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Đặt vấn đề

Các vật liệu Zr độ sạch cao và sạch hạt nhân, mặc dù có 
độ tinh khiết rất lớn nhưng chúng vẫn chứa nhiều tạp chất 
với hàm lượng khác nhau và gây hại đến các tính chất quý 
báu của Zr, nhất là tạp chất có tiết diện bắt nơtron nhiệt lớn 
như Hf, B, Cd, Gd, Sm [1]. Vì vậy, việc kiểm tra đánh giá 
chất lượng các vật liệu Zr độ sạch cao và độ sạch hạt nhân 
là vấn đề được các nhà hóa học trên thế giới cũng như ở 
Việt Nam đặc biệt quan tâm. 

Phương pháp chiết dung môi (hay chiết lỏng - lỏng) 
thường được sử dụng để tách nguyên tố nền Zr và các 
tạp chất khác bằng một số tác nhân chiết như PC88A, 
D2EHPA, TBP… trong môi trường axit [2-11]. 

Biswas và cộng sự đã sử dụng các tác nhân D2EHPA 
để chiết tách Zr [1]. R. Reddy và cộng sự đã nghiên cứu 
chiết Zr bằng Cyanex 272, PC88A và LIX-84-IC [2-4]. 

TBP là một tác nhân chiết solvat cùng với các tác 
nhân khác như TPPO, PC88A, D2EHPA đã và đang được 
đánh giá là có nhiều triển vọng trong nghiên cứu chiết 
tách và tinh chế Zr [5-7, 9-11]. TBP có công thức phân tử 
(C4H9O)3PO và công thức cấu tạo như sau [8, 10]:

Trong bài báo này, chúng tôi đã nghiên cứu đánh giá 
được khả năng chiết Zr(IV) bằng tác nhân TBP thông qua 
việc ghi đo phổ hồng ngoại, tử ngoại của muối, dung môi 
chiết và phức chiết được; lựa chọn môi trường axit và số 
lần chiết, giải chiết phù hợp nhằm tách nền Zr và các tạp 
chất ra khỏi nhau cao nhất, đáp ứng được yêu cầu của phép 
phân tích xác định tạp chất bằng ICP-MS. 

Vật liệu và phương pháp nghiên cứu

Hóa chất, dụng cụ và máy móc

Muối Zr(IV) rắn, dung dịch chuẩn đơn từng nguyên 
tố Zr(IV), Hf(IV), Ti(IV) (1000 µg/ml) và chuẩn hỗn hợp 
gồm 23 nguyên tố (Ag, Al, B, Bi, Ba, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, 
Fe, Ga, In, K, Li, Mg, Mn, Na, Ni, Pb, Sr, Tl, Zn) 1000 µg/
ml; chuẩn 14 nguyên tố đất hiếm 1000 µg/ml; HNO3 65%; 
HClO4 70%; tác nhân chiết TBP và toluen. Các hóa chất 
trên đều có độ tinh khiết phân tích của hãng Merck (Đức). 
H2O cất siêu tinh khiết 18MΩ.

Nghiên cứu xác định các tạp chất bằng ICP-MS sau khi tách chúng 
khỏi nền Zr(IV) bằng phương pháp chiết dung môi với TBP/Toluen

Chu Mạnh Nhương*, Nguyễn Thị Mai Phương, Nguyễn Văn Trung
Khoa Hóa học, Trường Đại học Sư phạm, Đại học Thái Nguyên

Ngày nhận bài 19/6/2017; ngày chuyển phản biện 26/6/2017; ngày nhận phản biện 27/7/2017; ngày chấp nhận đăng 8/8/2017

Tóm tắt:

Bài báo giới thiệu các kết quả nghiên cứu khả năng chiết Zr(IV) bằng tributyl photphat (TBP) thông qua phổ 
hồng ngoại và phổ tử ngoại của muối Zr(IV), dung môi TBP-toluen và phức Zr-TBP-toluen. Kết quả nghiên cứu 
cũng chỉ ra ảnh hưởng của nồng độ HNO3 đến hiệu suất chiết Zr(IV) và các nguyên tố tạp chất khác bằng TBP 
trong toluen. Với hệ chiết (Zr(IV) 20,5 mg/ml và các tạp chất), khi sử dụng dung môi TBP 50%/toluen, qua 1 lần 
chiết trong môi trường HNO3 8M và 2-3 lần giải chiết bằng môi trường HNO3 10M, đã tách và thu hồi được (95-
100%) hàm lượng của hầu hết các nguyên tố tạp chất và lượng nền Zr còn lại trong pha nước từ 3-4% sẽ không 
gây ảnh hưởng đến phép xác định các nguyên tố tạp chất bằng ICP-MS. Hệ chiết này có khả năng ứng dụng cao 
vào quy trình tách Zr(IV) và xác định tạp chất trong các vật liệu zirconi độ sạch hạt nhân và độ sạch cao bằng 
phép đo ICP-MS.

Từ khóa: HNO3, ICP-MS, tách, tạp chất, TBP, Zr(IV).

Chỉ số phân loại: 1.4 

*Tác giả liên hệ: chumanhnhuongkhoahoa@gmail.com
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Máy quang phổ hồng ngoại FT/IR (Affinity - 1S, 
Shimadzu) và máy quang phổ UV-Vis (V-630, Serial No. 
C354161148) lắp đặt và vận hành tại Khoa Hóa học - 
Trường Đại học Khoa học Tự nhiên, Đại học Quốc gia 
Hà Nội. Máy khối phổ plasma cảm ứng (ICP-MS) Agilent 
7500a - Mỹ, micropipet và các dụng cụ thường dùng trong 
phân tích thể tích.

Phương pháp nghiên cứu

Nghiên cứu phổ hồng ngoại và tử ngoại của dung dịch 
muối, dung môi chiết và phức chất chiết được: Nghiên cứu 
phổ hồng ngoại (IR) và tử ngoại (UV) nhằm đánh giá khả 
năng chiết Zr(IV) trong môi trường HNO3 bằng tác nhân 
TBP. Để chụp phổ IR, các mẫu lỏng được tạo thành màng 
trên viên KBr và ghi đo trong vùng tần số từ 4000-400 
cm-1. Để chụp phổ UV, ban đầu ghi đo đường nền baseline 
của dung môi (etanol), sau đó ghi đo phổ các mẫu với 1 
cuvet chứa nền và 1 cuvet chứa mẫu đo trong vùng tần số 
từ 200-800 nm.

Nghiên cứu lựa chọn dung dịch giải chiết: Pha nước 
chứa Zr(IV) 20,5 mg/ml trong HNO3 8M. Pha hữu cơ là 
TBP 50%/toluen. Các dung dịch giải chiết  là HNO3 (0,05-
10M).

Nghiên cứu ảnh hưởng của nồng độ HNO3: Chuẩn bị 
pha nước là các dung dịch chứa Zr(IV) 20,5 mg/ml và 
các nguyên tố tạp chất; nồng độ mỗi tạp chất là 0,5 µg/
ml trong môi trường HNO3 có nồng độ tăng dần từ 4 đến 
12M. Dung môi chiết chứa TBP 50% pha loãng trong 
toluen được dùng làm pha hữu cơ khi chiết Zr(IV) và các 
nguyên tố tạp chất khác.

Quy trình chiết và xác định các nguyên tố: Trong mỗi 
hệ chiết, tỷ lệ thể tích pha nước và hữu cơ là 1/1, thời gian 
lắc 30 phút, thời gian cân bằng 15 phút. Sau khi cân bằng 
tách lấy phần nước cái và cô cạn lần 1. Tiếp tục cô cạn 
lần 2 với 5 ml hỗn hợp (HNO3 25% và HClO4 20%). Cuối 
cùng dùng HNO3 0,3M định mức đến 10 ml và đo trên 
máy ICP-MS Agilent 7500a. Các kết quả xác định nồng độ 
được dùng để tính hiệu suất chiết (%Ex) và đánh giá khả 
năng tách Zr ra khỏi các nguyên tố khác.

Kết quả và thảo luận

Nghiên cứu khả năng tạo phức của Zr(IV) với TBP 
bằng phổ hồng ngoại và tử ngoại

Phổ hồng ngoại IR: 

Để đánh giá sự tạo phức của Zr(IV) và TBP, chúng tôi 
tiến hành ghi phổ IR của Zr(IV), TBP-toluen và Zr-TBP-
toluen, kết quả được chỉ ra trên hình 1. 

Determination of impurities by ICP-MS
after separating them from the 

Zr(IV) matrix by solvent extraction 
with TBP/Toluene 

Manh Nhuong Chu*, Thi Mai Phuong Nguyen, 
Van Trung Nguyen

Department of Chemistry, Thai Nguyen University of Education

Received 19 June 2017; accepted 8 August 2017

Abstract: 

The capability of Zr(IV) extraction by tributyl 
phosphate were examined by infrared spectrum and 
ultraviolet spectrum of Zr(IV), TBP-toluene, and Zr-
TBP-toluene. Investigation on the effects of the acid 
concentration on solvent extraction of zirconium and 
other impurities from HNO3 acid with TBP diluted 
in toluene as the extractant was carried out. With 
the (20.5 mg/ml Zr(IV) and impurities) system, using 
50%TBP/toluene with 1 extraction cycle using 8M 
HNO3 environment, and 2-3 back-extraction cycles 
using 10M HNO3, (95-100%) of most investigated 
elements can be separated, and Zr(IV) remained in 
aqueous phase was just about 3-4%. It was found 
that with the mentioned amount of Zr(IV), the effect 
of Zr(IV) on the determination of almost elements by 
ICP-MS can be negligible. This extraction system can 
be used for separation proceduce of the matrix and 
determination of impurities in materials of nuclear 
grade and high purity zirconium by using ICP-MS.

Keywords: HNO3, ICP-MS, impurities, separation, TBP, 
Zr(IV). 

Classification number: 1.4
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Hình 1. Phổ IR của Zr(IV) (a), TBP-toluen (b) và Zr-HNO3-
TBP-toluen (c).

Trên phổ IR của dung dịch Zr(IV), xuất hiện tần số 
3401,11 cm-1, đó là vùng dao động hóa trị nhóm -OH (liên 
kết hyđro) của H2O; tần số 1635,53 cm-1 là vùng dao động 
đặc trưng của nhóm -NO3 [7]; vùng tần số 1385,89 cm-1 
được quy gán cho dao động đồng mặt phẳng của nhóm 
-OH; vùng tần số 1303,38 cm-1 được quy gán cho dao động 
biến dạng của nhóm -OH. Còn vùng tần số 484,41 cm-1 đặc 
trưng cho dao động của ion Zr4+.

Phổ IR của TBP-toluen có tần số 3487,17 cm-1 là vùng 
dao động hóa trị của nhóm -CH và các tần số 2960,77; 
2875,13 cm-1 là vùng dao động của nhóm -CH3 trong 
toluen; dao động 1464,80 cm-1 đặc trưng cho nhóm -C6H5 
của toluen. Tần số 1272,60 cm-1 đặc trưng cho nhóm 
-P-O…H sinh ra do liên kết giữa nhóm -P=O của TBP và 
-H của nhóm -CH3 trong toluen. Tần số 1027,54 cm-1 đặc 
trưng cho dao động của nhóm -P=O tự do trong TBP. Các 

tần số 542,64; 439,80 cm-1 đặc trưng cho dao động của 
nhóm -C=C- trong nhân thơm của toluen.

Nghiên cứu phổ IR của phức chiết Zr(NO3)4-HNO3-
TBP-toluen thấy xuất hiện các dao động 1208,43 và 
1168,93 cm-1 là do được tách ra từ vùng 1272,60 cm-1 có 
trong dung môi chiết TBP-toluen, điều này chứng tỏ có 
sự liên kết của ion Zr4+ với nhóm -P=O (hoặc -P-O…H) 
của TBP. Đặc biệt, vùng dao động 1635,53 cm-1 của nhóm 
-NO3 trong Zr(NO3)4 bị mất hoàn toàn và chuyển thành 2 
dao động 1646,37 và 1564,87 cm-1 trong phức chất chiết 
được. Ngoài ra, vùng 1027,54 cm-1 đặc trưng cho nhóm 
-P=O của TBP đã chuyển dịch thành 1036,24 cm-1 trong 
phức chất chiết. Các vân đặc trưng của nhóm -C=C- và C 
- C6H5 chuyển dịch lớn từ vùng 439,80 - 908,81 cm-1 trong 
dung môi chiết về vùng 466,85 - 945,81 cm-1. Từ đó cho 
thấy đã có sự tương tác mạnh giữa ion Zr4+ với nguyên tử 
O của nhóm -P=O trong TBP, nghĩa là tác nhân TBP có khả 
năng tạo phức mạnh với ion Zr4+

 trong môi trường HNO3 và 
phức này được chiết tốt vào pha hữu cơ.

Sự dịch chuyển các bước sóng của dung dịch muối, 
dung môi chiết và phức chất chiết ở trên được trình bày 
trong bảng 1.

Bảng 1. Phổ IR của Zr(IV), TBP-toluen và Zr-HNO3-TBP-
toluen (đơn vị cm-1).

υNO3
υZr4+ υP=0 υ0=P-0H  υCH δCH3 υC=C thơm υC-C6H5

Zr(IV) 1635,53 484,41

TBP-toluen 1027,54 1272,60 3487,17 2960,77; 
2875,13

542,64; 
439,80

908,81

Zr-HNO3-
 TBP-toluen

1646,37;
1564,87

466,85 1036,24 1301,98 2963,70;
2876,54

543,83;
466,85

945,81

Phổ tử ngoại UV:

Để làm rõ thêm khả năng tạo phức của Zr(IV) với TBP, 
phổ UV của Zr(IV), TBP-toluen, Zr-HNO3 8M-TBP-toluen 
cũng đã được ghi đo và được chỉ ra trên hình 2.

Trên phổ UV của dung dịch Zr(IV) xuất hiện 2 cực đại 
ở bước sóng 237,5 và 300 nm đặc trưng cho ion Zr4+. Còn 
trên phổ UV của TBP-toluen xuất hiện 4 cực đại ở 222,5; 
256; 256,5 và 269 nm. Tuy nhiên, trên phổ UV của phức 
Zr-TBP-toluen, các pic xuất hiện trong  Zr(IV) và dung 
môi TBP-toluen có xu hướng giảm cường độ hoặc mất hẳn. 
Đó là pic 237,5 nm của -NO3 trong Zr(IV) bị giảm cường 
độ và các cực đại 222,5; 300 nm của TBP-toluen bị mất 
hẳn khi đi vào phức chất. Các cực đại 256; 262,5; 269 bị 
giảm cường độ rất mạnh. Các sự chuyển dịch ở trên là do 
có sự tạo phức Zr(IV) với TBP và kết quả này có sự phù 
hợp với phổ hồng ngoại.

(a)

(b)

(c)
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Hình 2. Phổ UV của Zr(IV) (a); TBP-toluen (b) và Zr-
HNO3-TBP-toluen (c).

Từ các phổ IR và UV cho thấy, có sự tạo phức mạnh 
của ion Zr4+ với dung môi chiết TBP-toluen trong môi 
trường HNO3 8M. Nói một cách khác, trong môi trường 
HNO3 8M, tác nhân TBP đã tạo phức mạnh với Zr4+ và 
phức tạo thành được chiết tốt lên pha hữu cơ.

Nghiên cứu khả năng giải chiết nền Zr(IV) ra khỏi 
pha hữu cơ TBP 50%/toluen

Kết quả nghiên cứu giải chiết nền Zr(IV) bằng một số 
tác nhân được thể hiện trong bảng 2. 

Bảng 2. Hiệu quả giải chiết Zr(IV) (%) ra khỏi TBP 50%/
toluen bằng dung dịch HNO3 (0,05-10M).

Theo kết quả ở bảng 2, Zr(IV) được giải chiết hoàn 
toàn vào pha nước với điều kiện: Tỷ lệ Va/Vo = 1/1 với 
dung dịch giải chiết HNO3 0,5M; tỷ lệ Va/Vo = 2/1 với dung 
dịch giải chiết HNO3 0,1-0,5M hoặc tỷ lệ Va/Vo = 3/1 với 
dung dịch giải chiết HNO3 0,05-0,5M và cần tối thiểu từ 
2 đến 3 bậc giải chiết để thu hồi hoàn toàn Zr(IV) từ pha 
hữu cơ. Các dung dịch HNO3 8-10M ở tỷ lệ Va/Vo = 1/1 
hoặc 2/1 đều có hiệu quả giải chiết Zr(IV) là thấp nhất. 
Kết quả này có sự phù hợp với nghiên cứu được chỉ ra 
ở tài liệu [8]. Vì vậy, với mục tiêu tách cấu tử đa lượng 
là Zr(IV) bằng cách giữ Zr(IV) chủ yếu trên pha hữu cơ, 

cần lựa chọn dung dịch với hiệu quả giải chiết Zr(IV) là 
thấp nhất. Theo tiêu chí đó, biện pháp được đề xuất để giữ 
Zr(IV) nằm chủ yếu trên pha hữu cơ là sử dụng các dung 
dịch HNO3 8-10M để rửa chiết pha hữu cơ.

Ảnh hưởng của nồng độ HNO3 đến hiệu suất chiết 
Zr(IV) và các nguyên tố bằng TBP 50%/toluen

Ảnh hưởng của nồng độ HNO3 đến hiệu suất chiết 
Zr(IV) và các nguyên tố bằng TBP 50%/toluen được thể 
hiện ở hình 3.

Hình 3. Ảnh hưởng của nồng độ HNO3 đến hiệu suất chiết 
Zr(IV) và các nguyên tố khác bằng TBP 50%/toluen.
A - hiệu suất chiết của các nguyên tố (Zr, Hf, Tm, Yb, Lu, 
Fe,Y, Ti); B- hiệu suất chiết của các nguyên tố (Bi, Zn, Tl, 
Mg, Pb, Cu, Co, Ni); C- hiệu suất chiết của các nguyên 
tố (Mn, Na, Li, K, Rb, V, Ca); D- hiệu suất chiết của các 
nguyên tố (Sr, Ba, Sc, Ga, As, Se, Al); E- hiệu suất chiết của 
các nguyên tố (La, Ce, Pr, Nd, Sm, Eu); F- hiệu suất chiết 
của các nguyên tố (Gd, Tb, Dy, Ho, Er, Cd, B, Ag).

Kết quả chỉ ra trên hình 3 cho thấy, khi tăng nồng độ 
HNO3, hiệu suất chiết Zr(IV), Hf(IV) đạt được rất cao 
(từ 95,56  đến 99,69%) và khá ổn định khi tăng nồng độ 
HNO3. Một số nguyên tố được chiết khá cao như Fe(III), 
Ti, V, Ga, Sc, Y, Tm, Yb, Lu; một số có hiệu suất chiết 
trung bình như Cu, Co, Zn, Mn, Cd, Se, As và hiệu suất 
chiết của các nguyên tố còn lại là khá nhỏ. Với môi trường 
HNO3 8M, hiệu suất chiết Zr(IV) đạt 99%, Hf(IV) đạt gần 
98%, Ga (99,99%), Sc, V (97-98%), Fe(III) đạt gần 95%, 
Cd (62%), Ti (56%), Mn, As, Se (46-50%), Y, Tm, Yb, Lu, 
Gd, Tb, Dy, Ho, Er (38-46%), Cu, Co, Zn (27-32%), Ag 
(9%) và các nguyên tố còn lại có hiệu suất chiết khá nhỏ 
(dưới 1%). Đặc biệt, khi nồng độ HNO3 ≥ 10M, hiệu suất 

Tỷ lệ 
Va/Vo

Dung dịch giải 
chiết [HNO3], 

M

[Zr], mg/ml
Hiệu quả giải 

chiết, %Giải chiết 
lần 1

Giải chiết 
lần 2

Giải chiết 
lần 3

1:1

0,05 17,62 1,25 0,0 92,36
0,1 18,97 1,23 0,0 98,87
0,5 19,78 0,65 0,0 100,0
8,0 0,79 0,25 0,0 5,09

10,0 0,50 0,15 0,0 3,18

2:1

0,05 17,34 2,45 0,0 96,87
0,1 17,63 2,80 0,0 100,0
0,5 19,63 0,80 0,0 100,0
8,0 1,15 0,40 0,0 7,59

10,0 0,91 0,25 0,0 5,68

3:1
0,05 17,53 2,25 0,65 100,0
0,1 20,18 0,20 0,05 100,0
0,5 20,28 0,15 0,0 100,0
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chiết của Zr(IV) vẫn tiếp tục tăng nhẹ, trong khi hiệu suất 
chiết của hầu hết các nguyên tố còn lại đều bị giảm khá 
mạnh. Dựa trên kết quả này, chúng tôi đề xuất chọn các 
dung dịch HNO3 có nồng độ ≥ 10M làm môi trường để rửa 
chiết các nguyên tố khác từ pha hữu cơ trở lại pha nước 
nhằm tách chúng ra khỏi nền Zr. 

Căn cứ vào kết quả giải chiết nền Zr(IV) ra khỏi pha 
hữu cơ TBP 50% toluen ở phần trên, chúng tôi chọn dung 
dịch HNO3 10M để rửa chiết từ 2-3 lần các nguyên tố sau 
khi chiết hệ chứa (Zr(IV) 20,5 mg/ml + 43 tạp chất, mỗi 
tạp chất 0,5 µg/ml) trong môi trường HNO3 8M. Kết quả 
xác định lượng phân bố các nguyên tố trong pha nước và 
pha hữu cơ sau khi chiết, rửa chiết bằng ICP-MS được chỉ 
ra ở bảng 3 và 4.

Bảng 3. Lượng phân bố các nguyên tố ở hai pha sau 1 lần 
chiết trong HNO3 8M bằng TBP 50%/toluen và 2 lần rửa 
chiết bằng HNO3 10M.

Bảng 4. Lượng phân bố các nguyên tố ở hai pha sau 1 lần 
chiết trong HNO3 8M bằng TBP 50%/toluen và 3 lần rửa 
chiết bằng HNO3 10M. 

Như vậy, khi sử dụng dung môi TBP 50%/toluen để 
chiết hệ chứa (Zr(IV) 20,5 mg/ml và 43 tạp chất, mỗi tạp 
chất 0,5 µg/ml), sau 1 lần chiết trong HNO3 8M và 2-3 lần 
rửa chiết bằng HNO3 10M, có thể tách được gần như hoàn 
toàn (trên 95%) hàm lượng của 22-34 nguyên tố và lượng 
Zr còn lại trong pha nước là rất nhỏ, chỉ từ 3-4% lượng ban 
đầu sẽ không gây ảnh hưởng đến phép xác định các tạp 
chất này bằng ICP-MS. Do đó, khi sử dụng dung môi TBP 

50%/toluen đã cho khả năng tách nền Zr rất tốt với mức độ 
tách đạt 96-97%. Tuy nhiên, hiệu quả thu hồi và xác định 
các tạp chất bằng ICP-MS là chưa cao đối với một số tạp 
chất như Hf, Ga, V, Sc, Ti, Fe, Cd, As, Se.

Kết luận
Thông qua phổ IR, UV của Zr(IV), TBP-toluen và Zr-

HNO3-TBP-toluen đã cho thấy tác nhân chiết có khả năng 
tạo phức mạnh với ion kim loại và tạo ra phức chất chiết 
được lên pha hữu cơ.

Nghiên cứu các dung dịch giải chiết pha hữu cơ cho thấy, 
dung dịch HNO3 10M có khả năng giải chiết Zr(IV) là kém 
hơn và là sự lựa chọn phù hợp nhất cho phép giải chiết.

Khi sử dụng TBP 50%/toluen trong môi trường HNO3 
8M qua 1 lần chiết và 2-3 lần giải chiết bằng HNO3 10M, 
đã tách được khá nhiều các tạp chất (95-100%) và lượng 
Zr(IV) còn lại trong pha nước chỉ còn 3-4% sẽ không gây 
ảnh hưởng và phép xác định các tạp chất bằng ICP-MS là 
thực hiện được với độ chính xác và tin cậy cao. 
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Đặt vấn đề

Cordyceps là một chi nấm ký sinh trên sâu non, sâu 
trưởng thành hoặc nhộng của một số loại côn trùng. Sâu 
non, nhộng, sâu trưởng thành của một số loài côn trùng 
nằm dưới đất hoặc ở trên mặt đất bị nấm ký sinh. Các 
loài nấm này sử dụng các chất hữu cơ trong cơ thể côn 
trùng làm thức ăn, làm cho côn trùng bị chết. Mùa đông, 
nhiệt độ và ẩm độ không khí thấp, nấm ký sinh ở dạng hệ 
sợi. Đến mùa hè, nhiệt độ và ẩm độ không khí cao, nấm 
chuyển sang giai đoạn sinh sản hữu tính, hình thành quả 
thể. Loài nấm C. militaris phân bố ở độ cao 2.000-3.000 m 
so với mực nước biển. Nấm C. militaris ký sinh trên sâu, 
nhộng của nhiều loài thuộc bộ Cánh vẩy (Lepidoptera). 
Loài này được tìm thấy tại nhiều quốc gia trên thế giới như 
Trung Quốc, Nhật Bản, Hàn Quốc, Thái Lan, Việt Nam.

Trên thế giới, các nghiên cứu về tác dụng của Cordyceps 
được các nhà khoa học đặc biệt quan tâm. Nhiều nghiên 
cứu đã được công bố chứng minh Cordyceps có hoạt tính 
kháng oxy rất cao, kháng ung thư, một số virus, vi khuẩn 
và nấm. Yu và cs (2006) đã so sánh về hiệu quả chống lại 
quá trình oxy hóa giữa C. militaris nuôi cấy và C. sinensis 
tự nhiên. Kết quả nghiên cứu cho thấy, ở C. militaris, 
khả năng ức chế sự oxy hóa ở liposom cao hơn nhưng ở 

protein thì thấp hơn C. sinensis, hàm lượng polyphenolic 
và các hoạt chất sinh học như cordycepin và adenosin 
thì cao hơn C. sinensis [1]. Jiang và cs (2011) đã chứng 
minh rằng adenosin và 6,7,2’,4’,5’- pentamethoxyflavon 
ly trích từ C. militaris có khả năng ức chế HIV-1 protease 
[2]. Nghiên cứu của Wu và cs (2011) đã chỉ ra tỷ lệ 
monosaccharid trong phân đoạn polysaccharid tinh sạch 
từ C. militaris nuôi cấy gồm mannose:glucose:galactose 
với tỷ lệ là 1,35:8,34:1,00. Phân đoạn này cũng cho hoạt 
tính kháng oxy hóa cao, điều đó có thể liên quan đến khả 
năng chuyển electron hoặc nhường hydrogen [3]. So với 
thế giới, các nghiên cứu về tác dụng của nấm đông trùng 
hạ thảo C. militaris ở Việt Nam chưa được công bố nhiều. 
Phần lớn những gì mà các nhà nghiên cứu Việt Nam có 
được về nguồn dược liệu quý hiếm này đều chỉ dừng lại ở 
việc phát hiện các chủng của nấm đông trùng hạ thảo sẵn 
có trong tự nhiên. Theo nghiên cứu của Đái Duy Ban và 
cs (2009) thì nấm đông trùng hạ thảo là một loại dược liệu 
quý hiếm, có tác dụng hỗ trợ điều trị các bệnh virus, ung 
thư, HIV/AIDS, đái tháo đường và suy giảm tình dục [4]. 
Đoàn Minh Quân và cs (2014) đã tiến hành nghiên cứu 
tách chiết ergosterol và thử nghiệm hoạt tính kháng phân 
bào của cao ether dầu hỏa từ sinh khối nấm Cordyceps 

Nghiên cứu ảnh hưởng của môi trường dinh dưỡng và điều kiện 
nuôi cấy nhân tạo đến sinh trưởng phát triển của nấm Cordyceps militaris

Nguyễn Minh Đức1*, Nguyễn Thị Phương Đoài1, Trần Thị Thu Hà2, Trần Đăng Khánh1, Khuất Hữu Trung1

1Viện Di truyền nông nghiệp
2Viện Nghiên cứu và phát triển lâm nghiệp, Trường Đại học Nông lâm Thái Nguyên
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Tóm tắt:

Cordyceps militaris là một loại nấm dược liệu chứa nhiều hoạt chất sinh học quý giá để sử dụng làm thuốc. Trong 
điều kiện nuôi cấy nhân tạo, sử dụng gạo lức làm cơ chất nền thu được sinh khối quả thể cao hơn sử dụng gạo 
trắng 17,4-31,1% tùy từng chủng nấm C. militaris. Hàm lượng đường glucose trong môi trường ảnh hưởng đến 
số lượng mầm, chiều dài và khối lượng quả thể; hàm lượng đường glucose bổ sung vào môi trường nuôi cấy thích 
hợp nhất là 30 g. Lượng bột nhộng tằm bổ sung vào môi trường nuôi cấy là 2 g/bình. Nấm C. militaris có thể sinh 
trưởng phát triển được trong dải pH từ 4 đến 8, pH thích hợp cho môi trường nuôi cấy là 6-7. Ở nhiệt độ cao trên 
300C, quả thể nấm không thể hình thành, nhiệt độ môi trường nuôi cấy thích hợp nhất là 20-250C. Cường độ ánh 
sáng môi trường nuôi cấy thích hợp nhất là 500-700 lux. Cường độ ánh sáng thấp làm giảm khả năng sinh trưởng 
và phát triển của các chủng nấm C. militaris. Thời gian thu hoạch thích hợp nhất là 65 ngày sau cấy giống. Thời 
gian thu hoạch kéo dài sẽ khiến hàm lượng cordycepin và adenosin trong quả thể nấm C. militaris giảm xuống.

Từ khóa: Cordyceps militaris, môi trường nuôi cấy, quả thể.

Chỉ số phân loại: 1.6

*Tác giả liên hệ: Email: nmduc1986@gmail.com
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spp. tại Việt Nam, kết quả cho thấy ergosterol dạng tinh 
thể và dạng cao PE có khả năng ức chế sự phân bào trên 
dòng tế bào ung thư vú MCF-7 [5].

Vài năm gần đây, nhờ những tiến bộ trong công nghệ 
sinh học, nước ta đã có thể nhân giống và nuôi trồng thành 
công nấm C. militaris. Thành tựu này đã giúp nước ta góp 
mặt cùng với Mỹ, Nhật Bản, Hàn Quốc, Trung Quốc và 
Thái Lan trở thành số ít nước có thể nuôi trồng thành công 
vị thuốc quý này trong công cuộc tìm kiếm giải pháp thay 
thế cho nấm đông trùng hạ thảo tự nhiên đang trở nên cạn 
kiệt cũng như để đáp ứng nhu cầu tiêu thụ loại nấm này 
ngày một tăng trên thế giới. Với mục đích chuyển giao 
công nghệ cho cá nhân, tổ chức có nhu cầu nhằm đưa loại 
nấm quý có chất lượng đảm bảo tới tay người tiêu dùng 
với giá thành phải chăng, đồng thời tăng thu nhập cho 
người sản xuất, chúng tôi tiến hành nghiên cứu để chọn ra 
môi trường nuôi cấy và điều kiện nuôi cấy tối ưu cho nấm 
C. militaris.

Vật liệu và phương pháp nghiên cứu

Vật liệu nghiên cứu

Ba chủng nấm C. militaris  HQ, Ho, Q1 thuộc bộ chủng 
giống của Bộ môn Kỹ thuật di truyền, Viện Di truyền nông 
nghiệp.

Phương pháp nghiên cứu

Giống gốc nấm C. militaris được lưu giữ và bảo quản 
ở 40C trên môi trường PDA tại phòng thí nghiệm của Bộ 
môn Kỹ thuật di truyền, Viện Di truyền nông nghiệp. Môi 
trường nhân giống dịch thể gồm 5 g pepton, 5 g cao nấm 
men, 0,1 g B1, 1 g MgSO4, 0,5 g KH2PO4, pH = 6,5. Dịch 
lỏng này được nuôi trong máy lắc với tốc độ 120 vòng/
phút, ở 25±10C trong vòng 5 ngày. 

Môi trường tạo quả thể cho thí nghiệm đầu tiên bao 
gồm: 25 g gạo và 50 ml dung dịch dinh dưỡng (1 g/l 
KH2PO4, 1 g/l MgSO4, 0,2 g/l B1, 1 g/l pepton, 50 g/l 
khoai tây, 10% nước dừa, pH = 7). Kết quả thu được từ thí 
nghiệm trước sẽ được sử dụng cho các thí nghiệm kế tiếp. 
Tất cả được cho vào bình trụ 500 ml, bịt nắp nilon và được 
khử trùng ở 1210C trong thời gian 25 phút. 

Mỗi bình môi trường được cấy 2 ml giống dịch thể. 
Giai đoạn ươm sợi nấm được nuôi trong điều kiện tối 
hoàn toàn ở 20-220C trong khoảng 9-10 ngày, sau đó được 
chuyển sang điều kiện phòng nuôi trồng ở 24±10C, cường 
độ chiếu sáng 500-1.000 lux, quang chu kỳ 12L/12D, độ 
ẩm 80-90% trong khoảng 55-60 ngày.

Các chỉ tiêu theo dõi bao gồm: Thời gian hình thành 
mầm quả thể (ngày), đặc điểm phát triển của mầm quả thể 
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Abstract:

Stromatal fruiting bodies of Cordyceps militaris were 
successfully produced in rice. Brown rice increases 
fresh fruit weight by 17.4-31.1% and was thus used 
for the rest of the experiments. Glucose influenced the 
number of shoots, length, and body weight; 30 g glu-
cose/bottle was the optimum content. Supplementation 
of pupa at 2 g/bottle to the medium resulted in a slight-
ly enhanced production of fruiting bodies. C. militaris 
can grow in the pH range from 4 to 8, and the suitable 
pH for the culture medium was 6 to 7. At high tem-
peratures above 300C, fruiting bodies can not form; 
the optimum temperature was 20-250C. The most suit-
able light intensity was 500-700 lux. Low light intensi-
ty reduces the growth of C. militaris. The best harvest 
time was 65 days after transplanting. Long harvest 
time will reduce cordycepin and adenosine levels.

Keywords: Cordyceps militaris, culture medium, fruiting 
body.
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sau 20 ngày cấy giống, TW: Tổng khối lượng (g/bình), LS: 
Chiều dài quả thể, FW: Khối lượng quả thể (g/bình), hàm 
lượng cordycepin (mg/g chất khô), hàm lượng adenosin 
(mg/g chất khô). Cordycepin và adenosin được phân tích 
bằng phương pháp HPLC-PDA.

Số liệu được xử lý bằng phần mềm Excel 2007.

Kết quả và thảo luận

Ảnh hưởng của môi trường nuôi cấy đến sinh trưởng, 
phát triển, năng suất nấm C. militaris

Ảnh hưởng của cơ chất nền đến sinh trưởng, phát 
triển, năng suất nấm C. militaris: Trong tự nhiên, nấm C. 
militaris thường ký sinh trên các loại côn trùng. Để giảm 
giá thành và chủ động nguồn nguyên liệu trong sản xuất, 
rất nhiều thí nghiệm nuôi trồng nấm C. militaris trên môi 
trường hữu cơ được tiến hành và may mắn là ngũ cốc và 
một vài nguồn cơ chất hữu cơ khác đã được chứng minh 
là thích hợp để nuôi trồng C. militaris trong môi trường 
nhân tạo. Từ năm 1941, Kobayasi đã tiến hành thử nghiệm 
trồng C. militaris trên cơ chất gạo [6]. Từ đó trở đi, gạo 
trở thành nguồn cơ chất chủ yếu để nuôi trồng C. militaris 
trên môi trường nhân tạo. Tuy nhiên không phải loại gạo 
nào cũng phù hợp làm môi trường nuôi trồng C. militaris. 
Để tìm ra loại gạo phù hợp, chúng tôi tiến hành nuôi trồng 
C. militaris trên loại gạo phổ biến tại Việt Nam, đó là gạo 
Bắc thơm trắng và gạo Bắc thơm lức. Sau thời gian 65 
ngày tính từ khi cấy giống, các bình nấm được thu hoạch 
và đo đếm các chỉ tiêu. Kết quả được trình bày ở bảng 1.

Bảng 1. Ảnh hưởng của cơ chất nền đến quả thể nấm C. 
militaris 60 ngày sau cấy giống.

Chủng nấm Công thức TW (g/bình) LS (mm) FW (g/bình)

HQ

CT1 (Gạo Bắc thơm trắng) 100,7 55,8 13,5
CT2 (Gạo Bắc thơm lức) 104,5 65,2 17,7

LSD0,05 4,17 3,06 2,33

Ho

CT1 (Gạo Bắc thơm trắng) 83,7 48,1 13,2
CT2 (Gạo Bắc thơm lức) 88,3 53,9 15,5

LSD0,05 3,96 3,43 2,12

Q1

CT1 (Gạo Bắc thơm trắng) 93,6 45,4 13,6
CT2 (Gạo Bắc thơm lức) 102,8 52,3 16,2

LSD0,05 4,32 3,04 2,07

Kết quả bảng 1 cho thấy, ở cả 3 chủng nấm, tất cả các 
chỉ tiêu theo dõi của công thức sử dụng gạo Bắc thơm 
lức đều cao hơn so với gạo Bắc thơm trắng. Theo kết quả 
nghiên cứu của Shrestha và cs (2012), 2 chỉ tiêu LS và 
năng suất sinh học khi nuôi trồng nấm C. militaris phụ 
thuộc vào từng chủng [7]. Ở công thức sử dụng Bắc thơm 
trắng làm cơ chất nền, chiều dài quả thể của chủng HQ là 
cao nhất (55,8 mm), chủng Q1 là thấp nhất (45,4 mm). Ở 
công thức sử dụng gạo Bắc thơm lức, chiều dài quả thể của 

chủng HQ cao nhất (65,2 mm), chủng Q1 đạt thấp nhất 
(52,3 mm). 	

Sử dụng gạo Bắc thơm trắng làm cơ chất, khối lượng 
quả thể tươi thu được của giống Q1 cao nhất (13,6 g), của 
chủng Ho là thấp nhất (13,2 g). Trong khi đó ở công thức 
sử dụng gạo Bắc thơm lức, khối lượng quả thể tươi của 
chủng HQ là cao nhất (17,7 g), thấp nhất vẫn là chủng Ho 
(15,5 g).

Như vậy, có thể nhận thấy, sử dụng gạo Bắc thơm lức 
làm cơ chất nền thu được khối lượng quả thể tươi cao hơn 
sử dụng gạo Bắc thơm trắng 17,4-31,1% tùy từng chủng 
nấm.

