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Tom tat:

Tién xit ly phdan doan bi mia bang axit formic v6i muc dich tdch cdc thanh phdn hemicellulose va lignin
nhdm thu héi nguén cellulose tinh khiét phuc vu cho sdn xudt ethanol sinh hoc. Muc tiéu chinh trong
nghién ciiu nay la t6i wu cdc diéu kién ciia qud trinh tién xii ly ba mia nhdm ndng cao hiéu sudt thu hoi
cellulose phuc vu cho muc dich thity phan cellulose bi mia bang enzyme, thu héi glucose cho 1én men sdn
xudt ethanol sinh hoc. Nghién ciiu sit dung nguyén liéu la ba mia, v6i phuong phdp xdc dinh thanh phdn
hitu co trong ba mia, thity phan phdin doan ba mia, t6i uu héa cdc diéu kién phdn doan bang phuong phdp
dap iing bé mdt, chup FESEM va xit ly s6 liéu. Ma trdn thuc nghiém véi ba bién so déc lap dugc thiét ké dé
nghién ciiu tdc dong dong thoi dén khd ndng logi bo lignin va hiéu sudt thu hoi cellulose. Két quad nghién
ctiu cho thdy, mé hinh ddp 1ing bé mdt cé gid tri R? tuong iing dén khd nding logi bé lignin, hiéu sudt thu
hoi cellulose déu dat tix 0,90 dén 0,99% vdi gid tri p tuong ting la 0,0028 va < 0,0001, diéu kién dugc toi uu
6 130°C, nong do axit formic 80% trong thoi gian 50 phiit cho két qud logi bé lignin dat 85,4% va hiéu sudt
thu hoi cellulose la 90,5%. Quan sdt trén kinh hién vi dién tif quét (FESEM) ciing da lam ndi bt nhiing
thay doi vit ly trong cdu triic sgi cellulose, két qud nay thé hién sy phii hgp vdi cdc diéu kién phan doan.
Tii khéa: Ba mia, tién xii ly, phuong phdp ddp ting bé mat, khd ndang loai bé lignin, hiéu sudt thu hoi cellulose.
Ngay nhdn bai: 3/6/2024; Ngay sia chiia: 30/6/2024; Ngay duyét ding: 19/7/2024.

Optimizing the pre-treatment process of bagasse

with formic axit for bioethanol production

Abstract:

Pre-treatment of bagasse by acid formic aims at separating hemicellulose and lignin components to recover
the pure cellulose source for bioethanol production. The main objective of this research is to optimize the
conditions of bagasse pretreatment to improve cellulose recovery efficiency for the enzymatic hydrolysis

of bagasse cellulose, glucose recovery for fermentation to produce bioethanol. The research used bagasse

as raw material, with the method of determining organic components in bagasse, hydrolyzing bagasse in
segments, optimizing conditions of segments by response surface method, Field Emission Scanning Electron
Microscopy (FESEM) and data processing. The experimental matrix with three independent variables was
designed to study the simultaneous impacts on lignin removal and cellulose recovery efficiency. The results
show that the response surface model has R? values that are related to the lignin removal ability and cellulose
recovery efficiency ranging from 0.90 to 0.99% with corresponding p values of 0.0028 and lower than 0.0001,
optimized conditions at 130°C, formic acid concentration of 80% in 50 minutes resulted in lignin removal of
85.4% and cellulose recovery efficiency of 90.5%. Observing with FESEM also highlighted physical changes in
the cellulose fiber structure, this result is consistent with the segment conditions.

Keywords: Bagasse, pre-treatment, response surface method, lignin removed, cellulose recovery efficiency.

JEL Classifications: Q57, N53, N54.

1. PAT VAN BE polyme sinh hoc chinh: (1) cellulose, dugc biét dén la

Nguodn nhién liéu héa thach hién nay da bi khai thac
va st dung can kiét, hudng su quan tam ctia cac nha khoa
hoc trén toan thé giéi vé mot ngudn vét liéu thay thé
va sinh khoi lignocellulose tii ba mia dugc st dung nhu
mot nguon nguyén liéu san xudt ethanol sinh hoc thé hé
thi hai. Nguon vt liéu lignocellulose tii ba mia gobm ba

thanh phén hiiu co chinh ctia D-glucose, lién két bdi cac
lién két -1,4-glycosid, cac lién két nay hinh thanh tii cac
sgi tinh thé va dugc lién két v6i hemicellulose; (2) mot
hgp chat phan nhanh v6 dinh hinh gém cac chat di tring
hop clia cac goc pentoses, hexose, cac goc duong khac va
trong moi lién két bén chac nay vai tro ctia lignin dugc
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biét dén nhu mot chit di hgp ti ctia cac rugu phenolic,
dugc bao quanh doan polysacarit, tao nén d6 bén chac
cho thanh t€ bao thuc vat (Boeriu CG et al., 2014). Cdu
tric phuc tap, da thanh phan nay kho c6 thé bi phan giai
bdi cac yéu t6 vat ly, hoa hoc va sinh hoc thong thudng.

