tốt khi thuốc 
bám lên sợi polyester. Hàm lượng chất oxy hóa ảnh hưởng 
tới nhiệt lượng và cường độ cháy. Khi tăng hàm lượng chất 
oxy hóa, nhiệt lượng cháy và thời gian cháy giảm; cường 
độ cháy (chiều cao ngọn lửa tăng).
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Các hợp chất  thiosemicarbazone có thể tổng hợp theo 
phương pháp chủ yếu là  thực hiện phản ứng ngưng tụ giữa 
hợp chất cacbonyl và hợp chất thiosemicarbazit. Phản ứng 
xảy ra giữa nhóm C=O của carbonyl và nhóm NH2 của 
thiosemicarbazid trong dung môi hữu cơ với xúc tác acid 
hoặc kiềm. Dung môi có ảnh hưởng quan trọng đối với 
phản ứng. Ngoài ra xúc tác và nhiệt độ cũng là những yếu 
tố quan trọng chi phối tốc độ phản ứng. 

Để đặc trưng các chất tổng hợp được, chúng tôi sử 
dụng các phương pháp phổ hiện đại như phổ hồng ngoại 
IR, phổ MS và phổ NMR[1].

II. THỰC NGHIỆM

1. Hóa chất, dụng cụ và máy móc
1.1. Hóa chất
Các hóa chất sử dụng trong luận văn đều thuộc loại tinh 

khiết phân tích:
- Thiosemicarbazide
- 3 - ethoxyl 4 - hydroxy benzaldehyd
- CuSO4.5H2O;  - ZnSO4.7H2O
- NH4OH;  - CH3COOH
- EDTA;           - Murexit
- Eriocrom đen T;     - NH4Cl
1.2. Dụng cụ và máy móc
- Các dụng cụ: bình định mức, pipet, buret, cốc thủy 

tinh và các dụng cụ khác của phòng thí nghiệm đủ tiêu 
chuẩn cho nghiên cứu.

- Máy móc:
+ Cân phân tích Sartorius của Đức, độ chính xác 10-4 g
+ Thiết bị ghi phổ hồng ngoại Vertex 70- Bruker vùng 

500-4.000cm-1

+ Thiết bị đo phổ khối LC - MSD - Trap SL (Viện Hóa học)
+ Thiết bị đo phổ cộng hưởng từ hạt nhân Bruker 

500MHz (Viện Hóa học). 
+ Máy  khuấy từ, máy hút ẩm, tủ sấy. 
+ Ống sinh hàn hồi lưu.
+ Giấy lọc.
+ Bộ sắc ký TLC.
1.3. Các phép đo
- Sắc ký lớp mỏng sử dụng loại tráng sẵn silicagel F245 

(Merck), hiện hình bằng đèn UV và hơi iot. Hệ dung môi 
dùng trong sắc kí bản mỏng được lựa chọn là C:M=30:1.

- Phổ cộng hư ởng từ hạt nhân 1H-NMR đo trên máy 
Bruker 500MHz, phổ 13C-NMR được đo trên máy Bruker 
125MHz - Viện Hóa học, Viện Hàn lâm KH-CN Việt Nam.

- Phổ hồng ngoại IR đo trên Bruker 270-30 - Trường ĐH 
KHTN, ĐHQG thành phố Hồ Chí Minh.

- Phổ MS đo trên máy micrOTOF-Q II 10187 - Trường 
ĐH KHTN, ĐHQG thành phố Hồ Chí Minh.

2.2. Phương pháp tổng hợp phối tử
Phối tử được tổng hợp bằng phản ứng ngưng tụ giữa 

thiosemicarbazide (0,02mol)  với 3 - ethoxyl 4 - hydroxy 
benzaldehyd (0,02mol) trong dung môi methanol, xúc tác 
acid acetic. 

TỔNG HỢP PHỐI TỬ 3-ETHOXY-4-HYDROXYBENZALDEHYDE THIOSEMICARBAZONE 
VÀ PHỨC CHẤT CỦA NÓ VỚI Zn(II)

LÊ THỊ THANH VÂN
Trường Đại học Công thương Tp.Hồ Chí Minh

SUMMARY:

SURVEY OF ARSENIC METAL IN SOME MOLLUSK AT THE SEA AREA OF HCM CITY
Complex chemistry has developed very strongly in recent years, because they are widely applied 

im many fields, especially medicine. Zinc is an  essential element for the maintenance of human  and 
animal life. The entire human body contains about grams of iron and 10 times as uch copper.

Zinc also plays an important role in the functioning of the pituitary gland, pancreas and male gonads.
Keywords: Complex chemitry, zinc.

I. ĐẶT VẤN ĐỀ
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Cách tiến hành.
Lấy 15ml methanol đã hòa tan 0,08mol thiosemicarbazit 

trộn với 15ml methanol đã hòa tan 0,08mol 3-ethoxy-4-
hydroxybenzaldehyde được acid hóa bằng vài giọt HAc. 
Khuấy đều dung dịch hỗn hợp trong 5 phút. Lắp ống sinh 
hàn đun hồi lưu cách thủy trong 1h ở nhiệt độ 60 - 70oC. 
Sau đó cô cạn dung dịch còn 1/5 thể tích và để nguội để 
kết tinh sản phẩm. Tiến hành tách và làm sạch phối tử 
bằng cách lọc, rửa và kết tinh lại trong methanol. Phối tử 
kết tinh màu trắng, độ tinh khiết của sản phẩm tinh thể đã 
được kiểm tra bằng sắc ký bản mỏng trong hệ dung môi 
C:M = 30:1[2].

2.3. Phương pháp tổng hợp phức chất
Tổng hợp phức chất của kim loại Zn
Cách tiến hành:
Lấy 20ml dd chứa 0,0004mol ZnSO4.7H2O trong 

methanol trộn với 20ml dd chứa 0,0008mol phối tử L trong 
dung môi methanol. Phản ứng được thực hiện trong bình 
cầu, lắp ống sinh hàn đun hồi lưu cách thủy trong 1h ở 
nhiệt độ 60 - 70oC. Cô đuổi dung môi. Lọc và làm khô thu 
được phức kim loại ZnL2 (trong đó L là kí hiệu phối tử đã 
được tổng hợp). 

Tiến hành kết tinh lại trong methanol để thu được phức 
tinh khiết màu trắng.

1. Phối tử 3- ethoxy-4-hydroxybenzaldehyd 
thiosemicarbazone 

Phối tử tổng hợp được từ phản ứng của thiosemicarbazid 
với 3-ethoxy-4-hydroxy benzaldehyd trong môi trường acid 

III. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN

với dung môi methanol là chất tinh thể màu trắng. Phổ khối 
lượng phân giải cao HR-ESI-MS của phối tử được trình bày 
trong Hình 3.1 như sau.   

Phổ khối cho thấy các pic ion phân tử [HL+Na]+ có 
giá trị m/z=262,0610 trong phổ +MS, pic ion L- với m/
z= 238,0618 và ion phân tử dime do liên hợp  [2L+Na]- 
xuất hiện ở m/z=499,1193.  Các số liệu này đều phù hợp 
rất tốt với các giá trị m/z tính toán từ số khối chính xác 
của đồng vị bền của các nguyên tố (Bảng 3.1), xác nhận 
rằng phối tử tạo thành có công thức phân tử C10H13O2N3S, 
phù hợp với công thức của hợp chất 3-ethoxy-4-hydroxy 
benzaldehyd thiosemicarbazon mong muốn. 

a)

b)

Hình 1. Phổ HR-ESI-MS của phối tử HL

Bảng 3.1: Số liệu phổ HR-ESI-MS của phối tử

Mảnh cấu trúc Công thức
Giá trị m/z chính xác

Lý thuyết Thực nghiệm

HL C10H13O2N3S 239,0728

L- [C10H12O2N3S]- 238,065 238,0618

[2L+Na]- [(C10H12O2N3S)2+Na]- 499,1198 499,1193

[HL+Na]+ [C10H13O2N3S +Na]+ 262,0626 262,061
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Hình 2. Phổ IR của phối tử HL
Trên phổ IR của phối tử xuất hiện tín hiệu tại bước sóng 

1.110,52cm-1 là dao động của liên kết >C=S. Ba dải hấp 
thụ 1.473,76cm-1, 1,507,83cm-1, 1.436,86cm-1 là dao 
động C=C của vòng thơm, dao động của nhóm -OH gắn 
với vòng thơm tại bước sóng 3.198,0cm-1. Và cuối cùng 
tại vị trí bước sóng 1.599,58cm-1 là dao động của liên kết 
>C=N- của nhóm imine chứng tỏ phản ứng ngưng tụ phối 
tử đã xảy ra.

Hình 3. Phổ 1H-NMR của phối tử HL
Trên phổ 1H-NMR của phối tử tín hiệu proton của nhóm 

metyl xuất hiện ở δ =1,34 (3H), còn tín hiệu cộng hưởng tại  
δ =4,01 (2H) ứng với nhóm CH2 của nhóm ethoxy. Tín hiệu 
cộng hưởng ở δ=11,22ppm ứng với H nhóm NH, chứng tỏ 
phối tử tồn tại dạng có proton gắn vào nguyên tử N. 

Các số liệu NMR và quy gán các tín hiệu cộng hưởng 
proton của phối tử được trình bày chi tiết trong Bảng 3.2.

