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ABSTRACT

In the present work, the extract process of Cam leaves powder
(Peristrophe bivalvis(L.) Merr) was investigated. The results exhibited
optimal parameters of the extract process. Green synthesis of silver
nanoparticles was demonstrated using the freshly prepared aqueous
extract of the Cam leaves powder as a reducing and stabilizing agent.
The silver nanoparticles were characterized by analytical techniques
such as UV-Vis, FTIR, Raman, XRD, and EDX. Characterization

technigues confirmed that the silver nanoparticles were synthesized.

Gidi thiéu chung

Hién nay, hat nano Ag (AgNPs) la mot trong nhing
vat liéu nano thu hit sy quan tdm clia nhiéu nha khoa
hoc va doanh nghiép nhd vao nhitng dac tinh hda hoc,
vat I va sinh hoc dac biét cta nd [1]-[4]. Do c6 cac dac
tinh uu viét nay nén AgNPs dugc Ung dung trong
nhiéu linh vyc khac nhau nhu quang dién t, nang
lugng, xUc tac, my phdm, y hoc, dét may... [5]-[8].
Nhiéu cong trinh d& tap trung nghién cliu téng hop
nano bac bang cac phuong phép khac nhau bao gém
cac phuong phap hoéa va ly [9]-[14].

Tuy nhién, hdu hét cac phuong phap nay déu co it
nhiéu han ché nhu phai s& dung cac trang thiét bj hién
dai, phtic tap, hodc phai dung céac hoa chat dat tién va
khong than thién véi mai trudng. Vi vay, nhu cau vé
viéc tim ra mot phuong phép téng hap AgNPs méi co
tinh than thién v&i moi trudng, dong thai kinh té hon 1a
mét thach thic ddi véi cac nha khoa hoc. Gan day, cac

nha khoa hoc dang nghién cltu va phét trién phuong
phap t6ng hagp AgNPs si dung dich chiét ti thuc vat
(14, hoa, qua, vo, than va ré) nhu tac nhan khit mudi
bac va dugc cho la cé thé thay cac phuong phap hoa
hoc va vét ly trong tuong lai. Mét s nghién cliu cho
thdy trong dich chiét tir thuc vat thudng chiia cac hgp
chat chifa nhiéu polyphenol hoat tinh sinh hoc, protein,
dudng, flavonoid, alkaloid, flavonones va terpenoids,
co thé dong mét vai trd quan trong trong qua trinh
khir ion kim loai va &n dinh NPs [1], [15].

Cay c&m tén khoa hoc Peristrophe bivalvis 1a mot chi
trong Peristrophe va cdy thudc ho Acanthaceae. Cam
la loai thuc vat 1au nam, c6 chiéu cao khodng 30-60cm
va phan b6 cht yéu & ving nui phia béc Viét Nam va
maét sé ving thudc Nam A [16]. L& c&m thuong dugc
st dung lam b6t mau ty nhién trong thuc phdm va
trong y hoc [17]. Trong nghién cltu nay, ching téi da
khdo sét cac thong s6 chiét anh hudng dén qué trinh
chiét bot 1a cdm va dé xuét quy trinh chiét t6i uu.
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Ngoai ra budc dau da téng hgp hat nano Ag st dung
mudi bac nitrat va st dung chat khir va chét én dinh 1a
hén hop clia dung dich chiét tir bét 14 c&m theo quy trinh
da dé xuat.

Thuc nghiém va phuang phap nghién clu
Céc hda chét st dung déu la hda chét tinh khiét. Bot 1a

c&m thuong mai (hinh 1).

Hinh 1: Anh chup 18 cdm tuai va bét 14 cdm thuong mai
Quiy trinh thuc nghiém chiét bt ld cdm

Can bét 14 c&m vdi khéi lugng m (g) va cho tir tir vao
cée thay tinh ¢ dung tich 150 ml c6 chia sén 75 ml
dung méi dudi tac dung cuia khudy tu khodng 15 phut.
Gia nhiét t&i nhiét d6 can khao sat van dudi tac dung
clia khudy tU véi thai gian t. Két thic qua trinh chiét,
loc 18y phan dung dich st dung thiét bi loc hut chan
khong. Cudi cing dung dich chiét dugc bdo quan &
nhiét dé 5°C cho cac phan tich va si dung sau nay.

Quy trinh thuc nghiém téng hgp hat nano bac

Cho tUr tir V(ml) dung dich AgNO; 0.1M vao c6¢ thiy
tinh dung tich 100ml c6 chdta sén 40 ml dung dich
chiét bot 14 cdm, dudi tac dung ctia khudy tu. Gia nhiét
tdi nhiét d6 60°C va khudy vdi t6c do 700 vong/phut
trong khoang thdi gian 1 gid. Két thdc qué trinh téng
hap, luu mau va khao sét su hinh thanh va én dinh cla
hat nano bac.