Trong cong nghé san xudt nhién liéu sinh hoc thé
hé thd hai nay thi cac polyme sinh hoc trong vat liéu
lignocellulose phai dugc phan tach va tao thanh cac
gbc duong phuc vu cho san xudt ethanol sinh hoc dang
la muc tiéu huéng dén cho hoan thién quy trinh tién
xt ly lignocellulose, trong d6 c¢6 qua trinh tién xt ly
lignocellulose bang phan doan (Liu C et al., 2016). Mot
s6 dung mai hita co dugc lua chon d€ hoa tan va tach cac
thanh phan lignocellulose tti cac loai sinh khdi khac nhau
ciing da dugc nghién ctiu. Hiéu qua ctia qua trinh tach
cac polyme sinh hoc gitia cidc dung moi ciing khac nhau.
Do dé, viéc Iya chon dung moéi c6 déc tinh va do chon loc
1a co s& d€ phat trién quy trinh tach va thu dugc cac hgp
chat hitu co tinh khiét nang cao hiéu sudt cho san xuét
ethanol sinh hoc (Boeriu CG et al,, 2014). Qua trinh thuy
phén phan doan bang axit formic ciing dugc nghién ciu
cho thdy, cac polyme c6 ngudn géc tii hemicellulose va
lignin bi hoa tan vao pha long va délai cellulose tinh khiét
¢ dang ran. Chinh viéc loai bo hemicellulose va lignin
trong qua trinh thay phan phan doan lam tdng kha nang
tiép can clia enzyme véi cac cellulose 6 dang tinh thé va
tang hiéu qua ctia qua trinh thiy phan (Brudecki G et al,,
2013), (Sluiter A et al., 2012).

Axit hitu co c6 thé dong vai tro viia la dung moi viia
la chét xuc tdc trong qua trinh tién xt ly (Snelders J et
al., 2014). So véi céc axit vo ¢o, cac axit hiiu co nhu axit
formic, axetic va oxalic it c6 taic dong dén moi trudng
va dé dang thu hoi do nhiét d¢ soi thip hon. Trong s6
cac axit hiiu co khac nhau, axit formic 1a mét axit yéu cé
nhiét d6 soi thap tuong tu nhu nudc, cho phép tai ché
bang cach bay hoi (Du H et al,, 2016). Axit formic da
dugc ting dung d€ xu ly trudc va phan doan cac vat liéu
lignocellulose khac nhau (Liu C et al,, 2016), (Snelders
J et al., 2014). Trong nghién ctiu nay, thiy phan phin
doan c6 st dung axit formic & nhiét d¢ soi thap, su thay
d6i cac thong s6 trong phan ting va néng do dung moi
anh hudng dén hiéu suat tach ctia qua trinh phan doan.
Cac hgp chét polyme sinh hoc riéng biét dugc xu ly va
ting dung cho cac nghién ctiu tiép theo d€ nang cao hiéu
qua ctia qua trinh lén men san xuit ethanol sinh hoc tu
ba mia.

2.NGUYEN LIEU VA PHUONG PHAP NGHIEN CUU

2.1. Nguyén liéu

Ba mia: Thu thap ti Nha mdy dudng Lam Son -
Thanh Hoa, tién hanh sdy kho & 70°C trong 24 gio va
dugc nghién dén kich thuéc 5 - 7 mm. Mau sau nghién
dugc bao quan & nhiét do phong phuc vu cho cac cong
doan tién xt ly ti€p theo.
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2.2. Phuong phdp nghién ciiu

2.2.1. Xdc dinh thanh phdn hitu co trong ba mia

Ba mia sau khi xdc dinh 30 4m dudc cin chinh xé4c
0,3g mau vao 6ng nghiém 10ml c6 nap, thém 3ml axit
H_ SO, 72%, ding diia thiy tinh khudy déu, day nap
ong nghiém va d€ thuy phan & nhiét d6 30°C trong 60
phut. Két thic thy phan ¢ 30°C, mau dugc chuyén vao
binh tam gidc 250ml va bd sung 84ml nudc kht ion,
day nap binh tam gidc va hdp 6 121°C trong 60 phut,
sau d6 d€ nguoi vé nhiét do phong va tién hanh phan
tich cac thanh phén htiu co trong ba mia bang phuong
phap NREL tiéu chuén dé xac dinh ham lugng cellulose,
hemicellulose, lignin, tro va mot s6 thanh phén khac
(Sluiter A et al., 2012).

