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TOM TAT

Oligo-chitosan dwrge diéu ché bang cach cdt mach chitosan bang H>O. Cdc yéu to tic
dong lén qua trinh cdt mach la nhiét dg, né‘ng do H,0; va thoi gian phan wrng. Ham muc
tiéu la phan tu luong (M) va do deacetyl hoa (DD) cua oligo-chitosan. Phan tir lwong cua
oligo-chitosan phu thuéc nhiéu vao diéu kién phan vmg va dat gid tri trong khodng tir 3000
dén 30414 Da. P¢ deacetyl héa cia chitosan giam tir 86% xuong 65% trong phan img.
Oligo-chitosan véi phan ti lwong 30414 Da va do deacetyl hoa 78% co tac dung kich thich
ndy mam hat lia ¢ nong dé 0,005% trong dung dich acid acetic 0,1%.

Tir khoa: dé deacetyl hoa, hat lua, kich thich sinh truéng, oligo-chitosan, phan tir lrong.

1. MO PAU

Chitosan 13 mét trong nhitng din xuat quan trong nhat cta chitin, mét polymer thién
nhién voi trir lwong 16n dimg thr hai sau cellulose. San luong chitosan trén thé gidi vao thap
nién cubi cua thé ky 20 1a khoang 2000 tdn/nim [1]. Chitosan c6 thé bj thuy phén tao nén
chitosan ¢ phan tir lugng thip hon goi 1a oligo-chitosan. Oligo-chitosan c6 tinh chat dic trung
1a chéng lai cac vi sinh vat c6 hai, vi khuan...[17]. Trén Hinh 1 1a cong thirc cdu tao cua
chitosan.

OH OH

NH2 NH2
OH

Hinh 1. Cong thirc ciu tao cuia chitosan

Pugc biét dén voi hoat tinh khang khuéan, mién dich, oligo-chitosan dugc ghi nhén 13 co
hiéu g chéng su x4m nhiém cua nhiéu loai nAm gdy bénh thyc vat thong qua co ché tu tao
khang sinh (phytoalexin). Chirc ning cua oligo-chitosan khong chi phu thudc vao ciu trac hoa
hoc ma con phu thude vao kich thude phan tir. Nhitng hop chat nay thé hién doc tinh va can trd
su hinh thanh va phat trién cua nAm mdc [13, 18, 20, 21], tac dung chéng laivirat [3,4, 11], vi
khuan va cac con tring c6 hai khac [8, 10, 13]. Cac san pham nay dugc sir dung theo nhiéu cach
dé giam muc do nhiém bénh va han ché su phat trién va lan tran mam bénh va do d6 nang cao
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nang suit va chét lugng cdy trong [6]. Su thanh cong phu thudc vao loai bénh, ndng do ap dung,
d6 deacetyl hoa, d6 nhét va cach thic ap dung nhu kich thich ndy mam [5, 16, 22] , phun 1én 14
[2,9, 15], cai tao dét [11], st dung mot minh hay két hop véi cac bién phap khéc.

Trong nghién ciru nay, oligo-chitosan dugc tong hgp bang cach cat mach chitosan bang
H,0, va san pham dugc sir dung dé kich thich ndy mam hat la.

2. NGUYEN LIEU VA PHUONG PHAP NGHIEN CUU
2.1. Nguyén li¢u

Chitosan c¢6 d9 deacetyl hoa 86% va phan tir lugng 186364 Da mua tai Cong ty Hoa
chat Hung Tién, Can Tho. Natri hydroxide 96%, acid acetic 99,5% , hydroperoxide 30%, con
tuyét d6i 1a hoa chét tinh khiét phén tich cia Trung Quédc. Gidng lta sir dung trong thi nghiém
c6 ky hi€u la XT27 do Vién cdy luong thuc va cay thuc phém chon tao va duoc tréng thur
nghiém tir vy d6ng xudn nam 2012 tai Thira Thién Hué.