Ảnh hưởng của hàm lượng đường glucose đến sinh 
trưởng, phát triển, năng suất nấm C. militaris: Ngoài 
nguồn carbon được cung cấp từ gạo, chúng tôi tiến hành 
bổ sung thêm đường glucose vào môi trường nuôi cấy với 
hàm lượng tăng dần từ 0 đến 50 g/l. Kết quả thí nghiệm 
cho thấy, hàm lượng đường trong môi trường nuôi cấy 
không ảnh hưởng đến thời gian hình thành cũng như đặc 
điểm hình thái và phát triển của mầm quả thể nhưng lại 
ảnh hưởng đến số lượng mầm quả thể nấm C. militaris 
(bảng 2).

Bảng 2. Ảnh hưởng của hàm lượng glucose đến sự hình 
thành và phát triển của mầm quả thể.

Kết quả bảng 2 cho thấy, số lượng mầm quả thể ở 2 
công thức không bổ sung đường và bổ sung 10 g đường 
không có sự khác biệt đáng kể. Bổ sung 20 g đường, số 

Chủng 
nấm Công thức

Thời gian hình 
thành mầm quả 

thể (ngày)
Số lượng mầm 
quả thể/bình

Đặc điểm hình thái và phát triển mầm 
quả thể sau 25 ngày cấy giống

HQ

CT3 (0 g, ĐC) 18,4 13,9 Đỉnh nhọn, màu vàng cam, phát triển nhanh

CT4 (10 g) 18,8 18,3 Đỉnh nhọn, màu vàng cam, phát triển nhanh

CT5 (20 g) 17,2 40,7 Đỉnh nhọn, màu vàng cam, phát triển nhanh

CT6 (30 g) 17,0 53,6 Đỉnh nhọn, màu vàng cam, phát triển nhanh

CT7 (40 g) 17,4 52,7 Đỉnh nhọn, màu vàng cam, phát triển nhanh

CT8 (50 g) 18,4 50,8 Đỉnh nhọn, màu vàng cam, phát triển nhanh

LSD0,05 1,73 9,78

Ho

CT3 (0 g, ĐC) 16,2 17,3 Đỉnh nhọn, màu vàng cam, phát triển nhanh

CT4 (10 g) 16,0 18,7 Đỉnh nhọn, màu vàng cam, phát triển nhanh

CT5 (20 g) 16,7 40,2 Đỉnh nhọn, màu vàng cam, phát triển nhanh

CT6 (30 g) 16,3 52,5 Đỉnh nhọn, màu vàng cam, phát triển nhanh

CT7 (40 g) 16,5 53,8 Đỉnh nhọn, màu vàng cam, phát triển nhanh

CT8 (50 g) 16,1 54,7 Đỉnh nhọn, màu vàng cam, phát triển nhanh

LSD0,05 1,63 9,06

Q1

CT3 (0 g, ĐC) 16,4 15,6 Đỉnh nhọn, màu vàng cam, phát triển nhanh

CT4 (10 g) 16,1 16,7 Đỉnh nhọn, màu vàng cam, phát triển nhanh

CT5 (20 g) 16,5 25,2 Đỉnh nhọn, màu vàng cam, phát triển nhanh

CT6 (30 g) 16,6 50,5 Đỉnh nhọn, màu vàng cam, phát triển nhanh

CT7 (40 g) 16,4 49,8 Đỉnh nhọn, màu vàng cam, phát triển nhanh

CT8 (50 g) 16,4 46,7 Đỉnh nhọn, màu vàng cam, phát triển nhanh

LSD0,05
1,35 9,24
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lượng mầm quả thể tăng lên rõ rệt. Khi lượng đường bổ 
sung tăng lên đến 30 g, số lượng mầm quả thể tăng lên gấp 
hơn 2 lần so với công thức đối chứng. Tuy nhiên khi tiếp 
tục tăng lượng đường, số mầm quả thể không tiếp tục tăng. 

Ảnh hưởng của hàm lượng đường glucose đến quả thể 
nấm C. militaris được thể hiện ở bảng 3. 

Bảng 3. Ảnh hưởng của hàm lượng glucose đến quả thể 
nấm C. militaris sau 60 ngày cấy giống.

Kết quả bảng 3 cho thấy, ở cả 3 chủng nấm, hàm lượng 
đường glucose không ảnh hưởng đến TW thu được nhưng 
lại ảnh hưởng đến chiều dài và khối lượng của quả thể. 
Đối với cả 3 chủng HQ, Ho và Q1, khi tăng lượng đường 
bổ sung, chiều dài quả thể sẽ tăng lên. Ở mức ý nghĩa 5%, 
chiều dài quả thể ở 3 công thức 6, 7 và 8 (bổ sung 30, 40 
và 50 g đường) không sai khác. Tương tự, khối lượng quả 
thể nấm cũng tăng cùng với lượng đường bổ sung vào môi 
trường nuôi cấy. Khối lượng quả thể ở 3 công thức 6, 7 và 
8 cũng không có sự khác biệt.        

Như vậy, có thể nhận thấy hàm lượng đường glucose 
trong môi trường ảnh hưởng đến số lượng mầm, chiều dài 
và khối lượng quả thể nấm C. militaris. Hàm lượng đường 
glucose bổ sung vào môi trường nuôi cấy thích hợp nhất 
là 30 g.  

Ảnh hưởng của hàm lượng bột nhộng đến sinh trưởng, 
phát triển, năng suất nấm C. militaris: Trong tự nhiên, 
nấm C. militaris ký sinh trên côn trùng, do vậy nhu cầu 
về đạm tự nhiên của chúng cũng khá cao. Chính vì vậy, 
chúng tôi tiến hành bổ sung thêm bột nhộng tằm để tối 
ưu hóa môi trường nuôi cấy. Bột nhộng tằm được bổ sung 
vào môi trường theo các mức 1, 2 và 3 g/bình. Kết quả thí 
nghiệm được thể hiện ở bảng 4.

Bảng 4. Ảnh hưởng của hàm lượng bột nhộng tằm đến quả 
thể nấm C. militaris sau 60 ngày cấy giống.

Kết quả bảng 4 cho thấy, khi bổ sung vào môi trường 
1 g bột nhộng tằm/bình, kết quả quan sát sau 60 ngày cấy 
giống cho thấy các chỉ tiêu theo dõi không có sự khác biệt 
so với đối chứng. Khi lượng bột nhộng tằm tăng lên 2 g/
bình quan sát thấy chiều dài và khối lượng quả thể có sự 
thay đổi rõ rệt ở cả 3 chủng nấm. Tuy nhiên, khi tiếp tục 
tăng lượng bột nhộng tằm lên 3 g thì các chỉ tiêu theo dõi 
thay đổi không đáng kể. Như vậy, có thể nhận thấy mức bổ 
sung 2 g bột nhộng tằm/bình là hiệu quả nhất.

Ảnh hưởng của pH môi trường nuôi cấy đến sinh 
trưởng, phát triển, năng suất nấm C. militaris: pH là một 
yếu tố quan trọng liên quan đến sinh trưởng, phát triển của 
nấm vì nó ảnh hưởng đến khả năng hấp thu dinh dưỡng 
cũng như hoạt tính của các enzym trong nấm. Để tìm ra pH 
môi trường thích hợp nhất cho 3 chủng nấm C. militaris, 
chúng tôi tiến hành làm thí nghiệm với các công thức môi 
trường có pH từ 4 đến 8. Kết quả thí nghiệm được thể hiện 
ở bảng 5.

Chủng nấm Công thức TW (g/bình) LS (mm) FW (g/bình)

HQ

CT3 (0 g ĐC) 116,2 65,1 17,2

CT4 (10 g) 116,7 65,7 17,8

CT5 (20 g) 117,3 70,4 18,5

CT6 (30 g) 117,1 74,3 22,6

CT7 (40 g) 117,8 75,6 22,8

CT8 (50 g) 118,0 75,8 22,8

LSD0,05 3,07 3,12 3,16

Ho

CT3 (0 g ĐC) 105,1 47,6 15,8

CT4 (10 g) 105,3 48,0 16,3

CT5 (20 g) 107,7 50,8 18,6

CT6 (30 g) 108,2 55,4 21,8

CT7 (40 g) 108,1 55,6 22,5

CT8 (50 g) 108,4 55,0 22,7

LSD0,05 3,12 3,01 3,12

Q1

CT3 (0 g ĐC) 111,7 52,1 16,0

CT4 (10 g) 113,6 52,7 16,4

CT5 (20 g) 114,2 56,3 20,1

CT6 (30 g) 115,8 63,9 23,9

CT7 (40 g) 115,8 64,1 23,9

CT8 (50 g) 116,1 64,4 24,5

LSD0,05 3,16 3,33 3,04

Chủng nấm Công thức TW (g/bình) LS (mm) FW (g/bình)

HQ

CT9 (0 g) 117,3 74,6 22,6

CT10 (1 g) 117,9 75,7 22,9

CT11 (2 g) 118,2 78,9 26,7

CT12 (3 g) 118,2 79,0 26,5

LSD0,05 2,98 3,26 2,15

Ho

CT9 (0 g) 97,5 55,8 21,1

CT10 (1 g) 97,9 56,0 21,4

CT11 (2 g) 100,7 59,9 23,9

CT12 (3 g) 101,2 60,1 24,0

LSD0,05 2,98 3,42 2,07

Q1

CT9 (0 g) 114,3 63,3 22,5

CT10 (1 g) 116,9 63,9 23,0

CT11 (2 g) 117,8 72,5 25,6

CT12 (3 g) 117,5 72,7 25,8

LSD0,05 2,98 3,45 2,22



1059(9) 9.2017

Khoa học Tự nhiên

Bảng 5. Ảnh hưởng của pH đến quả thể nấm C. militaris 
sau 60 ngày cấy giống.

Kết quả bảng 5 cho thấy, cả 3 chủng nấm C. militaris 
được nghiên cứu đều có thể sinh trưởng, phát triển trên pH 
môi trường từ 4 đến 8. Tuy nhiên, chiều dài và khối lượng 
quả thể đạt cao nhất ở pH = 6-7. Đối với 2 chủng nấm HQ 
và Q1, chiều dài quả thể ở 2 công thức có pH = 6-7 chỉ 
khác nhau rất ít, lần lượt là 78,5-79,0 và 69,3-70,5 mm. 
Đối với chủng Ho, chiều dài quả thể lớn nhất đạt được ở 
công thức có pH = 7 là 59,6 mm. Chiều dài quả thể thấp 
nhất ở công thức có pH = 4 (HQ: 34,2 mm; Ho: 26,8 mm; 
Q1: 32,6 mm). Như vậy, có thể kết luận pH môi trường 
nuôi cấy thích hợp tạo quả thể nấm là 6-7.

Ảnh hưởng của điều kiện nuôi cấy đến sinh trưởng, 
phát triển, năng suất nấm C. militaris

Ảnh hưởng của nhiệt độ đến sinh trưởng, phát triển, 
năng suất nấm C. militaris: Nhiệt độ được xác định là một 
yếu tố quan trọng trong việc kích thích hình thành quả 
thể cũng như hình dạng, chiều dài và năng suất quả thể. 
Để xác định sự ảnh hưởng của nhiệt độ phòng nuôi tới sự 
hình thành và phát triển quả thể, chúng tôi thiết lập 5 công 
thức nhiệt độ nuôi nấm khác nhau từ 15 đến 35oC. Nấm 
trải qua giai đoạn ươm sợi sẽ được đưa vào các điều kiện 
nhiệt độ nuôi khác nhau, độ ẩm 80%, cường độ chiếu sáng 
500-1.000 lux, quang chu kỳ 12L/12D.

Bảng 6. Ảnh hưởng của nhiệt độ môi trường đến sự hình 
thành và phát triển của mầm quả thể nấm C. militaris.

Kết quả bảng 6 cho thấy, ở nhiệt độ 350C, cả 3 chủng 
nấm đều không hình thành mầm quả thể. Ở nhiệt độ 300C, 
mầm quả thể được hình thành nhưng hình dạng mầm quả 
thể xấu, đỉnh tù, không phát triển thành quả thể. Số lượng 
mầm quả thể tăng dần ở nhiệt độ 15-250C. Số lượng mầm 
quả thể thấp nhất ở nhiệt độ 150C (trung bình HQ: 38,7 
mầm, Ho: 28,9 mầm, Q1: 22,7 mầm), cao nhất ở nhiệt 
độ 250C (HQ: 50,4 mầm, Ho: 44,2 mầm, Q1: 52,1 mầm) 
(hình 1).

Hình 1. Ảnh hưởng của nhiệt độ phòng nuôi đến sự hình 
thành và phát triển của mầm quả thể nấm C. militaris sau 
25 ngày cấy giống.

Chủng nấm Công thức TW (g/bình) LS (mm) FW (g/bình)

HQ

CT13 (pH = 4) 100,3 34,2 10,3

CT14 (pH = 5) 102,6 60,8 18,5

CT15 (pH = 6) 115,8 78,5 26,6

CT16 (pH = 7) 116,6 79,0 27,1

CT17 (pH = 8) 98,7 42,1 13,4

LSD0,05 2,87 5,15 2,48

Ho

CT13 (pH = 4) 97,2 26,8 11,7

CT14 (pH = 5) 100,3 46,7 18,4

CT15 (pH = 6) 102,4 54,3 22,4

CT16 (pH = 7) 101,8 59,6 23,6

CT17 (pH = 8) 95,3 32,3 10,8

LSD0,05 3,41 5,62 3,78

Q1

CT13 (pH = 4) 100,1 32,6 12,1

CT14 (pH = 5) 102,3 46,1 18,6

CT15 (pH = 6) 116,5 69,3 24,9

CT16 (pH = 7) 117,2 70,5 25,3

CT17 (pH = 8) 102,4 32,7 11,0

LSD0,05 3,13 6,32 4,88

Chủng 
nấm Công thức

Thời gian hình 
thành mầm 

quả thể (ngày)

Số lượng 
mầm quả thể/

bình
Đặc điểm hình thái và phát triển mầm 

quả thể sau 25 ngày cấy giống

HQ

CT18 (15oC) 19,1 38,7 Đỉnh nhọn, màu vàng cam, phát triển 
nhanh

CT19 (20oC) 18,9 46,6 Đỉnh nhọn, màu vàng cam, phát triển 
nhanh

CT20 (25oC) 19,0 50,4 Đỉnh nhọn, màu vàng cam, phát triển 
nhanh

CT21 (30oC) 19,8 20,3 Đỉnh nhọn, màu trắng, không phát triển 
thành quả thể

CT22 (35oC) Không hình thành mầm quả thể

LSD0,05 1,12 5,34

Ho

CT18 (15oC) 17,4 28,9 Đỉnh nhọn, màu vàng cam, phát triển 
nhanh

CT19 (20oC) 17,6 40,7 Đỉnh nhọn, màu vàng cam, phát triển 
nhanh

CT20 (25oC) 17,5 44,2 Đỉnh nhọn, màu vàng cam, phát triển 
nhanh

CT21 (30oC) 18,3 16,6 Đỉnh tù, màu vàng cam, không phát triển 
thành quả thể

CT22 (35oC) Không hình thành mầm quả thể

LSD0,05 1,09 5,23

Q1

CT18 (15oC) 17,5 22,7 Đỉnh nhọn, màu vàng cam, phát triển 
nhanh

CT19 (20oC) 17,2 43,5 Đỉnh nhọn, màu vàng nhạt, phát triển 
nhanh

CT20 (25oC) 17,8 52,1 Đỉnh nhọn, màu vàng cam, phát triển 
nhanh

CT21 (30oC) 18,1 26,4 Đỉnh tù, màu vàng nhạt, không phát triển 
thành quả thể

CT22 (35oC) Không hình thành mầm quả thể

LSD0,05 1,04 5,18

CT18 (15oC) CT19 (20oC) CT20 (25oC) CT21 (30oC) CT22 (35oC)

HQ

Ho

Q1
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Ảnh hưởng của nhiệt độ phòng nuôi cấy đến quả thể 
nấm C. militaris được thể hiện ở bảng 7.

Bảng 7. Ảnh hưởng của nhiệt độ nuôi cấy đến quả thể 
nấm C. militaris sau 60 ngày cấy giống.

Kết quả bảng 7 cho thấy, ở nhiệt độ 150C, quả thể đạt 
chiều dài lớn nhất nhưng khối lượng quả thể không cao 
bằng nuôi ở nhiệt độ 20-250C. Ở nhiệt độ 20-250C, chiều 
dài cũng như khối lượng quả thể không có sự sai khác ở 
mức ý nghĩa 5%. Đối với chủng HQ, chiều dài quả thể ở 
150C là 90,4 mm; ở 20-250C là 80,1-80,3 mm. Đối với 
chủng Ho, chiều dài quả thể ở 150C là 70,3 mm; ở 20-250C 
là 60,0-60,1 mm. Đối với chủng Q1, chiều dài quả thể ở 
các nhiệt độ khác nhau không có sự chênh lệch đáng kể.

Khối lượng quả thể của 2 chủng nấm HQ và Ho đều 
đạt thấp nhất ở 150C (HQ: 24,8 g; Ho: 20,7 g) và cao nhất 
ở 200C (HQ: 30,1 g; Ho: 25,5 g). Đối với chủng Q1, khối 
lượng quả thể thấp nhất ở 150C (20,3 g) và cao nhất ở 250C 
(27,0 g). Khối lượng quả thể ở nhiệt độ 20-250C không có 
sự sai khác ở mức ý nghĩa 5%. 

Như vậy, nhiệt độ nuôi cấy thích hợp nhất của nấm C. 
militaris là 20-250C.

Ảnh hưởng của cường độ ánh sáng đến sinh trưởng, 
phát triển, năng suất nấm C. militaris: Ánh sáng là một 
yếu tố quan trọng ảnh hưởng tới sự hình thành và phát 
triển quả thể nấm C. militaris. Để xác định sự ảnh hưởng 
của cường độ chiếu sáng tới việc hình thành và phát triển 
quả thể, chúng tôi thiết lập 5 công thức chiếu sáng với 
cường độ khác nhau là: 300, 500, 700, 900 và 1.100 lux. 

Nấm trải qua giai đoạn ươm sợi sẽ được đưa vào các điều 
kiện chiếu sáng khác nhau, nhiệt độ 20-25oC, độ ẩm 90%, 
quang chu kỳ 12L/12D. Kết quả nghiên cứu được trình 
bày ở bảng 8.

Bảng 8. Ảnh hưởng của cường độ ánh sáng đến quả thể 
nấm C. militaris sau 60 ngày cấy giống.

Kết quả bảng 8 cho thấy, ở cả 5 cường độ ánh sáng, 
quả thể nấm đều được hình thành. Cường độ ánh sáng ảnh 
hưởng đến cả TW, LS và FW của cả 3 chủng nấm nghiên 
cứu. Kết quả thí nghiệm cũng chỉ ra rằng, cường độ ánh 
sáng từ 500 đến 700 lux thích hợp cho sinh trưởng, phát 
triển của nấm C. militaris.

Đối với chủng HQ, chiều dài cũng như khối lượng quả 
thể ở các công thức có sự chênh lệch rõ rệt, hai công thức 
500 và 700 lux vượt trội hơn hẳn các công thức còn lại: 
Chiều dài quả thể ở 500-700 lux đạt hơn 79 mm trong khi 
các công thức còn lại chỉ đạt 50-61 mm; khối lượng quả 
thể ở 2 công thức này cũng đạt trên 28 g. Khối lượng quả 
thể thấp nhất ở công thức 300 lux (14,8 g).

Đối với 2 chủng nấm còn lại, chiều dài cũng như FW 
của các công thức cũng có sự chênh lệch. Chiều dài cũng 
như khối lượng quả thể thấp nhất ở công thức 300 lux (Ho: 
40,3 mm và 17,7 g; Q1: 43,0 mm và 15,3 g), cao nhất vẫn 
ở 2 công thức 500-700 lux.

Như vậy, cường độ ánh sáng tối ưu trong điều kiện môi 
trường nuôi cấy nấm C. militaris là 500-700 lux.

Chủng nấm Công thức TW (g/bình) LS (mm) FW (g/bình)

HQ

CT18 (15oC) 112,6 90,4 24,8

CT19 (20oC) 114,3 80,3 30,1

CT20 (25oC) 115,9 80,1 29,4

CT21 (30oC) 102,1 0 0

CT22 (35oC) - - -

LSD0,05 3,16 5,08 3,27

Ho

CT18 (15oC) 99,8 70,3 20,7

CT19 (20oC) 102,3 60,0 25,5

CT20 (25oC) 103,1 60,1 24,4

CT21 (30oC) 96,5 0 0

CT22 (35oC) - - -

LSD0,05 3,11 5,17 3,64

Q1

CT18 (15oC) 102,2 73,0 20,3

CT19 (20oC) 110,4 72,4 26,5

CT20 (25oC) 111,1 72,6 27,0

CT21 (30oC) 103,7 0 0

CT22 (35oC) - - -

LSD0,05 3,52 4,24 3,45

Chủng nấm Công thức TW (g/bình) LS (mm) FW (g/bình)

HQ

CT23 (300 lux) 92,8 50,4 14,8

CT24 (500 lux) 112,3 79,3 28,1

CT25 (700 lux) 114,2 79,7 28,4

CT26 (900 lux) 102,1 61,1 24,5

CT27 (1.100 lux) 98,1 55,7 21,3

LSD0,05 3,27 4,26 3,05

Ho

CT23 (300 lux) 98,9 40,3 17,7

CT24 (500 lux) 100,3 60,3 23,5

CT25 (700 lux) 102,1 60,6 24,1

CT26 (900 lux) 99,5 57,2 23,9

CT27 (1.100 lux) 95,7 49,7 22,5

LSD0,05 3,15 4,11 3,55

Q1

CT23 (300 lux) 92,2 43,0 15,3

CT24 (500 lux) 111,3 69,4 24,5

CT25 (700 lux) 111,1 70,6 26,1

CT26 (900 lux) 102,9 65,7 24,7

CT27 (1.100 lux) 100,5 58,4 20,4

LSD0,05 3,15 4,27 3,05
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Ảnh hưởng của thời gian thu hoạch đến năng suất và 
chất lượng nấm C. militaris

Thời gian thu hoạch có ảnh hưởng đến năng suất và 
chất lượng quả thể. Quả thể thu hoạch đúng thời gian sẽ 
cho chất lượng tốt, hàm lượng hoạt chất cao. Nếu thu 
hoạch non, quả thể chưa phát triển hết, hàm lượng hoạt 
chất trong quả thể chưa tích lũy được nhiều, dẫn đến cả 
năng suất và chất lượng đều không cao. Nếu thu hoạch quá 
già, quả thể nấm sẽ mất nước, trở nên xù xì, sợi nấm thu 
được không đẹp, năng suất quả thể cũng giảm đi. 

Ảnh hưởng của thời gian thu hoạch đến năng suất và 
hàm lượng hoạt chất trong quả thể được thể hiện ở bảng 9.

Bảng 9. Ảnh hưởng của thời gian thu hoạch đến khối 
lượng, hàm lượng hoạt chất adenosin và cordycepin trong 
quả thể nấm C. militaris.

Kết quả bảng 9 cho thấy, hàm lượng cordycepin trong 
quả thể cao nhất khi thời gian thu hoạch là 65 ngày. Hàm 
lượng cordycepin của chủng HQ tăng từ 8,1 (55 ngày) lên 
11,6 mg/g (65 ngày), sau đó lại giảm xuống 9,5 mg/g (75 
ngày). Hàm lượng cordycepin của chủng Ho tăng từ 7,7 
(55 ngày) lên 10,1 mg/g (65 ngày), sau đó lại giảm xuống 
8,3 mg/g (75 ngày). Ở chủng Q1, hàm lượng cordycepin 
tăng từ 8,0 (55 ngày) lên 10,6 mg/g (65 ngày), sau đó lại 
giảm xuống 8,4 mg/g (75 ngày). 

Khác với cordycepin, hàm lượng adenosin trong quả 
thể nấm giảm dần theo thời gian thu hoạch. Thời gian thu 
hoạch nấm càng dài thì hàm lượng adenosin trong quả thể 
càng giảm. 

Qua thí nghiệm có thể thấy, thời điểm thu hoạch quả 
thể nấm C. militaris tốt nhất là 65 ngày sau cấy.

Kết luận

Sử dụng gạo Bắc thơm lức làm cơ chất nền thu được 
sinh khối quả thể cao hơn sử dụng gạo Bắc thơm trắng 

17,4-31,1% tùy từng chủng nấm.

Hàm lượng đường glucose trong môi trường ảnh hưởng 
đến số lượng mầm, chiều dài và khối lượng quả thể nấm 
C. militaris. Hàm lượng đường glucose bổ sung vào môi 
trường nuôi cấy thích hợp nhất là 30 g.

Lượng bột nhộng tằm bổ sung vào môi trường nuôi cấy 
là 2 g/bình. Khi lượng nhộng tăng lên 2 g/bình quan sát 
thấy chiều dài và khối lượng quả thể có sự thay đổi rõ rệt 
ở cả 3 chủng nấm. Tuy nhiên khi tiếp tục tăng lượng nhộng 
lên 3 g thì các chỉ tiêu theo dõi thay đổi không đáng kể. 

Nấm C. militaris có thể sinh trưởng, phát triển được 
trong dải pH từ 4 đến 8. Tuy nhiên pH thích hợp cho môi 
trường nuôi cấy là 6-7, cho chiều dài và khối lượng quả 
thể nấm cao nhất ở cả 3 chủng nấm.

Nhiệt độ môi trường nuôi cấy thích hợp nhất là 20-
250C. Ở nhiệt độ cao trên 300C, quả thể nấm không thể 
hình thành. Chiều dài của quả thể nấm đạt cao nhất ở 150C, 
còn khối lượng quả thể đạt cao nhất ở nhiệt độ 20-250C.  

Cường độ ánh sáng ảnh hưởng đến cả tổng trọng lượng, 
chiều dài quả thể và khối lượng quả thể của cả ba chủng 
nấm nghiên cứu. Cường độ ánh sáng môi trường nuôi cấy 
thích hợp nhất là 500-700 lux. Cường độ ánh sáng thấp 
làm giảm khả năng sinh trưởng và phát triển của các chủng 
nấm C. militaris.  

Thời gian thu hoạch thích hợp nhất là 65 ngày sau cấy 
giống. Thời gian thu hoạch kéo dài sẽ khiến hàm lượng 
cordycepin và adenosin trong quả thể nấm C. militaris 
giảm xuống.
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Chủng nấm Công thức FW (g/bình) Adenosin
(mg/g)

Cordycepin 
(mg/g)

HQ

CT 28 (55 ngày) 26,8 0,80 8,1
CT 29 (65 ngày) 29,3 0,64 11,6
CT 30 (75 ngày) 28,7 0,36 9,5

LSD0,05 2,23

Ho

CT 28 (55 ngày) 24,4 0,84 7,7
CT 29 (65 ngày) 26,1 0,68 10,1
CT 30 (75 ngày) 25,5 0,53 8,3

LSD0,05 2,75

Q1

CT 28 (55 ngày) 26,9 0,96 8,0
CT 29 (65 ngày) 28,6 0,77 10,6
CT 30 (75 ngày) 28,3 0,53 8,4

LSD0,05 2,51
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Giới thiệu

Kết cấu sàn phẳng hiện đang được sử dụng rộng rãi 
trong các công trình xây dựng bê tông cốt thép trong nước 
và trên thế giới. Ưu điểm của hệ sàn phẳng là bản sàn được 
kê trực tiếp lên đầu cột cho phép tăng tương đối chiều cao 
thông tầng, tạo được độ phẳng không gian trần đẹp, thi 
công nhanh, sử dụng không gian linh hoạt. Tuy nhiên, sự 
kết hợp momen uốn và lực cắt lớn tại vị trí mối nối giữa 
cột và sàn sẽ gây ra phá hoại đột ngột tại vị trí này. Hơn 
nữa, sự phá hoại tại các vị trí này sẽ dẫn đến sự suy giảm 
đáng kể khả năng chống tải trọng đứng của liên kết cột 
- sàn và dẫn đến sự sụp đổ của toàn hệ kết cấu (theo các 
nghiên cứu của  Graf và Mehrain [1]; Hatcher và cộng sự 
[2]). Vì vậy, tại các vị trí mối nối cột - sàn cần được gia 
cường để đảm bảo khả năng chịu cắt và khả năng chuyển 
vị (độ dẻo).

Một số nghiên cứu thực nghiệm ở nước ngoài [3, 4] đã 
chỉ ra rằng, khả năng chống chọc thủng tại vị trí liên kết 
cột - sàn của kết cấu sàn phẳng bê tông cốt thép phụ thuộc 
vào nhiều yếu tố như chiều dày sàn, cường độ của cốt thép 
chịu uốn, cường độ bê tông, kích thước cột. Từ đó, một số 
nghiên cứu sau này đã phát triển các chi tiết thép để gia 
cường tại vị trí mũ cột để làm tăng khả năng chống chọc 
thủng tại vị trí này, như thép chịu cắt dạng bulong (head-
studs) [5], tấm carbon (shear CFRP sheets) [6], cốt thép 
ngang chịu cắt [7], cốt sợi thép truyền thống (steel fibers) 
[8, 9]. Ở Việt Nam, nghiên cứu lý thuyết và mô phỏng số 
về ứng xử chọc thủng của kết cấu sàn phẳng đã được thực 
hiện, nhưng các số liệu thực nghiệm về vấn đề này còn rất 
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Abstract:

This experimental study has been carried out to 
investigate the punching shear capacity of flat concrete 
slabs reinforced by amorphous steel fibers (ASFs). The 
experimental results were compared to those of the 
different reinforcing solutions applied at the column-
slab connection region using stirrups and stud rails. 
The test results have shown that the use of ASFs in 
concrete could improve significantly the punching 
shear capacity of the flat slab as well as the deflection 
of the slabs subjected under the testing load compared 
to the using of the stirrups or stud rails.

Keywords: Amorphous steel fibers, flat concrete slab, flat 
slab experiment, punching shear capacity.
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hạn chế [10-12].

Hiện nay, cốt sợi kim loại vô định hình (Amorphous 
steel fibers) là một loại cốt sợi phân tán mới được chế tạo 
với công nghệ hoàn toàn khác so với cốt sợi thép truyền 
thống. Loại cốt sợi này có cường độ chịu kéo và khả năng 
chống ăn mòn cao hơn cốt sợi thép, mềm, dễ uốn, khả 
năng phân tán cao trong bê tông, và đặc biệt là không bị 
hiện tượng ăn mòn kim loại. Ở nước ngoài, một số nghiên 
cứu đã sử loại cốt sợi này để tăng khả năng kiểm soát vết 
nứt của cấu kiện bê tông cốt thép trong quá trình co ngót 
hay quá trình chịu tải trọng [13, 14]. Tuy nhiên, ở Việt 
Nam, các nghiên cứu cũng như ứng dụng loại cốt sợi này 
vào các kết cấu công trình xây dựng vẫn chưa được khảo 
sát.

Trong nghiên cứu này, khả năng chống chọc thủng của 
sàn phẳng bê tông cốt sợi vô định hình không dự ứng lực 
được nghiên cứu bằng thực nghiệm và so sánh với các 
phương pháp truyền thống khác như sử dụng cốt thép đai 
chịu cắt và bulong chịu cắt. Trên cơ sở đó, tính hiệu quả 
của mẫu khi sử dụng cốt sợi vô định hình được so sánh với 
mẫu sử dụng các phương pháp khác dựa trên hai chỉ tiêu: 
Cường độ và khả năng chuyển vị tại liên kết cột - sàn.

Mô tả thí nghiệm

Vật liệu

Trong nghiên cứu này, bê tông với cường độ nén mẫu 
tiêu chuẩn kích thước hình trụ tròn 100x200 mm ở 28 ngày 
tuổi là 24 MPa, được xác định theo tiêu chuẩn ASTM C39/
C39M [15]. Cốt thép có gờ với 3 loại đường kính Ø10, 
Ø13 và Ø24 được sử dụng làm cốt thép dọc chịu lực trong 
mẫu thí nghiệm. Cường độ chịu kéo ở giới hạn chảy được 
xác định theo tiêu chuẩn ASTM E8/E8M [16] lần lượt là 
455, 430 và 465 MPa. Bulong chịu cắt dùng trong mẫu thí 
nghiệm có đường kính Ø10, chiều dài 85 mm, cường độ 
chịu kéo ở giới hạn chảy là 400 MPa.

Cốt sợi thép vô định hình (ASFs) được sử dụng trong 
nghiên cứu là một loại cốt sợi mới, có dạng thẳng, được 
phát triển bởi Công ty POSCO - Hàn Quốc (http://www.
posco.com/) (hình 1a). Ưu điểm của loại cốt sợi này là quá 
trình sản xuất tiết kiệm năng lượng và giảm khí thải CO2 
(ít hơn 20% so với cốt sợi thép truyền thống), mỏng, dễ 
uốn, trọng lượng riêng nhẹ, cường độ chịu kéo cao hơn so 
với cốt sợi thép truyền thống và đặc biệt là không có hiện 
tượng ăn mòn kim loại. Hơn nữa, bề mặt của phần tử sợi 
nhám, có khả năng làm tăng lực bám dính giữa bê tông và 
cốt sợi (hình 1b). 

a. Hình dạng cốt sợi kim loại 
vô định hình

b. Hình ảnh khi quét dưới 
kính hiển vi điện tử

Hình 1. Cốt sợi kim loại vô định hình sử dụng trong thí 
nghiệm.

ASFs có trọng lượng riêng là 7200 kg/m3, cường độ 
chịu kéo là 1400 MPa và modul đàn hồi là 14x104 MPa. 
Trong khi đó, cốt sợi thép truyền thống có dạng móc ở 2 
đầu, trọng lượng riêng là 7850 kg/m3, cường độ chịu kéo 
là 1100 MPa và modul đàn hồi là 20x104 MPa. Hình 2 so 
sánh kích thước hình học của cốt sợi kim loại vô định hình 
và cốt sợi thép truyền thống.

a. Cốt sợi kim loại vô định hình b. Cốt sợi thép truyền thống

Hình 2. So sánh kích thước hình học của cốt sợi kim loại 
vô định hình và cốt sợi thép truyền thống.

Mẫu thí nghiệm

Trong nghiên cứu này, có 4 mẫu được thí nghiệm, bao 
gồm mẫu tiêu chuẩn (TC), mẫu được gia cường bởi bulong 
chịu cắt ở đầu cột (BL), mẫu được gia cường bởi thép đai 
chịu cắt ở đầu cột (TĐ), và mẫu sử dụng bê tông cốt sợi 
thép vô định hình (ASFs).  Tất cả các mẫu thí nghiệm đều 
có kích thước 1800x1800 mm, chiều dày sàn là 120 mm. 
Trong sàn, cốt thép dọc chịu lực Ø13 được sử dụng. Cột 
được thiết kế làm việc trong giai đoạn đàn hồi, với kích 
thước tiết diện là 200x200 mm và cốt thép dọc chịu lực là 
4Ø24. 

Theo khuyến cáo từ nhà sản xuất, hàm lượng ASFs hợp 
lý trong hỗn hợp bê tông dùng trong các kết cấu công trình 
từ 0,6-0,8%. Vì vậy, trong thí nghiệm này, nhóm nghiên 
cứu lựa chọn hàm lượng cốt sợi vô định hình được trộn 
trực tiếp vào hỗn hợp bê tông với hàm lượng là 0,8%. Kích 
thước hình học và cấu tạo cốt thép của các mẫu thí nghiệm 
được trình bày trong hình 3. Trong nghiên cứu này, bê 
tông cốt sợi kim loại vô định hình được sử dụng cho toàn 
bộ tấm sàn.
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Hình 3. Kích thước và cấu tạo cốt thép của mẫu thí 
nghiệm.

Thiết lập thí nghiệm

Lực tập trung theo phương thẳng đứng được tác dụng 
tại vị trí đầu cột trên của các mẫu thí nghiệm thông qua 
thiết bị gia tải là kích thủy lực 500 kN. Cấu tạo và hình 
ảnh hệ thống thí nghiệm được trình bày ở hình 4, bao gồm 
bộ phận truyền động, bộ phận điều khiển lực, và thiết bị 
đo chuyển vị (LVDT) đặt tại vị trí đầu cột dưới. Tải trọng 
đứng (P) được tác dụng lên mẫu thí nghiệm với vận tốc 
0,03 mm/s cho đến khi mẫu bị phá hoại. Chuyển vị (w) của 
mẫu và lực tác dụng lên mẫu được đo và ghi nhận tại vị 
trí đầu cột dưới trong suốt quá trình thí nghiệm thông qua 
một máy ghi dữ liệu. 
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Bộ phận điều khiển lực

Thiết bị đo chuyển vị

Dầm đỡ

Bộ phận truyền động

Mẫu thí nghiệm

Khung gia tải

a. Hình ảnh hệ thống thí nghiệm.

b. Cấu tạo hệ thống thí nghiệm.

Hình 4. Hệ thống thí nghiệm.

Kết quả thí nghiệm và phân tích

Kết quả đường cong lực - chuyển vị

Kết quả đường cong lực (P) - chuyển vị (w) của các 
mẫu thí nghiệm được trình bày ở hình 5. Ta có thể thấy 
rằng, ở mẫu tiêu chuẩn (TC), sau khi đạt giá trị lực lớn 
nhất (214,8 kN), đường cong lực - chuyển vị sụt giảm 
một cách đột ngột. Mẫu được gia cường bởi thép đai (TĐ) 
cũng thể hiện một ứng xử tương tự mẫu TC, tuy nhiên 
khả năng chịu lực (258,8 kN) cao hơn so với mẫu TC là 
20,5%. Mẫu được gia cường bởi bulong chịu cắt cho khả 
năng chịu lực cao hơn chỉ khoảng 4,6%, tuy nhiên khả 
năng chuyển vị cao hơn 30,9%, và sau khi đạt giá trị lực 
lớn nhất, đường cong lực - chuyển vị sụt giảm một cách từ 
từ. Đối với mẫu thí nghiệm sử dụng cốt sợi vô định hình 
với hàm lượng 0,8% (ASFs), giá trị lực và chuyển vị lớn 
nhất tương ứng đạt 277,3 kN và 29,49 mm, tức là cao hơn 

tương ứng 29 và 72% so với mẫu TC, đồng thời, đường 
cong lực - biến dạng sụt giảm một cách từ từ sau khi đạt 
giá trị lực lớn nhất. Điều này chứng tỏ cốt sợi kim loại vô 
định hình sử dụng trong hỗn hợp bê tông làm tăng khả 
năng chống chọc thủng và khả năng chuyển vị của mẫu thí 
nghiệm. Đồng thời, chúng có khả năng kiểm soát các vết 
nứt sau khi đạt đến trạng thái giới hạn chịu lực, giúp cho 
các kết cấu không bị phá hoại một cách đột ngột, tương tự 
như cốt sợi thép truyền thống [17].
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Hình 5. Quan hệ lực - chuyển vị.