2.2.2. Thuy phan phan doan ba mia

Qua trinh phan doan trong nghién ctiu dugc thuc
hién trong cac 16 phan ting 4p sudt cao bing thép khong
gi 500ml. Phan ting dugc tién hanh véi ba mia khoang
5% trong lugng kho, tién hanh thiy phan phan doan
trong dung dich axit formic & nong d6 thay doi tu 60
- 80%. Phan ting dugc gia nhiét dén nhiét do tu 110 -
130°C, thoi gian gia nhiét trong khoang 30 - 90 phut.
Sau khi phan doan, mau dugc dem di tach dich bang
cach loc trén gidy loc (Whatman No.4) va dugc rtia kiém
0,5% & nhiét do 60°C trong thoi gian 30 phut. Ba sau
rtia kiém dugc rta lai bang nu6e cho dén khi dat pH=7.
Thanh phan héa hoc ctia dich va ba sau tién xt ly dugc
phan tich theo quy trinh NREL (Sluiter A et al., 2012).
Hiéu sudt thu hoi cellulose dugc xac dinh bang phan
trdm cellulose thu dugc trong phéan rin tach ra so véi
ham lugng ban dau cua cellulose trong ba nguyén liéu
theo phuong trinh (1) (Suriyachai N et al.,, 2018). Viéc
loai bo lignin dugc xac dinh dua trén khoi lugng lignin
con lai sau khi két taa ti dich tién xti ly so v6i ham lugng
lignin trong ba mia nguyén liéu theo phuong trinh (2).
Higu sule thu b3l cellulose (%)

Cellulose con lai b3 TXL (mg}

e - m— = & 100 (&Y
Him lrgmg cellulose bl nguvén [y (mg) 1

Ligmin logl b (%)
Lignin b nguyén lfu (mg) = Lignin con lg b3 TXL (mg)
= .l_|'£.;|:-|||: b mgurydn lifu l;.';,gl :

100 {2)

2.2.3. T6i wu héa cdc diéu kién phan doan bdng
phuong phap dap ting bé mdt

T6i uu hda bang phuong phap dap ting bé mit dugc
sti dung d¢€ thiét ké ma tran nghién ctiu tac dong dong thoi
ctia ba bién s6 chinh (no6ng d¢ axit formic, nhiét do phan
doan va thoi gian phan ting) anh hudng dén hiéu suit
thu hoi ba ran va kha nang loai bo lignin. Ba bién dugc
thiét ké & ba cap do: thap (-1), trung tam (0) va cao (+1)
dé danh gia mtic d¢ bién thién ctia cac thi nghiém (Bang
1). Ma tran dugc thiét ké bao gom 15 thi nghiém véi 3
lan 13p tai cac diém trung tim. Mdi lan chay thi nghiém
dugc lap lai ba l4n va xac dinh lugng duong glucose dugc
gidi phong. Két qua dugc phan tich biang cach 4p dung hé
s0 xac dinh (R? va R*-adj), biéu d6 phan hoi va phéan tich
phuong sai (ANOVA) biang phan mém Design Expert 11.



Bang 1. Cac yéu td doc 1ap va gia tri tuong ting

Bién K hiéu Miic yéu té dugc ma héa

-1 0 +1

Nhiét d¢ tién xt ly (°C) A 5 27,5 50
Nong d6 axit formic (%) B 10 55 100
Thi gian (phit) C 0,15 0,375 0,6

Két qua du dodn dugc phéan tich biang hoi quy cua
phuong phap dép ting bé mit va dugc biéu dién bang
phuong trinh hoi quy da thtic bac hai lién quan dén cac
bién s6 chinh va sy tuong tac cho tling bién s6 theo phuong
trinh (3). Sti dung phén tich phuong sai bang ANOVA dé
danh gia y nghia thong ké cia mo6 hinh. Gid tri p nhé hon
0,05 dugc coi la c6 y nghia. Phuong trinh cia mo hinh da
thuic dugc biéu thi bang hé s6 xac dinh R? hé s6 xac dinh
dugc diéu chinh (R*-adj) va phép thti F khong pht hop.
Dii liéu dugc phan tich bang phian mém Design Expert 11
thong qua cac phén tich thong ké va do hoa.

