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ANH HUO'NG CUA CAC THONG SO CHIET qu’T SIEU TO'1 HAN
PEN CHIET LYCOPEN TU QUA CA CHUA
(LYCOPERSICON ESCULENTUM MILL)
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TOM TAT

Trong nghién ciu nay, anh hudng cua cic tham
s6 chiét suat siéu td han dén chiét xudt lycopen tu
qué ¢3 chua dugc nghién ciru. Két qua cho thdy: Ting
ap sudt, nhiét 36 chiét, t5c dd dong CO, va giam kich
thudc tiéu phan nguyén hiéu trong khoang khao sat
1dm tang ty I sén phdm chiét, téng ham luong
lycopen va hiéu sudt thu hdi lycopen. Théng s6 chiét
xuat t3i uu cia quy trinh I3: nhiét d§ 80°C, &p sudt
400 bar, t8c dd dong CO, 40g/phit, kich thudc téu
phan nhé han 800 pm va thdr gian chiét 180 phot.
Tor khda: Chigt xudt siéu téi han, Lycopen, ca chua

SUMMARY
INFLUENCE OF SUPERCRITICAL FLUID
EXTRACTION PARAMETERS ON THE
LYCOPENE YIELD OF TOMATO

In this study, the influence of supercntical fluid
extraction parameters on the lycopene yield was
nvestigated. The results showed that: the extraction
yield and lycopene content increased as the pressure,
temperature, CO, flow rate increased and particle size
decreased in the investigated ranges. The optimized
parameters were: 80°C, 400 bar, 40 g/minute of CO,,
particle size was less than 800 pm and the extraction
time of 180 minutes.
Keywords: Supercritical fiuid extracten, Lycopene, tomato,

I. DAT VAN BE

Lycopen I3 mét carotenoid, phan tir bao gom
13 chudi néi ddi, chiém ty I& 80 - 90% trong s3c
té cua qua ca chua chin. Lycopen dudc biét dén
la mdt chat c6 tac dung chéng oxy hda rat manh,
cao han B-caroten, a- caroten va a- tocopherol.
Cac nghién clru in vitro va in vivo cho thay,
lycopen ¢ tac dung chdng ldo hda, tang cudng
hé mién dich, phong nglia cac bénh ly tim mach,
Uc ché su phat trién cda t& bao ung thu, déc biét
1a ung thu dudng rudt va tién liét tuyén. Lycopen
duoc sir dung trong cac ché phdm thudc, my
pham va thuc phdm chirc néng [1] [2).
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Lycopen khéng tan trong nudc, dé chiét xust
lycopen tr qua ca chua ¢ dung cac dung méi
hi'u ca nhu acetone, benzene, chloroform, ether
dau hoa...Viéc dung dung méi hitu cG co nhudc
diém 1a doc hai, dat tién, ham lugng hoat chat
giam. Do vay, (g dung cong nghé siéu tdi han,
dung €O, lam dung méi dé chiét xudt lycopen tir
qua ca chua la phuang phap rat thich hap, ¢6 thé
thay thé cho phuang phap ding dung mdi hiru
0. Phuong phap nay c6 nhieu uu diém nhu: nhigt
do chiét thdp, kha nang chiét xuat chon loc, thdi
gian chiét ngén, giam thiéu t&i da sy tiép xUc cla
s3n pham vdi khéng khi, san phdm thu dugc tinh
khiét. Déc biét khi ding CO; la dung mdi sé khdng
lo tdn du trong san pham, dung mdi khdng doc
har, khdng géy chay, d6 nhét dung mdi thap, kha
nang khuéch tan cao [3), (7).