Đặc điểm phá hoại mẫu

Trong nghiên cứu này, các mẫu thí nghiệm được kê tự 
do lên các gối tựa đặt ở 4 cạnh của mẫu thí nghiệm. Vì vậy, 
phần diện tích sàn xung quanh cột sẽ chịu tác dụng của lực 
chọc thủng cũng như moment uốn lớn nhất. Trong tất cả 
các mẫu thí nghiệm, các vết nứt đầu tiên được hình thành 
trong vùng chịu kéo của tiết diện sàn gần vị trí cột, sau đó 
bề rộng và diện tích vùng nứt tăng dần cùng với sự tăng 
của tải trọng (hình 6).

Hình 6. Đặc điểm hình thái phá hoại mẫu.
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Hình 6 cho thấy hình mẫu của các vết nứt được quan 
sát bằng mắt thường tại thời điểm sau khi các mẫu thí 
nghiệm bị phá hoại. Trong trường hợp các mẫu tiêu chuẩn 
(TC), bulong chịu cắt (BL), thép đai chịu cắt (TĐ), một số 
lượng lớn các vết nứt được hình thành xung quanh chu vi 
cột và gây ra sự phá hoại của vùng bê tông ở bề mặt bên 
dưới các mẫu thí nghiệm, kéo theo sự phá hoại hoàn toàn 
mẫu sau đó. Tuy nhiên, trong trường hợp mẫu thí nghiệm 
với hàm lượng 0,8% cốt sợi vô định hình trong hỗn hợp 
bê tông (mẫu ASFs), số lượng các vết nứt ít và diện tích 
cũng như bề rộng các vết nứt hẹp được quan sát sau khi 
mẫu bị phá hoại.

Diện tích vùng phá hoại cũng được đo và thể hiện ở 
hình 6. Ta có thể thấy rằng, diện tích vùng phá hoại trong 
trường hợp mẫu ASFs gần bằng với mẫu TC và ít hơn các 
mẫu còn lại. Ngoài ra, số lượng các vết nứt quan sát được 
trong mẫu ASFs ít hơn nhiều so với tất cả các mẫu TC, BL 
và TĐ. Điều này có thể được lý giải bởi sự hiện diện của 
cốt sợi vô định hình trong hỗn hợp bê tông đã tạo ra hiệu 
ứng cầu nối (bridging effect) giữa các vết nứt xuất hiện 
khi bị phá hoại, và làm giảm số lượng các vết nứt lớn cũng 
như bề rộng khe nứt [17].    

Kết luận và kiến nghị

Bài báo đã trình bày kết quả nghiên cứu bằng thực 
nghiệm để khảo sát tính hiệu quả của cốt sợi kim loại vô 
định hình khi trộn vào trong bê tông đến khả năng chống 
chọc thủng của sàn phẳng bê tông cốt thép không dự ứng 
lực. Một số kết luận có thể rút ra từ kết quả thí nghiệm 
như sau:

- Các phương pháp kháng chọc thủng tại liên kết cột - 
sàn như sử dụng bulong chịu cắt, thép đai chịu cắt, cũng 
như sử dụng cốt sợi kim loại vô định hình trong hỗn hợp 
bê tông đều làm tăng khả năng kháng chọc thủng tại vị trí 
này.

- Mẫu thí nghiệm sử dụng cốt sợi kim loại vô định hình 
trong hỗn hợp bê tông có khả chịu tải trọng chọc thủng tại 
đầu cột lớn hơn 29% so với mẫu tiêu chuẩn, và lớn hơn so 
với các mẫu sử dụng các biện pháp gia cường khác.  

- Diện tích vùng phá hoại trong trường hợp mẫu sử 
dụng cốt sợi kim loại vô định ít hơn các mẫu còn lại. 
Ngoài ra, số lượng các vết nứt cũng như bề rộng khe nứt 
quan sát được trong mẫu ASF ít hơn nhiều so với các mẫu 
tiêu chuẩn, bu lông chịu cắt, thép đai chịu cắt.
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Đặt vấn đề

Công nghệ hạ cọc thép bằng búa rung được sử dụng 
khá phổ biến ở nước ta hiện nay để phục vụ thi công các 
công trình. Ưu điểm nổi bật của công nghệ này là giảm 
thời gian thi công, sử dụng được ở nhiều địa hình, không 
gây ảnh hưởng lớn đến các công trình lân cận, không phá 
hủy cọc trong quá trình hạ cọc… Búa rung có thể được 
dẫn động bằng cơ khí hoặc thủy lực, được lắp trên các 
máy cơ sở như máy xúc, cần trục hoặc máy chuyên dùng. 
Để quá trình hạ cọc có hiệu quả cần thiết phải có sự phù 
hợp giữa các thành phần như cần trục, búa rung, cọc thép 
và nền đất, hay nói cách khác, quá trình hạ cọc vào nền 
đất bằng búa rung phụ thuộc vào rất nhiều yếu tố như các 
yếu tố của nền đất (các chỉ tiêu cơ lý của đất), các thông 
số của cọc và các thông số của búa rung (tần số, biên độ 
và giá trị lực kích thích, trọng lượng búa…). Tuy nhiên, 
tài liệu tính toán, thiết kế búa rung để hạ cọc hiện nay ở 
nước ta còn hiếm và không đầy đủ nên trong thực tế việc 
tính chọn máy cơ sở, búa rung, cọc ván thép đều dựa theo 
hướng dẫn sử dụng của nhà sản xuất hoặc theo tài liệu của 
các nước khác. Đã có một số công trình trong nước nghiên 
cứu về búa rung, nhưng có thể thấy hầu hết các công trình 
này mới chỉ dừng lại ở việc tính toán thiết kế, xây dựng 
bài toán động lực học và mô hình thực nghiệm nhằm xác 
định các thông số cơ bản của búa rung... mà chưa có công 
trình nào đề cập đến việc xây dựng mô hình động lực học 
khảo sát sự ảnh hưởng các thông số của búa rung đến quy 
luật thay đổi lực cản của nền đất tác dụng lên cọc trong 

Ảnh hưởng của các thông số búa rung thủy lực đến lực cản 
của đất và độ dịch chuyển của cọc thép trong quá trình hạ cọc
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Abstract:

The proper use of hydraulic vibrators in accordance 
with steel piles and soils results in a high economic 
efficiency. For the correct calculation, it is necessary 
to exactly analyse the physical nature of the mutual 
effect between steel piles and soils, system dynamics 
during pile driving into the soils. The article has shown 
the dynamics model in steel pile driving into the soils 
with hydraulic vibrators. The assessment on the 
impacts of vibrator specifications on the resistance and 
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quá trình rung hạ cọc và độ dịch chuyển của cọc vào nền, 
để từ đó xác định các thông số hợp lý của búa rung trong 
quá trình tính toán, thiết kế và thi công cọc thép. Xuất 
phát từ yêu cầu trên, nhóm tác giả tiến hành xây dựng bài 
toán động lực học quá trình hạ cọc bằng búa rung, khảo 
sát ảnh hưởng của các thông số búa rung đến lực cản giữa 
cọc thép và đất, sự dịch chuyển của cọc nhằm mục đích 
tính toán lựa chọn búa rung phù hợp với cọc thép và nền 
đất, tăng năng suất, giảm chi phí năng lượng trong khi 
không làm hư hỏng cọc (cong, biến dạng cọc, lệch hướng 
đi thẳng của cọc).

Nội dung nghiên cứu

Công nghệ hạ cọc thép bằng búa rung

Công nghệ cọc thép đã được sử dụng khá phổ biến ở 
nước ta hiện nay để gia cố nền đất yếu hoặc làm tường 
vây. Ưu điểm nổi bật của công nghệ này là giảm thời gian 
thi công, sử dụng được ở nhiều địa hình, không gây ảnh 
hưởng lớn đến các công trình lân cận, không phá hủy cọc 
trong quá trình hạ cọc… (búa rung là một phương pháp 
phổ biến dùng để hạ cọc thép). Búa rung có thể được dẫn 
động bằng cơ khí hoặc thủy lực, được lắp trên các máy 
cơ sở như máy xúc, cần trục hoặc máy chuyên dùng. Một 
trong những thiết bị tương đối phổ biến được sử dụng để 
ép hạ cọc thép vào nền đất được mô tả như trên hình 1, 
gồm búa rung 3 được cấp dầu thủy lực bởi đường ống 7, 
búa được treo trên cáp 6 của máy cẩu bánh xích 8 thông 
qua khung treo (xà treo) 4, cọc thép 1 được kẹp chặt với 
búa rung bằng bộ kẹp 2 khi làm việc.

1

2

3

4

57

8

6

1: Cäc v¸n thÐp

2: M¸ kÑp cäc

3: BÖ g©y rung

4: Xµ treo

5: Mãc cÈu

6: C¸p n©ng bóa
7: §­êng èng
dÉn dÇu thñy lùc

8: CÇn trôc c¬ së

Mô hình động lực học ép cọc thép bằng búa rung

Khi sử dụng búa rung để hạ cọc thép vào nền đất, dưới 
tác dụng của lực rung động do búa rung gây ra và trọng 
lượng toàn bộ hệ búa - cọc tác dụng lên đầu cọc làm cho 
cọc có xu hướng dịch chuyển dần vào nền đất, quá trình 
hạ cọc này là một quá trình rất phức tạp, dưới tác dụng 
của lực rung động, các phần tử đất xung quanh thân cọc sẽ 
chuyển động theo, khi tần số rung đạt đến một giá trị nhất 
định thì liên kết giữa các hạt đất xung quanh và vùng lân 
cận sẽ bị phá vỡ nên lực cản của nền đất tác dụng lên cọc 
giảm so với lực cản tĩnh. Lực cản của nền đất lên cọc gồm 
có lực cản thành cọc và lực cản mũi cọc, để xác định các 
thành phần lực cản này cho đến nay trên thế giới có nhiều 
trường phái khác nhau, trong bài báo này nhóm tác giả sử 
dụng mô hình đàn hồi để xác định các thành phần lực cản 
của nền đất lên cọc [1, 2].

Xuất phát từ vấn đề trên, nhóm tác giả tiến hành xây 
dựng mô hình động lực học của hệ “búa rung - cọc - nền” 
nhằm khảo sát sự ảnh hưởng các thông số của búa rung 
đến quy luật thay đổi của lực cản giữa cọc với nền đất khi 
hạ cọc bằng lực rung động như trên hình 2 [3]. Trong đó 
búa rung được treo bằng cáp qua cơ cấu treo (khung treo) 
có khối lượng m1, cơ cấu gây rung có khối lượng m2 và 
cọc có khối lượng mc được kẹp chặt với cơ cấu gây rung 
tạo thành một liên kết cứng có khối lượng (m2+mc). Búa 
và cọc được liên kết với khung treo qua hệ giảm chấn. Lực 
cản nền đất lên cọc bao gồm lực cản thành Rs và lực cản 
mũi cọc Rt.

 Mô hình động lực học của hệ được xây dựng dựa trên 
các giả thiết:

- Cọc thép dịch chuyển vào đất theo hướng thẳng đứng, 
cọc không bị xoắn và uốn trong quá trình ép cọc;

- Coi cọc cứng tuyệt đối, các điểm trên thân cọc dao 
động với cùng biên độ và tần số;

- Các lớp đất có cùng tính chất cơ lý.

Mô hình động lực học búa rung hạ cọc thép là mô hình 
2 khối lượng. Mô hình tương tác giữa cọc và đất được thể 
hiện qua quy luật biến đổi của các thành phần lực thân cọc 
và lực cản đầu cọc. Ở đó, lực cản thành bên phụ thuộc vào 
áp lực ngang của nền tác dụng lên cọc, hệ số ma sát cọc 
thép - đất và diện tích tiếp xúc giữa cọc với nền…; lực cản 
đầu cọc phụ thuộc vào diện tích mũi cọc, các tham số của 
nền và áp lực đứng của cọc trên nền.Hình 1. Búa rung thủy lực lắp trên cần trục bánh xích.
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Hình 2. Mô hình động lực học búa rung thủy lực hạ cọc 
thép 2 khối lượng.
Po - Lực kéo cáp nâng hạ búa (N); m1 - Khối lượng khung 
treo (kg); m2 - Khối lượng bệ gây rung (kg); mc - Khối lượng 
cọc (kg); z1 - Dịch chuyển của khung treo (m); z2 - Dịch 
chuyển của bệ gây rung và cọc (m); S - Độ cứng của giảm 
chấn (N/m); k - Hệ số dập tắt dao động của hệ giảm chấn 
(N.s/m); Rs - Lực cản thành bên của cọc (N); Rt  - Lực cản 
mũi cọc (N).

Theo Svetlana Polukoshko [4], các thành phần lực cản 
này được xác định như trong công thức (1):

     

(1)

Trong đó: 
� sR - Lực cản của đất tác dụng lên thành cọc 

(N); � sR - Lực cản của đất tác dụng lên mũi cọc (N); p - Chu 
vị bề mặt ngoài của cọc (m); g - Trọng lượng riêng của đất 
(N/m3); z - Độ dịch chuyển đầu cọc vào đất (m); fs - Tham 
số của nền đất; At - Tiết diện mặt cắt cọc tại mũi cọc (m2); 
st - Áp lực nền đất tại mũi cọc (N/m2); fc-t - Hệ số ma sát 
giữa cọc thép với đất; k0 - Hệ số áp lực hông của đất; ss(z) 
- Áp lực nền đất phân bố dọc theo chiều sâu cọc (N/m2). 

Thực tế cho thấy, lực cản của đất tác dụng lên thành 
cọc (Rs) chỉ xuất hiện khi cọc có chuyển động (͘z2 ≠ 0) và 
chiều tác dụng của nó luôn có xu hướng ngược với chuyển 
động của cọc, khi cọc chuyển động đi xuống (͘z2 > 0),  lực 
cản có hướng đi lên và khi cọc chuyển động đi lên (͘z2 < 0), 
lực cản có hướng đi xuống, lực cản này bằng 0 khi cọc có 
͘z2 = 0 (cọc không chuyển động). Còn thành phần lực cản 
tác dụng lên mũi cọc (Rt) chỉ xuất hiện khi cọc có chuyển 

động đi xuống (͘z2  > 0), khi cọc đi lên (͘z2  < 0), lực cản mũi 
cọc bằng không. Từ đó, kết hợp với (1), ta xây dựng được 
phương trình các thành phần lực cản của đất tác dụng lên 
cọc có kể đến chiều tác dụng trong quá trình hạ cọc bằng 
búa rung như sau:

                  

(2)

Từ mô hình động lực học của hệ búa rung thủy lực - 
cọc - nền (hình 2), ta xây dựng được sơ đồ phân tích mô 
hình động lực học như trên hình 3.

FS Fk

m1g

z1

z2

m1z1
..

(m2+mc)z2
..

(m2+mc)g

Pkt

P0

Rs

Rt

FS Fk

O x

z

Hình 3. Sơ đồ phân tích mô hình động lực học.

Tiến hành phân tích lực và áp dụng nguyên lý 
D’Alembert ta thiết lập được hệ phương trình chuyển 
động của cơ hệ búa rung - cọc thép - nền như sau:

1 1 1 2 1 2 0 1

2 c 2 1 2 1 2 2 c

kt s t

m z k(z z ) S(z z ) P m g 0

(m m )z k(z z ) S(z z ) (m m )g

P R R 0

 + − + − + − =
 + − − − − − +


− + + =

  

  

  

  (3)

Trong đó: Pkt là lực kích rung của bộ gây rung: Lực 
kích thích của bộ gây rung được tạo ra bởi các bánh lệch 
tâm là hợp lực của các lực ly tâm do các bánh lệch tâm này 
gây ra khi quay theo phương thẳng đứng (hình 4) và được 
tính theo công thức:

2
kt c e e

P 2F sin( t) 2m r sin( t)= w = w w               (4)

Fc - Lực ly tâm của một khối lệch tâm là:
2

c e e
F m r= w                                        (5)

Với: me - Khối lượng lệch tấm (kg); re - Bán kính lệch 
tâm (m); w - Vận tốc góc trục lệch tâm (rad/s).

P0

S k

Rt

st

ss

Rs

z1

z2

m1

(m2+mc)

O x

z
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Hình 4. Sơ đồ tính lực kích thích của búa rung.

Thay các biểu thức (1), (2), (4) và (5) vào hệ phương 
trình (3) nhận được hệ sau:

   

(6)

Xây dựng chương trình tính và khảo sát sự ảnh 
hưởng các thông số của búa rung đến sự thay đổi của 
lực cản nền lên cọc

Để khảo sát quy luật thay đổi lực cản của nền đất tác 
dụng lên cọc theo các thông số của búa rung, ta ứng dụng 
phần mềm Matlab để xây dựng chương trình tính toán cho hệ 
phương trình chuyển động (6) và tiến hành giải bài toán trên 
với bộ thông số đầu vào của đất, búa rung như trong bảng 1.

Bảng 1. Các thông số đầu vào của mô hình. 

Ứng dụng phần mềm Matlab, chương trình tính toán 
được trình bày ở hình 5.

Hình 5. Chương trình tính toán trên phần mềm Matlab - 
Simulink.

Chạy chương trình với các thông số như trong bảng 1 
với điều kiện đầu vào là:

- Thời điểm ban đầu t = 0; z10 = 0; z20 = 0 (khung treo 
và búa - cọc ở vị trí cân bằng tĩnh ban đầu, cọc nằm trên 
bề mặt nền đất);

- Pha ban đầu của lực kích rung bằng không.
Kết quả được ghi trên các hình từ 6 đến 14.
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Hình 6. Đồ thị dịch chuyển của cọc và khung treo.

Kết quả dịch chuyển của khung treo và cọc trên đồ thị 
(hình 6) cho thấy, dịch chuyển của cọc (đường nét liền) và 
dịch chuyển của khung treo (đường nét đứt) bám sát nhau, 
khung treo có biên độ dao động nhỏ hơn biên độ dao động 
của cọc (vì giữa chúng có hệ giảm chấn), dịch chuyển của 
búa có xu hướng đi xuống, tức là theo chiều hạ cọc vào đất 
với vận tốc trung bình khoảng 0,035 m/0,15 s (23,3 m/s).
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TT Các thông số Ký hiệu Đơn vị Giá trị

1 Khối lượng khung treo búa m1 kg 575

2 Khối lượng bệ gây rung m2 kg 1475

3 Khối lượng lệch tâm me kg 40

4 Hệ số độ cứng của nền S N/m 28.105

5 Hệ số giảm chấn của nền k N.s/m 7500

6 Tần số góc của bộ gây rung w rad/s 230

7 Bán kính lệch tâm của bánh lệch tâm re m 0,15

8 Diện tích mặt cắt ngang của cọc At m2 0,015

9 Chu vi mặt cắt cọc thép p m 1,5

10 Trọng lượng riêng của đất g N/m3 18.103

11 Ứng suất nén của đất st N/m2 6820.103

12 Hệ số ma sát giữa đất - cọc thép fc-t 0,5

13 Tham số của nền đất fs 1

14 Hệ số áp lực bên của đất k0 0,78

15 Khối lượng cọc mc kg 456 Hình 7. Đồ thị vận tốc dịch chuyển của cọc và khung treo.
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Hình 8. Đồ thị gia tốc dịch chuyển của cọc và khung treo.

Kết quả nhận được trên hình 7 cho thấy, khung treo có 
biên độ vận tốc khoảng 0,4 m/s, thấp hơn biên độ vận tốc 
của cọc, 1,65 m/s. Từ kết quả độ dịch chuyển và vận tốc 
dao động của cọc thép cho thấy giá trị trung bình của độ 
dịch chuyển và vận tốc có giá trị lớn hơn không, điều này 
cho thấy độ dịch chuyển và vận tốc của cọc khi di chuyển 
đi lên nhỏ hơn độ dịch chuyển và vận tốc khi di chuyển đi 
xuống, vì vậy cọc được hạ sâu dần vào nền đất.

Đồ thị gia tốc của cọc và khung treo đều dao động ổn 
định quanh giá trị cân bằng (hình 8). Biên độ gia tốc của 
cọc thép 325 m/s2 lớn hơn rất nhiều biên độ gia tốc của 
khung treo 60 m/s2, từ đó cho thấy quy luật biến thiên các 
giá trị động lực học của mô hình thể hiện đúng quy luật 
thực tế quá trình làm việc của búa rung khi hạ cọc.

Trên cơ sở chương trình đã được xây dựng, tiến hành 
thay đổi các thông số làm việc của búa rung (tần số rung, 
mô men lệch tâm, lực kéo máy cơ sở) để khảo sát sự ảnh 
hưởng của chúng đến độ dịch chuyển của cọc và lực cản 
của nền đất lên cọc.

0 0.02 0.04 0.06 0.08 0.10 0.12 0.14 0.16 0.18 0.20
-0,03

-0,025

-0,02

-0,015

-0,01

-0,005

0

Thoi gian, s

D
ic

h
 c

h
u
y
e
n
 c

u
a
 c

o
c
, 

m

 

 
n = 1200 vong/phut
n = 1700 vong/phut
n = 2300 vong/phut

Hình 9. Dịch chuyển của cọc khi thay đổi tần số rung.

0 0.01 0.02 0.03 0.04 0.05 0.06 0.07 0.08 0.09 0.10
-600

-400

-200

0

200

400

600

800

Thoi gian, s

Lu
c 

ca
n 

th
an

h 
Rt

, N

 

 

n = 1200 vong/phut
n = 1700 vong/phut
n = 2300 vong/phut

Hình 10. Sự thay đổi lực cản thành cọc khi thay đổi tần 
số rung.

Từ kết quả hình 9 và 10 cho thấy, khi tăng tần số 
rung (số vòng quay của trục gây rung) lần lượt là n = 
1200/1700/2200 vòng/phút (với Me = 6 kg.m và P0 = 0 
kN) thì độ dịch chuyển của cọc tăng lên (hình 9) và lực cản 
thành cọc (Rs) giảm xuống (hình 10), điều đó nghĩa là tần 
số rung của búa tăng thì sẽ làm giảm lực cản thành cọc và 
tăng tốc độ hạ cọc vào đất.
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Hình 11. Dịch chuyển của cọc khi thay đổi mô men lệch 
tâm (Me).
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Hình 12. Sự thay đổi lực cản thành cọc khi thay đổi mô 
men lệch tâm (Me).

Trên hình 11 và 12 thể hiện kết quả sự thay đổi độ dịch 
chuyển của cọc và lực cản thành cọc (Rs) khi lần lượt thay 
đổi mô men lệch tâm của búa rung là Me = 6/9/12 kg.m 
(với n = 2200 vòng/phút và P0 = 0 kN). Từ đó có thể thấy 
độ dịch chuyển của cọc (hình 11) và lực cản thành cọc (Rs) 
(hình 12) đều tăng khi Me tăng, điều này có nghĩa là khi 
Me tăng làm cho giá trị lực kích thích tăng nên tốc độ dịch 
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chuyển của cọc vào đất tăng lên và làm cho lực cản thành 
cọc cũng tăng theo.
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Hình 13. Sự thay đổi dịch chuyển của cọc khi thay đổi lực 
kéo của máy cơ sở.

0 0.01 0.02 0.03 0.04 0.05 0.06 0.07 0.08 0.09 0.10
-300

-200

-100

0

100

200

300

400

Thoi gian, s

Lu
c 

ca
n 

R
s,

 N

 

 
P0 = 0 kN
P0 = 7 kN
p0 = 10 kN

Hình 14. Sự thay đổi lực cản thành cọc khi thay đổi lực 
kéo của máy cơ sở.

Hình 13, 14 thể hiện kết quả về sự thay đổi độ dịch 
chuyển của cọc và lực cản thành cọc (Rs) khi lần lượt thay 
đổi lực kéo của máy cơ sở tương ứng là P0 = 0/7/10 kN 
(với Me = 6 kg.m và n = 2200 vòng/phút), từ đó cho thấy, 
lực kéo máy cơ sở tăng lên thì độ dịch chuyển của cọc 
(hình 13) và lực cản thành cọc (hình 14) giảm. Độ lớn của 
lực cản mũi cọc Rt không thay đổi theo chiều sâu cọc, giá 
trị lực này chỉ thay đổi khi tiết diện cọc thay đổi hoặc thay 
đổi các thông số của nền đất. Trên hình 15 cho thấy, khi 
tăng diện tích mũi cọc thì lực cản mũi cọc tăng theo. Hình 
16 cho thấy, lực kéo máy cơ sở (P0) gần như không ảnh 
hưởng đến lực cản mũi cọc.
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Kết luận

Nhóm nghiên cứu đã xây dựng được mô hình tính toán 
xác định sự ảnh hưởng của các thông số búa rung thủy lực 
(tần số rung, mô men lệch tâm, lực kéo máy cơ sở) đến các 
thành phần lực cản của đất và độ dịch chuyển của cọc thép 
trong quá trình hạ cọc, từ đó có thể ứng dụng trong quá 
trình tính toán thiết kế búa rung nói chung, búa rung thủy 
lực nói riêng và trong quá trình lựa chọn sử dụng búa rung 
thủy lực khi thi công.

Nghiên cứu bản chất ép cọc thép vào đất, nhóm tác giả 
đã xây dựng được mô hình động lực học quá trình ép cọc 
thép bằng búa rung thủy lực và mô hình xây dựng được 
phản ánh tương đối đầy đủ cơ chế tương tác giữa cọc và 
đất trong quá trình làm việc.

Nhóm nghiên cứu đã lập được chương trình khảo sát 
ảnh hưởng của các thông số búa rung đến độ dịch chuyển 
của cọc và lực cản của đất tác dụng lên cọc. Lực cản của 
đất tác dụng lên cọc và độ dịch chuyển của cọc thay đổi 
phụ thuộc vào các thông số búa rung. Kết quả nghiên cứu 
có thể làm tài liệu tham khảo để tính toán, lựa chọn các 
thông số của búa rung phù hợp phục vụ thi công cọc thép.
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Đặt vấn đề

ĐBSCL là vùng nuôi tôm nước lợ trọng điểm của cả 
nước (năm 2016 đạt trên 630.000 ha, chiếm hơn 90% diện 
tích nuôi tôm của cả nước). Tuy nhiên, trong một số năm 
gần đây sản lượng tôm nuôi vùng ven biển tăng trưởng 
không nhanh như giai đoạn trước. Năm 2011 diện tích nuôi 
tôm ở khu vực ĐBSCL bị thiệt hại do dịch bệnh lên đến 
97.691 ha, năm 2012 dịch bệnh tiếp tục hoành hành trải 
dài theo các tỉnh ven biển từ Hải Phòng đến Kiên Giang, 
làm cho hơn 40.000 ha diện tích nuôi tôm bị thiệt hại [1].

Nguyên nhân phát sinh dịch bệnh trong nuôi tôm có 
nhiều nhưng tập trung chủ yếu vào các nguyên nhân đến 
từ môi trường nước không đảm bảo, cụ thể là giải pháp 
thủy lợi cấp, thoát, xử lý nước, tái sử dụng nước từ nguồn 
đến mặt ao chưa thực sự khoa học, chưa có quy trình vận 
hành, chưa có các giải pháp kỹ thuật, công nghệ hướng 
dẫn bố trí, xây dựng... 

Thấy được sự cần thiết phải có cơ sở khoa học, thực 
tiễn để đưa ra giải pháp khắc phục những tồn tại nêu trên, 
Bộ Nông nghiệp và Phát triển nông thôn đã cho thực hiện 
đề tài “Nghiên cứu giải pháp hạ tầng kỹ thuật thủy lợi nội 
đồng (cấp, thoát và xử lý nước) phục vụ nuôi tôm vùng 
ven biển ĐBSCL”. Nội dung được giới thiệu dưới đây là 
một phần trong kết quả nghiên cứu của đề tài, nhóm tác 
giả trình bày chi tiết các sơ đồ bố trí mẫu, cơ sở khoa học 
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tính toán cân bằng nước để đưa ra các công thức, các bảng 
biểu được tính toán sẵn, phục vụ tra cứu thuận tiện khi 
thiết kế, xây dựng các khu nuôi tôm thâm canh vùng ven 
biển ĐBSCL.

Phương pháp nghiên cứu

Phương pháp điều tra, phỏng vấn thu thập thông tin 
từ các cơ quan, ban ngành: Thu thập các mô hình nuôi 
trồng thủy sản (NTTS) đặc trưng theo các vùng nghiên 
cứu (nuôi thâm canh, bán thâm canh, quảng canh; nuôi 
trong ruộng lúa, nuôi trong rừng ngập mặn; mô hình nuôi 
hộ gia đình, trang trại…); hiện trạng bố trí khu vực ao tôm 
(ao nuôi, ao lắng, ao xử lý - nếu có); các công nghệ xử lý 
nước thải trong nuôi tôm đang áp dụng và cho các loại đối 
tượng nuôi khác nhau; các mô hình xử lý nước trong vùng 
nuôi, trong các trang trại, hộ gia đình đã được xây dựng và 
vận hành. Thu thập các nghiên cứu ở nước ngoài về công 
nghệ tính toán cân bằng nước, lan truyền chất, các nghiên 
cứu liên quan trong nước.

Phương pháp điều tra thực địa, phỏng vấn thu thập 
thông tin: Điều tra thực địa, phỏng vấn người dân, doanh 
nghiệp tại các mô hình đang hiện hữu trên đồng bằng (cả 
mô hình thành công và thất bại), qua đó rút ra bài học từ 
những thành công, thất bại trong quá trình nuôi. 

Phương pháp học tập kinh nghiệm: Từ điều tra thực 
tiễn, kết quả các nghiên cứu trước đó, từ những thành 
công, thất bại trong và ngoài nước (Thái Lan, Đài Loan), 
đặc biệt là thành tựu khoa học và công nghệ mới, tiên tiến 
để đề xuất giải pháp kỹ thuật thủy lợi nội đồng mang tính 
thực tiễn cao và bền vững. 

Phương pháp chuyên gia: Kếp hợp với các nhà khoa 
học, các chuyên gia trong và ngoài nước, các chủ doanh 
nghiệp, cán bộ quản lý… trong ngành thủy lợi, thủy sản để 
đưa ra mô hình mẫu với những chọn lọc tối ưu nhất.

Kết quả và thảo luận

Sơ đồ mặt bằng bố trí hệ thống thủy lợi (HTTL) cho 
vùng nuôi tôm thâm canh

Từ kết quả điều tra thực địa, phỏng vấn người dân, 
doanh nghiệp tại các mô hình đang hiện hữu ở ĐBSCL 
(cả mô hình thành công và thất bại), qua phân tích, đánh 
giá, chúng tôi xin đề xuất một số mô hình bố trí HTTL cho 
vùng nuôi tôm thâm canh sau đây:

Sơ đồ mặt bằng bố trí HTTL nội đồng áp dụng cho 

vùng nuôi cấp nước bằng bơm cấp trực tiếp từ kênh cấp - 
thoát nguồn: Hình 1 là sơ đồ bố trí HTTL từ nguồn đến nội 
đồng, trong đó nước được cấp bằng hình thức cống tự chảy 
(có hỗ trợ bơm cấp) trực tiếp từ kênh cấp nguồn. Kênh cấp 
I, II (hay còn gọi là kênh cấp, thoát nguồn) nối trực tiếp ra 
biển sẽ đảm trách nhiệm vụ cấp nước, đồng thời cũng là 
tiêu nước. Hệ thống kênh cấp III hoàn toàn là kênh tiêu. 
Để không bị ảnh hưởng về chất lượng nước (khu này thoát 
ra, khu khác lấy vào), cần có quy trình vận hành phù hợp 
đảm bảo khi cấp sẽ không cho tháo nước thải.

Do điều kiện mặt bằng bố trí HTTL không cho phép, 
nên có thể kênh cấp nguồn cũng là kênh cấp II, thậm chí 
cấp III. Tuy nhiên để lấy được nước có chất lượng tốt, 
nên bố trí HTTL sao cho hướng tới kênh cấp I là kênh cấp 
nguồn là tốt nhất.

Hình 1.  Sơ đồ mặt bằng bố trí HTTL từ nguồn đến nội 
đồng áp dụng cho khu nuôi cấp nước bằng cống tự chảy 
(có hỗ trợ bơm cấp) trực tiếp từ kênh cấp nguồn.

Sơ đồ mặt bằng bố trí HTTL nội đồng áp dụng cho 
vùng nuôi cấp nước vào khu nuôi bằng bơm cấp từ xa: 
Trong trường hợp hệ thống kênh cấp nguồn bị ô nhiễm 
hoặc độ mặn không đạt yêu cầu, nước cấp cho khu nuôi có 
thể cấp trực tiếp từ biển (hình 2). Trong chuyến đi công tác 
thực tế của nhóm tác giả tại Đài Loan (năm 2014) và Thái 
Lan (năm 2015, thăm dự án nuôi tôm của Hoàng gia Thái 
Lan tại vịnh Kung Krabaen [2]) cho thấy, đây là những 
nước/vùng lãnh thổ ứng dụng phương pháp này khá phổ 
biến. Ưu điểm của phương pháp này là lấy được nước biển 
sạch, chủ động cấp trong mọi thời điểm.
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Hình 2. Sơ đồ mặt bằng bố trí HTTL cấp nước vào khu 
nuôi, áp dụng cho khu nuôi cấp nước bằng bơm cấp từ xa.

Mặt bằng bố trí các ao và HTTL cấp, thoát trong khu 
nuôi thâm canh: Có nhiều cách bố trí các ao và HTTL cấp, 
thoát nước trong khu nuôi tôm thâm canh, phụ thuộc vào 
vị trí đường giao thông, hệ thống kênh cấp, thoát nguồn, 
hình thức cấp thoát... Hình 3 là sơ đồ bố trí các ao và thủy 
lợi nội đồng trong khu nuôi tôm thâm canh không tuần 
hoàn nước (có đường giao thông xương cá) - đường giao 
thông chính đối diện kênh cấp nguồn.

Hi﻿̀nh 3. Sơ đồ mặt bằng bố trí các ao và thủy lợi nội đồng 
trong khu nuôi tôm thâm canh không tuần hoàn nước (có 
đường giao thông xương cá) - đường giao thông chính đối 
diện kênh cấp nguồn.

Sơ đồ mặt bằng bố trí HTTL khu nuôi theo mô hình CP 
(mô hình nuôi tôm của Tập đoàn CP - Thái Lan đang áp 
dụng thành công tại Việt Nam):

Mô hình không tuần hoàn nước: Đây là mô hình hệ 
thống cấp nước bằng đường ống trong khu nuôi tôm thâm 
canh (thay nước liên tục và không tái sử dụng nước) - mô 
hình mẫu của Tập đoàn CP (Thái Lan [3, 4]). Mô hình này 
là mô hình kết hợp giữa nuôi siêu thâm canh và thâm canh, 
hiện phổ biến ở Thái Lan, mới được áp dụng vài năm gần 
đây tại Việt Nam và đang hoạt động khá hiệu quả. 

Mô hình này thực hiện triệt để phương châm “4 
không”: Không để nước sâu, không để nước lâu, không để 
nước đứng yên, không bơm nước trực tiếp (vào ao nuôi). 
Tháng thứ nhất: Lượng nước thay trong ao nuôi: 20%/
ngày; tháng thứ hai: Lượng nước thay trong ao nuôi: 30%/
ngày; tháng thứ ba: Lượng nước thay trong ao nuôi: 40-
50%/ngày (hình 4).

Hình 4. Mô hình hệ thống cấp nước bằng đường ống trong 
khu nuôi tôm thâm canh, áp dụng cho khu nuôi thay nước 
liên tục và không tái sử dụng nước - mô hình của CP.

Mô hình tuần hoàn nước: Lượng nước sau khi thay từ 
ao nuôi được chuyển về ao thu nước tuần hoàn, sau đó 
chuyển sang ao xử lý cấp. Sau khi xử lý đạt chất lượng 
yêu cầu, nước được chuyển sang ao sẵn sàng cấp và cấp 
cho hệ thống ao nuôi. Ưu điểm của mô hình này là ít thay 
nước (lấy từ nguồn), từ đó giảm được quy mô ao trữ lắng, 
quy mô bơm cấp, và đặc biệt là giảm được chi phí cho xử 
lý sinh học nước cấp lần đầu (nước thay ra chất lượng vẫn 
khá tốt do lượng thay rất nhiều và liên tục) (hình 5).
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Hình 5. Mô hình hệ thống cấp, thoát và xử lý nước trong 
khu nuôi tôm thâm canh, áp dụng cho khu nuôi thay nước 
liên tục và tái sử dụng nước.

Suất đầu tư xây dựng hạ tầng kỹ thuật cũng như chi phí 
điện, nước, chế phẩm sinh học... của mô hình của CP lớn 
hơn so với mô hình truyền thống. Vì vậy, tùy từng điều 
kiện tài chính để cân nhắc áp dụng.

Tính toán cân bằng nước xác định quy mô các ao 
trong khu nuôi tôm thâm canh

Các ao trong khu nuôi:

Ao trữ lắng: Là khoảng không gian chứa nước dùng 
cho việc tích trữ nước (được cấp từ kênh cấp nguồn), kết 
hợp lắng đọng phù sa, nhằm đảm bảo chất lượng nước tốt 
nhất cho ao nuôi. 

Dung tích nước chứa trong ao trữ lắng phải đảm bảo 
đủ cung cấp cho ao nuôi và tổn thất nước trong quá trình 
nuôi. Trong quá trình nuôi, nước cung cấp vào ao trữ lắng 
được chia làm nhiều đợt, do đó dung tích ao trữ lắng phải 
đảm bảo đủ cung cấp cho hệ thống các ao trong khu nuôi 
tối thiểu là trong khoảng thời gian giữa 2 đợt cấp nước.

Wtru = Wan+ Waz + Wtt				   (1)

Trong đó: Wtru là dung tích nước trữ trong ao trữ lắng 
cho toàn bộ khu nuôi, đảm bảo cấp nước cho khu nuôi 
trong ít nhất một đợt bơm cấp nước; Wan là tổng lượng 
nước trong ao nuôi cho một đợt thả nuôi, với mực nước 
trong ao nuôi trung bình 1,4 m [5]; Waz là lượng nước trong 
ao zèo (ao ương) trong một đợt nuôi (1 ao nuôi sẽ cần 1 ao 
ương); Wtt là tổng lượng nước do thấm và bốc hơi.

Diện tích mặt nước ao trữ lắng (Stru) được tính như sau:

tru
tru

tru

WS =
H

 					     (2)

Trong đó, Htru là chiều sâu mực nước trong ao trữ lắng 
(thường 2-4 m, tùy khả năng đào sâu cũng như khả năng 
cấp nước sạch trong khu nuôi).