Tiabyxi +e (3)

Trong do: Y la phan ting du doan; n la s6 hidng cac
yéu to; x, va X, 1a cac bién dugc ma hoa; b 1a hang s0; b,
b va bJ la cac hé s6 bac nhit, bac hai va he sO tuong tac,
iva jlachi s6 cua thita s6 va e la sai s6 du.

2.2.4. Chyp FESEM

C4u tric vi mo cia mau ba mia trudc va sau tién xu
ly thu dugc sau qua trinh tién xti Iy dugc phan tich bang
kinh hién vi dién ti quét (JSM-6301F JEOL, Nhat Ban)
v6i chum tia dién ttt 20kV. Cac mau dugc sdy kho va phu
vang d€ phan tich FESEM.

2.2.5. Phuong phdp xii ly 50 liéu

S6 liéu thu dugc sé dugc phén tich dudi dang mo ta
dinh lugng thong qua cac biéu do, bang biéu. Phan mém
EXCEL, phian mém Design expert 11 dugc st dung dé
t0i uu, luu trdi, tdng hgp va phan tich cac s6 liéu da thu
thap dugc.

Y=b+ Tl b+ Dha D byXxy

3. KET QUA

3.1. Thanh phdn hiiu co trong ba mia

Ba mia nguyén liéu sau thu gom tai Nha may dudng
Lam Son - Thanh Héa, dugc xti Iy co hoc, nghién nhd
dén kich thudc 5 - 7mm va siy kho dén d6 &m 8 - 10%.
Tién hanh xac dinh thanh phén hiiu co trong ba mia
nguyén liéu trudc tién xu ly bang axit formic, két qua
dugc trinh bay trong Bang 2.

Bang 2. Thanh phan hiia co cia ba mia nguyén liéu

Thanh phén hiiu co DPon vi tinh (%)

D6 tro 0,87 £0,15

Lignin téng 26,7+ 0,2

Lignin hoa tan trong axit 4,95+0,2
Lignin khong hoa tan trong axit 21,75+ 0,2
Cacbonhydrate 64,0+0,3
Cellulose 43,5+0,3
Hemicellulose 20,5+0,2

Cac thanh phan khac 8,43+ 0,1
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Két qua phan tich Bang 2 cho thdy, thanh phéan chinh
trong ba mia la cellulose (43,5% + 0,3), hemicellulose
(20,5% + 0,2), lignin t6ng (26,7% + 0,2) trong d6 thanh
phanlignin tan trong axit 4,95 + 0,2. Thanh phén cellulose
trong ba mia tai nghién ctiu nay tuong tu nhu mot s6
thanh phan ba mia dugc thu thép tai Quang Tay, mién
Nam Trung Quéc (Zhao X., Liu D., 2012). Ham lugng
lignin t6ng s6 phén tich dugc kha cao (26,7%), trong do
ham lugng lignin khong tan trong axit 6 muic 21,75% va
ham lugng lignin hoa tan trong axit trong nghién ctiu &
muic thap (4,95%). Ngoai ra, ham lugng cellulose trong
dam g6 thong chiém ty 1é cao dang ké (43,5%), trong
cellulose céc g6c dudng glucose c6 thé dugc gidi phdng
ra ¢ dang tu do va dugc thu hoi 13 nguén nguyén liéu
phu hgp khi ham lugng lignin trong nguyén liéu bi loai
bo trong qud trinh tién xt ly

3.2. Anh huéng ciia cdc bién so dén hiéu sudt thu
hoi cellulose va kha nang logi bé lignin trong qud trinh
tién xui ly ba mia

Trong thanh phan ba mia ty nhién, cellulose,
hemmicellulose va lignin 1a cac thanh phan chinh, do d¢
khi c6 su két hgp cua cac yéu t6 nhiét do, nong do axit
formic va thoi gian trong qua trinh tién xt ly ting cudng
kha nang hoa tan mdt phan cac phan hemicellulose va
lignin trong ba mia ty nhién & cac muc do khac nhau
nham tang hiéu sudt thu hoi cellulose trong ba.

