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Linh vye ky thuit duge dé cap

Sang ché dé cap dén chét xo tir ciy ho cam va ché pham du trén chat xo tir
cdy ho cam & dang kho va cu thé 13 sang ché dé cap dén cac chat xo va ché pham nhu
vdy ma d& phan tdn. Sang ché con dé cap dén phuong phap san xult chit xo va ché

phidm nay va viéc sir dung chiing.
Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

Chét xo tir cdy ho cam duogc biét dén 1a c6 nhiéu déc tinh quan tdm khién cho
chdt xo nay thich hop dé sir dung trong nhiéu loai san phim dung cho nguoi va dong
vat. Chit xo tir cdy ho cam d duge sir dung thanh cdng, chi yéu 1a 1am céc chét phu
gia 1am 6n dinh cAu tric, trong thuc phdm va céc san pham chin nudi va trong dd
udng, ngoai ra con ca trong san phdm chim séc ¢4 nhén, dugc phdm va cac san phim
tdy rira. Viéc st dung chét xo tir cdy ho cam & dang kho (sau day goi 1a “chét xo kho
tr cy ho cam™) dé san xuét cic san phim trén déy 1a ¢6 loi do thoi han sir dung cta
chit xo 1u hon va chi phi van chuyén tir nha may san xuét hodc noi bao quéan chit xo
dén nha may ché bién giam.

Chit xo kho tir cdy ho cam va ché phdm chira n6 1a da biét dén tur cong bd don
qudc té€ s6 WO 2006/033697, WO 2012/016190, va WO 2013/109721 ching han. Néu
duoc sdy can than, cac chit xo tir cdy ho cam da biét ndy c6 thé van c6 dién tich bé
mit tu do t6i wru c6 thé ding d& gin két nude khi tai hydrat héa va phan tan, ma néi
cach tao ra cac chit xo c6 kha ning lam dic, 6 6n dinh tét, va kha nang tao ra cac clu
tric toi wu. Bing cach sir dung cac k§ thuat khac nhau nhu k¥ thuit duge mé ta trong
cong bd don qudc té s6 WO 2012/016201, cac dic tinh cia chit xo kho tir cay ho cam

c6 thé con dugc di€u chinh dé thu dugc cac chirc nang tdi wu.

Tuy nhién, khé san xuat chat xo kho tir cdy ho cam ma khdng lam &anh hudng
d€n kha nang phén tan cua ching trong moi truong chtra nuge. Phuong phép 1am ting
kha ndng phén tdn cta chat xo kho tir cdy ho cam trong mdi trueong chira nuée 1a

nhdm chirc hoa hodc tao din xuat chat xo, tirc 1a ghép nhiéu gbc hoa hoc khac nhau
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trén bé mat cua cac chat xo. Patent My s0 5,964,983 md ta cac chat xo kho, vi du chét
X0 tir cdy ho cam, dugc chirc hdéa bang polysacarit axit dugc gilt lai trén bé mét cia
chung. Tuy nhién cac chat xo nay, chi c6 thé dugc phan tan trong nudc bang thiet bi

tron cit & tbe 36 cao ULTRA TURRAX va do d6 khong dugce coi 1a d& phan tan.

Phuong phap khéc da biét dé tao ra cac chit xo kho, d& phén tén, bao gbm sdy
céc chit xo khi ¢6 mit cac chit phu gia. Patent My sd US 6,485,767 va US 6,306,207
md ta cac ché phim kho chira hop chit dugce polyhydroxyl héa véi lugng 1én dén 20%
trong luong va cac chit xo kho. Mic du chét xo tir cdy ho cam da dugc dé cap dén
nhu 12 mot vi du thich hop, nhung chua c6 sé liéu thir nghiém sir dung cac chit xo niy
duge bao cdo. Theo phan thir nghiém néu trong cac cng b nay, cac chat xo khd phan
nao (tic 13, cac chit xo ¢6 ham lugng chit khd bang khoang 77% trong luong va ham
lugng 4m bing khoang 23% trong lugng) dugc chiét tir phoi cli cai dudng 1a d& phan
tan trong nude bing cach chi khudy manh (500 vong trén phut). Tuy nhién, cac dic
tinh cta cac chit xo nay co thé dugc 1am tbi wu hon nita, cu thé 1a c4c dic tinh nhét

dan va/hodc lam lugng am cuia ching.

Ciing quan sét thdy rang cac ché phdm kho da biét chtra chét xo tir cdy ho cam
va céc chit phu gia c6 thé c6 cac dic tinh khong mong mudn nhu d6 dinh, ma cé thé
gdy ra cic vin dé trong quy trinh ché bién sau d6. Ngoai ra, ddc tinh luu bién va do 6n
dinh nhé6t dan cta cac ché phim nay 12 nhd hon mirc t6i wu v6i G* bién thién 16n dugc
quan sat khi thay d6i ban chat va/hoic thay ddi lugng ciia cac thanh phan trong ché

phim.

Do d6, van con nhu ciu chua duge dap tng trong nganh cong nghiép san xuét
chit xo tlr cdy ho cam & dang kho dugc dung theo cach thong thudng hoic & dang céc
ché phdm, ma c6 thé d& dang dugc phan tén trong moi truong chira nudc, va khi phan
tan tao ra moi truong c6 ddc tinh luu bién tdi wu. Cu thé hon 13, van con nhu ciu vé
chét xo kho tir cAy ho cam duge sir dung theo cach thong thuong hodc & dang ché
phim, ma néu dugc phan tan trong moi trudng chita nuée, thu duge moi trudng chia

nude ¢ cac gia tri G* t6i wu va/hodc d6 6n dinh nhét dan téi wu.
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Ban chit ky thuit clia sang ché

Muc dich chinh ctia sdng ché 12 dé xuét chét xo kho tir cdy ho cam ma c6 thé
duoc phan tin d& dang trong diéu kién khudy nhe trong mdi truong chira nuée dé tao

ra moi tredng phén tan cé cac ddc tinh luvu bién toi wu.

Cac muc dich khac va muc dich néu trén theo sing ché ¢ thé duge déap tng
bang céch tao ra chit xo tir cdy ho cam & dang khé c¢6 mddun trit ddng hoc (G”) bing
it nhit 50Pa, gi4 tri G* nay dugc do trén mdi trudng chita nwde chira chit xo tir cdy ho
cam véi lugng 2% trong lugng duge phén tan trong d6 trong diéu kién khudy cét & toe

do thap it hon 10000 vong trén phut.
M ta vin tit cac hinh vé

Fig.1 va 2 thé hién cac duong cong phan bd T, NMR dic trung cho cac chit xo
theo sang ché khi phén tan trong cac diéu kién cu thé nhu dwoc mé ta chi tiét & day.
M3 ta chi tiét sing ché

Pic diém bt ky cia mot phuong 4n cu thé theo sang ché ¢6 thé duoc sir dung
trong phuong an khéc bt ky theo sang ché. Thuat ngit “chtra” dwoc hiéu 12 “bao gdm”
nhung khong nhat thiét 1a “gdm c¢6” hodc “gdm”. N6i cach khac, cac budc hodic cac
Ira chon dugc liét ké khong cin phai toan dién. Can luu ¥ 13 cac vi du dugc dua ra
trong phin mo ta dudi day 1a chi nhim 1am sng té sang ché va khéng dugc du dinh 1a
lam gi6i han sang ché & cic vi du nay. Tuong tu, tit ca cc ty 18 1a ty 1& trong
lwong/trong lugng trir khi duge quy dinh theo cach khac. Ngoai trir & cac vi du va cac
thir nghiém so sanh, hay mit khac & doan bt ky dugc chi 1o, tit ca cac con sb trong
phin mé ta nay chi lugng ctia nguyén liéu hodc cic didu kién cua phan tng, cac dic
tinh vét 1y clia nguyén liéu va/hodc luong st dung dugc hidu 13 ¢6 thé duoc thay ddi
boi thuat ngit “khoang”. Trir khi dugc quy dinh theo cach khéc, cac khoang bing sé
dugc thé hién & dang "tir x dén y" dwoc hidu 1a bao gdm ci x va y. Néu cac khoang
duoc wu tién cia nhidu dic diém cu thé duge mo ta & dang "tir x dén y", can hiéu ring
tat ca cac khoang két hop ca cac diém diu mat khac nhau ciing duge bao gdbm. Vi muc
dich ctia sang ché, nhiét do méi trudng (hodc trong phong) duoc hiéu 12 nhiét do bing
khoang 20°C.
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Theo khia canh tht nhét, sang ché dé cap dén chét xo tur cdy ho cam & dang
khd c6 mddun trit ddng hoc (G’) it nhit bing 50Pa, G’ nay dugc do trén méi trudng
chira nuéce chira chét xo tir cdy ho cam véi lwgng 2% trong lwong duroc phén tan trong

d6 trong diéu kién khudy cét & téc do thip it hon 10000 vong trén phit.

Modun trit dong hoc G’ thudng duge st dung trong nganh cong nghiép thuc
phdm dé phan tich cac ddc tinh luu bién ciia moi truong phan tan va cu thé 13 cac moi
truong phan tén trén co s& chit xo. Trong gidi phap da biét, thuat ngit moi trudng
phan tan trén co s& chét xo duoc hiéu 1a cac chit xo hodc ché phim chira ching duoc
phan tan trong trong moi trudong chira nuée. G’ 1a mot s6 do ning lwong bién dang
duoc duy trit trong méi trudng phéan tan khi st dung céc luc cit va tao ra chi s tuyét
voi vé dic tinh nhét dan ctia mdi truong phan tan. O ddy, G* duge do trén mdi trudng
chira nu6c chira chit xo tir cAy ho cam véi lugng 2% trong luong, tirc 14 so véi tdng
trong luong ctia mdi truong chira nude. R4t mong mubn tao ra méi trudng phén tan c6
céc gi tri G’ cang cao cang t6t & cac ndng dd chit xo cang thap cang tdt néu cac chit

x0 nay duge phén tan trong moi trudng chira nudc trong dicu kién cat & toc do thap.

Céc tac gia sang ché da luu y ring chét xo tir cdy ho cam theo sang ché c6 thé
dap tmg duoc cac yéu ciu trén ddy va do vy, cac chit xo méi nay cé thé lam cho thuc
phdm, thiic &n chin nudi, duoc pham, hodic cic ché phim chim séc ca nhan chia
chiing c¢6 cac dic tinh luu bién t6i wu. Chét xo méi tir cdy ho cam ciing c6 kha ning
phan tan tot hon bai vi ching dé phan tan trong mdi trudng chira nude. Hon nita, vi
chit xo tlr cdy ho cam nay c6 thé duoc st dung & ndng do thip hon dé thu duoc cac
gid tri G* cao, nén cac nha san xuét thuc pham, thirc in chin nudi va cac nha san xut
khac ¢6 thé tu do thiét ké thoai mai cac ché phdm twong ting cta ching, boi vi ho ¢6
thé bo sung hoic loai b6t cac thanh ph?ln ma van duy tri dugc cic dic tinh nhét dan tbi

uu cua chung.

Nhu duge st dung & ddy, “kha ning phin tan” c6 nghia 13 khi phéan tin trong
mdi truong chira nude, vi du nude, cac chit xo kho c6 kha niang giit lai phan 16n chirc
ning ban diu cia ching, trong d6 thudt ngit chiic ning ban dau & diy dwoc hiéu 13

chtic nédng cua céc chat xo trudce khi duge loai nude va/hode duoge say. Cac dic tinh
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xac dinh chirc ning ban dau c6 thé bao gdm kha ning truong cta chit xo, tinh nhot

dan, kha ning gdn két v4i nudce va kha ndng on dinh.

Thuat ngit “dé phan tan” nhu duge st dung & ddy c6 nghia 1a khong can sir
dung cac phuong tién cét & téc do cao, vi du thiét bi tron cit & tde do cao hodc cac
thiét bi dong nhat, d& phan tan cac chit xo trong méi truong chira nude nhu nudc dé
tao ra @9 nhot hitu dung; ma ding hon 14 c¢6 thé tién hanh phén tan céc chét xo bing
thiét bi khudy cit & tc d9 thap, nhu vi du, may khudy tir hodic may khudy co hoc, vi
du may khudy co hoc IKA® Eurostar dugc trang bi bd phan khudy kiéu canh chong
chong c¢6 4 canh R1342 hodc mdy tron gidn doan treo Silverson L4RT dugc trang bi
luéi chin ding trong thiét bi nhii héa (vi du véi cac 15 tron c¢6 duong kinh bing

khoang 1mm).

Thuét nglt “mdi trudong chira nude” nhu duge sir dung ¢ ddy cé nghia 14 moi
truong 16ng ma chira nudce, vi du thich hop khong giéi han vé mdi trudng nay bao

gbm nudc tinh khiét, dung dich nudce va huyén phu nuée.

G’ ctia chét xo tir cdy ho cam theo sang ché bang it nhét bing 50Pa. Tét hon 13,
G’ nay bing it nhit bing 75Pa, tot hon nita it nhit bang 100Pa, thim chi con tt hon
nita it nhAt béng 125Pa, tham chi con t6t hon nita it nhit béng 150Pa, tdt nhét it nhét
biang 170Pa.

Céc tac gia sang ché dd ngac nhién phat hién ra rang chit xo tir cdy ho cam
theo sang ché c6 cac gia tri G’ cao khi dugc phdn tan trong mdi truong chira nudc
trong diéu kién cét & toc do thdp, tirc 1a khudy véi tdc d6 nhoé hon 10000 vong trén
phut. Thdm chi con ngac nhién hon 1a céc gid tri G’ nay dat dugc & cac néng d6 chit
xo thdp, vi du néng dd bing 2% trong lugng. Tt hon 12 méi trudng chira nude chira
nude véi lugng it nhit bing 75% trong lugng, tot hon nita it nhit bang 85% trong
lwgng, t6t nhat it nhit bing 95% trong lugng, so véi téng trong luong clia mdi trudng.
T6t hon 13, tée d6 khudy duge sir dung dé phan tan cac chit xo theo sang ché trong
mbi trudng chira nwde nhiéu nhit bang 8000 vong trén phat, t6t hon nita nhidu nhét

bang 5000 vong trén phut, t5t nhat nhidu nhit bing 3000 vong trén phit.

Chét xo tlr cdy ho cam theo sing ché 13 & dang kho, duoc hidu 1a chira mot

lugng chit 16ng, vi du nuwée va/hodc dung méi hitu co, véi lwong it hon 20% trong

-6-
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luong so voi tdng trong lugng cua chit xo. Tét hon 13, cac chit xo niy chira mot
lwong nude (tic 13, ham lugng 4m) véi luong nhidu nhit bang 12% trong luong, t6t
hon nita nhiéu nhét bing 10% trong lwong, hodc t&t nhit nhiéu nhit bang 8% trong
lwong. Céc chit xo kho nhu viy c6 thé kinh té hon @ van chuyén va bao quan ma van

dwogc phan tan dé dang trong moi trudng chira nude.

Céc chit xo theo sang ché 1a chit xo tir cy ho cam. Thuat ngit “chit xo” nhu
dugc stir dung & day, duge dung dé& chi chét kéo dai bao gém cac vi soi cua xenluloza,
chit xo nay c6 chidu dai (truc 16n) va chidu rong (truc nho) va cé ty 1& chidu dai so véi
chiéu rong b%mg it nhit 5, tt hon nira it nhat bé‘mg 10, hodc t6t nhét it nhét bfmg 15,
nhu duge quan sit va dugc do biang kinh hién vi dién tir quét c6 dd phan giai cao
(scanning electron microscope-SEM). Chiéu dai ctia chat xo tir cdy ho cam tt hon 1a
bing it nhit bang 0,5um, t&t hon nita it nhit bang 1pm. Tét hon 13, chiéu réng ciia
chét xo tir cédy ho cam nhiéu nhét bfmg 100nm, t6t hon nita nhiéu nhét b?mg 50nm, t6t

nhét nhiéu nhét bang 15nm.

Chét xo tir cdy ho cam 14 céc chit xo duge chita bdi va duoc thu tir cac qua clia
cdy ho cam. Cdy ho cam 1a mot ho 16n va da dang gdm céc cdy c6 hoa. Qua cy ho
cam dugc coi 1a mdt loai qua mong chuyén dung, dugc déc trung bdi vé nhu da va thit
qua bén trong gdm nhiéu mui véi nhidu tép nude qua. Cac loai qua thudc cdy ho cam
phd bién bao gém qua cam, qua cam ngot, qua cam nho, qua quyt, qua quyt chum, qua
cam Nhat, qua quyt vang, qua budi chum, qua thanh yén, qua budi, qua chanh vang,
qua chanh vang sn, qua chanh xanh va qua chanh xanh c6 v6 sin sii. Qua cay ho
cam c6 thé 13 qua cdy ho cam dugc thu hoach d4u mua, gifta mua hodc cudi mua. Cac
qua thudc cdy ho cam ciing chira pectin, m6t chit phd bién c6 & cac loai hoa qua, tuy
nhién dic biét dugc phat hién thay c6 ndng d6 cao trong cc qua ciy ho cam. Pectin 1a
mot mot polysacarit tao gel c¢6 cu tric phirc tap. V& co ban hgp chit niy gdbm mot
phin axit galacturonic dugc metoxyl héa, rhamnoza véi cdc mach bén chira arabinoza
va galactoza, ma duoc lién két v6i nhau nho lién két glycozit. Luong pectin trong qua
thude cay ho cam c¢6 thé khic nhau tiy thudc vao mua, trong d6 qua chin c6 thé chira

pectin véi lugng it hon so v&i qué xanh.
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Chét xo tir cdy ho cam dugc phén biét véi thit qua cdy ho cam, ma 1 toan bd
cac tép nudc qua va doi khi dugc goi 1a tui nho ctia cdy ho cam, thit qua tho, cac phén
ndi, cac t& bao cay ho cam, phffm thit qua ndi, tép nude qud, hodc thit qua. Chét xo tir
cdy ho cam ciing dugc phan biét véi mang xo tréng citrus, ma 12 mot nguyén liéu chta

doan mang va 161 ctia qua thudc cdy ho cam.

Chét xo tir cdy ho cam thuong dugc 14y tir ngudn chit xo tir cdy ho cam, vi du
v qua thudc cdy ho cam, thit qua ciy ho cam, mang xo tréng citrus hozc hén hop cia
chiing. Hon thé nita, chit xo tir cdy ho cam c6 thé chita cic thanh phin cua thanh té
bao so cip clia qua thude ciy ho cam nhu xenluloza, pectin va hemixenluloza va ciing

c6 thé chira protein.

T&t hon 13, chit xo tir cAy ho cam theo sang ché khong bi bién dbi héa hoc
déang ké, tirc 13, cdc chit xo nay khong phai chiu cac qué trinh bién ddi héa hoc nhu

este hoa, quy trinh tao dAn xuit hoic bién ddi bing enzym va t§ hop ciia ching.

T6t hon 13, chit xo tir cdy ho cam theo sang ché ¢ do két tinh b%mg it nhét
béng 10%, tdt hon nita it nhét bﬁng 20%, tot nhat it nhét bﬁng 30% nhu duogc do trén
mau da siy kho (it hon 20% trong lugng ham lwong nuée so véi ham lwong chét xo)
bang phuong phap nhiéu xa tia X (phwong phép Siegel). Tt hon 13, do két tinh cia

cac chét xo ndy ndm trong khoang tir 10% dén 60%.

Céc tac gia sang ché di ngac nhién phét hién ra ring chit xo tir ciy ho cam
dugc san xuét thich hop ¢ dang khé c6 thé d& dang duoc phan tan trong méi truong
chira nu6e khi sir dung mirc cit twong dbi thap so v6i chit xo kho tir cdy ho cam thong
thuong. Khéng mong mudn bj rang budc boi Iy thuyét, duge tin ring cac dic tinh
phan tan tuyét voi cia cac chit xo tir cdy ho cam 1a ¢6 lién quan dén céu truc cua
chiing & dang khd. Céc tdc gia sang ché con ngac nhién phat hién ra rang thich hop 1a
clu tric nay co thé duge dic trung béi modun trix dong hoc cét & téc do da chudn hoa
(G*) ma dugc x4c dinh di véi moi trudng phan tan duogce chudn héa chira cic chit xo

tir cdy ho cam nay.

Do dé, theo khia canh thir hai, séng ché d& xuét chét xo tir cdy ho cam, & dang

khd c6 G* it nhit bang 50Pa, trong d6 G* dugc do bing cach:
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a. tao ra cac chat xo & dang hat trong d6 hat nay c6 thé di qua rdy c6 kich
thude mét luéi bang 500pm bang cach nghién nguyén lidu chit xo tir
cdy ho cam st dung thiét bi tron trong phong thi nghiém Waring
8010EG dugc trang bj d6 chira lam bang thép khong gi SS110
Pulverizer sit dung thong s cai dit tdc do thap (18000 vong trén phut)
trong 4 cong hoiic trir 1 gidy; rdy nguyén liéu d3 nghién bang thiét bi lic
s6 AS200 do Retsch GmbH Germany cung cip véi bd rdy gdm céc riy
c6 kich thuéc mit ludi bang 10mm, 500pm, 250pm va 50pum, trong luc
lic trong 1 phut & théng sb bién d bang 60; nghién lai va riy lai cac hat
¢6 kich thude 16n hon 500pm cho dén khi chiing qua dugc riy ¢6 kich

thuéc mét ludi bing 500pum va két hop cac phan doan da ray;

b. phén tin mot lugng céc chit xo & dang hat dé thu duoc 300gam mdi
truong phan tan chira nuée chira 2% trong hrong chit xo khé tir cay ho
cam tinh theo trong lugng cua moéi truedng phén tan, trong d6 moi trudong
phén tan nay dugc dém & do pH 7,0, va nho d6 céac chét xo dugc phéan
tan béng cach str dung thiét bi tron treo Silverson dugc trang bi ludi
chin diing trong thiét bj nhii héa c6 cac 15 tron ¢6 dudng kinh bing

1mm & tdc @6 3000 vong trén phit trong 120 gidy; va

c. xé4c dinh G* clia moi trudng phan tan thu duge bing cach sir dung luu

bién ké dang tam song song.

Budc a. clia quy trinh néu trén dé xac dinh G* nham tao diéu kién thuén loi cho
viéc phan tan hiéu qua trong budc b.. Chit xo tir cdy ho cam & dang kho c6 thé co
nhiéu kich ¢& hat khac nhau. Do d6, budc a. bao gdm nghién chit xo tir cdy ho cam dé
thu dwgc cac chit xo & dang hat quy dinh. Qu4 trinh nghién thich hop dugc dé xudt 1a
qué trinh nghién kho sir dung thiét bi tron Waring loai ding trong phong thi nghiém.
Mdi trudng phan tén duge dém néu trong budc b. c6 thé duge tao ra bang cach si
dung hé dém thich hop. T6t hon 14, dung dich dém trén co s& phosphat dugc st dung.
O bude c, tot hon néu thiét bi tron treo Silverson 1a thiét bi tron treo LART. G* dugc
do bing céch st dung luu bién ké dang tAm song song thich hop bét k¥, vi du luu bién
ké ARG2 ctia c4c thiét bi TA. Tét hon 13, G* dwoc do & d6 bién dang bing 0,1%.
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Céch duge wu tién dé thiét 1ap G* 1a theo quy trinh trong cdch dwoc mo ta dudi day.
Quy trinh trén va céc vi du thuc hién sing ché d& cap dén cac phuong phip do G*.
Tuy nhién, G* ciing c6 thé duge xac dinh bing mot quy trinh khac, mién 13 quy trinh
d6 cling thu duge két qua vt ly tuong tu, tirc 13, quy trinh nay ciling thu dugc gia tri

G* d6i v6i mot ché phdm chit xo kho tir cdy ho cam cu thé gidng nhu quy trinh trén.