Bảng 3.2: Số liệu phổ 1H-NMR của phối tử H L

Proton ở nguyên 
tử C

Độ dịch chuyển (ppm)

Ghi chúδ H (thực 
nghiệm)

δ H
* (mô 

phỏng)
-NH (N14) 11,22 (1H) 9-11 C-NH-N

OH 9,35 (1H)
=CH (C7) 8,08 (1H) 2,2 N=CH
-NH2 (N17) 7,91 (2H) 8-8,1 C-NH2

-CH2 (C10) 4,1 (2H) 3,5-3,9 Nhóm -O-CH2

=CH (C1,C5,C6) 6,7-7,45 (3H) 7,27 =CH vòng  
ben zen

-CH3 (C11) 1,3-1,4(3H) <2 nhóm metyl - CH3

Từ các kết quả phổ MS, IR, 1H-NMR ta có thể xác định 
công thức phối tử như sau:

             

Hình 4. Công thức cấu tạo của phối tử

Hình 5. Phản ứng tổng hợp phối tử  3-ethoxy-4-
hydroxybenzaldehyde thiosemicarbazone

Trong phổ 1H-NMR của phức chất Zn(II) ta thấy tín hiệu 
phổ tại vị trí  δ = 11,23ppm giảm và mở rộng mạnh, là 
do proton gắn với N linh động và bị tách ra khỏi trong quá 
trình tạo phức, chứng tỏ quá trình tạo phức đã xảy ra.

Trên cơ sở các số liệu đã phân tích ở trên, chúng tôi 
đưa ra cấu trúc của các phức chất như sau:

          

Hình 6. Cấu trúc của phức chất ZnL2

IV. KẾT LUẬN
- Phản ứng ngưng tụ giữa 3-ethoxy-4-hydroxybenzaldehyde 

với thiosemicarbazide trong methanol ở môi trường 
acid tạo thành 3-ethoxy-4-hydroxybenzaldehyde 
thiosemicarbazone (HL), phối tử tồn tại dạng thion. 

- Đã tổng hợp được phức chất của HL với Zn(II). Các 
phức nhạt và có thể có cấu trúc vuông phẳng. 
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The Allium L. genus belongs to the Liliaceae family, and 
includes approximately 700 species that are widespread 
around the world. These plants have been valued for 
many centuries for their use in seasoning food, medicinal 
properties[1]. A. schoenoprasum (chive) is an herbaceous 
perennial plant that is easily grown. It is cultivated for its 
leaves, which have both culinary and medicinal uses. In 
food chives are used as a condiment that provides a milder 
flavor than other Allium species. Chives are used to lower 
blood pressure, relieve sunburn and sore throat pain, and as 
antimicrobial and antifungal agents[2]. One mechanism by 

which A. schoenoprasum produces these effects depends 
upon their antioxidant activity[3]. Phytochemical studies 
revealed the presence of sulphur and phenolic compounds, 
flavonoids, saponin and steroidal glycosides[4].

This research describes the isolation and structural 
elucidation of (1), which was isolated from ethyl acetate 
extract of A. schoenoprasum. Furthermore, the antioxidant 
activities of the extracts from A. schoenoprasum were 
reported. 

ANTIOXIDANT ACTIVITY AND FLAVONOID GLYCOSIDE FROM  
ALLIUM SCHOENOPRASUM L. BULBS 

TRAN VAN ĐAT, VU THI KHANH HUYEN, NGUYEN THANH TRAM, NGUYEN NGOC THANH VY,  
PHAM KIM CHI, TRAN THI PHUONG NGA, LE QUOC THANG

Department of Chemistry, Hue University of Education, Hue University 

I. INTRODUCTION

II. EXPERIMENTAL

SUMMARY:
From Allium schoenoprasum L. (A. schoenoprasum) bulbs cultivated in Quang Tri province, 

a flavonoid glycoside: quercetin 3-O-β-D-glucopyranoside (1) was isolated. The structure of this 
compound was characterized on the basis of IR, NMR spectroscopic techniques. Furthermore, the 
in vitro assay such as DPPH (2,2-diphenyl-1-picryl-hydrazylhydrate) radical scavenging were 
employed for determination of antioxidant activities of the extracts, the results showed that ethyl 
acetate and methanol extracts from A. schoenoprasum had antioxidant activity with IC50 119.66 and 
473.35 µg/ml, respectively.

Keywords: Allium schoenoprasum L., quercetin 3-O-β-D-glucopyranoside, antioxidant activity.

1. General
FTIR: IRPrestige 21 spectrometer (Shimadzu). NMR: 

Bruker Avance 500, 499.84MHz (1H-NMR) and 125MHz 
(13C-NMR); TMS (δ = 0.0, 1H) and CDOD3 (δ= 49.0, 13C) 
were references. Column chromatography: silica gel 60, 
0.06-0.2mm (Merck) for the first column and silica gel 60, 
40-63μm (Merck), for the following columns. TLC: silica 
gel 60 F254 (Merck); the spots on the plates were observed 
under UV light and by spraying with solution of vanillin/
sulfuric acid and heating for 5 minutes. 

2. Plant material
The bulbs of A. schoenoprasum was collected in 

Quang Tri province, in April, 2022. A voucher specimen 
(AS04/2022) was deposited at the Laboratory of Natural 
Products, Department of Chemistry, Hue University of 
Education.

3. Extraction and isolation
The dried power of bulbs of A. schoenoprasum (1.2kg) 

was extracted with n-hexane followed by ethyl acetat 
and methanol to afford 1.4; 5.7 and 12.5 gam extracts, 
respectively (ASH, ASE and ASM). The ethyl acetat  
was chromatographed over silica gel with gradient 
chloroform/methanol (10:0  0:10, v/v) to give 10 
fractions (ASE1 - ASE7). 

Quercetin 3-O-β-D-glucopyranoside (1): The 
compound 1 (7mg) was isolated from ASE2 fraction 
(150mg) and further purified by CC on silica gel 
(chloroform/methanol 95/5, v/v). IR (KBr) nmax, cm-1: 3445 
(O-H), 1653 (conj. C=O), 1504 (C=C aromatic ring) and 
1205 (C-O).  13C-NMR (125MHz, CD3OD) and 1H-NMR 
(500 MHz, CD3OD) spectroscopic data, see Table 1.
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4. DPPH scavenging assay
Free radical-scavenging activity was investigated 

according to the method described by Bui Van Trung et 
al. Prepared samples at different concentrations were 

examined by their reactivity with a methanolic DPPH solution. 
The decrease in the absorbance was measured at 517nm. 
The calibration curve of % DPPH scavenging activity versus 
concentration was plotted to calculate IC50 values[5]. 

III. RESULTS AND DISCUSSION
1. Quercetin 3-O-β-D-glucopyranoside (1)
Compound 1 (7mg) was obtained as yellow amorphous 

powder. Rf = 0.5 (chloroform/methanol 8/2, v/v). The 
IR spectrum of 1 showed the characteristic absorption 
frequencies at 345 and 1653cm-1 typical of -O-H and 
conjugated C=O bond vibration, respectively.

Figure 1. Quercetin 3-O-β-D-glucopyranoside (1)
1H- and 13C-NMR showed 1 (figure 1) is a derivatve 

of quercetin (see Table 1). The typical signals of the 
quercetin nucleus precense,  the 1H NMR spectrum 
showed five aromatic proton signals at 7.73ppm (1H, d, 
2.0Hz, H-2ʹ), 7.60 (1H, dd, 8.5, 2.5Hz, H-6ʹ), 6.88 (1H, d, 
8.5Hz, H-5ʹ), 6.42 (1H, d, 2.0Hz, H-8), 6.23 (1H, d, 2.0Hz, 
H-6). One set of meta-coupled aromatic protons appeared 
at 7.73ppm (d, 2.0Hz) and 7.60 ppm (dd, 2.5Hz), in other 
than proton at 7.60ppm (dd) also had ortho coupling with 
proton at 6.88ppm (d) with coupling constant of J = 
8.5Hz. We confirmed the presence of three substitutions in 
B ring at C-1’, C-3’ and C-4’. Remaining two meta-coupled 
aromatic protons at 6.41 and 6.23ppm (2.0Hz) indicated 
dihydroxy substitutions in A ring of flavone skeleton. In 
the upfield, the presence of an β-D-glucopyranosyl moiety 
in compound 1, including: anomeric proton signal of 1 
appeared at δH 5.26 (1H, d, J = 7.5Hz, H-1′′), and the 
resonances at δH 3.71 (1H, dd, J = 2.5, 12.0Hz, H-6b′′), 
3.57 (1H, dd, J = 4.0 12.0Hz, H-6a′′), 3.48 (1H, t, J = 
9.2Hz, H-2′′), 3.45 (1H, t, J = 8.8Hz, H-3′′), 3.42 (1H, m, 
H-4′′), 3.37 (1H, m, H-5′′).

The 13C NMR and HSQC spectra showed 21 signals, 
among these 15 signals were belong to flavone skeleton 
and 6 glucosyl carbon signals (104.4, C-6’’, 78.4, 

C-2’’, , 78.1, C-3’’, 75.7, C-4’’, 71.2, C-5’,  and 62.6, 
C-6’’). The signal of carbonyl group resonance at δH 
179.5ppm. The glucopyranosyl moiety attached to C-3 of 
aglycon was determined by interaction on of H-1’’/C-3 in 
HMBC spectrum.

