[image: image1.png]



TRƯỜNG ĐẠI HỌC CÔNG NGHIỆP THỰC PHẨM TP. HCM

KHOA CÔNG NGHỆ THỰC PHẨM

[image: image57.png]



KHÓA LUẬN TỐT NGHIỆP

[image: image16.emf]a

b

c

d

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

3.0

3.5

4.0

4.5

5.0

TFC (mgQE/g)

Flavonoid

Loại dung môi


[image: image17.emf]y = 0.0131x + 0.0789

R² = 0.9984

0

0.2

0.4

0.6

0.8

1

1.2

0 20 40 60 80

Độ hấp thụ quang

Hàm lượng axit gallic (μg)

ĐƯỜNG CHUẨN AXIT GALLIC



TRƯỜNG ĐẠI HỌC CÔNG NGHIỆP THỰC PHẨM TP. HCM

KHOA CÔNG NGHỆ THỰC PHẨM

[image: image2.png]



KHÓA LUẬN TỐT NGHIỆP
MẪU THAM KHẢO BÁO CÁO TOÀN VĂN
ĐA/KLTN
GVHD: NGUYỄN VĂN A
SVTH: 
NGUYỄN THỊ C
MSSV: 2005130XXX  
LỚP: XXDHTP
NGÔ THỊ B

MSSV: 2005130XXX 
LỚP: XXDHTP
TP HỒ CHÍ MINH, 20xx
PHIẾU GIAO NHIỆM VỤ 

Trang này đính kèm phiếu giao nhiệm vụ của GVHD

BẢN NHẬN XÉT CỦA GVHD

Trang này đính kèm bản nhận xét của GVHD

LỜI CAM ĐOAN

Chúng tôi cam đoan rằng báo cáo khóa luận tốt nghiệp này là do chính chúng  tôi thực hiện dưới sự hướng dẫn của thầy/cô…. Các số liệu và kết quả phân tích trong báo cáo là trung thực, không sao chép từ bất cứ đề tài nghiên cứu khoa học nào.
TP.HCM, tháng 07 năm 20..
SINH VIÊN THỰC HIỆN

(Kí và ghi rõ họ tên)
TÓM TẮT KHÓA LUẬN

Mục đích của nghiên cứu này là tìm ra phương pháp khai thác hàm lượng flavonoid nhiều nhất từ vỏ đậu xanh. Qua đó tạo ra chế phẩm có hoạt tính sinh học ứng dụng trong công nghệ thực phẩm.

 Với đề tài này, chúng tôi đã tiến hành đánh giá nguyên liệu, xác định hoạt tính sinh học của nguyên liệu và chế phẩm, khảo sát các yếu tố ảnh hưởng đến quá trình trích ly flavonoid từ vỏ hạt đậu xanh, tối ưu hóa điều kiện trích ly có sự hỗ trợ của sóng siêu âm, tối ưu hóa sấy phun tạo chế phẩm. 

Từ nghiên cứu, đã lựa chọn được phương pháp ...
Dịch vỏ đậu xanh sau trích ly ở các điều kiện tối ưu được đem đi sấy phun tạo chế phẩm chứa hàm lượng flavonoid ...
LỜI CẢM ƠN

Để hoàn thành khóa luận này, trước hết chúng em xin gửi lời cảm ơn chân thành đến quý thầy, cô giáo trong khoa Công nghệ thực phẩm trường Đại học Công nghiệp thực phẩm Tp Hồ Chí Minh đã truyền đạt kiến thức và kinh nghiệm quý báu cho chúng em trong suốt quá trình học tập và rèn luyện tại trường.
Trong quá trình thực hiện đề tài chúng em đã gặp không ít khó khăn. Nhưng với sự động viên giúp đỡ của quý thầy cô, người thân và bạn bè, chúng em cũng đã hoàn thành tốt đề tài nghiên cứu của mình và có được những kinh nghiệm, kiến thức hữu ích cho bản thân.

Cảm ơn các thầy cô Trung tâm thí nghiệm thực hành đã tạo luôn điều kiện thuận lợi để chúng em có thể hoàn thành các thí nghiệm của mình. 
Đặc biệt chúng em xin gởi lời cảm ơn sâu sắc đến thầy/cô ..., người đã trực tiếp hướng dẫn và tận tình giúp đỡ chúng em trong suốt thời gian thực hiện đề tài. 
Dù đã cố gắng nhưng không thể tránh khỏi những sai sót. Rất mong sự thông cảm và đóng góp ý kiến của quý thầy cô và các bạn để khóa luận được hoàn thiện.
Cuối cùng, xin kính chúc quý thầy cô và các bạn sức khỏe, luôn thành công trong công việc và cuộc sống. 
Chúng em xin chân thành cảm ơn! 
TP Hồ Chí Minh, tháng 07,  năm 20xx
 



SVTH
MỤC LỤC
iiiPHIẾU GIAO NHIỆM VỤ


ivBẢN NHẬN XÉT CỦA GVHD


iLỜI CAM ĐOAN


iiTÓM TẮT KHÓA LUẬN


iiiLỜI CẢM ƠN


ivMỤC LỤC


viDANH MỤC HÌNH ẢNH


viiDANH MỤC BẢNG BIỂU


viiiDANH MỤC CHỮ VIẾT TẮT


1MỞ ĐẦU


3CHƯƠNG 1. TỔNG QUAN


31.1. Tổng quan về đậu xanh


31.1.1. Mô tả thực vật


31.1.2. Nguồn gốc và phân bố


41.1.3. Thành phần hóa học của vỏ đậu xanh


41.2. Flavonoid


51.2.1. Nguồn gốc


51.2.2. Cấu trúc


71.2.3. Phân bố flavonoid trong thực vật


81.2.4. Phân loại và tính chất


10CHƯƠNG 2. VẬT LIỆU VÀ PHƯƠNG PHÁP NGHIÊN CỨU


102.1. Thời gian và địa điểm làm đề tài


102.2. Vật liệu nghiên cứu


102.2.1. Nguyên liệu


102.2.2. Hóa chất


112.2.3. Thiết bị


122.3. Phương pháp nghiên cứu


122.3.1. Sơ đồ nghiên cứu thực nghiệm


132.3.2. Phương pháp bố trí thí nghiệm


132.4. Phương pháp phân tích và xử lý số liệu


132.4.1. Phương pháp phân tích


132.4.2. Phương pháp xử lý số liệu


142.5. Nội dung nghiên cứu


142.5.1. Thí nghiệm 1: Khảo sát  lựa chọn loại nguyên liệu


142.5.2. Thí nghiệm 2: Khảo sát thành phần nguyên liệu


16CHƯƠNG 3. KẾT QUẢ VÀ BÀN LUẬN


163.1. Kết quả thí nghiệm: Khảo sát nguyên liệu


163.1.1. Thí nghiệm 1: Khảo sát loại nguyên liệu


163.1.2. Kết quả thí nghiệm 2: Khảo sát thành phần nguyên liệu


173.2. Kết quả thí nghiệm khảo sát các yếu tố ảnh hưởng đến hiệu quả trích ly hàm lượng flavonoid tổng


173.2.1. Thí nghiệm 3: Khảo sát ảnh hưởng của loại dung môi đến TFC


183.2.2. Thí nghiệm 4: Khảo sát ảnh hưởng của tỷ lệ nguyên liệu/ dung môi đến TFC


193.2.3. Thí nghiệm 5: Khảo sát ảnh hưởng của thời gian đến TFC


21CHƯƠNG 4. KẾT LUẬN VÀ KIẾN NGHỊ


214.1. Kết luận


214.2. Kiến nghị


23TÀI LIỆU THAM KHẢO


25PHỤ LỤC


25PHỤ LỤC A: PHƯƠNG PHÁP PHÂN TÍCH


27PHỤ LỤC B: KẾT QUẢ


29PHỤ LỤC C: HÌNH ẢNH




DANH MỤC HÌNH ẢNH

3Hình 1.1. Cây đậu xanh


4Hình 1.2. Công thức cấu tạo Vitexin và Isovitexin


5Hình 1.3. Cấu trúc phân tử flavonoid


6Hình 1.4. Hệ thống C6-C3- C6


6Hình 1.5. Vòng thơm vòng pyran


12Hình 2.1. Sơ đồ nghiên cứu


13Hình 2.2. Sơ đồ bố trí thí nghiệm


15Hình 2.3. Quy trình khảo sát nguyên liệu


16Hình 3.1. Đồ thị kết quả hàm lượng flavonoid tổng trích ly từ 2 loại nguyên liệu


17Hình 3.2. Ảnh hưởng của loại dung môi đến hàm lượng flavonoid tổng (mgQE/g)


19Hình 3.3. Ảnh hưởng của tỷ lệ NL/DM đến hàm lượng flavonoid tổng (mgQE/g)


20Hình 3.4. Ảnh hưởng của thời gian đến hàm lượng flavonoid tổng (mgQE/g)




DANH MỤC BẢNG BIỂU

8Bảng 1.1. Thành phần flavonoid (mg/100g) trong một số loại thực phẩm


10Bảng 2.1. Các loại hóa chất được sử dụng trong nghiên cứu


11Bảng 2.2. Danh mục các thiết bị sử dụng trong nghiên cứu


17Bảng 3.1. Các thông số của nguyên liệu




DANH MỤC CHỮ VIẾT TẮT

TP.HCM:
Thành phố Hồ Chí Minh

TCN: 
Trước Công Nguyên

DPPH: 
2,2-diphenyl-1-picryl hydrazyl radical
TN: 
Thí nghiệm
TFC:
Total flavonoid content
NL/ DM   
Nguyên liệu/ dung môi
MỞ ĐẦU

Đặt vấn đề
Ngày nay, xã hội càng phát triển nhu cầu về chất dinh dưỡng càng cao, màu sắc trong thực phẩm càng được cải thiện nhằm tăng giá trị cảm quan cho thực phẩm.

Chất màu là một trong các yếu tố quan trọng nhằm mục đích đó. Một trong các chất tạo màu tiêu biểu là flavonoid. Flavonoid là một trong các nhóm  hợp chất polyphenol thường gặp trong thực vật, phần lớn các chất flavonoid có màu vàng (flavonoid bắt nguồn từ flavus có nghĩa là màu vàng). Tuy nhiên, một số có màu xanh, đỏ, tím, một số khác không màu nhưng cũng thuộc flavonoid. Flavonoids là một nhóm sắc tố thực vật có vai trò rất lớn trong việc tạo ra màu sắc của nhiều loại hoa quả. Nhiều nghiên cứu gần đây cho thấy flavonoids có  rất hữu ích trong việc điều trị và ngăn ngừa nhiều tình trạng bệnh lý của cơ thể. Các flavonoid là một trong những nhóm hợp chất phong phú và đa dạng vào bậc nhất trong thiên nhiên, có mặt không những chỉ trong những thực vật bậc cao mà còn trong một số thực vật bậc thấp, thậm chí còn có cả trong các loài tảo. Hơn một nửa rau quả thường dùng có chứa flavonoid, chúng cũng là các thành phần hay gặp trong dược liệu có nguồn gốc thực vật.

Cho đến nay, flavonoid vẫn là lớp chất được các nhà hoá học các hợp chất thiên nhiên quan tâm nghiên cứu. Có khoảng trên 11000 hợp chất flavonoid đã được biết về cấu trúc. Flavonoid không những có giá trị về mặt cảm quan mà được khai thác, sử dụng trong nhiều lĩnh vực: thực phẩm, mỹ phẩm và có ý nghĩa đặc biệt quan trọng trong y dược học. Flavonoid có ứng dụng trong y học để điều trị một số bệnh như: viêm nhiễm, dị ứng, loét dạ dày và hành tá tràng, giúp cơ thể điều hoà các quá trình chuyển hoá, chống lão hoá, làm bền thành mạch máu và giảm lương cholesterol trong máu…Với các nhà hoá sinh thì cho rằng flavonoid là một chất chống oxy hoá lý tưởng. 
Hiện nay nhiều flavonoid được phân lập từ thực vật đã được ứng dụng thành các chế phẩm đặc trị bệnh và sử dụng trong bảo quản thực phẩm, được thế giới công nhận là một trong những lớp chất thiên nhiên có tác dụng làm chậm quá trình lão hoá và nhiều tác dụng tích cực đối với cơ thể.

 Chính vì vậy, chúng tôi đề xuất đề tài “Nghiên cứu khai thác flavonoid từ vỏ hạt đậu xanh tạo chế phẩm ứng dụng trong công nghệ thực phẩm”.
Mục tiêu của đề tài
Khảo sát, đánh giá được chất lượng nguyên liệu.

Xác định hoạt tính sinh học của các thành phần flavonoid trong nguyên liệu.
Thu nhận được chế phẩm flavonoid từ vỏ đậu xanh.

Đánh giá được hoạt tính sinh học của chế phẩm.

Nội dung nghiên cứu chính
Khảo sát, đánh giá nguyên liệu.

Xác định hoạt tính sinh học của các thành phần flavonoid trong nguyên liệu.
Nghiên cứu thu nhận flavonoid từ vỏ đậu xanh.

Đánh giá hoạt tính sinh học của chế phẩm. 
Bố cục luận văn gồm có 7 phần
Phần 1: Mở đầu: trang 1 đến trang 2.
Phần 2: Tổng quan: từ trang 3 đến trang 32.

Phần 3: Vật liệu và phương pháp: từ trang 33 đến trang 49.

Phần 4: Kết quả và bàn luận: từ trang 50 đến trang 68.

Phần 5: Kết luận và kiến nghị: trang 69 đến 70.

Phần 6: Tài liệu tham khảo: trang 71 đến 72.
Phần 7: Phụ lục: từ trang 75 đến trang 105.
Địa bàn khảo sát: Vỏ đậu xanh được thu mua từ nhà máy xay xát, vỏ giá thu mua từ các cơ sở sản xuất giá trên địa bàn thành phố HCM.
CHƯƠNG 1. TỔNG QUAN

1.1. Tổng quan về đậu xanh

1.1.1. Mô tả thực vật

· Bộ: Fabales
· Họ: Fabaceae
· Chi: Vigna
· Loài: Vigna radiata
· [image: image18.emf]y = 0.0156x + 0.0117
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Hình 1.1. Cây đậu xanh

1.1.2. Nguồn gốc và phân bố

Loài đậu xanh (Vigna radiata) có nguồn gốc ở Ấn Độ và Trung Á, từ đó lan sang nhiều khu vực khác của châu Á.

Bằng chứng khảo cổ theo phương pháp Carbon phóng xạ đã phát hiện vết tích cây đậu xanh được trồng ở nhiều vùng của Ấn Độ gồm phía đông của khu vực nền văn minh cổ Harappan ở Punjab và Haryana có niên đại khoảng 4500 năm và ở bang Karnataka phía Nam Ấn Độ có niên đại hơn 4000 năm. Các bằng chứng khảo cổ cũng đã kết luận cây đậu xanh được trồng rộng rải ở Ấn Độ cách nay khoảng 3.500-3.000 năm.

Hiện nay các nhà khoa học đã tìm thấy tổ tiên của cây đậu xanh là phân loài Vigna radiata var.sublobata còn mọc hoang dại ở Mông Cổ. Điều đó cho biết Mông Cổ cũng là nơi đã thuần hóa loài cây đậu xanh từ lâu đời.

Ở Thái Lan, vết tích cây đậu xanh trồng đã được xác định cách nay khoảng 2200 năm tại khu vực Khao Sam Kaeo ở miền nam Thái Lan.

