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Linh vie k§ thuét dwoc dé cap

Séng ché dé cap dén hat chua it nhat mot chit dé bay hoi va quy trinh san
xuét hat nay. Hat ndy gdm mét 151 chira it nhat mot nguyén lidu nén va it nht mot
chét d& bay hoi cling nhu 12 it nhat mot 16p bao.

Tinh trang k§ thuit ciia sang ché _

Viéc dua cac hoat chit nhu dich chiét thuc vat, duoc phém hodc c4 tinh dau
vao céc hat 12 da biét, bao gdm it nhat mot nguyén liéu nén trong 18i cta nd, ma c6
thé bam vao hodc phu 1én hodc bao nang nén cac hoat chit. Dé hoat chét khéng bi
pha hity hodc bi bay hoi trong sudt qué trinh bao quan hodc xu 1y tiép theo, vi du,
xu ly, tao két vién hodc tao hat thtrc n chin nudi hoic phu gia thic dn chdn nudi,
hat 161 c6 thé c6 it nhat mot 16p bao duoc bao bang quy trinh xtr Iy ting soi, dac biét
1a sdy tAng sdi hodc k§ thuat bao khac da biét trong linh vuc k¥ thuat nay. Nho d6
c6 thé tao ra hat hodc vi hat chua 161 va 16p bao. Tuy nhién, khong thé bao vé duoc
cac hoat chat dé& bay hoi, ddc biét 1a cac hoat chit c6 mat trong 161 trong qué trinh
bao 16p bao. (Céac) hoat chit d& bay hoi bi pha huy hodc thoat ra trong qua trinh bao
bang quy trinh ting soi ngay ca ¢ nhiét do xir ly twong ddi thap. Cac tén that nhu
véy trong qua trinh xt 1y hodc bao quan 14 tén kém va din dén su khong 6n dinh
cta luong hoat chit dé bay hoi c6 trong san phim. Ngoai ra, ¢6 nguy co luong hop
chit d& bay hoi mong muén chira trong hat 14 khong du.

Tir cong bd don yéu céu cdp patent My s US 2011/0142985 ¢6 thé tao ra
chét phu gia thtrc dn chan nudi dang hat c6 16i va 16p bao, theo cach d6 16i 1a mot vi
hat g6m it nhat mot dich chiét thuc vat c6 hoat tinh va/hodc it nht mdt chat tao
huong duoc két hop véi nén. Lép bao bao gdm it nhit mot chit lam ngot va tuy y it
nhét mot chét gdy nhay va it nhét mot chat tao huong. Chét tao huong theo don yéu
cau cip patent My s6 US 2011/0142985 1a chét tao hwong bét ky nhu duoc xac dinh
boi tiéu chuin huéng din ctia chau Au 88/388/EEC. Hon nita tai liéu nay ciing thé

hién quy trinh diéu ché chat phu gia thirc an chan nudi dang hat.
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Cong bd don yéu cu cip patent My s6 US-PS 4,707,367 md ta ché phdm
chtra tinh ddu rin duoc ép dun va trén co sé néng chay & dang hat c¢o 161 ua nude
gém dudng, tinh bot hydrolysat, chét nhii hoa duogc chon, chit tao huong tinh dau
va nuéc, trong do6 chit tao hwong tinh dau dugc cung cip ¢ dang dwoc bao nang gin
nhu hoan toan.

Cong bd don yéu ciu cip patent chdu Au s EP 1 419 811 Al dé cap dén cac
dich chiét thuc vat én dinh ma dugc cung Cép theo cach dugc vi bao nang. Cac vi
hat dugc diéu ché béng cach diéu ché nhii tuong chira nudec, chét hoa tan, cac
polyme tu nhién va chit dugc bao nang va siy phun nhii twong nay s& thu dugc céac
vi hat dang bdt theo yéu cAu.

Ban chit ky thuit cia sang ché

Do d6 sang ché d& cap dén hat va quy trinh san xuit hat nay, trong d6 hat nay
¢6 181 chira it nhat mot chit d& bay hoi, cu thé 13 it nhit mot chit dé bay hoi véi
lwong 16n va it nhit mot 16p bao bao vé chéit d& bay hoi trong hat theo cach sao cho
gan nhu khong 1am hao hut trong qua trinh san xudt, xtr ly va bao quan hat sau dé.
Hon thé nita, hat nay can d& xir 1y va phai 13 hat chay tu do ma khong dinh va khong
vOn cuc.

Muc dich nay dat duogc béng cach tao ra hat ¢6 161 chua it nhat mot nguyén
lidu nén va it nht mot chat dé bay hoi va it nhat mot 16p bao, trong d6 hat nay khéc
biét & chd:

a) nguyén liéu nén duoc chon tir nhém bao gdm chat béo, triglyxerit
duogc hydro hoa va sap ma la chét ran hodc ban ran & nhiét do 20°C va ap suét 1 at,

b) 16i chira nguyén liéu nén voi lwong nam trong khoang tir 30% khéi
luong dén 97% khéi luong tinh theo tong khéi luong ctia 13i,

) it nhat mot chit d& bay hoi dugc chira trong 161 c6 ap suét hoi & nhiét
d6 125°C nam trong khoang tir 10mmHg dén 200mmHg,

d) 16p bao thir nhat 14 16p khong hop nhéit chtra it nhat mot chat mang
bam vao 101,

e) chat mang 1a mot nguyén liéu vo co ¢6 cau tric xdp va D50 nam trong

khoang tir 1 dén 300pm,
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) 16i ¢6 ty 18 che phii b& mit trung binh béi 16p khong hop nhit nim
trong khoang tir 1% dén 50%,

trong d6 tiy ¥ 16p khong hop nhat chira it nhéat mot chat ki nuéc, va tiy v hat
nay duoc pha boi it nhit mot 16p hop nhit va/hoic (cac) 16p khdng hop nhit khac,

trong do sw ¢ mit cta 16p khong hop nhit thir nhat lam ting kha nang gitt
lai chat d& bay hoi trong 15 trong sut qua trinh tao hat hoic tao tdng soi cua hat.
MBS ta van tit cac hinh vé

Fig.1 gébm Fig.1A va Fig.1B, trong do:

Fig.1A thé hién mat cét ngang qua hat duoc tao ra bang vi du la c6 16i (A) va
16p khong hop nhét (B).

Fig.1B thé hién mat cit ngang qua hat dugc tao ra béng vidu 1b c6 161 (A) va
16p khong hop nhét (B).

Fig.2 gdm Fig.2A va Fig.2B, trong do:

Fig.2A thé hién mat cit ngang qua hat dugc tao ra trong vi du la. Dudng
kinh cua 15i va chiéu dai cua cac hat nguyén liéu mang dugc chon dugc thé hién
trong do.

Fig.2B thé hién mat cit ngang qua hat dugc tao ra trong vi du 1b. Dudng
kinh cta 16i va chiéu dai cua hat chtra chét mang dugc chon duogc thé hién trong do.

Fig.3 thé hién mat cit ngang cua hat c6 13i (A) va 16p khong hop nhit (B) ma
dugc phu béi 16p hop nhét (C).

MG ta chi tiét sang ché

Béng cach tao ra hat ¢6 16p bao thi nhét 1a 16p khong hop nhat t6t hon la
chtra it nhat mét chat ki nudc, ngac nhién la cé thé tranh duoc su bay hoi cua it nhét
mdt chit d& bay hoi chtra trong 1561 bat ké 1 hat nay dugc bao quan trong mot thoi
gian dai hodc dugc xur ly tiép ¢ nhiét do cao hon. Co thé san xuét dugc hat bén va
6n dinh néu 161 chira nguyén liéu nén véi lugng nam trong khoang tir 30% khéi
lugng dén 97% khéi lwong tinh theo tdng khéi lugng cta 16i. Bang céach tao ra 16i
chira tdi da 97% khdi lwong nguyén lidu nén c6 thé diéu chinh duoc dd bén va do
dic chic cua 151 theo yéu cdu twong tng va & cing thoi diém kiém soat ty 1& bao
pht cua 16p khong hop nhat. Thu dugc cac két qua diac biét tot néu it nhit mot

nguyén lidu nén cia 16i duoc chon tir nhém gdm chét béo; triglyxerit duoc hydro
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hoa va sap ma la chét rdn hodc ban ran & nhiét do 20°C va ap suét 1 at. Hon nira c6
thé st dung hat thu duoc trong quy trinh tao tang sdi hodc tao hat chuén ma khong
lam hao hut qua 20%, t6t hon 13 10%, t6t nhit 1a 5% khdi luong cta chét d& bay hoi
chira trong 16i. Do d6, lam ting mirc giit lai cht dé bay hoi trong 15i, t&t hon 13 thu
duoc muc gitt lai 1a hon 10%, hon 20%, hon 30% va hon 50%.

C6 thé thu dugc muc gitt lai chét dé bay hoi déc biét tt trong 10i néu chét
mang vd co ¢6 cu truc xdp c¢6 Dsy ndm trong khoang tir 1 dén 300um. Tt hon Ia
nguyén liéu mang vo co co chu tric xép ¢6 Dso ndm trong khoang tir 2 dén 150pum
va tbt hon nita 12 ndm trong khoang tir 5 dén 30pm c6 thé duoc st dung lam chét
mang. Dsq dugc hiéu 1a ¢& hat (duong kinh) ma 50% hat trong mau ndm duéi ¢ hat
nay. V6i nguyén liéu mang nay c6 thé tao ra 16p khéng hop nhét c6 d6 day thich
hop dé c6 thé hap phu chit d& bay hoi c6 mat trong 161 va déng thoi thu dugc hat ¢6
16p khong hop nhét bao phu khong qua 50% bé mit 15i.

Gié str 1a bing cach chon nguyén liéu nén cua 16i ciing nhu 1a chét dé bay hoi
theo céch sao cho chit mang cta 16p khong hop nhét thir nhat chi bAm 1én céc phan
t ctia chat d& bay hoi dugc tiép xic & bé mat cua 181, thi ¢6 thé tao ra 15i chi duoc
bao phi biang chit mang cta 16p khoéng hop nhit the nhéat voi luong tir nho dén
trung binh. Vi du néu chét d& bay hoi hodc k& ca hdn hop chit d& bay hoi tot hon 1a
chit 16ng & nhiét do trong phong bang 20 + 5°C, thi chat mang cta 16p khong hop
nhét thi nhit duoc gén boi cac clu ndi chét 16ng ¢ cac ving cia nguyén lidu 16i tiép
xtc véi (cac) chat d& bay hoi & bé mat. Ngac nhién 13 su gan két gitta nguyén liéu
nén va chit mang s& khong din ra va vi thé muc phi cia nguyén liéu 16i & cac ving
ma khong c6 chat d& bay hoi & bé mat ciing s& khong dién ra, vi thé tao ra hat c6 16
va it nhat mot 16p khong hop nhét bao phu nhiéu nhét 1 50% 13i, ddc biét 1a nhidu
nhét 12 25% va tdt nhét nhiéu nhét 12 15% bé mat ca 16i. Tt hon 14 tao ra hat c6 ty
1& bao phu bé mit trung binh boi 16p khong hop nhit nam trong khoang tir 2% dén
25% va tbt nhat 12 ndm trong khoang tir 3% dén 15%.