Thiét ké ma tran Box-Behnken dugc st dung, xac
dinh anh hudng ctia cac bién riéng 1é dén kha néng loai
bo lignin va hiéu sudt thu hoi cellulose trong ba mia. D&
kiém tra anh hudng ctia ndng do axit formic, thoi gian
cua qud trinh tién xt ly va nhiét d¢ tién xu ly, mot ma
tran gdém cac thi nghiém da dugc chon nghién ctiu véi
cac yéu t6 doc lap va gia tri uong ting (Bang 3). Trong
cac thi nghiém nay, nong d¢ axit formic dugc bo tri véi
nodng do thay doi tii 60 - 80%, thdi gian thiy phéan thay
déi tu 10 - 90 phat va nhiét do thuy phan tti 90 - 130°C.
Dii liéu thu dugc phan tich bang phin mém véi tdng
cong 15 thi nghiém da dugc thiét ké va thuc nghiém cho
ra cac gia tri thuc va gia tri du doan, két qua dugc thé
hién trong Bang 3.

Bang 3. Két qua thi nghiém tai cac di€u kién tién
xu ly khac nhau tif ba mia

Bién thuc Bién md hoa Gié tri thuic Gid tri dy dodn
& . Hiéu sudt | Kha ning | Hiéu sudt | Khd ning
S | Nniedo | O | Thoigian thuhsi | logibé | thuhéi | loaibé
= ("C) fo‘:il?:(l:m) (phut) A B ¢ cellulose | lignin | cellulose | lignin
(%) (%) (%) (%)
1 110 60 90 0 -1 1 54,6 | 75,5 | 56,7 | 77,6
2 90 70 10 -1 0 -1 31,5 ] 65,0 | 33,9 | 659
3 90 60 50 -1 -1 0 28,5 | 75,8 | 28,6 | 74,4
4 110 70 50 0 0 0 54,3 | 76,8 | 54,7 | 75,9
5 130 70 90 1 0 1 80,5 | 79,5 | 78,1 | 79,8
6 110 70 50 0 0 0 55,2 | 73,5 | 54,7 | 75,9
7 130 80 50 1 1 0 90,5 | 854 | 90,4 | 83,7
8 130 70 10 1 0 -1 755|780 | 77,3 | 79,9
9 90 80 50 -1 1 0 45,8 | 70,3 | 45,0 | 69,6
10 130 60 50 1 -1 0 60,2 | 78,5 | 60,9 | 76,1
11 110 80 90 0 1 1 77,5 1 79,2 | 79,6 | 80,2
12 110 70 50 0 0 0 54,5 | 76,0 | 54,7 | 75,9
13 110 80 10 0 1 -1 755 | 73,8 | 74,3 | 73.1
14 90 70 90 -1 0 1 454 | 78,8 | 43,7 | 78,1
15 110 10 0 -1 -1 | 5451 728 51,5] 729
Mo h1nh tuyén tinh dugc dé xuat boi phan mém

Design Expert 11 d€ phu hgp véi dit liéu thuc nghiém.
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Phén tich ANOVA chi ra raing m6 hinh thiét lap la cé y
nghia. K&t qua chi ra trong Bang 4 va 5 thé hién su danh
gia v6i bién s6 vé hiéu suét thu hoi cellulose va kha nang
loai bo lignin.

Bang 4. Danh gia hiéu suat thu hoi cellulose bang
phén tich ANOVA tit mo6 hinh rit gon

Binh
Tong A phuong
Ngudn binh Ba?(;i?) do trung | F-value | p-value
phuong binh
(MS)
Model | 4.442,41 8 555,30 84,12 <0,0001 | Phu h(jp
A'I(\i]é“‘?t 3.018,64 1 3018,64 | 457,29 | <0,0001
B-AX.It 1.046,53 1 1046,53 158,54 | <0,0001
formic
C_’.rhdl 55,65 1 55,65 8,43 0,0272
gian
AB 42,25 1 42,25 6,40 0,0447
AC 20,25 1 20,25 3,07 0,1304
A? 29,90 1 29,90 4,53 0,0774
B? 72,43 1 72,43 10,97 0,0162
C? 152,62 1 152,62 23,12 0,0030
Residual | 39,61 6 6,60
Lackof | 5916 4 9079 | 4384 | 00204 | KDOn8
Fit phu hop
R?=10,99; szadj =0,97
* M6 hinh ¢é y nghia p < 0,05