Ở Châu Phi, trên đảo Pemba trong thời đại của thương mại Swahili, thế kỷ thứ 9 hoặc thứ 10, vết tích cây đậu xanh trồng cũng đã được phát hiện.

Cây đậu xanh có khả năng thích ứng rộng, chịu hạn khá và có thể thích nghi với các vùng có điều kiện khắc nghiệt. Ở châu Á cây đậu xanh được trồng nhiều ở các quốc gia như: Ấn Độ, Pakistan, Bangladesh, Sri Lanka, Nepal, Trung Quốc, Mianma, Thái Lan, Việt Nam, Campuchia, Lào, Philippines, Malaysia và Indonesia. Sau này cây đậu xanh còn được trồng ở Trung Phi, các vùng khô và nóng ở Nam Âu, phía Đông Bắc châu Úc, Nam Mỹ và miền Nam Hoa Kỳ. Nó được sử dụng như một thành phần trong các món ăn mặn và ngọt.

Cây đậu xanh trồng trên thế giới thuộc Thứ (phân loài) phổ biến (V. radiata var.  Radiata).

Ở Việt Nam đậu xanh được trồng trong khắp cả nước từ Bắc vào Nam. Đây là loài cây rau và thực phẩm quan trọng và là một loại đậu có giá trị đặc biệt trong văn hóa ẩm thực Việt Nam.

1.1.3. Thành phần hóa học của vỏ đậu xanh

Việc nghiên cứu thành phần hóa học của vỏ đậu xanh đã thu hút sự quan tâm của một số tác giả. Theo nghiên cứu của Trần Vân Hiền và cộng sự bằng các phương pháp hóa [image: image19.png]


lý đã xác định được hàm lượng flavonoid toàn phần trong vỏ hạt đậu xanh là 0,8%. Các flavonoid này bao gồm vitexin 90,5% và isovitexin 9,5%.

Hình 1.2. Công thức cấu tạo Vitexin và Isovitexin

Một nghiên cứu về thành phần chất vô cơ bằng phương pháp đo quang phổ phát xạ của tác giả Hoàng Quỳnh Hoa cho thấy vỏ hạt và nhân hạt đậu xanh có 14 nguyên tố vô cơ, trong đó có 12 nguyên tố giống nhau (Al, Si, Mg, Ca, Ba, Fe, Mn, Ni, Cu, P, Na, K) và có 2 nguyên tố khác nhau (Sr và Ti có trong vỏ hạt còn Mo và Pb có trong nhân hạt), nguyên tố K chiếm tỷ lệ nhiều nhất trong hạt đậu xanh (5% trong vỏ hạt và 10 % trong nhân hạt). 
1.2. Flavonoid

Flavonoid (hay bioflavonoids) là một nhóm sắc tố thực vật có vai trò rất lớn trong việc tạo ra màu sắc của nhiều loại hoa quả. Nhiều nghiên cứu gần đây cho thấy flavonoid có lẽ rất hữu ích trong việc điều trị và ngăn ngừa nhiều tình trạng bệnh lý của cơ thể. Ngày nay chúng ta cũng biết rằng nhiều loại thực phẩm, nước trái cây, thảo mộc và mật ong có những tác động dược lý do chúng có liên quan trực tiếp đến thành phần flavonoid.

[image: image3.png]



Hình 1.3. Cấu trúc phân tử flavonoid
1.2.1. Nguồn gốc

Năm 1936, Szent Gyorgy, dược sĩ người Hungari tách từ ớt và quả chanh một chất cùng với vitamin C có tác dụng chữa được chứng chảy máu mao mạch, củng cố thành mạch, ông gọi là vitamin C2 hoặc vitamin P (P là chữ đầu của từ tiếng Pháp perméabilité – có nghĩa là tính thấm). Về sau người ta thấy trong giới thực vật có nhiều hợp chất thứ sinh có đặc tính tương tự vitamin P và đặt cho chúng một tên chung là flavonoid.
1.2.2. Cấu trúc

Hơn 4000 hợp chất flavonoids đã được phân lập và phân loại dựa vào cấu trúc hóa học.

Flavonoid là một chuỗi polyphenolic gồm 15 nguyên tử carbon và hai vòng benzen liên kết bởi một đường thẳng có 3 carbon.
[image: image4.wmf]
Hình 1.4. Hệ thống C6-C3- C6 
Khung ở trên, có thể được mô tả hệ thống như C6-C3- C6.


Cấu trúc hoá học của flavonoids dựa trên cơ sở là một khung 15C với một Chromanne vòng thơm B thứ hai ở vị trí 2, 3 hay 4.
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Flavonoid gồm 2 vòng thơm và một vòng pyran.
[image: image5.png]



Hình 1.5. Vòng thơm vòng pyran
Vòng thơm bên trái gọi là vòng A.

Vòng thơm bên phải gọi là vòng B.

Vòng trung gian C chứa nguyên tử oxy gọi là vòng pyran.
Cấu trúc cơ bản của các flavonoid thường gồm 2-phenyl chroman hoặc có một khung Ar-C3-Ar. Trong thực vật, các flavonoid thường ở dạng các aglycon, O- hoặc C-glucosid. Các flavanoid là các sản phẩm từ đơn vị 4-hydroxy-cinnamoyl-CoA  với 3 phần malonyl sẽ tạo nên cấu trúc cơ bản. Sau đó tạo thành khung stilben và khung flavonoid như sau:

Các flavonoid là các dẫn chất polyphenol (có nhiều nhóm chức phenol) có trong nhiều loại thực vật, đa phần có màu vàng, một số có màu đỏ, xanh, tím hay không có màu. Về cấu trúc hóa học, các flavonoid có khung chung là C6-C3-C6 gồm 2 vòng benzen A, B và vòng pyran C 2[]
.

Trong cây cỏ, các flavonoid tồn tại dưới dạng các aglycon và dạng glycoside, tức là các phần aglycon gắn với các phần đường. Khi thủy phân các glycoside bằng các dung dịch acid loãng hay bằng các enzyme thì sẽ giải phóng ra các aglycon tương ứng và các phần đường. Ví dụ: khi thủy phân rurin có trong hoa hòe (Sophara japonica) thì sẽ nhận được aglycon, quercetin, các đường glucose và rhamnose. Tùy theo các nhóm thế chứa oxy ở vòng C và dây nối đôi có hay không có ở vị trí của vòng C mà người ta chia các flavonoid thành các nhóm nhỏ như sau:

Các flanvon: có nhóm ceton ở C4 của khung cơ bản, có màu vàng chanh.

Các flavonol: là các flavon có thêm nhóm hydroxyl ở C3.

Các flavanol: là các flavon mất đi dây nối đôi ở vị trí C2.

Các flabanonol: là các flavanol có thêm nhóm hydroxyl ở C3.

Các catechin: (ví dụ như epicatechin) không có màu nhưng ra ngoài ánh sáng và không khí thì có màu nâu do bị chuyển hóa.
1.2.3. Phân bố flavonoid trong thực vật

Flavonoid ít gặp trong thực vật bậc thấp. Trong ngành rêu ít thấy, trong dương xỉ số lượng flavonoid ít nhưng có mặt các nhóm anthocyanin, flavanon, flavon, flavonol, chalcon, dihydrochalcon.

 Ngành hạt trần có khoảng 700 loài, 20 họ, số lượng flavonoid cũng không nhiều nhưng cũng đủ các nhóm anthocyanidin, leucoanthocyanidin, flavanon, flavon, flavonol, isoflavon. Nét đặc trưng của ngành hạt trần có khác thực vật bậc thấp và ngành hạt kín ở chỗ sự hiện diện của nhiều dẫn chất biflavonoid.

 Flavonoid tập trung chủ yếu vào ngành hạt kín ở lớp 2 lá mầm. Có rất nhiều họ chứa flavonoid và đủ các loại flavonoid. Tuy nhiên cũng có một vài nét đặc trưng cho một số họ ví dụ họ Asteraceae là một họ lớn với 15.000 loài, 1000 chi, có rất nhiều dẫn chất thuộc các nhóm khác nhau. Tuy nhiên, một số chi có nét đặc trưng riêng của nó, ví dụ trong các chi Carthamus, Coreopsis, Cosmos, Dahlia thì hay gặp các dẫn chất chalcon và auron. Chi Gymnosperma, Ageratum thì gặp các dẫn chất flavon và flavonol có nhiều nhóm thế có oxy (có thể đến 8 nhóm). Họ Fabaceae thì hay gặp các chất thuộc nhóm isoflavonoid. Họ Rutaceae thường gặp các flavon và flavonol có nhiều nhóm methoxy. Họ Theaceae hay gặp các flavan-3-ol. Họ Ranunculaceae và Paeoniaceae hay gặp các dẫn chất flavonol 3,7 diglycosid. Họ Rosaceae chi Rubrus và Prunus ở trong quả hay gặp các anthocyanin có mạch đường phân nhánh. Họ Polygonaceae ở chi Hydropiper hay gặp các flavon và flavonol sulfat.

- Lớp một lá mầm có 53 họ nhưng cho đến nay chỉ khoảng trên 10 họ tìm thấy có flavonoid: Amaryllidaceae, Araceae, Cannaceae, Commelinaceae, Iridaceae, Lemnaceae, Liliaceae, Musaceae, Orchidaceae, Poaceae.

- Ðộng vật không tổng hợp được flavonoid nhưng trong một vài loài bướm khi phân tích thấy có flavonoid là do chúng lấy từ thức ăn thực vật.

- Hàm lượng và cả thành phần flavonoid trong cây phụ thuộc vào nơi mọc. Cây mọc ở vùng nhiệt đới và núi cao thì hàm lượng cao hơn ở nơi cây thiếu ánh sáng.
Bảng 1.1. Thành phần flavonoid (mg/100g) trong một số loại thực phẩm
	Thực phẩm
	4-Oxo-flavonoids
	Anthocyanin
	Catechins
	Biflavans

	Bưởi
	50
	
	
	

	Cam
	50-100
	
	
	

	Táo
	3-16
	1-2
	20-75
	50-90

	Mơ
	10-18
	
	25
	

	Lê
	1-5
	
	5-20
	1-3

	Khoai tây
	85-130
	
	
	

	Nam việt quất
	5
	60-200
	20
	100

	Quả lý chua
	20-400
	130-400
	15
	50

	Nho
	
	65-140
	5-30
	50

	Mâm xôi
	
	300-400
	
	

	Củ hành
	100-2000
	0-25
	
	

	Ngò tây
	1400
	
	
	

	Đậu khô
	
	10-1000
	
	

	Cây xô thơm (ngài đắng)
	1000-1500
	
	
	

	Trà
	5-50
	
	10-500
	100-200

	Rượu vang đỏ
	2-4
	50-120
	100-150
	100-250


(Nguồn: Bảng thành phần thực phẩm Việt Nam, 2017)
· Nguồn thực phẩm
Các thực phẩm giàu flavonoid gồm nước cam, củ hành, củ hành, ngò tây, các loại đậu, trà xanh, rượu vang đỏ,… Với chế độ dinh dưỡng đầy đủ và hợp lý, mỗi ngày trung bình mỗi người có thể nhập vào từ 150 - 200mg flavonoid.

1.2.4. Phân loại và tính chất

Có nhiều cách phân loại khác nhau, cách phân loại thường dùng là dựa vào vị trí của gốc aryl (vòng B) và các mức độ oxy hoá của mạch 3C.

Người ta còn phân biệt biflavonoid là những flavonoid dimer, triflavonoid cấu tạo bởi 3 monomer flavonoid, flavolignan là những flavonoid mà phân tử có một phần cấu trúc lignan.

Phần lớn các flavonoid có thể xem là các dẫn chất có gốc phenyl của các nhân trên. Ðánh số thứ tự bắt đầu từ dị vòng, số 1 từ dị tố oxy rồi tiếp đến vòng A, vòng B đánh số phụ. Trường hợp không có vòng C (nghĩa là mạch 3C hở) ví dụ trường hợp chalcon thì đánh số bắt đầu từ vòng B, vòng A đánh số phụ.

Phần lớn các flavonoid có thể xem là các dẫn chất có gốc phenyl của các nhân trên. Ðánh số thứ tự bắt đầu từ dị vòng, số 1 từ dị tố oxy rồi tiếp đến vòng A, vòng B đánh số phụ. Trường hợp không có vòng C (nghĩa là mạch 3C hở) ví dụ trường hợp chalcon thì đánh số bắt đầu từ vòng B, vòng A đánh số phụ.

Flavonoid tạo được phức với các ion kim loại mà chính các ion kim loại này là xúc tác của nhiều phản ứng oxy hoá.

Do từng phân nhóm của flavonoid có cấu tạo riêng, chúng vừa có tính chất chung vừa có những khác biệt về tính chất vật lý và hoá học.

Trong thực vật các hợp chất trên thường tồn tại dưới dạng hỗn hợp của các dẫn xuất, với tỷ lệ khác nhau, tuỳ thuộc nguồn gốc thực vật.

Flavonoid có cấu trúc mạch C6C3C6,đều có 2 vòng thơm. Tuỳ thuộc vào cấu tạo của mạch C trong bộ khung C6C3C6, flavonoid được phân thành các nhóm sau:

· Eucoflavonoid: flavon, flavonol, flavanon, flavanol, chalcon, antocyanin, anthocyanidin.

· Isoflavonoid: isolavon, isoflavanon, rotenoid.

· Neoflavonoid: calophylloid.

· Biflavonoid và triflavonoid.

CHƯƠNG 2. VẬT LIỆU VÀ PHƯƠNG PHÁP NGHIÊN CỨU

2.1. Thời gian và địa điểm làm đề tài

Thời gian: 15/03/2017 đến 28/06/2017.
Địa điểm thực hiện đề tài: Trung tâm thí nghiệm thực hành trường Đại học Công nghiệp Thực phẩm Tp.HCM.