2.2. Piéu ché oligo-chitosan

Can chinh x4c 15g mau chitosan cho vao cdc c6 moé dung tich 1000 ml, sau dé ldy 600
ml dung dich CH;COOH 2% cho vao miu chitosan va khudy cho dén khi tan hét. Pua coc chira
chitosan vao hé thong diéu nhiét va tién hanh phan tng tai cac nong d6 H,0, 1, 2, 3, 4, 5% va
nhiét d6 phan ung 40, 50 60, 70 va 80 °C. Sau cac khoang thoi gian phan tng 2, 3, 4, 5, va 6 gio
liy ra 100 ml dung dich. Sir dung dung dich NH; dam dic dé két taa oligo-chitosan sau do6 rira
bang nudc cit dén khi nudc ria trung tinh va rira lai 1an cudi bang con 96°. Say két tua thu dugc
& nhiét d6 40 °C. Tién hanh xéac dinh phan tir luong va do deacetyl héa cia mau. Mot s6 mau
duogc gui di dic trung bang IR, XRD va SEM.

2.3. Xac dinh phan tir lwgng ciia oligo-chitosan

Phén tir lwong cia chitosan duge xac dinh bang phwong phap do d6 nhét cia dung dich
chitosan trong dung m6i CH;COOH 0,25 M va CH3;COONa 0,25 M ¢ 25 °C [26]. P§ nhét dugce
xéac dinh theo phuong phap do mot 1an va do nhét dic trung dugce tinh theo cong thire (1) [14].

1
-1 _ 2

Phan tir luong dugc xac dinh tr phuong trinh Mark - Houwink
[n] = K.Mj 2)
v6i K=1,4.10%va a= 0,83 [19].
2.4. Xac dinh do deacetyl hoa

Hoa tan 0,25 g chitosan trong dung dich HCI r6i dinh mirc dén 25 ml (0,1 mol/l). Sau
d6 13y ra 10 ml dé chuan d6 bang NaOH cho dén khi dung dich c6 mau xanh da troi voi chi thi
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hén hop metyl d6 0,2% va bromcrezol xanh 0,1% trong etanol tuyét dbi vai ti 1€ 1: 3[12].

b0 deacetyl hda dugc tinh theo cong thire (3)

203.(NH,) %
16 + 42.(NH,) %'

(NH,) % =

DD % = 100

0,016.(C,V; - C,V,) (3)
p 100

trong do,
“)

v6i Cy, ¥, 1a ndng d va thé tich HCI ¢6 trong dung dich, C,, V> 1a ndng d6 va thé tich NaOH
tiéu ton, W 1a khéi luong chitosan.

2.5. Dac trung tinh chit ciia oligo-chitosan

Nhiéu xa tia X (XRD) duoc do trén thiét bi Brucker D8 Advance, éng phat tia X véi
anod bang Cu c6 budc song A (Cu Ka) = 1,5406 A. Phd hong ngoai (FTIR) cua chitosan duoc
do trén may FT-IR 8400S Shimadzu & s6 song trong ving 4000 - 400 cm!. Anh hién vi dién tir
quét (SEM) duogc chup trén thiét bi Hitachi S4800.

2.6. Kich thich nley mam hat laa

Hat lta sau khi loai bo hat 1ép va rira sach dugc ngadm trong nudc trong thoi gian 24 gio.
Qua trinh nay mam duge tién hanh véi 3 loat miu. O loat mau thir nhit, hat lua duoc ngam
trong cac dung dich chitosan v&i néng d6 0,05%, 0,1% va 0,15% trong dung dich axit acetic 1%
trong thoi gian 3 gio. Ly ra rdi tiép tuc U hat giéng trong 6 ngay, mdi ngiy tudi nudc ngay 2
lan. Loat mau thtt 2 duoc tién hanh twong tu nhu loat mau thir nhat, nhung sau khi xtr ly voi
chitosan thi duoc rta lai mot 1an bf'mg nude. O loat mau thir 3, néng dd cua cua chitosan cling
nhu ciia CH;COOH dugc giam di 10 lan va dem 0 1én mam tryc tiép. Tién hanh dong thoi hai
mAu tring 14 miu ngam trong nudc va mau trong dung dich acid acetic dé so sanh. S6 liéu dé
danh gia kha nang kich thich ndy mam cua oligo-chitosan 1a d6 cao cia mam va d6 dai cua ré.