Comparing the spectral data of the isolated 
compound with previously related literature[6] (Table 1),  
compound 1 was determined as quercetin 3-O-β-D-
glucopyranoside.
Table 1: 1H-, 13C-NMR of 1 and quercetin 3-O-β-D-glucopyranoside

 (125/500MHz, CD3OD)

C
δC (ppm) 

1

δC (ppm) 

Quercetin 3-O-β-D-
glucopyranoside[6]

δH (ppm)

1

δH (ppm) 

Quercetin 
3-O-β-D-

glucopyranoside[6]

2 145.92 147.34 - -
3 135.64 137.42 - -
4 179.51 177.36 - -
5 163.06 162.46 - -

6 99.92 99.42 6.23 (d, 
2.0Hz) 6.19 (d, 2,0Hz)

7 166.06 165.88

8 94.73 94.67 6.42 (d, 
2.0Hz) 6.45 (d, 2.0Hz)

9 158.49 158.26 
10 105.70 104.50 
1’ 123.20 125.08

2’ 116.02 117.17 7.73 (d, 
2.0Hz) 7.95 (d, 2.0Hz), 

3’ 145.92 146.70 - -
4’ 149.85 150.41

5’ 117.58 118.13 6.88 (d, 
8.5Hz) 6.98 (d, 8.5Hz),

6’ 123.10 124.35
7.60 (dd, 
8.5, 2.5 

Hz)

7.88 (dd, 2.0 Hz, 
8.5 Hz)

1’’ 104.36 104.36 5.26 (d, 
7.5Hz) 4.89 (d, 7.0Hz)

2’’ 75.73 75.85

3.37 - 3.48 
(m) 3.49 -  3.51 (m),

3’’ 78.13 77.63
4’’ 71.25 71.24

5’’ 78.39 78.40

6’’ 62.59 62.43

3.71 (dd, 
12.0Hz)

3.57 (dd, 
4.0,12.0Hz)

3.98 (d, 12.0Hz) 

3.82 (dd, 3.5, 
12.0Hz,)
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Quercetin 3-O-β-D-glucopyranoside possesses 
promising antioxidant, anticancer, and anti-inflammatory 
properties. It alleviates ethanol-induced hepatotoxicity, 
oxidative stress, as well as inflammatory responses, 
substantially reduces ethanol-induced cytotoxicity, 
and protects hepatic cells against ethanol-induced 
liver injury[7-8]. This compound has been shown to 
differentially suppress epidermal growth factor-induced 
migration and inhibit the infiltration of pancreatic cancer 
cells in a dose-dependent manner. Furthermore, it exerts 
an anti-migratory effect at a relatively low dose compared 
to other forms of quercetin[9-10].

2. Antioxidant activities of extracts from 
A. schoenoprasum 

The n-hexane (ASH), ethyl acetate (ASE) and methanol 
(ASM) extracts from Allium schoenoprasum were 
evaluated in vitro for their antioxidant activities, which was 
examined by 2,2-diphenyl-1-picryl-hydrazyl-hydrate assay 
(DPPH) radical scavenging. The results of their antioxidant 
activity are shown in Table 2.

Table 2: Antioxdant activities of the extracts in DPPH Assay
Concentration 

(µg/ml)
ASE’s percentage 

neutralization of the 
DPPH

Concentration 
(µg/ml)

ASM’s percentage 
neutralization of the 

DPPH
TB SD TB SD

500 81.84 1.40 500 51.54 1.83
100 46.19 1.89 100 22.56 2.06
20 23.12 0.62 20 12.89 1.01
4 5.41 0.20 4 5.49 0.24

IC50 119.66 ± 8.73 IC50 473.35 ± 36.54
Concentration 

(µg/ml)
ASH’s percentage 

neutralization of the 
DPPH

Concentration 
(µg/ml)

L-Ascorbic acid’s 
percentage neutralization 

of the DPPH
TB SD TB SD

500 21.20 1.37 100 91.20 2.89
100 10.63 1.09 20 72.67 2.51
20 5.72 0.64 4 35.09 1.75
4 1.64 0.18 0.8 14.55 1.02

IC50 >500 IC50 7.47 ± 0.50
The results in table 2 shoewd that ethyl acetate (ASE) 

and methanol extracts (ASM) from A. schoenoprasum had 
antioxidant activity with IC50 119.66 and 473.35 µg/ml, 
respectively. The ASH sample did not show activity at the 
studied concentration. The reference control ascorbic acid 
performed stably on the experment.

III. CONCLUSION
Flavonoid glycoside: Quercetin 3-O-β-D-

glucopyranoside (1) was isolated Allium schoenoprasum 
L. bulbs  cultivated in Quang Tri province, and its structure 
was idendified. The ethyl acetate (ASE) and methanol 

extracts (ASM) from this species exhibited antioxidant 
activity through DPPH radical scavenging assay with IC50 
values ranging from 119.66 - 473.35 µg/ml. Futrther 
research is needed to assess the feasibility of using them 
in antioxidant products.
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Hiện nay, sự phát triển của sản xuất công nghiệp đã 
dẫn đến sự phát thải vào môi trường một lượng lớn các 
chất thải nguy hại ở dạng bền vững sinh học như chất 
màu hữu cơ, dư lượng kháng sinh, các chất hữu cơ vòng 
thơm[1]. Rhodamine B (RhB) là chất màu hữu cơ có công 
thức hóa học C28H31ClN2O3 thuộc nhóm thuốc nhuộm 
Xanthene và được sử dụng rộng rãi, phổ biến trong công 
nghiệp dệt nhuộm. Khi RhB xâm nhập và tích tụ vào trong 
cơ thể sẽ gây nhiều tác động độc hại đến hệ tiêu hóa hô 
hấp và thần kinh, thậm chí gây ung thư. Với cấu tạo phức 
tạp, bền vững RhB rất khó bị phân hủy sinh học và có nguy 
cơ ô nhiễm môi trường nghiêm trọng. Có nhiều phương 
pháp như hấp phụ, sử dụng tác nhân oxy hóa clo, ozon, 
oxi hóa điện hóa, hóa lý, sinh học đã được nghiên cứu và 
áp dụng để xử lý các chất thải ô nhiễm dạng này[2]. Tuy 
nhiên kết quả nghiên cứu cho thấy hiệu quả xử lý chưa cao 
và rất tốn kém. Quá trình Fenton lần đầu được phát hiện 
năm 1894 bởi H.J.H Fenton với báo cáo rằng H2O2 có thể 
được hoạt hóa bằng muối Fe2+ để oxy hóa axit tartaric. Quá 
trình này tạo ra các gốc oxi hóa có hoạt tính rất mạnh, đặc 
biệt là gốc hydroxyl OH*[3]. Thế oxi hóa của gốc hydroxyl 
OH* là khoảng 2,8V cao nhất trong các tác nhân oxi hóa 
thường gặp, gấp 2,1 lần so với thể oxi hóa của clo, gấp 
1,5 lần so với thế oxi hóa của ozon. Hơn nữa, khi có mặt 
của tác nhân oxi hóa OH* thông thường hiệu quả sử lý rất 
cao, không chọn lọc, có khả năng phân hủy hầu hết các 
chất hữu cơ bền vững… Ví dụ như tốc độ phản ứng phân 
hủy hợp chất vòng thơm, khi có mặt của gốc hydroxyl là 
1010 và khi có mặt của O3 chỉ là 10-3M-1s-1. Những năm gần 

đây, các quá trình Fenton đồng thể và các dạng Fenton cải 
tiến đã được nghiên cứu và ứng dụng trong thực tế để xử 
lý nước thải nhằm loại bỏ nhiều chất ô nhiễm hữu cơ độc 
hại khó phân hủy sinh học. Tuy nhiên nhược điểm của quá 
trình Fenton là phụ thuộc rất lớn vào độ pH của phản ứng. 
Trong môi trường pH thấp, quá trình hình thành gốc OH* 
rất thuận lợi, nhưng ở môi trường có độ pH cao, quá trình 
kết tủa Fe3+ xảy ra nhanh hơn quá trình khử dẫn đến giảm 
nồng độ Fe3+ và tạo ra một lượng bùn lớn. Sử dụng chất 
thải như nguyên liệu đầu để chế tạo vật liệu và sử dụng các 
phương pháp tổng hợp đơn giản, hiệu quả thân thiện với 
môi trường đang là xu hướng hiện nay. 

 Gần đây nhiều nghiên cứu cho thấy, phương pháp điều 
chế vật liệu bằng phương pháp vi sóng đem lại nhiều ưu 
điểm so với các phương pháp khác như xử lý nhanh, đơn 
giản, hiệu quả cao. Với phương pháp tổng hợp nhờ hỗ trợ 
của lò vi sóng, nhiều vật liệu với các cấu trúc mới lạ đã 
được điều chế[4].

Trong nghiên cứu này, bùn thải từ phản ứng Fenton đồng 
thể được tận dụng để chế tạo thành vật liệu bằng phương 
pháp vi sóng, sử dụng như xúc tác dị thể cho quá trình xử lý 
RhB với sự có mặt của H2O2. Bùn thải thu hồi sẽ được rửa, 
lọc và biến tính bằng vi sóng, vật liệu này được sử dụng để 
thay thế cho sắt trong phản ứng Fenton. Ngoài ra một số yếu 
tố ảnh hưởng đến quá trình đến hiệu quả xử lý như là công 
suất vi sóng, nung bùn, pH dung dịch ban đầu, hàm lượng 
xúc tác và nồng độ H2O2 cũng được nghiên cứu. 

NGHIÊN CỨU CHẾ TẠO VẬT LIỆU XÚC TÁC TỪ BÙN THẢI CỦA QUÁ TRÌNH FENTON, 
ỨNG DỤNG XỬ LÝ CHẤT Ô NHIỄM KHÓ PHÂN HỦY SINH HỌC

NGUYỄN XUÂN SANG
Viện Môi trường, Trường Đại học Hàng hải Việt Nam

SUMMARY:
STUDY ON MANUFACTURE OF CATALYST USING WASTE SLUDGE FROM FENTON 

REACTION, APPLICATION IN NON-BIODEGRADABLE POLLUTANT  REMOVAL 
In this study, catalysts has manufactured successefuly using waste sludge from the Fenton reaction 

process. Waste sludge recovered from the Fenton process was filtered with H2SO4 and denatured in a 
microwave oven. The morphology and crystal structure of the obtained catalyst were characterized 
by X-ray diffraction (XRD) and electron microscopy (SEM). The prepared material will be used as a 
heterogeneous catalyst to treat Rhodamine B (RhB) and color in water in the presence of H2O2. Research 
results show that, in the RhB treatment reaction after a period of 120 minutes, at a concentration of 
20mgRhB/L, the treatment efficiency reached over 98% with 15mM H2O2, 0.4g of catalyst/L at initial 
pH 4.0. Experimental results show the ability to recover and manufacture catalytic materials from 
wastewater sludge during application in textile wastewater treatment.