TU nhifng tac dung sinh hoc quy clia lycopen
va uu viét cia phuong phap chiét siéu tdi han
nén nhiing nam gan day, chiét xudt lycopen tir
qua ca chua béng phuang phap chiét siéu tdi han
dd dugc nhigu tac gia nghién ciu (3], [5] [6],
(7). Tuy nhién, cac théng sG cla quy trinh chiét
xuét va chdt lugng san pham giita cac nghién
clru la nhac nhau, n6 phu thudc vao ngudn
nguyén liéu, thiét bi chiét xuét cu thé. Hién nay,
§ Viét Nam chua c6 nghién cru nao vé chiét xuat
lycopen tir qua ca chua dugc cdng bd. Vi vy,
trong nghién ciu nay, chung téi danh gia anh
hudng cla cac thong s6 chiét xudt siéu tdi han
t61 qua trinh chiét xudt lycopen tir qua ca chua
chin nham dua ra duge didu kién chit xuét thich
hap nhat.

II. NGUYEN LEU VA PHUONG PHAP
NGHIEN cOu

2.1. Nguyén liéu va thiét bi

2.1.1. Nguyén ligu:

Qua ca chua chin tréng ¢ Da lat, thu hai vao
thang 12/2012. Nguyén liéu ducc thai lat, xay
nho, sau do dugc xir ly bdng ethanol 96% chira
butylhydroxytoluen 0,01%, natri metabisulphit
0,01% va natri edetate 0,05% (Dung dich A).
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Loc thu phan ba. Ba duoc sdy o 70°C trong 3 gid.
B3 khd duoc nghign nho, ray qua réy 0,8mm thu
dudc bot qua ca chua khd. BO qua ca chua khd
¢6 ham &m 3,88% va ham luong lycopen 13
2,59mg/g. Nguyén liéu dugc dong gor kin va bio
quan & nhiét dd - 20°C dén khi lam thi nghiém.

Céc héa chat: Lycopen chuan (Sigma) dd
tinh khiét trén 90 %. Methyl - tert butyl ether,
methanol, nudc cat dat tidu chudn cho sic ky
long  hiéu ndng cao. Cac hoéa chat
dichloromethan, chloroform, carbon tetrachlond,
acid phosphoric dat tiéu chuin phan tich. CO,
16ng ¢6 do tinh khiét 99,9%. Cac hoa chit khac
dat tiéu chun tinh khi&t phén tich.

2.1.2. Thiét bj, dung cu:

- Thiét bi chiét xudt siéu té han Thar
MS2000 - My.

- May sdc ky long méu nng cao Alliance Water
2695D.

- Gt pha dao Cy (10 mm x 250 mm, 5 pm,
Develosil, Normura Chemical, Japan).

- Can phan tich Metler dd chinh x4¢ dén 0,1mg.
B3 chiét Soxlhet.

2.2. Phuang phap nghién cd'u
- Phuong phap chiét siéu tdi han va thidt k& thi
nghiém:

Cho bét khd qua ca chua vao tui vai, nap vao
trong binh chiét. Car dét cac thdng sé vé nhiét
do, &p suat, toc dd dong, bat may va thiét bi lam
lanh. Khi dat dugc cac théng s6 nhu cai dit, md
van dé CO, long tif binh chifa di qua bd phén lam
lanh sau dé dugc bom nén dé téng ap suét. CO,
16ng dugc dan tiép qua thiét bi lam nong dé ndng
nhiét dd, khi d6 CO, 1dng s& chuyén thanh trang
théi siéu tdi han rdi duoc dan vao binh chiét. Tai
binh chiét (da nap nguyén liéu) duge kiém sodt
v& nhiét db va ap sudt dé duy tri CO; siéu téi han
theo diing cac digu kién khao sat. Chat chiét bao
gom lycopen hda tan trong CO; siéu téi han va
dugc chiét ra khoi nguyén liéu, sau do din qua
bd phan giam &p trudc khi dén binh tach. Binh
tach dugc glam ap suat va nhiét dg, khi do CO, &
trang thai siéu tdi han chuyén thanh trang thai
khi va mat kha ndng hoda tan chat chiét. San