3. KET QUA VA THAO LUAN
3.1. Diéu ché oligo-chitosan
3.1.1. Phan tir luwgng (M) cua oligo-chitosan
3.1.1.1. Anh huéng ctia nhiét do

Trén hinh 2 13 d6 thi biéu dién mbi quan hé giita phan tir luong cua oligo-chitosan va
nhiét d0 & cac néng d6 H,0,; va thoi gian khac nhau.
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Tir hinh v& ¢6 thé nhan thy rang, khi nhiét g Nengdo 1%, - Mg 2% e
d6 cao va thoi gian phan ung ngin thi phan tir I \& —
luong c6 xu hudng giam manh tir 30 kDa dén - N
khodng 5-7,5 kDa, nhung khi thdi gian phan tng Nc‘mg“d();% | " Nbng 6 5%
dai thi phan t lugng giam hdu nhu khong dang k&, Fu — = ~
tir khoang 13 dén dudi 5 kDa, nhét 13 ¢ thoi gian tr 1o\ =
5 — 6 gio. Tuy nhién, phan tir luong tng véi 5 ndng - E

@ 1 M
Nt 8 (C) o @
Nt 8 (°C

d6 trén déu c6 xu hudng giam khi nhiét do ting va
dac biét 1a phan tr lugng gidm nhanh khi nhiét do
tang tir 50 dén 60 °C, khi ting nhiét d6 1én trén 60

°C thi phan tr lugng giam cham lai.

Hinh 2. D6 thi biéu dién su phu thudc cua
phan tir lugng oligo-chitosanvao nhiét do cat

mach

Phan tir lugng cua oligo-choitosan giam theo xu hudng trén 1a do su phan huy cua H,O,
theo nhiét d6. O nhiét do 40 va 50 °C, tdc do phéan huy H,0O, thanh géc tu do con nho nén luong
géc ty do con it va do d6 phan Gng it voi mach chitosan. Vi vay, mach chitosan chua bi cit
nhiéu. Khi nhiét do 1én t6i 60 °C thi téc d6 phan hiy ting 1én va lugng gbc tu do dat cao nhat
nén toc do cat mach 1a 1on nhat. Khi nhiét do phan tng & 70 °C thi hau nhu toan bo H,0, di
phan hiy hét nén phan tng cit mach dung lai va phan tir luong cua chitosan khong con giam
nira. Vi vay, nhiét do thich hop cho qué trinh cit mach 1a 60 °C.

3.1.1.2. Anh huong ctia ndng d6 H,0,

Anh huéng cua ndng d6 H,0, 1én phan tir lvong duoc trinh bay trén hinh 3. Cac db thi
nay biéu dién su phu thudc cta phan tir lugng cua oligo-chitosan vao néng d6 H,0, & cac nhiét
d6 va thoi gian khac nhau. Tir hinh v& ¢ thé nhan thay rang: Khi ndng d6 H,0, cang 16n thi qua
trinh cdt mach x4y ra cang manh, phan tr lwong giam xuéng 30414 Da va giam dén 2284 Da.
Tét ca cac do thi déu cho thiy xu hudng giam phan tir luong tuyén tinh theo ndng d6 H,O, va
khi thoi gian cang dai thi tdc d giam phan tir lugng cang nho.

C6 thé nhan thiy rang khi ndng do g - im g o fogc i
H,0, ting thi luong gbc HO" sinh ra cang R o N =
nhiéu do d6 cac goc HO' nay tan cong vao P o Se=
cac lién két p-(1,4)-glycoside cang nhiéu. R ot el
Vi vdy, qua trinh cat mach xdy ra nhanh 2l — o
hon va phan tr lugng giam manh. Pdng p- _ % -
thoi, khi thoi gian cang dai thi mach bi cit o -
nhiéu hon va khi nhiét do cao thi phan tng T et 7 eatent

Xa}/ ra nhanh hon dan dén phan tr luong Hinh 3. D6 thi biéu dién sy phy thudc ctia phan tir
thap hon. luong oligo-chitosan vao néng d6 H,0,

Nhu vay, su gidm phan tir luong néi chung 1a tuyén tinh theo néng d6 H,O,. Tuy nhién,
& nhiét do 70 °C, qua trinh cit mach din ra qua siu nén khong thu dugc oligo-chitosan. Vi vay,
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nong do H,0, dua vao thich hop nhét d6 1a tir 1 dén 3%.
3.1.1.3. Anh hudng cua thoi gian

Anh huéng cua thoi gian cit mach 1én phén tir lugng duoc trinh bay trén hinh 4.