Céc hat tao ra c6 thé dugc st dung trong san phém dinh dudng vi du dua
chit tao huong bat huong bt ky vao thirc an hoac thuc pham, dé bd sung cac hoat
chit dé bay hoi trong cac san pham dugc pham hodc thic an hodc thyc pham. Vé

ban chat c6 thé sir dung cac hat nay nhu 1a phu gia thuc phidm hoic phu gia thirc dn
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b%mg cach tron hat ndy vao hdn hop so ché cta thic dn hodc vao thire an hoic trong
céc san pham thuc pham tién dung nhu vi du keo cao su. Hon nita cac hat ndy ciing
c6 thé duoc st dung dé dua cac chét tao huong vao cac san phdm dung khi tim,
trong cac dung dich téy va rira va/hodc bot ké ca 1am chit xur ly va/hodc chét bd trg
trong cac san pham khac nhau.

Tt hon 1a 161 nay chtra 3% khéi lugng dén 50% khdi lugng, tét hon 1a 5%
khéi luong dén 40% khédi luong va tham chi t&t hon nira 1a tir 10% khdi lugng dén
30% khéi lugng chit d& bay hoi tinh theo tdng khéi lugng cia 16i. Bang cach chon
lwong chét d& bay hoi nim trong khoang nay c6 thé tao ra hat c6 16i 6n dinh chira
mot luong chét dé& bay hoi ma bam chic chin vao 161, dic biét 1a hép phu hodc hép
phu & bé mit ctia nguyén liéu 18i hoic cling bao gbm trong nguyén lidu nén tao 16
va chét d& bay hoi ciing c6 thé duoc lién két v6i nguyén liéu ctia 16p khong hop
nhét va nho d6 ngan ngira duoc tinh trang hao hut sy bay hoi bat ky ctia chét dé& bay

hoi trong qua trinh xtr 1y hat bat ky sau dé.

C6 thé thu dugc két qua tuyét voi néu it nhat mot chat dé bay hoi dugc chira
trong 161 ¢6 dp sut hoi & nhiét do 125°C ndm trong khoang tir 10mmHg dén
200mmHg, t6t hon 1a tir 30mmHg dén 70mmHg. Ap suit hoi dugce tinh toan bang
phuong trinh Antoine va cic hing sb thu dugc tur tai liéu Yaws, C.L. & Satyro,
M.A., “Chapter 1 — Vapor Pressure — Organic Compounds”, in “The Yaws
Handbook of Vapor Pressure (Second Edition) Antoine Coefficients”, Elsevier B.V.
(2015) pp 1-314, ISBN: 978-0-12-802999-2. M6t ngudn khac dé thu dugc hing sb
Antoine ¢6 thé 1a Dykyj, J., Svoboda, J., Wilhoit, R.C., Frenkel, M. & Hall, K.R.,
Chapter 2 Organic Compounds, C1 to C57 Part 2, in Vapor Pressure and Antoine
Constants for Oxygen Containing Organic Compounds, Springer Materials (2000)
pp 111-205. ISBN: 978-3-540-49810-0. Trong trudng hop tinh toan ap suét hoi
khéc thu duge két qua trai nguoc, duoc wu tién theo sang ché 1a ap sut hoi cua it
nh4t mot chét d& bay hoi trong 15i t6t hon 12 ndm trong khoang tir 4p suét hoi ciia D-
limonen (CAS-No: 5989-27-5) dén 4p suét hoi cta eugenol (CAS-No: 97-53-0),
duoc wu tién hon 1a nam trong khoang tir 4p suét hoi cia linalool (CAS-No: 78-70-

6) dén ap suat hoi cia D-carvon (CAS-No: 2244-16-8).
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Ngac nhién 1a cac chét nay cé thé dugc giit lai trong 18i ctia hat nhd 16p
khong hop nhat dugc bam vao bé mit cta 16i. Puoc cho 1a 16p khong hop nhét duoc
chon ¢6 thé thu hat cac phan tir bay hoi cta chét d& bay hoi va gin két chung nho
lién két vat 1y nho d6 tranh duoc sy bay hoi cia cic phan tir dé bay hoi chira trong
161 ra khéi hat.

Bing cach chon loc it nhdt mdt chit d& bay hoi chtra trong 15i tir tinh dau
hodc dich chiét thuc vat déu dugc vu tién diéu ché tir thyc vat duge chon tir nhom
bao gdm ciy rau thom Y, c6 xa hwong, cdy 1o¢c dé xanh, cdy thi 1a Ba Tu, ciy bac
ha, cdy bac ha cay, cay hoi, cAy cam, cdy chanh, ciy thi 1a, hdi nam cénh, cdy dinh
huong, cdy qué va cy toi; hodc tir mot thanh phan, hogc hop chét cua tinh dau hodc
dich chiét thuc vat, ma ciing c6 thé thu duoc tur qua trinh san xudt bﬁng cong nghé
sinh hoc hoic téng hop, tdt hon 1a dugc chon tir nhém bao gém D-limonen, y-
terpinen, p-cymen, 2-caren, linalool oxit, isomenthon, camphor, linalool, terpinen-4-
ol, 2-isopropyl-1-metoxy-4-metylbenzen, L-Menthol, etylamin, a-terpineol, [-
caryophyllen, D-carvon, metyl salixylat, o-caryophyllen, lavandulyl axetat,
caryophyllen oxit, eugenol, thymol va carvacrol; ty 1¢ gitt lai chit d& bay hoi 1a rat
cao. Hat chira chit d& bay hoi nhu duoc mé ta c6 thé dic biét duoc st dung lam
chit tao huong trong céc san pham dinh dudng cho ngudi hodc dong vat, chit khang
khuén, chét chéng viém, chit ddng hoa, chét cai thién hinh thai, chit lam ting tinh
toan ven cua rudt, chat cai thién kha ning tiéu hoa, chét didu bién hé vi sinh vat
duong rudt, chat hd tro tinh trang stc khée cia duong ruot, chat thic ddy tiéu hoa
dé cai thién viéc tiéu thu thirc an va tiét kién cac chit dinh dudng; lam cong cu dé
lam gidm sy bay hoi va cdi thién su n dinh nhiét cia hat chira chit dé bay hoi, dac
biét 1a tinh dau trong sudt qué trinh xt 1y thuc phim va thic 4n, tao hat, ép dun va
quy trinh sdy bat ky nhu sdy phun va/hodc sy truc va/hoic tiét tring; lam chét ngan
ngua va/hodc diéu tri cho nguoi hodc dong vat bi cac bénh lién quan dén duong da
day-rudt nhu tiéu chay, viém rudt va v.v., lam chét tao huong cho keo cao su dé lam
ting cam giac dé chiu ctia keo cao su, 1am chét tao huwong cho cac san phdm ding dé
tdm rra dé lam ting huong vi trong bat ky loai san phdm dung dé tim rira nhu sira

tam, dau goi dau, kem danh rang, chat khtr mui va v.v., lam chat tao huong va cac
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chit c6 hoat tinh khang khuén trong céc ché phim tiy va rira dua trén dung dich kho
va/hodc udt va nhidu ing dung khac.

Céc tinh diu theo sang ché duogc hiéu 1a cac chit ma duoc didu ché theo it
nhit mét quy trinh dugc mo ta trong dugc dién Chau Au, tai ban lan thi 8, phién
ban bd sung 8.0/2098.

Céc dich chiét thuc vat theo sang ché duoc hiéu 1a cac chit ma duogc diéu ché
theo it nhat mot quy trinh duge moé ta trong duoc dién chau Au, tai ban lan thg 8,
phién ban bd sung 8.5/0765.

Tét ca cac hop chét d& cap c6 thé c6 ngudn gdc trong tw nhién, tong hop,
hoac téng hop bing cong nghé sinh hoc.

Tét hon 1a, chit d& bay hoi hodc ca hdn hop cac chit d& bay hoi khac nhau
chtra trong 15i 1a chét 1ong & nhiét do 20 + 5°C nhd d6 c6 thé khing dinh rang chat
dé bay hoi trong 16i tao 16p khong hop nhit v6i it nhdt mot chat mang cua 16p
khong hop nhét. Hon nita, c6 thé 1a chit dé bay hoi la hoat chét cam giac nhu hoat
chit & khtru giac chi phdi mui, hoat chét vi giac chi phdi vi hogc chit chi phéi ca
mui va vi nhu chét thom hoic chét tao huong.

C6 thé 1a chét d& bay hoi nay 1a mot hop chét béo, este, axit, ruou, aldehyt,
keton hodc din xuit cua ching, dac biét 1a terpen nhu terpen mach ho, terpen mach
vong, monoterpen hodc sesquiterpen; dac bi¢t la lacton nhu 7y-octalacton, y-
nonalacton, y-decalacton hodc y-undecalacton.

Chét d& bay hoi ciing c6 thé 1a mot hop chit thom dic biét 1a dan xuét cla
axit benzoic, dn xuit cta phenol, din xuit cia phenylpropan hodc din xuét cta
coumarin.

Theo mdt phuwong an phat trién khac ciia sang ché, cac hat ma c¢6 duong kinh
16i nam trong khoang tir 50pm dén 1000pm, t&t hon 1a nim trong khoang tir 100um
dén 300pum va tham chi t6t hon 13 nim trong khoang tir 175um dén 225um la du
nho dé duoge tron va tham chi duoc phéan phéi trong cac san phém dang 16ng, bot
nhio hodc ké ca dang ran nhu bot hodc hat. Do dé c6 thé chi su dung mdt lugng nho
cac hat nay trong céc san phdm dé thu duoc tac dung duoc chon, d6 1a muc giit lai
chit d& bay hoi trong 16i cao, tot hon 14 hon 10%, t6t hon nira 1a hon 20%, hon

30%, hon 50%. Vi du c6 thé bd sung hat nay voi lwong két hop nim trong khoang
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tir 0,01g dén 7kg mbi 1000kg va/hoic 10001 vao cac chét ngin ngira va/hoic diéu tri
cho ngudi hodc dong vét, véi lwong két hop nam trong khoang tir 0,01g dén 10kg
mdi 1000kg va/hodc 10001 vao chét tao huong cho cac san phdm dinh dudng danh
cho ngudi hodc dong vat hodc ké ca bd sung véi lugng ndm trong khoang tir 10g
dén 10kg mdi tAn san phdm thay thé sita bot/thirc &n va/hodc mdi 10001 nudc/sita
trong thirc &n, chat thay thé sira va ké ca b sung vao nudc.

