Nghién ctru khoa hoc céng nghé

TACH CHIET OMEGA-3 TU PHU PHAM CHE BIEN CA
BINH THI THU TRANG, NGUYEN TRONG DAN, BO TH| THUY
1. PAT VAN PE

Hon hai thap ky qua nhiéu nghién ctru 1am sang d4 ching minh viéc tiéu thy lugng
thép cac axit béo khong bdo hoa chira nhiéu nbi do6i thuéc nhém Omega-3 lam gia ting ty
16 méc cac bénh tim mach, ung thw, dot quy, tiéu duong, bénh than kinh... T6 chic Y té
thé gidi da khuyén céo viée bd sung cac axit béo nay vao sita cho tré nhé ciing nhu dua
ra mirc yéu cau tiéu thu déi v6i ngudi trudng thanh [5, 7]; Omega-3 c¢6 nhiéu trong m&
cé, dic biét 1a cac loai ca bién da tro thanh ddi tuong cua nhiéu nghién ctru tach chiét.

Thuy san 1 mot trong nhimg nganh kinh té quan trong ctia nudc ta. Cung véi
su phat trién manh mé& cta nganh nudi trong va ché bién thay san xuat khau ¢ nudc
ta, mot luong 16n cac phé phu pham bi thai ra nhu dau, da, xwong... chira Omega-3
chwra dugc xir 1y thich hop din dén 6 nhidm méi trudng va giy lang phi [2]. Bai bao
trinh bay két qua nghién ciru tach chiét Omega-3 tir phu pham ciia nganh ché bién
thity san nham tan dung c6 hiéu qua ngudn nguyén lidu nay ciing nhu tham gia bao
v€ moi trudng.

2. NGUYEN LIEU VA PHUONG PHAP NGHIEN CUU

2.1. Nguyén li¢u

Tién hanh thu gom phu pham trong qua trinh ché bién ca (dau, xuong, vay,
luon, rudt, da...) tir cac chg va siéu thi trén dia ban Ha Noi.

2.2. Phuong phap nghién ctru
* Quy trinh thu nhin Omega-3 tir mé nguéon phu phim

- Phuong phap thu nhdn mo long tir nguén phu phcfm Tach mG long st dung
phuong phap gia nhiét g1an tiép 80 + 85°C (de mo khong bi bién d6i vé mau va mui), m&
ndi én bé mit, tach ra bang ly tim [4], rira 3 14n bang con 70% dé thu m& 1ong sach.

- Phurong phdp chuyén héa mé long thanh axit béo tw do: Cho 25g m& ca 1ong vao
binh cau 500ml, thém 50ml NaOH 7N (pha trong con 70%), dun ndng trén thiét bj khudy
hoi luu ¢6 gia nhiét trong khoang thoi gian va nhiét do thich hop. Thém dung dich mudi
NaCl 3% vao hdn hop, cac chit khong xa phong héa duge tach ra khoi hdn hop bang ly
tam. Phan xa phong hoa duoc axit hoa bang dung dich H,SO4 3M dén pH = 1. Thém
dung méi n-hexan dé hoa tan axit béo tu do va tach axit béo ra khoi dung dich. C6 quay
chan khéng & 70°C dé loai bo hexane thu hdn hop axit béo tu do.

- Phuong phap tua ure lam giau Omega-3 [10]

Nghién ctru cac yéu t6 anh huong dén hiéu suét lam giau Omega-3: Ty 18 axit
béo/uré, EtOH/uré, nhiét do két tinh.
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* Cdc phwong phdp, phdn tich, danh gida

- Phuong phap xac dinh chi §6 axit bang phuong phap chuan do theo TCVN 6127-
2010. Ham luong axit béo ty do biéu thi theo phan tram khoi lugng theo cong thirc:

Axit béo ty do (%) = AV x 0,5 (Tinh theo axit oleic);
trong d6: AV 1a chi s6 axit.

- Phuong phép xac dinh xac dinh chi s iot bang phuong phap chudn do theo
TCVN 6122-2010.