Tir hinh v& c6 thé nhén thdy I g o P .
rang khi kéo dai thoi gian phan tmg thi s : s pt
phan tu lugng gidm. Trong khoang thoi B R

gian dau, tir 2 dén 4 gid phan ng xay ra
nhanh hon, phan tr lugng giam khoang g
2 lan ung voi tht ca cac néng do H,0, o

va nhiét d¢ phan Ung. Khi thoi gian s
cang dai, phan Ung xdy ra cang cham P e T s i
lai. O cic thi nghi¢m véi nong d H,0, Hinh 4. D) thi biéu dién sy phu thudc cua phén tir luong

cang cao thi toc do cat mach cang giam. oligo-chitosan vao thoi gian cit mach

Xu huéng giam phén tir luong nhu trinh bay & trén déu do ndng do H,O, trong hdn hop
phan tng quyét dinh. O cing mot ndong d6 H,O, va nhiét do xac dinh thi luong gdc OH sinh ra
tuong tac voi chitosan va cit lién két A 1,4-glycoside. Khi kéo dai thoi gian phan Gmg (cho t6i 4
gio) thi sy twong tic cang nhiéu va mach bi ct cang nhiéu va 1am cho phén tir lugng giam. Sau
4 gio, lugng H,0, tiéu hao gan hét nén phan tmg cit mach dién ra cham lai va ding han. Khi
ndéng d6 H,O, cao thi su cit mach xay ra ngay tir dau khi phan tmg méi xay ra dugc 1 gio va vé
sau, khi kéo dai thoi gian cho t6i 6 gid thi mach khéng con bi cét nhiéu nira, nhét 1a khi nhiét d6
phan g cao. Luc d6 H,0, di phan hiy hau nhu hoan toan. Thoi gian phan tng thich hop 1a
khoang 4 gio.

Nhu vy, tir nhiing két qua thu duoc ta théy rﬁng, mach phan tir chitosan da dugc cit
dén khdi lugng phan tir thap hon dé tao oligo-chitosan. Khéi lwong phan tir ciia oligo-chitosan
diéu ché duoc nam trong khoang tir 2283 - 30414 Da. Khdi lugng phan tir chitosan sau khi cat
mach giam dan khi nhiét do, néng d6 H,0, va thoi gian tang dan. Piéu kién cit mach thich hop
la: nhiét d6 60 °C, néng d6 H,0O, 3% va thoi gian 4 gio.

3.1.2. D¢ deacetyl hoa (DD) ciia oligo-chitosan
3.1.2.1. Anh huéng cua nhiét do

Su phu thudc dg deacetyl hoa cua oligo-chitosan vao nhiét d§ ¢ cac néng d6 H,0, khac
nhau dugc trinh bay trén hinh 5. Tir hinh v& ¢6 thé nhan thay rang DD giam nhe theo nhiét do,
khoang 1 dén 2 don vi tir 78 dén 76% & cac ndng do6 va thoi gian phan tng trir khi tang nhiét do
1én 70 °C va chi giam manh, t6i khoang 66 — 76% khi thoi gian cit mach dai (5 — 6 gio).

Nhu ta da biét, phan tng cat mach xay ra trong méi truong acid acetic nén c6 thé xdy ra
phan tng reacetyl hoa lam tang ham lugng nhém —COCHj; khi phan ng xay ra ¢ nhiét d6 cao
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va thoi gian dai. Qua két qua c6 thé thiy nhiét d6 phan img nén nam trong khoang 40 — 60 °C 1a
pht hop dé duy tri d6 deacetyl hoa & mtic cao.

1,0, 1%

H,0, 2%

60 0 S0
NWhigt d§ (°C) Nhigt d9.(°C)

Hinh 5. D6 thi biéu dién su phu thudc @6 deacetyl hoa cua

oligo-chitosan vao nhiét do cit mach
3.1.2.2. Anh hudng cta ndng d6 H,0,
Anh huéng ctia ndng do H,0, 1én d6 deacetyl hoa duoc trinh bay trén hinh 6.

Tir dd thi c6 thé nhan thiy rang H,0, gép phan lam giam do deacetyl hoa cua oligo-
chitosan tir 78% dén 68%. Tuy nhién, anh huong cia H,O, 16n hon anh hudng cua nhiét do, dac
biét & ndng d6 cao. O nong dd H,0, 1%, d6 deacetyl hoa chi giam khoang 4 don vi tir 78%
xudng 74% trir truong hop thoi gian phan tmg quéa dai va nhiét do cao, khi d6 d6 deacetyl hoa
giam xubng 66%.