Keywords: Iron sludge, Fenton process, RhB.
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1. Chế tạo vật liệu
Trong nghiên cứu này, bùn thải từ quá trình Fenton đồng 

thể sẽ được thu hồi để chế tạo vật liệu. Bùn thải sau khi 
thu gom sẽ được sấy ở nhiệt độ 1000 C trong vòng 1 giờ. 
Tiếp theo, 50g bùn được cân và cho vào bình thủy nhiệt 
dung tích với 200ml. Sau đó, hỗn hợp được đặt vào lò vi 
sóng tự động và xử lý ở 1500C với nguồn bức xạ là 300W 
và 500W trong 15 phút. Sau khi làm nguội tự nhiên đến 
nhiệt độ phòng, vật liệu tổng hợp được lọc rửa và sấy khô 
ở 1000C trong vòng 1 giờ trước khi sử dụng. Vật liệu xúc 
tác chế tạo với các nguồn bức xạ 300W và 500W được kí 
hiệu là α-Fe2O3-300 và α-Fe2O3-500. 

2. Đánh giá hoạt tính của xúc tác
Dung dịch nước thải với RhB nồng độ 20mg/l được 

chuẩn bị trong phòng thí nghiệm bằng cách cân chính xác 
40mg RhB cho vào bình định mức 2.000ml, định mức 
đến vạch bằng nước cất. Trong một thí nghiệm điển hình, 
một lượng vật liệu bùn nhất định được sử dụng như vật 
liệu xúc tác được cho vào cốc thủy tinh chứa 100ml RhB 
20mg/l, pH của dung dịch được điều chỉnh bằng dung dịch 
H2SO4 1N và KOH 1N, H2O2 được sử dụng như chất oxi hóa. 
Sau đó hỗn hợp được khuấy bằng máy khuấy từ. Sau mỗi 
một khoảng thời gian phản ứng, một lượng dung dịch được 
lấy ra, lọc qua giấy lọc để loại bỏ vật liệu xúc tác và mang 
đi phân tích nồng độ RhB. Nồng độ RhB và độ màu sau 
xử lý được đo bằng cách xác định độ hấp thu quang phổ ở 
bước sóng λ = 553nm.

II. THỰC NGHIỆM

III. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN

1. Đặc trưng của vật liệu 
Để xác định cấu trúc tinh thể của vật liệu, các vật liệu 

đã  chế tạo được đặc trưng bằng phổ nhiễu xạ tia X. Các 
kết quả như được chỉ trong Hình 1. Kết quả cho thấy giản 
đồ nhiễu xạ tia X của các mẫu vật liệu đều thể hiện các 
đỉnh nhiễu xạ tại các góc 2θ=24.1°,33.1°,35.6°,40.9°, 
49.5°,54.0°,57.2°,62.4° và 64.0° đặc trưng cho cấu trúc 
pha của α-Fe2O3[5]. Dựa vào phương trình Debye-Scherrer 
có thể tính được kích thước trung bình các hạt tinh thể 
của α-Fe2O3-300 là khoảng 50nm và α-Fe2O3-500 khoảng 
40nm. Kết quả này tương đối tương quan với hình thái vật 
liệu quan sát được từ kết quả ảnh SEM (Hình 2). Hình ảnh 
SEM cho thấy vật liệu chế tạo được có cấu trúc tương đối 
xốp, có dạng hạt phân tán khá đồng đều. Kết quả cũng 
cho thấy vật liệu chế tạo bằng phương pháp vi sóng ở mức 
năng lượng 300W và mức năng lượng 500W không có sự 
khác biệt rõ rệt về mặt hình thái của vật liệu. 

Hình 1. Giản đồ nhiễu xạ tia X của mẫu xử lý vi sóng ở 1500C 
với mức năng lượng 300W và 500W 

Hình 2. Hình ảnh SEM của mẫu xử lý vi sóng ở nhiệt độ 1500 C 
với mức năng lượng 300W (a) và 500W (b) 

2. Nghiên cứu các yếu tố ảnh hưởng đến 
quá trình xử lý RhB 

a. Ảnh hưởng của nhiệt độ nung bùn đến hiệu suất xử 
lý ô nhiễm

Trong thí nghiệm này, các vật liệu được tổng hợp ở các 
mức năng lượng khác nhau  được sử dụng để đánh giá hiệu 
quả xử lý RhB trong nước. Trong thí nghiệm này, các điều 
kiện ban đầu như sau nồng độ [RhB]0 là 20mg/l; lượng vật 
liệu xúc tác là 0,4g/l; nồng độ [H2O2] là 15mM; pH=4. 
Kết quả thể hiện trong Hình 3 cho thấy, với các điều kiện 
thí nghiệm trên các vật liệu biến tính ở mức năng lượng 
khác nhau (300-500W) cho hiệu quả loại bỏ RhB khác 
nhau. Khi chỉ có chiếu sáng mà không có xúc tác, hoặc 
chỉ có H2O2 hiệu quả xử lý RhB rất thấp chỉ khoảng 10.4% 
và 22.5%. Khi sử dụng xúc tác hiệu quả loại bỏ RhB tăng 
rất nhanh, trên 95%. Tuy nhiên, khi sử dụng vật liệu xúc 
tác biến tính ở mức năng lượng 300W và 500W, sự chênh 
lệch này là không đáng kể, điều này có thể là do vật liệu 
có cấu trúc và hình thái tương tự nhau. Dựa trên hiệu quả 
xử lý RhB, vật liệu thu được khi biến tính ở mức năng lượng 
300W sẽ được lựa chọn làm vật liệu cho các thí nghiệm 
tiếp theo.
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Hình 3. Ảnh hưởng của các xúc tác đến hiệu quả xử lý RhB 
b. Ảnh hưởng của pH
pH là một trong những yếu tố quan trọng trong phản 

ứng Fenton do nó ảnh hưởng đến dạng tồn tại của các 
ion sắt trong môi trường nước. Kết quả thí nghiệm ảnh 
hưởng của pH đến hiệu quả phản ứng được thể hiện trong  
Hình 4. Như quan sát trong Hình 4, có thể thấy hiệu quả 
xử lý RhB tăng khi pH 2,4,6. Trong khi đó, hiệu quả xử lý 
RhB sẽ giảm mạnh với pH 8,10. Kết quả cũng tương tự với 
nhiều nghiên cứu đã công bố[6]. Điều này có thể giải thích 
là do khi môi trường phản ứng có pH thấp,  ion H+ sẽ phân 
hủy gốc hydroxyl dự do để tạo thành H2O theo phương 
trình: H+ +OH-+ e-→ H2O, dẫn đến quá trình tạo phức Fe 
và làm giảm nồng độ Fe2+ tự do trong dung dịch. Khi pH 
môi trường cao, sự thủy phân và kết tủa của ion Fe3+ diễn 
ra với mạnh mẽ làm giảm nồng độ Fe3+ trong dung dịch, 
dẫn đến hiệu suất loại bỏ chất ô nhiễm thấp. Đồng thời khi 
thực hiện phản ứng với các mức pH cao, H2O2 sẽ bị phân 
hủy tạo ra oxy và nước, dẫn đến nồng độ gốc OH• trong 
dung dịch giảm mạnh và do đó hiệu quả chung của cả 
quá trình xử lý bị giảm. Trong thí nghiệm này, hiệu quả xử 
lý RhB đạt hiệu quả khoảng 95-98% với pH=4 và pH=2. 
Tuy nhiên để đảm bảo về mặt kinh tế thì pH=4 được lựa 
chọn cho các nghiên cứu tiếp theo.

Hình 4. Ảnh hưởng của pH ban đầu đến hiệu suất xử lý RhB 
c. Ảnh hưởng của hàm lượng xúc tác
Trong thí nghiệm này, vật liệu được sử dụng với các 

khối lượng khác nhau từ 0.05 -0.5g/l để khảo sát hiệu quả 
xử lý RhB trong nước. Kết quả cho thấy, hiệu quả loại bỏ 

RhB phụ thuộc rất lớn vào lượng vật liệu sử dụng. Khi vật 
liệu tăng từ 0.05-0.5g/l, hiệu quả xử lý RhB tăng rất nhanh, 
đạt đến hiệu suất 95% ở lượng vật liệu 0.4g/l và 98% ở 
nồng lượng vật liệu 0.5g/l. Điều này có thể là do vật liệu 
đóng vai trò là tác nhân chính tạo ra các gốc OH* trong 
phản ứng Fenton. Khi lượng vật liệu sử dụng tăng sẽ dẫn 
tới xuất hiện nhiều miền hoạt hóa trên bề mặt xúc tác vì 
vậy thúc đẩy tốc độ quá trình tạo thành gốc OH*. Thông 
thường, khi tăng nồng độ Fe trong phản ứng Fenton, hiệu 
quả loại chất ô nhiễm hữu cơ càng tăng lên[7]. Tuy nhiên, 
trong một số trường hợp, lượng vật liệu sử dụng lớn sẽ hình 
thành các phản ứng phụ gây ra bởi trạng thái các ion sắt 
có trong bùn, làm đến giảm hiệu quả xử lý tổng thể. Hơn 
nữa, trong quá trình áp dụng ở qui mô lớn cũng cần xem 
xét đến khía cạnh kinh tế và khối lượng bùn thải từ chính 
quá trình Fenton để xác định khối lượng vật liệu phù hợp. 
Chính vì vậy, lượng vật liệu tối ưu sử dụng cho phản ứng là 
0,4g/l được lựa chọn cho các phản ứng tiếp theo.

