BAN MO TA SANG CHE THUOC BANG POC QUYEN SANG CHE

cmesesmonmeroe Y NEHNMIIR
CUC SO HUU TRi TUE
1-0029172
(517 AGIK 834 AG1Q 5/12; AGIK 8/42; (13) B
A61K 8/04; A61K 8/41
(21) 1-2015-00301 (22) 24/07/2013
(86) PCT/EP2013/065644 24/07/2013 (87) WO 2014/016350 A1 30/01/2014

(30) 12178165.227/07/2012 EP; 12178167.8 27/07/2012 EP; 12178168.6 27/07/2012 EP;
12178171.0 27/07/2012 EP; 12179303.8 03/08/2012 EP

(45) 25/08/2021 401 (43) 25/05/2015 326A

(73) UNILEVER N.V. (NL)
Weena 455, 3013 AL Rotterdam, the Netherlands

(72) CASUGBO, Christia (GB); FLANAGAN, Mark (GB); HOUGH, John, Alan (GB);
NAUGHTON, John, Michael (GB); SERRIDGE, David (GB).

(74) Céng ty TNHH Tran Hitu Nam va Pong su (TRAN H.N & ASS.)

(54) CHE PHAM DUGNG TOC

(57) Sang ché dé cap dén ché pham dudng toc chira tur 0,4 dén 8% trong lugng rugu beo co
tr 8 dén 22 nguyén tir cacbon, tr 0,1 dén 2% trong luong thanh phan chat hoat dong bé
mat cation, nudc, va trong do ché pham c6 khoi lugng kéo tir 1 dén 250g.



29172

Linh vire ky thuat dwgce dé cap

Sang ché nay d& cap dén ché pham dudng téc c6 kha nang dudng téc cao.

Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

EP-A1-2 460 508 boc 10 ché phém dudng toc chira chét hoat dong bé mit
cation, chét béo ¢4 diém néng chay cao va chit mang hé nude, trong d6 chét hoat
dong bé mit cation, chit béo ¢6 diém néng chady cao va chét mang hé nuéce tao
thanh mot mang ludi gel; trong d6 ché pham c6 tir khoang 90% dén khoang 100%
ty 18 trao doi clia chét béo c6 diém nong chay cao sang mang ludi gel; va & day ché

phim c¢6 diém chay khoang 33Pa hoic hon.

Ban chit ky thuit ciia sang ché

Muc dich cta sang ché 1a dé xuét ché pham dudng téc duoc cai thién.

Cu thé, sang ché dé xuit ché phidm dudng téc chira tir 0,4 dén 8% trong
luong rurou béo ¢ tir 8 dén 22 nguyén tir cacbon, tir 0,1 dén 2% trong luong thanh
phin chét hoat dong bé mit cation, nude, va trong do ché phim c6 khdi lugng kéo

fir 1 t6i 250g.

MBS ta vén tit hinh vé

Hinh 1 thé hién trong luong can thiét dé chai mé téc.

1. La mé toc duge goi sach voi dau goi dau dbi chimg va sau d6 13 mot san
phém duoc ché tao theo phuong phap trong tinh trang k¥ thuét (san pham so sanh),
trong do6 pha gel dudng dugc san xuét bang quy trinh chuin.

2. La mé toc dugce gdi sach vai chi dau gbi dau doi chung.
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3. La md& téc duge goi sach véi dau 20i dau ddi ching va sau do 1a ché phém
dugc didu ché theo cong thirc cia séng ché bao gdbm mirc céc hoat tinh dudng thap
hon so v6i ché pham duoc didu ché theo cong thirc trong 1.

C6 thé thiy ring khdi luong cin thiét dé kéo mé téc di qua luge 14 16n hon
d6i v6i ché phim duoc didu ché theo cong thirc so sanh so v6i ché phim dugc didu

che theo cong thirc ctia sang ché.

M0 ta chi tiét sang ché

Khéi lwong kéo 1a khdi luong can thiét dé kéo mé toc di qua luge hay ban
chai téc. Nhu vay téc cang rdi thi khdi luong can thiét dé chai mé toc qua luge hay
ban chai téc cang 16n.

T6t hon 13, ché phdm chia pha gel dudng c6 thé thu duoc bang cach:

tao 'hdn hop néng chay' trong 6ng thir nhét chira ruou béo va thanh phan
cation va tir 0 dén 15% trong lugng hdn hop néng chiy cia nudce (A);

thém 'hdn hop néng chay' vao dng thir hai ¢é chira nude & nhiét do tir 50 dén
60°C (B); va

tron, trong d6 nhiét do cia hdn hop ctia hdn hop néng chay va nuéc trong
bng thtr hai (B) dugc kiém soét sao cho n6 dugce duy tri tir 56 dén 65°C, tot hon 1a
tir 58 dén 62°C, tét hon nita 12 60°C, trong d6 rugu béo co tir 8 dén 22 nguyén tir
cacbon va trong d6 thanh phin cation chira tir 0 dén 70% trong luong thanh phan
cation ctia chit hoat dong bé mit cation c6 cong thire N'R'R?R?*R?, t6t hon 12 tir 30
dén 60% trong luong thanh phin chit hoat dong bé mit cation, va trong d6 R', R?,
R3 va R* doc 14p 14 (C, dén Cs) alkyl hodc benzyl.