Dic biét 1a hat bén va 6n dinh duoc dic trung bdi 161 chra nguyén li€u nén
vé6i luong tét hon 14 ndm trong khoang tir 50% khdi lwong dén 85% khéi lugng va
tham chi tét hon nita v6i lugng nim trong khoang tir 58% khéi luong dén 70% khoi
luong tinh theo téng khdi lwong cia 16i. Bing cach tao ra 16i chta tb1 da 85% khbi
lugng nguyén liéu nén c6 thé diéu chinh duoc dd bén va do dic chic cua 15i theo
yéu cu tuong ung va ddng thoi kiém soat ty 1& bao phu cia 16p khong hop nhat.
Nguyén liéu nén c6 mit trong 15i cang nhiéu thi ty 1& bao phu cta 16p khong hop
nhét 1én 16i nay cang nhé.

C6 thé thu duoc cac két qué dac biét t8t néu it nhat mot nguyén li¢u nén cua
16i duge chon tir triglyxerit duoc hydro hoa, tot hon 1a céc triglyxerit thuc vat nhu
dau co, dau huéng duong, dau ngo, dau hat nho, dau lac hoic dau dau nanh hodc tir
sap, tot hon 1a sap candelilla hodc sap carnauba. Biang cach chon nguyén lidu 15i tur
cac nguyén li€u dugc néu trén day co thé dua chit d& bay hoi vao nguyén lidu nén
va déngthbi tao ra 13i & dang ran hodc ban rdn dé viéc phi chdt mang 1én 151 nay s&
tao ra mot 16p bao khong hop nhit cia chét mang.

Dé tao ra 18i 6n dinh hon, t6t hon 14 t6i da 20% khdi luong cua it nhat mot
nguyén liéu nén duoc thay thé béng it nhat mot chit 1am mém céu trac, duoc chon
tir nhom bao gdm polyme, nhu protein, t6t hon 13 protein nuéc sita, protein ngo,
proitein lda mi, protein cdy cai ddu va protein dau Ha Lan, polysacarit nhu
xenluloza, tinh bdt va pectin; montmorillonit; stearat; sulphat va silic oxit, t5t hon 1a
silic oxit két tia. Bang cach dua chét 1am mém cau tric vao 18i co thé lam ting
thém do én dinh cho hat va ddng thoi lam tang kha nang gitr lai chit d& bay hoi
trong nguyén liéu 13i cua hat. Bang cach dua chit lam mém céu tric vao 16i, c6 thé
thu dugc luong chét d& bay hoi trong 16i cao hon, 16n hon hoic bang 40% khi

lugng.



33655

Dé tao ra 16p khong hop nhét co thé lam ting ty 1& giit lai chét d& bay hoi
trong 151 tham chi t6t hon, sang ché con dugc phat trién trong do chat mang cua 16p
khong hop nhét chira it nhit mot chat ki nude. Bang cach bd sung it nhét mot chat ki
nuGe ma tét hon 1a & dang léng hodc ban rén & nhiét do tron chit ki nude va chét
mang vao chit mang c6 thé tao ra nguyén liéu cho 16p khong hop nhit ma van &
dang bot va tuong ty v4i nguyén li¢u clia 161 ma khong can giéng hét. T6t hon 1a it
nhit mot chét ki nude duge chon tr tinh dAu hodc dich chiét thuc vat t6t hon 1a
duoc san xuét tr thuc vat duge chon tir nhém bao gém cdy rau thom Y, ¢b xa
huong hodc cdy bac ha, cdy bac ha cay, hodc tor mot thanh phén, hodic hop chét tir
tinh diu hodc dich chiét thuc vat, ma ciing c6 thé duoc san Xuét tir quy trinh cong
nghé sinh hoc hodc quy trinh tbng hop, tdt hon 1a dugc chon tr nhém bao gbém
monoterpen, tdt hon la a-terpinen, linalool, geraniol, Menthol, citronellal, carvon,
menton, sesquiterpen tot hon 13 farnesol, farnesen, a-bisabolol va a-caryophyllen;
va cac hop chat thom tbt hon 1a carvacrol, thymol, cinnamaldehyt, anethol va
eugenol. Bing cach bd sung cac chét ki nudc vao chit mang c6 thé két hop mot
luong chét dé bay hoi 16n hon nhu tinh ddu vao hat nguyén va dic biét 1a vao 16p
khéng hop nhat nhd d6 céc hat c6 lugng chit d& bay hoi du c6 thé duoc tao ra.
Trong nhiéu ing dung nhu phu gia thuc pham hodc thuc an luong chit tao huong sé
1a luong cén dé tao ra san phdm chic ning va ngon va nho do co thé hiru dung c6
16p khong hop nhat chia ca chét tao huong.

Ngac nhién da phat hién ra rang viéc gin két 16p khong hop nhit vao 15i s&
khong gy ra anh hudng bat loi néu chat mang ctia 16p khong hop nhit chira chat ki
nude véi lugng it hon 100% khéi lugng, tdt hon it nhit 1a 150% khéi luong, t6t hon
nita it nhat 12 220% khéi luong va tham chi tdt nhét it nhét 1a 400% khdi lugng tinh
theo khéi lwong cua chit mang ma khong c6 it nhat mot chét ki nuge. Tac dung thu
duoc d6 1a téng luong chit ki nuéc trong hat ting 1én ma dan dén san pham c6
luong chét tao huong cao hon, didu nay gitp che vi khé chiu ciia cic chét chua
trong 161 hodc ké ca san pham ma duogc bd sung hat nay.

Dé tao ra hat c6 thoi gian bao quan dai theo sang ché co thé bao hat nay bing
it nht mot 16p hop nhat. Lop hop nhét nay co thé ¢ do day khong qua 100pum, tot
hon 14 khong qua 50pm, t6t hon nita 12 khong qua 20pm va t6t nhat 1a khong qua
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10pum, nho do hat tao ra nhé hon dang ké dé st dung trong nhiéu tmg dung nhu
dung trong céc ung dung dugc phém, thirc an hoac thuc phém lam chét tao huong
hodc ké ca lam cac chat c6 hoat tinh khang khuin trong cac ché phim tdy va rira
dua trén dung dich kho va/hogic uét. Hon nita 16p hop nhét c6 thé chira it nhat mot
nguyén li€u bao va tuy y it nh4t mot hoat chat hodc ké ca nguyén li€u bao va chét
tao huong.

Lép hop nhit nhu vay ¢6 thé bao gdm mdi nguyén liéu thich hop va t&t hon
1a 16p ki nu6c trong d6 tdt hon 1a nguyén liéu bao dugc chon tir nhém bao gbm
triglyxerit thuc vat dugc hydro hoa, t6t hon 1a dau co, dau huéng dwong, dau ngd,
diu hat nho, diu lac va dau ddu tuong; sép, tot hon 1a sdp candelilla va sép
carnauba; tinh dau, tSt hon 1a monoterpen, t&t hon 1a limonen, o-terpinen, linalool,
geraniol, menthol, citronellal, carvon va menthon, sesquiterpen, tdt hon 1a farnesol,
farnesen, o-bisabolol va a-caryophyllen; va hop chét thom tét hon 1a carvacrol,
thymol, cinnamaldehyt, anethol va eugenol. Nho do6 c¢é thé tao ra hat co bé mait ki
nuéc ma tot hon 1a ¢6 thé duge str dung trong cic mdi truong ki nude. Lop bao ki
nudc, vi du, ¢é thé tao ra muc chéng hoa tan trong mdi tredng chira nudc va s€ tao
ra san phdm ma dugc bao vé khi di qua duong da day rudt trén nhu da day cla cac
dong vat c6 da day don hodc da c6 cia loai nhai lai.

Theo cach nay c6 thé tao ra cac hat c6 16p bao gbm c6 16p hop nhit va nudc
trong do nguyén li€u bao t6t hon 1a dugc chon tir nhém bao gdm polyme sinh hoc,
tdt hon la carbohydrat nhu tinh bot hodc xyclodextrin, va polyetylen glycol;
hydrocolloit, tot hon 1a carrageenan, alginat va gdm arabicum; gluten laa mi; mudi
t6t hon 1a clorua, nitrat, phosphat va sulphat, t6t hon nita 1 natri sulphat va amoni
sulphat. Céc hat nay co thé dugc st dung trong moi truong dic biét wa nudc va cd
thoi gian bao quan dai. Lép wa nude co thé chéng hoi nudc khi xir Iy hodc tao hat
khi dua cac hat nay vao thirc dn cho dong vét.

Séang ché ciing dé cap dén quy trinh san xut hat chira it nhat mot chit d& bay
hoi bao gbém cac budc:

(i)  tao dung dich néng chay gbm it nhit moét nguyén liéu nén, trong dé
nguyén liéu nén dugc chon tir nhém bao gbm chét béo, triglyxerit dugc hydro hoa

va sap ma la chit rdn hodc ban ran & nhiét do 20°C va éap sudt 1 at, trong do it nhét
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mdt chét d& bay hoi c6 4p sudt hoi & nhiét 6 125°C ndm trong khoang tir 10mmHg
dén 200mmHg,

(i)  tao hdn hop néng chay gdm nhii twong, dich phan tan, dung dich hodc
hén dich cua it nhat mot chat d& bay hoi & trang thai néng chay, bang cach dua chit
dé bay hoi vao dung dich néng chay,

(iii) tao 13i riéng cho hdn hop néng chay, trong do 16i nay chua nguyén liéu
nén vé6i lwong nim trong khoang tir 30% khéi luong dén 97% khéi lugng tinh theo
tdng khdi lwong 161,

(iv) 1am ngudi 161 riéng nay,

(v) tron 161 nay vé6i it nhat mot chét mang tuy ¥ chira it nhat mot chét ki nu6e
nho d6 tao 16p khong hop nhét thtr nhit, trong d6 chit mang nay 1a nguyén liéu vo
co ¢6 chu truc xdp va Dso nim trong khoang tir 1 dén 300um, trong d6 16i c6 ty 1é
che pht bé mat trung binh ctia 16p khong hop nhit nim trong khoang tir 1% dén
50%,

(vi) tiy ¥ bao hat nay bang it nhit mot 16p hop nhat va/hodc (cac) 16p khong
hop nhat khéc,

trong do sy c6 mat cua 16p khong hop nhit thtr nhét lam ting kha ning giit
lai chét d& bay hoi trong 13i trong qua trinh tao hat bang qua trinh tao tang soi.

Bing quy trinh ndy c6 thé tao ra cac hat rit nho chua it nhit mot chét dé bay
hoi trong 181 cia n6. Viéc lam bay hoi chét d& bay hoi nay trong 156i dugc ngin ngira
bang cach phu 18n bé mit 151 nay mot 16p khong hop nhét chira it nhat mot nguyén
liéu nén. Cac budce cta quy trinh dé tao ra hat nay rat don gian va khong cén dén cac
thiét bi dat tién va phtre tap dé tao ra hat nay. Tuy nhién c6 thé tao ra hat c6 cac uu
diém néu trén bang quy trinh nay.