Trong mo hinh véi bién la hiéu suét thu hoi cellulose gia
tri F cia m6 hinh Ia kha cao 84,12 va véi gid tri nay moé hinh
6 y nghia quan trong, cac gia tri xac suat dugc tinh toan (gia
tri p < 0,0001) déu thap hon 0,05. Gid tri p nho hon 0,05 cho
thdy cac yéu t6 trong mo6 hinh ¢6 y nghia. Trong trudng hop
nay A, B, C, AB, A%, B?, C*1a cac yéu t6 c6 y nghia quan trong
v6i mo hinh. Gia tri l6n hon 0,1 cho théy thay cac yéu t6 lién
quan trong mo hinh la khong cé y nghia. Trong truong hop
trong mo hinh c6 nhiéu yéu t6 khong c6 y nghia (khong tinh
nhiing yéu t6 bat budc d€ ho trg cho viéc tao nén y nghia cta
mo hinh) thi viéc gidm cc yéu t6 khong c6 y nghia dé cling
c6 thé cai thién mo hinh thiét ké cAn hudng dén. Trong khi
do, gia tri F-value 13 43,84 thé hién su khong pht hop ddng ké
ctia md hinh va chi c6 khoang 2,24% kha nang xay ra d€ tao
nén gid tri F-value 16n nhu vay c6 théla do sai s6 xdy ra trong
thuic nghiém. Ngoai ra, gid tri du dodn R21a 0,99 phut hgp véi
R? diéu chinh la 0,97. M6 hinh nay dugc st dung cho t6i uu
cac yéu to trén ma tran thiét ké Box-Behnken.

Bang 5. Panh gia kha ning loai bo lignin bang
phén tich ANOVA tit mo6 hinh rit gon

Binh
Téng . phuong
Nguon binh Bai;lf'i) & trung | F-value | p-value
phuong binh
(MS)
Model 287,89 8 35,99 13,05 0,0028 | Phu hgp
A'I;g“?t 12403 | 1 | 12403 | 4498 | 00005
B-Axit | 09 1 420 | 153 | 02630
formic
CThai | 201 1 7021 | 2546 | 0,0023
gian
AB 38,44 1 38,44 13,94 0,0097
AC 37,82 1 37,82 13,72 0,0100
A? 3,66 1 3,66 1,33 0,2930
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B 423 1 423 1,54 | 02616
c 4,50 1 4,50 1,63 | 0,486
Residual | 16,54 6 2,76
Lackof | 06> 4 265 | 08957 | 05881 | <nong
Fit phu hgp
R = 0,95; R™-adj = 0,87
* M6 hinh c¢é y nghia p < 0,05

Trong mo hinh phén tich két qua vé kha ning loai bo
lignin gia tri F cia mo hinh chi dat 13,05 m6 hinh van
c6 y nghia quan trong, c6 0,28% kha nang gia tri F 16n
6 thé d6 1a sai s6 trong chay mo hinh. Gié tri p nho hon
0,05 cho thy cac yéu t6 trong m6 hinh cé y nghia. Trong
truong hop nay A, C, AB, AC la céc yéu t6 lam cho mo
hinh ¢6 y nghia. Gia tri 16n hon 0,1000 cho thay cic yéu
t0 lién quan trong md hinh la khong c6 y nghia. Trong
khi d6, gia tri F-value 13 0,89 thé hién su khong phu hop
dang ké so vdi sai s6 thudn tiy. C6 58,81% kha ning lam
cho F-value 16n nhu vay c6 thé la do sai s6 xdy ra trong
thuc nghiém. Ngoai ra, gia tri du doan R*1a 0,95 c6 do
tuong dong véi R* diéu chinh 1a 0,87.

Mo hinh tuyén tinh dugc dé xuit bdi phan mém
Design Expert 11 véi gid tri du doan phu hgp véi di
liéu thuc nghiém (Bang 3). Phan tich hoi quy dugc
thuc hién phu hgp véi mo hinh dap tGng bé mét bac
hai. Méi tuong quan gitia kha nang loai bo lignin va
hiéu sudt thu hoi cellulose trong qua trinh tién xt ly
ba mia duéi tac dong ctia nong do axit formic, nhiét
do va thoi gian dugc thé hién thong qua gia tri R? déu
dat tii 0,90 dén 0,99%. Cac mo6 hinh dap ting bé mat
hién thi mdi tuong quan gitia kha ning loai bo lignin
va hiéu suét thu hoi cellulose dugc thé hién trong
Hinh 1.