2.2. Vật liệu nghiên cứu

2.2.1. Nguyên liệu

Nguyên liệu được chọn nghiên cứu là vỏ hạt đậu xanh, phế phẩm nông nghiệp được thu gom từ các cơ sở nhà máy chế biến xay xát đậu xanh và vỏ hạt đậu xanh thu từ quá trình làm giá thực phẩm (vỏ giá)…
2.2.2. Hóa chất

Bảng 2.1. Các loại hóa chất được sử dụng trong nghiên cứu
	STT
	Tên hóa chất
	Độ tinh khiết
	Hãng sản xuất

	1
	Ethyl acetate
	99,99%
	Trung Quốc

	2
	Ethanol
	>99,7%
	Việt Nam

	3
	Methanol
	98%
	Trung Quốc

	4
	2,2-diphenyl-1-picrylhydrazyl (DPPH)
	99,99%
	Merck

	5
	Acid ascorbic
	99,99%
	Trung Quốc

	6
	Dung dịch Folin
	1N
	Trung Quốc

	7
	Natri carbonat
	99,99%
	Trung Quốc

	8
	NaOH
	>96%
	Trung Quốc

	9
	AlCl3.6H20
	≥99.7%
	Trung Quốc

	10
	Quercetin
	98%
	Sigma aldrich


2.2.3. Thiết bị

Bảng 2.2. Danh mục các thiết bị sử dụng trong nghiên cứu
	STT
	Tên thiết bị
	Chủng loại/

Hãng sản xuất
	Thông số kỹ thuật

	1
	Máy quang phổ
	PhotoLab 6100 VIS
	Λ=400-1100nm

	2
	Máy siêu âm
	Sonics
	Tần số: 20 kHz

Công suất cực đại: 750W

	
	
	
	

	3
	Bể ổn nhiệt
	Memmert
	Nhiệt độ tối đa: 1250C

	4
	Thiết bị cô quay chân không
	Eyela
	Tốc độ cô quay: 50 đến 280 rpm
Khoảng chân không tối đa: 399.9Pa
Độ chính xác nhiệt : ±0.30C

	5
	Cân xác định ẩm
	MB45
	Trọng lượng tối đa: 50g
Trọng lượng tối thiểu: 0.5 g

	6
	Tủ sấy Venticell
	Venticell
	Nhiệt độ: 0-2000C

	7
	Lò nung
	Lenton
	Nhiệt độ: 0-10000C

	
	
	
	


2.3. Phương pháp nghiên cứu
2.3.1. [image: image21.wmf]Sơ đồ nghiên cứu thực nghiệm
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Hình 2.2. Sơ đồ bố trí thí nghiệm
2.4. Phương pháp phân tích và xử lý số liệu

2.4.1. Phương pháp phân tích
· Xác định ẩm bằng cân sấy ẩm MB50 (phụ lục 1A)
· . Xác định tro toàn phần bằng phương pháp nung (phụ lục 2A)
· Xác định hàm lượng flavonoid (phụ lục 3A)
· Xác định hàm lượng polyphenol tổng bằng phương pháp so màu (Phương pháp Folin – Ciocalteau)  theo TCVN 9745-1:2013 (ISO 14502-1:2005) (phụ lục 4A)
· Xác định hoạt tính kháng oxi hóa bằng phương pháp DPPH (phụ lục 5A)
· Xác định nồng độ chất khô tổng (phụ lục 6A)
· Xác định hiệu suất thu hồi flavonoid tổng (TFC) (phụ lục 7A)
2.4.2. Phương pháp xử lý số liệu

Trong nghiên cứu này, mỗi thí nghiệm được tiến hành lặp lại ba lần, kết quả được trình bày ở dạng giá trị trung bình ± giá trị sai số. Kết quả được tính toán bằng phần mềm Microft Office Excel 2010 và phần mềm thống kê JMP. Kết quả phân tích ANOVA với độ tin cậy 95%, so sánh sự khác biệt giữa các nghiệm thức qua phép thử LSD.
Quy trình mô hình hóa và tối ưu hóa thực nghiệm được thực hiện trên phần mềm JMP 10.0 (α = 5%).

Đồ thị được vẽ bằng chương trình Microsoft Office Excel 2010 và JMP 10.0.
2.5. Nội dung nghiên cứu
2.5.1. Thí nghiệm 1: Khảo sát  lựa chọn loại nguyên liệu 
· Mục đích: 
Chọn ra loại nguyên liệu có ưu điểm nổi bật hơn như cho nhiều hàm lượng flavonoid, mang tính kinh tế, tận dụng phế phẩm.

Nguyên liệu được lựa chọn khảo sát là vỏ giá khô và vỏ đậu xay xát.
Vỏ đậu xay xát và vỏ giá đều là những phụ phẩm có chứa flavonoid. Flavonoid hiện diện trong vỏ hạt đậu xanh là một loại sắc tố tự nhiên mang nhiều hoạt tính sinh học. Tuy nhiên chúng chưa được tận dụng triệt để. Vì vậy, việc khai thác flavonoid từ nguồn nguyên liệu thiên nhiên này vừa tạo ra màu tự nhiên ổn định sử dụng trong công nghiệp thực phẩm, vừa có khả năng góp phần giải quyết được vấn đề ô nhiễm môi trường. Đồng thời góp phần tạo ra các loại chế phẩm có lợi cho sức khỏe, mang tính thương mại, nâng cao giá trị kinh tế.
· Tiến hành:
Cân chính xác 2g vỏ giá khô đem nghiền nhỏ về kích thước 0.5 - 1mm, thêm 20ml ethanol 80%, tiến hành ly tâm 1000v/ph ở 10ph, sau đó gạn lấy dịch trong bên trên (V1). Thêm vào ống 10ml ethanol 80%, tiến hành ly tâm 1000v/ph ở 10ph , sau đó gạn lấy dịch trong bên trên (V2). Tiến hành lặp lại thu được V3. Gộp các phần dịch thu được V1, V2, V3 cho vào bình định mức 50ml và định mức đến vạch bằng ethanol 80%. Lắc đều, thu được dịch chiết. Làm tương tự đối với vỏ đậu xanh xay xát. Đo quang, so sánh hàm lượng flavonoid của 2 loại nguyên liệu.
2.5.2. Thí nghiệm 2: Khảo sát thành phần nguyên liệu
· Mục đích: Sau khi lựa chọn được loại nguyên liệu ở thí nghiệm 1, tiến hành xác định các thành phần hóa học như độ ẩm, tro toàn phần, hàm lượng flavonoid.
· [image: image27.jpg]


Tiến hành:

Xử lý mẫu: Nghiền nguyên liệu 0.5 -1mm, đưa về độ ẩm < 8 %.
Xác định ẩm bằng cân sấy ẩm.

Xác định tro toàn phần theo phụ lục 2A.
Xác định hàm lượng flavonoid tổng theo phụ lục 3A

Xác định hàm lượng polyphenol tổng bằng phương pháp so màu (Phương pháp Folin – Ciocalteau)  theo TCVN 9745-1:2013 (ISO 14502-1:2005) (phụ lục 4A)

Xác định hoạt tính kháng oxi hóa bằng phương pháp DPPH (phụ lục 5A)…
CHƯƠNG 3. KẾT QUẢ VÀ BÀN LUẬN

3.1. Kết quả thí nghiệm: Khảo sát nguyên liệu
3.1.1. Thí nghiệm 1: Khảo sát loại nguyên liệu

Hàm lượng TFC trích ly từ 2 loại nguyên liệu

Hàm lượng TFC trích ly từ 2 loại nguyên liệu được khảo sát. Kết quả khảo sát trên là cơ sở để chọn được một loại nguyên liệu có hàm lượng TFC cao đem trích ly.
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Hình 3.1. Đồ thị kết quả hàm lượng flavonoid tổng trích ly từ 2 loại nguyên liệu

(Dữ liệu được trình bày dưới dạng [image: image6.png]


±SD. Các mức tỷ lệ được đánh dấu bằng các ký tự khác nhau (a – d) thể hiện sự khác biệt có ý nghĩa thống kê (P<0.05). Các số liệu có kí tự chung thì khác biệt không có ý nghĩa).
Đồng thời, khi tiến hành xử lý LSD cho thấy:

Sự khác biệt về hàm lượng flavonoid tổng trích ly được của mẫu vỏ đậu xay xát so với mẫu vỏ giá khô là có ý nghĩa thống kê với khoảng tin cậy 95 % .

Vỏ đậu xay xát cho hàm lượng flvonoid cao hơn vỏ giá khô có ý nghĩa thống kê (Phụ lục 4, Mục 4.3).
Vì vậy, nguyên liệu vỏ đậu xay xát được chọn làm đối tượng để tiến hành khảo sát tiếp quá trình trích ly.

3.1.2. Kết quả thí nghiệm 2: Khảo sát thành phần nguyên liệu
Kết quả thu được được thể hiện trong Bảng 3.1 chỉ ra các số liệu đã xử lý.
Bảng 3.1. Các thông số của nguyên liệu
	Thông số
	Ẩm

(%)
	Tro toàn phần (%)
	% Ức chế gốc tự do DPPH
	Hàm lượng polyphenol tổng (mgGAE/g)
	Hàm lượng flavonoid tổng (mgQE/g)

	Vỏ đậu xay xát
	7.517 ± 0.154
	2.281 ± 0.099
	71.636 ± 0.364
	0.555 ± 0.011
	6.144 ± 0.360

	Bột vỏ đậu
	…
	…
	…
	…
	…


3.2. Kết quả thí nghiệm khảo sát các yếu tố ảnh hưởng đến hiệu quả trích ly hàm lượng flavonoid tổng
3.2.1. Thí nghiệm 3: Khảo sát ảnh hưởng của loại dung môi đến TFC

Với kỹ thuật trích ly rắn – lỏng thì việc lựa chọn dung môi phù hợp là rất quan trọng, có tính chất quyết định đến hiệu quả quá trình trích ly. Ở khảo sát này, tiến hành trích ly 2g mẫu với nhiệt độ 500C, trong 1 giờ, tỷ lệ nguyên liệu/ dung môi lần lượt là 1/20 với 4 loại dung môi.

Điều đó được mô tả cụ thể ở đồ thị (Hình 3.2). Cụ thể được thể hiện trong Phụ lục 5B.
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Hình 3.2. Ảnh hưởng của loại dung môi đến hàm lượng flavonoid tổng (mgQE/g)

(Dữ liệu được trình bày dưới dạng [image: image7.png]


±SD. Các mức tỷ lệ được đánh dấu bằng các ký tự khác nhau (a - d) thể hiện sự khác biệt có ý nghĩa thống kê (P < 0.05). Các số liệu có kí tự chung thì khác biệt không có ý nghĩa).
Biểu đồ trên thể hiện hàm lượng flavonoid tổng của vỏ đậu xanh từ 4 loại dung môi là nước, ethanol, methanol và ethyl acetate. Trong các dung môi khảo sát, dung môi nước cho hiệu quả cao nhất. Các kết quả có được hoàn toàn phù hợp về độ phân cực của dung môi dùng để chiết tách và tính tan của các hợp chất flavonoid trong nguyên liệu. Và trong thực tế, việc sử dụng dung môi nước có nhiều thuận lợi ethanol và methanol như an toàn và kinh tế hơn.
Với kết quả trên, khi trích ly nguyên liệu trong cùng một điều kiện giống nhau (thời gian, tỷ lệ nguyên liệu/ dung môi, nhiệt độ) cho kết quả về hàm lượng flavonoid tổng thu được từ quá trình trích ly sử dụng dung môi nước là lớn nhất và khác biệt có ý nghĩa thống kê trong khoảng tin cậy 95 % (Phụ lục 5B, Mục 5.3).

Điều này có thể được giải thích do các dung môi phân cực hòa tan các hợp chất phân cực tốt nhất và các dung môi không phân cực hòa tan các hợp chất không phân cực tốt nhất. Quá trình trích ly sử dụng dung môi là nước (có độ phân cực mạnh hơn ethanol, methanol và ethyl acetate), ngoài flavonoid được trích ly sẽ lôi cuốn thêm nhiều hợp chất đại phân tử khác như: polysaccharide, protein…vào trong dịch chiết (Rostagno và cộng sự, 2003), gây ảnh hưởng đến độ chính xác của các phép kiểm định hàm lượng của flavonoid tổng số (Jin và Rusell, 2010).
Kết quả cho thấy nước là dung môi trích ly hàm lượng flavonoid tổng số cao nhất (4.196 mgQE/g). Các flavonoid dạng glycosid có tính chất dễ tan trong nước và các dung môi phân cực, dạng aglycon tan được trong dung môi hữu cơ, khó tan trong nước. Theo nghiên cứu của  Albert Szent - Gyorgyi thì các flavonoid glucoside thường dễ tan trong các dung môi phân cực 19[]
 20[]
.
Từ kết quả trên, nước là dung môi được lựa chọn để khảo sát tiếp.

3.2.2. Thí nghiệm 4: Khảo sát ảnh hưởng của tỷ lệ nguyên liệu/ dung môi đến TFC
Tỷ lệ nguyên liệu /dung môi là một yếu tố cần thiết để đánh giá ảnh hưởng của tỷ lệ nguyên liệu/dung môi để tối ưu hóa điều kiện trích ly flavonoid từ loại nguyên liệu thực vật đang khảo sát.

Tỷ lệ nguyên liệu/ dung môi quyết định đến hiệu quả trích ly, đồng thời còn mang đến những lợi ích kinh tế. Việc khảo sát sẽ đảm bảo không có sự thiếu hụt lẫn hao phí nào có thể xảy ra khi sử dụng quá ít hoặc quá nhiều dung môi để trích ly. Từ đó, giúp sử dụng lượng dung môi sao cho hiệu quả và giảm đến mức thấp nhất việc thải loại hay xử lý dung môi sau quá trình trích ly.

Tiến hành trích ly 2g mẫu với dung môi là nước, nhiệt độ 500C, trong 1 giờ, tỷ lệ nguyên liệu/ dung môi lần lượt là 1/10, 1/20, 1/30, 1/40 và 1/50.

Ảnh hưởng của nguyên liệu/ dung môi đến hàm lượng flavonoid tổng được thể hiện trong biểu đồ 2.
Kết quả thu được là giá trị trung bình của ba lần lặp. Số liệu được xử lý ANOVA để nhận xét sự khác biệt giữa các mẫu. Giá trị P - value cho cả hàm lượng flavonoid tổng số của chúng đều cho thấy có sự khác biệt có ý nghĩa giữa các mẫu khi thay đổi tỷ lệ dung môi trích ly so với nguyên  liệu (Phụ lục 6B, Mục 6.1 và 6.2).

Kết quả cho thấy, trong quá trình trích ly khi tăng lượng dung môi với tỷ lệ nguyên liệu/ dung môi từ 1/10 lên đến tỷ lệ 1/30 thì hàm lượng flavonoid tổng cũng tăng theo. (Tỷ lệ 1/10 là 2.156 mgQE/g; 1/30 là 4.817 mgQE/g). Tuy nhiên, khi tăng tỷ lệ nguyên liệu/ dung môi lên 1/40 thì hàm lượng flavonoid tổng số lại giảm (4.372 mgQE/g) so với tỷ lệ nguyên liệu/ dung môi 1/30.
Các kết quả này phù hợp với nguyên tắc truyền khối mà động lực cho khối lượng chuyển khối được coi là gradient nồng độ giữa chất rắn và dung môi. Tỷ lệ dung môi cao có thể thúc đẩy một gradient nồng độ càng tăng, dẫn đến tăng tốc độ khuếch tán cho phép quá trình trích ly chất rắn bằng dung môi được tốt hơn (Cacace và Mazza, 2003; Al-Farsi và Chang, 2007). Tuy nhiên, hàm lượng flavonoid tổng sẽ không tiếp tục tăng khi đã đạt được sự cân bằng 21[]
.
Dựa vào kết quả phân tích trên, tỷ lệ nguyên liệu/ dung môi là 1/30 được lựa chọn cho bước nghiên cứu tiếp theo.

3.2.3. Thí nghiệm 5: Khảo sát ảnh hưởng của thời gian đến TFC

Thời gian trích ly cũng đóng vai trò nhất định trong toàn bộ quá trình trích ly flavonoid. Yếu tố thời gian được sử dụng hợp lý không chỉ mang lại lợi ích về  hiệu quả trích ly mà còn mang đến lợi ích không nhỏ về mặt kinh tế.
Tiến hành trích ly 2g mẫu với dung môi là nước, trong 1 giờ,  tỷ lệ nguyên liệu/ dung môi là 1/30 nhiệt độ 500C trong các mốc thời gian 30, 45, 60, 75 và 90 phút.
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Hình 3.4. Ảnh hưởng của thời gian đến hàm lượng flavonoid tổng (mgQE/g)

(Dữ liệu được trình bày dưới dạng [image: image8.png]


±SD. Các mức tỷ lệ được đánh dấu bằng các ký tự khác nhau (a - d) thể hiện sự khác biệt có ý nghĩa thống kê (P < 0.05). Các số liệu có kí tự chung thì khác biệt không có ý nghĩa).
Tương tự như các khảo sát trên, kết quả thu được là giá trị trung bình của ba lần lặp. Số liệu được xử lý ANOVA để nhận xét sự khác biệt giữa các mẫu. Giá trị P-value cho cả hàm lượng flavonoid tổng số của chúng đều cho thấy có sự khác biệt có ý nghĩa giữa các mẫu khi thay đổi thời gian trích ly (Phụ lục 7B, Mục 7.1 và 7.2).