Co thé thu duoc cac két qua dac biét tdt néu 161 duoc tao ra béng cac k¥ thuat
bao nang nén tdt hon 1a bang cach lam ngudi bang phun. Cac k¥ thuét lam ngudi
bing phun c6 thé dugc ap dung duwoc mod ta chi tiét trong tai liéu Gouin, S. (2004)
Microencapsulation: industrial appraisal of existing technologies and trends. Trends
Food Sci. Technol. 15, 330-347 va cong bd don qudc té s6 WO 99/61145 c¢6 tiéu dé
phuong phép va thiét bi tao nén san phim dugc bao nang. Bing cach sir dung k¥

thuét nay c6 thé tao ra 13i chua tdi da 50% khéi lugng cia chét d& bay hoi va céc 16i
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duogc tao ra con dugc xu ly, dic biét 1a dugc bao béng 16p khong hop nhit ma
khéng 1am thay dbi dang ké nhiét do ctia né.

Dé tao ra muc phu cua 16p khéng hop nhit khong qua 50%, dic biét khong
qué 25% va tét hon 1a khong qua 15% bé mit cta 16i, quy trinh c6 thé dugc thuc
hién theo cach sao cho nguyén li€u 18i dugc tron béng cach lac, khuéy nhe hodc
tudn hoan trong dd chtra mé & nhiét d6 20°C + 5°C véi chit mang. Véi quy trinh
nay c6 thé tao ra su lién két bang chét 16ng giira chit d& bay hoi chira trong 15i va
chit mang chira trong 16p khong hop nhét. Mac du khéng c6 su lién két hoa hoc nao
gifta 15 va 16p khong hop nhét song 16p khoéng hop nhét khong thé dé dang tach ra
khéi 18i sau khi n6 tao thanh trén d6. Do d6, quy trinh theo sang ché 1a ré va dong
thoi rt c6 hiéu qua dé tao ra hat theo sang ché.

Dé tao ra su bao vé thém cho 13i chira va/hodc bao gdm chét d& bay hoi, 16p
hop nhét dugc bao bang k¥ thuét bao thich hop, tot hon 14 bao hat chira 1i va 16p
khong hop nhit bing phuong phép tang sdi. Cac k¥ thuat bao tAng so6i thich hop
duoc mo ta chi tiét trong tai liéu Nienow, A.W. (1995) Fluidised bed granulation va
coating: applications to materials, agriculture and biotechnology. Chem. Eng.
Comm. 139, 233-253 hoic cong bd don qudc té s6 WO 03/033125 “Process for the
production or coating of granules, apparatus for carrying out the process, and
granules obtainable thereby”.

Cén luu y rang nhu duoc sir dung & ddy, thuat ngit chi s it bao gdm ca nghia
s6 nhiu va nguoc lai trir khi dugc quy dinh theo cach khéac. Do do6, vi du, dé cap
dén “hat” hodc “quy trinh” bao gdm mot hodc nhiéu hat hodc quy trinh nhu vy,
twong Gng, va d& cap dén “quy trinh” bao gdm cic budc va quy trinh twong duong
ma c6 thé duoc thay dbi hodc thay thé da biét ddi voi ngudi co hiéu biét trung binh

9% ¢

trong linh vuc k§ thuat nay. Twong tu, vi du, dé& cap dén “cac nhom”, “cac quy
trinh” hodc “chit d& bay hoi” bao gdm “hat”, “quy trinh” hodc “chit d& bay hoi”,
tuong Ung.

Trir khi dugc quy dinh theo cach khac, thuat ngd “it nhat” dung trudc mot
loat céc yéu td duoc hiéu 1a dé cap dén moi yéu tb trong loat yéu tb nay. Nguoi co
hiéu biét trung binh trong linh vuc k§ thuét nay s& hidu ring, hoic c6 thé biét chic

ngoai viéc chi str dung thir nghiém thoéng thuong, c¢6 thé st dung nhiéu thir nghiém
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twong duong v6i cac phuong an cu thé theo sang ché duoc mé ta ¢ day. Cac thir
nghiém tuwong duong nay duoc du dinh la duoc bao gdm trong sang ché.

Thuat ngtr “va/hodc” batké & doan nao déu co nghia la “va”, “hodc” va “toan
bo hoac to hop khéc bét ky cua cac yéu td di kém véi thuét nglt nay”. Viduy, A, B
va/hodc C co nghia 14 A, B, C, A+B, A+C, B+C va A+B+C.

Thuat ngit “khoang” hay “x4p xi” nhu dugc st dung & ddy c6 nghia 12 trong
khoang +20%, tbt hon 1a trong khoang £10%, va tét hon nita la trong khoang +5%
ctia gi tri hodc khoang gia tri nhét dinh. Thudt ngit ndy cling bao gdm sb cu thé, vi
du, khoang 20 bao gém ca 20.

Thuat ngft “nhiéu hon” bao gdm sb cu thé. Vi dy, nhidu hon 20 c6 nghia 1a >
20.

Trong toan bd ban md ta va yéu cau bao hd hodc cac muc, trir khi duoc quy
dinh theo cach khac, thuat nglt “chira” va céc thuat ngix bién thé nhu “bao gém” va
“c6” s& duoc hidu dé chi viéc bao gém ca sb nguyén duge néu (hodc budc) hodc
nhém sé nguyén (hodc cac budc). Khong loai trir s6 nguyén khac bit ky (hodc
budc) hoac nhém céc s6 nguyén (hodc céc budc). Néu dugc str dung & day, thuat
ngit “chira” c6 thé dugc thay thé biang “bao gdm”, "gdm c6 ", “bao gbm”, “c6” hodc
"mang." Néu dugc st dung & ddy, “chira" loai trix s& nguyén hodc bude bat ky
khong dugc chi ra trong yéu ciu bao ho/muc. Trong mdi trudng hop & day thuat
ngit bit ky trong s cac thuat ngit “chira”, “y& co ban bao gdm” va “bao gdm” c6
thé dugc thay thé bang mot trong hai thuat ngit con lai.

Cén hiéu ring sang ché khong bi gi6i han & phuong phép, quy trinh, nguyén
lidu, chét phan Ung va cac chét cu thé, v.v., dugc md ta & day. Céac thuat nglt dugc
sir dung & ddy chi nhdm muc dich md ta cdc phuong an cu thé va khong duoc du
dinh 14 [am gi¢i han pham vi cia sang ché, ma chi duoc xac dinh trong yéu cau bao
hd/muc.

Toan bd céc cong bd va céc patent duge vién din trong ban mo ta nay (ké ca
céc patent, don yéu ciu cp patent, cac cong bd khoa hoc, cac thong s6 k¥ thuat cia
nha san xuét, hudng dan, v.v.), du dugc mo ta trén day hoic dudi day, duoc dua vao
day bang cach vién din. Khong ¢6 tai liéu nao & diy duoc hiéu la thira nhan rang

sang ché khong dugc phép dé Iui ngay. Trong pham vi tai liéu duge két hop boi cac
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thong tin mau thuin tham chiéu hodc théng tin khong phi hop véi ban mé ta nay,
thi ban mo ta nay s€ khong st dung tai liéu nhu vay.
Pé 1am r6 hon cac hat ciing nhu 1 quy trinh dé tao ra hat nay, sang ché duogc

md ta dudi day cé dua vao cac hinh vé va vi du thyc hién.

Vi du thwe hién sang ché
Vidul
Trong vi du la-c) thé hién quy trinh san xuét hat gdm 15i chtra chit d& bay
hoi va 16p khéng hop nhit duge mo ta trén quy md phong thi nghiém.
Vidu la
1) Tao 161
i) Tao dung dich néng chay ctia nguyén liéu nén
Déu huéng duong duoc hydro héa (HSO) (CAS-No: 69002-71-1; ADM
Sio; VGBS5SST; MP: 33 — 70°C; vay tréng & nhiét d6 20°C) dugc lam néng chay
trong binh bang thép khong gi & nhiét do nong chay bang 85°C. 600g HSO
dugc rét vao binh thuy tinh ¢6 dung tich 2L. Binh thuy tinh dugc dit trén thiét
bi khudy tir va nhiét do dwoc duy tri & nhiét d6 85°C. Trong didu kién khudy
100g chét 1am mém céu trac (silicat két tha ki nudc; Sipernat®D17; CAS-No:
68611-44-9; D5y = 10pum) dugce tron voi HSO ndng chay.
ii) Két hop chat dé bay hoi vao dung dich néng chay
Ngay khi silicat két tua ki nuéc duge hoa tan hoan toan, bd sung 300g
hén hop da hoa tan hoan toan gdm céc chit d& bay hoi (1) chtra carvacrol téng
hop véi luong 44% khéi lugng (CAS-No: 499-75-2), dau cay thi la Ba Tu véi
luong 47% khéi luong (CAS-No: 8000-42-8) va dau cay rau thom Y véi lugng
9% khbi luong (CAS-No: 862374-92-3). Viéc bd sung nay lam giam nhiét do
cua dung dich néng chay dén xdp xi 60°C. Do d6 dung dich néng chay cudi
chira 60% khéi lugng déu huéng duong duoc hydro héa (CAS-No: 69002-71-
1), chét 1am mém cAu truc v6i lugng 10% khéi lwong (CAS-No: 68611-44-9) va
chét dé bay hoi véi luong 30% khéi luong.
1i1) Su tao thanh 13i riéng biét tir hdn hop néng chay
Hon hop nay duge gia nhiét lai dén nhiét dd 80°C va duogc bom qua 6ng

cao su dén 6ng ndi chét 16ng phun cua dia quay (van tc dong chit long:
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5,71/gi®). Dung dich phun duoc xac dinh 1a hdn hop néng chay tao 15i. Dia quay
la dia quay theo hudng nam ngang véi cic ranh nhé trén bé& mat. Nguyén lidu
16ng (vi du, hdn hop néng chay) chay qua bé mit cia dia quay tao thanh cac
giot nhé khi roi khoi mép dia. Viéc quay dia quay (3275 vong/phut) budc hdn
hop nguyén lidu phai roi khoi dia & dang giot nhé. Pia quay dugc lap trong thap
tao hat, thap nay 1a mot khoang (LxBxH; 90x70x200cm) trong d6 dugc lap dia
quay.

iv) Lam ngudi 16i riéng biét

Tién hanh lam ngudi bang cach duy tri thap tao hat & nhiét do t6i da 1a
30°C, nhiét 6 ma tai d6 cac giot ndng chay hoa ciing tu dong. Néu cac giot nhd
nay cham tGi day cua thap tao hat thi cac hat nay s& héa cing va bot dugc tao
thanh (Dso = x4p xi bang 200um). Dudi ddy bot nay duge goi 1a 13i.

2) Tao 16p khong hop nhét

Silicat két tua (Sipernat®22S; CAS-No: 112926-00-8; Dsy = 13,5um; bé
mit riéng = 190m*/g) duoc sir dung lam chit mang cho 16p khong hop nhét.

3) Phu 16p khong hop nhét 1én 161

San phim thu dugc tir bude 1) (1000g) dugc nap vao khoang tron cua
thiét bi tron (thiét bi ding trong nha bép). Trong didu kién khudy & téc do thap
nhét (40 vong/phut) 37,5g chit mang thu duge tir bude 2) duge tron voi 16i cho
dén khi toan bd cac cuc nhin thiy bang mat thuong duge chia nho va hdn hgp
nguyén liéu dugc ddng nhét.