Công thức (15) được trình bày ở phần sau là để tính 
toán dung tích ao trữ lắng.

Ao nuôi: Chỉ khoảng không gian chứa nước (được giới 
hạn bởi đáy, bờ và bề mặt nước) dùng để thả tôm, chăm 
sóc nuôi lớn và thu hoạch. Để đảm bảo khi guồng sục khí 
dồn được chất lắng cặn đáy ao (thức ăn dư, phân tôm, vỏ 
tôm...) vào giữa ao, ao nuôi hình vuông là tốt nhất (bà con 
nông dân thường gọi ao nuôi tôm là vuông tôm). Lượng 
nước trong ao nuôi (Wan) được tính như sau:

Wan = San x Han  			    	  (3)

Trong đó: San là diện tích mặt nước ao nuôi trong một 
đợt thả nuôi (trường hợp cần nhiều nước nhất là trường 
hợp được thả nuôi 100% số lượng ao nuôi); Han là chiều 
sâu mực nước trong ao nuôi.

Ao zèo (ao ương): Là ao nuôi loại nhỏ chỉ dùng để 
chăm sóc tôm thời kỳ còn nhỏ, để thả tôm giống với mật 
độ cao, chăm sóc ương tôm trong vòng từ 20-25 ngày 
trước khi thả tôm vào các ao nuôi đại trà [3, 4]. Trước đây, 
ao ương chỉ có trong nuôi tôm siêu thâm canh. Tuy nhiên, 
hiện nay đối với nuôi thâm canh (thậm chí kể cả quảng 
canh), để giảm thiểu rủi ro và chi phí nuôi tôm thì trong 
giai đoạn đầu cần phải ương tôm cho khỏe mạnh, thích 
nghi với môi trường trước khi đưa vào ao nuôi. 

Theo kinh nghiệm, tính trung bình diện tích 1 ao nuôi 
là 1.600 m² (40 x 40 m) cần ao ương với diện tích mặt 
bằng là 100 m² (mực nước trong ao zèo bằng mực nước 
trong ao nuôi), ta có:

an
az

SS =
16

 					            (4)

an an
az an

W SW = = x H
16 16

			    (5)

Ao xử lý cấp: Chỉ khoảng không gian chứa nước dùng 
cho việc lắng lọc, xử lý nước cấp trước khi cho vào ao 
nuôi, nhằm đảm bảo chất lượng nước tốt nhất cho ao nuôi. 
Tùy theo điều kiện khu nuôi, ao xử lý cấp cũng có thể là 
ao sẵn sàng cấp.

Tổng lượng nước trong ao xử lý cấp bằng lượng nước 
lấy vào ao nuôi trong một đợt cấp đầy vào ao nuôi.

axl anW = W 					    (6)

Độ sâu mực nước trong ao xử lý tốt nhất là bằng độ sâu 
mực nước trong ao nuôi để đảm bảo cân bằng nhiệt độ và 
các trạng thái môi trường khác, khi đó diện tích mặt nước 
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ao xử lý cấp nước và ao nuôi là như nhau. 

Saxl = San    	    	 (7)

Ao sẵn sàng cấp: Chỉ khoảng không gian chứa nước 
dùng cho việc trữ nước từ ao xử lý cấp phục vụ cấp nước 
cho hệ thống các ao nuôi. Trong điều kiện chuẩn, ao sẵn 
sàng cấp được thiết kế riêng. Tuy nhiên, tùy theo điều kiện 
khu nuôi, ao sẵn sàng cấp cũng có thể là ao xử lý cấp.

Trường hợp ao sẵn sàng cấp được bố trí riêng biệt, 
dung tích ao sẵn sàng cấp phải chứa hết nước từ ao xử lý 
nước trong một đợt bơm cấp đầy vào ao nuôi cho một đợt 
thả nuôi.

ssc axlW = W = Wan				     (8)

Cũng như trong trường hợp ao xử lý cấp, độ sâu mực 
nước trong ao sẵn sàng tốt nhất là bằng độ sâu mực nước 
trong ao nuôi để đảm bảo cân bằng nhiệt độ và các trạng 
thái môi trường khác, khi đó diện tích mặt nước của ao sẵn 
sàng cấp, ao xử lý cấp và ao nuôi là như nhau.

Sssc = Saxl = San	   			    (9)

Lượng nước tổn thất trong quá trình nuôi:

Lượng nước tổn thất trong quá trình nuôi (Wtt) bao 
gồm tổn thất do thấm và do bốc hơi.

Wtt = Wtham + Wboc hoi			     (10)

Lượng nước mất đi do thấm (Wtham) bình quân là 
khoảng 2 mm/ngày (0,002 m/ngày).

Khoảng thời gian giữa 2 đợt bơm cấp nước là ∆T 
(ngày), ta có cột nước tổn thất do thấm trong khoảng thời 
gian ∆T là: 

Htham = ∆T x 0,002  (m).

Do ao nuôi, ao xử lý trong khu nuôi thâm canh được 
trải bạt chống thấm, không bị mất nước do thấm, nên:

tru
tham tru

tru

WW =S x T x 0,002= x T x 0,002
H

∆ ∆  (11) 

Wboc hoi bình quân tính cho mùa khô là khoảng 0,5 
cm/ngày, ta có cột nước tổn thất do bốc hơi là: 

Hboc hoi = 0,005 x ∆T (m)

Hệ thống các ao trong khu nuôi bao gồm ao trữ, ao 
nuôi, ao xử lý, ao sẵn sàng cấp, ao zèo, ao lắng thải (sau 
nuôi), ao chứa bùn. Như vậy, tính toán tổn thất do bốc hơi 
cho khu nuôi, ngoại trừ ao lắng thải (sau nuôi), ao chứa 
bùn là không tính tổn thất, còn lại đều phải tính toán tổn 
thất cấp nước. 

Wboc hoi = (Stru + San + Saxl + Sssc+ Saz) x 0,005 x ∆T     (12) 

Từ công thức (2), (4), (9) và (12), ta có:

tru an
boc hoi an

tru

W SW =( +3xS + ) x 0,005x T
H 16

∆
 

(13)

Từ công thức (10), (11) và (13) ta có:

tru tru an
tt an

tru tru

W W SW = x 0,002 x T +( +3xS + ) x 0,005 x T
H H 16

∆ ∆

tru
tt an

tru

WW =(0,007 x +0,0153xS ) x T
H

∆
 	

(14)

Từ công thức (1), (3), (5) và (14) ta có:

an tru
tru an an an an

tru

S WW =S x H + x H +(0,007 x +0,0153xS ) x T
16 H

	
an

tru an

tru

1,0625H +0,0153 TW = ST1-0,007
H

∆
∆  		

(15)

Công thức (15) là công thức tính tổng lượng nước trữ 
cần thiết trong ao trữ lắng cho một khu nuôi trong một đợt 
thả nuôi. 

Trong đó: ∆T là khoảng thời gian giữa 2 đợt cấp nước; 
Htru là chiều sâu mực nước trong ao trữ lắng; Han là chiều 
sâu mực nước trong ao nuôi; San là diện tích ao nuôi trong 
một đợt thả nuôi (lớn nhất).

Tính toán quy mô bơm cấp: 

Lưu lượng bơm cấp cho một đợt bơm được tính theo 
công thức:

bom
WQ =
T

Trong đó: W là lượng nước cần cấp (m³); T là thời gian 
lấy nước (h).

bom
WQ =

NxG

 
(m³/h)

				    
(16)

Trong đó: N là số ngày cấp nước (ngày/đợt); G là số 
giờ cấp nước trong ngày (h/ngày).
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Bảng 1. Công thức tính quy mô các ao trong khu nuôi tôm 
thâm canh.

Bảng 2. Bảng tra dung tích, diện tích ao trữ lắng trong 
khu nuôi tôm thâm canh (tính cho diện tích ao nuôi là 1 
ha/đợt nuôi).

Ví dụ tính toán: 

Với khu nuôi tôm thẻ chân trắng thâm canh có diện tích 
10 ha, tổng số ao nuôi là 16 ao (40 x 40 m), đợt 1 thả nuôi 
8 ao, đợt 2 thả nuôi 4 ao và đợt 3 là 4 ao. Nước cấp vào 
ao trữ dự kiến vào các đợt triều cường trong tháng (đầu 
và giữa tháng - mỗi đợt cách nhau 15 ngày), mỗi đợt triều 
cường bơm 4 ngày, mỗi ngày bơm 6 h. Độ sâu nước trong 
ao trữ là 2,5 m, độ sâu khai thác là 1,5 m, độ sâu mực nước 
trong ao nuôi là 1,0 m. Tính quy mô diện tích các ao trong 
khu nuôi và quy mô bơm cấp.

*
anS = 2,56ha ; Han = 1,0 m; Htru = 1,50 m; ∆T = 15 ngày; 

N = 4 ngày; G = 6 h.

Ta có: 

β1 = 8*40*40/16*40*40 = 0,5

β2 = β3 = 4*40*40/16*40*40 = 0,25 

⇒ βmax = 0,5 (chọn), tương ứng với diện tích nuôi 
trong một đợt thả nuôi lớn nhất là 8 ao = 8*40*40 = 1,28 
ha (San).

Tính toán xác định quy mô ao trữ lắng:

Phương pháp 1: Tính toán theo công thức

Thay vào công thức (15) và (2), ta có:

 
( )3

tru

1,0625*1,0 + 0,0153*15
W = *1,28*10.000 17.782 m

1 - 0,007*(15/1,50)
=

 tru
tru

tru

WS =
H

= 17.782/1,5 ≈ 11.900 (m2) = 1,19 (ha)

Phương pháp 2: Tra bảng (bảng 2)

Ta có: San = 1,28 ha = 1,00 ha + 0,28 ha 

Han = 1 m, Htru = 1,5 m, ∆T = 15 ngày

Với San(1) = 1 ha, tra bảng 2 (hàng số thứ tự bằng 3)

Wtru(1) = 13.900 m³, Stru(1) = 9.300 m²	

Với San(2) = 0,28 ha, nội suy ta có:

Wtru (2) = Wtru(1) * 0,28 = 13.900 * 0,28 = 3.892 (m³)

Stru(2) = Stru(1) * 0,28 = 9.300 * 0,28 = 2.604 (m³)

Wtru = 13.900 + 3.892 = 17.792 (m³)

(Chênh 10 m³ với cách tính từ phương pháp 1, nguyên 
nhân do trong bảng tra làm tròn số đến hàng chục).

Stru = 9.300 + 2.604 = 11.904 (m²) ≈ 1,19 (ha)

Quy mô các ao xử lý nước:

STT Hạng mục 
công trình Công thức tính Ký hiệu

1 Ao trữ
an

tru an

tru

1,0625H +0,0153 TW = S
1-0,007

tru
tru

tru

WS =
H

Wtru: Dung tích nước ao trữ
Stru: Diện tích mặt nước ao trữ
Htru: Chiều sâu mực nước trong ao trữ
∆T: Khoảng thời gian giữa 2 đợt cấp nước
Han: Chiều sâu mực nước trong ao nuôi
San:  Diện tích mặt nước ao nuôi trong 1 
đợt thả nuôi

2 Ao nuôi
b

an
max *

an

S (max)â =
S  

axl anW = W

axl anS =S

San(max): Diện tích ao nuôi trong một đợt 
thả nuôi (lớn nhất)

S*
an: Tổng diện tích ao nuôi trong khu nuôi

Wan: Dung tích nước trong ao nuôi

3 Ao xử lý cấp
axl anW = W

axl anS =S

Waxl: Dung tích ao xử lý nước cấp
Saxl:  Diện tích ao xử lý nước cấp

4 Ao sẵn sàng 
cấp ssc anW = W

ssc anS =S

Wssc: Dung tích nước trong ao sẵn 
sàng cấp
Sssc: Diện tích mặt nước trong ao sẵn 
sàng cấp

5 Ao lắng thải 
(kênh thải) 10% x 

*
anS  

QCVN 02-19:2014/BNNPTNT

6 Bơm cấp
tru

bom
WQ =
NxG

N: Số ngày cấp nước (ngày/đợt)
G: Số giờ cấp nước trong ngày (h/ngày)

STT Đối tượng nuôi

Độ sâu mực 
nước khai 

thác trong ao 
trữ lắng 

(Htru)

Khoảng 
thời gian 

giữa 2 đợt 
bơm cấp

(∆T)

Dung tích 
ao trữ lắng

(Wtru)

Diện tích 
ao trữ 
lắng
(Stru)

(m) (ngày) (m³) (m²)

1

Nuôi tôm thẻ chân 
trắng, mực nước 

trong ao nuôi 1 m 
(Han = 1,0 m)

1,5

3 11.200 7.500

2 7 12.100 8.100

3 15 13.900 9.300

4

2,0

3 11.200 5.600

5 7 12.000 6.000

6 15 13.600 6.800

7

2,5

3 11.200 4.500

8 7 11.900 4.800

9 15 13.500 5.400

10

Nuôi tôm sú, mực 
nước ao nuôi 1,4 
m (Han = 1,4 m)

1,5

3 15.600 10.400

11 7 16.500 11.000

12 15 18.500 12.300

13

2,0

3 15.500 7.800

14 7 16.300 8.200

15 15 18.100 9.100

16

2,5

3 15.500 6.200

17 7 16.300 6.500

18 15 17.900 7.200
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Thay vào công thức (9) ta có:

Saxl = Sssc = San = 1,28 (ha)

Diện tích ao lắng thải và bùn đọng:
Sthai = 10% x *

anS = 0,26 (ha)

Tổng diện tích mặt nước: S = Stru + Saxl + Sssc + San+ Saz 
+ Sthai = 1,19 + 2*1,28 + 2,56 + 2,56/16 + 0,26 = 6,73 (ha)

Tính toán quy mô bơm: Thay vào công thức (16) ta có:

bom
W 17.782Q = 740 (m³/h)

NxG 4*6
= =

Kết luận

Để giảm quy mô ao trữ lắng, ao xử lý nước cấp, ao sẵn 
sàng cấp cần chia các ao nuôi thành nhiều đợt nuôi (trong 
ví dụ chia làm 3 đợt nuôi), trong đó quy mô các ao trữ 
lắng, ao xử lý nước cấp, ao sẵn sàng cấp được tính từ đợt 
nuôi có diện tích ao nuôi lớn nhất (β - max).

Để giảm quy mô ao trữ, quy mô bơm cho khu nuôi, cần 
phải tăng thời lượng cấp nước (tăng số đợt bơm và thời 
gian bơm trong 1 đợt). Để làm được việc này, chất lượng 
nước trong kênh cấp nguồn phải tốt, hay nói cách khác hệ 
thống kênh cấp nguồn phải thông thoáng, gần biển để đảm 
bảo độ mặn, cũng như những chỉ số môi trường khác, quy 
mô kênh cấp nguồn phải tải đủ nước cho bơm cấp. Các 
khu nuôi thâm canh càng vào sâu trong đất liền quy mô 
ao trữ càng phải lớn, kênh cấp nguồn càng phải rộng, tỷ lệ 
diện tích ao nuôi trong khu nuôi càng phải nhỏ. Hệ thống 

kênh cấp nguồn có quy mô nhỏ thì các ao trữ lắng trong 
khu nuôi phải lớn (điều này là không logic do mất cân 
bằng cấp nước về lượng), đây là nguyên nhân gây ô nhiễm 
môi trường trầm trọng.

Các công thức từ (1) đến (16) sử dụng để các nhà quản 
lý, thiết kế, chủ trang trại, hộ nông dân... làm căn cứ tính 
toán quy mô ao trữ, ao nuôi và HTTL nội đồng cấp - thoát 
nước, trên cơ sở đó cân nhắc lựa chọn quy mô ao nuôi 
phù hợp. Trong ví dụ, tỷ lệ diện tích ao nuôi khoảng 25% 
(2,56/10) diện tích khu nuôi vào khoảng 40% (2,56/6,73) 
diện tích mặt nước khu nuôi. Qua kinh nghiệm nuôi tại 
ĐBSCL, đây được xem là tỷ lệ nuôi bền vững.

Đối với ao nuôi và quản lý quá trình nuôi, cần phải 
thực hiện “4 không”: Không để nước sâu; không để nước 
lâu; không để nước đứng yên; không bơm nước trực tiếp 
(vào ao nuôi).
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Đặt vấn đề

Những thách thức và phức tạp trong vận chuyển dầu 
mỏ Bạch Hổ và mỏ Rồng bắt nguồn từ tính chất đặc trưng 
của dầu (hàm lượng paraffin, độ nhớt và nhiệt độ đông 
đặc cao), đặc tính hệ thống đường ống dẫn dầu hiện hữu 
(không được bọc cách nhiệt, nhiều cấp đường kính ống 
trong một tuyến ống, toàn tuyến đường ống có rất nhiều 
đoạn ống đứng làm tăng sự phức tạp trong quá trình vận 
chuyển...), dầu vận chuyển trong điều kiện môi trường 
nhiệt độ nước biển thấp, tỷ số khí dầu và xung động áp 
suất lớn, và ảnh hưởng của hệ nhũ tương dầu - nước lên 
tính chất lưu biến của chất lỏng…

Quá trình vận chuyển dầu có nhiều paraffin tách khí 
hoàn toàn bằng đường ống ngầm dưới biển thường kèm 
theo hiện tượng lắng đọng paraffin, đặc biệt là trong các 
đoạn ống không được bọc cách nhiệt [1]. Tốc độ lắng đọng 
paraffin phụ thuộc vào đặc trưng lý - hóa của dầu thô khai 
thác, điều kiện nhiệt thủy động lực học và các yếu tố khác. 

Trong một số giai đoạn, dầu khai thác ở giàn đầu giếng 
(BK/RC) với lưu lượng nhỏ được vận chuyển an toàn về 
giàn cố định (MSP) để xử lý. Quá trình vận chuyển này 
rất khó khăn do hiện tượng lắng đọng paraffin. Một trong 
những yếu tố chính được xem là ảnh hưởng mạnh mẽ đến 

quá trình và mức độ hình thành lắng đọng paraffin trong 
ống là đặc trưng thủy động lực học của dòng hỗn hợp 
các chất lỏng trong ống. Điều này được khẳng định tại 
nhiều công trình khoa học trong và ngoài nước đã công 
bố trước đây [2, 3]. Vietsovpetro đã đưa ra các biện pháp 
hạn chế và tẩy rửa chất lắng đọng paraffin hình thành bên 
trong đường ống dẫn dầu. Một trong những giải pháp đó 
là bơm thêm nước biển vào đường ống có lưu lượng nhỏ 
để tăng tốc độ dòng chảy của chất lỏng. Thực tế cho thấy, 
giải pháp trên đã mang lại hiệu quả tích cực cho công tác 
sản xuất tại các công trình dầu khí ngoài khơi các mỏ của 
Vietsovpetro, không cần phải dừng khai thác dầu mà vẫn 
tẩy rửa được lớp lắng đọng mềm hình thành trong ống, 
nâng cao hiệu quả vận hành các đường ống dẫn dầu, đặc 
biệt là các đường ống có lưu lượng nhỏ.    

Nội dung nghiên cứu

Vấn đề cốt lõi của việc gia tăng vận tốc dòng chảy 
trong ống là tạo được những ứng suất trượt đủ lớn, thắng 
được lực liên kết bên trong giữa các phần tử của dầu đông 
đặc, các tinh thể paraffin và các tạp chất cơ học trong chất 
lắng đọng hay lực bám dính của chúng với bề mặt kim loại 
của đường ống [4-6]. Kết quả là các lớp lắng đọng paraffin 
thường gặp trong thực tế vận chuyển dầu trong mọi trường 

Nghiên cứu giải pháp bơm rửa vùng lắng đọng trong đường ống 
vận chuyển dầu trong điều kiện không dừng khai thác 

Nguyễn Hoài Vũ1*, Phạm Thành Vinh1, Trần Xuân Đào2, Nguyễn Thế Vinh3

1Liên doanh Việt - Nga (Vietsovpetro)
2Hội Dầu khí Việt Nam

3Trường Đại học Mỏ - Địa chất

Ngày nhận bài 28/6/2017; ngày chuyển phản biện 30/6/2017; ngày nhận phản biện 25/7/2017; ngày chấp nhận đăng 28/7/2017

Tóm tắt: 

Việc vận chuyển dầu bằng đường ống cho thấy, khả năng vận chuyển phụ thuộc vào các tính chất lý hóa, tính 
lưu biến của lưu chất và các đặc tính đường ống xây dựng dùng để vận chuyển. Tại các mỏ của Vietsovpetro, quá 
trình vận chuyển dầu bằng đường ống ngầm gặp rất nhiều khó khăn do hiện tượng lắng đọng paraffin. Hệ thống 
đường ống xây dựng ở các mỏ của Vietsovpetro nối liền các công trình khai thác dùng để vận chuyển dầu đều 
không có hệ thống phóng thoi định kỳ để tẩy rửa chất lắng đọng. Vì vậy, việc tẩy rửa các chất lắng đọng trong 
đường ống phải dùng giải pháp khác.

Bài viết trình bày kết quả nghiên cứu giải pháp bơm rửa vùng lắng đọng trong đường ống vận chuyển dầu áp 
dụng tại Vietsovpetro, góp phần thực hiện quá trình khai thác dầu hiệu quả ở Vietsovpetro nói riêng và ngành 
dầu khí nói chung.

Từ khóa: Bơm rửa đường ống, dầu nhiều paraffin, lắng đọng paraffin.

Chỉ số phân loại: 2.4

*Tác giả liên hệ: Email: vunh.pt@vietsov.com.vn
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hợp có thể hạn chế và khắc phục được.

Khi ứng suất trượt do máy bơm tạo nên lớn hơn ứng 
suất trượt động của chất lỏng thì cấu trúc liên kết của các 
chất bị phá hủy. Lúc này, dầu mang tính chất của chất lỏng 
Newton. Nếu ngược lại, các chất lắng đọng trong ống sẽ 
không dịch chuyển được mà tích tụ lại thành từng vùng. 
Ở trạng thái tĩnh, các phần tử paraffin trong dầu tạo nên 
những mạng tinh thể và hình thành các cấu trúc có độ bền 
tăng dần theo thời gian. Phức tạp ở đây là nghiên cứu động 
lực học mức độ bền vững của các cấu trúc trong dầu (sự 
phụ thuộc của ứng suất trượt tĩnh theo thời gian mà dầu ở 
trạng thái tĩnh tại môi trường đẳng nhiệt). Ứng suất trượt 
tĩnh không những phụ thuộc vào nhiệt độ mà còn phụ thuộc 
vào thời gian hình thành và độ bền của cấu trúc mạng đó. 
Đối với dầu khai thác tại các mỏ của Vietsovpetro, độ bền 

của cấu trúc mạng tạo thành sẽ tăng và có thể đạt tới vài 
trăm Pa trong khoảng thời gian một vài giờ. Nếu sử dụng 
hóa phẩm giảm nhiệt độ đông đặc để xử lý dầu thì giá trị 
tới hạn ứng suất trượt tĩnh của dầu đã xử lý có thể giảm tới 
hàng chục lần so với của dầu thô chưa qua xử lý và có thể 
đạt ở mức một hoặc vài chục Pa. 

Sử dụng phương pháp tiêu chuẩn trong việc xác định 
lắng đọng paraffin cho thấy, mối liên quan giữa tốc độ 
hình thành vùng lắng đọng với các đặc trưng thuỷ động 
lực học và độ nhớt được thể hiện qua biểu thức sau:

                                    (1)

Trong đó: I - Tốc độ hình thành vùng lắng đọng hay 
các chất lắng đọng paraffin; A - Tiết diện đường ống; Q - 
Lưu lượng của chất lỏng trong ống (m3/ngđ); R - Bán kính 
thủy lực (m); τ - Ứng suất trượt tại thành ống hay trên lớp 
lắng đọng (Pа); τо - Ứng suất trượt tĩnh của dầu đông đặc 
tại bề mặt phân cách các lớp (Pа).

Nếu như tạo được ứng suất trượt trong đường ống dẫn 
dầu một lực lớn hơn ứng suất trượt động của các chất lắng 
đọng thì các cấu trúc liên kết của nó sẽ bị phá hủy và các 
chất lắng đọng hình thành bên trong đường ống sẽ bị đẩy 
ra ngoài. 

Khi rửa đường ống, dòng chất lỏng chuyển động trong 
ống không đồng nhất, vì vậy để giản hoá quá trình rửa ta 
chỉ đơn thuần xem xét trường hợp hỗn hợp chất lỏng đồng 
nhất. 

Ứng suất trượt τ được xác định theo biểu thức sau:

 (2)

Trong đó:  r - Bán kính thủy lực; L - Chiều dài ống; Р1 
và Р2 áp suất tại hai đầu ống.

Trong trường hợp chế độ dòng chảy tầng thì τ được xác 
định theo công thức:

 (3)

Trong đó: υ là tốc độ trung bình của dòng chảy trong 
ống; µ là độ nhớt hiệu dụng của chất lỏng trong ống. Độ 
nhớt hiệu dụng của chất lỏng trong ống thay đổi theo chiều 
dài đường ống và rất khó xác định. Còn ứng suất trượt có 
thể xác định theo tổn hao thuỷ lực khi rửa ống.

Kết quả thực nghiệm 

Giải pháp đã được áp dụng để bơm rửa vùng lắng đọng 
tuyến đường ống vận chuyển dầu RP-3 → PLEM (FSO-3) 
→ CPP-3 → CPP-2 kết nối mỏ Bạch Hổ và mỏ Rồng.Đây 

Method of cleaning deposition in gas 
and oil transportation pipeline without 

interrupting production process
Hoai Vu Nguyen1*, Thanh Vinh Pham1, 

Xuan Dao Tran2, The Vinh Nguyen3

1Vietsovpetro Join Venture, Vietnam
2Vietnam Petroleum Association

3Hanoi University of Mining and Geology, Vietnam

Received 28 June 2017; accepted 28 July 2017

Abstract: 

The process of gas and oil transportation in subsea 
pipelines depends on the properties of transported 
fluids, especially their physicochemical properties, 
rheological properties, as well as the characteristics of 
the pipelines. 

In the oil field of Vetsovpetro JV, oil and gas 
transportation in subsea pipelines faces many 
challenges due to complicated properties of paraffin 
produced oil leading to deposition in pipelines. There 
is no pigging system installed for oil transportation 
pipelines in Vietsovpetro JV’s oil field, so it is critical 
to use other methods to clean the pipelines. The article 
focuses on the effective method applied in Vetsovpetro 
JV for cleaning the deposition in pipelines, improving 
the ability of oil production in Vetsovpetro JV.

Keywords: Paraffin deposition, paraffinic oil, pipeline 
cleaning.

Classification number: 2.4
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là đường ống có nhiều phức tạp phát sinh khi vận chuyển 
sản phẩm do các nguyên nhân: Sản phẩm khai thác tại 
khu vực mỏ Rồng có độ nhớt lớn, nhiệt độ đông đặc cao 
(300C), nhiệt độ chất lưu khoảng 50-550C, khi vận chuyển 
đến điểm xử lý tiệm cận nhiệt độ đông đặc. Do đó nguy cơ 
tắc nghẽn đường ống là rất lớn.

Hình 1. Sơ đồ đường vận chuyển sản phẩm RP-3 → PLEM 
(FSO-3) → CPP-3 → CPP-2.

Dầu vận chuyển theo đường ống RP-3 → PLEM (FSO-
3) → CPP-3 → CPP-2 có thông số làm việc của đường 
ống như hình 2.

Hình 2. Động thái làm việc của đường ống  RP-3 → PLEM 
(FSO-3) → CPP-3 → CPP-2.

Sau một thời gian vận hành, tổn hao áp suất vận chuyển 
dầu trong đường ống đã tăng từ 5-6 at lên đến 10 at (tốc độ 
tăng áp suất khoảng 0,13-0,15 at/ngđ). Nguyên nhân tăng 
áp suất trong đường ống này là do tính chất lưu biến đặc 
thù của dầu và có sự lắng đọng paraffin mềm bên trong 
ống. Kết quả mô hình hóa tính toán tổn hao thủy lực [7] 
với lưu lượng bơm dầu giả định là 3150 m3/ngđ đã xác 
định lượng lắng đọng paraffin trong đường ống (bảng 1).

Nếu tổn hao áp suất khi vận chuyển dầu đạt tới 10 at, 
trong đường ống đã hình thành lớp lắng đọng dày tới 30 
mm và lượng lắng đọng paraffin mềm đạt đến 1070 m3. 

Bảng 1. Dự đoán lắng đọng paraffin mềm trong đường ống 
RP-3 → PLEM (FSO-3) → CPP-3 → CPP-2.

Chiều dày
lắng đọng (mm)

Tổn hao áp suất
(at)

Thể tích
lớp paraffin (m3)

Thể tích ống
còn lại (m3)

0 4,6 0 3370

5 4,9 193 3170

10 5,4 380 2990

20 7,0 737 2633

30 9,8 1070 2300

Lớp lắng đọng paraffin đã được tẩy rửa bằng cách bơm 
thêm một lượng nước biển nhằm tăng vận tốc dòng chảy 
trong ống. Hình 3 cho thấy, sau khi bơm rửa bằng nước 
biển, áp suất vận chuyển dầu tại ống đứng giàn RP-3 đã 
giảm từ 37 at xuống 32 at, tổn hao áp suất trong đường 
ống đã trở lại gần như giá trị ban đầu, chứng tỏ phần lớn 
lượng paraffin “mềm” lắng đọng đã được đẩy khỏi đường 
ống. Bơm rửa nước biển vào đường ống vận chuyển thực 
hiện cách nhau hơn 30 ngày/lần được mô tả trong hình 3.
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Hình 3. Các thông số bơm rửa đường ống RP-3 → PLEM 
(FSO-3) → CPP-3 → CPP-2.

Kết quả tính toán và thực tế vận hành khi dùng nước 
biển rửa đường ống cho thấy hiệu quả rõ rệt. Khi bắt đầu 
bơm nước, áp suất tại ống đứng RP-3 đạt đến 37 at, tổng 
lưu lượng dầu và nước chỉ đạt khoảng 200÷230 m3/giờ. 
Sau 24 giờ bơm rửa, lưu lượng dầu và nước trong ống đã 
đạt mức 300÷320 m3/giờ, trong khi áp suất tại ống đứng 
RP-3 lại giảm từ 37 at xuống còn 32 at. Như vậy, việc 
định kỳ tẩy rửa lắng đọng paraffin bằng cách bơm thêm 
nước biển vào đường ống cho phép thực hiện liên tục và 
hiệu quả quá trình vận chuyển dầu từ mỏ Rồng sang mỏ 
Bạch Hổ. 
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Kết luận

Trên cơ sở các kết quả tính toán, thí nghiệm và thực 
tế vận hành đường ống vận chuyển dầu RP-3 → PLEM 
(FSO-3) → CPP-3 → CPP-2 có thể đưa ra một số nhận 
xét sau: 

Khi bơm rửa đường ống bằng nước biển mà không 
dừng khai thác dầu trên mỏ Rồng với công suất cực đại 
của các máy bơm CNS-65/500 xảy ra quá trình tẩy rửa 
lớp lắng đọng mềm hình thành trong ống. Sau khi rửa, 
bề dày lớp lắng đọng mềm giảm đi khoảng 5 mm, tương 
đương 197 m3 chất lắng đọng mềm (dầu đông) bị đẩy ra 
khỏi đường ống;

Bơm định kỳ nước biển vào đường ống không tẩy rửa 
hoàn toàn được lớp lắng đọng hình thành bên trong đường 
ống. Hiệu quả bơm rửa phụ thuộc vào nhiệt độ nước biển 
trong thời gian rửa, tốc độ của chất lỏng và khoảng thời 
gian bơm rửa.  

Trong quá trình vận chuyển dầu nhiều paraffin ở nhiệt 
độ thấp, lắng đọng mềm bên trong thành đường ống là 
không thể tránh khỏi. Rửa định kỳ đường ống bằng nước 
biển không thể tẩy toàn bộ các chất lắng đọng đó nhưng 
có thể duy trì được khả năng vận hành của đường ống và 
năng lực khai thác dầu trên mỏ.
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Mở đầu

Trong những năm gần đây, nhu cầu trang trí nội - ngoại 
thất liên quan đến vật liệu compozit nhựa gỗ trong kiến 
trúc và xây dựng ngày càng gia tăng nhờ khả năng tạo 
ra sự khác biệt và tính thẩm mỹ cao. Điều này có được 
là do vật liệu sở hữu các tính chất giống gỗ, thân thiện 
môi trường, khả năng định hình đa dạng, tuổi thọ cao… 
Làm nên các tính chất độc đáo của vật liệu compozit nhựa 
gỗ là sự kết hợp các ưu điểm của nhựa nền và các chất 
độn như: Bột gỗ, BT, các sợi thực vật tự nhiên và các sợi 
xenlulozo… Những loại sợi này đều có tính chất cơ học 
tốt và có tỷ khối thấp, do vậy chúng được cho là giải pháp 
“xanh” trong việc thay thế các sợi truyền thống như sợi 
thủy tinh, các chất độn vô cơ... [1, 2]. Trong các loại sợi 
thực vật, sợi tre thể hiện nhiều ưu điểm hơn cả nhờ tính 
chất cơ học cao và đa dạng, có thể cung cấp cho các ngành 
công nghiệp với số lượng lớn, giá thành rẻ [3].

PA11 là dòng nhựa polyme sinh học, bán tinh thể có 
nhiệt độ nóng chảy khoảng 1900C và có tính chất cơ học 
vượt trội so với một số nhựa nền phổ biến hiện nay như PP, 
PE hay PVC [4]. PA11 có độ phân cực tương đối cao nhờ 
nhóm amin và nhóm hydroxyl trong phân tử nên có thể 
tương hợp với BT để tạo thành vật liệu compozit có độ bền 

cơ học cao [5, 6]. Tuy nhiên, vật liệu PA có nhược điểm là 
độ cứng lớn và khó gia công. Do vậy, một số nghiên cứu 
đã đề cập tới việc sử dụng chất tương hợp đóng vai trò 
hỗ trợ gia công cho PA11. Trong đó, PVA sở hữu mật độ 
nhóm hydroxyl cao, có tính linh động cao nên thích hợp 
làm chất tương hợp cho nền PA11 với BT. Tác giả Stoyko 
Fakirov [7] đã chế tạo thành công hỗn hợp PA và PVA với 
thành phần PVA có thể đạt tới 60% khối lượng. Tuy nhiên, 
các nghiên cứu sử dụng blend PA/PVA đóng vai trò làm 
nhựa nền cho vật liệu compozit còn nhiều hạn chế, chưa 
được đề cập. Do đó, việc nghiên cứu sử dụng PVA như 
một chất tương hợp cho vật liệu compozit PA11/BT sẽ 
nâng cao đáng kể khả năng tương tác và bám dính giữa 
nhựa nền và BT, làm cải thiện đáng kể tính chất cơ học. 
Điều này có được nhờ cấu trúc của PVA có mật độ nhóm 
hydroxyl cao nên dễ tương hợp với BT. Bên cạnh đó, các 
nhóm này cũng có thể kết hợp với nhóm hydroxyl hoặc 
amin trong PA11. Nhờ sự tương tác giữa các thành phần 
PA11, PVA và BT, vật liệu compozit này sẽ thể hiện được 
các tính chất cơ học nổi trội so với vật liệu compozit nhựa 
gỗ thông thường khác.

Do vậy trong nghiên cứu này, chúng tôi đã lựa chọn 
chế tạo vật liệu compozit trên nền PA11 và BT thân thiện 
với môi trường có sử dụng chất tương hợp PVA. Trên cơ 

Nghiên cứu một số tính chất của vật liệu polyme compozit 
PA11/bột tre có sử dụng chất tương hợp PVA

Nguyễn Vũ Giang*, Mai Đức Huynh, Trần Hữu Trung, Đỗ Quang Thẩm
Viện Kỹ thuật nhiệt đới, Viện Hàn lâm Khoa học và Công nghệ Việt Nam

Ngày nhận bài 1/6/2017; ngày chuyển phản biện 5/6/2017; ngày nhận phản biện 6/7/2017; ngày chấp nhận đăng 26/7/2017

Tóm tắt:

Vật liệu polyme compozit trên nền polyamit 11 (PA11) và  bột tre (BT) được chế tạo bằng phương pháp trộn nóng 
chảy trên thiết bị trộn nội Haake. Để nâng cao khả năng kết dính giữa các thành phần compozit, polyvinyl ancol 
(PVA) với các hàm lượng khác nhau được đưa vào compozit theo 2 phương pháp: Phối trộn nóng chảy trực tiếp 
cùng với các thành phần compozit và xử lý bề mặt BT trong dung dịch có mặt PVA trước khi phối trộn nóng 
chảy. Khảo sát độ bền kéo của vật liệu compozit đối với 2 phương pháp chế tạo cho thấy, các mẫu compozit có BT 
được xử lý trước với PVA cho độ bền kéo cao hơn so với các mẫu phối trộn nóng chảy. Kết quả thu được tại tỷ lệ 
PA11/BT (60/40) có mặt 10%kl PVA chế tạo theo phương pháp này cho độ bền kéo đứt đạt giá trị cao nhất (41,5 
Mpa). Tại tỷ lệ này, độ dãn dài khi đứt của vật liệu cũng đạt giá trị cao nhất là 6,9%. Nhờ khả năng phân tán 
và kết dính của PVA với các thành phần compozit tốt, nên vật liệu compozit theo phương pháp này có độ ngấm 
nước trong 24 h thấp hơn so với phương pháp trộn nóng chảy trực tiếp. Kết quả này cũng phù hợp khi quan sát 
bề mặt phá vỡ cấu trúc của vật liệu bằng ảnh SEM.

Từ khóa:  Bột tre, compozit nhựa gỗ, polyamit 11, PVA.

Chỉ số phân loại: 2.5
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sở đánh giá mối tương quan giữa tính chất cơ học, độ hấp 
thụ nước và thành phần vật liệu (BT và PVA) để tìm ra tỷ 
lệ tối ưu trong việc chế tạo vật liệu compozit. Nghiên cứu 
này đã sử dụng một số phương pháp chế tạo khác nhau để 
tìm ra giải pháp tối ưu trong việc cải thiện tính chất của 
vật liệu.

Thực nghiệm và các phương pháp nghiên cứu

Nguyên liệu 

Nhựa PA11 (hãng Arkema, Pháp) nhiệt độ nóng chảy 
là 1880C, khối lượng riêng: 1,02 g/cm3. BT có kích thước 
lọt sàng 100 mesh (150 mm), khối lượng riêng 1,1 g/cm3, 
độ ẩm nhỏ hơn 8%, được cung cấp bởi Công ty TNHH chế 
biến gỗ VNDD Việt Nam. PVA của hãng Sigma-Aldrich 
(Mỹ), có trọng lượng phân tử từ 31.000 đến 50.000 đvC.