Theo khia canh tht hai cia sédng ché, chit xo tir cdy ho cam & dang kho t8t hon
1a ¢6 G* it nhit bang 100Pa, t&t hon nita it nhAt bing 150Pa, thdm chi con tét hon nita
it nhit bang 200Pa, ciing t6t hon nita it nhit bang 250Pa, va con tdt hon nita it nhét
biang 300Pa va tham chi con t6t hon nita it nhét bing 350Pa. Chét xo tir cdy ho cam &
dang kho t6t hon 13 ¢6 G* 1&n dén 10000Pa, v tét hon nita 1a 1én dén 1000Pa. Do d6
dic biét duge wu tién 12 chit xo tir cdy ho cam & dang khd ¢6 G* nim trong khoang tir
50Pa dén 10000Pa, tot hon nita 14 ndm trong khoang tir 300Pa dén 1000Pa.

Theo khia canh thtt ba, sang ché dé xuit ché phdm & dang kho chira chit xo tur
cdy ho cam va chét phu gia dugc phan bd giita cac chét xo nay, ché phim nay c6
modun trit dong hoc (G’) it nhét béng 100Pa, G’ nay dugc do trén moi trudng chira
nuée duge tao ra bang cach phan tan mot lwong ché phim nay trong d6 trong diéu
kién khudy cit ¢ tc d6 thip nhd hon 10000 vong trén phit dé thu dwoc néng do chit
X0 tr cdy ho cam bing 2% trong luong so véi téng trong luong cta moi truong chira
nuée. Tét hon 13, G* it nhit bing 150Pa, tét hon nita it nhat bing 170Pa, tham chi con
tot hon nita it nhit bing 190Pa, ciing thdm chi con t6t hon nita it nhat bang 250Pa,
cling thdm chi con tot hon nita it nhit bing 300Pa, tt nhét it nhit bing 350Pa néu ché
phdm nay dugc phan tan trong didu kién khudy cit & téc d6 thip nhod hon 5000 vong
trén phiit, t5t hon 1a nhd hon 3000 vong trén phut. Tét hon 13, G it nhit bing 375Pa,
tot hon nita it nhit bing 425Pa, thim chi con t6t hon nita it nht bing 475Pa, ciing
tham chi con tot hon nita it nhét béng 550Pa, ciing tham chi con t5t hon nita it nht
bing 600Pa, tot nhét it nhit bing 650Pa néu ché phdm nay dugc phan tan trong diéu
kién khudy cit & toc d¢ thép ndm trong khoang tir 6000 dén 10000 vong trén phut, tot

hon nita 12 nim trong khoang tir 7500 dén 8500 vong trén pht.

Ché phdm theo sdng ché, sau diy goi 1a ché phim thu dwoc bdi sang ché, 13 &

dang kho, & diy dugc hiéu 13 ché phdm chira mot luong chét long, vi du nuwée va/hodc
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dung mdi hitu co, voi lugng nhoé hon 20% trong lugng so véi téng trong lwong cia
ché phim nay. T4t hon 13, ché phdm nay chira mot lugng nuée véi lwong nhidu nhét
bang 12% trong lwong, t5t hon nita nhiéu nhét béng 10% trong lwong, hoic t5t nhét
nhiéu nhét bing 8% trong lwong. Ché phim kho nhu vay c6 thé kinh t& hon khi van

chuyén va bao quan.

Ché phim theo sdng ché chtra chét phu gia dugc phan bd giita cac chit xo tir
cdly ho cam. Thut ngit “chit phu gia dugc phan bé gitra cac chét xo tir cdy ho cam” &
day duoc hiéu 1a chit phu gia nay dugc phan bd bén trong mdt thé tich duge x4c dinh
boi tong s6 cac chat xo va tt hon 1a ciing dugce phan b gitta cac vi soi tao nén cic
chét xo. Tét hon 13, chit xo tir cdy ho cam duoc sir dung trong ché pham thu dugc boi

sdng cheé 1a chat xo tir cdy ho cam theo sang ché.

T6t hon 13, ché pham thu duoc béi sdng ché chira chit phu gia v6i luong it nhit
bang 5% trong luong so véi trong lwong ctia cac chét xo kho tir cdy ho cam dugc chira
trong ché phim nay, tot hon nita it nhit bing 10% trong lwong, tham chi 6t hon nita it
nhét bang 20% trong luong, hoic tbt nhét it nhit bing 30% trong lwong. Trong lugng
clia cac chit xo kho trong ché phim 14 trong lugng ctia cac chit xo thu duge bing
cach sdy 10 gam ché phdm khong c6 chét phu gia & nhiét do 105°C trong mdi truong
binh thudng cho dén khi thu duge trong lugng khong doi. C6 thé tién hanh x4ac dinh
twong tu khi c6 mit chat phu gia; tuy nhién, trong trudong hop nay luong chét phu gia
trong miu phai dugc trir di. Gi6i han trén clia lugng chat phu gia trong ché phdm thu
dugc béi sdng ché c6 thé dugc duy tri ndm trong khoang bién thién 16n vi quan sat
thdy ring céc chét xo tir cdy ho cam chita trong ché phim nay c6 thé c6 kha ning bao
gdm chét phu gia nay mét cach ti uu. Giéi han trén duge wu tién cia lugng chét phu
gia nhiéu nhit bing 1000% trong lugng so v6i trong lwong cuia cac chit xo trong ché
phdm nay, tot hon nita nhidu nhét bang 750% trong lwong, hogc tt nhit nhidu nhét
bang 500% trong lwong.

Tét hon 13, ché phim thu dugc boi sang ché c6 ty 18 chét phu gia:chét xo (A:F)
nam trong khoang tir 0,01:1,0 dén 10,0:1,0 theo trong lwgng, t6t hon nita 13 ndm trong
khoang tir 0,1:1,0 dén 9,0:1,0 theo trong lugng, t6t nhét 13 nim trong khoang tu
0,4:1,0 dén 8,0:1,0 theo trong lugng. Theo phuong 4n thir nhét, tj 18 A:F nim trong
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khoang tir 0,01:1,0 dén 3,8:1,0, tot hon nita Ia nim trong khoang tir 0,05:1,0 dén
3,4:1,0, t6t nhat 13 ndm trong khoang tir 0,10:1,0 dén 3,0: 1,0. Theo phuong an thir hai,
ty 1€ A:F nam trong khoéang tir 4,0:1,0 dén 10,0:1,0, tdt hon nita 13 nim trong khoang
tir 4,5:1,0 dén 9,0:1,0, t&t nhat 13 nim trong khoang tir 5,0:1,0 dén 8,0:1,0. Céc tac gia
sang ché da quan sat thdy ring ché phim thu duoc boi sang ché c6 cac dic tinh Ivu
bién 6n dinh boi vi néu thay dbi ty 16 A:F cia ché phim, G’ s& thay dbi véi do léch
chuan (STDEV) nhiéu nhét bing 50% gié tri t5i da (MAX), trong d6 MAX Ia gia tri

ti da do duoc cia G’.

Doi v6i cdc ché phdm chira cdc cht phu gia va cac chit xo, G° ¢6 thé phu
thudc vao lrgng va ban chit cta cac chit xo nhung cling phu thudc vao ty 1& A:F. Noi
céch khéc, ché phim c6 ty 16 A:F dic trung ¢6 G* dic trung va bang cich thay déi ty
¢ ndy, cling 1am thay d6i G’. Mitc ma G’ thay ddi theo ty 1& A:F, vi du duoc bidu hién
theo d§ 1éch chuin (STDEV), c6 thé dua ra chi s6 vé kha ning phan tan va d 6n dinh

Iru bién (hodc nhét dan) ctia ché phim.

Céc tac gia sang ché dd quan st thiy rang khi thay dbi ty 18 A:F cua ché pham
thu dugc boi sang ché, G’ ¢6 thé dat dugc gid tr tdi da (MAX); va d6 léch duoc bidu
hién ¢ dang STDEV cuia G’so vi gia tri MAX di v6i nhiéu ty 1¢ A:F khéc nhau ciing
c6 thé dwa ra mot chi sb vé kha nang phén tén va d6 on dinh luu bién cua ché pham.
Céc tac gid séng ché da quan sat thdy rang do léch chuin STDEV tdng so véi MAX ¢6
thé anh huéng khong tét dén kha niing ché bién ctia ché phim vi cac bude ché bién
v6i cac b thong sé khac nhau mot cach 16 rang c6 thé duoc yéu ciu cho mbi ty 1€ A:F
dé dat dugc su ché bién i wu. Cac tic gia sing ché ciing da quan st thiy ring céc
dac tinh khéc nhau ctia ché phim nhu do én dinh trong thoi gian bdo quan va nhan
thirc gidc quan, bao gdm céu tric va cam gidc & miéng ciing c6 thé bj anh hudng ti€éu

cuc boi do léch STDEV tang so véi gid tri MAX.

Cac téc gia sang ché da quan sat thiy ring & cdc ché phém d4 biét, cac chit phu
gia khong duoc tron hiéu qua véi cac chét xo nay, didu nay co thé dan dén su phan bd
chit phu gia gitta cdc chét xo it t5i uu hon. Didu nay c6 thé dugc phan anh boi dic
tinh luu bién t6i wu it hon cta ché phim, vi du G’ cua ché phém c6 d6 bién thién 16n

theo ty 18 A:F va cu thé 1a dd 1éch STDEV 16n so véi gia tri MAX.
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Déi v6i ché phim theo sang ché, STDEV dic trung cho cac gia tri bién thién
G’ nhiéu nhét bang 50% gia tri MAX. Tét hon 13, STDEV nhiu nhét bing 40% gié tri
MAX nay, tot hon nita nhiéu nhét bing 30% gia tri MAX ndy, thdm chi t6t hon nita
nhiéu nhit bing 20% gi4 trji MAX nay, tt nhat nhidu nhit bing 16% gia trj MAX
nay. Ché phim theo sang ché ciing ¢6 thé dugc coi 1a da phén tan. Hon nifa, cic tac
gia séng ché da quan sat thy rang khi ty 1& A:F bi thay ddi, thi cic gi4 tri G’ thu duoc
gan nhw quanh gia tri MAX; do d6 ché phim thu duge béi sang ché c6 thé c6 diic tinh
nhét dan ma it 1€ thudc vao néng dd va/hodc ban chit cua cac thanh phén duge bd
sung so v6i ché phim trén co s& chét xo tir cly ho cam da biét va do d6 c6 thé tu do
thiét ké thoai méai cho cac san phim ma c4c dic tinh luu bién hodc dic tinh khac cua

n6 dugc thay doi nho sy hd trg cuia cdc chit xo tir cdy ho cam nay.

Chét phu gia duoc st dung trong ché phdm thu dugc boi sang ché, t6t hon 1a
dugc chon tir cdc cacbohydrat va céc polyol. Cacbohydrat ciing bao gbm ca céc din
Xudt cia ching. Cic cacbohydrat dugc wu tién 1a cidc monosacarit, oligosacarit,
polysacarit mach thing hoic mach vong va cic dan xuit béo cia chung. Vi du vé cac
dan xuit béo c6 thé bao gém sucroeste hodc sucroeste clia axit béo, rugu cacbohydrat
va hén hop cta ching. Vi du khong gi6i han vé monosacarit bao gdm fructoza,
mannoza, galactoza, glucoza, taloza, guloza, alloza, altroza, idoza, arabinoza, xyloza,
lyxoza va riboza. Vi du khong gi6i han vé oligosacarit bao gdm sucroza, maltoza va
lactoza. Vi du khong gi6i han vé polysacarit bao gdm polysacarit khéng ion, vi du
galactomanan, nhu gém guar, gdm carob, tinh bdt va cac din xuét khoéng ion ctia no,
va cac din xuét xenluloza khong ion; nhung ciing bao gdm cé polysacarit anion nhur
gom xanthan, sucxinoglycan, carrageenan va alginat. Cac vi du dwogc wu tién vé cac
polyol bao gdm nhung khong chi gidi han & glyxerol, pentaerythritol, propylen glycol,
etylen glycol va/hodc ruou polyvinyl. Céc chat phu gia dwoc néu trén day c6 thé duoc
sir dung mdt minh ho#c & dang két hop hodc hén hop ciia hai hodc nhidu chét phu gia.

Theo mot phuong 4n dugce wu tién, chit phu gia 1a chit phu gia wa nudc, cac vi
du thich hop vé chét phu gia ndy bao gém dextrin; duong hoa tan trong nudc nhu
glucoza, fructoza, sucroza, lactoza, duong da dong phan hoa, xyloza, trehaloza, duong

lién két, paratinoza, sorboza, gluten dugc sacarit héa-tinh bot da nghién, maltoza,

-13-



35822

lactuloza, fructo-oligosacarit, galacto-oligosacarit; cac tinh bot wa nuée va dudng
ruou nhu xylitol, maltitol, manitol va sorbitol nhung ciing bao gém ca hdn hop cia

ching.

Theo mdt phuong an dugc wu tién khac, chét phu gia 13 tinh bot. Tinh bot dugce
st dung trong sang ché c6 thé 14 tinh bot bat ky thu duoc tlir ngudn tu nhién. Tinh bt
tu nhién nhu dugc sir dung & ddy, 1a tinh bot duge tim thiy trong ty nhién. Ciing thich
hop 14 céc tinh bot thu duge tir cdy tréng duogce tao ra bang k§ thuét nhan gidng da biét
bat ky. Cac ngudn thong thudong dé thu 14y tinh bot 1a ngii cdc, than va rd, qua dau va
céc loai qua. Ngudn ty nhién c6 thé 1a gidng cay trong bt ky, bao gdm nhung khong
chi gi6i han ¢, ngd, khoai tdy, khoai lang, lda mach, lia my, gao, bdt co sagu, rau dén,
sin (cay sén), rong, chudi hoa, dau Ha Lan, chudi, yén mach, [ia mach den, tiéu hic
mach, va [ia mién, cling nhuv 13 c4c loai amyloza thip (c6 xdp) va amyloza cao cua
chiing. Amyloza thip hoic céc loai ¢6 xap duge hidu 1a tinh bot chira amyloza vé&i
lugng nhiéu nhat bang 10%, t6t hon nhiu nhét bang 5%, t&t hon nita nhiu nhét bing
2% va tot nhét nhidu nhét bing 1% amyloza theo trong lwong cua tinh bot. Cac loai
amyloza cao c6 nghia la tinh bt chira amyloza v6i lugng it nhat bang 30%, tot hon 1a
it nhét bang 50% amyloza, t6t hon nita it nhét bang 70% amyloza, tham chi con t6t
hon nita it nhit bing 80% amyloza, va tét nhit it nhét bing 90% amyloza, déu theo
trong luong cia tinh bot. Tinh bt ¢ thé duge xir ly vat Iy bang phuong phép bt ky
da biét trong linh vuc ky thuat nay dé 1am thay déi tinh bot bing phuong phép co hoc,
nhu bing cach cét nghién hodc bang cach thay d6i ban chit tinh thé hoic dang hat ctia
tinh bdt, va nhu dugce str dung ¢ déy duge du dinh bao gdm chuyén hoa va gelatin héa
so bo. Cac phuong phap xur ly vat ly da biét trong linh vuc ky thuat nay bao gdm
nghién bang bi, dong nhét hoa, tron cit & tée do cao, ché bién cit & téc d6 cao nhu ché
bién kiéu tia hodc trong thiét bi déng nhét, sdy bang tréng, sdy phun, ché bién kiéu
phun, tao hat, nghién bang con lan va ép dun, va xtr Iy bang nhiét tinh bot c6 ham
lugng 4m thap (vi du nhidu nhét bing 2% trong luong) va cao (trén 2% trong luong).
Tinh bot cling c6 thé dwoc cai bién v& mit héa hoc bing cach xir Iy bang tic nhan bat
ky hoic t6 hop cac tac nhan da biét trong linh vuc nay. Cac bién dbi héa hoc dwoc du
dinh bao g6m lien két ngang, axetyl hda, este hdéa hitu co, ete héa hitu o,

hydroxyalkyl hoa (bao gém hydroxypropyl héa va hydroxyetyl héa), phosphoryl héa,

-14-



35822

este hoa vo co, céi bién ion (cation, anion, khong ion, va ion ludng tinh), sucxinat hoa
va sucxinat héa dugc thé polysacarit. Ciing dugc bao gém 14 oxy héa va tay tring. Cac
cai bién nhu vay 1a da biét trong linh vuc k¥ thudt nay, vi du trong tai liéu Modified
tarches: Properties and Uses. Ed. Wurzburg, CRC Press, Inc., Florida (1986).

Theo mdt phuong 4n duge wu tién khac, chat phu gia 13 hdn hop chita chat phu
gia thit nhit va chét phu gia thtt hai, chdt phu gia thir nhét 1a tinh bot va chit phu gia
thtr hai 13 cacbohydrat, din xuét ctia chiing hodc polyol, trong d6 chét phu gia thir hai
1a khac cht phu gia thtr nhdt. Tét hon 14, tinh bot dwgc chon tir nhém céc tinh bot bao
gom tinh bot ty nhién, tinh bt da xi Iy nhiét, tinh bot da bién déi héa hoc va té hop
cua chiing. Tét hon 14, chit phu gia thir hai dugc chon tir nhém bao gdém glucoza,

sucroza, glyxerol va sorbitol.

Céc chat phu gia duoc wu tién nhit dé sir dung trong ché phdm thu dugc béi

sang ché 1a glucoza, sucroza, glyxerol va sorbitol.

Céc tac gia sdng ché da ngac nhién phét hién ra ring ché phim dugc san xuit
thich hop & dang khd, chira chét xo tir cdy ho cam va chét phu gia dugc phén bé gitra
cac chét xo nay c6 thé duogc phan tan dé dang trong moi truong chira nude nhoy ap
dung mirc cét twong d6i thap so v6i chit xo khé tir cdy ho cam thong thuong. Cac tac
gia sing ché con ngac nhién phat hién ra ring thich hop 1a cAu trac nay c6 thé duoc
dic trung bdi médun chuén hoa (G*) ma duoc x4c dinh d6i v6i méi truong phén tan
chuén héa ché phim nay. Do d6, theo khia canh thit tu, sang ché d& xuét ché phim &
dang kho chita chit xo tir cdy ho cam va chat phu gia dugc phan bd giita cac chét xo

ndy, ché pham nay c6 G* it nhét bang 150Pa, trong d6 G* dugc do bing cac budc:

a. tao ra ché phdm & dang hat trong d6 cdc hat nay c6 thé di qua ray c6
kich thudc 16 ludi bang 500pum bang cach nghién nguyén lidu chit xo tir
cdy ho cam sir dung thiét bi tron dung trong phong thi nghiém Waring
8010EG dugc trang bi dd cha lam bang thép khong gi SS110
Pulverizer st dung thong sé cai dat téc do thép (18000 vong trén phut)
trong 4 cong hodc trir 1 gidy; rdy nguyén liéu dd nghién bing cach sir
dung thiét bi ldc s AS200 do Retsch GmbH Germany cung cép véi bd

rdy gdm céc rdy c6 kich thudc 18 Iusi bing 10mm, 500pm, 250pm va
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50pum, trong ltc lic trong 1 phut & thong sb bién do bang 60; nghién lai
va rdy lai cac hat c6 kich ¢& 16n hon 500pm cho dén khi chiing qua dwoc

rdy c6 kich thudc 15 luéi bing 500um va két hop cac phén doan da ray;

b. phén tdn mot lugng ché phdm & dang hat dé tao ra 300 gam moi trudng
phan tén chtra nude chira 2% trong lwong chit xo khé tir cdy ho cam
tinh theo trong lugng ctia mdi trudng phén tan, trong d6 moi truong
phan tan nay duoc dém & pH 7,0, va nho d6 cac chét xo dugc phén tan
béng thiét bi tron treo Silverson dugc trang bi luéi chin dung trong thiét
bi nhii héa c6 cac 16 tron ¢6 dudng kinh bang 1mm & tée do 3000 vong

trén phut trong 120 gidy; va

c. xac dinh G* ctia moi trudng phén tan thu dugc bing cach st dung luu

bién ké dang tAm song song.

Budc a. ctia quy trinh néu trén dé xac dinh G* nhim tao diéu kién thuén lgi cho
viéc phan tan hiéu qua trong budc b. Ché phim & dang kho c6 thé c¢6 cac ¢ hat khac
nhau. Do d6, budc a. bao gdm nghién ché phdm dé tao ra cc chét xo & dang hat quy
dinh. Qué trinh nghién thich hop dugc dé xudt 1a nghidn kho bing thiét b tron Waring
dung trong phong thi nghiém. M6i trudng phén tan duge dém néu trong bude b. c6 thé
duoc tao ra béng cach str dung h¢ dém thich hop. Tét hon 14, dung dich dém trén co s&
phosphat duge st dung. Trong budec c., tot hon 14 thiét bi tron treo 1a thiét bi trdn treo
L4RT. G* dugc do bing cach sir dung luu bién ké dang tdm song song thich hop bét
ky, vi du luu bién ké ARG2 ciia cac thiét bi TA. Tét hon 1a G* duge do & do bién
dang béng 0,1%. Cach duoc wu tién dé thiét 1ap G* 1a theo quy trinh trong cach dugc
md ta dudi ddy. Quy trinh trén va cac vi du d& cép dén phuong phap do G*. Tuy
nhién, G* ciing c¢6 thé dugc xac dinh bing mét quy trinh khéc, mién 1a quy trinh do6
cling thu dwgc két qua vat Iy tuong ty, tirc 1a quy trinh nay thu duge gia tri G* d6i voi
ché pham chét xo khd tir cdy ho cam cu thé gidng nhu quy trinh néu trén.

Ché pham & dang kho theo khia canh thit tu cia sang ché tot hon 1a c6 G* it
nhit bang 200Pa, tét hon nita it nhit bing 250Pa, tham chi con tét hon nita it nhat
bang 300Pa va ciing t6t hon nita it nhét bang 350Pa. Ché phim & dang kho tot hon 13

c6 G* 1én dén 10000Pa, va tét hon nita 13 1én dén 1000Pa. Do d6, dic biét duge wu
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tién 1a ché phdm & dang khd c¢6 G* nam trong khoang tir 150Pa dén 10000Pa, t6t hon
nita 13 ndm trong khoang tir 300Pa dén 1000Pa.

Céc chit xo dugc vu tién va cdc vi du vé chét xo tir ciy ho cam, loai va lugng
chét phu gia trong ché phdm theo khia canh tht tw cia sang ché nhu dugc boc 16 trén
day d6i v6i ché phdm & dang kho chira chit xo tir ciy ho cam va chit phu gia dugc
phéan bé giita cac chit xo nay theo sang ché. Dic biét dugc wu tién, chit phu gia nay la
sucroza va ty 1& A:F cta chét phu gia so v&i chét xo tir cAy ho cam nim trong khoang

tir 0,10:1,0 dén 3,0:1,0 theo trong luong.

Theo khia canh thtr nam, sang ché dé xuét chit xo xenluloza & dang kho6 cé hé
sd gian theo chidu ngang (“R,*”) nhu dugc do bing phuong phap cong huéng tir hat
nhan (“nuclear magnetic resonance-NMR”) it nhit bing 0,65. Cac chét xo xenluloza
duge vu tién 13 chét xo tir cay ho cam. Tét hon 13, R,* cua céc chit xo xenluloza kho
ndy it nhit bang 0,70, tot hon nita it nhit bing 0,80, tham chi con tdt hon nita it nhit
bang 0,90, tham chi con tét hon nira it nhét bing 1,10, va tét nhét it nhit bang 1,20.
T4t hon, ham lwgng 4m ciia cac chét xo xenluloza kho nhidu nhét bing 20% trong
lugng so vai té)ng lugng chét xo, t6t hon nita nhidu nhét béng 12% trong lugng, thdm
chi t6t hon nita nhiu nhit bing 10% trong luong, t&t nhit nhidu nhét bang 8% trong
lugng. Theo hiéu biét clia cac tac gia sang ché, cic chit xo xenluloza va cu thé 1a chét
X0 tir cdy ho cam duoc sy khé dén ham lwong 4m duéi luong néu trén va cé R,* theo

sang che chua ting duoc san xuat cho dén nay.