Hdn hop néng chay ciia rugu béo va chit hoat dong bé mit cation tao thanh
mdt pha déng huéng. Piéu nay c6 nghia ring su phét trién coa cdu truc, tic 14 sy
tao cta pha gel dudng dang 16p, c6 thé duoc kiém soat bsi nhiét do va ty 1¢ pha

tron ctia hon hop nong chdy va nudc. Ché pham dudng téc cudi cung duge tao ra



29172

str dung pha gel dudng nhu trén c6 kha nang dudng cao dugc ching minh béi su
giam réi toc.

Ché pham dudng toc duge tao ra bang cach sit dung pha gel dudng cla sang
ché 13 san pham cao cip hon nhiing san pham duoc tao ra khi tron nude, rugu béo
va chét hoat dong bé mat cation & nhiét d6 khoang 70°C. Cu thé, tinh wu viét thé
hién & loi ich dudng vugt trdi ngdy hom sau ma nguodi ta mong dgi nhiing lgi ich
vuot troi 14 do tang su ldng dong cta chit rin do d6 khién téc nhon va ril xubng
ngay hom sau.

Su cai thién do d6 nam trong c4n béng nang lugng nhiét & diém tron nudce
v6i hdn hop néng chay.

Néu nuée qua lanh thi hdn hop néng chay rén lai din dén hé théng hdn hop
kém va didu nay cudi cing dem lai ché pham c6 d6 nhét thap. Néu nhiét do cia
nude qua cao thi né ciing 13 qua cao tai diém pha trén v6i cac hdn hop néng chay
va do d6 tao thanh cac nang. Diéu nay ciing 1am phat sinh d nhét thap hon trong
ché phdm dudng téc duoc tao véi san pham pha gel dudng.

Tt hon 13, nuée trong 6ng thir hai duge duy tri & muc 56 dén 60°C va tt
hon nita 12 & 57 dén 59°C.

Tt hon 13, hdn hop néng chay chira 45 dén 90% trong luong ruou béo néng
chay.

T8t hon 13, rugu béo c6 tir 8 dén 22 nguyén tir cacbon, tot hon nira 13 tir 16
dén 22. Cac ruou béo thudng 13 cac hop chét c6 chira cac nhém alkyl mach thang.
Céac vi du vé cac loai rugu béo thich hop bao gém ruou xetyl, rugu stearyl va cac
hdn hop ciia ching. Viéc str dung nhiing nguyén liéu nay dic biét duge ua thich.

Nong d6 ruou béo trong ché phdm dudng theo sang ché (khong chi 14 pha gel
dudng) thudng nam trong khoang tir 0,01 dén 10%, tot hon 1a tir 0,1% dén 8%, t6t
hon nfta 12 tir 0,2% dén 7%, t6t nhit 14 tir 0,3% dén 6% tinh theo trong luong cua

ché phém. Ty 1€ trong lugng cua chét hoat dong bé mat cation so véi ruou béo phu
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hop 1a tr 1:1 dén 1:10, t8t hon 1a tir 1:1,5 dén 1:8, t5i wu 14 1:2 dén 1:5. Néu ty 1&
trong luong cia chét hoat dong bé mit cation so v6i ruou béo 13 qua cao, diéu nay
c¢6 thé din dén dau mét do ché pham. Néu ty 16 qua thip, nd c6 thé 1am cho mot 5O
nguoi tiéu dung cam thay toc rit.

Tét hon, hdn hop néng chay chira tir 10 dén 40% trong lugng thanh phan
cation noéng chay.

Trong phuong 4n duoc uu tién nhit ché phim dudng téc duge tao ra bing
cach: dau tién diéu ché mot pha gel dudng ma duoc tao bang cach thém chét hoat
dong bé mat cation vao ruou béo va khudy & 85°C.

Dén dan thém hdn hop nay vao nuée, c6 chira cac thanh phan khac, dién
hinh 1& & 55°C, nhung & nhiét do pht hop véi ché pham dé dam bao nhiét do hdn
hop 1a 60°C, nhiét do nay dugc duy tri bang cach nung néng bén ngoai néu cin
thiét, va khudy. Lam mét dén nhiét 46 mdi truong xung quanh bing cach thém
nhidu nude hon, va cac thanh phan nhiét d6 méi trudng khac, va st dung sy lam
mat bén ngoai néu cén thiét, va khudy. Thanh phan con lai ¢6 thé dugc thém vao
ché pham dudng téc.

Ché pham dudng téc dugc tao ra bang cach st dung pha gel dudng clia sang
ché 1a cac san pham c6 tinh dudng cao. Cu thé, chung s& dic hon, mic du c6 mic
d6 chét ran thp hon, va ching dugc xa sach dé dang hon. Sén phim duoc xa sach
mdt cach dé dang st dung it nuéc hon va do d6 dem lai mét tuong lai bén viing
hon. Nhitng san phdm nay dugc xem 1a hép din nguoi tiéu dung c6 nhan thirc vé
moi trudong.

Tt hon 13, quy trinh nay 13 quy trinh lién tyc.

Hdn hop néng chay cia sang ché tao thanh pha dang hudng c6 nghia 1a su
phat trién cua clu trac, tic 12 sy tao cua pha gel dudng dang 16p, c6 thé duogc kiém
so4t. Trong quy trinh nay, nhiét d6 ctia hdn hop cua hdn hop néng chdy va nude

duoc kiém soat bang cach thay doi nhiét d6 ctia nudc duge thém vao hdn hop.