Thời gian chiết ảnh hưởng đến tổng lượng flavonoid tổng chiết được. Trong đó, lượng flavonoid tổng số chiết được cao nhất sau 60 phút (7.713 mgQE/g), nhưng nếu tiếp tục tăng thời gian trích ly lên 75 phút đã làm giảm lượng flavonoid tổng chiết xuống còn (7.135 mgQE/g). Kết quả này cho thấy khi kéo dài thời gian trích đã không làm tăng hàm lượng flavonoid tổng số trong dịch trích mà còn giảm xuống là bởi vì dưới tác động của nhiệt độ thời gian dài sẽ làm một phần flavonoid tổng số có trong dịch trích đã bị phá hủy 22[]
. Kết quả này có thể được giải thích bằng định luật thứ hai của Fick về sự khuếch tán khi dự đoán trạng thái cân bằng cuối cùng giữa nồng độ chất tan trong ma trận chất rắn trong dung môi có thể đạt được sau một thời gian nhất định 23[]
.
Từ khảo sát trên, thời gian trích ly flavonoid tổng thích hợp nhất là 60 phút và được chọn để tiến hành các bước khảo sát tiếp theo.
CHƯƠNG 4. KẾT LUẬN VÀ KIẾN NGHỊ

4.1. Kết luận

Sau thời gian làm thực nghiệm chúng tôi đã thu được một số kết quả sau:
Vỏ đậu xanh chứa hàm ẩm 7.517%, chế phẩm có hàm ẩm 6.05%.

Khả năng trích ly của các dung môi khác nhau, nước là dung môi thích hợp nhất để trích ly vỏ đậu xanh.Nhiệt độ càng gia tăng, hàm lượng flavonoid được trích ly càng dễ dàng. Tuy nhiên, cần tránh trích ly ở nhiệt độ quá cao sẽ gây ảnh hưởng đến hàm lượng và gây thất thoát dung môi ảnh hưởng đến giá trị kinh tế.
Và qua quá trình khảo sát, chúng tôi đã chọn nước làm dung môi trích ly, tỷ lệ nguyên liệu/dung môi là 1/30 là thích hợp nhất, thời gian trích ly là 1 giờ và ở 600C. Với phương pháp trích ly ngâm tĩnh thông thường ở 600C trong 1 giờ tỷ lệ nguyên liệu/ dung môi 1/30 thì thu được hàm lượng flavonoid tổng số là 6.065 mgQE/g. Khi kết hợp ngâm tĩnh và siêu âm với cùng thể tích dung môi là nước thì hàm lượng flavonoid tổng số thu được là 8.983± 0.363 mgQE/g cao gấp 1.481 lần so với phương pháp trích ly ngâm tĩnh đơn thuần.
Dịch vỏ đậu xanh sau trích ly ở các điều kiện tối ưu được đem đi khảo sát sấy phun tạo chế phẩm có hàm lượng flavonoid tổng số 2.004 ± 0.083 mgQE/g, cho hiệu suất thu hồi sản phẩm đạt 57.073%.

4.2. Kiến nghị

Do giới hạn về mặt thời gian, điều kiện trang thiết bị cũng như điệu kiện kinh tế nên thí nghiệm vẫn chưa được thực hiện hoàn chỉnh. Để hoàn thiện quy trình đang nghiên cứu chúng tôi có một số đề nghị như sau:

· Khảo sát với lượng mẫu lớn hơn để có kết quả tốt hơn.

· Nghiên cứu các thông số ở các công đoạn khảo sát (hàm lượng các tạp chất không hòa tan, …)

· Sử dụng kết hợp hai phương pháp trích ly gián đoạn và trích ly liên tục để có hiệu quả trích ly cao hơn.

· Thiết kế, lựa chọn vật liệu bao bì phù hợp để tránh hư hỏng thành phần có hoạt tính sinh học cao (đặc biệt là flavonoid).

· Cần nghiên cứu thêm sấy chân không để giảm sự mất mát các chất.

· Cần đầu tư về trang thiết bị để phục vụ cho quá trình nghiên đạt hiệu quả cao (đặc biệt là máy siêu âm).

· Tiếp tục khảo sát quá trình trích ly flavonoid bằng các phương pháp khác chẳng hạn kết hợp vi sóng để hỗ trợ quá trình trích ly hay sử dụng kỹ thuật trích ly bằng  CO2  siêu tới hạn… để có cơ sở so sánh.

· Xác định hàm lượng flavonoid tổng bằng các phương pháp khác để tăng thêm độ chính xác.

· Nghiên cứu ứng dụng các chế phẩm flavonoid vào lĩnh vực thực phẩm, y học…. để tận dụng nguồn phế phẩm đạt tính kinh tế.

· Tiếp tục nghiên cứu các thành phần cụ thể của hợp chất flavonoid trong vỏ đậu xanh bằng phương pháp sắc ký.
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PHỤ LỤC
PHỤ LỤC A: PHƯƠNG PHÁP PHÂN TÍCH

1. Xác định độ ẩm bằng cân sấy ẩm
Nguyên tắc: dựa vào khả năng tách rời hơi nước và các chất dễ bay hơi khỏi mẫu trong cùng một áp suất và nhiệt độ. Dùng sức nóng làm bay hơi nước trong sản phẩm thực phẩm.
Tiến hành: Cân 0.5 g mẫu cần xác định ẩm cho vào cân sấy ấm. Chờ máy hiện thị Test Over, đọc kết quả.
2. Xác định thành phần tro toàn phần (tro cacbonat) bằng phương pháp nung

Nguyên tắc: Dựa vào khả năng tách được các chất hữu cơ dễ cháy ra khỏi các chất hữu cơ không cháy trong mẫu phân tích ở nhiệt độ cao. Nung cháy hoàn toàn các chất hữu cơ trong sản phẩm thực phẩm ở nhiệt độ cao. Cân phần tro còn lại sẽ tính được hàm lượng tro có trong thực phẩm.
Hàm lượng tro toàn phần tính bằng % theo công thức:

[image: image9.png]Ham lwong tro =




Trong đó:

· [image: image11.png]


: khối lượng của chén nung (g).

· [image: image13.png]


: khối lượng của mẫu và chén trước khi nung (g).

· [image: image15.png]


: khối lượng của chén và tro sau khi nung (g).
Tiến hành: Nung chén sứ đã rửa sạch trong lò  nung ở 6000C đến trọng lượng không đổi. Để nguội chén nung trong bình hút ẩm và cân trên cân phân tích (chính xác đến 0.001g).

Cân chính xác 1-3g mẫu cho vào chén nung (cho vào lo nung tăng nhiệt độ từ từ cho đến 6000C, giữ nhiệt độ này từ 3-6 giờ đến khi tro trắng. Nếu lấy ra thấy tro còn đen, làm nguội cho thêm vài giọt HNO3 nung đến trắng.

Lấy ra để nguội trong bình hút ẩm, cần tiếp tục nung khoảng 30 phút, lấy ra để nguội và cân đến khối lượng không đổi 29[]
.
Dụng cụ, thiết bị:

· Chén nung

· Lò nung

· Bình hút ẩm

· Cân 4 số

· Kẹp gắp

PHỤ LỤC B: KẾT QUẢ
1.  Kết Quả Xây Dựng Đường Chuẩn Axit Gallic

	
	Axit gallic  (μg)
	10
	20
	30
	40
	50
	60
	70

	OD
	L1
	0.196
	0.339
	0.481
	0.605
	0.735
	0.875
	0.974

	
	L2
	0.199
	0.339
	0.48
	0.607
	0.736
	0.874
	0.975

	
	L3
	0.197
	0.341
	0.481
	0.609
	0.735
	0.876
	0.975

	
	TB
	0.197
	0.34
	0.481
	0.607
	0.735
	0.875
	0.975
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2. 
 Xây dựng đường chuẩn vitamin C
	Nồng độ vitamin C (ppm)
	% Ức chế
	OD

	0
	5.55
	1.039

	20
	18.45
	0.897

	40
	32.73
	0.74

	60
	45.73
	0.597

	80
	64.64
	0.389

	100
	75.27
	0.272

	120
	88.73
	0.124


3. Xây dựng đường chuẩn Quercetin
	Nồng độ QE (ppm)
	0
	10
	20
	30
	40
	50

	100ppm QE
	0
	1
	2
	3
	4
	5

	OD
	0
	0.176
	0.331
	0.476
	0.646
	0.781
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PHỤ LỤC C: HÌNH ẢNH

4. Một số thiết bị sử dụng trong nghiên cứu
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5. Một số hình ảnh thực hiện thí nghiệm và quá trình trích ly




























MẪU THAM KHẢO BÁO CÁO TOÀN VĂN ĐA/KLTN














GVHD: NGUYỄN VĂN A


SVTH: 


NGUYỄN THỊ C	MSSV: 2005130XXX  	LỚP: XXDHTP


NGÔ THỊ B		MSSV: 2005130XXX 	LỚP: XXDHTP
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Khảo sát thành phần hóa học





Độ ẩm, tro toàn phần, hàm lượng flavonoid tổng.


 Đánh giá khả năng kháng oxy hóa của nguyên liệu.








Mẫu vỏ đậu xanh





Thí nghiệm khảo sát các yếu tố ảnh hưởng đến qúa trình trích ly flavonoid





Loại dung môi


Tỷ lệ nguyên liệu/ dung môi


Thời gian


Nhiệt độ





Thí nghiệm tối ưu hóa điều kiện trích ly





Thời gian siêu âm


Công suất siêu âm








 Sấy phun tạo chế phẩm





Kiểm tra hàm lượng flavonoid tổng.


Đánh giá khả năng kháng oxy hóa của chế phẩm.





Hình � STYLEREF 1 \s �2�.� SEQ Hình \* ARABIC \s 1 �1�. Sơ đồ nghiên cứu





Nguyên liệu





Nghiền 0.5 - 1mm





Trích ly ngâm tĩnh 





Trích ly ngâm tĩnh có hỗ trợ siêu âm





Lọc





Xác định hàm lượng flavonoid tổng





Hình � STYLEREF 1 \s �2�.� SEQ Hình \* ARABIC \s 1 �3�. Quy trình khảo sát nguyên liệu
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Xác định tro toàn phần





Xác định hàm lượng flavonoid





Đánh giá khả năng kháng oxi hóa
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Máy đóng gói chân không





Máy cô quay chân không





Máy sấy phun





Máy xay mẫu





Máy ly tâm





Cân sấy ẩm





Máy quang phổ





Lò nung





Tủ sấy





Cân 4 số lẻ





Máy siêu âm





Dịch sau khi trích ly





Vỏ đậu xanh





Khảo sát nhiệt độ





Lọc dịch





Khảo sát loại nguyên liệu





Trích ly ở bể ổn nhiệt
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Khảo sát tỷ lệ NL/ DM





Khảo sát dung môi
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Pha loãng mẫu





Chế phẩm





Cô quay dịch sau siêu âm





Dịch sau khi siêu âm





Dãy chuẩn axit gallic





Tối ưu sấy phun





Các mẫu sau sấy phun





Polyphenol của nguyên liệu





Hoạt tính kháng oxy hóa


của nguyên liệu








Dãy chuẩn vitamin C









_1590853878.xls
Chart1

		10

		20

		30

		40

		50

		60

		70



Hàm lượng axit gallic (μg)

Độ hấp thụ quang

ĐƯỜNG CHUẨN AXIT GALLIC

y = 0.0131x + 0.0789
R² = 0.9984

0.197

0.34

0.481

0.607

0.735

0.875

0.975



DPPH

		Nồng độ vitamin C		% Ức chế		OD

		0		5.55		1.039

		20		18.45		0.897

		40		32.73		0.74

		60		45.73		0.597

		80		64.64		0.389

		100		75.27		0.272

		120		88.73		0.124

				Nguyên liệu vỏ đậu xanh

		DPPH		OD		% ức chế		TB		OD TB		hàm lượng polyphenol ( Cx = ppm)

		mẫu		0.312		71.6363636364		71.636		0.312		94.499

				0.316		71.2727272727

				0.308		72				0.364

		PL 5ml		0.308

		PL 10ml		0.606

		0,15 ml mẫu + 2,85ml dd DPPH, lắc đều, để yên 30' rồi đo ở bước sóng 517nm

				Chế phẩm

		DPPH		OD		% ức chế		TB

		mẫu		0.312		71.636		71.636

				0.316		71.273

				0.308		72.000

		PL 5ml		0.308

		PL 10ml		0.606

		PL 15 ml		0.532		51.636		52.364

				0.573		47.909				4.859

				0.467		57.545





DPPH

		





polyphenol

		ĐƯỜNG CHUẨN ACID GALLIC

						Acid gallic  (μg)		10		20		30		40		50		60		70

				OD		L1		0.196		0.339		0.481		0.605		0.735		0.875		0.974

						L2		0.199		0.339		0.48		0.607		0.736		0.874		0.975

						L3		0.197		0.341		0.481		0.609		0.735		0.876		0.975

						TB		0.197		0.34		0.481		0.607		0.735		0.875		0.975

						Nguyên liệu vỏ đậu xanh

		Polyphenol				1ml dịch chiết + 0,5ml folin + 2,5ml Na2CO3 7,5%, để tối 30', đo ở bước sóng 765nm

				OD		khối lượng		Cx		hàm lượng polyphenol tổng		hàm lượng polyphenol tổng TB

		mẫu		2.183		1.9843

				2.263		2.0145

				2.268		2.0016

		PL 5ml		0.618		1.9843		41.1526717557		0.5606202792		0.555		0.011

				0.627		2.0145		41.8396946565		0.5614348075

				0.605		2.0016		40.1603053435		0.5423726899

		PL 10 ml		0.352		1.9843		20.8473282443		0.2840018517		0.279

				0.348		2.0145		20.5419847328		0.2756469744

				0.349		2.0016		20.6183206107		0.278454407

						Chế phẩm

				OD		khối lượng		Cx		hàm lượng polyphenol tổng		hàm lượng polyphenol tổng TB

		PL 15 ml ( tính pl 5ml)		0.215		1,0502		10.3893129771		0.316		0.391

				0.207		1,0413		9.7786259542		0.300				0.144

				0.312		1,0201		17.7938931298		0.557

		PL 5ml		0.618		1.9843		145.4503816794		0.5606184606		0.555

				0.627		2.0145		147.7557251908		0.5614329863

				0.605		2.0016		146.7709923664		0.5423709305

		PL 10 ml		0.352		1.9843		145.4503816794		0.5680018609		0.559

				0.348		2.0145		147.7557251908		0.5512921606

				0.349		2.0016		146.7709923664		0.5569070075





polyphenol

		10

		20

		30

		40

		50

		60

		70



Hàm lượng acid gallic (μg)

Độ hấp thụ quang

Đường chuẩn acid gallic

0.197

0.34

0.481

0.607

0.735

0.875

0.975



đường chuẩn

										ĐƯỜNG CHUẨN QUERCETIN

																																		Cách xđ pt đường chuẩn: QE: 10mg=0,01g QE đm lên = cồn 80

		Nồng độ		0				10		20		30		40		50		(ppm)

