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CHE PHAM DUGNG VAI DANG LONG CHUA CHAT HUU ICH PUGC BAO
VA PHUONG PHAP CAI THIEN TINH NHGT CUA CHE PHAM DUONG VAI

(57) Sang ché dé cap dén ché€ phdm dudng vai dang 16ng chia:

(a) nén dudng vai chita hoat chét dudng vai, 1a mot hop chit amino bac bon,

va c6 do pH tir 2,0 dén 5,0; va

(b) hat chita:

(b1) vién nang, trong d6 chita:

(x) 16i chira chat hiru ich, va

(y) vo; va

(b2) 16p phtr chita rugu polyvinyl dugc bién déi;

trong d6 rugu polyvinyl duoc bién ddi chita:

(i) nhém ky nuéc, duge chon tir chudi alkyl va chuébi aryl, c6 tixr 4 dén 16

nguyén tlr cacbon; va

(ii) nhém wa nudc duge chon tir chudi alkyl va mot chudi aryl nhém wa

nude nay c6 tir 4 dé€n 16 nguyén tir cacbon va chita mot nhém amin duoc chon tir
amin bac mot, bac hai va bac ba, va

(iii) ty 1& mol cdc nhém ky nudc so v6i cac nhém wa nuée 1a tir 1:0,5 dén

1:10; va

trong d6 hat c6 ty 1¢ trong lugng ctia vién nang so véi 16p phit 1a tix 1:1 dén

4:1; va

ruou polyvinyl dugc bién d6i c6 mic d6 bién ddi tinh ky nudc tir 2,0 dén

15,0% mol, véi diéu kién 1a véi ty 1€ trong lugng clia vién nang so véi 16p phu tir
1:1 dén 1,25:1 thi mic do bién déi tinh ky nudc 12 tir 2 d&n 10% mol.
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Linh vue k¥ thuit dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén cac chét hitu ich duge bao, dac biét 1a mot hodc
nhiéu cac thanh phan huong liéu, chung dugc st dung trong hdn hop duoc
ché bién theo cong thic cha cac ché phadm dudng vai. Ché phim chira cac
hat theo sang ché dem dén cac loi ich vé kha nang tuong thich va tinh nhét

cling nhu d¢ bén lau ctia huong liu.

Tinh trang k§y thuit ciia sang ché

Huong liéu 13 mdt trong nhitng thanh phan dét nhét trong cac san
pham giat 1a va mui thom ctia n6 12 mot trong nhitng thudc tinh quan trong
nhét va d6 1a 1y do dé chon mua gitra cac thuong hiéu giat. Mot cong nghé
duoc biét dén trong viéc cung cip viée luu gitr mui thom 14u dai cta huong
liéu 14 viéc st dung cac vién nang huong liéu melamin-formaldehyt. Céc
vién nang luu trit mot lugng 16n huong lidu va cé thé 1am phat tan huong

liéu khi co xat.

Cong bd WO02004/031271 cua tac gia sang ché boc 16 cac 16p mang
PVOH duoc bién ddi véi do day trung binh duoc wu tién tir 50 dén 500
micron, dugc st dung dé 1am ra cac vién nang. Cac vién nang t6t hon 1a
chua tir 0,5 ml dén 100 m! ctia mdt nguyén lidu nhu chat dudng gist ty.

Cong bd W02009/103576 coa tac gia sang ché dé cap dén mot hat co
duong kinh nhd hon 2 mm chira mot chét hitu ich, vi du nhu huong liéu_, va
mdt nguyén lidu tao mang polyme hoa tan trong nuée duoc bién dbi véi mot

nhém dan xuat mang di€n; theo d6 tdm mang van khong bi thay doi vé can
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ban v6i su c6 mit cla chat hoat dong bé mat va tan ra khi nong dd cta chat

hoat dong bé mit giam dang k&, do d6 giai phong chét hitu ich.

Cong bd WO 2005/103215 bdc 16 chét dudng vai dang long on dinh
khi luu trit chira hop chit 1am mém vai bac bdn va céc hat bao nang polyme,

con dugce bao phi thém véi polyme cation.

Céng bb US 2006/039934 boc 16 ché phédm chita vi nang dugc bao
pht thém véi PVOH-copolyme.

Cdng bé W02009/103615 cua tac gia sang ché d& cap dén ché phim
dudng vai c6 d6 pH nho hon 7, chira mdt chét dudng amoni bic bén, mot
chét bao nang hitu ich, duogc thuc hién, it nhat mot phén, tr mQt loai polyme
gbc formaldehyt, va it nhit mdt phin tr mot loai polyme khong gbc

formaldehyt, va mét chét tiy tap formaldehyt.

Tuy nhién, chung t6i da x4c dinh dugc mot van dé khi vién nang duoc
thém vao céc ché pham dudng vai dang 16ng. Cac ché phdm dudng vai bidu
hién su kém 6n dinh, dic biét 12 khi luu tri, ¢6 xu huéng ting dang ké do
nhét va cac ché pham dudng vai tré nén khé khin khi db. Van dé nay cang
tram trong hon véi viée luu trit' 1au dai va dudi nhitng thay d6i va su khic
nghiét ctia nhiét do.

Chung ta da thay rang cac bao nang huong liéu véi mot cong nghé 16p
pht dya trén PVOH duoc bién dbi (mPVOH) c¢6 thé giai quyét van dé. Cac
vién nang duge phi ¢6 kha ning tuong thich tot hon véi cac chét dudng vai
dé do nhét ctia ché pham dudng vai dugc duy tri & mac hop ly. Do d6 su luu
giit 1au dai ctia huong ligu c6 thé dat dugc ma khong cin phai lam giam chét

lugng clia san pham.
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Ban chit k§ thuit ciia sang ché

Muyc dich cua sang ché 1a dé xuat ché pham dudng vai dang 1dng

chtra:
(a) nén dudng vai chira mot hoat chit dudng vai ma 1a hop chit amoni
béac bdn, va c6 do pH tir 2,0 dén 5,0; va
(b) hat chtra:
(b1) bao nang, trong do6 chua:
(x) 16 chira m6t chét hitu ich, va
(y) vo, va
(b2) 16p phii chira mdt ruou polyvinyl duoc bién doi;
trong d6 rugu polyvinyl duoc bién dbi chia:

(i) nhém ky nuée, duoc chon tir mét chudi alkyl va mot

chudi aryl, c6 tir 4 dén 16 nguyén tir cacbon; va

(i) nhém va nudc duge chon tir mdt chuoi alkyl va mot
chu6i aryl, nhém ua nudce nay c6 tir 4 dén 16 nguyén tir cacbon
va chira mgt nhoém amin dugce chon tir mdt amin bac mot, bac

hai va bac ba, va

(ii1) ty 1€ mol cta cac nhém ky nude so véi cac nhdém ua

nuée 1a tir 1:0,5 dén 1:10; va

trong d6 hat c6 ty 1€ trong lugng clia vién nang so véi 16p phit nim trong
khoang tir 1:1 dén 4:1; va ruou polyvinyl duge bién ddi c6 mic do bién ddi
tinh ky nudce tir 2,0 dén 15,0% mol, v6i didu kién 1a ty 16 trong lugng cua
vién nang so v6i 16p phu 1a tir 1:1 dén 1,25:1, mirc d ctia su bién ddi tinh ky

nude 13 tir 2 dén 10% mol.
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Theo khia canh thit hai, sang ché dé xudt mot phuong phap cai thién
tinh nhét ctia ché pham dudng vai long, trong d6 ché phidm dudng vai chira
hat chira mot 161 chita mét chat hitu ich va mét vo; bao gdm budc éung cap
hat v6i mot 16p phti chira rugu polyvinyl duge bién d6i nhu dwoc dinh nghia
trong khia canh dau tién cta sang ché, va trong d6 hat c6 ty 18 trong luong
clia vién nang so véi 16p phii ndm trong khoang tir 1:1 dén 4:1; va ruou
polyvinyl dugc bién d6i c6 mirc d6 bién ddi tinh ky nuée 1a tir 2,0 dén 15,0
% mol, véi diéu kién la ty 1é trong lwong ciia vién nang so véi 16p phu 1a tir
1:1 dén 1,25:1, mirc d¢ bién dbi tinh ky nude 1a tir 2 dén 10 % mol, va trong

d6 ché phdm dudng vai 16ng chira hop chit amoni bac bdn.