29172

Nuéec c6 thé duge thém vao trong mot 14n hodc cb thé dugc thém lam nhiéu lan
theo giai doan. Thong thuong, éng nudc thir nhét dugc duy tri & khoang 40°C va
duoc dua vao binh trdn trong khi 6ng nudce thir hai duge duy tri ¢ nhiét d6 du dé
thay d6i nhiét d6 cua hdn hop nude véi hdn hop néng chay sao cho nhiét d§ nam
trong pham vi yéu clu, tic 13 tir 56 dén 65°C, tt hon 1a tir 58 dén 62°C, ot hon
nfta 14 60°C trong binh tron.

Ché pham dudng téc cudi cung dugc tao ra bang cach st dung pha gel dudng
nhu trén cai thién cac dac tinh ma khong duoc thdy khi pha gel dudng dugc tao
trong hdn hop néng chay.

Su cai thién do dé ndm trong cin bang nang luong nhiét & céac diém tron
nude v6i hdn hop néng chay.

Néu qua lanh thi s& dem lai hé théng tron kém do xu huéng hdn hop néng
chay dong cting va didu nay cubi cing dem lai ché phdm c6 d6 nhét thip. Néu
nhiét d6 ctia hdn hop qua néng thi s& tao cac nang. Diéu nay ciing lam phat sinh do
nhét thip hon trong ché pham dudng téc tao trong thdi gian dai.

T6t hon 13, hdn hop néng chay chira 45 dén 90% trong luong rugu béo néng
chay.

Ché pham dudng téc dugc tao ra bang cach sir dung pha gel dudng theo sang
ché di duoc ching minh 12 tot hon céc ché phdm duoc tao ra boi céc quy trinh
chudn ma cac nguyén lidu dugc tron 1an trong nude vao khoang 70°C. Ché pham
dudng vuot trdi thé hién & do dic chét dudng cao (mic du c6 mirc chét rén thap
hon) va cam giac sach s& va loi ich dudng ngdy hom sau. Dy la nhimg gi dang
ngac nhién vi né s€ dugc du kién ring c4c san pham dudng cao thuong lam cho toc
nhon va rii xudng vao ngay hom sau do su ling dong qua mirc cua cac chét ran.

Tét hon 13, nhiét dd ctia hon hop cta dung dich nudce déng hudng va rugu

béo dugc duy tri & mic tir 55°C dén 65°C.
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Tét hon, rugu béo néng chdy duge thém vao dung dich nudc ding hudng cua
chit hoat dong bé mit cation.

Trong quy trinh nay, nhiét do cua hdn hop duoc kiém soat bang cach thay
ddi nhiét do/tdc d6 ctia hdn hop rugu béo va dung dich cac chét hoat dong bé mit
cation. Nhiét d can phai duogc kiém soat cAn than dé dat duoc cAu tric pha gel
dudng pht hop. Su cai thién do d6 thu duoc nho sy cén béng nang lugng nhiét &
diém tron rugu béo v6i hdn hop dang huéng.

Sau khi tao pha gel nuée va nguyén liéu bd sung c6 thé duoc thém vao trong
mot 14n hodc dugc thém lam nhiéu 14n theo giai doan. Tét hon pha gel duge lam
lanh truéce khi thém nudec.

Ché phim dudng toc cubi cung dugc tao ra bang cach sir dung pha gel dudng
da duogc cai thién kha ndng dudng toc.

Tbt hon 13, pha gel dudng thu duge duge trén v6i mot mdy trdn cd tdc do
d4u quay tir 10 dén 34, t6t hon 12 21-27 va dac biét tot hon 14 24 ms-1.

Ché phdm dudng téc tao ra béi pha gel dudng cua sang ché da duoc cai thién
hiéu sult dudng. Cu thé hon, cic ché pham duoc tao ra bang cach sir dung pha gel
dudng cua sang ché 1a dac hon, ngay cé khi sir dung mirc d cac chét rén thap hon,
va dem lai cam giac sach dugc cai thién ngay hom sau. Diéu nay la dang ngac
nhién vi nguoi ta thuong lién két viéc mic d6 dudng duoc cai thién voi viée tang
ling dong ctia cac chit rdn ma tir 36 dem lai d6 nhon va ning vao ngay hom sau.
Pem lai hiéu qua nguoc lai 1a mdt nhu cau ctia ngudi tiéu dung ma chua dugc dap
ung.

Tét hon 13, nhiét d6 cua dung dich nude phén tan duge duy tri trén mirc nhigt
d6 néng chay cua rugu béo, tdt hon 12 it nhat 5°C cao hon nhiét 46 néng chay cia
ruou béo.

Kiém soat nhiét d6 ctia hon hop rugu béo va chit hoat dong bé mit cation

nghia la kiém soat su tao céu truc gel. Trong qué trinh nay, nhiét d6 cua hdn hop
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ctia hdn hop néng chay va nude duge kiém soat bang cach thay d4i nhiét do/tbc do
cta chit hoat dong bé mit cation v6i rugu béo va hdn hgp dung dich nudce cia chét
hoat dong bé mit amidoamin. Néu qua lanh hodc qua néng thi hé théng ma c6 hdn
hop ctia cac ciu tric dan dén két qua c6 kha nang dudng kém.