Hình 5. Ảnh hưởng của khối lượng vật liệu đến hiệu suất xử lý RhB 
d. Ảnh hưởng của nồng độ H2O2
Ảnh hưởng của nồng độ H2O2 đến hoạt tính xúc tác của 

vật liệu cho quá trình loại bỏ RhB được tiến hành với nồng 
độ từ 0-20mM/L. Kết quả thí nghiệm được mô tả trong 
hình 5. Kết quả cho thấy nồng độ H2O2 ảnh hưởng rất lớn 
đến hiệu quả xử lý chất ô nhiễm. Khi không có mặt của 
H2O2, hiệu quả xử lý chất ô nhiễm là không đáng kể, chỉ đạt 
20,5% sau 40 phút phản ứng và dường như thay đổi không 
đáng kể theo thời gian xử lý vì trong trường hợp này chỉ 
xảy ra quá trình hấp phụ chất ô nhiễm trên bề mặt vật liệu 
bùn. Khi nồng độ H2O2 tăng từ 5- 20mM, hiệu quả loại bỏ 
RhB tăng rất mạnh. Khi nồng độ H2O2 là 20mM, hiệu suất 
xử lý RhB đạt cao nhất là 98% sau 120 phút. Sự có mặt 
của H2O2 với một lượng lớn có thể là tác nhân tăng cường 
tốc độ hình thành các gốc OH• từ H2O2. Tuy nhiên khi tăng 
từ lượng H2O2 từ 15-20mM/l, hiệu quả xử lý chất ô nhiễm 
tăng không đáng kể. Điều này có thể giải thích là với nồng 
độ H2O2 cao sẽ là tác nhân thu hút gốc OH* để tạo ra các 
gốc tự do kém linh hoạt hơn như OOH* dẫn tới giảm tốc 
độ phản ứng của quá trình Fenton. Vì vậy xác định lượng 
H2O2 sử dụng phù hợp là rất quan trọng trong việc nâng 
cao hiệu quả xúc tác và hiệu quả kinh tế. Trong trường hợp 
này, nồng độ H2O2 là 15mM/l được lựa chọn cho các phản 
ứng tiếp theo.
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Hình 5. Ảnh hưởng của hàm lượng H2O2 đến hiệu quả xử lý RhB 

IV. KẾT LUẬN
Trong nghiên cứu này, xúc tác đã được chế tạo thành 

công từ bùn thải thu hồi của quá trình Fenton đồng thể thông 
qua phương pháp vi sóng. Xúc tác đã được chế tạo có khả 
năng loại bỏ RhB đạt hiệu suất cao với sự có mặt của H2O2. 
Khả năng xử lý RhB có thể đạt tới 98% sau 120 phút phản 
ứng. Kết quả của nghiên cứu này đã đưa ra một giải pháp 
có triển vọng trong giảm thiểu lượng bùn thải từ quá trình 
Fenton đồng thể, khắc phục nhược điểm tạo bùn của quá 
trình này, tăng cường tuần hoàn tái sử dụng chất thải.    
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Polymer khối được biết đến như là một loại chất nhiệt 
dẻo và được ứng dụng nhiều trong các ngành khoa học vật 
liệu hiện đại cũng như công nghệ pha trộn đang ngày càng 
phát triển. Copolymer khối là polymer được tổng hợp từ hai 
hay nhiều monome trở lên. Các copolymer khối thể hiện 
các tính chất đặc biệt nhờ vào sự kết hợp của các khối làm 
thay đổi cấu trúc hình học polymer. 

Copolymer Styrene - Isoprene - Styrene (SIS) được tạo 
bởi hai monome chính là Styrene và Isoprene được tổng 
hợp tạo thành ba khối polymer liên kết chặt chẽ và bền 
vững với nhau có cấu trúc: 

SIS ít đàn hồi hơn so với cao su lưu hóa, không phục 
hồi hiệu quả do biến dạng, chúng được hòa tan hoàn toàn 
bằng các chất lỏng thích hợp. Tuy nhiên, sau khi biến tính 
trong các điều kiện phù hợp sẽ tạo ra các sản phẩm được 

ứng dụng rộng rãi trong các lĩnh vực khác nhau. Nghiên 
cứu tiến hành tổng hợp copolymer khối SIS từ Styrene và 
Isoprene với chất khơi mào sec-Butylithium, sau đó biến 
tính copolymer khối SIS bằng phản ứng epoxy hóa nối đôi 
trong phân tử isoprene sử dụng acid performic được tạo ra 
từ phản ứng của acid formic và hydro peroxide.

Copolymer SIS sau khi biến tính có những tính chất hóa 
lý phù hợp có thể pha chế làm phụ gia cải thiện chỉ số độ 
nhớt cho dầu động cơ nói riêng và các loại phụ gia khác 
như phụ gia phân tán, phụ gia tẩy rửa nói chung. 

Bài báo nghiên cứu tổng hợp và biến tính copolymer 
khối styren isoprene styrene SIS theo cơ chế ion. Kết quả 
nghiên cứu sẽ là cơ sở khoa học cho việc áp dụng vào 
thực tiễn các quá trình công nghệ sản xuất, mở ra một 
hướng mới tự chủ được nguồn nguyên vật liệu trong nước.

NGHIÊN CỨU TỔNG HỢP VÀ BIẾN TÍNH COPOLYMER KHỐI  
STYRENE-ISOPRENE-STYRENE (SIS) THEO CƠ CHẾ ION

PHẠM THỊ THANH THỦY
Trường Đại học Kinh tế- Kỹ thuật Công nghiệp 

SUMMARY:
RESEARCH ON SYNTHESIS AND MODIFICATION OF STYRENE-ISOPRENE-

STYRENE BLOCK COPOLYMER (SIS) BY IONIC MECHANISM
In this study, we synthesized SIS block copolymers from Styrene and Isoprene based on ionic 

polymerization with sec-Butylithium initiator, and then modified SIS block copolymer by epoxidation 
reaction in the fractions. The isoprene molecule uses performic acid which is produced from the reaction 
of formic acid and hydrogen peroxide. SIS and E-SIS block copolymers have been characterized by 
different physicochemical methods such as infrared spectroscopy (FT-IR), 1H–NMR nuclear magnetic 
resonance spectroscopy, phase transition temperature The hydrolysis of the SIS block copolymer was 
determined by DSC differential thermal scanning method, the molecular weight of the polymer block 
by GPC gel permeation chromatography. The results show that in the reaction conditions, the average 
yield of SIS copolymer product (raw form) is 64.57%, the epoxidation reaction efficiency is 52.54%.
Keywords: SIS, ESIS, epoxy, copolymer.

 I. ĐẶT VẤN ĐỀ

II. PHƯƠNG PHÁP NGHIÊN CỨU
Hóa chất được sử dụng trong nghiên cứu bao gồm: 

Styrene, isoprene, chất khơi mào Sec-Butylithium, 
Cyclohexan, Methanol, Acetic acid, Hydro peroxide, Formic 
acid, nước cất hai lần. Tất cả các hóa chất có nguồn gốc từ 
Sigma-Aldrich và có độ tinh khiết cao.

Các bước tiến hành như sau: 

Phương pháp tổng hợp copolymer khối styrene - isoprene 
(SIS) dựa trên phản ứng tổng hợp polymer theo cơ chế ion 
có sử dụng tác nhân khơi mào sec-Butylithium. 
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Quy trình tổng hợp: Quá trình tổng hợp copolymer khối 
được thực hiện trong khí quyển trơ N2, nhiệt độ duy trì ở 
30oC và khuấy liên tục trong 72h được thể hiện trên Hình 1.

Hình 1. Sơ đồ khối quy trình tổng hợp copolymer khối SIS
Biến tính copolymer khối Styrene -Isoprene: Copolymer 

khối SIS được epoxy hóa bằng H2O2 và HCOOH. Quá trình 
phản ứng diễn ra trong 1h. Sản phẩm thu được có màu 
trắng đục và kết tinh dạng rắn tách hoàn toàn khỏi dung 
dịch. Sơ đồ qui trình được thể hiện trên Hình 2.

Các phương pháp phân tích hóa lý
+ Sử dụng phương pháp phân tích phổ hồng ngoại để 

xác định sự có mặt của các peak đặc trưng cho liên kết 
trong copolymer (SIS). 

Các mẫu copolymer được phân tích tại Viện Kỹ thuật 
Nhiệt đới -Viện Hàn lâm Khoa học và Công nghệ Việt Nam. 

+ Sử dụng phương pháp quét nhiệt vi sai DSC để xác 
định nhiệt độ chuyển pha thủy tinh của copolymer SIS. 
Mẫu copolymer được quét nhiệt vi sai trên máy NETZSCH 
DSC 204F1 Phoenix 240-12-0416-L, Viện Kỹ thuật Nhiệt 
đới -Viện Hàn lâm Khoa học và Công nghệ Việt Nam. 

+ Phân tích phổ cộng hưởng từ hạt nhân H1-NMR đối 
với cấu trúc copolymer Styrene -Isoprene, phân tích phổ 
proton sẽ xác định được các proton ở phân tử Styrene và 
phân tử Isoprene. Từ đó, xác định được vị trí, số lượng các 
khối polyme có mặt trong cấu trúc của copolymer.

+ Phân tích sắc ký gel thẩm thấu GPC để xác định 
được hai thông số quan trọng nhất của polymer là mức độ 
phân tán và khối lượng phân tử trung bình (Mn).

+ Phương pháp Wijs để xác định chỉ số iod và xác định số 
liên kết không no trong mẫu trước và sau phản ứng epoxy hóa. 

Cách tiến hành xác định chỉ số iod đối với SIS và E-SIS 
như sau: 

+ Cho 0,6 gam mẫu thử (đối với cả SIS và ESIS) cho vào 
bình trụ nút nhám 500ml. Thêm 10ml CCl4 và hút chính xác 
25ml dung dịch Wijs, đậy nắp lắc mạnh, đặt trong bóng tối 
45 phút. Tiến hành đồng thời với 1 mẫu trắng.

+ Thêm vào dung dịch 15ml KI 10% và 100ml nước 
cất cho mỗi bình. Chuẩn độ bằng dung dịch Na2S2O3 0,1N 
đến khi xuất hiện màu vàng nhạt. Thêm vài giọt hồ tinh bột, 
dung dịch xuất hiện màu tím xanh, tiếp tục chuẩn độ cho 
đến khi dung dịch mất màu.