Céc tac gia sang ché da ngac nhién quan sat thiy ring R,* c6 thé dugc st dung
dé xac dinh ddc diém va mo ta cac chit xo xenluloza kho va cu thé 13 chit xo kho tir
cdy ho cam. Khong mong mubn bi ring budc boi Iy thuyét bit ky, ngudi ta tin ring
R,* ¢6 thé cung cép mot chi s6 vé do 16n cua dién tich bé mat c6 thé sur dung cua céc
chit xo. Do d6, gi tri Ry* cao hon biéu thi dién tich bé mit c6 thé sir dung 16n hon
cta cht xo, ma ndi cach khac ¢6 thé bidu thi kha nang lam ting 6n dinh ciu trac cia
cac chét xo, tic 13, kha nang cac chit xo tao ra va/hodc 1am én dinh cdu tric. Pugc
quan sat réng cdc gia tri Ry*, nhu céc gid tri dic trung cla céc chit xo theo séng ché,
chua ting dat dugc trude do, nhu céc gia tri dugce cong bb cong khai va céc gia tri do

dugc ctia sin phdm hién c6 trén thi truong bit ky cho dén nay 14 thip hon 0,65. Do d6,
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dugc tin rang cac chit xo xenluloza kho di biét va cu thé 1a chét xo kho tir cdy ho cam

da biet c6 kha nang 1am 6n dinh cau tric mot cach t6i wu kém hon.

Céc téc gia sing ché di ngac nhién phat hién ra ring chit xo tir ciy ho cam &
dang khd dugc san xuat thich hop c¢6 thé duge phan tan d& dang trong moi trudng
chita nuéc nhd 4p dung mic cit twong dbi thip so véi chit xo kho tur cdy ho cam
thong thuong. Mit khéc, ngac nhién d4 phat hién ra ring mdi truong tai phan tan cla
ché phdm & dang kho duoc san xut thich hop chira chit xo tir ciy ho cam va chét phu
gia dugc phan bd gitta cic chét xo nay c6 thé con dugc phén tén dé& dang hon. Khéng
mong mudn bi rang budc bsi Iy thuyét, ngudi ta tin ring cac dic tinh phén tan tuyét
voi ctia chit xo tir ciy ho cam nay hodc ché phim & dang kho ndy c6 lién quan dén
cdu tric clia ching & dang khé. Céc tac gia sang ché con ngac nhién phat hién ra ring
thich hop 14 cdu triic nay c6 thé duge xac dinh dic diém boi thong sb kha dung cua
chit xo (Fiber Availability Parameter-FAP). Phat hién nay ap dung cho ca chét xo tir
cdy ho cam & dang kho va ché pham & dang khd. FAP dugc do bang k¥ thuat dua trén
NMR. Do d6, theo khia canh thit sau, sang ché dé cip dén chit xo tir cdy ho cam &
dang kho c6 FAP it nhit bang 0,35 Hz. Tuong tu, theo khia canh thtr bay, sang ché dé
cép dén ché pham & dang kho chua chit xo tir cdy ho cam va chét phu gia duoc phin

bé giita cac chit xo nay c6 FAP it nhit bing 0,70 Hz.

FAP vé co ban duge xé4c dinh theo cach tuong tur ap dung cho ca chét xo tir cdy
ho cam theo khia canh thtt sau va ché phdm & dang kho theo khia canh tht bay cla
séng ché. Do d6, thudt ngit “nguyén liéu chét xo tir ciy ho cam” & day duogc hidu 1a
dugce dung dé chi chét xo tir cdy ho cam & dang kho theo khia canh thtr sau hoic ché
phidm & dang kho chira chit xo tir ciy ho cam va chét phu gia dugc phan bd gitta cac
chét xo nay theo khia canh thir bay clia séng ché, tly timg truong hop. FAP cung cip
mot s do cho cAu hinh bén trong ctia nguyén liéu chét xo tir cdy ho cam va mirc ma
céc chat xo sin c6 dé phan tan lai & mirc cit & tde do thdp nhur 1a mot két qua cia cdu
hinh d6. FAP dugc dua trén phwong phap NMR duge thuc hién trén miu chun héa
chira nguyén liéu chat xo tir cdy ho cam & dang da phén tan. FAP cuia nguyén lidu chét
X0 tlr cdy ho cam duoc thiét 14p bang quy trinh sau. Quy trinh thiét 1ap FAP bao gdém
ba phan: chuin bi miu, do NMR dé thu thap sd liéu suy thoai phuc hdi Carr-Purcell-
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Meiboom-Gill (CPMG), va phén tich s liéu dé tinh toan gia tri FAP. Do d6, quy trinh

nay bao gém cac budc chuin bi mau:

a. tao ranguyén liéu chét xo tir cdy ho cam & dang hat trong d6 céc hat ndy c6 thé
di qua rdy c6 kich thudc 18 lugi bing 500pm, bang cach nghién nguyén liéu
chit xo tir cdy ho cam str dung may tron diing trong phong thi nghiém Waring
8010EG dugc trang bi 6 chita 1am bang thép khong gi SS110 Pulverizer sir
dung thong sb cai dat tdc do thip (18000 vong trén phut) trong 4 cdng hodc trir
1 gidy; rdy nguyén lidu da nghién bing cach sir dung thiét bi lic sé AS200 do
Retsch GmbH Germany cung 4p v6i bd rdy gdm céc rdy 10mm, 500pm,
250pum va 50pm, trong khi lic trong 1 phut & thong s bién do bing 60; nghién
lai va ray lai cAc hat ¢ kich thuéc 16n hon 500pm cho dén khi chung qua dugc

rdy c6 kich thudc 16 bing 500pum va két hop cac phan doan da ray;

b. sir dung nguyén liéu chit xo tir cdy ho cam dé tao ra 300 gam mau dugc chuén
héa ndng d6 & dang mdi truong phén tan & nhiét do trong phong, trong d6 mau
duoc chudn hoa ndéng dd chira cac chit xo c6 trong nguyén lidu chat xo tir cdy
ho cam & ndng dd bang 0,05% trong lwong so véi trong lugng ctia mau duge
chudn héa; bang cach dAu tién trén nguyén lidu chit xo tir cdy ho cam véi nude
dé dat duoc tong trong lwong bang 250 gam, tiy y bd sung chét bao quan, didu
chinh néng d¢ ciia miu dén do pH bing 3,6 + 0,1 bing dung dich nudc axit
clohydric va diéu chinh thé tich cia hén hop thu duge dén tng khdi lugng
bing 300 gam bing cach bd sung nuée;

c. phan bd déu chit xo bén trong thé tich miu dwgc chudn héa ndng dd bang cach
khudy mau sir dung thiét bi tron treo Silverson dugc trang bi ludi chin dung
trong thiét bi nhii héa c6 cac 15 tron ¢6 dudng kinh biang Imm & tée d6 1500
vong trén phut trong 120 gidy;

d. diéu chinh d6 pH ctia mau duoc chuin héa ndng do dén 3,3 +0,1;

e. chuyén phén wéc ctia mau duge chuin héa néng do va do pH vao dng NMR c6
day bing c6 duong kinh bing 10mm, dim bao chiéu cao nap miu sao cho khi

dat mau nay vao thiét bi do quang phd NMR néu trong bude h, chidu cao nap

-19-



35822

mAu nim trong ving trong d6 trudng RF clia cudn diy cia thiét bj do quang

phd NMR 13 dong déu.

Budc a. cia quy trinh néu trén @& x4c dinh FAP nham tao diéu kién thuén loi cho viée
phén tan hidu qua trong budc b. Nguyén liéu chét xo tir cdy ho cam c6 thé c6 nhiéu c&
hat thich hop. Do d6, budc a. bao gdm nghién nguyén liéu chét xo tir ciy ho cam dé
tao ra nguyén liéu & dang hat quy dinh. Qua trinh nghién thich hop dwoc d& xudt 1a
nghién kho bing may trén Waring str dung trong phong thi nghiém. Tt hon 13 mAu
duogc gilt hodc khong dugce tao ra tir nguyén li€u dang hat c6 kich thude 16n, bao gém
c4c phan doan cuia cic nguyén bio hodc nhiéu té bao ching han va nguyén liéu khong
duoc ddng nhit khac. Budc phan bd ¢ duge du dinh 14 tao ra sy phan bd déu cac chét
x0 khip thé tich miu, ma vin cé tic dong kiém soat dén kha ning st dung cta cic
chit xo d6i véi méi truong phan tan. O bude d, thich hop 1a d6 pH dugc chudn hoa
v6i sy trg gitip cia axit clohydric. Chidu cao nap tdi uru & buéc e c6 thé tiy thude vao
loai thiét bi quang phdé NMR duoc sir dung, nhu d3 biét boi ngudi ¢6 hidu biét trung
binh trong linh vuc k¥ thuét nay. Thong thuong chiéu cao nap nay 1a khoang lcm. O
céc budc tiép theo clia quy trinh, mau duge chuin héa ndng do va do pH sé& dwoc goi
12 mAu dugc chuén hoéa.

Phan tich sb liéu doi hoi so sanh duong cong phan bd T, (xem dudi diy) cia
mau duoc chudn héa véi mau tham chiéu nén, ma tét hon 1 vé co ban khong chira cac
chit xo xenluloza. Do d6, quy trinh niy ciing bao gdm cac budc:

f. tao ra mAu tham chiéu nén bing cach ty tim mot phan wéc ctia mau duge chudn
hoa trong cdc Eppendorf ¢6 dung tich 2ml & luc ly tim twong ddi bang 15000
trong 10 phut va chuyén dich nbi vio dng NMR c6 ddy bang c6 duong kinh
10mm, dam bao chidu cao nap sao cho khi dat mau trong thiét bi quang phd
NMR néu trong budc h, chiéu cao nap nim trong ving ma trudng RF cua cudn
day cua thiét bi quang phd NMR 14 ddng déu.

Sau d6, d& thu gom va phén tich sd liéu, quy trinh ndy bao gdm céc budc:

g. 1am cén bang cac dng NMR & nhiét d6 bing 20°C;
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h. ghi lai s6 liéu suy thoai phuc héi dbi v6i mAu duoc chuén héa & nhidt d6 20°C
trén thiét bi quang phd NMR hoat dong & tin sudt cong hudng proton béng
20MHz, sir dung chudi xung phuc hdi T, CPMG, véi khoang cach xung 180°
bing 200 micro gidy, va thoi gian tré tai ché bang 30 gidy;

i. ghi lai s0 liéu suy thoai phuc hoi doi v6i mau tham chiéu nén trong didu kién

giéng nhu & bude h;

j. tién hanh phép bién ddi Laplace nguge sb liéu suy thoai thu duge déi véi ca
mau chudn héa va miu tham chiéu nén, doi hoi T, ndm trong khoéng tix 0,01
dén 10 gidy;

k. xac dinh dudng cong phan bb T, ciia miu chuin héa, dinh tuong g vdi cac
proton nuéc ma T, duge iy trung binh bing cach trao dbi giita pha khdi tich
nuée va bé mit ciia nguyén liéu thanh & bao so cdp di loai soi nhé va xdc dinh
dudng cong phan bd T, ctia mau tham chiéu nén, dinh trong ung voi pha khéi

tich nudc;

1. tinh todn T, (mAu), ma dugc xac dinh dudi dang gia trj trung binh trong sb T,
ddi vé6i dinh xac dinh trong duong cong phan b T, ciia miu chuén héa va
tuong tu tinh toan T, (nén) ma dugc xé4c dinh dudi dang gia tri trung binh trong
s& T, dbi véi dinh xé4c dinh trong dudng cong phan bd T, ciia mau tham chiéu
nén;

m. tinh toan céc gia tri Ry(miu) va Ry(nén), trong do:

Ry(miu) = 1/ Ty(mAu), va
R,(nén) = 1 / Ty(nén);
n. tinh toin FAP ctia khdi chit xo bing cong thic
FAP = R,(mAu) — Ry(nén).
Chudi xung phuc hdi T, CPMG da biét 15 trong trudng cuia kinh hién vi NMR
(xem tai lidu Effects of diffusion on free precession in nuclear magnetic resonance

experiments, Carr, H.Y., Purcell, EM., Physical Review, Volume 94, Issue 3,
1954,Pages 630-638 / Modified spin-echo method for measuring nuclear relaxation
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times, Meiboom, S., Gill, D., Review of Scientific Instruments, Volume 29, Issue 8,
1958,Pages 688-691). Céc thiét bi do quang phd NMR theo ving thoi gian thich hop
dé thuc hién kiéu do quang phd nay la da biét ro. Tuong tu, cac bién phap thong
thuong dé dam bao viée ghi lai sb licu dang tin cdy 1a da biét rd trong trudng cia kinh
hién vi NMR theo viing thoi gian. Vi dy, truong dién ti nén gin nhu ddng nhit & vi tri
ma cac thé tich mau dugc dit vao. Tinh ddng nhét truong c6 thé vi du duge kidm tra
béng cach kiém tra xem liéu miu déi chimg 13 nuéc tinh khiét, c¢6 thu duge T* (T-
hai-sao) di véi cac proton nuée 12 hon 2 mili gifly hay khong. Phép bién ddi Laplace
nguoc cla budc j ¢6 thé thich hop duge tién hanh bang cach st dung thuit toan
Isqnonneg véi céc rang budc binh phuong nho nhét khong 4m (Lawson, C.L. and R.J.
Hanson, Solving Least Squares Problems, Prentice-Hall, 1974, Chapter 23, p. 161),
v6i théng s6 chinh quy héa lambda duge dit bang 0,2. Cac khéi chuong trinh phin
mém thich hop dé thyc hién thuit toan va tién hanh phép bién ddi 13 da biét r5, Matlab

12 mgt vi du v€ phan mém nay.

Trong budc k, dinh ma dugc chon trong dudng cong phan bd T, ciia miu da
chudn héa, thuong 12 dinh chinh, néu hé nay gin nhur ddng nhit. N6i chung, dinh ma
duoc chon trong dudng cong phan b T, 13 dinh ma twong Ung voi cac proton nudc
ma T, dugc tinh trung binh be“mg cach khuéch tan va trao ddi hoa hoc gifta cac vi tri
khéi va vi trf bé mat cua nguyén lidu chét xo tir cdy ho cam da phén tan. Pinh nay dic
biét dugc xac dinh 6 néu nguyén liéu chét xo tir cly ho cam dugc phan bd déu so véi
mau di duge chudn héa. Trong hiu hét cac truong hop dién hinh, s& chi ¢6 mét dinh

nhu vay, nhu ¢ thé dugc thiy trong céc vi du cua phén cac vi du dudi day.

Trung binh trong sb T, trong budc 1 vi du dugc tinh toan thich hop bang phép
téng

Z1(T)
T

N
X

O day, I(T,) 1a cudng do & gia tri T, va ca hai tong déu trén do rong ctia dinh.

Céc céach duge wu tién dé xac dinh FAP cho nguyén lidu chét xo tir cdy ho cam
la theo quy trinh trong cach dugc mo ta trong phan céc vi du dudi day. Quy trinh trén

day va cac vi du d& cap dén cac phuong phap do FAP. Tuy nhién, FAP ciing c6 thé
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dugce x4c dinh bang mot quy trinh khéc, mién 1a quy trinh nay thu duge két qua vat Iy
twrong duong, tic 13, s& thu duge FAP ddi véi nguyén lidu chét xo tir cdy ho cam cu

thé bang v6i quy trinh trén.

N6i tém lai, FAP duoc xac dinh nhu dwgc md ta & day cung cép sb do mirc ma

cac chit xo trong nguyén liéu chit xo tir cdy ho cam ¢6 thé ding dwoc d& tai phan tan.

Céac chét xo tir cly ho cam ¢ dang khd theo khia canh thir sau theo sang ché tbt
hon 14 c6 FAP it nhit bang 0,35 Hz va t6t hon nita it nhit bing 0,37 Hz. Chit xo tir
cdy ho cam tdt hon 13 ¢6 FAP nhidu nhit b?mg 5,0Hz, t6t hon nita nhiéu nhét b%mg

3,0Hz va tham chi t6t hon nita nhidu nhét béng 2,0 Hz.

Ché phdm & dang kho theo khia canh thir bay cua sang ché t5t hon 13 c6 FAP it
nhét bang 0,60 Hz, t6t hon nita it nhit bing 0,70 Hz va thim chi con tt hon nita it
nhét bing 0,74 Hz. Tt hon 13, ché phdm c6 FAP nhiéu nhét bing 5,0 Hz, t6t hon nita
nhiéu nhét bing 3,0 Hz va thdm chi t5t hon nita nhidu nhét bang 2,0 Hz. Céc phuong
an wu tién va cac vi du vé chét xo tir cdy ho cam, loai va lugng chét phu gia trong ché
phim theo khia canh nay cuia sang ché 12 nhu duge mé ta trén day dbi voi ché phim &
dang kho chira chit xo tir ciy ho cam va chit phu gia dugc phin b giita cac chét xo
theo sang ché. Pac biét dugce wu tién 13 chét phu gia nay la sucroza va ty 1¢ A:F cla
chét phu gia so véi chét xo tir cdy ho cam la nam trong khoang tir 0,10:1,0 dén 3,0:1,0

trong luong.

Theo khia canh thit tim, sang ché d& xuét cac chit xo xenluloza & dang khé c6
kha ning tw tao huyén phu (self suspending capacity-SSC) it nhit bing 5%. Céc chit
xo xenluloza dugc wu tién 1a chit xo ti cdy ho cam. Theo hiéu biét cua céc tac gia
sang ché, cho dén nay chua c6 chit xo xenluloza hoidc chét xo tir cdy ho cam dugc san
xudt c6 SSC cao bing cac chat xo theo sang ché. TSt hon 13, SSC cua cac chit xo
xenluloza kho it nhét béng 8%, t6t hon nita it nhét béng 12%, tham chi con t5t hon
nita it nhat bing 15%, thdm chi con t&t hon nita it nhat bing 17%, va t&t nhét it nhit
bang 19%. Tét hon 13, ham lugng 4m ciia cic chét xo xenluloza khé nhiéu nhét bing
20% trong lugng so véi tng lwong chét xo, t6t hon nita nhidu nhit bing 12% trong
luong, tham chi t6t hon nita nhiéu nhét béng 10% trong luong, t8t nhét nhidu nhét

bing 8% trong lugng. SSC cua cic chét xo ¢6 thé dua ra chi din v& cach 1am én dinh
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viéc phan tan céc chat xo nay trong mai trwong chira nude. Do d6, SSC cao ciia cac
chét xo c6 thé cho biet ring moi trudng phan tan chita nude ciia ching c¢6 d§ 6n dinh

dugc cai thién.

“Kha ning tu tao huyén phi” ciia nguyén lidu chét xo tir cdy ho cam c6 thé

duoc x4c dinh bang cach st dung quy trinh sau:

a. tab ra nguyén liéu chét xo tir ciy ho cam & dang hat trong d6 céc hat nay c6 thé
di qua ray c6 kich thudce 18 lu6i bang 500um; bing cich nghién nguyén lidu
chit xo tir cdy ho cam sir dung may tron dung trong phong thi nghiém Waring
8010EG duoc trang bi d6 chira lam bing thép khong gi SS110 Pulverizer véi
théng sb tdc do thap (18000 vong trén phut) trong 4 cong hoic trir 1 gidy; ray
nguyén lidéu dd nghién bang cach sir dung thiét bi lic s6 AS200 do Retsch
GmbH Germany cung cip v6i bd ray gdm céc riy co kich thudc 18 rdy bing
10mm, 500pum, 250pum va 50pm, trong khi lic trong 1 phit & thong s bién do
bing 60; nghién lai va ray lai cac hat ¢6 kich thudc 16n hon 500pm cho dén khi
chiing qua duoc rdy c6 kich thude 18 bang 500pm va két hop céc phan doan da
ray;

b. tao ra mdi trudng phan tin nguyén lidu chét so tir cy ho cam, bao gdm céc
chit xo nim trong nguyén liéu chit xo tir cdy ho cam & ndng do bang 0,1%
trong lwong bing cach khudy miu st dung thiét bi tron treo Silverson dugc
trang bi lu6i chin ding trong thiét bi nhii héa c6 cac 16 tron c6 dwong kinh

bang Imm & tdc d6 3000 vong trén phit trong 120 gidy;

c. nap 100ml moi treong phan tan nay vao binh tru do loai thuy tinh c¢6 dung tich
100ml;

d. déng binh tru va lac nhe 1én va xudng trong 10 l4n dé dam bao 1am &4m thich

hop nguyén lidu chit xo tir cdy ho cam
e. dé yén nguyén lidu chét xo tir cdy ho cam trong 24 gid & nhiét do trong phong

f. xéac dinh bing mit thuong thé tich dugc chiém boi huyén phi nguyén lidu soi

té bao
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g. tinh todn SSC bang cach biéu thi thé tich néu trong budc e. dudi dang ty 18 cia

téng thé tich.

Budc a. clia quy trinh néu trén nhim tao diéu kién thuan loi cho viéc phén tan
hidu qué trong budc b. Nguyén lidu chét xo tir cdy ho cam & dang kho c6 thé ¢6 céc ¢
hat khac nhau. Do d6, budc a. bao gdm nghién nguyén liéu chit xo tir cdy ho cam dé
tao ra cdc chit xo & dang hat quy dinh. Qua trinh nghién thich hgp duogc dé xuit 1a
nghién kho bang thiét bi tron Waring str dung trong phong thi nghiém. Trong buéc b.,

t5t hon 12 thiét bi tron treo Silverson 1a thiét bi tron treo L4RT.

Thé tich dugc chiém trong bude f. thich hop duoe xac dinh bang cach kiém tra
quang hoc. Trong buéc g., néu vi du thé tich bi chiém boi huyén phi nguyén liéu
thanh t& bao 1a 80ml, thi muc thé tich nay duogc biéu thi & dang kha ning tu tao huyén
phi SSC bang 80%.

Theo khia canh thir chin, sang ché d& xuét cac chit xo xenluloza & dang kho c6
gigi han chay (yield stress-YS) it nhét bang 2,0Pa, YS ndy duogc do trén méi truong
chira nudc chira chét xo tir cdy ho cam véi lugng 2% trong lugng dwgc phan tén trong
do trong didu kién khudy cat & téc do thap it hon 10000 vong trén phit. YS duoe do
trén méi trudong chira nuée chira chat xo tir cdy ho cam véi lwong 2% trong luong, tirc
1, so véi tdng trong luong clia mdi trudong chira nude. Céc chét xo xenluloza duge wu
tién 1a chit xo tir cdy ho cam. Theo mdt phuong &n dugc uvu ti€n, cic chit xo duge
phan tan trong didu kién khudy cit & tdc d thip nhidu nhét bang 3000 vong trén phit.
Theo mét phuong 4n dugce vu ti€n khac, cic chét xo dugc phén tan trong didu kién
khudy cit & tbc d6 thip nim trong khoang tir 7000 vong trén phit dén 10000 vong
trén phit, t5t hon nita 1a 8000 vong trén phut va YS ctia cic chét xo xenluloza khd it
nhét bang 3,0, t6t hon nita it nhat bing 7,0, t6t nhit it nhat bing 10,0. TSt hon 13, him
luong 4m cuia céc chit xo xenluloza kho nhiéu nhét bang 20% trong lugng so véi téng
lugng chit xo, t6t hon nita nhidu nhit bang 12% trong luong, thdm chi tét hon nita
nhiéu nhit bang 10% trong luong, t6t nhit nhiéu nhét bing 8% trong luong. YS c6 thé
cho biét kha ning cic chit xo 1am anh huong dén cic dic tinh nhét dan cliia moi
trudng phén tan chira chung. YS cao hon c6 thé cho biét ring Iugng cic cht xo thip

hon ¢6 thé cin dé dat duge cac dic tinh nhét dan nhit dinh. Theo hiéu biét cua céc tac
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gid sang ché, cho dén nay chua c6 xenluloza hodc chat xo tir cdy ho cam dugc san
xudt va dugc ché bién trong moi trudng phén tan trong cac diéu kién néu trén (vi duy,
toc do vong trén phut, nong do chat xo, v.v..) c6 kha ning tao ra moi trrong phin tan

chtra ching véi cac gid tri YS cao bang céc gia tri dat dugce boi sang ché.