Thu héi cellulose phan ba ran phu thudc vao viéc
thu hoi trong lugng ctia ba ran va ham lugng cellulose
con lai trong ba. Theo mot s6 nghién ctiu cho thay, khi
tang nhiét d6 va nong do axit formic dan dén hiéu suét
thu héi ba thap nhung hiéu sudt thu hai cellulose cao
hon (Suriyachai N et al.,, 2018), diéu nay ciing tuong
ung véi két qua t6i uu trong nghién ctu khi tang nhiét
do thuy phan lén 130°C véi 80% axit formic trong thoi
gian 50 phut thi cho hiéu sudt thu hoi cellulose trong
ba dat 90,4%. Mtic d6 loai bo lignin nam trong khoang
65 - 85,4% (Bang 3). Theo bé mat dap ting (Hinh 1), viéc
tang nhiét do va nong do axit formic cho thay tac dong
tich cuc manh mé dén hiéu qua loai bd lignin, trong khi
moi tuong quan ctia nong do axit cao va thoi gian dai thi
hiéu suat thu hoi cellulose chi dat 77,5% va kha nang loai
bd lignin 1a 79,2% (thi nghiém 11).

Phan tich héi quy boi dugc st dung dé phén tich
di liéu thuc nghiém nhdm phu hgp véi phuong trinh
da thtic b4c hai. Cac hé s6 héi quy cua cac s6 hang tu
do, tuyén tinh, bac hai va tuong tac dugc biéu thi trong
phuong trinh 3.1 va 3.2.

Hi¢u sudt thu hoi cellulose (%) thé hién trong
phuong trinh 3.1 nhu sau:

Y =54,67 + 19,42*A + 11,44*B + 2,64*C + 3,25*A*B
-2,25%A*C - 2,85%A? + 4,43*B? + 6,43*C* (3.1)

Cac s6 hang duong va am trong phuong trinh lan
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A Hinh 1. D6 thi bé mdt 3D biéu dién dnh hudng cia nhiét do, thdi gian va nong do axit formic dén hiéu sudt

thu hoi cellulose (A) va khd nang logi bé lignin (B)

lugt biéu thi cac tac dong tuyén tinh lam ting gid tri Y
va cac tac dong doi khang 1én Y. Phan tich cac hé s6 nay
v6i gid tri p - cho thdy s6 hang tuyén tinh A (p <0,0001);
B (p <0,0001); C (p = 0,0272) va s6 hang tuong tac A*B
(p = 0,0447) 1a c6 y nghia (Bang 4). Do d4, tii phuong
trinh 3.1 va Bang 4, c6 thé suy ra rdng hiéu sudt thu hoi
cellulose tii ba mia tién xt ly phu thudc rat nhiéu vao
nhiét d6 va nong do axit formic, vi n6 c6 tac dong tuyén
tinh dang k& dén hiéu suét thu hoi cellulose tii ba mia.

Kha néng loai bd lignin (%) thé hién trong phuong
trinh 3.2 nhu sau:

Y =75,43 +3,94*A + 0,7250*B + 2,96*C + 3,10*A*B
- 3,07*A*C + 0,9958*A* + 1,07*B? - 1,10*C* (3.2)

Céc s6 hang duong va am trong phuong trinh lan
lugt biéu thi cac tac dong tuyén tinh lam ting gid tri Y va
cac tac dong doi khanglén Y. Phan tich cac hé s6 nay véi
gia tri p - cho thdy s6 hang tuyén tinh A (p = 0,0005); C
(p =0,0023) va s6 hang tuong tac A*B (p = 0,0097); A*C
(p = 0.0100) 14 c6 y nghia (Bang 5). Do d6, tii phuong
trinh 3.2 va Bang 5, c6 thé suy ra rang kha nang loai bo
lignin tt ba mia tién xt ly phu thu¢c rat nhiéu vao nhiét
do, vi nd co tac dong tuyén tinh dang ké dén lignin bi
hoa tan vao dich thay phan. Cuing v6i nhan xét vé két
qua nay, Suriyachai N et al., 2018 ciing cho théy két qua
tuong dong khi tién hanh tién xu ly ba mia trong diéu
kién axit formic loang & nhiét d¢ cao 170°C, kha nang
loai bd lignin la 85,4% va hiéu suat thu hoi cellulose dat
99,7%.

Phan tich mo6 hinh tac dong dong thoi xay dung
trong phuong trinh 3.1 va 3.2 cho théy:

- Nong do¢ axit formic (B) c6 anh hudng bac 1 véi
hiéu suét thu hai cellulose va anh hudng bac 2 dén kha
nang loai bé lignin trong dich thuy phén. Do do¢, ting
nong d¢ axit formic dung cho tién xt Iy 1a c6 thé tang
hiéu suét thu hoi cellulose trong ba va kha nang loai bo
lignin.