Hình 2. Sơ đồ khối quy trình epoxy hóa 
copolymer khối Styrene – Isoprene

1. Khảo sát hàm lượng chất khơi mào của 
quá trình tổng hợp SIS

Chất khơi mào sec-Butylithium được khảo sát với các 
hàm lượng khác nhau được thể hiện trên Bảng 1.

III. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN
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Bảng 1: Khảo sát hàm lượng khơi mào trong phản ứng tổng 
hợp copolymer SIS

Mẫu 1 Mẫu 2 Mẫu 3 Mẫu 4 Mẫu 5
Hàm lượng 
chất khơi mào 
(ml)

0,6 0,8 1,0 1,2 1,4

Khối lượng 
SIS (g) 13,0083 13,0508 13,1025 13,2063 12,8405

Hiệu suất (%) 61,875 61,9 62,45 63,2 61,13

Kết quả nghiên cứu cho thấy: Khi tăng thêm hàm lượng 
chất khơi mào thì hiệu suất của phản ứng cũng tăng theo, 
nhưng đến một hàm lượng nhất định thì hiệu suất giảm 
dần. Hiệu suất của phản ứng đạt giá trị cực đại 63,2% khi 
hàm lượng chất khơi mào là 1,2ml.

Do đó lựa chọn hàm lượng chất khơi mào phản ứng 1,2 
ml là điều kiện tối ưu để tổng hợp copolymer SIS. 

2. Khảo sát thời gian tổng hợp khối SIS
Tổng hợp khối SIS với nồng độ chất khơi mào 1,2ml ở 

các khoảng thời gian thời gian khác nhau. Quy trình tổng 
hợp, cách tiến hành và hàm lượng các chất tương tự như 
tổng hợp ở khoảng thời gian 72h. Sau quá trình tinh chế 
thu được thể hiện trên Bảng 2.

Bảng 2: Khảo sát thời gian tổng hợp copolymer khối SIS
Thời gian (h) 48 h 60 h 72 h 84 h 93 h
Khối lượng SIS (g) 4,2217 9,9325 13,2063 13,4321 12,53
Hiệu suất (%) 16,54 34,67 63,2 63,05 61,79

Kết quả khảo sát cho thấy: Trong khoảng thời gian từ 
48 đến 72h, thời gian càng dài thì hiệu suất của phản ứng 
tổng hợp copolymer khối SIS càng tăng và đạt giá trị hiệu 
suất cực đại 63,2%. Trong khoảng 72h đến 93h thì hiệu 
suất gần như nhau. Vì vậy hiệu suất tối ưu nhất cho cả quá 
trình là 63,2% và tiết kiệm được thời gian tổng hợp so với 
các mẫu trên. 

3. Khảo sát nhiệt độ trong quá trình  
tổng hợp

Khảo sát tổng hợp khối copolymer SIS trong khoảng 
nhiệt độ từ 20 -35oC theo quy trình như trên thu được kết 
quả thể hiện trên Bảng 3.

Bảng 3: Khảo sát nhiệt độ tổng hợp copolymer khối SIS
Nhiệt độ (oC) 20oC 25oC 30oC 35oC
Khối lượng SIS (g) 6,45 10,36 13,19 13,75
Hiệu suất (%) 43,9 58,45 67,3 65,38

Kết quả khảo sát cho thấy, lựa chọn nhiệt độ 300C là 
nhiệt độ tối ưu nhất để tổng hợp copolymer khối SIS. 

Quá trình khảo sát cho thấy: Lựa chọn điều kiện tối ưu 
cho quá trình tổng hợp SIS như sau: Hàm lượng chất khơi 
mào 1,2ml; thời gian tiến hành phản ứng 24h/giai đoạn, 
tức là tổng thời gian của quá trình là 72h; Duy trì nhiệt 

độ phản ứng ở 30oC. Hiệu suất trung bình của sản phẩm 
copolymer SIS tạo thành là 64,57 %. 

4. Các phương pháp phân tích hóa lý 
+ Phân tích bằng phổ hồng ngoại FTIR được thể hiện 

trên Hình 1 cho thấy: 
Các bước sóng 3.059,64cm-1 và 3.025,49cm-1 là dao động 

hóa trị đặc trưng cho liên kết = C -H của vòng thơm Styrene. 
Hai bước sóng 2.923,35cm-1 và 2.849,25cm-1 là dao 

động hóa trị đặc trưng của nhóm CH3 và CH2. 
Bốn peak nhỏ trong khoảng 1.750 -2.000cm-1 là dao 

động tổ hợp đặc trưng của nhóm thế mono trong vòng 
thơm. Bước sóng ở 1.600,55cm-1 đặc trưng cho liên kết C 
= C có mặt trong phân tử isoprene. 

Hình 1. Phổ FTIR copolymer SIS
Hai bước sóng 1.492,65cm-1 và 1.450,81cm-1 là dao 

động hóa trị của liên kết C = C của vòng thơm trong phân 
tử Styrene. 

Như vậy, việc tăng hàm lượng chất khơi mào không 
ảnh hưởng đến sự hình thành các liên kết đặc trưng của 
copolymer SIS, nhưng làm tăng hiệu suất của quá trình 
phản ứng. 

Kết quả phân tích bằng phổ hồng ngoại FTIR chỉ biết 
được các nhóm chức đặc trưng, nhưng chưa thể xác định 
được cấu trúc liên kết của mẫu chất, cần sử dụng phương 
pháp phân tích cộng hưởng từ hạt nhân 1H -NMR để xác 
định cấu trúc chính xác của mẫu chất.

+ Phân tích bằng phổ cộng hưởng từ hạt nhân 1H -NMR 
được thể hiện trên Hình 2 cho thấy: 
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Các peak lớn với độ chuyển dịch hóa học ở 6.369 
-7.389ppm thể hiện liên kết H -C có mặt trong vòng thơm 
của Styrene. 

Các peak nhỏ với độ chuyển dịch hóa học ở 0.842 
-1.840ppm tương ứng với độ chuyển dịch hóa học của liên 
kết H -C ngoài vòng thơm của Styrene. 

Các peak ở 5.703 và 5.738ppm là 2 pick đặc trưng 
cho liên kết H -C = trong phân tử isoprene với kiểu cộng 
hợp 1,2. 

Peak nhỏ có độ chuyển dịch 5.200 -5.221 ppm đặc 
trưng cho liên kết H -C = trong phân tử isoprene với kiểu 
cộng hợp 1,4. 

Như vậy, trong cấu trúc phân tử SIS chỉ có hai dạng cấu 
trúc polyisoprene 1,2 và polyisoprene 1,4.

Phân tích quét nhiệt vi sai DSC: Kết quả quét DSC thu 
được đường cong ứng với chuyển pha thuỷ tinh của mẫu 
được thể hiện trên Hình 3 và Bảng 4 cho thấy:

Hình 3. Đồ thị phân tích nhiệt DSC của copolymer SIS

Quá trình chuyển pha thuỷ tinh không xảy ra một cách 
đột ngột mà nó xảy ra trong một dải nhiệt độ. Vì thế thông 
thường hay chọn điểm chính giữa của đoạn dốc để làm 
nhiệt độ chuyển pha thủy tinh.

Sự chuyển pha sắp xếp lại trật tự của các sợi polymer, 
trật tự của chúng sẽ giảm đi. Lúc này một số tính chất vật 
lý của polymer cũng bị thay đổi như chuyển từ trạng thái 
giòn như kính sang trạng thái mềm dẻo, có tính đàn hồi. 
Từ việc xác định, ta có thể đưa ra dải nhiệt độ mà polymer 
có thể sử dụng được.

Bảng 4: Nhiệt độ chuyển pha thủy tinh của copolymer SIS
Polyme Nhiệt độ khối cấp 

nhiệt Tf (oC)
Nhiệt độ chuyển 
pha thuỷ tinh (oC)

Polyisoprene (PI) 7,6 8,0
Polystyrene (PS) 96,3 97,9

+ Phân tích sắc ký gel thẩm thấu GPC để xác định khối 
lượng phân tử của khối polymer đã tổng hợp được. Kết quả 
đo được được thể hiện trên Hình 4 cho thấy: 

Hình 4. Phổ sắc ký gel thẩm thấu GPC của copolymer SIS
Khối lượng phân tử trung bình số Mn của khối copolymer 

SIS là 155.954,5 g/mol ~ 156 kg/mol; 
Khối lượng phân tử trung bình khối Mw của khối 

copolymer SIS là 7.604.286 g/mol ~ 7.604 kg/mol; 
Độ đa phân tán PDI của khối copolymer là:

Khối lượng phân tử của chất cải thiện chỉ số độ nhớt cần 
nằm trong khoảng 10.000 -500.000 đvC, nhưng tốt nhất 
nằm trong khoảng 50.000 -150.000 đvC. Nếu khối lượng 
phân tử thấp quá thì không đủ đặc, còn khối lượng phân tử 
lớn quá thì kém bền nhiệt, kém bền cơ học. Kết quả nghiên 
cứu làm cơ sở để nghiên cứu chất cải thiện chỉ số độ nhớt 
cho các loại dầu động cơ.

Phân tích kết quả xác định chỉ số iod của copolymer 
SIS và E-SIS.

Chỉ số iod được tính theo công thức: 

Trong đó: K -Số gam iot tương ứng với 1ml dung dịch 
Na2S2O3 0,1N với K = 0,01269; 100 -Hệ số quy chuyển 
theo 100 gam mẫu; a -Số ml dung dịch Na2S2O3 0,1N đã 
dùng trong mẫu; b -Số ml dung dịch Na2S2O3 0,1N đã dùng 
trong mẫu trắng; m -Lượng mẫu thử tính bằng gam. 