Chế tạo vật liệu compozit PA11/BT

Phương pháp trộn nóng chảy trực tiếp: Hỗn hợp PA11/
BT (theo các tỷ lệ 70/30, 60/40, 50/50) và PVA (chiếm 
tổng khối lượng mẫu lần lượt là 5, 10, 15%) được cân 
chính xác và được tính toán để đảm bảo hệ số điền đầy của 
mẫu trong buồng trộn của thiết bị trộn nội Haake (hình 1) 
là 0,75. Mẫu compozit PA11/PVA/BT được gia công với 
chế độ như sau: 2000C; tốc độ trục quay 50 vòng/phút, với 
thời gian là 5 phút trên thiết bị trộn nóng chảy Haake. Sau 
đó, mẫu ở trạng thái nóng chảy được lấy ra chuyển sang 
máy ép thủy lực TOKYOSEIKY ép thành dạng tấm phẳng 
với nhiệt độ ép 2200C và lực ép 20 MPa. Các mẫu được 
làm nguội ở nhiệt độ phòng và để ổn định ít nhất 1 ngày 
trước khi khảo sát tính chất của vật liệu.

Hình 1. Máy trộn nội Haake.

Phương pháp biến tính: Ban đầu, cân một lượng PVA 
chính xác hòa tan trong 200 ml nước cất có hỗ trợ khuấy 
từ trong 1 h ở 700C, tốc độ 500 vòng/phút. BT được phân 
tán vào dung dịch trên (để đảm bảo hàm lượng PVA chiếm 
5, 10, 15%kl của mẫu compozit) khuấy từ tiếp tục trong 

A study on properties of PA11/bamboo flour 
composites using PVA compatibilizer
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Abstract: 

Polymer composites based on polyamide 11 (PA11) and 
bamboo flour (BF) were prepared by a melt mixing 
method on Haake equipment. In order to improve 
the adhesion between components of the composites, 
polyvinyl alcohol (PVA) at different concentrations 
was added into the composites by the two following 
methods: PVA, PA11, and BF were mixed together in 
the melting state (abbreviated as the melting method); 
and BF was treated by PVA in a ethanol solution before 
added into the composites (the modifying method). The 
result of tensile test showed that the tensile strength 
(TS) of composites produced by the modifying method 
is higher than that of other composites fabricated by 
the melting method. At the ratio of PA11/BF (60/40) 
and PVA concentration of 10 wt.%, the TS value 
reached the highest peak at 41.5 MPa. Besides, the 
elongation at break of the composites is 6.9%. The 
composites prepared by the modifying method had 
lower water uptake for 24 h than that of the melting 
method. It means that PVA played a more effective 
role in the modifying method in comparsion with the 
melting method. The result was also relevant with the 
observation of the fracture surface of composites by 
SEM images.

Keywords: Bamboo flour, polyamide 11, PVA 
compatibilizer,  wood plastic composite.
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45 phút đến khi tạo thành hỗn hợp đều của BT và PVA. 
Hỗn hợp thu được đem sấy đến khi loại bỏ hết nước để thu 
được hỗn hợp BT và PVA.

Tiếp theo, hỗn hợp PA và BT được biến tính bởi PVA 
(được tính toán theo đúng tỷ lệ phương pháp trộn nóng 
chảy) được trộn nóng chảy trên thiết bị trộn nội Haake với 
điều kiện gia công tương tự như phương pháp trộn trực tiếp.

Phương pháp nghiên cứu

Các tính chất cơ học như độ bền kéo đứt, độ dãn dài khi 
đứt được xác định bằng máy kéo đứt đa năng Zwick Z2.5 
(CHLB Đức) theo tiêu chuẩn ASTM D638, tốc độ kéo 5 
mm/phút ở nhiệt độ phòng. Mỗi loại mẫu được đo 3 lần để 
lấy giá trị trung bình. 

Hình thái cấu trúc bề mặt vật liệu compozit nhựa gỗ 
được xác định trên kính hiển vi điện tử phát xạ trường 
(FESEM) S-4800 của hãng Hitachi (Nhật Bản), với độ 
phóng đại có thể lên tới 500.000 lần, tại Viện Vệ sinh dịch 
tễ Trung ương. 

Độ ngấm nước được xác định theo tiêu chuẩn ASTM 
D570, mẫu được ngâm trong nước với thời gian là 24 h. 
Sau đó mẫu được lấy ra, lau khô và xác định khối lượng. 
Hàm lượng nước hấp thụ của vật liệu (%kl) được tính toán 
theo công thức: m% = 100*(mn- m0)/m0 (%). Trong đó: 
m0, mn là khối lượng mẫu ban đầu và sau khi ngâm.

Kết quả và thảo luận

Độ bền kéo của vật liệu compozit PA/PVA/BT

Độ bền kéo đứt (Rb): Độ bền kéo đứt của các mẫu 
compozit PA11/BT có và không có PVA được trình bày ở 
bảng 1. Mẫu PA11 ban đầu có độ bền kéo đứt là 37,5 MPa. 
Khi phối trộn với BT, giá trị độ bền kéo đứt giảm nhẹ. Với 
hàm lượng BT đưa vào là 30%, độ bền kéo đứt ban đầu là 
35,6 MPa, khi tăng hàm lượng lên 40% thì độ bền kéo đứt 
tăng lên 39,1 MPa. Tuy vậy, khi tiếp tục tăng lượng BT lên 
50% thì độ bền kéo đứt lại bị giảm. Điều đó cho thấy hàm 
lượng 40%kl BT đạt trạng thái phân tán tốt nhất. Kết quả 
này cũng phù hợp với nghiên cứu trước, khi sử dụng BT 
biến tính bởi TEOS gia cường đã cải thiện đáng kể độ bền 
kéo cho nền PA11 [8]. Khi sử dụng chất tương hợp PVA, 
độ bền kéo đứt của các mẫu compozit tăng dần và đạt giá 
trị lớn nhất tại 10%kl PVA. Điều này chứng tỏ PVA có khả 
năng cải thiện sự phân tán BT trên nền PA11, góp phần 
làm tăng độ bền kéo. Khi hàm lượng PVA vượt quá 10%, 
PVA làm tăng sự phân tách pha của vật liệu và làm giảm 
kết dính của PA với BT của vật liệu. Điều này dẫn đến độ 
bền kéo đứt giảm nhanh ngay cả khi sử dụng PVA cho cả 
2 phương pháp biến tính hoặc trộn nóng chảy.

Bảng 1. Độ bền kéo đứt (MPa).

So sánh giữa phương pháp trộn nóng chảy trực tiếp 
và phương pháp biến tính (như đã mô tả trong phần thực 
nghiêm), độ bền kéo đứt của các mẫu compozit sử dụng 
BT biến tính cao hơn. Đặc biệt, tại tỷ lệ PA/BT (60/40) có 
biến tính bởi 10%kl PVA, độ bền kéo đứt đạt giá trị lớn 
nhất là 41,5 Mpa, cao hơn so với mẫu trộn nóng chảy trực 
tiếp (40,6 MPa). Sự gia tăng này được hiểu là do trong 
dung dịch khả năng phân tán và bám dính của PVA lên BT 
đều hơn so với phương pháp nóng chảy. Do vậy hiệu quả 
gia cường cho BT tốt hơn so với phương pháp trộn nóng 
chảy.

Độ dãn dài khi đứt (Rm): Kết quả thí nghiệm về độ dãn 
dài khi đứt của vật liệu compozit được trình bày ở bảng 
2. Từ số liệu thu được cho thấy, khi tăng hàm lượng BT 
độ dãn dài khi đứt giảm dần. Mẫu PA11 có độ dãn dài khi 
đứt là 35,9%. Khi hàm lượng BT là 50%kl, giá trị này còn 
5,2%. Sự suy giảm độ bền kéo đứt là do tính đồng nhất 
của nhựa nền giảm khi có mặt BT. Tuy nhiên, độ dãn dài 
khi đứt có sự gia tăng nhẹ khi xuất hiện PVA. Các mẫu sử 
dụng BT biến tính có độ dãn dài khi đứt cao hơn so với 
mẫu chế tạo bằng phương pháp trực tiếp. Tương tự như 
với độ bền kéo đứt, mẫu sử dụng 10%kl PVA tại tỷ lệ PA/
BT (60/40) có độ dãn dài khi đứt đạt kết quả cao nhất là 
6,9%.  Kết quả này phản ánh khả năng phân tán và kết 
dính của chất độn trong nền PA dưới sự hỗ trợ của PVA 
tạo ra vật liệu compozit có tính đồng nhất cao hơn so với 
mẫu trộn nóng chảy trực tiếp và mẫu không sử dụng PVA.

Bảng 2. Độ dãn dài khi đứt (%).

Tỷ lệ 
khối 

lượng 
PA/BT

0%kl PVA 5%kl PVA 10%kl PVA 15%kl PVA

Trộn nóng 
chảy

trực tiếp

Trộn 
nóng 
chảy

trực tiếp

Phương 
pháp 
biến 
tính

Trộn
nóng 
chảy

trực tiếp

Phương 
pháp

biến tính

Trộn
nóng
chảy

trực tiếp

Phương 
pháp 
biến 
tính

70/30 35,6 35,8 36,1 36,3 37,7 34,7 34,9

60/40 39,1 39,6 40,5 40,6 41,5 39,9 40,8

50/50 36,5 37,4 37,6 38,2 39,6 37,3 37,5

Tỷ lệ 
PA/ BT

0%kl 
PVA

5%kl PVA 10%kl PVA 15%kl PVA

Trộn 
nóng chảy 
trực tiếp

Trộn 
nóng 
chảy 

trực tiếp

Phương 
pháp 
biến 
tính

Trộn 
nóng 
chảy 

trực tiếp

Phương 
pháp 
biến 
tính

Trộn 
nóng chảy 
trực tiếp

Phương 
pháp 
biến 
tính

70/30 5,8 6,2 6,6 6,8 6,9 6,3 6,4

60/40 5,6 6,0 6,4 6,5 6,9 6,2 6,3

50/50 5,2 5,4 6,4 6,4 6,5 6,1 6,2
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Độ ngấm nước

Do bản chất của PA và BT đều có tính phân cực, nên 
khả năng ngấm nước của vật liệu compozit này cao hơn 
so với nhựa nhiệt dẻo thông thường. Kết quả khảo sát khả 
năng ngấm nước của vật liệu polymer compozit PA11/BT 
trong 24 h được chỉ ra trong bảng 3.

Bảng 3. Độ ngấm nước (%kl) trong 24 h của vật liệu 
polyme compozit PA11/BT được chế tạo theo 2 phương 
pháp khác nhau.

Kết quả cho thấy, khả năng hấp thụ nước của vật liệu 
polymer compozit tăng theo hàm lượng BT và theo thời 
gian. Tại 24 h đầu tiên, mẫu compozit PA/BT (70/30) có 
hàm lượng nước là 1,43%, giá trị này tăng lên 2,63% khi tỷ 
lệ PA/BT là 50%kl. Điều này là do BT có nhiều mao quản 
rỗng nên nước dễ dàng xâm nhập vào trong vật liệu. Đối 
với các mẫu phối trộn nóng chảy trực tiếp có mặt PVA, 
hàm lượng nước bị hấp thu có xu hướng tăng nhẹ theo 
hàm lượng PVA và đạt giá trị lớn nhất tại hàm lượng PVA 
là 15%kl. Ví dụ, tại tỷ lệ PA/BT là 60/40, mẫu compozit 
không sử dụng PVA có hàm lượng nước hấp thu là 2,32%, 
giá trị này tăng dần từ 2,43% lên tới 2,93% tương ứng với 
hàm lượng PVA từ 5%kl lên 15%kl. Các mẫu compozit sử 
dụng phương pháp biến tính BT cũng cho thấy hàm lượng 
nước hấp thụ có xu hướng tương tự. Tuy vậy, các giá trị 
này nhỏ hơn so với phương pháp trộn nóng chảy trực tiếp, 
điều này là nhờ khả năng phân tán đều của BT đã xử lý 
trong nền PA11. 

Hình thái cấu trúc của mẫu PA/BT

Hình thái cấu trúc của bề mặt mẫu sau phá vỡ được 
khảo sát bằng phương pháp FESEM được giới thiệu trên 
hình 2(A) bộc lộ sự kết dính giữa BT và nhựa nền kém, 
trên bề mặt xuất hiện nhiều vết nứt và lỗ trống, bên cạnh 
đó trên bề mặt phân tách pha giữa chất độn và nền là khá 
rõ. Do đó các ứng suất tập trung tại các khuyết tật gây ra 
sự suy giảm tính chất cơ học của mẫu compozit PA/BT.

Từ hình 2(B) có thể thấy, khi có mặt PVA, tương tác 
của BT với nhựa nền PA được cải thiện, giới hạn pha trở 
nên không rõ ràng. Điều này là nhờ PVA có khả năng 
tương thích với nhựa nền PA và BT tốt, cải thiện khả năng 
kết dính giữa các cấu phần của vật liệu. Sau khi compozit 
bị phá vỡ bởi lực tác động mạnh, các lớp nhựa PA11 vẫn 
bao phủ xung quanh sợi gỗ.

Việc xử lý BT bởi PVA trong dung dịch dẫn tới bề mặt 
BT đã được bao phủ một lớp PVA. Các lớp này đã cải 
thiện đáng kể khả năng kết dính giữa các thành phần. Tại 
bề mặt pha cho thấy, có sự đồng nhất pha giữa pha nền và 
BT như trên hình 2(C). Điều này giải thích tại sao các tính 
chất của các mẫu compozit PA/BT biến tính cao hơn so 
với các mẫu còn lại và độ ngấm nước của mẫu giảm.

Kết luận
Từ kết quả thu được cho thấy, các mẫu compozit được 

chế tạo từ BT biến tính PVA trong dung dịch có độ bền kéo 
và độ dãn dài khi đứt cao hơn so với các mẫu compozit sử 
dụng phương pháp phối trộn nóng chảy trực tiếp và đạt giá 
trị lớn nhất là 41,5 MPa và 6,9% tại tỷ lệ PA11/BT 60/40 
sử dụng 10%kl PVA. Độ ngấm nước của vật liệu compozit 
tăng khi sử dụng PVA, tuy nhiên điều này cũng được hạn 
chế một phần nhờ phương pháp xử lý bề mặt BT với PVA 
trước khi trộn nóng chảy với PVA. Nghiên cứu cấu trúc bề 
mặt của vật liệu compozit bằng phương pháp SEM đã chỉ 
ra, nhờ có mặt PVA đã cải thiện khả năng tương hợp giữa 
PA11 với BT. Điều này giải thích cho sự gia tăng giá trị độ 
bền kéo, độ giãn dài khi đứt và hạn chế sự hấp thụ nước 
vào trong mẫu. Hiệu quả này còn được thể hiện rõ hơn khi 
sử dụng phương pháp biến tính BT với PVA.
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Tỷ lệ 
PA/BT

Phương pháp trực tiếp Phương pháp biến tính
0%kl 
PVA

5%kl
PVA

10%kl
PVA

15%kl
PVA

0%kl 
PVA

5%kl
PVA

10%kl
PVA

15%kl
PVA

70/30 1,43 1,55 1,61 1,65 1,43 1,50 1,56 1,60
60/40 2,32 2,43 2,84 2,93 2,32 2,38 2,80 2,85
50/50 2,63 2,51 2,58 3,01 2,63 2,42 2,82 2,95

Hình 2. Ảnh cấu trúc bề mặt của các mẫu: (A). Compozit 
PA/BT, (B). PA/PVA/BT, (C). PA/BT biến tính PVA.
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Đặt vấn đề 

Việc pha trộn cao su tự nhiên với cao su tổng hợp có 
tầm quan trọng về mặt thương mại và kỹ thuật vì có nhiều 
ưu điểm, tạo khả năng phối hợp các tính chất mà một loại 
cao su không thể đạt được [1-7]. Trong các loại hỗn hợp 
cao su, cao su tự nhiên (NR) và cao su tổng hợp styrene-
butadien (SBR) được sử dụng nhiều trong công nghiệp 
sản xuất lốp xe do có độ bền kéo, độ bền xé, tính bền 
nhiệt và khả năng chống mài mòn cao [5]. Bên cạnh đó, 
các tính chất cơ lý của hỗn hợp cao su được tăng cường 
bằng cách sử dụng chất độn khác nhau. Than đen được sử 
dụng nhiều trong công thức phối trộn cao su vì giá thành 
thấp, tính chất cơ lý tốt. Hiện nay xu hướng nghiên cứu sử 
dụng chất độn nano với hàm lượng thấp trong cao su nhằm 
tăng cường tính chất cơ lý của sản phẩm đang được quan 
tâm [8-10]. Trong các chất độn nano hiện nay, carbon 
nanotubes (CNTs) đang được quan tâm nhiều bởi có nhiều 
tính chất vượt trội khi được đưa vào cao su chỉ với hàm 
lượng thấp.

Trên thế giới, nhiều nghiên cứu nhằm tìm ra phương 
pháp tăng cường khả năng phân tán CNTs vào hỗn hợp 
cao su đã được thực hiện. X. Zhou và các cộng sự nghiên 
cứu việc đưa CNTs vào hỗn hợp SBR (SBR/CNTs) bằng 
phương pháp ép nóng để so sánh với mẫu latex SBR/than 

đen, kết quả cho thấy SBR/CNTs có tính chất cơ lý cao 
hơn và cải thiện đáng kể tính chất gia công của SBR [11]. 
Năm 2008, A. Das cũng đã công bố ảnh hưởng của hàm 
lượng CNTs từ 0-10% trong hỗn hợp 50:50 SBR và cao su 
butadiene (BR) đến tính chất điện, nhiệt của nó. Kết quả 
cho thấy CNTs với hàm lượng 3-5% trong hỗn hợp SBR/
BR cho sản phẩm có tính chất cơ lý tốt, đặc biệt ở hàm 
lượng 5% có tính chất cơ lý tốt nhất và đáp ứng được yêu 
cầu gia công [12]. Năm 2006, K. Kueseng cùng cộng sự 
đã công bố phương pháp đưa CNTs vào hỗn hợp cao su 
nitrile để tăng cường cơ tính của sản phẩm và tính kháng 
trương trong dung môi của cao su [10].

Trong bài báo này, chúng tôi trình bày kết quả nghiên 
cứu về ảnh hưởng của hàm lượng chất độn CNTs trong 
hỗn hợp NR/SBR (w/w: 70/30) đến khả năng kháng mài 
mòn và các tính chất cơ lý hướng tới ứng dụng vào các sản 
phẩm cao su kỹ thuật lốp ô tô, xe máy.

Vật liệu và phương pháp

Vật liệu

Cao su thiên nhiên (SVR3L), SBR 1502 với hàm 
lượng 25% styrene, được cung cấp lần lượt bởi Công ty 
Cao su Việt Nam, Kumho Petrochemical (Hàn Quốc). 
CNTs (NanocylTM NC7000) được cung cấp từ Nanocyl 

Nghiên cứu sử dụng carbon nanotube tăng cường tính chất cơ lý cho cao su 
mặt lốp xe máy trong hệ cao su thiên nhiên và cao su tổng hợp styrene-butadien

Nguyễn Trần Hà1, Nguyễn Thị Minh Nguyệt1, 
Vương Vĩnh Đạt1,2, Lê Văn Thăng1*

1Phòng thí nghiệm trọng điểm Đại học Quốc gia về công nghệ vật liệu, Trường Đại học Bách khoa, Đại học Quốc gia TP Hồ Chí Minh
2Học viện KH&CN, Viện Hàn lâm KH&CN Việt Nam
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Tóm tắt:

Nghiên cứu này khảo sát hàm lượng độn tăng cường carbon nanotubes (CNTs) từ 0 đến 5% khối lượng vào hỗn 
hợp cao su thiên nhiên và tổng hợp styrene-butadien được làm cao su mặt lốp xe máy đến tính chất cơ lý của vật 
liệu cao su. Kết quả nghiên cứu đã chỉ ra rằng, khi thêm chất độn CNTs thì thời gian lưu hóa tối ưu Tc90 giảm, tốc 
độ lưu hóa tăng và các tính chất cơ lý như độ cứng, độ bền kéo đứt, độ bền xé, độ bền uốn gấp, khả năng kháng 
mài mòn tăng hiệu quả. Ngoài ra, hình thái học của vật liệu nanocomposite trên cơ sở cao su/CNTs đã được quan 
sát hình thái học qua phương pháp SEM và TEM. Các tính chất nhiệt của vật liệu nanocomposite cũng được 
khảo sát bằng giản đồ phân tích nhiệt khối lượng (TGA). Các kết quả thu được cho thấy, vật liệu nanocomposite 
cao su/CNTs với khả năng phân tán tốt CNTs sẽ là vật liệu tiềm năng cho việc ứng dụng trong công nghiệp sản 
xuất các sản phẩm lốp xe có tuổi thọ cao.

Từ khóa: Cao su styrene-butadien, cao su thiên nhiên, nano composite, NR/SBR blends, ống cacbon nano.

Chỉ số phân loại: 2.5
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S.A. In. có hàm lượng carbon 90%, đường kính CNTs 
~ 9,5 nm, chiều dài sợi CNTs ~ 1,5 µm và diện tích bề 
mặt riêng (BET) 250-300 m2/g. Than đen N330 được 
cung cấp từ OCI Company Ltd, kích thước hạt khoảng 
26-30 nm, diện tích bề mặt riêng (BET) là 75-105 m2/g. 
Chất trợ xúc tiến ZnO, axit stearic, chất chống lão hóa 
2,2,4-trimethyl-1,2-dihydroquinoline (RD-TMQ), chất 
hóa dẻo dioctyl phthalat (DOP) và parafin, chất trợ phân 
tán polyethylene glycol 4000 (PEG 4000), chất xúc tiến 

diphenyl guanidine (DPG), xúc tiến n-cyclohexyl-2-
benzothiazole sulfenamide (CBS), xúc tiến tetramethyl 
thiuram disulphide (TMTD) và lưu huỳnh S8, các dung 
môi hữu cơ được cung cấp từ hãng Rubber Malaysia.

Phương pháp

Chuẩn bị hỗn hợp CNTs/NR: Cho PEG vào ethanol 
khuấy trộn trong 30 phút, tốc độ 1.000 vòng/phút, tiếp đó 
CNTs được phân tán vào trong PEG và ethanol theo tỷ lệ 
khối lượng 1:10. Tiếp theo hỗn hợp CNTs/PEG được cho 
vào máy siêu âm trong 2,5 giờ ở nhiệt độ phòng. Tiếp đó, 
hỗn hợp được cán trộn với NR trên máy cán hai trục ở 
nhiệt độ 80°C trong 10 phút.

Chuẩn bị hỗn hợp cao su thử nghiệm: Hỗn hợp CNTs/
NR tiếp tục được cán luyện trên máy cán hai trục với SBR 
và các hóa chất theo thứ tự ZnO, acid stearic, chất chống 
lão hóa nhiệt RD, chất độn than đen N330, dầu parafin, 
dầu DOP và hệ lưu hóa CBS, DPG, TMTD, lưu huỳnh 
theo tỷ lệ như đơn pha chế ở bảng 1, thời gian cán luyện 
là 20 phút, ở nhiệt độ 80°C. Sau đó hỗn hợp được giữ ổn 
định trong 12 giờ ở nhiệt độ phòng. Đường cong lưu hóa 
của hỗn hợp cao su được xác định ở nhiệt độ 150°C dựa 
trên tiêu chuẩn ASTM D2084:2004. Các mẫu thử nghiệm 
được lưu hóa ở nhiệt độ 150°C theo thời gian tối ưu Tc90 và 
mẫu được lưu trữ ở nhiệt độ phòng trong 24 giờ trước khi 
kiểm tra các tính chất cơ lý.

Bảng 1. Thành phần đơn pha chế của CNTs/NR/SBR.

Thành phần đơn pha chế 1 2 3
SVR 3L 70 70 70
SBR 1502 30 30 30
CNTs – 3 5
Acid stearic 2 2 2
Phòng lão RD 1,5 1,5 1,5
ZnO 5 5 5
Chất độn than đen N330 40-45 40 40
Chất trợ phân tán PEG 4000 0,75 0,75 0,75
Dầu hóa dẻo parafin 5 5 5
Dầu hóa dẻo DOP 1,6 1,6 1,6
Chất xúc tiến CBS 0,5 0,5 0,5
Chất xúc tiến DPG 0,25 0,25 0,25
Chất xúc tiến TMTD 0,25 0,25 0,25
Lưu huỳnh S8 2 2 2

Phương pháp kiểm tra các tính chất cơ lý của hỗn 
hợp nanocomposite cao su/CNTs

Đường cong lưu hóa cao su dựa trên tiêu chuẩn ASTM 
D2084:2004 được xác định bằng máy lưu biến kế đĩa nón 

Investigation of carbon nanotubes as fillers 
to enhance the mechanical properties 

of motorbike tire rubber based on natural rubber 
and synthetic styrene-butadiene rubber
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Abstract:

In this research, we investigated the carbon nanotubes 
(CNTs) as reinforced fillers with the concentration 
of 0-5% into the mixture of natural rubber (NR) 
and synthetic styrene-butadiene rubber (SBR) for 
motorbike tires. The research exhibited that when 
we increase the CNTs content in the rubber mixture, 
the optimal rubber vulcanization time (Tc90) has been 
decreased from 4.28 min to 2.83 min, which increases 
the rate of vulcanization about 28-34%. The physical 
properties of the rubber mixture after vulcanization 
including shore A, tear load, and tensil strength have 
been improved, especially abrasion resistance testing 
increased by 31%. Besides, the morphologies of the 
resulting rubber nanocomposites were determined 
via SEM and TEM. The thermal properties of the 
resulting rubber nanocomposites were investigated 
via thermal gravimetric analysis (TGA). Based on our 
results, the nanocomposites based on rubber/CNTs 
with the well-dispersed CNTs in the matrix will be 
potential materials for long-life rubber tires. 

Keywords: Carbon nanotubes, nanocomposite, natural 
rubber, NR/SBR blends, styrene-butadiene rubber.
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Rhéometer. Độ cứng Shore A được xác định theo tiêu 
chuẩn ASTM D2240:2004, độ bền kéo đứt và độ bền xé 
của sản phẩm cao su được xác định lần lượt theo tiêu chuẩn 
ASTM D412:2004 mẫu loại C và ASTM D624:2004 với 
tốc độ kéo 500 mm/phút. Độ kháng nứt và sự phát triển 
vết nứt của mẫu cao su được xác định theo tiêu chuẩn 
ASTM D430:2004 với vận tốc 300 chu kỳ/phút. Tỷ trọng 
và độ mài mòn của hỗn hợp cao su được xác định theo tiêu 
chuẩn ASTM D297:2004 và ASTM D5963:2004.

Kết quả và bàn luận

Xác định thông số quá trình lưu hóa

Các thông số đặc trưng của quá trình lưu hóa cao su 
như thời gian bắt đầu lưu hóa Ts2 (scorch time), thời gian 
lưu hóa tối ưu Tc90 (optimum cure time), lực xoắn cực đại 
MH (maximum torque), lực xoắn cực tiểu ML (minimum 
torque) và tốc độ lưu hóa CRI (cure rate index: 100/(Tc90-
Ts2)) với hàm lượng CNTs khác nhau trong hỗn hợp NR/
SBR được xác định bởi máy Rhéometer ở 150°C (bảng 2).

Bảng 2. Ảnh hưởng hàm lượng CNTs đến tính chất lưu hóa 
hỗn hợp NR/SBR.

Hàm lượng CNTs (%) 0 3 5

Ts2 (phút) 2,12 1,65 1,47

Tc90 (phút) 4,28 3,08 2,83

MH (Nm) 25,05 26,66 27,62

ML (Nm) 1,78 2,22 1,51

MH - ML (Nm) 23,27 24,44 26,11

CRI 46,30 69,93 73,53

Kết quả cho thấy thời gian bắt đầu lưu hóa Ts2 và thời 
gian lưu hóa tối ưu Tc90 giảm dần khi lượng CNTs tăng dần 
từ 0-5% khối lượng. Bên cạnh đó, lực xoắn cực đại MH, 
hiệu số MH - ML và tốc độ lưu hóa của hỗn hợp cao su cùng 
tăng khi lượng CNTs tăng dần. Điều này có thể giải thích 
bởi sự gia tăng hàm lượng CNTs, được xử lý với ethanol 
bằng rung siêu âm, làm tăng sự phân bố và phân tán của 
CNTs vào các mạch cao su, kết quả là hỗ trợ tăng cường 
tính chất cơ lý của cao su. Hơn nữa, trong cấu trúc sợi và 
bề mặt của CNTs luôn tồn tại các liên kết đôi không bão 
hòa và các nhóm chức hóa học (-COOH, -CHO, -NH2, 
-OH…), vì vậy trong quá trình lưu hóa các liên kết đôi 
này và các nhóm cùng tham gia vào phản ứng tạo liên kết 
nối mạng làm tăng cường mật độ nối mạng trong hỗn hợp 
cao su. Dựa vào các kết quả trên, chúng tôi sử dụng các 
thông số gia công với thời gian lưu hóa là 2,83 phút cho 
mẫu chứa 5% CNTs và 3,08 phút cho mẫu 3% CNTs, cho 

việc chuẩn bị mẫu đánh giá các bước khảo sát tiếp theo.

Các tính chất cơ lý

Kết quả đạt được về độ cứng, độ bền dãn dài tại 100%, 
300% và độ bền kéo đứt được trình bày ở hình 1 và hình 2. 
Kết quả cho thấy các tính chất trên đều tăng dần khi tăng 
hàm lượng CNTs từ 0% lên 5%. 

Hình 1. Ảnh hưởng hàm lượng CNTs đến độ cứng.

Hình 2. Ảnh hưởng hàm lượng CNTs đến độ bền kéo 
100%, 300% và độ bền kéo đứt.

Bên cạnh đó, độ bền xé cũng tăng đáng kể (tăng 20,7%) 
khi tăng hàm lượng CNTs lên 5%, được trình bày trên hình 
3(a). Ảnh hưởng của hàm lượng CNTs đến khả năng kháng 
mài mòn được thể hiện ở hình 3(b), kết quả cho thấy độ 
mài mòn giảm nhiều (31%) khi tăng hàm lượng CNTs lên 
5%, cụ thể là ở hàm lượng 5% CNTs thì độ mài mòn chỉ 
mất 0,49 cm3 khi thử nghiệm 1,61 km. Kết quả này được 
giải thích là khi tăng lượng CNTs trong hỗn hợp NR/SBR 
tạo ra hỗn hợp nanocomposite có mật độ lưu hóa cao, gia 
tăng sự liên kết giữa mạch cao su và chất độn tăng cường 
(CNTs và than đen), điều này làm tăng khả năng kháng 
mài mòn của hỗn hợp cao su nanocomposite.
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Hình 3. Ảnh hưởng hàm lượng CNTs đến độ bền xé rách 
(a), độ mài mòn (b).

Thông số độ bền uốn gấp bao gồm vết nứt xuất hiện 
đầu tiên và tốc độ phát triển vết nứt là các thông số cơ tính 
quan trọng đối với sản phẩm cao su. Các mẫu được thực 
hiện trong cùng 40.000 chu kỳ uốn gấp theo tiêu chuẩn 
ASTM được trình bày ở hình 4. Kết quả cho thấy vết nứt 
đầu tiên xuất hiện ở 10.000 chu kỳ uốn gấp trong mẫu 
chứa 3% CNTs, trong khi mẫu không có CNTs vết nứt 
xuất hiện ở 8.000 chu kỳ uốn gấp, và khi tăng hàm lượng 
CNTs lên 5% thì vết nứt đầu tiên xuất hiện ở 16.000 chu 
kỳ. Bên cạnh đó, tốc độ phát triển vết nứt giảm dần khi 
tăng hàm lượng CNTs. Với mẫu không có CNTs thì vết 
nứt tăng nhanh từ 1,36 lên 24 mm (chiều rộng tối đa của 
mẫu uốn gấp), còn mẫu với 3% CNTs thì tốc độ phát triển 
chậm hơn, từ 1,36 lên 19,71 mm, trong khi đó với mẫu 5% 
CNTs thì tốc độ phát triển vết nứt chỉ tăng từ 1,36 lên 15,9 
mm. Như vậy, khi sử dụng CNTs trong hỗn hợp NR/SBR 
giúp tăng cường đáng kể tính chất cơ lý của vật liệu.

 

Hình thái học của hỗn hợp nanocomposite NR/SBR/
CNTs được khảo sát bằng phương pháp chụp SEM và 
TEM. Kết quả quan sát bằng SEM của mẫu nanocomposite 
NR/SBR/CNTs cho thấy mức độ phân tán đồng đều của 
CNTs và than đen trong hỗn hợp cao su. Bên cạnh đó, hình 
ảnh TEM (hình 5b) của mẫu nanocomposite cũng thể hiện 
rõ sự phân tán của CNTs trong hỗn hợp và cấu trúc của 
CNTs vẫn duy trì dạng sợi, không bị phá hủy trong quá 
trình chế tạo mẫu cao su.

Hình 5. Hình ảnh SEM (a) và TEM (b) của nanocomposite 
NR/SBR/CNTs.

Khả năng bền nhiệt của vật liệu nanocomposite NR/
SBR/CNTs được đánh giá qua phương pháp nhiệt khối 
lượng (TGA) trong môi trường khí N2 với bước nhiệt 10°C/
phút (xem hình 6). Kết quả phân tích nhiệt cho thấy: Mẫu 
NR/SBR không sử dụng CNTs bắt đầu phân hủy ở 250°C, 
đạt đến hàm lượng phân hủy 40% khối lượng ở 400°C, 
phân hủy 80% khối lượng ở 520°C và phân hủy hoàn toàn 
ở 650°C. Trong khi đó, đối với mẫu nanocomposite NR/
SBR/CNTs sử dụng 5% CNTs thì nhiệt độ bắt đầu phân 
hủy của hỗn hợp đạt đến 400°C và khi nhiệt độ lên đến 
650°C thì nanocomposite NR/SBR/CNTs phân hủy hoàn 
toàn. Như vậy, chất độn CNTs giúp tăng đáng kể tính bền 
nhiệt của vật liệu cao su. Điều này có thể lý giải bởi mật độ 
liên kết ngang cao trong hỗn hợp nanocomposite cao su.

Hình 6. Giản đồ TGA của hỗn hợp cao su NR/SBR và 
nanocomposite NR/SBR/CNTs.

Hình 4. Ảnh hưởng hàm lượng CNTs đến tốc độ phát triển 
vết nứt.
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Kết luận

Khi đưa chất độn CNTs với hàm lượng nhỏ (khoảng 
5%) vào hỗn hợp NR/SBR thì tính chất cơ lý được cải thiện 
đáng kể. Thời gian lưu hóa tối ưu giảm từ 4,28 phút xuống 
2,83 phút, tốc độ lưu hóa tăng từ 28-34%. Các tính chất cơ 
lý như độ cứng, độ bền kéo đứt, độ bền xé và độ bền uốn 
gấp tăng đáng kể (từ 20-30%) khi tăng hàm lượng CNTs. 
Về khả năng kháng mài mòn, khi đưa CNTs với hàm lượng 
5% vào NR/SBR thì độ mài mòn đạt giá trị 0,49 cm3 trên 
1,61 km. Khả năng bền nhiệt của vật liệu nanocomposite 
NR/SBR/CNTs cải thiện đáng kể so với hỗn hợp cao su 
không sử dụng CNTs.
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Đặt vấn đề

Hiện nay, acid acetic là một trong những loại acid hữu cơ 
quan trọng được ứng dụng rộng rãi trong đời sống cũng như 
trong sản xuất công nghiệp, đặc biệt là công nghiệp thực phẩm 
và công nghiệp chế biến mủ cao su. Acid acetic có thể được 
chế biến từ nhiều nguồn nguyên liệu khác nhau như mật rỉ, 
nước hoa quả chín, tinh bột, cồn... và được ứng dụng trong 
sản xuất các sản phẩm như giấm, sorbose, dihydroxyacetone, 
gluconate, keto-D-gluconates… [1]. Ngoài ra, acid acetic còn 
được dùng trong sản xuất chất màu, chất thơm, dung môi hữu 
cơ, trong tổng hợp chất dẻo, tơ sợi… Việt Nam là một nước 
thuộc khu vực nhiệt đới nên rất dồi dào về các nguồn nguyên 
liệu có thể ứng dụng trong sản xuất acid acetic. Ở nước ta, acid 
acetic dùng để làm thực phẩm trong gia đình thường được lên 
men một cách tự nhiên không sử dụng vi khuẩn acetic thuần 
chủng và ở quy mô hộ gia đình. Vi khuẩn acetic thuộc nhóm 
vi khuẩn Gram âm hiếu khí bắt buộc, với khả năng oxy hóa 
ethanol thành acid acetic cho phép chúng có thể sinh trưởng 
ở các môi trường có chứa ethanol [2]. Vi khuẩn acetic thuộc 
họ Acetobacteraceae và được phân loại thành 10 giống: 
Acetobacter, Gluconobacter, Acidomonas, Gluconacetobacter, 

Asaia, Kozakia, Swaminathania, Saccharibacter, Neoasaia và 
Granulibacter [3-5]. Trong đó Acetobacter và Gluconobacter 
được sử dụng lên men acid acetic phổ biến nhất vì chúng có khả 
năng oxy hóa ethanol tạo acid acetic với nồng độ cao.