11, KET QUA VA BAN LUAN
3.1, Anh hudng cua nhiét dé:

pham I3ng xudng dudi va duoc I8y ra ngoai nhd
bé phén 13y mau. CO, & thé khi duoc dan sang
binh ngung tu d3 dugc lam lanh dé chuyén thanh
thé long va sau dé dugdc bom nén tuan hoan lai
hé thdng va qua trinh chiét xust tiép tuc.
Sau cac khoang thdi gian 30 phat, I8y ddu virng,
cén dé xac dinh khéi ugng diu chiét duac theo
thdi gian. Cac thi nghiém trong cung digu kién
dugc 15p lai ba [dn. Ty I& sdn phdm dugc chiét
dudc 15 dudc biéu thi theo ty 1& khdi luong san
pham chia cho khdi luang nguyén fiéu khé kiét.
Ham lugng lycopen trong san phdm dudc dinh
lugng béng HPLC. Trong nghién clu ndy, anh
hudng cua cac théng s6 quy trinh dugc khao sat,
bao gom: Nhiét do chiét: 50, 60, 70, 80 v 90°C;
Ap sudt chiét: 200, 300, 350, 400 va 450 bar;
T6c do dong COy; 25, 35, 40 va 45g/ phut; Kich
thudc tiéu phan nguyén liéu: 800 - 1200um va
nho han 800um.
- Phuong phap dinh luong lycopen bdng HPLC:

2.2.1. Pidu kign sac ky: Cot Develosil Cag
(10 mm x 250 mm; 5 pm); pha ddng gom
methyl-tert butyl ether: methanol véi céc digu
kién ria giagi khac nhau va chung téi tim dugc
diéu kién sac ky t6i uu gom c6 chuang trinh chay
ding dong, ty |& pha dong 1& methyl-tert buty!
ether: methanol = 75:25; t6c doé dong 1,5
mi/phat, thé tich tiém 10 pL; detector UV budc
s6ng phat hién 472,8 nm.

2.2.2. Chuan bi méu:
- Mau chuan: Dung dich chudn me dudc chudn bl
béng cach hoa tan Lycopen vao dung moi
dichloromethan ndng dé 1 ma/ml. Cac dung dich
chudn lam viéc dudc chudn bi béng céch pha
lodng dung dich me Lycopen dén cac ndng do
thich hop. .
- Mau thif: Can chinh xac khoang 1 g mau thi,
thém 5 mg BHT, nghién nho, cho vao binh nén
dinh mic 100 ml, thém 100 m! carbon
tetrachlorid, chiét siu dm trong 30 phat & 25°C,
loc qua mang 0,45 pm, dich loc dugc ding dé
tiém mau.

Tién hanh chiét xudt lycopen tu bot khd qua ca chua ¢ cung didu kién: dp sudt 300bar, téc db
d&\g 35g/ phit, kich thudc tiéu phan nguyén ligu nho hon 800pm nhung & cac nhiét db chiét 3n lugt
14 50, 60, 70, 80 va 90°C. K&t qua dudgc trinh bay ¢ bang 1 va hinh 1.
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Bang 1. Anh hudng cUa nhiét db dén chiét xudt ycopen bang siéu tdi han

Bt khé | Nhit Ty 1€ % (ki/kl) sén' pham ghi.é‘t dugc § cac thdi | Lycopen Hiéu sust
s A gian (phuat): / san thu hal
qua ca as T T T " pham u hd
chua(g) | chiét | 30 | 60 | 90 | 120 | 150 f 180 | Téng | (iooy lycopen
434,1 90°C [ 5,11 [ 3,27 [ 2,47 | 1,10 [ 0,52 | 0,22 | 12,68 13,75 65,75%
436,2 80°C [ 4,89 | 3,36 | 2,38 | 1,29 | 0,54 | 0,26 | 12,73 13,95 68,58%
432,1 70°C | 4,96 | 3,30 | 2,25 | 1,07 | 0,50 | 0,22 | 12,30 13,16 62,51% |
4234 60°C | 5,07 [ 334 | 1,57 091 | 0,39 | 021 | 11,27 12,56 54,49% |
427,5 50°C | 4,01 | 2,65 | 1,02 050 | 0,23 | 0,08 | 849 11,46 37,57% |