Từ thực nghiệm và công thức trên, ta có bảng số liệu 
như sau:
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Bảng 5: Chỉ số iod của copolymer SIS
Thể tích V của Na2S2O3 0,1N 

(ml)
Chỉ số iod 

(gam I2/100 
gam SIS)Lần 2 Lần 2 TB

Mẫu trắng 40,0 41,0 40,5
Mẫu SIS 3,6 3,9 3,75 78,0

Bảng 6: Chỉ số iod của copolymer E-SIS

Thể tích V của Na2S2O3 0,1N 
(ml)

Chỉ số iod 
(gam I2/100 
gam SIS)Lần 2 Lần 2 TB

Mẫu trắng 34,76 35.23 34,995
Mẫu E-SIS 17,12 17,86 17,49 37,02

Hiệu suất phản ứng epoxy hóa được tính theo công thức:

Nhận xét: Phản ứng epoxy hóa kiên kết đôi của phân tử 
polyisopren 1,2 và 1,4 trong copolyme SIS thành liên kết 
epoxy (được tạo thành bởi việc thay thế một liên kết π của 
hai nguyên tử C bằng 2 liên kết σ với 1 nguyên tử O đạt 
hiệu suất chuyển hóa là 52,54%. 

IV. KẾT LUẬN 
Đã xác định được điều kiện tối ưu tổng hợp copolymer 

khối Styrene-Isoprene-Styrene (SIS) từ Styrene và Isoprene 
dựa trên phản ứng trùng hợp polymer theo cơ chế ion với 
chất khơi mào sec-Butylithium: Hàm lượng chất khơi mào 
là 1,2ml;  Thời gian phản ứng là 24h/giai đoạn trên tổng 
thời gian là 72h; Nhiệt độ phản ứng là 30oC; Hiệu suất sản 
phẩm copolyme SIS trung bình đạt 64,57%.

Biến tính copolymer khối SIS bằng phản ứng epoxy hóa 
dựa trên tác nhân acid Fomic/Hydroperoxide. Sản phẩm 
thu được có màu trắng đục, kết tinh dạng rắn tách hoàn 
toàn khỏi dung dịch. Hiệu suất phản ứng epoxy hóa đạt 
52,54% thông qua chỉ số iod của SIS và E-SIS. 

Bằng các phương pháp phân tích hoá lý đã xác định 
được cấu trúc phân tử của copolyme SIS; xác định nhiệt độ 
chuyển pha thủy tinh của PS và PI lần lượt là 97,9oC và 8oC; 
Khối lượng phân tử trung bình số của khối copolyme SIS  
Mn = 155.954,5 g/mol ~ 156 kg/mol và Mw = 7.604.286 
g/mol ~ 7.604 kg/mol; Độ đa phân tán PDI = 48,759643.
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Cây đậu biếc Clitoria ternatea (C. ternatea), thuộc họ 
Đậu (Fabaceae), còn được gọi là đậu hoa tím. Nghiên cứu 
cho thấy, cao chiết từ hoa đậu biếc (HĐB) giúp tăng cường 
hệ miễn dịch, ngăn chặn ung thư, tốt cho tim mạch,…
[1]. Khoa học cũng đã chứng minh HĐB có chứa nhiều 
hợp chất như phenolic, flavonoid, alkaloid và saponin. Các 
thành phần này đã được sử dụng trong điều trị các bệnh 
truyền nhiễm[2]. Ngoài ra, HĐB còn chứa anthocyanin, thể 

hiện hoạt tính kháng oxy hóa và kháng viêm; và cliotide có 
khả năng kháng khuẩn in vitro [2, 3].

Ở Việt Nam, các nghiên cứu về hoạt tính của cao chiết 
từ HĐB vẫn còn hạn chế, do đó việc nghiên cứu về hoạt 
tính sinh học của cao chiết từ loài hoa này là cần thiết. 
Kết quả đạt được làm cơ sở cho các nghiên cứu hướng 
tới ứng dụng các cao chiết thu được vào việc chăm sóc 
sức khoẻ. 

KHẢO SÁT MỘT SỐ HOẠT TÍNH SINH HỌC CỦA CAO CHIẾT TỪ HOA CÂY ĐẬU BIẾC 
(CLITORIA TERNATEA) 

VÕ THỊ XUYẾN1*, NGUYỄN THỊ THANH TÚ1, TRẦN NGUYỄN THỊ THU TUYẾT1,  
NGUYỄN CAO HỒNG NHẬT1, NGUYỄN HỒ HỒNG NGỌC1, NGUYỄN NGỌC THÀNH TÂN1

1. Khoa Công nghệ Ứng dụng, Trường Đại học Văn Lang

SUMMARY:

INVESTIGATION INTO BIOLOGICAL ACTIVITIES OF EXTRACT  
FROM BUTTERFLY PEA FLOWER (CLITORIA TERNATEA)

This study concentrated on determining some of those activities in order that the findings can be 
utilized in health security. The antioxidant, α-glucosidase inhibitory and antibacterial properties 
in these extracts were analyzed. As a result, the EtOH 96% extract exhibited the highest DPPH 
free radical scavenging capacity with an IC50 value of 256.99 µg/ml; while the EtOH 50% extract 
showed the highest ABTS free radical scavenging capacity with IC50 of 598.78 µg/ml. All three 
extracts exhibited low levels of α-glucosidase inhibition. The determination of antibacterial ability 
indicated that EtOH 50% extract at a concentration of 500 µg/ml showed the high antibacterial 
ability with the inhibited zone of Pseudomonas aeruginosa ATCC 25922 reaching 19.3mm in 
diameter, and this of Bacillus cereus ATCC 11778 was 15mm in diameter. These results would pave 
the way for further studies of applying butterfly pea flowers to health care.
Keywords: Antioxidant, antibacterial activity, α-glucosidase inhibitor, butterfly pea flower, extract.

 I. ĐẶT VẤN ĐỀ

II. THỰC NGHIỆM

1. Vật liệu
Hoa đậu biếc khô được cung cấp từ cơ sở Minh Tâm, Cù 

Lao Dung, Sóc Trăng. Bốn chủng vi khuẩn: Staphylococcus 
aureus ATCC 25923, Bacillus cereus ATCC 11778, 
Escherichia coli ATCC 25922 và Pseudomonas aeruginosa 
ATCC 25922 được cung cấp bởi PTN Công nghệ vi Sinh, 
Trường ĐH Công Nghiệp TPHCM.

Hóa chất: ABTS• (2,2-azinobis-(3-ethylbenzothiazoline-
6-sulphonate)) (≥98% - Merck), DPPH (2,2-diphenyl-

1-picrylhydrazyl) (95% - Merck), α-glucosidase và 
p-nitrophenyl-α-D-glucopyranoside (≥99% - Merck), 
Penicillin, Ethanol (Merck), Quercetin (95%- Merck), 
NaNO2 (≥99% -Merck), AlCl3 (≥99.999% -Merck), NaOH 
(≥99% - Merck).

Thiết bị: Máy cô quay chân không Stuart, máy đo 
quang Spectro UV-Vis RS Spectrophotometer, nhiệt kế 
thủy ngân,…
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2. Phương pháp chiết cao 
Thực hiện theo Nguyễn Kim Phi Phụng (2007), là 

phương pháp chiết dùng dung môi chảy chậm qua nguyên 
liệu đã xay nhỏ. Hoạt chất sẽ tiếp xúc và hòa tan vào dung 
môi, sau đó dung môi sẽ được chiết ra ngoài[5]. 

3. Định lượng flavonoid tổng (TFC)
Hàm lượng flavonoid toàn phần được xác định bằng 

phương pháp tạo màu với AlCl3 trong môi trường kiềm đã 
được mô tả bởi Marinova et al. (2005). Thí nghiệm được 
lặp lại 3 lần[5].

4. Định lượng anthocyanin và epigallocatechin 
gallate (EGCG)

Định lượng anthocyanin và EGCG bằng sắc ký lỏng hiệu 
năng cao (HPLC) tại phòng Phân tích Sắc ký, Trường ĐH 
Khoa Học Tự Nhiên TP.HCM.

5. Hoạt tính kháng oxy hóa (KOH)
Khả năng bắt gốc DPPH: Các chất KOH có khả năng 

trung hòa DPPH tự do tạo thành sản phẩm khử DPPH-H, 
dung dịch chuyển từ màu tím sang màu vàng cam, đo độ 

hấp thu quang ở bước sóng 517nm. Mỗi thí nghiệm lặp lại 
3 lần[6].

Khả năng bắt gốc ABTS•: Các hợp chất có tính KOH tác 
dụng với dung dịch chứa ABTS•, ABTS• sẽ bị khử thành 
dạng không màu ABTS - R+ làm giảm giá trị hấp thu tại 
bước sóng 734nm. Mỗi thí nghiệm lặp lại 3 lần[11].

6. Hoạt tính ức chế α-glucosidase
Được thực hiện theo Vũ Thị Bạch Phượng và cộng 

sự[12]. Dựa vào độ hấp thu của p-nitrophenol (p-NP) ở 
bước sóng 405nm ta có thể xác định lượng α-D-glucose 
sinh ra, thí nghiệm được lặp lại 3 lần.

7. Hoạt tính kháng khuẩn
Hoạt tính này được xác định dựa trên nguyên tắc khi 

cao chiết được cho vào trong các lỗ thạch sẽ khuếch tán 
vào môi trường thạch chứa vi khuẩn thử nghiệm, khả năng 
kháng khuẩn của cao chiết được thể hiện bằng đường kính 
vòng vô khuẩn quanh lỗ thạch (mm)[6]. 

8. Xử lý số liệu 
Số liệu thí nghiệm được phân tích và xử lý bằng phần 

mềm Microsoft Excel và SPSS.

III. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN

1. Hàm lượng cao chiết
Sau khi chiết xuất và cô dịch chiết, thu được 3 mẫu cao 

với hàm lượng được thể hiện trong Bảng 1.
Bảng 1: Hàm lượng của các mẫu cao chiết

Mẫu Hàm lượng cao chiết (%)
Cao EtOH 96% 
Cao EtOH 50% 

Cao nước

8,82
7,93
7,42

Bảng 1 cho thấy, hàm lượng cao EtOH 96% thu được 
là cao nhất (8,82%), kế tiếp là cao EtOH 50% (7,93%) và 
thấp nhất là cao nước (7,42%). Qua đó có thể thấy HĐB 
có chứa nhiều hợp chất hữu cơ tan trong EtOH 96% hơn là 
trong EtOH 50% và nước. Điều này có thể do EtOH 96% là 
dung môi vạn năng, có thể thấm xuyên qua màng tế bào, 
hòa tan tất cả các hợp chất không phân cực và các nhóm 
phân cực khác. Qua đó, có thể tách chiết được cả các hợp 
chất có độ phân cực mạnh, vừa và yếu[5]. 

2. Định lượng flavonoid tổng
Hàm lượng flavonoid trong các mẫu cao được xác định 

như mô tả ở mục II.3. Kết quả thể hiện qua Bảng 2.

Bảng 2: Hàm lượng TFC trong các mẫu cao 

Mẫu Hàm lượng flavonoid  
(mg QE/g mẫu)

Cao EtOH 96%
Cao EtOH 50%

Cao nước

15,694 ± 1,272a

10,139 ± 2,097b

7,361 ± 1,273c

Các mẫu tự khác nhau biểu diễn mức độ sai biệt có ý 
nghĩa ở độ tin cậy 95%

Kết quả cho thấy, khi HĐB được chiết xuất bằng 
ethanol thì cho hàm lượng TFC cao hơn khi chiết bằng 
nước, trong đó hàm lượng TFC trong cao EtOH 96% là 
cao nhất (15,694mg QE/g mẫu) và thấp nhất là cao nước 
(7,361mg QE/g mẫu). Kết quả đạt được tương đồng với 
nghiên cứu của Trì Kim Ngọc và cộng sự (2021) khi cũng 
chỉ ra mẫu cao EtOH 96% từ HĐB có hàm lượng TFC 
cao hơn với mẫu cao nước[9]. Tuy nhiên, hàm lượng 
TFC trong cao EtOH 96% (19,43mg QE/g mẫu) và cao 
nước (13,18mg QE/g mẫu) của nhóm tác giả có phần 
cao hơn so với hàm lượng TFC trong các mẫu cao mà 
nhóm chúng tôi thu được. 
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3. Định lượng anthocyanin và EGCG
Kết quả định lượng cho thấy các mẫu cao có chứa 

anthocyanin và EGCG, thể hiện ở Bảng 3
Bảng 3: Hàm lượng anthocyanin và EGCG trong các mẫu cao 

Mẫu Chỉ tiêu Đơn vị Kết quả

Cao EtOH 
96%

Anthocyanin mg/g 0,0725 ± 0,0002c 

EGCG mg/g 0,50 ± 0,02b

Cao EtOH 
50%

Anthocyanin mg/g 0,77 ± 0,03a

EGCG mg/g 0,48 ± 0,02c 

Cao nước
Anthocyanin mg/g 0,72 ± 0,02b

EGCG mg/g 0,64 ± 0,01a

Các mẫu tự khác nhau biểu diễn mức độ sai biệt có ý nghĩa 
ở độ tin cậy 95%

Bảng 3 cho thấy, hàm lượng anthocyanin ở cao EtOH 
96%, EtOH 50% và cao nước lần lượt là 0,0725 mg/g, 
0,77 mg/g và 0,72 mg/g; Hàm lượng EGCG trong mẫu 
cao EtOH 96%, cao EtOH 50% và cao nước lần lượt là  
0,5 mg/g, 0,48 mg/g và 0,64 mg/g. Khi so với nghiên cứu 
của Siti Azima AM (2014) về hàm lượng anthocyanin, thì 
mẫu cao EtOH 96% là cao hơn (16,07 mg/g) nhiều lần so 
với mẫu cao EtOH 96% mà nhóm chúng tôi thu được[10]. 
Sự khác biệt này có thể do nguồn nguyên liệu được canh 
tác trong những điều kiện thỗ nhưỡng, khí hậu,... khác 
nhau; hoặc cũng có thể do một số ảnh hưởng khác trong 
quá trình chiết xuất[7].

4. Khả năng kháng oxy hóa 
Khả năng bắt gốc tự do DPPH và ABTS• của các mẫu 

cao chiết được thể hiện qua Bảng 4. 
Bảng 4: Khả bắt gốc tự do DPPH và ABTS• của các mẫu cao 

 Mẫu Giá trị IC50  
DPPH (µg/l)

Giá trị IC50 
ABTS (µg/l)

Cao EtOH 96% 256,99 ± 8,59a 654,94 ± 18,67c

Cao EtOH 50% 472,74 ± 40,33c 598,78 ± 15,98a

Cao nước 263,08 ± 5,47b 625,99 ± 11,14b

Vitamin C 
(Chứng dương) 5,22 ± 0,05 53,374 ± 1,67

DMSO 5% 
(Chứng âm) I% 0,18 ± 0,001%

Các mẫu tự khác nhau biểu diễn mức độ sai biệt có ý nghĩa 
(theo cột) ở độ tin cậy 95%

Kết quả cho thấy, cả ba mẫu cao chiết đều có khả 
năng trung hòa gốc DPPH; trong đó, mẫu cao EtOH 96% 
thể hiện khả năng bắt gốc DPPH tốt nhất (256,99 µg/ml). 
Bảng 4 cũng cho thấy mẫu cao nước thể hiện khả năng bắt 
gốc DPPH tốt hơn mẫu cao EtOH 50%. Kết quả này tương 
đồng với nghiên cứu của Hoàng Thị Hồng (2021), trong đó 
mẫu cao nước cũng có giá trị IC50 cao hơn mẫu cao EtOH 
96%[13]. Bảng 4 còn chỉ ra cao EtOH 50% thể hiện khả 
năng bắt gốc tự do ABTS• cao nhất với IC50 598,78 µg/ml, 
kế đến là cao nước (625,99 µg/ml) và thấp nhất là cao 
EtOH 96% (654,94 µg/ml). Nhìn chung các cao chiết từ 
HĐB đều có khả năng kháng oxy hóa ở cả hai phương pháp 
thử nghiệm tuy ở mức độ khác nhau.

5. Hoạt tính ức chế α-glucosidase
Khả năng ức chế α-glucosidase của các mẫu cao chiết 

được thực hiện ở Bảng 5.
Bảng 5: Khả năng ức chế α - glucosidase của các mẫu cao 

 Mẫu Giá trị IC50  
(µg/l)

Cao EtOH 96% 2980,7 ± 2,48a

Cao EtOH 50% 3595,97 ± 10,31b

Cao nước không ức chế 

Acarbose  
(Chứng dương) 184,4 ± 5,59

DMSO 5% 
(Chứng âm) I% 0,221 ± 0,001

Các mẫu tự khác nhau biểu diễn mức độ sai biệt có ý nghĩa ở 
độ tin cậy 95%

Bảng 5 cho thấy, ba mẫu cao chiết từ HĐB đều thể hiện 
khả năng ức chế α-glucosidase ở mức khá thấp. Trong khi 
nghiên cứu của Adisakwattana S. và cộng sự (2012) đã 
chỉ ra, cao chiết từ C.ternatea (thu tại Thái Lan) thể hiện 
khả năng ức chế α-glucosidase với IC50 đạt 4,41 ± 0,15 
mg/ml[4]. Qua đó cho thấy, trong ba cao chiết mà nhóm 
nghiên cứu thu được có thể không chứa các hợp chất có 
khả năng ức chế α-glucosidase hoặc có thể có chứa các 
thành phần đó nhưng với hàm lượng thấp. Hơn nữa, trong 
cao chiết còn có chứa nhiều hợp chất khác ít nhiều có ảnh 
hưởng đến hoạt tính của các hợp chất có trong cao. Để 
khẳng định rõ hơn cần có những nghiên cứu sâu hơn.

6. Khả năng kháng khuẩn 
Các mẫu cao chiết được khảo sát khả năng kháng 

khuẩn. Kết quả được trình bày ở Bảng 6.
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Bảng 6 cho thấy, cao EtOH 50% có khả năng kháng 
tốt với P.aeruginosa (19,3mm) ở nồng độ 500 µg/ml. Cả 
ba loại cao chiết đều tạo vòng kháng khuẩn với B.cereus 
ở cả 3 nồng độ tuy ở mức khác nhau. Ngoài ra, cao nước 
là cao thể hiện khả năng kháng đối với cả 3 chủng B. 
cereus, E.coli và P.aeruginosa và kháng tốt nhất ở chủng 
P.aeruginosa (14,63 ± 0,51mm) ở nồng độ 500 µg/ml. 
Cao EtOH 96% chỉ kháng được hai trong bốn chủng vi 
khuẩn thử nghiệm.

IV. KẾT LUẬN

Đã thu được ba loại cao chiết từ HĐB bao gồm cao 
EtOH 96%, cao EtOH 50% và cao nước; Các mẫu cao có 
chứa TFC, anthocyanin và EGCG. Cao EtOH 96% có khả 
năng bắt gốc DPPH cao nhất với IC50 là 256,99 µg/m; 
trong khi cao EtOH 50% thể hiện khả năng bắt gốc ABTS• 
cao nhất với IC50 đạt 598,78 µg/ml. Cả ba cao chiết đều 
thể hiện khả năng ức chế α-glucosidase ở mức khá thấp. 

Kết quả cũng chỉ ra, ở nồng độ 500 µg/ml mẫu cao EtOH 
50% thể hiện khả năng kháng tốt với P.aeruginosa ATCC 
25922 (19,3mm), kế đến là với B. cereus ATCC 11778 
(15mm).
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Phản biện: TS LÊ VĂN DŨNG

HOAN NGHÊNH BẠN ĐỌC PHÊ BÌNH BÁO!
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