40°C

C6 thé 1y giai hién tugng nay nhu .
sau. Khi ham luong H,0, 16n thi ion H*
sinh ra cang nhiéu va lam cin bang ——
CH;COO + H* * CH;COOH chuyén '
dich vé phia tao ra CH;COOH tirc 1a lam
cho néng d6 CH;COOH tang 1én nén nd
thiic ddy phan Gng reacetyl hoa. Vi vay, dé

6

duy tri d6 deacetyl héa & murc cao, nén sir adiods T smanin e
dung H,0, & néng dé 1% cho qua trinh cat Hinh 6. B thi biéu dién sy phu thuc d6 deacetyl

mach. héa cia oligo-chitosan vao néng d6 H,0,
3.1.2.3. Anh hudng cua thoi gian
Su phu thudc ctia d¢ deacetyl hda vao thoi gian phan tng dugc trinh bay trén hinh 7.

Két qua cho thay rang khi thoi gian phan ing kéo dai thi su tiép xtc ciia cac trung tim
phan tmg tang 1én nén kha ning reacetyl hoa xay ra nhiéu hon. Anh hudng ctia thoi gian 1én do
deacetyl hoa ciing c6 xu hudng tuong ty nhu anh hudng ciia ndng d6 H,0,. Khi thoi gian cat
mach ngin (2 gio) thi d6 deacetyl hoa chi giam tir 78% ddi v6i ndng d6 H,O, 1% téi 75% khi
nong d6 H,0, 5%. Khi kéo dai thoi gian cit mach, ting ndng d6 H,O, va nhiét do phan tng thi
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d6 deacetyl hoa giam manh. Khi gia tri ctia cac thong sd nay & muc cao (6 gid, 5% va 70 °C) thi

d6 deacetyl hoa giam xudng con 65%.

. 40°C 50 °C
g™ L] 1(%)
5 S 2(%)
vl 6 3(%)
7% 75 1(%a)
. n 5(%)
.
7
L] 70
69
| 1 s 6 1 1
Thii gian (i) Tht gian (2id]
0 °C 70°C
S 78 ‘
s . a™r p—
g St —
5 [ 5 ™
EE) T0 } -
7 ol o
6 66 - :
67 ] 203 4 s 6T
b gian (i)

123 s 67
Thoi gian (gid)

Hinh 7. B thi biéu dién sy phu thudc do

deacetyl hoa cua oligo-chitosan vao thoi gian
Nhu vay, d6 deacetyl hoa cua cac miu oligo-chitosan do duoc ndm trong khoang 65 -
85% thap hon so v&i mau chitosan gbc (DD = 86%) va DD giam dan dan theo nhiét d, nong do

H,0, va thoi gian cit mach.
3.2. Pic trung san phim oligo-chitosan
3.2.1. Pic trung bang XRD

Pé tim hiéu cau trac tinh thé cua oligo-
chitosan, chiing t6i tién hanh ghi gian d6 nhiéu xa
tia X (XRD) cua cac mau 40 °C, 1%, 2 gio (M =
30414 Da) va 40 °C, 1%, 6 gio (M = 10872 Da).
Gian d6 nhidu xa duoc do trong khoang 20 tir 10
dén 70°. Két qua trinh bay & hinh 8 cho thiy 2 méu
chiosan do dugc c6 2 peak manh 10,5° va 20° .
Diéu nay chung t6 chitosan thu dugc cé cdu tric
tinh thé.

3.2.2. Pic trung bing phé IR

Trén hinh 9 13 phd hdng ngoai v6i cac peak
ddc trung cua chitosan 2 mau 40 °C, 5%, 2h (M =
16378 Da) va °C, 5%, 3h
(M =9721 Da). Ca 2 phd déu co cac peak dic trung
& vung 3450 cm! g véi dao dong voy cua alcol tu
do, peak 2921 va 2923 cm™! g v&i dao dong -CH-
cua metyl va peak 1633 cm! tuong ung vai dao
dong vnuco cua nhém NHCOR; trén ca hai phé déu

mau 50

xuét hién peak tng véi dao dong ctia nhom -NH, &
1778 cm™! cua chitosan.
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3.2.3. Pic trung bang inh SEM

Dé quan sat hinh thai va bé mat ciia san pham, chiing toi tién hanh chup anh hién vi dién
tir quét (SEM). Két qua duoc trinh bay & hinh 10.