Sau khi tao pha gel nuéc va thanh phin bd sung tiép tuc c6 thé dugc thém
vao trong mot 14n hodc ¢6 thé duoc thém lam nhiéu lan theo giai doan.

T6t hon 13, quy trinh nay 1a quy trinh theo dot.

T6t hon 13 budc pha trdn céac chét hoat dong bé mit cation véi dung dich
nude phan tan duge theo doi bang cach do do nhét, sao cho khi do nhét thay d6i
mue, su két hop nhiét do can thiét dién ra va sau dé6 amidoamin duoc trung hoa.
Thong thudng, viéc tron chét hoat dong bé mit cation va dung dich nuéc phéﬁ tan
nay mét tir 20 dén 60 phut.

Ché pham dudng toc cudi ciing duoc tao ra bang cach sir dung pha gel dudng
nhu viy dd dugc cai thién hi€u sudt dudng so véi ché pham dudng téc tuong tu
duoc tao ra véi cong thire gibng hét bang cach str dung quy trinh tiéu chuin.

T6t hon 13, quy trinh nay bao gbém budc cho cac thanh phan ctia 6ng hdn hop
qua may tron voi tdc d6 dau quay tir 10 dén 34, t6t hon 1a tir 21 dén 27 va dic biét
t6t hon 14 24 ms-1.

Tét hon 12 dung dich nuéc phan tan chira tir 25% trong luong dén 50% trong
lwong, tot hon nita 1 tir 35 dén 45% trong lwong tong nude phan tan.

Céac chét hoat dong bé mat dudng chét thich hop bao gém nhiing loai duoc
lua chon tur céc chét hoat dong bé mit cation, dugc st dung don 1é hodc hdn hop.
Tt hon 13, cac chit hoat dong bé mit cation ¢6 cong thirc N'R'R’R*R* trong d6 R/,
R2, R? va R* doc lap 1a (C; dén Cs) alkyl hodc benzyl. Tét hon la, mét, hai hodc ba
trong s& R!, R2, R3 va R* doc lap 1a (Cs dén Csp) alkyl va nhom R, R%, R* va R*
khac hodc cac nhom 1a (C;-Ce) alkyl hodc benzyl. T6t hon nita 13, mot hodc hai

trong s& R!, R%, R3 va R* doc 1ap 1a (Cs to Cso) alkyl va cac nhém R!, R?, R® va R*
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khéc 13 nhém (C;-Cs) alkyl hodic benzyl. Cac nhom alkyl tuy y c6 thé bao gdbm mot
hoic nhiéu lién két este (-OCO- hodc -COO-) va/hoic ete (-O-) trong chudi alkyl.
Cac nhom alkyl tiy chon co thé duogc thé béng mot hodc nhiéu nhém hydroxyl. Cac
nhém alkyl ¢6 thé 12 mach thing hoic mach nhanh va, dbi véi cac nhém alkyl ¢6 3
hodc nhiéu hon nguyén tir cacbon, mach vong. Cac nhém alkyl c6 thé 14 no hoic c6
thé chira mot hodc nhiéu lién két d6i cacbon-cacbon (vi du, oleyl). Cac nhém alkyl
1a tiry chon dugc etoxylat hoa trén chudi alkyl véi mot hodc nhiéu nhém etylenoxy.

Chét hoat dong bé mit cation thich hop dé str dung trong sang ché bao gdm
xetyltrimetylamoni clorua, behenyltrimetylamoni clorua, xetylpyridin clorua,

tetrametylamoni clorua, tetraetylamoni clorua, octyltrimetylamoni clorua,

dodexyltrimetylamoni clorua, hexadexyltrimetylamoni clorua,
octyldimetylbenzylamoni clorua, dexyldimetylbenzylamoni clorua,
stearyldimetylbenzylamoni clorua, didodexyldimetylamoni clorua,

dioctadexyldimetylamoni clorua, tallowtrimetylamoni clorua, tallow dimetyl amoni
clorua dihydrogenat hoa (vi duy, Arquad 2HT/75 tu Akzo Nobel),
cocotrimetylamoni clorua, PEG-2-oleamoni clorua va hydroxit twong Ung cua
ching. Céac chit hoat dong bé mit cation thich hop hon nita bao gdm céc nguyén
liéu c6 cac chi s6 CTFA Quaterni-5, Quaterni-31 va Quaterni-18. Hon hop ctia bat
ctr nguyén li€u nao noi trén cling co6 thé phi hop. Chét hoat dong bé mit cation déc
biét hitu ich d& str dung trong céc chat dudng theo sang ché 1a xetyltrimetylamoni
clorua, ¢6 san trén thi trudng, vi du nhu GENAMIN CTAC, ctia Hoechst Celanese.
Chét hoat dong bé mit cation dic biét hitu ich khac st dung trong céc chat dudng
theo sang ché 1 behenyltrimetylamoni clorua, c6 sin trén thi truong, vi du nhu
GENAMIN KDMP, cua Clariant.

Tét hon 13, thanh phan chét hoat dong bé mit cation ctia hdn hop néng chay

chira tir 0 dén 70% thanh phén cation, chét hoat déng bé mit cation c¢6 cong thic
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N'R!R?R3R* nhu md ta & trén, t6t hon nita 14 tir 30 dén 60% trong luong thanh
phﬁn chét hoat dong bé mat cation.