Theo khia canh thir mudi, sing ché dé xuét chat xo tir cdy ho cam & dang kho,
c6 gi6i han chdy dugc chuin héa (YS*) it nhét bang 2,0Pa trong d6 YS* duoc do bing
cac budc:

a. tao ra cic chit xo & dang hat trong d6 cac hat nay c6 thé di qua ray c6 kich
thude 16 lwdi bang 500pm, bing cach nghién nguyén lidu chit xo tir cay ho
cam bing thiét bi trén sit dung trong phong thi nghiém Waring 8010EG dugc
trang bi d6 chira 1am bang thép khong gi SS110 Pulverizer véi thong s toc do
thap (18000 vong trén phit) trong 4 cong hodc trir 1 gidy; rdy nguyén liéu da
nghién bing cach sir dung thiét b lic sé AS200 do Retsch GmbH Germany
cung cip vé6i by riy gdm cac rdy c6 kich thuée 15 ray bang 10mm, 500pm,
250pum va 50um, trong khi lic trong 1 phut & thong sé bién d6 bing 60; nghién
lai va ray lai cac hat c6 kich thuéc 16n hon 500pum cho dén khi ching qua dugc

rdy c6 kich thuéc 16 bang 500pum va két hop cac phan doan da ray;

b. phan tdn mot lugng cac chit xo & dang hat dé tao ra 300 gam moi trudng phén
tan chira nuéc chira 2% trong lugng chit xo kho tir cdy ho cam tinh theo trong
luong ctia mdi trudng phén tan, trong d6 moi trudong phan tan duge dém & do
pH 7,0, va nho d6 cac chét xo duge phén tan bing thiét bi tron treo Silverson
dugc trang bi lu6i chin ding trong thiét bj nhii héa c6 céc 16 tron co dudng

kinh bang Imm & tc dd 3000 vong trén phut trong 120 gidy; va

c. st dung luu bién ké dang tAm song song xac dinh médun trit dong hoc cit G’
clia méi truong phan tan thu dugc dudi dang ham ty 1¢ bién dang va thiét lap

Y'S* tir gid tri t6i da cia modun trit dong hoc cit G’ so véi ty 18 bién dang.
Budc a. ciia quy trinh néu trén dé x4c dinh YS* nhim tao didu kién thuén loi
cho viéc phén tan hiéu qua trong budc b. Chét xo tir ciy ho cam & dang kho ¢6 thé co
céc ¢& hat khic nhau. Do d6, budc a. bao gdm nghién chit xo tir cdy ho cam dé tao ra

cac chit xo & dang hat quy dinh. Qué trinh nghién thich hop dugc d& xuét 14 nghién
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khd bing méy tron Waring st dung trong phong thi nghiém. Mdi trudng phan tan
duge dém néu trong budc b. c6 thé dugce tao ra bang cach st dung hé dém thich hgp.
T6t hon 13, dung dich dém trén co s& phosphat duge st dung. Trong budc c. tot hon 12
thiét bi tron treo Silverson la thiét bi trdn treo L4RT. G* duogc do b?mg cach st dung
luu bién k& dang tm song song thich hop bat ky, vi du luu bién k& ARG2 cia céc
thiét bi TA. G* dugc do & céc dd bién dang khdc nhau nhu duoc hidu boi ngudi c6
hiéu biét trung binh trong linh vuc k¥ thuit ndy. Cach duoc wu tién dé thiét 1ap YS* 1a
theo quy trinh trong cach dugc md ta dudi ddy. Quy trinh trén day va cac vi du dé cap
dén cac phuong phap do YS*, Tuy nhién, YS* ciing c¢6 thé duoc xdc dinh bang mot
quy trinh khéc, mién 13 quy trinh d6 van thu dwoc két qua vat ly twong duong, tirc 1a,
quy trinh ndy thu duoc gid tri YS* ddi voi ché phdm chit xo kho tir cdy ho cam cu thé

bang voi quy trinh néu trén.

Cac chit xo tir cdy ho cam theo khia canh thtt mudi cia sang ché t6t hon 12 c6
YS* it nhdt bang 2Pa, t6t hon nita it nhAt bang 3Pa, tham chi con tbt hon nita it nhét
bang 4Pa va van t&t hon nira it nhit bing 4,5Pa. Chét xo tir cdy ho cam tt hon 13 ¢6
gi6i han chay dugc chuan hoa 1én dén 50Pa, va tét hon nita 13 1én dén 20Pa. Do d6 dac
biét duge vu tién 14 chit xo tir ciy ho cam & dang kho ¢6 gi6i han chay dugc chuin
héa nim trong khoang tir 2Pa dén 50Pa, tét hon nita Ia nim trong khoang tir 4Pa dén
20Pa.

Theo khia canh thtr mudi mot, sing ché d& xudt ché phim & dang kho chira
chit xo tir cdy ho cam va chit phu gia duge phan bd gitra cac chit xo nay, ché pham
nay c6 hé sb gian theo chidu ngang (“R,*”) nhu dugc do bing phuong phép céng
huong tir hat nhan (“NMR”) it nhat bang 0,70. T4t hon 1a, gia tri Ry* cia ché phim
nay it nhat béng 0,75, t&t hon nita it nhét béng 0,80, tham chi con tét hon nita it nhit
bang 0,85, tot nhét it nhét bang 0,90. Tt hon 13, ham lwong 4m ctia ché phim nay
nhiéu nhat bing 20% trong lugng so véi téng lwong chét xo, tét hon nita nhiéu nhét
béng 12% trong luwong, tham chi t6t hon nita nhidu nht b?lng 10% trong luong, tbt
nhét nhidu nhét bang 8% trong luong. Céc vi du duge uu tién va lugng duoc wu tién
cta chit phu gia cing nhu 13 ty 16 A:F thich hop dugce néu trén va s& khong dwgc nhic

lai & day.

-27-



35822

Theo khia canh thir mudi hai, séng ché d& xult ché phdm & dang kho chira chét
X0 tlr cdy ho cam va chét phu gia dugc phan b gifta cac chit xo nay, ché phim nay co
khd ning tu tao huyén phu (SSC) it nhit bing 9%. Tét hon 13, SSC cta ché phim it
nhét bing 13%, tét hon nita it nhat bang 15%, tham chi con tét hon nita it nhat béng
17%, thdm chi con t6t hon niva it nhit bing 19%, va tdt nhit it nhAt bing 21%. Tét
hon 14, ham lugng 4m ciia ché phim nay nhiéu nhét bing 20% trong lugng so véi tong
lugng chét xo, tot hon nita nhidu nhét béng 12% trong lugng, thim chi t6t hon nita
nhiéu nhét bing 10% trong lwong, t6t nhit nhidu nhét biang 8% trong luong. Céc vi du
dugc wu tién va luong duge wu tién ctia chit phu gia ciing nhu 12 ty 1€ A:F thich hop

duoc néu trén va s& khong duoc nhac lai & day.

Theo khia canh tht mudi ba, sang ché dé xudt ché phim & dang kho chira chét
X0 tlr cdy ho cam va chét phu gia dugc phan b gifta cac chit xo nay, ché phim nay co
gi¢i han chay (YS) it nhit bang 2,0Pa, YS nay duoc do trén moi treong chira nudc
dugc tao ra béng cach phan tén mot lugng ché phdm nay trong d6 trong didu kién
khudy cit & toc do thép nho hon 10000 vong trén phut dé tao ra ndng d chit xo tir
cdy ho cam bing 2% trong luong. YS dugce do trén mdi trudng chira nudc chira chit
X0 tir ¢y ho cam véi lugng 2% trong lugng, tic 13, so véi téng trong lwong cua moi
trudng chira nude. Tt hon 13, Y'S it nhét bing 3,0Pa, tét hon nita it nhit bing 5,0Pa,
tham chi con t8t hon nita it nhét br?xng 8,0Pa, thAm chi con tit hon nita it nhit bé'mg
10,0Pa, thdm chi con tot hon nita it nhdt bing 12,0Pa, tét nhit it nhit bing 14,0Pa. Tt
hon 13, ham lugng 4m ctia ché phim nay nhidu nhit bing 20% trong lwong so véi téng
lugng chét xo, t6t hon nita nhidu nhit bing 12% trong lugng, thim chi t6t hon nita
nhiéu nhit bang 10% trong luong, t6t nht nhiu nhit bing 8% trong luwong. Cac vi du
dugce wu tién va cc luong duoc vu tién cia chit phu gia ciing nhw 13 ty 18 A:F thich
hop dugc thé hién trén day va sé khéng dugc nhéc lai & day.

Theo khia canh thtt mudi bén, sang ché d& xuit ché phim & dang kho chira chét
X0 tlr cdy ho cam va chét phu gia dugc phan b giita cac chit xo ndy, ché phdm nay c6
gi6¢i han chdy dugc chudn héa (YS*) it nhét biang 2,0Pa trong d6 YS* duge do bing

cac budec:
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a. taoraché phdm & dang hat trong d6 céc hat nay c6 thé di qua ray c6 kich thuéc
15 lu6i bang 500pm, bang cich nghién nguyén liéu chét xo tir cdy ho cam bing
thiét bi tron st dung trong phong thi nghiém Waring 8010EG dugc trang bi o
chira 1am bang thép khong gi SS110 Pulverizer v6i thong s6 toc do thap (18000
vong trén phut) trong 4 cong hodc trir 1 gidy; rdy nguyén li€u da nghién bing
cach str dung thiét bi lc s6 AS200 do Retsch GmbH Germany cung cap véi bd
riy gdm céc riy c6 kich thuée 16 ray bing 10mm, 500pm, 250pm va S0pm,
trong khi lic trong 1 phiit & thong s6 bién do bang 60; nghién lai va ry lai cac
hat c¢6 kich thu6c 16n hon 500pm cho dén khi ching qua dugc rdy c6 kich

thuée 18 bang 500pm va két hop cic phan doan da ray;

b. phan tin mot luong ché phim & dang hat d tao ra 300 gam méi trudng phén
tan chtra nudce chira 2% trong luwgng chit xo kho tir cdy ho cam tinh theo trong
lrong cuia mdi truong phan tan, trong d6 mdi truong phan tan duge dém ¢ do
pH 7,0, va nho do6 cac chét xo dugc phén tan bang cach st dung thiét bi tron
treo Silverson dugc trang bi ludi chin ding trong thiét bi nhii héa c6 cac 16

tron ¢6 duong kinh bang 1mm & téc d6 3000 vong trén phut trong 120 gidy; va

c. sir dung luu bién ké dang tdm song song xdc dinh moédun trit dong hoc cét
G’cuia moi trudong phén tan thu duge dudi dang ham ty 1€ bién dang va thiét lap
gioi han chay tir gid tri t6i da cua mddun trir dong hoc cit G’ so véi ty 1& bién
dang.

Buéc a. cua quy trinh néu trén dé xac dinh YS* nhim tao diéu kién thuan loi
cho viéc phén tan hiéu qua & budc b. Ché phim & dang kho c6 thé c6 cac c& hat khac
nhau. Do d6, buéc a. bao gdm nghién ché phim dé tao ra ché phim & dang hat quy
dinh. Qué trinh nghién thich hop dugc d& xudt 1a nghién kho bang thiét bi tron st
dung trong phong thi nghiém Waring. M6i trudng phéan tén dugc dém néu trong budc
b. ¢6 thé dugc tao ra bang cach st dung hé dém thich hop. Tét hon 13, dung dich d&m
trén co s& phosphat duge st dung. Trong budc c. t6t hon 14 thiét bi tron treo 12 thiét bi
tron treo LART. G* dwgc do bing cach sir dung luu bién ké dang tAm song song thich
hop bét ky, vi du luu bién ké ARG2 cua cac thiét bi TA. G’ dugc do & cic do bién

dang khac nhau nhu duge hiéu boi nguoi cé hiéu biét trung binh trong linh vuc k§
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thuat ndy. Cach dugc wu tién dé thiét 1ap YS* 14 theo quy trinh trong cach duoc mé ta
duéi day. Quy trinh trén ddy va cac vi du dé cap dén cac phuong phap do YS*. Tuy
nhién, YS* ciing c6 thé dugc xac dinh bing méot quy trinh khéc, mién 14 quy trinh nay
thu dugc két qua vat ly twong dwong, tirc 13, quy trinh nay thu dwgc YS* dbi véi mot

ché pham chat xo tir cdy ho cam cu thé bang véi quy trinh néu trén.

Ché phim & dang kho theo khia canh thir mudi bén ciia sang ché tdt hon 1a c6
YS* it nhit bing 2Pa, t6t hon nita it nhit bing 3Pa, thim chi con t&t hon nita it nhét
bing 4Pa va ciing t6t hon nita it nhit bang 4,5Pa. Ché phim & dang kho tbt hon 14 c6
giéi han chay dugc chuin héa YS* 1én dén 50Pa, va t6t hon nita 14 1én dén 20Pa. Do
do, dic biét duge uvu tién 1a ché phim & dang kho c6 gi6i han chay dugc chuin hoa
YS* nim trong khoang tir 2Pa va 50Pa, t6t hon nita 14 nim trong khoang tir 4Pa dén
20Pa. Céc khia canh dugc wu tién va cac vi du vé chét xo tir cdy ho cam, loai va lugng
chit phu gia trong ché phim theo khia canh nay ciia sang ché 1 nhu duoc néu trén dbi
v6i ché phim & dang kho chira chit xo tir cAy ho cam va chit phu gia duoc phan bd

gifta c4c chit xo ndy theo sang ché.

Theo khia canh thir mudi 1im, sang ché d& xuit méi trudng phén tan chira chét
X0 tir cdy ho cam dugc phan tan trong moi trudng chira nude, moi trudng phan tdn nay
c6 gia tri G” it nht bing 50Pa néu dugc do & ndng d6 chit xo bang 2% trong lwong so
v6i tong trong lwong ciia moi truong phén tan. Tét hon 13, G* nay it nhét bing 100Pa,
tot hon nita it nhit bing 150Pa, tham chi con t6t hon nita it nhit bing 200Pa, ciing
tham chi con tdt hon nita it nhit bing 250Pa, t6t nhat it nhit bing 350Pa. Tt hon 13,
mai trudng phéan tdn ndy c6 giGi han chay (YS) bing it nhét bang 2,0Pa, tot hon nira it
nhét béng 3,0Pa, thdm chi con tot hon nita it nhét béng 5,0Pa, cling thdm chi con tbt
hon nita it nhét bﬁng 8,0Pa, cling tham chi con t8t hon nira it nhét béng 10,0Pa, cling
tham chi con t6t hon nita it nhit bang 12,0Pa, tot nhit it nhit bing 14,0Pa. Vi du vé
mbi trudong phan tan bao gdm ma khong giéi han & hdn dich, nhii twrong, bot va mdi
truong twong tu. Chét xo tir cdy ho cam trong mdi truong phan tan c6 thé ¢6 chuyén
dong Brownian hoic ching c6 thé dugc ¢b dinh & mit phan céch cé trong méi trudng

chira nudc.
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Theo khia canh thir mudi sau, sang ché d& xuit phuong phép san xudt cic chét

x0 va/hodc ché pham theo sang che bao gom céc budec:

a. lam ddng nhit huyén phil dic chira nuée chira ngudn chét xo tir cdy ho cam dé
thu duoc huyén phi dic chira nuée chira chét xo tir cdy ho cam;

b. cho huyén phi dic chira nudc chira cht xo tir cdy ho cam tiép xtc véi dung
moi hitu co dé tao ra pha két tia va pha long; trong d6 pha két tia ndy 1a &
dang hat;

c. tach pha két tia nay khoi pha 1ong dé thu dugc banh chit xo ban kho tir cay ho
cam c6 ham lwong chét kho it nhit bing 10% trong lwong so véi trong lugng
cta banh nay;

d. nghién nhoé banh nay dé tao ra cac hat chira chét xo tir cdy ho cam; va trn céac
hat nay v6i chit phu gia dé tao ra ché phim ban kho chira chét xo tir cdy ho
cam va chit phu gia; va

e. tach dung mdi va/hoic loai nude ché phadm ban khé dé thu dugc ché phim kho
chtra chét xo tir cdy ho cam va chét phu gia va c¢6 ham lugng 4m tét hon 13 duéi
20% trong lwong so v&i tdng trong lugng ctia chit xo.

Khé tao ra ché pham kho chira chét xo tir cAy ho cam ma khong 1am dnh hudng
dén kha ning phan tan ctia ché phdm trong mdi truong chira nuée. Khé khin nay 1a do
nhiéu yéu t6 (n6i chung dugc d& cap dén trong tai liéu tham khédo 13 “qud trinh simg
héa”) nhu sy tao thanh cac lién két hydro va/hosic cdu lacton gifta céc chit xo. Qué
trinh sing hoa thuong 1am giam dién tich bé mit tw do c6 thé diing dugc cua cac chit
x0 va/hodc cing cb lién két gitta cAc chit xo, ma ndi cach khac ¢ thé 1am giam kha
nang hut cht 1ong ctia cac chit xo va do d6 lam anh hudng dén kha ning phan tén.
Céc ché phim chira chét xo kho tir cdy ho cam da sing hoa khong thé dugc phén tan
vao trong mdi truong chira nude, vi du nude, dung dich nudc hodc hdn dich nuée,
hoic chiing c6 thé duge phén tan chi bang cach tron cit & tbe do cao hoic sidu cao.

Tuy nhién, phuong phap theo sang ché da thanh cong trong viéc san xuét ché
phim kho, trong d6 qué trinh stng hoa chét xo tir cdy ho cam duoc ngin ngira dang
k&. Khong mong mubn bi rang budc boi ly thuyét, cac tac gia sdng ché tin ring thong

s bt ki trong sb cac thong s6 G, Ry*, SSC va Y ciing nhu 1a ¢6 léch STDEV giam
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so voi gid tri MAX déc trung cho cac chat xo theo sang ché va cac ché pham theo

sang ché co6 thé cho biét qua trinh sirng hoa cac chat xo nay gidm.

Phuong phap theo sang ché (phuwong phép cua sang ché), bao gdm budc lam
ddng nhit huyén phu dic chira nuée chira ngudn chit xo tir cdy ho cam (“huyén phi
dic ngudn”). Ngudn chit xo tir cdy ho cam c6 thé 12 vo qua cdy ho cam, thit qua cay
ho cam, mang xo tring citrus hodc td hop ctia chiing. Ngudn chét xo tir ciy ho cam c6
thé 14 san pham phu thu dugc bing quy trinh chiét pectin. TSt hon 13, ngudn chét xo tir
cdy ho cam 13 v qua cdy ho cam; t6t hon nita 1 vo qua cdy ho cam dé loai pectin.
Huyén pht dic ngudn nay t6t hon 13 c6 ham lwong chit kho it nhit bing 2% trong
luong, tdt hon niva it nhét béng 3% trong luong, tdt hon nita it nhit béng 4% trong
lwong. Tt hon 13 ham luong chit khdé niy cia huyén phi dic ngudn nhidu nhit
bangbing 10% trong lwong, t6t hon nita nhidu nhét bang 8% trong lwong, t6t nhit
nhidu nhét bang 6% trong hugng.

Viéc dong nhédt huyén phi dic ngudn cé thé duoc tién hanh bing mot sb
phuong phép kha thi bao gdm, nhung khong chi gi6i han &, xir ly cit & toc do cao,
dong nhét dudi ap suat, phuong phap tao bot trong chét long, phuong phap nd, xir Iy
bang cach ting ap suat hodc giam &p sudt, nghién keo, tron cép tdc, ép dun, xir 1y sidu

4m, va td hop ciia cc phuong phap nay.

Theo mot phuong 4n duge wu tién, phuong phép ddng nhit huyén phu dic
ngudn 1a phuong phap xir Iy 1am ddng nhét bing 4p sut ma co6 thé duge tién hanh
bang thiét bi d6ng nhét bang 4p sudt. Thiét bi ddng nhit bing ap suit thuong bao gdm
can diy kiéu pittong hoic bom kiéu pittdng ciing véi bd phan van lam ddong nhit duoc
gin vao diu xa cia thiét bi ddng nhat. Thiét bi lam ddng nhét bang ap sudt thich hop
bao gdm thiét bj 1am ddng nhét bing 4p suit cao do GEA Niro Soavi of Parma (Y) san
xuét, nhu loai NS, hoic thiét bi déng nhét loai Gaulin va Rannie do APV Corporation
of Everett, Massachusetts (M¥) san xuét. Trong qué trinh lam ddng nhét bang ap suit,
huyén pht dic ngudn duoc tién hanh cit & tc dd cao nhd cac tac dong ctia dong xody
va su tao bot. Céc tc dong nay c6 thé duoc tao ra boi huyén phu dic ngudn di vao bd
van dong nhit ma la mot by phan cuia bom trong thiét bi ddng nhét & p sudt cao (va

téc do thap). Ap suét thich hop dé sir dung trong phwong phap ctia sang ché nim trong
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khoang tlr 50 bar dén 2000 bar, tét hon nita 12 nim trong khoang tir 100 bar dén 1000
bar. Mic du khéng mong mudn bi rang budc boi ly thuyét, duoc tin ring qua trinh
ddng nhit nay 1am ph4 v& ngudn chét xo tir cdy ho cam va phéan hiy n6 thanh thanh

phan soi.

Ty thudc vao 4p suét cu thd duge chon dé sir dung trong phuong phép ddng
nhit bang 4ap sudt, va tc do dong ctia huyén phu dic ngudn qua thiét bi ddng nhét,
huyén phii ddc ngudn c¢6 thé duge lam ddng nhit bang cich cho di qua thiét bi ddng
nhit mét 1in hodc cho di qua nhiu 14n. Theo mot phuong 4n, huyén phu dic ngudn
duoc 1am ddng nhét bang cach cho di qua thiét bj ddng nhit mot 1an. Déi véi phuong
phép ddng nhét cho di qua thiét bi ddng nhit mot 1n, ap sudt duge st dung t8t hon 13
nam trong khoang tir 300 bar dén 1000 bar, t6t hon nita 13 nim trong khoang tir 400
bar dén 900 bar, tham chi t§t hon nita 12 nim trong khoang tir 500 bar dén 800 bar.
Theo mét phwong 4n duge wu tién khac, huyén phi dic ngudn duoc lam ddng nhét
bang cach cho di qua thiét bi dong nhét nhiéu 14n, t8t hon 1a cho di qua thiét bj dong
nhét it nhit 2 14n, t5t hon nita 1a cho di qua thiét bi ddng nhét it nhét 3 1an. D&i véi
phuong phap ddng nhét cho di qua thiét bi ddng nhat nhiéu 1an, 4p suét duoc sir dung
thuong thip hon so véi phuong phép ddng nhit cho di qua thiét bi ddng nhit mét 14n
va tt hon 1a nim trong khoang tir 100 bar dén 600 bar, tdt hon nita 13 nim trong
khoang tir 200 bar dén 500 bar, thdm chi t&t hon nita 1 nim trong khodng tir 300 bar
dén 400 bar.