		100ppm QE		0				1		2		3		4		5		(ml)																chất chuẩn		1ml

		OD		0				0.176		0.331		0.476		0.646		0.781																		nước		4ml

																																		NaNO2   5%		0,3ml

								0		0																								để yên 5'

								10		0.176																								AlCl3   10%		0,3ml

								20		0.331																								để yên 5'

								30		0.476																								NaOH 1M		2ml

								40		0.646																								đm= nước cất lên 10ml

								50		0.781																								để yên 15' rồi đo quang ở bước sóng 510nm

				y= 0,0156x + 0,0117				x= (y-0,0117)/0,0156

								FLAVONOID (mg/g)= (Cx.n.V.100)/M.(100-h)

				n: độ pha loãng

				V: thể tích dịch chiết (ml)

				C: nồng độ F toàn phần trong dịch chiết tính theo QE (mg/ml)																		Vỏ đậu xay xát

																				khối lượng		OD		Cx		Hàm lượng Flavonoid		Hàm lượng Flavonoid TB		sai số

						Vỏ giá khô														1.9843		0.345		21.3653846154		5.821		6.144		0.360

				khối lượng		OD		TB		Cx		Hàm lượng Flavonoid		TB		sai số				2.0145		0.365		22.6474358974		6.078

		Lần 1		2.0046		0.142		0.1326666667		8.3525641026		2.297		2.109		0.222				2.0016		0.389		24.1858974359		6.533

		Lần 2		2.0449		0.137				8.0320512821		2.166

		Lần 3		2.0337		0.119				6.8782051282		1.865										NUNG MẪU ( XÁC ĐỊNH TRO TỔNG)

				Vỏ đậu xay xát								m						Chén 1		Chén 2		Chén 3

						TB						m mẫu						2.032		2.0838		2.008

		L1		7.34		7.517		0.154				m chén trước nung						23.141		19.1031		20.507

		L2		7.59								m chén sau nung						23.1875		19.1485		20.5547

		L3		7.62								m chén + mẫu trc nung						25.173		21.1869		22.515

												hàm lượng tro theo %						2.288		2.179		2.375		0.099

				Mẫu vỏ giá khô		TB						TB						2.281

		L1		9.7		9.313

		L2		8.97

		L3		9.27								Hiệu suất của qt trích ly

										m		OD

												L1 (pl 5ml)		L2		L3		L4		Cx L1		Cx L2		Cx L3		Cx L4		hàm lượng flavonoid L1		hàm lượng flavonoid L2		hàm lượng flavonoid L3		hàm lượng flavonoid L4

										2.0251		0.368		0.541		0.306		0.139		22.840		33.929		18.865		8.160		18.293		5.435		3.022		1.307

				%HLCK= (m sau sấy - m trc sấy)*f*100/(m - m*7.517%)						2.0109		0.39		0.529		0.289		0.137		24.250		33.160		17.776		8.032		19.559		5.349		2.867		1.296

										2.0019		0.323		0.537		0.278		0.126		19.955		33.673		17.071		7.327		16.167		5.456		2.766		1.187

				xđ hàm lượng chất khô trong dịch trước khi cô quay (hút 10ml trong 35ml dịch lọc đc)																						TB		18.006		5.413		2.885		1.263

		m		m chén trc sấy		m chén sau sấy		%HLCK																		Tổng		27.568

		2.0109		51,3261		51,3568		14,4442																		Hiệu suất trích ly L1		65.315

		2.0046		50,6543		50,7274		13,8005																		Hiệu suất trích ly L2		19.637

		2.0449		43,6244		43,6966		13,3619																		Hiệu suất trích ly L3		10.465

		TB						13,8689																		Hiệu suất trích ly L4		4.583





đường chuẩn

		0		0

		10		10

		20		20

		30		30

		40		40

		50		50



OD

ĐƯỜNG CHUẨN QUERCETIN

0

0

0.176

0.176

0.331

0.331

0.476

0.476

0.646

0.646

0.781

0.781



ngâm dầm

								KHẢO SÁT LỰA CHỌN DUNG MÔI (1/20, cô quay đm về 25ml)																		KHẢO SÁT LỰA CHỌN NHIỆT ĐỘ

				loại dung môi		khối lượng		OD		Hàm lượng Flavonoid (mg/g)		Cx		TB		sai số				nhiệt độ		khối lượng		OD		Hàm lượng Flavonoid		Cx		sai số

		Lần 1		Nước		2.1363		0.566		4.496		35.532		4.1965619773		0.8186066696		Lần 1		40		2.0031		0.341		3.418		21.109		0.3019897587

		Lần 2				2.0489		0.582		4.823		36.558						Lần 2				2.0489		0.326		3.190		20.147

		Lần 3				2.1369		0.415		3.270		25.853						Lần 3				2.1369		0.401		3.788		24.955

		Lần 1		Methanol		2.0107		0.186		1.502		11.173		1.4184001005		0.0741996276		Lần 1		50		2.0139		0.456		4.587		28.481		0.1963699769

		Lần 2				2.0199		0.174		1.392		10.404						Lần 2				2.0054		0.492		4.980		30.788

		Lần 3				2.0031		0.169		1.361		10.083						Lần 3				2.0107		0.474		4.781		29.635

		Lần 1		Ethanol		2.0074		0.059		0.408		3.032		0.4533877589		0.0508899903		Lần 1		60		2.0139		0.584		5.909		36.686		0.1752982054		6.065

		Lần 2				2.0205		0.071		0.509		3.801						Lần 2				2.0591		0.609		6.032		38.288

		Lần 3				2.0053		0.063		0.443		3.288						Lần 3				2.0023		0.614		6.255		38.609

		Lần 1		Ethyl acetat		2.0049		0.059		0.409		3.032		0.3797437065		0.0257813695		Lần 1		70		2.1968		0.13		5.599		7.583		0.6017864763

		Lần 2				2.0236		0.055		0.371		2.776						Lần 2				2.0188		0.1		4.547		5.660

		Lần 3				2.0911		0.0551		0.360		2.782						Lần 3				2.0177		0.12		5.581		6.942

																		Lần 1		80		2.0046		0.085		3.802		4.699		0.2154577247

																		Lần 2				2.0449		0.078		3.371		4.250

																		Lần 3				2.0337		0.082		3.594		4.506

								KHẢO SÁT LỰA CHỌN TỶ LỆ DM/NL

		NL/DM				khối lượng		OD		Hàm lượng Flavonoid (mg/g)		Cx		TB		Sai số										KHẢO SÁT LỰA CHỌN THỜI GIAN

		1:10				2.0186		0.654		2.205		41.173		2.163		0.0383496114				Thời gian		khối lượng		OD		Hàm lượng Flavonoid		Cx		sai số

						2.0571		0.644		2.130		40.532						Lần 1		30'		2.0178		0.678		6.866		42.712		0.1938548167

						2.0186		0.639		2.154		40.212						Lần 2				2.0134		0.649		6.582		40.853

		1:20				2.0008		0.7415		5.056		46.782		5.029955065		0.1531692462		Lần 3				2.0016		0.637		6.496		40.083

						2.0153		0.719		4.865		45.340						Lần 1		45'		2.0392		0.674		6.754		42.455		0.3007623768

						2.0018		0.758		5.168		47.840						Lần 2				2.1646		0.653		6.161		41.109

		1:30				2.007		0.507		5.132		31.750		5.1785597408		0.0714622288		Lần 3				2.0789		0.666		6.545		41.942

						2.0146		0.51		5.143		31.942						Lần 1		60'		2.0214		0.77		7.801		48.609		0.0790221774

						2.0012		0.518		5.261		32.455						Lần 2				2.0156		0.765		7.771		48.288

		1:40				2.021		0.331		4.380		20.468		4.387782292		0.256362856		Lần 3				2.001		0.748		7.651		47.199

						2.0201		0.313		4.135		19.314						Lần 1		75'		2.0801		0.732		7.201		46.173		0.2230260909

						2.024		0.351		4.648		21.750						Lần 2				2.0094		0.723		7.361		45.596

		1:50				2.0121		0.287		4.742		17.647		4.3768206374		0.3535868695		Lần 3				2.1103		0.714		6.920		45.019

						2.0167		0.265		4.353		16.237						Lần 1		90'		2.0195		0.609		6.150		38.288		0.1859076577