Theo khia canh thit ba, sing ché dé xuat quy trinh dudng vai bao gdm
budc cho vai tiép xtc voi ché phdm duoc dinh nghia trong khia canh dau

tién cua sang cheé.
Mo ta chi tiét sang che

Dé sang ché c6 thé dugc hic¢u 8 hon, ndé dugc mo ta dudi day véi su
tham chi€u dac biét t¢i nhitng khia canh dugc wu tién ctia cac yéu to cu thé

theo séang che.
Nén dudng vai

Nén dudng vai chira mot hoat chét dudng vai va c6 d6 pH tir 2,0 dén

5,0, tot hon 12 tir 2,5 dén 4,5, tot nhét 1a tir 2,5 dén 4,0.

Hoat chét dudng vai

Céc hoat chat dudng vai (con duoc goi & ddy 1a hoat cht 1am mém
vai) 12 hop chit amoni bac bén.

Ché pham dudng vai clia sang ché c6 thé dugc pha lodng hodc b dic.

Céc san phdm cia sang ché chira tir 2% Gén khoang 50% hoat chét dudng
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vai. Cac san pham lodng thuong chira dén khoang 8%, thuong 14 tir 2% dén
8% trong lugng hoat chit lam mém vai, trong khi cac san phém c6 déc co
thé chira dén khoang 50% trong luong, t6t hon 14 tir khoang 8,5% dén
khoang 50%, t5t hon nira 1a tir 8% dén 25% trong lugng hoat chét.

Hoat chat lam mém dugc vu tién dé sir dung trong cac ché pham xur ly
gidt rira clia sang ché la mot hop chat amoni bac bon (QAC). Chat dudng vai
amoni bac bon dugc wu tién dé st dung trong cac ché pham cia sang ché

duoc goi 1a "este bac bon".

Céc nguyeén licu dugc uvu tién déc biét 1a cac hop chét amoni bac bdn
trietanolamin lién két este (TEA) chira mot hdn hop cta céc thanh phdn lién

két mono, di va tri-este.

Thong thudng, cac hop chat 1am mém vai gbc TEA chita mot hdn hop
clia cac dang mono, di- va tri-este ctia hop chat ma thanh phan lién két di-
este chira khdng qué 70% tinh theo trong luong ctia hop chit 1am mém vai,
t5t hon 13 khéng quéa 60 % tinh theo trong luong cua hop chét lam mém vai
va it nhit 10% thanh phan lién két monoeste. Mot loai hoat chat dang hoéa
ran duoc wu tién ¢ sy phan phdi mono:di:tri este dién hinh 14 trong khoang
tir 12 dén 25 mono: tir 55 dén 65 di: tir 15 dén 27 tri. Mot TEA bac bdn mém
c6 thé c6 mot sy phan phbi mono: di: tri este dién hinh 13 tir 25% dén 45%,
t6t hon 1a tir 30% dén 40% mono: tir 45% tir 60%, tot hon 1a tir 50% dén
55% di: va tir 5% dén 25% , t6t hon 1a tir 10% dén 15% tri; vi du 40:60:10.

Mot nhém dau tién clia cic hop chat amoni bac bdn (cic QAC) phu
hop dé sir dung trong sang ché ¢6 cong thuc (I):

[(CH2)(TR)l

i
R'-N"-[(CH2)n(OH)}s.m X (n
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trong dé mdi R duoc chon doc lap tor mét nhém Cs.ss alkyl hodc
alkenyl; R! 1a mot nhém Cy.4 alkyl, Cp.4 alkenyl hodc Cj.4 hydroxyalkyl. T
néi chung 1a O-CO (nghia la mot nhém este lién két v6i R qua nguyén tir
cacbon ctia n), nhung cach khac c¢6 thé 1a CO-O (ttc 14 mot nhém este lién
két v6i R qua nguyén tir oxy clia nd); n 1a mot sb duge chon tir 1 dén 4; m 1a
mét sb duoc chon tir 1, 2, hodc 3, va X 1a mot ion trai ddu anion, chéng han
nhu halogen hodc alkyl sulphat, vi du nhu clorua hodc metylsulphat. Bién
thé di-este cta cong thire I (tirc 1a m = 2) dugc wu tién va thuong c6 chét
tuong ty mono- va tri-este két hop v6i ching. Nhitng nguyén lidu nay 1a dic

biét thich hop dé st dung trong sang ché.

Céc chat ddc biét dugce vu tién la ché pham rat giau cac di-este cua

trietanolamoni metylsulphat, hay con goi 14 "este TEA bac bdn".

Céc vi du thuong mai thich hop chira Stepantex™ ULSS ctia Stepan,
Prapagen™ TQL cia Clariant, va Tetranyl™ AHT-1 cua Kao, (ca di-[este
md cung] cia trietanolamoni metylsulphat), AT-1 (di-[este m& dong vét] cla
trietanolamoni metylsulphat), va L5/90 (di-[este tu cdy co] cua
trietanolamoni metylsulphat), ca hai déu ctia Kao, vd Rewoquat™ WE15
(di-este cua trietanolamoni metylsulphat c6 axyl béo du lugng phat sinh tir

céc axit béo khong bdo hoa Cjo-Cyo va Ci6-Cig), clia tap doan WITCO.

Ngoai ra, cac hoat chit amoni mém bac bdn nhu Stepantex VK90,
Stepantex VT90, SP88 (cuia Stepan), Ceca Noramin, Prapagen TQ (cua
Clariant), Dehyquart AU-57 (cua Cognis), Rewoquat WE18 (cua Degussa)
va Tetranyl L190 P, Tetranyl L190 SP va Tetranyl 1.190 S (tt ca ctia Kao)
1a phu hop.

M6t nhém thir hai cia QAC phu hop dé sir dung trong sang ché ¢
cong thace (II):
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(R")sN*—(CH2),-CH-TR? X (1

|
CH,TR?

trong d6 mdi nhém R' doc lap dugc chon tir nhém Ciy alkyl,
hydroxyalkyl hodc C ,.4 alkenyl, va trong d6 mdi nhém R? doc lap duoc
chon tir nhém Cgs alkyl hodc alkenyl; va trong d6 n, T, va X nhu duge

dinh nghia & trén.

Cac nguyén liéu dugc wu tién cha nhém thir hai ndy bao gdm 1,2-
bis[tallowoyloxy|-3-trimetylamoni propan clorua, 1,2-bis[tallowoyloxy
cimg]-3-trimetylamoni propan clorua, 1,2-bis[oleoyloxy]-3-trimetylamoni
propan clorua , va 1,2-bis[stearoyloxy]-3-trimetylamoni propan clorua. Cac
nguyén liéu nhu vay duge mo ta trong US 4,137,180 (Lever Brothers). Tét

hon 14, cac nguyén li¢u nay cling chira mét lugng tuong (rng mono-este.

Mot nhém thit ba ctia cic QAC phit hop dé sir dung trong sang ché co
cong thire (II1):

(R1),-N*-[(CH 2),-T-R2],X" (1)

trong d6 mdi nhém R! doc lap dugc chon tr nhom Ci4 alkyl, Cy4
alkenyl, va trong d6 mdéi nhom R? doc 1ap dugc chon tir nhom Cgs,s alkyl
hoac alkenyl va n, T, va X" nhu dugc dinh nghia & trén. Cac nguyén liéu
duoc wu tién ctia nhém thi ba niy bao gdm bis(2-tallowoyloxyetyl)dimetyl
amoni clorua, cac dang cimg va ctimg mét phan cta chung.