Vi du khéc cta loai chét hoat dong bé mit cation thich hop dé sir dung trong
séng ché, hodc mot minh hodc cung véi mdt hodc nhiéu chit hoat dong bé mit
cation khac, 12 sy két hop cua (i) va (ii) duéi day:

(i) amidoamin c6 cong thirc chung (I):
4 R!CONH(CH,),N(R*)R?

trong d6 R! 14 chudi hydrocacbyl ¢6 10 nguyén tir cacbon hogc nhiéu hon, R?
va R? doc 1ap duge chon tir chudi hydrocacbyl c6 tir 1 dén 10 nguyén tir cacbon, va
m 13 mot sd nguyén tir 1 dén 10; va

(11) axit.

Nhu st dung & déy, thuat ngir chudi hydrocacbyl c6 nghia 1a mot chudi alkyl
hodc alkenyl.

Céc hop chit amidoamin dugc wu tién 14 nhitng chat ¢ cong thirc (I), trong
do

R' 1a gbc hydrocarbyl ¢6 tir 11 dén 24 nguyén tir cacbon,

R? va R3 doc lap 1a gbe hydrocarbyl, t6t hon 1 nhém alkyl, co tir 1 dén 4
nguyén tir cacbon, va m 1a mot s6 nguyén tir 1 dén 4.

T4t hon 13, R? va R? 14 cac nhém metyl hodc etyl.

T4t hon 13, m 13 2 hodc 3, tirc 14 mdt nhom etylen hodc propylen.

Amidoamin dwoc uwu tién hitu ich & ddy bao gdém stearamido-
propyldimetylamin, stearamidopropyldietylamin, stearamidoetyldietylamin,
stearamidoetyldimetylamin, palmitamidopropyldimetylamin, palmitamidopropyl-
dietylamin, palmitamidoetyldietylamin, palmitamidoetyldimetylamin,
behenamidopropyldimetyl-amin, behenamidopropyldietylmin,

behenamidoetyldietyl-amin, behenamidoetyldimetylamin, arachidamidopropyl-

-10-
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dimetylamin, arachidamidopropyldietylamin, arachid-amidoetyldietylamin,
arachidamidoetyldimetylamin, va hdn hgp cua chung.

Amidoamin hitu ich dic biét dwoc uwu tién & day la
stearamidopropyldimetylamin, stearamidoetyldietylamin, va hon hop ctia chung.

Amidoamin ¢6 sin trén thi truong hiu  ich bao  goém:
stearamidopropyldimetylamin véi tén thuong mai LEXAMIN S-13 ¢6 san tir Inolex
(Philadelphia Pennsylvania, Hoa Ky) va AMIDOAMIN MSP san tir Nikko (Tokyo,
Nhat Ban), stearamidoetyldietylamin véi tén thuong mai AMIDOAMIN S ¢6 san
tir Nikko, behenamidopropyldimetylamin v6i tén thuong mai INCROMINE BB ¢6
sdn tir Croda (Bic Humberside, Anh), va amidoamin khac v6i tén thuong mai loat
SCHERCODINE c6 sin tir Scher (Clifton New Jersey, Hoa Ky).

Axit c6 thé 13 axit hitu co hodc axit vo co bat ky ma c6 kha ning proton hoa
amidoamin trong ché phdm dudng téc. Cac axit phu hop hitu ich ¢ day bao gdm
axit clohydric, axit axetic, axit tartaric, axit fumaric, axit lactic, axit malic, axit
suxinic, va cac hdn hop cta ching. Tét hon 13, axit dugc chon tir nhém bao gbm
axit axetic, axit tartaric, axit clohydric, axit fumaric, axit lactic va cac hdn hop cla
chung.

Vai tro chinh cua céc axit 1a proton hdéa cadc amidoamin trong ché pham chiam
séc toc do dé tao thanh mudi amin bac ba (TAS) tai chd trong ché pham cham séc
toc. TAS c6 hiéu luc 1a amoni bac bdn khong ¢ dinh hodc chét hoat dong bé mit
cation amoni gid béc bén.

Mot cach thich hop, axit chiém mét lugng du dé proton héa hon 95% mol
(293 K) amidoamin cé mat.

Néu amidoamin thudc loai dugc md td & diy c¢6 mat thi thanh phén axit
tuong tng s& khong c6 mit trong hdn hop néng chay. Thay vao dé né s& c6 mat
trong nude. T6t hon, nuéce chira thanh phan proton héa véi luong tir 0,01 dén 3%

trong lugng.

-11-



29172

Theo d6, khi sang ché doi hoi tir 10 dén 40% trong luong chét hoat dong bé
mait cation néng chay, thanh phén chit hoat dong bé mit cation co thé chua
amidoamin ma khéng dugc proton héa, tirc 1a né s& khong duge tich dién cation
nhung s& tré thanh proton khi dugc cho vao nude va do d6 vat liéu proton hoa duge
chira trong do.

Tét hon 13, thanh phan chit hoat dong bé mit cation ctia hén hop néng chay
chita tir 0 dén 70% thanh phén cation, amidoamin c¢6 céng thic (1), t6t hon nita 1a
tir 30 dén 60% trong luong thanh ph?m chét hoat dong bé mit cation.