						2.0034		0.245		4.036		14.955						Lần 2				2.0078		0.579		5.875		36.365

																		Lần 3				2.0102		0.572		5.796		35.917





ngâm+siêu âm

		STT		THỜI GIAN (PHÚT)		Công suất (%)		OD		khối lượng		HÀM LƯỢNG FLAVONOID		Cx

																sai số

		1		20		25		0.533		2.0018		5.396		33.417

		2		20		25		0.474		2.0251		4.730		29.635

		3		20		25		0.512		2.0109		5.155		32.071

		4		20		30		0.165		2.0019		7.933		9.827

		5		20		30		0.161		2.0136		7.681		9.571

		6		20		30		0.171		2.012		8.202		10.212

		7		20		35		0.171		2.0539		8.035		10.212

		8		20		35		0.165		2.0016		7.934		9.827

		9		20		35		0.17		2.0013		8.194		10.147

		10		15		25		0.644		2.0301		6.453		40.532

		11		15		25		0.619		2.012		6.254		38.929

		12		15		25		0.588		2.0017		5.965		36.942

		13		15		30		0.176		2.0105		8.466		10.532

		14		15		30		0.77		2.0016		7.849		48.609

		15		15		30		0.615		2.0012		6.246		38.673

		16		15		35		0.181		2.1009		8.348		10.853		0.298		8.598

		17		15		35		0.177		2.0102		8.519		10.596

		18		15		35		0.187		2.034		8.928		11.237

		19		10		25		0.504		2.064		4.942		31.558

		20		10		25		0.517		2.0134		5.200		32.391

		21		10		25		0.47		2.0123		4.719		29.378

		22		10		30		0.606		2.0096		6.127		38.096

		23		10		30		0.479		2.0389		4.749		29.955

		24		10		30		0.569		2.0471		5.641		35.724

		25		10		35		0.523		2.0339		5.209		32.776

		26		10		35		0.509		2.0012		5.149		31.878

		27		10		35		0.531		2.0014		5.376		33.288





ngâm+siêu âm ẩm 7.517%

		STT		THỜI GIAN (PHÚT)		Công suất (%)		OD		khối lượng		HÀM LƯỢNG FLAVONOID		Cx

		1		20		25		0.533		2.0018		5.415		33.417

		2		20		25		0.474		2.0251		4.747		29.635

		3		20		25		0.512		2.0109		5.173		32.071

		4		20		30		0.165		2.0019		7.962		9.827

		5		20		30		0.161		2.0136		7.709		9.571

		6		20		30		0.171		2.012		8.232		10.212

		7		20		35		0.171		2.0539		8.064		10.212

		8		20		35		0.165		2.0016		7.963		9.827

		9		20		35		0.17		2.0013		8.224		10.147

		10		15		25		0.644		2.0301		6.477		40.532				6.247

		11		15		25		0.619		2.012		6.276		38.929

		12		15		25		0.588		2.0017		5.987		36.942

		13		15		30		0.176		2.0105		8.496		10.532

		14		15		30		0.77		2.0016		7.878		48.609

		15		15		30		0.615		2.0012		6.269		38.673

		16		15		35		0.181		2.1009		8.378		10.853		8.629		0.299

		17		15		35		0.177		2.0102		8.549		10.596

		18		15		35		0.187		2.034		8.961		11.237

		19		10		25		0.504		2.064		4.960		31.558

		20		10		25		0.517		2.0134		5.219		32.391

		21		10		25		0.47		2.0123		4.736		29.378

		22		10		30		0.606		2.0096		6.149		38.096

		23		10		30		0.479		2.0389		4.766		29.955

		24		10		30		0.569		2.0471		5.661		35.724

		25		10		35		0.523		2.0339		5.227		32.776

		26		10		35		0.509		2.0012		5.167		31.878

		27		10		35		0.531		2.0014		5.395		33.288





sấy

		STT		nhiệt độ		lưu lượng		khối lượng		OD		hàm lượng flavonoid		độ ẩm		Cx

		1		150		8		0.5		0.312		1.648		6.58		19.250

		2		150		8		0.5		0.337		1.786		6.58		20.853

		3		150		8		0.5		0.321		1.698		6.58		19.827

		4		140		8		0.5		0.308		1.661		8.52		18.994

		5		140		8		0.5		0.276		1.482		8.52		16.942

		6		140		8		0.5		0.298		1.605		8.52		18.353

		7		130		8		0.5		0.27		1.409		5.99		16.558

		8		130		8		0.5		0.287		1.502		5.99		17.647

		9		130		8		0.5		0.306		1.605		5.99		18.865

		10		150		7		0.52		0.359		1.826		6.21		22.263

		11		150		7		0.52		0.349		1.773		6.21		21.622

		12		150		7		0.52		0.357		1.815		6.21		22.135

		13		140		7		0.56		0.365		1.730		6.51		22.647

		14		140		7		0.56		0.355		1.681		6.51		22.006

		15		140		7		0.56		0.371		1.760		6.51		23.032

		16		130		7		0.52		0.284		1.420		5.47		17.455

		17		130		7		0.52		0.253		1.259		5.47		15.468

		18		130		7		0.52		0.261		1.300		5.47		15.981

		19		150		6		0.55		0.388		1.862		5.8		24.122

		20		150		6		0.55		0.38		1.823		5.8		23.609

		21		150		6		0.55		0.384		1.843		5.8		23.865

		22		140		6		0.53		0.232		1.103		3.41		14.122

		23		140		6		0.53		0.295		1.419		3.41		18.160

		24		140		6		0.53		0.294		1.414		3.41		18.096

		25		130		6		0.55		0.287		1.362		5.77		17.647

		26		130		6		0.55		0.28		1.327		5.77		17.199

		27		130		6		0.55		0.281		1.332		5.77		17.263

		28		150		5		0.53		0.312		1.538		5.56		19.250

		29		150		5		0.53		0.337		1.666		5.56		20.853

		30		150		5		0.53		0.317		1.564		5.56		19.571

		31		140		5		0.51		0.259		1.311		5.14		15.853

		32		140		5		0.51		0.263		1.332		5.14		16.109

		33		140		5		0.51		0.256		1.295		5.14		15.660

		34		130		5		0.5		0.258		1.332		5.18		15.788

		35		130		5		0.5		0.241		1.240		5.18		14.699

		36		130		5		0.5		0.23		1.181		5.18		13.994





tối ưu sấy

		STT		nhiệt độ		lưu lượng		khối lượng		OD		hàm lượng flavonoid		độ ẩm		Cx

		1		150		8		1.01		0.396		1.567		6.58		24.635

		2		150		8		1.01		0.374		1.477		6.58		23.224

		3		150		8		1.01		0.366		1.444		6.58		22.712

		4		140		8		1		0.442		1.809		8.52		27.583

		5		140		8		1		0.446		1.826		8.52		27.840

		6		140		8		1		0.478		1.960		8.52		29.891

		7		130		8		1		0.362		1.433		5.99		22.455

		8		130		8		1		0.353		1.396		5.99		21.878

		9		130		8		1		0.319		1.257		5.99		19.699

		10		150		7		1.01		0.437		1.727		6.21		27.263

		11		150		7		1.01		0.445		1.759		6.21		27.776

		12		150		7		1.01		0.497		1.970		6.21		31.109

		13		140		7		1		0.514		2.066		6.51		32.199

		14		140		7		1		0.512		2.058		6.51		32.071

		15		140		7		1		0.478		1.918		6.51		29.891

		16		130		7		1.03		0.392		1.502		5.47		24.378

		17		130		7		1.03		0.407		1.562		5.47		25.340

		18		130		7		1.03		0.402		1.542		5.47		25.019

		19		150		6		1.01		0.453		1.784		5.8		28.288

		20		150		6		1.01		0.447		1.760		5.8		27.904

		21		150		6		1.01		0.431		1.695		5.8		26.878

		22		140		6		1.01		0.38		1.452		3.41		23.609

		23		140		6		1.01		0.359		1.369		3.41		22.263

		24		140		6		1.01		0.402		1.539		3.41		25.019

		25		130		6		1.02		0.346		1.338		5.77		21.429

		26		130		6		1.02		0.415		1.614		5.77		25.853

		27		130		6		1.02		0.418		1.626		5.77		26.045

		28		150		5		1.01		0.406		1.590		5.56		25.276

		29		150		5		1.01		0.435		1.707		5.56		27.135

		30		150		5		1.01		0.439		1.723		5.56		27.391

		31		140		5		1.01		0.354		1.374		5.14		21.942

		32		140		5		1.01		0.387		1.507		5.14		24.058

		33		140		5		1.01		0.39		1.519		5.14		24.250

		34		130		5		1.02		0.359		1.381		5.18		22.263

		35		130		5		1.02		0.364		1.401		5.18		22.583

		36		130		5		1.02		0.381		1.469		5.18		23.673





tối ưu sấy 6.05%

		STT		nhiệt độ		lưu lượng		khối lượng		OD		hàm lượng flavonoid		độ ẩm		Cx

		1		150		8		1.01		0.396		1.567		6.58		24.635

		2		150		8		1.01		0.374		1.477		6.58		23.224

		3		150		8		1.01		0.366		1.444		6.58		22.712

		4		140		8		1		0.442		1.809		8.52		27.583

		5		140		8		1		0.446		1.826		8.52		27.840

		6		140		8		1		0.478		1.960		8.52		29.891

		7		130		8		1		0.362		1.433		5.99		22.455

		8		130		8		1		0.353		1.396		5.99		21.878

		9		130		8		1		0.319		1.257		5.99		19.699

		10		150		7		1.01		0.437		1.727		6.21		27.263

		11		150		7		1.01		0.445		1.759		6.21		27.776

		12		150		7		1.01		0.497		1.970		6.21		31.109

		13		140		7		1		0.514		2.056		6.05		32.199		2.004		0.083

		14		140		7		1		0.512		2.048		6.05		32.071

		15		140		7		1		0.478		1.909		6.05		29.891

		16		130		7		1.03		0.392		1.502		5.47		24.378

		17		130		7		1.03		0.407		1.562		5.47		25.340

		18		130		7		1.03		0.402		1.542		5.47		25.019

		19		150		6		1.01		0.453		1.784		5.8		28.288

		20		150		6		1.01		0.447		1.760		5.8		27.904

		21		150		6		1.01		0.431		1.695		5.8		26.878

		22		140		6		1.01		0.38		1.452		3.41		23.609

		23		140		6		1.01		0.359		1.369		3.41		22.263

		24		140		6		1.01		0.402		1.539		3.41		25.019

		25		130		6		1.02		0.346		1.338		5.77		21.429

		26		130		6		1.02		0.415		1.614		5.77		25.853

		27		130		6		1.02		0.418		1.626		5.77		26.045

		28		150		5		1.01		0.406		1.590		5.56		25.276

		29		150		5		1.01		0.435		1.707		5.56		27.135

		30		150		5		1.01		0.439		1.723		5.56		27.391

		31		140		5		1.01		0.354		1.374		5.14		21.942

		32		140		5		1.01		0.387		1.507		5.14		24.058

		33		140		5		1.01		0.39		1.519		5.14		24.250

		34		130		5		1.02		0.359		1.381		5.18		22.263

		35		130		5		1.02		0.364		1.401		5.18		22.583

		36		130		5		1.02		0.381		1.469		5.18		23.673





ẩm sấy khác nhau

		STT		nhiệt độ		lưu lượng		khối lượng		OD		hàm lượng flavonoid		độ ẩm		Cx

		1		150		8		1.01		0.396		1.567		6.58		24.635

		2		150		8		1.01		0.374		1.477		6.57		23.224

		3		150		8		1.01		0.366		1.444		6.55		22.712

		4		140		8		1		0.442		1.809		8.52		27.583

		5		140		8		1		0.446		1.825		8.49		27.840

		6		140		8		1		0.478		1.961		8.53		29.891

		7		130		8		1		0.362		1.433		5.99		22.455

		8		130		8		1		0.353		1.396		5.96		21.878

		9		130		8		1		0.319		1.257		5.97		19.699

		10		150		7		1.01		0.437		1.727		6.21		27.263

		11		150		7		1.01		0.445		1.759		6.19		27.776

		12		150		7		1.01		0.497		1.970		6.18		31.109

		13		140		7		1		0.514		2.066		6.51		32.199

		14		140		7		1		0.512		2.058		6.49		32.071

		15		140		7		1		0.478		1.919		6.52		29.891

		16		130		7		1.03		0.392		1.502		5.47		24.378

		17		130		7		1.03		0.407		1.561		5.46		25.340

		18		130		7		1.03		0.402		1.541		5.44		25.019

		19		150		6		1.01		0.453		1.784		5.8		28.288

		20		150		6		1.01		0.447		1.759		5.75		27.904

		21		150		6		1.01		0.431		1.694		5.73		26.878

		22		140		6		1.01		0.38		1.452		3.41		23.609

		23		140		6		1.01		0.359		1.370		3.43		22.263

		24		140		6		1.01		0.402		1.539		3.44		25.019

		25		130		6		1.02		0.346		1.338		5.77		21.429

		26		130		6		1.02		0.415		1.613		5.74		25.853

		27		130		6		1.02		0.418		1.626		5.76		26.045

		28		150		5		1.01		0.406		1.590		5.56		25.276

		29		150		5		1.01		0.435		1.706		5.53		27.135

		30		150		5		1.01		0.439		1.722		5.51		27.391

		31		140		5		1.01		0.354		1.374		5.14		21.942

		32		140		5		1.01		0.387		1.507		5.17		24.058

		33		140		5		1.01		0.39		1.519		5.15		24.250

		34		130		5		1.02		0.359		1.381		5.18		22.263

		35		130		5		1.02		0.364		1.401		5.15		22.583

		36		130		5		1.02		0.381		1.468		5.17		23.673
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Chart1

		Nước		0.1818604014		0.1818604014

		Methanol		0.0741993869		0.0741993869

		Ethanol		0.0508898252		0.0508898252

		Ethyl acetat		0.0257812859		0.0257812859



Loại dung môi

Flavonoid

TFC (mgQE/g)

a

b

c

d

4.19

1.4183954995

0.4533862882

0.3797424747



DPPH

		Nồng độ vitamin C		% Ức chế		OD

		0		5.55		1.039

		20		18.45		0.897

		40		32.73		0.74

		60		45.73		0.597

		80		64.64		0.389

		100		75.27		0.272

		120		88.73		0.124

		DPPH		OD		% ức chế		TB		OD TB		hàm lượng polyphenol ( Cx = ppm)

		mẫu		0.312		71.6363636364		71.6363636364		0.312		94.4987436377

				0.316		71.2727272727

				0.308		72

		PL 5ml		0.308

		PL 10ml		0.606

		0,15 ml mẫu + 2,85ml dd DPPH, lắc đều, để yên 30' rồi đo ở bước sóng 517nm





DPPH

		





polyphenol

		ĐƯỜNG CHUẨN ACID GALLIC

						Acid gallic  (μg)		10		20		30		40		50		60		70

				OD		L1		0.196		0.339		0.481		0.605		0.735		0.875		0.974

						L2		0.199		0.339		0.48		0.607		0.736		0.874		0.975

						L3		0.197		0.341		0.481		0.609		0.735		0.876		0.975

						TB		0.197		0.34		0.481		0.607		0.735		0.875		0.975

		Polyphenol				1ml dịch chiết + 0,5ml folin + 2,5ml Na2CO3 7,5%, để tối 30', đo ở bước sóng 765nm

				OD		khối lượng		Cx		hàm lượng polyphenol tổng		hàm lượng polyphenol tổng TB

		mẫu		2.183		1.9843

				2.263		2.0145

				2.268		2.0016

		PL 5ml		0.618		1.9843		145.4503816794		0.5606184606		0.5548074591

				0.627		2.0145		147.7557251908		0.5614329863

				0.605		2.0016		146.7709923664		0.5423709305

		PL 10 ml		0.352		1.9843		145.4503816794		0.5680018609		0.5587336763

				0.348		2.0145		147.7557251908		0.5512921606

				0.349		2.0016		146.7709923664		0.5569070075
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đường chuẩn

										ĐƯỜNG CHUẨN QUERCETIN

																																		Cách xđ pt đường chuẩn: QE: 10mg=0,01g QE đm lên = cồn 80

		Nồng độ		0				10		20		30						40		(ppm)

		100ppm QE		0				1		2		3						4		(ml)														chất chuẩn		1ml

		OD		0				0.176		0.331		0.476						0.646																nước		4ml

																																		NaNO2   5%		0,3ml

								0		0																								để yên 5'

								10		0.176																								AlCl3   10%		0,3ml

								20		0.331																								để yên 5'

								30		0.476																								NaOH 1M		2ml

								40		0.646																								đm= nước cất lên 10ml

								50		0.781																								để yên 15' rồi đo quang ở bước sóng 510nm

				y= 0,0156x + 0,0117				x= (y-0,0117)/0,0156

								FLAVONOID (mg/g)= (Cx.n.V.100)/M.(100-h)

				n: độ pha loãng

				V: thể tích dịch chiết (ml)

				C: nồng độ F toàn phần trong dịch chiết tính theo QE (mg/ml)																		Vỏ đậu xay xát

																				khối lượng		OD		Cx		Hàm lượng Flavonoid		Hàm lượng Flavonoid TB

						Vỏ giá khô														1.9843		0.345		21.3653846154		5.8211671432		6.1439396716

				khối lượng		OD		TB		Cx		Hàm lượng Flavonoid		TB		sai số				2.0145		0.365		22.6474358974		6.0779686237

		Lần 1		2.0046		0.142		0.1326666667		8.3525641026		2.2972965499		2.1092067768						2.0016		0.389		24.1858974359		6.5326832478

		Lần 2		2.0449		0.137				8.0320512821		2.1656056046

		Lần 3		2.0337		0.119				6.8782051282		1.8647181758										NUNG MẪU ( XÁC ĐỊNH TRO TỔNG)

				Vỏ đậu xay xát								m						Chén 1		Chén 2		Chén 3

						TB						m mẫu						2.032		2.0838		2.008

		L1		7.34		7.5166666667						m chén trước nung						23.141		19.1031		20.507

		L2		7.59								m chén sau nung						23.1875		19.1485		20.5547

		L3		7.62								m chén + mẫu trc nung						25.173		21.1869		22.515

												hàm lượng tro theo %						2.2883858268		2.1787119685		2.375498008

				Mẫu vỏ giá khô		TB						TB						2.2808652678

		L1		9.7		9.3133333333

		L2		8.97

		L3		9.27





đường chuẩn
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ngâm dầm

								KHẢO SÁT LỰA CHỌN DUNG MÔI (1/20, cô quay đm về 25ml)																		KHẢO SÁT LỰA CHỌN NHIỆT ĐỘ

				loại dung môi		khối lượng		OD		Hàm lượng Flavonoid (mg/g)		Cx		TB		sai số				nhiệt độ		khối lượng		OD		Hàm lượng Flavonoid		Cx		sai số

		Lần 1		Nước		2.1363		0.566		4.4960872506		35.5320512821		4.1965483643		0.8186040142		Lần 1		40		2.0031		0.341		3.4183965242		21.108974359		0.3019887791

		Lần 2				2.0489		0.582		4.8231936774		36.5576923077						Lần 2				2.0489		0.326		3.1897522837		20.1474358974

		Lần 3				2.1369		0.415		3.270364165		25.8525641026						Lần 3				2.1369		0.401		3.788205612		24.9551282051

		Lần 1		Methanol		2.0107		0.186		1.5021116057		11.1730769231		1.4183954995		0.0741993869		Lần 1		50		2.0139		0.456		4.5874542888		28.4807692308		0.1963693399

		Lần 2				2.0199		0.174		1.3923253906		10.4038461538						Lần 2				2.0054		0.492		4.9801785624		30.7884615385

		Lần 3				2.0031		0.169		1.3607495021		10.0833333333						Lần 3				2.0107		0.474		4.780903238		29.6346153846

		Lần 1		Ethanol		2.0074		0.059		0.4082999374		3.0320512821		0.4533862882		0.0508898252		Lần 1		60		2.0139		0.584		5.9090706493		36.6858974359		0.1752976367

		Lần 2				2.0205		0.071		0.5085667129		3.8012820513						Lần 2				2.0591		0.609		6.0318205786		38.2884615385

		Lần 3				2.0053		0.063		0.4432922143		3.2884615385						Lần 3				2.0023		0.614		6.2548522339		38.608974359

		Lần 1		Ethyl acetat		2.0049		0.059		0.408809065		3.0320512821		0.3797424747		0.0257812859		Lần 1		70		2.1968		0.13		5.598833694		7.5833333333		0.6017845242

		Lần 2				2.0236		0.055		0.3707791616		2.7756410256						Lần 2				2.0188		0.1		4.5474795039		5.6602564103

		Lần 3				2.0911		0.0551		0.3596391975		2.7820512821						Lần 3				2.0177		0.12		5.5805268937		6.9423076923

																		Lần 1		80		2.0046		0.085		3.8017153069		4.6987179487		0.2154570258

																		Lần 2				2.0449		0.078		3.3708916732		4.25

																		Lần 3				2.0337		0.082		3.5939479179		4.5064102564

								KHẢO SÁT LỰA CHỌN TỶ LỆ DM/NL

		NL/DM				khối lượng		OD		Hàm lượng Flavonoid		Cx		TB		Sai số										KHẢO SÁT LỰA CHỌN THỜI GIAN

		1:10				2.0186		0.654		2.1975336175		41.1730769231		2.1555263674		0.0382116112				Thời gian		khối lượng		OD		Hàm lượng Flavonoid		Cx		sai số

						2.0571		0.644		2.1228321292		40.5320512821						Lần 1		30'		2.0178		0.678		6.8416495532		42.7115384615		0.1931572343

						2.0186		0.639		2.1462133555		40.2115384615						Lần 2				2.0134		0.649		6.5581747292		40.8525641026

		1:20				2.0008		0.7415		5.038230706		46.7820512821		5.0118548787		0.1526180699		Lần 3				2.0016		0.637		6.4726223051		40.0833333333

						2.0153		0.719		4.8477679522		45.3397435897						Lần 1		45'		2.0392		0.674		6.729209692		42.4551282051		0.2996800898

						2.0018		0.758		5.1495659778		47.8397435897						Lần 2				2.1646		0.653		6.1383650857		41.108974359

		1:30				2.007		0.507		5.1131682635		31.75		5.1599248037		0.0712050735		Lần 3				2.0789		0.666		6.5209737239		41.9423076923

						2.0146		0.51		5.1247323307		31.9423076923						Lần 1		60'		2.0214		0.77		7.7724497652		48.608974359		0.0787378178