Tri sb i-6t cia nguyén liéu dudng vai amoni bac bdn &t hon 1a tir 0
dén 80, t6t hon nira 12 tir 0 dén 60, va t&t nhét 12 tir 0 dén 45. Tri sb i-6t 6
thé dugc lya chon cho phi hep. VE co ban nguyén liéu bio hoa c6 mot trj sb

i-Gt tir 0 dén 5, t6t hon 1a tir 0 dén 1 ¢6 thé dugc sir dung trong cac ché phim
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ctuia sang ché. Céc nguyén liéu nay duoc goi la cac hgp chat amoni bac bon

"dugc lam cirg".

Mot loat cac tri s6 i-6t dwoc wu tién hon nita 1a tir 20 dén 60, t8t hon 1a
25 dén 50, tot hon nita 1a tir 30 dén 45. M6t nguyén lidu thudc loai nay la
mot hop chit amoni bac bén trietanolamin "mém", t&t hon 14 trietanolamin
di-alkyleste metylsulphat. Hop chit amoni bic bén trietanolamin lién két
este chira chudi béo khong bio hoa.

Tri s6 i-6t duoc str dung trong pham vi ca sang ché nay @& do mirc
do khong bdo hoa ctia nguyén liéu bang phuong phap quang phé NMR nhu
mo ta trong Anal. Chem., 34, 1136 (1962) Johnson va Shoolery.

Mot loai nita ctia hop chét 1am mém 13 nguyén liéu amoni bac bdn
khong este c6 cong thae (IV):

R1

(Iv) R!——N* R2 X

R2
trong d6 mdi nhom R! doc 1ap duge chon tir cac nhom Ci alkyl,
hydroxyalkyl hodc Cy.4 alkenyl; nhém R? ddc 1ap duge chon tir cac nhom Cs.
28 alkyl hodc alkenyl, va X" nhu dugc dinh nghia & trén.

Céc chat dan xuat duong dau

Céc ché pham cia sang ché c6 thé chira mot loai nguyén liéu lam
mém khong cation, tt hon 1a mét chit din xuit duong dau. Mot chit din
xuét duong dau 1a mot dan xuét 1d4ng hoic rén mém cua vong polyol (CPE)
hoc ctia sacarit bi khir (RSE), chét din xuét nay duogc tao ra tir 35 dén 100%

cac nhom hydroxyl trong polyol hodc sacarit dugc este hdéa hodc ete hoa.
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Céac din xuét c6 hai hodc nhiéu este hodic nhém ete ddc lap gén lién voi mot
Cs-Cp alkyl hodc chudi alkenyl. Thuén lgi 13, CPE hay RSE khéng c¢6 bit ky
dic tinh két tinh dang ké nao & 20°C. Thay vao d6 né & mot trang thai rin
long hodc 16ng nhu duge xac dinh & 20°C.

CPE hozc RSE 1éng hoic ran mém (nhu dinh nghia dudi day) thich
hop dé sir dung trong sang ché thu duoc tr 35 dén 100% cua cic nhém
hydroxyl ctia vong polyol hodc sacarit khir ban dau duoc este hoa hodc ete
hoéa véi cac nhom sao cho cac CPE hodc RSE & trong trang thai 16ng hodc
rian mém nhu yéu ciu. Nhitng nhém nay thudng chira cac do dai cta céac

chudi khong bdo hoa, mach nhanh hodc hdn hop.

Thong thudong cac CPE hoic RSE ¢6 3 hodc nhidu hon nhém este
hoic ete hodc cac hdn hop clia chung, vi du tir 3 dén 8, dic biét 1a tir 3 dén 5.
N6 dugc vu tién néu hai hodc nhidu hon cac nhém este hoac ete cia CPE
hoac RSE la doc 14p véi nhau va gén lién v6i mot chudi Cg dén Cay alkyl
hoic alkenyl. Cac nhém Cg dén Cp alkyl hodc nhém alkenyl c6 thé 1a chudi

cacbon mach nhanh hodc mach thing.

Tét hon 14 35 dén 85% cac nhém hydroxyl, t6t nhét 12 tir 40 dén 80%,
tham chi t6t hon nira 13 tir 45 dén 75%, ching han nhu tir 45 dén 70% 14 este

hoéa hoéc ete hoa.

T6t hon 14 CPE hoac RSE chira it nhit 35% tri este hodc cao hon, vi
du nhu it nhét 13 40%.

CPE hoic RSE c6 it nhit mét trong cac chudi d(f)c"lép gén lién véi cac
nhém este hodc ete ma co it nhat mot lién két khong bao hoa. Pay 1a cach co
loi vé chi phi khi san xuit CPE va RSE léng hodc rén mém. Tét hon 1a cac

chudi chat béo khong bao hoa cé thé duge dan xuat tir, vi dy, ddu nho, dau

-10-
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hat bong, dau dau nanh, axit oleic, m& ddng vat, axit palmitoleic, axit
linoleic, eruxic hodc cac ngudn khac cua cac axit béo thuc vat chua bdo hoa,

dugc gan lién véi cadc nhom este/ete.

Nhitng chuoi dugc dé cap dudi day la cic chuoi este hodc ete (cia

CPE hoic RSE).

Céc chubi este hoic ete cia CPE hoic RSE chu yéu t6t hon 1a khong
bdo hoa. Cac CPE hoac RSE dugc uu tién chira tetratallowat sucroza,
tetrarapeat sucroza, tetraoleat sucroza, tetraeste sucroza cua dau dau tuong
hoac dau hat bong, tetraoleat xelobioza, tri-oleat sucroza, tri-apeat sucroza,
pentaoleat sucroza, pentarapeatesucroza, hexa-oleat sucroza, hexa—rapeat
sucroza, tri-este sucroza, penta-este va hexa-este cia dau dau tuong hodc
dau hat bong, tiroleat glucoza, tetraoleat glucoza, xyloza trioleat, hodc
sucroza tetra-, tri-, penta-hexa-este v6i bit ky hdn hop cta cac chudi axit béo
khéng bio hoa. Cac CPE dugc wu tién nhat hosc RSE 13 nhitng chit c6 axit
béo khong bio hoa don chudi, tic 12 chit ma chéat da bit bdo hoa bét ky da
duge g6 bd bai mdt phin hydro. Tuy nhién, mot s6 CPE hodc RSE dua trén
chudi axit béo da khdng bdo hoa, vi du nhu sucroza tetralinoleat, c6 thé duoc
str dung khi hau hét chit da khong bio hoa dd duge loai bé mot phan bai
hydro héa.

T6t nhat 1a cic CPE hodc RSE 1ong 14 hop chit bt ky & trén nhung
trong d6 poly khong bdo hoa dd dugc g& bo thong qua viéc hydro héa mot
phan.

Tt hon 14 40% hoic nhiéu hon cac chudi axit béo ¢ chira mot lién
két khong bio hoa, tét hon nita 14 50% hoic nhiéu hon, tét nhét 13 60% hodc
nhiéu hon. Trong hau hét cac truong hop tir 65% dén 100%, vi du nhu 65%

dén 95% c6 chtra mot lién két khong bdo hoa.

-11-
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Cac CPE tbt hon duoc sir dung trong sang ché. Inositol 1a mot vi du
duoc vu tién ctia mdt vong polyol. Cac dan xuit inositol dac biét duge wu
tién.

Trong pham vi clia sang ché nay, thuat ngft vong polyol chua tat ca
cac dang sacarit. Thét vdy céc sacarit dic biét dugc vu tién dé sir dung trong
sang ché nay. Vi du céc sacarit duge wu tién dbi véi CPE hodc RSE dugce bét

nguodn tir mono-sacarit va di-sacarit.