Trong céc ché pham dudng téc clia sang ché (khong chi don thuan 14 pha gel
dudng), luong chét hoat dong bé mit cation s& thudng nam trong khoang tir 0,01%
dén 10%, t5t hon nita 14 tr 0,05% dén 7,5%, tot nhét 1a tir 0,1% dén 5% trong
luong ctia ché pham.

T8t hon 13, khi hdn hop néng chay duoc st dung, hdn hop néng chay dugc
duy tri & nhiét d6 néng chay du dé duy tri ruou béo trong pha léng. Tt hon 13, hdn
hop néng chay duoc duy tri & mirc tir 80 dén 85°C.

Tt hon 13, nhiét d6 ctia hdn hop ctia hdn hop néng chay va nude duge kiém
soat sao cho né duge duy tri tir 56 dén 65°C, t6t hon 14 tir 58 dén 62°C, tét hon nita
la 60°C trong quaé trinh tron.

Tt hon 13, thanh phin trong dng hén hop dugc dua qua may tron véi tbe do
dAu quay tir 10 dén 34, tot hon 1a tir 21 dén 27 va ddc biét tot hon 14 24 ms-1.

Trong mot khia canh khéc, sang ché dé xuit quy trinh san xuét ché pham
dudng téc bang cach tao pha gel dudng thu duge nhu md ta ¢ trén va sau d6 bd
sung thém bét ky thanh phan nao con lai. C4c thanh phan con lai tidu biéu bao gbm
huong liéu, silicon, sgi hoat tinh hodc cac chét c6 1oi khac.

T5t hon 13, ché pham dudng téc duge dua qua mdt may trdn véi téc do dau
quay tir 10 dén 34, t8t hon 14 tir 21 dén 27 va dac biét tot hon 1a 24 ms-1 mot lan

nita sau khi céc thanh phéan con lai duge thém vao.
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Ché phim dudng téc ciia sang ché hodc sir dung pha gel dudng clia sdng ché
cling ling dong silicon t&t hon so véi ché phdm dudng téc thong thuong.

Theo dé, ché phim cua sang ché c6 thé chira, cac giot dwoc nhii héa cta chit
dudng silicon, d ning cao hiéu suat dudng toc.

Cac silicon phu hgp bao gdbm céac polydiorganosiloxan, cu thé cac
polydimetylsiloxan ma cé chi dinh CTFA dimethicon. Cling phu hop dé sir dung
trong ché pham cia sang ché (dic biét 1a dau gdi va céac dau x4) 1a cac siloxan
polydimetyl cé cdc nhém hydroxyl cubi, ma c6 chi dinh CTFA dimethiconol. C4c
loai gdm silicon ¢é muc dd lién két ngang nhe ciing thich hop dé str dung trong céc
ché phérn cua sang ché, nhu duoc mo ta vi du trong WO 96/31188.

Do nhét cua silicon duge nhii hoéa (khong phai nhii twong hodc ché pham
dudng toc cudi cung) thuong it nhat 1a 10000 cst & 25°C, do nhét cla silicon tbt
hon 1a it nhat 60000 cst, tbt nhat 13 it nhat 500000 cst, ly twéng 13 it nhit 1000000
cst. TSt hon 1a do nhét khong vuot quéa 10° cst dé d& cho hdn hop duoc didu ché
theo cong thurc.

Silicon dugc nhii hoa dé sir dung trong cac ché phim dau gobi cla sang ché
thuong c¢6 kich thudce giot silicon trung binh trong ché pham 14 dudi 30, t5t hon 14
dudi 20, tot hon nita 13 duéi 10 micron, ly tuéng 1a tir 0,01 dén 1 micron. Nhii
tuong silicon ¢6 kich thuéc giot silicon trung binh 1a 0,15 micron thuong dugc goi
1a vi nhil tuong.

Silicon dwoc nhii hoa dé st dung trong ché phim dudng téc cua sang ché
thuong c6 kich thuée trong ché pham 14 nhé hon 30, t6t hon 12 nhé hon 20, t&t hon
nita 1a nho hon 15. Tét hon 14 giot silicon trung binh 1én hon 0,5 micron, t5t hon
nita 12 16n hon 1 micron, 1y tudng 14 tir 2 dén 8 micron.

Kich thuéc hat silicon c¢6 thé duge do bang phuong phép k§ thuat phan tan

anh sang laze, vi du st dung mdt may phan loai hat 2600D tir Malvern Instruments.
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Céc vi du v tién nhil tuong pht hop bao gdm Xiameter MEM 1785 va vi
nhil twong DC2-1865 ¢6 sin tir Dow Corning. Pay 1a cac nhil twong/vi nhil twong
cua dimethiconol. Cac loai gdm silicon lién két ngang ciing c6 sin & dang tién nhil
ho4, diéu nay thuén loi cho viéc didu ché theo cong thirc d& dang.

Loai silicon dugc wu ti€n hon nita dé dua vao dau g0i va ché phém dudng
theo sang ché 13 cac amino silicon. "Amino silicon" c¢6 nghia 12 silicon c6 chua it
nh4t mdt nhém amin bic mot, bic hai hodc bac ba, hodc nhém amoni bac bbn. Vi
du vé amino silicon phu hop bao gdm: polysiloxan c¢6 CTFA chi dinh
"amodimethicon".