Két qua thu duge tir bude déng nhét 1a huyén phil dic chira nu6c chira chét xo
tir cdy ho cam (“huyén phu dic chit x0”) chua lugng chit xo khd vé co ban bing
lugng trong huyén phul dic ngudn. Sau do, huyén phu dic chit xo nay dugc tiép xuc
v6i dung mdi hitu co. Dung mdi hitu co nay tét hon 1a phan cuc va ¢ thé tron 13n véi
nude dé tao didu kién cho viéc loai nudc tdt hon. Vi du vé céc dung moi hitu co thich
hop ma phéan cyc va cé thé tron 14n véi nude bao gdm, nhung khong chi gidi han ¢,
cac ruou nhu metanol, etanol, propanol, isopropanol va butanol. Etanol va isopropanol
la cac dung mdi hitu co duge uu tién; isopropanol 1a dung mdi hitu co dugc vu tién
nhit ¢ str dung trong phuong phép cia sang ché. Dung moi hitu co c6 thé duge sir

dung & dang tinh khiét 100% hoc c6 thé 12 hdn hop cac dung méi hitu co. Dung méi
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hitu co ciing c6 thé duoc sir dung dudi dang hdn hop ctia dung méi hitu co va nude,
sau ddy duoc goi la dung dich dung mdi chira nuée. Nong d6 ciia dung mdi hitu co
trong dung dich dung méi chira nuéc nay tét hon 13 nim trong khodng tir 60% trong
lugng dén 100% trong lugng so véi tdng trong luong cia dung dich, t6t hon nira 1a
nim trong khoang tir 70% trong luong dén 95% trong lwong, t6t nhét 1a ndm trong
khoang tir 80% trong lwgng dén 90% trong lugng. N6i chung, ndng d6 dung moi hiru
co thép 1 thich hop dé loai nudc va cac thanh phan hoa tan trong nudc trong khi d6
viée ting ndng do6 ciia dung méi hitu co ndy ciing gitp loai bé diu va céc thanh phan
hoa tan trong diu néu mudn. Theo mot phuong 4n, hon hop dung méi hitu co chia
dong dung méi hiru co khong phén cuc (non-polar organic-NPO) va dung méi hitu co
hodc dung dich dung moéi chira nu6e duge sir dung trong phuong phép ciia sang ché.
Viéc str dung hdn hgp dung mdi hitu co c6 thé cai thién viée thu hdi céc thanh phén
hoa tan trong dau trong thit qua cdy ho cam ching han. Céac vi du v& céc ddng dung
mdi NPO bao gbm, nhung khéng chi gioi han 6, etyl axetat, metyl etyl keton, acxeton,
hexan, metyl isobutyl keton va toluen. Cac déng dung méi NPO tSt hon 1a duge bd

sung v6i lugng 1én dén 20% so vdi tdng lugng ctia hdn hop dung méi hitu co.

T4t hon 13, huyén phu dic chét xo duoc tiép xtic voi dung méi hiru co & ty 1€
huyén phii dic:dung méi nhidu nhét bing 1:8, t6t hon nita nhidu nhét bang 1:6, hodc
tot nhat nhidu nhit bing 1:4. TSt hon 1a ty 16 ny it nhat bing 1:0.5, t5t hon nita it nhat
bang 1:1, tot nhét it nhit bang 1:2. Tt hon 13, huyén phu dic chit xo dwoc tiép xtic
v6i dung moi hitu co trong it nhét 14 10 phut, t5t hon nita 1a trong it nhat 13 20 phut,
tot nhat 14 trong it nhat la 30 phut. TSt hon 13, huyén phi dic nay duoc tiép xtac véi
dung moi hitu co trong nhiéu nhét 1a mot vai gio, t6t hon nita 13 trong nhiéu nhit 13 2
gio, t6t nhat 12 nhidu nhit 13 1 gio.

Theo sang ché, huyén phu dic chit xo ndy dugc tiép xuc véi dung moéi hitu co
nay dé thu duoc pha két tua va pha 1ong. Céc tac gia sang ché dd quan sét thdy ring
khi cho dung méi hitu co tiép xic v6i huyén pht dic chit xo, huyén phu dic chét xo
s& gidi phong it nhét 12 mot phin lugng nudc vao dung méi hitu co két qua la khién
cho chét xo tir cdy ho cam két ta. Thuat ngit “pha két tia” & day duoc hidu 14 pha

chira phan 16n chit xo tir cly ho cam, vi du hon 80% trong tong s cic chit xo, tbt
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hon 13 hon 90%, t6t nhét 12 hon 98% va ciing chira dung mdi hitu co va nudc. Pha két
tia thuong ling xudng do luc trong trudng. Pha két tia thuong cé vé ngoai gidng gel
hodc chét ran, tic 13, vé co ban né van giit nguyén hinh dang ciia né khi dat trén bé
mit d&. Thuat ngit “pha 1éng” & day dugc hidu 14 pha chira dung méi hitu co va nuée.
Pha 16ng ciing c6 thé chira chit xo tir cdy ho cam nio d6 ma khong két tiia. Theo sang
ché, pha két tia 13 & dang hat, t6t hon 13, céc hat c6 kich thu6c milimet. C& hat duge
uru tién 13 nim trong khoang tir Imm dén 100mm, t6t hon nita 12 ndm trong khoang tir
Smm va 50mm. Thudt ngit “c& hat” & day dugc hiéu 1a kich thuéc 16n nhét cua hat
ndy. Viéc tao pha két tiia thanh hat c6 thé duge tién hanh bang cach khudy huyén phu
dic chat xo trong dd chira chita dung méi hitu co hodc bang cach rét huyén phu dic
ndy vao dung mdi hitu co. Mirc d9 khudy thudong quyét dinh c& cua hat tao thanh. Pa
quan sat thy ring bing céch tao ra cac hat, viéc loai nudc sau d6 khoi cac hat nay
duoc dé ding hon. Khong mong mudn bj rang budc boi Iy thuyét, duge tin ring su tao
thanh cac hat ciing gitip bao quan va/hodc 1am ting dién tich bé mit tr do cta chit xo
tir cdy ho cam c6 thé ding dwgc dé gin két nude va ciing ¢ thé tranh sy pha hiy céc

chat xo.

Pha két tia sau d6 dugc tach ra khoi pha léng dé thu dugc banh chét xo ban
khd tir cdy ho cam (“banh chét x0™). Viée tach nay c6 thé duogc tién hanh bing céch sir
dung cic phwong phap di biét nhu ly tim, loc, 1am bay hoi hodc két hop céc phuong
phéap nay.

Pé 1am ting luong chét kho, cac budc b) va ¢) clia phuong phép cua sang ché
c6 thé duge 13p lai it nhét 1a mot 1an, t6t hon 1a trude khi tién hanh budce d). Banh chét
X0 cling ¢ thé duoc tién hanh bude chiét. Phuwong phap chiét dwoc wu tién 13 ép, vi du
bang thiét bi ép thong thudong, thiét bi ép vit hodc thiét bi ép din. Phwong phép chiét
dwoc wu tién hon 14 loc ap sudt st dung thiét bi ép loc trong budng thé tich hoic thiét
bi ép loc qua mang; cic bd loc 4p sudt duge ban boi BHS Sonthofen, DE ching han.
Viéc loai bo chét loc hai phia duogc dé xuét cho qua trinh loc ap suét vi dién tich loc

nhiéu hon 14 c6 thé sir dung dugc cho mdi thé tich ciia banh chét xo.

Bénh chit xo 1a ban kho, tirc 13, tot hon 14 banh nay ¢6 ham lwong chét kho it
nhét béng 10% trong lugng, t8t hon nita it nhét béng 15% trong lugng, hodc t6t nhét it
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nhét bang 20% trong lwong so véi khdi lwong ctia banh nay. Tét hon 13, banh nay co
ham luong chét 1ong véi lwong nhidu nhit bang 50% trong lwong, t6t hon nita nhidu
nhét bang 40% trong lugng, tt nhit nhidu nhit bing 30% trong lwong so véi tong

lugng ctia banh nay. Thong thudng chit 16ng chira dung maéi hitu co va nude.

Theo séng ché, banh chit xo dugc nghién vun dé tao ra céc hat chira chit xo tir
cdy ho cam (“cac hat chét x0), tét hon 14 cac hat ndy c6 dudng kinh nhiéu nhit bang
100mm, t6t hon nita nhiéu nhit béng 50mm, thdm chi tt hon nita nhiéu nhét béng
30mm, cling thdm chi t6t hon nita nhidu nhat béng 10mm, con thdm chi tdt hon nita
nhiéu nhit bing 5mm, t6t nhit nhidu nhAt bang 3mm. Thuat ngi “duong kinh hat” &
day dugc hiéu 1a duong kinh 16n nhét cia hat. Duong kinh c6 thé dugc do bing cich
st dung kinh hién vi dugc trang bi 6 vach. Cac thiét bi cit c6 thé dugc s dung dé cit
banh chét xo thanh céc hat. Theo cich khac, banh chét xo ¢6 thé duge nghién va/hoic
xay dé tao thanh cac hat. Vi du vé c4c thiét bi thich hop d& nghién vun banh chét xo
bao gdm nhung khong chi gi6i han & mdy nghién cit, may nghién bua, mdy nghién

pin, may nghi€n siéu min va thiét bj twong tu.

Céc hat chit xo dugc tron v6i chit phu gia dé tao ra ché phdm ban khd chira
chit xo tir cdy ho cam va chét phu gia. Vi du v& céc chit phu gia thich hop cling nhu
14 cac chét phu gia dwoc chon wu tién duoc néu trén day va khong duoc nhéc lai & day.
Viée trdn cac hat chit xo véi chit phu gia ¢6 thé duoc thuc hién bﬁng phuong tién da
biét trong linh vuc k§ thuat nay, vi du vé cac phuong tién nay bao gbém nhung khong
chi gi6i han & thiét bi nhao, vit vin chuyén, thiét bi tron khudy dong khong khi, thiét
bi tron kiéu canh quat, thiét bi tron hinh chit Z, thiét bi tron déo, thiét bi tron kiéu cénh
quat tc d6 cao, thiét bi tron bt va thiét bi twong tw. Chat phu gia c6 thé dugc cung
cdp & dang rén hoic & dang dung dich. T8t hon 13, chét phu gia dugc d& xuit & dang
ran, t&t hon nita 14 & dang bdt, tham chi t5t hon nira 14 & dang bt c6 ¢ hat trung binh
(average particle size-“APS”) nim trong khoang tir 100 dén 500pum, tét hon nira la
nam trong khoang tir 150 dén 300pm; APS c6 thé duge do bing phuong phap ASTM
C136-06.

Ché phim ban rin duoc tién hanh budc loai dung moi va/hodc loai nude trong

d6 dung méi hitu co va/hodc nude duge chiét tir ché phim nay. Tt hon 13, phuong
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phap cta sang ché bao gdm ca bude loai dung méi va loai nude. Ngac nhién da quan
st thiy ring trong khi chiét dung méi hitu co va/hodc nude, qua trinh simg hoa chit
X0 tir cdy ho cam dugc ngin chin dang ké. Khong mong mudn bi rang bude boi ly
thuyét, cac tac gia sang ché da cho 14 qué trinh simg héa giam 1a do viée xir Iy so bd
cén than ché phidm nay trude khi tién hanh chiét nhu dwoc mé ta trong cac budce a) dén

d) ctia phwong phap ctia sang ché.

Viéc loai dung méi va loai nuéc ché phdm nay co6 thé dugc tién hanh bing thiét
bi tich dung mdi ma loai dung méi hitu co vi/hodc nude ra khéi ché phadm va ciing c6
thé cho phép thu hdi dung mdi hiru co d& sir dung sau. Viée loai dung méi ciing dam
bao rang ché phim kho thu dwgc 13 an toan dé nghién va sir dung trén thi truong. Thiét
bi loai dung mdi c6 thé sir dung nhiét gian tiép dé loai bo dung méi hitu co ra khoi ché
phdm; wu diém cua viée sir dung nhiét gian tiép nay 12 & chd c6 thé chibt dugc mot
lwong 16n dung mdi hitu co. Ngoai ra, nhiét truc tiép c6 thé dwoc cung cip dé sdy, vi
du bing cich cung cAp khong khi néng tir cic thiét bi sdy nhanh hodc thiét bi sdy ting
s6i. Hoi nuée truc tiép c6 thé dugc sir dung, néu mudn, dé loai bo luong nhd dung
mdi hitu co con s6t lai trong ché phadm. Hoi nudc tir thiét bi loai dung mdi t6t hon 1a
duogc thu hoi va dugc cép cho thiét bi chung cat dé thu hoi it nhat 1a mot phﬁn dung

modi hitu co.

Thoi gian luu cho céc budc loai dung moi va/hozic loai nude ¢ thé khic nhau
trong mot khoang rong nhung c6 thé 1a 5 phut hodc it hon. Nhiét d6 thich hop ma tai
do budc loai dung moi va loai nuge duge tién hanh tly thude vao cac yéu td nhu loai
dung méi hitu co va hiu nhu thudng nim trong khoang tir 4°C dén 85°C & ap suét khi
quyén. Nhiét d6 c6 thé duoc ting hodc giam thich hop dé hoat dong trong didu kién
trén hodc dudi ap sudt khi quyén. Tuy ¥, cac k§ thuat nhu sidu 4m duoc str dung dé
ting cuong hidu qua ciia viéc loai dung méi va loai nuéc. Bang cach duy tri mot hé
thdng khép kin, su thit thot dung méi c6 thé duge giam thiéu. Tét hon 1a, it nhit 13

70% trong lugng dung méi hitu co dugc thu hdi va duogce tai st dung.

Viée loai nuéce c6 thé duge thue hién bing phuong tién da biét trong linh vuc
ky thuat nay, vi du vé cdc phuong tién nay bao gdm nhung khéng chi gi6i han & thiét

bi sdy kiéu canh quat, thiét bi sdy ting sbi, thiét bi sdy trong chan khong c6 khudy,
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thiét bi sdy trong, thiét bi siy dang tim, thiét bi sdy kiéu bang tai, thiét bi sdy bang vi
séng va thiét bi siy tuong tw. Tét hon 13, nhiét d6 loai nuéc cao nhét 1 bing 100°C,
t8t hon nita cao nhét 1a 80°C, t6t nhit cao nhét 1a 60°C. Tt hon 13, nhiét d6 loai nudc

thép nhét 14 30°C, t5t hon nita thap nhét 13 40°C, t6t nhét thp nhit 1a 50°C.

Budc loai dung méi va‘hoic loai nude duge tién hanh dé thu duge ché phdm
chira chit xo tir cdy ho cam va chét phu gia, ché phdm khé nay c6 ham luong 4m
nhiéu nhit bing 20% trong lwong so véi tdng trong lugng cia chat xo, t6t hon nhiéu
nhét bing 15% trong lugng, tot hon nita nhiéu nhét bang 12% trong lrong, thim chi
t5t hon nita nhiéu nhat biang 10% trong lugng, t6t nhat nhiu nhit bing 8% trong

luong.

Tuy ¥, phuong phép theo sang ché con bao gdm budc loai chét phu gia va/hoic
phan loai ché phim kho d thu dwoc ché phdm kho c6 c& hat mong mudn va/hoidc

déng goi ché phdm kho nay.

Theo mot phuong an duge wu tién, phuong phap ciia sang ché bao gdm budc
phén loai ché phém kho ma c6 thé cai thién dugce do déng déu cua bot, thu hep su
phan b ¢ hat va cai thién mic d6 tai hydrat héa. Viéc phan loai c6 thé dugc tién
hanh bing cach sir dung thiét bi phan loai tinh hodc dong. Phuong phap cia sang ché

c6 thé con bao gdm bude déng géi ché pham kho.

Theo mot phuong 4n duge wu tién khéc, chét phu gia dugc chiét tir ché phﬁm
da sy kho va/hodc di dugc phan loai nhu thu duge & cdc bude f) va/hoic g), tuong
ung d8 thu duogc chit xo khé tir ciy ho cam. Pé hd tro cho viée chiét chat phu gia, tbt
hon 13, chét phu gia dugc sir dung c6 diém s6i nho hon nhiét d6 phén hiy cta chit xo
tir cy ho cam. Quy trinh chiét c6 thé dugc tién hanh bang cach rira chit phu gia bing
dung mdi thich hop trir nude. Tt hon 13 quy trinh chiét dugce tién hanh bing cich dua
ché phim nay vao nhiét do chiét nim trong khoang tir diém sbi ctia chit phu gia dén
nhiét d6 phan hity ctia chit xo tir cdy ho cam va dé cho chat phu gia bay hoi; t6t hon 1a
viéc bay hoi ndy dugc tién hanh trong chan khong. Tt hon 13, chit phu gia nay c6
diém s6i cao nhét 1a 250°C, t6t hon nita cao nhit 1a 200°C, tét nhat cao nhat 1a 150°C.
Diém s6i ciia cac nguyén liéu khac nhau duoc liét ké trong tai liéu CRC Handbook of

Chemistry and Physics hodc theo cach khéac, phuwong phdap ASTM D1120 co thé duoc
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sir dung dé xac dinh diém sbi nay. Tét hon 14 nhiét do chiét nim trong khodng tir 100
dén 300°C, t6t hon nita 13 nim trong khoang tir 100 dén 250°C, tét nhét 12 nim trong
khoang tir 100 va 200°C. Vi du v& céc chét phu gia c6 didm sbi gidm nhu vay bao
gdm céc polyol c6 trong lugng phan tir thip, vi du polyete polyol, etylen glycol, va
chit phu gia twong tr. Thuat ngit trong lugng phén it thap & ddy duoc hidu 13 M, ndm
trong khoang tlr 50 d&én 500. Viéc sir dung céc chit phu gia c6 thé chiét dwoc nhu vay
cho phép san xuit cac chét so theo sang ché. Theo cach khac, chét xo kho tir cdy ho
cam c6 thé dugc san xuét bing phuong phép cua sang ché bing cach bo qua viée bd
sung chat phu gia bing céch tron & bude d). Cac chét xo xenluloza kho cling c6 thé
duoc san xudt bing phuong phap theo sang ché bang cach chon ngudn chit xo

xenluloza thich hop dé ché bién.

T6t hon 13, ché phim kho chira chét xo tir cdy ho cam va chit phu gia duogc
nghién va/hodc duge phan loai dé thu duoc bdt co ¢ hat trung binh tt hon 13 it nhét
bing 50pum, t&t hon nia it nhét bing 150pm, t6t nhit it nhat bang 250pm. Tét hon 13,
¢& hat trung binh nay nhiéu nhit bing 2000um, t6t hon nita nhidu nhit bing 1000pm,
t6t nhat nhidu nhit bing 500pm. C& hat trung binh nay c6 thé dugc xac dinh bing
phuong phap ASTM C136-06.

Theo khia canh thtt mudi chin, sang ché dé cap dén ché phdm ¢ dang kho c6
thé san xuit duoc bing phuong phap san xuét ché pham theo khia canh thtr mudi sdu

cua sang ché.

Sang ché€ s&€ dugc mo ta chi tiét hon trong cdc phwong an duge lay 1am vi du

dudi day, ma khong bi gidi han & cac phuong an nay.

Theo phwong 4n thir nhit, ché phim theo sing ché & dang kho chira chét xo tir
cdly ho cam va chit phu gia duoc phan bd gifta céc chit xo nay, trong d6 ché phim
ndy c6 hé sb gidn theo chidu ngang (R,*) it nhit bing 0,70, t&t hon nita it nhit bing
0,75, tbt hon nita it nhét béng 0,85, t6t nhit it nhét béng 0,90, trong d6 khi phan tan
ché phim nay bang cach khudy cit & tdc d¢ thip véi tbe do nho hon 10000 vong trén
phiit trong mdi truong chira nuée thu duge ndng d6 chit xo bing 2% trong luong, moi
truong phan tan thu duge c6 gid tri G* it nhét bang 50Pa. Tt hon 13, viéc phén tén

duoc tién hanh bang cich khudy cit & téc do thip véi tde do 16n nhat 1a 8000 vong
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trén pht, tdt hon nira 16n nhét 1a 5000 vong trén phut, t6t nhit 16n nhét 1a 3000 vong
trén phat. Tt hon 13, ty 18 A:F cia ché phdm nim trong khoang tir 0,01:1 dén 10:1
theo trong lugng, tét hon nita 13 nim trong khoang tir 0,1:1 dén 9:1 theo trong lugng,
t6t nhét 12 nim trong khoang tir 0,4:1 dén 8:1 theo trong lwong. Tét hon 13, chét xo tir
cly ho cam khong bi bién dbi héa hoc dang ké. Tt hon 13, chit phu gia duoc chon tir
nhoém bao gém fructoza, manoza, galactoza, glucoza, taloza, guloza, alloza, altroza,
idoza, arabinoza, xyloza, lyxoza, riboza, sucroza, maltoza, lactoza, glyxerol, sorbitol,

tinh bot va hdn hop cia chiing.

Theo phuong 4n thi hai, ché phdm theo sang ché & dang kho chira chét xo tir
cdly ho cam va chit phu gia dugc phan bd gifta cdc chit xo nay, trong d6 ché phdm
ndy c6 SSC it nhit bang 9% va hé s6 gian theo chidu ngang (R,*) it nhat bing 0,70.
Tét hon 13, SSC cua ché phém it nhét béng 13%, t&t hon nita it nhét bé‘ing 15%, tham
chi con tdt hon nita it nhit bing 17%, cling thdm chi con t6t hon nira it nhit bing
19%, va t6t nhét it nhat bing 21%. Tdt hon 13, gia tri Ry* cta ché phim nay it nhét
bing 0,75, tot hon nita it nhit bang 0,80, tham chi con tét hon nita it nhit bing 0,85,
t6t nhét it nhit bang 0,90. T4t hon 13, ty 1& A:F clia ché phdm ndm trong khoang tir
0,01:1 dén 10:1 theo trong lugng, tdt hon nita 14 ndm trong khoang tir 0,1:1 dén 9:1
theo trong lugng, tot nhit 1a nim trong khoang tir 0,4:1 dén 8:1 theo trong luong. Tt
hon 13, chét xo tir cdy ho cam khong bi bién dbi héa hoc dang ké. T6t hon 13, chét phu
gia dugc chon tir nhém bao gdm fructoza, mannoza, galactoza, glucoza, taloza,
guloza, alloza, altroza, idoza, arabinoza, xyloza, lyxoza, riboza, sucroza, maltoza,

lactoza, glyxerol, sorbitol, tinh bt va hdn hop ctia chiing.

Theo phuong 4an thit ba, chét xo tir cdy ho cam theo sang ché ¢6 hé sb gidn theo
chiéu ngang (“R,*”) nhu dugc do bing phuong phép cong hudng tir hat nhan
(“NMR”) it nhét bang 0,7 va kha ning tu tao huyén phu (SSC) it nhit bing 9%. Tét
hon 13, gié tri R,* clia cdc chit xo xenluloza kho nay it nhét bing 0,9, thim chi con tét
hon nita it nhit bang 1,1, va tét nhét it nhét bang 1,2. Tét hon 13, SSC cua cac chit xo
xenluloza kh it nhat bing 12, thdm chi con t6t hon nifa it nhét biang 15, cling thim
chi con tét hon nita it nhit bing 17 va tét nhat it nht bing 19. Tét hon 13, ham luong

4m cta chit xo kho tir cdy ho cam nhiéu nhét bing 20% trong luong so vé6i tdng luong
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chit xo, tot hon nita nhiéu nhét bing 12% trong luong, thdm chi tt hon nita nhidu

nhét bing 10% trong hrgng, t&t nhit nhidu nhit bing 8% trong luong.

Theo phuong 4n thi tu, sang ché d& cap dén chét xo tir cdy ho cam & dang kho
¢6 modun trit dong hoc (G’) it nhét bang 50Pa, G’ duoc do trén moi truong chira nudce
chtta chit xo tir cdy ho cam véi lugng 2% trong lwong duge phén tén trong d6 trong
diéu kién khudy cit & téc do thip it hon 10000 vong trén phut, cac chit xo nay t&t hon
1a c¢6 hé sd gian theo chiéu ngang (“R,*”) nhu duge do bing phuong phap cong hudng
tir hat nhan (“NMR?”) it nhit bang 0,35, c4c chit xo nay t6t hon 1a c6 kha nang tu tao
huyén phit (SSC) it nhit bing 5%, cac chit xo nay tét hon 1a c6 giéi han chay (YS) it
nhét bing 2,0Pa, YS nay duogc do trén moi truong chita nude chira chit xo tir ciy ho
cam v6i lugng 2% trong lwgng duge phan tin trong d6 trong didu kién khudy cit & toc
do thap it hon 10000 vong trén phat. Tét hon 13, G’ nay it nhét bing 75Pa, tot hon nira
it nhat b%mg 100Pa, tham chi con tt hon nita it nhét béng 125Pa, cling thdm chi con
t6t hon nita it nhat bfmg 150Pa, tdt nhét it nht b?mg 170Pa. Tt hon 14, téc do khuéy
dugc st dung dé thu dugc madi trudng phén tan chit xo nay tir ciy ho cam trong moi
tredong chita nude 16n nhét 13 bang 8000 vong trén phit, tdt hon nita 16n nhét 1a 5000
vong trén phit, t6t nhat 16n nhat 14 3000 vong trén phit. TSt hon 13, chit xo tir céy ho
cam ndy chira mot lugng nude véi lwong nhiu nhit bang 12% trong lwong, tot hon
nita nhidu nhat bing 10% trong luong, hoic tét nhit nhidu nhét bing 8% trong lugng.
Cac khoang duoc wu tién ddi véi Ry*, SSC va YS duoc thé hién trén ddy trong cdc
khia canh ba, bon va nim theo sang ché, twong (g dwoc mo ta chi tiét va s& khong

duoc nhéc lai thém & day.

