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TÓM TẮT NHỮNG ĐÓNG GÓP MỚI CỦA LUẬN ÁN 

 

Tên luận án: Nghiên cứu thu nhận dịch protein thủy phân và hydroxyapatite từ phế 

liệu cá Tra, định hƣớng ứng dụng trong thức ăn nuôi tôm thẻ chân trắng. 

Ngành: Công nghệ chế biến thủy sản. Mã số: 9540105. Khóa: 2015 - 2019 

Nghiên cứu sinh: Phạm Viết Nam   

Ngƣời hƣớng dẫn: 1. PGS.TS. Trang Sĩ Trung  

 2. PGS.TS. Nguyễn Văn Hòa  

Cơ sở đào tạo: Trƣờng Đại học Nha Trang  

Những đóng góp mới của luận án:   

1. Luận án đã công bố số liệu về thành phần hóa học của nguồn phế liệu cá Tra 

(Pangasius hypophthalmus) tại nhà máy chế biến thủy sản Nam Việt thuộc tỉnh An 

Giang, làm cơ sở khoa học cho các nghiên cứu tiếp theo. 

2. Luận án đã xây dựng đƣợc quy trình thu nhận các sản phẩm giá trị gia tăng gồm 

dịch protein thủy phân, hydroxyapatite, lipít thô từ phế liệu cá Tra. Khi sử dụng 

alcalase, sản phẩm dịch protein thủy phân thu đƣợc có độ thủy phân (DH) gần 35%, 

với hơn 70% khối lƣợng phân tử của dịch thủy phân < 1000 Da, có hàm lƣợng đạm 

tổng 11,7%, hàm lƣợng lipít tổng 10,8%. Khi sử dụng enzym alcalase và lipase, sản 

phẩm dịch thủy phân thu nhận có hàm lƣợng đạm tổng 33,2%, hàm lƣợng lipít tổng 

1,93%, hàm lƣợng đạm axit amin 420,16 mg/g protein. Hydroxyapatite (HA) thu nhận 

từ xƣơng cá bằng phƣơng pháp xử lý nhiệt có kích thƣớc 50 – 70 nm, tỷ lệ hàm lƣợng 

nguyên tố Ca/P là 1,83, diện tích bề mặt của hạt 2,87 m
2
/g, thể tích lỗ xốp 0,02 m

3
/g, 

kích thƣớc lỗ xốp trung bình 1,2 nm và hàm lƣợng kim loại nặng (Pb, Hg, Cd) không 

phát hiện. Đây là cách tiếp cận mới nhằm sử dụng toàn bộ nguồn phế liệu cá Tra để 

sản xuất các sản phẩm có giá trị cao, đồng thời hƣớng đến quy trình sản xuất “không-

chất-thải”. 

3. Luận án đã bƣớc đầu thử nghiệm bổ sung hỗn hợp dịch protein thủy phân và 

hydroxyapatite vào thức ăn tôm giai đoạn 20 – 55 ngày tuổi. Kết quả nghiên cứu cho 

thấy, khi bổ sung 5% hỗn hợp vào thức ăn, tôm tăng trƣởng 123,5% về khối lƣợng và 

112% về chiều dài so với khi không bổ sung. Việc bổ sung hỗn hợp này không ảnh 

hƣởng đến môi trƣờng nƣớc nuôi tôm. Đây là cơ sở để ứng dụng hỗn hợp dịch protein 

thủy phân và hydroxyapatite vào thức ăn tôm. 
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PHẦN MỞ ĐẦU  

 
 

Cá Tra (Pangasius hypophthalmus) là một trong hai sản phẩm thủy sản xuất 

khẩu chủ lực của Việt Nam. Tổng diện tích nuôi cá Tra của Việt Nam tăng nhanh từ 

năm 2015 là 5.500 ha lên 7.127 ha năm 2019 tƣơng ứng với sản lƣợng cá Tra thu 

hoạch đạt 1 triệu tấn tăng lên 1,52 triệu tấn. Tổng giá trị xuất khẩu tăng từ 1,57 tỷ 

USD năm 2015 lên đạt 2 tỷ USD năm 2019, đóng góp 23,26% vào giá trị xuất khẩu 

của ngành Thủy sản [14]. Hầu hết các sản phẩm cá Tra xuất khẩu dƣới dạng cá Tra 

phi-lê đông lạnh. Tuy nhiên, khối lƣợng cá Tra phi-lê chỉ chiếm khoảng 40%, do đó 

khoảng 60% là phế liệu cá gồm đầu, vây, khung xƣơng, nội tạng, da, thịt vụn 

[86,93,103,138]. Đây là nguồn phế liệu khổng lồ, rất có tiềm năng để sản xuất các giá 

phẩm giá trị gia tăng nhƣng nếu không có cách giải quyết phù hợp thì sẽ gây lãng phí 

tài nguyên và ô nhiễm môi trƣờng.  

Ở nƣớc ta hiện nay, phế liệu cá Tra lớn thải ra từ các dây chuyền chế biến cá 

Tra phi-lê đông lạnh tại các nhà máy chế biến cá Tra phi-lê đông lạnh tại một số tỉnh 

thuộc Đồng bằng sông Cửu Long, nhƣ: Nam Việt, Vĩnh Hoàn, Hùng Cá.. chủ yếu vẫn 

đƣợc dùng để sản xuất bột cá với công nghệ đơn giản nhƣ hấp, sấy và nghiền. Sản 

phẩm này thƣờng dùng làm thức ăn chăn nuôi có giá trị kinh tế và chất lƣợng thấp.  

Trong khi đó, phế liệu cá có chứa nhiều hợp chất có giá trị dinh dƣỡng và kinh 

tế cao nhƣ protein, khoáng, lipít,…. [35,39,58,74,86]. Các hợp chất này có thể đƣợc 

dùng để sản xuất ra các sản phẩm thức ăn có giá trị kinh tế cao dùng trong chăn nuôi, 

thậm chí có thể sử dụng làm thực phẩm cho con ngƣời [86,103,138]. Do đó, việc 

nghiên cứu thu nhận các hợp chất có giá trị gia tăng từ phế liệu cá Tra là rất cần thiết.  

Các tài liệu đã công bố cho thấy các hợp chất sinh học (dịch thủy phân protein, 

lipít, axit amin, khoáng...) có thể đƣợc thu nhận từ phế liệu cá chủ yếu bằng hai cách 

chính đó là phƣơng pháp dùng các tác nhân hóa học [35,49,58,77,99,154] và phƣơng 

pháp sử dụng tác nhân sinh học [74,128,136,144].  

Mặc dù đã có nhiều công trình nghiên cứu thu nhận các hợp chất có hoạt tính 

sinh học từ phế liệu cá bằng phƣơng pháp khác nhau. Tuy vậy, các công trình này 

thƣờng chỉ sử dụng một phần trong phế liệu cá để thu nhận các sản phẩm giá trị gia 

tăng. Cụ thể, một số tác giả tập trung thu nhận dịch thủy phân protein và lipít từ phần 

hữa cơ của phế liệu cá mà bỏ qua phần khoáng chất (chủ yếu hydroxyapatite, HA) từ 
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phần xƣơng cá [68,77,119,157]. Ngƣợc lại, một số tác giả chỉ thu nhận HA từ xƣơng 

cá [48,79,140,155], bỏ qua phần protein và lipít có trong phế liệu cá. Việc sử dụng một 

phần phế liệu cá vừa gây lãng phí tài nguyên, vừa có khả năng gây ô nhiễm môi 

trƣờng hoặc phát sinh chi phí xử lý chất thải.  

Từ các nhận định trên, tác giả đề xuất “Nghiên cứu thu nhận dịch protein thủy 

phân và hydroxyapatite từ phế liệu cá Tra, định hướng ứng dụng trong thức ăn 

nuôi tôm thẻ chân trắng”. Đề tài định hƣớng thu nhận đồng thời các sản phẩm giá trị 

gia tăng nhƣ dịch thủy phân protein, hydroxyapatite, lipít từ phế liệu cá Tra và thử 

nghiệm bổ sung hỗn hợp dịch protein thủy phân và HA vào thức ăn tôm thẻ chân 

trắng. Kết quả của đề tài sẽ góp phần nâng cao giá trị kinh tế của sản phẩm cá Tra Việt 

Nam, giảm thiểu nguy cơ ô nhiễm môi trƣờng, đồng thời cung cấp thêm nguồn dinh 

dƣỡng cho thức ăn tôm. 

Mục tiêu nghiên cứu tổng quát:  

Xây dựng đƣợc quy trình thu nhận đồng thời dịch protein thủy phân, 

hydroxyapatite và lipít thô từ phế liệu cá Tra sau phi-lê bằng enzyme alcalase và 

lipase. Ứng dụng thử nghiệm bổ sung hỗn hợp dịch protein thủy phân và 

hydroxyapatite vào thức ăn tôm giai đoạn 20 – 55 ngày tuổi.  

Mục tiêu nghiên cứu cụ thể: 

Để đạt đƣợc mục tiêu nghiên cứu tổng quát trên đề tài xác định các mục tiêu cụ 

thể nhƣ sau: 

1. Nghiên cứu xây dựng đƣợc quy trình sản xuất dịch protein thủy phân từ phế 

liệu cá Tra bằng phƣơng pháp sinh học. Sản phẩm dịch protein thủy phân có hàm 

lƣợng protein và hàm lƣợng lipít đạt TCVN-10325: 2014 để ứng dụng bổ sung vào 

thức ăn tôm 20 – 55 ngày tuổi. 

2. Nghiên cứu xây dựng đƣợc quy trình thu nhận hydroxyapatite (HA) từ xƣơng 

cá Tra bằng phƣơng pháp nhiệt. Sản phẩm HA có kích thƣớc nano, có độ xốp và độ 

tinh khiết và phù hợp làm nguồn khoáng bổ sung vào thức ăn tôm 20 – 55 ngày tuổi. 

3. Xác định đƣợc hàm lƣợng thích hợp của hỗn hợp dịch protein thủy phân và HA 

bổ sung vào thức ăn tôm 20 – 55 ngày tuổi trong điều kiện thử nghiệm để thúc đẩy 

nhanh quá trình tăng trƣởng của tôm.  

Nội dung nghiên cứu 

Để đạt đƣợc 3 mục tiêu nghiên cứu trên, luận án tập trung nghiên cứu 3 nội dung: 
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1. Nghiên cứu xác định các thông số thích hợp cho quá trình thủy phân phế liệu cá 

Tra đạt độ thủy phân và hiệu suất thu hồi nitơ cao nhất theo 2 giai đoạn, gồm: Giai 

đoạn 1: nguyên liệu phế liệu cá Tra, hàm lƣợng enzyme alcalase, nhiệt độ, thời gian 

thủy phân và nồng độ muối bổ sung. Giai đoạn 2: hàm lƣợng enzyme lipase và thời 

gian thủy phân. 

2. Nghiên cứu xác định các thông số thích hợp cho quá trình thu nhận 

hydroxyapatite có kích thƣớc nano từ xƣơng cá Tra gồm: phƣơng pháp tiền xử lý 

nguyên liệu, nhiệt độ, thời gian nung và tốc độ gia nhiệt nung.  

3. Thử nghiệm xác định hàm lƣợng hỗn hợp dịch protein thủy phân và 

hydroxyapatite thích hợp bổ sung vào thức ăn tôm thẻ chân trắng 20 – 55 ngày tuổi để 

đánh giá khả năng tăng trƣởng của tôm, tác động của môi trƣờng nuôi tôm so với chỉ 

sử dụng thức ăn tôm thƣơng mại. 

Phạm vi nghiên cứu: 

Luận án nghiên cứu thu nhận dịch protein thủy phân, hydroxyapatite và lipít thô 

từ phế liệu cá Tra bằng enzyme alcalase và lipase. Ứng dụng thử nghiệm bổ sung hỗn 

hợp dịch protein thủy phân và hydroxyapatite vào thức ăn nuôi tôm giai đoạn 20 – 55 

ngày tuổi. 

Ý nghĩa khoa học và thực tiễn của Luận án: 

- Ý nghĩa khoa học:  

Kết quả nghiên cứu của Luận án cung cấp thông tin về thành phần hóa học của 

nguồn phế liệu cá Tra (Pangasius hypophthalmus) với các kích cỡ cá nguyên liệu khác 

nhau. Từ đó, lƣu chọn quy trình phù hợp để xử lý phế liệu hiệu quả. Ngoài ra, Luận án 

trình bày quy trình thu nhận đồng thời các sản phẩm giá trị gia tăng gồm dịch protein 

thủy phân, hydroxyapatite, lipít thô hƣớng đến quy trình sản xuất “không-chất-thải”. 

Kết quả bƣớc đầu về bổ sung hỗn hợp dịch protein thủy phân và hydroxyapatite vào 

thức ăn tôm giai đoạn 20 – 55 ngày tuổi để làm cơ sở khoa học cho các nghiên cứu tiếp 

theo. Đây là tài liệu tham khảo cho sinh viên, giảng viên và các cán bộ nghiên cứu 

khoa học về hƣớng nghiên cứu liên quan.  

- Ý nghĩa thực tiễn:  

Việc tận dụng phế liệu cá Tra sau quá trình chế biến để thu nhận đồng thời các sản 

phẩm giá trị gia tăng gồm dịch protein thủy phân, hydroxyapatite, lipít thô hƣớng đến 

quy trình sản xuất “không-chất-thải” và tận dụng bổ sung hỗn hợp dịch protein thủy 
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phân và hydroxyapatite vào thức ăn tôm giai đoạn 20 – 55 ngày tuổi sẽ góp phần nâng 

cao giá trị kinh tế của sản phẩm cá Tra Việt Nam, mang lại lợi ích to lớn cho các doanh 

nghiệp chế biến thủy sản, đem lại hiệu quả kinh tế cao, đồng thời làm giảm thiểu nguy 

cơ ô nhiễm môi trƣờng do nguồn phế phẩm gây ra. Ngoài ra, kết quả nghiên cứu gợi 

mở cho sản xuất và sử dụng hỗn hợp dịch thủy phân và hydroxyapatite từ phế liệu cá 

Tra bổ sung vào thức ăn nuôi tôm. 
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CHƢƠNG 1. TỔNG QUAN 

 

1.1. Cá Tra 

1.1.1. Giới thiệu chung 

 Tên tiếng Anh: Shutchi Catfish 

 Tên khoa học: Pangasius hypophthalmus (Sauvage, 1878) 

 Tên thƣơng mại: Tra catfish 

 Bộ cá nheo: Siluriformes 

 Họ cá Tra: Pangasiidae 

 Giống cá Tra dầu: Pangasianodon 

 Loài cá Tra: Pangasianodon hypophthalmus 

 Cá Tra là một trong số 11 loài thuộc họ cá Tra (Pangasiidae) đã đƣợc xác định 

ở sông Cửu Long. 

 

Hình 1.1. Cá Tra (Pangasius hypophthalmus). 

1.1.2. Phân bố 

 Cá Tra phân bố chủ yếu ở lƣu vực sông Mê Kông, đặc biệt ở 4 nƣớc Lào, 

Campuchia, Thái Lan và Việt Nam. 

 Ở Việt Nam, cá Tra không sinh sản trong ao nuôi và ngoài tự nhiên. Cá Tra sinh 

sản ở vùng Campuchia, cá Tra bột theo dòng nƣớc sông Mê Kông về Việt Nam. Hiện 

nay, Việt Nam đã sinh sản nhân tạo thành công giống cá Tra và đã cung cấp đƣợc nhu 

cầu về giống cho nghề nuôi cá Tra thƣơng phẩm. 

 Cá trƣởng thành chỉ thấy trong ao nuôi, ít gặp trong tự nhiên, do cá có tập tính 

di cƣ ngƣợc dòng sông Mê Kông để sinh sống và tìm nơi sinh sản tự nhiên. Khảo sát 
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chu kỳ di cƣ của cá Tra ở địa phận Campuchia cho thấy cá ngƣợc dòng từ tháng 10 

đến tháng 5 và di cƣ về hạ lƣu từ tháng 5 đến tháng 9 hàng năm. 

1.1.3. Đặc điểm sinh học của cá Tra 

Cá Tra là cá da trơn, cá có thân dài, dẹp ngang, lƣng xám đen, bụng hơi bạc, miệng 

rộng, đầu nhỏ vừa phải, mắt tƣơng đối to, có 2 râu dài; vây lƣng cao, có một gai cứng có 

răng cƣa; vây ngực có ngạnh, bụng có 8 tia phân nhánh, trong khi các loài khác có 6 tia 

[6]. Cá Tra có thể sống đƣợc trong điều kiện ao tù nƣớc đọng, nhiều chất hữu cơ, oxy hòa 

tan thấp, mật độ nuôi cao bởi vì cá Tra có cơ quan hô hấp phụ và còn có thể hô hấp bằng 

bóng khí và da. Cá Tra có thể sống đƣợc ở vùng nƣớc có nồng độ muối 7 - 10‰ và nƣớc 

phèn có pH ≥ 5; cá dễ chết ở nhiệt độ thấp ≤ 15
o
C nhƣng chịu nóng lên đến 39

o
C. 

1.1.4. Thành phần hóa học và dinh dƣỡng cá Tra 

Thành phần hóa học và dinh dƣỡng của cá Tra đƣợc trình bày ở Bảng 1.1. Thành 

phần hóa học của cá Tra chủ yếu gồm: nƣớc, protein, lipít, muối vô cơ, vitamin và phụ 

thuộc vào giống, loài, giới tính... Ngoài ra, thành phần hóa học còn phụ thuộc vào các yếu 

tố nhƣ: thức ăn, môi trƣờng sống, kích cỡ cá và các đặc tính di truyền cũng ảnh hƣởng đến 

thành phần hóa học của cá nguyên liệu, đặc biệt là nguyên liệu cá nuôi [2]. 

Bảng 1.1. Thành phần dinh dƣỡng của cá Tra [2] 

Thành phần Giá trị 

Năng lƣợng cung cấp/100g 124,52 cal 

Năng lƣợng cung cấp từ chất béo 30,84 cal 

Tổng lƣợng chất béo 3,42 g 

Chất béo bão hòa 1,64 g 

Chất béo chƣa bão hòa (có DHA, EPA)  1,78 g 

Cholesterol 25,2 mg 

Na 70,6 mg 

Protein 23,42g 

Bảng 1.1 cho thấy rằng hàm lƣợng protein trong cá Tra vào khoảng 23,42% 

tƣơng đối cao. Trong thịt cá Tra còn chứa nhiều DHA, hàm lƣợng cholesterol rất thấp 

(0,025%) nên thịt cá Tra rất tốt cho não bộ, tốt cho sức khỏe ngƣời tiêu dùng. 

Thành phần khối lƣợng của cá Tra phụ thuộc vào loài, giống, tuổi tác, giới tính, 

thức ăn và khu vực sinh sống.   
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Bảng 1.2. Thành phần phần trăm khối lƣợng cá Tra [2] 

Bộ phận Hàm lƣợng (%) 

Thịt cá 33 – 38 

Xƣơng, đầu vây 27 – 42 

Mỡ 15 – 24 

Da 5 – 7 

Tỉ lệ thành phần khối lƣợng cá Tra còn thay đổi theo trọng lƣợng cá, cá càng 

lớn thì tỉ lệ thịt càng nhiều hơn so với các thành phần khác [2]. 

1.1.5. Tình hình nuôi, chế biến và xuất khẩu cá Tra 

Ở Việt Nam, Cá Tra đƣợc nuôi chủ yếu ở các tỉnh đồng bằng sông Cửu Long nhƣ 

An Giang, Đồng Tháp, Cần Thơ, Bến Tre.  

Tổng diện tích nuôi cá Tra của Việt Nam tăng nhanh từ năm 2015 là 5.500 ha lên 

7.127 ha năm 2019 tƣơng ứng với sản lƣợng cá Tra thu hoạch đạt 1 triệu tấn tăng lên 1,52 

triệu tấn. Tổng giá trị xuất khẩu tăng từ 1,57 tỷ USD năm 2015 lên đạt 2 tỷ USD năm 

2019, đóng góp 23,26% vào giá trị xuất khẩu của ngành Thủy sản [15]. Tại vùng đồng 

bằng sông Cửu Long, các tỉnh có diện tích nuôi lớn đạt sản lƣợng cá Tra tăng mạnh là Đồng 

Tháp với 466,3 nghìn tấn, tăng 6,0%, An Giang 261,6 nghìn tấn (+5,9%), Cần Thơ đạt 

174,2 nghìn tấn (+6,4%). 

1.2. Phế liệu cá Tra 

1.2.1. Đặc điểm 

Cá Tra là một trong hai sản phẩm chế biến xuất khẩu chủ lực của ngành chế 

biến thủy sản Việt Nam sau sản phẩm tôm. Ngành công nghiệp chế biến cá Tra phi-lê 

đông lạnh tạo ra một lƣợng lớn đầu, xƣơng, mỡ, nội tạng và da cá Tra. Phế liệu của cá 

Tra sau khi phi lê, bỏ da chiếm khoảng 60% so với nguyên liệu cá. Phế liệu cá có chứa 

hàm lƣợng lipít cao khoảng 14,6 – 17,5%. Theo ƣớc tính, nếu sản lƣợng cá Tra nguyên 

liệu đạt một triệu tấn/năm thì các doanh nghiệp phải loại bỏ hơn 600.000 tấn phế liệu. 

Do vậy, việc tận dụng thu nhận các sản phẩm có giá trị cao hơn góp phần nâng cao 

hiệu quả kinh tế của công nghiệp chế biến cá Tra phi-lê đông lạnh nhằm tránh lãng phí 

tài nguyên và góp phần giảm thiểu ô nhiễm môi trƣờng. 

Phế liệu cá Tra trong các nhà máy chế biến bao gồm: đầu, xƣơng, vây, nội 

tạng, máu, mỡ, thịt vụn cá… phụ thuộc mùa vụ của nguồn nguyên liệu và mang đặc 

trƣng theo từng loại hình công nghệ chế biến khác nhau. Khối lƣợng và chủng loại 
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của nguyên liệu còn lại phụ thuộc vào nhiều yếu tố: công suất của nhà máy, loại 

nguyên liệu đƣợc sử dụng, chất lƣợng của nguyên liệu, trình độ công nghệ chế biến, 

yêu cầu của sản phẩm cuối cùng, tay nghề công nhân. 

Bảng 1.3. Thành phần hóa học của phế liệu một số loài cá (wt%) 

Phế liệu Nƣớc (%) Protein (%) Lipít (%) Tro (%) Tham khảo 

Đầu cá ngừ 59,0 14,8 13,5 11,8 

[74] Nội tạng cá ngừ 77,4 16,0 3,7 1,9 

Đuôi cá ngừ 58,2 17,4 3,3 20,5 

Đầu cá mòi 74,9 13,7 5,8 6,4 [61] 

Nội tạng cá mòi 77,7 15,8 4,9 1,9 [62] 

Xƣơng cá thu 71,6 14,1 10,4 3,4 

[157] Vây, đuôi, da, 

ruột cá thu 65,6 12,1 20,8 1,3 

Đầu cá hồi 66,0 11,3 16,7 6,0 

[135] Xƣơng cá hồi 64,3 14,1 15,2 6,4 

Da cá hồi 52,7 20,0 26,3 1,0 

1.2.2. Tận dụng phế liệu cá 

Phế liệu cá chứa nhiều thành phần có giá trị nhƣ protein, lipít, khoáng, enzyme, 

các chất có hoạt tính sinh học. Ngày nay, công nghệ phát triển đã mở ra nhiều hƣớng 

tận dụng nguồn phế liệu cá. Từ phế liệu cá có thể sản xuất ra nhiều sản phẩm có giá trị 

nhƣ bột cá, dầu cá, collagen, gelatin, sản phẩm protein thủy phân, bột canxi, chế phẩm 

enzyme, dầu diesel sinh học và HA. Việc tận dụng phế liệu cá để chế biến chúng thành 

những sản phẩm có giá trị không những góp phần hạn chế sự ô nhiễm môi trƣờng do 

phế liệu gây ra mà còn nâng cao giá trị sử dụng của phế liệu, tăng hiệu quả kinh tế cho 

các doanh nghiệp chế biến thủy sản và đem lại lợi ích kinh tế lớn cho đất nƣớc [21]. 

Các sản phẩm thu nhận từ phế liệu cá: 

 Dịch đạm thủy phân 

Dịch đạm thủy phân là sản phẩm của quá trình thủy phân. Khi cô đặc sẽ thu 

đƣợc dịch đạm cô đặc. Thành phần chủ yếu của dịch đạm thủy phân là các axit amin, 

các peptit. Ngoài ra, trong dịch đạm thủy phân còn chứa một lƣợng nhỏ khoáng và 

lipít. Thủy phân protein bằng enzyme là một trong những phƣơng pháp hiệu quả để 

thu hồi protein, các peptit có hoạt tính sinh học có giá trị từ phế liệu thủy sản. Việc 

thực hiện quá trình thủy phân protein phế liệu thủy sản không những thu đƣợc sản 
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phẩm protein thủy phân mà còn có thể thu đƣợc bột khoáng và lipít. Các phế liệu thủy 

sản sau đây đã đƣợc sử dụng để tạo sản phẩm protein thủy phân nhƣ xƣơng cá hồi 

[109], đầu cá hồi [143], xƣơng cá tuyết [149], đầu và nội tạng cá trích [148], phế liệu 

cá tầm [126], nội tạng cá ngừ vây vàng [120], đầu cá ngừ vây vàng [127]… Các 

enzyme thƣờng đƣợc sử dụng để thủy phân protein phế liệu thủy sản là Protamex, 

Alcalase, Flavourzyme, Neutrase… [72,102,126,143]. 

Khi thủy phân protein thu đƣợc dịch thủy phân có màu vàng nhạt. Thành phần 

chủ yếu của dịch protein thủy phân là các axit amin và các peptit với chiều dài mạch 

khác nhau. Ngoài ra trong dịch thủy phân protein còn chứa khoáng và một lƣợng nhỏ 

lipít. Dịch thủy phân protein đƣợc sấy chân không thăng hoa hoặc sấy phun để thu bột 

protein thủy phân. Bột protein thủy phân này có màu trắng ngà, vàng nhạt hay nâu tùy 

thuộc vào nguyên liệu ban đầu và chế độ thủy phân. Sản phẩm protein thủy phân có 

hàm lƣợng protein cao với các axit amin không thay thế rất cần thiết cho cơ thể. Trong 

quá trình thủy phân đầu cá ngừ vây vàng bằng enzyme Alcalase và Protamex, độ thủy 

phân, sự thu hồi nitơ và hàm lƣợng protein trong các sản phẩm thủy phân tăng theo 

thời gian thủy phân. Các sản phẩm thủy phân này có hàm lƣợng axit amin không thay 

thế cao [120]. Độ thủy phân của sản phẩm protein thủy phân từ đầu, nội tạng và đuôi 

cá ngừ vây vàng lần lƣợt là 32,3%, 16,8% và 22,2% và hiệu suất thu hồi nitơ trong các 

sản phẩm thủy phân này là 73,6%, 82,7%, 85,8% [74].  

 Bột đạm cá 

Bột đạm cá thủy phân cũng là một trong những dạng của quá trình thủy phân. 

Dịch đạm thủy phân đƣợc đem đi cô đặc và sấy khô thì thu đƣợc bột đạm thủy phân 

(bột đạm hòa tan). Thực chất của quá trình sản xuất bột đạm bằng phƣơng pháp sử 

dụng protease là quá trình thủy phân protein để tạo các peptit và các axit amin dƣới tác 

động của hệ protease nội tại và enzyme bổ sung từ ngoài vào. Bột đạm cá thủy phân có 

hàm lƣợng protein cao khoảng 70%, lipít khoảng 0,5% và tỷ lệ nitơ dễ hấp thụ cao, rất 

có giá trị dinh dƣỡng. Có thể sử dụng dƣới dạng nguyên chất hoặc phối trộn với các 

thực phẩm khác. Bột đạm thủy phân có màu trắng ngà, vàng nhạt hay vàng nâu tùy 

thuộc vào nguyên liệu ban đầu. Mùi thơm đặc trƣng, khi cho vào nƣớc dễ tan, có khả 

năng tạo gel, dẻo dính. Bột đạm thủy phân thƣờng đƣợc sản xuất từ các loài cá kém 

giá trị kinh tế hoặc từ các phế liệu cá. 

 Bột khoáng 
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Xƣơng cá chứa một lƣợng canxi và photpho đáng kể và đƣợc xem nhƣ một 

nguồn tiềm năng để sản xuất bột canxi. Để sản xuất bột khoáng (bột canxi) có thể sử 

dụng phƣơng pháp thủy phân bằng hóa chất hoặc phƣơng pháp thủy phân bằng 

enzyme. Sử dụng hóa chất để thủy phân là phƣơng pháp cổ điển đƣợc sử dụng từ lâu. 

Các hóa chất sử dụng trong quá trình thủy phân có thể là các axit (HCl, H2SO4) hoặc 

kiềm (NaOH). Một số thành phần hóa sinh của từng bộ phận của cá Tra (đầu, xƣơng, 

vây, đuôi) đã đƣợc xác định để chọn ra loại nguyên liệu giàu canxi thích hợp cho quá 

trình chiết tách. Trong các bộ phận phế liệu, xƣơng cá có hàm lƣợng tro khá cao 

(20,11%) với thành phần canxi chiếm tỉ lệ cao nhất (4,49%) so với các bộ phận khác. 

Do đó, xƣơng cá Tra đƣợc lựa chọn làm nguyên liệu để sản xuất bột canxi.  

Dầu cá: là lớp trên cùng thu đƣợc sau khi ly tâm hỗn hợp có đƣợc từ sự thủy 

phân. Hàm lƣợng thì phụ thuộc vào nguyên liệu ban đầu. Ngoài ra, trong dầu cá có 

chứa hàm lƣợng DHA, EPA… rất tốt cho sức khỏe con ngƣời. 

1.3. Dịch protein thủy phân 

1.3.1. Sản xuất dịch protein thủy phân 

Phế liệu cá chứa nhiều thành phần có giá trị nhƣ protein, lipít, khoáng, enzyme, 

các chất có hoạt tính sinh học. Ngày nay, công nghệ phát triển đã mở ra nhiều hƣớng 

tận dụng nguồn phế liệu thủy sản. 

Từ phế liệu cá có thể sản xuất ra nhiều sản phẩm có giá trị nhƣ bột cá, dầu cá, 

collagen, gelatin, sản phẩm protein thủy phân, bột canxi, chế phẩm enzyme, dầu diesel 

sinh học và HA. Việc tận dụng phế liệu thủy sản để chế biến chúng thành những sản 

phẩm có giá trị không những góp phần hạn chế sự ô nhiễm môi trƣờng do phế liệu gây 

ra mà còn nâng cao giá trị sử dụng của phế liệu, tăng hiệu quả kinh tế cho các doanh 

nghiệp chế biến thủy sản và đem lại lợi ích kinh tế lớn cho đất nƣớc. Hình 1.2 trình 

bày cách tiếp cận thu nhận các sản phẩm giá trị gia tăng từ phế liệu cá Tra. Trong đó, 

dịch protein thủy phân có thể thu hồi từ phế liệu cá Tra theo nhiều phƣơng pháp khác 

nhau nhƣ phƣơng pháp hóa học, phƣơng pháp thủy phân tự nhiên, phƣơng pháp thủy 

phân bằng enzyme thƣơng mại. 
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Hình 1.2. Sơ đồ phát triển các sản phẩm giá trị gia tăng từ phế liệu cá [21] 

1.3.1.1. Thu hồi dịch protein thủy phân bằng phƣơng pháp hóa học  

 Để thu hồi dịch protein thủy phân từ phế liệu cá đã có nhiều tác giả sử dụng 

các tác nhân thủy phân nhƣ: axít, kiềm mạnh hoặc các muối của nó nhƣ: HCl, 

NaOH, Na6(PO3)6
 
hoặc cũng có thể sử dụng các axit hữu cơ để thủy phân nhƣ: axít 

formic, axít lactic. Sản phẩm thu hồi đƣợc ứng dụng chủ yếu làm thức ăn chăn nuôi 

hoặc sử dụng làm phân bón. Nguyên liệu và tác nhân sử dụng cho thủy phân bằng 

các tác nhân hóa học gồm: thủy phân phế liệu cá tuyết và cá monkfish sử dụng HCl 

và natri hexametaphosphate [Na6(PO3)6] HCl (pH 2–2,6) [39], cơ thịt cá trích sử 

dụng axít hoặc kiềm [154]; phụ phẩm cá mòi khô đông lạnh thủy phân bằng NaOH 

(pH=7–11) [123]. Điều kiện thủy phân và sản phẩm thu nhận đƣợc tùy theo từng 

loại phế liệu và tác nhân thủy phân khác nhau nhƣ: sản phẩm thủy phân dùng để 

sản xuất bột cá chăn nuôi có hàm lƣợng protein cao bằng quá trình chiết rút hóa học 

tối ƣu và kết tủa để thu hồi protein. Độ hóa tan của protein cá monkfish thấp hơn so 

với protein cá tuyết [39]. Thu hồi protein 89% protein từ cơ thịt cá ban đầu, kết quả 

cũng cho thấy tổng hàm lƣợng lipít thay đổi từ 0,13g/g protein cơ thịt cá đến 0,04 

g/g protein cơ thịt cá trong cả 2 quá trình chiết rút bằng axit và kiểm, hàm lƣợng 
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phốt pho lipít là từ 0,037–0,02 g/g protein. Các protein đƣợc chiết rút bằng axit và 

kiềm tạo ra các loại gel có độ độ dài và màu nhƣ nhau. Độ bền gel protein đƣợc 

chiết rút bằng axit là bằng hoặc thấp hơn trong gel protein đƣợc sản xuất bằng 

kiềm. Khi sử dụng nguyên liệu thô đông lạnh thì độ dai và độ bền gel giảm đi 

[154]. Đa số protein cơ thịt cá ban đầu đƣợc thu hồi với 47,5% protein và 12% 

gelatin. Các tính chất chức năng của gelatin thu hồi từ đầu và da cá đƣợc so sánh. 

Khối lƣợng phân tử, độ nhớt, độ bền gel của gelatin ở đầu và da cá là nhƣ nhau. Để 

chiết rút gelatin từ phần đầu cá cần điều kiện nhiệt độ cao hơn và độ axit mạnh hơn 

nên dẫn đến gelatine bị thủy phân nhiều hơn làm cho tính chất keo gelatin kém hơn, 

nhƣng độ nhớt của galatin thấp không đáng kể so với gelatin chiết rút từ da. 

Gelatines thu đƣợc có khối lƣợng phân tử nhỏ có đặc tính chống oxy hóa rất hữu 

ích cho các thực phẩm chức năng [35]. Hàm lƣợng protein thu đƣợc là 83,51 mg/ml 

khi chiết xuất protein từ phụ phẩm cá mòi khô đông lạnh đƣợc xác định là ở pH 

10,56 trong 48,61 phút, với tốc độ khuấy là 104,77 vòng/phút và tỷ lệ NaOH/tỷ lệ 

mẫu là 1,54 [123]. 

Ƣu nhƣợc điểm của phƣơng pháp này, các axit mạnh (HCl) hoặc kiềm mạnh 

(NaOH) đƣợc sử dụng làm tác nhân thủy phân trong điều kiện nhiệt độ cao. Đây là 

phƣơng pháp dễ thực hiện, hiệu suất thu hồi cao, thời gian phản ứng nhanh, chi phí sản 

xuất thấp. Tuy  nhiên, thủy phân bằng axit làm cắt đứt protein thành các peptit nhỏ 

hơn và phá  hủy một số axit amin nhƣ cystein, cystine, methionin và tryptophane; thủy 

phân bằng kiềm, một số axit amin nhƣ serine và threonine bị phá hủy trong quá trình 

này. Ngoài ra, thủy phân trong môi trƣờng kiềm gây ra sự chuyển đổi từ L-axit amin 

thành D-axit amin mà con ngƣời không hấp thụ đƣợc, điều này làm giảm giá trị dinh 

dƣỡng của sản phẩm. Mặt khác, quá trình thủy phân bằng axit hoặc kiềm đòi hỏi thiết 

bị chịu đƣợc ở điều kiện khắc nghiệt (nhiệt độ cao), không an toàn cho ngƣời. Hơn 

nữa, quá trình sản xuất thải ra một lƣợng lớn chất thải hóa học nên tăng chi phí xử lý 

và có thể gây ô nhiễm môi trƣờng. Do vậy, tùy theo điều kiện và mục đích, có thể lựa 

chọn phƣơng pháp thủy phân phế liệu cá bằng các tác nhận hóa học cho phù hợp. 

1.3.1.2. Thu hồi dịch protein thủy phân bằng phƣơng pháp tận dụng enzyme nội 

tại trong nguyên liệu 

Sử dụng enzyme nội tại để thủy phân thịt cá thu hồi dịch protein thủy phân là 

một phƣơng pháp thực hiện từ lâu đời. Quá trình sản xuất nƣớc mắm truyền thống là 
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một phƣơng pháp tận dụng enzyme nội tại để thủy phân protein thịt cá thành sản phẩm 

cuối cùng là các axít amin trong sản phẩm nƣớc mắm là phƣơng pháp rất phổ biến 

hiện nay (phƣơng pháp lên men). Trong nội tạng cá chứa một lƣợng lớn các vi sinh vật 

có lợi, tiến hành tạo kiện thuận về nhiệt độ, pH môi trƣờng, các yếu tố khác để vi sinh 

vật trong hệ đƣờng ruột của cá phát triển, tăng trƣởng sinh khối. Vi sinh vật sẽ tiết ra 

hệ enzyme protease tiến hành thủy phân cắt mạch protein thịt cá tạo ra sản phẩm dịch 

thủy phân protein. Thủy phân theo phƣơng pháp tận dụng enzyme nội tại trong nguyên 

liệu, các tác giả sử dụng các loại nguyên liệu nhƣ: nội tạng cá tuyết (Gadus Morhua L.) 

[33]), cá thu (Scomber austriasicus) [161]. Thực hiện thủy phân với emzyme nội tại ở pH 

cơ chất tự nhiên hoặc kết hợp enzyme nội tại với một trong bảy chế phẩm protease thƣơng 

mại khác nhau (alcalase 2.4L, neutrase 0.8L, protamex TM, papain, promelain, actinidin và 

hỗn hợp protease thực vật [35] và enzyme nội tại rồi thủy phân nhanh bằng enzyme 

protease thƣơng mại. Sản phẩm thủy phân thu hồi tùy thuộc vào nguyên liệu và điều kiện 

thủy phân khác nhau. Khi sử dụng enzyme alcalase và papain thủy phân cho năng suất cao 

nhất của chất khô hòa tan, alcalase thủy phân có hàm lƣợng chất khô đạt gần 95%. Trong 

khi đó, nếu sử dụng emzyme nội tại, không bổ sung enzyme thƣơng mại thì quá trình thủy 

phân chỉ đạt đƣợc năng suất chất khô hòa tan lên tới 75%. Do đó, năng suất thủy phân tăng 

thêm có đƣợc bằng cách thêm cácenzyme protease thƣơng mại nhƣng sẽ bị hạn chế và có 

thể không phải lúc nào cũng có lợi, về mặt kinh tế [33]. Khi thủy phân cá thu bằng protease 

thƣơng mại sẽ thu nhận dịch thủy phân có hàm lƣợng các axit amin nhƣ, anserine, carnosine 

và các peptit khác cao hơn nhiều so với tự phân giải [161]. Dịch thủy phân cá thu có các 

hoạt tính chống oxy hóa khác nhau bao gồm ức chế quá trình tự oxy hóa axit linoleic, khử 

gốc tự do DPPH và oxi hóa tổng rất đáng kể. Kết quả cho thấy rằng peptit có trọng lƣợng 

phân tử khoảng 1400 Da có hoạt tính chống oxy hóa trong ống nghiệm mạnh hơn so với 

các peptit 900 và 200 Da. 

Ƣu nhƣợc điểm của quá trình thủy phân này, thực hiện đơn giản, dễ thực 

hiện, chí phí sản xuất thấp nhƣng có nhƣợc điểm là tốc đọ thủy phân chậm, thời 

gian thủy phân kéo dài nên năng suất thủy phân thấp, sản phẩm thu đƣợc không 

đồng đều, khó đạt đƣợc mục đích công nghệ mong muốn. Do vậy, tùy theo điều 

kiện và mục đích, có thể lựa chọn phƣơng pháp thủy phân phế liệu cá bằng enzyme 

nội tại cho phù hợp. 
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1.3.1.3. Thu hồi dịch protein thủy phân bằng phƣơng pháp bổ sung enzyme từ 

bên ngoài.  

Thủy phân bằng enzyme có ƣu điểm là chỉ đòi hỏi một lƣợng nhỏ enzyme trong 

điều kiện phản ứng ôn hòa, pH 6 - 8 và nhiệt độ phản ứng 40
o
C - 60°C. Các axit amin 

không bị phá hủy, sản phẩm thủy phân vẫn giữ đƣợc giá trị dinh dƣỡng và đặc tính 

sinh học và không cần xử lý hóa học để loại bỏ tác nhân thủy phân sau khi thủy phân. 

Enzyme dễ dàng bị bất hoạt bằng cách gia nhiệt lên đến nhiệt độ làm biến tính 

enzyme. Quá trình thủy phân đƣợc kiểm soát dễ dàng, không cần sử dụng thiết bị chịu 

axit, chịu kiềm, chịu nhiệt độ cao, không gây độc hại đối với ngƣời và thân thiện với 

môi trƣờng. Tuy nhiên, giá thành của các enzyme hiện nay còn cao và hiệu suất thủy 

phân còn thấp hơn so với thủy phân bằng phƣơng pháp hóa học, do đó làm hạn chế 

ứng dụng của quá trình này vào trong sản xuất ở qui mô lớn. 

1.3.1.4. Thu hồi protein bằng phƣơng pháp vật lý 

Để thu nhận đƣợc các protein nguyên thể tức là protein có tất cả tính chất tự 

nhiên đặc trƣng của nó, thƣờng sử dụng quá trình trích ly. Các tác nhân thƣờng sử 

dụng trong quá trình trích ly và thu nhận protein là sự thay đổi nhiệt độ, pH và sử dụng 

các dung môi hóa học. Ngoài ra, các tác động khác nhƣ sóng siêu âm... Sóng siêu âm 

là những dãy sóng có tần số lớn hơn 20 kHz, có thể dao động cơ học trong pha rắn, 

lỏng và khí. Cơ chế của sóng siêu âm là giúp làm tăng khả năng trích ly. Các phƣơng 

pháp trích ly và tinh sạch protein đều dựa trên những tính chất hóa lý của protein nhƣ 

độ tích điện, kích thƣớc phân tử, độ hòa tan… của protein cần thu nhận.  

1.3.2. Các công bố nghiên cứu sản xuất dịch protein thủy phân 

Đã có nhiều công trình nghiên cứu để sản xuất dịch protein thủy phân. Các tác 

giả đã sử dụng các tác nhân hóa học: sử dụng HCl và natri hexametaphosphate 

[Na6(PO3)6] HCl (pH 2–2,6) [39]; axít hoặc kiềm [154]; NaOH (pH=7–11) [123]. Tận 

enzyme nội tại trong nguyên liệu để thủy phân: nội tạng cá tuyết (Gadus Morhua L.) 

[33]), cá thu (Scomber austriasicus) [161]; thực hiện thủy phân với emzyme nội tại ở 

pH cơ chất tự nhiên hoặc kết hợp enzyme nội tại với một trong bảy chế phẩm protease 

thƣơng mại khác nhau (alcalase 2.4L, neutrase 0.8L, protamex TM, papain, promelain, 

actinidin và hỗn hợp protease thực vật [35] và enzyme nội tại rồi thủy phân nhanh bằng 

enzyme protease thƣơng mại. Sử dụng enzyme alcalase 2.4® L [2,127]; enzyme 

protamex [74]; sử dụng kết hợp 2 loại enzyme alcalase 2.4® L và flavourzyme [9,58]; 
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sử dụng hỗn hợp protamex và flavourzyme ở pH tự nhiên với tỷ lệ nƣớc/nguyên liệu là 

1/1, tỷ lệ protamex – flavourzyme 1:1, tỷ lệ hỗn hợp enzyme–cơ chất là 0,3%, nhiệt độ 

55
o
C, thời gian 6 giờ [20]; sử dụng hỗn hợp enzyme trypsin 2% ở pH 8,5, nhiệt độ 40

o
C 

trong 2 giờ, tiếp theo đƣợc thủy phân bằng alcalase 2% ở pH 8,0, nhiệt độ 55
o
C trong 2 

giờ để thủy phân phế liệu cá hồi [1]; sử dụng 2 loại enzyme alcalase 2.4® L và esperase 

[81]; sử dụng 2 loại enzyme: alcalase 2.4® L và papain [84]); sử dụng 03 loại emzym 

khác nhau alcalase, flavourzyme và protamex [68]. Với các điều kiện thủy phân khác 

nhau: sử dụng đầu cá ngừ vây vàng [9], phế liệu cá ngừ vây vàng (nội tạng cá) cho thủy 

phân ở nhiệt độ 90,25
o
C, thời gian 60,4 phút và hoạt tính enzyme 70,22 AU/kg protein 

[127]; nguyên liệu da cá hồi đƣợc thủy phân ở nhiệt độ 55,3
o
C, pH 8,39 và tỷ lệ 

enzyme/cơ chất 2,5% (v:w) [144]; phế liệu cá bóp đƣợc thủy phânvới thời gian 12h, 

0,1% enzyme, nhiệt độ 45
o
C, pH tự nhiên (6,3 – 6,5) [68]; phế liệu cá Tra đƣợc thủy 

phân ở nhiệt độ 60
o
C, pH= 5, thời gian 180 phút, lƣợng nƣớc bổ sung 40%, trong đó có 

10% nƣớc nóng; protein thủy phân tiếp tục đƣợc cô đặc ở áp suất 0,33 atm, nhiệt độ 

80
o
C trong 137 phút [117]; phế liệu cá rô phi với điều kiện thủy phân tối ƣu theo RSM 

với nhiệt độ 50,76
o
C, thời gian 80 phút và tỷ lệ enzyme/cơ chất 1,2% [119]; phế liệu cá 

nhám mèo đốm (nội tạng cá) với điều kiện thủy phân tối ƣu theo RSM: nhiệt độ 

90,25
o
C, thời gian 60,4 phút và nồng độ enzyme 70,22 AU/kg protein [157]; sử dụng 2 

loại khung xƣơng cá hồi cắt khúc và xay nhỏ thủy phân với: tỷ lệ enzyme/mẫu 3% (w/w 

protein), thời gian 180 phút thu nhận sản lƣợng dịch thủy phân 24,05 – 26,39% [84]. 

Sản phẩm thủy phân thu hồi tùy thuộc vào nguyên liệu sử dụng và enzyme thủy 

phân khác nhau. Thu nhận dịch thủy phân protein có các đặc tính chống oxy hóa và 

sinh hóa. Kết quả cho thấy khối lƣợng phân tử của dịch thủy phân bằng cả alcalase và 

flavourzyme đều thấp hơn 5000 Da. Khi thủy phân bằng alcalase trong < 1,5 giờ sẽ thu 

đƣợc hơn 60% dịch TP có MW < 1000 Da. Dịch thủy phân có hoạt tính chống ôxi hóa 

tốt nhƣ: khử các gốc tự do và hạn chế sự oxy hóa. Hoạt tính chống oxy hóa của dịch 

thủy phân phụ thuộc vào độ thủy phân (DH), thời gian thủy phân và trọng lƣợng phân 

tử. Dịch thủy phân có phân bố khối lƣợng phân tử thấp hơn có khả năng khử sắt Fe
2+

 

mạnh hơn ở mức nồng độ dịch 5,0 mg/mL. Khi thủy phân bằng alcalase, hoạt tính khử 

các gốc tự do DPPH và hạn chế sự oxy hóa đạt mức tối đa trong 1,5 - 2,0 giờ thủy 

phân tƣơng ứng; hoạt tính chống oxy hóa của chúng bằng với hoạt tính chống oxi hóa 

của α-tocopherol trong hệ nhũ tƣơng và carnosine trong hệ thống oxi hóa 2-
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deoxyribose. Kết quả cũng cho thấy, dịch thủy phân thu đƣợc có độ hòa tan trên 75% 

trong phạm vi pH rộng. Khi thời gian thủy phân hơn 3 giờ sẽ làm dịch thủy phân 

chuyển sang sẫm màu hoặc màu vàng, có độ thủy phân (DH) hơn 53%, hàm lƣợng 

protein cao 72,34% và hàm lƣợng lipít thấp 1,43%. Tác giả cũng đã xác định thành 

phần axit amin trong dịch thủy phân [58].  

Dịch thủy phân thu nhận từ nội tạng cá ngừ vây vàng có tiềm năng cao cho các 

ứng dụng trong nuôi trồng thủy sản và thức ăn chăn nuôi. Nó cũng là một nguồn nitơ 

hiệu quả (nhƣ peptone) cho môi trƣờng nuôi cấy vi sinh vật [127].  

Thu nhận đƣợc sản phẩm dịch protein thủy phân có DH cao nhất 77,03%. Dịch 

thủy phân protein đông khô có hàm lƣợng protein cao (89,53%) và nhiều axit amin 

không thay thế. Protein thủy phân từ da cá hồi có tiềm năng nhƣ một nguồn peptit và 

axit amin cung cấp [144].  

Thu nhận 2 phần: Phần dịch hòa tan và không tan. Kết quả cho thấy: độ thủy 

phân của dịch thủy phân thu đƣợc từ phần đầu, nội tạng và đuôi lần lƣợt là 32,3; 16,8 

và 22,2% và hiệu suất thu hồi nitơ trong các phần hòa tan là 73,6% cho đầu, 82,7% 

cho nội tạng và 85,8% cho đuôi, phần lớn lipít có trong phần không tan. Kết quả cũng 

cho thấy phần hòa tan giàu peptit có khối lƣợng phân tử trung bình đến nhỏ và ít lipít; 

phần khác chứa protein không hòa tan và nhiêu lipít. Thu nhận đƣợc sản phẩm thu 

nhận gelatin mạch ngắn hơn hoặc collagen có DH cao nhất 10,91%. Dịch thủy phân 

gelatin đông khô đƣợc xác định các chỉ tiêu: thành phần hóa học, độ nhớt và khối 

lƣợng phân tử. Dịch thủy phân gelatin sản xuất có chứa hàm lƣợng protein cao 

(85,26%); do đó, nó có thể phục vụ nhƣ một nguồn protein tiềm năng cho nhu cầu của 

con ngƣời [117].  

Thu hồi 06 loại peptit có hoạt tính chống oxi đƣợc ứng dụng trong thực phẩm. 

Kết quả cho thấy sản phẩm protein thủy phân (peptit) thu đƣợc có độ thủy phân (DH) 

là 27,94% trong 760 phút đối với thịt và 33,14% trong 580 phút đối với phụ phẩm cá 

bóp. Kết quả cũng cho thấy rằng, hàm lƣợng tyrosine rất đa dạng và phụ thuộc vào cơ 

chất và loại enzyme sử dụng. Hàm lƣợng tyrosine trong dịch thủy phân protein thu 

đƣợc đạt cao nhất từ quá trình thủy phân phụ phẩm cá bóp bằng alcalase là 8,46% và 

bằng protamex là 6,46%; trong khi đó từ thịt cá 6,47% bằng protamex [74].  

Sản phẩm dịch thủy phân có chứa 79,20–82,01% protein, 6,03–6,34% lipít, 

9,81–11,09% tro và 4,02–5,80% ẩm. Phân tích thành phần axit amin của dịch thủy 
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phân cho thấy hàm lƣợng các AA chủ yếu nhƣ: glutamic acid/glutamine 113,45–

117,56 mg/g mẫu, glycine 77,86 – 86,18 mg/g mẫu, aspartic acid/asparagine 76,04–

78,67 mg/g mẫu, lysine 61,97– 65,99 mg/g mẫu và  leucine 54,30 – 57,31 mg/g mẫu. 

Tác giả cũng xác định sự phân bố kích thƣớc phân tử của dịch thủy phân bằng phƣơng 

pháp sắc ký lọc gel để đánh giá khả năng chống oxi hóa của dịch và kết quả cho thấy 

phụ thuộc vào mẫu và enzyme sử dụng thủy phân. Alcalase cho năng suất thủy phân 

cao hơn nhƣng dịch thủy phân của nó đắng hơn papain. Xử lý mẫu dạng cắt khúc thích 

hơn mẫu dạng xay nhỏ do dễ thực hiện. Ngoài ra, lƣợng xƣơng còn lại từ mâu cắt khúc 

sau khi thủy phân có thể đƣợc xử lý dễ dàng nhƣ một nguyên liệu ban đầu để sản xuất 

canxi sinh học. Dịch thủy phân protein từ khung xƣơng cá hồi có thể đƣợc sử dụng 

nhƣ một chất bổ sung dinh dƣỡng cho thực phẩm. 

Các sản phẩm thu đƣợc từ quá trình thủy phân (tính trên 1kg nguyên liệu): bột 

thủy phân protein: 74g, lipít: 180g, bột protein không tan: 29g, bột khoáng: 112g. 