Vi du cu thé v& amino silicon phi hgp dé st dung trong séng ché 14 cac loai
dAu amino silicon DC2-8220, DC2-8166 va DC2-8566 (tit ca cia Dow Corning).

Céc polyme silicon bac bén thich hgp duge mé ta trong EP-A-0 530 974.
Mot polyme silicon bac bon dugc wu tién 1a K3474, ciia Goldschmidt.

Ngoai ra cac loai phu hop 1a nhii twong ciua dAu amino silicon véi chét hoat
dong bé mit khong ion va/hodc cation.

Tién nhil tvong cta amino silicon ciing c¢6 san tir cic nha cung cép dau
silicon nhu Dow Corning va General Electric. Cac vi du cu thé bao gdém nhil tuong
cation DC939 va nhil trong khéng ion DC2-7224, DC2-8467, DC2-8177 va DC2-
8154 (tit ca ctia Dow Corning).

Téng luong silicon tét hon 1a tir 0,01% trong lugng dén 10% trong lugng
tinh trén tdng trong luong ché pham, tot hon nita 1 tr 0,1% trong lugng dén 5%
trong luong, t5t nhat 1a tir 0,5% trong luong dén 3% trong luong 14 mirc phu hop.

Vi du thwe hién sang ché

Vidul

5g 10 inch (30cm) Virgin (khong t6n hai v& mit héa hoc) mé téc An Do

[loai toc tiéu chudn coéng nghiép, vi du cla International Hair Importers and

-14-



29172

Products, Glendale, NY] duogc rira bang 14% natri lauryl ete sulfat (SLES), theo
quy trinh rira.

Quy trinh rora

Budc rira tit ca mé téc duoc thuc hién bang cach sir dung voi ¢6 dong chay/
nhiét d6 duoc kiém soat. Téc d6 dong duoc dit 14 4 lit/phut va nhiét do 12 35°C dén
40°C.

1. Chuén bi tht ca cac ong tiém trudce khi bat dau rira.

- D6 day bng tiém voi chit rira bazo va trit ra

- Dat 8ng tiém 1én ban can va chinh vé 0

- Lap day 6ng tiém dén vach yéu cau va kiém tra s6 cn ma lugng chinh xac
cta hai lan rtra da do dugc

- Lap lai cho mdi mé téc

2. M& voi va dé én dinh trong 30 gidy. Viéc kiém soat nhiét do va Iuu luong
dugc st dung bang cach bat voi nudc néng toan bo. Khi voi duge ma thi nén dé no
chay dén khi tat ca cac mé toc dugc xir Iy trong chu ky hoan thanh.

3. Lam uét mé téc bang cach dé né dudi voi nudc, loai bé nudc du thira
bang cach vudt bang ngén thi nhét va ngén gitta xudng theo chiéu dai cia mé toc.

4. Pat m& téc nim phang trén canh cia bon rira va ap dung mot nira lugng
chét rira d& do* (0,1ml/g toc) déu xudng theo chiéu dai ctia m& téc.

5. CAm c4 hai d4u ctia mé téc. Nhe nhang xoa bép cho chét rira vao toc trong
30 gidy. Hay chéc chén gift ca hai ddu clia mé toc dé tranh rdi toc.

6. Rira sach trong 30 gidy, vudt mé téc bang ngén tay mbi 5 gidy. Loai bd
nudce du thira.

7. Ap dung phén con lai ctia chét rira déu xudng theo chiéu dai ctia mé toc.

8. Nhe nhang xoa bop cho chit rira vio toc trong 30 gidy, mot 14n niva giit ca

hai dau ciia mé téc dé tranh roi toc.
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9. Rira sach trong 30 gidy, vudt mé toc bang ngén tay mdi 10 gidy. Loai bo
nudce du thua.

10. Pit mé téc ndm phéng trén canh cta bon rira va sit dung cac ring rong
cua lugc Matador Sawcut sb 4; cin than chai g& roi clia m& toc. Chai mé toc xuéng
tir gbe dén ngon, bat du tir ngon va timg phr?m tir tir dén gbc. Mot khi tat ca cac
dam r6i duoc chai g& két thuc véi rang hep ctia luge.

11. Vubt mé téc bang cac ngdn va sdy khod & 50 °C trong ti sy toi thiéu 1a 2

gidy. Ngoai ra dé khé qua dém & 20°C/50% do 4m tuong ddi.

Thanh Tén nguyén | Cong thirc
. Hoat tinh (%) | Tén INCI

phéan liéu (%)

Chét hoat
. Texapon
dong bé 70 SLES-1 EO | 14,00
N701
mat chinh
Nudce 100 Aqua Nudc Dén 100%
dd pH khoang 5,5-6,5

Mot mé toc 5g 10" ¢6 khoang 7000 sgi.

Céc md téc sau d6 duge siy khé & 50°C trong ti sy trong hai gio.

Quy trinh thtr nghiém

MG téc sau d6 da duogc rira sach véi dau goi dau déi ching tidu chuan (xem
Bang 1). Budce rira bao gbm xoa bop trong 0,1g dau gobi dau mdi 1g téc, trong 30
gidy, sau do 1a 30 gidy rira sach (tdc d6 dong nudce 4 I/phut), sau d6 lap di 1ap lai
hai buédc nay.