Vidu 1b

1) Tao 16i: Xem budc 1) tu vidu la

2) Tao 16p khong hop nhét

37,5g silicat két toa (Sipernat®228; CAS-No: 112926-00-8; D5y =
13,5um; bé mit riéng = 190 m*/g) dwoc can vao khoang tron ctia thiét bi ding
trong nha bép. Trong diéu kién khudy 75g chat ki nuée, 1a dau bac ha (CAS-No:
90063-97-1) duoc hut 1én silicat. Cac nguyén liéu nay dugc tron bing thiét bi
tron & tde do 40 vong/phut thiét bi dung trong nha bép & tdc do thap nhit cho

dén khi khong con nhin théy cuc Am hodc chét ki nuéce tu do. Dudi day, silicat
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két tia ma chira it nhit mot chét ki nude, vi du tinh dau duoc goi la: 16p khong
hop nhét duoc mang.

3) Phu 16p khong hop nhét dugc mang 1én 16i

San pham thu dugc tir bude 1) (1000g) duge nap vao khoang trén cua
thiét bi dung trong nha bép. Trong diéu kién khudy & tdc do thip nhét 16p khong
hop nhéit duoc mang thu dugc tir bude 2) (112,5g) dugce tron voi 161 cho dén khi
toan bd cac cuc nhin thdy dugc bang mit thuong dugc lam toi va hdn hop
nguyén lidu dugc lam dong nhét.

Vidu lc

1) Tao 16i: Xem budc 1) tur vi du la

2) Tao 16p khong hop nhét

37,5g silicat két toa (Sipemat®22S; CAS-No: 112926-00-8; Dsy =
13,5um; bé mit riéng = 190 m?%/g) dugc can vao khoang tron clia thiét bi dung
trong nha bép. 37,5g chit ki nude, 12 Menthol tinh thé (CAS-No: 2216-51-5)
duoc cén vao cbe thay tinh ¢6 mé va dugce lam néng chay ¢ nhiét do vira phai
(40 — 45°C). Pay cbc thuy tinh c6 mé bang 14 nhom dé tranh sy bay hoi cla
Menthol. Trong didu kién khudy & tdc d6 thap nhéat, menthol di nong chay dugc
rot 1én va duoce tron voi silicat két tua cho dén khi khong con théy cac cuc 4m
hoac Menthol tu do.

3) Phu 16p khong hop nhat duoc mang 1én 16i

San pham thu duoc tir bude 1) (1000g) dwgc nap vao khoang trdn cua
thiét bi dung trong nha bép. Trong diéu kién khudy & tc do thdp nhét 16p khong
hop nhét dugc mang thu dugc tr bude 2) (75g) dugce trdn véi 161 cho dén khi
toan bd cuc nhin thiy bang mat thuong duge 1am toi va hdn hop nguyén liéu
duoc 1am ddng nhat.

Ngoai budc 3) vi du la-c duge nghién ciu béng kinh hién vi dién tor quét
(scanning electron microscopy-SEM) dé quan sat xem lidu cdu tric cua 16i duge
pht béi 16p khong hop nhét ¢ dat duge hay khong (Fig.1A va 1B).

Theo cach khac, dbi véi hdn hop céc chat d& bay hoi (1) duge mo ta trong vi
du la cac hdn hop sau cua chit d& bay hoi ciing c¢6 thé dugc st dung trong pham vi

sang che:
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(2): 30% khdi luong tinh dau cam; 70% tinh dau hoi

(3): 13% khdi lvong dau rau thom Y; 58% khdi luong dau xa huong; 29%
khéi luong dau thi 1a Ba Tu

(4): 51% khéi luong diu bac ha cay; 10% khdi lwong dau kinh giéi 6; 16%
khéi lwong diu dinh huong; 23% khéi luong dau hdi nim cénh

(5): 67% khdi luong diu bac ha; 2% diu 16c dé& xanh; 22% khdi luong L-
carvon; 9% khéi lugng metyl salixylat

(6): 100% khéi luong diu rau thom Y

(7): 45% khéi luong dau vo qué; 9% khbi lugng trans-xinnamaldehyt; 18%
khdi lwong diu dinh huong; 6% khdi lugng eugenol; 2% khéi lwong P-
caryophyllen; 20% khéi lugng dau cam

(8): 17% khdi luong carvacrol; 78% khdi lugng thymol; 5% khéi luong D-
carvon

(9): 17% khéi luong diu toi garlic; 80% khéi lugng dau thi 1a; 3% khéi
lugng frans-anethol

(10): 41% khdi luong diu bac ha cay; 34% khdi lugng du dinh huong; 25%
khéi lugng thymol

(11): 100% khéi luong carvacrol

Vidu2

CAu truc cua hat bao gdm 161 va 16p khong hop nhit duge nghién ctru bang
SEM. Do d6, hat dugc dai 1én 14 nhua (40 day x4p xi 0,5mm) va rét nhua epoxy da
nong chay lén. Khi nhya hoa cing 14 nhya dugce phu béi hat va nhua duoc c¢b dinh
bang cai kep va dat vao gitra dng tru (d = x4p xi 2,5 cm, h = xp xi 1 cm). Ong tru
lai duoc nap ddy nhua epoxy néng chay. Ngay khi nhwa nay héa cting, né duge thao
ra khoi éng tru va c¢b dinh vao may mai. Mau dugc nghién cho dén khi thu duoc hat
cét lat. Mat cét ngang qua ting hat dugc phén tich bing SEM (Zeiss; Supra 35;
Smart SEM V05.04). Phan tich da cho thdy ring toan bd cac hat duge mo ta trong vi
du 1 ¢6 16p khong hop nhit & bé mit cia 181 nhu duge thé hién vi du trong Fig.1A
va 1B.

Vidu3
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Trén so s& phén tich dugc mé ta trong vi du 2, ty 1& che phi bé mit trung
binh cua 161 boi 16p khong hop nhét c6 thé duge tinh toan. Do d6 10 dén 20 hat cia
mdi mAu/mé duoc phan tich. Chu vi ciia mdi 15i dugc tinh toan bang cach do dudng
kinh va st dung cong thirc U=n*d, vdi U la chu vi, m 1a Pi va d 1a duong kinh cua
16i. Do dai cua toan bd céc hat chat mang cua 16p khong hop nhét (1125, n) ma bam
vao 16i duoc do (xem Fig. 2A va 2B). Chiéu dai cua cac hat chat mang duogc xac
dinh 1a chiéu dai cia duong tiép xuc gitra cac hat chit mang véi 16i. Ty 1é che phu
bé& mit cua mot 16i (murc che phu 161 CC) cta 16p khong hop nhit duoc tinh toan

theo cong thire:

SU‘iVElJ-Uh’ tIJ
€Conam = U %= 100

Ty 1& che pht bé mit trung binh ctia cac 18i béi 16p khong hop nhét duoc xac
dinh bang cach do CC ctia 10 dén 20 hat cia mdt mAu va bing cich tinh toan ty 1&
trung binh.

Vi du, tinh toan ty 1€ che phu 16i cua hat duoc thé hién trong Fig.2A dugc
trinh bay:

d; =118,72um va Iy = 2,19um, 1, = 3,53pum, 3= 2,36pum, 1, = 6,45um va Is =
5,92um,

U=n=d; U=mn+118.72 wn = 372.97 um

UMl 3505) =219 wm + 3.53 wm + 2.36 wm + 645 um + 5.92 pm = 20.45 pm

cci_ﬂﬁ'%‘;“ﬂwou: S L 100= 548 %,

Vidu4

Céc 16i dugc tao ra nhu dugc mo ta trong vi du la (trong cdc mé 5-7 ty 1€
khdi lugng dugc thay ddi theo bang 1. Lép khong hop nhit ddi véi mé 1, 5 va 6
dugc st dung nhu dugc md ta trong vi du la va dbi v6i toan bd cac mé con lai nhu
dugc mo ta trong vi du 1b, tuy nhién véi luong nhu duoc thé hién trong bang 1.
Toan bd cac mé duge phén tich bang SEM véi phuwong phap duge md ta trong vi du
2 va ty 1é che phii bé mit trung binh ctia mdi mau dugce tinh toan theo vi du 3. Cac
két qua chi ra rdng mic che phu 15i trung binh ctia miu ting theo lugng ting cua
silicat két tia duoc tai béng chét ki nuée.

Bang 1. Thanh phan cta hat va muc che phii 16i trung binh ctia 16p khong
hop nhét
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Mé sb Loi L6p khong hop nhat Mirc
che phu
16
trung
binh
Nguyén  Chitlam Hbnhop Chit mang Chét ki [%]
litunédn  mémciu chitd®  [% khdi nuéc [%
(HSO) [% tric bayhoi  luong] khéi luong]
khéi [%khdi (1) [%
luong] lugng] khéi
luong]
1 57,83 9,64 28,91 3,62 - 9,9
2 61,55 4,73 28,40 1,77 3,55 5,9
3 52,13 10,79 26,97 3,37 6,74 9,8
4 53,07 4,08 24,49 6,12 12,24 10,4
5 95,29 - 2,94 1,77 - 1,3
6 32,86 14,08 46,94 6,12 - 23,7
7 44,90 4,08 32,66 6,12 12,24 20,8
Vidu 5

Cac hat tir vi du 4 duoc tao téng soi trong 20 phut. Do d6 150g mdi mé dugc
cho vao khoang xtr 1y cua thiét bi tang sdi quy md phong thi nghiém (DMR, WFP-
Mini) va nguyén liéu duoc tao tdng s6i v6i nhiét do khong khi xir Iy bing 27°C va
tdc d6 dong khong khi bing 10 — 15 m*/gidr (tuy thude vao mirc tao tdng sbi ciia 161)
va nhiét do san phdm la khoang 28°C. Tuong tu 15i d6i ching 4m véi cung thanh
phin 181 nhung khong c¢6 16p bao vé khong hop nhit duoc tao ting soi trong ciing
diéu kién. Do d6 cAn mot dbi ching cho cic mé 1-4 va 1 déi ching cho mdi mé
trong s6 cac mé 5-7. Ty 1& giit lai cia bon hop chat d& bay hoi c6 trong hdn hop chét
dé bay hoi (1) duoc phan tich (xem bang 2).

Sau 20 phut tao ting s6i, mdt mau gdm vai gam duoc lay ra va nguyén liéu
duoc phan tich luong chat d& bay hoi con lai théng qua sic ky khi (gas
chromatography-GC). Do d6 c4n hat di tao ting sbi v6i lwong nim trong khoang tir
0,10 dén 0,11g vao 6ng nhua c¢6 dung tich 2mL. Luong mau chinh xac duoc xéac
dinh bang cach st dung cin phén tich (d6 chinh xac 0,0001g) va duoc ghi lai. BS
sung 1,5mL etyl axetat (EtOAc) vao cac hat va ddy cac dng nhya lai. Nguyén liéu
duoc lic trong 10 phat va sau d6 duge ly tdm trong 10 phut & tde do
12500 vong/phut. Thu gom dich ndi vao éng nhua c6 dung tich 15mL. Dé lam thoét
toan bo nguyén liéu dé bay hoi khéi hat, tién hanh budc chiét bang EtOAc ba lan va
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dich ndi dugc thu gom lai trong cing mét dng nhya. Ngoai ra 100uL dung dich
chuin ndi (Dixyclohexylmetanol, CAS-No: 4453-82-1, xép xi 0,5g/L) dugc bd sung
va diéu chinh thé tich cia dng nhwa dén SmL bang EtOAc.