Trong phédn nay, anh hudng cla dung dich AgNO;
0.1M t&i su hinh thanh hat nano bac sé ducgc khao sat.
Thé tich dung dich AgNOs 0.1M cho vao la 5ml, 10ml,
15ml va 20ml.

Phuang phdp nghién ctiu

Qua trinh chiét chat mau dugdc khdo sat bdi phuong
phap phd hdp thu UV —Vis. Su hinh thanh va 6n dinh
Ag NPs dugc nghién cltu bdi phd hép thu UV —Vis. Dac
trung cau trdc clia mau tng hop dugc phan tich bdi
phuong phap nhiéu xa tia X mau bot trén hé X'pert
Pro (PANalytical) MPD vd&i chum tia CuK-al (= 1.54056

R) & t6c dé quét 0.03°/s v&i goc 20 ti 20-80°. Pic
trung dao déng cua cac nhom chiic hitu co dugc
nghién clu bdi phd tan xa Raman nghién cu trén hé
Renishaw Invia Raman Microscope sif dung laser 633
nm va quang phé FTIR Jasco 4600.

Két qua va thao luan

Do thanh phan hoa hoc clia 1& cdm gdm hdn hgp cac
hgp chét hitu ¢ nén dung maéi la mét thdng sé quan
trong anh hudng tdi quéa trinh chiét. Hinh 2 la két qua
do phé hdp thu UV-Vis clia dung dich chiét bét 1a cam
thuong mai trong cac dung mdi khac nhau.
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Hinh 2: Phé hép thu UV-Vis clia dung dich chiét bot |a
cém trong cac dung mai

Két qua thu dugc trén hinh 2 cho théy, véi dung mai la
nudc xuét hién mét dinh hap thu & khodng budc song
535nm quy cho la dinh hdp thu cta anthocyanin [18],
[19]. M&t khéc, trong dung mdi rugu lai quan sét thay
cac dinh hép thu & cac budc song: 663nm; 430nm; va
417 nm quy cho sy xudt hién cla céac chat diép luc hay
mot sé chét Flavonoid [20]-[23]. Hon nita trong dung
moi gdm hdn hdp 50% vé thé tich clia nudc va rugu
etylic xuat hién dinh hdp thu mét sé chat carotenoids &
budc séng 462nm [24]. Nhu vay, dé co thé chiét triét dé
cac chét hitu ca cé trong bét 1a cdm, dung mai lua chon
la hdn hap gém 50% vé thé tich nudc va rugu etylic.

DE khdo sat ky hon thanh phan héa hoc cac chét hitu
co trong bot & cdm thuong mai, phuong phép FTIR
da dugc st dung dé phan tich dao déng phén ti cla
cac nhém co trong bét 1& cdm thuong mai va dung
dich chiét trong cac dung moi. Két qué do FTIR dugc
trinh bay trong hinh 3. TU két qua phd FTIR ta c6 thé
thady rd han thanh phan nhém chic cé trong bot la
cdm va cac dung dich chiét. B&i véi bot 1a cdm dé
nhan thdy co cac dinh xuét hién & cac s séng khoéang
1034 ¢cm™, 1155 cm™, 1242 cm™, 1334 cm™, 1442 cm’,
1552 cm™, 1651 cm™, 2851 cm™, 2934 cm™va 3307 cm™.
Dinh & khoang s6 song 3307 cm cm™ quy cho 1a su
dao doéng clia nhdm chiic OH trong phenolic hodc
https://doi.org/10.51316/jca.2023.014
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anthocyanin. Hai dinh & khodng s6 song 2851 cm™' va
2934 cm™ ¢6 thé la dao dong cla nhém chiic CHs.
Pinh & khoang s song 1651 cm™ ¢ thé 1a dao déng
cua lién két C=0 trong nhdm cacbonyl. Dinh & khoang
s6 song 1552 cm™ ¢é thé 1a dao dong cla lién két C=C.
Céac dinh hép phu & 1422 cm™ va 1334 cm™ ¢6 thé la
dao déng bién dang cla lién két CH,. Dinh nhon xuét
hién & s6& séng 1034 cm™ c6 thé quy cho dé la dao
dong cua lién két C-O trong nhdém cachonxylic. [17],
[25]-[32]. Nhu véy, k&t qué FTIR cling phu hop vai két
qua do UV —Vis.
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Hinh 3: Phé FTIR cla (a) bot 1& cdm thuong mai va (b)
dung dich chiét bét 1& cdm trong cac dung méi

Hinh 4a la két qua do phd UV- Vis clia dung dich chiét
bét 14 cdm & cac nhiét d6 khac nhau. TU hinh 4a c6 thé
thay khi tang nhiét dé thi dé hap thu cla dung dich
chiét thu dugc cling tang. Mat khac khi nhiét dé chiét
tang thi dinh hédp thy cling c6 xu hudng dich chuyén
sang budc song dai han. D6 hép thy dat gia tri cao
nhat tai nhiét dé T=80°C. Tuy nhién khi chiét & nhiét
doé vuct qué 87°C dung mobi sé bat dau bay hai nén
khéng thé chiét & nhiét d6 cao han 87°C. Vi vay, chon
nhiét do t&i uu nhat la 80°C dé chiét mau.