Hinh anh SEM cua 2 mau chitosan
cho thay oligo-chitosan c¢é ciu triic dang 16p,
d6 1a timg 16p polymer, bé mit khong nhin,
hat c6 hinh dang khong xac dinh, cac 16p co
kich thudc 16n hon 2 um va xép khit chong
1én nhau. Tir nhitng két qua thu dugc & trén ta

thiy bé mit cia 2 miu sin pham c6 khoi
lugng phén tir khac nhau, mau 40 °C, 1%, 2
gid (M = 30414 Da), mau 40 °C, 1%, 6 gio
(M = 10872 Da) déu c6 hinh dang gidng véi
két qua vé SEM bé mit cua chitosan dugc

cong bd trong cac tai liéu trude day [12, 20].

2000 (b)
Hinh 10. Anh SEM cua méu oligo-chitosan
a) 40 °C, 1%, 2 gi0; b) 40 °C, 1%, 6 gid
3.3. Ung dung oligo-chitosan dé kich thich nay mim hat laa
Nhu d3 trinh bay trong phan thuc nghiém, mdi Bdng 3.1. Bang DD va phan tr
loat mau sir dung 5 loai chitosan véi phan tir lwgng va DD lwong (M) ctia 5 miu chitosan
khac nhau. Ky hiéu mau dugc trinh bay trong bang 3.1. Stt  Kihiéu M (Da) DD (%)

Ml 30414 78
M2 13060 76
M3 10872 74
M4 13680 75
M5 5490 73

= 05%

YT
[TEN

' Acid acetic

= N cht

M1 M2 ML M M5

Mbi mau dugc pha & 3 nong do khac nhau va
thuc hién véi 2 mau trflng, mdt mau 1a axit CH;COOH va
mdt mau 13 nude cat. Tién hanh do kich thudc cia mam

DR W N =

va ré sau do6 lay gia tri trung binh va tinh ti 1€ ndy mam.

3.3.1. Két qua déi véi loat mdu thir I

Két qua cho thay ti 1€ ndy mam cac mau g
ngam trong dung dich chitosan & cac nong do e ||N

khac nhau tuy cao hon so v6i mau ngam trong

dung dich acid nhung déu thdp hon so véi mau
ngam trong nudc. Tuy nhién, & mdi ndng do thi ti Moo

. ] L Chiéu cao mam Chiéu dai ré
1é¢ ndy mam lai khac nhau. O mau c¢6 DD cao thi ti
1€ ndy mam tot hon. Piéu nay cho thay ti 1€ nay Hinh 11. Biéu d6 kich thuéc mam va ré cla
mam phu thudc vao DD, nong do chitosan va pH loat mau thir [

cta dung dich.

Kich thuéc trung binh cia mam va ré ctia cac mau dugc mo ta trén cac biéu d6 hinh 11.
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Sau khi ngadm trong dung dich chitosan thi méi truong acid c6 trong dung dich chitosan
s& lam cho hat lta ndy mam cham hon, kich thuéc mam va r& nho hon so v6i miu tréng la nudc
cit (c6 mdi trudng trung tinh). Tuy nhién, khi hat lta ngdm trong méi truong acid thi chiéu cao
clia mam va chiéu dai cta ré déu nho hon nhiéu so véi hat giébng ngdm trong dung dich
chitosan. Diéu nay cho thay chitosan ciing di thé hién duoc kha niang kich thich nay mam trén
hat gi6ng.

3.3.2. Két qua déi véi loat mdu thir IT

Két qua cho thy ti 16 ndy mam cac mau ngadm trong dung dich chitosan ciing twong tu
nhu cac miu & loat miu thir nhit. O cac ndng d6 khac nhau tuy ti 16 nay mam cao hon so véi
mau acid nhung déu thép hon so véi mau nude. Ti 1é nay mam phu thudc vao DD, nf”)ng do
chitosan va pH cua dung dich.

Kich thudc trung binh cuia mam va ré cua

cac mau dugc mo ta trén cac bicu do hinh 12. T ¢ |
biéu do ta thay co6 su chénh 1éch vé€ trung binh chiéu = =
cao mam va chicu dai ré ctia hat giong & cac nong ”

dd chitosan khac nhau. Tuy nhién, su chénh Iéch

, B N Chiéu cao madm Chiéu dai ré

nay khong dang ké va két qua tuy cao hon mau xu

1y acid nhung déu thdp hon mdu xir 1y trong nuge.  Hinh 12. Bicu do kich thu¢e mam va ré cia
Hat gidng sau khi ngdm dugc rira sach qua bang loat mau thir IT

nude cét thi két qua khong kha quan hon so véi loat
mau thtr nhat. Piéu nay cho thiy, ndng do acid
trong dung dich chitosan ciing anh huéng 16n dén
qua trinh ndy mam cua hat gidng lua.