3. KET QUA VA THAO LUAN
3.1. Thu nhin m& c4 16ng tir phu pham
Quy trinh thu nhan m& ¢4 1ong duoc thuc hién theo so dd:

Phu pham cé

v

Rura sach, xay nho

5 —— Gia nhiét gian tiép 80°C
Ep cohoc " l N trong 30 phat
M@ cé tho
Rira bang con 70%,
v 3 lan

M@& cé long sach

So' d6 1. Quy trinh thu nhan m& c4 16ng tir phu phdm

Tir 10 kg phu pham, tlen hanh theo quy trinh ching t6i thu nhan dugc 563,75 g
mo 16ng sach V(n cac chi sb: Chi sd axit 0,4 mg KOH/g; chi s6 xa phong 198,6 mg
KOH/g; chi s este 198,2 mg KOH/g; chi sé iot 98,7 g I,/100g, c6 mau vang cam,
trong, c6 mui tanh ddc trung cua ca.

Céc tac gia truéc day chi yéu nghién ctu thu nhan Omega-3 trén mot dbi
tugng cu thé nhu ca hoi [10], cé basa, ca trich [1], ca tra [3]. Nguon vt liéu dugce st
dung 13 phan phu pham cta qua trinh ché bién c4 bao gdm ca xuong, vay, dubi... Vi
vay ty 1é m& long thu nhan dugc thip. Tuy nhién, dya trén cdc chi s6 va danh gia
cam quan, m& 1ong nay du diéu kién cho cac nghién ciru tiép theo. Dé xay dung quy
trinh tach chiét Omega-3 tir ngudn phu phdm, di tién hanh nghién ctru cac thong so
anh huong téi qua trinh thay phdn md ca 16ng va lam giau Omega-3 bang phuong
phap tua ure.

3.2. Nghién ctru cic thong sé anh huéng téi qua trinh chuyén héa mé ca
16ng thanh axit béo tu do

Lwa chon thoi gian cho qua trinh thity phdin mé cd long

Qua trinh thuy phdn m& ca long dugc thyc hién ¢ 70°C v6i cac thoi gian thuy
phan khac nhau: 30; 60; 90; 120; 150 phut. Két qua thu dugc bang 1.
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Bang 1. Anh hudng cua thoi gian dén qua trinh thity phan mé ca long

TT | Thoi gian (phat) | Chi sb axit (mg KOH/g) Axit béo tu do (%)
1 Ban dau 0,4 0,2
2 30 110,4 55,2
3 60 156,6 78,3
4 90 180,7 90,3
5 120 191,1 95,6
6 150 191,5 95,8

Két qua ¢ bang 1, cho thay thoi gian thuy phan mé ca long cang 16n thi hiéu
suat thuy phén cang cao. Thoi gian thuy phéan tang tir 30 phut dén 150 phut thi hiéu
sut thity phan ting gap 1,7 lan thong qua chi s0 axit. Két qua thiy phdn md cé trong
thoi gian 150 phut cho hiéu suat kha cao 95,8%. Mic du thoi gian hon kém nhau 30
phiit nhung hiéu suat chénh léch giira hai khoang thoi gian chi dat 0,02%. Vi vay, dé
tiét kiém thoi gian cho quy trinh da chon thoi gian thiy phan m& ca long 1a 120 phut
v6i hiéu suat 95,6%.

Lwa chon nhiét do cho qua trinh thiiy phdn maé cd long

Nhiét d6 1a thong s6 anh huong truc tiép dén qua trinh thity phdn m& ca va
chat luong san pham ciia hdn hop axit béo tu do. Tién hanh thity phan m& ca 16ng tai
cac nhiét do: 50; 60; 70; 80 va 90°C. Két qua thu duoc trinh bay duéi bang 2.

Bang 2. Anh hudng cua nhiét d6 téi qua trinh thiy phdn m& cé long

TT | Nhiét d9 (°C) | Chi s axit (mg KOH/g) | Axit béo tw do (%)
1 50 170,8 85,4%
2 60 176,2 88,1%
3 70 185,1 92,6%
4 80 196,1 98,1%
5 90 194,6 97,3%

O nhiét do 80°C, ham lugng axit béo ty do cua md ca long dat ty 1€ cao nhét
98,1%. Ham luong niy c6 xu hudng giam khi tang nhiét do 1én 90°C, c¢6 thé do viéc
tac dong nhiét trong thoi gian dai mot sb axit béo chua bdo hoa bi chuyén héa, do
vy phan trim axit béo tu do thu dugc bi giam xudng. Vi két qua thi nghiém trén,
lya chon nhiét d§ cho qua trinh thily phan 1a 80°C.