Hinh 1. Ham hong lycopen (mg/g) chiét dugc & cac nhidt dé khdc nhau
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Két quad trén cho th8y: Nhiét dé chiét cé anh
hudng dén ty (& san pham va lycopen chiét duac.
Sau 180 phut, ty 1& san pham chiét dudc ting khi
tang nhiét dé chiét, dac biét la trong khoang tir
50 dén 80°C. Khi téng nhiét dé tir 80 I&n 90°C,
khdng 1am tang ty 1& san pham. Ty I& san pham
chiét duoc chi yéu sau 60 phat (chiém trén
S0%) va giam nhanh & cac ther diém sau. Hinh 1
cho thdy: ham lugng lycopen chiét dugc ciing
téng theo nhiét d& chidt, cao nhdt ¢ 80°C

3.2. Anh hu'dng cua ap suat

(1,78mg/g, hiéu sudt thu hoi dat 68,58%) va
thdp nhét g 50°C (0,97mg/g, hiéu sudt thu hdi
dat 37,57%). MGt s6 nghién cifu cho thdy, tdng
nhiét d6 lam téng ty trong cua CO, siéu tdi han
nén lam tang kha nang hoda tan cla lycopen
trong dung mdi, lam tang hidu sudt chiét. Tuy
nhién, nhiét do cao qué c6 thé anh hudng dén
dod 6n dinh cla lycopen [4), {6]. Tir khao sat
trén, chiing toi Iua chon nhiét dé chiét 1a 80°C dé
khao sat tiép.

Tién hanh chiét & nhiét do chiét 1a 80°C va cac théng s& chiét khac tuong ty nhu khdo sat anh
hudng cua nhiét d6 nhung véi cac ap sudt khac nhau, lan luot la 200, 300, 350, 400 va 450 bar. Két

qua dugc trinh bay & bang 2 va hinh 2.

Bang 2. Anh hudng cia nhiét dé dén chiét xuat lycopen béng siéu téi han

\ BGtkhé | Ap |Tylé % (ki/kl) san pham chiét dugc & cac thdi | Lycopen/ | Hiéu suat

| quaca | suit gian (phut): san pham | thu hoi
chua(g) |(bar) | 30 | 60 [ 90 [ 120 [ 150 [ 180 [Téng | (ma/g) | lycopen
435,2 200 [ 4,19 [ 2,43 [ 2,10 [ 0,98 [ 0,39 | 0,15 | 10,25 11,55 45,69%
43,2 | 300 | 4,89 [3,36 | 238 | 1,29 ' 054 | 026 |12,73 | 13,95 68,55%
432,7 | 350 | 584 | 3,29 | 248 | 1,12 | 0,52 | 024 |13,50 | 14,16 73,62% |
4291 | 400 | 844 | 2,87 | 2,00 |096 | 043 | 0,13 14,83 | 15,25 86,60%
4273 450 1860 [292 | 1,96 | 095 040 | 0,17 1500 | 15,15 87,74%
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Hinh 2. Ham lugng lycopen (mg/g) chiét dugc & cdc nhiét dg khéc nhau
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Bang 2 cho thdy: Tang ap suét chiét tr 200 dén
400bar lam ting ty 1& san pham chiét duac,
nhung khi tiép tuc tang p sudt Ién 450bar thi
khdng 1am téng san pham chiét. & &p sudt 400
va 450bar chiét dugc nhigu san pham nhét, dic
biét 13 & thai diém 30 phit, sau dé giam dan.
Ham Iugng lycopen trong san phém chiét & ap
suat 400 va 450bar ciing cao nhat, f&n lugt la
15,25 va 15,15mg/g. Hinh 2 cho thay: ham lugng
lycopen chiét dugc tang khi téng dan ap suat va
dat mirc cao nhat khi chiét & ap sudt 400 va