Vi du vé cac monosacarit chira xyloza, arabinoza, galactoza, fructoza,
sorboza va glucoza. Glucoza dac biét dugc uu tién. Vi du vé céac di-sacarit
chira maltoza, lactoza, xelobioza va sucroza. Sucroza dic biét dugce wu tién.

Mot vi du vé sacarit khir 1a sorbitan.

Céac CPE léng hodc ran mém c6 thé dugc diéu ché bang cac phuong
phéap duoc biét dén boi ngudi ¢6 trinh db trong linh vuc k¥ thuét. Phuong
phép nay bao gdm axyl héa ctia vong polyol hoic sacarit khir véi axit clorua,
chuyén héa este cia este cia axit béo ciia vong polyol hodc sacarit khir sir
dung nhiéu chét xdc tac; axyl héa ctia vong polyol hodc sacarit khir véi axit
anhydrit va axyl héa ctia vong polyol hodc sacarit khir véi mdt axit béo.
Xem vi du ctia US 4 386 213 va AU 14416/88 (ca hai ciia P&G).

T6t hon 13, néu CPE hoic RSE ¢6 3 hodc nhiéu hon, tt hon 14 4 hodc
nhiéu hon cac nhom este hodc ete. Néu CPE 1a mot disacarit né duogc vu tién
néu disacarit c6 3 hodc nhidu hon cic nhém este hodc ete. Pic biét 13, cac
CPE 5t hon 13 céc este voi do este hoa tir 3 dén 5, vi du, tri-, tetra- va penta-
este sucroza.

Khi vong polyol 1a mot hop chat nhém duong khir, né 14 loi thé néu

mdi vong clia CPE c6 m6t nhém ete hoic este, t6t nhat 1a tai vi tri C;. Vi du
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thich hop cla céc hop chit nhu viy bao gébm céc chit din xuit metyl

glucoza.

Vi du vé cac chat CPE pht hop bao gdm cac este cua

alkyl(poly)glucozit, dac biét la este alkyl glucozit c6 mirc d6 polyme hod 2.

Chiéu dai ctia chudi khéng bdo hoa (va bdo hoa néu cd) trong CPE
hosic RSE 1a C4-C 5 t6t hon 13 C12-C 2. N6 ¢6 thé chira mot hogic nhiéu

chudi C;-Cg, tuy nhién diéu nay khong duoc wu tién.

Cac CPE hoic RSE 10ng hodc ran mém phu hop dé su dung trong céc
sang ché dugc mo ta nhu 1 nguyén liu ¢6 ty 18 rén:1ong nim trong khoang
gitra 50:50 va 0:100 & 20°C duge xac dinh bsi T2 thoi gian nghi NMR, tt
hon 1a gitra 43:57 va 0:100, tt nhat 1a gitra 40:60 va 0:100, ching han nhu,
20:80 va 0:100. Tho1 gian nghi NMR T2 thuong duge st dung cho viéc mo
ta ty 18 ran:10ng trong cac san phdm mém rin nhu chit béo va bo thuc vat.
Vé&i muc dich cia sang ché, bit ky thanh phin nao cé tin hiéu T2 duéi 100
ps duoc coi 12 thanh phéan ran va bat cir thanh phan nao ¢6 T2 > 100 us duogc

coi 12 thanh phan 1dng.

Déi v6i cac CPE va RSE, céc tién té (vi du nhu tetra va penta) chi cho
biét muc do trung binh ciia este hoa. Cac hop chét ton tai nhu hdn hop cac
nguyén liéu khéc nhau, tir cac mono-este dén este hoa hoan toan. D6 1a muc

dod trung binh cua este hoa dugc sir dung & day dé x4c dinh CPE va RSE.
HLB ctia CPE hay RSE thudng 14 nim trong khoang tir 1 dén 3.

O day, tot hon 1a cac CPE hodc RSE c6 mit trong ché phim véi mot
lugng tir 0,5 dén 50% trong luong, tinh trén tong trong luong cia ché pham,
t5t hon nira 1a tir 1 dén 30%, chflng han nhu tir 2 dén 25%, vi du nhu tir 2
dén 20%.
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Cac CPE va RSE dé sir dung trong cdc ché pham cua sang ché bao

gdm tetraoleat sucroza, pentaerucat sucroza, tetracrucat sucroza va

pentaoleat sucroza.

Hat

Hat chira mot vién nang va mot 16p phu. Vién nang chira mot 18i chira
mdt chét hiru ich va mot vo; va 16p pht chira mot rugu polyvinyl dugc bién
doi.

Hat dic biét duoc wu tién 13 ¢ kich thude tir 0,2 dén 50 micron, tt

hon nita 1a tir 2 dén 50 micron.
Vién nang
Vién nang (con dugc goi & day Ia mdt "vi nang") chira 161 va vo.

V6 chira mot loai nguyén liéu bao phi hop, vi du bao gbém
aminoplast, protein, polyuretan, polyacrylat, polymetacrylat, polysacarit va

cac chat gém.

Céc polyme bao dugc wu tién bao gdm céc polyme duoc hinh thanh tir
melamin formaldehyt hodc ure formaldehyt ngung tu, cling nhu cac loai

tuong tu clia aminoplast. Tét nht 12 v6 chira melamin formaldehyt.

Ngoai ra, cac vi nang c6 thé duge diéu ché bang phuong phéap su tu
giot don gidn hay phuc tap. Cac vi nang cé vd chira polyuretan, polyamit,
polyolefin, polysacarit, protein, silicon, chat béo, chit gém, polyacrylat,
polystyren, va céc polyeste khac hodc ciing cé thé 14 su két hop cua céc

nguyén liéu nay.

Quy trinh ph bién duge sir dung dé bao aminoplast duge bdc 16 & US

Patent s 3,516,941 mac du duoc biét r?mg s& ¢6 thé ¢6 nhiéu bién ddi dbi
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v6i cac nguyén liéu va cac budc quy trinh. Quy trinh phd bién duge sir dung
dé bao gelatin duoc boc 16 trong US Patent sb 2,800,457 mic dd dugc biét
rang c6 thé c6 nhiéu bién d6i ddi v6i nguyén liéu va cac bude quy trinh. Ca
hai quy trinh dugc thao luan trong viéc bao hwong liéu dé st dung trong céc
san phém tiéu dung trong US Patent céc sb 4,145,184 va 5,112,688 tuong
ung.

Phuong phap bao c¢6 thé cung cip cac khoang tréng dang 18 hong hodc

k& ho tuy thudc vao céac k¥ thuat bao dugce sir dung.

Céc vién nang huong liéu duge biét dén trong linh vuc ki thuét va phu
hop dé sir dung trong sang ché chira mét v6 chita mdt mang lué6i lién két
ngang ba chiéu cha. mdt loai nhyra aminoplast, cu thé hon 13 mét polyme axit
acrylic dugc thé hoic ko dwoc thé hodc copolyme lién két ngang v&i mot

ure-formaldehyt hodc mét melamin-formaldehyt trude khi ngung tu.

Sy hinh thanh vi nang st dung co ché tuong tu nhu co ché da noi &
trén, st dung (i) melamin-formaldehyt hodc ure-formaldehyt trudc khi
ngung tu va (ii) polymer c6 chira don vi vinyl monomeric duoc thé cé cac
gbc nhém chirc cho proton (vi du nhém axit sulfonic hoidc cacboxylic
anhydrit). Phuong phép nay da dugce boc 10 trong Patent US 4,406,816 B
(nhom axit sulfonic 2-acrylamido-2-metyl-propan), Patent GB 2,062,570 A
(nhém axit sulfonic styren) va GB 2,006,709 A (nhém axit cacboxylic
anhydrit).