						2.0012		0.518		5.241873817		32.4551282051						Lần 2				2.0156		0.765		7.7434187709		48.2884615385

		1:40				2.021		0.331		4.3645600267		20.4679487179		4.3719929508		0.2554403397		Lần 3				2.001		0.748		7.623893853		47.1987179487

						2.0201		0.313		4.1203501936		19.3141025641						Lần 1		75'		2.0801		0.732		7.1746105193		46.1730769231		0.2222235363

						2.024		0.351		4.6310686322		21.75						Lần 2				2.0094		0.723		7.3342471364		45.5961538462

		1:50				2.0121		0.287		4.7247031702		17.6474358974		4.5219451584		0.1943686173		Lần 3				2.1103		0.714		6.8952116051		45.0192307692

						2.0167		0.265		4.3372231812		16.2371794872						Lần 1		90'		2.0195		0.609		6.1279863102		38.2884615385		0.1852386729

						2.0034		0.273		4.5039091237		16.75						Lần 2				2.0078		0.579		5.8541178745		36.3653846154

																		Lần 3				2.0102		0.572		5.7749799798		35.9166666667





ngâm+siêu âm

		STT		THỜI GIAN (PHÚT)		Công suất (%)		OD		khối lượng		HÀM LƯỢNG FLAVONOID		Cx

		1		20		25		0.533		2.0018		5.3955730019		33.4166666667

		2		20		25		0.529		2.0251		5.292569109		33.1602564103

		3		20		25		0.512		2.0109		5.1547850662		32.0705128205

		4		20		30		0.165		2.0019		7.9330522097		9.8269230769

		5		20		30		0.161		2.0136		7.6811658502		9.5705128205

		6		20		30		0.171		2.012		8.2021618849		10.2115384615

		7		20		35		0.211		2.0539		10.0523717504		12.7756410256

		8		20		35		0.192		2.0016		9.3316613914		11.5576923077

		9		20		35		0.209		2.0013		10.2130492714		12.6474358974

		10		15		25		0.644		2.0301		6.4532172122		40.5320512821

		11		15		25		0.619		2.012		6.2538266324		38.9294871795

		12		15		25		0.607		2.0017		6.1617975655		38.1602564103

		13		15		30		0.176		2.0105		8.4659173293		10.5320512821

		14		15		30		0.77		2.0016		7.8493608797		48.608974359

		15		15		30		0.518		2.0012		5.2418907597		32.4551282051

		16		15		35		0.175		2.1009		8.0523258484		10.4679487179		8.3967294498

		17		15		35		0.171		2.0102		8.2095063737		10.2115384615

		18		15		35		0.187		2.034		8.9283561272		11.2371794872

		19		10		25		0.504		2.064		4.9418627057		31.5576923077

		20		10		25		0.517		2.0134		5.1998374417		32.391025641

		21		10		25		0.47		2.0123		4.7187575402		29.3782051282

		22		10		30		0.645		2.0096		6.5293567604		40.5961538462

		23		10		30		0.479		2.0389		4.7486524824		29.9551282051

		24		10		30		0.569		2.0471		5.6405378476		35.7243589744

		25		10		35		0.523		2.0339		5.2085487015		32.7756410256

		26		10		35		0.509		2.0012		5.1487107936		31.8782051282

		27		10		35		0.511		2.0014		5.1689008726		32.0064102564





Sheet1

		LOẠI DUNG MÔI

				Dung môi		Flavonoid

				Nước		4.2		0.18

				Methanol		1.4		0.07

				Ethanol		0.5		0.05

				Ethyl acetat		0.4		0.03

		NHIET DO		nhiet do		Flavonoid TB				sai so		Fla

				Độ C				3.4654514733		0.3019887791		3.4183965242

				40		3.47						3.1897522837

				50		4.78						3.788205612

				60		6.06		4.7828453631		0.1963693399		4.5874542888

				70		5.24						4.9801785624

				80		3.59						4.780903238

								6.0652478206		0.1752976367		5.9090706493

												6.0318205786

												6.2548522339

								5.2422800305		0.6017845242		5.598833694

												4.5474795039

												5.5805268937

								3.5888516327		0.2154570258		3.8017153069

												3.3708916732

												3.5939479179

				THOI GIAN

						Thời gian		Flavonoid		Flavonoi		Sai số

						30		6.624149		6.8416495532				6.6241488625

						45		6.46285		6.5581747292		0.1931572343

						60		7.713254		6.4726223051

						75		7.13469		6.729209692				6.4628495005

						90		5.919028		6.1383650857		0.2996800898

										6.5209737239

										7.7724497652				7.7132541297

										7.7434187709		0.0787378178

										7.623893853

										7.1746105193				7.1346897536

										7.3342471364		0.2222235363

										6.8952116051

										6.1279863102				5.9190280548

										5.8541178745		0.1852386729

										5.7749799798

						TY LE DUNG MOI

								Flavonoid

						1/10		2.16		0.0382116112		0.038

						1/20		5.01				0.15

						1/30		5.16				0.07

						1/40		4.37		0.1526180699		0.155

						1/50		4.52				0.104

										0.0712050735

										0.2554403397

										0.1943686173
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				0.1818604014		0.1818604014

				0.0741993869		0.0741993869

				0.0508898252		0.0508898252

				0.0257812859		0.0257812859



Loại dung môi

Flavonoid

TFC (mg/g)

a

b

c

d



								0.3019887791		0.3019887791

								NaN		NaN

								NaN		NaN

								0.1963693399		0.1963693399

								NaN		NaN



Độ C

Flavonoid



								0.1931572343		0.1931572343

								NaN		NaN

								NaN		NaN

								0.2996800898		0.2996800898

								NaN		NaN



Flavonoid

Flavonoid

Flavonoid (mg/g)

Thời gian ( phút )

Flavonoid
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				0.15		0.15
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OD

Nồng độ Quercetin (ppm)

Độ hấp thụ quang

ĐƯỜNG CHUẨN QUERCETIN

y = 0.0156x + 0.0117
R² = 0.9988
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DPPH

		Nồng độ vitamin C		% Ức chế		OD

		0		5.55		1.039

		20		18.45		0.897

		40		32.73		0.74

		60		45.73		0.597

		80		64.64		0.389

		100		75.27		0.272

		120		88.73		0.124

				Nguyên liệu vỏ đậu xanh

		DPPH		OD		% ức chế		TB		OD TB		hàm lượng polyphenol ( Cx = ppm)

		mẫu		0.312		71.6363636364		71.636		0.312		94.499

				0.316		71.2727272727

				0.308		72				0.364

		PL 5ml		0.308

		PL 10ml		0.606

		0,15 ml mẫu + 2,85ml dd DPPH, lắc đều, để yên 30' rồi đo ở bước sóng 517nm

				Chế phẩm

		DPPH		OD		% ức chế		TB

		mẫu		0.312		71.636		71.636

				0.316		71.273

				0.308		72.000

		PL 5ml		0.308

		PL 10ml		0.606

		PL 15 ml		0.532		51.636		52.364

				0.573		47.909				4.859

				0.467		57.545





DPPH

		





polyphenol

		ĐƯỜNG CHUẨN ACID GALLIC

						Acid gallic  (μg)		10		20		30		40		50		60		70

				OD		L1		0.196		0.339		0.481		0.605		0.735		0.875		0.974

						L2		0.199		0.339		0.48		0.607		0.736		0.874		0.975

						L3		0.197		0.341		0.481		0.609		0.735		0.876		0.975

						TB		0.197		0.34		0.481		0.607		0.735		0.875		0.975

						Nguyên liệu vỏ đậu xanh

		Polyphenol				1ml dịch chiết + 0,5ml folin + 2,5ml Na2CO3 7,5%, để tối 30', đo ở bước sóng 765nm

				OD		khối lượng		Cx		hàm lượng polyphenol tổng		hàm lượng polyphenol tổng TB

		mẫu		2.183		1.9843

				2.263		2.0145

				2.268		2.0016

		PL 5ml		0.618		1.9843		41.1526717557		0.5606202792		0.555		0.011

				0.627		2.0145		41.8396946565		0.5614348075

				0.605		2.0016		40.1603053435		0.5423726899

		PL 10 ml		0.352		1.9843		20.8473282443		0.2840018517		0.279

				0.348		2.0145		20.5419847328		0.2756469744

				0.349		2.0016		20.6183206107		0.278454407

						Chế phẩm

				OD		khối lượng		Cx		hàm lượng polyphenol tổng		hàm lượng polyphenol tổng TB

		PL 15 ml ( tính pl 5ml)		0.215		1,0502		10.3893129771		0.316		0.391

				0.207		1,0413		9.7786259542		0.300				0.144

				0.312		1,0201		17.7938931298		0.557

		PL 5ml		0.618		1.9843		145.4503816794		0.5606184606		0.555

				0.627		2.0145		147.7557251908		0.5614329863

				0.605		2.0016		146.7709923664		0.5423709305

		PL 10 ml		0.352		1.9843		145.4503816794		0.5680018609		0.559

				0.348		2.0145		147.7557251908		0.5512921606

				0.349		2.0016		146.7709923664		0.5569070075





polyphenol
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đường chuẩn

										ĐƯỜNG CHUẨN QUERCETIN

																																		Cách xđ pt đường chuẩn: QE: 10mg=0,01g QE đm lên = cồn 80

		Nồng độ		0				10		20		30		40		50		(ppm)

		100ppm QE		0				1		2		3		4		5		(ml)																chất chuẩn		1ml

		OD		0				0.176		0.331		0.476		0.646		0.781																		nước		4ml

																																		NaNO2   5%		0,3ml

								0		0																								để yên 5'

								10		0.176																								AlCl3   10%		0,3ml

								20		0.331																								để yên 5'

								30		0.476																								NaOH 1M		2ml

								40		0.646																								đm= nước cất lên 10ml

								50		0.781																								để yên 15' rồi đo quang ở bước sóng 510nm

				y= 0,0156x + 0,0117				x= (y-0,0117)/0,0156

								FLAVONOID (mg/g)= (Cx.n.V.100)/M.(100-h)

				n: độ pha loãng

				V: thể tích dịch chiết (ml)

				C: nồng độ F toàn phần trong dịch chiết tính theo QE (mg/ml)																		Vỏ đậu xay xát

																				khối lượng		OD		Cx		Hàm lượng Flavonoid		Hàm lượng Flavonoid TB		sai số

						Vỏ giá khô														1.9843		0.345		21.3653846154		5.821		6.144		0.360

				khối lượng		OD		TB		Cx		Hàm lượng Flavonoid		TB		sai số				2.0145		0.365		22.6474358974		6.078

		Lần 1		2.0046		0.142		0.1326666667		8.3525641026		2.297		2.109		0.222				2.0016		0.389		24.1858974359		6.533

		Lần 2		2.0449		0.137				8.0320512821		2.166

		Lần 3		2.0337		0.119				6.8782051282		1.865										NUNG MẪU ( XÁC ĐỊNH TRO TỔNG)

				Vỏ đậu xay xát								m						Chén 1		Chén 2		Chén 3

						TB						m mẫu						2.032		2.0838		2.008

		L1		7.34		7.517		0.154				m chén trước nung						23.141		19.1031		20.507

		L2		7.59								m chén sau nung						23.1875		19.1485		20.5547

		L3		7.62								m chén + mẫu trc nung						25.173		21.1869		22.515

												hàm lượng tro theo %						2.288		2.179		2.375		0.099

				Mẫu vỏ giá khô		TB						TB						2.281

		L1		9.7		9.313

		L2		8.97

		L3		9.27								Hiệu suất của qt trích ly

										m		OD

												L1 (pl 5ml)		L2		L3		L4		Cx L1		Cx L2		Cx L3		Cx L4		hàm lượng flavonoid L1		hàm lượng flavonoid L2		hàm lượng flavonoid L3		hàm lượng flavonoid L4

										2.0251		0.368		0.541		0.306		0.139		22.840		33.929		18.865		8.160		18.293		5.435		3.022		1.307

				%HLCK= (m sau sấy - m trc sấy)*f*100/(m - m*7.517%)						2.0109		0.39		0.529		0.289		0.137		24.250		33.160		17.776		8.032		19.559		5.349		2.867		1.296

										2.0019		0.323		0.537		0.278		0.126		19.955		33.673		17.071		7.327		16.167		5.456		2.766		1.187

				xđ hàm lượng chất khô trong dịch trước khi cô quay (hút 10ml trong 35ml dịch lọc đc)																						TB		18.006		5.413		2.885		1.263

		m		m chén trc sấy		m chén sau sấy		%HLCK																		Tổng		27.568

		2.0109		51,3261		51,3568		14,4442																		Hiệu suất trích ly L1		65.315

		2.0046		50,6543		50,7274		13,8005																		Hiệu suất trích ly L2		19.637

		2.0449		43,6244		43,6966		13,3619																		Hiệu suất trích ly L3		10.465

		TB						13,8689																		Hiệu suất trích ly L4		4.583





đường chuẩn
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ngâm dầm

								KHẢO SÁT LỰA CHỌN DUNG MÔI (1/20, cô quay đm về 25ml)																		KHẢO SÁT LỰA CHỌN NHIỆT ĐỘ

				loại dung môi		khối lượng		OD		Hàm lượng Flavonoid (mg/g)		Cx		TB		sai số				nhiệt độ		khối lượng		OD		Hàm lượng Flavonoid		Cx		sai số

		Lần 1		Nước		2.1363		0.566		4.496		35.532		4.1965619773		0.8186066696		Lần 1		40		2.0031		0.341		3.418		21.109		0.3019897587

		Lần 2				2.0489		0.582		4.823		36.558						Lần 2				2.0489		0.326		3.190		20.147

		Lần 3				2.1369		0.415		3.270		25.853						Lần 3				2.1369		0.401		3.788		24.955

		Lần 1		Methanol		2.0107		0.186		1.502		11.173		1.4184001005		0.0741996276		Lần 1		50		2.0139		0.456		4.587		28.481		0.1963699769

		Lần 2				2.0199		0.174		1.392		10.404						Lần 2				2.0054		0.492		4.980		30.788

		Lần 3				2.0031		0.169		1.361		10.083						Lần 3				2.0107		0.474		4.781		29.635

		Lần 1		Ethanol		2.0074		0.059		0.408		3.032		0.4533877589		0.0508899903		Lần 1		60		2.0139		0.584		5.909		36.686		0.1752982054		6.065

		Lần 2				2.0205		0.071		0.509		3.801						Lần 2				2.0591		0.609		6.032		38.288

		Lần 3				2.0053		0.063		0.443		3.288						Lần 3				2.0023		0.614		6.255		38.609

		Lần 1		Ethyl acetat		2.0049		0.059		0.409		3.032		0.3797437065		0.0257813695		Lần 1		70		2.1968		0.13		5.599		7.583		0.6017864763

		Lần 2				2.0236		0.055		0.371		2.776						Lần 2				2.0188		0.1		4.547		5.660

		Lần 3				2.0911		0.0551		0.360		2.782						Lần 3				2.0177		0.12		5.581		6.942

																		Lần 1		80		2.0046		0.085		3.802		4.699		0.2154577247

																		Lần 2				2.0449		0.078		3.371		4.250

																		Lần 3				2.0337		0.082		3.594		4.506

								KHẢO SÁT LỰA CHỌN TỶ LỆ DM/NL

		NL/DM				khối lượng		OD		Hàm lượng Flavonoid (mg/g)		Cx		TB		Sai số										KHẢO SÁT LỰA CHỌN THỜI GIAN