Céc mé téc sau d6 duoc thir nghiém loi ich g& rdi sir dung cac ché phim

dudng thir nghiém khéc nhau.
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Ché pham dudng dugc st dung & ndng d6 0,2g ché pham dudng téc mdi 1g
t6c. Ché pham dudng dugc xoa bop vao cac mé téc trong 1 phut va sau d6 rira sach
trong 5 gidy (tbc d6 dong nude 4 1/phut). Cac mé toc uét duge dit 1én ban chai véi
kep dugc gén chit vao dau duoc gin keo ctia mé toc. M6 téc duoc dit trén ban chai
sao cho tir Scm dén 20cm dugce dit treo vao dau dugc gén keo.

Trong lugng dd duoc bo sung vao mé téc cho dén khi mé téc roi qua ban
chai.

BANG 1
Bang 1 thé hién dAu goi ddi chig dé d4nh gia thir nghiém chai g& réi. Dau

g01 dau dugc tao ra bdi cac quy trinh chuan.

(% trong
Tén INCI (CTFA)
luong)
Natri Laureth Sulfat 18,571
Dimethiconol va Trideceth-10 va TEA-
Dodexylbenzensulfonat 240
Cocamidopropylbetain 3,000
Huong liéu 0,750
Etylen Glycol Distearat/Natri Laureth
Sulphat/Cocomonoetanol amit 2302
Glyxerin 0,500
Acrylat/Beheneth-25 Metacrylat Copolyme 1,000
Amodimethicon va cetrimoni clorua va trideceth-12 1,140
Guar Hydroxypropyltrimoni Clorua 0,225
Mica va Titani Dioxit 0,150
Acrylat/Styren Copolyme 0,500
Gluconolacton 0,100
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Trehaloza 0,100
Axit Adipic 0,100
Natri Sulfat 0,100
Dinatri EDTA 0,100
Guar Hydroxypropyltrimoni Clorua 0,075
PEG-45M 0,075
Chat bao quan 0,100
Dau hat helianthus annuus (huéng duong) 0,010
Chat bao quan 0,060
Natri Hydroxit 0,150
Axit Monohydrat Citric 0,15
Nuéce 1én dén 100

Ché pham dudng toc:
Ché phim so sanh duoc tao ra bang quy trinh chudn. Ché phim theo sing

ché duoc tao ra bang quy trinh nhu mo ta & trén.

Ché pham so Ché pham theo

séanh sang ché
Tén INCI (CTFA) (% trong luong) | (% trong lugng)
Ruou Cetearyl 4,000 3,1500
Dimethicon va
Amodimethicon va PEG-7

4,290 4,2900
Propylheptyl Ete va
Cetrimoni Clorua
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Behentrimoni Clorua 1,630 1,3700
Glyxerin 1,000 1,0000
Huong liéu 0,500 0,5000
Stearamidopropyl

Dimetylamin 0373 3200
Axit lactic 0,120 0,1000
Dinatri EDTA 0,100 0,1000
Chéat bao quan 0,100 0,100
Dau hat huéng duong 0,010 0,0100
Arginin HCL 0,010 0,0100
Lysin HCI 0,010 0,0100
Chat bao quan 0,060 0,0600
Thudc nhudm 0,00013 0,00013
Thudc nhudm 0,00013 0,00013
Amoni hydroxit 0,02000 0,02000
Nude clo 1én dén 100 1én dén 100,00
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A

Yéu cau bao ho

1. Ché pham dudng téc chia tir 0,4 dén 8% trong luong ruou béo ¢ tir 8 dén 22
nguyén tir cacbon, tir 0,1 dén 2% trong luong thanh phan chét hoat dong bé mat
cation, nudc, va trong do ché phém dem lai khdi luong kéo tir 1 tGi 250g cho toc
dugc xir ly bang ché pham dudng toc, trong d6 ché phim nay chira pha gel dudng
thu dugc bang cach:

tao 'hdn hop néng chay' trong 6ng thir nhat chia ruou béo va thanh phin
cation va tir 0 dén 15% trong luong nudce néng chay (A);

b6 sung 'hdn hop néng chay' vao éng thr hai chira nuée & nhiét do tir 50 dén
60°C (B); va trdn,

trong d6 nhiét d6 ctia hdn hop ctia hdn hop néng chay va nuée trong dng thi
hai (B) duoc kiém soat sao cho né duoc duy tri tir 56 dén 65°C, tdt hon 14 tir 58 dén
62°C, t6t hon nita 12 60°C, trong d6 ruou béo co tir 8 dén 22 nguyén tur cacbon va
trong d6 thanh phén cation chira tir 0 dén 70% trong lwong thanh phin cation cta
chét hoat dong bé mit cation c6 cong thie N'R'RZR3R?, tit hon nita 12 tir 30 dén
60% trong lugng thanh phan chét hoat dong bé mat cation, va trong d6 R!, R% R3
va R* doc 1ap 1a (C; dén Csg) alkyl hoic benzyl,

trong dé khéi lugng kéo 1a khdi luong can thiét dé kéo mé téc qua lugc hoac
ban chai, dugc x4c dinh bang cach trude tién dat mé téc 1én trén luge hodc ban chai
sao cho tlr 5 dén 20 cm téc duge treo & dau duoc gin keo clia mé téc va sau d6 bd

sung khoi lugng vao dau treo dén khi mé tdc roi khoi luge hoac ban chai.
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(8) Sump de Sudnp 10Y>]
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