Dbi v6i cac ché pham 16ng, cac vién nang c6 thé duge sir dung dudi
dang cta huyép phl, ma t6t hon 1a chtra khoang 40% cac chét rin. Luong
huyén phti 40% nhu vy duogc sir dung trong ché phim 16n dén 10%, t6t hon
1a tir 0,1 dén 5%, t6t hon nita 13 tr 0,5 dén 2% trong luong cia téng ché

phém.
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Kich thudc hat va dudong kinh trung binh cla cac vién nang c6 thé
thay dbi tir khoang 10 nanomet dén khoang 1000 micron, tbt hon 1a tir
khoang 50 nanomet dén khoang 100 micron, t6t hon nita 13 tir khoang 2 dén
khoang 40 micron, tham chi t5t hon nita 13 tir khoang 4 dén 15 micron.
Khoang duong kinh dugc dic biét uvu tién 1a tir khoang 5 dén 10 micron, vi
du 6-7 micron. Sy phan phéi vién nang cé thé hep, rong hoic da phuong
thirc. Su phan phéi da phuong thirc c¢6 thé bao gdm céc loai khac nhau cua

chét héa hoc vién nang.
Chét hiru ich

Trong cac ché phdm va cac phurong phap duoc mod ta & ddy, cac chét
hiru ich 13 hop chit ky nudc ¢ thé cung cip mot hidu tmg hitu ich cho soi
vai.

' Céc chét hitu ich dwoc wu tién theo sang ché c6 ClogP 16n hon 0,5.

Céac chét hitu ich dugc uu tién bao gébm hwong liéu, chét bdi tron hay
bat ky nguyén lidu dau ndo khac. Céc chat hitu ich dugc diic biét wu tién bao

g6m, nhung khéng bi giéi han bi, nhitng chit sau day:

a) dau silicon, nhya, va cac chit bién d6i cia chung nhu
polydimetylsiloxan mach thang hodc vong, amino-dugc bién dbi, axyl, aryl,

va dau silicon alkylaryl, chit ma t6t hon 1a c6 d6 nhét 16n hon 50.000 cst;

b) cac thanh phan huong lidu chtra huong liéu, nuée hoa, va cac loai

tinh ddu va nhua, va cac nguyén liéu thom dic biét;
¢) céc hoat chit chdng ning hiru co, vi du, xinamat octylmetoxy;
d) cac chét khang khuan, vi du, 2-hydroxy-4,2,4- tricodiphenylete;

e) cac dung mdi este, vi dy, isopropyl myristat;
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f) cac chit béo va chét nén lipit, vi du, cholesterol;

g) cac hydrocacbon nhu parafin, petrolatum, va dau khoang

h) dau c4 va dau thuc vat;

1) céac chiét xuét cta thuc vat ky nuéc;

J) sap;

k) cac bot mau bao gdbm hop chét vo co véi bé mit duoc bién dbi ky
nuéc va‘hoic duoc phan tan trong dau hodc chét 1ong ky nuéc, va;

1) cac este duong, chang han nhu polyeste sucroza (SPE).

Céac chéit hitu ich wu tién nhét 14 cac thanh phin huong liéu. Thanh
phin hwong liéu bao gdm ca cac nguyén lidu c6 mui thom va cic nguyén
liéu c6 mui thom dic biét,

Céc huong liéu

Huong liéu théng thudng ¢6 mit v6i lwong tir 10 dén 85% tinh trén
tdng trong lwong cua hat, t6t hon 1a tir 20 dén 75% tinh trén téng trong lugng
cua hat. Huong li€u phu hop c6 trong luong phan tir khoang tir 50 dén 500.

Céc hop chét hitu ich cta huong lidu chira cac nguyén liéu c6 gbe tu
nhién va téng hop. Chiing bao gdm céc hop chit don va hdn hop cua ching.
Vi dy cu thé cta cac thanh phan nay c¢6 thé dugc tim thiy trong cac tai liéu
hién tai, vi du nhu, trong Handbook of Flavor Ingredients, 1975 cua
Fenaroli, CRC Press; Synthetic Food Adjuncts, dugc viét bdi MB Jacobs,
duoc chinh stra bdi Van Nostrand , hodc Perfume and Flavor Chemicals cua
S. Arctander 1969, Montclair, NJ (USA). Nhiing chét nay ciing duoc biét
dén v6i ngudi ¢ hidu biét trung binh trong linh vuc vé huong liéu, huong

vi, va/ hodc cac san pham tiéu dung tao mui thom, tirc 1a truyén mui va/ hoac
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mot huong vi hay vi dé san pham tiéu ding tao huong thom hosc huong vi
theo cach truyén thong, hodc bién doi mui va/ hoac mui vi cho san pham tiéu

dung nay.

Huong liéu & day khong chi ¢6 nghia 1a mot san phdm huong thom
duoc dua vao cong thirc ddy du, ma con chon céc thanh phan cta huong
thom do6, dic biét 1a nhimng loai dé bi mat, ching han nhu loai duogc 1a

"huong déu tién".

Huong dau tién duoc xac dinh béi Poucher (Journal of the Society of
Cosmetic Chemists 6(2):80 [1955]). Cac vi du vé hwong dau phd bién bao
gdm cac loai dau cdy quyt, linalola, linalyl axetat, hoa oai huong,
dihydromyrxenol, oxit hoa hong va cis-3-hexanol. C4c huong dau tién
thuong chiém tir 15% dén 25% trong lugng cua ete hwong lidu va trong céc
phuong 4n cta sang ché c6 chira mirc do gia ting cta cac huong dau tién dy

kién 1a it nhat 20% trong lugng c6 mit trong bao nang.

Cac thanh phén huong li€u ti€u biéu ma thuan loi dé bao, chita cac cac
thanh phan c6 nhiét d6 sbi twong dbi thip, tot hon 13 cac ete c6 nhiét do sbi
thap hon 300, t6t hon nita 14 tir 100 dén 250°C.

Ciing thuan lgi d bao cac thanh phan huong liéu ma c6 LogP thip (vi
du nhiing chat ma s& bi phéan chia trong nuéc), tbt hon 1a ¢6 LogP dudi 3.0.
Nhitng nguyén lidu ndy, & nhiét d6 sdi twong ddi thdp va LogP twong dbi
thip duoc goi 14 cc thanh phan huong liéu "cham tda huong" va chita cac

nguyén liéu sau day:

Alilic caproat, amyl axetat, amyl propionat, anisic aldehyt, anisol,
benzaldehyt, benzyl axetat, benzyl axeton, ruou benzyl , benzyl format,

benzyl iso valerat, benzyl propionat, beta gamma hexenol, gbm long nio.

-18-



20531

laevo-carvon, d-carvon, rugu xinamic, xinamyl format, cis-jasmon, cis-3-
hexenyl axetat, rugu cuminic, xyclal c, dimetyl benzyl carbinol, dimetyl
benzyl carbinol axetat, etyl axetat, etyl axetat axeto, etyl keton amyl, etyl
benzoat, etyl butyrat, etyl hexyi keton, etyl axetat phenyl, eucalyptol,
eugenol, fenchyl axetat, flor axetat (trixyclo dexenyl axetat), fruten (trixyclo
dexenyl propionat), geraniol, hexenol, hexenyl! axetat, hexyl axetat, hexyl
format, rugu hydratropic, hydroxyxitronellal, indon, rugu isoamyl, iso
menton, isopulegyl axetat, isoquinolon, ligustral, linalool, oxit linalool,
linalyl format, menton, mentyl axetphenon, metyl amyl keton, metyl
anthranilat, metyl benzoat, metyl axetat benyl, metyl eugenol, metyl
heptenon, metyl heptine cacbonat, metyl heptyl keton, metyl hexyl keton,
metyl phenyl carbinyl axetat, metyl salixylat, metyl-n-metyl anthranilat,
nerol, octalacton, rugu octyl, p-cresol, p-cresol metyl ete, p-
metoxyaxetophenon, p-metylaxetophenon, phenoxy etanol, phenyl
axetaldehyt, phenyl etyl axetat, ruou phenyl etyl, etyl phenyl dimetyl
carbinol, prenyl axetat, propyl bornat, pulegon, oxit hoa héng, safrol, 4

terpinenol, alpha-terpinenol, va/ hodc viridin.