Trén hinh 13 la mot s6 hinh d4nh mau hat et e d0e 15 on nimy a8 01
e. 50°C, 3%, 3h .40 °C, 1%, 4h

c
d. 50 °C, 3%, 5h
% Néng 46 0,05% Néng d6 0,05%

gidng duoc xur 1y trong nude, acid va trong cac Nong 42015
dung dich chitosan khac nhau. Hinh 13. Hinh anh mam lua cua
loat mau thi 11

bé danh gia su khac biét vé chiéu cao mam va chiéu dai ré, chung t6i tién hanh kiém
dinh thdng ké bang cach so sanh cip d6i v6i 5 mau chitosan & cung mot ndng do va ddi véi timng
mau & 3 ndéng d6 khac nhau, dong thoi so sanh véi mau xir 1y bang nude va bang dung dich acid
acetic. Mirc y nghia la a = 0,05. Kich thudc mau 14 18.

Dbi voi loat mau thir IT, n6i chung 1a khong ton tai su khac biét c6 ¥ nghia théng ké vé
chidu cao mam va d6 dai ré giita cac mau chitosan & ndng d6 0,05% va 0,15%. Riéng & cic mau
voi n(‘3ng dd 0,10% thi c6 su khac biét nho gilra mau M3 va mau M5 vé chiéu cao mam. O 3 cap
mau M1 — M4, M1 — M5 va M3 — M5 ¢6 su khéc biét thong ké vé do dai ré.

Tuy nhién, cac s6 liéu nay 1a qua it dé c6 thé khang dinh cdc mau chitosan c¢é anh
hudng tdi kich thudc ciia mam va re. Khi so sanh véi cac mau xu Iy bang dung dich acid acetic

thi khong c¢6 su khac biét nao ¢ ¥ nghia théng ké. Néu so sanh v6i cac mau xir 1y trong nude thi
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phan 16n cac miu xir Iy bang chitosan c¢6 su khac biét mang ¥ nghia thong ké, nhung su sai khac
lai c6 gia tri am. Diéu nay c6 nghia 1a kich thudc ciia mam va ré xir Iy bang nudc lai 1én hon so
v6i khi xtr Iy bang chitosan. Vi vdy, viéc xir Iy mau bang dung dich chitosan ndng d6 0,05; 0,10
va 0,15% trong dung dich acid acetic 1% va rira lai baing nudc t6 ra khong c6 y nghia vé mit
thuc té. Nhimg mau c6 su khac biét vé mat théng ké c6 gia tri p nho hon 0,05.

3.3.3. Két qua déi véi loat mau thir IT1
Kich thudc trung binh ctia mam va ré cua

cac mau dugc mo ta trén cac biéu do hinh 14. [ L -
Tt bidu db ta thAy ring, khi pha lodng acid ... r

va dung dich chitosan thi pH cia dung dich

_ A ) i R " Chigu cao mam " Chidu dai ré
chitosan ting 1&€n do d6 hat gidong ltia nady mam tot
hon so v&i loat mau thtr nhat va loat mau thr hai. Hinh 14. Biéu dd kich thuéc mam va ré cua
biéu nay dugc thé hién ¢ chi€éu cao mam va chiéu loat mau thir 11T

dai ré 16n hon rat nhi€u so vdi cac mau do duoc &
loat mau thir nhat va thi hai.
Kich thuéc mam va ré cua cic miu ngim

trong chitosan ¢ loat mau thr ba cao hon cd mau

nude va cao hon hin so véi mau acid da pha lodng.
Bén canh d6, mau M1(DD = 78%, M = 30414 Da); S ——_
M4 (DD =75%, M = 13680 Da) c6 két qua tot hon so IR 500  WEG0ed Wewmoni

v6i cac mau khac c6 DD va M thip hon. Ngoi ra,

kich thuéc mam va ré cia cac mau c6 ndng do 0,01% Hinh 15. Hinh anh mam lta
duoc cai thién hon han so véi cac néng d0 con lai. ctia loat mau thir I

Diéu nay cho phép gia thiét rang, hat gidng dugc ngadm trong nhing miu chitosan c6
DD cao (75 — 78%) va M trong khoang 14 - 30kDa c6 kha ning kich thich hat gidng ndy mam
t6t hon nhitng mau con lai.