Tir két qua cua 2 thi nghiém, da tién hanh thay phan m& c4 bang phuong phap
xa phong hoa theo cac thong sé nhu sau: M& ca dugc tién hanh thiy phan & nhiét do
80°C trong khoang thoi gian 120 phit. Hon hgp axit béo thu dugc sau qué trinh thity
phan dugc xac dinh chat luong theo cac chi tiéu:

- Cam quan: hdn hop c6 mau vang sang, trong. - Chi s axit: 196,3 mg KOH/g.
- Ham lugng axit béo tu do: 98,2% - Chi sé iot: 108,45 g 1,/100g.
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. 3.3. Nghién ciru cac thong s6 anh hwéng t6i qua trinh 1am giau Omega-3
bang phuwong phap tia uré

Hdn hop axit béo tu do thu dugc sau qua trinh thuy phan bao gdm cac axit béo
no, axit béo khong no mot ndi doi va axit béo khong no da ndi doi. Pé ting ham
luong Omega-3 trong san phdm can phai tién hanh 1am giau. D3 lya chon phuong
phap tua uré dé lam giau vi cong nghé don gian, phu hop véi diéu kién nghién ctru
thue té cla phong thi nghiém. Tién hanh thi nghiém nghién ctru anh huong cac yéu
t6 dén hiéu suat lam giau. Danh gia ket qua thong qua chi sb iot do chi s6 iot biéu thi
mirc 36 khong no cua dau md, chi sé iot cang cao thi mirc do khong no cang 16n va
nguoc lai. Pay 1a mot diém méi trong nghién ctru vi viéc danh gia thong qua chi sb
iot c6 thé duoc thuc hién dé dang trong phong thi nghiém, két qua co do chinh xéac
cao, it phu thudc va yéu td khach quan nhu su hao hut dau do thao tic trong qua
trinh thi nghiém khi danh gia bang viéc xac dinh khéi lugng san pham thu dugc.

Lwa chon ty I¢ uré/axit béo cho quad trinh lam giau

Ty 1& uré/ axit béo 1a yéu té anh hudng tdi do tinh sach va hiéu suat thu hdi cta
Omega-3. Néu ty 1é ndy qua nho thi uré s& khong du kha ning tao phirc véi tat ca
cac axit béo no va axit béo khong no mot ndi doi dan dén d6 tinh sach s& khong cao
va nguoc lai [5], do d6 s& 1am cho hiéu suét thu hoi cac axit béo khong no nhiéu nbi
d6i thap va gay lang phi ddi voi uré du thira. Thi nghiém nay, da tién hanh khao sat
v6i cac ty 18 uré/axit béo 1a 1/1; 2/1; 3/1; 4/1; 5/1 trong diéu kién ty 1& con/hdn hop
axit béo 1a 8/1; nhiét do két tinh tao phirc 1a 4°C. Két qua thu dugc & bang 3.

Bang 3. Ty 1€ uré/axit béo thich hop cho qua trinh tua uré

TT Uré/axit béo (w/w) Chi s iot (g 1,/100g)
1 0/1 (chua xtr 1y) 108,45

2 1/1 111,46

3 2/1 129,20

4 3/1 134,55

5 4/1 148,11

6 5/1 148,80

Két qua cho thiy véi ty 18 uré/axit béo 4/1 va 5/1 cho hiéu qua két tinh cao nhét
v6i chi s iot 1an luot 1a 148,11 va 148,80. Tuy nhién, sy khac biét vé hiéu suat giita
hai ty 1& nay 1a khong dang ké. Pa Iya chon ty 18 uré/hdn hop axit béo 4/1 dé phu hop
nhét véi thuc té, ty 1¢ nay duoc lya chon cho cac nghién ctru tiép theo.

Lwa chon ty 1¢ EtOH/ure cho qud trinh lam giau

EtOH 96% la dung moi dé hoa tan uré va axit béo tao diéu kién tiép xtic giira
uré voi cac axit béo t6t hon. Ty 16 EtOH/uré ciing anh huéng toi kha ning lam giau
Omega-3 cua phuong phdp st dung. Trong thi nghiém nay, da khao sat ty I&
EtOH/uré 1a 7/1; 8/1; 9/1; 10/1 véi cac thong sd khac ty 1& uré/axit béo 1a 4/1, nhiét
d6 két tinh 4°C. Két qua thu dugc & bang 4.
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Bing 4. Ty 1¢ EtOH/hdn hop axit béo thich hop cho qua trinh tia uré