		1:10				2.0186		0.654		2.205		41.173		2.163		0.0383496114				Thời gian		khối lượng		OD		Hàm lượng Flavonoid		Cx		sai số

						2.0571		0.644		2.130		40.532						Lần 1		30'		2.0178		0.678		6.866		42.712		0.1938548167

						2.0186		0.639		2.154		40.212						Lần 2				2.0134		0.649		6.582		40.853

		1:20				2.0008		0.7415		5.056		46.782		5.029955065		0.1531692462		Lần 3				2.0016		0.637		6.496		40.083

						2.0153		0.719		4.865		45.340						Lần 1		45'		2.0392		0.674		6.754		42.455		0.3007623768

						2.0018		0.758		5.168		47.840						Lần 2				2.1646		0.653		6.161		41.109

		1:30				2.007		0.507		5.132		31.750		5.1785597408		0.0714622288		Lần 3				2.0789		0.666		6.545		41.942

						2.0146		0.51		5.143		31.942						Lần 1		60'		2.0214		0.77		7.801		48.609		0.0790221774

						2.0012		0.518		5.261		32.455						Lần 2				2.0156		0.765		7.771		48.288

		1:40				2.021		0.331		4.380		20.468		4.387782292		0.256362856		Lần 3				2.001		0.748		7.651		47.199

						2.0201		0.313		4.135		19.314						Lần 1		75'		2.0801		0.732		7.201		46.173		0.2230260909

						2.024		0.351		4.648		21.750						Lần 2				2.0094		0.723		7.361		45.596

		1:50				2.0121		0.287		4.742		17.647		4.3768206374		0.3535868695		Lần 3				2.1103		0.714		6.920		45.019

						2.0167		0.265		4.353		16.237						Lần 1		90'		2.0195		0.609		6.150		38.288		0.1859076577

						2.0034		0.245		4.036		14.955						Lần 2				2.0078		0.579		5.875		36.365

																		Lần 3				2.0102		0.572		5.796		35.917





ngâm+siêu âm

		STT		THỜI GIAN (PHÚT)		Công suất (%)		OD		khối lượng		HÀM LƯỢNG FLAVONOID		Cx

																sai số

		1		20		25		0.533		2.0018		5.396		33.417

		2		20		25		0.474		2.0251		4.730		29.635

		3		20		25		0.512		2.0109		5.155		32.071

		4		20		30		0.165		2.0019		7.933		9.827

		5		20		30		0.161		2.0136		7.681		9.571

		6		20		30		0.171		2.012		8.202		10.212

		7		20		35		0.171		2.0539		8.035		10.212

		8		20		35		0.165		2.0016		7.934		9.827

		9		20		35		0.17		2.0013		8.194		10.147

		10		15		25		0.644		2.0301		6.453		40.532

		11		15		25		0.619		2.012		6.254		38.929

		12		15		25		0.588		2.0017		5.965		36.942

		13		15		30		0.176		2.0105		8.466		10.532

		14		15		30		0.77		2.0016		7.849		48.609

		15		15		30		0.615		2.0012		6.246		38.673

		16		15		35		0.181		2.1009		8.348		10.853		0.298		8.598

		17		15		35		0.177		2.0102		8.519		10.596

		18		15		35		0.187		2.034		8.928		11.237

		19		10		25		0.504		2.064		4.942		31.558

		20		10		25		0.517		2.0134		5.200		32.391

		21		10		25		0.47		2.0123		4.719		29.378

		22		10		30		0.606		2.0096		6.127		38.096

		23		10		30		0.479		2.0389		4.749		29.955

		24		10		30		0.569		2.0471		5.641		35.724

		25		10		35		0.523		2.0339		5.209		32.776

		26		10		35		0.509		2.0012		5.149		31.878

		27		10		35		0.531		2.0014		5.376		33.288





ngâm+siêu âm ẩm 7.517%

		STT		THỜI GIAN (PHÚT)		Công suất (%)		OD		khối lượng		HÀM LƯỢNG FLAVONOID		Cx

		1		20		25		0.533		2.0018		5.415		33.417

		2		20		25		0.474		2.0251		4.747		29.635

		3		20		25		0.512		2.0109		5.173		32.071

		4		20		30		0.165		2.0019		7.962		9.827

		5		20		30		0.161		2.0136		7.709		9.571

		6		20		30		0.171		2.012		8.232		10.212

		7		20		35		0.171		2.0539		8.064		10.212

		8		20		35		0.165		2.0016		7.963		9.827

		9		20		35		0.17		2.0013		8.224		10.147

		10		15		25		0.644		2.0301		6.477		40.532				6.247

		11		15		25		0.619		2.012		6.276		38.929

		12		15		25		0.588		2.0017		5.987		36.942

		13		15		30		0.176		2.0105		8.496		10.532

		14		15		30		0.77		2.0016		7.878		48.609

		15		15		30		0.615		2.0012		6.269		38.673

		16		15		35		0.181		2.1009		8.378		10.853		8.629		0.299

		17		15		35		0.177		2.0102		8.549		10.596

		18		15		35		0.187		2.034		8.961		11.237

		19		10		25		0.504		2.064		4.960		31.558

		20		10		25		0.517		2.0134		5.219		32.391

		21		10		25		0.47		2.0123		4.736		29.378

		22		10		30		0.606		2.0096		6.149		38.096

		23		10		30		0.479		2.0389		4.766		29.955

		24		10		30		0.569		2.0471		5.661		35.724

		25		10		35		0.523		2.0339		5.227		32.776

		26		10		35		0.509		2.0012		5.167		31.878

		27		10		35		0.531		2.0014		5.395		33.288





sấy

		STT		nhiệt độ		lưu lượng		khối lượng		OD		hàm lượng flavonoid		độ ẩm		Cx

		1		150		8		0.5		0.312		1.648		6.58		19.250

		2		150		8		0.5		0.337		1.786		6.58		20.853

		3		150		8		0.5		0.321		1.698		6.58		19.827

		4		140		8		0.5		0.308		1.661		8.52		18.994

		5		140		8		0.5		0.276		1.482		8.52		16.942

		6		140		8		0.5		0.298		1.605		8.52		18.353

		7		130		8		0.5		0.27		1.409		5.99		16.558

		8		130		8		0.5		0.287		1.502		5.99		17.647

		9		130		8		0.5		0.306		1.605		5.99		18.865

		10		150		7		0.52		0.359		1.826		6.21		22.263

		11		150		7		0.52		0.349		1.773		6.21		21.622

		12		150		7		0.52		0.357		1.815		6.21		22.135

		13		140		7		0.56		0.365		1.730		6.51		22.647

		14		140		7		0.56		0.355		1.681		6.51		22.006

		15		140		7		0.56		0.371		1.760		6.51		23.032

		16		130		7		0.52		0.284		1.420		5.47		17.455

		17		130		7		0.52		0.253		1.259		5.47		15.468

		18		130		7		0.52		0.261		1.300		5.47		15.981

		19		150		6		0.55		0.388		1.862		5.8		24.122

		20		150		6		0.55		0.38		1.823		5.8		23.609

		21		150		6		0.55		0.384		1.843		5.8		23.865

		22		140		6		0.53		0.232		1.103		3.41		14.122

		23		140		6		0.53		0.295		1.419		3.41		18.160

		24		140		6		0.53		0.294		1.414		3.41		18.096

		25		130		6		0.55		0.287		1.362		5.77		17.647

		26		130		6		0.55		0.28		1.327		5.77		17.199

		27		130		6		0.55		0.281		1.332		5.77		17.263

		28		150		5		0.53		0.312		1.538		5.56		19.250

		29		150		5		0.53		0.337		1.666		5.56		20.853

		30		150		5		0.53		0.317		1.564		5.56		19.571

		31		140		5		0.51		0.259		1.311		5.14		15.853

		32		140		5		0.51		0.263		1.332		5.14		16.109

		33		140		5		0.51		0.256		1.295		5.14		15.660

		34		130		5		0.5		0.258		1.332		5.18		15.788

		35		130		5		0.5		0.241		1.240		5.18		14.699

		36		130		5		0.5		0.23		1.181		5.18		13.994





tối ưu sấy

		STT		nhiệt độ		lưu lượng		khối lượng		OD		hàm lượng flavonoid		độ ẩm		Cx

		1		150		8		1.01		0.396		1.567		6.58		24.635

		2		150		8		1.01		0.374		1.477		6.58		23.224

		3		150		8		1.01		0.366		1.444		6.58		22.712

		4		140		8		1		0.442		1.809		8.52		27.583

		5		140		8		1		0.446		1.826		8.52		27.840

		6		140		8		1		0.478		1.960		8.52		29.891

		7		130		8		1		0.362		1.433		5.99		22.455

		8		130		8		1		0.353		1.396		5.99		21.878

		9		130		8		1		0.319		1.257		5.99		19.699

		10		150		7		1.01		0.437		1.727		6.21		27.263

		11		150		7		1.01		0.445		1.759		6.21		27.776

		12		150		7		1.01		0.497		1.970		6.21		31.109

		13		140		7		1		0.514		2.066		6.51		32.199

		14		140		7		1		0.512		2.058		6.51		32.071

		15		140		7		1		0.478		1.918		6.51		29.891

		16		130		7		1.03		0.392		1.502		5.47		24.378

		17		130		7		1.03		0.407		1.562		5.47		25.340

		18		130		7		1.03		0.402		1.542		5.47		25.019

		19		150		6		1.01		0.453		1.784		5.8		28.288

		20		150		6		1.01		0.447		1.760		5.8		27.904

		21		150		6		1.01		0.431		1.695		5.8		26.878

		22		140		6		1.01		0.38		1.452		3.41		23.609

		23		140		6		1.01		0.359		1.369		3.41		22.263

		24		140		6		1.01		0.402		1.539		3.41		25.019

		25		130		6		1.02		0.346		1.338		5.77		21.429

		26		130		6		1.02		0.415		1.614		5.77		25.853

		27		130		6		1.02		0.418		1.626		5.77		26.045

		28		150		5		1.01		0.406		1.590		5.56		25.276

		29		150		5		1.01		0.435		1.707		5.56		27.135

		30		150		5		1.01		0.439		1.723		5.56		27.391

		31		140		5		1.01		0.354		1.374		5.14		21.942

		32		140		5		1.01		0.387		1.507		5.14		24.058

		33		140		5		1.01		0.39		1.519		5.14		24.250

		34		130		5		1.02		0.359		1.381		5.18		22.263

		35		130		5		1.02		0.364		1.401		5.18		22.583

		36		130		5		1.02		0.381		1.469		5.18		23.673





tối ưu sấy 6.05%

		STT		nhiệt độ		lưu lượng		khối lượng		OD		hàm lượng flavonoid		độ ẩm		Cx

		1		150		8		1.01		0.396		1.567		6.58		24.635

		2		150		8		1.01		0.374		1.477		6.58		23.224

		3		150		8		1.01		0.366		1.444		6.58		22.712

		4		140		8		1		0.442		1.809		8.52		27.583

		5		140		8		1		0.446		1.826		8.52		27.840

		6		140		8		1		0.478		1.960		8.52		29.891

		7		130		8		1		0.362		1.433		5.99		22.455

		8		130		8		1		0.353		1.396		5.99		21.878

		9		130		8		1		0.319		1.257		5.99		19.699

		10		150		7		1.01		0.437		1.727		6.21		27.263

		11		150		7		1.01		0.445		1.759		6.21		27.776

		12		150		7		1.01		0.497		1.970		6.21		31.109

		13		140		7		1		0.514		2.056		6.05		32.199		2.004		0.083

		14		140		7		1		0.512		2.048		6.05		32.071

		15		140		7		1		0.478		1.909		6.05		29.891

		16		130		7		1.03		0.392		1.502		5.47		24.378

		17		130		7		1.03		0.407		1.562		5.47		25.340

		18		130		7		1.03		0.402		1.542		5.47		25.019

		19		150		6		1.01		0.453		1.784		5.8		28.288

		20		150		6		1.01		0.447		1.760		5.8		27.904

		21		150		6		1.01		0.431		1.695		5.8		26.878

		22		140		6		1.01		0.38		1.452		3.41		23.609

		23		140		6		1.01		0.359		1.369		3.41		22.263

		24		140		6		1.01		0.402		1.539		3.41		25.019

		25		130		6		1.02		0.346		1.338		5.77		21.429

		26		130		6		1.02		0.415		1.614		5.77		25.853

		27		130		6		1.02		0.418		1.626		5.77		26.045

		28		150		5		1.01		0.406		1.590		5.56		25.276

		29		150		5		1.01		0.435		1.707		5.56		27.135

		30		150		5		1.01		0.439		1.723		5.56		27.391

		31		140		5		1.01		0.354		1.374		5.14		21.942

		32		140		5		1.01		0.387		1.507		5.14		24.058

		33		140		5		1.01		0.39		1.519		5.14		24.250

		34		130		5		1.02		0.359		1.381		5.18		22.263

		35		130		5		1.02		0.364		1.401		5.18		22.583

		36		130		5		1.02		0.381		1.469		5.18		23.673





ẩm sấy khác nhau

		STT		nhiệt độ		lưu lượng		khối lượng		OD		hàm lượng flavonoid		độ ẩm		Cx

		1		150		8		1.01		0.396		1.567		6.58		24.635

		2		150		8		1.01		0.374		1.477		6.57		23.224

		3		150		8		1.01		0.366		1.444		6.55		22.712

		4		140		8		1		0.442		1.809		8.52		27.583

		5		140		8		1		0.446		1.825		8.49		27.840

		6		140		8		1		0.478		1.961		8.53		29.891

		7		130		8		1		0.362		1.433		5.99		22.455

		8		130		8		1		0.353		1.396		5.96		21.878

		9		130		8		1		0.319		1.257		5.97		19.699

		10		150		7		1.01		0.437		1.727		6.21		27.263

		11		150		7		1.01		0.445		1.759		6.19		27.776

		12		150		7		1.01		0.497		1.970		6.18		31.109

		13		140		7		1		0.514		2.066		6.51		32.199

		14		140		7		1		0.512		2.058		6.49		32.071

		15		140		7		1		0.478		1.919		6.52		29.891

		16		130		7		1.03		0.392		1.502		5.47		24.378

		17		130		7		1.03		0.407		1.561		5.46		25.340

		18		130		7		1.03		0.402		1.541		5.44		25.019

		19		150		6		1.01		0.453		1.784		5.8		28.288

		20		150		6		1.01		0.447		1.759		5.75		27.904

		21		150		6		1.01		0.431		1.694		5.73		26.878

		22		140		6		1.01		0.38		1.452		3.41		23.609

		23		140		6		1.01		0.359		1.370		3.43		22.263

		24		140		6		1.01		0.402		1.539		3.44		25.019

		25		130		6		1.02		0.346		1.338		5.77		21.429

		26		130		6		1.02		0.415		1.613		5.74		25.853

		27		130		6		1.02		0.418		1.626		5.76		26.045

		28		150		5		1.01		0.406		1.590		5.56		25.276

		29		150		5		1.01		0.435		1.706		5.53		27.135

		30		150		5		1.01		0.439		1.722		5.51		27.391

		31		140		5		1.01		0.354		1.374		5.14		21.942

		32		140		5		1.01		0.387		1.507		5.17		24.058

		33		140		5		1.01		0.39		1.519		5.15		24.250

		34		130		5		1.02		0.359		1.381		5.18		22.263

		35		130		5		1.02		0.364		1.401		5.15		22.583

		36		130		5		1.02		0.381		1.468		5.17		23.673
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