- Nhiét do, thoi gian (A, C) ciing ¢6 anh hudng bac
hai dén hiéu suét thu hoi cellulose va kha nang loai bo
lignin. Hé s6 ctia cac tham s6 A?, C? cho thdy khi nhiét
do, thoi gian thay d6i dén moét gia tri nhat dinh sé lam
giam hiéu suit thu hoi cellulose trong ba va kha nang
loai bo lignin trong dich thiy phan.

3.3. Ddnh gid cdu triic bé mdt ba mia sau tién xi ly
bang phan tich hinh dnh FESEM

Quan sat ciu truc bé mat ctia ba mia ty nhién va ba
mia da qua xt ly bang axit formic (Hinh 3.2) cho théy,
qua trinh tién xt ly da gy ra nhiing bién d6i vat Iy trong
sinh khoi ba mia.

Quan sét hinh anh ciu tric bé mit cac soi cellulose
trudc va sau tién xu ly cho thdy, sau qua trinh tién xt ly
bé mat soi cellulose cé ciu tric tron nhan hon, cac thanh
phén v6 dinh hinh trén bé mit giam di nhiéu so véi ba
mia tho chua qua tién xti ly. Viéc loai bo cac thanh phan
bao ngoai sgi cellulose cho phép cac bo sgi cellulose dé
dang dugc tach ra thanh cac sgi nho (Hinh 2B). Trong
mot s6 qua trinh tién xt ly khac nhau ciing cho cac két
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A Hinh 2. Anh chup FESSEM ba mia trudc va sau tién
xti Iy bang axit formic. A - ba mia chua qua tién xii Iy,
B - ba mia da qua tién xii ly bang axit formic 80%

luan khac nhau. Theo nghién ctiu cia Raveendran S et
al., 2010, cho thiy ba mia dugc xt Iy bang axit formic
60% c6 bé mit go ghé hon so v6i do tron nhan cua ba
mia ty nhién. Hinh 4anh FESEM bé mit cic miu ba mia
cho thdy phan doan bing axit formic c6 tac dung ro rang,
giup l4y di cac thanh phan v6 dinh hinh trén bé mat sgi
cellulose tao diéu kién cho enzyme c6 thé tiép can va
thiy phan cellulose thanh dudng phuc vu cho muc dich
lén men san xudt ethanol sinh hoc.

4. KET LUAN

Nghién ctiu da phan tich dugc cac thanh phan hitu co
chinh trong ba mia gom cellulose 43,5%, hemicellulose
20,5%, lignin 26,7%; Toi uu hoa cac diéu kién thuay
phén phan doan lignocellulose bing thuc nghiém Box-
Behnken dya vao mo hinh tinh toan véi ba thong s6
(nhiét do, nong do axit formic, thoi gian) tac dong dén
hiéu sudt thu hoi cellulose va kha ning loai bo lignin cho
théy tai ndng d6 ba ran 5%, nhiét d6 130°C trong thoi
gian 50 phut, nong d6 axit formic 80% thi hiéu suat thu
hai cellulose dat 90,5% va kha nédng loai bo lignin dat
85,4%. Dong thoi danh gid dugc ciu tric bé mdt ba mia
sau tién xt ly bang axit formic bang phan tich hinh anh
FESEM, két qua cho thay bé mit sgi cellulose sau tién
xt ly bang axit formic c6 cdu tric tron nhan, cc thanh
phan lignin va hemicellulose da dugc loai bé moét phan
lam cho bé sgi cellulose bj tach thanh céac sgi nho.

Két qua nghién ctiu nay cho thay, su két hgp ctia cac
yéu t6 trong qua trinh tién xt ly lignocellulose trong ba
mia budc ddu méi danh gia dugc kha ning loai bo lignin
va hiéu sudt thu hoi cellulose trong dich tién xt ly. Véi
muc tiéu thu héi dich duong c6 néng do 16n phuc vu
cho 1én men san suét ethanol sinh hoc ti ba mia thi can
phai nang cao hiéu suét thu hai cellulose tinh khiét, viéc
st dung cic enzyme khac nhau dé tién hanh thay phan
lignocellulose tit ba mia nham ning cao hiéu sudt thu
hai cellulose tinh khiét cling sé dugc hudng téi trong cac
nghién ctiu tiép theom

Lot cdm on:

Bai bdo duigc hoan thanh dva trén két qud nghién ciiu
dé tai KHCN ma s6 TNMT.DL.2023.02 ctia B6 TNe»MT.
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