Thành phần hóa học của dịch thủy phân: Nts 9,53 g/l, Naa 4,62 gN/l, NNH3 0,97 g/l, tỉ lệ 

Naa/Nts là 48,50%. Bột thủy phân protein: độ ẩm 7,08%, protein 62,78%, lipít 3,20% , 

tro 3,15g, Nts 10,04%, Naa 4,08%; kết quả đã chỉ ra rằng hiệu suất thu hồi nitơ và lipít 

lần lƣợt là 70,3% và 65,4%. Sản phẩm thuỷ phân protein từ đầu cá ngừ vây vàng có 

hàm lƣợng protein 80%, lipít 1,3% và tro 7,9%. Sản phẩm thuỷ phân protein có hàm 

lƣợng axit amin không thay thế cao (33,67%). Dầu cá thu đƣợc từ sự thuỷ phân đầu cá 

ngừ giàu axit béo omega 3 (18,99%), đặc biệt axit docosahexaenoic (DHA) và 

eicosapentaenoic (EPA). Hàm lƣợng axit béo omega 6 là 4,37%. Các axit béo có hàm 

lƣợng cao trong dầu đầu cá ngừ là palmitic (29,75%), oleic (16,76%) và 

docosahexaenoic (14,56%) [9]. 

Sản phẩm có độ thủy phân, hiệu suất thu hồi nitơ và tổng nitơ bazơ bay hơi 

trong dịch thủy phân thu đƣợc lần lƣợt đạt là 60,50%, 83% và 0,98 g/l. Sản phẩm thu 

đƣợc chứa hàm lƣợng nitơ a xít amin 13,27 g/l, histamine 0,62 mg/100 g, có tiềm năng 

ứng dụng trong nhiều lĩnh vực [20]. 

Sản phẩm peptit mạch ngắn có khối lƣợng phân tử 30kDa và 10kDa có hoạt 

tính sinh học là những protein có mạch ngắn. Những peptit này ngoài giá trị dinh 

dƣỡng chúng còn có một số ảnh hƣởng đặc biệt đến chức năng sinh lý của cơ thể, giúp 

tăng cƣờng và nâng cao sức khỏe của con ngƣời nhƣ khả năng chống ô xi hóa, kháng 

vi sinh vật, khả năng điều hòa miễn dịch. Kết quả thu đƣợc dịch thủy phân thu đƣợc có 
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hàm lƣợng a xít amin đạt 29,48 mg/ml và có hoạt tính chống ôxi hóa đo qua khả năng 

bắt gốc tự do DPPH là 70,34% [1]. 

Dịch thủy phân cô đặc có độ thủy phân 64,20 %, hàm lƣợng protein: 9,52(g), 

nitơ acid amin: 5,6 (gN/L), nitơ ammoniac: 0,71 (gN/L) và hiệu suất thu hồi protein: 

88,72 % [2]. 

Tóm lại, các công trình nghiên cứu đã công bố ở trên cho thấy: 

- Một số nghiên cứu thu nhận dịch thủy phân protein bằng cách sử dụng 

phƣơng pháp hóa học [39,58,77,99,154]. Một số nghiên cứu thu nhận dịch thủy phân 

protein sử dụng vi sinh vật hoặc enzym để thu nhận các chất dinh dƣỡng và các hoạt 

chất sinh học [73,119,126,128,136,144]. Sử dụng enzyme thủy phân là một trong 

những phƣơng pháp rất hiệu quả để thu hồi dịch thủy phân từ phụ phẩm cá và sản xuất 

bột đạm thủy phân có hàm lƣợng đạm axit amin cao [39,136].  

- Hầu hết các phƣơng pháp đã nêu ở trên chỉ tập trung để thu nhận dịch thủy 

phân protein [55,84,138] và bỏ qua việc thu nhận phần rắn còn lại trong phế liệu cá, 

chủ yếu là hydroxyapatite. Đây là nguồn khoáng sinh học có rất nhiều ứng dụng trong 

thực tế.  

Như vậy, các nghiên cứu trên đều chưa hoàn thiện là làm mất đi một vài hoạt 

chất sinh học, lãng phí tài nguyên và gây ô nhiễm môi trường; chưa nghiên cứu thu 

nhận đồng thời các sản phẩm dịch protein thủy phân, khoáng chất có trong phế liệu 

cá, đặc biệt là phế liệu cá Tra; chưa nghiên cứu ứng dụng của dịch thủy phân và phát 

triển thành quy mô công nghiệp. Do vậy, việc nghiên cứu một công nghệ đầy đủ và có 

hệ thống theo hướng thân thiện với môi trường cũng như tính đến hiệu quả kinh tế là 

điều rất cần thiết để hướng đến có thể sản xuất dịch thủy phân có độ thủy phân và 

hàm lượng đạm axit amin cao ứng dụng cho các ứng dụng trong công nghiệp thực 

phẩm và y dược. 

1.4. Quá trình thủy phân bằng enzyme 

1.4.1. Enzyme protease 

Enzyme protease thủy phân liên kết peptit (-CO-NH-) giữa các axit amin trong 

phân tử protein. Enzyme là protein có khả năng xúc tác đặc biệt cho phản ứng hóa học 

xảy ra ở bên trong và bên ngoài cơ thể sinh vật, có đầy đủ tính chất của một protein. 

Enzyme đƣợc sử dụng trong ngành công nghiệp thực phẩm và trong nghiên cứu 

thực phẩm chủ yếu là thủy phân, gồm carbohydrate, protease. Trong đó enzyme 
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protease là hệ enzyme đƣợc sử dụng phổ biến. Các chế phẩm enzyme thủy phân là 

nhóm rất quan trọng nhất và đƣợc sử dụng hiệu quả trong công nghiệp thực phẩm. 

Protease đƣợc phân loại theo tính đặc hiệu của việc cắt đứt các liên kết peptít và động 

học phản ứng. Protease đƣợc đặc trƣng hơn nữa bởi cơ chế thủy phân của chúng dạng 

endoproteinase hoặc exopeptidase. Các endoprotease thủy phân các liên kết peptít 

trong các phân tử protein, để tạo ra các peptit tƣơng đối lớn. Các exopeptidase thủy 

phân các liên kết peptit cuối tạo thành sản phẩm cuối cùng là các axit amin. Trong 

thủy phân protein thực phẩm, endoprotease luôn luôn đƣợc sử dụng, nhƣng đôi khi 

endoprotease là kết hợp với exopeptidase cho thủy phân. 

1.4.2. Enzyme alcalase 

Alcalase là enzyme endoprotease, một loại enzyme kiềm đƣợc sản xuất từ 

acillus licheniformis và đƣợc phát triển bởi Novo Nordisk (Bagsvaerd, Đan Mạch). 

Alcalase là enzyme thƣơng mại thuộc nhóm serine protease subtilisin A. Hoạt tính của 

Alcalase 2,4L là 2,4 AU/g, bị ức chế ở pH thấp hoặc nhiệt độ cao, điều kiện hoạt động 

tốt nhất của Alcalase là pH = 6,5 - 8,5; nhiệt độ 45 – 65
o
C. Alcalase là một trong 

những loại enzyme cho hiệu quả thủy phân protein cao, đã đƣợc nghiên cứu là một 

trong những enzyme tốt nhất đƣợc sử dụng để sản xuất dịch thủy phân protein từ cá có 

đầy đủ các chức năng và tính chất. Các chất thủy phân đƣợc xử lý bằng alcalase cũng 

có hàm lƣợng lipít thấp và tính chất chức năng tuyệt vời. Vì vậy, Alcalase còn là 

enzyme đƣợc ƣa chuộng nhất và đƣợc sử dụng rộng rãi. Các enzyme có nguồn gốc từ 

vi khuẩn phù hợp hơn vì chúng có nhiều hoạt động xúc tác có sẵn cũng nhƣ độ ổn định 

về pH và nhiệt độ. Các nghiên cứu trƣớc đây cho thấy alcalase là enzyme hiệu quả 

nhất trong số các enzyme proteolytic nghiên cứu protein thủy phân và có khả năng 

thủy phân cao nhất. Sự phục hồi protein cao nhất và hàm lƣợng lipít thấp nhất đã đƣợc 

báo cáo trong quá trình thủy phân với alcalase so với papain và neuTrase, sản phẩm 

thuỷ phân từ alcalase ít đắng hơn so với papain, đồng thời nó cũng là sự lựa chọn tốt 

nhất cho thuỷ phân protein dựa trên chi phí enzyme trên mỗi đơn vị hoạt động [20]. 

Enzyme này cũng dựa trên đặc trƣng của nó cho khả năng không hút nƣớc của 

các amino axít vào giai đoạn cuối, dẫn đến sản phẩm thủy phân không có vị đắng đồng 

thời sản phẩm có sự cân bằng về các axit amin thiết yếu [8]. 

Thủy phân từ alcalase và papain cũng thể hiện các tính chất chức năng tốt hơn 

và giá trị dinh dƣỡng cao hơn, alcalase có hoạt tính cao hơn dẫn đến quá trình thủy 
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phân hiệu quả hơn. Hơn nữa, khi nghiên cứu quá trình thủy phân đầu cá hồi tƣơi bằng 

các enzyme Alcalase, Neutrase và Protamex. Kết quả nghiên cứu cho thấy rằng 

Alcalase là enzyme  hiệu quả cao nhất so với Neutrase và Protamex. 

1.4.3. Cơ chế quá trình thủy phân protein 

Là một quá trình hóa học trong đó một phân tử protein bị phân cắt trong môi 

trƣờng nƣớc. Một phần của phân tử sau khi cắt sẽ tƣơng tác với cation H+ từ phân tử 

nƣớc, phần khác sẽ liên kết với anion OH
-
 còn lại. Quá trình biến đổi protein trong 

nguyên liệu thành axít amin bằng tác nhân enzyme, theo thứ tự sau: 

Protein → Polypeptit → Peptit → Axít amin 

Nhờ tác nhân thủy phân, protein phân giải thành các mạch phân tử ngắn hơn và 

mạch ngắn dần cuối cùng thành axít amin. Enzyme có xúc tác và thủy phân cơ chất 

qua các giai đoạn. 

 

Hình 1.3. Các giai đoạn xúc tác thủy phân bằng enzyme 

Giai đoạn 1: enzyme kết hợp với cơ chất bằng liên kết yếu tạo thành phức hợp 

enzyme–cơ chất (ES) không bền, phản ứng diễn ra nhanh nhƣng đòi hỏi năng lƣợng 

thấp các liên kết chủ yếu tạo thành giữa enzyme và cơ chất trong phức hợp ES là 

tƣơng tác tĩnh điện, liên kết hydro, liên kết vandecvan. 

Giai đoạn 2: Là giai đoạn xảy ra với sự biến đổi của cơ chất dƣới sự tác dụng 

của một số nhóm chức trong trung tâm hoạt động của enzyme và làm cho cơ chất từ 

dạng không hoạt động trở thành hoạt động, một số liên kết trong cơ chất bị kéo căng 

và mật độ electron trong cơ chất bị thay đổi. 

Giai đoạn 3: giai đoạn tạo thành sản phẩm và giải phóng ra enzyme. Đây là giai 

đoạn cuối của quá trình phản ứng từ cơ chất hoạt động sẽ hình thành sản phẩm và giải 

phóng enzyme dƣới dạng tự do ban đầu. 

1.4.5. Enzyme lipase 

Lipase là các enzyme đóng vai trò xúc tác sinh học cho phản ứng thủy phân 

triglyceride tạo thành các tri-glyceride, di-glyceride, monoglyceride, glycerol và các 

Cơ chất 

Enzym 

Enzym/cơ chất/sản phẩm 
Sản phẩm 
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axit béo tự do. Đây là enzyme đƣợc ứng dụng rộng rãi trong nhiều ngành công nghiệp 

nhƣ: thực phẩm, hoá học, mỹ phẩm,… nhờ khả năng xúc tác tác thủy phân triglyceride 

hoạt động trên bề mặt phân cách pha dầu nƣớc. Lipase có ở hầu hết mọi cơ thể sống, tế 

bào và có vai trò quan trọng trong quá trình Trao đổi chất, hấp thu và vận chuyển lipít.  

Lipase có thể thu nhận từ nguồn vi khuẩn, nấm và tụy heo. Nhiệt độ tối thích 

của lipase là rất rộng, thƣờng từ 30 – 60
o
C, tùy thuộc vào nguồn thu nhận lipase. 

Những vi sinh vật sống trong những môi trƣờng khắc nghiệt tạo ra lipase có nhiệt độ 

tối thích cao trên 70
o
C (nhƣ lipase từ Bacillus thermocatenulatus) hoặc những lipase 

có hoạt tính cao ở nhiệt độ thấp (lipase từ vi khuẩn vùng cực). Lipase dùng làm chất 

xúc tác sinh học đều hoạt động ở pH trung tính hay kiềm, trong nhiều trƣờng hợp có 

pH tối ƣu là 9,0 (lipase từ Pseudomonas và Bacillus). 

Khả năng ứng dụng của lipase dùng làm xúc tác sinh học đều dựa vào tính chọn 

lọc và đặc hiệu rất tinh tế của nó. Hầu hết lipase thông dụng có tính đặc hiệu vị trí 

nhóm hydroxyl 1, 3 (sn-1,3; tƣơng ứng các alcohol bậc 1) trong mạch glycerol, mặc 

khác cũng có lipase có tính đặc hiệu cho vị trí sn-2 cho phép việc thủy phân hoàn toàn 

triglyceride thành axít béo và glycerol. 

1.5. Hydroxyapatite (HA - Ca10(PO4)6(OH)2) 

1.5.1. Tính chất hydroxyapatite  

 

Hình 1.4. Tinh thể HA ở dạng hạt, sợi, que, tấm [155]. 

Canxi hydroxyapatite còn đƣợc gọi là hydroxyapatite (HA), công thức phân tử là 

Ca5(PO4)3(OH) hoặc Ca10(PO4)6(OH)2. HA là thành phần chính trong cơ thể ngƣời và động 

vật, trong xƣơng khoảng 65 – 70% khối lƣợng và trong răng khoảng 99% [41,69,79]. HA 

có các tính chất quan trọng nhƣ: tạo liên kết trực tiếp với xƣơng non dẫn đến sự hình thành 

xƣơng nhanh mà không bị cơ thể đào thải; có hoạt tính và khả năng tƣơng thích sinh học 
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cao với tế bào và mô, do vậy, hiện nay HA đang đƣợc nghiên cứu rộng rãi. Hơn nữa, HA là 

dạng canxi photphat nên dễ hấp thu nhất đối với cơ thể con ngƣời ở tỷ lệ phân tử Ca/P 1,67 

đúng nhƣ tỷ lệ trong xƣơng và răng ngƣời.  

HA có có màu trắng, trắng ngà, vàng nhạt hoặc xanh lơ, tùy theo điều kiện hình 

thành, kích thƣớc hạt và cấu trúc phân tử. HA nóng chảy ở nhiệt độ 1760
o
C; sôi ở 

2850
o
C; độ tan trong nƣớc: 0,7 g/l; khối lƣợng phân tử: 1004,60 g/mol; khối lƣợng 

riêng: 3,156 g/cm
3
; độ cứng theo thang Mohs bằng 5. 

Tùy thuộc vào phƣơng pháp điều chế mà tinh thể HA có thể ở dạng là hình cầu, 

hình sợi, hình que, hoặc hình tấm (Hình 1.4). 

 

Hình 1.5. Ô mạng cơ sở của tinh thể HA [116]. 

Tinh thể HA gồm các ion Ca
2+

, PO4
3-

 và OH
-
 có cấu trúc ô mạng cơ sở của 

đƣợc sắp xếp nhƣ ở Hình 1.5. Hệ tinh thể lục phƣơng của ô mạng HA, thuộc nhóm 

không gian P63/m với các hằng số mạng a = 0,9423 nm và c = 0,6875 nm, α = β = 900 

và γ = 1200 [122]. Dạng cấu trúc này của HA thƣờng là dạng HA tổng hợp và HA có 

trong thành phần xƣơng và ngà răng [76,113]. 

HA bị phân hủy chậm trong khoảng nhiệt độ 800 - 1200
o
C vì HA tƣơng đối bền 

với nhiệt. HA bị phân hủy tạo thành oxy-hydroxyapatite theo phản ứng [130]. 

 

Khi nhiệt độ lớn hơn 1200
o
C, HA sẽ bị phân huỷ thành β-Ca3(PO4)2 (β-TCP)  

và Ca4P2O9 hoặc CaO [24,42,100]. 

 

HA không phản ứng với kiềm nhƣng phản ứng với axit tạo thành các muối 

canxi và nƣớc: 
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1.5.2. Ứng dụng của hydroxyapatite 

Nghiên cứu tổng hợp HA đã đƣợc các nhà khoa học vật liệu quan tâm và thực hiện 

trong nhiều thập kỷ qua do HA có tính tƣơng thích sinh học tuyệt vời với tế bào động vật 

[108,133], tƣơng tác tốt với các polyme sinh học [52,89] và có khả năng tƣơng thích với 

xƣơng tốt [81,125] . HA có thể thúc đẩy sự phát triển của xƣơng mới nhƣng không gây ra 

viêm hay dị ứng, không gây độc tính cục bộ hoặc toàn than [97,114,125]. Vật liệu gốm 

chứa HA khi cấy ghép vào cơ thể ngƣời, sẽ có một lớp mô mới hình thành trên bề mặt và 

liên kết vào xƣơng của các mô cấy, tạo ra định hình vƣợt trội mô cấy đến các mô xung 

quanh [69,132]. Ngoài ra, HA có thể đƣợc sử dụng nhƣ một hợp chất mô hình để nghiên 

cứu quá trình khoáng hóa sinh học trong cơ thể con ngƣời [85,90].  

Cho đến nay, có nhiều tác giả đang nghiên cứu sử dụng HA làm vật liệu cho 

các ứng dụng y sinh học khác nhau nhƣ: vật liệu nha khoa và lớp phủ hoạt tính sinh 

học lên miếng cấy ghép xƣơng bằng kim loại [41,43], tác nhân điều trị bệnh loãng 

xƣơng [56,64], tác nhân truyền dẫn thuốc [81,83], kỹ thuật mô [95], thay thế cho 

xƣơng và các khuyết tật của răng [66,104], răng giả [150], cấy ghép xƣơng [162], 

Ngoài ra, HA còn đƣợc nghiên cứu ứng dụng trong các lĩnh vực khác nhƣ: vật liệu xử 

lý nƣớc ô nhiễm kim loại nặng, thuốc nhuộm [70]. 

Mặt khác, HA kích thƣớc nanomet đã đƣợc nghiên cứu là vật liệu có tính tƣơng 

thích, hoạt tính sinh học và tái hấp thu sinh học cao hơn nhiều so với vật liệu HA kích 

thƣớc micro [59,160]. Hạt nano HA khi ở kích thƣớc nhỏ, có diện tích bề mặt cao và 

dễ dàng thẩm thấu nên có khả năng tƣơng tác và hoạt tính sinh học tăng lên. Hơn nữa, 

khi sử dụng HA kích thƣớc hạt ở mức nanomet cho phản ứng khử khoáng ở men răng 

và xƣơng có thể bị ức chế nên ngăn ngừa bệnh sâu răng và loãng xƣơng [159]. Vật liệu 

HA có kích thƣớc nano cũng đƣợc sử dung để thay thế và sửa chữa những khuyết tật 

của xƣơng do bệnh lý hoặc tai nạn [38,139]. Các chế phẩm khác nhau chứa nano HA 

đã và đang đƣợc nghiên cứu và ứng dụng trong đới sống. HA ở dạng bột (thu nhận từ 

nguồn tự nhiên hoặc tổng hợp nhân tạo) cùng với một số khoáng chất khác đã đƣợc 

dùng trong bào chế thuốc chống loãng xƣơng và thực phẩm chức năng bổ sung canxi, 

xử lý các khuyết tật của xƣơng do chấn thƣơng, bổ sung canxi trong nƣớc giải khát. Ở 

dạng màng, một lớp HA mỏng, siêu mịn có thể tạo nên lớp men răng, các chi tiết nối 

xƣơng và lớp phủ bề mặt cho xƣơng nhân tạo. HA dạng khối xốp đƣợc ứng dụng để 
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sửa chữa các khuyết tật của xƣơng và răng. Gần đây, còn phát hiện dạng HA xốp tự 

nhiên dựa trên khung xốp sẵn có của mai mực, san hô, vỏ trứng, đá vôi, da cá và 

xƣơng cá có khả năng tƣơng thích tốt với cơ thể con ngƣời khi đƣợc cấy ghép. Ngoài 

ra, HA cũng có khả năng vận chuyển và phân tán một số loại thuốc nhƣ insulin, 

vitamin, bảo vệ đƣợc dƣợc phẩm tránh khỏi tƣơng tác với tác nhân khác trên đƣờng 

vận chuyển trong cơ thể, góp phần nâng cao hiệu quả sử dụng thuốc. 

1.5.3.  Phƣơng pháp điều chế hydroxyapatite 

Đã có rất nhiều phƣơng pháp tổng hợp điều chế HA đƣợc phát triển. Nhìn 

chung, có thể phân loại thành 2 nhóm phƣơng pháp:  

- Phƣơng pháp tổng hợp bằng hóa học từ các muối vô cơ có chứa ion Ca
2+

 và 

PO4
3-

, gồm: kết tủa, sol-gel, nhũ tƣơng, siêu âm, thủy nhiệt; quá trình nhiệt độ cao gồm 

phân hủy và thiêu kết.  

- Phƣơng pháp thu nhận từ các nguồn tự nhiên. 

1.5.3.1. Tổng hợp bằng phƣơng pháp hóa học 

Bảng 1.6 trình bày các phƣơng pháp hóa học đƣợc sử dụng để tổng hợp HA từ 

các muối vô cơ có chứa ion Ca
2+

 và PO4
3-
. Tùy theo phƣơng pháp và điều kiện phản 

ứng khác nhau mà sản phẩm thu đƣợc có hình dạng, kích thƣớc và tính đồng đều khác 

nhau. Trong đó, phƣơng pháp kết tủa và sol-gel đƣợc đánh giá là đơn giản, hiệu quả, 

dễ kiểm soát tính chất của sản phẩm hơn cả. 

Tuỳ thuộc vào mục đích ứng dụng, có thể lựa chọn phƣơng pháp điều chế phù 

hợp. Để tổng hợp HA dạng bột, các phƣơng pháp ƣớt thƣờng đƣợc sử dụng, bởi ƣu 

điểm của nó là có thể điều chỉnh đƣợc kích thƣớc của hạt theo mong muốn. Trong đó, 

phƣơng pháp kết tủa hóa học đƣợc sử dụng nhiều nhất, chiếm đến 25% trong tổng số 

các nghiên cứu từ năm 1999 đến 2011 [133]. Có nhiều quy trình khác nhau để kết tủa 

HA từ các ion Ca
2+

 và PO4
3-
, có thể phân ra thành hai cách chính: 

Thứ nhất là kết tủa từ các muối chứa ion Ca
2+

 và PO4
3-

 dễ tan trong nƣớc, các 

muối hay đƣợc dùng là Ca(NO3)2, CaCl2, (NH4)2HPO4, NH4H2PO4… Phản ứng diễn ra 

theo phƣơng trình (1.1) đƣợc coi là phƣơng pháp cơ bản để tổng hợp HA [155]: 

10Ca(NO3)2 + 6(NH4)2HPO4 + 8NH4OH = Ca10(PO4)6(OH)2 + 20NH4NO3 + 6H2O (1.1) 

Thứ hai là kết tủa từ các hợp chất chứa Ca
2+

 ít tan hoặc không tan trong  nƣớc. 

Phản ứng xảy ra giữa Ca(OH)2, CaO, CaCO3… với axit H3PO4 tạo thành HA trong 

môi trƣờng kiềm [142]. Ví dụ: 
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10Ca(OH)2 + 6H3PO4 = Ca10(PO4)6(OH)2 + 18H2O  (1.2) 

Ƣu nhƣợc điểm của phƣơng pháp 

Các phƣơng pháp tổng hợp HA bằng phƣơng pháp hóa học có thể dễ dạng tạo 

ra sản phẩm HA có kích thƣớc, hình dạng mong muốn và đặc biệt tỷ lệ Ca/P là 1,67 

đúng với nhƣ trong xƣơng ngƣời. Tuy nhiên phƣơng pháp này rất phức tạp, mất thời 

gian, giá thành cao [42,46,86] và sản phẩm HA tạo ra có hoạt tính thấp [131,160]. 
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Bảng 1.4. Các phƣơng pháp hóa học tổng hợp HA  

Phƣơng 

pháp 

Nguồn nguyên vật liệu 

tổng HA 
Điều kiện tổng hợp Đặc tính HA thu nhân 

Tham 

chiếu 

Kết tủa Ca(NO3)2.4H2O 0,2 M;  

(NH4)2HPO4 0,12 M  

- Tỷ lệ 1/1 khuấy ở nhiệt độ phòng, pH 

10 

- Sấy khô ở 120
o
C trong 8 giờ 

- Nung ở nhiệt độ 1000
o
C, trong 5 giờ 

HA tổng hợp tƣơng tự nhƣ sản phẩm 

HA đã đƣợc thƣơng mại hóa của hãng 

Aldrich-Sigma. HA có hình thái cấu 

trúc xốp 

[24] 

 Ca(OH)2 0,5M và  

H3PO4 0,3M 

- pH đƣợc kiểm soát trong suốt phản 

ứng, Lƣợng axit thêm vào Ca(OH)2 với 

các tốc độ khác nhau 

- Nhiệt độ < 60
o
C 

- Dung dịch HA có nồng độ 2,5%, sấy 

phun để thu bột HA 

Kích thƣớc và đặc tính diện tích bề 

mặt của hạt nano HA rất nhạy với 

nhiệt độ phản ứng và cả tỷ lệ bổ sung 

chất phản ứng. Đây là tham số chính 

để xác định độ tinh khiết của tinh thể 

nano HA tổng hợp và cũng cho sự ổn 

định của huyền phù 

[43] 

Sol-gel Ca(NO3)2.4H2O và triethyl 

phosphate Ca(NO3)2.4H2O 

và C6H5PCl2 

- Sấy ở 120
o
C và nung ở nhiệt độ 900

o
C, 

trong 5 giờ 

- Sấy ở 100
o
C và nung ở nhiệt độ 900-

1100
o
C, trong 5 giờ 

HA có tỷ lệ Ca/P 1,67 

HA tạo thành các lớp dày, xốp 

 

[37] 

Điện hóa Calcium acetate 0,4 M, acetic 

axít 0.78 M và Na3PO4 0,24 

M, NaOH 0,8 M 

500 cm
3
 nƣớc cất 

đun nóng đến 70
o
C và 50 cm

3
 của 2 dung 

dịch đƣợc thêm vào. pH  9,1 

Màng phim HA thu đƣợc sấy khô 

100
o
C 

Tỷ lệ Ca/P là 1,63 ± 0,09 

[116] 

Thủy nhiệt CaHPO4.2H2O/NaOH/Nƣớc 

cất và  

((CH3(CH2)15N
+
(CH3)3Br

-
)  

Điều kiện thủy nhiệt HA cấu trúc nano hình thái đồng nhất, 

kích thƣớc đồng đều, phân tán nano và 

phân bố kích thƣớc tập trung 

[105] 
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Phun sấy ở 

nhiệt độ cao 

Ca (NO3) 2·4H2O và 

(NH4)2HPO4 có nồng độ 

đƣợc cố định ở 0,2 M 

Nồng độ 

polyetylen glycol (PEG 400) 

từ 0,1 đến 0,6 M 

Đầu phun lửa có năm ống đồng tâm. Tốc 

độ dòng của nhiên liệu, chất oxy hóa và khí 

mang mỗi lần 2,5, 35 và 30 lít/phút. Bột 

HA đƣợc nung ở nhiệt độ từ 400 - 1000
o
C 

trong 3 giờ.  

Kích thƣớc hạt HA nung ở 600 và 

1000
o
C là 32 và 213 nm. Tỷ lệ Ca/P là 

1,69 

[49] 

Sóng siêu 

âm 

A 0.1 – 0.2 mol/dm
3
 CaCl2 

A 0.1 mol/dm
3
 Na3PO4 

Dung dịch A  đƣợc siêu. Tỷ lệ Ca/P cho 

vào 1.0, 1.50, 1.67 và 2.00, thời gian 

phản ứng 3 – 20 phút. Mẫu đƣợc lọc và 

sấy khô ở 70°C. 

Tỷ lệ Ca/P đƣợc điều chỉnh từ 1 – 2, 

diện tích bề mặt hạt HA đạt 130 m
2
/g. 

[95] 

Chiếu xạ vi 

sóng 

50 ml hỗn hợp CaNO3.4H2O 

0,1M và EDTA 0,1 M trộn với 

50 ml Na2HPO4 0,06M. Điều 

chỉnh pH dung dịch 9-13, 

khuấy hỗn hợp 10 phút. 

Sử dụng lò vi sóng có công suất 700 W với 

một hệ thống hồi lƣu và phản ứng trong 30 

phút. Kết tủa đƣợc ly tâm, rửa và sấy khô 

trong chân không ở 70
o
C trong 2 giờ. 

HA thu nhận có kích thƣớc đồn nhất 

với đƣờng kính hạt trung bình khoảng 

40 nm và chiều dài đạt khoảng 400 

nm. 

[110] 
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1.5.3.2.Tách chiết từ nguồn tự nhiên 

Gần đây đã có nhiều nghiên cứu thu nhận HA từ các nguồn tự nhiên đặc biệt là 

từ xƣơng cá đã đƣợc công bố. Các loại xƣơng cá khác nhau đã đƣợc sử dụng làm 

nguồn để thu nhận HA nhƣ cá sông tại Brazil nhƣ Seudoplatystomacorruscans, 

Paulicealutkeni và Pseudoplatystomafasciatum [50], cá kiếm (Xiphias) và cá ngừ 

(Thunnusthunnus) [39], cá ngừ (Thunnusobesus) [76], cá rô phi [64,65].  

Trong hầu hết các nghiên cứu này, phế liệu cá sau khi đƣa về phòng thí nghiệm 

đƣợc đun sôi hoặc sử dụng enzyme thủy phân để loại bỏ tạp chất, phần thịt thừa, lipít 

sau đó đem sấy khô sẽ thu đƣợc xƣơng cá thô [44,50,52,131,139]. Để gia tăng quá 

trình loại bỏ protein ở giai đoạn này, các tác giả còn sử dụng một số tác nhân nhƣ dung 

dịch NaOH 2M [150]. Tuy nhiên, các nghiên cứu này đều không đề xuất biện pháp thu 

nhận các sản phẩm protein và lipít ở công đoạn này. Điều đó vừa gây lãng phí tài 

nguyên, vừa tạo ra nguy cơ gây ô nhiễm môi trƣờng hoặc sẽ tăng chi phí xử lý nƣớc 

thải. Trong công đoạn tiếp theo, phƣơng pháp chính đƣợc sử dụng đó là nung xƣơng 

cá thô ở nhiệt độ cao khoảng 600 - 1200
o
C để thu nhận HA. 

Các nghiên cứu cho thấy sản phẩm HA thu đƣợc có kích thƣớc nanomet với độ 

xốp cao trong điều kiện nung thích hợp là 700 – 800
o
C, thời gian khoảng 2 – 4 giờ. 

Nếu nung ở nhiệt độ trên 950
o
C sẽ xảy ra quá trình phân hủy HA thành dạng β-

Tricalcium phosphate (Ca3(PO4)2, β-TCP) [36,86]. Đặc biệt, các nghiên cứu cũng chỉ 

ra trong sản phẩm HA thu đƣợc đều có chứa một lƣợng vết các kim loại. Thành phần 

và hàm lƣợng của các kim loại này tùy thuộc theo nguồn nguyên liệu khác nhau. Một 

số nghiên cứu đã thử nghiệm và đánh giá độ tƣơng thích sinh học khi thử nghiệm 

trong dịch giả thể ngƣời [40,41,139]. Sự phát triển của tế bào cho thấy khả năng ứng 

dụng cao của HA trong kỹ thuật chỉnh hình xƣơng. 

Mặc dù các nghiên cứu thu nhận và đánh giá tính chất của HA từ các loại 

xƣơng cá khác nhau đƣợc tiến hành ở khá nhiều phòng thí nghiệm tại các nƣớc tiên 

tiến trên thế giới nhƣng vẫn chƣa đƣợc áp dụng rộng rãi trong thực tế sản xuất. HA 

dùng trong công nghiệp và các ứng dụng hiện nay chủ yếu vẫn đƣợc sản xuất bằng 

phƣơng pháp hóa học (dựa trên phản ứng của muối chứa Ca
2+

 và muối chứa PO4
3-

). 

Phƣơng pháp tổng hợp hóa học thƣờng tiềm ẩn nguy cơ tồn tại chất chƣa phản ứng và 

dung môi, do đó hạn chế hiệu quả ứng dụng, đặc biệt trong y, dƣợc và thực phẩm. Vì 

vậy, việc hoàn thiện quy trình công nghệ thu nhận HA từ các nguồn tự nhiên theo 
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hƣớng thân thiện với môi trƣờng và hƣớng đến ứng dụng trong sản xuất thực tiễn vẫn 

là bài toán đặt ra cho các nhà khoa học trên thế giới. 

 Ƣu nhƣợc điểm của phƣơng pháp 

Phƣơng pháp thu nhận HA từ các nguồn là phế liệu cá rất phong phú, đa dạng, 

rẻ tiền. Sản phẩm HA thu nhận an toàn nên có thể ứng dụng cung cấp nguồn khoáng 

bổ sung vào thực phẩm cho con ngƣời. Tuy nhiên sản phẩm HA có tỷ lệ hàm lƣợng 

nguyên tố Ca/P khoảng 1,80 cao hơn so với trong xƣơng ngƣời.  

 Các yếu tố ảnh hƣởng khi thu nhận HA từ nguồn tự nhiên  

- Nguyên liệu: 

Chất lƣợng nguyên liệu có ảnh hƣởng rất lớn đến chất lƣợng và hiệu suất thu 

hồi sản phẩm HA. Thành phần hóa học của nguyên liệu, trong đó thành phần tro 

khoáng trong nguyên liệu quyết định đến quá trình thu nhận HA. Ngoài ra các 

thành phần hữu cơ nhƣ protein, chất màu cũng ảnh hƣởng đến quá thu nhận HA. 

Nguồn nguyên liệu sử dụng để thu nhân HA là các phế liệu của quá tr ình chế 

biến, chủ yếu là xƣơng cá: cá chẽm, cá diêu hồng [7], cá kiếm (Xiphias) [42], cá 

ngừ (Thunnusthunnus) [79], cá rô phi [64,65] và xƣơng các loại động vật nhƣ 

xƣơng bò [11]. 

- Nhiệt độ: 

Nhiệt độ nung có ảnh hƣởng lớn đến quá trình nung đốt cháy, loại bỏ các chất 

hữu cơ để thu nhận hydroxyapatite. Nhiệt độ thấp sẽ không loại bỏ đƣợc hoàn toàn các 

hợp chất hữu cơ. Tuy nhiên, nhiệt độ quá cao sẽ dẫn đến phân hủy HA. Nhiệt độ nung 

từ 600 – 1200
o
C [86,129] tùy theo từng loại nguyên liệu sử dụng khác nhau. 

- Tốc độ gia nhiệt: 

Tốc độ gia nhiệt có ảnh hƣởng lớn đến hiệu quả quá trình nung đốt cháy, loại bỏ 

các chất hữu cơ để thu nhận hydroxyapatite. Tốc độ gia nhiệt nhỏ, nhiệt độ nung tăng 

chậm sẽ làm kéo dài thời gian nung, chƣa loại bỏ đƣợc hoàn toàn các hợp chất hữu cơ 

nằm sâu bên trong khối xƣơng, ngoài ra còn làm tăng chi phí năng lƣợng. Tuy nhiên, 

tốc độ nâng nhiệt quá lớn sẽ dẫn đến loại bỏ, đốt cháy đƣợc phần phi HA trên bề mặt 

mà chƣa loại bỏ đƣợc các hợp chất hữu cơ sâu bên trong xƣơng cá, ngoài ra tốc dộ gia 

nhiệt lớn còn làm đốt cháy luôn cả phần HA bên ngoài, không an toàn cho thiết bị và 

con ngƣời. 
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- Thời gian gia nhiệt: 

Thời gian nung có ảnh hƣởng lớn đến hiệu quả quá trình nung đốt cháy, loại bỏ 

các chất hữu cơ để thu nhận hydroxyapatite. Thời gian ngắn thì chƣa loại bỏ đƣợc 

hoàn toàn các hợp chất hữu cơ nằm sâu bên trong khối xƣơng. Tuy nhiên, thời gian 

nung quá dài sẽ dẫn đến phân hủy HA và tăng chi phí năng lƣợng khi sản xuất. Thời 

gian gia nhiệt nung tùy theo từng loại nguyên liệu sử dụng khác nhau, có thể từ 1 – 12 

giờ [42,50]. 
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Bảng 1.5. HA thu nhận từ phế liệu cá và ứng dụng 

Nguyên liệu Điều kiện thu nhận  Đặc tính HA Ứng dụng 
Tham 

khảo 

Xƣơng cá chẽm (Lates calcarifer), cá 

diêu hồng (Oreochoromis sp.) và cá rô 

phi (Oreochoromis 

niloticus) 

Xử lý phế liệu cá với enzyme 

Alcalase ở 70ºC trong 10 giờ và 

nung xƣơng thô ở 700ºC trong 60 

phút 

HA có độ kết tinh và độ xốp cao 

với kích thƣớc hạt trong khoảng 30 

– 50 nm 

Sản phẩm HA có thể ứng 

dụng trong thực phẩm và y 

dƣợc. 

[7] 

Xƣơng cá cờ kiếm và cá ngừ Nung xƣơng cá ở 600 - 950
o
C 

trong 12 giờ 

Sản phẩm HA có dạng hình thanh 

với kích thƣớc nanomet. HA dạng-

B khi nung ở 600
o
C và có dạng β-

Tricalcium phosphate (Ca3(PO4)2, 

β-TCP) khi nung ở 950
o
C. 

Tỷ lệ Ca/P 1,87 

 [42] 

Xƣơng của một số cá nƣớc ngọt ở Sông 

Braxin 

(Pseudoplatystoma corruscans, Paulicea 

lutkeni) và Pseudoplatystoma fasciatum) 

Ban đầu, xƣơng cá đƣợc nung ở 

900
o
C trong khoảng 4 - 12 giờ. 

Sau đó, nghiền bằng máy nghiền 

bi 2 – 4 giờ. 

HA thu đƣợc có kích 22-80 nm.   [50] 

Vẩy và xƣơng cá rô phi Nung xƣơng  cá ở 800
o
C trong 3 

giờ. 

HA tỷ lệ Ca/P 1,6 Nguồn sản xuất canxi và phốt 

pho ứng dụng trong y tế. 

[65] 

Xƣơng cá ngừ Tổng hợp HA từ xƣơng cá ngừ 

nung  và HA thƣơng mại bằng 

phƣơng pháp thủy nhiệt với dung 

dịch urê 0,1 -1,0 M ở 160°C trong 

3 giờ 

HA có hình dạng que (khi sử dụng 

ure với nồng độ 0,1 M) và dạng bọt 

biển (khi sử dụng ure với nồng độ 

1,0 M). 

Sản phẩm HA đƣợc thử 

nghiệm làm chất hấp phụ 

Sr
2+

 có trong dung dịch nồng 

độ 0 – 50 mM tại nhiệt độ 

25
o
C trong thời gian 72 giờ. 

[79] 

Phế liệu cá biển Nhật Xƣơng cá đƣợc nung ở nhiệt độ 

gần 1300
o
C 

HA thu đƣợc có dạng tinh thể, cấu 

trúc lỗ xốp 

 [129] 

Vảy cá nƣớc ngọt (Probarbus jullieni) Vảy  cá đƣợc xử lý trong dung 

dịch kiềm ở nhiệt độ phòng 

HA có kích cỡ từ 15 – 100 nm, Tỷ lệ 

Ca/P 2,01 

Ứng dụng trong kỹ thuật mô 

xƣơng. 

 

[131] 
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1.5.4. Các nghiên cứu trong nƣớc liên quan đến hydroxyapatite 

Ở Việt Nam, việc nghiên cứu, sử dụng vật liệu HA cho mục đích y sinh học 

chƣa đƣợc quan tâm nhiều. Mới chỉ có một số rất ít các nghiên cứu về thu nhận HA từ 

các nguồn tự nhiên đƣợc công bố. Trong đó, Phòng Hoá Vô cơ (Viện Hoá học, Viện 

Khoa học và Công nghệ Việt Nam) đã thực hiện một số đề tài nghiên cứu tổng hợp 

HA bột, HA xốp từ các hợp chất hóa học và tách từ động vật [3,4,10,11,14]. Trong 

khi, Việt Nam là một trong những nƣớc sản xuất và xuất khẩu cá cũng nhƣ các sản 

phẩm về cá đứng hàng đầu thế giới. Điều đó cũng có nghĩa là một lƣợng lớn da và 

xƣơng cá chƣa đƣợc dùng để chế tạo HA và các sản phẩm có giá trị gia tăng từ nó. 

Nghiên cứu tách HA từ xƣơng bò và khảo sát một số đặc tính của HA thu nhận đã 

đƣợc công bổ [11]. Nhóm tác giả đã sử dụng 3 cách khác nhau để tiền xử lý xƣơng bò 

phế liệu bằng phƣơng pháp nhiệt gồm: nấu chín ở điều kiện bình thƣờng; nấu chín 

trong điều kiện có chất phụ gia; nấu chín trong nồi áp suất. Kết quả cho thấy nhiệt độ 

có ảnh hƣởng đến kích thƣớc hạt và độ tinh thể của sản phẩm HA, đặc biệt là nung 

mẫu ở nhiệt độ cao 700
o
C. Chất phụ gia có ảnh hƣởng đến độ đơn pha của sản phẩm, 

giúp cho quá trình tách HA diễn ra nhanh, giảm thời gian ninh mẫu xuống 2 lần so với 

ninh mẫu ở điều kiện áp suất thƣờng, không có phụ gia. Bên cạnh sản phẩm HA còn 

lẫn một số ít tạp chất khác nhƣ CaHPO4, CaCO3. Ngoài ra, áp suất là yếu tố có ảnh 

hƣởng rất lớn đến quá trình tạo sản phẩm, giúp rút ngắn đƣợc thời gian nấu chín mẫu, 

quá trình tinh thể hóa diễn ra nhanh HA thu đƣợc là đơn pha, độ tinh thể cao. Nghiên 

cứu đã xác định đƣợc điều kiện thuận lợi cho quá trình tách bột HA từ xƣơng động vật 

quy mô phòng thí nghiệm nhƣ sau: Mẫu xƣơng bò lấy từ thân xƣơng, nấu chín đến 

nhừ ở điều kiện trong nồi áp suất, không có phụ gia, đem nung ở 700
o
C trong 2 giờ. 

Sản phẩm HA thu đƣợc có kích thƣớc hạt trung bình dƣới 500 nm, giản đồ XRD cho 

thấy sản phẩm là đơn pha HA với độ tinh thể 97,4%. 

Gần đây, trong các nghiên cứu tại phòng thí nghiệm [7,14], Hòa và cộng sự đã 

bƣớc đầu xây dựng quy trình thu nhận HA và dịch thủy phân protein từ phế liệu cá 

chẽm, cá diêu hồng và cá rô phi. Kết quả về đánh giá thành phần phế liệu cá cho thấy, 

hàm lƣợng protein đối với tất cả các loại phế liệu cá khảo sát trong khoảng 30 – 35 

wt.%. Hàm lƣợng khoáng chiếm khoảng 10 – 15 wt.%. Hàm lƣợng lipít có sự khác 

nhau khá lớn giữa cá chẽm (10,4 wt.%), cá diêu hồng (8,9 wt.%) so với cá rô phi 

(2,4wt.%). Từ kết quả phân tích ban đầu ở trên cho thấy, nếu lƣợng protein và lipít 



33 

 

không đƣợc thu nhận mà thải trực tiếp ra môi trƣờng thì không những lãng phí mà còn 

gây ô nhiễm môi trƣờng rất trầm trọng. Nghiên cứu đã đề xuất 2 phƣơng pháp tiền xử 

lý để tách riêng phần hữu cơ và vô cơ (xƣơng cá thô) từ phế liệu cá gồm phƣơng pháp 

đun sôi bằng nƣớc và phƣơng pháp thủy phân protein sử dụng enzyme. Kết quả cho 

thấy, phƣơng pháp xử lý bằng enzyme alcalase cho thấy hiệu quả tách cao hơn khoảng 

2 - 5% so với phƣơng pháp đun sôi. Nhiệt độ nung xƣơng cá thô có ảnh hƣởng lớn đến 

hình dạng và kích thƣớc của sản phẩm HA. Cụ thể, HA có hình que và có sự kết dính 

khi nung tại 500
o
C. Tại nhiệt độ 600 – 700

o
C, HA thu đƣợc có hình tròn, kích thƣớc 

nhỏ (<100 nm), khá đồng đều. Khi nung ở trên 800
o
C, HA thu đƣợc có kích thƣớc lớn 

hơn (>100 nm) và có xu hƣớng dính với nhau. Sản phẩm HA thu đƣợc có độ tinh khiết 

cao, độ xốp lớn nên thích hợp cho các ứng dụng làm giá thể, chất mang, chất hấp thụ 

trong y dƣợc và xử lý ô nhiễm môi trƣờng. Từ đó, nhóm tác giả đề xuất: Quy trình 

chính để thu hồi HA từ phế liệu cá bằng phƣơng pháp tiền xử lý với enzyme alcalase 

và nung ở 700
o
C trong 2 giờ cho hiệu suất thu hồi cao, HA thu đƣợc có độ tinh khiết 

cá, hiệu quả về mặt môi trƣờng và tính khả thi, thuận lợi khi triển khai ở quy mô lớn. 

Nhìn chung, các quy trình này chỉ mới chỉ là các nghiên cứu bƣớc đầu và tập 

trung ở một số ít loại xƣơng cá hiện có tại Việt Nam, chƣa thể phát triển thành quy mô 

công nghiệp. Do vậy, việc nghiên cứu một công nghệ đầy đủ và có hệ thống theo 

hƣớng thân thiện với môi trƣờng cũng nhƣ tính đến hiệu quả kinh tế là điều rất cần 

thiết để hƣớng đến có thể sản xuất HA tinh khiết sử dụng cho các ứng dụng trong công 

nghiệp thực phẩm và y dƣợc. 

1.6. Tổng quan thức ăn cho tôm hậu ấu trùng 

1.6.1. Thức ăn cho tôm 

Thức ăn viên cho tôm đƣợc nhập khẩu vào VN từ năm 1993 và đƣợc sử dụng 

rộng rãi từ năm 1996, đến nay nhu cầu sử dụng hàng năm vào khoảng 200.000 - 

250.000 tấn. Hầu hết thức ăn viên đều đƣợc sản xuất trong nƣớc nhƣ: Tomboy, CP, 

Grobest… còn lại một lƣợng nhỏ là nhập khẩu chiếm 4 - 5%. Đến nay đã thống kê có 

khoảng 23 nhà máy sản xuất thức ăn viên công nghiệp; trong đó đa số là các nhà máy 

có vốn đầu tƣ của nƣớc ngoài chiếm thị phần lớn; công suất của các nhà máy có thể 

đạt 20.000 - 30.000 tấn/năm, cũng có nhà máy có công suất đến 60.000 tấn/năm và các 

nhà máy này đều có cả dây chuyền sản xuất thức ăn cho tôm. Đối với các nhà máy có 
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vón đầu tƣ trong nƣớc, công suất chỉ khoảng 10.000 - 15.000 tấn/năm. Tổng công suất 

của các nhà máy khoảng 300.000 - 400.000 tấn năm, vƣợt nhu cầu thức ăn hàng năm. 

Tuy nhiên hàng năm Việt Nam vẫn phải nhập khẩu một số lƣợng lớn bột cá để 

sản xuất thức ăn cho nuôi trồng thủy sản, trong đó nhu cầu thức ăn cho tôm rất lớn. 

Theo số liệu thống kê, lƣợng bột cá nhập khẩu của Việt Nam trong tháng 9/2019 đạt 

8,5 nghìn tấn, trị giá 11 triệu USD, giảm 47% về lƣợng và giảm 47,3% về trị giá so với 

tháng trƣớc, giảm 57,8% về lƣợng và 62,2% về trị giá so với cùng kỳ năm 2018. Tính 

chung 9 tháng đầu năm 2019, lƣợng nhập khẩu bột cá đạt 122,1 nghìn tấn, trị giá 157,9 

triệu USD, tăng 4,3% về lƣợng nhƣng giảm 8,2% về trị giá so với cùng kỳ năm 2018. 

Bảng 1.6. Sản lƣợng bột cá nhập khẩu của Việt Nam từ 2008-2016 [87] 

Đơn vị tính: 1000 tấn  

Năm 2008 2009 2010 2011 2012 2013 2014 2015 2016 

Việt Nam 46 56 70 195 245 275 310 285 88 

1.6.2. Yêu cầu thức ăn tôm [22] 

Tôm thẻ chân trắng là loại ăn tạp nhƣng chúng rất thích thức ăn có nguồn gốc từ 

động vật. Hiện nay có ba loại thức ăn chính dành cho tôm thẻ chân trắng: 

- Thức ăn công nghiệp đƣợc cung cấp bởi các nhà máy sản xuất thức ăn cho tôm. 

- Thức ăn tự nhiên bao gồm: các động thực vật phù du, các mùn bã hữu cơ … 

- Thức ăn tự chế đƣợc sản xuất từ nguồn nguyên liệu sẵn có nhƣ ốc, cá tạp, các 

phế phụ phẩm trong nông nghiệp 

Tôm thẻ chân trắng khi mới thả ăn hoàn toàn bằng thức ăn công nghiệp, đảm 

bảo lƣợng dinh dƣỡng, môi trƣờng nƣớc ao nuôi. Ngoài ra, cần bổ sung khoáng, men 

tiêu hóa, vitamin C, E, dầu mực. 

Thức ăn công nghiệp cho tôm thẻ chân trắng là thức ăn dạng chìm, gồm 6 loại 

sử dụng cho các giai đoạn phát triển của tôm thẻ chân trắng tƣơng ứng nhƣ sau: 

- Loại 0,1 - 1 g/con sử dụng thức ăn cỡ nhỏ hơn 0,6 mm; Loại số 1. 

- Loại 1 - 3 g/con, cỡ thức ăn tối đa 0,8 mm; Loại số 2. 

- Loại 3 - 8 g/con, thức ăn nhỏ hơn 1,2 mm; Loại số 3. 

- Loại 8 - 12 g/con, kích cỡ tối đa 1,8 mm; Loại số 4. 

- Loại 12 - 20 g/con, kích cỡ thức ăn tối đa 2,2 mm; Loại số 5. 

- Loại > 20 g/con, kích cỡ thức ăn tối đa 2,5 mm. Loại số 6. 
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Bảng 1.7. Chỉ tiêu lý, hóa của thức ăn tôm [22] 

Chỉ tiêu Loại thức ăn 

 Số 1 Số 2 Số 3 Số 4 Số 5 Số 6 

1. Kích cỡ  

Đƣờng kính viên (hoặc mảnh), mm, không 

lớn hơn 
0,6 0,8 1,2 1,8 2,2 2,5 

- Tỷ lệ chiều dài so với đƣờng kính viên, 

lần, trong khoảng 
1,5 - 2 

2. Độ ẩm, %, không lớn hơn 11 11 11 11 11 11 

3. Hàm lƣợng protein thô, %, không nhỏ 

hơn 
38 36 34 34 33 32 

4. Hàm lƣợng lipít thô, %, trong khoảng 5 - 7 5 - 7 5 - 7 4 - 6 4 - 6 4 - 6 

5. Hàm lƣợng xơ thô, %, không lớn hơn 3 4 4 4 4 4 

6. Tỷ lệ vụn nát, %, không lớn hơn 1 1 1 1 1 1 

7. Độ bền trong nƣớc (thời gian quan sát kể 

từ khi cho thức ăn vào nƣớc), giờ, trong 

khoảng 

1 - 2 

8. Hàm lƣợng lyzin, %, không nhỏ hơn 1,8 1,8 1,7 1,6 1,5 1,5 

9. Hàm lƣợng methionin, %, không nhỏ 

hơn 
0,8 0,8 0,7 0,7 0,6 0,6 

10. Hàm lƣợng tro tổng số, %, không lớn 

hơn 
14 14 15 15 16 16 

11. Cát sạn (tro không hòa tan trong 

HCl 10%), %, không lớn hơn 
1,0 1,2 1,3 1,5 1,5 1,7 

12. Hàm lƣợng canxi, %, không lớn hơn 2,3 

13. Tỷ lệ canxi/ phospho, lần, trong khoảng 1,0 - 1,5 

14. Hàm lƣợng natri clorua, % , không lớn 

hơn 
2,0 
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Chất lƣợng thức ăn tôm đƣợc đánh giá qua các chỉ tiêu: 

- Chất lƣợng cảm quan: có màu từ vàng nâu đến nâu; mùi đặc trƣng của nguyên 

liệu phối chế, không có mùi mốc và mùi lạ khác. Thức ăn không bị vón cục và có độ 

đồng đều cao. Tỷ lệ chiều dài so với đƣờng kính viên khoảng 1,5 - 2 lần. Thức ăn viên 

có hình trụ, bề mặt mịn, kích thƣớc đáp ứng đƣợc đối với kích cỡ miệng tôm. Với thức 

ăn dạng mảnh, yêu cầu các hạt đều nhau, bề mặt mịn, kích cỡ vừa với cỡ miệng. Ngoài 

ra, thức ăn đạt chất lƣợng có tỷ lệ vụn, nát nhỏ hơn 1%.  