TT Ty 18 EtOH/Uré Chi s iot (g I,/100g)
1 0/1 (chua xtt 1y)) 108,45
2 6/1 129,20
3 7/1 141,40
4 8/1 144,71
5 9/1 151,53
6 10/1 146,70

Két qua cho thay chi s6 iot ting khi ting lwong EtOH sir dung. Thanh phan va
hiéu suét lam giau dat cuc dai ¢ tai ty 1€ 9/1 va bat dau co xu hudng giam o ty 1€
10/1, chting t6, néu ting thém ham lugng EtOH thi cac axit béo chua bio hoa da nbi
doi noi chung va Omega-3 noi riéng c6 khuynh hudng tao phirc voi uré lam cho
thanh phan va hiéu suat tich cia né giam. Dé thu dugc ham lugng Omega-3 cao
nhat di chon ty 1¢ EtOH va hdn hop axit béo 1 9/1.

Lwa chon nhiét dp cho qud trinh tiia uré

Nhiét d§ c6 anh hudng dén do tinh sach va hiéu suét thu hoi Omega-3, trong
qué trinh két tinh. Nhiét d6 qua cao hodc quéa thap déu 1am cho viéc hinh thanh mang
tinh thé gin céc axit béo no va axit béo khéng no mot ndi doi voi uré s& kém, dan téi
hiéu suét tao phuc thép. Hayes va cong sy, 1998 cho réng nhiét do tao phuc cua uré
khong duoc qua 25°C [6]. Tham khao két qua nghién ciru clia cac cong bd trén thé
gidi va diéu kién & Viét Nam, trong nghién ctru nay da lya chon nhiét do két tinh 1a
20°C; 4°C; 0°C va -25°C v6i cac thong sb con lai ty 16 EtOH/uré 1a 9/1; ty 16 uré/axit
béo 1a 4/1.

Bang 5. Nhié¢t do thich hop cho qua trinh tia uré lam giau Omega-3

TT Nhiét do két tinh (°C) Chi sb iot (g 1,/100g)
1 Chua tua uré 108,45
2 20 110,71
3 4 157,95
4 0 153,34
5 -25 137,50

Qua bang 5 théy chi s iot cua san phém két tinh & nhiét d6 4°C 1a cao nht.
Diéu nay ciing pht hop v6i mét sb nghién ciru trude day cua Medina va cong su,
1995 khao sat nhiét d6 két tinh tir -36°C dén 36°C va nhan thiy rang 4°C 1a nhiét do
két tinh t6i wu cho qua trinh thu nhan EPA va DHA tir dau ca tuyét [8]. D4 lwa chon
nhiét d6 thich hop nhét cho qué trinh két tinh tao phirc v6i uré 1a 4°C.
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3.4. Phan tich két qua ham lwong Omega-3 ciia san pham thu dugc

Sau khi nghién ctru cac yéu té anh hudng, da tién hanh 1am giau theo cac thong s6 da
duoc t6i wu. Tir 100g hdn hop axit béo ban dau co chi sé iot 108,45 g 1,/100g thu nhan
duogc 32 g dau co chi sé iot dat 157,05 g I,/100g. Chi s iot ting 1én chimg t6 chira
nhiéu axit béo khong no da ndi ddi, cac axit béo no va axit béo khong no 1 nbi doi
d3 tach ra qua qué trinh lam giau. Dé khang dinh diéu nay, mau thi nghiém dugc
phan tich bang sac ky khi tai Téng cuc Canh sat phong chong tdi pham, Vién Khoa hoc
hinh su. Két qua phan tich duoc trinh bay ¢ bang 6.

Bang 6. Him lugng Omega-3 trudc va sau lam giau bang phuong phap tua uré

STT Axit béo Tén khoa hoc Ham lugng
I. Ham lwgng Omega-3 truwdc lam giau 6,1%
1. C18:3 (n-3) | Axit a-linolenic (ALA) 0,3%
2. C20:5 (n-3) | Axit eicosapentaenoic (EPA) 1,7%
3. C22:6 (n-3) | Axit docosahexaenoic (DHA) 4,1%
II. Ham luwgng Omega-3 sau lam giau 24,5%
1. C18:3 (n-3) | Axit a-linolenic (ALA) 1,3%
2. C20:5 (n-3) | Axit eicosapentaenoic (EPA) 7,2%
3. C22:6 (n-3) | Axit docosahexaenoic (DHA) 16,1%