3.3. Anh hurdng clia téc @6 dong CO,:

450bar, tuong Ung vdi hiéu sudt thu hdi 1a 86,60
va 87,74%. Phan I16n cac nghién ciu vé chiét
lycopen béng siéu tdi han dua ra khoang ap suét
chiét t6i vu 4 300 dén 400bar, d&c biét 1a 400bar,
di chiét & cac nhiét do khac nhau (tir 40 dén
100°C). M3t s6 nghién clru Iva chon ap sudt chiét
la 300bar, nhung hiéu sudt chiét thap hodc mudn
tang hiéu sudt thi phai kéo dai thai gian chiét
(khoang 5 gid) [3]. T khao sét trén, ching toi lya
chon &p sut chiét la 400bar g€ khao sat tiép.

Sau khi khao-sat lva chon dugc nhiét db va &p sudt chiét, ti€p tuc khao sat anh hudng cua téc do
dong CO, d cac m1rc la 25, 35, 40 va 45g/phat. K&t qua duge trinh bay & bang 3 va hinh 3.
Bang 3. Anh hudng cda nhiét d6 dén chiét xudt lycopen bang siéu tdi han

Botkhé | Dong | Ty Ié % (ki/kl) san pham chiét dugc & cac thai | Lycopen/ | Hiéu suat
qua ca co2 gian (phit): san phdm | thu héi

chua (g) | (g/min) | 30 60 90 120 [ 150 | 180 | Téng (mg/g) lycopen
4285 25 6,43 | 2,39 | 1,75 | 1,09 | 0,74 | 0,55 | 12,40 14,89 71,31%
429,1 35 8,44 | 2,87 | 2,00 | 0,96 | 0,43 | 0,13 | 14,83 15,25 86,60%
440,3 40 866 | 292 | 206 | 0,99 | 0,30 | 0,16 | 15,10 15,48 90,24%
435,8 45 893 | 3,11 | 1,98 | 0,89 | 0,20 | 0,07 | 15,18 15,36 90,05%

Hinh 3. Hém luong lycopen (mg/g) chiét duoc & cac toc dé dong CO, khac nhau
25

Lycoppn (mg/g)
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Toc do dong CO2 (g/nun)

Théng s6 téc do dong CO, ¢d thé anh hutng
dén qua trinh chiét xuat siéu tdi han, nd phu
thudc vao tung thiét bi cy thé. Két qua khao sat

cho thdy: Khi ting t6c do dong tr 25 dén
35g/phut da lam tang déng k& san pham chiét
dugc. Nhung khi téc d6 dong tang tir 35 dén
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45g/phut thi ty 1é san pham chiét dudc ting 1én
khong dang ké. Théng terdng khi tédng téc do
dong lam tang luu lugng khuéch tan cua dung
méi qua cac Idp nguyen liéu nén tang hiéu sudt
chiét. Tuy nhién, t3c 66 dong cao qua 6 thé lam
glam qua trinh chiét xudt do qua trinh cnlet xuat
oon phu thuo\_ vao khuéch tan phan tu va khuéch
tén ndi dién ra & trong nguven liu. Trong nghién
clru ndy, ching té khao sat téc do dong trong
khoang tir 25 dén 45g/phut. Vi mirc tGi thigu vé
toc do dong cai dit cho thiét bi la 20g/phit va

néu téc dé dong Idn han S0g/ phit sé khong an
toan déi vdi qua trinh hoat dong cua thiét bi. Két
qua trén clng cho thay: ham lugng va hiéu sudt
thu hoi lycopen cing tdng theo su gia téng cla
téc do dong. Vai téc dé dong a 40g/phiit thi hiéu
sudt nay gan nhu dat muUc cao nhat (90,24%),
khi tiép tuc tédng 1&n 45g/phat cing khong lam
tdng hiéu sudt thu hdr lycopen (90,05%). T
khao sat trén, chung téi lua chon téc dé dong
CO; la 40g/phut.