1.6.3. Thành phần dinh dƣỡng và bổ sung dinh dƣỡng vào thức ăn tôm 

Trong thức ăn tôm, các thành phần dinh dƣỡng bao gồm: protein, lipít, khoáng, 

carbonhydrat, vitamin. Cung cấp đầy đủ dinh sẽ giúp cho tôm tăng trƣởng nhanh, hiệu 

quả nuôi tôm cao. Tuy nhiên trong phạm vi của luận án, chỉ trình bày 03 thành phần quan 

trọng trong thức ăn bổ sung cho tôm thẻ chân trắng là protein, axit amin và khoáng. 

1.6.3.1.Protein 

Tôm sử dụng protein là nguồn năng lƣợng chính, nguồn protein bắt buộc phải 

có trong thức ăn tôm là bột cá [51] và cần ít nhất 1,8–3,8 g protein/kg tôm/ngày để duy 

trì hoạt động sống. Các sản phẩm bột cá, bột tôm, bột mực có hàm lƣợng protein cao 

và chứa đầy đủ các axit amin cần thiết, chứa nhiều axit béo không no thiết yếu và phù 

hợp với hệ tiêu hóa của tôm nuôi.  

Nhu cầu protein của tôm thẻ chân trắng khoảng 30 - 35% trong giai đoan tôm 

giống đến cỡ tiền trƣởng thành [101]. Tôm lớn nhanh nếu đƣợc cung cấp 24g 

protein/kg tôm/ngày ở giai đoạn còn nhỏ [101]. Thực nghiệm nuôi tôm ở mật độ 60 

con/m
2 
tại Indonesia cho thấy, hàm lƣợng protein trong thức ăn từ 30–32% có thể duy 

trì tốt tốc độ tăng trƣởng của tôm. Thức ăn có hàm lƣợng protein cao hơn sẽ phù hợp 

cho tôm đƣợc nuôi trong tháng đầu tiên.  

1.6.3.2. Amino axit  

Protein trong khẩu phần ăn của tôm là nguồn cung cấp axit amin, đóng vai trò 

nhƣ các khối xây dựng đối với protein của thịt tôm. Có 20 loại axit amin khác nhau, 

nhƣng chỉ 10 trong số này đƣợc coi là cần thiết và mỗi axit amin phải có một lƣợng tối 

thiểu trong chế độ ăn của tôm. Phần còn lại có thể đƣợc tôm tổng hợp từ 10 loại axit 

amin thiết yếu [106,158].  

 Các nhu cầu về axit amin đối với tôm chƣa đƣợc xác định rõ ràng vì tôm không 

sử dụng hiệu quả các axit amin từ chế độ ăn tinh khiết đƣợc sử dụng để nghiên cứu 
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axit amin các yêu cầu. Thành phần axit amin trong thức ăn cho tôm phần lớn dựa trên 

thành phần axit amin của cơ thịt tôm [27]. 

 Thức ăn chăn nuôi phối trộn và kết hợp các nguồn khác nhau protein, mỗi loại 

có thành phần axit amin khác nhau và chế độ ăn cho tôm đáp phải ứng tối thiểu yêu 

cầu cho tất cả 10 axit amin thiết yếu. Ngƣời lập công thức cũng phải tính đến khả năng 

tiêu hóa của từng thành phần thức ăn và hàm lƣợng của các axit amin trong thức ăn. 

Bột cá đƣợc coi là nguồn protein chất lƣợng cao nhất vì thành phần axit amin của bột 

cá gần giống với thành phần axit amin của tôm [158]. Trong thức ăn tôm thƣơng mại, 

nhuyễn thể và bột Artemia tốt hơn bột cá, nhƣng chúng đắt hơn. Tuy nhiên, chúng 

đƣợc sử dụng trong chế độ ăn của tôm ấu trùng. 

Bảng 1.8. Thành phần axit amin trong thức ăn tôm có hàm lượng protein 35% [27]. 

Axit amin Tỷ lệ axit amin  

trong thức ăn tôm (%)   

Hàm lƣợng axit amin  

so với protein (%) 

Arginine 2,09 5,8 

Histidine 0,76 2,1 

Isoleucine 1,26 3,5 

Leucine 1,94 5,4 

Lysine 1,91 5,3 

Methionine 0,86 2,4 

Phenylalanine 1,44 4,0 

Threonine 1,30 3,6 

Tryptophan 0,29 0,8 

1.6.3.3.Chất khoáng 

Tôm có nhu cầu khoáng đa lƣợng (chủ yếu là canxi, photpho, đồng, kẽm) và 

khoáng vi lƣợng (đồng, sắt, mangan, niken), trong đó nhu cầu khoáng đa lƣợng cao 

hơn một số động vật thủy sản nuôi khác do tôm thƣờng xuyên thực hiện quá trình lột 

xác để tăng trƣởng. Khoáng canxi và phốt pho rất cần thiết cho quá trình hình thành vỏ 

kitin. Ngoài ra, canxi là thành phần quan trọng tham gia vào quá trình đông máu, các 

chức năng của cơ, sự truyền dẫn thần kinh, điều hòa áp suất thẩm thấu. Khoáng phốt 

pho là chất cấu thành hợp chất cao năng Adenosine triphosphate (ATP), Phospholipit, 

ADN, ARN và một số coenzyme. Phốt pho đóng vai trò trung tâm trong quá trình 

chuyển hóa năng lƣợng và hoạt động, quá trình biến dƣỡng các chất dinh dƣỡng trong 
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cơ thể. Vì vậy phốt pho là yếu tố tham gia vào quá trình Trao đổi năng lƣợng, điều 

khiển sinh sản, sinh trƣởng, duy trì ổn định pH trong cơ thể động vật thủy sản... 

Trong thực tế, trong môi trƣờng nƣớc nuôi tôm có chứa một số khoáng nên tôm 

có thể hấp thu trực tiếp khoáng qua mang, do vậy nhu cầu khoáng cho tôm phụ thuộc 

vào khoáng trong môi trƣờng sống của tôm. Vì vậy, mức canxi bổ sung tối đa là 2,3%, 

photpho 1 - 2%, natriclorua 1 - 2% vào trong thức ăn tôm. Kẽm là thành phần thiết yếu 

của nhiều loại enzyme quan trọng  cho quá trình Trao đổi chất của tôm; lƣợng kẽm bổ 

sung ở mức 15 - 18mg/kg thức ăn. Đồng là thành phần cấu tạo nên tế bào máu của 

tôm, nếu ở mức cao thì đồng có thể gây độc cho tôm. Khi thức ăn bổ sung thêm đồng  
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Chƣơng 2. NGUYÊN VẬT LIỆU VÀ PHƢƠNG PHÁP 

 

2.1. Nguyên vật liệu  

2.1.1. Phế liệu cá Tra 

Phế liệu cá Tra (Pangasius hypophthalmus) đƣợc thu nhận từ nguyên liệu cá 

Tra sử dụng có kích cỡ 1,2 – 1,5 kg/con (Đối với nghiên cứu về ảnh hưởng kích cỡ 

nguyên liệu sử dụng phế liệu từ cá Tra có kích cỡ từ 0,5 – 2,0 kg/con) trên dây chuyền 

công nghệ chế biến cá Tra phi-lê đông lanh. Phế liệu cá Tra tƣơi (gồm đầu cá, nội 

tạng, vây, xƣơng, đuôi) đƣợc bao gói trong túi PE và ƣớp đá lạnh trong thùng xốp, vận 

chuyển về phòng thí nghiệm. Mẫu đƣợc xay nhỏ bằng máy xay trục vít, kích thƣớc lỗ 

sàng 1cm, trộn đều và đồng nhất mẫu. Cân mỗi mẫu 100g cho vào túi PE, buộc kín 

miệng túi và cấp đông bằng tủ đông tiếp xúc đến nhiệt độ tại tâm mẫu đạt -18
o
C, bảo 

quản đông mẫu trong tủ đông -18
o
C ± 2

o
C và sử dụng dần cho quá trình thí nghiệm.  

 

Hình 2.1. Phế liệu cá Tra sau phi-lê. 

 Phƣơng pháp thu gom mẫu  

- Cá Tra (Pangasius hypophthalmus) nguyên liệu đƣợc thu hoạch từ các Trang 

trại nuôi của Công ty Nam Việt tại huyện Châu Phú tỉnh An Giang. Phế liệu cá Tra 

đƣợc thu gom vào lúc 9 giờ trong ngày từ dây chuyền chế biến cá Tra phi-lê đông lạnh 

của Công ty Chế biến Thủy sản Nam Việt, tỉnh An Giang -  19D Trần Hƣng Đạo, 

Phƣờng Mỹ Quý, Tp. Long Xuyên, tỉnh An Giang; nguyên liệu cá Tra sử dụng lấy 

mẫu thí nghiệm có kích cỡ 1,2 – 1,5 kg/con (Đối với nghiên cứu về ảnh hưởng kích cỡ 

nguyên liệu sử dụng phế liệu từ cá Tra có kích cỡ từ 0,5 – 2,0 kg/con). Mỗi đợt lấy 

mẫu đƣợc tiến hành thu gom 20 kg phế liệu/lần sử dụng cho thí nghiệm. 

- Phế liệu cá (gồm đầu cá, nội tạng, vây, xƣơng, đuôi) ngay sau công đoạn phi-lê 

đƣợc thu gom, cấp đông nhanh bằng tủ đông tiếp xúc đến nhiệt độ tại tâm sản phẩm đạt 
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-18
o
C, sau đó cho vào thùng cách nhiệt, bảo quản bằng đá khô và vận chuyển về Phòng 

thí nghiệm, Trƣờng Đại học Nha Trang.  

 Phƣơng pháp xử lý mẫu 

Tại phòng thí nghiệm, phế liệu cá đƣợc xử lý theo các bƣớc: 

- Mẫu phế liệu đƣợc làm tan băng gián tiếp trong môi trƣờng nƣớc lƣu động.  

- Xay nhỏ phế liệu qua máy có đƣờng kính lỗ sàng 1 cm, sau đó đồng nhất mẫu 

bằng thiết bị. 

- Mẫu phế liệu cá Tra đƣợc phân chia thành các đơn vị mẫu có khối lƣợng 100g, 

cho vào các túi PE, cột miệng túi và tiến hành cấp đông đến nhiệt độ tại tâm mẫu đạt -

18
o
C, bảo quản đông mẫu trong tủ đông -18

o
C ± 2

o
C và sử dụng dần cho quá trình thí 

nghiệm. 

- Đối với mẫu phân tích các chỉ tiêu trong phế liệu đƣợc chọn ngẫu nhiên 1 đơn 

vị mẫu thí nghiệm, tiến hành làm tan băng gián tiếp trong môi trƣờng nƣớc lƣu động, 

đồng nhất mẫu bằng thiết bị và thực hiện lấy mẫu phân tích các chỉ tiêu. 

2.1.2. Enzyme 

Alcalase đƣợc mua của Công ty Novozyme (Đan Mạch), chi nhánh Việt 

Nam. Alcalase là một endopeptidase có nguồn gốc từ vi khuẩn Bacillus 

licheniformis có hoạt lực là 2,4 AU (Anson Units)/g, điều kiện hoạt động thích hợp 

là 55 – 70
o
C, pH 6,5 – 8,5. Hoạt lực của alcalase thay đổi theo thời gian, do vậy 

trƣớc khi sử dụng cho thí nghiệm, enzyme alcalase đƣợc kiểm tra lại hoạt lực.  

Lipase đƣợc mua của Hãng Sigma-Aldrich (Đức). Enzyme này đƣợc tách chiết 

từ tụy lợn, có hoạt lực là 100 – 400 IU/mg protein, điều kiện hoạt động thích hợp là 55 

– 60
o
C, pH 3,8 – 5,5. Lipase là xúc tác đặc hiệu cắt liên kết ester giữa các axít béo và 

glycerol của cơ chất triacylglycerol. 

2.1.3. Tôm  thẻ chân trắng 

  Tôm thẻ chân trắng (Litopenaeus vannamei) là một trong hai đối tƣợng tôm nuôi chủ 

lực của ngành tôm nuôi Việt Nam, hiện nay đối tƣợng tôm thẻ chân trắng đƣợc nuôi trồng phổ 

biến, chiếm tỷ trọng lớn ở các vùng nuôi tôm lớn của cả nƣớc nhƣ: khu vực Miền Trung, vùng 

Đồng bằng Sông Cửu Long. Ngƣời nuôi tôm thẻ chân trắng, chọn tôm Post 12 (tôm 12 ngày 

tuổi) để thả nuôi tôm – đây là cỡ giống đƣợc ngƣời nuôi tôm Việt Nam sử dụng nhiều nhất. 

Hơn nữa, Post 12 là con giống đã trải qua giai đoạn biến thái hoàn chỉnh (gồm các giai đoạn 

nauplii, zoea và mysis) và thành hậu ấu trùng/ tôm post 12 ngày tuổi. Tại thời điểm này, con 
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giống đã hoàn thành quá trình phát triển hình thái và sinh lý của nó, quá trình ƣơng ấu trùng 

chuẩn sẽ đƣợc hoàn tất. 

Tôm thẻ chân trắng (Litopenaeus vannamei) 12 ngày tuổi (post 12) đƣợc mua 

chọn lọc tại Công ty Giống Thủy sản – Ninh Hòa, Khánh Hòa, tôm khỏe mạnh, 

hƣớng quang, tôm đƣợc kiểm tra không có các bệnh đốm trắng, bệnh EMS/AHPND, 

bệnh hoại tử cơ quan tạo máu và cơ quan lập biểu mô. Tôm thẻ chân trắng post 12 

sau khi mua về đƣợc nuôi chăm sóc trong bể, thể tích mỗi bể 0,25m
3
/250 con, siphon 

– thay ƣớc với 5% lƣợng nƣớc hàng ngày, nƣớc có độ mặn 3%; nƣớc thải ra đƣợc 

dẫn về hệ thống xử lý nƣớc để xử lý thành nƣớc đạt tiêu chuẩn trƣớc khi thải ra môi 

trƣờng. Tôm  đƣợc cho ăn 4 lần/ngày với ăn 2 lần Artemia mới nở 4 g/m
3
/lần, 2 lần 

thức ăn thƣơng mại Frippak-150 từ 2-6 g/m
3
/lần [16]. Tôm đƣợc chăm sóc tại Trung 

tâm nghiên cứu giống và dịch bệnh, Trƣờng Đại học Nha Trang trong 8 ngày đạt 

chiều dài 39,45 ± 0,42 mm, khối lƣợng 0,29 ± 0,02g. Tôm có màu sắc tƣơi sáng, vỏ 

mỏng, đầu thân cân đối và đuôi xòe ra. Tất cả tôm linh hoạt, khỏe mạnh, phân bổ đều 

trong bể nuôi, ruột tôm  chứa đầy thức ăn. 

 

Hình 2.2. Tôm thẻ chân trắng 20 ngày tuổi. 

2.1.4. Dụng cụ, thiết bị, hóa chất sử dụng trong quá trình nghiên cứu 

2.1.4.1. Dụng cụ và thiết bị 

Bảng 2.1. Dụng cụ và thiết bị sử dụng trong quá trình nghiên cứu. 

STT Tên thiết bị Thông số kỹ thuật Xuất xứ 

1 
Cân kỹ thuạ  t điẹ  n tử 

BL 320H  
Đọ  chính xác 0,001g  SHIMAZU, Nhạ  t Bản  

2 Cân kỹ thuật BL 3200  Thang cân tối thiểu: 0,01  Shimadzu, Nhật Bản  
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3 

Máy lắc ổn nhiệt KS 

4000i  

 

Dải tốc độ: 10-500 

vòng/phút  

Dải nhiệt: 5
o
C trên nhiệt độ 

môi trƣờng đến 80
o
C  

IKA, Đức  

 

4 Cân phân tích  
Khoảng cân: 0.0001 - 200g 

(± 0,1 mg)  
Sartorius, Mỹ  

5 Cân phân tích AY200  Độ chính xác: 0.0001g  Shimadzu, Nhật Bản  

6 Bể ổn nhiệt Thang nhiệt độ: 37 - 100
o
C  Trung quốc  

7 

Máy đồng hóa mẫu 

IKA T 25 digital 

ULTRA-TURRAX 

 

Dung tích mẫu đồng hóa từ 1 

- 2000 mL (H2O), hiển thị 

tốc độ kỹ thuật số. Phạm vị 

điều chỉnh tốc độ rộng từ 

3000 đến 25,000 vòng/phút. 

IKA, Đức 

8 

Thiết bị chƣng cất 

đạm bán tự động 

UDK 129  

8 ống trên 1 lần vô cơ hoá  

mẫu 
Velp, Ý 

9 Máy đo UV – Vis Bƣớc sóng 325 - 1000nm USA 

10 
Máy ly tâm thể tích 

lớn MF600  

Tốc độ ly tâm: >3000 vòng 

/phút  

Labkorea, Hàn Quốc  

  

11 Ly tâm Hermle Z 323  

Tốc độ tối đa với Roto 

220:87:17000rpm  

Tốc độ tối đa với Roto 

220:72:5000rpm  

Hermle, Đức  

12 
Ly tâm lạnh Mikko 

220R 

Làm lạnh: Giải nhiệt độ -

20°C đên 40°C 

Dung tích tối đa của roto 

trống: 60 x 1,5/2 ml 

Tốc độ li tâm tối đa (RPM): 

18.000  

Lực li tâm tối đa RCF: 

31.514 

Hettich Đức 
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13 Tủ hút khí độc Inox-mica, mát đa granit Việt Nam 

14 Tủ sấy đối lƣu Nhiệt độ sấy: 0 - 300
o
C  Trung quốc  

15 
Lò nung vuông DE-

5FKC  
Nhiệt độ nung tối đa:1000

o
C  Việt Nam  

18 Lò nung  CWF-13/5 
Nhiệt độ nung tối đa: 

1300
o
C 

Nabertherm, Đức 

19 
Bút đo pH cầm tay 

HI98127 
Khoảng đo pH: 0 - 14  Hanna, Mỹ 

20 
Thiết bị cô đặc chân 

không 

Độ chân không 760 mmHg 

Nhiệt độ cô đặc tối đa: 70
o
C 

Thể tích : 30 lít/ mẻ  

Việt Nam  

2.1.4.2. Hóa chất sử dụng 

Bảng 2.2. Một số vật tƣ hóa chất sử dụng trong quá trình nghiên cứu. 

STT Tên vật tƣ/hóa chất Xuất xứ/Loại Quy cách ĐVT 

1 Enzyme Alcalase 2,4 AU/g Novozyme–Đan Mạch Thƣơng mại mL 

3 CuSO4 Trung Quốc Tinh khiết g 

4 K2SO4 Trung Quốc Tinh khiết g 

5 H2SO4 Trung Quốc Đậm đặc mL 

6 HCl Trung Quốc Đậm đặc mL 

7 NaOH Trung Quốc Tinh khiết g 

8 Glycine  Trung Quốc Tinh khiết g 

9 Na2B4O7 (Natri tetraborat) Trung Quốc Tinh khiết g 

10 H3BO3 Trung Quốc Tinh khiết g 

11 
2,4-Dinitroflourobenzene 

(DNFB: C6H3FN2O4) 
Bỉ Tinh khiết mL 

12 Bộ test SERA Việt Nam Test chuẩn Bộ 

Tất cả hóa chất dùng nghiên cứu đều thuộc loại tinh khiết đạt tiêu chuẩn dùng 

cho phân tích. Các loại hóa chất đều đƣợc bảo quản theo đúng yêu cầu của nhà sản 

xuất ghi trên bao bì trƣớc khi sử dụng. 
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2.2. Phƣơng pháp nghiên cứu 

2.2.1. Phƣơng pháp tiếp cận nghiên cứu 

Sơ đồ phƣơng pháp tiếp cận các vấn đề nghiên cứu đƣợc trình bày ở Hình 2.3 

 

Hình 2.3. Sơ đồ phƣơng pháp tiếp cận các vấn đề nghiên cứu của Luận án. 

2.2.1.1. Nghiên cứu xử lý nguyên liệu 

Để làm cơ sở cho việc lựa chọn phƣơng pháp thủy phân, phế liệu cá Tra (đầu, 

khung xƣơng, nội tạng, da, vây…) đƣợc phân tích về thành phần khối lƣợng và thành 
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phần hóa học. Dựa trên kết quả phân tích, nghiên cứu quá trình xử lý phế liệu cá có tách 

lipít và không tách lipít. Các phƣơng pháp gồm: (i) nấu chín và ép; (ii) không tách lipít.  

2.2.1.2. Nghiên cứu quy trình sản xuất dịch protein thủy phân từ phế liệu cá Tra 

bằng enzyme alcalase 

-  Sử dụng alcalase thủy phân phế liệu cá Tra đã đƣợc xử lý ở trên. Để xác định điều 

kiện thủy phân thích hợp nhất, khảo sát ảnh hƣởng của các thông số: kích cỡ nguyên liệu, 

hàm lƣợng enzyme, nhiệt độ, thời gian, nồng độ muối NaCl bổ sung. Sau quá trình thủy 

phân kết thúc, hỗn hợp đƣợc lọc tách thành hai phần gồm: (i) phần rắn, chứa chủ yếu là 

xƣơng cá đƣợc sử dụng làm nguyên liệu để nghiên cứu thu nhận HA sau này; (ii) phần 

lỏng gồm protein hòa tan, protein không hòa tan (dạng sệt) và lipít thô. 

2.2.1.3. Nghiên cứu giảm hàm lƣợng lipít có trong dịch protein thủy phân từ 

phế liệu cá Tra bằng enzyme lipase 

Sử dụng lipase để tiếp tục thủy phân phần dịch lỏng thu đƣợc từ phế liệu cá Tra 

bằng alcalase để thu nhân dịch protein thủy phân có hàm lƣợng lipít thấp nhằm sử dụng 

làm nguồn bổ sung vào thức ăn tôm thẻ giai đoạn 20 – 55 ngày tuổi. Ở giai đoạn này 

nghiên cứu các thông số gồm: hàm lƣợng lipase và thời gian thủy phân. Các yếu tố: nhiệt 

độ, pH tham chiếu theo hƣớng dẫn nhà sản xuất enzyme. Các cơ sở khoa học và thiết kế 

thí nghiệm chi tiết đƣợc trình bày trong Mục 2.2.4. 

2.2.1.4. Nghiên cứu quy trình sản xuất hydroxyapatite kích thƣớc nano từ phần 

xƣơng cá thô của quá trình thủy phân phế liệu cá Tra  

Phần xƣơng cá thô thu nhận sau quá trình thủy phân phế liệu cá Tra bằng alcalase 

đƣợc rửa 3 lần bằng nƣớc sạch, sấy khô đến khối lƣợng không đổi. Sau đó, tiến hành nung 

ở các chế độ nhiệt độ, thời gian, tốc độ gia nhiệt khác nhau để thu nhận hydroxyapatite 

kích thƣớc nanomet. Các cơ sở khoa học và thiết kế thí nghiệm chi tiết đƣợc trình bày 

trong Mục 2.2.5.  

2.2.1.5. Nghiên cứu bƣớc đầu thử nghiệm ứng dụng bổ sung hỗn hợp dịch 

protein thủy phân và hydroxyapatite kích thƣớc nanomet thu nhận từ phế liệu cá Tra 

vào thức ăn tôm thẻ chân trắng giai đoạn 20 – 55 ngày tuổi. Các cơ sở khoa học và 

thiết kế thí nghiệm chi tiết đƣợc trình bày trong Mục 2.2.6. 

Phƣơng pháp tiếp cận này hƣớng đến thu nhận tối đa các hợp chất có giá trị từ 

nguồn phế liệu cá Tra. Đồng thời sử dụng tác nhân enzyme có đặc tính an toàn, thân 

thiện với môi trƣờng. Tuy nhiên, phạm vi của đề tài không tập trung nghiên cứu sâu về 
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tinh chế sản phẩm lipít và protein không tan mà chỉ dừng lại ở bƣớc thu nhận hai sản 

phẩm này ở dạng thô. 

2.2.2. Nghiên cứu xử lý tách lipít trong nguyên liệu 

 

Hình 2.4. Sơ đồ bố trí thí nghiệm xác định ảnh hƣởng của phƣơng pháp xử lý  

tách lipít phế liệu cá Tra. 
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Mục tiêu nghiên cứu:  

Xác định đƣợc hiệu quả của phƣơng pháp xử lý tách lipít trong nguyên liệu 

trƣớc khi thủy phân để thu nguyên liệu phế liệu cá Tra có hàm lƣợng lipít còn lại thấp 

nhất tạo điều kiện thuận lợi cho quá trình thủy phân, từ đó chọn lựa phƣơng pháp xử lý 

nguyên liệu phù hợp cho quá trình thủy phân. 

Cơ sở khoa học: 

Cơ chất có ảnh hƣởng rất lớn đến quá trình thủy phân. Ngoài các yêu tố của cơ 

chất nhƣ: kích thƣớc mẫu, nồng độ cơ chất thì hàm lƣợng lipít trong nguyên liệu trƣớc 

khi thủy phân cũng ảnh hƣởng đến quá trình thủy phân, do vậy cần phải nghiên cứu xử 

lý nguyên liệu để tách, làm giảm hàm lƣợng lipít trong nguyên liệu trƣớc khi thủy 

phân tạo điều kiện thuận lợi cho quá trình thủy phân phế liệu cá Tra thu nhận dịch 

protein. Thực hiện các phƣơng pháp xử lý nguyên liệu khác nhau trƣớc khi thủy phân 

nhằm đánh giá hiệu quả của phƣơng pháp xử lý nguyên liệu từ đó chọn phƣơng pháp 

tách lipít phù hợp cho quá trình thủy phân. Thí nghiệm nghiên cứu phƣơng pháp tách 

lipít trong nguyên liệu trƣớc khi thủy phân đƣợc trình bày trong Hình 2.4. 

Cách tiến hành thí nghiệm: 

Hai mẫu phế liệu cá Tra (100g/mẫu) đƣợc rã đông gián tiếp trong vòi nƣớc lƣu động.  

- Mẫu 1: 100g phế liệu đƣợc hấp ở 90
o
C, trong 15 phút [150], sau đó mẫu đƣợc 

ép qua 3 tấm vải màng với lực ép thích hợp
 
để tách phần dịch ép, đo thể tích, khối 

lƣợng phần dịch ép, phế liệu sau khi tách lipít đƣợc sử dụng cho quá trình thủy phân. 

Lấy mẫu phế liệu sau xử lý tiến hành phân tích các chỉ tiêu: protein, lipít.  

- Mẫu 2: Không xử lý. 

100g mẫu phế liệu cá Tra sau khi xử lý tách lipít đƣợc thực hiện thủy phân vói 

enzyme alcalase bằng cách bổ sung thêm 100 mL nƣớc cất, enzyme alcalase sử dụng với tỷ 

lệ 0,6% so với khối lƣợng nguyên liệu, nồng độ muối 1,5%, pH tự nhiên, nhiệt độ môi 

trƣờng thủy phân 50
o
C, tiến hành thủy phân trong thời gian 4 giờ để thu nhận dịch protein 

thủy phân. Sau khi quá trình thủy phân kết thúc, bất hoạt enzyme ở nhiệt độ 90
o
C trong 15 

phút, rồi tiến hành lọc để thu nhận phần dịch lọc; phần bã rắn đƣợc rửa sạch qua 3 lần bằng 

nƣớc sạch, để ráo, sấy khô ở 105
o
C đến khối lƣợng không đổi để thu phần xƣơng cá Tra 

khô sử dụng cho thí nghiệm nghiên cứu sản xuất HA sau này. Phần dịch lỏng, sau đó thực 

hiện phân ly bằng cách lắng lọc ở môi trƣờng không khí trong 30 phút để tách, thu nhận 

dịch protein thủy phân. Phần dịch protein thủy phân đƣợc đồng hóa để đồng nhất mẫu, tiến 
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hành lấy mẫu đánh giá các chỉ tiêu: DH, NR. Mỗi mẫu đƣợc tiến hành thí nghiệm lặp lại 

3 lần, lấy kết quả giá trị trung bình. Dựa vào kết quả thu đƣợc, đánh giá, so sánh và lựa 

chọn phƣơng pháp xử lý nguyên liệu phù hợp nhất. Sơ đồ bố trí thí nghiệm đƣợc thể 

hiện trong Hình 2.4. 

2.2.3. Nghiên cứu ảnh hƣởng của các thông số đến quá trình thủy phân phế liệu 

cá Tra bằng enzyme alcalase 

2.2.3.1. Nghiên cứu ảnh hƣởng của kích cỡ nguyên liệu đến quá trình thủy phân phế 

liệu cá Tra 

Mục tiêu nghiên cứu:  

Đánh giá đƣợc ảnh hƣởng của kích cỡ nguyên liệu đến quá trình thủy phân phế 

liệu cá Tra bằng enzyme alcalase thƣơng mại có hoạt độ 2,4 AU/g để thu nhận dịch 

protein thủy phân có độ thủy phân cao, có khối lƣợng phân tử nhỏ, hàm lƣợng đạm 

axit amin cao. Chọn lựa nguyên liệu phù hợp cho quá trình thủy phân để thu nhận dịch 

protein thủy phân tốt nhất. 

Cơ sở khoa học: 

Cơ chất có ảnh hƣởng rất lớn đến quá trình thủy phân. Ngoài các yêu tố của cơ 

chất nhƣ: kích thƣớc mẫu, tính chất của nguyên liệu (chủ yếu là hàm lƣợng lipít 

nguyên liệu) thì kích cỡ nguyên liệu cá Tra sử dụng cho chế biến tạo ra nguồn phế liệu 

cá có hàm lƣợng lipít khác nhau cũng ánh hƣởng đến thủy phân thu nhận dịch protein. 

Thí nghiệm nghiên cứu ảnh hƣởng của kích cỡ nguyên liệu đến quá trình thủy phân 

đƣợc trình bày trong Hình 2.5. 

Cách tiến hành thí nghiệm: 

Dựa theo kích cỡ nguyên liệu khác nhau, mẫu phế liệu cá Tra đƣợc chọn lựa 

theo kích thƣớc trƣớc khi phi-lê đƣợc chia thành 6 mẫu, mỗi mẫu phế liệu cá thu nhận 

từ các kích cỡ cá khác nhau đƣợc cho vào từng thùng chứa đựng riêng biệt đánh số thứ 

tự từ 1 đến 6, các mẫu cá Tra nguyên liệu gồm:  

- Mẫu 1 (kích cỡ 1): mẫu phế liệu thu từ nguyên liệu cá Tra: 500-700 g/con.  

- Mẫu 2 (kích cỡ 2): mẫu phế liệu thu từ nguyên liệu cá Tra: 700-900 g/con. 

- Mẫu 3 (kích cỡ 3): mẫu phế liệu thu từ nguyên liệu cá Tra: 900-1100 g/con. 

- Mẫu 4 (kích cỡ 4): mẫu phế liệu thu từ nguyên liệu cá Tra: 1100-1500 g/con. 

- Mẫu 5 (kích cỡ 5): mẫu phế liệu thu từ nguyên liệu cá Tra: 1500-2000 g/con. 

- Mẫu 6 (mẫu xô): mẫu phế liệu thu từ nguyên liệu cá Tra không phân chia cỡ. 
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Hình 2.5. Sơ đồ bố trí thí nghiệm xác định ảnh hƣởng của kích cỡ nguyên liệu đến 

quá trình thủy phân phế liệu cá Tra. 

Tất cả các mẫu đƣợc xay nhỏ và đồng nhất mẫu, chia đều 100g/mẫu để sử dụng 

cho thí nghiệm. Mẫu đƣợc xử lý tách lipít trƣớc khi thủy phân theo kết quả thí nghiệm 

2.2.2. 100g mẫu phế liệu cá Tra sau khi xử lý tách lipít đƣợc thực hiện thủy phân với 

enzyme alcalase bằng cách bổ sung thêm 100 mL nƣớc cất, enzyme alcalase sử dụng với tỷ 

lệ 0,6% so với khối lƣợng nguyên liệu, nồng độ muối 1,5%, không điều chỉnh pH môi 

trƣờng, nhiệt độ môi trƣờng thủy phân 50
o
C, tiến hành thủy phân trong thời gian 4 giờ để 

thu nhận dịch protein thủy phân. Sau khi quá trình thủy phân kết thúc, bất hoạt enzyme ở 

nhiệt độ 90
0
C trong 15 phút, rồi tiến hành lọc để thu nhận phần dịch lọc; phần bã rắn đƣợc 

rửa sạch qua 3 lần bằng nƣớc sạch, để ráo, sấy khô ở 105
o
C đến khối lƣợng không đổi để 

thu phần xƣơng cá Tra khô sử dụng cho thí nghiệm nghiên cứu sản xuất HA sau này. Phần 

dịch lỏng, sau đó thực hiện phân ly bằng thiết bị ly tâm lạnh 8000 vòng/phút, trong thời 

gian 30 phút để tách, thu nhận dịch protein thủy phân. Phần dịch protein thủy phân đƣợc 

đồng hóa để đồng nhất mẫu, tiến hành lấy mẫu đánh giá các chỉ tiêu: DH, NR. Mỗi mẫu 

đƣợc tiến hành thí nghiệm lặp lại 3 lần, lấy kết quả giá trị trung bình. Sơ đồ bố trí thí 

nghiệm đƣợc thể hiện trong Hình 2.5. 
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2.2.3.2. Nghiên cứu ảnh hƣởng của hàm lƣợng enzyme alcalase  

Mục tiêu nghiên cứu:   

Xác định đƣợc hàm lƣợng enzyme alcalase thích hợp nhất để thủy phân phế 

liệu cá Tra, thu nhận dịch protein thủy phân có độ thủy phân và hiệu suất thu hồi nitơ cao 

nhất; sử dụng dịch protein thủy phân này để tiếp tục thủy phân bằng enzyme lipase và sản 

xuất dịch protein thủy phân cô đặc thử nghiệm ứng dụng bổ sung vào thức ăn tôm  20 – 55 

ngày tuổi, thúc đẩy nhanh quá trình sinh trƣởng của tôm. 

 

Hình 2.6. Sơ đồ bố trí thí nghiệm xác định ảnh hƣởng của hàm lƣợng alcalase đến 

quá trình thủy phân phế liệu cá Tra. 

Cơ sở khoa học:  

Hàm lƣợng enzyme sử dụng có ảnh hƣởng lớn đến quá trình thủy phân cắt đứt 

liên kết peptit của protein. Khi hàm lƣợng enzyme sử dụng càng lớn thì số trung tâm 

hoạt động càng nhiều, do đó phản ứng cắt mạch peptit diễn ra nhanh và đạt hiệu quả 

cao. Tuy nhiên, nếu sử dụng hàm lƣợng enzyme cao dẫn đến tăng chi phí sản xuất, khó 
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khăn khi áp dụng ở quy mô công nghiệp. Ngƣợc lại, nếu sử dụng enzyme với hàm 

lƣợng quá thấp, không đủ lƣợng enzyme cho thủy phân thì hiệu quả cắt mạch thấp và 

cần kéo dài thời gian thủy phân. Hình 2.6 mô tả bố trí thí nghiệm nghiên cứu ảnh 

hƣởng của hàm lƣợng enzyme đến hiệu quả của quá trình thủy phân protein từ phế liệu 

cá Tra. 

Cách tiến hành thí nghiệm: 

100g mẫu phế liệu cá Tra đƣợc rã đông gián tiếp trong vòi nƣớc lƣu động. 

Mẫu đƣợc xử lý tách lipít trƣớc khi thủy phân theo kết quả thí nghiệm 2.2.2. 100g 

mẫu phế liệu cá Tra sau khi xử lý tách lipít đƣợc thực hiện thủy phân với enzyme 

alcalase bằng cách cho thêm 100 mL nƣớc cất, bổ sung alcalase sử dụng thủy phân 

với hàm lƣợng sử dụng lần lƣợt là: 0,1; 0,2; 0,3; 0,4; 0,5 và 0,6 % so với khối lƣợng 

nguyên liệu, nồng độ muối 1,5%, không điều chỉnh pH môi trƣờng, nhiệt độ thủy 

phân 50
o
C, tiến hành thủy phân trong thời gian 4 giờ để thu nhận dịch protein thủy 

phân. Sau khi quá trình thủy phân kết thúc, bất hoạt enzyme ở nhiệt độ 90
o
C trong 15 

phút, rồi tiến hành lọc để thu nhận phần dịch lọc; phần bã rắn đƣợc rửa sạch qua 3 

lần bằng nƣớc nóng, để ráo, sấy khô ở 105
o
C đến khối lƣợng không đổi để thu phần 

xƣơng cá Tra khô sử dụng cho thí nghiệm nghiên cứu sản xuất HA sau này. Phần 

dịch lỏng, đƣợc phân ly bằng thiết bị ly tâm lạnh 8000 vòng/phút, trong thời gian 30 phút 

để tách, thu nhận dịch protein thủy phân. Phần dịch protein thủy phân đƣợc đồng hóa để 

đồng nhất mẫu, tiến hành lấy mẫu đánh giá các chỉ tiêu: DH, NR. Mỗi mẫu đƣợc tiến 

hành thí nghiệm lặp lại 3 lần, lấy kết quả giá trị trung bình. Sơ đồ bố trí thí nghiệm 

đƣợc thể hiện trong Hình 2.6.  

2.2.3.3. Nghiên cứu ảnh hƣởng của nhiệt độ thủy phân 

Mục tiêu nghiên cứu: 

Xác định đƣợc nhiệt độ thủy phân thích hợp nhất sử dụng cho quá trình thủy 

phân phế liệu cá Tra bằng enzyme alcalase thƣơng mại có hoạt độ 2,4 AU/g để thu 

nhận dịch protein thủy phân có độ thủy phân và hiệu suất thu hồi nitơ cao nhất; dịch 

protein thủy phân này đƣợc sử dụng sản xuất dịch protein thủy phân cô đặc, thử nghiệm 

ứng dụng bổ sung vào thức ăn tôm 20 – 55 ngày tuổi, thúc đẩy nhanh quá trình sinh trƣởng 

của tôm. 
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Hình 2.7. Sơ đồ thí nghiệm xác định ảnh hƣởng của nhiệt độ thủy phân  

Cơ sở khoa học: 

Mỗi enzyme có một khoảng nhiệt độ hoạt động thích hợp và cho hiệu quả thủy 

phân cao nhất. Alcalase hoạt động thích hợp nhất trong khoảng phạm vi nhiệt độ từ 

45–70
o
C. Nếu nhiệt độ thấp sẽ không thúc đẩy nhanh đƣợc quá trình thủy phân, ngƣợc 

lại nhiệt độ cao sẽ ức chế hoạt động của enzyme. Do vậy, việc xác định nhiệt độ thủy 

phân để vừa đạt hiệu quả cắt mạch cao vừa có thể áp dụng dễ dàng trong sản xuất công 

nghiệp là rất quan trọng. Thí nghiệm nghiên cứu ảnh hƣởng của nhiệt độ thủy phân 

đƣợc trình bày trong Hình 2.7.  

Cách tiến hành thí nghiệm:  

 100g mẫu phế liệu cá Tra đƣợc rã đông gián tiếp trong vòi nƣớc lƣu động. 

Mẫu đƣợc xử lý tách lipít trƣớc khi thủy phân theo kết quả thí nghiệm 2.2.2. Sử 

dụng 100g mẫu phế liệu cá Tra sau khi xử lý tách lipít đƣợc thực hiện thủy phân 
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với enzyme alcalase bằng cách cho thêm 100 mL nƣớc cất, alcalase sử dụng để 

thủy phân với một hàm lƣợng là giá trị phù hợp nhất lựa chọn từ thí nghiệm ảnh hƣởng 

của hàm lƣợng enzyme ở TN 2.2.3.2, nồng độ muối 1,5%, không điều chỉnh pH môi 

trƣờng, nhiệt độ thủy phân đƣợc điều chỉnh lần lƣợt là 45, 50, 55, 60, 65 và 70
o
C, 

tiến hành thủy phân trong thời gian 4 giờ để thu nhận dịch protein thủy phân. Sau 

khi quá trình thủy phân kết thúc, bất hoạt enzyme ở nhiệt độ 90
o
C trong 15 phút, 

rồi tiến hành lọc để thu nhận phần dịch lọc; phần bã rắn đƣợc rửa sạch qua 3 lần 

bằng nƣớc nóng, để ráo, sấy khô ở 105
o
C đến khối lƣợng không đổi để thu phần 

xƣơng cá Tra khô sử dụng cho thí nghiệm nghiên cứu sản xuất HA sau này. Phần 

dịch lỏng, đƣợc phân ly bằng thiết bị ly tâm lạnh 8000 vòng/phút, trong thời gian 30 phút 

để tách, thu nhận dịch protein thủy phân. Phần dịch protein thủy phân đƣợc đồng hóa 

để đồng nhất mẫu, tiến hành lấy mẫu đánh giá các chỉ tiêu: DH, NR. Mỗi mẫu 

đƣợc tiến hành thí nghiệm lặp lại 3 lần, lấy kết quả giá trị trung bình. Sơ đồ thí 

nghiệm đƣợc mô tả trong Hình 2.7. 

2.2.3.4. Nghiên cứu ảnh hƣởng của thời gian thủy phân 

Mục tiêu nghiên cứu:  

Xác định đƣợc thời gian thủy phân thích hợp nhất cho quá trình thủy phân phế 

liệu cá Tra bằng enzyme alcalase thƣơng mại có hoạt độ 2,4 AU/g để thu nhận dịch 

protein thủy phân có độ thủy phân và hiệu suất thu hồi nitơ cao nhất; sử dụng dịch protein 

thủy phân này để tiếp tục thủy phân bằng enzyme lipase và sản xuất dịch protein thủy phân 

cô đặc, thử nghiệm ứng dụng bổ sung vào thức ăn tôm 20 – 55 ngày tuổi, thúc đẩy nhanh 

quá trình sinh trƣởng của tôm. 

Cơ sở khoa học: 

Khi thời gian thủy phân thích hợp, quá trình thủy phân xảy ra tốt nhất thì dịch 

protein thủy phân thu nhận sẽ có NR và DH cao nhất. Thời gian ngắn thì phản ứng thủy 

phân xảy ra chủ yếu trên bề mặt của cơ chất, chƣa đủ thời gian để quá trình thủy phân xảy 

ra triệt để, do đó giá trị NR và DH của dịch protein thấp. Tuy nhiên, nếu thời gian thủy 

phân quá dài, có thể xảy hiện tƣợng thối của sản phẩm thủy phân, ngoài ra hiệu quả thủy 

phân không cao, tăng chi phí sản xuất, đồng thời khó khan trong ứng dụng sản xuất công 

nghiệp. Thí nghiệm nghiên cứu ảnh hƣởng của thời gian thủy phân đƣợc trình bày trong 

Hình 2.8. 
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Hình 2.8. Sơ đồ bố trí thí nghiệm xác định ảnh hƣởng của thời gian đến quá trình 

 thủy phân phế liệu cá Tra. 

Cách tiến hành thí nghiệm: 

Túi mẫu 100g phế liệu cá Tra đƣợc rã đông gián tiếp trong vòi nƣớc lƣu 

động. Mẫu đƣợc xử lý tách lipít trƣớc khi thủy phân theo kết quả thí nghiệm 2.2.2. 

Cho 100g mỗi mẫu vào cốc thủy tinh 500 mL, thêm 100 mL nƣớc cất, khuấy trộn, 

bịt kín bình bằng giấy bạc. Đặt cốc mẫu vào bể ổn nhiệt ở nhiệt độ là giá trị phù 

hợp nhất theo thí nghiệm 2.2.3.3, nồng độ muối 1,5%, pH tự nhiên, bổ sung 

alcalase với hàm lƣợng đƣợc sử dụng là giá trị phù hợp nhất lựa chọn từ thí nghiệm 

ảnh hƣởng của hàm lƣợng enzyme theo thí nghiệm 2.2.3.2. Thực hiện thủy phân 

với thời gian là 3, 6, 9, 12 và 15 giờ. Sau khi quá trình thủy phân kết thúc, bất hoạt 

enzyme ở nhiệt độ 90
v
C trong 15 phút, rồi tiến hành lọc để thu nhận phần dịch lọc; 

phần bã rắn đƣợc rửa sạch qua 3 lần bằng nƣớc nóng, để ráo, sấy khô ở 105
o
C đến 
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khối lƣợng không đổi để thu phần xƣơng cá Tra khô sử dụng cho thí nghiệm nghiên 

cứu sản xuất HA sau này. Phần dịch lỏng, đƣợc phân ly bằng thiết bị ly tâm lạnh 8000 

vòng/phút, trong thời gian 30 phút để tách, thu nhận dịch protein thủy phân. Phần dịch 

protein thủy phân đƣợc đồng hóa để đồng nhất mẫu, tiến hành lấy mẫu đánh giá các 

chỉ tiêu: DH, NR. Mỗi mẫu đƣợc tiến hành thí nghiệm lặp lại 3 lần, lấy kết quả giá 

trị trung bình. Sơ đồ bố trí thí nghiệm đƣợc thể hiện trong Hình 2.8.  

2.2.3.5. Nghiên cứu ảnh hƣởng của nồng độ muối  

Mục tiêu nghiên cứu: 

Xác định đƣợc nồng độ muối thích hợp nhất sử dụng cho quá trình thủy phân 

phế liệu cá Tra bằng enzyme alcalase 2,4 AU/g để thu nhận dịch protein thủy phân có 

độ thủy phân và hiệu suất thu hồi nitơ cao nhất; sử dụng dịch protein thủy phân này để tiếp 

tục thủy phân bằng enzyme lipase và sản xuất dịch protein thủy phân cô đặc, thử nghiệm 

ứng dụng bổ sung vào thức ăn tôm 20 – 55 ngày tuổi, thúc đẩy nhanh quá trình sinh trƣởng 

của tôm.  

Cơ sở khoa học: 

Muối có ảnh hƣởng rất lớn đến enzyme và ảnh hƣởng đến quá trình thủy phân cắt 

liên kết peptit của protein, ngoài ra muối còn có tác dụng bảo quán, phòng ngừa hƣ thối cho 

dịch thủy phân nhƣng cũng sẽ ảnh hƣởng đến vị của sản phẩm. Nếu sử dụng nồng độ muối 

cao sẽ gây ức chế hoạt động enzyme làm chậm quá trình thủy phân, gây mặn cho dịch thủy 

phân, do đó phản ứng cắt mạch peptit diễn ra chậm và hiệu quả thủy thấp. Ngƣợc lại, nếu sử 

dụng nồng độ muối thấp thì ít ảnh hƣởng đến quá trình thủy phân nhƣng tác dụng phòng 

thối không tốt. Hình 2.9 mô tả bố trí thí nghiệm nghiên cứu ảnh hƣởng của nồng độ muối 

đến hiệu quả của quá trình thủy phân protein từ phế liệu cá Tra. 

Cách tiến hành thí nghiệm:  

Túi mẫu 100g phế liệu cá Tra đƣợc rã đông gián tiếp trong vòi nƣớc lƣu động. 

Mẫu đƣợc xử lý tách lipít trƣớc khi thủy phân theo kết quả thí nghiệm 2.2.2. Cho 100g 

mỗi mẫu vào cốc thủy tinh 500 mL, thêm 100 mL nƣớc cất, khuấy trộn đều, bịt kín cốc 

bằng giấy bạc. Đặt cốc mẫu vào bể ổn nhiệt ở nhiệt độ là giá trị phù hợp nhất theo thí 

nghiệm 2.2.3.3; hàm lƣợng enzyme alcalase đƣợc sử dụng là giá trị phù hợp nhất lựa chọn 

từ thí nghiệm 2.2.3.2; thời gian thủy phân là giá trị phù hợp nhất theo thí nghiệm 2.2.3.4, 

pH tự nhiên. Nồng độ muối bổ sung cho quá trình thủy phân lần lƣợt là 0, 1, 2, 3, 4, 5%. 

Sau khi quá trình thủy phân kết thúc, bất hoạt enzyme ở nhiệt độ 90
o
C trong 15 
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phút, rồi tiến hành lọc để thu nhận phần dịch lọc; phần bã rắn đƣợc rửa sạch qua 3 

lần bằng nƣớc nóng, để ráo, sấy khô ở 105
o
C đến khối lƣợng không đổi để thu phần 

xƣơng cá Tra khô sử dụng cho thí nghiệm nghiên cứu sản xuất HA sau này. Phần 

dịch lỏng, đƣợc phân ly bằng thiết bị ly tâm lạnh 8000 vòng/phút, trong thời gian 30 phút 

để tách, thu nhận dịch protein thủy phân. Phần dịch protein thủy phân đƣợc đồng hóa 

để đồng nhất mẫu, tiến hành lấy mẫu đánh giá các chỉ tiêu: DH, NR. Mỗi mẫu đƣợc 

tiến hành thí nghiệm lặp lại 3 lần, lấy kết quả giá trị trung bình. Sơ đồ bố trí thí 

nghiệm đƣợc thể hiện trong Hình 2.9. 

 

Hình 2.9. Sơ đồ bố trí thí nghiệm xác định ảnh hƣởng của nồng độ muối đến  

quá trình thủy phân phế liệu cá Tra. 
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2.2.4. Nghiên cứu ảnh hƣởng của các thông số đến quá trình thủy phân dịch 

protein hòa tan bằng enzyme lipase 

2.2.4.1. Ảnh hƣởng của hàm lƣợng enzyme lipase  

Mục tiêu nghiên cứu:  

Xác định đƣợc hàm lƣợng enzyme lipase phù hợp nhất sử dụng cho quá trình 

thủy phân dịch protein thủy phân bằng alcalase để thu dịch protein thủy phân có hàm 

lƣợng lipít tổng thấp nhất, chứa nhiều axit béo chƣa bão hòa, phù hợp để bổ sung vào 

thức ăn tôm thẻ chân trắng 20 – 55 ngày tuổi và úng dụng cho các lĩnh vực khác. 

 

Hình 2.10. Sơ đồ thí nghiệm xác định ảnh hƣởng của hàm lƣợng enzyme lipase  

Cơ sở khoa học: 

Phần dịch protein thủy phân thu nhận đƣợc sau khi thủy phân bằng enzyme alcalase 

có hàm lƣợng lipít cao hơn so với qui định [22] (dịch protein thủy phân từ cá Tra thu được 



58 

 

có hàm lượng lipít 10,80 %, trong khi đó yêu cầu thức ăn bổ sung cho tôm thẻ chân trắng 

theo TCVN-10325 : 2014 có hàm lượng lipít từ 6 – 7 %), không đạt tiêu chuẩn để làm 

thức ăn bổ sung cho tôm thẻ chân trắng nên dịch protein thủy phân bằng alcalase cần 

phải đƣợc tiếp tục thủy phân bằng enzyme lipase để chuyển lipít thành các axit béo để 

thu đƣợc dịch protein thủy phân có hàm lƣợng lipít thấp, chứa nhiều các axit béo chƣa 

bão hòa phù hợp để bổ sung vào thức ăn tôm và ứng dụng cho các lĩnh vực khác. Nếu 

hàm lƣợng lipase sử dụng cao, tốc độ thủy phân nhanh, tách đƣợc lipít nhiều nhƣng 

hiệu quả sử dụng thấp, lãng phí. Nếu hàm lƣợng lipase sử dụng thấp thì không đủ 

lƣợng enzyme làm cho quá trình thủy chậm, kéo dài. Thí nghiệm nghiên cứu ảnh 

hƣởng của hàm lƣợng enzyme lipase đến quá trình thủy phân đƣợc trình bày trong 

Hình 2.10. 

Cách tiến hành thí nghiệm: 

Phần dịch thủy phân hòa tan thu đƣợc của quá trình thủy phân phế liệu cá Tra 

bằng alcalase (180 mL ± 5 mL) đƣợc điều chỉnh pH về 5,0 bằng dung dịch HCL 1N. 

Đặt cốc mẫu vào bể ổn nhiệt ở 60
o
C, bổ sung enzyme lipase thủy phân với hàm 

lƣợng lần lƣợt là: 0; 0,01; 0,02; 0,03; 0,04; 0,05 và 0,06% so với khối lƣợng nguyên 

liệu, tiến hành thủy phân trong 3 giờ. Sau khi quá trình thủy phân kết thúc, mẫu đƣợc 

bất hoạt enzyme ở 95
o
C trong 15 phút, cốc mẫu đƣợc phân ly tách phần dịch protein 

thủy phân bằng cách lắng lọc ở môi trƣờng không khí trong 30 phút. Phần dịch 

protein thủy phân đƣợc đồng hóa để đồng nhất mẫu, rồi lấy mẫu đánh giá hàm lƣợng 

lipít tổng. Mỗi thí nghiệm đƣợc tiến hành 3 lần, lấy kết quả giá trị trung bình. Dựa 

vào kết quả phân tích hàm lƣợng lipít trong mẫu, so sánh, đánh giá và lựa chọn đƣợc 

thời gian thủy phân bằng enzyme lipase thích hợp nhất. Sơ đồ bố trí thí nghiệm đƣợc 

thể hiện trong Hình 2.10. 