Dua vao két qua phan tich ¢ bang 6, nhan thay rang, phuong phap lam giau dat
két qua khé t6t. Sau qua trinh tiia uré ham lwong Omega-3 tang tir 6,1% 1én 24,5%.
Ham luong EPA + DHA ting tir 5,8% lén 23,3% sau khi tia. So sanh v&i mot sb
cong trinh di dwoc cong bd trude day, ham lwong Omega-3 thu dugc tot hon cua két
qua Pham Thi Lan Phuong véi ham lugng Omega-3 1a 19,523% khi thyc hién phan
{mg thuy phan bang siéu am hoa [3]; Mai Thi Diéu Thao dat 24,05% va Lai Mai
Huong véi ham lugng EPA + DHA dat 22,8% khi st dung phuong phap lam giau
bang két tinh phan doan str dung nhiét do thap tir -20°C dén -70°C. Két qua nay cho
thdy, phuong phéap sir dung 13 phu hop véi didu kién nghién ctru va cho két qua
tuong d6i tot so v6i mot s6 nghién ctru di duge cong b trong nudc.
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Tir nhitng két qua trén, quy trinh téng quat qua tach chiét Omega-3 trong
phong thi nghiém dugc xay dung nhu sau:

Phu pham c4

v

Rtra sach, xay nho

v

MG& ca tho

Gia nhiét gian
tiép & 80 + 85°C

v

&
<

Rira bang EtOH
70%, 3 1an

A\ 4

M@& cé long sach

\ 4

1. NaOH 7N
2. H,S04 3M

Gia nhiét 80°C
trong 120 phut

Thuy phan m& 1éng

Hon hop axit béo tu do

EtOH/Uré: 9/1
Uré/axit béo: 4/1

Gia nhiét 60°C
trong 20 phut

v
Két tinh tao phuc 24h,
nhiét do 4°C

!

o

Tach nudc Na,SO, khan

\4

Cb quay dudi dung moi

A 4

OMEGA-3

So dd 2. Quy trinh tach chiét Omega-3 tir phu pham trong qua trinh
ché bién ca & quy mo phong thi nghiém
San pham Omega-3 di duoc phan tich chat luong thong qua cac chi sé nhu mau
sac cam quan, chi s6 axit va chi so iot. K€t qua cho thdy Omega-3 thu dugc ¢6 mau
vang sang, trong; chi so axit dat 195,01 mg KOH/g, va chi so iot 157,05g 1,/100g.
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4. KET LUAN

oo Chuyén héa mé& ca long tir dang triglyxerit thanh dang axit béo tu do bao
gom cac axit béo bao hoa va khong bao hoa bang phuong phap thuy phan trong thoi
gian 120 phut ¢ nhiét do 80°C cho ham lugng axit béo tu do 98,2%.

- Piéu kién tbi uu cho qua trinh lam giau Omega-3 tur hdn hop axit béo bang
phuong phap tua uré gém: Ty 1¢ uré/axit béo 1a 4/1; ty 1¢ EtOH/uré 1a 9/1, nhiét do
ket tinh 4°C, thoi gian 24h.

- Pi xay dung quy trinh tich Omega-3 tir phy pham ca véi ham lugng Omega-3
sau qua trinh lam giau tang tur 6,1% 1én 24,5% trong d6 ham luong DHA va EPA
chiém dén 23,2%.
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SUMMARY

EXTRACTION OF OMEGA-3 FROM BY-PRODUCT OF
FISH PROCESSING

In this paper, extraction of Omega-3 fatty acid from by-product of fish processing
is studied. The by-product of fish processing is cleaned and heated at 80°C for collecting
liquid fat. It is then transfered to free fatty acid by chemical reaction at temperature 80°C
for 120 minutes. The enrichment process of Omega-3 fatty acid from free fatty acid by
urea complexation is studied. The optimum conditions are: the urea/fatty acid ratio is
4/1; the ethanol/urea ratio is 9/1; the crystallization time is 24h and the crystallization
temperature is 4°C. The content of Omega-3 fatty acid is 24,5% of total polyunsaturated
fatty acids, DHA and EPA account for 16,1% and 7,2%, respectively.

Twr khoa: Omega-3, DHA, EPA, fish waste.
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