Bản chất của quá trình lên men acetic là sự chuyển hóa 
ethanol thành acid acetic được thực hiện bởi vi khuẩn acetic và 
có sinh nhiệt, do vậy trong quá trình sản xuất acid acetic bằng 
phương pháp lên men luôn phải thực hiện quá trình làm lạnh để 
duy trì nhiệt độ tối ưu. Công đoạn này sẽ tiêu tốn nhiều năng 
lượng, do vậy cần tuyển chọn chủng vi khuẩn acetic chịu nhiệt 
có khả năng sinh acid cao ở điều kiện nhiệt độ cao sẽ giảm được 
chí phí để làm mát hệ thống lên men. Ngoài ra, quá trình lên 
men ở nhiệt độ cao sẽ giúp cho quá trình lên men diễn ra nhanh 
hơn cũng như hạn chế khả năng nhiễm vi khuẩn không mong 
muốn. Hơn nữa, việc gia tăng nhiệt độ toàn cầu dẫn đến một số 
thách thức nghiêm trọng trong việc lên men với quy mô công 
nghiệp vì những hệ thống làm lạnh lớn tiêu tốn quá nhiều năng 
lượng để giữ ở nhiệt độ tối ưu. Nhiệt độ thích hợp cho quá trình 
lên men acid acetic trong khoảng 30oC và quá trình lên men 
này luôn được giữ ổn định để đảm bảo quá trình lên men tối ưu. 
Nhiệt độ gia tăng thêm chỉ khoảng 2-3oC cũng là nguyên nhân 
gây bất lợi không chỉ cho mức độ lên men mà còn ảnh hưởng 

Tuyển chọn vi khuẩn acetic chịu nhiệt 
ứng dụng trong lên men acid acetic
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Tóm tắt:

Acid acetic là một acid hữu cơ quan trọng được ứng dụng rộng rãi trong nhiều ngành công nghiệp, đặc biệt là 
công nghiệp chế biến thực phẩm. Nghiên cứu nhằm mục đích tuyển chọn và định danh các chủng vi khuẩn acetic 
chịu nhiệt và xác định các điều kiện lên men acid acetic. Kết quả khảo sát khả năng lên men trong môi trường 
YPGD bổ sung 4% (v/v) ethanol của 20 chủng vi khuẩn acetic ở 37°C đã tuyển chọn được 9 chủng vi khuẩn 
acetic với hàm lượng acid acetic sinh ra trong khoảng 1,72-2,04% (w/v). Chủng vi khuẩn acetic A18 có khả năng 
lên men mạnh nhất ở 39°C với hàm lượng acid acetic đạt 2,56% (w/v) và được tuyển chọn thử nghiệm các điều 
kiện lên men bao gồm hàm lượng ethanol bổ sung, pH và giống chủng ban đầu. Chín chủng vi khuẩn thuộc chi 
Acetobacter, bao gồm A. pasteurianus, A. tropicalis, A. orientalis và A. sicerae. Kết quả khảo sát điều kiện lên men 
acid acetic của chủng A. sicerae A18 ở 39°C cho thấy điều kiện lên men acid acetic thích hợp khi môi trường 
YPGD có ethanol được bổ sung ở nồng độ 4,32%, pH 4,0 và số lượng tế bào giống vi khuẩn là 105 tế bào/ml, hàm 
lượng acid acetic đạt 2,61% (w/v).

Từ khóa: Acetobacter, acid acetic, lên men acid acetic, vi khuẩn acetic chịu nhiệt.

Chỉ số phân loại: 2.8

*Tác giả liên hệ: ntpdung@ctu.edu.vn



4559(9) 9.2017

Khoa học Kỹ thuật và Công nghệ 

đến hiệu quả lên men [6]. Do đó, việc nghiên cứu để tìm ra các 
chủng vi khuẩn có đặc tính chịu nhiệt và lên men tốt từ các 
nguồn nguyên liệu có triển vọng như ca cao lên men, men rượu, 
trái cây, giấm, rau quả,... để từ đó có định hướng ứng dụng vào 
sản xuất ở quy mô lớn đạt được năng suất và hiệu quả kinh tế là 
rất có ý nghĩa ở nước ta hiện nay và trong tương lai. Nghiên cứu 
nhằm tuyển chọn, định danh một số chủng vi khuẩn acetic chịu 
nhiệt triển vọng và thử nghiệm điều kiện lên men acid acetic ở 
nhiệt độ cao.

Đối tượng và phương pháp nghiên cứu

Nguyên vật liệu và hóa chất

- Hai mươi chủng vi khuẩn acetic chịu nhiệt (phân lập từ 
giấm, men rượu và các sản phẩm lên men acid acetic) được 
tuyển chọn và lưu trữ tại Phòng thí nghiệm Công nghệ sinh học 
thực phẩm, Viện Nghiên cứu và Phát triển Công nghệ sinh học. 
Chủng đối chứng Acetobacter pasteurianus SKU1108 (Đại học 
Yamaguchi, Nhật Bản).

- Các hóa chất khác: yeast extract, peptone, glycerol, 
D-glucose, agar, CaCO3, ethanol, phenolphthalein, NaOH… 
được mua từ Merck (Đức) và HiMedia Laboratories (Ấn Độ).

- Môi trường YPGD (yeast extract 5 g/l, peptone 5 g/l, 
glycerol 5 g/l, D-glucose 5 g/l) và môi trường PM (5 g/l 
D-glucose, 20 g/l glycerol, 10 g/l yeast extract, 10 g/l peptone, 
10% (v/v) dịch trích khoai tây) [7].

Phương pháp nghiên cứu

Đánh giá khả năng lên men của vi khuẩn acetic ở 37°C: Thí 
nghiệm được bố trí hoàn toàn ngẫu nhiên với 3 lần lặp lại. Các 
chủng vi khuẩn acetic được nuôi tăng sinh trong ống nghiệm có 
chứa 5 ml môi trường YPGD bổ sung 10% dịch trích khoai tây 
trong 48 giờ, lắc 150 vòng/phút ở 30°C, số lượng tế bào giống vi 
khuẩn khoảng 107 tế bào/ml (tb/ml). Môi trường lên men YPGD 
được khử trùng ở 121°C trong 20 phút và sau đó được bổ sung 
4% (v/v) ethanol. Chủng 300 µl dịch tăng sinh vi khuẩn (tương 
ứng 1% (v/v) giống chủng) vào 30 ml dịch lên men trong ống 
falcon 50 ml. Ủ lắc 150 vòng/phút ở 37°C. Hàm lượng acid 
trong 7 ngày lên men được xác định bằng phương pháp chuẩn 
độ với NaOH 0,1 N. pH được xác định bằng pH kế (Sartorius, 
PB-20, Đức) và hàm lượng đường được xác định bằng phương 
pháp DNS [8].

Đánh giá khả năng lên men của vi khuẩn acetic ở 38°C và 
39°C: Thí nghiệm được bố trí hoàn toàn ngẫu nhiên sử dụng các 
chủng vi khuẩn acetic được tuyển chọn từ thử nghiệm khả năng 
lên men ở 37°C. Thử nghiệm được thực hiện ở 2 mức nhiệt độ 
(38°C và 39°C), lặp lại 3 lần với thể tích lên men 30 ml. Môi 
trường được chuẩn bị, các bước thực hiện và chỉ tiêu theo dõi 
tương tự như thử nghiệm ở 37°C với các chủng vi khuẩn được 
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Abstract:

Acetic acid is an important organic acid used in many 
industries, especially in food processing. The objectives 
of this study were to select the thermotolerant acetic 
acid bacteria having the high acid producing capacity 
and to study the fermentation conditions for acetic 
acid production at high temperature. In this study, 
nine thermotolerant acetic acid bacterial isolates were 
selected from 20 strains based on their high acetic acid 
production ranging from 1.72% to 2.04% (w/v) at 
37°C. These strains were dominated by representatives 
from the Acetobacter genus including A. pasteurianus, 
A. tropicalis, A. orientalis, and A. sicerae. Strain A18 
was determined as the most effectively fermentative 
bacterial strain at 39°C with the acetic acid production 
of 2.56% (w/v) and productivity of 62.19%.  The 
favorable conditions for acetic acid fermentation by 
the selected target strain Acetobacter sicerae A18 were 
determined at the pH of 4.0, the ethanol concentration 
of 4.32% (v/v), and the starter density of 105 cells/ml. 
The total acid content of 2.61% (w/v) was achieved 
after 6 days of fermentation at 39°C.
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tuyển chọn. Ủ lắc 150 vòng/phút ở 38 và 39°C. 

Định danh các chủng vi khuẩn acetic được tuyển 
chọn: Các chủng vi khuẩn acetic tuyển chọn được tách 
chiết DNA và định danh với cặp mồi để khuếch đại trình tự 
vùng bảo tồn trên 16S rDNA của nhóm α-Proteobacteria: 
27F (5’-AGAGTTTGATCCTGGCTCAG-3’) và 1525R 
(5’-AAAGGAGGTGATCCAGCC-3’) [7]. Sản phẩm PCR 
được giải trình tự sử dụng hệ thống giải trình tự ABI PRISM 
3100 (Applied Biosystems, USA). Dựa trên trình tự 16S  rDNA 
để phân tích và so sánh với trình tự các chủng vi khuẩn trên ngân 
hàng dữ liệu NCBI. Xây dựng cây phả hệ gene 16S  rDNA dựa 
trên phương pháp neighbor-joining, chương trình MEGA 6  với 
chỉ số bootstrap 1.000 lần lặp lại [9].

Khảo sát điều kiện lên men của vi khuẩn acetic chịu nhiệt 
được tuyển chọn: Thí nghiệm gồm 3 nhân tố: Hàm lượng 
ethanol, số lượng tế bào giống vi khuẩn và pH ban đầu. Chủng 
vi khuẩn tuyển chọn được nuôi tăng sinh trong 5 ml môi trường 
PM trong 48 giờ, lắc 150 vòng/phút ở 30°C, số lượng tế bào vi 
khuẩn đạt 108 tb/ml. Môi trường YPGD được điều chỉnh pH ở 
3 mức (4, 5, 6), khử trùng ở 121°C trong 20 phút. Ethanol được 
bổ sung ở các mức (4, 5 và 6% v/v) và được chủng giống để đạt 
các mức độ thử nghiệm (104, 105 và 106 tb/ml). Lên men ở 39°C 
và theo dõi các chỉ tiêu trong 7 ngày. Các điều kiện thích hợp 
tiếp tục được thử nghiệm để xác nhận mô hình tối ưu ở quy mô 
1 lít dịch lên men.

Phương pháp phân tích thống kê: Kết quả được xử lý và 
vẽ biểu đồ bằng phần mềm Microsoft Excel 2010 (Microsoft 
Corporation, USA). Số liệu được xử lý thống kê bằng chương 
trình Statgraphics Centurion XV ver 15.1.02 (Statpoint 
Technologies, Inc., USA).

Kết quả 

Khả năng lên men của vi khuẩn acetic chịu nhiệt ở 37°C

Kết quả lên men trong môi trường YPGD có bổ sung 4% 
(v/v) ethanol trong 7 ngày ở nhiệt độ 37ºC của 20 chủng vi khuẩn 
acetic chịu nhiệt và chủng vi khuẩn A. pasteurianus SKU1108 
được thể hiện ở bảng 1. Kết quả lên men cho thấy vào ngày thứ 
4, hàm lượng acid acetic tăng lên đến khoảng 1,30-1,94% (w/v) 
và sau đó giảm nhẹ, hàm lượng acid đạt giá trị cao nhất vào ngày 
lên men thứ 7 (1,36-2.04% w/v). 

Ở ngày lên men thứ 7, hàm lượng acid acetic sinh ra từ các 
chủng trong khoảng 1,32-2,04% (w/v) và hiệu suất lên men 
trong khoảng 32,07-49,56%. Trong đó, 9 chủng A1, A3, A8, 
A18, A23, A47, A49, A50 và A52 có hàm lượng acid acetic sinh 
ra khá cao và khác biệt không ý nghĩa với độ tin cậy 95%, hàm 
lượng acid trong khoảng 1,72-2,04% (w/v) và hiệu suất lên men 
trong khoảng 41,78-49,56%.

Bảng 1. Hàm lượng acid của 21 chủng vi khuẩn acetic trong 7 
ngày lên men ở 37°C.

1Giá trị trung bình của 3 lần lặp lại, trong cùng một cột các chữ số mũ 
giống nhau thì khác biệt không có ý nghĩa thống kê 5% (p-value < 0,05).  

Khả năng lên men của vi khuẩn acetic chịu nhiệt ở 38 và 
39°C

Hàm lượng acid acetic sau lên men trong môi trường YPGD 
có bổ sung 4% (v/v) ethanol ở nhiệt độ 38ºC và 39°C được trình 
bày ở bảng 2 và bảng 3. Kết quả cho thấy, hàm lượng acid đạt 
cực đại vào ngày thứ 6 ở 38ºC và ngày thứ 3 ở 39ºC. Do đó, 2 
mốc thời gian lên men này được chọn để thống kê hàm lượng 
acid sinh ra của các chủng vi khuẩn acetic chịu nhiệt ở 2 mức 
nhiệt độ thử nghiệm. Hàm lượng acid đạt khoảng 1,24-2,08% 
(w/v) và hiệu suất trong khoảng 30,12-51,50% khi lên men ở 
38°C. Hàm lượng acid đạt trong khoảng 1,20-2,04% (w/v) khi 
kết thúc lên men vào ngày thứ 7. Kết quả lên men ở 39°C cho 
hàm lượng acid đạt cao nhất vào ngày thứ 3, hàm lượng acid và 
hiệu suất tương ứng là 1,52-2,56% (w/v) và 36,92-62,19%. Khi 
kết thúc lên men vào ngày thứ 7, hàm lượng acid trong khoảng 
1,50-2,28% (w/v).

Bảng 2. Hàm lượng acid của 10 chủng vi khuẩn acetic trong 7 
ngày lên men ở 38°C.

Chủng
Hàm lượng acid (% w/v) theo ngày lên men ở 37°C Hiệu suất 

(%)1 2 3 4 5 6 7

A1 1,08 e 1 1,04 f 1,24 f 1,40 bc 1,24bcde 1,16bcde 1,76 abc 42,75

A3 1,04 e 1,00 f 1,44 def 1,80 abc 1,52 a 1,48 a 2,04 a 49,56

A8 1,08 e 1,12 ef 1,48 cdef 1,80 abc 1,36 abc 1,36 ab 1,84 ab 44,70

A11 1,12 e 1,08 ef 1,24 f 1,30 c 1,04 abc 1,04 de 1,48 cde 35,95

A13 1,16 e 1,12 ef 1,32 ef 1,40 bc 1,12 abc 1,04 de 1,36 de 33,04

A16 1,20 e 0,96 f 1,36 ef 1,68 abc 1,24bcde 1,16bcde 1,56 bcde 37,90

A18 1,12 e 1,08 ef 1,36 ef 1,60 abc 1,44 ab 1,20bcde 1,76 abc 42,75

A19 1,20 e 1,08 ef 1,24 f 1,30 c 1,08 abc 1,08 cde 1,48 cde 35,95

A22 1,16 e 0,92 f 1,24 f 1,48 bc 1,28abcde 1,00e 1,60 bcde 38,87

A23 1,76 ab 1,64 abcd 1,76 abc 1,80 abc 1,28abcde 1,20bcde 1,72 abc 41,78

A24 1,68 abc 1,68 abc 1,76 abc 1,76 abc 1,32 abcd 1,28abcd 1,60 bcde 38,87

A28 1,80 a 1,88 a 1,88 a 1,84 ab 1,36 abc 1,40 ab 1,60 bcde 38,87

A29 1,44 d 1,72 abc 1,80 ab 1,80 abc 1,28abcde 1,16bcde 1,52 bcde 36,92

A31 1,60 bcd 1,52 bcd 1,52bcdef 1,64 abc 1,32 abcd 1,28abcd 1,56 bcde 37,90

A46 1,16 e 1,36 de 1,40 def 1,56 bc 1,24 bcde 1,16bcde 1,56 bcde 37,90

A47 1,20 e 1,76 ab 1,76 abc 1,80 abc 1,52 a 1,28abcd 2,04 a 49,56

A49 1,80 a 1,56 bcd 1,68abcd 1,68 abc 1,36 abc 1,20bcde 1,80 abc 43,73

A50 1,56 cd 1,44 cd 1,60abcde 1,64 abc 1,32 abcd 1,32abc 1,80 abc 43,73

A52 1,60 bcd 1,44 cd 1,76 abc 1,94 a 1,32 abcd 1,28abcd 1,76 abc 42,75

A55 1,52 cd 1,56 bcd 1,52bcdef 1,52 bc 1,28abcde 1,16bcde 1,68 bcd 40,81

ĐC 1,16 e 1,08 ef 1,28 f 1,36 c 0,96 abc 1,04 de 1,36 de 32,07

CV (%) 2,78 4,82 7,33 5,91 4,87 3,87 5,29

Chủng
Hàm lượng acid (% w/v) theo ngày lên men ở 38°C

Hiệu suất (%)
1 2 3 4 5 6 7

A1 1,08c 1 1,20 cd 1,28 abc 1,48 ab 1,60 ab 1,84 abc 1,92 ab 44,70
A3 1,44b 1,40 bc 1,28 abc 1,36 ab 1,52 ab 1,64 c 1,88 ab 39,84
A8 1,08 c 1,24 cd 1,40 ab 1,56 a 1,60 ab 1,80 bc 2,00 a 43,73
A18 1,68 a 1,60 ab 1,48 a 1,56 a 1,52 ab 1,80 bc 1,88 ab 43,73
A23 1,72 a 1,68 a 1,56 a 1,72 a 1,68 ab 2,04 ab 1,96 a 49,56
A47 1,04 c 1,08 d 1,04 c 1,12 b 1,44 b 1,80 bc 1,76 b 43,73
A49 1,84 a 1,68 a 1,44 a 1,56 a 1,80 a 2,08 ab 2,04 a 50,53
A50 1,80 a 1,64 a 1,44 a 1,60 a 1,68 ab 1,88 abc 1,96 a 45,67
A52 1,72 a 1,60 ab 1,44 a 1,72 a 1,68 ab 2,12 a 1,92 a 51,50
ĐC 1,36 b 1,24 cd 1,12 bc 1,36 ab 1,36 b 1,24 d 1,20 c 30,12

CV(%) 2,58 6,93 6,14 7,37 2,81 5,78 6,59
1Giá trị trung bình của 3 lần lặp lại, trong cùng một cột các chữ số mũ 
giống nhau thì khác biệt không có ý nghĩa thống kê 5% (p-value < 0,05). 
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Bảng 3. Hàm lượng acid của 10 chủng vi khuẩn acetic trong 7 
ngày lên men ở 39°C.

1Giá trị trung bình của 3 lần lặp lại, trong cùng một cột các chữ số mũ 
giống nhau thì khác biệt không có ý nghĩa thống kê 5% (p-value < 0,05).  

Định danh các chủng vi khuẩn acetic chịu nhiệt

Chín chủng vi khuẩn acetic với khả năng sinh acid cao ở 
37°C là A1, A3, A8, A18, A23, A47, A49, A50 và A52 được giải 
trình tự DNA và so sánh mức độ tương đồng với trình tự của các 
chủng vi khuẩn acetic trong ngân hàng gene trên NCBI cho thấy, 
tất cả các chủng đều thuộc chi Acetobacter. Trong đó, 2 chủng 
A1 và A52 là A. pasteurianus, 4 chủng A3, A23, A47 và A49 
được xác định là A. tropicalis, 2 chủng A18 và A50 là A. sicerae 
và chủng A8 là A. orientalis với mức độ tương đồng so sánh 
BLAST trên cơ sở dữ liệu đạt 98-100%. 

Trình tự DNA các chủng phân lập được sử dụng để vẽ cây 
phân loại gene 16S rDNA dựa trên multiple aligment, chương 
trình MEGA 6 (theo thông số neighbor - joining) với độ tin cậy 
của nhánh phả hệ có chỉ số bootstrap 1.000 (hình 1). Cây phân 
loại được xây dựng phù hợp với kết quả định danh của 9 chủng 
vi khuẩn acetic chịu nhiệt. Do các chủng này đều thuộc chi 
Acetobacter nên mối quan hệ di truyền của chúng khá gần nhau, 
trong đó 3 chủng cùng loài A3, A23 và A49 thuộc A. tropicalis 
có chỉ số bootstrap lên đến 92%, tuy nhiên 3 chủng này có khác 
về mặt trình tự so với chủng A. tropicalis A47. Chủng A18 và 
A50 thuộc A. sicerae mức độ tin cậy về mối quan hệ gần gũi 
đến 100%. Kết quả tương tự đối với 2 chủng A. pasteurianus 
A1 và A52, chủng A. orientalis A8 có quan hệ gần gũi với A. 
pasteurianus hơn so với A. tropicalis và A. sicerae.

Hình 1. Cây phân loại di truyền của 9 chủng vi khuẩn acetic 
chịu nhiệt. 

Điều kiện lên men acid acetic của vi khuẩn acetic chịu 
nhiệt được tuyển chọn

Chủng A. sicerae A18 được tuyển chọn và thử nghiệm các 
điều kiện lên men ở 39°C do có khả năng sinh ra acid acetic cao 
hơn ở thời gian lên men ngắn hơn so với các chủng vi khuẩn 
acetic chịu nhiệt được thử nghiệm. Ảnh hưởng của hàm lượng 
ethanol bổ sung, pH và số lượng tế bào giống vi khuẩn đến khả 
năng sinh acid acetic của chủng A. sicerae A18 được theo dõi 
trong 7 ngày lên men và kết quả được trình bày ở bảng 4. Kết 
quả cho thấy, ở nghiệm thức 10 vào ngày thứ 6 (pH 4,0, 5% 
ethanol và 104 tb/ml) sinh ra hàm lượng acid acetic cao nhất là 
2,70% (w/v), không khác biệt có ý nghĩa so với nghiệm thức 3 
và 12 cũng cho hàm lượng acid acetic cao (2,64% w/v) cùng với 
các nghiệm thức 11, 1 và 2 có hàm lượng acid acetic lần lượt là 
2,52%; 2,46% và 2,46% (w/v).

Bảng 4. Hàm lượng acid acetic của chủng A18 trong 7 ngày lên 
men ở 39°C.

Chủng
Hàm lượng acid (% w/v) theo ngày lên men ở 39°C

Hiệu suất (%)
1 2 3 4 5 6 7

A1 0,92 bc 1 1,08 abc 2,52 a 2,44 ab 2,56 a 2,48 a 2,28 a 61,22

A3 0,80c 0,88 bcd 2,08 abcd 2,56 a 2,36 a 2,28 abc 2,20 a 50,53

A8 0,88 bc 1,20 a 2,40 ab 2,08 bcd 2,16 ab 2,16 abc 2,04 abc 58,30

A18 1,00 abc 0,76 d 2,56 a 2,20 abc 2,40 a 2,28 abc 2,12 ab 62,19

A23 1,20 a 1,12 ab 2,12 abcd 1,88 cde 1,64 c 1,72 d 1,68 bc 51,50

A47 0,84 c 0,84 cd 1,52 d 1,72 de 2,40 a 2,32 ab 2,20 a 36,92

A49 1,08 ab 1,08 abc 1,76 bcd 1,52 de 1,68 c 1,88 cd 2,08 ab 42,75

A50 1,08 ab 1,00abcd 1,68 cd 1,80 cde 1,92 bc 2,04 bcd 2,12 ab 40,81

A52 1,20 a 1,16 a 1,76 bcd 1,72 de 1,76 bc 1,68 d 1,50 c 42,75

ĐC 0,80 c 1,04 abc 2,28 abc 2,48 ab 2,36 a 2,48 a 2,28 a 55,39

CV(%) 5,21 7,05 3,04 1,90 3,12 6,31 4,70

Nghiệm thức
Hàm lượng acid (% w/v) theo ngày lên men ở 39°C

Hiệu suất (%)
1 2 3 4 5 6 7

4%-pH4-104(1) 2,10 2,16 2,10 2,10 2,04 2,46 ab1 1,98 59,76

4%-pH4-105(2) 2,16 2,10 2,04 2,04 2,10 2,46 ab 1,62 59,76

4%-pH4-106(3) 2,22 2,28 2,22 2,22 2,34 2,64 a 2,10 64,13

4%-pH5-104(4) 0,9 0,96 0,78 0,96 0,96 1,62 ghi 0,78 39,35

4%-pH5-105(5) 1,08 1,08 1,20 0,96 1,32 1,74 fgh 1,20 42,27

4%-pH5-106(6) 1,02 0,96 0,96 1,02 1,20 1,68 gh 1,14 40,81

4%-pH6-104(7) 0,96 1,14 1,56 1,50 1,32 1,74 fgh 1,62 42,27

4%-pH6-105(8) 1,14 1,26 1,80 1,38 1,50 1,80 fg 1,44 43,73

4%-pH6-106(9) 1,44 1,68 1,92 1,86 1,74 1,80 fg 1,56 43,73

5%-pH4-104(10) 2,04 1,92 1,92 1,74 1,86 2,70 a 1,80 65,59

5%-pH4-105(11) 2,34 2,10 2,10 2,10 1,74 2,52 a 1,32 61,22

5%-pH4-106(12) 1,98 1,98 2,04 1,86 1,74 2,64 a 1,44 64,13

5%-pH5-104(13) 1,02 0,96 1,02 0,78 0,90 1,50 hij 1,02 36,44

5%-pH5-105(14) 1,08 1,02 0,96 0,78 0,90 1,62 ghi 1,38 39,35

5%-pH5-106(15) 1,14 1,02 0,78 0,78 0,84 1,50 hij 0,96 36,44

5%-pH6-104(16) 0,96 1,14 1,50 1,62 1,50 1,68 gh 1,50 40,81

5%-pH6-105(17) 0,78 0,96 1,02 1,32 1,32 2,10 cd 1,62 51,01

5%-pH6-106(18) 1,02 1,32 1,56 1,68 1,74 1,86 efg 1,80 45,18

6%-pH4-104(19) 1,08 1,02 1,14 1,44 1,98 1,98 def 1,74 48,10

6%-pH4-105(20) 0,96 0,90 0,78 0,84 1,14 2,22 bc 1,74 53,93

6%-pH4-106(21) 0,84 0,90 1,20 1,44 1,56 2,22 bc 1,56 53,93

6%-pH5-104(22) 1,08 1,02 0,84 0,96 0,84 1,32 j 0,96 32,07

6%-pH5-105(23) 0,72 0,84 0,72 0,78 0,96 1,38 ij 0,78 33,52

6%-pH5-106(24) 1,02 1,02 0,84 0,96 0,90 1,38 ij 1,02 33,52

6%-pH6-104(25) 0,96 1,02 1,14 1,38 1,44 1,74 fgh 1,14 42,27

6%-pH6-105(26) 1,02 1,20 1,08 0,9 1,08 1,74 fgh 1,32 42,27

6%-pH6-106(27) 1,26 1,08 1,14 1,38 1,14 1,68 gh 1,38 40,81

CV (%) 2,34

 A. tropicalis A23

 A. tropicalis A49

 A. tropicalis A3

 A. tropicalis A47

 A. orientalis A8

 A. pasteurianus A1

 A. pasteurianus A52

 A. sicerae A18

 A. sicerae A50100

100

95

62

92

0.01

1Giá trị trung bình của 3 lần lặp lại, trong cùng một cột các chữ số mũ 
giống nhau thì khác biệt không có ý nghĩa thống kê 5% (p-value < 0,05).
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Từ kết quả ở bảng 4 cho thấy, nghiệm thức 10 (pH 4,0, 5% 
ethanol và 104 tb/ml) cho hàm lượng acid acetic cao nhất 2,70% 
(w/v) nhưng để đạt được kết quả tốt hơn thì các thông số hàm 
lượng ethanol bổ sung, pH và số lượng tế bào giống vi khuẩn 
tối ưu cần được tìm ra thông qua phân tích hồi quy dựa trên 
số liệu thu thập được để xác định được các nghiệm thức tối ưu 
với độ tin cậy 95%. Dựa vào 3 nhân tố trên, đồ thị mặt đáp ứng 
(surface plotting) và đồ thị đường mức (contour) được xác định 
dựa vào phương trình hồi quy thay thế giá trị pH bằng 4, hàm 
lượng ethanol bổ sung = X (4-6% v/v) và mật số giống chủng = 
Y (4-6 tương đương 104-106 tế bào/ml).

Phương trình hồi quy nhiều biến: Hàm lượng acid acetic = 
17,5081 + 0,4025 × ethanol + 0,140833 × giong chung – 7,0375 
× pH – 0,146667 × ethanol × ethanol + 0,1075 × ethanol × giong 
chung + 0,1925 × ethanol × pH – 0,0566667 × giong chung × 
giong chung + 0,0975 × giong chung × pH + 0,583333 × pH× 
pH – 0,0225 × ethanol × giong chung × pH.

Hình 2. Đồ thị mặt đáp ứng (A) và đường mức (B) thể hiện mối 
tương quan giữa nồng độ ethanol và số lượng tế bào giống vi 
khuẩn đến quá trình tạo acid acetic.

Dựa vào phương trình trên, thay thế pH là 4,0. Giải phương 
trình hồi quy bằng cách lấy đạo hàm lần lượt theo X (hàm lượng 
ethanol) và Y (số lượng tế bào giống vi khuẩn), được kết quả: X 
= 4,32 và Y = 5,35. Thay thế X = 4,32 và Y = 5,35 vào phương 
trình thu được hàm lượng acid acetic là 2,64% (w/v). Đồ thị 
mặt đáp ứng và đường mức từ phương trình hồi quy được thể 
hiện ở hình 2. Từ đồ thị có được, điều kiện tối ưu cho lên men 
acid acetic được xác định với chủng A. sicerae A18 ở 39°C là 
bổ sung ethanol với nồng độ 4,32% (v/v), pH 4,0 và số lượng 
tế bào giống vi khuẩn là 105 tb/ml. Kết quả lên men với chủng 
A. sicerae A18 trong 1 lít môi trường YPGD với các thông số 
từ thử nghiêm tối ưu hóa cho hàm lượng acid acetic đạt 2,61% 
(w/v) sau 6 ngày lên men ở 39°C. Sau lên men, giá trị pH của 
thành phẩm là 3,13 và hiệu suất lên men đạt được là 63,4%.

Thảo luận

Khi lên men ở 37°C, hàm lượng acid ở ngày lên men thứ 7 
đạt khá cao và giá trị này khác biệt có ý nghĩa thống kê (bảng 
1). Kết quả cho thấy ở nhiệt độ này thì chủng đối chứng (ĐC) là 
A. pausterianus SKU1108 phát triển tương đối yếu hơn so với 
20 chủng còn lại. Hàm lượng acid tăng vào ngày thứ 4, giảm 
vào ngày thứ 5, 6 và sau đó tiếp tục tăng đến giá trị cao nhất vào 
ngày thứ 7. Lý do là các chủng vi khuẩn acetic chịu nhiệt thích 
nghi nhanh ở nhiệt độ 37ºC nên chỉ đến ngày lên men thứ 4 thì 
chúng đã phát triển mạnh và sinh hàm lượng acid acetic cao. Sau 
khi lên men, hàm lượng acid acetic sinh ra đã làm giảm pH của 
môi trường lên men, trong đó môi trường lên men của chủng 
A18 có pH thấp nhất là 4,20 và của chủng đối chứng là cao nhất 
4,64. Chín chủng vi khuẩn acetic được tuyển chọn từ kết quả 
lên men ở 37°C bao gồm A1, A3, A8, A18, A23, A47, A47, A50 
và A52 có hàm lượng acid acetic đạt trong khoảng 1,72-2,04% 
(w/v). Kết quả này phù hợp với nghiên cứu của Kanchanarach, 
et al. [7] trên A. pasteurianus MSU10, IFO3191 và SKU1108 
trong môi trường YPGD có bổ sung 4-6% (v/v) ethanol, các 
chủng vi khuẩn acetic chịu nhiệt phát triển ở nhiệt độ 37°C và 
hàm lượng acid sinh ra trong khoảng 2-3% (w/v). 

Điểm đáng chú ý là kết quả lên men ở nhiệt độ 39°C cho 
thấy hầu hết các chủng vi khuẩn acetic chịu nhiệt đều sinh ra 
hàm lượng acid cao hơn ở 38ºC (bảng 2 và bảng 3), điều này 
có thể được hiểu rằng với nhiệt độ cao hơn thì vi khuẩn acetic 
chịu nhiệt sinh trưởng nhanh hơn, làm cho tốc độ lên men diễn 
ra mạnh hơn nên thời gian lên men có thể được rút ngắn. Tương 
tự, hàm lượng acid khi lên men ở nhiệt độ 38ºC (bảng 2) của 
các chủng vi khuẩn acetic chịu nhiệt này đều tăng so với khi lên 
men ở 37ºC (bảng 1). Theo nghiên cứu của Sossou, et al. [10], 
quá trình tổng hợp acid có liên quan đến sự tăng sinh khối của 
vi khuẩn acetic để bắt đầu chuyển hóa ethanol thành acid khi 
gia tăng nhiệt độ lên men. Theo Madigan, et al. [11], tại thời 
điểm pha chậm (pha lag), vi sinh vật cần thời gian để thích ứng 
nên hoạt động lên men của chúng chưa mạnh, do đó hàm lượng 
acid sinh ra không cao. Chuyển sang pha tăng trưởng (pha log), 
lúc này vi khuẩn đủ năng lượng và được sử dụng để tổng hợp 
acid. Tuy nhiên, thời gian để tạo được lượng acid cao nhất ở 
38°C cũng không quá dài (ngày thứ 6). Trong khi đó, ở 39°C 
thì các chủng A1, A3, A8, A18, A23, A47, A49, A50, A52 và 
A. pausterianus thích nghi rất nhanh với mức nhiệt độ lên men 
này và ở ngày thứ 3, chúng đã sinh nhiều acid hơn so với ngày 
đầu tiên và duy trì hàm lượng cao trong quá trình lên men. Kết 
quả cho thấy, chủng A18 sinh ra lượng acid cao nhất (2,56% 
w/v) vào ngày thứ 3 với hiệu suất 62,19% (bảng 3). Với chủng 
A. tropicalis DK4, hàm lượng acid là tương đồng nhưng với 
thời gian ngắn hơn so với Phong, et al. [12], hàm lượng acid đạt 
2,52% (w/v) vào ngày thứ 7 trong môi trường YPGD bổ sung 
4% (v/v) ethanol ở 39°C. 

Kết quả định danh cho thấy, các chủng vi khuẩn acetic dược 
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tuyển chọn thuộc chi Acetobacter, bao gồm A. pasteurianus (A1 
và A5), A. tropicalis (A3, A23, A47 và A49), A. sicerae (A18 và 
A50) và A. orientalis (A8). Các loài vi khuẩn acetic này được 
tìm thấy phổ biến trong quá trình lên men acid acetic và nhiều 
nghiên cứu cho thấy đây là các chủng có khả năng chịu nhiệt 
trong quá trình lên men. Matsushita [1] đã tuyển chọn được các 
chủng vi khuẩn acetic chịu nhiệt như A. tropicalis SKU1100 và 
A. pasteurianus SKU1108 có khả năng lên men acid acetic ở 
42°C và Ndoye, et al. [13] đã chọn lọc được 2 chủng vi khuẩn 
acetic chịu nhiệt là A. tropicalis CWBI-B418 và A. pasteurianus 
CWBI-B419 phân lập từ trái cây có khả năng lên men tốt ở 
38°C.

Kết quả các chỉ tiêu theo dõi ở bảng 4 cho thấy, quá trình hấp 
thụ đường được cung cấp từ môi trường YPGD cho sự tăng sinh 
khối của vi khuẩn và giá trị pH cuối thay đổi rất phù hợp đối với 
sự lên men, từ đó cho thấy ở các mức độ đặt ra của từng nhân 
tố thì chủng A. sicerae A18 có thể phát triển và lên men khá tốt. 
Từ đồ thị ở hình 2 đã xác định được điều kiện tối ưu cho lên 
men acid acetic với hàm lượng ethanol bổ sung là 4,32% (v/v), 
số lượng tế bào giống vi khuẩn là 5,24 (tương đương 105 tb/
ml), pH 4,0 và hàm lượng acid đạt 2,64% (w/v). Với hàm lượng 
ethanol bổ sung là 4,32% (v/v), kết quả này phù hợp với nghiên 
cứu của Gullo, et al. [14] và Beheshti, et al. [15] về khả năng 
phát triển tốt của các chủng vi khuẩn acetic ở môi trường có bổ 
sung 5% (v/v) ethanol với hiệu suất chuyển hóa ethanol thành 
acid acetic là cao nhất. 

Kết quả hàm lượng acid của thí nghiệm sản xuất thử nghiệm 
với 1 lít dịch lên men (2,61% w/v) thấp hơn không đáng kể 
so với kết quả lý thuyết tính được theo phương trình hồi quy 
(2,64% w/v) và trong khoảng có giá trị hàm lượng acid cao 
(2,46-2,70% w/v) của các nghiệm thức từ kết quả thực nghiệm 
(bảng 4). Điều này cho thấy, khi lên men với thể tích lớn hơn 
(1 lít) vẫn có thể đạt được giá trị hàm lượng acid theo mô hình 
tối ưu hóa. Kết quả cho thấy tiềm năng ứng dụng trong sản xuất 
acid  ở điều kiện nhiệt độ tăng cao mà không cần chi phí để duy 
trì nhiệt độ tối ưu cho quá trình lên men trong các hệ thống lên 
men ở quy mô sản xuất.

Kết luận

Nghiên cứu đã tuyển chọn được 9 chủng vi khuẩn acetic chịu 
nhiệt lên men ở 37°C với hàm lượng acid acetic đạt được trong 
khoảng 1,72-2,04% (w/v). Tuyển chọn được chủng A18 với hàm 
lượng acid đạt 2,56% (w/v) và hiệu suất lên men 62,19% chỉ sau 
3 ngày lên men ở 39°C. Chín chủng vi khuẩn acetic chịu nhiệt 
được xác định thuộc chi Acetobacter, bao gồm A. pasteurianus, 
A. tropicallis, A. sicerae và A. orientalis. Điều kiện lên men acid 
acetic của chủng A. sicerae A18 ở 39°C được xác định với nồng 
độ ethanol ban đầu 4,32%, pH 4,0 và số lượng tế bào giống vi 
khuẩn là 105 tb/ml, hàm lượng acid acetic đạt 2,61% (w/v).
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Mở đầu

Kẽm từ lâu đã được biết đến là một trong những 
nguyên tố vi lượng quan trọng đối với cơ thể con người. 
Kẽm tham gia vào thành phần cấu trúc tế bào, hệ thống 
các enzyme, tác động đến hầu hết các quá trình sinh học 
trong cơ thể [1]. Trên thế giới, tình trạng thiếu kẽm ở trẻ 
em đang diễn ra rất phổ biến, đặc biệt là các nước đang 
phát triển với khoảng 2 tỷ người bị thiếu kẽm [2]. Nguy cơ 
thiếu kẽm tương đối cao và tập trung chủ yếu ở khu vực 
Nam Á, tiếp theo là Bắc Phi và Trung Đông. Đông Nam Á 
(trong đó có Việt Nam) là khu vực có nguy cơ thiếu kẽm 
cao đứng thứ 3 trên thế giới [3]. Chính vì vậy, việc tìm 
ra nguồn thực phẩm giàu kẽm bổ sung vào chế độ dinh 
dưỡng hàng ngày là hết sức cần thiết. 