2.2.4.2. Ảnh hƣởng của thời gian thủy phân bằng lipase  

Mục tiêu nghiên cứu:  

Xác định đƣợc thời gian thủy phân phù hợp nhất cho quá trình thủy phân dịch 

protein bằng enzyme lipase để thu dịch protein thủy phân có hàm lƣợng lipít tổng thấp, 

chứa nhiều axit béo chƣa bão hòa, phù hợp để làm nguồn thức ăn bổ sung cho tôm giai 

đoạn 20 – 55 ngày tuổi và ứng dụng cho các lĩnh vực khác. 
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Hình 2.11. Sơ đồ bố trí thí nghiệm xác định ảnh hƣởng của thời gian thủy phân 

bằng lipase 

Cơ sở khoa học: 

Phần dịch protein thủy phân thu nhận đƣợc sau khi thủy phân bằng enzyme alcalase 

có hàm lƣợng lipít cao hơn so với qui định [22] (dịch protein thủy phân từ cá Tra thu được 

có hàm lượng lipít 10,80 %, trong khi đó yêu cầu thức ăn bổ sung cho tôm thẻ chân trắng 

theo TCVN-10325 : 2014 có hàm lượng lipít từ 6 – 7 %), không đạt tiêu chuẩn để làm 

thức ăn bổ sung cho tôm thẻ chân trắng. Do vậy, cần phải tiếp tục thủy phân để chuyển 

hàm lƣợng lipít thành các axit béo tự do để thu đƣợc dịch protein thủy phân có hàm 

lƣợng lipít tổng thấp, chứa nhiều axit béo chƣa bão hòa, đạt tiêu chuẩn để làm chất bổ 

sung vào thức ăn nuôi tôm và ứng dụng cho các lĩnh vực khác. 
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Nếu thời gian thủy phân kéo dài thì quá trình thủy phân xảy ra triệt để nhƣng 

hiệu quả thủy phân không cao, ảnh hƣởng chất lƣợng dịch thủy phân. Nếu thời gian 

thủy phân ngắn thì quá phân trình thủy phân chƣa triệt để, hàm lƣợng lipít trong dịch 

cao, chất lƣợng dịch thủy phân thấp. Thí nghiệm nghiên cứu ảnh hƣởng của thời gian 

thủy phân đến quá trình thủy phân giai đoạn 2 đƣợc trình bày trong Hình 2.11. 

Cách tiến hành thí nghiệm: 

 Phần dịch thủy phân hòa tan thu đƣợc từ 100g phế liệu cá Tra bằng alcalase 

(180 mL ± 5 mL) đƣợc điều chỉnh pH môi trƣờng về 5,0 bằng dung dịch HCL 1N. Đặt 

cốc mẫu vào bể ổn nhiệt ở 60
o
C, hàm lƣợng enzyme lipase bổ sung đƣợc sử dụng theo 

kết quả ở TN 2.2.4.1, thời gian thủy phân là 1 giờ, 2 giờ, 3 giờ, 4 giờ và 5 giờ. Sau khi 

quá trình thủy phân kết thúc, tiến hành bất hoạt enzyme ở 95
o
C trong 15 phút, cốc mẫu 

đƣợc phân ly tách phần dịch protein thủy phân bằng cách lắng lọc ở môi trƣờng không 

khí trong 30 phút. Phần dịch protein thủy phân đƣợc đồng hóa để đồng nhất mẫu, tiến 

hành lấy mẫu đánh giá hàm lƣợng lipít tổng. Mỗi thí nghiệm đƣợc tiến hành 3 lần, lấy 

kết quả giá trị trung bình. Dựa vào kết quả phân tích hàm lƣợng lipít tổng trong mẫu, 

so sánh, đánh giá và lựa chọn đƣợc thời gian thủy phân bằng enzyme lipase thích hợp 

nhất. Sơ đồ bố trí thí nghiệm ảnh hƣởng của thời gian thủy phân bằng lipase đƣợc thể 

hiện trong Hình 2.11. 

2.2.5. Nghiên cứu ảnh hƣởng của các thông số đến quá trình thu nhận HA từ 

xƣơng cá Tra thô 

2.2.5.1. Khảo sát tiền xử lý nguyên liệu thu nhận xƣơng cá Tra khô 

Cách tiến hành thí nghiệm: 

Quá trình tiền xử lý nhằm tách bỏ phần hữu cơ nhƣ protein, lipít từ lƣợng thịt 

còn sót lại trong xƣơng cá Tra sau phi-lê và phần nội tạng cá ra khỏi xƣơng cá để thu 

nhận phần xƣơng cá Tra. Có nhiều cách khác nhau để tách bỏ phần hữu cơ trên nhƣng 

phổ biến nhất là phƣơng pháp đun sôi nƣớc, nấu chín nguyên liệu và phƣơng pháp 

thủy phân protein bằng enzyme. Luận án tiến hành xử lý nguyên liệu để thu nhận 

xƣơng cá Tra khô theo cả hai trên, đồng thời đánh giá, so sánh tính chất sản phẩm HA. 

Cụ thể: 

- Phƣơng pháp đun sôi [7,14]: Túi mẫu 100g phế liệu cá Tra đƣợc cắt nhỏ từ 2 

– 4 cm; 100g phế liệu cá đƣợc cho vào nồi chứa nƣớc cất với tỷ lệ mẫu/nƣớc là 1/10 

(w/v), sau đó đun sôi mẫu ở 100
o
C trong thời gian 2 giờ. Mẫu đƣợc làm nguội và rửa 
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sạch bằng nƣớc nóng 3 lần để loại bỏ các phần hữu cơ, thu nhận phần xƣơng cá. 

Xƣơng cá tiếp tục đƣợc sấy khô ở 105
o
C đến khối lƣợng không đổi, thu đƣợc xƣơng 

cá Tra khô. 

- Phƣơng pháp thủy phân bằng enzyme: thực hiện thủy phân phần hữu cơ 

trong phế liệu cá bằng enzyme alcalase 2,4 AU/g. Mẫu phế liệu cá Tra đƣợc xay nhỏ 

và đồng nhất, cân chia đều mỗi mẫu 100g mẫu/PE để sử dụng cho thí nghiệm. Cho 

100g mẫu vào cốc thủy tinh 500 mL, thêm 100 mL nƣớc cất, khuấy trộn đều, bịt kín 

cốc mẫu bằng giấy bạc. Đặt cốc mẫu vào bể ổn nhiệt ở 50
o
C, bổ sung enzyme alcalase 

với hàm lƣợng 0,6% so với khối lƣợng nguyên liệu, tiến hành thủy phân trong 4 giờ. 

Sau khi quá trình thủy phân kết thúc, tiến hành bất hoạt enzyme ở 95
o
C trong 15 phút, 

rồi đem cốc mẫu lọc để tách phần bã rắn và phần dịch lọc. Phần bã rắn (chủ yếu là 

xƣơng cá) đƣợc rửa sạch bằng nƣớc nóng 3 lần, sau đó sấy khô ở 100
o
C đến khối 

lƣợng không đổi, thu đƣợc xƣơng cá Tra khô. 

- Tiến hành đánh giá và so sánh các thành phần hữu cơ trong xƣơng cá Tra khô 

sau khi thực hiện xử lý ở các phƣơng pháp trên để lựa chọn phƣơng pháp tiền xử lý 

phù hợp nhất thu nhận xƣơng cá khô để sản xuất HA có chất lƣợng tốt nhất. 

2.2.5.2. Nghiên cứu ảnh hƣởng của nhiệt độ nung 
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Hình 2.12. Sơ đồ bố trí thí nghiệm nghiên cứu ảnh hƣởng của nhiệt độ nung đến 

quá trình thu nhận HA từ xƣơng cá Tra khô. 

Mục tiêu nghiên cứu:  

Nghiên cứu ảnh hƣởng của nhiệt độ nung đến quá trình thu nhận hydroxyapatite 

từ xƣơng cá Tra khô. Xác định nhiệt độ nung thích hợp cho công đoạn nung để thu 

nhận hydroxyapatite dạng nano có các đặc tính SEM, TEM, XRD, FTIR, Ca/P gần 

giống với HA chuẩn. HA đƣợc sử dụng làm nguồn khoáng thử nghiệm bổ sung vào 

thức ăn tôm giai đoạn 20 – 55 ngày tuổi và ứng dụng trong các lĩnh vực khác. 

Cơ sở khoa học: 

Nhiệt độ nung có ảnh hƣởng lớn đến quá trình nung đốt cháy, loại bỏ các chất hữu 

cơ để thu nhận hydroxyapatite. Nhiệt độ thấp sẽ không đốt cháy hoàn toàn, không loại bỏ 

đƣợc hoàn toàn các hợp chất hữu cơ. Tuy nhiên, nhiệt độ quá cao cũng sẽ làm HA bị phá 

hủy chuyển sang dạng sản phẩm khác (β-Tricalxium phosphate), HA bị mất nƣớc triệt để 

nên ảnh hƣởng đến tính chất và hiệu suất thu nhận HA. Hình 2.12 trình bày sơ đồ bố trí 
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thí nghiệm nghiên cứu ảnh hƣởng của nhiệt độ đến quá trình nung thu nhận 

hydroxyapatite từ xƣơng cá Tra. 

Cách tiến hành thí nghiệm: 

Phần bã rắn thu đƣợc sau khi lọc của quá trình thủy phân phế liệu cá Tra đƣợc 

rửa qua nƣớc sạch 3 lần để loại bỏ các phần hữu cơ trên bề mặt xƣơng cá, để ráo và 

thực hiện sấy khô xƣơng cá ở 105
o
C đến khối lƣợng không đổi. Cân 5g mẫu xƣơng cá 

đã sấy khô, thực hiện tro hóa sơ bộ trên bếp điện để đốt cháy một phần chất hữu cơ dễ 

cháy trong mẫu, tránh hiện tƣợng mẫu bị bùng cháy trong lò nung, gây mất an toàn khi nung 

mẫu; sau đó cho mẫu vào lò nung, bật công tắc lò nung, đóng kín cửa, tiến hành nâng 

nhiệt lò nung từ nhiệt độ ban đầu đến nhiệt độ cần nung mẫu với tốc độ nâng nhiệt là 

5
o
C/phút. Giữ nhiệt lò nung ở nhiệt độ nung mẫu trong 3 giờ, nhiệt độ giữ nhiệt nung 

lần lƣợt từ 600, 700, 800, 900 và 1000
o
C. Khi quá trình nung kết thúc, lấy mẫu ra khỏi 

lò nung và để nguội trong bình hút ẩm, cân khối lƣợng mẫu. Tiến hành đánh giá các 

đặc tính SEM, TEM, XRD, FTIR của mẫu HA để chọn nhiệt độ HA phù hợp nhất. 

2.2.5.3. Nghiên cứu ảnh hƣởng của thời gian nung  

Mục tiêu nghiên cứu:  

Nghiên cứu ảnh hƣởng của thời gian nung đến quá trình thu nhân hydroxyapatite 

từ xƣơng cá Tra thô. Thời gian nung đƣợc tính là thời gian giữ nhiệt để thực hiện quá 

trình nung, không bao gồm thời gian nâng nhiệt từ nhiệt độ ban đầu của tủ nung đến nhiệt 

độ nung. Xác định thời gian nung thích hợp cho công đoạn nung để thu nhận 

hydroxyapatite kích thƣớc nano có các đặc tính SEM, TEM, XRD, FTIR, Ca/P gần giống 

với HA thƣơng mại để sử dụng làm nguồn khoáng thử nghiệm bổ sung vào thức ăn tôm 

giai đoạn 20 – 55 ngày tuổi và ứng dụng trong các lĩnh vực khác. 
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Hình 2.13. Sơ đồ bố trí thí nghiệm nghiên cứu ảnh hƣởng của thời gian nung đến 

HA từ xƣơng cá Tra 

Cơ sở khoa học: 

Thời gian nung có ảnh hƣởng lớn đến hiệu quả quá trình nung đốt cháy, loại bỏ các 

chất hữu cơ nhƣ protein, lipít để thu nhận hydroxyapatite. Khi thời gian nung ngắn, các hợp 

chất hữu cơ chƣa đƣợc đốt cháy, loại bỏ hoàn toàn, đặc biệt là các hợp chất hữu cơ liên kết 

bên trong xƣơng cá. Tuy nhiên, thời gian nung quá dài sẽ làm phân hủy HA chuyển sang 

dạng sản phẩm khác (β-Tricalxium phosphate), ngoài ra, thời gian nung dài thì HA sẽ bị 

mất nƣớc triệt để nên ảnh hƣởng lớn đến tính chất, hiệu suất thu nhận và tăng chi phí năng 

lƣợng khi sản xuất HA. Hình 2.13 trình bày sơ đồ bố trí thí nghiệm nghiên cứu ảnh hƣởng 

của nhiệt độ đến quá trình nung thu nhận hydroxyapatite từ xƣơng cá Tra. 

Cách tiến hành thí nghiệm:  

Phần rắn thu đƣợc sau công đoạn lọc của quá trình thủy phân phế liệu cá Tra 

đƣợc rửa bằng nƣớc sạch 3 lần để loại bỏ các phần hữu cơ trên bề mặt xƣơng cá, để 

ráo, thực hiện sấy khô mẫu xƣơng cá ở 105
o
C đến khối lƣợng không đổi. Cân 5g mẫu 

xƣơng cá đã sấy khô, thực hiện tro hóa sơ bộ trên bếp điện để đốt cháy một phần chất 
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hữu cơ dễ cháy trong mẫu, tránh hiện tƣợng mẫu bị bùng cháy trong lò nung, gây mất an toàn 

khi nung mẫu; sau đó cho mẫu vào tủ nung, bật công tắc lò nung, đóng kín cửa, tiến 

hành nung mẫu với nhiệt độ nung đƣợc lựa chọn từ thí nghiệm ảnh hƣởng của nhiệt độ 

ở thí nghiệm 2.2.5.1, tốc độ nâng nhiệt từ nhiệt độ ban đầu của tủ nung đến nhiệt độ 

nung là 5
o
C/phút, thời gian giữ nhiệt nung lần lƣợt là 1, 2, 3, 4 và 5 giờ. Khi quá trình 

nung kết thúc, lấy mẫu ra khỏi lò nung và để nguội trong bình hút ẩm, cân khối lƣợng 

mẫu. Tiến hành đánh giá các đặc tính SEM, TEM, XRD, FTIR của mẫu HA để chọn 

thời gian nung HA phù hợp nhất.  

2.2.5.4. Nghiên cứu ảnh hƣởng của tốc độ gia nhiệt nung 

Mục tiêu nghiên cứu:   

Nghiên cứu ảnh hƣởng của tốc độ gia nhiệt nung đến quá trình đốt cháy, loại bỏ 

các hợp chất hữu cơ để thu nhận hydroxyapatite từ xƣơng cá Tra. Xác định tốc độ gia 

nhiệt nung thích hợp cho công đoan nung để thu nhận hydroxyapatite kích thƣớc nano 

có các đặc tính SEM, TEM, XRD, FTIR, Ca/P gần giống với HA thƣơng mại để sử 

dụng làm nguồn khoáng thử nghiệm bổ sung vào thức ăn tôm giai đoạn 20 – 55 ngày 

tuổi và ứng dụng trong các lĩnh vực khác. 

Cơ sở khoa học: 

Tốc độ gia nhiệt có ảnh hƣởng lớn đến hiệu quả quá trình nung đốt cháy, loại 

bỏ các chất hữu cơ để thu nhận hydroxyapatite. Tốc độ gia nhiệt nhỏ, nhiệt độ nung 

tăng chậm sẽ làm kéo dài thời gian nung, chƣa loại bỏ đƣợc hoàn toàn các hợp chất 

hữu cơ nằm sâu bên trong khối xƣơng, ngoài ra còn làm tăng chi phí năng lƣợng. Tuy 

nhiên, tốc độ nâng nhiệt quá lớn sẽ dẫn đến loại bỏ, đốt cháy đƣợc phần phi HA trên 

bề mặt mà chƣa loại bỏ đƣợc các hợp chất hữu cơ sâu bên trong xƣơng cá, ngoài ra tốc 

dộ gia nhiệt lớn còn làm đốt cháy luôn cả phần HA bên ngoài, không an toàn cho thiết 

bị và con ngƣời. Hình 2.14 trình bày sơ đồ bố trí thí nghiệm nghiên cứu ảnh hƣởng của 

tốc độ gia nhiệt đến quá trình nung thu nhận hydroxyapatite từ xƣơng cá Tra. 
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Hình 2.14. Sơ đồ bố trí thí nghiệm nghiên cứu ảnh hƣởng của tốc độ gia nhiệt HA 

từ xƣơng cá Tra. 

Cách tiến hành thí nghiệm:  

Phần rắn thu đƣợc sau công đoạn lọc của quá trình thủy phân phế liệu cá Tra đƣợc 

rửa sạch 3 lần bằng nƣớc sạch để loại bỏ phần hữu cơ trên bề mặt xƣơng cá, để ráo, đem 

mẫu xƣơng cá sấy khô ở 105
o
C đến khối lƣợng không đổi. Cân 5g mẫu xƣơng cá đã sấy 

khô, thực hiện tro hóa mẫu sơ bộ trên bếp điện để đốt cháy một phần chất hữu cơ dễ cháy 

trong mẫu, tránh hiện tƣợng mẫu bị bùng cháy trong lò nung, gây mất an toàn khi nung mẫu; 

sau đó cho mẫu vào tủ nung, bật công tắc lò nung, đóng kín cửa, sau đó tiến hành nung 

mẫu ở nhiệt độ giữ nhiệt nung đƣợc lựa chọn từ thí nghiệm ảnh hƣởng của nhiệt độ ở thí 

nghiệm 2.2.5.2, thời gian nung đƣợc lựa chọn từ thí nghiệm nghiên cứu ảnh hƣởng của thời 

gian nung ở thí nghiệm 2.2.5.3 và với các tốc độ nâng nhiệt từ nhiệt độ ban đầu của tủ nung 

đến nhiệt độ giữ nhiệt nung lần lƣợt là 3
o
C/phút, 5

o
C/phút, 7

o
C/phút, 10

o
C/phút. Khi quá 

trình nung kết thúc, lấy mẫu ra khỏi lò nung và để nguội trong bình hút ẩm, cân khối 
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lƣợng mẫu. Tiến hành đánh giá các đặc tính SEM, TEM, XRD, FTIR của mẫu HA để 

chọn tốc độ nâng nhiệt nung HA phù hợp nhất.  

2.2.6. Nghiên cứu thử nghiệm bổ sung hỗn hợp dịch protein thủy phân (FPH) và 

hydroxyapatite (HA) vào thức ăn tôm thẻ chân trắng giai đoạn 20 – 55 ngày tuổi. 

Hầu hết thức ăn tôm thƣơng mại có chứa từ 35 - 50% protein và đƣợc sử dụng 

tùy thuộc vào kích cỡ tôm ở các giai đoạn khác nhau [101,156]. Protein yêu cầu cao 

đối với tôm post và tôm nhỏ, nhƣng giảm dần khi tôm phát triển lớn hơn. Nếu mức 

protein trong thức ăn quá thấp, tốc độ tăng trƣởng sẽ giảm. Sự thiếu hụt protein 

nghiêm trọng có thể dẫn đến khối lƣợng tôm bị sụt giảm trong quá trình nuôi. Protein 

dƣ thừa trong chế độ ăn của tôm cũng có thể ức chế sự phát triển của tôm. 

Tôm có khả năng hấp thụ canxi trực tiếp từ nƣớc, và tôm sống trong nƣớc biển 

không cần bổ sung canxi trong chế độ ăn uống [54]. Trong khẩu phần ăn cho tôm nuôi, 

hàm lƣợng khoáng canxi khoảng gần 2,5%. Đối với tôm thẻ chân trắng Litopenaeus, 

nhu cầu khoáng phốt pho phụ thuộc vào hàm lƣợng canxi trong chế độ ăn uống, và nếu 

không có canxi, thì 0,34% phốt pho là đủ cho sự sinh trƣởng và phát triển bình thƣờng. 

Khẩu phần ăn tôm thƣờng chứa tới 1% phốt pho trong khẩu phần. Canxi và phốt pho 

thƣờng đƣợc bổ sung vào chế độ ăn của tôm dƣới dạng muối canxi phốt phát [156]. 

Hỗn hợp dịch protein thủy phân và HA thu nhận từ phế liệu cá Tra đƣợc bổ 

sung vào thức ăn thƣơng mại nuôi tôm thẻ chân trắng giai đoạn 20 – 55 ngày tuổi 

nhằm đánh giá sự tƣơng thích, tạo nguồn và tăng sản lƣợng protein, đa dạng nguồn 

protein cho sản xuất thức ăn tôm. 

Mục tiêu nghiên cứu:   

Xác định đƣợc hàm lƣợng hỗn hợp dịch FPH và HA thu nhận từ phế liệu cá Tra 

bổ sung vào thức ăn tôm thẻ chân trắng 20 – 55 ngày tuổi phù hợp để tôm tăng trƣởng 

và phát triển nhƣng không làm ảnh hƣớng các chỉ tiêu hóa lý và ô nhiễm của môi 

trƣờng nƣớc nuôi tôm. Đánh giá, so sánh sự tăng trƣởng và phát triển của tôm khi có 

bổ và không bổ sung hỗn hợp dịch FPH và HA vào thức ăn tôm thƣơng mại trong thực 

nghiệm nuôi tôm. 

Cơ sở khoa học:  

Thí nghiệm về thử nghiệm ứng dụng hỗn hợp dịch FPH và HA bổ sung vào thức 

ăn tôm  dựa trên cơ sở khoa học nhƣ sau: 

Tôm thẻ chân trắng giai đoạn 20 – 55 ngày tuổi cần nhu cầu dinh dƣỡng trong thức 

ăn về hàm lƣợng protein từ 30 - 35% [101,156] trong thức ăn tôm và hàm lƣợng khoáng 
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cho sinh trƣởng và phát triển. Trong khi đó, dịch FPH thu nhận từ phế liệu cá Tra của 

Luận án có hàm lƣợng đƣợc đạm tổng 33,2%, hàm lƣợng lipít 1,93% và HA thu nhận 

từ phế liệu cá Tra dạng nano, có hàm lƣợng khoáng canxi, phốt pho cao rất phù hợp để 

làm thức ăn cho tôm thẻ chân trắng theo TCVN-10325 : 2014 thúc đẩy nhanh quá trình 

tăng trƣởng của tôm. Hình 2.15 trình bày sơ đồ bố trí thí nghiệm ảnh hƣởng của hàm 

lƣợng dịch FPH và HA bổ sung vào thức ăn tôm. 

 

Hình 2.15. Sơ đồ bố trí thí nghiệm ảnh hƣởng của hàm lƣợng hỗn hợp dịch FPH 

và HA bổ sung vào thức ăn tôm. 

Cách bố trí thí nghiệm: 

Hệ thống bể thí nghiệm nuôi thử nghiệm tôm gồm có 05 bể đƣợc đánh số thứ tự 

1, 2, 3, 4, 5 tƣơng ứng với 5 nghiệm thức từ NT1, NT2, NT3, NT4 và NT5. Bể nuôi có 

dạng hình khối trụ chữ nhật, làm bằng vật liệu composit, thể tích bể 250 lít, thể tích sử 

dụng 200 lít/bể, mật độ tôm thả nuôi 250 con/lít, mỗi nghiệm thức nuôi đƣợc lặp lại 3 

lần, nƣớc nuôi có độ mặn 30‰.  

+ Nghiệm thức 1: Không bổ sung hỗn hợp dịch FPH và HA (Mẫu đối chứng). 

+ Nghiệm thức 2: Bổ sung hỗn hợp dịch FPH và HA 1% 

+ Nghiệm thức 3: Bổ sung hỗn hợp dịch FPH và HA 3% 
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+ Nghiệm thức 4: Bổ sung hỗn hợp dịch FPH và HA 5% 

+ Nghiệm thức 5: Bổ sung hỗn hợp dịch FPH và HA 7% 

Nguồn nƣớc nuôi tôm: Nƣớc ngọt đƣợc lấy từ nguồn nƣớc máy tại thành phố 

Nha Trang và nƣớc ót có độ mặn 110‰, nƣớc mặn đƣợc lấy từ Vùng biển Nha Trang, 

Khánh Hòa. Nƣớc sau khi pha đến độ mặn 30‰ đƣợc xử lý bằng chlorine 50 g/m
3
 và 

sục khí mạnh đến khi hết chlorine trong nƣớc, sau đó nƣớc đƣợc lọc qua ống vi lọc 1 

µm trƣớc khi sử dụng để làm thí nghiệm. 

Cách thực hiện thí nghiệm và chăm sóc, quản lý tôm: 

Dịch protein thu nhận từ phế liệu cá Tra sau khi thủy phân bằng alcalase và 

lipase đƣợc cô đặc ở điều kiện áp suất chân không của thiết bị là 720 mmHg, nhiệt độ 

60
0
C, thời gian 2 giờ [2] để thu dịch protein thủy phân cô đặc có hàm lƣợng chất khô 

40,6%, hàm lƣợng protein 33,2%, hàm lƣợng lipít 1,93%, hàm lƣợng axit amin 420,16 

mg/g protein, 70% dịch thủy phân có khối lƣợng phân tử < 1000 Da để sử dụng bổ 

sung vào thức ăn tôm giai đoạn 20 – 55 ngày tuổi. 

HA thu nhận từ xƣơng cá Tra đƣợc điều chế theo điều kiện đã nghiên cứu ở 

trên đƣợc phân bố vào dịch protein thủy phân cô đặc với nồng độ 50 ppm [18].  

Hỗn hợp dịch FPH và HA từ phế liệu cá Tra đƣợc bổ sung một lƣợng 0, 1, 3, 5 

và 7% so với khối lƣợng thức ăn thƣơng mại số 1 của hãng CP, Thái Lan đang sử 

dụng cho tôm ăn vào thức ăn của tôm thí nghiệm giai đoạn từ 20 – 55 ngày tuổi. Thức 

ăn dạng bột mịn, mùi thơm tự nhiên; kích thƣớc < 0,6mm; protein tổng từ 38 – 42%; 

lipít tổng 6 – 8%; gluxit 3%; canxi 2 – 3%; phốt pho từ 1 – 2%, độ ẩm 11%. Cách thực 

hiện phối trộn nhƣ sau: hỗn hợp dịch protein thủy phân cô đặc và HA cho vào bình 

phun tia, lắc đều và phun trộn đều vào thức ăn tôm thƣơng mại, thực hiện sấy khô viên 

thức ăn đến độ ẩm 11%, rồi mang thức ăn cho tôm ăn trong 05 bể theo đúng qui định 

cho tôm ăn. Tiến hành cho tôm ăn 4 lần/ngày trong cả giai đoạn nuôi chăm sóc và suốt 

quá trình thí nghiệm. Với 15 ngày đầu cho tôm ăn 2 lần Artemia mới nở 4 g/m
3
/lần, 2 

lần thức ăn thƣơng mại Frippak-150 từ 2-6 g/m
3
/lần [16], sau đó tôm ở gian đoạn từ 

ngày thứ 20 đến ngày 55 sử dụng thức ăn thƣơng mại số 1 của nhà sản xuất CP, Thái 

Lan và bổ sung hỗn hợp dịch FPH và HA từ phế liệu cá Tra để cho tôm ăn. Thực hiện 

siphon – thay nƣớc trong quá trình nuôi tôm: thay nƣớc 80% lƣợng nƣớc/3lần/ngày 

cho giai đoạn tôm từ post 12 đến post 15 và thay nƣớc 100% cho tôm giai đoạn 20 – 

55 ngày tuổi. 
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Môi trƣờng nuôi đƣợc kiểm soát các thông số hóa lý nhƣ: nhiệt độ, pH, độ 

kiềm, NO2
-
, NH4

+
, DO. Mức độ ô nhiễm môi trƣờng nuôi tôm đƣợc đánh giá bằng 02 

chỉ tiêu: tổng vi khuẩn, tổng vi khuẩn vibrio để đảm bảo môi trƣờng nuôi không làm 

ảnh hƣởng đến sự sinh trƣởng và phát triển của tôm. Hệ thống bể thí nghiệm nuôi tôm 

đƣợc mô tả trong Hình 2.16. 

Các chỉ tiêu theo dõi trong quá trình thí nghiệm: 

Các chỉ tiêu môi trƣờng theo dõi gồm: Nhiệt độ và pH đƣợc đo 2 lần/ngày vào 

lúc 7:00 giờ sáng và 15:00 giờ chiều bằng nhiệt kế và máy đo pH (HI98127 – Hanna, 

Mỹ) đã đƣợc kiểm Tra độ chính xác; độ kiềm, nitrite, DO đƣợc đo 3 ngày/lần. Độ kiềm 

đƣợc phân tích theo phƣơng pháp chuẩn độ axít, DO đƣợc phân tích theo phƣơng pháp 

Indophenol Blue; độ kiềm, NO2
-
, NH4

+
, đƣợc xác định bằng bộ test SERA. 

Các chỉ tiêu vi sinh: Thu mẫu, phân tích vi khuẩn tổng số và vi khuẩn vibrio 

1 tuần/lần trong nƣớc. Mật độ vi khuẩn tổng đƣợc xác định bằng phƣơng pháp pha 

loãng và đếm trên đĩa thạch Nutrient agar có bổ sung 1,5% NaCl (NA) [75]. Tƣơng 

tự, mật độ vibrio tổng số đƣợc xác định bằng phƣơng pháp pha loãng và đếm trên 

đĩa thạch TCBS (Thiosulfat Citrate Bile Salt Surcose). Cụ thể, mẫu nƣớc ban đầu 

(nồng độ 100) đƣợc pha loãng với nƣớc muối 0,85% ra 3 nồng độ khác nhau: 10
-1

, 

10
-2

, 10
-3
. Sau đó, lấy 100 µl từ mỗi nồng độ pha loãng của mẫu nƣớc cho vào đĩa 

môi trƣờng NA hoặc TCBS, dùng que thủy tinh trãi dàn đều, mỗi nồng độ lặp lại 2 

lần. Ủ đĩa môi trƣờng ở 28
o
C trong 24 giờ và xác định kết quả với công thức: Mật 

độ vi khuẩn (CFU/mL) = Số khuẩn lạc x độ pha loãng x 10. 

Các chỉ tiêu theo dõi tôm:  

Thu ngẫu nhiên 20 mẫu tôm, đo chiều dài tổng tôm ở các giai đoạn 12 ngày tuổi 

bằng kính hiển vi có trắc vi thị kính. Đối với tôm các giai đoạn 20 – 55 ngày tuổi đo 

chiều dài tổng bằng thƣớc đo có thang đo 0,1mm và khối lƣợng thân tôm bằng cân tiểu 

li với độ chính xác 1 mg. Chiều dài tổng tôm đƣợc tính từ phần đầu chuỷu tôm đến 

điểm cuối đuôi tôm. Trong quá trình đo chiều dài thì tôm đƣợc cố định để đảm bảo 

con tôm ở vị trí thắng đứng nhất rồi thực hiện đo chiều dài tổng của tôm để cho kết 

quả nhanh, chính xác và đảm bảo tôm còn sống, số liệu kết quả thu đƣợc là giá trị 

trung bình của 20 lần đo. 
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Hình 2.16. Hệ thống bể thí nghiệm nuôi thử nghiệm tôm. 

Khối lƣợng tôm đƣợc tính theo khối lƣợng con tôm ƣớt (tính theo khối lƣợng 

tịnh của nguyên liệu) trong khi đo. Kết quả đo khối lƣợng tôm dựa theo quy định về 

ghi khối lƣợng tịnh trên nhãn sản phẩm của Cục Quản lý Chất lƣợng Nông lâm sản và 

Thủy sản (Nafiqad) thì khối lƣợng tịnh hay khối lƣợng sản phẩm đƣợc thể hiện là Net 

weight (khối lƣợng tịnh).  

Tỷ lệ sống đƣợc xác định khi tôm đạt giai đoạn 55 ngày tuổi. Tỷ lệ sống (%) = 

Tổng số tôm thu hoạch (con) x 100 / tổng số tôm thả ban đầu (con). 

Năng suất tôm thu hoạch đƣợc xác định là trọng lƣợng tôm thu hoạch trung 

bình của các bể thí nghiệm (kg/m
2
). 

Đánh giá chất lượng của tôm 55 ngày tuổi (Tôm kết thúc thí nghiệm): 

Phƣơng pháp đánh giá chất lƣợng tôm thẻ 55 ngày tuổi dựa theo tiêu chuẩn 

quốc gia TCVN 8398: 2012 [23].  

- Cách thực hiện: Phƣơng pháp gây sốc bằng formol 100 ppm: Thu ngẫu nhiên 

100 tôm 55 ngày tuổi cho vào cốc chứa 1 lít nƣớc, cho formol vào cốc chứa tôm với 

nồng độ 100 ppm, sau 30 phút. Nếu tỉ lệ tôm sống là 100% là tôm có chất lƣợng tốt. 

Ngoài ra để đánh giá chất lƣợng vỏ tôm thẻ 55 ngày tuổi, tiến hành thực hiện 2 

chỉ tiêu đánh giá về hình dạng và độ rắn cấu trúc của vỏ tôm đƣợc xác định bằng kính 

hiển vi điện tử quét (SEM, S-4800, Hitachi) và nhiễu xạ tia X (XRD, PANalytical, X'Pert-

PRO MPD) với bức xạ Cu Kα tƣơng ứng.  
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2.3. Phƣơng pháp phân tích 

2.3.1. Phân tích phân tích các chỉ tiêu vật lý 

- Đo nhiệt độ bằng nhiệt kế điện tử cầm tay với thang đo từ 0 – 100
o
C (HI98501 

–  Hanna, Mỹ). 

- Đo pH bằng máy đo pH cầm tay (HI98127 – Hanna, Mỹ). 

- Đo chiều dài tổng ở các giai đoạn 12 ngày tuổi bằng kính hiển vi có trắc vị thị 

kính. Đối với tôm các giai đoạn 20 – 55 ngày tuổi đo chiều dài tổng bằng thƣớc 

đo có thang đo 0,1mm. 

- Cân khối lƣợng tôm bằng cân tiểu li với độ chính xác 1 mg.  

- Phƣơng pháp đánh giá chất lƣợng tôm thẻ 55 ngày tuổi dựa theo tiêu chuẩn 

quốc gia TCVN 8398: 2012 

2.3.2. Phân tích phân tích các chỉ tiêu hóa học 

- Hàm lƣợng protein thô đƣợc xác định bằng phƣơng pháp Kjeldahl. 

- Hàm lƣợng tro đƣợc xác định theo phƣơng pháp chuẩn của AOAC. 

- Hàm lƣợng lipít tổng số bằng phƣơng pháp Folch (1957). 

- Hàm lƣợng nƣớc đƣợc xác định theo phƣơng pháp chuẩn của AOAC. 

 Xác định DH theo phƣơng pháp DNFB (Phụ lục 1.6 - Phụ lục các phƣơng pháp 

phân tích).  

 Xác định hiệu suất thu hồi nitơ (NR) theo công thức sau: 

   
   

   
         

 Nsp: Hàm lƣợng nitơ tổng số có trong dịch thủy phân thu đƣợc. 

 NNL: Hàm lƣợng nitơ tổng số có trong 100g phế liệu cá Tra. 

 Xác định thành phần và hàm lƣợng đạm axit amin bằng Kỹ thuật sắc ký lỏng 

hiệu năng cao (HPLC).  

 Xác định khối lƣợng phân tử bằng phƣơng pháp sắc ký gell thấm qua (GPC). 

 Phân tích hàm lƣợng kim loại bằng phƣơng pháp Hệ thống khối phổ plasma 

ghép cặp cảm ứng ICP-MS.  

 Phân tích hàm lƣợng oxit kim loại bằng phƣơng pháp XRF.  

 Xác định thành phần nguyên tố của HA bằng phổ XPS. 

 Xác định diện tích bề mặt của HA bằng phƣơng pháp Brunauer–Emmett–Teller 
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 Các thông tin về cấu trúc hóa học đƣợc xác định bằng phổ FTIR (Nicolet iS10, 

Thermo Scientific) với số sóng 500–4000 cm
−1

.  

 Độ rắn cấu trúc hydroxyapatite đƣợc xác định bằng XRD (PANalytical, X'Pert-

PRO MPD).  

 Cấu trúc bề mặt, hình dạng và kích thƣớc của hydroxyapatite đƣợc kiểm tra bằng 

kính hiển vi điện tử SEM (Hitachi, S–4200). 

 Đo độ kiềm, NO2
-
, NH4

+
, đƣợc xác định bằng bộ test SERA. 

2.3.3. Phân tích phân tích các chỉ tiêu cảm quan 

 Đánh giá chỉ tiêu cảm quan theo TCVN 3215–79.  

 Đánh giá chất lƣợng thức ăn tôm theo TCVN–10325 : 2014 

2.3.4. Phân tích phân tích các chỉ tiêu vi sinh vật 

 Mật độ vi khuẩn tổng đƣợc xác định bằng phƣơng pháp pha loãng và đếm trên đĩa 

thạch Nutrient agar có bổ sung 1,5% NaCl (NA).  

 Mật độ vibrio tổng số đƣợc xác định bằng phƣơng pháp pha loãng và đếm trên đĩa 

thạch TCBS (Thiosulfat Citrate Bile Salt Surcose). 

2.4. Phƣơng pháp xử lý số liệu 

Sử dụng phần mềm SPSS phân tích ANOVA kết hợp với Duncan test, T-test để 

so sánh giá trị trung bình của các mẫu nghiên cứu. Vẽ đồ thị bằng phần mềm Origin 

10.2. Tất cả thí nghiệm đƣợc lặp lại 3 lần, số liệu báo cáo là giá trị trung bình của 3 lần 

phân tích, giá trị p < 0,05 đƣợc xem là có ý nghĩa về mặt thống kê. 
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Chƣơng 3. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 

 

3.1. Nghiên cứu những tính chất của phế liệu cá Tra 

Trƣớc khi lựa chọn phƣơng pháp, tác nhân thủy phân và các thông số cho quá 

trình thu nhận các sản phẩm, thành phần phế liệu cá đƣợc đánh giá. Kết quả phân tích 

đƣợc trình bày trong Bảng 3.1. 

Bảng 3.1. Thành phần khối lƣợng và hóa học của phế liệu cá Tra 

Thông số Hàm lƣợng (%) 

Thành phần khối lượng 

Đầu 45,25 ± 0,45 

Nội tạng 21,30 ± 0,23 

Xƣơng 28,95 ± 0,28 

Vây, đuôi 4,5 ± 0,15 

Thành phần hóa học Hàm lượng theo nguyên liệu Hàm lượng theo chất khô 

Protein 14,66 ± 0,75 42,62± 0,75 

Lipít 14,60 ± 0,63 41,85± 0,63 

Nƣớc 65,11 ± 0,68            - 

Khoáng 5,63 ± 0,15 15,53 ± 0,15 

Phế liệu cá Tra đƣợc thu gom từ dây chuyền chế biến cá Tra phi-lê đông lạnh 

của Công ty Chế biến Thủy sản Nam Việt, tỉnh An Giang; nguyên liệu cá Tra sử dụng 

có kích cỡ 1,2 – 1,5 kg/con (Đối với nghiên cứu về ảnh hưởng kích cỡ nguyên liệu sử 

dụng phế liệu từ cá Tra có kích cỡ từ 0,5 – 2,0 kg/con). Phế liệu cá đƣợc thu gom ngay 

sau công đoạn phi-lê và phân chia phế liệu theo các phần: đầu, nội tạng, khung xƣơng và 

vây đuôi để xác định thành phần khối lƣợng của phế liệu, quá trình đƣợc thực hiện lặp lại 

3 lần, lấy kết quả trung bình. Bảng 3.1 cho thấy, thành phần khối lƣợng phế liệu cá Tra 

tính theo hàm lƣợng chất khô chứa chủ yếu là đầu (45,25%) và xƣơng (28,95%), phần 

còn lại là nội tạng (21,30%) và một lƣợng nhỏ vây, đuôi (4,5%). Từ kết quả này lựa 

chọn phƣơng pháp xay phế liệu bằng máy xay trục vít trƣớc khi đồng nhất mẫu. Ngoài 

ra, với lƣợng nội tạng khá cao và phế liệu cá Tra nên mẫu phế liệu cần đƣợc bảo quản 

ở nhiệt độ -18
o
C để sử dụng dần trong quá trình thí nghiệm. 

Về thành phần hóa học, phế liệu cá Tra có 3 phần chính bao gồm protein (42,62%), 

lipít (41,85%) và khoáng (15,53%). Tất cả các thành phần trên đều có thể đƣợc sử dụng 
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để sản xuất các sản phẩm có giá trị gia tăng. Các nghiên cứu cho thấy protein trong phế 

liệu cá có thể đƣợc thủy phân tạo thành dịch FPH và đƣợc thử nghiệm ứng dụng cho thực 

phẩm, nông nghiệp và nuôi thủy sản [39,86,136]. Phần khoáng trong phế liệu cá Tra chứa 

chủ yếu là HA, đây là thành phần chính trong xƣơng và răng của động vật [26]. Do đó, 

nhiều nghiên cứu tách chiết HA từ xƣơng cá và thử nghiệm ứng dụng làm vật liệu sinh 

học trong các lĩnh vực nhƣ giải phẫu thẩm mỹ, xƣơng giả, chất tái tạo xƣơng, chất chống 

loãng xƣơng [26]. Phần lipít của phế liệu cá Tra là nguồn nguyên liệu tiềm năng để sản 

xuất dầu cá giàu vitamin A và các axít béo không no (chủ yếu là EPA và DHA) sử dụng 

cho ngƣời [165]. Tuy nhiên, hàm lƣợng lipít cao (42,02%) nên có thể ảnh hƣởng đến việc 

lựa chọn phƣơng pháp, các thông số và tác nhân trong quá trình thủy phân thu nhận FPH, 

HA và thu hồi lipít. Do đó, cần nghiên cứu phƣơng pháp xử lý nguyên liệu và ảnh hƣởng 

của lipít đến hiệu quả của quá trình thủy phân phế liệu cá Tra. 

Như vậy, dựa trên kết quả phân tích thành phần hóa học cơ bản trong phế liệu 

cá Tra cho thấy các thành phần như protein, lipít, khoáng có trong phế liệu cá Tra. 

Trong đó, hàm lượng protein cao (42,62%), khoáng (15,53%) nhưng hàm lượng lipít 

rất cao (41,85%) so với các phế liệu cá khác. Do đó, cần phải có nghiên cứu tách lipít 

trong phế liệu cá Tra trước khi thủy phân để đạt được mục đích thủy phân. 

3.2.  Nghiên cứu tách lipít từ phế liệu cá Tra 

Phế liệu cá Tra có hàm lƣợng lipít cao (14,60%, tính theo nguyên liệu) có thể ảnh 

hƣởng lớn đến quá trình thủy phân. Do vậy, cần phải nghiên cứu phƣơng pháp tiền xử lý 

phế liệu cá Tra thích hợp để tách lipít trƣớc khi thủy phân để nguyên liệu phế liệu cá Tra 

có hàm lƣợng lipít còn lại ít nhất tạo điều kiện thuận lợi cho quá trình thủy phân.  

Bảng 3.2. Ảnh hƣởng của các phƣơng pháp tách lipít phế liệu cá Tra  

Phƣơng pháp  
Hàm lƣợng lipít 

đƣợc tách ra (%) 

Hàm lƣợng lipít và protein còn lại, 

theo nguyên liệu (%) 

Lipít Protein 

Nấu chín – ép 61,92 ± 0,85 5,56 ± 0,48 10,48 ± 0,53 

Không tách 

lipít 
0 14,60 ± 0,63 14,66 ± 0,75 

Từ Bảng 3.2 thấy rằng, khi xử lý nguyên liệu theo phƣơng pháp Nấu chín – ép, 

hàm lƣợng lipít đƣợc tách ra khỏi nguyên liệu là 61,92%. Khi gia nhiệt nấu chín 
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nguyên liệu, một phần lipít liên kết với các phân tử protein sẽ bị cắt đứt và khi ép sẽ 

đƣợc tách ra ngoài cùng với lipít trên bề mặt nguyên liệu. Do vậy, khi xử lý nguyên 

liệu theo phƣơng pháp Nấu chín – ép, hàm lƣợng lipít còn lại trong nguyên liệu 

(5,56%). Tuy nhiên, khi xử lý nguyên liệu tách lipít, dƣới tác động của gia nhiệt nấu 

chin và ép, một phần protein bị tổn thất do nhiệt, một phần bị ép tách ra cùng với lipít, 

do đó sẽ có một lƣợng protein bị tách và làm giảm hàm lƣợng protein trong nguyên 

liệu, hàm lƣợng protein còn lại trong nguyên liệu là 10,48% sẽ ảnh hƣởng rất lớn hiệu 

suất thu hồi đạm trong quá trình thủy phân. 

Để làm rõ hơn ảnh hƣởng của các phƣơng pháp xử lý tách lipít trong phế liệu cá 

Tra trƣớc thủy phân, phế liệu cá sau khi xử lý đƣợc thủy phân để thu nhận dịch protein 

Kết quả đƣợc biểu diễn trên đồ thị Hình 3.1.  

 

Hình 3.1. Ảnh hƣởng của phƣơng pháp xử lý nguyên liệu đến DH và NR của dịch 

protein thủy phân. 

Từ đồ thị Hình 3.1, ta thấy rằng, giá trị DH sẽ tăng từ 27,32% đến 28,85%, khi 

phế liệu đƣợc xử lý trƣớc khi thủy phân. Đối với mẫu 1, phế liệu đƣợc hấp chín, ép 

tách dịch lỏng, dịch protein thủy phân thu nhận có giá trị DH cao hơn so với mẫu 2,  

nguyên liệu không xử lý, giá trị DH tƣơng ứng của các mẫu là 28,85% và 27,32%. 

Thực hiện xử lý thống kê kết quả thí nghiệm thu đƣợc thấy rằng, DH của dịch thủy 
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phân có xử lý nguyên liệu theo phƣơng pháp 1 có sự khác nhau có ý nghĩa thống kê (p 

< 0,05) so với phƣơng pháp 2, mẫu 2 (không xử lý nguyên liệu trƣớc khi thủy phân).  

Đối với giá trị NR của mẫu 1 đạt 80,23% thấp hơn giá trị NR của mẫu 2 là 

81,57%, sự khác nhau giá trị NR của 2 mẫu không có ý nghĩa thống kê (p > 0,05). NR 

của mẫu xử lý trƣớc khi thủy phân giảm xuống có thể do khi tiến hành xử lý nguyên 

liệu sẽ làm tổn thất 1 phần dịch đạm protein thoát ra theo phần lỏng khi xử lý. Vì vậy, 

phƣơng pháp tiền xử lý nguyên liệu không ảnh hƣởng lớn đến DH và NR của dịch 

thủy phân.  

Do vậy, tùy theo mục đích và điều kiện thủy phân thu nhận sản phẩm dịch thu 

phân protein có thể chọn phương pháp xử lý nguyên liệu trước khi thủy phân cho phù 

hợp. Với mục tiêu thủy phân phế liệu cá Tra thu nhận dịch protein thủy phân ứng dụng 

bổ sung vào thức ăn tôm thẻ chân trắng 20 – 55 ngày tuổi, chọn phương pháp không 

xử lý nguyên liệu trước khi thủy phân.  

3.3.  Nghiên cứu những yếu tố ảnh hƣởng đến quá trình thủy phân protein trong 

phế liệu cá Tra bằng enzyme alcalase 

Để đánh giá hiệu quả của quá trình thủy phân phế liệu cá Tra bằng enzyme cho 

các nôi dung nghiên cứu cho cũng nhƣ đạt đƣợc mục đích, phù hợp phạm vi nghiên cứu 

của Luận án này, NCS đánh giá bằng 02 chỉ tiêu DH và NR của dịch protein thủy phân 

- Độ thủy phân (DH - Degree Hydrolysis): là một thông số cơ bản để mô tả đặc 

tính, tính chất và quá trình sản xuất của dịch protein thủy phân [86,165]. DH là tỉ số liên 

kết peptit bị cắt đứt khi thủy phân bằng enzyme và tổng số liên kết peptit ban đầu trong 

một đơn vị khối lƣợng protein sử dụng cho quá trình thủy phân. Với mỗi liên kết peptit 

bị cắt đứt sẽ làm giảm khối lƣợng phân tử của cơ chất (protein) ban đầu, tạo ra các sản 

phẩm thủy phân có khối lƣợng phân tử nhỏ hơn. Mục đích của quá trình thủy phân làm 

cho số liên kết peptit của cơ chất ban đầu bị cắt đứt càng nhiều, DH càng cao, sản phẩm 

tạo thành của quá trình thủy phân có khối lƣợng phân tử càng nhỏ và sản phẩm cuối 

cùng mong muốn là các axit amin dễ hòa tan, dễ hấp thụ, sản phẩm thủy phân có chất 

lƣợng tốt. Do vậy, DH của dịch protein thủy phân thu nhận từ quá trình thủy phân cơ 

chất ban đầu (protein) là một trong những yếu tố phản ảnh hiệu quả, chất lƣợng của quá 

trình thủy phân. DH có thể đạt đến giá trị tuyệt đối mong muốn 100% khi quá trình thủy 

phân bằng enzyme hoàn hảo. Tuy nhiên trong thực tế thủy phân protein bằng enzyme 
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khó đạt đƣợc điều này do quá trình thủy phân bị ảnh hƣởng bởi nhiều yếu tố nhƣ: 

enzyme, nhiệt độ, thời gian, nồng độ muối, tỷ lệ nƣớc/nguyên liệu… 

- NR (Nitrogen Recovery): Hiệu suất thu hồi nitơ 

   
   

   

         

+ Nsp: Hàm lƣợng nitơ tổng số có trong dịch thủy phân thu đƣợc. 

+ NNL: Hàm lƣợng nitơ tổng số có trong 100g phế liệu cá Tra. 

Hiệu suất thu hồi nitơ – NR – có ý nghĩa xác định đƣợc số gam nitơ thu hồi 

đƣợc trong sản phẩm của dịch protein thủy phân từ tổng số gam nitơ có trong 100g 

phế liệu cá Tra ban đầu. Quá trình thủy phân sẽ đạt hiệu quả tốt nhất khi số gam nitơ 

từ 100g phế liệu cá Tra ban đầu đƣợc thu hồi toàn bộ vào trong dịch protein thủy phân 

sau khi thực hiện quá trình thủy phân, lúc này NR đạt 100%. Tuy nhiên để đánh giá 

chất lƣợng dịch protein thủy phân, ngoài chỉ tiêu NR còn phải đánh giá thêm thành 

phần nitơ có trong dịch protein thủy phân. 

3.3.1. Ảnh hƣởng của kích cỡ nguyên liệu 

Bảng 3.3. Ảnh hƣởng của kích cỡ nguyên liệu đến DH và NR của dịch FPH 

Kích cỡ nguyên liệu 

(g/con) 

Hàm lƣợng 

nƣớc (%) 

Hàm lƣợng 

protein (%) 
DH (%) NR (%) 

500 – 700 68,30 ± 0,85 13,60 ± 0,60 37,85
a
 ± 0,98 81,55

a
 ± 1,12 

700 – 900 68,10 ± 0,75 13,68 ± 0,55 35,63
b
 ± 1,05 80,78ab ± 0,85 

900 – 1100 67,40 ± 0,70 14,25 ± 0,72 33,75
c
 ± 0,95 80,42

ab
 ± 1,02 

1100 – 1500 66,50 ± 0,75 14,70 ± 0,80 31,92
d
 ± 1,08 79,38

cb
 ± 1,05 

1500 – 2000 65,30 ± 0,58 14,20 ± 0,65 28,98
e
 ± 1,13 78,45

db
 ± 1,25 

Cỡ xô 

(không phân chia mẫu) 
65,50 ± 0,65 14,50 ± 0,85 31,33

d
 ± 0,87 79,22

cb
 ± 1,05 

Trong thực tế, tùy theo điều kiện sản xuất của nhà máy và thị trƣờng mà kích cỡ 

cá nguyên liệu dùng cho chế biến sẽ khác nhau. Kích cỡ cá nguyên liệu khác nhau sẽ 

tạo ra phế liệu cá có thành phần hóa học khác nhau và ảnh hƣởng đến quá trình thủy 

phân thu nhận dịch FPH.  
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Từ Bảng 3.3, thành phần hóa học của phế liệu theo cỡ cá khác nhau cho nên với 

cùng một lƣợng enzyme sử dụng nếu tính cho tỷ lệ enzyme/khối lƣợng nguyên liệu sẽ 

không tƣơng đƣơng nhau vì thành phần hóa học của các cỡ cá là khác nhau. Tuy nhiên 

do sự chênh lệch về hàm lƣợng nƣớc của phế liệu cá Tra từ các cỡ cá nguyên liệu khác 

nhau không lớn nên tỷ lệ enzyme/nguyên liệu không khác nhau nhiều. Hơn nữa, phế 

liệu cá Tra sử dụng cho quá trình thí nghiệm của luận án là dạng xô nên tỷ lệ 

enzyme/khối lƣợng vật liệu là rất giống nhau. 