Théng thuong nhiéu thanh phan huong lidu cing c6 mit trong ché
pham duge didu ché theo cong thirc. Trong céc bao nang cta sang ché, udc
tinh s& c6 bbn hoic nhiéu hon, tdt hon 14 nam hodc nhiu hon, t6t hon nita 1a
sau hodc nhiéu hon hoac tham chi bay hodc nhiéu hon cé4c thanh ph?tn huong
liéu khac nhau tir danh sach cac huong liéu chdm téa huong duge dua ra &

trén trong huong li€u dugc bao.

Mot nhém céc huong ligu khac ma sang ché c6 thé ap dung duge goi
1 cac nguyén lidu "tri liéu bang tinh dau". Nhiing nguyén lidu ndy gdm

nhiéu thanh phan duoc st dung trong qué trinh tao huong liéu, chira cac
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thanh phan tir cc loai tinh dau chinh nhu cay x6 thom, bach dan, phong, oai
huong, triét xuét vo nhuc dau khau, diu hoa cam, hat nhuc dau khéu, bac ha,
14 violet ngot va nit lang. Bang phuong phap cia sang ché cac nguyén liéu
nay ¢6 thé duge chuyén tdi cho céc san pham dét s& duoc mic hodc tiép xuc

v6i co thé con ngudi (vi du nhu khian tay va khan trai giuong).

CAc vién nang sir dung trong sang ché ciing c6 thé chira mot loai dau
ctia chit mang trong 16i. Dau phai phu hop véi chét hitu ich, ma t&t hon 1a
mdt huong liéu. Cac loai dau 1am chit mang nén 14 nguyén liéu ky nudc ma
c6 thé trén 14n trong cac tai liéu huong lidu duge s dung trong sang ché.
Céc loai dau thich hop 14 nhitng loai ¢6 ai luc hop 1y véi cac hoa chat huong
liéu. Nguyén liéu pht hop bao gom, nhung khéng giéi han, dau triglyxerit,
mono va diglyxerit, ddu khoang, dau silicon, dietyl phthalat, polyalpha
olefin, dau thdu diu va isopropyl myristat. Tt hon 13, ddu la dau triglyxerit,

t6t nhat dau capric/caprilic triglyxerit.

Vién nang ciing ¢6 thé chira mot chat don. Chat don thich hop c6 thé
12 v6 co, hitu co hodc hdn hop cia ca hai bao gdm nhung khéng giéi han, vi
du, xenluloza vi tinh thé, cac axit béo chudi dai, silica két tha va khoi, dét sét
tu nhién va téng hop, nano-metaol, cacbon den, b6t mau, k&m sulfua, zinc
pyrythiron, bari sulfat, oxit nhom, ligin, sulfat lignin, canxi cacbonat va da
talc.

Lé6p pha

Lép phii chira mot rugu polyvinyl dugce bién dbi.

Ruou polyvinyl dugc bién ddi

Ruou polyvinyl bién ddi (m-PVOH) ¢6 ngudn g tir rugu polyvinyl

gbc (con goi & day 1a rugu polyvinyl ban dau, va duogc goi tén 1a PVOH).
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Mot vi du vé mot PVOH pha hop 1a Mowiol range (tén nhan hiéu),

cua Kuraray Specialities Europe GmBh.

Ruou polyvinyl gdc tét hon 14 ¢é trong lwong phéan tir tr 1.000 dén

300.000, tt hon tir 2.000 dén 100.000, t&t nhat 1a tir 2.000 dén 75.000.
Céac PVOH bién dbi chira:
(A) mot nhém ky nuée, duge chon tir mot chudi alkyl va aryl, c6 tir 4

dén 16, t6t hon 1a tir 4 dén 8 nguyén tir cacbon; céc nhém ky nude tét hon 1a

mdt chudi alkyl; va

(B) mot nhém wa nuée duge chon tir mot chudi alkyl va aryl, c6 tir 4
dén 16, tot hon 1a tir 4 dén 8 nguyén tir cacbon va chira mot nhém amin dugc
chon tir mdt amin bic mot, bac hai va bac ba, tot hon 14 amin bac mot.

Nhom ua nude duge wu tién 1a mét alkyl amin .

Trong pham vi clia sang ché nay, alkyl duge thiét ké dé phu cac nhém
chtrc bdo hoa va khéng bio hoa, tét hon 1 bdo hoa.

Ty 1€ mol cta cac nhém ky nudc véi cdc nhdm wa nude 1a tir 1:0,5
dén 1:10, tot hon nita 1a tir 1:1,5 dén 1:7 va tdt nhit 1:2 dén 1:7, dua trén

mirc d6 thay ddi cia nhém OH trén rugu polyvinyl ban dau.

Nhom ky nuée

Nhém ky nuée duge gan vao rugu polyvinyl ban diu bing phan Gng
ctia PVOH ban dau v6i mét loai nguyén liéu phu hop géc (nguyén liéu gbe
nay ciing dugc nhic dén & ddy nhu nguyén liéu gbc loai HB).

Nhém ky nuée 13 t6t hon 13 ¢6 mat trong ruou polyvinyl & mirc tir

2,0% mol dén 15% mol, tt hon tir 2,0% mol dén 14% mol, t5t nhat 14 tr 2,0
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dén 13% mol. Cac % mol dua trén s6 luong cac nhém OH cé trong rugu

polyvinyl ban dau (chua bién dbi).

Tt hon 13, nguyén li€u géc loai HB lya chon tir aldehyt, axetan, ketal,
este, cac hop chét hitu co flo, ete, alkan, alken va céc hop chit thom, ma con
chira cac nhém ky nudc mong mudbn phi hop véi sang ché, t6t nhét 1a

aldehyt va axetal.
Nhom wa nudce

Nhém wa nude duge gin vao ruou polyvinyl ban diu bing phan tng
ctia PVOH ban dau v6i mét loai nguyén liéu phi hop gdc (gbe cho biét cac

tai lidu cling duoc goi & dy 1a mét loai HL nguyén lidu géc).

| Tét hon 13, cac loai nguyén liéu HL gbc duoc chon tir mot chét co
ClogP tir 0,5 dén 6, tot hon nita 12 tir 1 dén 6 va tot nhét 14 tir 2 dén 6, vi du
tir 3 dén 5.

Trong pham vi cia sang ché, ClogP duoc tinh toan bang cach sir dung
cac phuong phap duoc dua ra trong: Ghose, Viswanadhan va Wendoloski,
Prediction of Hydrophobic (Lipophilic) Properties of Small Organic
Molecules Using Fragment Methods: An Analysis of AlogP and CLogP
Methods.J. Phys. Chem. A, 1998, 102, 3762-3772. Phuong phap nay duoc
thuc hién trong phdn mém: "Pipeline Pilot", c6 sin tir SciTegic, mot cong ty

con phu thudc toan bo vao Accelrys, Inc.

Nhém wa nuée 13 tét hon 14 ¢6 mit trong rugu polyvinyl & mét mirc
dd it nhat tir 0,1% dén 20% mol, ot hon 1a tir 5% dén 18 % mol, tSt nhét 12
tir 8% dén 15 % mol. % mol dua trén sd lugng cac nhom OH cé mét trong

ruou polyvinyl ban du (chua bién dbi).
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Céc nhém wu tién cé thé duge béat nguon tir cac nguyén liéu goc loai
HL duoc chon tr aldehyt, axetan, ketal, este, cdc hop chét hiru co duge flo
hoéa, ete, alkan, alken, cac hop chat thom, ma con chira cic nhom wa nuéce

mong muon phu hgp véi sang che.