Nấm men từ lâu đã được xem là một trong các đối 
tượng nghiên cứu chính của ngành công nghiệp thực 
phẩm. Thành phần dinh dưỡng trong nấm men hết sức 
phong phú, có đầy đủ các yếu tố dinh dưỡng cơ bản như 
protein, khoáng chất và nguồn vitamin dồi dào [4]. Chúng 
có đặc tính dễ nuôi cấy, có thể thu được một lượng lớn sinh 
khối trong khoảng thời gian ngắn, đặc biệt là khả năng tích 
lũy các nguyên tố vi lượng khi được nuôi cấy trong môi 
trường tối ưu cao hơn gấp nhiều lần trong điều kiện sinh 
lý bình thường [5]. Hướng nghiên cứu tạo nấm men giàu 
kẽm ứng dụng trong sản xuất thực phẩm chức năng đã và 

đang được quan tâm nghiên cứu rộng rãi trên thế giới [6-
8]. Tuy nhiên ở Việt Nam, hiện có rất ít các nghiên cứu đi 
sâu khai thác tiềm năng này.

Để khai thác và tận dụng một cách hiệu quả nguồn 
giống các chủng nấm men Sacharomyces sẵn có trong 
bộ sưu tập giống vi sinh vật của Viện Công nghiệp Thực 
phẩm, chúng tôi đã tiến hành sàng lọc các chủng nấm men 
có khả năng tích lũy kẽm cao từ 96 chủng nấm men nhằm 
tiến tới sản xuất bột nấm men giàu kẽm trên quy mô công 
nghiệp. Các kết quả nghiên cứu cụ thể được trình bày dưới 
đây.

Vật liệu và phương pháp nghiên cứu
Vật liệu

96 chủng nấm men Sacharomyces được thu nhận từ 
Trung tâm Vi sinh vật công nghiệp, Viện Công nghiệp 
Thực phẩm.

Zn(NO3)2, glucose có nguồn gốc từ hãng Merck (Đức) 
và các hóa chất phân tích khác được cung cấp bởi các hãng 
Sigma (Mỹ), BDH (Anh).

Phương pháp nghiên cứu

Phương pháp xác định nồng độ muối kẽm phù hợp cho 
sàng lọc các chủng nấm men có khả năng tích lũy kẽm 
cao:

Sàng lọc chủng nấm men Saccharomyces Cerevisiae 
có khả năng tích lũy kẽm cao 
Nguyễn Thị Trang*, Lê Đức Mạnh, Nguyễn Thị Minh Khanh,

Trịnh Thanh Hà, Lê Thị Thắm, Phạm Thu Trang, Lê Hồng Quang
Viện Công nghiệp Thực phẩm, Bộ Công thương

Ngày nhận bài 26/4/2017; ngày chuyển phản biện 28/4/2017; ngày nhận phản biện 29/5/2017; ngày chấp nhận đăng 15/6/2017

Tóm tắt:

Được biết đến với khả năng tích lũy các nguyên tố vi lượng, nấm men có khả năng chuyển hóa kẽm từ dạng vô 
cơ thành dạng hữu cơ nhờ sự hình thành các mối liên kết với các đại phân tử trong tế bào. Dạng tồn tại này của 
kẽm trong nấm men làm tăng khả năng hấp thu kẽm của cơ thể con người. Trong nghiên cứu này, 96 chủng nấm 
men thuộc bộ sưu tập giống vi sinh vật đã được sàng lọc và xác định khả năng tích lũy kẽm. Các chủng nấm men 
được nuôi cấy trong môi trường cơ bản Saboraund có bổ sung 1000 mg/l Zn(NO3)2, ở 28oC trong 72 giờ. Kết quả 
cho thấy, có mối tương quan tuyến tính giữa nồng độ kẽm bổ sung vào môi trường nuôi cấy và hàm lượng kẽm 
tích lũy trong sinh khối. Chủng nấm men S. cerevisiae 2049 có khả năng tích lũy kẽm hữu cơ với hàm lượng cao 
nhất, đạt 8916 mg/kg sinh khối. Với khả năng này, chủng S. cerevisiae 2049 sẽ là một chủng tiềm năng cho sản 
xuất nấm men giàu kẽm trên quy mô công nghiệp ở Việt Nam.

Từ khóa: kẽm, nấm men, Saccharomyces cerevisiae, tích lũy kẽm.

Chỉ số phân loại: 2.8
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Lựa chọn một cách ngẫu nhiên 6 chủng trên tổng số 
96 chủng nấm men cần được sàng lọc khả năng tích lũy 
kẽm. Môi trường cơ bản Saboraund có bổ sung Zn(NO3)2 
ở các nồng độ 0, 250, 500, 1000, 2000 mg/l được sử dụng 
để khảo sát nhằm tìm ra nồng độ muối kẽm phù hợp. Tỷ lệ 
tiếp giống là 10%, quá trình lên men được thực hiện trong 
các bình tam giác dung tích 250 ml với thể tích môi trường 
lên men là 100 ml, pH của môi trường được điều chỉnh tới 
4,5 bằng HCl 0,1M. Các điều kiện cho quá trình lên men 
được tiến hành trong máy lắc 150 vòng/phút, ở 28oC trong 
72 h. Sau khi nuôi cấy, tiến hành ly tâm 6000 vòng/phút 
trong 10 phút ở 4oC. Rửa 3 lần sinh khối nấm men bằng 
nước khử ion để loại bỏ môi trường và muối kẽm bám trên 
bề mặt tế bào [7].

Tốc độ phát triển của nấm men được tiến hành đánh giá 
trên hệ thống máy quang phổ bước sóng 620 nm. Ở thời 
điểm cuối thí nghiệm, ly tâm dịch sau lên men, rửa sinh 
khối và thu cặn tế bào. Thu sinh khối khô bằng phương 
pháp sấy 2 pha, đầu tiên sấy ở điều kiện 60oC trong 2 
h, sau đó kết thúc quá trình sấy ở 105oC đến khối lượng 
không đổi. Sinh khối tế bào được tính bằng số gram chất 
khô/100 ml môi trường [7].

Phương pháp tách hợp chất kẽm hữu cơ từ sinh khối 
nấm men giàu kẽm:

Bổ sung nước khử ion vào sinh khối khô, chỉnh pH tới 
11 bằng dung dịch NaOH 1N. Khuấy trong 15 phút, sau đó 
chỉnh pH về 7. Làm ấm dung dịch trong 30 phút ở 65oC và 
quan sát sự phá vỡ tế bào nấm men bằng kính hiển vi, ly 
tâm ở 6000 vòng trong 10 phút. Cặn có chứa kẽm hữu cơ, 
trong khi phần dung dịch có chứa cả hai loại kẽm dạng vô 
cơ và hữu cơ. Để kết tủa tiếp kẽm hữu cơ, NaCl (100 g/l) 
được thêm vào dung dịch, ly tâm ở 6000 vòng/phút trong 
10 phút. Phần kết tủa chứa kẽm hữu cơ, còn phần dung 
dịch chứa kẽm vô cơ. Thu kết tủa và sử dụng phương pháp 
đo phổ hấp thụ nguyên tử (AAS) để xác định hàm lượng 
kẽm hữu cơ trong mẫu [9].

Phương pháp đo phổ hấp thụ nguyên tử (AAS):

Mẫu phân tích được xử lý bằng phương pháp Demirci 
[10]. Cho 0,1 g sinh khối nấm men vào bình định mức 300 
ml, thêm 5 ml dung dịch acid nitric. Sau khi kết thúc phản 
ứng thêm 2 ml dung dịch acid sulphuric, tiếp tục làm nóng 
và duy trì phản ứng oxy hóa bằng cách nhỏ từ từ dung 
dịch acid nitric đến khi dung dịch mất màu hoàn toàn. Quá 
trình gia nhiệt được tiếp tục cho đến khi lượng acid bay 
hơi hết. Lượng chất khô được hòa loãng với 20 ml nước 
cất, tiến hành lọc vào bình định mức 50 ml và hòa loãng 
mẫu đã xử lý trong nước cất. Mẫu sau khi xử lý được đưa 
vào hệ thống máy đo phổ hấp phụ nguyên tử và tiến hành 
phân tích hàm lượng kẽm ở bước sóng 213,9 nm.

Phương pháp xử lý số liệu:

Screening of highly organic zinc 
enriched Saccharomyces Cerevisiae 

Thi Trang Nguyen*, Duc Manh Le, 
Thi Minh Khanh Nguyen, Thanh Ha Trinh, 

Thi Tham Le, Thu Trang Pham, Hong Quang Le 
Food Industries Research Insitute, Ministry of Industry and Trade
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Abstract:

Saccharomyces has a certain enrichment ability 
for metal elements. It can convert inorganic zinc to 
organic form and can be used as a zinc carrier. Zinc 
that is bound to different macromolecules in yeast cells 
has been proven to have a better absorbability in the 
human body. In this study, a large number of strains 
(96 strains) belonging to the genus Saccharomyces 
were screened, and their ability of zinc accumulation 
was determined. The cultivations were performed 
on the Sabouraud dextrose broth medium with the 
addition of zinc nitrate at the concentration of 1000 
mg/l, incubated at 28oC on a rotary shaker (150 rpm) 
for 72 hours. The results showed that there was a linear 
correlation between the zinc nitrate supplementation 
in the culture medium and the amount of zinc 
accumulated in the biomass. The highest organic zinc 
accumulation of 8916 mg/kg was observed in the strain 
S. cerevisiae 2049. It would be a promising candidate 
for production of zinc enriched yeasts at the industrial 
scale in Vietnam.

Keywords: Saccharomyces cerevisiae, yeast, zinc, zinc 
accumulation.

Classification number: 2.8
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Các số liệu được xử lý trên Excel, thuật toán thống 
kê Student t’test, Fisher test và phương pháp phân tích 
phương sai một nhân tố ngẫu nhiên (one way ANOVA). 
Nếu p < 0,05 được coi là sai khác có ý nghĩa, nếu p > 0,05 
sự sai khác là không có ý nghĩa thống kê.

Kết quả và thảo luận
	Kết quả lựa chọn nồng độ muối kẽm phù hợp cho 

quá trình sàng lọc chủng nấm men tích lũy kẽm

Theo quan điểm của Agate, đặc tính quan trọng quyết 
định khả năng hấp thu kim loại của vi sinh vật là tính 
kháng kim loại của các sinh vật đó [11]. Hầu hết các chủng 
vi sinh vật có khả năng kháng kim loại tốt đều có khả năng 
liên kết hiệu quả với kim loại đó [12]. Do đó, việc tuyển 
chọn, phân lập các chủng vi sinh vật có khả năng kháng 
kim loại chính là bước quan trọng để tìm ra các chủng có 
khả năng tích lũy kim loại với hàm lượng cao. 

Các chủng nấm men S. cerevisiae được biết đến có 
khả năng tích lũy các kim loại, trong đó có nguyên tố vi 
lượng kẽm, mỗi chủng nấm men lại có khả năng đề kháng 
với kẽm ở các nồng độ khác nhau. Để sàng lọc và chọn 
được chủng nấm men có khả năng tích lũy kẽm cao một 
cách nhanh và hiệu quả nhất thì việc tìm ra nồng độ muối 
kẽm phù hợp cho quá trình sàng lọc là vấn đề tiên quyết. 
Chính vì vậy, việc khảo sát sự ảnh hưởng của các nồng độ 
Zn(NO3)2 tới mối tương quan của hai nhân tố được nghiên 
cứu là hàm lượng kẽm tích lũy trong sinh khối và khối 
lượng sinh khối nấm men giàu kẽm thu được là hết sức 
cần thiết. 

Bảng 1.  Ảnh hưởng của nồng độ Zn(NO3)2 tới hàm lượng 
kẽm trong sinh khối khô của các chủng nấm men (mg/kg).

Ghi chú: mức sai khác p < 0,05; giá trị ± là độ lệch chuẩn, n = 3.

Bảng 2. Ảnh hưởng của nồng độ Zn(NO3)2 tới khối lượng 
sinh khối khô của các chủng nấm men (g/100 ml).

Ghi chú: mức sai khác p < 0,05; giá trị ± là độ lệch chuẩn, n = 3.

Có thể nhận thấy, có mối tương quan tuyến tính giữa 
nồng độ kẽm bổ sung vào môi trường nuôi cấy và hàm 
lượng kẽm tích lũy trong sinh khối của các chủng nấm 
men được nghiên cứu (bảng 1). Nồng độ kẽm trong môi 
trường càng cao thì hàm lượng kẽm tích lũy trong sinh 
khối càng nhiều (p < 0,05). Ở nồng độ Zn(NO3)2 là 1000 
mg/l hàm lượng kẽm tích lũy trong sinh khối của các 
chủng nấm men có sự phân cấp và khác biệt nhau rõ rệt. 

Tuy nhiên, khả năng đề kháng với các nồng độ kẽm 
ngày càng cao ở mỗi chủng nấm men là khác nhau (bảng 
2). Cụ thể trên chủng S. cerevisiae 1041 thể hiện khả năng 
sinh trưởng phát triển kém thông qua sự sụt giảm khối 
lượng sinh khối ở nồng độ kẽm là 250 mg/l. Trong khi đó, 
ở S. cerevisiae 2049 nồng độ kẽm trong môi trường nuôi 
cấy phải lên tới 1000 mg/l mới thể hiện sự ức chế sinh 
trưởng (p < 0,05). Với nồng độ kẽm là 2000 mg/l hầu hết 
các chủng được khảo sát đều không có khả năng đề kháng 
và sinh trưởng trong điều kiện này. Chúng tôi nhận thấy, 
ở nồng độ kẽm 1000 mg/l là vừa đủ để phát hiện khả năng 
tích kẽm của các chủng nấm men nên mức bổ sung kẽm 
này được lựa chọn làm nồng độ chuẩn cho việc tìm kiếm 
và sàng lọc các chủng nấm men có khả năng tích kẽm hữu 
cơ với hàm lượng cao.

Kết quả nghiên cứu của chúng tôi về ảnh hưởng của 
việc bổ sung muối kẽm vào môi trường nuôi cấy tới hàm 
lượng kẽm tích lũy và khối lượng sinh khối thu được cũng 
phù hợp với các kết quả nghiên cứu khác trên thế giới [13]. 
Theo Eide và cộng sự, kẽm là một nguyên tố vi lượng thiết 
yếu, cần thiết để duy trì chức năng của hơn 3% hệ protein 
nấm men [14]. Mặc dù ở điều kiện sinh lý, kẽm không có 
hoạt tính oxy hóa khử nhưng lượng kẽm dư thừa có thể 
gây độc cho tế bào. Độc tính của kẽm biểu hiện thông qua 
liên kết trung gian của cation với các vị trí không tương 
thích trên phân tử protein hoặc các cofactor. Kẽm dư thừa 
có thể gây trở ngại cho hoạt động của enzyme aconitase ty 
thể làm giảm hô hấp, tế bào sinh trưởng phát triển chậm 
[15].

Kết quả sàng lọc chủng nấm men tích lũy kẽm hữu 
cơ cao

96 chủng nấm men Sacharomyces thu nhận từ Trung 
tâm Vi sinh vật công nghiệp, Viện Công nghiệp Thực 
phẩm được sàng lọc và tìm kiếm khả năng tích lũy kẽm 
trên môi trường Saboraund có bổ sung Zn(NO3)2 ở nồng 
độ 1000 mg/l. Tỷ lệ tiếp giống là 10%, pH của môi trường 
được điều chỉnh tới 4,5 bằng HCl 0,1M, quá trình lên men 
được tiến hành trong máy lắc 150 vòng/phút, ở 28oC trong 
72 h. Kết quả cho thấy, trong tổng số 96 chủng nấm men 
được nghiên cứu có 39 chủng thể hiện khả năng tích lũy 
kẽm thấp (dưới 1 mg/g sinh khối khô), chiếm tỷ lệ 41%, 
52 chủng tích lũy kẽm trong khoảng từ 1-7 mg/g sinh khối, 

Chủng nấm men
Nồng độ Zn(NO3)2 bổ sung vào môi trường nuôi cấy (mg/l)

0 250 500 1000 2000

S. cerevisiae 1041 320a±18 678b±28 996c±237 1800d±229 3567e±237

S. cerevisiae 1043 318a±19 558b±47 855c±203 1055d±216 2965e±203

S. cerevisiae 1062 332a±20 349a±35 547b±24 556b±27 962c±28

S. cerevisiae 2049 365a±21 1657b±209 4982c±294 8916d±204 12936d±279

S. cerevisiae 2050 336a±19 1084b±164 2538c±178 3501d±198 5597e±173

S. cerevisiae 2075 338a±23 1274b±223 2918c±228 5891d±294 7891e±211

Chủng nấm men
Nồng độ Zn(NO3)2 bổ sung vào môi trường nuôi cấy (mg/l)

0 250 500 1000 2000
S. cerevisiae 1041 0,92a±0,09 0,90b±0,11 0,88c±0,09 0,65c±0,10 0,12d±0,01
S. cerevisiae 1043 0,91a±0,09 0,91a±0,21 0,89b±0,19 0,78c±0,10 0,11d±0,01
S. cerevisiae 1060 0,93a±0,12 0,93a±0,19 0,92a±0,18 0,88b±0,10 0,11c±0,05
S. cerevisiae 2049 0,98a±0,11 0,98a±0,10 0,98a±0,12 0,94b±0,11 0,14c±0,04
S. cerevisiae 2050 0,96a±0,12 0,96a±0,10 0,96a±0,10 0,91b±0,09 0,10c±0,03
S. cerevisiae 2075 0,98a±0,12 0,98a±0,09 0,98a±0,12 0,95b±0,13 0,13c±0,04
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chiếm tỷ lệ 54% và 5 chủng có khả năng tích lũy kẽm với 
hàm lượng cao trên 7 mg/g sinh khối, chiếm tỷ lệ 5% (hình 
1). Các chủng nấm men này được tiếp tục sàng lọc phân 
tích thành phần kẽm có trong sinh khối. 

Hình 1. Khả năng tích lũy kẽm của 96 chủng nấm men 
được sàng lọc.

Hình 2. Dạng kẽm tích lũy trong các chủng nấm men 
chứa hàm lượng kẽm cao.

Kết quả hình 2 cho thấy, dạng kẽm tồn tại trong sinh 
khối 5 chủng nấm men giàu kẽm được nghiên cứu phần 
lớn đều ở dạng hữu cơ. Kết quả này cũng phù hợp với 
nghiên cứu của Azad và cộng sự.

S. cerevisiae 2049 cho khả năng tích lũy kẽm cao nhất 
và khả năng chịu kẽm tốt trong điều kiện bổ sung muối 
kẽm với nồng độ cao thể hiện ở lượng sinh khối đạt cao 
nhất trong các chủng được nghiên cứu nên được sử dụng 
cho nghiên cứu nhằm tối ưu hóa các điều kiện nuôi cấy, 
tiến tới sản xuất nấm men giàu kẽm quy mô công nghiệp.

Kết luận
Trong nghiên cứu này, chúng tôi nhận thấy nồng độ 

muối kẽm bổ sung vào môi trường nuôi cấy tỷ lệ thuận với 
hàm lượng kẽm tích lũy trong sinh khối nấm men. Nồng 
độ 1000 mg/l muối kẽm khi bổ sung vào môi trường nuôi 

cấy là nồng độ phù hợp nhất cho quá trình sàng lọc chủng 
nấm men tích lũy kẽm cao.

Chủng nấm men S. cerevisiae 2049 cho khả năng tích 
kẽm với hàm lượng cao, đạt 8916 mg/kg, khả năng đề 
kháng tốt với kẽm đã được lựa chọn và tiến tới nghiên cứu 
lựa chọn các điều kiện phù hợp để sản xuất nấm men giàu 
kẽm trên quy mô lớn.

LỜI CẢM ƠN

Nhóm tác giả xin chân thành cảm ơn sự hỗ trợ về kinh 
phí của đề tài nghiên cứu thuộc nhiệm vụ khoa học và 
công nghệ cấp quốc gia: “Nghiên cứu công nghệ sản xuất 
bột nấm men giàu kẽm hữu cơ làm nguyên liệu sản xuất 
thực phẩm chức năng”.
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Giới thiệu chung

CNTs đã nhận được sự quan tâm của nhiều nhà khoa 
học trong hơn 2 thập niên vừa qua nhờ các tính chất vật 
lý cũng như hóa học ưu việt của chúng [1]. Các kết quả 
nghiên cứu được công bố cho thấy, loại vật liêu này có 
thể ứng dụng vào nhiều lĩnh vực khác nhau như làm chất 
mang cho xúc tác trong các phản ứng hóa học, thiết bị điện 
tử, lưu trữ năng lượng, làm sạch nước [1-3]. Với những 
triển vọng trong nghiên cứu và ứng dụng như vừa nêu, 
loại vật liệu này đã được tổng hợp bằng nhiều phương 
pháp khác nhau như sử dụng hồ quang điện [4], cắt bằng 
tia laser [5] hay phương pháp CVD các hợp chất có chứa 
carbon với sự có mặt của xúc tác kim loại [6]. Trong đó, 
CVD là phương pháp thường được sử dụng vì có nhiều ưu 
điểm như nhiệt độ tiến hành của quá trình thấp hơn so với 
các phương pháp pháp khác, dễ triển khai ở quy mô lớn 
với chi phí thấp [1]. 

Ở phương pháp CVD, carbon được sử dụng có thể 
từ nhiều nguồn khác nhau, tồn tại ở trạng thái khí như 
ethane [7, 8], ethyne [9], acetylene [10], ở trạng thái lỏng 
như ethanol [11], xylene [12] và có thể ở dạng rắn như 
naphtalene, anthracene [13]. Xúc tác sử dụng cho quá 
trình tổng hợp là các kim loại chuyển tiếp như sắt (Fe), 
coban (Co), các xúc tác có thể được dùng trực tiếp hoặc 
đưa lên trên các chất mang khác nhau như oxide nhôm, 

oxide silic [10, 14]. Trong quá trình tổng hợp, cùng với 
quá trình tạo thành CNTs, các sản phẩm của carbon không 
mong muốn khác như carbon ở dạng vô định hình hoặc 
carbon ở dạng hạt (particles) cũng được hình thành, làm 
giảm độ tinh khiết của sản phẩm, do đó làm giảm chất 
lượng của CNTs thu được [15-17]. Để khắc phục nhược 
điểm này có nhiều giải pháp khác nhau, được chia làm 2 
nhóm chính. Ở nhóm giải pháp thứ nhất, sản phẩm sau 
khi tổng hợp sẽ được loại bỏ các thành phần không mong 
muốn bằng quá trình oxy hóa [12] hay quá trình thủy nhiệt 
[18], còn trong nhóm giải pháp thứ 2 thì quá trình tổng 
hợp CNTs và làm sạch được tiến hành đồng thời. Ở nhóm 
giải pháp thứ 2 này, nguồn khí cung cấp carbon được đưa 
vào thiết bị phản ứng dưới dạng hỗn hợp với khí hydro và 
các khí trơ khác [7, 12, 18]. Khi đó, sản phẩm thu được sẽ 
có độ tinh khiết cao hơn nhờ vào sự pha loãng nồng độ của 
carbon trong môi trường phản ứng. Ngoài ra, ở nhiệt độ 
cao, khí hydro có thể tác dụng với carbon ở dạng vô định 
hình hoặc ở dạng hạt để tạo thành dạng hợp chất khác, các 
chất này sẽ theo dòng khí thoát ra khỏi sản phẩm CNTs, 
làm tăng độ sạch của sản phẩm cuối cùng. So với phương 
pháp làm sạch sau khi tổng hợp, phương pháp làm sạch 
đồng thời sẽ hiệu quả hơn và giá thành thấp hơn [19]. Tuy 
vậy, sự có mặt của hydro trong môi trường phản ứng ở 
nhiệt độ cao gây nguy cơ cháy nổ nếu có sự rò rỉ không 
khí, do đó việc thay thế hydro bằng một tác nhân làm sạch 

Tổng hợp với hiệu suất cao carbon nano ống 
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Trương Hữu Trì, Bùi Thị Lập, Nguyễn Đình Lâm*

Trường Đại học Bách khoa, Đại học Đà Nẵng

Ngày nhận bài 8/7/2017; ngày chuyển phản biện 12/7/2017; ngày nhận phản biện 7/8/2017; ngày chấp nhận đăng 16/8/2017

Tóm tắt:

Trong hơn 2 thập niên vừa qua, vật liệu carbon nano ống (CNTs) đã thu hút sự quan tâm của nhiều nhà khoa 
học trên thế giới. Nhờ vào những tính chất đặc biệt mà chúng được ứng dụng trong nhiều lĩnh vực khác nhau. Ở 
nghiên cứu này, CNTs được tổng hợp bằng phương pháp kết tụ hóa học trong pha hơi (CVD - Chemical vapor 
deposition) trên chất xúc tác Fe/γ-Al2O3 sử dụng khí dầu mỏ hóa lỏng (LPG) làm nguồn carbon và có sự tham gia 
của hơi nước thay cho hydro trong môi trường phản ứng với chức năng làm sạch sản phẩm. Hiệu suất thu sản 
phẩm lên đến 434% khối lượng so với khối lượng của xúc tác được sử dụng sau 2 giờ tổng hợp. Ảnh thu được 
bằng kính hiển vi điện tử quét (SEM) và kính hiển vi điện tử truyền qua (TEM) cho thấy sản phẩm CNTs có 
đường kính ống khá đồng nhất. Diện tích bề mặt riêng BET của sản phẩm được xác định bằng phương pháp hấp 
phụ, giải hấp phụ đẳng nhiệt nitơ. Ngoài ra, mức độ khuyết tật của vật liệu CNTs đã được đánh giá bằng quang 
phổ Raman và thành phần nguyên tố được phân tích bằng quang phổ điện tử tia X (XPS).
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khác có mức độ rủi ro thấp hơn là rất cần thiết khi triển 
khai sản xuất với số lượng lớn. Việc sử dụng hơi nước 
thay thế cho hydro là một trong những phương án có tính 
khả thi cao. Khi phân tích vai trò của nước trong quá trình 
tổng hợp CNTs bằng phương pháp CVD cho thấy, sự có 
mặt của hơi nước sẽ tạo ra môi trường oxy hóa yếu ở nhiệt 
độ cao cho phép làm sạch sản phẩm và hạn chế khuyết tật 
trong cấu trúc mạng tinh thể (structural defects) của CNTs  
hình thành [15, 16]. Ngoài ra, nước còn có vai trò kéo dài 
thời gian phát triển của CNTs nên sản phẩm thu được có 
kích thước dài hơn. 

Trong nghiên cứu này, nhóm tác giả trình bày kết quả 
tổng hợp CNTs bằng phương pháp CVD trên xúc tác Fe/γ-
Al2O3, với nguồn carbon được sử dụng là khí dầu mỏ hóa 
lỏng (LPG) - nguồn nguyên liệu phổ biến ở Việt nam, và 
sử dụng hơi nước làm tác nhân làm sạch. Sản phẩm CNTs 
được đánh giá các đặc trưng bằng một số phương pháp 
phân tích hóa lý hiện đại như hấp phụ và giải hấp phụ đẳng 
nhiệt nitơ, xử lý số liệu theo lý thuyết BET (Brunauer - 
Emmett - Teller), quang phổ điện tử tia X (XPS: X - Ray 
Photoelectron Spectroscopy), kính hiển vi điện tử quét 
(SEM: Scanning Electron Microscopy), kính hiển vi điện 
tử truyền qua (TEM: Transmission Electron Microscopy) 
và quang phổ Raman nhằm khảo sát tính chất, hình thái 
bề mặt và vi cấu trúc cũng như thành phần nguyên tố của 
CNTs.

Thực nghiệm

Tổng hợp xúc tác

Nguyên vật liệu ban đầu: Tiền chất của pha hoạt tính 
được sử dụng là muối nitrat sắt (Fe(NO3)2.9H2O) có độ 
tinh khiết trên 98%; chất mang được sử dụng là γ-Al2O3 
(CK 300B Ketjen) có bề mặt riêng 220 m2/g, chất mang 
ở dạng ép đùn có đường kính 1 mm và chiều dài 3 mm 
sẽ được nghiền nhỏ nhằm thu được các hạt có kích thước 
nằm trong khoảng 40-80 µm. Nguồn carbon được sử 
dụng trong nghiên cứu này là LPG được cung cấp bởi 
Tổng công ty PVGas, đạt tiêu chuẩn TCVN 6486:2008, 
có thành phần các hợp chất hydrocarbon được xác định 
theo tiêu chuẩn ASTM D-2163 (tương ứng với tiêu chuẩn 
TCVN 8360), với hàm lượng pentane và các hợp chất 
hydrocarbon nặng hơn nhỏ hơn 2%mol, hàm lượng các 
hợp chất olefin nhỏ hơn 10%mol, hàm lượng butadien nhỏ 
hơn 0,5%mol, ngoài ra hàm lượng lưu huỳnh tổng nhỏ 
hơn 140 mg/kg theo tiêu chuẩn ASTM D-2784.

Quá trình tổng hợp xúc tác: Xúc tác được chuẩn bị 
bằng phương pháp tẩm ướt theo bốn công đoạn sau: 

- Đưa pha hoạt tính lên bề mặt chất mang: Trước hết 
muối nitrat sắt được hòa tan trong nước cất, sau đó dùng 
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Abstract:

Carbon nanotubes (CNTs) have attracted the 
scientific community over two last decades. Due to 
their novel properties, carbon nanotubes have been 
applied in different areas. In this research, carbon 
nanotubes were synthesized on Fe/γ-Al2O3 catalyst by 
the chemical vapor deposition (CVD) method using 
liquefied petroleum gas (LPG) as a carbon source and 
steam instead of hydrogen in the reaction medium. 
The steam plays a role as a cleaning agent for the 
product. The CNTs yield of this synthesis process is 
high, up to 434% in mass in relation to the used mass 
of catalyst under 2 hours of synthesis. The images 
obtained by scanning electron microscopy (SEM) 
and transparent electron microscopy (TEM) showed 
that the obtained product was carbon nanotubes 
with quite homogeneous diameters. The BET specific 
surface area of the obtained product was determined 
by nitrogen isothermal adsorption-desorption using 
the Brunauer-Emmett-Teller method. In addition, 
the structural defects of CNTs were characterized by 
Raman spectroscopy, and the elemental composition 
was analyzed by X-ray electron spectroscopy (XPS).
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pipet để đưa dung dịch muối thấm lên bề mặt chất mang, 
tiếp theo chất mang đã được tẩm dung dịch muối sẽ được 
sấy khô. Quá trình này được lặp lại vài lần để bảo đảm 
toàn bộ bề mặt xúc tác được thấm đều.

- Sấy khô: Đưa chất mang đã được tẩm muối vào tủ sấy 
để được sấy khô ở 110°C trong 14 h.

- Nung: Quá trình này được thực hiện ở 350°C trong 
4 h trong không khí nhằm chuyển muối sang dạng oxide 
tương ứng;

- Khử: Quá trình này được thực hiện ở 400°C trong 
2 h trong dòng khí H2 nhằm chuyển oxide sắt sang sắt kim 
loại, quá trình được thực hiện ngay trong thiết bị tổng hợp 
CNTs nhằm tránh cho Fe bị oxy hóa trở lại nếu bị tiếp xúc 
với không khí.

Tổng hợp CNTs bằng phương pháp CVD

Nguyên liệu được sử dụng trong nghiên cứu này là 
LPG, H2, N2 và H2O. Trước khi đi vào hệ thống, các khí 
được đưa qua lưu lượng kế để đo lưu lượng. Chất xúc tác 
Fe/γ-Al2O3 (hàm lượng của pha hoạt tính bằng 20% khối 
lượng) được phân tán đều trên bề mặt của thuyền bằng sứ, 
rồi đặt vào trong ống phản ứng bằng thạch anh (quartz) 
có đường kính 42 mm và chiều dài 1600 mm đã được đặt 
trong lò gia nhiệt. Khí N2 được sử dụng (với lưu lượng 100 
ml/phút) để đuổi không khí trong hệ thống trong thời gian 
1 h, sau đó được thay bằng khí H2 (với lưu lượng 100 ml/
phút) và tiến hành nâng nhiệt độ của hệ thống lên nhiệt 
độ khử xúc tác ở 400°C, quá trình khử được thực hiện 
trong 2 h. Sau đó, khí H2 được thay bằng N2, tiếp tục gia 
nhiệt hệ thống với tốc độ 10°C/phút đến nhiệt độ tổng hợp 
CNTs. Khi đã đạt nhiệt độ mong muốn, hỗn hợp khí tổng 
hợp gồm LPG và N2 được sục qua bình đựng nước nhằm 
bảo hòa hơi nước trong nguyên liệu rồi đi vào thiết bị tổng 
hợp. Bình đựng nước sử dụng ở nghiên cứu này là bình 
2 cổ, một cổ có ống dẫn nhằm đảm bảo cho hỗn hợp khí 
được sục vào trong nước, cổ còn lại để dẫn hỗn hợp khí 
và hơi nước ra ngoài, bình này đặt trong phòng thí nghiệm 
nên nhiệt độ của nước trong bình được xem là bằng với 
nhiệt độ trong phòng thí nghiệm. Quá trình tổng hợp được 
tiến hành trong 2 h, sau đó hệ thống được làm lạnh đến 
nhiệt độ môi trường dưới dòng khí nitơ, rồi tiến hành thu 
gom sản phẩm và cân khối lượng thu được. Phần trăm 
lượng sản phẩm tạo thành được tính theo công thức sau:

%CNTs 
 
• 100

		     	
(1)

Trong đó, %CNTs là tỷ lệ CNTs tổng hợp được (% 
khối lượng); w1 là tổng khối lượng của mẫu thu gom được 
(g); w2 là khối lượng của xúc tác sử dụng (g).

Phân tích và đánh giá đặc trưng của CNTs

Trước hết sản phẩm từ quá trình tổng hợp được chụp 
ảnh bằng kính hiển vi điện tử quét (SEM) trên thiết bị 
FESEM-S-4800 và kính hiển vi điện tử truyền qua (TEM) 
trên thiết bị JEM1010-JEOL, nhằm quan sát hình thái bề 
mặt và vi cấu trúc. Tiếp đến, sản phẩm được phân tích 
quang phổ Raman trên máy RENISHAW nhằm xác định 
đặc trưng về mức độ khuyết tật trong cấu trúc (mức độ này 
được tính bằng tỷ số cường độ ID/IG, với  ID và IG là cường 
độ pic tại đỉnh D và G). Quang phổ điện tử tia X (XPS) 
được đo trên máy Multilab 2000 (Thermo Electron) với 
điện cực Al Kα (hν = 1486,6 eV) nhằm phân tích thành 
phần nguyên tố của carbon và oxy trên bề mặt sản phẩm. 
Cuối cùng, bề mặt riêng được xác định bằng phương pháp 
hấp phụ và giải hấp phụ đẳng nhiệt nitơ, xử lý số liệu theo 
lý thuyết BET (Brunauer - Emmett - Teller) trên thiết bị 
ASAP-2020.  

Kết quả và thảo luận

Ở nhiên cứu này, nhóm tác giả đã tiến hành quá 
trình tổng hợp CNTs ở nhiệt độ 650°C với lưu lượng 
100 ml/phút, tỷ lệ LPG/N2 là 3:7. Cân sản phẩm thu được 
để xác định tổng khối lượng thu được sau phản ứng, sử 
dụng công thức (1) để tính toán tỷ lệ sản phẩm tạo thành 
so với lượng xúc tác sử dụng. Kết quả cho thấy, tỷ lệ sản 
phẩm tạo thành rất cao, đạt 434% khối lượng so với khối 
lượng xúc tác đã sử dụng. Để đánh giá tính chất của sản 
phẩm thu được, trước hết nhóm tác giả tiến hành chụp ảnh 
mẫu bằng kính hiển vi điện tử quét, ảnh SEM được trình 
bày trên hình 1.

Hình 1. Ảnh kính hiển vi điện tử quét.

Quan sát ảnh SEM của sản phẩm trên hình 1A cho thấy, 
sản phẩm có hình thái bên ngoài hoàn toàn giống với CNTs 
đã được công bố [8, 20], có kích thước đồng đều với mật độ 
rất cao bên cạnh hình ảnh của một số cấu trúc khác đến từ 
xúc tác hoặc các dạng carbon  khác. Theo tác giả Sylvain và 
các cộng sự [15], thành phần carbon khác có thể là carbon 
vô định hình hoặc carbon ở dạng hạt nhỏ (particles). Hình 
1B trình bày ảnh với mức độ phân giải cao cho thấy mức 
độ đồng đều về kích thước của sản phẩm, đường kính ngoài 
của các ống nằm trong khoảng từ 42-65 nm. 
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Để thấy rõ hơn hình dạng của CNTs, nhóm tác giả đã tiến 
hành chụp ảnh sản phẩm bằng kính hiển vi điện tử truyền 
qua (TEM), kết quả trình bày trên hình 2. Từ ảnh thu được 
cho phép khẳng định sản phẩm thu được ở dạng ống.

Hình 2. Ảnh kính hiển vi điện tử truyền qua.

Thành phần nguyên tố của sản phẩm tạo thành được 
xác định thông qua kết quả phân tích mẫu bằng quang phổ 
điện tử tia X, giản đồ quang phổ được trình bày ở hình 
3. Thông qua giản đồ quang phổ XPS thu được cho thấy, 
trong thành phần của sản phẩm ngoài carbon thì oxy cũng 
đã xuất hiện trong sản phẩm.

Hình 3. Giản đồ quang phổ XPS.

Tính toán thành phần nguyên tố của các cấu tử trong 
sản phẩm CNTs dựa vào giản đồ XPS, kết quả được trình 
bày ở bảng 1. Như vậy, ngoài thành phần chính là carbon 
thì oxy cũng chiếm một hàm lượng nhỏ trong thành phần 
sản phẩm. So với kết quả được công bố trước của cùng 
tác giả [7] thì hàm lượng oxy trong CNTs tăng từ  3,7 đến 
6,5%kl. Sự gia tăng hàm lượng oxy trong CNTs có thể giải 
thích là do sự có mặt của oxy trong hơi nước, tuy nhiên để 
khẳng định được điều này cần có thêm nhiều nghiên cứu 
chuyên sâu khác. 

Bảng 1. Thành phần nguyên tố của carbon và oxy thu 
được bằng phân tích XPS.