Dựa theo kích cỡ của nguyên liệu cá Tra sử dụng cho chế biến phân chia phế 

liệu ra 6 loại mẫu khác nhau. Bảng 3.3 cho thấy, trong điều kiện thủy phân nhƣ nhau, 

với kích cỡ nguyên liệu khác nhau khi thủy phân thu nhận dịch protein thủy phân có 

độ thủy phân và hiệu suất thu hồi nitơ đƣợc biểu diễn trên Hình 3.2.  

 

Hình 3.2. Ảnh hƣởng của kích cỡ nguyên liệu đến DH và NR của dịch FPH. 

Quan sát đồ thị Hình 3.2, ta thấy rằng trong cùng điều kiện thủy phân: tỷ lệ 

enzyme 0,6% so với nguyên liệu, nhiệt độ 50
0
C, pH tự nhiên, tỷ lệ nƣớc/nguyên liệu 

1/1, nồng độ muối 1,5%, thời gian thủy phân 4 giờ thì nguyên liệu có kích cỡ nhỏ (500 

– 700 g/con) ảnh hƣởng không đáng kể đến hiệu suất thu hồi nitơ và độ thủy phân 

nhƣng khi kích cỡ nguyên liệu tăng lên thì hiệu suất thu hồi nitơ và độ thủy phân đều 

giảm. Cụ thể, khi sử dụng loại phế liệu có cỡ nguyên liệu lớn dần (từ cỡ 500 – 700 

tăng lên cỡ 700 – 900) thì giá trị NR giảm nhẹ từ 81,55% lên 80,78%, không có ý 

nghĩa khác biêt về mặt thống kê (P > 0,05). Cùng với đó, giá trị độ thủy phân cũng 

giảm từ 37,85% xuống 35,63% khi cỡ nguyên liệu tăng từ 500 - 700 lên cỡ 700 – 900; 
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sự khác biệt này có ý nghĩa thống kê (p < 0,05). Nhƣng khi tiếp tục sử dụng nguyên 

liệu lớn hơn, cỡ nguyên liệu tăng từ 900 - 1100 lên cỡ 1500 – 2000 thì giá trị DH và 

NR đều giảm mạnh xuống còn 28,98% và 78,45% tƣơng ứng, sự khác biệt có ý nghĩa 

về mặt thống kê (P < 0,05). Điều này đƣợc giải thích, khi kích cỡ nguyên liệu cá càng 

lớn, cá càng trƣờng thành, kết cấu cơ thịt cá bền vững, chặt chẽ nên quá trình thủy 

phân khó khăn hơn, tốc độ thủy phân chậm.  

Tuy nhiên có một điều thú vị là, khi không phân chia cỡ cá nguyên liệu (cỡ xô) 

thì kết quả thủy phân phế liệu cá thu nhận dịch thủy phân có các giá trị DH và NR là 

31,33% và 79,22% tƣơng ứng. Các giá trị DH và NR này khác biêt không có ý nghĩa 

về mặt thống kê (P > 0,05) so với giá trị DH và NR của mẫu phế liệu cá thu nhận từ cỡ 

cá nguyên liệu 1100 – 1500 g/con. 

Vì vậy, phế liệu cá Tra thu nhận từ các kích cỡ nguyên liệu khác nhau có ảnh 

hưởng đến hiệu suất thu hồi nitơ NR và độ thủy phân DH của dịch protein thủy phân 

thu nhận. Do vậy, tùy theo mục đích công nghệ, có thể phân loại phế liệu cá Tra theo 

kích cỡ trước khi thủy phân để thu nhận dịch FPH phù hợp. Với mục đích thủy phân 

phế liệu cá Tra bằng enzyme thu nhận dịch protein thủy phân ứng dụng để bổ sung 

vào thức ăn tôm thẻ chân trắng 20 – 55 ngày tuổi thì phế liệu cá Tra được sử dụng từ 

nguyên liệu cá Tra có kích cỡ 1100 – 1500 g/con. 

3.3.2. Ảnh hƣởng hàm lƣợng enzyme alcalase đến quá trình thủy phân phế liệu cá Tra 

Hàm lƣợng alcalase sử dụng có ảnh hƣởng rất lớn đến quá trình thủy phân cũng 

nhƣ hiệu quả kinh tế. Khi sử dụng alcalase không đủ lƣợng, quá trình thủy phân sẽ xảy 

ra chậm, hiệu quả thủy phân kém nhƣng nếu dử dụng alcalase dƣ thừa sẽ làm tăng chi 

phí sản xuất. 

Ảnh hƣởng của hàm lƣợng enzyme alcalase sử dụng đến hiệu quả quá trình 

thủy phân phế liệu cá Tra đƣợc đánh giá bởi 2 giá trị độ thủy phân (DH) và hiệu suất 

thu hồi nitơ (NR) đƣợc biểu diễn trên Hình 3.3. Ở cùng điều kiện thủy phân 4 giờ, 

nhiệt độ 50ºC, pH thủy phân tự nhiên, DH và NR tăng lên khi hàm lƣợng enzyme tăng 

từ 0,1% đến 0,6%. Khi không có enzyme bên ngoài thêm vào (nghĩa là quá trình tự 

thủy phân diễn ra), DH đạt giá trị 6,48% sau 3 giờ thủy phân và sẽ đạt đến 20,58% khi 

enzyme alcalase thƣơng mại đƣợc bổ sung vào quá trình thủy phân với tỷ lệ alcalase 

0,1%, giá trị DH này tăng lên có ý nghĩa thống kê (p < 0,05). 
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Trong quá trình tự thủy phân, quá trình thủy phân xảy ra chậm là do phụ thuộc lớn 

của nhiệt độ và enzyme nội tại trong bản thân nguyên liệu, hiện tƣợng này cũng đã công 

bố bới [94]. DH tiếp tục tăng lên chậm từ 23,98% đến 30,69% trong khoảng hàm lƣợng 

enzyme từ 0,2% - 0,4% và đạt đến giá trị cao nhất là 30,69% ở hàm lƣợng enzyme 

alcalase là 0,4%. Sau đó, DH gần nhƣ không thay đổi hoặc giảm rất ít với nồng độ 

enzyme sử dụng cho quá trình thủy phân lớn hơn 0,4%. Quá trình này đƣợc giải thích do 

sự bảo hòa peptít tạo thành trong quá trình thủy phân, sự biến tính do nhiệt của enzyme. 

Thêm nữa, DH giảm là do sự tạo thành sản phẩm thủy phân plastein [67].  

 

Hình 3.3. Ảnh hƣởng của hàm lƣợng alcalase đến DH và NR của dịch FPH. 

Quan sát ở Hình 3.3, khi hàm lƣợng enzyme tăng từ 0,1% đến 0,6% thì giá trị NR 

tăng lên từ 37,22% đến 78,23%, sự tăng lên khác nhau có ý nghĩa thống kê (p < 0,05). 

Đáng chú ý, giá trị NR tăng nhanh chóng từ 37,22% đến 78,98% trong khoảng hàm lƣợng  

enzyme alcalase từ 0,1% đến 0,2%, kết quả này cũng đƣợc công bố bởi [57,82]. Khi hàm 

lƣợng enzyme tăng lên từ 0,3% đến 0,4% thì NR tăng chậm lên 81,16% đạt giá trị cao 

nhất 82,24%. Sau đó, giá trị NR có sự giảm nhẹ trong khoảng hàm lƣợng enzyme từ 0,5% 

đến 0,6%.  

Từ các phân tích trên, hàm lượng enzyme alcalase sử dụng phù hợp nhất cho quá 

trình thủy phân  phế liệu cá Tra thu nhận dịch protein thủy phân có DH và NR tốt nhất là 

0,4% so với khối lượng nguyên liệu sử dụng. Với mẫu 100g phế liệu cá Tra sử dụng 0,4 
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mL enzyme alcalase thủy phân sẽ thu được 180 mL ± 5 mL dịch protein thủy phân và 7g ± 

0,5g xương cá Tra khô để sản xuất HA. 

3.3.3. Ảnh hƣởng nhiệt độ thủy phân đến quá trình thủy phân phế liệu cá Tra 

Enzyme alcalase mang bản chất là một protein nên chịu ảnh hƣởng của nhiệt 

độ. Nhiệt độ cao sẽ gây ra biến tính protein làm giảm hoạt tính enzyme, quá trình thủy 

phân phế liệu cá Tra chậm. Khi nhiệt độ thủy phân quá thấp, không thuận lợi cho 

enzyme xúc tác thủy phân, quá trình thủy phân cũng xảy ra chậm. Do vậy, nhiệt độ 

thủy phân phải phù hợp không ảnh hƣởng đến enzyme mà còn thúc đẩy nhanh quá 

trình thủy phân. 

 

Hình 3.4. Ảnh hƣởng của nhiệt độ thủy phân đến DH và NR của dịch FPH. 

Ảnh hƣởng của nhiệt độ đến quá trình thủy phân phế liệu cá Tra đƣợc biểu diễn 

trên Hình 3.4. Kết quả cho thấy rằng, giá trị DH tăng lên từ 24,04% đến 35,83%, 

nhƣng sau đó giảm nhẹ còn 34,67% khi nhiệt độ thủy phân tăng từ 45 – 70
o
C, sự khác 

nhau giữa các giá trị DH có ý nghĩa (P < 0,05). Khi nhiệt độ tăng từ 45 – 55
o
C thì giá 

trị DH tăng lên từ 24,04% đến 29,38%, giá trị tăng có ý nghĩa (P < 0,05). Sau đó, khi 

nhiệt độ tăng lên từ 55 – 60
o
C thì DH đạt giá trị cao nhất là 35,83% nhƣng khi tiếp tục 

nhiệt độ 60 – 70
o
C thì DH sẽ giảm nhẹ xuống 34,67%, sự khác nhau không có ý nghĩa 

(P > 0,05). Điều này có thể giải thích là sự biến tính do nhiệt độ của enzyme [99]. Một 

số enzyme sẽ thay đổi cấu trúc khi nhiệt độ cao (> 60
o
C), kết quả sẽ làm mất hoạt tính 

thủy phân [99]. Tƣơng tự, khi nhiệt độ thủy phân tăng lên từ 45 – 70
o
C thì giá trị NR 

tăng lên nhanh từ 39,39% đến 74,15% và giảm nhẹ còn 73.19%, sự khác nhau giữa các 
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giá trị NR có ý nghĩa (P < 0,05). Xu hƣớng này cũng đƣợc công bố bởi các nghiên cứu 

trƣớc [57,99]. Khi nhiệt độ thủy phân tăng từ 45 – 55
o
C, giá trị NR thu nhận tăng lên 

rất nhanh từ 39,19% đến 73,09% và tăng chậm dần đạt giá trị cao nhất là 74,19% khi 

nhiệt độ thủy phân là 60
o
C. Nếu tiếp tục tăng nhiệt độ thủy phân lên đến 65 – 70

o
C thì 

giá trị NR thu đƣợc sẽ giảm nhẹ còn 73,19%, sự khác nhau giá trị NR không có ý 

nghĩa (P > 0,05). 

Như vậy thấy rằng, nhiệt độ thủy phân thích hợp nhất cho quá trình thủy phân 

phế liệu cá Tra bằng alcalase để thu nhận dịch protein thủy phân có DH và NR tốt 

nhất là 60
0
C. Với mẫu 100g phế liệu cá Tra sử dụng 0,4 mL enzyme alcalase thủy phân ở 

60
0
C sẽ thu được 180 mL ± 5 mL dịch protein thủy phân và 7g ± 0,5g xương cá Tra khô để 

sản xuất HA.  

3.3.4. Ảnh hƣởng thời gian thủy phân đến quá trình thủy phân phế liệu cá Tra 

Thời gian thủy phân có ảnh hƣởng đến quá trình thủy phân phế liệu cá Tra để 

thu nhận dịch protein. Khi thời gian thủy phân kết thúc sớm thì enzyme alcalase sẽ 

không xúc tác thủy phân cắt mạch polypeptit của cơ chất triệt để tạo ra các sản phẩm 

ngắn mạch peptit hay sản phẩm cuối cùng axit amin, ảnh hƣởng đến DH dịch thủy 

phân. Nhƣng khi thời gian thủy phân kéo dài sẽ làm ảnh hƣởng đến chất lƣợng dịch 

protein thủy phân và hiệu suất thủy phân thấp. Ảnh hƣởng của thời gian thủy phân đến 

quá trình thủy phân phế liệu cá Tra đƣợc biểu diễn trên Hình 3.5.  

 

Hình 3.5. Ảnh hƣởng của thời gian thủy phân đến DH và NR của dịch FPH 
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Quan sát đồ thị Hình 3.5 cho thấy, trong khoảng thời gian thủy phân từ 3 – 15 

giờ, khi thời gian thủy phân 9 giờ thì cả 2 giá trị DH và NR đều tăng từ 26,13%; 

53,71% lên 35,97%; 81,88% tƣơng ứng, sự khác nhau giá trị DH, NR có ý nghĩa (P < 

0,05). Nhƣng cả DH, NR không tăng hoặc giảm nhẹ sau 9 giờ thủy phân và giảm còn 

34,48% và 74,41% tƣơng ứng, hiện tƣợng này cũng đƣợc công bố [56].  

Cụ thể, khi thời gian thủy phân tăng từ 3 giờ lên 6 giờ thì giá trị DH rất nhanh, từ 

26,13% lên 35,01%. Khi thời gian kéo dài đến 9 giờ thì DH đạt giá trị cao nhất là 35,97%, 

giá trị DH cao hơn so với các nghiên cứu đã công bố trƣớc bởi [31]. Sự khác nhau của 

DH có thể do thành phần protein của cơ chất ảnh hƣởng đến quá trình thủy phân [31]. Khi 

tiếp tục kéo dài thời gian thủy phân đến 15 giờ thì DH giảm nhẹ xuống còn 34,58%, sự 

khác nhau không có ý nghĩa thống kê (p > 0,05). 

Đối với giá trị NR, khi thời gian thủy phân tăng từ 3 giờ lên 9 giờ thì giá trị NR 

tăng nhanh từ 53,71% và đạt giá trị lớn nhất là 81,88%. Tuy nhiên, NR bắt đầu giảm 

nhẹ xuống còn từ 74,98% và 74,41% sau 12 giờ và 15 giờ tƣơng ứng.  

Từ các kết quả trên, thời gian thủy phân thích hợp cho quá trình thủy phân thu 

nhận dịch thủy phân protein có DH, NR tốt nhất là 9 giờ. Với mẫu 100g phế liệu cá Tra 

sử dụng 0,4 mL enzyme alcalase thủy phân ở 60
0
C trong 9 giờ sẽ thu được 180 mL ± 5 

mL dịch protein thủy phân và 7g ± 0,5g xương cá Tra khô để sản xuất HA. 

3.3.5. Ảnh hƣởng của nồng độ muối đến quá trình thủy phân phế liệu cá Tra 

 

Hình 3.6. Ảnh hƣởng của nồng độ muối đến DH và NR của dịch FPH.  
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Muối vừa là yếu thúc đẩy enzyme alcalase xúc tác thủy phân nhanh thịt cá Tra 

thành dịch protein thủy phân nhƣng đồng thời là yếu tố kìm hãm làm chậm quá trình 

thủy phân. Do vậy, cần phải sử dụng nồng độ muối thích hợp cho quá trình thủy phân 

phế liệu cá Tra để thu nhận dịch protein thủy phân có DH và NR cao nhất, phù hợp để 

sử dụng bổ sung vào trong thức ăn tôm thẻ chân trắng giai đoạn 20 – 55 ngày tuổi, 

thúc đẩy nhanh sự tăng trƣởng của tôm. 

Ảnh hƣởng của nồng độ muối đến quá trình thủy phân phế liệu cá Tra đƣợc 

biểu diễn trên Hình 3.6.  

Theo đồ thị Hình 3.6, khi nồng độ muối tăng từ 0 – 5% thì cả 2 giá trị DH và 

NR đều tăng nhẹ từ 29,45 % lên 31,28% và từ 77,45 lên 81,98% tƣơng ứng, nhƣng sau 

đó cả DH và NR đều giảm dần còn 17,35% và 58,34% tƣơng ứng, sự khác nhau có ý 

nghĩa thống kê (p < 0,05). 

Cụ, thể, khi nồng độ muối tăng từ 0 – 2% thì giá trị DH và NR đều tăng lên 

nhanh và đạt giá trị cao nhất là 31,28% và 81,98%, hiện tƣợng này cũng đƣợc công bố 

[13]. Điều này có thể đƣợc giải thích là ở nồng độ muối 0 – 2% kích thích enzyme 

alcalase xúc tác thủy phân nhanh mạch polypeptit của thịt phế liệu cá Tra, lúc này 

muối không làm ảnh hƣởng đến hoạt tính của enzyme alcalase. Khi tiếp tục tăng nồng 

độ muối lên 3% thì cả 2 giá trị DH và NR đều giảm nhẹ xuống còn 29,29% và 78,15% 

tƣơng ứng, sự khác nhau không có ý nghĩa thống kê (p > 0,05). Nhƣng nếu tiếp tục 

tăng nồng độ muối lên 4 – 5% thì DH và NR giảm xuống rất nhanh còn 17,35% và 

58,34% tƣơng ứng. Sự giảm xuống nhanh của DH và NR có thể do nồng độ muối cao 

ức chế hoạt động của enzyme, làm đình trệ quá trình thủy phân, quá trình thủy phân 

xảy ra chậm, nên cắt mạch protein chậm và thu hồi nitơ ít hơn [13].  

Từ các phân tích ở trên cho kết quả, nồng độ muối bổ sung thích hợp vào quá 

trình thủy phân phế liệu cá Tra là 2%. Với mẫu 100g phế liệu cá Tra sử dụng 0,4 mL 

enzyme alcalase trong môi trường có nồng độ muối 2%, pH tự nhiên, thủy phân ở 60
o
C 

trong 9 giờ sẽ thu được 180 mL ± 5 mL dịch protein thủy phân và 7g ± 0,5g xương cá Tra 

khô để sản xuất HA. 
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 Kết luận: Khi thủy phân phế liệu cá Tra theo giai đoạn 1, điều kiện thủy phân phù 

hợp nhất khi sử dụng enzyme alcalase: tỷ lệ nƣớc/nguyên liệu 1:1, nồng độ muối 2%, 

tỷ lệ enzyme alcalase 0,4% so với khối lƣợng nguyên liệu, nhiệt độ 60
o
C, thời gian 9 

giờ thu nhận đƣợc dịch protein thủy phân có hàm lƣợng lipit tỏng 10,80%. Dịch 

protein thủy phân đƣợc tiếp tục thủy phân ở giai đoạn 2 bằng enzyme lipase để làm 

giảm hàm lƣợng lipit tổng nhỏ hơn 6 – 7% đạt tiêu chuẩn để sử dụng để làm thức ăn 

bổ sung cho tôm thẻ chân trắng giai đoạn 20 – 55 ngày tuổi. 

3.4.  Nghiên cứu những yếu tố ảnh hƣởng đến quá trình thủy phân dịch thủy 

phân lipít bằng enzyme lipase 

3.4.1. Ảnh hƣởng của hàm lƣợng enzyme lipase 

Dịch protein thủy phân thu nhận đƣợc sau khi thủy phân bằng enzyme alcalase có 

hàm lƣợng lipít cao hơn so với qui định [22] (dịch protein thủy phân từ cá Tra thu được có 

hàm lượng lipít 10,80%, trong khi đó yêu cầu thức ăn bổ sung cho tôm thẻ chân trắng theo 

TCVN-10325 : 2014 có hàm lượng lipít từ 6 – 7%), không đạt tiêu chuẩn để làm thức 

ăn bổ sung cho tôm thẻ chân trắng nên dịch protein thủy phân bằng alcalase cần phải 

đƣợc tiếp tục thủy phân bằng enzyme lipase để thủy phân lipít, làm giảm hàm lƣợng lipít, 

phù hợp bổ sung vào thức ăn tôm tôm thẻ chân trắng giai đoạn 20 – 55 ngày tuổi nên. Ảnh 

hƣởng của hàm lƣợng enzyme lipase đến quá trình thủy phân dịch protein thủy phân đƣợc 

biểu diễn trên Hình 3.7.  

 

Hình 3.7. Ảnh hƣởng của hàm lƣợng enzyme lipase đến hàm lƣợng lipít và NR. 
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Từ đồ thị Hình 3.7, khi hàm lƣợng enzyme lipase sử dụng tăng từ 0 – 0,06% thì 

hàm lƣợng lipít trong dịch thủy phân giảm xuống rất nhanh từ 9,65% xuống còn 

0,78%, sau đó lipít trong dịch thủy phân tách ra không đáng kể, hàm lƣợng lipít trong 

dịch thủy phân còn 0,30%, sự khác nhau có ý nghĩa thống kê (p < 0,05). Trong khi đó, 

giá trị NR tăng nhẹ từ 80,96% lên 82,97% và sau đó giảm nhẹ còn 80,73%, không có 

sự khác nhau có ý nghĩa thống kê (p > 0,05).  

Cụ thể, khi hàm lƣợng lipase tăng từ 0 – 0,03% thì quá trình thủy phân lipít 

trong dịch protein xảy ra mạnh, lipít đƣợc thủy phân tạo thành các axit béo tự do hòa 

tan trong dịch thủy phân nên hàm lƣợng lipít trong dịch thủy phân giảm xuống rất 

nhanh từ 9,65% xuống còn 0,78%, nếu tiếp tục tăng hàm lƣợng enzyme lipase lên nữa 

từ 0,03% – 0,06% thì hàm lƣợng lipít trong dịch thủy phân tách ra không đáng kể, 

không có sự khác nhau có ý nghĩa thống kê (p > 0,05). Trong khi đó, giá trị NR tăng 

nhẹ từ 80,96% lên 82,97% tƣơng ứng với hàm lƣợng enzyme tăng từ 0,01% đến 

0,03%, khi tăng enzyme lên từ 0,03% đến 0,06% thì giá trị NR tăng lên chậm và đạt 

giá trị cao nhất là 83,62% và sau đó giảm nhẹ còn 80,73%. Nhìn chung hàm lƣợng 

enzyme lipase không ảnh hƣởng nhiều đến NR khi tiến hành thủy phân dịch thủy phân 

protein mà chỉ ảnh hƣởng đến hàm lƣợng lipít còn lại trong dịch. Vì vậy, hàm lƣợng 

enzyme lipase bổ sung thích hợp vào quá trình thủy phân dịch thủy phân cá Tra là 

0,03%. Dịch thủy phân protein sau khi thủy phân bằng enzyme lipase thu đƣợc có hàm 

lƣợng lipít rất thấp (0,38% wt.) rất phù hợp để làm thức ăn bổ sung cho tôm thẻ chân 

trắng giai đoạn 20 – 55 ngày tuổi. 

3.4.2. Ảnh hƣởng của thời gian thủy phân bằng enzyme lipase 

Ảnh hƣởng của thời gian thủy phân đến quá trình thủy phân dịch protein thủy phân 

bằng lipase đƣợc biểu diễn trên Hình 3.8. Theo đó, khi thời gian thủy phân kéo dài đến 2 

giờ thì quá trình thủy phân lipít trong dịch protein xảy ra mạnh, lipít đƣợc thủy phân tạo 

thành các axit béo tự do hòa tan trong dịch thủy phân, nên hàm lƣợng lipít trong dịch thủy 

phân giảm xuống rất nhanh từ 9,71% xuống còn 0,92%, nếu tiếp tục kéo dài thời gian lên 

nữa từ 3 – 5 giờ thì hàm lƣợng lipít trong dịch thủy phân bị thủy phân, giảm không đáng 

kể còn 0,83%, sự khác nhau có ý nghĩa thống kê (p < 0,05). 
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Hình 3.8. Ảnh hƣởng của thời gian thủy phân đến hàm lƣợng lipít và NR 

 Trong khi đó, giá trị NR tăng từ 68,50% lên 81,30% tƣơng ứng với thời gian thủy 

phân tăng từ 1 giờ lên 2 giờ, nếu tiếp tục tăng thời gian từ 3 – 5 giờ thì NR tăng lên chậm 

và đạt giá trị cao nhất là 81,25% và sau đó giảm nhẹ còn 80,30%, sự khác nhau có ý nghĩa 

thống kê (p > 0,05). Nhìn chung, khi tiến hành thủy phân dịch thủy phân protein bằng lipase 

thì thời gian thủy phân không ảnh hƣởng nhiều đến NR mà chỉ ảnh hƣởng đến hàm lƣợng 

lipít còn lại trong dịch. Vì vậy, thời gian thủy phân thích hợp cho quá trình thủy phân dịch 

thủy phân cá Tra là 2 giờ. Dịch thủy phân protein sau khi thủy phân bằng enzyme lipase thu 

đƣợc có hàm lƣợng lipít rất thấp (0,83% wt.) rất phù hợp để làm thức ăn bổ sung cho tôm 

thẻ chân trắng giai đoạn 20 – 55 ngày tuổi. 

  Như vậy, khi thủy phân phế liệu cá Tra theo giai đoạn 1, điều kiện thủy phân 

phù hợp nhất khi sử dụng enzyme alcalase: tỷ lệ nước/nguyên liệu 1:1, nồng độ muối 

2%, tỷ lệ enzyme alcalase 0,4% so với khối lượng nguyên liệu, nhiệt độ 60
o
C, thời gian 

9 giờ; giai đoạn 2, điều kiện thủy phân phù hợp nhất khi dùng lipase: hàm lượng 

enzyme lipase 0,03% so với khối lượng nguyên liệu, nhiệt độ 60
o
C, thời gian 2 giờ thu 

nhận dịch protein thủy phân cô đặc có DH 35%, MW < 1000 Da, đạm tổng 33,2%, 

lipít tổng 1,93%, đạm axit amin 420,16 mg/g protein. Dịch protein thủy phân có thể sử 

dụng để làm thức ăn bổ sung cho tôm thẻ chân trắng giai đoạn 20 – 55 ngày tuổi. 

3.5. Đề xuất quy trình sản xuất chế phẩm protein thủy phân và hydroxyapatite từ 

phế liệu cá Tra 

Sau khi thực hiện nghiên cứu thí nghiệm và xác định các thông số phù hợp nhất 

của quá trình thủy phân phế liệu cá Tra bằng enzyme alcalase và lipase để thu nhận 
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dịch protein thủy phân ứng dụng bổ sung vào thức ăn tôm thẻ chân trắng giai đoạn 20 

– 55 ngày tuổi, quy trình sản xuất thu nhận dịch protein thủy phân theo 2 giai đoạn 

bằng enzyme alcalase và lipase từ phế liệu cá Tra ở qui mô phòng thí nghiệm đƣợc 

trình bày nhƣ mô tả ở Hình 3.9.  

 

Hình 3.9. Sơ đồ quy trình sản xuất dịch protein thủy phân bằng enzyme alcalase 

và lipase thƣơng mại từ phế liệu cá Tra. 

Phế liệu từ cá Tra nguyên liệu (Pangasius hypophthalmus) kích cỡ 1,2 – 1,5 

kg/con đƣợc thu nhận từ Công ty Chế biến Thủy sản Nam Việt, tỉnh An Giang. Phế 

liệu cá tƣơi (đầu cá, nội tạng, vây, xƣơng, đuôi) đƣợc bao gói trong túi PE và ƣớp đá 

lạnh trong thùng xốp, vận chuyển nhanh chóng về phòng thí nghiệm. Mẫu đƣợc xay 
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nhỏ đến kích thƣớc 1cm bằng máy xay trục vít, trộn đều, đồng nhất, cân mỗi mẫu 

100g/PE, buột kín miệng túi để sử dụng. 

Túi mẫu 100g/PE phế liệu cá Tra cho vào bình thủy phân, thêm nƣớc cất với 

một lƣợng tỷ lệ 1/1 so với nguyên liệu, khuấy đều mẫu, bổ sung thêm muối để đạt 

nồng độ dung dịch có độ mặn 2%, cho enzyme alcalse vào mẫu với lƣợng 0,4% so với 

khối lƣợng nguyên liệu, khuấy trộn đều, bịt kín bình thủy phân bằng giấy bạc. Đặt 

bình mẫu vào bể ổn nhiệt ở 60
o
C, thực hiện thủy phân mẫu trong 9 giờ. 

Sau khi quá trình thủy phân kết thúc tiến hành lọc để tách riêng phần bã rắn và 

phần dịch lọc. Phần bã rắn đƣợc rửa 3 lần bằng nƣớc nóng, sấy khô ở 105
o
C đến khối 

lƣợng không đổi để thu nhận xƣơng cá Tra khô, sử dụng cho nghiên cứu sản xuất HA 

sau này. Phần dịch lọc đƣợc tiến hành ly tâm lạnh 8000 vòng/phút, trong thời gian 30 

phút để tách phần lipit thô và phần không tan (để sản xuất bột đạm thủy phân), thu 

nhận phần dịch lọc hòa tan. Phần dịch lọc đƣợc điều chỉnh pH môi trƣờng bằng 5,0 

với HCL 1N, sau đó tiếp tục bổ sung enzyme lipase với hàm lƣợng 0,03% so với 

nguyên liệu, khuấy đều mẫu, đặt bình mẫu vào bể ổn nhiệt ở 60
o
C, thủy phân trong 2 

giờ, đem dịch bất hoạt enzyme ở 90
o
C, trong 15 phút rồi tiến hành phân ly bằng cách 

lắng lọc trong môi trƣờng không khí để tách riêng thu nhận phần dịch hòa tan. Phần 

dịch hòa tan đƣợc cô đặc chân không ở điều kiện áp suất 720 mmHg, nhiệt độ 60
o
C, 

thời gian 2 giờ [2] để thu dịch protein thủy phân cô đặc có hàm lƣợng đạm 33,2%, 

hàm lƣợng lipít 1,93%, hàm lƣợng axit amin 420,16 mg/g protein, khối lƣợng phân tử 

< 1000 Da đƣợc trình bày ở Bảng 3.4; 3.5 và Hình 3.10. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Hình 3.10. Đồ thị biểu diễn phân bố khối lƣợng phân tử của dịch thủy phân. 

< 71,6 Da 
(10%) 

71,6-171 Da 
(20%) 

171 - 247 Da 
(20%) 

> 676 Da 
(10%) 

403-676 Da 
(20%) 

247-403 Da 
(20%) 
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Thành phần hóa học của dịch protein thủy phân 

Thành phần axít amin (AA) của dịch protein thủy phân là yếu tố quan trọng, 

đặc trƣng cho giá trị dinh dƣỡng và ảnh hƣởng đến đặc tính của dịch protein thủy phân 

[35]. Hình. 3.10 trình bày sự phân bố khối lƣợng phân tử (Mw) của các peptit FPH. 

Kết quả cho thấy rằng, tỷ lệ % các peptits là 10% (<71,6 Da), 20% (71,6 – 171 Da), 

20% (171 – 247 Da), 20% (246 – 403 Da), 20% (403 – 676 Da), 10% (> 676 Da). 

Bảng 3.4. Thông số chất lƣợng của dịch FPH từ phế liệu cá Tra 

Chỉ tiêu Hàm lƣợng/tính chất 

Hàm lƣợng protein (g/l) 33,20 ± 2,15 

Hàm lƣợng lipít (%) 1,93 ± 0,05 

Hàm lƣợng chất khô (%) 40,6 ± 2,32 

Hàm lƣợng đạm axit amin (mg/g) 420,16 ± 2,75 

Màu sắc Nâu sẫm 

Mùi Thơm tự nhiên 

Với hơn 70% dịch protein thủy phân có khối lƣợng phân tử < 1000 Da, nên dịch 

protein thủy phân từ phế liệu cá Tra thu nhận rất phù hợp để làm thức ăn bổ sung cho tôm. 

Hàm lƣợng cao peptít hòa tan là nguồn rất tốt để sử dụng làm thử ăn dẫn dụ cho thủy sản 

[60]. Thành phần hóa học của FPH đƣợc trình bày ở bảng 3.5. FPH có chứa 8 AA thiết 

yếu và 12 AA không thiết yếu. Tổng lƣợng AA của dịch là 420,16 mg/g protein, trong đó 

tổng AA thiết yếu là 19,37 %w/w và tổng AA không hòa tan trong nƣớc là 33,56% w/w. 

Các AA chủ yếu của FPH gồm ornithine (46,11 mg/g protein), aspartic (42,85 mg/g 

protein), glycine (40,92 mg/g protein), alanine (39,88 mg/g protein) và glutamic (38,40 

mg/g protein). FPH này rất giàu AA có thể sử dụng làm thức ăn dẫn dụ cho tôm nuôi 

[164,165].  

Bảng 3.5. Thành phần axít amin của dịch FPH từ phế liệu cá Tra  

Axít amin Hàm lƣợng (mg/g) 

Arginine 30,24 

Serine 5,04 

Aspartic 42,85 

Glutamic 38,40 

Hydroxylproline 26,54 

Glycine 40,92 

Threonine 12,45 
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Alanine 39,88 

Aminobutyric acid 2,82 

Proline 18,83 

Methionine 14,38 

Valine 12,45 

Phenylalanine 3,56 

Cysteine/Cystine 10,97 

Isoleucine 3,56 

Tyrosine 36,17 

Leucine 7,41 

Ornithine 46,11 

Lysine 15,57 

Histidine 12,01 

Tổng số axít amin không thay thế  81,39 

Tổng số axít amin thay thế 338,77 

Tổng axít amin   420,16 

 

Hình 3.11. Hình ảnh dịch FPH cô đặc từ phế liệu cá Tra thủy phân bằng enzyme 

alcalase và lipase. 
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Bảng 3.6. Thành phần axít béo của dầu cá thô thu nhận từ phế liệu cá Tra thủy 

phân bằng alcalase 

Axít béo Hàm lƣợng (mg/g) 

C14:0 (Myristic) 13,28 ± 0,10 

C16:1 (Palmitoleic) 5,42 ± 0,10 

C18:0 (Stearic) 41,51 ± 0,35 

C18:1n9c (Oleic) 7,99 ± 0,15 

C18:2n6c (Linoleic) 1,53 ± 0,04 

C18:3 (Linolenic) 18,32 ± 0,03 

C20:4 (Arachidonic) 1,44 ± 0,07 

C20:5n3 (Eicosapentaenoic) 2,21 ± 0,06 

C22:6 (docosahexaenoic) 0,57 ± 0,05 

Tổng axit béo no  54,79 ± 0,25 

Tổng axit béo không no  36,91 ± 0,18 

3.6. Nghiên cứu qui trình sản xuất HA từ phế liệu cá Tra 

3.6.1. Thành phần hóa học của xƣơng cá Tra thô và sản phẩm HA 

Để đánh giá hàm lƣợng các thành phần cơ bản của xƣơng cá Tra và HA đƣợc thu 

nhận từ xƣơng cá Tra thô, tiến hành thực hiện thí nghiệm xử lý phế liệu cá Tra để thu 

phần xƣơng cá Tra thô. Sau đó, tiến hành xử lý nhiệt thu nhận HA từ các nguồn xƣơng cá 

Tra thô. Từ kết quả thí nghiệm, thực hiện đánh giá đƣợc tiềm năng cũng nhƣ tính chất của 

phế liệu/xƣơng cá Tra để làm nguồn nguyên liệu sản xuất HA. Ngoài ra, luận án cũng so 

sánh tính chất của HA thu từ xƣơng cá Tra với HA thu từ xƣơng cá khác. 

Bảng 3.7 cho thấy, thành phần hóa học cơ bản của xƣơng cá Tra trƣớc và sau khi 

nung ở 700
o
C. Các hợp chất hữu cơ nhƣ protein và lipít không đƣợc phát hiện sau khi 

nung xƣơng cá ở nhiệt độ 700
o
C. Nguyên liệu xƣơng cá Tra có hàm lƣợng khoáng 

51,60%, đây là hàm lƣợng khoáng khá cao. Nhƣ vậy, với trữ lƣợng nguồn nguyên liệu cá 

Tra năm 2019 đạt 1,25 triệu tấn và khoảng gần 0,75 triệu tấn phế liệu cá Tra (60 wt.%) thì 

có thể thu đƣợc khoảng 33,75 nghìn tấn HA. Do đó, việc nghiên cứu sản xuất HA từ phế 

liệu cá Tra là rất cần thiết và có ý nghĩa. Ngoài ra, Bảng 3.7 cũng cho thấy phế liệu cá Tra 
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có chứa các thành phần có gia trị khác nhƣ protein và lipít, là nguồn tiềm năng để sản xuất 

các sản phẩm có giá trị gia tăng nhƣ dịch protein thủy phân, dầu cá đƣợc ứng dụng cho 

các lĩnh vực thực phẩm, dƣợc phẩm, nông nghiệp và chăn nuôi. 

3.6.2. Kết quả khảo sát tiền xử lý nguyên liệu thu nhận xƣơng cá dạng thô 

Quá trình tiền xử lý nhằm tách riêng phần hữu cơ chứa nhƣ protein, lipít từ 

lƣợng thịt còn sót lại trong xƣơng cá Tra sau phi-lê và phần nội tạng cá. Có nhiều cách 

khác nhau để tách riêng phần hữu cơ trên nhƣng phổ biến nhất là phƣơng pháp đun sôi 

nƣớc, nấu chín nguyên liệu và phƣơng pháp thủy phân protein bằng enzyme. Luận án 

này tiến hành xử lý nguyên liệu để thu nhận xƣơng cá thô theo cả hai trên, đồng thời 

đánh giá, so sánh tính chất sản phẩm HA. Cụ thể: 

- Phƣơng pháp đun sôi [7,14]: Mẫu phế liệu cá Tra đƣợc cắt nhỏ từ 2 – 4 cm, 

phế liệu đƣợc cho vào nồi chứa nƣớc cất với tỷ lệ 1/10 (w/v), sau đó đun sôi ở 100
0
C 

trong thời gian 2 giờ. Sau đó, mẫu đƣợc làm nguội và rửa sạch bằng nƣớc nóng 3 lần 

để loại bỏ các phần hữu cơ, thu nhận phần xƣơng cá. Mẫu tiếp tục đƣợc sấy khô ở 

105
0
C đến khối lƣợng không đổi, thu đƣợc xƣơng cá Tra khô. Hình 3.12a cho thấy 

hình ảnh xƣơng cá sau khi đung sôi trong 2 giờ, rửa sạch và sấy khô. 

- Phƣơng pháp thủy phân bằng enzyme: thực hiện thủy phân phần hữu cơ trong 

phế liệu cá bằng enzyme alcalase 2,4 AU/g. Mẫu phế liệu cá Tra đƣợc xay nhỏ và đồng 

nhất, cần đều 100g mẫu/PE để sử dụng cho thí nghiệm. Cho 100g mẫu vào bình tam giác 

500 mL, thêm 100 mL nƣớc cất, khuấy trộn, bịt kín bình bằng giấy bạc. Đặt bình mẫu vào 

bể ổn nhiệt ở 60
o
C. Hàm lƣợng enzyme sử dụng 0,4%, thời gian thủy phân là 9 giờ. Sau khi 

quá trình thủy phân kết thúc tiến hành bất hoạt enzyme ở 95
o
C trong 15 phút, rồi đem lọc để 

tách phần bã rắn và phần dịch lọc. Phần bã rắn (chủ yếu là xƣơng cá) đƣợc rửa sạch bằng 

nƣớc 3 lần, sau đó sấy khô đến khối lƣợng không đổi, thu đƣợc xƣơng cá Tra dạng thô. 

Hình 3.12b cho thấy hình ảnh xƣơng cá sau khi đun sôi trong 2 giờ, rửa sạch và sấy khô. 

Hình 3.12 cho thấy rằng, xƣơng cá thô thu đƣợc khi xử lý nguyên liệu bằng phƣơng 

pháp đun sôi có màu trắng ngà, bề mặt không nhẵn, sẫm màu; trong khi đó thu nhận theo 

phƣơng pháp thủy phân bằng alcalase có màu trắng ngà, bề mặt nhẵn, sáng bóng. Điều này 

có thể giải thích, khi thủy phân phế liệu cá Tra bằng alcalase, phần protein trên bề mặt và 

bên trong cấu trúc của xƣơng cá sẽ bị thủy phân, loại bỏ ra khỏi xƣơng nên khi rửa sạch, sấy 

khô sẽ thu nhận xƣơng cá Tra thô có bề mặt nhẵn, sáng bóng hơn so với phƣơng pháp xử lý 

bằng đun sôi. 
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Hình 3.12. Hình ảnh xƣơng cá Tra thu đƣợc theo (a) phƣơng pháp đun sôi và (b) 

phƣơng pháp thủy phân bằng alcalase. 

Kết quả từ Bảng 3.7 cho thấy, khi xử lý phế liệu cá Tra bằng alcalase, xƣơng cá 

Tra thô thu nhận có hàm lƣợng phần hữu cơ (protein, lipít, 35,24 %) còn lại thấp hơn 

so với khi xử lý theo phƣơng pháp đun sôi (36,58%); điều này có ảnh hƣởng rất lớn 

đến quá trình nung thu nhận HA và chất lƣợng HA sau này. Trong khi đó hàm lƣợng 

tro của xƣơng cá Tra thô xử lý theo phƣơng pháp thủy phân bằng alcalase cao hơn với 

giá trị 51,06% và 50,06% tƣơng ứng. Các nghiên cứu trƣớc đây đã chỉ ra rằng khoáng 

chất này chính là hydroxyapatite với một lƣợng vết các kim loại nặng và gốc muối 

khác [45,90]. Do đó, đây chính là nguồn nguyên liệu tốt tiềm năng để sản xuất HA có 

độ tinh khiết cao và có nguồn gốc từ tự nhiên. 

Như vậy, khi xử lý phế liệu cá Tra theo phương pháp thủy phân bằng alcalase thì  

xương cá Tra thô thu nhận có hàm lượng phần hữu cơ (protein, lipít) còn lại thấp hơn 

so với khi xử lý phế liệu cá theo phương pháp đun sôi. Điều này có ảnh hưởng rất lớn 

đến độ tinh khiết và chất lượng sản phẩm HA thu nhận sau này. Với đề tài Luận án 

này, tôi chọn phương pháp thủy phân bằng alcalase xử lý phế liệu cá Tra thu nhận 

xương cá Tra thô để sản xuất hydroxyapatite sau này. Và đây cũng là một sản phẩm 

giá trị gia tăng được thu nhận đồng thời với dịch protein thủy phân và lipít từ phế liệu 

cá Tra bằng enzyme. 
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Bảng 3.7. Thành phần hóa học của xƣơng cá Tra thô 

Nguồn cá 

Xƣơng cá Tra thô 

Phƣơng pháp thủy phân bằng alcalase Phƣơng pháp đun sôi 

Protein 

(%) 

Lipít 

(%) 

Hàm ẩm 

(%) 

Tro 

(%) 

Protein 

(%) 

Lipít 

(%) 

Hàm ẩm 

 (%) 

Tro 

(%) 

Cá Tra 25,70 ± 0,25 9,54 ± 0,12 12,7 ± 0,18 51,06 ± 0,35 27,85 ± 0,25 8,73 ± 0,12 12,82 ± 0,23 50,06 ± 0,35 

 

Bảng 3.8. Thành phần hóa học của sản phẩm HA 

Nguồn cá 

Sản phẩm HA từ xƣơng cá Tra thô 

Phƣơng pháp thủy phân bằng alcalase Phƣơng pháp đun sôi 

Protein 

(%) 

Lipít 

(%) 

Hàm ẩm 

 (%) 

Tro 

(%) 

Protein 

(%) 

Lipít 

(%) 

Hàm ẩm 

 (%) 

Tro 

(%) 

Cá Tra ND ND 0,40 ± 0,04 99,2 ± 0,75 0,82 ± 0,04 ND 0,45 ± 0,05 98,73 ± 0,63 
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Bảng 3.9. Thành phần hóa học của phế liệu từ các loại cá khác nhau 

Mẫu xƣơng cá 
Thành phần (g/kg mẫu) 

Tham khảo 

Protein Lipít Nƣớc Tro 

Cá tuyết 357,8 ± 1,6 11,4 ± 0,3 77,7 ± 0,4 526,4 ± 0,4 [152] 

Cá hồi 
292,0 ± 31,6 381,2 ± 32,4 49,6 ± 3,3 263,7 ± 20,4 

Cá thu 
261,3 ± 1,1 471,8 ± 0,1 44,2 ± 0,4 212,4 ± 0,8 

Cá hồi Đại 

Tây Dƣơng 

474 93 - 
446 

[145] 

Cá hồi (g/kg 

mẫu khô) 

330 ± 0,2 96 ± 1 415 ± 1 
514,1 ±  0,5 

[109] 

Cá Tra  
146,6± 0,7 152,8± 0,7 651,1± 0,2 56,3± 0,2 Nghiên cứu này 
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3.6.3. Ảnh hƣởng của nhiệt độ nung đến các đặc tính của HA 

 Nhiệt độ giữ nhiệt nung có ảnh hƣởng lớn đến quá trình đốt cháy để loại bỏ phần 

hữu cơ trong xƣơng cá thô. Ngoài ra nhiệt độ nung còn ảnh hƣởng đến màu sắc, hình thái, 

kích thƣớc và cấu trúc tinh thể của hạt HA, độ xốp, kích thƣớc hạt của sản phẩm HA [42]. 

Khi nhiệt độ giữ nhiệt nung quá thấp, không đủ nhiệt lƣợng để đốt cháy các phần hữu cơ, 

sản phẩm HA thu nhận vẫn còn chứa các phần hữu cơ, độ tinh khiết của sản phẩm thấp. 

Nếu nhiệt độ giữ nhiệt nung quá cao sẽ đốt cháy, loại bỏ phần hữu cơ triệt để, tuy nhiên 

nhiệt độ cao sẽ làm mất nƣớc triệt để, sản phẩm HA bị phân hủy chuyển sang dạng khác, 

hiệu suất thu hồi thấp, kích thƣớc hạt HA lớn, độ xốp giảm, năng lƣợng tiêu tốn lớn, chi 

phí sản xuất tăng lên, hiệu quả kinh tế thấp. Do vậy cần phải xác định nhiệt độ giữ nhiệt 

nung thích hợp để thu nhận sản phẩm HA có chất lƣợng và hiệu quả tốt nhất.  

Bảng 3.10. Ảnh hƣởng của nhiệt độ nung đến hiệu suất và trạng thái của HA từ 

xƣơng cá Tra thô 

Thông số Hiệu suất thu hồi ) Trạng thái 

Nhiệt độ (
o
C) 

Xƣơng nguyên liệu - Vàng nhạt 

600 59,90
a
 ± 0,94 Đen 

700 58,70
ab

 ± 0,71 Xanh nhạt 

800 57,30
bc

 ± 0,61 Trắng 

900 56,70
c
 ± 0,75 Trắng ngà 

1000 56,90
c
 ± 0,55 Trắng ngà 

Kết quả ở bảng 3.10 cho thấy, ở nhiệt độ giữ nhiệt nung khác nhau sẽ thu nhận 

HA có màu sắc, trạng thái và hiệu suất thu hồi khác nhau. Ở nhiệt độ nung 600
o
C mẫu 

HA thu nhận có màu đen, khi nâng nhiệt độ nung lên 700
o
C sản phẩm HA chuyển 

sang màu xanh nhạt, nếu tiếp tăng nhiệt độ nung lên 800 – 1000
o
C thì HA thu nhận có 

màu trắng ngà. 

Màu sắc của HA khác nhau ở các nhiệt độ nung khác nhau đƣợc giải thích nhƣ sau, 

với mẫu xƣơng cá sau khi nung ở nhiệt độ 600
o
C có màu đen có thể là do có sự hiện diện 

của các thành phần hữu cơ trong xƣơng nguyên liệu nhƣ sự góp mặt của phân tử collagen 

và protein. Ở nhiệt độ nung 700
o
C và 800

o
C, các thành phần hữu cơ đó đƣợc đốt cháy, loại 

bỏ hoàn toàn, HA thu nhận có màu trắng. Tất cả các mẫu HA đƣợc nung ở 900
o
C và 
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1000
o
C có màu trắng ngà, điều này là do sự mất nƣớc và phá hủy thành phần HA ở nhiệt độ 

cao. Quá trình đó có thể đƣợc trình bày theo phản ứng sau [137]:  

Ca10(PO4)6(OH)2(H2O)n → Ca10(PO4)6(OH)2-2xOx + xH2O      (1) 

Ca10(PO4)6(OH)2 → 2Ca3(PO4)2 + Ca4P2O7 + H2O                  (2) 

Màu sắc của HA có thể liên quan đến sự hiện diện các các vết kim loại trong 

sản phẩm HA nhƣ: Cu
2+

, Pb
2+

 và Ni
2+

 [26]. 

Đối với hiệu suất thu hồi HA, khi nhiệt độ nung tăng từ 600 – 1000
o
C thì hiệu 

suất thu hồi HA giảm từ 59,90% xuống còn 56,90%, sự khác nhau có ý nghĩa thống kê 

(P < 0,05). Ở nhiệt độ nung 600
o
C thì hiệu suất thu hồi HA đạt giá trị cao nhất 

(59,9%), khi nhiệt độ nung tăng lên 700
o
C thì hiệu suất giảm (58,70%). Khi tiếp tục 

nâng nhiệt độ nung lên 800 – 1000
o
C thì hiệu suất thu nhận HA giảm dần còn 56,90%, 

sự khác nhau không có ý nghĩa thống kê (P > 0,05). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Hình 3.13. Ảnh SEM của HA thu đƣợc từ xƣơng cá Tra nung ở (a) 600
o
C, (b) 

700
o
C, (c) 800

o
C, (d) 900

o
C và (e) 1000

o
C. 
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Hiện tƣợng này có thể đƣợc lý giải, khi nung xƣơng cá Tra ở 600
o
C vẫn chƣa 

đốt cháy và loại bỏ hết phần hữu cơ nhƣ protein, lipít trong xƣơng cá. Khi nâng nhiệt 

độ nung lên 700 – 1000
o
C thì các phần hữu cơ trong xƣơng cá Tra bị đốt cháy, loại bỏ 

hoàn toàn, hơn nữa nhiệt độ nung cao, sẽ làm cho HA bị mất nƣớc triệt để, giảm khối 

lƣợng nên hiệu suất thu hồi HA giảm dần. 

Hình 3.13 trình bày hình thái của HA ở các nhiệt độ nung khác nhau. Rõ ràng 

rằng, HA tất cả các mẫu có kích thƣớc 30 – 300 nm và có độ xốp cao. Đây là tính chất 

rất hữu ích để làm vật liệu cấy ghép cho chỉnh hình và nha khoa [42], chất hấp thụ kim 

loại nặng [52]. Nhƣng, kích thƣớc hạt HA không đồng nhất (30 – 300 nm) và bị kết tụ 

lại khi nung ở 600
o
C. Khi nung ở nhiệt độ 700

o
C, trong 3 giờ, hạt HA nhỏ hơn và 

đồng đều hơn (50 – 70 nm). Điều này có thể giải thích rằng các hợp chất hữu cơ bị loại 

bỏ ra khỏi HA khi nung ở nhiệt độ > 600
o
C [118]. Tuy nhiên, hạt HA sẽ lớn hơn khi 

nung ở 900 – 1000
o
C (100 – 200 nm). 

Hiện tƣợng này có thể đƣợc giải thích do sự phá hủy 1 phần do nhiệt của 

hydroxyapatite thành tricalcium phosphate (Ca3(PO4)2) và tetracalcium phosphate 

(Ca4P2O9) ở 850 – 900
o
C theo 2 giai đoạn sau [115]: 

 Giai đoạn 1: Khử nƣớc 

Ca10(PO4)6(OH)2 → Ca10(PO4)6(OH)2-2xOx + xH2O (1) 

Giai đoạn 2: Phân hủy 

Ca10(PO4)6(OH)2 → 2Ca3(PO4)2 + Ca4P2O9 + H2O (2) 

 

Hình 3.14. Ảnh TEM của HA thu đƣợc từ xƣơng cá Tra nung ở (a) 600
o
C, (b) 

700
o
C, (c) 800

o
C, (d) 900

o
C và (e) 1000

o
C. 
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Kích thƣớc trung bình của hạt HA tăng lên khi nhiệt độ nung tăng. Điều này đƣợc 

nhìn thấy tƣơng tự trong ảnh SEM (Hình 3.13). Khi mẫu đƣợc nung ở 600
o
C, kích thƣớc 

hạt HA khoảng 70 nm. Kích thƣớc hạt sẽ tăng lên khi nhiệt độ nung tăng lên đến 800
o
C 

(khoảng 160 nm) và 1000
o
C (khoảng 350 nm). Hiện tƣợng này có thể là do sự hợp nhất của 

các hạt và hình thành các hạt HA lớn hơn ở nhiệt độ cao [118]. Sự ảnh hƣởng của nhiêt độ 

đến hình dang và kích thƣớc hạt cũng đƣợc thể hiện rõ trong ảnh TEM, Hình 3.14. 