Trén hinh 15 1a mot sé hinh danh miu hat gidng dwoc xir 1y trong nudc, acid va trong cac
dung dich chitosan khac nhau.

Tuong tu nhu d6i voi loat mau tht II, dé danh gia dung anh hudng cua cac mau
chitosan va ndng d6 ctia chiing trong dung dich 1én kich thuéc cia mam va ré, ching toi ciing
st dung phuong phap théng ké. Mtc y nghia dugc chon & ddy ciing 1a = 0,05 va kich thudc
mau 1a 30.

Khi so sanh tic dong ciia cac miu chitosan thi qua két qua phan tich ching t6i nhan
thdy ton tai sy khac biét c6 y nghia thong ké giita cac cip mau M1 — M3 va M1 — M5 ¢ kich
thudc mam va ré ddi véi tit ca cac ndng do chitosan. Sy khac biét nay thé hién dong thoi & phan
tir lugng va do deacetyl hoa clia chitosan. Mau M1 c6 phan tir lugng 30414 Da va DD 78% va
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méau M5 c6 phan tir lugng 5490 va DD 73%. Pay 1a hai mau ¢ phan tir lugng va DD 16n nhat
va nho nhat.

Khi so sanh cac mau xir 1y trong chitosan va mau xu 1y trong nuéc va dung dich acid
acetic thi hiu nhu déu t6n tai sy khac biét c6 y nghia thong ké. MAu xir 1y trong chitosan cho
kich thu6c mam va ré 1én hon nhiéu so véi xtr Iy trong nudc va trong dung dich acid acetic. Do
léch d déu 16n hon 0.

Tir céc két qua néu trén c6 thé két luan rang chitosan voi phan tir lugng va d¢ deacetyl
hoa khac nhau c6 anh huong khac nhau 1én kich thuéec mam va r& mam d6i véi hat laa.

Pdng thoi, ching toi ciing kiém dinh anh huéng cua ndng do chitosan ddi véi timg
mau. Két qua xtr Iy théng ké dugc trinh bay trong bang 3.16.

Két qua cho thay c6 su khac biét mang ¥ nghia théng ké vé do cao ciia mam khi thay
ddi néng dd chitosan d6i véi mau M1 va 2 miu c6 su khac biét vé do dai ré (mau M2 va M4).
Mau M1 1a miu c6 phan tir lugng va do deacetyl hoa 16n nhat (30414 Da va 78%). Khi so sanh
cap, do I¢éch d co gia tri duong nén co thé két luan rﬁng néng dd chitosan nho hon cho mam va
ré dai hon.

Tir két qua phan tich thong ké ddi voi loat mau thir thir IIT c6 thé két luan ring mau M1
v6i phan tir lugng 30414 Da va d deacetyl hoa 78% c6 kha ning kich thich ndy mam ¢ nong
d6 0,005% trong dung dich acid acetic 0,1%.

4. KET LUAN

D3 diéu ché duogc oligo-chitosan c¢6 phan tir lugng ndm trong khoang tir 2283 dén 30414
Da trong diéu kién phong thi nghiém. Oligo-chitosan véi phan tir lugng 30414 Da va do
deacetyl hoa 78% & nong do 0,005% trong dung dich acid acetic 0,1% c6 kha ning kich thich

ndy mam hat laa.
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PREPARATION OF OLIGO-CHITOSAN AND ITS APPLICATION
AS A GERMINATING STIMULATOR FOR RICE SEEDS

Tran Xuan Mau
Department of Chemistry, Hue University of Sciences
Email: txmau58txmau5859@yahoo.com.vn

ABSTRACT

Oligo-chitosan was obtained by degradation of chitosan by H2O2. The factors affecting the
degradation process included temperature, hydrogen peroxide concentration and reaction
time. The responses were molecular weight (M) and degree of deacetylation (DD) of oligo-
chitosan. Molecular weight was dependent greatly on the reaction conditions and was in
the range of 3,000 to 30,414 Da. Degree of deacetylation of chitosan dropped from 86% to
65% during the reaction. Oligo-chitosan with MW 30,414 and DD 78% showed stimulating

effect on rice seed germination at a concentration of 0.005% in 0.1% acetic acid solution..

Keywords: degree of deacetylation, germination stimulator, molecular weight, oligo-

chitosan, rice seed.
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