Cac nhém gbc loai HL dic biét vu tién 1a cac aldehyt nhu: amino-
butyraldehyt, amino-octyl aldehyt, amino-dodexyl aldehyt, amino-2-etyl
hexanal, amino-xyclohexan cacboxy-aldehyt, amino-xitral, amino-
propionaldehyt, amin (2 -metoxyetoxy) axetaldehyt, amino-dimetylaxetal va
amino-benzaldehyt, méc du n6 s& dugc rd rang v6i nguodi ¢ trinh do trung
binh trong linh vuc k¥ thuat rang cac nhém gde phi hop khac ¢6 ClogP can
thiét ciing rét thich hop dé sir dung trong séang ché.

Mot mPVOH dic biét vu tién dé st dung trong sang ché c6 thé duge
dai di€n bai cong thirc sau:

HH

y V4
0] 0] O (0] 0
> H = H \R'
H,C

Trong d6 R 1a nhom ky nuée va R' 1a nhém va nude (amin).

OH

Nhém wa nuée (R') tot hon 14 duge din xudt tir mét hodic nhiéu hop

chét sau:
4 aminobutyraldehyt dimetyl axetan,
aminoaxetaldehyt dietyl axetan,

anilinoaxetaldehyt dietyl axetan,
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N, N-dimetylformamit dimetyl axetan,
N-dietyl benzylaminoaxetaldehyt axetan,
aminoaxetaldehyt dimetyl axetan,
pyridin-4-cacboxaldehyt,
1-metylpyrol-2-cacboxaldehyt,
pyridin-2-cacboxaldehyt,
4-dimetylaminobenzaldehyt,
4-dietylaminobenzaldehyt,
pyrol-2-cacboxaldehyt,

- 2-clobenzaldehyt thiosemicacbazon,
pyridin-3-cacboxaldehyt,
indol-3-cacboxaldehyt,
3,5-dinitrosalixylaldehyt,
2-phenylindol-3-cacboxaldehyt,
4-dimetylamino-xinamaldehyt,
4-dimetylaminobutyraldehyt dietyl axetan,
5-cloindol-3-cacboxaldehyt,
indol-5-cacboxaldehyt,
I-metylbenzimidazol-2-cacboxaldehyt,
2-(2,2,2-trimetylaxetamido)pyridin-3-cacboxaldehyt,

2-amino-5-iodopyridin-3-cacboxaldehyt,
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3-aminopyridin-4-cacboxaldehyt,
4-aminopyridin-3-cacboxaldehyt,
4-amino-5-iodopyridin-3-cacboxaldehyt,
2-clo-4-iodopyridin-3-cacboxaldehyt,
5-bromo-2-metoxypyridin-3-cacboxaldehyt,
2-metoxypyridin-3-cacboxaldehyt,
2-etoxypyridin-3-cacboxaldehyt,
2-isopropoxypyridin-3-cacboxaldehyt,
2-(xyclopropylmetoxy)pyridin-3-cacboxaldehyt,
2-clopyridin-4-cacboxaldehyt,
2-n-propoxypyridin-3-cacboxaldehyt,
2-xyclopentyloxypyridin-3-cacboxaldehyt,
2-(2,2,2-trifloetoxy )pyridin-3-cacboxaldehyt,
6-(1-pyrrolidino)pyridin-3-cacboxaldehyt,
6-(1-piperidino)pyridin-3-cacboxaldehyt,
6-xyclopentyl-oxypyridin-3-cacboxaldehyt,
6-xyclohexyloxypyridin-3-cacboxaldehyt,
5-bromopyritin-2-cacboxaldehyt,
2-(3-dimetylaminopropoxy )benzaldehyt,
1,3,5-irimetyl-1H-pyrazol-4-cacboxaldehyt,

5-benzyloxy-6-azaindol-3-cacboxaldehyt,
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3-(p-tolyl)-1H-pyrazol-4-cacboxaldehyt,

N-dimetyl metylaminoaxetaldehyt axetan, dimetylaminoaxetaldehyt

dietyl axetan,
4-Dietylaminosalixylaldehyt,
4-aminobutyraldehyt dietyl axetan,
2-amino-5-clobenzaldehyt,
2-bromopyritin-4-cacboxaldehyt,
2-aminopyridin-3-cacboxaldehyt, va
4-dimetylaminobenzaldehyt.

S& c6 mot sb nhém axetat c6 mait trong PVOH duoc bién ddi, phét
sinh tir c4c nguyén liéu PVOH ban du. Nhitng nhém nay thudng c6 mat véi
luong tir 1 dén 12 % mol, t&t hon 13 tir 1 dén 2 % mol, tinh trén tdng sb

lugng cta cac nhém OH c6 mit trong nguyén liéu PVOH ban du.

Nhém ky nuée (R) 1a t6t nhat dugc din xuét tir mot hodc nhiéu hop
chét: butyraldehyt, octyl aldehyt, dodexyl aldehyt, hexanal 2-etyl, xyclohexan
cacboxy-aldehyt, xitral, propionaldehyt, (2-metoxyetoxy) axetaldehyt
dimetylaxetal, va benzaldehyt.

Céc hat c6 ty 1€ trong luong cua vién nang so véi 16p phu trong
khoang tir 1:1 dén 4:1, tot hon 1a tir 1:1 dén 3:1. Trong mot phuong 4n khéc
duoc uu tién, ty 1€ trong lugng cua vién nang so véi 16p phu 1a trong khoang
tir2:1 dén 4:1.

Ruou polyvinyl duge bién d6i c¢6 mot mic do bién dbi cua tinh ky

nude tir 2,0 dén 15,0% mol vé6i diéu kién 1a ty 18 trong lugng cla vién nang
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so v6i 16p phit khoang 1:1, t6t hon 1a tir 1:1 dén 1,25:1, muac d6 bién ddi cta
tinh ky nuéc 13 tir 2 dén 10 % mol.

Céc thanh phan PVOH bién dbi tiy chon :

N6 ¢6 thé thuan loi cho PVOH bién ddi dugc dé xuét 1a ¢ cAu truc
polyme lién két ngang. Murc d6 lién két ngang nén duoc gitt & muc thip dé

tranh su hinh thanh cia mdt nguyén li€éu khong hoa tan.

Céac chét lién két ngang ddc biét thich hop bao gdm formaldehyt;
polyeste; epoxit; amidoamin; anhydrit; phenol; isoxyanat; este vinyl; uretan;
polyimit; arylic; bis(metacrylkoxypropyl) tetrametylsiloxan (styren,
metylmetacrylat);  n-diazopyruvat; axit phenyboronic;  cis-platin;
divinylbenzen;  polyamit;  dialdehyt;  xyanurat  triallyl;  N-(2-
etanesulfonyletyl) halogenua pyridinium; tetraalkyltitanat, hdn hgp cua cac
titanat va borat hodc cac zirconat; ion da nang lugng Cr, Zr, Ti; dialdehyt,
diketon; phirc ruou cta cic organotitanat, cic zircoat va borat va dong (II)
phtrc hop. Cho 16p mang dua trén PVOH, cac chét lién két ngang wu tién 1a
mot oxit kim nhu borat, telurat, asenat, va tién than cta no. Cac lién két
ngang khac dugc biét chira céc ion vanadyl, ion titan & trang thai héa tri
cdng ba, hodc ion permanganat (boc 16 trong patent US 3,518,242). Céc lién
két ngang thay thé dwoc dua ra trong cubn sach: Polyvinylalcohol -
Properties and applications, Chuong 9 cua C.A. Finch (John Wiley & Sons,
New York, 1973).

Quy trinh san xuét:

Sy bién ddi ciia polyme c6 thé dugc thyc hién bang mét loat cac quy

trinh d3 biét. Vi du trong san xuét ctia PVOH duoc bién d6i, mot dung dich
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c6 tinh axit cia PVOH (t6t hon 13 hinh thanh & nhiét do trén 80°C) dugc
phan (g & khoang 70°C véi aldehyt/axetal (t5t hon l1a dwoc bd sung timng
giot). Sau khi bo sung cic thanh phan, phan tng duogc tién hanh trong vai

gid tai STP.