 

Hình 3.15. Phổ XRD của (a) xƣơng cá Tra, HA (b) 600
o
C, (c) 700

o
C, (d) 800

o
C,  

(e) 900
o
C, (f) 1000

o
C trong 2 giờ và HA chuẩn. 
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Hình 3.15 trình bày phổ XRD của mẫu xƣơng cá thô, các mẫu HA thu đƣợc 

trong điều kiện nung với nhiệt độ khác nhau trong khoảng 600 – 1000
o
C và HA chuẩn 

JCPDS-09-0432. Kết quả cho thấy, mẫu xƣơng cá thô có tính chất vô định hình và 

không thấy xuất hiện peak đặc trƣng của HA. Điều này có thể giải thích do phần HA 

trong xƣơng cá thô đƣợc bao bọc bởi lớp hữu cơ chiếm hơn 50%.  

Khi nung ở 600
o
C, lƣợng hữu cơ trên bị phân hủy đáng kể và bắt đầu xuất hiện 

các peak đặc trƣng của HA tại 2Ɵ 32
o
, 40

o
 và 50

o
. Tuy nhiên, vẫn còn tồn tại một peak 

rộng đặc trƣng cho dạng vô định hình ở 45
o
 chứng tỏ phần hữu cơ chƣa bị phân hủy 

hoàn toàn. Các sản phẩm đƣợc nung từ 700 – 1000
o
C đều cho phổ XRD với các peak 

đặc trƣng của HA, không còn peak của phần hữu cơ. Tuy nhiên, cƣờng độ của các 

peak có sự khác nhau giữa sản phẩm nung ở 700 – 800
o
C so với 900 – 1000

o
C. Điều 

này là do sự phân hủy của HA thành dạng β-HA ở trên 900
o
C [36].  

Khi nhiệt độ nung tăng lên 700, 800 và 900
o
C (Hình 3.15c, d, e), có hình thành 

các peak sắc nhọn, điều này cho thấy các chất hữu cơ đã bị loại bỏ và HA thu nhận có 

cấu trúc tinh thể cao. Tất cả các peak của mẫu HA đƣợc sắp xếp tƣơng ứng với HA 

chuẩn JCPDS (xem ở hình 3.15). Hơn nữa, Khi nung ở 900
o
C, không có xuất hiện 

thêm peak mới, điều này chứng tỏ HA có độ tinh khiết cao [150]. Ở các nghiên cứu 

trƣớc, HA ở nhiệt độ cao sẽ chuyển thành β – tricalcium phosphate (β – TCP) [112]. 

Tuy nhiên, trong nghiên cứu này, sinh ra peak cho β – TCP khi nung đến 1000°C. 

Hiện tƣợng này cũng đƣợc tìm thấy trong HA từ xƣơng cá sheelavati (roho labio) khi 

nung đến 1000
o
C [151]. 

Hình 3.16 biểu diễn phổ hồng ngoại FTIR của xƣơng cá nguyên liệu và HA 

nung. Xƣơng cá khô có chứa 02 thành phần gồm có hạt HA và sợi collagen [42]. Điều 

này chứng tỏ rằng khi loại bỏ collagen, nguyên liệu xƣơng cá và mẫu HA nung ở 

700
o
C đƣợc đo bằng phổ FT-IR (Hình 3.16).  

Quan sát Hình 3.16 có thể thấy, Phổ FTIR của xƣơng cá thô khác biệt rất 

nhiều so với xƣơng cá đã nung. Phổ FTIR của HA, có 3 dãy băng thông bƣớc sóng 

chính phụ thuộc vào sự có mặt của 3 nhóm chức nhƣ nhóm phosphate (PO4
3 
), 

hydroxyl (OH
-
) và carbonate (CO3

2-
). Độ rộng của phổ ở bƣớc sóng 3438 cm

−1
 là 

nhóm OH
- 
và có sự hấp thụ nƣớc. 4 peak có phổ 564, 712, 871 và 1040 cm

-1
 là đặc 

trƣng của nhóm PO4
3 
. Nhóm carbonate (CO3

2  
) xuất hiện bởi khí CO2 từ không khí 

xâm nhập vào mẫu trong quá trình nung đƣợc đƣa ra ở các bƣớc sóng 1646 cm
−1

 và 
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1744 cm
−1
. Phổ FTIR ở nghiên cứu này cũng phù hợp với phổ HA ở các nghiên cứu 

đƣợc báo cáo trƣớc đó [111,158]. 

 

Hình 3.16. Phổ FTIR (a) xƣơng cá Tra, HA (b) 700
o
C và (c) 900

o
C trong 2 giờ. 

3.6.4. Ảnh hƣởng của thời gian nung đến các đặc tính của HA 

Thời gian nung có ảnh hƣởng lớn đến quá trình đốt cháy để loại bỏ phần hữu cơ 

trong xƣơng cá thô. Ngoài ra, thời gian nung còn ảnh hƣởng đến hình thái, kích thƣớc 

và cấu trúc tinh thể của hạt HA, độ xốp, kích thƣớc hạt của sản phẩm HA [42]. Khi 

thời gian nung quá ngắn, không đủ thời gian để đốt cháy các phần hữu cơ, sản phẩm 

HA thu nhận còn lẫn phân hữu cơ nên có độ tinh khiết không cao. Nếu thời gian nung 

kéo dài sẽ làm mất nƣớc triệt để, sản phẩm HA bị phân hủy, hiệu suất thu hồi thấp, 

kích thƣớc hạt HA lớn, độ xốp giảm, năng lƣợng tiêu tốn lớn, chi phí sản xuất tăng lên, 

hiệu quả kinh tế thấp. Do vậy cần phải xác định thời gian nung thích hợp để thu nhận sản 

phẩm HA có chất lƣợng và hiệu quả tốt nhất. Kết quả ảnh hƣởng của thời gian nung đến 

màu sắc, trạng thái và hiệu suất thu hồi HA cá Tra đƣợc trình bày ở Bảng 3.11. 

Khi nung các mẫu HA ở cùng một chế độ nhiệt độ nung 700
o
C và tốc độ gia 

nhiệt 3
o
C/phút với các thời gian nung khác nhau sẽ thu nhận HA có màu sắc, trạng thái 

và hiệu suất thu hồi khác nhau. Ở thời gian 1 giờ nung cả mẫu HA thu nhận từ xƣơng 
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cá Tra có màu xanh xám, điều này là do có sự tồn tại của Cu
2+

 trong HA. Khi kéo dài 

thời gian nung đến 2 giờ thì mẫu HA thu nhận mất màu xanh, màu của sản phẩm HA 

chuyển sang màu trắng sữa, điều này là do khi thời gian nung kéo dài sẽ làm mất đi 

hoàn toàn Cu
2+

 trong HA. Nếu tiếp tục kéo dài thời gian nung đến 4 - 5 giờ thì HA thu 

nhận có màu trắng ngà. Về trạng thái của HA, mẫu HA đều ở trạng thái giữ nguyên 

hình dạng ban đầu, ở thời gian 1 giờ mẫu có trạng thái hơi cứng, và độ xốp tăng lên ở 

các thời gian kéo dài. 

 

Hình 3.17. HA thu nhận từ xƣơng cá Tra ở mẫu 1 (1 giờ), mẫu 2 (2 giờ),  

mẫu 3 (3 giờ), mẫu 4 (4 giờ), mẫu 5 (5 giờ). 

Bảng 3.11. Ảnh hƣởng của thời gian nung đến tính chất sản phẩm HA  

Thời gian nung 

( giờ) 

Tính chất sản phẩm HA Hiệu suất thu hồi 

 (%) Màu sắc Trạng thái 

1 Xanh xám Hơi cứng 57,20
a
 ± 0,85 

2 Trắng sữa Xốp, mịn 56,70
ab

 ± 0,85 

3 Trắng sữa Xốp, mịn 56,30
ab

 ± 0,67 

4 Trắng ngà Xốp, mịn 55,80
ab

 ± 0,87 

5 Trắng ngà Xốp, mịn 55,50
ab

 ± 0,92 

Bảng 3.11 cho thấy, hiệu suất thu hồi HA cá Tra sẽ giảm dần từ 57,20% xuống 

còn 55,50% khi thời gian nung từ 1 – 5 giờ, sự khác nhau không có ý nghĩa thống kê 

(P > 0,05). Cụ thể, khi tiến hành tăng thời gian nung lên từ 1 – 2 giờ thì hiệu suất thu 

hồi HA giảm từ 57,20% còn 56,70%, nếu tiếp tục kéo dài thời gian nung lên 3 – 5 giờ 

thì hiệu suất thu hồi HA giảm còn 55,50%. Quá trình này đƣợc lý giải, khi thời gian 

càng kéo dài thì các phần hữu cơ trong xƣơng cá Tra bị đốt cháy, loại bỏ hoàn toàn, 

hơn nữa thời gian dài, sẽ làm cho HA bị mất nƣớc triệt để, giảm khối lƣợng nên hiệu 

suất thu hồi HA giảm dần. 

Hình 3.18 trình bày hình thái của HA qua phân tích SEM ở các thời gian nung 

khác nhau. Rõ ràng rằng, HA tất cả các mẫu có kích thƣớc trong khoảng 300 nm và có 
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độ xốp cao. Nhƣng, kích thƣớc hạt HA không đồng nhất (30 – 300 nm) và bị kết tụ lại 

khi nung ở 1 giờ. Khi thời gian nung tăng lên 2 giờ, hạt HA nhỏ hơn và đồng đều hơn 

(50 – 70 nm). Điều này có thể giải thích rằng các hợp chất hữu cơ bị loại bỏ ra khỏi 

HA khi nung ở thời gian > 2 giờ. Tuy nhiên, hạt HA sẽ lớn hơn khi nung ở thời gian 

kéo dài 4 đến 5 giờ (100 – 200 nm). 

 

Hình 3.18. Ảnh SEM của HA thu đƣợc từ xƣơng cá Tra nung ở (a) 1 giờ,  

(b) 2 giờ, (c) 3 giờ, (d) 4 giờ và (e) 5 giờ. 

Tiếp tục phân tích cấu trúc tinh thể của hạt HA qua phân tích XRD. Hình 3.19 

trình bày phổ XRD của mẫu xƣơng cá thô và các mẫu HA thu đƣợc trong điều kiện nung 

với thời gian khác nhau trong khoảng 1 – 5 giờ. Kết quả cho thấy, mẫu xƣơng cá thô có 

tính chất vô định hình và không thấy xuất hiện peak đặc trƣng của HA. Điều này có thể 

giải thích do phần HA trong xƣơng cá thô đƣợc bao bọc bởi lớp hữu cơ chiếm hơn 50%. 

Khi nung ở 1 giờ, lƣợng hữu cơ trên bị phân hủy đáng kể và bắt đầu xuất hiện các peak 

đặc trƣng của HA tại góc 2Ɵ 32
o
, 40

o 
và 50

o
. Tuy nhiên, vẫn còn tồn tại một peak rộng 

đặc trƣng cho dạng vô định hình ở 45
o
 chứng tỏ phần hữu cơ chƣa bị phân hủy hoàn toàn. 

Các sản phẩm đƣợc nung từ 2 – 5 giờ đều cho phổ XRD với các peak đặc trƣng của HA, 

không còn peak của phần hữu cơ. Tuy nhiên, cƣờng độ của các peak có sự khác nhau giữa 

sản phẩm nung ở 2 giờ so với nung ở 3 – 5 giờ. Điều này là do sự phân hủy của HA thành 

dạng β-HA ở trên 2 giờ [36]. 
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Hình 3.19. Phổ XRD của HA thu đƣợc ở các thời gian nung (a) 1 giờ, (b) 2 giờ,  

(c) 3 giờ, (d) 4 giờ và (e) 5 giờ 

3.6.5. Ảnh hƣởng của tốc độ nâng nhiệt nung đến HA thu nhận. 

Tốc độ gia nhiệt nung có ảnh hƣởng lớn đến quá trình đốt cháy để loại bỏ phần hữu cơ 

trong xƣơng cá thô. Ngoài ra còn ảnh hƣởng đến hình thái, kích thƣớc và cấu trúc tinh thể của 

hạt HA, độ xốp, kích thƣớc hạt của sản phẩm HA [42]. Nếu tốc độ nung lớn sẽ làm bay hơi 

nƣớc trên bề mặt sản phẩm HA lớn, tạo màng cứng trên bề mặt ngăn cản sự di chuyển nƣớc 

từ bên trong ra bề măt sản phẩm, sản phẩm khô không đều, ảnh hƣởng đến màu sắc sản phẩm 

HA. Ngoài ra, tốc độ lớn HA sẽ bị phân hủy chuyển thành β-HA [35], hiệu suất thu hồi thấp, 

hạt HA có kích lớn, độ xốp giảm. Do vậy cần phải xác định tốc độ gia nhiệt nung thích hợp 

để thu nhận sản phẩm HA có màu sắc, chất lƣợng và hiệu quả tốt nhất. Ảnh hƣởng của tốc độ 

gia nhiệt nung đến màu sắc và trạng thái HA cá Tra đƣợc trình bày ở Bảng 3.12. 
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Bảng 3.12. Ảnh hƣởng của tốc độ gia nhiệt nung đến tính chất sản phẩm HA  

Tốc độ nung  

(oC/phút) 

Tính chất của HA  Hiệu suất thu hồi  

(%) Màu sắc Trạng thái 

3 Trắng sữa Xốp, mịn 57,10
a
 ± 0,80 

5 Trắng sữa Xốp, mịn 55,60
b
 ± 0,74 

7 Trắng ngà Xốp, mịn 55,30
b
 ± 0,68 

10 Trắng ngà Xốp, mịn 55,10
b
 ± 0,75 

Khi nung các mẫu HA ở cùng một chế độ nhiệt độ nung 700
o
C, thời gian nung 

2 giờ với các tốc độ độ gia nhiệt khác nhau 3
o
C/phút, 5

o
C/phút, 7

o
C/phút và 10

o
C/phút 

sẽ thu nhận HA có màu sắc, trạng thái và hiệu suất thu hồi khác nhau. 

Ở tốc độ gia nhiệt nung 3
o
C/phút cả mẫu HA thu nhận từ xƣơng cá Tra có màu trắng 

sữa. Khi nâng tốc độ gia nhiệt nung nung từ 5
o
C/phút mẫu HA thu nhận chuyển sang màu 

trắng ngà. Điều này là đƣợc giải thích, khi tốc độ gia nhiệt quá lớn (>3
o
C/phút) sẽ làm cho 

quá trình mất nƣớc trong HA xảy ra sâu sắc, hơn nữa tốc độ gia nhiệt lớn sẽ xảy ra hiện 

tƣợng cháy bề mặt làm cho sản phẩm HA có màu trắng ngà. Về trạng thái của HA, tất cả 

mẫu HA đều ở trạng thái giữ nguyên hình dạng ban đầu, mẫu đều có độ xốp, mịn. 

Từ Bảng 3.12 có thể thấy, hiệu suất thu hồi HA cá Tra sẽ giảm dần từ 57,10 % 

còn 55,10% khi tăng tốc độ gia nhiệt nung từ 3
o
C/phút đến 10

o
C/phút, sự khác nhau có 

ý nghĩa thống kê (p < 0,05). Hiệu suất thu hồi của HA ở tốc độ gia nhiệt 3
o
C/phút là 

cao nhất 57,1 %, khi tăng tốc độ gia nhiệt lên 5
o
C/phút, 7

o
C/phút và 10

o
C/phút thì hiệu 

suất thu hồi HA giảm còn 55,10%. Điều này đƣợc giải thích, khi tốc độ gia nhiệt càng 

lớn thì quá trình nung sự mất nƣớc diễn ra càng mạnh mẽ làm giảm khối lƣợng HA và 

hiệu suất thu hồi HA giảm. 

 

Hình 3.20. HA cá Tra thu nhận ở các tốc độ gia nhiệt nung, mẫu 1 (3
o
C/phút), 

mẫu 2 (5
o
C/phút), mẫu 3 (7

o
C/phút) và mẫu 4 (10

o
C/phút). 
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Hình 3.21 trình bày hình thái của HA qua phân tích SEM ở các tốc độ gia nhiệt 

nung khác nhau. Rõ ràng rằng, HA tất cả các mẫu có kích thƣớc trong khoảng 30 - 300 

nm và có độ xốp cao. Nhƣng, kích thƣớc hạt HA không đồng nhất và bị kết tụ lại khi 

nung ở tốc độ gia nhiệt nung > 3
o
C/phút.. Điều này có thể giải thích rằng khi tốc độ 

gia nhiệt nung lớn 5, 7 và 10
o
C/phút thì nƣớc trong sản phẩm HA chỉ thoát ra trên bề 

mặt còn bên trong không thoát ra kịp. 

 

Hình 3.21. Ảnh SEM của HA thu đƣợc từ xƣơng cá Tra nung ở tốc độ gia nhiệt  

(a) 3o
C/phút, (b) 5

o
C/phút, (c) 7

o
C/phút và (d) 10

o
C/phút. 

 

Hình 3.22. Phổ XRD của (a) xƣơng cá thô và HA thu đƣợc ở các tốc độ gia nhiệt  

(b) 3o
C/phút, (c) 5

o
C/phút, (d) 7

o
C/phút và (e) 10

o
C/phút 
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Hình 3.22 trình bày kết quả phân tích độ rắn cấu trúc tinh thể hạt HA bằng phổ 

XRD của mẫu xƣơng cá thô và các mẫu HA thu đƣợc trong điều kiện nung với tốc độ 

gia nhiệt khác nhau ở 3, 5, 7 và 10
o
C/phút. Kết quả cho thấy, mẫu xƣơng cá thô có tính 

chất vô định hình và không thấy xuất hiện peak đặc trƣng của HA. Điều này có thể 

giải thích do phần HA trong xƣơng cá thô đƣợc bao bọc bởi lớp hữu cơ chiếm hơn 

50%. Khi nung ở 3, 5, 7 và 10
o
C/phút, lƣợng hữu cơ trên bị phân hủy và đều cho phổ 

XRD với các peak đặc trƣng của HA, không còn peak của phần hữu cơ. 

Như vậy, khi xử lý nhiệt bằng cách nung xương cá Tra thô ở điều kiện: nhiệt độ 

700oC, tốc độ gia nhiệt đến nhiệt độ nung 3oC/phút, thời gian nung 2 giờ, sản phẩm 

HA thu nhận từ xương cá Tra có kích thước nhỏ nhất 50-70nm, đồng nhất và có độ 

xốp cao do đó giúp cho tôm thẻ chân trắng 20 - 55 ngày tuổi có thể dễ dàng hấp thu.  

Sản phẩm HA chứa chủ yếu là Ca và P. Đây là các nguyên tố đa lượng quan 

trong trong thức ăn tôm. Trong sản phẩm HA thu nhận còn có các nguyên tố vi lượng như Na, 

K, Mg, Zn, Al. Các nguyên tố vi lượng này không tìm thấy trong các sản phẩm HA tổng hợp bằng 

phương pháp hóa học. Hơn nữa, các nguyên tố Cd, Hg và Pb không được tìm thấy trong mẫu HA 

(thấp hơn ngưỡng phát hiện ICP-MS), điều này cho thấy HA được sản xuất có độ tinh khiết cao, rất 

an toàn và có nhiều tiềm năng ứng dụng trong thức ăn tôm. 

Ngoài ra, Sản phẩm HA thu được từ nguồn tự nhiên (xương cá) và qua xử lý ở 

nhiệt độ cao (700
o
C) có độ tương thích sinh học cao, an toàn khi sử dụng làm thức ăn 

cho tôm. 

3.6.6. Một số phân tích và so sánh với HA từ nguồn khác  

Sản phẩm HA thu nhận đƣợc đánh giá, đo đạc về màu sắc, thành phần hóa học, 

hình dạng, kích thƣớc, độ kết tinh, độ xốp để làm cơ sở đề xuất các ứng dụng sản 

phẩm HA cho phù hợp với các lĩnh vực. Đồng thời, cũng tiến hành so sánh các kết quả 

đánh giá HA từ xƣơng cá Tra với HA thu nhận từ các loại xƣơng cá rô phi, xƣơng cá 

chẽm, xƣơng cá ngừ. 

Hình thái, kích thƣớc hạt HA từ xƣơng các loại cá Tra, rô phi, chẽm, ngừ khi 

nung ở 700
o
C bằng kính hiển vi điện tử quét SEM và kính hiển vi điện tử truyền qua 

TM, kết quả đƣợc trình bày trên Hình 3.23 & 3.24. 

Mẫu HA thu nhận từ xƣơng cá chẽm và cá Tra có kích thƣớc nhỏ nhất 50-70nm 

và đồng nhất, nhƣng các hạt HA từ cá Tra có sự trộn lẫn các hạt lớn và nhỏ. HA từ cá 

rô phi và xƣơng cá ngừ đồng nhất và kích thƣớc khoảng 150nm. 
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Hình 3.23. Ảnh SEM của HA thu đƣợc ở 700
o
C từ xƣơng (a) cá Tra, (b) cá Rô 

phi, (c) cá Chẽm và (d) cá Ngừ 

 

Hình 3.24. Ảnh TEM của HA thu đƣợc ở 700
o
C từ xƣơng (a) cá Tra,  

(b) cá Rô phi, (c) cá Chẽm và (d) cá ngừ. 

Tiếp tục phân tích hình thái, kích thƣớc hạt HA từ xƣơng cá Tra khi nung ở 700
o
C 

bằng kính hiển vi điện tử quét với độ phân giải cao, kết quả đƣợc trình bày trên Hình 3.23. 

Hạt HA có kích thƣớc 50 – 70 nm, xốp (Hình 3.25a & 3.25). Một vài hạt kích thƣớc lớn là 

do sự tập hợp của rất nhiều hạt kích thƣớc nhỏ. Cấu trúc nano HA cho thấy bề mặt vật liệu 

từ ảnh TEM có độ phân giải cao (Hình 3.25c). Khoảng cách giữa các hạt liền kề khoảng 

0,34 nm, khoảng cách này bằng với khoảng cách HA (220) tiêu chuẩn (Hình 3.25c) [30].  
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Vùng mẫu nhiễu xạ electron đƣợc trình bày gồm các vòng nhiễu xạ đƣợc xác 

định rõ, điều này cho thấy các đặc điểm đa tinh thể của chúng (hình 3.25d).  

 

Hình 3.25. Ảnh (a,b) TEM, (c) HRTEM và (d) mẫu SAED của HA thu đƣợc từ 

xƣơng cá Tra ở 700
o
C với các độ phóng đại khác nhau. 

 

Hình 3.26. Phổ XRD của xƣơng (a) cá Tra, (b) cá Rô phi, (c) cá Chẽm, (d) cá Ngừ 

và HA chuẩn JCPDS-09-0432 
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Hình 3.26 trình bày phổ XRD của mẫu HA thu nhận từ xƣơng các loại cá thô: 

cá Tra, cá rô phi, cá chẽm và cá ngừ trong điều kiện nung 700
o
C, tốc độ gia nhiệt 

3
o
C/phút, thời gian nung 2 giờ và HA chuẩn JCPDS-09-0432. 

Kết quả cho thấy, sản phẩm HA thu nhận từ các mẫu xƣơng cá thô đều cho phổ 

XRD có xuất hiện các peak đặc trƣng của HA tại góc 2Ɵ 32
o
, 40

o
 và 50

o
, không có các 

peak tạp và trùng với các peak HA chuẩn JCPDS-09-0432. Tuy nhiên, cƣờng độ của 

các peak có sự khác nhau giữa sản phẩm HA các loại xƣơng cá khác nhau.  

Bột HA đƣợc phân tích thành phần các nguyên tố kim loại. Kết quả phân tích 

thành phần nguyên tố và tỷ lệ phân tử Ca/P của bột HA từ xƣơng cá Tra và các loại xƣơng 

cá khác đƣợc trình bày trong Bảng 3.13 & 3.14.  

Theo kết quả từ Bảng 3.14, thành phần nguyên tố chính trong mẫu HA là canxi (khoảng 

302903 - 356538 (mg/kg)) và phốt pho (khoảng 165539 - 195900 (mg/kg)), tƣơng ứng HA cá 

Tra, cá chẽm. Ngoài ra trong sản phẩm HA thu nhận còn có các nguyên tố natri (4439,30), kali 

(963,73), magiê (2,03), kẽm (138,69) và nhôm (0,35) (mg/kg). Giá trị trung bình tỷ lệ phân tử 

Ca/P khoảng 1,83, tỷ lệ này cao hơn so với tỷ lệ chuẩn phân tử Ca/P trong xƣơng ngƣời là 1,67. 

Sự khác nhau này có thể là quá trình nung xƣơng cá làm phá hủy HA để chuyển thành canxi oxít 

(CaO) hoặc β-tricalcium phosphate (β-TCP; Ca3(PO4)2), kết quả là làm tăng tỷ lệ phân tử Ca/P 

[28,42,100]. Hàm lƣợng các nguyên tố Mg, Na và K trong các loại xƣơng cá và quá trình nung 

xƣơng cá có thể làm ảnh hƣởng đến tỷ lệ Ca/P [94]. Hiện tƣợng này cũng đƣợc công bố bởi các 

báo cáo trƣớc [43,75,163].  

Bảng 3.13. Thành phần nguyên tố của HA xƣơng cá 

Nguồn HA Hàm lƣợng 
Ca/P 

Tham 

khảo Ca P Na K Mg Zn 

Cá ngừ  (%) 42,3 17,3 0,39 0,01 0,22 - 1,89 
[42] 

Cá cờ 

kiếm  

(%) 
41,8 17,5 0,51 0,02 0,40 - 1,84 

Cá sông 

Braxin 

g/100 g 37,1 18,1 0,70 1,01 0,55 0,88 1,59 [50] 

Cá ngừ 

Nguyên 

tố 

/mmol.g
-1

 

9,4 6,2 0,71 0,06 0,02 <0,001 1,53 

[80] 

 

Cá cam 9,3   6,2  0,66  0,10  0,15 <0,001 1,51 

Cá ngân  9,4  6,1  0,67  0,04  0,13 <0,001 1,63 

Cá song 9,03  6,3  0,59  0,11  0,21 <0,001 1,42 
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Ngoài ra, ta có thể nhìn thấy trong Bảng 3.14, có nhiều vết nguyên tố đƣợc tìm 

thấy trong tất cả các mẫu HA, gồm Na, K, Mg, Zn và Al. Hiện tƣợng này cũng đƣợc 

tìm thấy trong một số HA từ các loại xƣơng cá khác đƣợc trình bày trong bảng 3.15. 

Sự hiện diện của các vết kim loại này trong mẫu HA có thể ảnh hƣớng trực tiếp đến 

một số phản ứng sinh hóa liên quan đến quá trình Trao đổi chất trong xƣơng [25], đặc 

biệt là sử dụng HA cho quá trình tái tạo xƣơng [107]. Thực tế, sự hiện diện của các ion 

Na
+
 và Mg

2+
 có thể tăng cƣờng sự phát triển của xƣơng và răng, trong khi đó nếu thiếu 

chúng sẽ là nguyên nhân làm xƣơng dễ bị gãy vỡ [26]. Điều rất đặc biệt là, ở Bảng 

3.14 cho thấy, các nguyên tố các di mi (Cd), thủy ngân (Hg) và chì (Pb) không đƣợc 

tìm thấy trong mẫu HA (thấp hơn ngƣỡng phát hiện ICP-MS), điều này cho thấy HA 

đƣợc sản xuất có độ tinh khiết cao, rất an toàn và có nhiều tiềm năng ứng dụng trong 

các lĩnh vực thực phẩm, y dƣợc và chăn nuôi. 

Bảng 3.15 trình bày kết quả phân tích XRF của HA từ xƣơng cá Tra và các loại 

xƣơng cá khác đƣợc nung ở 700
o
C trong thời gian nung 2 giờ.  Hai ôxít kim loại, CaO 

(55,80 wt.%) và P2O5 (35,60 wt.%), đây là thành phần chính đƣợc tìm thấy trong tất cả 

các mẫu HA, điều này hoàn toàn phù hợp với kết quả phân tích thành phần kim loại 

đƣợc trình bày ở bảng 3.14 và phụ thuộc vào loại cá khác nhau. Hơn nữa, tỷ lệ phần 

trăm ôxít kim loại của các nguyên tố khác nhƣ Na, Mg, Al và Sr cũng có trong tất cả 

bột HA. Tỷ lệ phân tử Ca/P của mẫu HA đƣợc tính toán từ kết quả XRF khoảng 1,80. 

Giá trị này rất phù hợp với kết quả phân tích theo ICP-MS đã đƣợc mô tả ở trên. 

Hàm lƣợng nguyên tố khoáng chính canxi, phốtpho và ôxít của chúng trong sản 

phẩm HA thu hồi từ xƣơng cá Tra chiểm hơn 90%, đây là nguồn cung cấp chất khoáng 

rất tiềm năng để bổ sung vào thức ăn tôm  thẻ chân trắng 20 – 55 ngày tuổi. 

Diện tích bề mặt, thể tích lỗ và kích thƣớc lỗ trung bình của tất cả mẫu HA 

đƣợc nung ở 700
o
C trong thời gian 2 giờ, với tốc độ nâng nhiệt 3

o
C/phút đƣợc trình 

bày trong Bảng 3.17 và Hình 3.28. Giá trị diện tích bề mặt của sản phẩm HA thu nhận 

từ xƣơng cá rô phi có giá trị lớn nhất (32,38 m
2
/g

-1
) gần đạt đến giá trị của HA thƣơng 

mại (40,39 m
2
/g

-1
), trong khi đó, HA thu nhận từ xƣơng cá Tra (2,87 m

2
/g

-1
), cao hơn 

so với HA thu nhận từ xƣơng cá ngừ (1,65 m
2
/g

-1
). 

Ngoài ra, thành phần nguyên tố trong sản phẩm HA từ xƣơng cá Tra đƣợc nung 

ở 700
o
C trong 2 giờ đƣợc đo bằng phổ XPS (Hình 3.27). Phổ XPS tổng cung cấp 
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thông tin về thành phần các nguyên tố có trong mẫu. Trong khi, trạng thái oxy hóa của 

các nguyên tố phát hiện đƣợc trong phổ có độ phân giải cao.  

Hình 3.27a cho thấy sự xuất hiện của các nguyên tố chính có trong HA gồm Ca, 

P, O. Nguyên tố một đỉnh nhỏ C xuất hiện do bụi hydrocarbon thƣờng xuất hiện trong 

phổ XPS. Phần trăm nguyên tử của các nguyên tố là 25.2% (Ca), 14.9 (P), 59.9 (O). 

Tỷ lệ Ca/P của sản phẩm HA là 1,72. Đây là tỷ lệ khá gần nhƣ trong răng và xƣơng 

ngƣời (1,67). Phổ XPS độ phân giải cao cho thấy nguyên tử Ca và O tồn tại dƣới dạng 

hóa trị II (CaO) và P tồn tại ở dạng hóa trị IV. 

 

Hình 3.27. (a) Phổ XPS tổng của HA và phổ XPS phân giải cao của (b) Ca 2p,  

(c) P 2p và (d) O 1s. 
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Bảng 3.14. Kết quả thành phần nguyên tố của HA từ xƣơng cá thô  

Nguồn HA 
Hàm lƣợng (ppm) Hàm lƣợng (ppb) Ca/P 

Ca P Na K Mg Zn Al Pb Hg Cd As 

Cá Tra 302903 165539 4439,3 963,7 2,03 138,7 0,4 KPH KPH KPH 34,60 1,83 

Cá Rô Phi 318928 177182 19044,7 506,04 1,69 172,8 - KPH KPH KPH 672,50 1,80 

Cá Chẽm 356538 195900 8640,3 1306,4 1,01 86,3 - KPH KPH KPH 395,46 1,82 

Cá Ngừ 321673 176339 6076,8 1705,2 0,96 110,9 - KPH KPH KPH 194,31 1,82 

 

Bảng 3.15. Thành phần ôxít kim loại của HA từ xƣơng cá thô. 

Nguồn HA 
Hàm lƣợng (wt.%) 

CaO P2O5 MgO Na2O K2O SrO Al2O3 SiO2 Fe2O3 CuO ZnO 

Cá Tra 55,80 35,60 2,13 5,65 0,18 0,08 0,35 0,07 0,08 0,02 0,02 

Cá Rô Phi 55,53 31,72 1,72 10,24 0,00 0,11 0,38 0,26 0,00 0,01 0,01 

Cá Chẽm 47,08 30,63 1,28 20,43 0,03 0,18 0,28 0,04 0,00 0,03 0,01 

Cá Ngừ 56,47 33,59 1,61 7,57 0,13 0,14 0,38 0,00 0,00 0,06 0,02 
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Hình 3.28. Đồ thị hấp và giải hấp của HA thu đƣợc từ xƣơng (a) cá Tra,  

(b) cá Rô phi, (c) cá Chẽm, (d) cá Ngừ. 

HA từ xƣơng cá Tra có thể tích lỗ xốp của hạt HA (0,020 m
3
/g). Trong khi, HA 

từ xƣơng cá rô phi (0,39 m
3
/g), thấp nhất là HA cá ngừ (0,008 m

3
/g). Kích cỡ lỗ xốp 

trung bình của hạt HA cá chẽm có giá trị cao nhất là 2,7 nm và HA từ cá Tra, cá rô 

phi, cá ngừ có giá trị khoảng 1,2 nm. Nhƣ vậy, các giá trị diện tích bề mặt, thể tích lỗ 

và kích thƣớc lỗ trung bình của HA phụ thuộc nhiều vào nguồn nguyên liệu.   

Bảng 3.16. Diện tích bề mặt của HA từ xƣơng cá Tra và một số loại cá khác 

Nguồn HA 
Diện tích bề mặt 

(m
2
/g) 

Thể tích lỗ xốp 

(m
3
/g) 

Kích cỡ lỗ xốp trung 

bình (nm) 

Cá Tra  2,87 0,020 1,20 

Cá Rô Phi  32,38 0,390 1,20 

Cá Chẽm  16,49 0,079 2,70 

Cá Ngừ  1,65 0,008 1,30 

HA thƣơng mại 40,39 0,07 7,72 
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3.7. Đề xuất quy trình sản xuất hydroxyapatite dạng nano từ xƣơng cá Tra 

 

Hình 3.29. Sơ đồ quy trình thu nhận hydroxyapatite từ phế liệu cá Tra. 

Từ kết quả nghiên cứu các thông số thích hợp ở các công đoạn nhƣ: tiền xử lý 

nguyên liệu và nung thu đƣợc trong quá trình thực hiện nghiên cứu, đề xuất qui trình 

thu nhận hydroxyapatite kích thƣớc nano từ phế liệu cá Tra ở qui mô phòng thí 

nghiệm. Qui trình thu nhận HA đƣợc trình bày ở sơ đồ Hình 3.29. Từ sơ đồ qui mô 

phòng thí là cơ sơ để tiến hành sản xuất thử nghiệm ở qui mô lớn hơn. 

Cho một lƣợng phế liệu cá Tra xay nhỏ kích thƣớc 1cm vào bể thủy phân chứa 

nƣớc cất với tỷ lệ mẫu/nƣớc 1/1, khuấy trộn đều phế liệu trong 5 phút. Thêm vào 

enzyme alcalase với hàm lƣợng 0,4% so với khối lƣợng nguyên liệu, khuấy trộn đều. 

Thực hiện quá trình thủy phân ở 60
o
C trong 9 giờ. Khi quá trình thủy phân kết thúc, 

tiến hành bất hoạt enzyme ở 95
o
C, thời gian 15 phút. Sau đó, phân tách riêng phần 
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lỏng và phần rắn. Phần lỏng đƣợc ly tâm ở 15000 vòng/phút để tách lớp dầu phía trên 

và dịch protein thủy phân ở dƣới bình thủy phân. Phần rắn (chủ yếu là xƣơng cá) đƣợc 

rửa sạch 3 lần bằng nƣớc nóng và sấy khô ở 105
o
C đến khối lƣợng không đổi, thu 

nhận xƣơng cá thô. Xƣơng cá thô đƣợc nung ở 700°C trong lò nung (Dongwan 

Scientific Co. A/S. 051245 –7521) với tốc độ nâng nhiệt 3
o
C/phút, trong 2 giờ. Sau đó 

làm mát mẫu đến nhiệt độ phòng, sản phẩm thu nhận đƣợc nghiền nhỏ và đánh giá các 

tính chất. 

3.8. Nghiên cứu hiệu quả việc thử nghiệm bổ sung hỗn hợp dịch protein thủy phân và 

hydroxyapatite từ phế liệu cá Tra vào thức ăn tôm thẻ chân trắng 20 – 55 ngày tuổi 

Trong quá trình nuôi tôm thử nghiệm, môi trƣờng nƣớc nuôi tôm, gồm các chỉ 

tiêu hóa lý: nhiệt độ, pH môi trƣờng, hàm lƣơng oxi hòa tan (DO), Độ kiềm, NO2
-
, 

NH4
+
 và chỉ tiêu vi sinh vật: tổng số vi sinh vật hiếu khí, vi khuẩn vibrio có ảnh hƣởng 

rất lớn đến tỷ lệ sống, tốc độ tăng trƣởng và năng suất của quá trình nuôi tôm. Do vậy, 

các thông số môi trƣờng nuôi phải luôn luôn đƣợc theo dõi và kiểm soát sao cho các 

chúng nằm trong khoảng thích hợp nhất để môi trƣờng nuôi tôm không bị nhiễm bẩn, 

tôm không bị dịch bệnh, tôm sinh trƣởng và phát triển tốt từ lúc thả nuôi tôm cho đến 

khi kết thúc quá trình nuôi, đạt đƣợc tỷ lệ sống, tốc độ tăng trƣởng và năng suất tôm 

cao nhất mong muốn. Do đó, khi bổ sung hỗn hợp sản phẩm dịch protein và HA từ phế 

liệu cá Tra vào thức ăn tôm thƣơng mại dạng viên cũng phải đƣợc đánh giá ảnh hƣởng 

của thức ăn bổ sung đến môi trƣờng nuôi tôm thực nghiệm 

3.8.1. Ảnh hƣởng của hỗn hợp bổ sung đến các chỉ tiêu hóa lý môi trƣờng nuôi 

Thu nhận và thực hiện xử lý kết quả thí nghiệm thấy rằng, điều kiện môi trƣờng nuôi ở 

tất cả các nghiệm thức nằm trong khoảng thích hợp cho sự tăng trƣởng và phát triển của tôm thẻ 

chân trắng. Kết quả đo các thông số môi trƣờng nuôi đƣợc trình bày ở Bảng 3.17.  

  Cụ thể, nhiệt độ trung bình buổi sáng và buổi chiều ở 05 nghiệm thức thí nghiệm 

chênh lệch không nhiều, nhiệt độ vào buổi sáng dao động từ 29,4
o
C đến 29,7

o
C và buổi 

chiều từ 30,1
o
C đến 30,6

o
C (Bảng 3.17). Tôm thẻ chân trắng phát triển tốt trong môi 

trƣờng nhiệt độ khoảng 27 - 31
o
C [29,53,63]. Nhƣ vậy, với kết quả nhiệt độ đo đƣợc này 

thích hợp cho sự phát triển của tôm thẻ chân trắng. Tƣơng tự, kết quả pH đo đƣợc trong 

thời gian thí nghiệm của các nghiệm thức dao động nhẹ, buổi sáng từ 7,55 đến 8,05 và 

buổi chiều từ 7,75 đến 8,15. Theo các công bố trƣớc đây [5,29,101] cho rằng pH thích 
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hợp cho sinh trƣởng của tôm từ 7,5 - 8,5 và với kết quả pH đo đƣợc đều nằm trong giới 

hạn cho phát triển của tôm thẻ chân trắng nuôi thử nghiệm. 

  Hàm lƣợng DO trong tất cả các nghiệm thức, ở tất cả các giai đoạn nuôi thử 

nghiệm tôm 5,5 mg/L. Hàm lƣợng DO thích hợp cho tôm thẻ chân trắng lớn hơn 5 mg/L 

[47]. Kết quả hàm lƣợng DO thu đƣợc cũng phù hợp cho môi trƣờng nuôi tôm. 

  Tƣơng tự, độ kiềm thích hợp cho tăng trƣởng và phát triển của tôm thẻ chân trắng 

là từ 100-120 mgCaCO3/L [16]. Với kết quả đo đƣợc độ kiềm trong thời gian thí nghiệm 

dao động từ 103,3 mgCaCO3/L đến 105,8 mgCaCO3/L phù hợp cho tôm phát triển tốt.  

  Trong tất cả các nghiệm thức, ở tất cả các giai đoạn nuôi thử nghiệm tôm, hàm 

lƣợng NO2
-
 trung bình ở các nghiệm thức dao động từ 0,30 mg/L đến 0,55 mg/L (Bảng  

3.16), nghiệm thức không bổ sung hỗn hợp dịch protein và HA có hàm lƣợng nitrite cao 

nhất 0,55 mg/L và thấp nhất ở nghiệm thức bổ sung hỗn hợp dịch protein và HA là 0,40 

mg/L. Trong khi đó, hàm lƣợng NO2
-
 < 1 mg/L nằm trong khoảng thích hợp cho sự phát 

triển cho tôm thẻ chân trắng [146]. 

  Từ các kết quả thu đƣợc ở trên nhận thấy: các yếu tố hóa lý môi trƣờng nƣớc 

nuôi tôm đều nằm trong khoảng thích hợp cho sự phát triển của tôm thẻ chân trắng 

giai đoạn 20 – 55 ngày tuổi với việc bổ sung hỗn hợp FPH và HA từ phế liệu cá Tra 

vào thức ăn không làm thay đổi chất lƣợng nƣớc nuôi tôm. 

Bảng 3.17. Các chỉ tiêu môi trƣờng của các nghiệm thức nuôi tôm 

Chỉ tiêu 
Hỗn hợp FPH và HA bổ sung vào thức ăn tôm (%) 

0 1 3 5 7 

Nhiệt 

độ (
o
C) 

Sáng 29,5 29,5 29,4 29,7 29,6 

Chiều 30,1 30,5 30,6 30,6 30,5 

pH 
Sáng 7,55 7,75 7,75 8,05 8,00 

Chiều 7,75  7,75 7,95 8,15 8,05 

(DO) (mg/L) 5,5 5,5 5,5 5,5 5,5 

Độ kiềm 

(mgCaCO3/L) 
103,3 ± 0,85 105,2 ± 0,92 105,8 ± 1,17 105,5 ± 1,09 107,5 ± 1,22 

NO2
- 
(mg/L) 0,55 ± 0,09 0,42 ± 0,04 0,32 ± 0,06 0,30 ± 0,07 0,32 ± 0,09 

NH4
+
 (mg/L) 0,23 ± 0,07 0,33 ± 0,05 0,27 ± 0,05 0,31 ± 0,04 0,29 ± 0,04 

 Như vậy, việc bổ sung hỗn hợp dịch protein và HA không ảnh hưởng đáng kể 

đến các tính chất hóa – lý của môi trường nước nuôi tôm. 
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3.8.2. Ảnh hƣởng của hỗn hợp bổ sung đến các chỉ tiêu vi sinh vật môi trƣờng 

nƣớc nuôi tôm 

3.8.2.1. Tổng số vi khuẩn 

  Kết quả lấy mẫu và phân tích tổng số vi khuẩn trong môi trƣờng nuôi thử nghiệm 

tôm thẻ chân trắng của các nghiệm thức đƣợc trình bày ở bảng 3.18. Mật độ tổng vi khuẩn 

giữa các nghiệm thức trong quá trình nuôi thử nghiệm có sự biến động ở từng giai đoạn 

nuôi tôm và có sự khác biệt có ý nghĩa thống kê.  

  Sau 8 ngày nuôi dƣỡng tôm (tôm 20 ngày tuổi), mật độ tổng vi khuẩn khác biệt không 

có ý nghĩa thống kê (p > 0,05) và nằm trong khoảng 4,0 – 4,8 x 10
3
 CFU/mL (Bảng 3.17). Đến 

ngày nuôi tôm thứ 15 (tôm 27 ngày tuổi), mật độ tổng vi khuẩn ở nghiệm thức 1 lớn nhất khác 

biệt có ý nghĩa thống kê (p < 0,05) so với 4 nghiệm thức còn lại, mật độ tổng vi khuẩn ở 

nghiệm thức 5 nhỏ nhất khác biệt không có ý nghĩa thống kê (p > 0,05) so với nghiệm thức 4 

nhƣng khác biệt có ý nghĩa thống kê (p < 0,05) so với nghiệm thức 1,2,3. Kết quả phân tích 

tổng vi khuẩn sau 22 ngày nuôi (tôm 34 ngày tuổi), cho thấy nghiệm thức 1 có mật số vi khuẩn 

lớn nhất khác biệt có ý nghĩa thống kê (p < 0,05) so với các nghiệm thức còn lại. Tuy nhiên, khi 

nuôi thử nghiệm tôm đến ngày thứ 36 (tôm 48 ngày tuổi) thì mật độ tổng vi khuẩn ở 5 nghiệm 

thức tăng lên rõ rệt trong khoảng 41,3 – 43,8 x 10
3
 CFU/mL. Trong nƣớc sạch, mật độ vi khuẩn 

tổng nhỏ hơn 10
3
 CFU/mL, nếu mật độ tổng vi khuẩn vƣợt 10

7
 CFU/mL sẽ có hại cho tôm 

nuôi [31]. Nhƣ vậy, mật độ vi khuẩn tổng của cả 5 nghiệm thức đều nằm trong khoảng thích 

hợp cho tôm thẻ chân trắng giai đoạn 20 –55 ngày tuổi phát triển. Khi tiếp tục nuôi thử nghiệm 

tôm đến ngày thứ 43 (tôm 55 ngày tuổi) thì mật độ tổng vi khuẩn ở 5 nghiệm thức giảm xuống 

rõ rệt trong khoảng 8,1 – 9,5 x 10
3
 CFU/mL 

Bảng 3.18. Mật độ tổng vi khuẩn trong môi trƣờng nƣớc ở các nghiệm thức 

(CFU/mL)              Đơn vị tính: 10
3
 CFU/mL 

Giai 

đoạn 

(ngày) 

Mật độ tổng vi khuẩn (CFU/mL) 

0 1 3 5 7 

20 4,8
a
 ± 0,34 4,5

b
 ± 0,23 4,3

bc
 ± 0,31 4,0

bc
 ± 0,28 4,0

bc
 ± 0,27 

27 12,9
a
 ± 1,54 7,6

b
± 0,74 7,2

b
 ± 0,87 6,4

b
 ± 0,63 6,6

b
 ± 0,88 

34 14,4
a
 ± 1,81 9,6

b
 ± 1,31 8,5

b
 ± 1,11 7,6

b
 ± 1,08 7,8

b
 ± 1,12 

41 25,5
a
 ± 2,43 23,7

ab
 ± 2,28 21,4

abc
 ± 2,03 20,7

abc
 ± 2,32 20,5

abc
 ± 2,38 

48 42,0
a
 ± 3,95 43,8

a
 ± 3,34 42,3

a
 ± 3,55 41,1

a
 ± 3,26 41,3

a
 ± 2,98 
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55 9,5
b
 ± 0,94 8,9

b
 ± 0,79 8,3

b
 ± 0,86 8,0

b
 ± 0,93 8,1

b
 ± 0,98 

  Ghi chú: các giá trị ở hàng ngang có ký hiệu chữ khác nhau thì khác nhau có ý 

nghĩa thống kê p < 0,05. 

3.8.2.2. Tổng số vi khuẩn vibrio 

  Kết quả lấy mẫu và phân tích tổng số vi khuẩn vibrio trong môi trƣờng nuôi thử nghiệm 

tôm  thẻ chân trắng của các nghiệm thức đƣợc trình bày ở bảng 3.19. Mật độ tổng vi khuẩn 

vibrio giữa các nghiệm thức trong quá trình nuôi thử nghiệm có sự biến động và có sự khác biệt 

có ý nghĩa thống kê ở các giai đoạn nuôi tôm 

  Sau khi nuôi tôm thử nghiệm 8 ngày (tôm 20 ngày tuổi), nghiệm thức 1 có mật độ 

Vibrio cao nhất 0,14 x 10
3
 CFU/mL và khác biệt có ý nghĩa thống kê (p < 0,05) so với nghiệm 

thức 3, 4, 5, nhƣng không khác biệt với nghiệm thức 2. Sau 15 ngày nuôi (tôm 27 ngày tuổi), 

mật độ vi khuẩn vibrio giữa các nghiệm thức 1, 2, 3 khác biệt có ý nghĩa thống kê (p < 0,05), 

cao nhất ở nghiệm thức 1 với mật độ 0,58 x 10
3
 CFU/mL, nhƣng không khác biệt giữa nghiệm 

thức 4 và 5. Khi nuôi thử nghiệm tôm đến ngày thứ 36 (PL-48) thì mật độ tổng vi khuẩn vibrio 

ở 5 nghiệm thức tăng lên rõ rệt trong khoảng 2,57 – 3,81 x 10
3
 CFU/mL và chiếm tỷ lệ 6,3 – 

9,1 % so với tổng số vi khuẩn trong môi trƣờng nuôi tôm. 

Bảng 3.19. Mật độ tổng vi khuẩn vibrio trong môi trƣờng nƣớc các nghiệm thức 

(CFU/mL)           Đơn vị tính: 10
3
 CFU/mL 

Giai đoạn 

tôm 

(ngày) 

Mật độ vi khuẩn vibrio (CFU/mL) 

0 1 3 5 7 

20 0,14
a
 ± 0,04 0,12

b
 ± 0,04 0,08

ab
 ± 0,01 0,06

c
 ± 0,01 0,06

c
 ± 0,01 

27 0,58
a
 ± 0,06 0,46

b
 ± 0,05 0.35

c
 ± 0,04 0,33

c
 ± 0,03 0,32

c
 ± 0,03 

34 0,72
a
 ± 0,08 0,57

b
 ± 0,06 0,43

c
 ± 0,06 0,39

c
 ± 0,05 0,39

c
 ± 0,05 

41 2,74
a
 ± 0,28 2,17

b
 ± 0,19 1,86

bc
 ± 0,15 1,62

bcd
 ± 0,15 1,76

bcde
 ± 0,21 

48 3,81
a
 ± 0,42 2,83

b
 ± 0,31 2,78

b
 ± 0,29 2,57

b
 ± 0,31 2,64

b
 ± 0,19 

55 0,12
a
 ± 0,02 0,12

a
 ± 0,03 0,10

a
 ± 0,01 0,09

b
 ± 0,01 0,09

c
 ± 0,01 

Ghi chú: các giá trị ở hàng ngang có ký hiệu chữ khác nhau thì khác nhau có ý nghĩa 

thống kê p < 0,05. 

  Kết quả phân tích ở lần cuối thí nghiệm (tôm 55 ngày tuổi) cho thấy nghiệm thức 4 và 

nghiệm thức 5 có mật độ vibrio thấp nhất là 0,09 x 10
3
 CFU/mL, khác biệt có ý nghĩa thống kê 
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(p < 0,05) so với nghiệm thức 1, 2 (Bảng 3.19). Mật độ vi khuẩn Vibrio nhỏ hơn 6,5 x 10
3
 

CFU/ml trong môi trƣờng nuôi chƣa gây ảnh hƣởng đến tôm nuôi [12].  

  Với các kết quả thu được như trên có thể thấy, hỗn hợp dịch protein thủy phân và 

hydroxyapatite từ phế liệu cá Tra bổ sung vào thức ăn tôm thẻ chân trắng 20 – 55 ngày tuổi 

không ảnh hưởng đáng kể đến mật vi sinh vật gây bệnh trong môi trường nước nuôi tôm, nước 

nuôi tôm không bị ô nhiễm, tôm không bị dịch bệnh trong quá trình nuôi thử nghiệm. 

3.8.3. Ảnh hƣởng của hỗn hợp bổ sung đến tốc độ tăng trƣởng của tôm  

Để đánh giá tốc độ tăng trƣởng tôm trong thời gian nuôi thử nghiệm, tiến hành 

thu ngẫu nhiên 20 mẫu tôm (20 cá thể tôm), đo chiều dài tổng ở các giai đoạn 12 ngày 

tuổi bằng kính hiển vi có trắc vi thị kính. Đối với tôm các giai đoạn 20 – 55 ngày tuổi 

đo chiều dài tổng và khối lƣợng thân tôm bằng thƣớc đo có thang đo 0,1mm và cân 

tiểu li với độ chính xác 1 mg. Kết quả thí nghiệm là kết quả giá trị trung bình của 20 

mẫu tôm đánh giá. 

3.8.3.1. Sự tăng trƣởng về khối lƣợng của tôm thẻ chân trắng (g) 

  Kết quả tốc độ tăng trƣởng của tôm theo khối lƣợng tôm tăng lên của các tỷ lệ 

bổ sung hỗn hợp FPH và HA vào thức ăn tôm đƣợc trình bày ở Bảng 3.20.  