Pé dinh lugng ham luong chét d& bay hoi sau 20 phut tao ting soi chit dé
bay hoi, thiét bi séc ky khi Shimadzu duogc trang bi dau vao SSL va bd phan do FID
(Shimadzu GC-2010 plus) duoc st dung. Lép 16t thang véi bong thuy tinh & phia
trén, ddu vao duogc duy tri & nhiét do 250°C. Thé tich tiém 1a 1ul & ty 1& chia 1a 10.
Khi mang 14 heli (AlphaGaz 1, do tinh khiét 99,999%) va dong khi 1a 1,6ml theo
kiéu chay khong ddi. Cot tach 1a ot WAX phan cuc véi chidu dai 30m, duong kinh
trong 0,25mm va do day mang la 0,25pm (Zebron ZB-WAXplus, Phenomenex).
Chuong trinh 10 bit diu v6i 60°C trong 1 phut va ting 5°C/phut dén 90°C, 7°C/phut
dén 200°C, 30°C/phut dén 260°C ma sau d6 dugc duy tri 7 phut. Ty 1& 14y mau cua
bo do FID 1a 20Hz, téc dd dong khi hydro 14 40ml/phut, dong khong khi 400ml/phut
va khi bd sung (He) 1a 30ml/phut va duoc duy tri & 280°C. Do d6 1mL dung dich
dugc mo ta trén ddy dugc nap vao lo GC. Lo nay dugc dong bang lap xody tuong
g va dat vao khay ldy mau tu dong. Phan tich duoc bt dau bang cach st dung
phdn mém Labsolution. Phan tich sb lidéu dugc tién hanh bing chuong trinh phan
tich dinh lvong MassHunter.

Luong chit d& bay hoi ciia mdi san pham sau 20 phut tao tang s6i (VSCaomin)
duogc so sanh voi lugng chit dé bay hoi cua mau géc (VSCyig ) ma khong dugce tao
ting sbi. Mirc gift lai duoc tinh toan bang cong thirc sau:

S5 Capmin

If
Muc giit lai ] = ——— % 1
gift lai  [9] 75Cortg, 100

Vi du néu:
V5C . =83mg/g Va VSCopmn = 3.0mg /g
Muec gitr lai la:

g™

Mic gitt lai = P oomn 100 = — 2 100 = 06
S wscar‘ig‘ - S.SM ) - ”
g

Bang 2. Murc giir lai chét dé bay hoi sau 20 phit [%)]

M¢é sé’ Linalool Carvon Thymol Carvacrol
1-4-ddi chimng 75 82 81 83
1 97 100 100 100
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2 100 100 100 100
3 100 96 100 100
4 95 91 89 94
5-dbi chimg 74 75 77 79
5 95 90 95 94
6-ddi ching 73 77 80 79
6 99 96 100 99
7-dbi chimg 71 80 78 79
7 97 98 100 100

Vidu6

Nam mé hat chia 161 ¢6 chét d& bay hoi va 16p khong hop nhit dugc tao ra.
Toan bd cac 181 dugc tao ra theo vi du la, tuy nhién lugng chét 1am mém céu tric va
HSO dugc didu chinh theo bang 3.

Bang 3. Thanh phan 15

Mé s6 Chat d& bay hoi Nguyén litu nén Chéit lam
trong 101 (HSO) mém céu
[% khéi lugng] [% khdi lugng] tric
[% khéi
luong]
1 30 58 12
2 30 65 5
3 30 68 2
4 30 69 1
5 30 70 -

Lo5i duoc cung cip 16p khong hop nhét theo vi du 1b. Tat ca cac mé duoc tao
tng soi trong 20 phut trong cac didu kién nhu dugc md ta trong vi du 5 va ty 1€ giit
lai chét d& bay hoi trong 161 dugc xac dinh bang GC nhu dugc mo ta trong vi du 5.
Ddng thoi cac 181 ¢o cung thanh phan nhu dugc thé hién trong bang 3 khong c6 16p
khong hop nhét bao vé chit d& bay hoi trong 161 duge tao ting soi va dugc sir dung
lam cac mé dbi ching Am. Bang 4 thé hién murc giit lai cua timg hop chét trong s6
céc chat d& bay hoi.

Bang 4. M gifta lai cia chit d& bay hoi [%)]

Mg sb Linalool Carvon Thymol Carvacrol
1 — dbi chimg 70 69 78 81

1 100 100 98 100

2 - d6i chimg 72 78 72 82

2 100 100 100 100

3 - dbi ching 71 78 77 85
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3 100 100 100 100

4 - dbi chung 78 75 79 84

4 100 100 100 100

5 - d6i chimg 77 78 82 87

5 92 98 100 95
Vidu7

Cac hat gém 161 va 16p khong hop nhét duoc tao ra. TAt ca cac 161 duoc tao ra
theo vi du la, tuy nhién v&i cdc nguyén lidu nén khac (xem mé 2-3 néu trong bang
5). Bé danh gia liéu tac dung bao vé cta 16p khong hop nhét bi anh huéng hay
khong bédi loai nguyén liéu nén 1 dau hat nho dugc hydro hoéa (CAS-No: 84681-71-
0, ADM Sio; VGB6; MP: 68 — 74°C; vay tréng & nhiét d6 20°C) va dau d4u nanh
dugc hydro hoa (CAS-No: 8016-70-4, ADM Sio; VGB4; MP: 68 — 71°C; Vay tréng
& nhiét do 20°C) duogc st dung.

Bang 5. Thanh phén cua 15i tinh theo % khéi luong

Mé s6 Chit dé bay hoi  Nguyén liéu nén C}lét lam mém
cau truc
60
1 30 Dau hudng duong dugc hydro 10
héa (HSO)
60
2 30 Déu hat nho dugc hydro héa 10
3 30 60 10

Dau d4u nanh duoc hydro hoa

Céc 161 duge cung cip 16p khong hop nhat theo dic tinh duge md ta trong vi
du 1b. T4t ca cac mé dugc tao tang sdi trong cing diéu kién nhu duge mo ta trong
vi du 5 va ty 1é gitr lai chit dé bay hoi trong 15i dugc xac dinh bing GC nhu dugc

mb ta trong vi du 5. Bang 6 thé hién ty 1¢ giit lai timg hop chat duoc chon trong hdn

hop chit dé bay hoi.
Bang 6. Ty 1¢ giit lai chat d& bay hoi [%]
Mé s6 Linalool Carvon Thymol Carvacrol
1 100 96 100 100
2 91 98 100 98
3 88 98 96 94

Vi du 8 — thanh phén 15
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Bén mé hat gdm 16 chira chat d& bay hoi va 16p khong hop nhét duoc tao ra.
Tét ca cac 161 dugce tao ra theo vi du 1b va dugc cung cép lop khong hop nhét theo
dic tinh duge md ta trong vi du 1b. P& xem 1iéu ndng d6 ctia chét dé bay hoi trong
16i c6 1am anh hudng dén tac dung bao vé theo sang ché hay khong, dbi véi mdi mé
ndng do khac cta chét d& bay hoi trong 161 duoc sit dung. Céc thanh phén cia céac
161 khac nhau dugce néu trong bang 7.

Bang 7. Thanh phén cua 15i tinh theo % khéi luong

Mé sb Chét d& bay hoi Nguyén liéu nén Chét 1am mém céu
trong 161 [% khéi  (HSO) trc
luong] [% khbi lwong] [% khdi luong]

1 5 85 10

2 10 80 10

3 20 70 10

4 40 50 10

Toan bd bdn mé duoc tao téng s0i trong 20 phtt trong cung diéu kién nhu
dugc mo ta trong vi du 5 va ty 1€ giir lai cua chit d& bay hoi trong 161 dugc xac dinh
bing GC nhu dugc md ta trong vi du 5. Bang 8 thé hién ty 1é giit lai ctia timg hop
chit dugc chon trong hdn hop chét d& bay hoi. Tac dung bao vé ctia 16p khong hop
nhét tang khi ndng d6 chat d& bay hoi tang trong 13i.

Bang 8. Ty 18 gir lai chit d& bay hoi [%]

Mé sb Linalool Carvon Thymol Carvacrol
1-déi 65 71 83 88
ching

1 92 88 100 98
2-dbi 68 75 81 85
chiing

2 95 89 100 100
3-dbi 61 69 80 82
ching

3 100 100 100 100
4-dbi 69 74 78 87
chung

4 100 100 100 100

Vi du 9 — Mirc bay hoi ciia céc chat dé bay hoi trong 15i
Céc 131 va 16p khong hop nhit bam vao 16i dugc tao ra nhu dwoc md ta cho
cdc mé 1-4 va cac mé dbi chimg 1-4 trong vi du 4. Toan bd cac mé dugc tao tAng

s0i trong 20 phut trong ciing didu kién nhu dwoc md ta trong vi du 5 va ty 18 gii lai
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ctia cac chit dé bay hoi trong 161 dugc x4c dinh bang GC nhu dugc md ta trong vi
du 5.

Ty 1€ gilt lai ctia 13 hop chét duogc chon véi ap sut hoi ndm trong khoang tu
11,3mmHg dén 185,8mmHg & nhiét do 125°C duogc phan tich va néu trong bang 9.

So sanh mé ddi ching v6i mé 1 nhén thdy ring viéc s dung chit mang
(khong tai) 1am 16p khong hop nhit da c6 tac dung bao vé dén chat dé bay hoi ¢
mat trong 16i. Cac mé 2-4 thé hién réng chat mang tai ¢ tdc dung bao vé thdm chi
con tét hon ddi voi chit dé bay hoi ¢6 trong 13i.

Bang 9. Ty 1é giir lai chit d& bay hoi [%]

Ty 16 giir lai chat d& bay hoi sau 20 phut tao  Ap suét hoi tinh

téng s0i [%] toan [mmHg ¢
125°C]

D& Mél Mé2 Mé3  Med

chung
D-Limonen 5 11 16 16 24 185,8028
y-Terpinen 0 6 9 12 17 156,6294
p-Cymen 1 6 12 12 23 170,1698
Camphor 66 &3 89 97 90 67,8680
Linalool 52 88 87 100 88 “73,1145
Terpinen-4-ol 61 78 87 98 98
a-Terpineol 55 88 89 100 96 36,7883
B-Caryophyllen 55 74 93 96 &7
D-Carvon 66 80 85 100 94 29,0791
a-Caryophyllen 50 71 76 90 90
Eugenol 81 87 99 99 98 11,2903
Thymol 81 89 98 98 93 19,2101
Carvacrol 99 98 100 100 100 16,2002

Ap suét hoi duoc tinh toan bang cach st dung phuong trinh Antoine, ma mo
ta mdi quan hé gifta ap sudt hoi va nhiét do cta hop chit tinh khiét.