Theo phuong an thit nim, sang ché dé cap dén ché phim & dang kho chira chét
X0 tir cdy ho cam va chét phu gia dugc phan b gitra cac chit xo nay, ché phim nay c6
mddun trit dong hoc (G?) it nhét bing 50Pa, G’ nay dugc do trén mdi trudng chira
nuée duge tao ra bang cach phan tin mot lwong ché phim nay trong d6 trong didu
kién khudy cit & tbc d6 thdp nho hon 10000 vong trén phut dé thu duoc ndng do cia
chét xo tir cdy ho cam bing 2% trong lwong so véi tdng lwong ciia mdi trudng chira
nuée, ché phim nay tét hon 13 c¢6 hé sé gidn theo chiéu ngang (“R,*”) nhu duge do

bing phwong phap cong huong tir hat nhan (“NMR”) it nhét bing 0,70, ché phdm nay
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t6t hon 1a c6 kha ning tw tao huyén phii (SSC) it nhit bang 9%, ché phim nay tét hon
1a ¢6 gi6i han chay (YS) it nhit bing 2,0Pa, YS niy duoc do trén mdi trudong chira
nuée dugc tao ra biang cach phén tan mét lugng ché phdm nay trong d6 trong diéu
kién khudy cit & téc do thap nhé hon 10000 vong trén phit dé thu dwoc ndng do chét
X0 tlr cdy ho cam bing 2% trong lwgng. Tt hon 14, ché phdm nay chira mot Iwgng
nuée nhidu nhit bang 12% trong lugng, tdt hon nita nhidu nhit bang 10% trong Iwong,
hozc tSt nhit nhiéu nhét bing 8% trong lugng. TSt hon 13, ché phdm c6 ty 18 chét phu
gia:chit xo (A:F) ndm trong khoang tir 0,01:1,0 dén 10.0:1,0 theo trong lwong, t5t hon
nita 12 nim trong khoang tir 0,1:1,0 dén 9,0:1,0 theo trong luong, t5t nhét 12 nim trong
khoang tir 0,4:1,0 dén 8,0:1,0 theo trong luong. Tt hon 13, chét phu gia dugc chon tur
nhém bao gdm glucoza, sucroza, glyxerol va sorbitol. Cac khoang dugc wu tién cho
G’, Ry*, SSC va YS duogc thé hién trén day trong céc khia canh th® hai, thi sau, thir
bay va tht tim theo sang ché, twong tng, dugc md ta chi tiét va sé khong duoc nhic
lai thém & day.

D quan sat thdy rang ché pham theo sang ché ¢6 d dn dinh nhét dan téi wu, vi
du su bién thién dic tinh nhét dan cua ché phim nho. Kha ning ché phém theo sang
ché 1am 6n dinh cAc bién thién nhét dan c6 thé cho phép xtt Iy ching chic chin hon,
ma két qua 14 c6 thé thu duoc cc san phdm khac nhau véi chét lwong t6i wu chira ché
phim nay, vi du, thuc pham, thirc &n chin nudi, san phim chim séc c4 nhin va san

phdm dugc phim.

Céc chét xo theo sdng ché va ché phdm theo sing ché dugc st dung thich hop
dé san xut nhidu loai ché phim thuc phdm. Vi du vé céc ché phdm thuc phdm chira
chiing, ma sang ché dé cap dén, bao gdm: dd ubng cao cép, nhu ca phé, tra den, tra
xanh dang bot, ca cao, sup dau do, nudc ép, nudc ép dau nanh, v.v.; dd uéng chira
thanh phan sita, nhu sita tuoi, sita di xir ly, a6 udng axit lactic, v.v.; nhidu loai db
udng bao gdm céc d6 udng gidu dinh dudng, nhu db udng duoc 1am gidu canxi va dd
udng twong tw va dd udng chira chit xo #n kiéng, v.v.; cac san phim 1am tir sita, nhu
bo, pho mai, sita chua, chét lam tréng ca phé, hdn hop kem stra béo, kem tir triing sira,
banh putding tr trirng sita, v.v.; cac san phém d4 lanh nhu kem, kem mém, kem lacto,

stta kem, nude ga ngot, stta chua dong lanh, v.v.; cdc sdn pham thuc pham chira chat
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béo di ché bién, nhu st maioney, bo thuc vit, san phém phét, md triru, v.v.; sdp; dd
ham; cac gia vi nhu sbt, TARE, (sét gia vi), cac loai nuéce sbt, v.v.; nhidu gia vi dang
bot nhio nhu mu tat hdn hop; nhiéu loai thuc phém dén dién hinh 1a paté kep va bot
my; nhidu loai sin pham thuc pham giéng gel va bdt nhio bao gdm mirt d4u do, thach,
va san phim thuc phdm danh cho ngudi bi suy yéu chic ning nudt; san phdm thuc
phim chira cac loai ngii cdc 1am thanh phan chinh, nhu banh my, my, my dng, banh
pizza, banh bdt ngdé nudng, v.v.; cdc loai banh Nhat, My va chau Au, nhu keo, banh
quy nho tron, banh quy, banh ngot néng, sécdla, banh gao, v.v.; cac san phdm bién da
nhao tron nhu banh cé niu, banh c4, v.v.; cic san phém chin nuéi nhu dui lon mudi,
xtc xich, bit tét bim vién, v.v.; cdc mén hang ngay nhu moén sét kem, paté dung cho
céc san phdm thuc phim Trung Qudc, mén ric vé banh mi vun bo 10, banh bao, v.v.;
céc san pham thyc phim c6 huong vi nhe, nhu rudt c4 mudi, rau duoc ngam trong
rugu sake, v.v.; cac dd in kiéng dang 1ong nhu thuc phdm 1ong #n qua duong bng,
v.v.; cac san phim bd sung; va cac thirc &n cho vat nudi. Cc san phdm thuc phdm nay
déu dugc dé cap trong sang ché, bit ké sy khac nhau bit ky vé dang ctia chung va hoat
dong xir Iy & thoi diém san xuit, nhu c6 thé thiy & cac san phdm thuc phim vin xodn,

céc san pham thuc pham dong lanh, cic sdn pham thuc pham vi séng, v.v..

Sang ché ciing d& cip dén ché phdm thuc phdm & dang kho, chira chit xo tir
cdy ho cam theo sang ché va/hoic ché pham & dang kho theo sang ché. Ché phdm thuc
phidm & dang kho nhu vay t6t hon 13 chira ché phim & dang khd, trong d6 ché phim
nay chira chdt xo tir cdy ho cam va chét phu gia dugc phan b gitta cac chét xo nay.
Pic biét dugc wu tién 14 chit phu gia 13 sucroza va ty 18 A:F coa chit phu gia so v&i

chét xo tir cdy ho cam la nam trong khoang tir 0,10:1,0 dén 3,0:1,0 theo trong lugng.

Ngac nhién da phat hién ra ring cac chét xo tir cdy ho cam & dang khd theo
séng ché va ché phdm & dang kho chira céc chdt xo tir cdy ho cam va chét phu gia theo
séng ché c6 thé duoc phan tan d& dang trong mdi trudng chira nude. Do d6, cac ché
phim va céc chit xo ndy thich hop duge sir dung dé san xuét ché phdm chira cac chit
x0 tir cdy ho cam dugc phan tan. Theo truyén thdng, viéc khai thic cac dic tinh cua
céc chét so tir cdy ho cam d& san xuét ché phdm véi cac dic tinh luu bién tuyét voi can

st dung thiét bi ma c6 thé truyén luc cat tir cao dén rat cao trong qua trinh sdn xuat
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ché phdm. Thiét bi nay thudng c6 chi phi dit, va trong qua trinh hoat dong st dung
mdt lwong twong dbi 16n ning lugng. Hon nita, muc cit & tde d6 cao co thé ¢ hai ddi
v6i céc dic tinh ciia cac thanh phan khéc trong ché phdm nay. Cu thé 12 néu san phim
ndy 13 san phim thuc phdm, ching han, xir Iy ¢4t & téc d6 cao c6 thé anh hudng khéng
t6t dén vi, huong va/hodc céc dic tinh cam nhin cua cac thanh phan khac. Viéc st
dung céc chét xo tir cdy ho cam hoic ché phdm & dang kho chira cac chit xo tir céy ho
cam theo sang ché cho phép san xuit cic san phdm trung gian hodc san pham cudi véi
céc chét xo tir cdy ho cam dugc phén tan ddng thoi cin mirc ning luong cét thdp hon
dé thu dugc cac loi ich tét béng hozic tham chi t6t hon cia cac chit xo tir cdy ho cam
trong san pham dugc san xuét. Do d6, cac chét xo tir cdy ho cam va ché phdm & dang
kho theo sang ché c¢6 hiéu qua va tinh linh hoat ting trong qua trinh san xuét san pham
nay.

Do d6, theo khia canh thir mudi tim sing ché dé xuit phuong phép sin xuét
ché pham chira pha nuéc trong d6 pha nuéc nay chira cdc chit xo tir ciy ho cam duge
phén tan, trong @6 phwong phip nay bao gdm budc phan tin ngudn cic chit xo tir cdy
ho cam trong moi trudng chira nudc nho do tao ra it nhit mot phén cua pha nuéc thir
nhét nay; va trong d6 ngudn chit xo tir ciy ho cam 14 céc chét xo tir cdy ho cam &
dang kho theo sang ché hoic ché phdm & dang khé chira cac chét xo tir cdy ho cam va
chit phu gia dugc phan b giita cac chét xo nay theo sang ché. Pha nude ¢ thé duge
tao ra v6i cac dic tinh luu bién, va c6 thé duge chon dé c6 do sét bat ky giita dang rat
léng (nudc cuc mong) dén rit nhét, hodc do sét c6 thé muc béng thia, hodc do sét
dugc gel hoa. Lugng chét xo tir ciy ho cam trong pha nuéc ¢ thé duoc diéu chinh
thich hop theo cac yéu ciu vé luu bién ctia san phim cu thé. Thong thudng, pha nudc
c6 thé chira céc chit xo tir ciy ho cam dugc phén tan v6i lwong nim trong khoang tir
0,01 dén 10% trong lugng so véi trong lwong cuia pha nudc, va tdt hon 14 chira chét xo
tir cdy ho cam dugc phan tin vé6i lugng nim trong khoang tir 0,05 dén 5% trong
lugng, thim chi t6t hon nira 12 ndm trong khoang tir 0,1 dén 3% trong lugng. Tt hon
14, ngudn céc chat xo tir cdy ho cam ma dugc sir dung trong phuong phép theo sang
ché 13 ché phdm & dang kho chira chét xo tir cdy ho cam va chit phu gia dwoc phan b
gitta cac chét xo tir cdy ho cam nay. Dic bbiét dirgc wu tién 13 chét phu gia nay 1a

sucroza va ty 1& A:F cta chat phu gia so vé6i chat xo tir cdy ho cam 1a nim trong
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khoang tr 0,10:1,0 dén 3,0:1,0 theo trong lugng. Cling dugc wu tién 14 ché phdm chta
chit xo tir cdy ho cam duoc sir dung 1am ngudn chét xo tir ciy ho cam c6 thong sb kha
dung cua chit xo it nhét béng 0,70 Hz, t6t hon nita 1a 0,8 Hz va tham chi con t6t hon

nita it nhét br?mg 0,9 Hz.

Phuong phép theo sang ché dic biét hitu dung dé san xuit san phdm duoc nhit
héa. Do d6, t6t hon 1a phuong phap nay 13 phuong phép san xuét ché phim & dang
nhii twong dau trong nuée. Nhii twong diu trong nudc tbt hon 12 nhil tuong dn dugc.
T6t hon 13, nhii twong diu trong nude dn duge chira diu véi lwgng nim trong khoang
tr 5 dén 50% trong lugng. DAu thudng 13 diu an duge. Nhu duoc hidu bdi ngudi co
hiéu biét trung binh trong linh vuc ky thuat nay dau an dugc nhu vay thuong chira
triglyxerit, thuong 13 hdn hop céc triglyxerit nay. Céc vi du dién hinh vé diu an duoc
bao g@)m dau thuc vat nhu diu c0, dau hat nho, diu hat lanh, diu huéng duong va dau

c0 nguodn goc dong vat.

Phuong phép theo sang ché ciing hitu dung dé san xuét nhii twong & dang nudc
sdt hodic gia vi tuong tu, bdi vi nhil tuong thich hop dé tao ra cac dic tinh luu bién ma
thuong dugc cho 14 can thiét cho cac nude sdt. Vi céc nude sdt nay thuong cé ban
chét axit, nén phuong phap theo sang ché tot hon 1a dé san xuét ché pham & dang nhii
twong dau trong nuéc trong d6 ché phim & dang nhil trong diu trong nuéc chira dau
v6i lugng ndm trong khoang tir 15 dén 50% trong luong va axit véi lwong nim trong
khoang tir 0,1 dén 10% trong lugng. Pic biét duoc vu tién 1a ché phim & dang nhii

tuwong dau trong nude 1a sot maioney.

Phuong phép theo sang ché 14 ciing hitu dung dé san xudt cac san pham dugc
nhil héa ma chtra céc protein. Do d6, tét hon 14 phuong phép nay la phuong phap san
xudt ché phdm & dang nhii tuong dau trong nude, trong d6 ché phidm & dang nhii
trong dau trong nudc chira protein, trong d6 lugng protein tt hon 13 nim trong
khoang tir 0,1 dén 10% trong luong, t6t hon nita 14 nim trong khoang tir 0,2 dén 7%
trong lugng va tham chi tot hon nita 13 nim trong khodng tir 0,25 dén 4% trong luong
s0 v6i trong lugng ché pham. Thich hop 1a protein nay c6 thé bao gdm protein stra, ma
14 mot thanh phin mong mudn c6 trong nhidu ché phim thyc phim. Do d6, t5t hon 14

protein ndy bao gém protein sita v6i luong it nhét bing 50% trong lugng, tét hon nita
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it nhét béng 70% trong lugng, tham chi con t6t hon nita it nhit béng 90% trong lwong
va van tét hon nira 1a v& co ban bao gdm protein sita. Sy thich hop cia phuong phap
theo sdng ché 14 & chd tao cho mdi truong chira nude ¢6 cac dic tinh mong mubn thu
duoc tir cac chét xo tir ciy ho cam, khi c¢6 mit ca diu dugc nhil héa va protein sira,
khién cho phwong phap nay thich hop dé san xuit tra sira udng lién. Do d6, tét hon 1a
phuong phép theo séng ché 1a phuong phép san xuét ché phim & dang nhil twong diu
trong nudc, trong d6 ché phdm ¢ dang nhii twong dau trong nude 14 dd ubng dua trén
tra udng lién. Thuét ngit “dd ubng tra ubng 1ién” duoc dung dé chi db udng dia teén
tra dugc dong géi, tirc 13, mot ché phidm ubng hiu nhu chira nuée thich hop dé sur
dung cho ngudi. Tét hon 1a db udng nay chira it nhat bang 85% nudc theo trong luong
ciia d6 udng, tSt hon nira it nhit bing 90%. D udng tra sira uéng lién (ready-to-drink-
RTD) thudng chira cdc cht rén tir sita nhu vi du protein sita va chit béo trong stta ma
dem lai cdc dic tinh cAm nhan nhit dinh cho dd ubng nhu vi dy ‘cam nhan vi kem
trong miéng’. Pd udng tra sita RTD nhu vay tot hon la chira céc chét rin tir tra véi
luong it nhét bang 0,01% trong lugng trén téng trong luong cua dd ubng. Tét hon nita
1a d6 udng nay chtra céc chit rin tir tra véi luong nim trong khoang tir 0,04 dén 3%
trong lwong, tham chi t6t hon niva 1 véi lwong ndm trong khoang tir 0,06 dén 2%, vén
tot hon nita 1a nim trong khoang tir 0,08 dén 1% trong lwong va tham chi con t6t hon
nita 14 nim trong khoang tir 0,1 dén 0,5% trong luong. Cac chét rin tir tr c6 thé 13 cac
chét réin tir trd den, c4c chit rin ti tra xanh hogc hdn hgp cua chung. Thuit ngir “céc
chét rin tlr trd” dugc dung dé chi nguyén lidu kho c6 thé chiét duoc tir 14 va/hoiic than
cua cdy Camellia sinensis, bao gdm vi du cac gibng Camellia sinensis var. sinensis
va/hoac Camellia sinensis var. assamica. Vi du vé& cac chét rin tir trd bao gdm
polyphenol, cafein va axit amin. T4t hon 1, céc chit rin tir tra duogc chon tir cac chit
ran tir tra den, tra xanh va hdn hop clia chiing va tot hon nita 1a cac chét rin tir tra 12
céc chit rin tir tra den. Trong truong hop phwong phép nay 1a phwong phap ding dé
san xuit dd ubng tra sita RTD, thi tét hon 1a ngudn ctia cac chit xo tir cdy ho cam ma
duge st dung 1a ché phdm & dang khd chira chit xo tur cdy ho cam va chit phu gia
dugc phan bd giita cac chét xo tir cdy ho cam ndy. Dic biét dugc wu tién 14 chat phu
gia ndy 13 sucroza va ty 1& A:F ctia chit phu gia so v6i chit xo tir ciy ho cam 13 nim

trong khoang tir 0,10:1,0 dén 3,0:1,0 theo trong Iwong. Miit khac duge wu tién 1a ché
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phém chtra chit xo tir cdy ho cam dugc sir dung lam ngudn chét xo tir cdy ho cam cé
thong s6 kha dung ctia chét xo it nhit bing 0,70 Hz, t6t hon nita 1a 0,8 Hz va tham chi

con tot hon nita it nhét béng 0,9 Hz.

Phurong phép theo sdng ché ciing hitu dung d& san xuét ché phim #n duoc chira
pha nuée, ma tiy y chita thanh phin trén co sé dau, tuy nhién khong doi hoéi phai ¢
sw ¢6 mit ctia thanh phan trén co s& diu. Do d6, tdt hon 1a phuong phép theo sang ché
dung & san xuét ché phim trong d6 ché phém nay chira it nh4t mét pha nude thir nhat
chira céc chét xo tir cdy ho cam dugce phan tén 13 phuong phép san xuét ché phdm thuc
phim chtra chit nén vi va diu véi lwong nim trong khoang tlr 0% trong luong dén 5%
trong lugng, tot hon nita 14 ndm trong khoang tir 0% trong lugng dén 2% trong luong,
tham chi t&t hon nita 12 nim trong khoang tir 0% trong lugng dén 1% trong luong va
tham chi t6t hon nita 14 nim trong khodng tir 0% trong lwong dén 0,5% trong luong so
v6i trong lwong ctia ché phdm. O day, “chit nén vi” c6 nghia 13 chit nén cia ché phim
thuc phdm ma chiu trach nhiém cho viéc x4c dinh san phadm. Chét nén vi tét hon 14
san pham trén co s& qua hodc rau, hodc hdn hop cua chung. Phuwong phéap theo sang
ché dic biét hitu dung dé mang lai cac dic tinh luu bién mong muén cho ché pham
trén c& ca chua. Do d6, tot hon nita 12 chét nén vi 12 bot nhdo ca chua, bot nghién ca
chua, nude ép ca chua, dich ¢d ca chua hoic hén hop cua ching, va thdm chi t5t hon
nita 1 chat nén nay 1a bot nhio ca chua. Do do, phuong phép theo séang ché dung dé
san xuit ché phidm chtra pha nudc, tdt hon 1a 1a phuong phép san xuat ché phim trong

d6 ché pham nay la sot ca hodc trong ca.

Phuong phap theo séng ché diing dé san xuét ché phim, trong d6 ché phdm nay
chita pha nuéc bao gdm céc chét xo tir cdy ho cam dugc phan tan khong bi giéi han &
viéc san xuét cac ché pham thue pham hoic ché pham in duge. Céc dic tinh cia cac
chit xo tir cdy ho cam & dang khd va ché phdm & dang khé theo sang ché 1am cho
phuong phép nay dic biét thich hop d mang lai cac dic tinh luu bién mong mubn cho
ché phdm chira hé chét hoat dong bé mit. Do do, sang ché ciing dé xuat phwong phép
san xudt ché phdm chira hé chit hoat dong bé mit, trong d6 ché phim nay chira it nhit
métpha nuéc thir nhdt chira cic cht xo tir cdy ho cam dugc phan tan, trong d6

phuong phép nay con bao gdm budc phan tan ngudn céc chit xo tix cdy ho cam trong
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mdi trudng chira nude nhd d6 tao ra it nhat mot phan cta pha nude thir nhit nay; va
trong d6 ngudn cic chit xo tir ciy ho cam 14 cac chit xo tur cdy ho cam & dang kho
theo sdng ché hozc ché phdm & dang khé chira cc chét xo tir cdy ho cam va chét phu
gia duge phan bd giita cac chét xo nay theo sang ché. Tt hon 14, ngudn chit xo tir ciy
ho cam 13 ché phim & dang khd chira cac chit xo tir ciy ho cam va chét phu gia duoc
phan bd gitta cac chit xo niy. Dic biét dugc wu tién 1a chit phu gia nay 1a sucroza va
ty 1& A:F clia chit phu gia so v6i chét xo tir cdy ho cam 1 nim trong khoang tur
0,10:1,0 d&n 3,0:1,0 theo trong lugng. Mit khac dugc uu tién 1a ché phém chtra chét
X0 tir cdy ho cam dugc st dung 1am ngudn chét xo tir cdy ho cam c6 thong sé kha
dung ctia chit xo it nhét bang 0,70 Hz, t6t hon nita 12 0,8 Hz va thdm chi con t&t hon

nita it nhét bang 0,9 Hz.

Ché phém chira hé chit hoat dong bé mit tdt hon 12 bao gf”)m hé chit hoat dong
b& mit véi lrgng nim trong khoang tir 0,1 dén 50% trong lwong, t6t hon nita 1a ndm
trong khoang tir 5 dén 30% trong luong, va tham chi tdt hon nita 13 nim trong khoang
tir 10 dén 25% trong luong so véi trong lwong ché phim. C6 mét vai gi6i han vé loai
va lugng chit hoat dong bé mat. Noi chung, cac chit hoat dong bé& mit c6 thé duogc
chon tir cac chét hoat dong bé miat dugc md ta trong tai liéu da biét r5 nhu "Surface
Active Agents" Vol. 1, by Schwartz & Perry, Interscience 1949, Vol. 2 by Schwartz,
Perry &Berch, Interscience 1958, va/hodc quyén tai ban hién nay 13 "McCutcheon's
Emulsifiers va Detergents" do Manufacturing Confectioners Company cdéng bd hodc
trong tai liéu “Tenside-Taschenbuch", H. Stache, 2ndEdn., Carl Hauser Verlag, 1981;
“Handbook of Industrial Surfactants” (4™Edn.) cua Michael Ash va Irene Ash;
Synapse Information Resources, 2008. Loai chit hoat dong bé mit duoc chon c6 thé
tiry thudc vao loai g dung ma san phidm nay hudng t6i. Hé chét hoat dong bé mat c6
thé chira mét loai chét hoat dong bé mit, hodc hdn hop gém hai hodc nhiéu chit hoat
dong bé mat. Tét hon 13, cac chit hoat dong bé mit téng hop tao nén mat phz’in chinh
ctia hé chét hoat dong bé mit. Do d6, hé chét hoat dong bé mat tt hon 13 chira mot
hodc nhiéu chét hoat dong bé mit duoc chon tir mot hodc nhiéu chit hoat dong bé mit
anion, chét hoat dong bé mit cation, chit hoat dong bé mat khong ion, chét hoat dong
bé mit ludng tinh va chét hoat dong bé mit ion ludng tinh. TSt hon nita 13, mot hodc

nhiéu chat hoat dong bé mit tay ria 13 cac chat hoat dong bé mdt anion, khong ion
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hodc hdn hop clia cdc chit hoat dong bé mit anion va khéng ion. Hon hop cua cic
chét hoat dong bé mit anion va khong ion téng hop, hodc hé¢ chét hoat dong bé mit
hdn hop hoan toan anion hodc hdn hop cée chét hoat dong bé mit anion, cac chit hoat
dong bé mit khong ion va chit hoat dong bé mit ludng tinh hoic ion ludng tinh déu
c6 thé dugc st dung tly theo viéc chon cong thirc diéu ché ché phdm cho cong viée
lam sach duogc yéu cau va lugng cin thiét cia ché phadm 1am sach. Tét hon 13, hé chét
hoat dong bé mit chira mot hodc nhiu chit hoat dong bé mit anion. T4t hon nita 13,
hé chét hoat dong bé& mit chira mot hodic nhiu chit hoat dong b& mit anion dugc chon

tir nhém bao gom lauryl ete sulfat va alkylbenzen sulfonat mach thing.