  Sau 2 tuần nuôi thử nghiệm, ở giai đoạn tôm thẻ chân trắng từ 12 – 27 ngày 

tuổi, khối lƣợng tôm tăng lên hàng tuần của 5 nghiệm thức khác biệt không có ý nghĩa 

thống kê (p > 0,05), khối lƣợng tăng lên từ 0,24 g/tuần đến 0,44 g/tuần. Ở các giai 

đoạn tôm từ 34 – 55 ngày tuổi sự tăng trƣởng khối lƣợng tôm nhanh hơn và tăng đều ở 

5 nghiệm thức nhƣng khác biệt không có ý nghĩa thống kê (p > 0,05), khối lƣợng tăng 

lên từ 0,82 g/tuần đến 1,20 g/tuần tƣơng ứng. Khối lƣợng tôm tăng lên hàng tuần cũng 

phù hợp với các công bố trƣớc đây [29,34,101,146]. 

  Tuy nhiên một điều thú vị là, khối lƣợng tôm tăng lên ở nghiệm thứ 4 (5% hỗn 

hợp dịch protein thủy phân và HA) nhanh hơn, khác biệt có ý nghĩa thống kê (p < 

0,05) so với các nghiệm thứ 1, 2, 3 (đồ thị hình 3.28).  

Nhìn chung, dịch protein thủy phân với mạch ngắn và khối lƣợng phân tử nhỏ, 

axit amin cao, sẽ thúc đẩy sự hấp thụ dinh dƣỡng tốt [73]. Nghiên cứu trƣớc đây cho 

thấy tôm L. vannamei có hệ suất tiêu hóa, hấp thụ axit amin thiết yếu và năng lƣợng 

cao hơn từ sản phẩm dịch protein thủy phân của phụ phẩm gia cầm, thúc đẩy tôm tăng 

trƣởng của tôm [147]. Tôm L. vannamei cũng có hệ suất tiêu hóa, hấp thụ axit amin 

thiết yếu và năng lƣợng cao hơn từ sản phẩm dịch protein thủy phân của phế liệu cá 
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Tra. Hiệu suất tiêu hóa, hấp thụ axit amin thiết yếu cao hơn từ dịch protein thủy phân 

có thể là nhân tố cần thiết để nâng cao sự tăng khối lƣợng của tôm L. vannamei [147]. 

Điều này cũng khuyến cáo cho việc thử nghiệm bổ sung hỗn hợp FPH và HA để cân 

bằng axit amin hoặc các thành phần khác trong thức ăn, làm cho tôm L. vannamei phát 

triển nhanh hơn [91]. 

 

Hình 3.28. Đồ thị tăng trƣởng của tôm thẻ chân trắng theo khối lƣợng tôm của 5 

nghiệm thức nuôi tôm 

3.8.3.2. Sự tăng trƣởng về chiều dài tôm thẻ chân trắng (mm) 

  Ở một yếu tố tăng trƣởng khác là chiều dài của tôm. Kết quả chiều dài tôm của 

các tỷ lệ bổ sung hỗn hợp FPH và HA vào thức ăn tôm đƣợc trình bày ở Bảng 3.20. 

  Trong giai đoạn 02 tuần nuôi thử nghiệm tôm thẻ chân trắng từ 12 – 27 ngày 

tuổi, chiều dài tổng của tôm ở 5 nghiệm thức khác biệt không có ý nghĩa thống kê (p > 

0,05), chiều dài là 16,85 mm; 39,50 mm và 55,10 mm tƣơng ứng, điều này cũng phù 

hợp với sự tăng trƣởng về khối lƣợng tôm. Ở các giai đoạn này, sự tăng trƣởng chiều 

dài tƣơng đối đồng đều ở 5 nghiệm thức, chiều dài tổng của tôm là từ 16,85 mm đến 

39,10; 39,20; 39,45; 39,50 mm và 52,35; 52,80; 54,50; 55,10 mm tƣơng ứng. Xu 

hƣớng tăng trƣởng chiều dài của tôm này cũng đã đƣợc công bố [19]. Tiếp đó chiều 

dài tổng của tôm tăng trƣởng nhanh hơn ở giai đoạn tôm 34 ngày tổi, tuy nhiên chiều 

dài tổng của tôm ở nghiệm thức này khác biệt không có ý nghĩa thống kê (p > 0,05), 
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chiều dài tổng của tôm là 69,20; 69,90; 70,75, 71,65 và 71,65 mm tƣơng ứng. Sau đó 

chiều dài tổng của tôm tăng trƣởng chậm lại ở giai đoạn 41 – 55 ngày tuổi ở các 

nghiệm thức 1, 2, 3 nhƣng vẫn tăng trƣởng nhanh ở nghiệm thức 4, chiều dài tổng của 

tôm là 79,75; 80,25; 80,95; 82,80; 81,50 mm và 97,28; 98,30; 98,22; 104,65; 102,18 

mm tƣơng ứng (đồ thị hình 3.29). 

   

Hình 3.29. Đồ thị tăng trưởng tôm thẻ chân trắng theo chiều dài tôm 5 nghiệm thức. 

  Giai đoạn tôm từ 12 – 34 ngày tuổi, tổng chiều dài tôm lớn nhất ở nghiệm thức 

4 và khác biệt không có ý nghĩa thống kê (p > 0,05) so với với các nghiệm thức 1, 2, 3, 

5. Nhƣng đến giai đoạn tôm từ 41 – 55 ngày tuổi, tổng chiều dài tôm lớn nhất cũng là 

nghiệm thức 4, chiều dài là 82,80 mm và 104,65 mm tƣơng ứng và khác biệt có ý 

nghĩa thống kê (p < 0,05) so với với các nghiệm thức 1, 2, 3 nhƣng khác biệt không có 

ý nghĩa thống kê (p > 0,05) so với với các nghiệm thức 5. Sự khác biệt về chiều dài 

tổng của tôm ở nghiệm thức 4 cũng phù hợp với sự khác biệt về khối lƣợng tôm tăng 

lên hàng tuần của nghiệm thứ 4 so với các nghiệm thứ 1, 2, 3, 5. 

  Kết quả của nghiên cứu này tƣơng tự với các nghiên cứu đã đƣợc công bố trƣớc 

đây. Chiều dài trùng bình của tôm 15 ngày tuổi ƣơng theo quy trình thay nƣớc đƣợc 

công bố bởi [17] là 11,1 mm và [5] là 12 mm. 

 



125 

 

 

Hình 3.30. Tôm thẻ chân trắng 27 ngày tuổi của 5 nghiệm thức (a) NT1, (b) NT2, 

(c) NT3, (d) NT4 và (e) NT5. 

 

Hình 3.31. Tôm thẻ chân trắng của nghiệm thức 4 ở các giai đoạn (a) 20 ngày 

tuổi, (b) 27 ngày tuổi, (c) 34 ngày tuổi, (d) 41 ngày tuổi và (e) 55 ngày tuổi. 
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Bảng 3.20. Khối lƣợng và chiều dài tôm ở các giai đoạn nuôi thử nghiệm 

Giai 

đoạn 

(ngày) 

Hỗn hợp FPH và HA bổ sung vào thức ăn tôm (%) 

Khối lƣợng thân tôm (g) Chiều dài thân tôm (mm) 

0 1 3 5 7 0 1 3 5 7 

12 0,19 ± 0,001 16,85 ± 0,60 

20 0,28
a
 ± 0,02 0,28

a
 ± 0,02 0,29

a
 ± 0,02 0,29

a
 ± 0,02 0,29

a
 ± 0,02 39,10

a
 ± 0,60 39,20

a
 ± 0,43 39,45

a
 ± 0,41 39,50

a
 ± 0,42 39,50

a
 ± 0,40 

27 0,70
b
 ± 0,08 0,71

b
 ± 0,07 0,73

b
 ± 0,07 0,77

b
 ± 0,05 0,75

b
 ± 0,06 52,35

b
 ± 0,57 52,80

b
 ± 0,71 54,50

bc
 ± 0,95 55,10

bc
 ± 0,90 54,10

abc
 ± 0,92 

34 1,48
a
 ± 0,07 1,52

ab
 ± 0,07 1,56

ab
 ± 0,08 1,64

b
 ± 0,05 1,61

b
 ± 0,05 69,20

a
 ± 0,85 69,90

a
 ± 0,38 70,75

bc
 ± 0,53 71,65

bc
 ± 0,53 70,65

abc
 ± 0,52 

41 2,27
a
 ± 0,13 2,30

b
 ± 0,12 2,34

b
 ± 0,07 2,55

b
 ± 0,05 2,32

b
 ± 0,06 79,75

a
 ± 0,81 80,25

ab
 ± 0,68 80,95

abc
 ± 0,41 82,80

abcd
 ± 0,57 81,50

e
 ± 0,51 

48 3,40
b
 ± 0,25 3,44

b
 ± 0,16 3,51

b
 ± 0,15 3,94

a
 ± 0,11 3,82

a
 ± 0,11 89,25

a
 ± 0,87 89,60

a
 ± 0,86 90,25

a
 ± 0,84 93,65

b
 ± 0,55 92,15

c
 ± 0,62 

55 4,15
a
 ± 0,18 4,32

a
 ± 0,15 4,72

b
 ± 0,15 5,07

bc
 ± 0,19 4,96

c
 ± 0,21 97,28

a
 ± 0,89 98,30

a
 ± 0,86 98,22

a
 ± 0,88 104,65

b
 ± 0,65 102,18

c
 ± 0,68 

 Ghi chú: các giá trị ở hàng ngang có ký hiệu khác nhau thì khác nhau có ý nghĩa thống kê (p < 0,05) 
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3.8.3.3. Ảnh hƣởng của hỗn hợp FPH và HA bổ sung vào thức ăn tôm đến tỷ lệ 

sống và năng suất của tôm 55 ngày tuổi 

  Kết quả tỷ lệ sống và năng suất của tôm sau khi kết thúc thí nghiệm 55 ngày 

nuôi tôm đƣợc trình bày ở Bảng 3.21.  

Bảng 3.21. Tỷ lệ sống và năng suất của tôm 55 ngày tuổi ở các nghiệm thức 

Chỉ 

tiêu 

Hỗn hợp FPH và HA bổ sung vào thức ăn tôm (%) 

0 1 3 5 7 

Tỷ lệ 

sống 

(%) 

98,30
a
 ± 0,96 98,40

a
 ± 0,79 97,50

a
 ± 0,60 97,30

a
 ± 0,72 96,50

a
 ± 0,96 

Năng 

suất 

(kg/m
2
) 

2,45
a
 ± 0,06 2,70

a
 ± 0,11 2,95

a
 ± 0,10 3,55

b
 ± 0,08 3,50

b
 ± 0,08 

Ghi chú: các giá trị ở hàng ngang có ký hiệu chữ khác nhau thì khác nhau có ý 

nghĩa thống kê (p < 0,05). 

  Thực hiện xử lý thống kê kết quả thu đƣợc cho thấy tỷ lệ sống của tôm giai 

đoạn 55 ngày tuổi ở nghiệm thức 2 cao nhất (98,36%) kế đến là nghiệm thức 1 

(98,33%), nghiệm thức 3,4,5 có tỷ lệ sống gấn bằng nhau ~ 97,00%, sự khác biệt 

không có ý nghĩa thống kê (p > 0,05). Kết quả tỷ lệ sống của tôm thẻ chân trắng cũng 

đƣợc công bố, tỷ lệ sống của tôm 34 – 35 ngày tuổi là 98,1 ± 2,9 % với mật độ thả 

nuôi 1760 con/m
3
 [34], tỷ lệ sống của tôm 81 ngày tuổi là 86,25 % với mật độ thả nuôi 

37,5 con/m
3
 [29]. Từ các kết quả trên thấy rằng, tỷ lệ sống của tôm thẻ chân trắng 55 

ngày tuổi ở các nghiệm thức thí nhiệm đều cao hơn kết quả nghiên cứu [29] nhƣng 

thấp hơn so với kết quả của [34]. Điều này có thể luận giải do thời gian thí nghiệm 

khác nhau, ngoài ra do mật độ nuôi thả giống post khác nhau. 

  Năng suất của tôm 55 ngày tuổi cao nhất là ở nghiệm thức 4 (3,52 kg/m
2
), khác 

biệt có ý nghĩa thống kê (p < 0,05) so với nghiệm thức 1,2,3, nhƣng khác biệt không 

có ý nghĩa thống kê (p > 0,05) so với nghiệm thức 5 (3,47 kg/m
2
). Năng suất của tôm 

55 ngày tuổi thấp nhất ở nghiệm thức 1 (2,45 kg/m
2
). Kết quả trên cho thấy, các 

nghiệm thức bổ sung hỗn hợp dịch protein thủy phân và HA 5% trong quá trình nuôi 
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thử nghiệm tôm thẻ chân trắng cho năng suất và tỷ lệ sống cao hơn so với nghiệm thức 

không bổ sung. Điều này cho thấy, khi bổ sung hỗn hợp dịch protein thủy phân và HA 

với các tỷ lệ khác nhau ở các thời điểm khác nhau sẽ ảnh hƣởng đến năng suất của 

tôm. Có thể là do hỗn hợp dịch protein thủy phân và HA bổ sung trong thức ăn phù 

hợp cho sự phát triển của tôm và trong thời gian bổ sung ngắn ít làm cho môi trƣờng 

nuôi dẫn đến năng suất của các nghiệm thức này cao hơn so với nghiệm thức không bổ 

sung hỗn hợp. 

Như vậy, hỗn hợp dịch protein thủy phân và hydroxyapatite thu nhận từ phế 

liệu cá Tra khi bổ sung với lượng 5% vào thức ăn cho tôm thẻ chân trắng giai đoạn 20 

– 55 ngày tuổi thì các chỉ tiêu hóa-lý của môi trường nuôi không bị ảnh hưởng, tổng 

số vi khuẩn hiếu khí và vi khuẩn vibrio trong môi trường nước ở mức kiểm soát, tôm 

không có dấu hiệu bị dịch bệnh. Tôm tăng trưởng khối lượng thân tôm 0,97g và chiều 

dài 7,37 mm so với tôm nuôi không bổ sung.  

3.8.3.4. Đánh giá chất lƣợng tôm nuôi 55 ngày tuổi 

  Đánh giá chất lƣợng vỏ tôm thẻ 55 ngày tuổi là rất quan trọng sau khi thu hoạch 

tôm, nhằm phân hạng chất lƣợng nguyên liệu tôm, đồng thời cũng nhằm lựa chọn 

dụng cụ chứa, phƣơng pháp vận chuyển thích hợp, không làm dập nát, ảnh hƣởng đến 

chất lƣợng tôm. 

  Sau khi gây sốc tôm 55 ngày tuổi bằng formol sau 30 phút cho 100 con tôm 55 

ngày tuổi thu mẫu ngẫu nhiên tất cả các nghiệm thức đều có tỷ lệ tôm sống đạt 100%, tôm 

khỏe mạnh, có chất lƣợng tốt. kết quả này phù hợp với tiêu chuẩn quốc gia về chất lƣợng 

tôm [22]. Ngoài ra, kết quả đánh giá độ rắn và cấu trúc hình dạng bề mặt vỏ tôm 55 ngày 

tuổi đƣợc xác định bằng nhiễu xạ tia X (XRD) và bằng kính hiển vi điện tử (SEM). Kết 

quả thu đƣợc nhƣ sau: 

a. Độ rắn cấu trúc vỏ tôm  

  Ảnh hƣởng của chất bổ sung đƣợc đánh giá bởi hình thái và cấu trúc bề mặt 

khác nhau của vỏ tôm có bổ sung và không bổ sung hỗn hợp dịch FPH và HA. Hình 

3.32 cho thấy ảnh SEM của vỏ tôm vẫn còn tồn tại thịt tôm ở cả nghiệm thức không bổ 

sung (Nghiệm thức 1) và nghiệm thức có bổ sung (Nghiệm thức 4). Hình thái bề mặt 

của cả 2 mẫu vỏ tôm ở các độ phóng đại khác nhau vẫn còn sự hiện diện của các lớp 

polyme vô định hình (chitin và protein) và các hạt khoáng. Tuy nhiên, có nhiều hạt 

khoáng hơn đƣợc nhìn thấy rõ ràng trong mẫu vỏ tôm ở nghiệm thức 4 (Hình. 3.32c và 
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3.32d). Hiện tƣợng này có thể là do có sự góp mặt của các hạt khoáng từ nguồn HA 

đƣợc bổ sung vào thức ăn tôm ở nghiệm thức 4 mà đƣợc xem nhƣ là nguồn canxi để 

hình thành khoáng trong vỏ tôm. Sự khác nhau về cấu trức vỏ tôm cũng đƣợc nhìn 

thấy qua đánh giá bằng nhiễu xạ tia X, XRD.  

b. Cấu trúc bề mặt, hình dạng và kích thƣớc vỏ tôm 

 Phổ XRD của vỏ tôm thu nhận từ nghiệm thức 1 và nghiệm thức 4 đƣợc biểu diễn 

ở hình 3.33. Cả 2 mẫu cho thấy có sự xuất hiện của một peak cao ở góc 2 20
o
, peak này 

là do có sự hiện diện của mảng tinh thể chitin trong vỏ tôm. Bên cạnh đó, có một peak đặc 

trƣng xuất hiện ở góc 2 ≈ 30
o
 trong vỏ tôm ở nghiệm thức 4, điều này là do có sự hiện 

diện của một hàm lƣợng lớn CaCO3 trong vỏ tôm [52]. Điều này cũng đƣợc tìm thấy phù 

hợp với kết quả SEM. 

 

Hình 3.32. Ảnh SEM với độ phóng đại khác nhau của vỏ tôm thẻ chân trắng post 

55 (a,b) nghiệm thức 1, (c,d) nghiệm thức 4. 

 

Hình 3.33. Phổ XRD của vỏ tôm  55 (a) nghiệm thức 1, (b) nghiệm thức 4. 
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3.9. Đề xuất qui trình nuôi tôm thẻ chân trắng 20 – 55 ngày tuổi có bổ sung hỗn 

hợp dịch FPH và HA từ phế liệu cá Tra. 

 

Hình 3.34. Qui trình nuôi tôm thẻ chân trắng 20 – 55 ngày tuổi có bổ sung hỗn 

hợp dịch FPH và HA từ phế liệu cá Tra 
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KẾT LUẬN VÀ KIẾN NGHỊ 

 

Kết luận 

Từ các kết quả nghiên cứu của Luận án, xin rút ra một số kết luận nhƣ sau: 

1. Xây dựng đƣợc qui trình thu dịch protein thủy phân từ phế liệu cá Tra bằng enzyme 

Alcalase và Lipase. Giai đoạn 1, thủy phân bằng enzyme alcalase vói: tỷ lệ nƣớc/nguyên 

liệu 1:1, nồng độ muối 2%, hàm lƣợng Alcalase 0,4% so với khối lƣợng nguyên liệu, nhiệt 

độ 60oC, thời gian 9 giờ. Giai đoạn 2, thủy phân bằng enzyme lipase với: tỷ lệ 

Lipase/nguyên liệu 0,03%, nhiệt độ 60oC, thời gian 2 giờ. Dịch protein thủy phân có DH 

35%, MW < 1000 Da, đạm tổng 33,2%, lipít tổng 1,93%, đạm axit amin 420,16 mg/g 

protein. 

2. Xây dựng thành công qui trình thu nhận HA từ xƣơng cá Tra bằng phƣơng pháp xử lý 

nhiệt ở nhiệt độ 700oC, tốc độ gia nhiệt 3oC/phút, thời gian 2 giờ. Hydroxyapatite có kích 

thƣớc 50 – 70 nm, tỷ lệ Ca/P 1,83, diện tích bề mặt 2,87 m
2
/g, thể tích lỗ xốp 0,02 m

3
/g, 

kích thƣớc lỗ xốp trung bình 1,2 nm) và hàm lƣợng kim loại nặng (Pb, Hg, Cd) không 

phát hiện. 

3. Bƣớc đầu bổ sung 5 % hỗn hợp dịch protein thủy phân và hydroxyapatite (bổ sung HA 

với nồng độ 50 ppm vào dịch protein thủy phân) vào thức ăn viên đã làm tăng trƣởng khối 

lƣợng thân tôm 0,97g và chiều dài 7,37 mm cho tôm thẻ chân trắng giai đoạn 20 – 55 ngày 

tuổi so với tôm nuôi không bổ sung. Hỗn hợp dịch bổ sung không làm ảnh hƣởng đến môi 

trƣờng nƣớc nuôi tôm. 

Kiến nghị 

1. Cần có các nghiên cứu, đánh giá, điều chỉnh phù hợp các thông số quá trình và 

tính toán hiệu quả kinh tế trƣớc khi triển khai ở quy mô lớn. 

2. Cần đánh giá về vai trò của các thông số công nghệ, các tính chất kỹ thuật của 

dịch protein thủy phân và hydroxyapatite đến sự sinh trƣởng, phát triển của tôm. 
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Phụ lục 1.1. Xác định hàm lƣợng ẩm trong nguyên liệu và trong sản phẩm 

Nguyên lý: 

 Hàm lƣợng ẩm trong phế liệu cá và sản phẩm thu nhận đƣợc xác định bằng 

phƣơng pháp cân trọng lƣợng, theo đó mẫu đƣợc sấy ở 105
o
C đến trọng lƣợng không 

đổi, sử dụng số liệu chênh lệch về khối lƣợng trƣớc và sau sấy để tính hàm lƣợng ẩm 

của mẫu. 

Tiến hành: 

Cân 3 – 5 g mẫu vào cốc sấy sau đó sấy ở 105
o
C đến khi khối lƣợng cốc sấy + 

mẫu giữa 2 lần cân không thay đổi. Hàm lƣợng ẩm đƣợc tính theo công thức: 

     
     

     
                  (1) 

Trong đó:  

M: Hàm lƣợng ẩm của mẫu, W1: Khối lƣợng cốc sấy. 

W2: Khối lƣợng cốc + mẫu trƣớc khi sấy. 

W3: Khối lƣợng cốc + mẫu sau khi sấy. 

Phụ lục 1.2. Xác định hàm lượng khoáng trong nguyên liệu và trong sản phẩm 

Nguyên lý: 

 Hàm lƣợng khoáng trong mẫu phế liệu cá và trong sản phẩm thu nhận đƣợc xác 

định bằng phƣơng pháp nung ở 650
o
C, theo đó mẫu sau khi sấy đƣợc nung ở 650

o
C 

trong 24h, sử dụng số liệu chênh lệch về khối lƣợng trƣớc và sau nung để suy ra hàm 

lƣợng khoáng của mẫu. 

Tiến hành: 

Sau khi xác định hàm lƣợng ẩm, cốc mẫu tiếp tục đƣợc nung ở 650
o
C trong 

24h, mẫu sau nung đƣợc làm nguội trong bình hút ẩm và cân để xác định khối lƣợng 

W4. Hàm lƣợng khoáng đƣợc xác định theo công thức sau: 

     
     

     
                   (2) 

Trong đó:  

A: Hàm lƣợng khoáng của mẫu, W1: Khối lƣợng cốc sấy. 

W2: Khối lƣợng cốc + mẫu trƣớc khi sấy. 

W4: Khối lƣợng cốc + mẫu sau khi nung. 
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Phụ lục 1.3. Xác định hàm lƣợng lipít theo phƣơng pháp Folch 

Nguyên lý: 

Dùng hỗn hợp dung môi Chloroform: Methanol với tỉ lệ 2:1 để hoà tan tất cả 

chất béo trong mẫu, tách lớp và chiết qua phiễu lọc nhiều lần. Sau khi làm bay hơi hết 

dung môi, cân chất béo còn lại và tính ra hàm lƣợng lipít trong 100g mẫu. 

Tiến hành: 

Tách lipít từ mẫu: 

Cân 1g mẫu vào ống thủy tinh vial. Cho thêm 600 mL nƣớc cất, 5mL Methanol, 

10mL Chloroform và 200 µl BHT. Ngâm mẫu trong dung môi khoảng 10 phút. Đồng 

hoá mẫu bằng máy trong 1 phút. Đổ vào ống xilanh có lót tấm giấy lọc GF/C ở dƣới 

đáy cho dịch mẫu chảy xuống hết hoàn toàn. Cho thêm 5mL Methanol và 10mL 

Chloroform vào vial và đồng hóa mẫu trong 20 giây. Đổ dung dịch này vào xilanh cho 

mẫu đƣợc lọc hết hoàn toàn. Cho thêm 7,5mL NaCl 0,9% vào phễu chiết chứa dịch 

mẫu. Đảo trộn ngƣợc phễu chiết nhiều lần và giữ ở 5
o
C/4h để dịch mẫu phân chia 

thành 2 lớp. 

Chiết rút dung dịch lipít: 

Tách lớp dƣới (chứa lipít hoà tan trong dung môi) cho chảy vào phễu chiết thể 

tích 50mL. Loại bỏ lớp dịch phía trên. Xác định thể tích chiết ở trên (Vdm). Cho thêm 

5mL CH3OH 50% vào mỗi mẫu trong phễu chiết 100mL. Đảo trộn ngƣợc phễu chiết 

nhiều lần. Cho phân chia tách thành 2 lớp và lắng qua đêm ở 5
o
C. 

Định lượng lipít: 

Lớp dƣới đƣợc rút chảy xuống bình cầu 100mL. Cô quay chân không làm bay 

hơi dung môi trong bình cầu ở 37
o
C đến khi còn lại thể tích khoảng 1mL. Hòa tan mẫu 

lại ngay lập tức bằng một lƣợng thể tích nhỏ Chloroform (chỉ cho phép tiếp xúc rất 

nhỏ lƣợng mẫu đã làm khô với không khí). Chuyển mẫu qua bình định mức 5mL, 

tráng rửa bình cầu nhiều lần và định mức bằng Chloroform vừa đủ 5mL. Sau khi xử lý 

xong, dung dịch này đƣợc mang đi xác định hàm lƣợng lipít tổng. Dung dịch này có 

thể lƣu giữ trong tủ đông –20
o
C. 

Xác định hàm lượng lipít tổng: 

Lấy chính xác 2mL dung dịch mẫu đã xử lý, cho vào một ống thuỷ tinh có nắp 

4mL đã đƣợc sấy chân không và cân với lƣợng không đổi. Làm khô bằng khí nitơ. 

Cho vào tủ sấy chân không đến khối lƣợng không đổi, áp suất 65-70 psi trong 1 giờ. 
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Tính kết quả: 

Lipít tổng số (%) tính theo công thức: 

      
           

       

     

Trong đó:  

XL: Hàm lƣợng lipít tổng số tính theo trọng lƣợng khô của mẫu.  

m1: Trọng lƣợng cân ống vial và mẫu sau sấy (g).  

m0: Trọng lƣợng cân ống vial khối lƣợng không đổi (g). 

m: Trọng lƣợng cân mẫu (g). 

Vdm: Thể tích định mức sau xử lý (mL). 

Vm: Thể tích mẫu sau xử lý lấy để sấy (mL) 

T: Thành phần khô của mẫu, T = (100 -W)/100.  

W: Độ ẩm của mẫu (%) 

Phụ lục 1.4. Xác định chỉ số peroxide trong dầu thô  

Nguyên lý: 

Mẫu đƣợc hòa tan trong isooctan và acid acetic rồi bổ sung kali iodua. Iot đƣợc 

giải phóng bởi các peroxit đƣợc xác định bằng chuẩn độ với dung dịch natri thiosulfat. 

Tiến hành: 

Cho 5,0 g mẫu và lấy 50 mL diethyl ete vào bình tam giác, đậy nắp bình, lắc 

bình trong vòng 2 phút để hòa tan phần chất béo có trong mẫu. Tiến hành lọc để loại 

bỏ phần chất rắn và thu phần dung dịch đã hòa tan chất béo. Đun cách thủy để diethyl 

ete có trong dung dịch bay hơi. Phần chất béo còn lại trong bình cho thêm 30 mL acid 

acetic và 20 mL isooctan. Đậy nắp, lắc bình trong vòng 2 phút để hòa tan phần chất 

béo. Thêm 0,5 mL dung dịch kali iodua bão hòa. Đậy bình nón và dùng máy khuấy từ 

để trộn mà không tạo dòng xoáy, hoặc lắc trộn bằng tay mà không để lẫn bọt khí trong 

1 phút. Mở bình nón, thêm ngay 50 mL nƣớc đã loại khoáng, tráng rửa nút thủy tinh 

mài và lắc bình. Chuẩn độ ngay lƣợng iôt giải phóng bằng dung dịch chuẩn natri 

thiosulfat 0,01 N đến màu vàng cam rồi vàng nhạt và sau khi thêm 0,5 mL dung dịch 

tinh bột thì chuyển từ màu tím đến không màu. Trong phép thử mẫu trắng, đƣợc thực 

hiện đồng thời với phép xác định, không sử dụng quá 0,1 mL dung dịch natri thiosulfat 

0,01 N. 

Tính kết quả: 
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Trị số peroxide (PV) đƣợc tính bằng công thức sau: 

   
                 

 
 

Trong đó:  

V: là thể tích dung dịch natri thiosulfat 0,01 N chuẩn độ mẫu thử (mL). 

Vo: là thể tích dung dịch natri thiosulfat 0,01 N chuẩn độ mẫu trắng (mL). 

Cthio: là nồng độ của dung dịch chuẩn natri thiosulfat 0,01 N (mol/L). 

M: là khối lƣợng mẫu thử (g). 

Phụ lục 1.5. Xác định tổng vi sinh vật hiếu khí 

Nguyên lý: 

Tổng số vi sinh vật hiếu khí đƣợc tính dựa vào số lƣợng khuẩn lạc đếm đƣợc 

trên môi trƣờng PCA sau 48h nuôi cấy ở 37
o
C. 

Tiến hành: 

Pha môi trường: 

Cân chính xác 4.7g môi trƣờng PCA cho vào bình tam giác, thêm 200mL nƣớc 

cất, dùng nút bông không thấm đậy kín, giấy bao phủ lên để giữ chặt. Dùng lò 

microwave hoặc bếp điện hòa tan môi trƣờng. Sau đó đƣa vào nồi hấp tiệt trùng ở 

121
0
C, 1atm trong 15 phút. Khi sử dụng làm nguội đến 40-50

0
C. 

Đồng nhất và pha loãng mẫu: 

Cho 10 g thực phẩm vào 90 mL NaCl 0.9% vô trùng vào bao PE vô trùng.Tiến 

hành đồng nhất bằng máy stomacher 30‖ thu đƣợc nồng độ 10
-1
. Chuẩn bị các ống 

nghiệm và pipet vô trùng. Dùng pipet 10mL vô trùng lấy 9 mL NaCl vô trùng vào các 

ống nghiệm. Dùng micropipet 1mL vô trùng lấy 1mL từ nồng độ 10
-1

 đƣa vào ống 

nghiệm thứ nhất. Tiến hành rung lắc ống nghiệm bằng máy rung ống nghiệm votex, 

đƣợc nồng độ 10
-2
. Làm tƣơng tự với các nồng độ kế tiếp. 

Nuôi cấy dịch mẫu: 

Dùng micropipet vô trùng lấy 1mL dịch mẫu cho vào đĩa, lấy 3 đĩa/nồng độ. 

Chuẩn bị môi trƣờng đã tiệt trùng,để nguội 45
0
C, đổ môi trƣờng vào các đĩa đã 

chứa 1mL dịch mẫu. Xoay nhẹ đĩa theo vòng tròn nhằm trộn đều dịch mẫu với môi 

trƣờng để thu đƣợc những khuẩn lạc tách rời. Khi môi trƣờng đông lại, lật ngƣợc đĩa, ủ 

trong trong tủ ổn nhiệt. Thời gian ủ vi khuẩn hiếu khí 48h/37
0
C. 

Tính kết quả: 
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Số lƣợng tế bào trong một gram mẫu đƣợc tính theo công thức sau đây: 

 (
   

 
)  

∑ 

                     
 

Trong đó:  

N: số tế bào vi khuẩn trong 1g mẫu. 

C: tổng số khuẩn lạc đếm đƣợc trên các hộp petri đã chọn. 

ni: số hộp petry cấy tại nồng độ pha loãng thứ i. 

di: hệ số pha loãng tƣơng ứng. 

vi: thể tích dịch mẫu cấy vào mỗi đĩa. 

Phụ lục 1.6. Xác định độ thủy phân bằng phƣơng pháp DNFB 

Nguyên lý:  

Độ thủy phân đƣợc xác định là tỉ số liên kết peptit bị cắt đứt và tổng số liên kết 

peptit trong một đơn vị khối lƣợng protein. Đối với mỗi liên kết peptit bị cắt đứt thì có 

một nhóm amin tự do (NH2) đƣợc hình thành. Do đó, độ thủy phân đƣợc xác định 

thông qua việc định lƣợng amin tự do.  

Nhóm amin tự do phản ứng với dinitroflourobenzene (DNFB) tạo ra hợp chất 

dinitrophenyl có màu vàng. Độ hấp thu sẽ đƣợc đo ở bƣớc song 410nm bằng máy 

quang phổ UV – VIS. 

 

Dụng cụ, thiết bị: 

 Máy quang phổ. 

 Máy ly tâm. 

 Bể ổn nhiệt. 

 Ống nghiệm. 

Hóa chất: 

 Natri tetraborat 2%. 

 1 – fluoro – 2,4 – dinitrobenzene (DNFB). 

 DNFB / Ethanol (0,013/1 : v/v). 

 HCl 10N. 
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 Dung dịch chuẩn glycine 0,5mM, dung dịch đƣợc bảo quản ở 0
0
C. 

Xây dựng đường chuẩn glycine: 

 Dung dịch glycine 5mM: Cân 0,0375g glycine sau đó định mức lên 100mL 

bằng nƣớc cất. 

 Tiến hành hút vào các ống nghiệm với nồng độ tƣơng ứng theo bảng. Mỗi nồng 

độ Cho thêm vào ống nghiệm 1 mL natri tetraborat 2%, sau đó lắc đều. 

 Cho thêm 0,25 mL DNFB vào ống nghiệm, sau đó lắc đều. 

 Đặt các ống nghiệm ở bể ổn nhiệt ở 600
C trong 10 phút. 

 Làm nguội nhanh bằng nƣớc. 

 Cho thêm 2 mL HCl đậm đặc, sau đó lắc đều rồi đem đo ở bƣớc sóng 410 nm  

Bảng 3.1: Kết quả đo quang phổ UV – Vis 

Nồng độ (mM) 0 0,0002 0,0004 0,0006 0,0008 0,001 

Glycine 5mM   l) 0 40 80 120 160 200 

Nƣớc   l) 1000 960 920 880 840 800 

OD 0 0,207 0,547 0,791 1,042 1,333 

 

Tiến hành: 

 Sau khi eppendorf đã ly tâm 5 phút 13000 vòng, dùng micropipet để hút 0,2 mL 

dịch thủy phân cho vào bình định mức 100mL (pha loãng 500 lần). 
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 Cho 1 mL dịch thủy phân đã pha loãng vào ống nghiệm. (Đối với mẫu trắng 

cho 1 mL nƣớc cất vào ống nghiệm). 

 Cho thêm vào ống nghiệm 1 mL natri tetraborat 2%, sau đó lắc đều. 

 Cho thêm 0,25 mL DNFB vào ống nghiệm, sau đó lắc đều. 

 Đặt các ống nghiệm ở bể ổn nhiệt ở 600
C trong 10 phút. 

 Làm nguội nhanh bằng nƣớc. 

 Cho  thêm 2 mL HCl 10N, sau đó lắc đều, để yên trong 10 phút. 

 Đem đo ở bƣớc song 410 nm. 

Lưu ý: Sau khi cho thêm DNFB, bọc ống nghiệm bằng aluminum foil để tránh ánh 

sáng. 

Tính kết quả: 

DH = 
 

    
 x 100 

DH = 
       

               
 x100. 

Trong đó: 

 DH: Độ thủy phân (%). 

 h: Số liên kết peptit bị đứt. 

 htot: Tổng số liên kết peptit (P*8,6). 

 A: Lƣợng amin tự do đƣợc hình thành trong quá trình thủy phân (mol/ml). Tính 

dựa vào phƣơng trình đƣờng chuẩn A =( 
         

      
 ) x 0,001. 

 500: Hệ số pha loãng.  

 8,6: Số liên kết peptit trong 1g protein (Helenice và Flaviamaria, 2006). 

P: Hàm lƣợng protein trong 1g dịch thủy phân (g/g). 
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Phụ lục 2.1-1- Ảnh hƣởng của phƣơng pháp xử lý nguyên liệu đến DH dịch FPH 

Group Statistics 

DH 

Phƣơng pháp xử lý 

nguyên liệu 
N Mean Std. Deviation Std. Error Mean 

1 3 27.3167 .12741 .07356 

2 3 28.6500 .15133 .08737 

 

Independent Samples Test 

 Levene's 

Test for 

Equality 

of 

Variances 

t-test for Equality of Means 

F Sig. T df 
Sig. (2-

tailed) 

Mean 

Difference 

Std. Error 

Difference 

95% Confidence 

Interval of the 

Difference 

Lower Upper 

DH 

Equal 

variances 

assumed 

.131 .735 
-

11.674 
4 .000 -1.33333 .11421 -1.65044 -1.01623 

Equal 

variances 

not 

assumed 

  

-

11.674 
3.887 .000 -1.33333 .11421 -1.65410 -1.01257 
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Phụ lục 2.1-2- Ảnh hƣởng của phƣơng pháp xử lý nguyên liệu đến NR dịch FPH 

 

Group Statistics 

NR 

Phƣơng pháp xử lý 

nguyên liệu 
N Mean Std. Deviation Std. Error Mean 

1 3 81.5700 .35384 .20429 

2 3 80.2333 .29297 .16915 

 

 

Independent Samples Test 

 Levene's 

Test for 

Equality of 

Variances 

t-test for Equality of Means 

F Sig. T df 

Sig.  

(2-

tailed) 

Mean 

Difference 

Std. Error 

Difference 

95% Confidence 

Interval of the 

Difference 

Lower Upper 

NR 

Equal 

variances 

assumed 

.071 .803 5.040 4 .007 1.33667 .26523 .60028 2.07305 

Equal 

variances 

not 

assumed 

  

5.040 3.865 .008 1.33667 .26523 .59007 2.08327 
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Phụ lục 2.1-3- Ảnh hƣởng của kích cỡ nguyên liệu đến DH dịch FHP 

Descriptives 

Kích cỡ 

nguyên liệu 

(g/con) 

N Mean 
Std. 

Deviation 

Std. 

Error 

95% Confidence 

Interval for Mean 
Minimum 

Lower 

Bound 

Upper 

Bound 

500 - 700 3 31.6667 .98043 .56605 29.2312 34.1022 30.67 

700 - 900 3 28.6500 1.04518 .60343 26.0536 31.2464 27.67 

900 - 1100 3 24.1533 .95479 .55125 21.7815 26.5252 23.33 

1100 - 1500 3 22.7200 1.08088 .62405 20.0349 25.4051 21.85 

1500 - 2000 3 19.9167 1.13178 .65344 17.1052 22.7282 18.61 

Total 15 25.4213 4.44597 1.14795 22.9592 27.8834 18.61 

ANOVA 

 Sum of Squares Df Mean Square F Sig. 

Between 

Groups 
265.905 4 66.476 61.387 .000 

Within Groups 10.829 10 1.083   

Total 276.734 14    

Post Hoc Tests (Duncan Tests) 

Kích cỡ nguyên liệu 

(g/con) 

N Subset for alpha = 0.05 

1 2 3 4 

500 - 900 3    31.6667 

700 - 900 3   28.6500  

900 - 1100 3  24.1533   

1100 - 1500 3  22.7200   

1500 - 2000 3 19.9167    

Sig.  1.000 .123 1.000 1.000 

 

Means for groups in homogeneous subsets are displayed. 

a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 3.000. 
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Phụ lục 2.1-4- Ảnh hƣởng của kích cỡ nguyên liệu đến DH dịch FHP 

Descriptives 

Cỡ nguyên 

liệu (g/con) 
N Mean 

Std. 

Deviation 

Std. 

Error 

95% Confidence 

Interval for Mean 
Minimum 

Lower 

Bound 

Upper 

Bound 

500 – 700 3 82.3500 1.11946 .64632 79.5691 85.1309 81.47 

700 – 900 3 80.7767 .85442 .49330 78.6542 82.8992 80.08 

900 – 1100 3 78.2933 1.02080 .58936 75.7575 80.8291 77.43 

1100 – 1500 3 75.3533 1.05121 .60691 72.7420 77.9647 74.14 

1500 – 2000 3 72.4267 1.21167 .69956 69.4167 75.4366 71.18 

Total 15 77.8400 3.82817 .98843 75.7200 79.9600 71.18 

ANOVA 

 Sum of Squares Df Mean Square F Sig. 

Between Groups 193.972 4 48.493 43.309 .000 

Within Groups 11.197 10 1.120   

Total 205.169 14    

Post Hoc Tests (Duncan Tests) 

Kích cỡ nguyên 

liệu (g/con) 

N Subset for alpha = 0.05 

1 2 3 4 

500 - 700 3    82.3500 

700 - 900 3    80.7767 

900 - 1100 3   78.2933  

1100 - 1500 3  75.3533   

1500 - 2000 3 72.4267    

Sig.  1.000 1.000 1.000 .099 

 

Means for groups in homogeneous subsets are displayed. 

a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 3.000. 
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Phụ lục 2.1-5- Ảnh hƣởng của hàm lƣợng enzyme alcalase đến DH dịch FPH 

Descriptives 

Hàm 

lƣợng 

enzyme 

(%) 

N Mean 
Std. 

Deviation 

Std. 

Error 

95% Confidence 

Interval for Mean 
Minimum 

Lower 

Bound 

Upper 

Bound 

0 3 6.4833 .91468 .52809 4.2112 8.7555 5.52 

0.1 3 20.5800 1.32525 .76514 17.2879 23.8721 19.79 

0.2 3 23.9833 1.67255 .96565 19.8285 28.1382 22.09 

0.3 3 24.9500 1.12054 .64694 22.1664 27.7336 23.85 

0.4 3 30.6867 1.50151 .86690 26.9567 34.4166 29.60 

0.5 3 30.1633 .90589 .52301 27.9130 32.4137 29.12 

0.6 3 30.2500 1.43816 .83032 26.6774 33.8226 28.87 

Total 21 23.8710 8.20612 1.79072 20.1356 27.6063 5.52 
 

ANOVA 

 Sum of Squares df Mean Square F Sig. 

Between Groups 1323.231 6 220.538 130.945 .000 

Within Groups 23.579 14 1.684   

Total 1346.810 20    

Post Hoc Tests (Duncan Tests) 

Hàm lƣợng 

enzyme (%) 
N 

Subset for alpha = 0.05 

1 2 3 4 

0 3 6.4833    

0.1 3  20.5800   

0.2 3   23.9833  

0.3 3   24.9500  

0.4 3    30.6867 

0.5 3    30.1633 

0.6 3    30.2500 

Sig.  1.000 1.000 .377 .647 
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Phụ lục 2.1-6- Ảnh hƣởng của hàm lƣợng enzyme alcalase đến NR dịch FPH 

Descriptives 

Hàm 

lƣợng 

enzyme 

(%) 

N Mean 
Std. 

Deviation 

Std. 

Error 

95% Confidence 

Interval for Mean 
Minimum 

Lower 

Bound 

Upper 

Bound 

0 3 37.2200 .91280 .52700 34.9525 39.4875 36.48 

0.1 3 59.7233 1.04963 .60601 57.1159 62.3308 58.81 

0.2 3 78.9767 1.34106 .77426 75.6453 82.3080 77.85 

0.3 3 81.1600 .82177 .47445 79.1186 83.2014 80.43 

0.4 3 82.2433 1.01933 .58851 79.7112 84.7755 81.44 

0.5 3 81.3367 1.68586 .97333 77.1488 85.5246 79.39 

0.6 3 78.8967 1.97348 1.13939 73.9943 83.7991 76.62 

Total 21 71.3652 16.14579 3.52330 64.0158 78.7147 36.48 
 

ANOVA 

 Sum of Squares df Mean Square F Sig. 

Between Groups 5189.362 6 864.894 496.883 .000 

Within Groups 24.369 14 1.741   

Total 5213.731 20    

Post Hoc Tests (Duncan Tests) 

Hàm lƣợng 

enzyme (%) 

N Subset for alpha = 0.05 

1 2 3 4 

0 3 37.2200    

0.1 3  59.7233   

0.2 3   78.9767  

0.3 3   81.1600 81.1600 

0.4 3    82.2433 

0.5 3   81.3367 81.3367 

0.6 3   78.8967  

Sig.  1.000 1.000 .054 .356 
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Phụ lục 2.1-7- Ảnh hƣởng của nhiệt độ thủy phân đến DH dịch FPH 

Descriptives 

Nhiệt độ 

(
0
C) 

N Mean 
Std. 

Deviation 

Std. 

Error 

95% Confidence 

Interval for Mean 
Minimum 

Lower 

Bound 

Upper 

Bound 

45 3 24.0433 .40796 .23554 23.0299 25.0568 23.61 

50 3 27.1100 .40632 .23459 26.1006 28.1194 26.65 

55 3 29.3767 .92916 .53645 27.0685 31.6848 28.31 

60 3 35.8333 .74467 .42994 33.9835 37.6832 35.28 

65 3 35.0667 .87809 .50696 32.8854 37.2480 34.53 

70 3 34.6667 .72418 .41810 32.8677 36.4656 34.19 

Total 18 31.0161 4.63111 1.09156 28.7131 33.3191 23.61 

 

ANOVA 

 Sum of Squares df Mean Square F Sig. 

Between Groups 358.513 5 71.703 141.292 .000 

Within Groups 6.090 12 .507   

Total 364.603 17    

Post Hoc Tests (Duncan Tests) 

Nhiệt độ (
0
C) N Subset for alpha = 0.05 

1 2 3 4 

45 3 24.0433    

50 3  27.1100   

55 3   29.3767  

60 3    35.8333 

65 3    35.0667 

70 3    34.6667 

Sig.  1.000 1.000 1.000 .080 
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Phụ lục 2.1-8- Ảnh hƣởng của nhiệt độ thủy phân đến NR dịch FPH 

Descriptives 

Nhiệt độ 

(
0
C) 

N Mean 
Std. 

Deviation 

Std. 

Error 

95% Confidence 

Interval for Mean 
Minimum 

Lower 

Bound 

Upper 

Bound 

45 3 39.3867 .91904 .53061 37.1036 41.6697 38.33 

50 3 55.2333 .86985 .50221 53.0725 57.3942 54.49 

55 3 73.0900 .83451 .48180 71.0170 75.1630 72.31 

60 3 74.1500 1.04843 .60531 71.5456 76.7544 72.99 

65 3 73.1867 1.44684 .83533 69.5925 76.7808 71.52 

70 3 73.1900 1.07531 .62083 70.5188 75.8612 71.97 

Total 18 64.7061 13.53826 3.19100 57.9737 71.4385 38.33 

 

ANOVA 

 Sum of Squares df Mean Square F Sig. 

Between Groups 3102.542 5 620.508 560.152 .000 

Within Groups 13.293 12 1.108   

Total 3115.835 17    

Post Hoc Tests (Duncan Tests) 

Nhiệt độ 

(
0
C) 

N Subset for alpha = 0.05 

1 2 3 

45 3 39.3867   

50 3  55.2333  

55 3   73.0900 

60 3   74.1500 

65 3   73.1867 

70 3   73.1900 

Sig.  1.000 1.000 .275 
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Phụ lục 2.1-9- Ảnh hƣởng của thời gian thủy phân đến DH dịch FPH 

Descriptives 

Thời 

gian 

(giờ) 
N Mean 

Std. 

Deviation 

Std. 

Error 

95% Confidence 

Interval for Mean 

Minimum 

Lower 

Bound 

Upper 

Bound 

3 3 26.1267 1.56858 .90562 22.2301 30.0232 25.01 

6 3 35.0067 .39577 .22850 34.0235 35.9898 34.55 

9 3 35.9700 .55678 .32146 34.5869 37.3531 35.37 

12 3 34.7000 1.13873 .65744 31.8712 37.5288 33.77 

15 3 34.4800 1.15169 .66493 31.6190 37.3410 33.68 

Total 15 33.2567 3.83242 .98953 31.1343 35.3790 25.01 

 

ANOVA 

 Sum of Squares df Mean Square F Sig. 

Between 

Groups 
194.524 4 48.631 43.810 .000 

Within Groups 11.100 10 1.110   

Total 205.624 14    

 

Post Hoc Tests (Duncan Tessts) 

 

Thời gian 

(giờ) 

N Subset for alpha = 0.05 

1 2 

3 3 26.1267  

6 3  35.0067 

9 3  35.9700 

12 3  34.7000 

15 3  34.4800 

Sig.  1.000 .137 
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Phụ lục 2.1-10- Ảnh hƣởng của thời gian thủy phân đến NR dịch FPH 

Descriptives 

Thời gian 

(giờ) 
N Mean 

Std. 

Deviation 

Std. 

Error 

95% Confidence 

Interval for Mean 
Minimum 

Lower 

Bound 

Upper 

Bound 

3 3 53.7067 .67211 .38804 52.0371 55.3763 53.12 

6 3 74.0867 1.09295 .63101 71.3716 76.8017 72.84 

9 3 81.8800 .92666 .53501 79.5780 84.1820 80.86 

12 3 74.9800 .85159 .49166 72.8645 77.0955 74.16 

15 3 74.4133 .71933 .41530 72.6264 76.2002 73.59 

Total 15 71.8133 9.85948 2.54571 66.3533 77.2733 53.12 

ANOVA 

 Sum of Squares df Mean Square F Sig. 

Between Groups 1353.435 4 338.359 451.434 .000 

Within Groups 7.495 10 .750   

Total 1360.930 14    

Post Hoc Tests (Duncan Tessts) 

Thời gian 

(giờ) 

N Subset for alpha = 0.05 

1 2 3 

3 3 53.7067   

6 3  74.0867  

9 3   81.8800 

12 3  74.9800  

15 3  74.4133  

Sig.  1.000 .255 1.000 
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Phụ lục 2.1-11- Ảnh hƣởng của nồng độ muối bổ sung đến DH dịch FPH 

Descriptives 

Nồng độ 

muối bổ 

sung (%) 
N Mean 

Std. 

Deviation 

Std. 

Error 

95% Confidence 

Interval for Mean 
Minimum 

Lower 

Bound 

Upper 

Bound 

0 3 29.4300 .75359 .43509 27.5580 31.3020 28.56 

1 3 29.7833 1.04711 .60455 27.1822 32.3845 28.70 

2 3 31.2767 1.10947 .64056 28.5206 34.0328 30.05 

3 3 29.2933 .98083 .56628 26.8568 31.7299 28.17 

4 3 22.1000 1.01489 .58595 19.5789 24.6211 21.00 

5 3 17.3467 .87460 .50495 15.1740 19.5193 16.34 

Total 18 26.5383 5.26175 1.24021 23.9217 29.1549 16.34 

 

ANOVA 

 Sum of Squares Df Mean Square F Sig. 

Between 

Groups 
459.357 5 91.871 97.524 .000 

Within Groups 11.304 12 .942   

Total 470.662 17    

 

Post Hoc Tests (Duncan Tests) 

 

Nồng độ muối 

bổ sung (%) 

N Subset for alpha = 0.05 

1 2 3 4 

0 3   29.4300  

1 3   29.7833 29.7833 

2 3    31.2767 

3 3   29.2933  

4 3  22.1000   

5 3 17.3467    

Sig.  1.000 1.000 .568 .084 
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Phụ lục 2.1-12- Ảnh hƣởng của nồng độ muối bổ sung đến NR dịch FPH 

Descriptives 

Nồng độ muối 

bổ sung (%) 
N Mean 

Std. 

Deviation 

Std. 

Error 

95% Confidence 

Interval for Mean 
Minimum 

Lower 

Bound 

Upper 

Bound 

0 3 77.4500 .79618 .45967 75.4722 79.4278 76.63 

1 3 79.9533 .94817 .54743 77.5979 82.3087 78.86 

2 3 81.9800 .75286 .43466 80.1098 83.8502 81.12 

3 3 78.1533 .81837 .47249 76.1204 80.1863 77.24 

4 3 69.2400 .70057 .40447 67.4997 70.9803 68.62 

5 3 58.3367 1.11648 .64460 55.5632 61.1102 57.05 

Total 18 74.1856 8.39192 1.97799 70.0124 78.3588 57.05 

 

ANOVA 

 Sum of Squares Df Mean Square F Sig. 

Between 

Groups 
1188.199 5 237.640 316.375 .000 

Within Groups 9.014 12 .751   

Total 1197.212 17    

 

Post Hoc Tests (Duncan Tests) 

 

Nồng độ muối 

bổ sung (%) 

N Subset for alpha = 0.05 

1 2 3 4 5 

0 3   77.4500   

1 3    79.9533  

2 3     81.9800 

3 3   78.1533   

4 3  69.2400    

5 3 58.3367     

Sig.  1.000 1.000 .340 1.000 1.000 
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Phụ lục 2.1-13 - Ảnh hƣởng của hàm lƣợng lipase đến NR dịch FPH 

Descriptives 

Hàm lƣợng 

enzyme 

lipase (%) 

N Mean 
Std. 

Deviation 

Std. 