Anh hudng ctia thdi gian chiét t¢i dung dich chiét mo
ta trong Hinh 4b. T két quad do phd hap thu ta thay
khi thai gian chiét tang thi dé hép thu cling sé téng va
tai thai gian chiét t=50 phut thi cudng dé hap thu dat
gia tri cao nhat va sau do sé gidm nhung khong déang
ké khi ta tang thai gian chiét. Digu nay c6 thé do thdi
gian chiét lau & nhiét d6 cao mét phan chat chiét sé bj

bay hai. Nhu vay, vdéi cac thong sé da chon thi thai
gian chiét téi uu la t = 50 min.
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Hinh 4: Phé hép thu UV- vis cta dung dich chiét bét 1a
cadm phu thudc vao (a) nhiét d6 va (b) thai gian
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Hinh 5: Phé hép thu UV- Vis cla dung dich chiét bot
l& c&m phu thudc (a) khéi lugng va (b) pH
Hinh 5a la két qua do phé UV- Vis clia dung dich chiét
bét 1& cdm theo khéi lugng bot cho vao khac nhau. T
két qud phd hap thu clia cac mau ta thdy cudng do
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dinh hép thu cling tang theo khéi lugng. Dén khi khéi
lugng bét 1& cdm dat 2g/75ml dung dich chiét thi
cuong dé hap thu dat gia tri I6n nhét hay qué trinh
chiét dat trang thai bdo hoa. Co nghia la & thé tich
dung moi chiét la 75ml thi khéi lugng bét 1a cam sir
dung téi uu la m=2g.

Diéu kién maéi truong chiét cling dugc nghién clu, két
qua téng hop trén Hinh 5b. T két qua phd hap thu
clia cac mau ta cé thé nhan théy khi tang pH thi cac
dinh hdp thu van xuat hién, dinh & budc séng 535nm
va 663nm co xu hudng dich vé budc séng dai, ngugc
lai dinh & budc séng 430 nm cd xu hudng dich vé
budc séng ngén. Trong pham vi nghién ctu chon pH
ty nhién clia dung dich chiét pH ~7.

Nhu véy, quy trinh chiét bét 18 cdm thuong mai lua
chon: khéi lugng bot 1& c&dm m = 2g; Thé tich dung
moi V = 75 ml gdm 50% thé tich nudc va 50% thé tich
rugu etylic; Nhiét dé chiét T=80°C, va thai gian chiét la
t=50 phut.
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Hinh 6: (a) Phé UV-Vis clia huyén phi hat nano Ag
phu thudc vao thé tich mudi bac; (b) d6 thi su phu
thudc cuong dé dinh hép thu theo thai gian

Sy hinh thanh hat nano bac theo thé tich dung dich
mudi bac biéu dién trong hinh 6. Hinh 6a trinh bay phd
hap thu UV-Vis clia cac mau téng hop vdi cac thé tich
dung dich mudi bac sau 3 ngay. D& nhan thay trong
phé UV-Vis xuét hién mot dinh hp thu & khoang budc
séng 435-445 nm quy cho la dinh hép thu plasmonic
cla hat bac céu tric nano[33], [34]. Khi thé tich dung
dich AgNQOs 0.1M téng thi dinh hap thu plasmonic tang

va thé hién ré nét hon. C6 nghia 1a lugng bac trong
dung dich ting. O mét thé tich dung dich AgNO; 0.1M
st dung, cudng dé dinh hép thy tang tuyén tinh theo
thgi gian khodng 5-7% sau 10 ngay (hinh 6b). Nhu vay
6 thé xem nhu sau 10 ngay hat nano Ag 6n dinh.