Déi véi cac ing dung nhét dinh, t5t hon 13 ché phim chira hé chét hoat dong bé
mit cling chita mubdi v co véi lwgng nam trong khoang tir 1 dén 8% trong lwong, tht
hon 14 dugc chon tir cdc sulfat va céc cacbonat, tbt hon niva 13 duoc chon tir MgSO,4 va
Na,SO, va thim chi t6t hon nita 1a MgSO,. Ché phim chira hé chit hoat dong bé mit
c6 thé 12 san phdm bit ky chira cdc chét hoat déng bé mit. TSt hon 14 ché phim chia
hé chét hoat dong bé& mit 1a ché phé‘lm lam sach, t6t hon nira 14 ché phém rira bat b?ing
tay. Theo quan diém vé cic dic tinh c6 lgi ma phuong phap theo sang ché dem lai cho
ché phém chtra hé chét hoat dong bé& mat, t5t hon 1a ché phém con chra cac hat hoac

céc bot khi lo Iting.

Theo khia canh thit mudi chin, sing ché ciing d& cap dén ché phim chira hé
chit hoat dong bé mit trong d6 ché phim nay ciing chira chit xo tir cdy ho cam theo
sang ché va/hoic ché phim & dang khd theo sing ché. O ddy, hé chét hoat dong bé
mit 14 nhu dugc mo ta trén day. Tt hon 13, ché pham chira hé chit hoat dong bé mat
1a ché phidm & dang kho. Tt hon 13, ché phdm & dang kho nhu vay 14 ché phim &
dang kho, trong d6 ché phdm nay chtra cac chit xo tir cdy ho cam va chit phu gia
duoc phan b giita cac chit xo nay. Pdc biét dugc uu tién 1a chét phu gia 1a sucroza va
ty 18 A:F clia chit phu gia so v6i chét xo tir cdy ho cam 13 nim trong khoang tir
0,10:1,0 dén 3,0:1,0 theo trong luong).

CAC PHUGNG PHAP PO

s Chuén bi mau: dugc vu tién 13 trude khi xac dinh dic diém bét ky, toan b cac

mau chat xo tlr cAy ho cam va cdc mau ché pham dugc tao ra theo cac vi du va
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c4c thir nghiém so sdnh duge néu dudi ddy, duoc nghién bing thiét bi tron st
dung trong phong thi nghiém Waring 8010EG (Waring Commercial, USA)
dwgc trang bi d6 chira 1am bang thép khong gi SS110 Pulverizer véi thong sb
tdc do thap (18000 vong trén phut) trong 3 dén 5 gidy. Cac miu da nghién duoc
rdy bang cach sir dung thiét bi lic s6 AS200 do Retsch GmbH Germany cung
cap voi b rdy gém céc rdy cé kich thude 18 rdy bang 10mm, 500pm, 250pm
va 50pm (50 x 200mm), cic diéu kién ray: 1 phut & thong sé bién do bing 60.
Céc hat c6 kich thuéc 16n hon 500pum c6 thé duoc nghién lai cho dén khi ching
di qua ray c6 kich thudc 16 bing 500pm.

Ham lugng Am (“MC”): Ham lugng 4m dugc xac dinh bing cach can miu d3
nghién dugc dit trong lo da duoc sdy trude va sau d6 gia nhiét lo chira mau qua
dém trong 10 & nhiét d6 105°C. Ham lugng 4m (tinh theo % trong luong) dugc
tinh toédn 1a (A;-A;)/A;x100 trong d6 A 1a khdi lwgng ctia mau trude khi séy
trong 10 va A, 1 khdi lugng ctia mau da sdy thu duoc, trir khi c6 quy dinh khac.
Ham luong chit kho (Dry substance-“DS”) dugc tinh theo cong thic:

DS (%) = 100% - MC (%)

néu khéi lugng clia cac chat xo khé trong ché phdm cén phai dugc xéc dinh, thi
quy trinh trén c6 thé duge st dung khi hiéu chinh ham lugng 4m cia lugng

chit phu gia trong mau.

Do léch chudn duge tinh toan theo cong thic sau:

S(x—3)°
i .f."&_l
N =1

trong d6 # 1a binh quan gi4 tri trung binh ctia mAu va n 13 ¢& mau.

bo Ry*:

o Chudn bi mdu dé do NMR: méi truong phan tan c6 ndng do chit xo
béng 0,50% trong luong dugc chuén bi béng cach loai nudc cac mau da
rdy va nghién trong nudc da khir khoang. Dbi véi mbi méi trudng phan
tan, mot lugng mau thich hop (hidu chinh ham luwong 4m va ham lugng

chit phu gia) dugc can trong binh nhya ¢ dung tich 500ml va bd sung
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nuée da khir khoang dé thu duoc tdng trong lugng bing 250g. Sau d6
sau khi bd sung 0,24g chét bao quan (Nipacide BIT20) va diéu chinh d%
pH dén 3,6+0,1 béng cach st dung dung dich nuéc HCl, mot Iwong
nudc da khir khoang khéac duge bd sung dé thu duge hdn hop ¢6 tdng
trong lwong bing 300g. Hdn hop nay duge ddng nhét & nhiét do trong
phong bang cach sir dung thiét bi tron gian doan treo Silverson L4RT
dugce trang bi ludi chin ding trong thiét bi nhii hoa (v6i cac 15 tron ¢
duong kinh bang 1mm) hoat dong trong 2 phut (120 gidy) & téc d6 3000
vong trén phut. Hon hop duge dé cin bing qua dém, sau d6 do pH duoc
chuin héa & 3,3+1 bang cach st dung HCI1 dam dic.

Hiéu chinh: mdt phan uéc ctia hon hop di chuin hoa pH thu dugc duoc
chuyén trye tiép vao dng NMR day tron c6 chiéu cao 18cm véi dudng
kinh bing 10mm & chiéu cao nap bang 1 cm d& dam bao rang khi dat
mau trong thiét bi do quang phd NMR, chidu cao nap sé& nim trong ving
trong d6 truong RF cla cudn ddy cia thiét bj do quang phd NMR 1a
d@)ng déu. P& hiéu chinh nén (hiéu chinh), mét phan udc khac dugce ly
tam (Eppendorf Centrifuge 5416) trong 10 pht trong éng Eppendorf c6
dung tich 2ml & lyc ly tim tuong d6i bang 15000 dé tach cac chit xo ra
khéi chit long. Lép trén cung (dich ndi) ctia hdn hop di ly tAm ma
khong c6 chét xo (sau day goi 1a “mAu tham chiéu nén”) duoc chuyén
vao dng NMR day tron c6 chiéu cao 18cm & chiéu cao nap bang lcm.
Ca hon hop ndy va mau tham chiéu nén duge 1 va duoc 1am cn bing &
nhiét do biang 20°C trong 10 phut trudc khi do NMR. “Luyc ly tAm turong
dbi", dugc xéac dinh 1a r x o)z/g, trong d6 g = 9,8ms™ 13 gia tde trong
truong cua trai dat, r 1a ban kinh quay cua may li tAm, o 12 van téc goc

tinh bang radian m&i don vi thoi gian. Vén téc goc 12 o= rpm x 27 / 60,

I'4
A €6

trong d6 rpm 1a so
Do NMR: s6 liéu suy thoai phuc hdi Carr Purcell Meiboom Gill (CPMG)

vong quay mdi phiit” ctia mdy li tAm.
duge thu thap d6i véi mdi hdon hop va di véi mbi mau tham chiéu nén.

Bruker MQ20 Minispec dugc st dung hoat dong & tan sb cong hudng

ddi v6i céc proton 1a 20MHz, dugc trang bi diu do nhiét do bién dbi
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dugc 1am On dinh ¢ nhiét d 20°C. Céc 14n do duge tién hanh bing cich
st dung chudi xung phuc héi T, CPMG dé quan sat hién tuong suy thoai
phuc hdi & nhiét do 20°C (Xem tai liu Effects of diffusion on fiee
precession in nuclear magnetic resonance experiments, Carr, H.Y.,
Purcell, E.M., Physical Review, Volume 94, Issue 3, 1954,Pages 630-
638 / Modified spin-echo method for measuring nuclear relaxation
times, Meiboom, S., Gill, D., Review of Scientific Instruments, Volume
29, Issue 8, 1958,Pages 688-691). S6 li€u dugc thu thdp véi khoang
cach xung 180° duge dit bang 200ps (micro gidy), thoi gian tré tai ché
bing 30 gidy, chifu dai xung 180° bing 5us va sir dung céac xung 14.7k
180°. Trinh ty nay trién khai chu ky pha va phat hién dang phirc. Trudc
khi do, kiém tra sy phit hop ciia h¢ théng NMR ding cho céc 14n do nay
(vé d6 ddng déu truong v.v.) bang cach kiém chimg ring T,* cta nudc
tinh khiét 1a > 2ms.

Phan tich s6 liéu NMR (chiét R,*): S§ liéu dugc xir Iy bing Matlab nho
trién khai gi4 tri don dé hiéu chinh pha s litu vubng goc (“Towards
rapid and unique curve resolution of low-field NMR relaxation data:
trilinear SLICING versus two-dimensional curve fitting”, Pedersen,
H.T., Bro, R., Engelsen, S.B., Journal of Magnetic Resonance. 08/2002;
157(1), Pages 141-155. DOIL: 10.1006/jmre.2002.2570). Sé liéu da hiéu
chinh pha, thu duoc 14 Laplace nguoc dugc bién ddi thanh phé T, str
dung ham sb Isqnonneg véi cac rang budc binh phuong nhé nhét khéng
am Matlab (Lawson, C.L. va R.J. Hanson, Solving Least Squares
Problems, Prentice-Hall, 1974, Chapter 23, p. 161) véi cac giéi han
duoc dit ra cho T,, doi hoi T, ndm trong khodng tir 0,01 dén 10 gidy va
v6i thong s6 lamda chinh quy héa duoc dat bing 0,2.
R,* dugc xac dinh nhu sau: tir dudng cong phan bd T, d6i v&i mot hdn
hop cy thé, dinh twong tng vdi céc proton nuéec ma T, duge 14y trung
binh bing céch trao ddi gifta pha khdi tich nuée va bé mit cta nguyén
lidu chit xo thu duoc tir khdi chit xo duogc xé4c dinh. Khong mong mudn

bi rang budc béi ly thuyét, cac tac gia sdng ché tin ring viéc trao dbi (va
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14y trung binh két qua thu dugc) 1a do sy khuéch tan va trao dbi héa hoc
gifta cac vi tri bé mat khéi tich va vi tri bé mat caa chit xo. Cac dinh cua
pha khdi tich nuc d& dang dwoc phén biét, vi chiing thudng 1a cac dinh
c6 cuong do cao nhit. Pinh tuong ting v6i pha khéi tich nuée trong miu
tham chiéu nén dugc xac dinh twong tw. Gia tri T, trung binh duge xac
dinh bing cach tinh ton trung binh trong sé cudng do cua dinh. R, duoc
x4c dinh 1a nghich ddo cda T, trung binh nay, tac 1a, R, = 1/T, va dugc
biéu thi béng don vi Hz. Ry* d6i v6i mot hdn hop nhét dinh dugc tinh
toan 1a sy chénh léch giita R, ctia hdn hop va R, ciia miu tham chiéu
nén. Do d6, Ry* 12 s§ do cua tuong tac khéi tich nudce véi bé mit chit xo
kha dung (K.R. Brownstein, C.E. Tarr, Journal of Magnetic Resonance
(1969) Volume 26, Issue 1, April 1977,Pages 17-24). Xac dinh dic
diém ctia chat xo tir cAy ho cam va céc ché phim néu trong cac vi du va
céc thir nghiém so sanh vé R,* dugc thé hién trong bang lc.
¢ Do luubién

o Chudn bi méu dé do luu bién: moi trudng phéan tan dugc tao ra béng
cach loai nudc cic miu di riy va da nghién trong dung dich dém. Cac
mdi trudng phan tan v6i ndng do chait xo bang 0,2% trong luong va
2,0% trong lugng dugc tao ra. Dung dich dém duoc tao ra br:ing cach
hoa tan 40,824 gam KH,PO, trong 2500g nudc di khir khoang st dung
thanh khudy tir. Do pH ciia dung dich dém duoc ting 1én dén 7,0 bing
cach bd sung nho giot dung dich 5SM NaOH, sau d6 nudc d khir khoang
duge bd sung vao dé thu dugce tdng cong 3000 gam dung dich dém. Mbi
mdi trudng phan tin duge tao ra bing cach can mot lugng miu thich
hop (hiéu chinh ham lrgng 4m va néu c6 ham luong chit phu gia) trong
céc binh nhua c6 dung tich 500ml sau d6 bd sung dung dich dém dén
téng trong lugng bang 300g. MAu duoc tron véi dung dich dém bing
cach khuéy nhe bé‘mg thia. Sau d6, hai diéu kién khac nhau duge sit dung
dé tao diéu kién thuan loi cho su phén tan. Trong mot loat cic thi
nghiém, mdi mdi trudng phén tan duge tron béng thiét bi tron gidn doan

treo Silverson L4RT dugc trang bi lu6i chén dung trong thiét bi nhii hoa
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(v6i céc 13 tron ¢6 duodng kinh bing 1mm) trong 2 phut & tde d6 3000
vong trén phiit. Trong mot loat cic thir nghiém khac, mdi moi trudng
phén tan duge xur ly béng thiét bi tron tuong tu trong 10 phut & toc do
8000 vong trén phat.

o Po G’, YSva dd nhét dong hoc: Cac 1an do dugce tién hanh bing cach sir
dung luu bién ké ARG2 do TA Instruments Ltd UK cung cip dugc trang
bi cac tAm song song 1am bing thép khéng gi duge phun cat c6 dudong
kinh bing 40mm va hoat ddng & nhiét d6 bing 20°C st dung khoang
cach do 13 1.000mm. P& dam bao ring cic 1an do duoc tién hanh trén
cac mau tiéu bidu, cac mAu duoc khudy nhe bing thia chi trude khi dit
mdt phan wéc miu trong huru bién ké. Phan tich luu bién duoc tién hanh
bing quy trinh chudn bao gdm thoi gian dio, cic doan dbc lién tuc (1én
va xudng) cia tbc do cét va quét bién dang véi cac thong sb cai dit sau:

= Quét thoi gian: d§ tré 10 gidy, 5 phut do bién dang 0,1% & 1Hz;

= Poan dbc lién tuc budel: tde dd cit 0,1 dén 500 s trong 2 phut;
dang: 14y mAu 16ga: 10 diém/thang thap tién;

n Poan ddc lién tuc bude2: toe do cit 500 dén 0,1 s trong 2 phut;
dang: 14y mau 16ga: 10 diém/thang thap tién;

= Quét bién dang: Quét: do bién dang bing 0,1 dén 500% & 1Hz,
trong 2 phut; dang: iy mau 16ga: 10 diém/thang thap tién.

Khéi chwong trinh phin mém phan tich s lidu tir TA Instruments cho
phép rat ra moédun trit dong hoc G°, dd nhot dong hoc va gidi han chay
(YS). G’ dugc bao cao & thoi diém 300 gidy. P nhét dong hoc duge
béo céo & toc do cit bang 22 gidy” (dudng cong di xudng). YS duoc xac
dinh tir gia tri t6i da trong db thi ciia G* so v&i % bién dang, va dugc xac
dinh 12 YS = G’ x d0 bién dang. Viéc x4c dinh ddc diém cta chét xo tir
cdy ho cam va ché phdm néu trong cac vi du va cac thir nghiém so sanh

vé G’, d6 nhét va Y'S, duge thé hién tom tit trong cic bang 2 va 3.

e Kha ning tu tao huyén phit (SSC): 100ml ctia mdi trwong phén tan c6 lugng

chét xo bang 0,1% trong lugng duoc tao ra nhu duoc md ta trén day trong phén
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“do luu bién”. Moi trudng phan tan dwoc rot cin thin dé tranh viée bay khi
trong binh do hinh try 1am bang thity tinh ¢6 dung tich 100ml ddng thoi giix
binh tru hoi nghiéng. Phia trén ctia binh tru dwgc ddy bang mang Para. Binh tru
da day duge lic nhe bang cach nghiéng binh nay mudi 1an dé tron va dé loai
céc bot khi bat ky ma c6 thé bi biy trong mdi truong phan tan. Binh tru duogc
bdo quan & nhiét do trong phong va cac chit xo dugce dé ling dudi trong luc.
Sau 24 gio, SSC duge x4c dinh bing cach do thé tich bi chiém béi cac chét xo
nhu dugce xac dinh béng cach kiém tra quang hoc va biéu thi & dang ty 1€ so vai
tong thé tich. Cic gid tri dugc thé hién trong bang 1. Thé tich cang cao, SSC
clia mAu cang cao va do vay cang tdt.

Do ty 1& d nhét cho biét kha ning mAu chét xo phat trién chirc nang cua né khi
cit & téc do thip duogc tién hanh nhu sau: moi trudmg phén tan duoc chuin bi
nhu dugc thé hién trén day & phin “do luu bién”. DY nhét the nhét duoc do
trén cdc moi trudng phén tén theo phuong phap duge trinh bay trong phin “do
luu bién”. Sau d6, cic moi trudng phan tan dugc cho di qua thibt bi ddng nhét &
250 bar va dé yén trong 1 gid & nhiét do 20°C dé dat duoc trang thai cAn bang.
D0 nhét thtr hai duge do trong cac diéu kién twong tw nhu dugce trinh bay trén
day. Ty 18 cia d6 nhét thir nhét so v6i do nhét thi hai duogc sir dung nhu mdt
chi s6 vé kha niang mau dat dugc chirc ning sau khi phan tan bing cach cit &
tdc do thip.

Sang ché s& duge md ta c6 vién dan dén cac vi du dudi day va céc thir nghiém

so sanh, ma khong bi gidi han ¢ cac vi du va céc thir nghiém nay.

Vi du thye hién sdng ché

Vidu I:

Chét xo khd tir cdy ho cam dwoc san xuit nhu sau:

Budéc (1) Nude duge bd sung vao v qua ciy ho cam di loai pectin (mot san phim

phu ctia quy trinh chiét pectin) dé thu dwoc huyén phi dic chira nuée c6 ham luong

chit khd biang 4% trong lwgng. Huyén phi dic nay dwoc nap mot lan vao thiét bi ddng
nhét bing 4p sudt (thiét bi ddng nhit APV, Rannie 15-20.56) & ap suét 600 bar. Huyén

phu dic chira nude chira chat xo tir cdy ho cam dugc tao ra.
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Budc (2) Thing két tiia duge nap dung dich isopropanol chira nuéce (khoang 82%
trong luong isopropanol trong nuéc). Huyén phu dic chira nudc chira chét xo tur cay
ho cam duge khudy trong thing két tia bing cach str dung bom thé tich va chét két
tua & dang hat c6 cd hat nam trong khodng tir Smm dén 50mm dugc tao ra trong
thing. Ty 1& huyén phu dic:isopropanol 12 1:2. Tién hanh khudy khi dwa huyén pha

dic ndy vao trong thung va chit két tua dugc gilt trong thung nay trong 30 phut.

Budc (3) Két tia dugc nap vao thiét bi ling gan ly tim (mdy ly tdm Flottweg)
hoat dong & tdc d6 trén 4000 vong trén phut, dé tach pha léng (tic 13, nude va

isopropanol) ra khoi chét xo tir ciy ho cam.

Budéc (4) Céc budc (2) va (3) duoc lp lai va két tiia duge dua vao budce chibt dé
1am tdng ham luong chit khd. Budc chiét duoc tién hanh bing cach nap két tia vao
thiét bi ép vit. Tdc d6 va ap sudt cia thiét bi &p dugc didu chinh dé thu dwgc banh bén
khd c6 ham lugng chét kho bang 22% trong lwong.
Budéc (5) Bénh ban khd dugc nghién bang cach sir dung méy tron Lodige loai FM
300 DMZ, trong khoang thoi gian tir 15 dén 30 phut, dé thu duoc céc hat c¢6 c& hat
nim trong khoang 1 milimet.
Budc (6) Bénh di nghién duoc siy trong 10 thong hoi & nhiét d6 40°C trong 2 gi¢
dé dat dugc ham luong 4m bing khoang 8% trong luong.

Céc dic tinh ciia céc chit xo thu duge duge thé hién trong cic bang 1 (a dén c)
dén 3.
Fig.1 lan luot thé hién cac dudng cong phan bd T, thu duoc tir phép bién dbi Laplace
nguoc trong phan tich s lidu NMR d6i véi mAu néu trong vi du 1 va mAu tham chidu
nén twong tng.
Vidu2va3

Céc ché phdm khé duogc san xuét nhu sau:

Vi du 1 dugc lip lai véi diém khéc biét 13 & budc (5) banh ban kho da nghién
dugc tron voi sucroza trén thi trudng theo hai ty 18 sucroza:chét xo 1a 0,4:1 va 7:1,
twrong tng. Trudce khi bd sung, sucroza trén thi truong duge nghién dén ¢ hat trung

binh bing khoang 250pm.

-56-



35822

Céc ddc tinh cta cac ché pham thu dugc dugc thé hién trong cac bang 1(a dén
¢) dén 3.

Fig.2 lan luot thé hién céc dudng cong phan bd T, thu duge tir phép bién ddi
Laplace nguoc khi tién hanh phan tich s lidu NMR déi véi mau néu trong vi du 2 va

méu tham chiéu nén twong tmg.
Thtr nghiém so sanh 1
Ché pham khoé dugc san xuat nhu sau:

Budée (1) Nuéc duge bd sung vao vé qua cdy ho cam da loai pectin dé tao ra
huyén phii dic chira nudc c6 ham luong chét khd bang khoang 4% trong lugng.
Huyén phi dic nay dugc nap vao thiét bi ddng nhit bing ap sudt (thiét bi ddng nhét
APV, Rannie 15-20.56) & &p suit 600 bar. Huyén phi chira nuéc chira chét xo tir cay

ho cam duoc tao ra.

Budéce (2) Huyén phi dic chira nudc chira chit xo tir cdy ho cam dugc tién hanh
bude chiét bang thiét bi ép vit dé 1am ting ham luong chit khé dén mirc bing khoang

22%% trong lugng.

Budc (3)  Bénh ban khé dugc sdy trén tm sdy trong 16 & nhiét dd 40°C trong vai

ngay dé dat dwoc ham luong 4m bing khoang 8% trong lugng.

Céc dic tinh cta chét xo thu duge duge thé hién trong céc bang 1(a dén c) dén
3.

Thir nghiém so sanh 2 va 3

Vi du I néu trong tai liéu US 6,485,767 dwoc nhéc lai. Sucroza trén thi trudng
trong hai ty 1¢ sucroza:chat xo bing 0,1:1 va 5:1, twong tng, dugc sir dung l1am chét
phu gia va duge bd sung nho thiét bi tron kidu canh quat va dugc trdn trong 30 phut.
Sucroza c6 c& hat trung binh bang 250 (?) pm.