Error 

95% Confidence 

Interval for Mean 
Minimum 

Lower 

Bound 

Upper 

Bound 

0 3 82.7767 1.87033 1.07984 78.1305 87.4228 81.03 

0.01 3 80.9633 1.05396 .60850 78.3451 83.5815 80.33 

0.02 3 81.1467 1.10817 .63980 78.3938 83.8995 80.15 

0.03 3 82.9700 .91340 .52735 80.7010 85.2390 81.98 

0.04 3 83.6200 .96814 .55896 81.2150 86.0250 82.83 

0.05 3 81.7733 1.06744 .61629 79.1217 84.4250 80.75 

0.06 3 80.7333 1.08260 .62504 78.0440 83.4227 80.03 

Total 21 81.9976 1.46153 .31893 81.3323 82.6629 80.03 

Test of Homogeneity of Variances 

Levene 

Statistic 

df1 df2 Sig. 

.476 6 14 .815 

ANOVA 

 Sum of Squares Df Mean Square F Sig. 

Between 

Groups 
22.881 6 3.814 2.691 .060 

Within Groups 19.840 14 1.417   

Total 42.722 20    

Post Hoc Tests (Duncan Tests) 

Hàm lƣợng enzyme 

lipase (%) 
N 

Subset for alpha = 0.05 

1 2 

0 3 82.7767 82.7767 

0.01 3 80.9633  

0.02 3 81.1467  

0.03 3 82.9700 82.9700 

0.04 3  83.6200 

0.05 3 81.7733 81.7733 

0.06 3 80.7333  

Sig.  .057 .100 
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Phụ lục 2.1-14 - Ảnh hƣởng của hàm lƣợng lipase đến hàm lƣợng lipít dịch FPH 

Descriptives 

Hàm lƣợng 

enzyme lipase 

(%) 

N Mean 
Std. 

Deviation 

Std. 

Error 

95% Confidence 

Interval for Mean 

Minimum 

Lower 

Bound 

Upper 

Bound 

0 3 3.6767 0.11015 .06360 3.4030 3.9503 3.55 

0.01 3 2.5533 0.08622 .04978 2.3392 2.7675 2.46 

0.02 3 1.6400 0.11533 .06658 1.3535 1.9265 1.55 

0.03 3 0.3833 0.08386 .04842 0.1750 0.5917 0.33 

0.04 3 0.3533 0.08386 .04842 0.1450 0.5617 0.30 

0.05 3 0.3333 0.10408 .06009 0.0748 0.5919 0.25 

0.06 3 0.2967 0.10017 .05783 0.0478 0.5455 0.20 

Total 21 1.3195 1.28774 .28101 0.7334 1.9057 0.20 

ANOVA 

 Sum of Squares df 
Mean 

Square 
F Sig. 

Between Groups 33.030 6 5.505 568.358 .000 

Within Groups 0.136 14 .010   

Total 33.165 20    

Post Hoc Tests (Duncan Tests) 

Hàm lƣợng enzyme 

lipase (%) 

N Subset for alpha = 0.05 

1 2 3 4 

0 3    3.6767 

0.01 3   2.5533  

0.02 3  1.6400   

0.03 3 0.3833    

0.04 3 0.3533    

0.05 3 0.3333    

0.06 3 0.2967    

Sig.  0.336 1.000 1.000 1.000 

 



 

- 26 - 

 

Phụ lục 2.1-15 - Ảnh hƣởng của thời gian thủy phân bằng lipase đến NR dịch FPH 

Descriptives 

Thời gian 

thuỷ phân 

(giờ) 

N Mean 
Std. 

Deviation 

Std. 

Error 

95% Confidence 

Interval for Mean 
Minimum 

Lower 

Bound 

Upper 

Bound 

1 3 62.5033 0.64748 0.37382 60.8949 64.1118 61.92 

2 3 73.2900 0.74505 0.43016 71.4392 75.1408 72.55 

3 3 76.7967 0.85196 0.49188 74.6803 78.9130 75.98 

4 3 78.4500 0.84640 0.48867 76.3474 80.5526 77.67 

5 3 73.3033 0.65287 0.37693 71.6815 74.9251 72.60 

Total 15 72.8687 5.78697 1.49419 69.6639 76.0734 61.92 

Test of Homogeneity of Variances 

Levene 

Statistic 

df1 df2 Sig. 

.085 4 10 .985 

ANOVA 

 Sum of 

Squares 

Df Mean Square F Sig. 

Between Groups 463.161 4 115.790 203.655 .000 

Within Groups 5.686 10 .569   

Total 468.847 14    

Post Hoc Tests (Duncan Tests) 

Thời gian thuỷ phân 

(giờ) 

N Subset for alpha = 0.05 

1 2 3 4 

1 3 62.5033    

2 3  73.2900   

3 3   76.7967  

4 3    78.4500 

5 3  73.3033   

Sig.  1.000 .983 1.000 1.000 

 



 

- 27 - 

 

Phụ lục 2.1-16 - Ảnh hƣởng của thời gian thủy phân bằng lipase đến hàm lƣợng lipít 

còn lại trong dịch FPH 

Descriptives 

Thời gian 

thủyphân (giờ) 
N Mean 

Std. 

Deviation 

Std. 

Error 

95% Confidence 

Interval for Mean 
Minimum 

Lower 

Bound 

Upper 

Bound 

1 3 1.71 0.086 0.050 1.50 1.93 1.62 

2 3 0.42 0.070 0.040 0.25 0.59 0.34 

3 3 0.38 0.053 0.031 0.25 0.51 0.32 

4 3 0.35 0.050 0.029 0.23 0.47 0.3 

5 3 0.33 0.046 0.027 0.21 0.44 0.3 

Total 15 0.64 0.560 0.145 0.33 0.95 0.3 

Test of Homogeneity of Variances 

Levene 

Statistic 

df1 df2 Sig. 

.620 4 10 .659 

ANOVA 

 Sum of 

Squares 

df Mean 

Square 

F Sig. 

Between Groups 4.351 4 1.088 275.142 .000 

Within Groups 0.040 10 0.004   

Total 4.390 14    

Post Hoc Tests (Duncan Tests) 

Thời gian thủyphân 

(giờ) 
N 

Subset for alpha = 0.05 

1 2 

1 3  1.71 

2 3 0.42  

3 3 0.38  

4 3 0.35  

5 3 0.33  

Sig.  0.121 1.000 
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Phụ lục 2.2-1- Ảnh hƣởng của nhiệt độ nung đến hiệu suât thu hồi HA 

Descriptives 

Nhiệt độ nung 

(
0
C) 

N Mean 
Std. 

Deviation 

Std. 

Error 

95% Confidence 

Interval for Mean 
Minimum 

Lower 

Bound 

Upper 

Bound 

600 3 59.9000 .94016 .54280 57.5645 62.2355 58.97 

700 3 58.7000 .70704 .40821 56.9436 60.4564 57.93 

800 3 57.5000 .60828 .35119 55.9890 59.0110 57.10 

900 3 56.7000 .75498 .43589 54.8245 58.5755 55.90 

1000 3 56.9000 .55000 .31754 55.5337 58.2663 56.35 

Total 15 57.9400 1.38741 .35823 57.1717 58.7083 55.90 

Test of Homogeneity of Variances 

Levene 

Statistic 

df1 df2 Sig. 

.211 4 10 .926 

ANOVA 

 Sum of 

Squares 

df Mean 

Square 

F Sig. 

Between Groups 21.696 4 5.424 10.326 .001 

Within Groups 5.253 10 .525   

Total 26.949 14    

Post Hoc Tests (Duncan Tests) 

Nhiệt độ nung (
0
C) N Subset for alpha = 0.05 

1 2 3 

600 3   59.9000 

700 3  58.7000 58.7000 

800 3 57.5000 57.5000  

900 3 56.7000   

1000 3 56.9000   

Sig.  .226 .070 .070 
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Phụ lục 2.2-2- Ảnh hƣởng của thời gian nung đến hiệu suât thu hồi HA 

Descriptives 

Thời gian 

nung (giờ) 
N Mean 

Std. 

Deviation 

Std. 

Error 

95% Confidence 

Interval for Mean 
Minimum 

Lower 

Bound 

Upper 

Bound 

1 3 57.2033 .84973 .49059 55.0925 59.3142 56.41 

2 3 56.7067 .85781 .49526 54.5758 58.8376 55.79 

3 3 56.3033 .67099 .38740 54.6365 57.9702 55.69 

4 3 55.8000 .87178 .50332 53.6344 57.9656 55.20 

5 3 55.4967 .91817 .53010 53.2158 57.7775 54.44 

Total 15 56.3020 .95066 .24546 55.7755 56.8285 54.44 

Test of Homogeneity of Variances 

Levene 

Statistic 

df1 df2 Sig. 

.169 4 10 .949 

ANOVA 

 Sum of Squares Df Mean Square F Sig. 

Between Groups 5.630 4 1.408 2.004 .170 

Within Groups 7.022 10 .702   

Total 12.652 14    

Post Hoc Tests (Duncan Tests) 

Thời gian nung 

(giờ) 
N 

Subset for alpha = 0.05 

1 2 

1 3  57.2033 

2 3 56.7067 56.7067 

3 3 56.3033 56.3033 

4 3 55.8000 55.8000 

5 3 55.4967  

Sig.  .130 .085 
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Phụ lục 2.2-3- Ảnh hƣởng của tốc độ gia nhiệt nung đến hiệu suât thu hồi HA 

Descriptives 

Tốc độ gia 

nhiệt nung 

(
0
C/phút) 

N Mean 
Std. 

Deviation 

Std. 

Error 

95% Confidence 

Interval for Mean 
Minimum 

Lower 

Bound 

Upper 

Bound 

3 3 57.1000 .80467 .46458 55.1011 59.0989 56.25 

5 3 55.6000 .73750 .42579 53.7680 57.4320 55.13 

7 3 55.2967 .68237 .39397 53.6016 56.9918 54.72 

10 3 55.1000 .75498 .43589 53.2245 56.9755 54.40 

Total 12 55.7742 1.03862 .29982 55.1143 56.4341 54.40 

Test of Homogeneity of Variances 

Levene 

Statistic 

df1 df2 Sig. 

.025 3 8 .994 

ANOVA 

 Sum of Squares Df Mean Square F Sig. 

Between Groups 7.412 3 2.471 4.438 .041 

Within Groups 4.454 8 .557   

Total 11.866 11    

Post Hoc Tests (Duncan Tests) 

Tốc độ gia nhiệt 

nung (
0
C/phút) 

N 
Subset for alpha = 0.05 

1 2 

3 3  57.1000 

5 3 55.6000  

7 3 55.2967  

10 3 55.1000  

Sig.  .454 1.000 
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Phụ lục 2.3-1- Ảnh hƣởng của hồn hợp dịch FPH  và HA bổ sung đến mật độ tổng số 

vi khuẩn trong môi trƣờng nƣớc nuôi tôm giai đoạn post 20 

Descriptives 

Hỗn hợp 

dịch 

protein và 

HA (%) 

N Mean 
Std. 

Deviation 

Std. 

Error 

95% Confidence 

Interval for Mean 
Minimum 

Lower 

Bound 

Upper 

Bound 

0 3 4.7967 .33561 .19376 3.9630 5.6304 4.45 

1 3 4.5000 .22913 .13229 3.9308 5.0692 4.30 

3 3 4.2333 .24664 .14240 3.6206 4.8460 3.95 

5 3 4.0000 .27839 .16073 3.3084 4.6916 3.70 

7 3 4.0000 .26907 .15535 3.3316 4.6684 3.78 

Total 15 4.3060 .39321 .10153 4.0882 4.5238 3.70 

 

ANOVA 

 Sum of 

Squares 

Df Mean Square F Sig. 

Between Groups 1.413 4 .353 4.699 .022 

Within Groups .752 10 .075   

Total 2.165 14    

 

Post Hoc Tests (Ducan Tests) 

 

Hỗn hợp dịch 

protein và HA 

bổ sung (%) 

N Subset for alpha = 0.05 

1 2 

7 3 4.0000  

5 3 4.0000  

3 3 4.2333  

1 3 4.5000 4.5000 

0 3  4.7967 

Sig.  .064 .215 
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Phụ lục 2.3-2- Ảnh hƣởng của hồn hợp dịch FPH và HA bổ sung đến mật độ tổng số 

vi khuẩn trong môi trƣờng nƣớc nuôi tôm giai đoạn post 27 

Descriptives 

Hỗn hợp 

dịch protein 

và HA bổ 

sung (%) 

N Mean 
Std. 

Deviation 

Std. 

Error 

95% Confidence 

Interval for Mean 
Minimum 

Lower 

Bound 

Upper 

Bound 

0 3 12.8967 1.54098 .88969 9.0686 16.7247 11.12 

1 3 7.6033 .74097 .42780 5.7627 9.4440 6.76 

3 3 7.2000 .87430 .50478 5.0281 9.3719 6.22 

5 3 6.4000 .62960 .36350 4.8360 7.9640 5.88 

7 3 6.6000 .88199 .50922 4.4090 8.7910 5.62 

Total 15 8.1400 2.63649 .68074 6.6800 9.6000 5.62 

 

ANOVA 

 Sum of Squares Df Mean Square F Sig. 

Between 

Groups 
87.590 4 21.898 22.517 .000 

Within Groups 9.725 10 .972   

Total 97.315 14    

 

Post Hoc Tests (Duncan Tests) 

 

Hỗn hợp dịch protein 

và HA bổ sung (%) 

N Subset for alpha = 0.05 

1 2 

5 3 6.4000  

7 3 6.6000  

3 3 7.2000  

1 3 7.6033  

0 3  12.8967 

Sig.  .193 1.000 
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Phụ lục 2.3-3- Ảnh hƣởng của hồn hợp dịch FPH và HA bổ sung đến mật độ tổng số 

vi khuẩn trong môi trƣờng nƣớc nuôi tôm giai đoạn post 34 

Descriptives 

Hỗn hợp 

dịch protein 

và HA bổ 

sung (%) 

N Mean 
Std. 

Deviation 

Std. 

Error 

95% Confidence 

Interval for Mean 
Minimum 

Lower 

Bound 

Upper 

Bound 

0 3 14.4000 1.80884 1.04433 9.9066 18.8934 12.38 

1 3 9.6000 1.31195 .75745 6.3409 12.8591 8.12 

3 3 8.4967 1.10871 .64011 5.7425 11.2508 7.28 

5 3 7.5967 1.07742 .62205 4.9202 10.2731 6.38 

7 3 7.8000 1.11987 .64655 5.0181 10.5819 6.59 

Total 15 9.5787 2.82590 .72964 8.0137 11.1436 6.38 

 

ANOVA - MatdoTPCPL34 

 Sum of Squares Df Mean 

Square 

F Sig. 

Between Groups 94.525 4 23.631 13.680 .000 

Within Groups 17.275 10 1.727   

Total 111.800 14    

 

Post Hoc Tests (Duncan Tests) 

 

Hỗn hợp dịch 

protein và HA bổ 

sung (%) 

N 

Subset for alpha = 0.05 

1 2 

5 3 7.5967  

7 3 7.8000  

3 3 8.4967  

1 3 9.6000  

0 3  14.4000 

Sig.  .112 1.000 
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Phụ lục 2.3-4- Ảnh hƣởng của hồn hợp dịch FPH và HA bổ sung đến mật độ tổng số 

vi khuẩn trong môi trƣờng nƣớc nuôi tôm giai đoạn post 41 

Descriptives 

Hỗn hợp 

dịch protein 

và HA bổ 

sung (%) 

N Mean 
Std. 

Deviation 

Std. 

Error 

95% Confidence 

Interval for Mean 
Minimum 

Lower 

Bound 

Upper 

Bound 

0 3 25.5000 2.43056 1.40328 19.4622 31.5378 23.10 

1 3 23.6967 2.28058 1.31669 18.0314 29.3619 21.30 

3 3 21.4033 2.03289 1.17369 16.3534 26.4533 20.18 

5 3 20.7000 2.31784 1.33821 14.9422 26.4578 18.50 

7 3 20.5000 2.37664 1.37215 14.5961 26.4039 17.92 

Total 15 22.3600 2.78842 .71997 20.8158 23.9042 17.92 

 

ANOVA – Mật độ TPC PL41 

 Sum of Squares Df Mean Square F Sig. 

Between Groups 56.330 4 14.083 2.681 .094 

Within Groups 52.524 10 5.252   

Total 108.854 14    

 

Post Hoc Tests (Duncan Tests) 

 

Hỗn hợp dịch protein 

và HA bổ sung (%) 
N 

Subset for alpha = 0.05 

1 2 

7 3 20.5000  

5 3 20.7000  

3 3 21.4033 21.4033 

1 3 23.6967 23.6967 

0 3  25.5000 

Sig.  .142 .063 

 



 

- 35 - 

 

 

Phụ lục 2.3-5- Ảnh hƣởng của hồn hợp dịch FPH và HA bổ sung đến mật độ tổng số 

vi khuẩn trong môi trƣờng nƣớc nuôi tôm giai đoạn post 48 

Descriptives 

Hỗn hợp 

dịch protein 

và HA bổ 

sung (%) 

N Mean 
Std. 

Deviation 

Std. 

Error 

95% Confidence 

Interval for Mean 
Minimum 

Lower 

Bound 

Upper 

Bound 

0 3 41.9967 3.94589 2.27816 32.1945 51.7988 38.10 

1 3 43.0033 3.33515 1.92555 34.7184 51.2883 39.30 

3 3 42.2967 3.35226 1.93543 33.9692 50.6241 38.52 

5 3 41.0967 3.28202 1.89487 32.9437 49.2496 37.52 

7 3 41.3033 2.98031 1.72068 33.8998 48.7068 37.92 

Total 15 41.9393 2.95565 .76315 40.3025 43.5761 37.52 

 

ANOVA- MatdoTPCPL48 

 

 Sum of Squares Df Mean Square F Sig. 

Between Groups 7.133 4 1.783 .155 .956 

Within Groups 115.170 10 11.517   

Total 122.302 14    

 

Post Hoc Tests (Duncan Tests) 

Hỗn hợp dịch protein và 

HA bổ sung (%) 

N Subset for alpha = 0.05 

1 

5 3 41.0967 

7 3 41.3033 

0 3 41.9967 

3 3 42.2967 

1 3 43.0033 

Sig.  .538 
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Phụ lục 2.3-6- Ảnh hƣởng của hồn hợp dịch FPH và HA bổ sung đến mật độ tổng số 

vi khuẩn trong môi trƣờng nƣớc nuôi tôm giai đoạn post 55 

Descriptives 

Hỗn hợp 

dịch protein 

và HA bổ 

sung (%) 

N Mean 
Std. 

Deviation 

Std. 

Error 

95% Confidence 

Interval for Mean 
Minimum 

Lower 

Bound 

Upper 

Bound 

0 3 9.5000 .94175 .54372 7.1606 11.8394 8.42 

1 3 8.9000 .79019 .45622 6.9371 10.8629 8.12 

3 3 8.3033 .86327 .49841 6.1589 10.4478 7.40 

5 3 8.0000 .92601 .53463 5.6997 10.3003 7.10 

7 3 8.1067 .98002 .56581 5.6722 10.5412 7.13 

Total 15 8.5620 .95996 .24786 8.0304 9.0936 7.10 

 

ANOVA-MatdoTPCPL55 

 

 
Sum of 

Squares 
Df 

Mean 

Square 
F Sig. 

Between Groups 4.753 4 1.188 1.458 .286 

Within Groups 8.149 10 .815   

Total 12.901 14    

Post Hoc Tests (Duncan Tests) 

Hỗn hợp dịch protein và 

HA bổ sung (%) 

N Subset for alpha = 0.05 

1 

5 3 8.0000 

7 3 8.1067 

3 3 8.3033 

1 3 8.9000 

0 3 9.5000 

Sig.  .091 
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Phụ lục 2.3-7- Ảnh hƣởng của hồn hợp dịch FPH và HA bổ sung đến mật độ tổng số 

vi khuẩn trong môi trƣờng nƣớc nuôi tôm ở các giai đoạn từ post 20-post 55. 

Descriptive Statistics 

Giai đoạn tôm 

Hỗn hợp dịch 

protein và HA 

bổ sung (%) 

N Mean Std. Deviation 

20 

0 3 4.7967 .33561 

1 3 4.5000 .22913 

3 3 4.3000 .31225 

5 3 4.0000 .27839 

7 3 4.0000 .26907 

Total 15 4.3193 .39816 

27 

0 3 12.8967 1.54098 

1 3 7.6033 .74097 

3 3 7.2000 .87430 

5 3 6.4000 .62960 

7 3 6.6000 .88199 

Total 15 8.1400 2.63649 

34 

0 3 14.4000 1.80884 

1 3 9.6000 1.31195 

3 3 8.4967 1.10871 

5 3 7.5967 1.07742 

7 3 7.8000 1.11987 

Total 15 9.5787 2.82590 

41 

0 3 25.5000 2.43056 

1 3 23.6967 2.28058 

3 3 21.4033 2.03289 

5 3 20.7000 2.31784 

7 3 20.5000 2.37664 

Total 15 22.3600 2.78842 

48 

0 3 41.9967 3.94589 

1 3 43.0033 3.33515 

3 3 42.2967 3.35226 

5 3 41.0967 3.28202 

7 3 41.3033 2.98031 

Total 15 41.9393 2.95565 

55 

0 3 9.5000 .94175 

1 3 8.9000 .79019 

3 3 8.3033 .86327 

5 3 8.0000 .92601 

7 3 8.1067 .98002 

Total 15 8.5620 .95996 



 

- 38 - 

 

Total 

0 18 18.1817 12.85363 

1 18 16.2172 13.90159 

3 18 15.3333 13.67727 

5 18 14.6322 13.44208 

7 18 14.7183 13.44458 

Total 90 15.8166 13.22811 

Tests of Between-Subjects Effects 

Source Type III Sum 

of Squares 

df Mean 

Square 

F Sig. 

Corrected Model 15369.800
a
 29 529.993 156.135 .000 

Intercept 22514.709 1 22514.709 6632.802 .000 

GiaidoanTom 15118.075 5 3023.615 890.753 .000 

Honbopbosung 154.737 4 38.684 11.396 .000 

GiaidoanTom * 

Honbopbosung 
96.988 20 4.849 1.429 .145 

Error 203.667 60 3.394   

Total 38088.176 90    

Corrected Total 15573.467 89    

 

a. R Squared = .987 (Adjusted R Squared = .981) 

Post Hoc Tests (Giai đoạn tôm) 

Giai đoạn tôm N Subset 

1 2 3 4 5 

20 15 4.3193     

27 15  8.1400    

55 15  8.5620 8.5620   

34 15   9.5787   

41 15    22.3600  

48 15     41.9393 

Sig.  1.000 .533 .136 1.000 1.000 

Post Hoc Tests (Hỗn hợp dịch protein và HA bổ sung) 

Hỗn hợp dịch protein 

và HA bổ sung (%) 

N Subset 

1 2 3 

5 18 14.6322   

7 18 14.7183   

3 18 15.3333 15.3333  

1 18  16.2172  

0 18   18.1817 

Sig.  .288 .155 1.000 
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Phụ lục 2.3-8- Ảnh hƣởng của hồn hợp dịch FPH và HA bổ sung đến mật độ tổng số 

vi khuẩn Vibrio trong môi trƣờng nƣớc nuôi tôm giai đoạn post 20. 

Descriptives 

Hỗn hợp dịch 

protein và HA 

bổ sung (%) 

N Mean 
Std. 

Deviation 

Std. 

Error 

95% Confidence 

Interval for Mean 
Minimum 

Lower 

Bound 

Upper 

Bound 

0 3 .1367 .03786 .02186 .0426 .2307 .11 

1 3 .1233 .04041 .02333 .0229 .2237 .10 

3 3 .0800 .01000 .00577 .0552 .1048 .07 

5 3 .0600 .01000 .00577 .0352 .0848 .05 

7 3 .0600 .01000 .00577 .0352 .0848 .05 

Total 15 .0920 .03986 .01029 .0699 .1141 .05 

 

ANOVA 

MatdoVibrioPL20 

 Sum of Squares df Mean Square F Sig. 

Between Groups .016 4 .004 5.757 .011 

Within Groups .007 10 .001   

Total .022 14    

Post Hoc Tests (Duncan Tests) 

Hỗn hợp dịch 

protein và HA bổ 

sung (%) 

N 

Subset for alpha = 0.05 

1 2 3 

5 3 .0600   

7 3 .0600   

3 3 .0800 .0800  

1 3  .1233 .1233 

0 3   .1367 

Sig.  .389 .068 .543 
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Phụ lục 2.3-9- Ảnh hƣởng của hồn hợp dịch FPH và HA bổ sung đến mật độ tổng số 

vi khuẩn Vibrio trong môi trƣờng nƣớc nuôi tôm giai đoạn post 27. 

Descriptives 

Hỗn hợp dịch 

protein và HA 

bổ sung (%) 

N Mean 
Std. 

Deviation 

Std. 

Error 

95% Confidence 

Interval for Mean 
Minimum 

Lower 

Bound 

Upper 

Bound 

0 3 .5833 .06028 .03480 .4336 .7331 .52 

1 3 .4633 .05132 .02963 .3359 .5908 .42 

3 3 .3500 .04000 .02309 .2506 .4494 .31 

5 3 .3300 .03464 .02000 .2439 .4161 .31 

7 3 .3233 .03215 .01856 .2435 .4032 .30 

Total 15 .4100 .11065 .02857 .3487 .4713 .30 

 

ANOVA 

MatdoVibrio 

 Sum of Squares df Mean Square F Sig. 

Between Groups .151 4 .038 18.713 .000 

Within Groups .020 10 .002   

Total .171 14    

Post Hoc Tests (Duncan Tests) 

Hỗn hợp dịch protein và 

HA bổ sung (%) 
N 

Subset for alpha = 0.05 

1 2 3 

7 3 .3233   

5 3 .3300   

3 3 .3500   

1 3  .4633  

0 3   .5833 

Sig.  .504 1.000 1.000 
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Phụ lục 2.3-10- Ảnh hƣởng của hồn hợp dịch FPH và HA bổ sung đến mật độ tổng số 

vi khuẩn Vibrio trong môi trƣờng nƣớc nuôi tôm giai đoạn post 34. 

Descriptives 

Hỗn hợp dịch 

protein và HA bổ 

sung (%) 

N Mean 
Std. 

Deviation 

Std. 

Error 

95% Confidence 

Interval for Mean 
Minimum 

Lower 

Bound 

Upper 

Bound 

0 3 .7167 .07572 .04372 .5286 .9048 .63 

1 3 .5667 .05859 .03383 .4211 .7122 .50 

3 3 .4267 .05686 .03283 .2854 .5679 .38 

5 3 .3800 .03606 .02082 .2904 .4696 .34 

7 3 .3933 .04509 .02603 .2813 .5053 .35 

Total 15 .4967 .14115 .03645 .4185 .5748 .34 

 

ANOVA 

MatdoVibrio 

 Sum of Squares df Mean Square F Sig. 

Between Groups .247 4 .062 19.661 .000 

Within Groups .031 10 .003   

Total .279 14    

Post Hoc Tests (Duncan Tests) 

Hỗn hợp dịch protein và 

HA bổ sung (%) 
N 

Subset for alpha = 0.05 

1 2 3 

5 3 .3800   

7 3 .3933   

3 3 .4267   

1 3  .5667  

0 3   .7167 

Sig.  .354 1.000 1.000 
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Phụ lục 2.3-11- Ảnh hƣởng của hồn hợp dịch FPH và HA bổ sung đến mật độ tổng số 

vi khuẩn Vibrio trong môi trƣờng nƣớc nuôi tôm giai đoạn post 41. 

Descriptives 

Hỗn hợp dịch 

protein và HA 

bổ sung (%) 

N Mean 
Std. 

Deviation 

Std. 

Error 

95% Confidence 

Interval for Mean 
Minimum 

Lower 

Bound 

Upper 

Bound 

0 3 2.7367 .28042 .16190 2.0401 3.4333 2.43 

1 3 2.1733 .18610 .10745 1.7110 2.6356 2.00 

3 3 1.8633 .14572 .08413 1.5014 2.2253 1.70 

5 3 1.6233 .14978 .08647 1.2513 1.9954 1.50 

7 3 1.8967 .11015 .06360 1.6230 2.1703 1.77 

Total 15 2.0587 .42413 .10951 1.8238 2.2935 1.50 

 

ANOVA 

MatdoVibrioPL41 

 Sum of Squares Df Mean Square F Sig. 

Between Groups 2.180 4 .545 16.120 .000 

Within Groups .338 10 .034   

Total 2.518 14    

Post Hoc Tests (Duncan Tests) 

Hỗn hợp dịch protein và 

HA bổ sung (%) 
N 

Subset for alpha = 0.05 

1 2 3 

5 3 1.6233   

3 3 1.8633 1.8633  

7 3 1.8967 1.8967  

1 3  2.1733  

0 3   2.7367 

Sig.  .113 .077 1.000 
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Phụ lục 2.3-12- Ảnh hƣởng của hồn hợp dịch FPH và HA bổ sung đến mật độ tổng số 

vi khuẩn Vibrio trong môi trƣờng nƣớc nuôi tôm giai đoạn post 48. 

Descriptives 

MatdoVibrioPL48 

Hỗn hợp dịch 

protein và HA 

bổ sung (%) 

N Mean 
Std. 

Deviation 

Std. 

Error 

95% Confidence 

Interval for Mean 
Minimum 

Lower 

Bound 

Upper 

Bound 

0 3 3.8133 .42099 .24306 2.7675 4.8591 3.41 

1 3 2.8300 .31241 .18037 2.0539 3.6061 2.47 

3 3 2.7767 .28572 .16496 2.0669 3.4864 2.45 

5 3 2.5667 .31214 .18022 1.7913 3.3421 2.30 

7 3 2.6400 .19000 .10970 2.1680 3.1120 2.43 

Total 15 2.9253 .53914 .13920 2.6268 3.2239 2.30 

 

ANOVA 

MatdoVibrioPL48 

 Sum of Squares df Mean Square F Sig. 

Between Groups 3.089 4 .772 7.881 .004 

Within Groups .980 10 .098   

Total 4.069 14    

Post Hoc Tests (Duncan Tests) 

Hỗn hợp dịch protein và 

HA bổ sung (%) 
N 

Subset for alpha = 0.05 

1 2 

5 3 2.5667  

7 3 2.6400  

3 3 2.7767  

1 3 2.8300  

0 3  3.8133 

Sig.  .359 1.000 
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Phụ lục 2.3-13- Ảnh hƣởng của hồn hợp dịch FPH và HA bổ sung đến mật độ tổng số 

vi khuẩn Vibrio trong môi trƣờng nƣớc nuôi tôm giai đoạn post 55. 

Descriptives 

MatdoVibrioPL55 

Hỗn hợp dịch 

protein và HA 

bổ sung (%) 

N Mean 
Std. 

Deviation 

Std. 

Error 

95% Confidence 

Interval for Mean 
Minimum 

Lower 

Bound 

Upper 

Bound 

0 3 .1233 .02309 .01333 .0660 .1807 .11 

1 3 .1167 .02887 .01667 .0450 .1884 .10 

3 3 .1033 .00577 .00333 .0890 .1177 .10 

5 3 .0900 .01000 .00577 .0652 .1148 .08 

7 3 .0900 .01000 .00577 .0652 .1148 .08 

Total 15 .1047 .02066 .00533 .0932 .1161 .08 

  

ANOVA 

MatdoVibrioPL55 

 Sum of Squares df Mean Square F Sig. 

Between Groups .003 4 .001 2.167 .147 

Within Groups .003 10 .000   

Total .006 14    

Post Hoc Tests (Duncan Tests) 

Hỗn hợp dịch protein và 

HA bổ sung (%) 
N 

Subset for alpha = 0.05 

1 

5 3 .0900 

7 3 .0900 

3 3 .1033 

1 3 .1167 

0 3 .1233 

Sig.  .062 
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Phụ lục 2.3-14- Ảnh hƣởng của hồn hợp dịch FPH và HA bổ sung đến mật độ tổng số vi 

khuẩn Vibirio trong môi trƣờng nƣớc nuôi tôm ở các giai đoạn từ post 20-post 55. 

Descriptive Statistics 

Giai đoạn 

tôm 

Hỗn hợp dịch protein 

và HA bổ sung (%) 
Mean Std. Deviation N 

20 

0 .1367 .03786 3 

1 .1233 .04041 3 

3 .0800 .01000 3 

5 .0600 .01000 3 

7 .0600 .01000 3 

Total .0920 .03986 15 

27 

0 .5833 .06028 3 

1 .4633 .05132 3 

3 .3500 .04000 3 

5 .3300 .03464 3 

7 .3233 .03215 3 

Total .4100 .11065 15 

34 

0 .7167 .07572 3 

1 .5667 .05859 3 

3 .4267 .05686 3 

5 .3800 .03606 3 

7 .3933 .04509 3 

Total .4967 .14115 15 

41 

0 2.7367 .28042 3 

1 2.1733 .18610 3 

3 1.8633 .14572 3 

5 1.6233 .14978 3 

7 1.8967 .11015 3 

Total 2.0587 .42413 15 

48 

0 3.8133 .42099 3 

1 2.8300 .31241 3 

3 2.7767 .28572 3 

5 2.5667 .31214 3 

7 2.6400 .19000 3 

Total 2.9253 .53914 15 

55 

0 .1233 .02309 3 

1 .1167 .02887 3 

3 .1033 .00577 3 

5 .0900 .01000 3 

7 .0900 .01000 3 

Total .1047 .02066 15 

Total 
0 1.3517 1.46336 18 

1 1.0456 1.09799 18 
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3 .9333 1.05847 18 

5 .8417 .96886 18 

7 .9006 1.02953 18 

Total 1.0146 1.12617 90 

Tests of Between-Subjects Effects 

Source Type III Sum of 

Squares 

Df Mean 

Square 

F Sig. 

Corrected Model 111.496
a
 29 3.845 167.192 .000 

Intercept 92.639 1 92.639 4028.564 .000 

GiaidoanTom 105.809 5 21.162 920.257 .000 

Honbopbosung 2.954 4 .738 32.110 .000 

GiaidoanTom * 

Honbopbosung 
2.733 20 .137 5.942 .000 

Error 1.380 60 .023   

Total 205.515 90    

Corrected Total 112.875 89    

a. R Squared = .988 (Adjusted R Squared = .982) 

Post Hoc Tests (Duncan Tests-Giai đoạn tôm) 

Giai đoạn tôm N Subset 

1 2 3 4 

20 15 .0920    

55 15 .1047    

27 15  .4100   

34 15  .4967   

41 15   2.0587  

48 15    2.9253 

Sig.  .820 .123 1.000 1.000 

Post Hoc Tests (Duncan Tests-Hỗn hợp bổ sung) 

Hỗn hợp bổ 

sung 

N Subset 

1 2 3 

0 18   1.3517 

1 18  1.0456  

3 18 .9333   

5 18 .8417   

7 18 .9006   

Sig.  .091 1.000 1.000 
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Phụ lục 2.3-15- Ảnh hƣởng của hỗn hợp bổ sung đến tỷ lệ sống của tôm 55 ngày tuổi 

ở 5 nghiệm thức 

Tỷ lệ hỗn hợp 

dịch FPH và 

HA bổ sung (%) 

N Mean 
Std. 

Deviation 

Std. 

Error 

95% Confidence 

Interval for Mean 
Minimum 

Lower 

Bound 

Upper 

Bound 

0 3 98.3333 .96090 .55478 95.9463 100.7203 97.30 

1 3 98.4600 .79076 .45654 96.4956 100.4244 97.55 

3 3 97.9000 .60000 .34641 96.4095 99.3905 97.30 

5 3 97.3000 .72111 .41633 95.5087 99.0913 96.50 

7 3 96.8967 .95866 .55348 94.5152 99.2781 95.99 

Total 15 97.7780 .92876 .23980 97.2637 98.2923 95.99 

Test of Homogeneity of Variances 

Levene 

Statistic 

df1 df2 Sig. 

.277 4 10 .886 

ANOVA 

 Sum of Squares Df Mean Square F Sig. 

Between Groups 5.381 4 1.345 2.009 .169 

Within Groups 6.695 10 .670   

Total 12.076 14    

Post Hoc Tests (Duncan Tests) 

Tỷ lệ hỗn hợp dịch FPH 

và HA bổ sung (%) 
N 

Subset for alpha = 0.05 

1 

0 3 98.3333 

1 3 98.4600 

3 3 97.9000 

5 3 97.3000 

7 3 96.8967 

Sig.  .057 
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Phụ lục 2.3-16- Ảnh hƣởng của hỗn hợp bổ sung đến năng suất tôm 55 ngày tuổi ở 5 

nghiệm thức 

 

Tỷ lệ hỗn hợp FPH 

và HA bổ sung (%) 
N Mean 

Std. 

Deviation 

Std. 

Error 

95% Confidence 

Interval for Mean 
Minimum 

Lower 

Bound 

Upper 

Bound 

0 3 2.4500 .06083 .03512 2.2989 2.6011 2.38 

1 3 2.7200 .10817 .06245 2.4513 2.9887 2.60 

3 3 2.9500 .10000 .05774 2.7016 3.1984 2.85 

5 3 3.5233 .07506 .04333 3.3369 3.7098 3.45 

7 3 3.4733 .08021 .04631 3.2741 3.6726 3.39 

Total 15 3.0233 .44003 .11361 2.7797 3.2670 2.38 

Test of Homogeneity of Variances 

Levene Statistic df1 df2 Sig. 

.288 4 10 .879 

ANOVA 

 Sum of Squares df Mean Square F Sig. 

Between Groups 2.636 4 .659 87.938 .000 

Within Groups .075 10 .007   

Total 2.711 14    

Post Hoc Tests (Duncan Tests) 

Tỷ lệ hỗn hợp FPH và 

HA bổ sung (%) 

N Subset for alpha = 0.05 

1 2 3 4 

0 3 2.4500    

1 3  2.7200   

3 3   2.9500  

5 3    3.5233 

7 3    3.4733 

Sig.  1.000 1.000 1.000 .495 
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Phụ lục 2.4-Thống kê hiệu quả sử dụng phế liệu cá Tra sau khi phi-lê 

 

STT Tên/thành phần 
Khối 

lƣợng (g) 

Tỷ lệ 

(%) 
Diễn giải 

1 Nguyên liệu cá Tra 10.000 -  

2 Thịt cá Tra phi-lê 3.500 35 Số liệu thu thập thực tế sản 

xuất tại Công ty Nam Việt – 

An Giang 
3 Phế liệu cá Tra 6.500 65 

4 
Hàm lƣợng protein 

phế liệu cá Tra 
952,90 14,66 

Kết quả từ Bảng 3.1 – trang 

73 của Luận án. 
5 

Hàm lƣợng lipít phế 

liệu cá Tra 
949,00 14,60 

6 Protein bị thủy phân 333,52 35 Trích trang 89 của Luận án. 

7 
Dịch protein thủy 

phân  
3250 50  

8 
Hàm lƣợng axit amin 

tổng  
182,88 2,81 

Kết quả từ Bảng 3.4 & 3.5 – 

trang 90 & 91 của Luận án, 

9 Xƣơng cá Tra khô 455,00 7  

10 

Hàm lƣợng tro tổng 

và thành phần hóa 

học 

273,00 4,2 

- Canxi: 152,33g 

- Phốt pho: 97,19g 

Kết quả từ Bảng 3.15 – trang 

114 của Luận án. 

11 
Hàm lƣợng 

Hydroxyapatite 
273,00 4,2 

- Canxi: 152,33g 

- Phốt pho: 97,19g 

Kết quả từ Bảng 3.15 – trang 

114 của Luận án. 

12 

Sự tăng trƣởng khối 

lƣợng tôm nuôi thử 

nghiệm 

24,41 23,5 Trích trang VI của Luận án. 
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3.1. Thành phần hóa học của phế liệu cá Tra từ cỡ nguyên liệu 1100 - 1500 g/con 
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3.2. Hàm lƣợng protein và lipít dịch FPH từ phế liệu cá Tra không xử lý tách lipít 

trƣớc thủy phân bằng alcalase 
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3.3. Hàm lƣợng protein và lipít dịch FPH từ phế liệu cá Tra xử lý tách lipít trƣớc thủy 

phân bằng alcalase 
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3.4. Hàm lƣợng protein và lipít dịch FPH cô đặc từ phế liệu cá Tra thủy phân bằng 

alcalase và lipase. 
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3.5. Hàm lƣợng amino axit của dịch thủy phân prtotein từ phế liệu cá Tra đƣợc thủy 

phân bằng alcalase và lipase. 
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3.6. Sự phân bố khối lƣợng phân tử của dịch thủy phân prtotein từ phế liệu cá Tra 

đƣợc thủy phân bằng alcalase và lipase. 
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3.7. Kết quả phân tích hàm lƣợng Canxi trong sản phẩm HA từ xƣơng cá Tra. 

CỤC THÚ Y 

TRUNG TÂM KIỂM TRA VỆ SINH THÚ Y TRUNG ƢƠNG II 

NATIONAL CENTER FOR VETERINARY HYGIENE INSPECTION II 

 

 

 

 

 

 

Mã hồ sơ: TD-01 

Số: MMYYXXXX 
PHIẾU KẾT QUẢ THỬ NGHIỆM 

Ngày: 

19/03/2018 

Số Trang: 1/ 1 

1. Tên mẫu – Mã số phân tích : HA cá Tra 

2. Số lƣợng mẫu : 01 

3. Mô tả mẫu : Bột khoáng  

4. Ngày nhận mẫu : 15/03/2018 

5. Thời gian thử nghiệm : 19/03/2018 

6. Tên và địa chỉ khách hàng : Phạm Viết Nam 

7. Kết quả thử nghiệm : Canxi 

TT 
Tên 

mẫu 

Tên 

phép 

thử 

Đơn vị 

tính 

Phƣơng 

pháp thử 

Kết quả 

thô 
MLOD Kết quả 

1 

HA 

xƣơng cá 

Tra 

Canxi mg/Kg 

AOAC 

2015.01 

ICP-MS 7700 

327654,14 0,02 327654,14 

Ghi chú:  Thời gian lưu mẫu 14 ngày kể từ ngày trả kết quả. 

  KPH: Không phát hiện. LOD: Giới hạn phát hiện. 

  (*): chỉ tiêu được VILAS công nhận. 

  (∆): chỉ tiêu nhà thầu phụ thực hiện. 

                                                                                                 GIÁM ĐỐC 
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38111802                                          Fax: (84-8) 38119770                                            

Email: vstytw2@gmail.com 
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3.8. Kết quả phân tích hàm lƣợng Phốt pho trong sản phẩm HA từ xƣơng cá Tra. 

CỤC THÚ Y 

TRUNG TÂM KIỂM TRA VỆ SINH THÚ Y TRUNG ƢƠNG II 

NATIONAL CENTER FOR VETERINARY HYGIENE INSPECTION II 

 

 

 

 

 

 

Mã hồ sơ: TD-01 

Số: MMYYXXXX 
PHIẾU KẾT QUẢ THỬ NGHIỆM 

Ngày: 19/03/2018 

Số Trang: 1/ 1 

1. Tên mẫu – Mã số phân tích : HA cá Tra 

2. Số lƣợng mẫu : 01 

3. Mô tả mẫu : Bột khoáng  

4. Ngày nhận mẫu : 15/03/2018 

5. Thời gian thử nghiệm : 19/03/2018 

6. Tên và địa chỉ khách hàng : Phạm Viết Nam 

7. Kết quả thử nghiệm : Photpho 

Tên 

mẫu 

Tên 

phép 

thử 

Đơn vị 

tính 

Phƣơng 

pháp thử 

Kết quả 

thô 
MLOD Kết quả 

HA 

xƣơng cá 

Tra 

Photpho mg/Kg 

AOAC 

2015.01 

ICP-MS 7700 

141968,46 0,02 141968,46 

Ghi chú:  Thời gian lưu mẫu 14 ngày kể từ ngày trả kết quả. 

  KPH: Không phát hiện. LOD: Giới hạn phát hiện. 

  (*): chỉ tiêu được VILAS công nhận. 

  (∆): chỉ tiêu nhà thầu phụ thực hiện. 

                                                                               GIÁM ĐỐC  
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3.9. Kết quả phân tích hàm lƣợng Thủy ngân trong sản phẩm HA từ xƣơng cá Tra. 

CỤC THÚ Y 

TRUNG TÂM KIỂM TRA VỆ SINH THÚ Y TRUNG ƢƠNG II 
NATIONAL CENTER FOR VETERINARY HYGIENE INSPECTION II 

 

 

 

 

 

 

Mã hồ sơ: TD-01 

Số: MMYYXXXX 
PHIẾU KẾT QUẢ THỬ NGHIỆM 

Ngày: 

19/03/2018 

Số trang: 1/ 1 

1. Tên mẫu – Mã số phân tích : HA cá Tra 

2. Số lƣợng mẫu : 01 

3. Mô tả mẫu : Bột khoáng 

4. Ngày nhận mẫu : 15/03/2018 

5. Thời gian thử nghiệm : 19/03/2018 

6. Tên và địa chỉ khách hàng : Phạm Viết Nam 

7. Kết quả thử nghiệm : Thủy ngân 

Tên mẫu 
Tên phép 

thử 

Đơn 

vị
 

tính 

Phƣơng pháp 

thử 

Kết 

quả 

thô 

MLO

D 
Kết quả 

HA xƣơng cá 

Tra 
Thủy ngân µg/Kg 

AOAC 

2015.01 

ICP-MS 7700 

0,00 20,00 KPH 

Ghi chú:  Thời gian lưu mẫu 14 ngày kể từ ngày trả kết quả. 

  KPH: Không phát hiện. LOD: Giới hạn phát hiện. 

  (*): chỉ tiêu được VILAS công nhận. 

  (∆): chỉ tiêu nhà thầu phụ thực hiện. 

                                                                                                                  

                                                                                                 GIÁM ĐỐC 

  

 

 

 

1. Các kết quả thử nghiệm ghi trong phiếu này chỉ có giá trị đối với mẫu đã mã hóa như trên. 
2. Không được trích sao một phần phiếu kết quả thử nghiệm này nếu không có sự đồng ý bằng văn bản của Giám đốc Trung tâm. 

3. Tên mẫu, tên khách hàng được ghi theo yêu cầu của nơi gửi mẫu. 
TRUNG TÂM KIỂM TRA VỆ SINH THÚ Y TRUNG ƢƠNG II                        521/1 Hoàng Văn Thụ, P. 4, 

Q. Tân Bình, Tp. HCM       Điện thoại: (84-8) 38111802                                          Fax: (84-8) 38119770                                            

Email: vstytw2@gmail.com 
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3.10. Kết quả phân tích hàm lƣợng Các đi mi trong sản phẩm HA từ xƣơng cá Tra. 

CỤC THÚ Y 

TRUNG TÂM KIỂM TRA VỆ SINH THÚ Y TRUNG ƢƠNG II 
NATIONAL CENTER FOR VETERINARY HYGIENE INSPECTION II 

 

 

 

 

 

 

Mã hồ sơ: TD-01 

Số: MMYYXXXX 
PHIẾU KẾT QUẢ THỬ NGHIỆM 

Ngày: 

19/03/2018 

Số trang: 1/ 1 

1. Tên mẫu – Mã số phân tích : HA cá Tra 

2. Số lƣợng mẫu : 01 

3. Mô tả mẫu : Bột khoáng 

4. Ngày nhận mẫu : 15/03/2018 

5. Thời gian thử nghiệm : 19/03/2018 

6. Tên và địa chỉ khách hàng : Phạm Viết Nam 

7. Kết quả thử nghiệm : Cadimi 

Tên mẫu 
Tên phép 

thử 

Đơn vị 

tính 

Phƣơng 

pháp thử 

Kết quả 

thô 
MLOD Kết quả 

HA xƣơng  

cá Tra 
Cadimi µg/Kg 

AOAC 

2015.01 

ICP-MS 7700 

2,04 10,00 KPH 

Ghi chú:  Thời gian lưu mẫu 14 ngày kể từ ngày trả kết quả. 

  KPH: Không phát hiện. LOD: Giới hạn phát hiện. 

  (*): chỉ tiêu được VILAS công nhận. 

  (∆): chỉ tiêu nhà thầu phụ thực hiện. 

                                                                                                                  

 

 

                                                                                                  GIÁM ĐỐC 

  

 

8. Các kết quả thử nghiệm ghi trong phiếu này chỉ có giá trị đối với mẫu đã mã hóa như trên. 

9. Không được trích sao một phần phiếu kết quả thử nghiệm này nếu không có sự đồng ý bằng văn bản của Giám đốc Trung tâm. 

10. Tên mẫu, tên khách hàng được ghi theo yêu cầu của nơi gửi mẫu. 
TRUNG TÂM KIỂM TRA VỆ SINH THÚ Y TRUNG ƢƠNG II                        521/1 Hoàng Văn Thụ, P. 4, 

Q. Tân Bình, Tp. HCM       Điện thoại: (84-8) 38111802                                          Fax: (84-8) 38119770                                            

Email: vstytw2@gmail.com 
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3.11. Kết quả phân tích hàm lƣợng Chì trong sản phẩm HA từ xƣơng cá Tra. 

CỤC THÚ Y 

TRUNG TÂM KIỂM TRA VỆ SINH THÚ Y TRUNG ƢƠNG II 
NATIONAL CENTER FOR VETERINARY HYGIENE INSPECTION II 

 

 

 

 

 

 

Mã hồ sơ: TD-01 

Số: MMYYXXXX 
PHIẾU KẾT QUẢ THỬ NGHIỆM 

Ngày: 19/03/2018 

Số trang: 1/ 1 

1. Tên mẫu – Mã số phân tích : HA cá Tra 

2. Số lƣợng mẫu : 01 

3. Mô tả mẫu : Bột khoáng 

4. Ngày nhận mẫu : 15/03/2018 

5. Thời gian thử nghiệm : 19/03/2018 

6. Tên và địa chỉ khách hàng : Phạm Viết Nam 

7. Kết quả thử nghiệm : Chì 

Tên mẫu 

Tên 

phép 

thử 

Đơn 

vị
 

tính 

Phƣơng 

pháp thử 

Kết quả 

thô 
MLOD Kết quả 

HA cá Tra Chì µg/Kg 

AOAC 

2015.01 

ICP-MS 7700 

0,00 20,00 KPH 

Ghi chú:  Thời gian lưu mẫu 14 ngày kể từ ngày trả kết quả. 

  KPH: Không phát hiện. LOD: Giới hạn phát hiện. 

  (*): chỉ tiêu được VILAS công nhận. 

  (∆): chỉ tiêu nhà thầu phụ thực hiện. 

                                                                                                                  GIÁM ĐỐC 

  

 

4. Các kết quả thử nghiệm ghi trong phiếu này chỉ có giá trị đối với mẫu đã mã hóa như trên. 

5. Không được trích sao một phần phiếu kết quả thử nghiệm này nếu không có sự đồng ý bằng văn bản của Giám đốc Trung tâm. 
6. Tên mẫu, tên khách hàng được ghi theo yêu cầu của nơi gửi mẫu. 
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3.12. Kết quả phân tích hàm lƣợng Át sen trong sản phẩm HA từ xƣơng cá Tra. 

CỤC THÚ Y 

TRUNG TÂM KIỂM TRA VỆ SINH THÚ Y TRUNG ƢƠNG II 
NATIONAL CENTER FOR VETERINARY HYGIENE INSPECTION II 

 

 

 

 

 

 

Mã hồ sơ: TD-01 

Số: MMYYXXXX 
PHIẾU KẾT QUẢ THỬ NGHIỆM 

Ngày: 19/03/2018 

Số trang: 1/ 1 

1. Tên mẫu – Mã số phân tích : HA cá Tra 

2. Số lƣợng mẫu : 01 

3. Mô tả mẫu : Bột khoáng 

4. Ngày nhận mẫu : 15/03/2018 

5. Thời gian thử nghiệm : 19/03/2018 

6. Tên và địa chỉ khách hàng : Phạm Viết Nam 

7. Kết quả thử nghiệm : Asen 

Tên mẫu 

Tên 

phép 

thử 

Đơn vị 

tính 

Phƣơng 

pháp thử 

Kết quả 

thô 
MLOD Kết quả 

HA cá Tra Asen µg/Kg 

AOAC 

2015.01 

ICP-MS 7700 

34,60 15,00 34,60 

Ghi chú:  Thời gian lưu mẫu 14 ngày kể từ ngày trả kết quả. 

  KPH: Không phát hiện. LOD: Giới hạn phát hiện. 

  (*): chỉ tiêu được VILAS công nhận. 

  (∆): chỉ tiêu nhà thầu phụ thực hiện. 

                                                                                                                  

 

                                                                                                           GIÁM ĐỐC 

 

 

7. Các kết quả thử nghiệm ghi trong phiếu này chỉ có giá trị đối với mẫu đã mã hóa như trên. 

8. Không được trích sao một phần phiếu kết quả thử nghiệm này nếu không có sự đồng ý bằng văn bản của Giám đốc Trung tâm. 
9. Tên mẫu, tên khách hàng được ghi theo yêu cầu của nơi gửi mẫu. 
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