Hinh 7a 1a gidn do nhiéu xa tia X cla hat nano Ag phu
thudc vao thé tich dung dich AgNOs; 0.1IM. Co thé
nhan thdy, trong tat ca cac truong hgp déu xuét hién
cac dinh nhiéu xa & goc 26 1a 38.12, 4430, 64.45 va
77.40 tuong Ung vai cac mat (111), (002), (022) va (113)
clia Ag cau trdc nano lap phuang (sé thé ICSD: 98-
018-1730). Hon nifa, trong tat ca cac mau con xudt hién
cac dinh nhiéu xa & cac goc 20 la 28.84, 32.26, 46.26,
54.86 va 57.52 (ky hiéu ddu "*" trén hinh 7a) quy cho
pha Chloragurite cla mudi AgCl. Pha nay xudt hién
trong mau do trong dung dich chiét cd6 mudi httu co
chita ion clo [35], [36]. Thanh phan pha dugc xac dinh
st dung phan mém HighScore Plus va téng hap trong
bang 1.
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Hinh 7: (a) Gian do nhiéu xa tia X va (b) Ph& tan xa
Raman cuia cac mau téng hdp phu thudc vao thé tich
AgNO; 0,1M

TU két qua XRD ta thdy dugc mat (111) cé cudng do
cao hon nhiéu so vdi cdc mat (200), (220 va (311), nén
ta st dung mat (111) dé tinh toan kich thudc trung binh
clia AgNPs. SUt dung phuaong trinh Scherrer dé tinh

toan kich thudc hat:
KA 0.9)+180°
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Vai d la kich thudce trung binh cla hat, K 1a hang s6
(0.9), A 1a budc song tia X, B 1a d6 ban md& rong vach
(FWHM), 8 géc nhiéu xa bragg. Kich thudc AgNPs t6ng
hgp trong bang 1.

TU bang 1, co thé nhan thay khi thé tich dung dich
AgNOs 0.1M téng lén thi phan tram Ag NPs tdng déng
thai kich thudc tinh thé trung binh giam. Diéu nay ¢
thé giai thich nhu sau, véi mét thé tich dung dich chiét
khong ddi, khi thé tich dung dich AgNOs 0.1M tang thi
lugng ion Ag* trong dung dich tang ma lugng ion CI-
trong dung dich chiét khéng déi nén lugng Ag NPs
tang. Mat khac do thanh phén AgCl gidm nén kich
thudc trung binh gidm.

Bang 1: Thanh phan pha va kich thudc hat nano Ag

Thé tich Thanh phan pha Kich thudc
dung dich (%) trung binh
AgNO; 0.IM (ngm)
et Ag AgCl
10 42 58 16.1

PhS tan xa Raman da dudc st dung dé khao sat cac
nhom dao déng cla hgp chét hitu cg cd trong céc
mau t8ng hop. Phé tan xa Raman clia cac mau téng
hop phu thudc vao thé tich AgNO; 0.1M xuét hién
trong hinh 7b. C6 thé nhan thay, & tat ca cac mau téng
hop trong khodng raman shift tr 400-1800 cm™ déu
xudt hién cac mode dao déng cla cac nhém hitu co
c6d trong mau téng hop. Cu thé cac dao déng &
1270cm™ c6 thé 1a dao déng cla CHs bi uén cong
trong chlorophyll b. Binh & khoang séng 1205 cm™ c6
thé 1a dao déng cla lién két O-H trong chlorophyll a
[20]. Binh & khoang séng 1150 cm™ ¢6 thé la giao déng
kéo dai cla lién két C-C trong carotenoid [21]. Binh &
khodng séng 1110 cm™ ¢6 thé la dao déng cua lién két
C-O trong chlorophyll a [20]. Dao déng & 1340 cm’
quy cho dao dong kéo dai gilta cac vong
benzopyrylium — phenyl. Trong khi dé cac dao déng
trong khoang 700-900 cm™ quy cho dao déng mat
phang ngoai C—H [37], [38]. Su xuét hién clia cac nhém
dao déng cla cac hgp chét hitu o do trong san phdm
c6 Ag NPs tao thanh nhu mét tdc nhan cong hudng
khi do raman nén tin hiéu dao déng xuét hién.

K&t qud Raman mot 1an nifa khdng dinh Ag NPs da
hinh thanh va trong méau cé thanh phan hiu cg én
dinh Ag NPs.

K&t ludn

Trong cong trinh nay, qué trinh chiét tach chat mau
trong bot 1& cdm cling nhu cac théng s6 anh hudng
dén qua trinh chiét tach da dugc nghién clu. Chat
mau chl yéu cé trong bot 1& cdm la anthocyanin, chat
diép lyc hay mét s6& mét sé chat Flavonoid. Théng s&
t6i uu chiét bot 18 cdm thuong mai lua chon: khéi
luong bét 1& cdm m = 2g; Thé tich dung méi V = 75 ml
gdm 50% thé tich nudc va 50% thé tich ruou etylic;
Nhiét d6 chiét T=80°C, va thai gian chiét la t=50 pht.
Hon nira, trong nghién clu nay da budc dau téng hop
Ag NPs st dung dich chiét bét 1a cdm thuong mai nhu
tac nhan khir va tac nhan 6n dinh. K&t qua phan tich
cho thdy Ag NPs da t8ng hgp thanh cong co kich
thudc trung binh dudi 20 nm.
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