Phuong trinh Antoine:
B
logyyp = A “m
Trong do:
p — &p suét hoi cua thanh phan, mmHg
T —nhiét do,°C
A, B, C — c4c hang sé Antoine dic hiéu thanh phan.

Vi du: tinh todn 4p suét hoi cia D-limonen & nhiét d6 125°C véi
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A =7.06744,B = 1691,1486, C = 227,441
1691.1486
227441 + 125

log,,p = 7.06744 —
logy,p = 2.269052185
p = 10779052185 = 485 8023
Céc hing sb Antoine ¢6 thé dugc 14y tir cac ngudn tai liéu tham khao khac
nhau. Pugc wu tién 14y tir tai liéu Yaws, C.L. & Satyro, M.A., Chapter 1 — Vapor
Pressure — Organic Compounds, in The Yaws Handbook of Vapor Pressure (Second
Edition) Antoine Coefficients, Elsevier B.V. (2015) pp 1-314. ISBN: 978-0-12-
802999-2. An alternative source may be Dykyj, J., Svoboda, J., Wilhoit, R.C.,
Frenkel, M. & Hall, K.R., Chapter 2 Organic Compounds, C1 to C57 Part 2, in
Vapor Pressure va Antoine Constants for Oxygen Containing Organic Compounds,
Springer Materials (2000) pp 111-205. ISBN: 978-3-540-49810-0 (a) tir cac tai liéu
nay c6 thé 1dy duoc cac hang sé dé tinh toan ap suét hoi ctia linalool va carvon (xem
bang 9). Di v6i tit ca cac chit khac, cac hang sd tir Yaws & Satyro dugc st dung.
Trong trudng hop khac 4p suat hoi tinh toén din dén cac két qua trai nguoc
thi duge wu tién 13 ap sudt hoi cia it nhat mot chat d& bay hoi nam trong khoang tir
ap suit hoi cua D-Limonen dén ap suit hoi ctia eugenol, dugc uu tién la nim trong
khoang tir ap suét hoi ctia linalool dén 4p suat hoi ctia D-carvon.
Vi du 10 — 16p hop nhét
Céc hat gdm 15i chira chét d& bay hoi va 16p khong hop nhét va 1ép bao hop
nhét duoc tao ra.
1) Tao 16i: xem muc 1) tir vi du 1a
2) Tao l6p khong hop nhét: xem muc 2)trvidu 1b
3)  Phu 16p khong hop nhét 1én 16i: xem muc 3) tir vi du 1b
4)  Phu hat gdm 13i chtra chét dé& bay hoi va 16p khong hop nhit bang 16p
hop nhét
4a)
200g hat gdm 13i chtra chat d& bay hoi va 16p khong hop nhat (xem vi du 1b,
buge 2)) duoc cho vao khoang xir 1y cua thiét bi tao ting sdi quy mo phong thi
nghiém (DMR; WEFP-Mini). Céc hat dugc tao ting s6i ¢ toc d6 dong khong khi
biang 10 m/gid. Nhiét do khong khi ddu vao dugc gia nhiét nhe dén 25°C. Nhiét do
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cta san phim 12 29°C trong sudt toan bd quy trinh. Sau khi tao tang s6i 5 phit bat
du quy trinh phu, do dé cin st dung voi phun & vi tri phun duéi day (4p sudt khong
khi phun: 1 bar; 4p suét khong khi 1am sach voi phun 0,3 bar). Giéng nhu nguyén
liéu 16p hop nhat ddu hudng dwong tinh khiét dugc hydro hoa (CAS-No: 68002-71-
1) (70 g) dugc str dung. Nguyén liéu 16p hop nhét duge hut vao ma khong can kiém
soat téc do phun.

4b)

325g hat gdm 161 chtra chit d& bay hoi va 16p khong hop nhét (xem vi du Ic,
bude 2)) duoc dat trong khoang xtr 1y cua thiét bi xir Iy ting sdi quy mé phong thi
nghiém (DMR; WFP-Mini). Céac hat duoc tao ting soi & toc d6 dong khong khi
bing 10m’/gid. Nhiét do khong khi ddu vao khong dugc gia nhiét. Nhiét do san
phdm 12 khoang 23°C trong subt toan bd qua trinh. Sau khi tao tang soi trong 5 phut
bt ddu quy trinh bao, khi d6 voi phun duoc sir dung & vi tri phun & day (ap suét
khéng khi phun: 0,5 bar; khong khi lam sach voi phun: 0,2bar). Lép hop nhit duoc
tao ra bang cach tron nguyén liéu bao (dau huéng dwong duge hydro héa (CAS-No:
68002-71-1, 116,82g) v6i hoat chat (Menthol tinh thé (CAS-No: 2216-51-5, 11.2
5g). Nguyén liéu 16p hop nhdt dugc bom vao hé thdng. Do d6 bom nhu dong
(Watson Marlow 323) dugc cai dit dén gia tri 12. Néu viéc bd sung nguyén liéu 16p
hop nhit dugc két thic thi san pham dugc tao tang s6i ma khong can pha thém 3
phut nita.

Dbi chimg)

Cung luc dé cac 16i twong ty duoc diéu ché nhu dugc mo ta trong vi du la
(céc 161 khong c6 16p khong hop nhét) dugce bao bang 16p hop nhit. Do do, 200g 16i
dugc dat vao khoang xir Iy cua thiét bi tao tdng séi quy md phong thi nghiém
(DMR; WFP-Mini). Céc hat ¢6 thé duoc tao tang sdi ¢ téc do dong khong khi bing
15m’°/gio. Nhiét do khong khi dau vao dugc gia nhiét nhe dén 25°C. Nhiét do san
phdm 1a 29°C trong subt toan bd quy trinh. Sau 5 phit tao ting sodi bat dau tién hanh
quy trinh bao, khi d6 voi phun dugc st dung & vi tri phun & day (4p sudt khong khi
phun: 1 bar; khong khi lam sach voi phun: 0,3 bar). Gidng nhu 16p hop nhét nguyén
liéu bao dau hudng duong tinh khiét duge hydro héa (CAS-No: 68002-71-1) (70g)
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dugc sit dung. Nguyén liéu 16p hop nhit duoc hat vao ma khong can kiém soat toc
do phun.

Phan tich GC duoc tién hanh nhu dugc mo ta trong vi du 5 va cho théy ty 1€
gift lai cua chat dé bay hoi dugc chon it nhét 1a 80%.

Bang 10. Ty 1é giit lai chit d& bay hoi [%]

Mé Sé Linalool Carvon Thymol Carvacrol

Déi 66 78 83 82

ching

4a 82 91 92 100

4b; 80 93 92 96
Vidull

Céc 161 dugc san xuét bang cach sir dung quy trinh nhu dugc md ta trong vi
du la, tuy nhién v6i hdn hop chét d& bay hoi khac 1a carvacrol tong hop véi lugng
10% khéi lugng (CAS-No: 499-75-2), thymol tdng hop véi lugng 19% khdi lugng
(CAS-No: 89-83-8), D-carvon tdng hop véi luong 68% khéi lugng (CAS-No: 2244-
16-8) va metyl salixylat tong hop vé6i luong 3,0% khéi lugng (CAS-No: 119-36-8).
Ap suit hoi tinh toan ctia metyl salixylat theo vi du 9 1a 31,7730mmHg ¢ nhiét do
125°C.

D5, cua 101 béng 540um. Dso dugc xac dinh la c& hat ma 50% hat trong mau
1a nhé hon. Lai duge cung cip 16p khong hop nhit chira Menthol tinh thé v6i lugng
100% khdi luong nhu duge md ta trong vi du lc. Cac hat dugc bao bang 16p hop
nhét nhu duoc mo ta trong vi du 10-4a.

Tuong tu ddi chimg, cac 16i c6 Ds bang 200pm duoc tao ra. Quy trinh nay
gidng nhu duge mé ta trong vi du la. Cac 15i cling dugc cung cip 16p khong hop
nhét chtra metol tinh thé véi lugng 100% khéi luong nhu duoc mo ta trong vi du lc
va ngoai ra dugc bao bai 16p hop nhét nhu dugc mé ta trong vi du 10-4a.

Céc ké qua duoc thé hién trong bang 11 chi ra rang ngay ca khi céc 15i 16n
hon va hén hop tinh dau khac dugc chira trong 15i thi mirc hao hut tdi da cta chat dé
bay hoi trong 16i 1a 11%.

Béang 11. Ty 1é giit lai chét d& bay hoi sau khi bao 16p hop nhét [%]

D50 cua o1 Carvon Metyl Thymol Carvacrol
[wm] Salixylat
200 100 91 94 100
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540 100 &9 93 100
Vidu 12

Céc hat gdm 13i chira chit d& bay hoi va 16p khong hop nhit dugc tao ra theo
vi du 1b, tuy nhién st dung chit mang khac cho 16p khoéng hop nhit. Céc 161 duoc
chia thanh cdc mé khac nhau. M&i mé dugc cung cip 16p khong hop nhét gdm céc
chét mang khéac nhau (xem cac mé 1-8, bang 12). Mbi chit mang duoc tdi mot
luong téi da chit ki nude. Trong trudng hop “lugng ti da” dugc xac dinh 1a ndng
d6 tdi da cta chét ki nude c6 thé dugc mang trén chit mang ma khong tao thanh cac
cuc vén 4m. Sy khac biét gitta cdc chit mang khac nhau 1a ¢& hat trung binh cia
ching (Dsg). V&i tt ca cac chét mang ma dugc kiém tra ty 1€ git lai cua toan bo
chét d& bay hoi 1a cao hon 80% (xem bang 13).

Kha nang hép thu tinh theo % khdi lwong néu trong bang 12 dwgc xac dinh
bing mit thuong. Do d6 20g mdi chit mang dwgc cin vao bat. Trong diéu kién
khudy déu bing thia, chit ki nudc dugc bd sung nho giot. Kha ning hép thu t6i da
duogc xac dinh 1a diém ma tai d6 hdn hop nguyén li¢u bat dau tao thanh cuc von.
Khéi lwong chinh xé4c cta chit ki nude ma duoc bd sung sau dé duge ghi lai.

T4t ca cac mé duoc tao ting sdi trong 20 phut trong cing diéu kién nhu duoc
mo ta trong vi du 5 va ty 1€ gitt lai cta chét d& bay hoi trong 161 dugc x4c dinh béng
GC nhu dugc mo ta trong vi du 5. Bang 13 thé hién ty 1¢ gitt lai timg hop chét duoc
chon trong s6 hdn hop chét dé bay hoi.