Thành phần nguyên tố (% khối lượng)

Carbon Oxy

93,5 6,5

Tiến hành phân tích sản phẩm bằng phổ Raman, kết 
quả được trình bày trên hình 4. Các nghiên cứu đã chỉ ra 
rằng, đỉnh D (ở số sóng 1356 cm-1) đặc trưng cho mức độ 
khuyết tật trong mạng lưới cấu trúc của CNTs và sự có mặt 
của các dạng tồn tại khác của carbon như carbon vô định 
hình hoặc carbon ở dạng hạt rắn, đỉnh G (ở số sóng 1592 
cm-1) đặc trưng cho cấu trúc mạng lưới tinh thể của sản 
phẩm [9, 11]. Do đó, tỷ số cường độ ID/IG được sử dụng để 
đánh giá mức độ khuyết tật của sản phẩm, tỷ số này càng 
lớn thì mức độ khuyết tật càng cao và ngược lại. Tính toán 
tỷ lệ cường độ ID/IG đối với CNTs, giá trị thu được bằng 
0,96 chứng tỏ tồn tại các khuyết tật trong cấu trúc mạng 
lưới tinh thể của CNTs và cũng có thể đến từ các dạng 
khác của carbon trong sản phẩm thu được. So sánh tỷ lệ 
cường độ ID/IG của CNTs thu được trong nghiên cứu này 
với giá trị của CNTs thu được khi tổng hợp ở 7000C trong 
nghiên cứu của Dikio và các cộng sự [21] thì tỷ lệ này rất 
gần nhau. Tuy nhiên, khi so sánh với kết quả của nhóm Liu 
và các cộng sự [15], tỷ số ID/IG thu được ở nghiên cứu này 
khá lớn (0,96 so với 0,41). 

Hình 4.  Giản đồ độ dịch chuyển Raman.

Có nhiều nguyên nhân dẫn đến sự khác nhau trong mức 
độ khuyết tật của sản phẩm, ngoài yếu tố thành phần khí 
mang (ở nghiên cứu này không có mặt hydro như trong 
nghiên cứu của Liu) thì một nguyên nhân quan trọng khác 
là nhiệt độ tiến hành phản ứng, 650oC ở nghiên cứu này 
so với 8500C ở nghiên cứu của Liu. Ở nghiên cứu của 
Murphy [22], nhóm tác giả đã tiến hành xử lý làm sạch 
CNTs với nguyên liệu ban đầu có thành phần 85% CNTs, 
10% carbon vô định hình và 5% NiO và FeO, tác nhân 
được sử dụng cho quá trình làm sạch là acid HNO3 nồng 
độ 70%. Kết quả tính toán tỷ lệ cường độ ID/IG của mẫu 
trước và sau xử lý cho thấy tỷ lệ này đã giảm từ 1,21 về 
0,97. Sự thay đổi tỷ lệ cường độ này cũng được tìm thấy 
trong nghiên cứu của Roberta và các cộng sự [23] khi hàm 
lượng CNTs trong mẫu phân tích tăng lên thì tỷ số này 
giảm xuống. Như vậy, với kết quả của 2 nhóm nghiên cứu 
vừa nêu thì có thể thấy hàm lượng của thành phần carbon 
không phải CNTs trong mẫu phân tích như carbon vô định 



5859(9) 9.2017

Khoa học Kỹ thuật và Công nghệ

hình hay carbon ở dạng hạt có ảnh hưởng lớn đến giá trị tỷ 
lệ cường độ ID/IG thu được. Do đó, khi tiến hành quá trình 
tổng hợp ở nhiệt độ cao thì tốc độ phản ứng của hơi nước 
và carbon vô định hình hoặc carbon ở dạng hạt sẽ tăng lên, 
kết quả làm cho sản phẩm có độ tinh khiết tăng lên và góp 
phần làm giảm tỷ lệ cường độ ID/IG.

Hình 5. Đường hấp phụ và giải hấp phụ đẳng nhiệt nitơ.

Bề mặt riêng được xác định bằng phương pháp hấp phụ 
và giải hấp phụ đẳng nhiệt nitơ, giá trị BET thu được bằng 
124 m2/g. Đường đẳng nhiệt hấp phụ và giải hấp phụ của 
sản phẩm được trình bày trên hình 5. Kết quả này cho thấy 
có sự xuất hiện một vòng trễ kiểu IV theo phân loại của 
IUPAC. Vì vậy, có thể khẳng định rằng CNTs thu được là 
một loại vật liệu mao quản. 

Kết luận
Trong nghiên cứu này, nhóm tác giả bước đầu đã thành 

công trong việc tổng hợp vật liệu carbon nano ống CNTs 
có hiệu suất cao trên xúc tác là Fe/γ-Al2O3 từ nguồn nguyên 
liệu là LPG sử dụng hơi nước (đóng vai trò tác nhân làm 
sạch). Việc sử dụng hơi nước thay cho hydro trong nguyên 
liệu như các kỹ thuật sản xuất CNTs truyền thống sẽ làm 
giảm rủi ro cháy nổ và góp phần giảm giá thành sản phẩm. 
CNTs thu được đã được đánh giá các đặc trưng quan trọng 
và xác nhận cấu trúc nano ống bằng ảnh TEM. Kết quả 
bước đầu thu được ở nghiên cứu này mở ra một hướng 
nghiên cứu mới trong việc sử dụng hơi nước để tổng hợp, 
điều chỉnh kích thước ống của loại vật liệu CNTs và là tiền 
đề để chế tạo vật liệu CNTs với số lượng lớn phục vụ các 
ứng dụng trong nghiên cứu và sản xuất công nghiệp.
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Đặt vấn đề
Curcumin (diferuloylmethane) là một hợp chất 

polyphenol có màu vàng. Hợp chất này được coi là chất 
mang tính chất dược lý chính trong củ cây nghệ vàng. 
Những nghiên cứu gần đây chỉ ra rằng Curcumin có 
nhiều tính chất dược lý, đặc biệt là khả năng kháng và 
tiêu diệt các tế bào ung thư [1, 2]. Tuy nhiên, tác dụng của 
Curcumin bị hạn chế nhiều trong quá trình sử dụng do khả 
năng hòa tan kém, nhanh bị đào thải khỏi cơ thể người [3]. 
Để tăng khả năng điều trị của Curcumin, một hướng tiếp 
cận thu hút được nhiều sự chú ý đó là kết hợp Curcumin 
vào các hệ mang thuốc như các hạt polymer có kích thước 
nano, liposome, hydrogel... [4, 5]. 

Chitosan là một polymer thiên nhiên thu được bằng 
cách deacetyl hóa chitin, một loại polysaccharide thu được 
từ các loại vỏ tôm, cua và một số loại giáp xác. Trong các 
nguyên liệu sử dụng làm hệ mang thuốc, Chitosan được 
xem như là một trong những polymer tốt nhất với các tính 
chất: Khả năng tương thích sinh học tốt, có khả năng phân 
hủy sinh học và có khả năng kháng khuẩn [6-8]. 

Trong nghiên cứu trước đây [7, 9], Electrospinning 
là phương pháp được áp dụng để kết hợp các loại thuốc 
và protein vào các hạt dẫn truyền thuốc có kích thước 
nanomet. Tuy nhiên, các hạt mang thuốc này có nhược 

điểm là không kiểm soát được vị trí của thuốc ở trên bề 
mặt hạt. Do đó thường xảy ra hiện tượng nhả thuốc bùng 
nổ từ các hạt chế tạo bằng phương pháp này. Để khắc phục 
nhược điểm đó, phương pháp Coaxial electrospraying được 
cải tiến dựa trên phương pháp Electrospraying. So với các 
hạt nano tạo bằng các phương pháp Electrospraying, hạt 
nano tạo thành từ phương pháp Coaxial electrospraying 
có nhiều ưu điểm vượt trội. Với cấu trúc lõi - vỏ, hạt tạo 
thành từ phương pháp này có thể kiểm soát được vị trí 
của thuốc trong hạt, hạn chế tối đa lượng thuốc nằm ngoài 
hạt. Nhờ đó, hệ mang thuốc hạn chế được sự bùng nhả 
thuốc ở thời điểm ban đầu so với hạt không có cấu trúc 
lõi - vỏ [10]. Đây là một phương pháp đầy hứa hẹn để có 
thể chế tạo các hạt mang thuốc kích thước nano có cấu 
trúc lõi - vỏ. Tuy nhiên, phương pháp này bị ảnh hưởng 
bởi nhiều yếu tố như: Sức căng bề mặt của dung dịch và 
nồng độ dung dịch hay các thông số của quá trình Coaxial 
electrospraying (hiệu điện thế sử dụng, lưu lượng sử dụng, 
kích thước đầu kim...) [11, 12].

Trong nghiên cứu này, hạt nanocapsule Chitosan chứa 
thuốc Curcumin được chế tạo bằng phương pháp Coaxial 
electrospraying. Các thí nghiệm được tiến hành để dự 
đoán khả năng hình thành cấu trúc lõi - vỏ của hạt và khảo 
sát các yếu tố ảnh hưởng đến quá trình tạo hạt bao gồm: 
Nồng độ Chitosan, hiệu điện thế sử dụng (U), lưu lượng 

Chế tạo hạt nanocapsules Chitosan chứa thuốc Curcumin 
bằng phương pháp Coaxial electrospraying
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Tóm tắt:

Hạt nanocapsule Chitosan chứa thuốc curcumin được chế tạo thành công bằng phương pháp Coaxial 
electrospraying - phương pháp cho phép chế tạo các hạt polymer nhiều lớp có kích thước nano bằng cách sử 
dụng kim đồng tâm. Sức căng bề mặt của các dung dịch Chitosan với hàm lượng Chitosan khác nhau được xác 
định nhằm đánh giá khả năng tạo thành cấu trúc lõi - vỏ của các hạt thu được. Nồng độ Chitosan trong dung dịch 
và thông số vận hành - hiệu điện thế sử dụng - được khảo sát để đánh giá ảnh hưởng của các yếu tố này đến quá 
trình hình thành hạt nanocapsule. Hình thái và kích thước của hạt được đánh giá bằng phương pháp kính hiển 
vi điện tử quét (SEM). Cấu trúc lõi - vỏ của hạt được đánh giá bằng phương pháp kính hiển vi điện tử truyền qua 
(TEM). Các hạt tạo thành có bệ mặt bằng phẳng và kích thước trong khoảng từ 15 đến 235 nm. Các kết quả cho 
thấy Coaxial electrospraying là phương pháp đơn giản và hiệu quả để chế tạo hạt nanocapsule.

Từ khoá: Chitosan, Coaxial electrospraying, Curcumin, nanocapsules.

Chỉ số phân loại: 2.9

*Tác giả liên hệ: Email: hdphu@hcmut.edu.vn
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sử dụng (Q).

Vật liệu và phương pháp nghiên cứu

Vật liệu 

Chitosan với độ deaccetyl hóa: 80-85%, trọng lượng 
phân tử Mw = 100.000-300.000 (g/mol) được mua của 
hãng Acros Organics (Bỉ). Curcumin được mua từ Viện 
Dược liệu (Việt Nam). Acid acetic được cung cấp bởi 
Prolabo chemicals. Tất cả các hóa chất được sử dụng trực 
tiếp mà không tiến hành thêm bất cứ phương pháp làm 

tinh khiết nào khác.

Phương pháp nghiên cứu

	Chuẩn bị dung dịch Chitosan và dung dịch Chitosan 
chứa thuốc Curcumin: Cho Chitosan và acid acetic 90% 
vào lọ thủy tinh có nắp vặn. Sau đó sử dụng máy khuấy từ 
để hòa tan Chitosan ở nhiệt độ phòng trong vòng 24 h để 
Chitosan hòa tan hết trong acid acetic (dung dịch trở nên 
đồng nhất). Một phần ba dung dịch Chitosan ở trên được 
chiết ra lọ thủy tinh khác, sau đó thêm thuốc Curcumin với 
hàm lượng 10 wt% so với hàm lượng Chitosan. Hỗn hợp 
trên được khuấy từ trong vòng 1 h để hòa tan hoàn toàn 
thuốc Curcumin vào dung dịch.

	Tạo hạt Chitosan chứa Curcumin bằng phương 
pháp Coaxial electrospraying: Quá trình chế tạo hạt 
nanocapsule Chitosan chứa Curcumin được thực hiện 
bằng thiết bị Coaxial electrospraying tự chế (home-made). 
Việc cài đặt và thực hiện quá trình Coaxial được mô tả 
ở hình 1. Các dung dịch sau khi được hòa tan hoàn toàn 
được cho vào xilanh 20 ml nối với kim tiêm đồng tâm và 
được đặt vào thiết bị bơm tiêm điện. Dung dịch Chitosan 
sẽ được đưa vào đầu kim phía ngoài, dung dịch Chitosan 
chứa Curcumin được đưa vào vào đầu kim phía trong. 
Colector được bọc màng (phôi) nhôm để dễ dàng thu sản 
phẩm. Tiến hành quá trình Coaxial electrospraying với 
nhiệt độ 400C, độ ẩm khoảng 80%.

Hình 1. Sơ đồ quá trình tạo hạt Chitosan chứa Curcumin 
bằng phương pháp Coaxial electrospraying.

	Phương pháp phân tích: Sức căng bề mặt của dung 
dịch Chitosan và dung dịch Chitosan chứa Curcumin 
được xác định bằng máy Dataphysics OCA 20. Mẫu được 
phân tích tại Phòng thí nghiệm trọng điểm Polymer và 
Composite.

Fabrication of Curcumin-loaded 
Chitosan nanocapsules

using the Coaxial electrospraying method
Ngoc Hoan Doan1, Ngoc Sinh Pham2, Phong Phu Vo1, 

Minh Son Hoang3, Dai Phu Huynh1, 2*

1Faculty of Materials Technology, HCMUT - VNUHCM
2National Key Laboratory of Polymer and Composite Materials, 

HCMUT - VNUHCM
3Faculty of Chemical Engineering, IUH

Received 8 June 2017; accepted 12 July 2017

Abstract:

Chitosan nanocapsules loaded with cucurmin 
were fabricated using coaxial electrospraying - an 
electrohydrodynamic process that generates multi-
layer nanoparticles by utilizing coaxial electrified jets. 
The surface tensions of polymer solutions in various 
chitosan concentrations were measured to predict the 
formation of the core-shell structure of the observed 
nanoparticles. The effects of chitosan concentrations 
and process parameters such as the applied voltage 
and flow rate on the nanoparticle generation and the 
morphology of final nanoparticles were examined 
using scanning electron microscopy (SEM). The core-
shell structure of produced nanocapsules was analyzed 
using transmission electron microscopy (TEM). 
Fabricated chitosan nanocapsules had a smooth 
surface with the diameter ranging from 15 nm to 235 
nm. Results suggested that the coaxial electrospraying 
is a simple and efficient technique for nanocapsules 
production.

Keywords: Chitosan, coaxial electrospraying, Curcumin, 
nanocapsules.

Classification number: 2.9
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Hình thái của hạt nanocapsule Chitosan chứa Curcumin 
được phân tích bằng kính hiển vi điện tử quét (SEM - 
Hitachi S4800, Khu công nghệ cao TP Hồ Chí Minh). 
Đường kính hạt được xác định bằng phần mềm Image-J. 
Cấu trúc lõi - vỏ của hạt thu được được phân tích bằng 
kính hiển vi điện tử truyền qua (TEM - JEOL JEM 1400, 
Phòng thí nghiệm trọng điểm Polymer và Composite).

Kết quả và thảo luận

Dự đoán khả năng tạo thành cấu trúc core-shell của 
hạt thu được bằng cách đánh giá sức căng bề mặt và sức 
căng liên diện của dung dịch

Sức căng bề mặt và sức căng liên diện pha của 2 dung 
dịch sử dụng để phun có ảnh hưởng rất lớn đến cấu trúc 
của hạt thu được. Để đạt được cấu trúc lõi - vỏ như mong 
muốn, hệ số che phủ của dung dịch pha ngoài - dung dịch 
Chitosan lên dung dịch pha trong - dung dịch Chitosan 
chứa thuốc Curcumin (λshell/core) phải là dương [10, 13]. 
Nghĩa là: 

λshell/core = γcore - γshell  - γshell/core > 0        (1)

Trong đó γcore là sức căng bề mặt của dung dịch Chitosan 
chứa Curcumin, γshell là sức căng bề mặt của dung dịch 
Chitosan, γshell/core là sức căng liên diện giữa 2 pha. Trong 
trường hợp này, do dung dịch trong 2 pha là hai dung dịch 
có khả năng hòa tan vào nhau nên sức căng liên diện giữa 
2 pha sẽ có giá trị gần bằng không (γshell/core ≈ 0). Do đó hệ 
số che phủ có thể tính bằng công thức:

λshell/core = γcore  -  γshell 	                       	  (2)

Bảng 1 trình bày giá trị sức căng bề mặt của dung 
dịch Chitosan (γshell) và sức căng bề mặt của dung dịch 
Chitosan có chứa thuốc Curcumin (γcore) với những nồng 
độ Chitosan khác nhau, đồng thời cũng đưa ra giá trị tính 
toán hệ số che phủ của pha dung dịch Chitosan lên pha 
dung dịch Chitosan chưá thuốc Curcumin (λshell/core).

Bảng 1. Sức căng bề mặt của dung dịch Chitosan, dung 
dịch Chitosan chứa thuốc Curcumin và hệ số che phủ 
tương ứng.

Kết quả đo sức căng bề mặt của các dung dịch cho 
thấy không có sự khác biệt nhiều về sức căng bề mặt 
giữa dung dịch Chitosan và dung dịch Chitosan chứa 
thuốc Curcumin. Dựa vào biểu thức (2),  hệ số che phủ 
(λshell/core) cũng được tính toán. Kết quả cho thấy các giá trị 

hệ số che phủ (λshell/core) đều dương với các dung dịch chứa 
Chitosan nồng độ từ 2 wt% tới 5 wt%. Điều này cho thấy 
các cặp dung dịch đều phù hợp để tiến hành chế tạo hạt 
nanocapsule có cấu trúc lõi - vỏ.

Khảo sát quá trình tạo thành chế độ phun

Trong quá trình Coaxial electrospraying, chế độ phun 
đóng vai trò rất quan trọng đối với sự hình thành cấu trúc 
lõi - vỏ  của hạt thu được [14, 15]. Nhiều nghiên cứu chỉ 
ra rằng hạt thu được có hình dạng tốt và có cấu trúc lõi 
- vỏ rõ ràng khi được tạo thành với chế độ phun là “cone-
jet”. Ngoài ra, một số nghiên cứu gần đây về phương pháp 
Coaxial electrospraying cũng cho thấy chế độ phun bị ảnh 
hưởng chủ yếu bởi hiệu điện thế đưa vào hệ [10]. Do đó, 
phần này tập trung vào khảo sát việc hình thành các chế độ 
phun trên đầu kim bằng cách thay đổi hiệu điện thế áp vào 
hệ và giữ nguyên các thông số khác của quá trình phun 
như khoảng cách phun và lưu lượng phun. Hiệu điện thế 
với giá trị từ 5 kV đến 25 kV, độ tăng hiệu điện thế là 2,5 
kV, được sử dụng để khảo sát việc hình thành các chế độ 
phun trên đầu kim của hệ. 

Hình 2. Năm chế độ phun: (a) droplet, (b) micro-dripping, 
(c) stable cone-jet, (d) pulsed con-jet, (e) multi-jet, đạt 
được tương ứng với các hiệu điện thế tăng dần: 5, 10, 
12,5, 20 và 25 kV. Thông số Coaxial electrospraying: L 
= 10 cm, Qcore/Qshell= 0,1/0,2 ml/h. Nồng độ Chitosan: 5 
wt%.

Hình 2 trình bày các chế độ phun thu được khi thay đổi 
hiệu điện thế áp vào. Khi hiệu điện thế áp vào khá nhỏ, 
U = 5 kV, lực điện trường không đủ lớn để có thể thắng 
được sức căng bề mặt và lực nhớt của dung dịch, dẫn đến 
việc hình thành một giọt lớn trên đầu kim (hình 2 a), chế 
độ phun này được gọi là “droplet”. Theo thời gian, giọt 
polymer này phát triển ngày càng lớn. Khi kích thước của 
giọt polymer đủ lớn, trọng lực và lực tĩnh điện đủ lớn để 
thắng được sức căng bề mặt và lực nhớt của dung dịch, 
giọt polymer này sẽ rơi xuống màng thu và tạo thành một 
lớp phim mỏng. Chế độ phun này tiếp tục được ghi nhận 
khi hiệu điện thế tăng lên U = 7,5 kV. Tuy nhiên, các hạt 
polymer rơi xuống có kích thước nhỏ hơn với tốc độ lớn 
hơn so với trường hợp hiệu điện thế sử dụng U = 5 kV.

Chế độ phun “micro-dripping” thu được khi tăng hiệu 

Chitosan 
concentration 

(wt%)
γcore γshell λshell/core

2 31,47 (±0,52) 34,44 (±2,0) 2,97

3 31,25 (±0,42) 32,13 (±1,12) 0,88
4 31,58 (±0,04) 32,16 (±0,47) 0,58
5 31,68 (±0,09) 32,60 (±0,48) 0,92
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điện thế lên 10 kV (hình 2 b). Hiện tượng này xảy ra là do 
tác động của chế độ phun của đầu kim trong lên chế độ 
phun của đầu kim ngoài. Với hiệu điện thế này, lực điện 
trường chỉ đủ lớn để hình thành chế độ cone-jet ở dòng 
polymer phía bên ngoài. Trong khi đó, chế độ phun của 
dòng polymer phía bên trong vẫn đang tồn tại ở dạng giọt 
(droplet). Do đó cản trở sự phân tán thành các hạt nhỏ của 
dòng polymer phía bên ngoài. Kết quả là hình thành các 
giọt có kích thước micromet - nên gọi là chế độ micro-
dripping.

Khi tiếp tục tăng hiệu điện thế lên đến 12,5 kV, giọt 
polymer ở đầu kim đã được định hình thành nón Taylor 
có hình côn, chế độ phun đạt được là chế độ “cone-jet”. 
Ở hiệu điện thế này, lực điện trường đã đủ lớn để có thể 
thắng được sức căng bề mặt của dung dịch polymer trong 
cả 2 pha, tạo thành chế độ phun “cone-jet” cho cả hai dòng 
polymer (hình 2 c). Đây là chế độ thích hợp để tiến hành 
chế tạo hạt có cấu trúc lõi - vỏ. Ngoài ra, chế độ này được 
duy trì khi tiếp tục tăng hiệu điện thế lên 15 kV và 17,5 kV. 

Khi hiệu điện thế sử dụng tăng lên 20 kV, chế độ phun 
chuyển thành “pulsed cone-jet”. Ở chế độ phun này, hiệu 
điện thế lớn làm mất ổn định chế độ phun. Với hiệu điện 
thế tương đối lớn, giọt polymer ở đầu kim bị chia ra thành 
hai hoặc ba tia, mỗi tia là 1 “cone-jet” nhỏ, nhưng những 
tia này xuất hiện theo từng đợt (theo xung) theo thời gian 
(hình 2 d). 

Khi hiệu điện thế tăng lên đến 25 kV, nón Taylor ở 
trên đầu kim đã biến mất, thay vào đó là hàng loạt các tia 
polymer có kích thước rất nhỏ xuất hiện trên đầu kim, chế 
độ phun này được gọi là “multi-jet” (hình 2 e). Khi hiệu 
điện thế quá lớn so với sức căng và lực nhớt của dung 
dịch, giọt polymer bị phân tách thành các tia nhỏ. Ở chế 
độ phun này, pha lõi và pha vỏ bị tách biệt hoàn toàn. Do 
đó không phù hợp để có thể tạo được cấu trúc lõi - vỏ như 
mong muốn.

Qua quá trình khảo sát ảnh hưởng của hiệu điện thế 
đến chế độ phun cho thấy, chế độ phun “cone-jet” là chế 
độ thích hợp để tạo được hạt có cấu trúc lõi - vỏ, đạt được 
khi hiệu điện thế nằm trong khoảng 12,5 đến 17,5 kV. Do 
đó hiệu điện thế sử dụng trong các thí nghiệm tiếp theo sẽ 
nằm trong khoảng từ 12,5 đến 17,5 kV.

Ảnh hưởng của nồng độ Chitosan đến hình thái và 
kích thước hạt thu được

Trong phần này, sự ảnh hưởng của nồng độ Chitosan 
trong dung dịch đến hình thái và kích thước hạt sẽ được 
khảo sát và đánh giá. Dung dịch với nồng độ Chitosan từ 
2 wt% đến 5 wt% được sử dụng để tiến hành tạo hạt. Các 
thông số Coaxial electrosraying khác được giữ nguyên 
trong quá trình khảo sát: L = 10 cm, Qcore/Qshell = 0,1/0,2 
ml/h, U = 12,5 kV. Hình 3 là ảnh SEM của các mẫu hạt thu 

được với các nồng độ Chitosan khác nhau.

Kết quả ảnh SEM cho thấy, ở nồng độ 2 wt% mẫu thu 
được không phải ở dạng hạt mà ở dạng màng mỏng (hình 
3 a). Ở nồng độ 2 wt%, số lượng chuỗi polymer trong dung 
dịch không đủ lớn để hình thành nên các chuỗi rối, dung 
dịch nằm trong khoảng “dilute regime”, kết quả là các giọt 
polymer tạo thành trong quá trình Coaxial electrospraying 
khi di chuyển đến bảng cực thu trong quá trình bay hơi 
dung môi thì bị xẹp lại do các chuỗi polymer kết hợp lại 
với nhau không đủ để hình thành bộ xương nâng đỡ.

Hình 3. Ảnh SEM của hạt nanocapsules Chitosan chứa 
Curcumin thu được với nồng độ Chitosan khác nhau: (a) 2 
wt%, (b) 3 wt%, (c) 4 wt%, (d) 5 wt%. Thông số Coaxial 
electrospraying: L = 10 cm, Qcore/Qshell = 0,1/0,2 ml/h, U 
= 12,5 kV.

Khi nồng độ Chitosan trong dung dịch tăng lên 3 wt%, 
mẫu thu được đã có hình dạng hình cầu rõ ràng, bề mặt các 
hạt khá trơn nhẵn tuy có một phần nhỏ bị dính vào nhau. 
Kết quả này cho thấy, với nồng độ Chitosan là 3 wt%, 
dung dịch đã đạt được lượng chuỗi rối nhất định, dung dịch 
đã nằm trong vùng “semi-dilute  moderately  entangled  
regime”, bộ xương nâng đỡ là các chuỗi polymer liên kết 
với nhau đã hình thành đủ, giúp cho hạt trong quá trình 
bốc bay dung môi không bị thay đổi hình dạng. Kết quả 
không có nhiều sự khác biệt khi tăng nồng độ Chitosan từ 
3 wt% lên đến 4 wt% (hình 3 b và 3 c).

Tuy nhiên, khi nồng độ tăng lên đến 5 wt%, hạt thu 
được có xu hướng bị dính chùm vào nhau, trên bề mặt hạt 
lớn xuất hiện nhiều những hạt nhỏ vệ tinh bám trên bề mặt 
(hình 3 d). Ở nồng độ này, tuy sức căng bề mặt không thay 
đổi nhiều, nhưng lực nhớt của dung dịch polymer lại tăng 
lên, khiến cho lực tĩnh điện không còn khả năng tách các 
hạt này phân tán rời ra. Kết quả là các hạt bị dính vào nhau 
trong quá trình bay đến màng thu. 

Sự thay đổi nồng độ cũng ảnh hưởng đến kích thước 
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hạt thu được. Như được trình bày ở hình 4, đường kính 
trung bình của các hạt tăng nhẹ từ 126,87 (±90,85) nm lên 
135 (±90,42) nm khi nồng độ Chitosan thay đổi từ 3 wt% 
lên 4 wt%. Tuy nhiên, khi nồng độ tăng lên 5 wt% thì có 
một sự thay đổi mạnh về kích thước hạt thu được, đường 
kính trung bình hạt tăng lên 191,55 (±86,61) nm. Sự thay 
đổi về độ nhớt của dung dịch polymer được cho là nguyên 
nhân dẫn đến sự thay đổi kích thước hạt thu được khi thay 
đổi nồng độ Chitosan. Khi dung dịch có độ nhớt lớn hơn, 
sự tác động của điện trường lên giọt dung dịch bị giảm đi 
do lực nhớt của dung dịch lớn hơn, khiến cho khả năng 
phân tách giọt polymer bị giảm đi, kết quả là hình thành 
các hạt cầu polymer có kích thước lớn hơn. 

Những kết quả trên cho thấy, với nồng độ Chitosan là 
3 wt%, hạt thu được có dạng hình cầu, bề mặt của hạt trơn 
nhẵn, kích thước hạt thu được là nhỏ nhất và gần nhất với 
giá trị yêu cầu là từ 70 đến 200 nm. Do đó giá trị nồng độ 
Chitosan 3 wt% sẽ được lựa chọn để tiếp tục tiến hành 
khảo sát sự ảnh hưởng của hiệu điện thế đến hình dạng và 
kích thước hạt trong phần tiếp theo.

Hình 4. Sự phân bố kích thước và đường kính trung bình 
của hạt nanocapsules Chitosan chứa Curcumin tạo thành 
bởi dung dịch polymer có nồng độ Chitosan khác nhau: 
(a) 3, (b) 4, và (c) 5 wt%. Hình (d) biểu diễn sự ảnh 
hưởng của nồng độ Chitosan đến kích thước trung bình 
hạt thu được.

Ảnh hưởng của hiệu điện thế sử dụng đến hình dạng 
và kích thước hạt thu được

Trong phần này, sự ảnh hưởng của hiệu điện thế đến 
hình dạng và kích thước hạt của sản phẩm thu được sẽ 
được tiến hành khảo sát và đánh giá. Dung dịch Chitosan 
với nồng độ 3% được sử dụng để tiến hành thí nghiệm. 
Giá trị hiệu điện thế sử dụng lần lượt là các hiệu điện thế 
mà chế độ phun đạt được là chế độ “cone-jet”: 12,5, 15, 
17,5 kV. Các thông số Coaxial electrospraying khác sẽ 
được giữ nguyên trong suốt quá trình khảo sát: L = 10 cm, 
Qcore/Qshell = 0,1/0,2 ml/h.

Hình 5. Ảnh SEM của hạt nanocapsules Chitosan chứa 
Curcumin thu được với hiệu điện thế sử dụng khác nhau: 
(a) 12,5, (b) 15 và (c) 17,5 kV.

Hình 5 là ảnh SEM của mẫu hạt nanocapsule Chitosan 
chứa Curcumin tạo thành với các hiệu điện thế khác nhau. 
Nhìn chung hình dạng của các hạt thu được ở các hiệu 
điện thế khác nhau không có nhiều sự khác biệt. Các hạt 
thu được có dạng hình cầu rõ ràng, bề mặt các hạt khá trơn 
nhẵn. Khi tăng hiệu điện thế sử dụng, các hạt thu được có 
xu hướng tách rời nhau hơn. Với sự gia tăng hiệu điện thế, 
lực điện trường trong quá trình Coaxial electrospraying 
được tăng cường, giúp cho quá trình phân tách giọt 
polymer được thực hiện dễ dàng, lực đẩy Coulomb trong 
trường hợp này cũng cao hơn nên các hạt thu được sẽ dễ 
dàng phân tách trong quá trình bay đến màng thu.

Hình 6. Sự phân bố kích thước và đường kính trung bình 
của hạt nanocapsules Chitosan chứa Curcumin thu được 
với hiệu điện thế sử dụng khác nhau: (a) 12,5, (b) 15 và 
(c) 17,5 kV. Hình (d) biểu diễn sự ảnh hưởng của nồng độ 
Chitosan đến kích thước trung bình hạt thu được.

Hiệu điện thế cũng ảnh hưởng đến kích thước hạt 
nanocapsule thu được. Trên ảnh SEM của 3 mẫu hạt thu ở 
ba hiệu điện thế khác nhau (hình 5) có thể thấy kích thước 
của các hạt thu được có xu hướng nhỏ hơn khi hiệu điện 
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thế tăng lên. Sự thay đổi về kích thước khi hiệu điện thế 
thay đổi được trình bày chi tiết ở hình 6. Khi hiệu điện 
thế thay đổi từ 12,5 kV lên 15 kV, chỉ có một sự thay đổi 
nhỏ về đường kính trung bình của hạt thu được, từ 126,87 
(±90,85) xuống 117,42 (±78,49) nm. Tuy nhiên, có một sự 
thay đổi lớn về kích thước hạt khi hiệu điện thế tăng lên 
17,5 kV: Đường kính hạt trung bình giảm chỉ còn 57,21 
(±44,32) nm. Sự thay đổi về hiệu điện thế dẫn đến sự thay 
đổi hình dạng nón Taylor. Với sự tăng lên về hiệu điện thế, 
nón Taylor có xu hướng trở nên nhọn, tạo điều kiện cho 
việc phân tách giọt polymer trên đầu nón trở nên dễ dàng 
hơn, kết quả là sự thay đổi về kích thước hạt thu được.

Cấu trúc lõi - vỏ của hạt nanocapsule Chitosan chứa 
Curcumin

Cấu trúc của hạt nanocapsule Chitosan chứa Curcumin 
được phân tích bằng kính hiển vi điện tử truyền qua TEM. 
Hình 7 là ảnh TEM của hạt nanocapsule Chitosan chứa 
Curcumin được tạo thành bằng cách sử dụng các thông số 
Coaxial electrospraying: L = 10 cm, Qcore/Qshell = 0,1/0,2 
ml/h, U = 17,5 kV, nồng độ Chitosan: 3 wt%.

Hình 7. Ảnh TEM của hạt nanocapsule Chitosan chứa 
Curcumin. Thông số Coaxial electrospraying: L = 10 cm, 
Qcore/Qshell = 0,1/0,2 ml/h, U = 17,5 kV, nồng độ Chitosan: 
3 wt%.

Kết quả ảnh TEM cho thấy hạt nanocapsule thu được 
đã đạt được cấu trúc lõi - vỏ như mong muốn. Tuy nhiên, 
biên giới giữa pha lõi và pha vỏ trong hạt thu được không 
rõ ràng. Hiện tượng này xảy ra là do hai dung dịch sử dụng 
trong pha lõi và pha vỏ là hai dung dịch có khả năng hòa tan 
vào nhau. Do đó, trong quá trình Coaxial electrospraying, 
hai pha dung dịch này có xu hướng khuếch tán vào nhau. 
Kết quả hạt khi thu được có pha lõi và pha vỏ khuếch 
tán một phần vào nhau. Ngoài ra, do sự khác biệt không 
nhiều về thành phần pha - chỉ khác biệt một phần nhỏ 
lượng thuốc đưa vào - nên khả năng phân biệt hai pha 
bằng phương pháp TEM vẫn còn nhiều hạn chế.

Kết luận
Hạt nanocapsules Chitosan chứa Curcumin đã được chế 

tạo thành công bằng phương pháp Coaxial electrospraying. 
Việc phân tích sức căng bề mặt của dung dịch Chitosan 

và dung dịch Chitosan chứa Curcumin cho thấy hệ dung 
dịch sử dụng có thể tạo được hạt có cấu trúc lõi - vỏ. 
Thông số tốt nhất để tiến hành tạo hạt bằng phương pháp 
Coaxial electrospinning là: Nồng độ Chitosan: 3 wt%,  
L = 10 cm, Qcore/Qshell = 0,1/0,2 ml/h, U = 17,5 kV. Các 
hạt nanocapsule được chế tạo từ bộ thông số này có kích 
thước từ 15 đến 235 nm. Kết quả nghiên cứu chỉ ra rằng 
phương pháp Coaxial electrospraying là một phương pháp 
hiệu quả để chế tạo hệ mang thuốc có kích thước nano có 
cấu trúc lõi - vỏ.
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3. Khoa hoïc y - döôïc

3.1.   Y hoïc cô sôû
3.2.   Y hoïc laâm saøng
3.3.   Y hoïc döï phoøng
3.4.   Döôïc hoïc
3.5.   Caùc lónh vöïc khaùc cuûa Y - döôïc hoïc

phaân loaïi lónh vöïc khoa hoïc

2. Khoa hoïc kyõ thuaät vaø coâng ngheä
2.1. 	 Kyõ thuaät daân duïng: kyõ thuaät kieán 

truùc; kyõ thuaät xaây döïng; kyõ thuaät 
keát caáu vaø ñoâ thò; kyõ thuaät giao 
thoâng vaän taûi; kyõ thuaät thuyû lôïi; kyõ 
thuaät ñòa chaát coâng trình

2.2. 	 Kyõ thuaät ñieän, kyõ thuaät ñieän töû, kyõ 
thuaät thoâng tin

2.3. 	 Kyõ thuaät cô khí, cheá taïo maùy
2.4. 	 Kyõ thuaät hoùa hoïc 
2.5. 	 Kyõ thuaät vaät lieäu vaø luyeän kim
2.6. 	 Kyõ thuaät y hoïc
2.7. 	 Kyõ thuaät moâi tröôøng
2.8. 	 Coâng ngheä sinh hoïc coâng nghieäp
2.9. 	 Coâng ngheä nano
2.10. Kyõ thuaät thöïc phaåm vaø ñoà uoáng
2.11. Caùc lónh vöïc khaùc cuûa khoa hoïc   

kyõ thuaät vaø coâng ngheä

1. Khoa hoïc töï nhieân
1.1.   Toaùn hoïc vaø thoáng keâ
1.2.   Khoa hoïc maùy tính vaø thoâng tin
1.3.   Vaät lyù
1.4.   Hoùa hoïc
1.5.   Khoa hoïc traùi ñaát vaø moâi tröôøng
1.6.   Khoa hoïc söï soáng
1.7.   Khoa hoïc nano 
1.8.   Khoa hoïc tính toaùn
1.9.  Caùc lónh vöïc khaùc cuûa khoa hoïc töï 

nhieân

4. Khoa hoïc noâng nghieäp
4.1.   Troàng troït
4.2.   Chaên nuoâi
4.3.   Thuù y
4.4.   Laâm nghieäp 
4.5.   Thuûy saûn
4.6.   Coâng ngheä sinh hoïc trong noâng   		
	      nghieäp, thuûy saûn
4.7.   Caùc lónh vöïc khaùc cuûa khoa hoïc             	
	      noâng nghieäp 

5. Khoa học xã hội và nhân văn 
5.1. 	 Tâm lý học
5.2. 	 Kinh tế và kinh doanh
5.3. 	 Khoa học giáo dục
5.4. 	 Xã hội học
5.5. 	 Pháp luật
5.6. 	 Khoa học chính trị
5.7. 	 Địa lý kinh tế và xã hội
5.8. 	 Thông tin đại chúng và truyền thông
5.9. 	 Lịch sử và khảo cổ học
5.10. Ngôn ngữ học và văn học
5.11. Triết học, đạo đức và tôn giáo
5.12. Nghiên cứu về khu vực và quốc tế 
5.13. Các lĩnh vực khác của khoa học xã 

hội và nhân văn 
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