3.4. Anh hu'ong cua kich thudc tiéu phan nguyen ligu:
Sau khi khao sat lya chon dugc cac diéu kién vé nhiét dé, ap sudt chiét va téc dé dong CO,,
ching toi ti€p tuc khao sat anh hudng cla kich thudc tiéu phan (KTTP) véi nguyén liéu ¢o kich thudc

1a: 800 - 1000um va 315 - 800 um. Két qua duge trinh bay ¢ bang 4. .
Bang 4. Anh hudng cua kich thudc tiéu phdn nguyén liu dén chiét xust lycopen tir qua ca chua
a A Ty 1€ % (ki/kl) san pham chiét dugc d cac | Lycopen ia = |
Bot kho v otudd > ¢ Hiéu suat
qua ca KTTP théi gian (phit): | : ;hs::‘ thu hdi |
chua 30 | 6l ‘ 90 | 120 | 150 | 180 | TS lycopen
(9 - 0 | 180 Ton9 | (mg/q) | "YCOP
= T | %
438,1 1200um 5,54 | 2,23 | 1,71 | 1, 22 0,70 ‘ 0,58 ' 11,97 777154,745 62,18%
440,3 <800 um | 8,66 | 2,92 | 2,06 | 0,99 [ 0,30 | 0,16 | | 15, 10| 15,48 90,24%

K&t qua trén cho thay Giam KTTP lam tdng
ty 1& san pham chiét va ham luong lycopen trong
san pham KTTP nguyén liéu nho han 800 um,
san pham chiét dugc chi yeu & cac thdi diém
ban dau, sau dé giam manh d cac thdi diém sau.
Ngugc lai, v&i KTTP nguyén liéu tir 800 - 1200
um, sau 180 phit chi chiét dugc 11,97%, tucng
dudng véi ty I& san pham chiét dugc sau 60 phut
(11,59%) d6i vdi KTTP nguyen liéu nho hon 800
pm. Giam KTTP lam téng tong dién tich tiép xuc
gura tiéu phan vaI dung méi va glam bé day Iop
khuéch tan nén lam tdng hiéu sudt chiét. Hiéu
sudt thu hdi lycopen & nguyén liéu co KTTP nho
han 800pm 1& 90,24%, trong khi nguyén liéu c6
KTTP Idn hon 800pm chi dat 62,18%. Ham luong
lycopen chiét dugc theo quy trinh trén la
15,48ma/g, tuong (ng v&i 1,55% trong san
pham chiét. Ngoai lycopen, san pham chiét con
chira cac thanh phan than dau khéc nhu: acid
béo, acylglycerol, phospholipid, sap,... TU két qué
khao sat chung téi lua chon nguyen liéu c6
800pm nhé han 800 pm dé chiét xuat lycopen tir
qua ca chua.

IV. KET LUAN

Cac thong sG chiét xuat siéu tai han ¢ anh
huong rd rét dén chiét xudt lycopen ti qua ca
chua. Tang ap sudt, nhiét do chiét, téc dé dong
CO, va giam kich thudc tiéu phan nguyén liéu
trong khoang khao sdt lam tang ty 1é chiét san
pham, tang ham luong va hiéu suat thu hoi
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lycopen. Thong & chiét xuat t&i wu cua quy trinh
1a: nhiét do 80°C, ap sudt 400 bar, téc dé dong
CO;, 409/phut kich thudc tiéu phan nho hon 800
pm va thai gian chiét fa 180 phlt. San pham
chiét chua lycopen vai ham Iugng 15,48mg/g.
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