Bang 12. Chit mang dugc st dung trong cac mé 1-8

Mé Ténsan  Dsochit BEmat Mat do Luong  Khaning
s6  phim mang tro  riéng [m%g] khéi[g/l]  SiO, [% hip phu [%
[um] khéi khéi luong]
lugng]
1 Cab-O-Sil 192 30-150  >99,9 391
MEF5
2 Syloid 61,4 320 275 99,9 232
XDP
3050
3 Perkasil 12,9 164 70-80 98 292
GT 3000
PD
4 Zeofree 13 160 110 100 236
5162
5 Hubersorb 6.7 226
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gibng nhu duoc mo ta trong vi du 2. Anh chup mit cit ngang qua mot trong sd cac

hat thé hién ba phan chinh cta hat, 15i (A), 16p bao khong hop nhat bam vao bé mat

33655

600

Perkasil 19,5 178 96,6 222
SM 660

Tixosil 5-20 100 - 250 >96 205
38AB

Tixosil 43 10 97,5 206

Bang 13. Ty 18 giit lai chit d& bay hoi sau khi bao 16p hop nhat [%]

Carvon  Thymol Carvacrol Linalool Menthol

96 97 97 90 94
100 100 100 95 100
100 100 100 94 99
100 100 109 100 100
95 86 100 82 91
100 100 100 95 100
98 100 100 93 96
97 100 98 92 97

Vi du 13

Céc hat duogc tao ra trong vi du 10-4b dugc phan tich béng SEM theo céach

ctia 161 (B) va 16p bao hop nhét (C) (Fig.3).
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YEU CAU BAO HOQ

1. Hat chtra it nhit mot chit d& bay hoi bao gom:

(i) 161 chira it nhat mot nguyén lidu nén va it nhit mot chat dé bay hoi va

(i) it nhAt mot 16p bao, khéc biét & chd:

a) nguyén liéu nén duoc chon tr nhém bao gdm chét béo,
triglyxerit dugc hydro héa va sap ma 1a chit rin hodc ban rin & nhiét d6
20°C va 4p suét 1 at,

b) 16i chira nguyén liéu nén véi luong nam trong khoang tir 30%
khéi lwong dén 97% khéi luong tinh theo téng khoi luong cuia 151,

¢) it nhat mot chit d& bay hoi duoc chura trong 16i ¢6 ap sudt hoi &
nhiét d6 125°C ndm trong khoang tir 10mmHg dén 200mmHg,

d) 16p bao thir nhit 12 16p khong hop nhat chira it nhat mot chit
mang bam vao 10i,

e) chit mang 12 mot nguyén lidu vo co ¢6 cu tric xdp va D50
nim trong khoang tir 1 dén 300pm,

f) 16i c6 ty 1é che phi bé mat trung binh bdi 16p khong hop nhét
nam trong khoang tir 1% dén 50%;

trong d6 tiy y 16p khong hop nhét chira it nhdt mot chit ki nude, va tuy y hat
nay duoc phu boi it nhat mot 16p hop nhat va/hodc (cac) 16p khong hop nhit khéc,

trong d6 sy c6 mat cia 16p khong hop nhit thir nhat 1am tang kha nang giir
lai chit d& bay hoi trong 16 trong sudt qua trinh tao hat hoic tao ting soi cta hat.

2. Hat theo diém 1, khac biét & chd 161 chira chit d& bay hoi véi lugng
nam trong khoang tir 3% khdi luong dén 50% khdi luong, tot hon 1a tir 5% khbi
lwong dén 40% khéi lugng va tham chi t6t hon nira 1a tir 10% khéi lugng dén 30%
khdi luong tinh theo tong khéi lugng cia 15i.

3. Hat theo diém 1 hodc 2, khac biét & chd it nhat mot chit d& bay hoi
duoc chira trong 161 ¢6 ap suét hoi & nhiét 6 125°C nim trong khoang tir 30mmHg

dén 70mmHg.

4. Hat theo diém 1, 2 hodc 3, khac biét & chd it nhat mot chét d& bay hoi

chtra trong 161 dugc chon tu tinh dau hodac dich chiét thuc vat déu duogc uu ti€n diéu
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ché tr thuc vat duoc chon tir nhom bao gém cay rau thom Y, c6 xa huong, cay thi la
Ba Tu, cdy bac ha, cay bac ha cay, cay héi, cdy cam, cdy chanh vang, cay thi l1a, cay
hdi nam cénh, cdy dinh huong, cady qué, cay 16c dé xanh va cay toi; hodc tir mot
thanh phén, hop phén hodc hop chét trong tinh dau hoic dich chiét thuc vat tét hon
1a dugc chon tir nhém bao gdm frans-anethol, D-limonen, y-terpinen, p-cymen, 2-
caren, linalool oxit, isomenthon, camphor, linalool, terpinen-4-ol, 2-isopropyl-1-
metoxy-4-metylbenzen, L-menthol, etylamin, a-terpineol, B-caryophyllen, D-
carvon, metyl salixylat, a-caryophyllen, lavandulyl axetat, caryophyllen oxit,
eugenol, thymol va carvacrol.

5. Hat theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 4, khac biét & chd 16i
nay c6 dudng kinh nidm trong khoang tir 50pm dén 1000pum, t5t hon 12 nim trong
khoang tir 100pm dén 300pum va thdm chi tdt hon nita 1 nim trong khoang tir
175pum dén 225pum.

6.  Hat theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 5 khéc biét & chd 16i
chira nguyén liéu nén véi luong niam trong khoang tr 50% khéi luong dén 85%
khéi lwong va tham chi t6t hon nira 13 ndm trong khoang tir 58% khéi luong dén
70% khéi lwong tinh theo tong khdi lwong cta 15i.

7. Hat theo diém bat ky trong sé cac diém tir 1 dén 6, khac biét & chd it
nhit mot nguyén liéu nén duoc chon tir triglyxerit duge hydro hoa, t6t hon la
triglyxerit thuc vt nhu dau co, diu hudng duong, dau ngd, dau hat nho, dau lac
hodc dau d4u nanh hodc tir sap, tdt hon 1a sap candelilla hodc sap carnauba.

8.  Hat theo diém bat ky trong sé cac diém tir 1 dén 6, khac biét & chd it
nhit mot nguyén liéu nén duogc thay thé bang it nhit mot chat lam mém ciu truc, ot
hon 14 duge chon tir nhém bao gdm polyme, nhu protein, tot hon 13 protein nudc
sita, protein ngd, protein lGia mi, protein cai diu va protein ddu Ha Lan, polysacarit
nhu xenluloza, tinh bdt va pectin; montmorillonit; stearat; sulphat va silicat, tdt hon
4 silic oxit két tua, trong dé it nhat mot nguyén lidu nén véi lugng téi da 20% khdi

luong dugc thay thé béng it nhit mot chét lam mém cAu truc.
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9. Hat theo diém bt ky trong sb cac diém tir 1 dén 8, khac biét & chd 15
nay co ty 1& che phu bé mit trung binh boi 16p khong hop nhat ndm trong khoang tir
2% dén 25% va tét nhéat 1a ndm trong khoang tir 3% dén 15%.

10.  Hat theo diém bat ky trong sd cac diém tir 1 dén 9, khac biét & chd
nguyén lidu vo co ¢6 cdu triic x6p vdi Dsg ndm trong khoang tir 2 dén 150pum va tét
hon nita 12 nam trong khoang tir 5 dén 30pum.

11.  Hat theo diém bét ky trong sd cac diém tir 1 dén 10, khac biét & chd
chit mang cua 16p khong hop nhét chira it nhdt mot chat ki nudc.

12.  Hat theo diém 11, khéac biét & chd chit mang ciia 16p khéng hop nhat
chira it nhit mot chit ki nude dang dung dich hodc ban ran véi luong it nhét 1a
100% khdi luong, tdt hon it nhit 13 150% khdi lwong, tét hon nita it nhat 1a 220%
khdi lvong va tét nhét it nhit 12 400% khéi luong tinh theo khdi lwong ciia chét
mang ma khong c6 it nhat mot chat ki nuée dang 1ong hodc ban ran.

13.  Hat theo diém 11 hodc 12, khac biét & chd chét ki nuéc duoc chon tir
nhoém bao gdm tinh diu, t&t hon 12 monoterpen, tt hon 1 a-terpinen, linalool,
geraniol, menthol, citronellal, carvon, menthon, sesquiterpen tdt hon 1a farnesol,
farnesen, o-bisabolol va a-caryophyllen; va cac hop chit thom t6t hon 1a carvacrol,
thymol, xinnamaldehyt, anethol va eugenol.

14.  Hat theo diém bit ky trong s cac diém tir 1 dén 13, khac biét & chd
hat nay duoc phu boi it nhit mot 16p hop nhat.

15.  Quy trinh san xuét hat chta it nht mot chat d& bay hoi bao gém cac
budc:

(i) tao dung dich néng chay gdm it nhat mot nguyén liéu nén, trong d6
nguyén liéu nén nay dwoc chon tr nhém bao gdém chat béo,
triglyxerit dugc hydro hoa va sap ma la dang rdn hodc ban rin &
nhiét 46 20°C va ap suét 1 at,

(ii) tao hdn hop néng chay bao gdm nhil twong, dich phan tan, dung dich
hodc hdn dich cua it nhat mot chat d& bay hoi & trang thai nong chay,
bing cach dua chét d& bay hoi nay vao dung dich néng chay, trong
d6 it nhit mot chét d& bay hoi c6 ap suét hoi & nhiét d6 125°C nam

trong khoang tir 10mmHg dén 200mmHg,
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(iii) tao 13i riéng ctia hdn hop nong chay, trong d6 16i ndy chira nguyén lidu
nén vé6i lugng ndm trong khoang tir 30% khéi lwvong dén 97% khéi luong tinh theo
téng khdi lwong cua 151,

(iv) lam ngudi 16i riéng nay,

(v) tron 151 v6i it nhat mét chat mang tiy y chira it nhat mot chét ki nudce nho
d6 tao ra 16p khong hop nhat thtr nhat, trong d6 chit mang nay 14 chit v6 co ¢6 chu
tric xdp va Dsg nam trong khoang tir 1 dén 300pum, trong khi d6 13i ¢6 ty 1é che phi
bé mit trung binh béi 16p khong hop nhat nim trong khoang tir 1% dén 50%,

(vi) tiy y pht hat nay bing it nhat mét 16p hop nhit va/hoidc (cac) 16p khong
hop nhét khac,

trong d6 su c6 mit ciia 16p khong hop nhat thir nhét nay lam ting kha nang
gifr lai chit d& bay hoi trong 151 trong qu4 trinh tao hat bang k§ thuét tao ting sbi.

16.  Quy trinh theo diém 15, khéc biét & chd 15i nay dugc tao ra béng cac
k¥ thuat bao nang nén tét hon 13 bang cach lam ngudi bang phun.

17.  Quy trinh theo diém 15 hodc 16, khac biét & chd nguyén liéu 161 duogc
tron bang cach lic, khudy tir tir hodc tudn hoan trong dd chira mé & nhiét do 20°C +
5°C v6i nguyén li€u bao.

18.  Quy trinh theo diém 15, 16 hodc 17, khac biét & chd 16p hop nhat
duoc bao bang k¥ thuat bao thich hop, tét hon 13 bao tang soi.
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115

Fig. 1A
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215

Fig. 1B

—
10um
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Fig. 2A
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10um Fig. 2B
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Fig. 3
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