Céac dic tinh ctia cac chit xo va ché phém thu duoc duge thé hién trong céac
bang 1(a dén c) dén 3. Ché phdm so sanh c6 ty 1¢ sucroza:chdt xo bing 5:1, khong
duoc chuén bj dé dung cho céc 1an do nhu cac mu khac do do dinh tang va vi thé n6

duogc loai khoéi thtr nghiém.
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KHA NANG TU TAO HUYEN PHU, céc gi4 tri Ry* vi FAP

Béang la
SSC (%)
Ex.1 19
Ex.2 21
Ex.3 21
CE.1 3
CE.2 7
CE.3 Khong dugc do
Béang 1b
Xéc dinh FAP
R,(mau) (Hz) R,(nén) (Hz) FAP (Hz)
Ex.1 0,79 0,41 0,37
Ex.2 1,16 0,42 0,74

Nhu duge xac dinh trong quy trinh trén ddy, thong s FAP dugc x4c dinh trén

cdc miu duge chuan bi va duge phan tich theo cach giong nhu duge mod ta cho

huong phap do R,*, chi véi mot diém khéc biét duy nhét 1 trong khi chudn bi mau,
p g phap y g

céc hon hop chira cac chit xo theo sang ché hodc cdc ché pham trong nudc duge dong

nhét & téc d6 1500 vong trén phit. Tuy nhién, khong thé do dugc FAP trén cac miu

dugc tao ra theo cdc thir nghiém so sanh, vi cdc mau nay khong phén tan tdt va/hodc

khong luu lai trong moi trudng phén tan db dai dé cho phép thuc hién viée do.

Dé cho phép xé4c dinh dic diém bang NMR trén cac mau cla thir nghiém so

sanh, tién hanh do R,* trén cac mAu duoc phan tén & toc d6 3000 vong trén phut hon

14 1500 vong trén phut. Céc két qua duoc thé hién trong bang 1c.
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Béng lc
R,* (Hz)
Phén tan & tdc d6 3000 vong trén phut
Ex.1 1,242
Ex.2 1,23
Ex.3 0,949
CE.1 0,297
CE.2 0,626
CE3 Khoéng duogc do

Thuc té 1a cac 1dn do NMR chi kha thi sau khi phan tin cac miu cua thi
nghiém so sanh & s6 vong trén phut cao hon (do dé luc cét cao hon) c6 thé cho biét
dién tich bé mit tu do c6 thé dung dbi vé6i cac chit xo theo sang ché 16n hon so v&i

cac chat xo da biét.

Do luu bién

Céc mAu clia cdc chét xo va cac ché phdm trén ddy duoc phan tan trong nude
bang cach khuay trong cac di€u ki¢n néu trong cic bang 2 va 3 dé thu dugc hai noéng

do chét xo, tirc 13, 2 va 0,2% trong luong cic chét xo trong nude, tuong tmg. S6 lidu

lru bién duge thé hién trong céc bang 2 va 3.
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D4 quan sat thiy ring ché pham theo sang ché c6 do én dinh nhét dan i wu, vi
du bién thién vé dic tinh nhét dan cia ché phim it hon. Trong khi STDEV ciia ché
phém theo sdng ché thap hon 50% cuia gia tri MAX mot cach c6 hé thdng, thi cac gia
tri nay cia céc thir nghiém so sanh thAm chi con khong duge xac dinh vi miu so sanh
¢ ty 1& sucroza:chit xo bang 5:1 khong thé xtr Iy duge cho cac 14n do. Didu nay dugc
tin 12 chiing minh cho kha ning Iam én dinh c4c bién thién nhét dan cua ché phdm

theo sdng ché, ma noi cach khac c6 thé chi viéc ché bién dang tin ciy hon.

Ciing duoc wu tién 14 ché phim theo sang ché c6 cac gid tri R,* 16n hon so véi
céc ché phdm da biét ma duoc tin 13 cho bibt ring chat phu gia tiy y dwoc phan bd
gifta cac chit xo tir cdy ho cam va cling duoc phan bd gitra cac vi soi tao nén chét xo
tir cdy ho cam. N6i cach khac diéu nay tao cho ché phim theo sang ché c6 cac dic tinh
nhét dan doc nhat ngay ca & ndng do chit xo tir ciy ho cam thip bing 0,2% trong
lugng nh¢ d6 tao ra quy trinh san xuét kinh t€ va d& dang, ma vin thu dugc cac dic

tinh lwu bién can thiét.

Cling di quan st thdy ring ché phdm theo sang ché c6 céc gia trj thong sd kha
dung ctia chit xo (FAP) 16n hon so véi cac ché phdm da biét ma cing cb thém cho
niém tin ring chat phu gia tiy y duoc phan bé giita cac chit xo tir cdy ho cam va cling

duoc phin bo gitta cdc vi sgi tao nén chat xo tir ciy ho cam.

Cu thé 14 d3 quan sét thdy ring c6 thé d& dang phén tan ché pham theo sing ché
bang cach ap dung muc cét & tbe do thip (vi du 3000 vong trén phit) va thdm chi c6
thé thép hon, trong mdt khoang thoi gian ngin (vi du 2 phiit) ma van thu duge do
ddng nhét va do én dinh cta nhidu loai huyén phu, nhu do dé‘)ng nhéit va do 6n dinh
cta céc loai duge st dung trong thuc phém, my phém, duoc phém, ké ca cac loai dugc

st dung trong cic sdn pham cong nghiép, nhu son va bun khoan.

T céc sb liéu dugce thé hién ciing ¢6 thé quan sat thdy ring céc chit xo va cac
ché phém dugc san xuit theo sang ché co thé tao ra cac dic tinh luu bién tbi wu &
ndng d6 cuc thp, vi du 0,2% trong luong. Nguoc lai, cic chit xo va cac ché phim
duoc san xudt theo giai phap k¥ thuat da biét khong tac dong dén dic tinh luu bién cia

moi trudng phén tan chira ching & ndng d6 thap nhu viy.
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Hon nita, m3c du dé phan tan & mic cit & toe do thdp, nhung céc chit xo va
ché phém theo sang ché cuc ky hiru hiéu trong viéc tao ra cac dic tinh lwu bién tdi vu
cho cdc moi truong phan tén chira chiing ngay ca khi dugc phan tén dudi mirc cét ting
dan (vi du 8000 vong trén phut) trong mot khoang thoi gian dai (vi du 10 phit). Mic
du dugc dé cap ¢ day la khoang thoi gian dai, nhung can lwu y 13 khoang thoi gian 10
phiit ndy con ngin hon ca khoang thoi gian duoc str dung trong gidi phap da biét dé

phén tan céc chat xo.

Ngac nhién 13, toan bd cac vu diém néu trén déu dat dugc & cac chit xo tir cay

ho cam khong dugc cai bién vé mit hoa hoc hodc enzym.
Vidu 4 va vi du so sanh 4

Céc db udng tra udng lién chua chit xo tir cdy ho cam, dugc ddng nhét bing
cach xtr Iy bang luc cit & tbe do khac nhau duge sin xuét bing phuong phép theo sing
ché va bing phuong phép so sanh, tuong ung.
Chét xo tir cdy ho cam

Vi du 4 (Ex.4), ché phim kh6 nhu duge md ta trong vi du 2, chira chit xo tir
cdy ho cam va c6 ham lugng sucroza b%mg 28,6% (trong luong/trong luong) duogc st
dung. Chét xo tir cdy ho cam Herbacel AQ+ dugc str dung trong vi du so sanh (CE4).
San xudt tra sita ubng lién

Céc thanh phan tra sita duge tron véi nude Millipore néng c6 nhiét do bﬁng

90°C nhu duge md ta chi tiét trong bang 4 dé tao ra 800 gam tra sita udng lién.

Béng 4
Thanh phan CE 4 (gam) | Ex.4 (gam)
sucroza 51,36 51,04
chét tao kem 14,48 14,48
Bot tra den 2,15 2,15
Herbacel AQ+ 0,86
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Ché pham néu trong vi du 2 1,20

Nuée Cén bang Cén bang

Céc thanh phén tra sita dwoc lam ddng nhat bing thiét bj tron Silverson L4RT-
A treo dugc trang bi mot ludi nho, cac 16 c6 kich thuée 1mm & phia trén trong 5 phut
& toe d6 3000 vong trén phiit. Mot phan ché phdm tra sita duge sir dung @ x4c dinh
c& hat truc tiép sau khi xt ly Silverson (Vi du 4, va vi du so sanh 4, tuong ung) va
mdt phan khac dugc lam dong nhit trong thiét bi dong nhét bing &p suit cao
GeaNiroSoaviPanda Plus trong mét 14n di qua & ap suat 250bar (vi du 5 va vi du so

sdnh 5, trong mg), nhw duge mo ta chi tiét trong bang 5.

Bang 5

Xir Iy cit CE 4 CE5 Ex. 4 Ex. 5
Silverson y y y y
HPH 250 bar y y

Do c& hat

Cd hat cua cac miu tra sita udng lién (khong hé xir Iy trude nhu vi du bing
song dm) duogc xac dinh bé’mg Malvern Mastersizer 2000 va duoc biéu thi & dang d
(0,1), d (0,5) va d (0,9) trong bang 6.

Gia trj d(0,5) 1a dudng kinh ctia hat ciu tuong dwong thé tich twong tmg véi thé
tich hat trung binh tinh theo thé tich (tic 14, mot nira cia tong thé tich cua nguyén li¢u
da phan tan dugc cdu thanh béi cac hat ¢6 thé tich nho hon hodc br?mg thé tich trung
binh va mét nira ctia tong thé tich cia nguyén liéu da phan tén cé thé tich 16n hon). Do
d6 d(0,9) 1a gi4 tri trong d6 90% tong thé tich ctia nguyén lidu da phén tén duoc cu
thanh boi cac hat c6 thé tich nhd hon hodc bing thé tich ciia hat cdu c6 dudng kinh

nay va d(0,1) 1a gié tri trong d6 10% tong thé tich cua nguyén liéu da phan tan dugc




cu thanh béi cac hat c6 thé tich nho hon hodc béng thé tich cua hat cau c6 dudng

35822

kinh nay.
Béang 6
dOD [pm] | d(0,5)[pm] |d(0,9)) [pm]
CE4 30,077 79,433 172,262
CE S 22,531 67,250 160,153
Ex 4 0,176 23,975 87,929
Ex 5 0,106 0,327 38,141

Su khac nhau vé ¢ hat gilta cac vi du 4 va 5 theo sang ché va cac vi du so sanh
CE4 va CES cho biét rang d6 6n dinh vt ly ctia cac san phdm chta ché phim theo
sang ché & dang kho chira cac chét xo tir ciy ho cam va sucroza 13 cao hon so véi cac
vi du so sanh va con cho biét ring ché phdm theo sang ché c6 thé dugc san xuét véi
céc o hat nho hon, ngay ca khi 4p dung mirc cét thp hon. Do d6, cac vi du nay da
chiing minh ring phuong phép san xuat ché phim chtra pha nuée chtra cc chit xo tir
cdy ho cam theo sdng ché duoc phan tan c6 thé dwoc sir dung dé san xuét nhi tuong
dau trong nudc, nhu tra stta RTD v6i cac dédc tinh c6 1gi, nho mdt lugng nang luong

cat twong doi bi han ché trong qua trinh san xuat san pham.
Cac vidu 6 va 7 va cac vi du so sanh 6 va 7.

Céc ché phdm nuéc rira bat biang tay (Hand dishwash-HDW) chira chét hoat
dong bé mit duge tao ra voi cdc ché phém chét xo tir cdy ho cam khéc nhau dugc so
sanh va dugc nghién ctu vé céac dic tinh luu bién cua ching. Vi du 6 duogc tao ra vdi
cac chit xo kh tir cdy ho cam néu trong vi du 1 trén day. Vi du 7 duoc tao ra voi ché
ph'flm ¢ dang kho néu trong vi du 2 trén ddy, ma chira 28,6% sucroza. Vi du so sanh
CE6 chira chit xo tir cdy ho cam khong duogc loai soi nhd (Herbacel AQ+ typ N,
Herbafood, Germany). Vi du so sénh CE7 dugc san xuét véi nguyén lidu chét xo tir
cay ho cam Herbacel AQ+ typ N ma da dugc loai sgi nhé bing thiét bi déng nhit & ap

suét cao (Panda NS1001L, Niro-Soavi, Parma, Italy) hoat dong & ap suét bang 200bar.
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Viéc chuin bj cac miu duge ban ludn dudi diy. Thanh phan cua céc ché pham vi du 6,

7, CE6, va CE7 dugc dé cap trong bang 7.

Luu bién cia cidc miu duge phan tich bing Iuu bién ké dugc kiém soat ung
suit (TA-AR 2000 vi du thiét bi TA, Delaware, US) thich hop v&i hinh dang tAm dugc
phun c4t (dudng kinh tdm dwgc phun cat 40mm, khoang céch 1,5mm) dé thu droc mo
dun nhét dan (G°) véi thoi gian ddo dao dong bing 5 phut & nhiét d 20°C véi do bién
dang bing 0,1% va tin suét bang 1Hz.

Ngoai ra, kha ning tao huyén phi cac hat dugc nghién ciru bang cach khudy
1% trong lugng bdt mai d4 6liu (rdy c& 16-30) vao trong phén udc ciia mdi trong sb
boén mAu, chuyén cic phin uéde nay vao trong bén binh tru do, va tién hanh thir
nghiém do do on dinh gia tdc bing cach bao quan cdc mau trong ti duoc didu hoa
nhiét dd & 45°C. Vao céc ngdy 0, 3, va 5 thé tich cia cac hat Iéng dugc ghi lai va dugc
thé hién & dang % chét ling bing cach so sanh véi téng thé tich san phim. Cac két qua

duoc hién trong bang 9.
Chudn bj cac mAu:
Céc ché pham rira bat bing tay dugc san xudt theo céc huéng din san xuit dudi
day:
1 B6 sung nuéc da khir khodng vao cdc ¢6 mo.

2 B6 sung mot luong twong duong 0,25% trong lugng clia nguyén liéu chét xo tir cdy
ho cam va hydrat véi thiét bi khudy kidu canh quat treo trong 20 phiit (miu RW27,
IKA-Werke, Duc).

B sung NaOH trong khi khudy.

B sung axit LAS trong khi khudy.

B6 sung SLES va tron cho dén khi hoa tan.

B sung chit phu gia trong khi khuy.

Piéu chinh pH nim trong khoang 6-7 bing cach sir dung NaOH hoic axit xitric.

© N o v oA W

D& v6i cac vi du 6 va 7, va vi du so sanh CE6: cét toan bo ché phim bang cich
cho di qua mét 1an thiét bi tron Silverson ndi dong & tdc do 8000 vong trén phut &

tdc d6 dong bang 300m!/pht.
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9. Déi véi vi du so sanh CE7: Cét toan bd ché pham bang cach cho di qua mét 1an

thiét bi ddng nhit bang ap suit cao & ap suat bang 200bar.
10. B4 sung MgS0,.7H,0 va tron cho dén khi hoa tan.

Béng 7: Thanh phin cia Ex 6, Ex 7, CE6, va CE7.

Céc thanh phan Ex 6 Ex 7 CE7, CE8
(% trong (% trong (% trong luong)
lugng) luong)
Nuéce da khir khoéng 76,98 76,88 76,98
Chét xo tir cay ho cam néu 0,25 - -
trong vi du 1
Ché phim chit xo tir cdy ho - 0,35 -
cam néu trong vi du 2
Herbacel AQ+typ N - - 0,25
NaOH (50%) 3,23 3,23 3,23
Axit LAS (97%) 11,60 11,60 11,60
SLES 1EO (70%) 5,36 5,36 5,36
Chét bao quéan Nipacide BIT 0,08 0,08 0,08
20
MgS0O,4,7H,0 2,50 2,50 2,50
Téng cong 100,00 100,00 100,00

Céc két qua cta céc phép do luu bién trong bang 8 cho thdy rang san phdm

HDW néu trong CE7, duoc tao ra v6i nguyén lidu di chimg Herbacel AQ+ nhu dugc

xir Iy trén day din dén cac gia tri G’ va gioi han chay thip nhét.

Viéc str dung nguyén liéu chat xo tir cdy ho cam da loai bo soi trudc néu trong

vi du 7 trong ché pham HDW va hoat héa thém bing thiét bi tron Silverson ndi dong,

d cai thién ddng ké G’ va gi6i han chay ctia san phdm HDW.
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Gia tr G’ va gi6i han chdy 16n nhét dat duoc dbi voi san phim HDW néu trong
vi du 7, dugce tao ra v6i ché phim chét xo tir cdy ho cam néu trong vi du 2. Viéc lam
én dinh nguyén liéu thanh té bao so cép dé loai s¢i trude dugce sir dung trong vi du 7
bing sucroza rd rang con lam tdng d6 on dinh ciu tric cia n6 khi kich hoat ciit & téc
do thap. |

So sanh cho thdy ring vi du 6 thé hién gia tri G’ tuong duong vi du so sanh 7.
Tuy nhién, vi du 6 khong cin dong nhit & 4p suét cao & 200 bar nhu di duoc tién hanh
O vi du so sanh 7.
Bang 8: G* (m6 dun nhét dan) va gidi han chay ciia san phdm HDW duogc tao ra véi

nguyén liéu chat xo tir cdy ho cam

G'(Pa),n=2 | SD* Gié6i han chay (Pa), n=2 | SD*
CE®6 1,34 + 0,01 0,03 + 0,023
Ex 6 5,64 + 0,08 0,13 + 0,001
Ex 7 9,19 ~[£0,23 0,24 + 0,004
CE7 5,53 +0,51 0,06 +0,012

*SD = P9 1éch chudn

Cac két qua tao huyén pht gia téc cua cac da dliu trong cac san phim HDW
trong bang 9 cho thiy ring kha ning tao huyén phii ctia cac mAu khéc nhau 13 theo dic
tinh luu bién ctia cdc mAu nay nhu dugc néu trong bang 8. G’ va gidi han chay cua
mau cang cao, thi cdc dic tinh tao huyén phu cua d4 6liu trong mau cang tot. Vi du 7

thé hién cac két qua tao huyén phi t&t nht.

Béng 9: Thir nghiém tao huyén phu gia tbc & nhiét do 45°C ctia san phim HDW dugc
tao ra bfmg nguyén lidu chit xo tir cdy ho cam chtra 1% trong luong hat bot mai da

Oliu
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Kha néng tao huyén phii ciia d4 6liu ctia san phim HDW (ml + SD)
ngay 0 ngay 3 ngay 5 ngay 15
CE 6 100 3,5+0,7 32+0,9 2,7+0,5
Ex 6 100 89,4 +0,2 81,2+2,6 68,2 +2,1
Ex 7 100 97,0+0,1 89,1+ 1,6 75,5+0,1
CE 7 100 82,6 +3,2 73,1 +£0,2 60,3 +0,9

Tém lai, d4 thiy ring nguyén lidu cht xo tir cdy ho cam theo sang ché chi can
kich hoat cit & tbc do thip dé thu dugc cAu tric san phim twong duong hodc thim chi
t6t hon, trong khi d6 cac san phdm dugc tao ra véi chit xo tr céy ho cam truyén théng
— duge ché bién theo cach twong tw, hodc & mirc kich hoat cit & tbc do cao hon — da

cho thdy cdu tric kém hon.
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YEU CAUBAO HO

. Chét xo tir cdy ho cam & dang khd, chira mddun trit dong hoc (G’) it nhit bing

50Pa, G’ nay duoc do trén moi trudng chira nude chira chit xo tir cdy ho cam véi
lwgng 2% trong lugng dugc phén tan trong d6 trong didu kién khudy cit & téc do
thap it hon 10000 vong trén phut, va chit phu gia dugce phan bd giita cac chit xo

néu trén.

Chét xo tir cdy ho cam theo diém 1, trong d6 chét xo nay c6 hé sb gidn theo chidu
ngang (“R,”) nhu dugc do bing phuong phéap cong hudng tir hat nhan (“Nuclear
magnetic resonance-NMR”) bing it nhit bing 0,35.

Chat xo tir cdy ho cam theo diém 1, trong d6 chét xo nay c6 kha ning tu tao huyén

phu (self suspending capacity-SSC) it nht bang 5.

Chit xo tir cly ho cam theo diém 1, trong d6 cac chét xo nay c¢ gidi han chay
(vield stress-YS) it nhét bing 2,0Pa, YS nay duoc do trén mdi trudng chira nuéce
chira chit xo tir cdy ho cam véi lugng 2% trong luong dugc phén tan trong d6

trong diéu kién khudy cit & toc do thap it hon 10000 vong trén phut.

. Chéit x0 tir cly ho cam theo diém 1, trong d6 budc khudy duge sir dung dé phén

tan cac chat xo trong moi treong chira nude va toe do nhicu nhit bing 8000 vong

trén phut.

Chét xo tir cdy ho cam theo diém 1, trong dé chét phu gia 13 mét hodc nhiéu

polyol.

Chét xo tir cdy ho cam theo diém 1, trong d6 chit phu gia dugc chon tir nhém gdm

¢o glucoza, sucroza, glyxerol va sorbitol.

Ché phim & dang kho chtta cht xo tir cdy ho cam va chét phu gia dugc phén b
gifta cac chét xo nay, ché phidm nay c6 modun trit dong hoc (G’) it nhat bing
150Pa, G* ndy dugc do trén moi truong chira nuée dugc tao ra bing cach phén tan
mot lugng ché pham nay trong d6 trong diéu kién khudy cit & tde do thdp nhod hon
10000 vong trén phut dé thu dwoc ndng do chit xo tir cdy ho cam bing 2% trong

lugng so v6i tong lugng ctia moi trudng chira nude.

Ché phdm theo diém 8 chira lwong nude nhiéu nhit bang 12% trong lugng.

-70-



35822

10.Ché phdm theo diém 8 trong d6 chat phu gia 14 mot hoac nhiéu polyol.

11.Ché phdm theo diém 10, trong d6 chit phu gia duoc chon tir nhém bao gdm

glucoza, sucroza, glyxerol va sorbitol.

12. Phuong phép san xudt ché phdm bao gdm cac bude:

a.

lam ddng nhit huyén phu dic chita nude chia ngudn chét xo tir céay ho

cam d€ thu dugc huyén phu ddc chira nude chira chat xo tir cdy ho cam;

cho huyén phi dic chira nude chira chit xo tir cdy ho cam nay tiép xuc véi
dung mdi hitu co dé thu dugc pha két tia va pha 16ng; trong d6 pha két taa

nay la & dang hat;

tach pha két tha nay ra khoi pha Iéng dé thu dugc banh chit xo tir céy ho
cam ban kho c¢6 ham lugng chét khé bang it nhit bang 10% trong lugng so
vé6i khdi lugng cia banh nay;

nghién nhé banh nay dé tao ra cac hat chira chét xo tir cdy ho cam; va tron
céc hat ndy véi chit phu gia d& tao ra ché phdm bén kho chira chét xo t
cdy ho cam va chit phuy gia; va

sau d6 loai dung mdi va/hogc loai nuée ché phim ban kho nay dé thu dugc
ché pham khoé chira chit xo tir cay ho cam va chit phu gia va c6 ham lugng

am t6t hon 13 dudi 20% trong lugng so véi tong trong lugng ctia ché phim.

13.Ché pham thuc phidm chua ché pham duoc xac dinh theo didm 8, trong d6 ché

phim thuc pham nay dugc chon tir nhém bao gom d6 udng cao céap, d6 uong chira

thanh phén tir sita, d6 uong duoc lam giau dinh dudng, cac san pham lam tir sita,

san pham dong lanh, san phim thuc phim chira chét béo da qua xtr ly, nudce sdt,

cac san phdm ham, gia vi, gia vi dang bot nhdo, cac chat don, gel, san pham thuc

phim dang bt nhio, cic san phdm thuc phim chtra ngii cdec 1am thanh phan chinh,

béanh, cdc sdn pham bién da nhao trdn, cic san pham chin nudi, cdc moén in hang

ngay, san pham thuc pham c6 hwong vi nhe, cic san phdm an kiéng dang long, cac

sdn pham bo sung va thirc dn cho vt nudi.
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—EX. 1 (M&u)

~=-EX. 1 (Tham chiéu nén)
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