PVOH bién dbi sédn xuat nhu néu trén cta sang ché c6 thé duoc thém
vao huyén phu bao nang truéce khi thém vao san pham cuoi cung, hodc né ¢
thé duogc thém vao hdn hop c6 chira cac bao nang. Qua trinh thong thuong

duogc uu tién.

Céc thanh phan khac

Céc chit dong lam mém va cac chit tao phirc béo

Céc chat dong 1am mém c6 thé duoc st dung. Khi dugc st dung, cac
chat dng 1am mém thudng c6 mit tir 0,1 dén 20% va dic biét 1a & mic 0,5
dén 10%, tinh trén tong trong lugng cla hop chit. Cac chét ddng 1am mém
dugc wu tién chira cac este béo, va N-oxit béo. Cac este béo c¢6 thé duogc st
dung chira cac monoeste béo, nhu glyxerol monostearat, este dudng béo,
chang han nhu nhitng chét dugc boc 16 trong WO 01/46361 (Unilever).

Ché pham str dung trong sang ché c6 thé chita mot chét tao phirc béo.

Céc chat tao phitc béo dic biét thich hop bao gdm céc rugu béo va cac
axit béo. Trong s nay, ruou béo 13 tt nhat.

Nguyén liéu tao phitc béo c6 thé duge sir dung dé cai thién do nhét
ctia ché phim.

Axit béo dugc wu tién bao gdm axit béo m& dong vat cimg (phd bién

theo tén thuong mai Pristerene ™, cua Unigema). Ruou béo duogc wu tién
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bao gom rugu m& cung (c6 san dudi tén thuong mai Stenol™ va

Hydrenol™, ciia Cognis va Laurex™ CS, Albright va Wilson).

Chét tao phirc béo tét hon 1a ¢6 mit véi lugng 16n hon 0,3-5% trong
luong, tinh trén tong trong lugng cta ché pham. Tét hon nita 13, thanh phan
chat béo c6 mit v6i lugng nim trong khoang tir 0,4 dén 4%. Ty 1€ trong
luong cta thanh phin mono-este cta nguyén liéu 1am vai mém amoni bac
bdn véi chit tao chét phic béo, ot hon 1a tir 5:1 dén 1:5, tot hon nita 12 tur

4:1 dén 1:4, tbi nhat 1a tir 3:1 dén 1:3, vi du nhu tir 2:1 dén 1:2.
Chét hoat dong bé mit khéng ion

Céc ché phém c6 thé chira thém mét chit hoat dong bé mat khong ion.
Théng thuong nhitng chét hoat dong bé mit nay c6 thé duoc thém vao véi
muc dich on dinh cac ché pham. Pic biét thich hop cho cac ché phim chua

cac hop chat amoni bac bon cing.

Céac chat hoat dong bé mat khong ion thich hop bao gdm cac san
pham cdng cia etylen oxit va/hodic propylen oxit véi rugu béo, axit béo va
cac amin béo. Bét cir hop chét nao duoc alkoxylat héa ctia loai dac biét dugc
mo ta sau day co thé duoc sur dung nhu céac chét hoat dong bé mit khong
ion.

Céc chét hoat dong bé mat thich hop 1a chét hoat dong bé mit tan
trong nude c¢6 cong thirc chung sau:

RY-(C,H40),-CH ,-CH ,-OH

trong d6 R dugc chon tir nhéom bao gém chudi alkyl bic mot, bac hai
va mach nhanh va/ hodc cdc nhém hydrocacbyl axyl (khi Y = -C(0)O, R #
mdt nhém hydrocacbyl axyl); cdc nhém hydrocacbyl alkenyl chudi bic mét,
bic hai va mach nhanh; cac nhém hydrocacbyl phenolic dugc thé alkenyl
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bac mot, bac hai va mach nhanh; cac nhém hydrocacbyl c6 chiéu dai chudi

tir 8 dén 25, t6t hon 1a tir 10 dén 20, vi du nhu 14 dén 18 nguyén tir cacbon.

Trong c6ng thirc chung cho chét hoat dong bé mat khong ion duogc

etoxilat héa, Y thuong la:
-O-, -C(0)0O-, -C(O)N(R)- hodc -C(O)N(R)R-

trong d6 R c6 y nghia nhu néu trén hodc c6 thé 1a hydro, va Z 1a it

nhat khoang 8, t&t hon 13 khoang 10 hoic 11.

Tt hon 1a chét hoat ddng bé mit khéng ion c6 HLB tir khoang 7 dén
khoang 20, tot hon nita 1a tr 10 dén 18, vi du nhu 12 dén 16. Genapol™
C200 (Clariant) dya trén chudi dira va nhém 20 EO 1a mot vi du ctia mot

chét hoat dong bé mit khong ion thich hop.

Néu c6, chét hoat dong bé mit khong ion ¢6 mat véi luong tir 0,01
dén 10%, tot hon 1a tir 0,1 dén 5% trong luong tinh trén tong trong lugng

cua ché pham.
Thuoc nhu¢m bong

Thubc nhuém béng tiy chon cd thé dugc st dung. Thudc nhudm wu
tién 12 mau tim hosc xanh. Cac dong phi hop va uvu tién cua thudc nhudm sé
dugc thao luan duéi day. Hon nita cac hop chat amoni bac bén khong bo
h(‘)a 1a débi tuong tu dong oxy hoa gbe xuc tac bdi mot sé muc do cia anh
sang tia cyc tim v&/ hodc ion kim loai chuyén tiép, c6 nguy co kém theo 13
gy vang 6 vai. Sy c6 mat ciia thudc nhudém béng ciing 1am giam nguy co

vang 0 tr nguon nay.

Thudc nhudm boéng khac nhau cho cép dd khac nhau ctia mau. Do do,
murc d6 thuéc nhudm béng c6 mit trong ché pham theo sang ché phu thude

vao loai thudc nhudm béng. Pham vi tdng thé dwge wu tién, phu hop véi
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sang ché 14 0,00001 dén 0,1% trong luong, tot hon nita 14 0,0001 dén 0,01%
trong lugng, t6t nhat 13 0,0005 dén 0,005% trong luong tinh trén trong lugng

cta téng ché pham.
Céc thude nhudm truc tiép

Thudc nhudém truc tiép (hay con goi 1a thuoc nhudm chinh) la nhitng
loai thuéc nhudm hoa tan trong nudc c6 do két dinh véi sgi va duge hap thu
truc tiép. Cac thuéc nhud¢m mau xanh da trdi va mau tim truc ti€p dugc wu
tién.

Tot hon 13, thuéc nhuém bis-azo hodc tris-azo dugc st dung.

Tt nhét 13, thuéc nhudm tryc tiép 1a mot thude nhudém mau tim truc

3 S
_NHWNR&

NaO3S

tiép c6 chu truc sau day:
n(NaOSS) <

\.__./

hodc
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« — \
R D) _
\ N, @)
R/ N‘@—NH NR{R,
|Q5 ) ( }q__
Loy )=
L] 2 NaO.S
3Na
trong do:

vong D va E ¢6 thé doc 14p 12 naphtyl hoic phenyl nhu trong hinh cu

truc;
R, dugc chon tir: hydro va C;-Cy-alkyl t6t hon 14 hydro;

R, duoc chon tir: hydro, Ci-Cs-alkyl, phenyl dwoc thé hodc khéng
dugc thé va naphtyl duge thé hoic khong dugce thé, t6t hon 14 phenyl;

R3; va R4 duoc lya chon ddc 1ap tir: hydro va C;-Cy-alkyl, t5t hon 1a
hydro hodc metyl;

X va'Y duoc lua chon doc 1ap tir: hydro, C;-Cs-alkyl va C;-Cy-alkoxy;
t6t hon 1a thudc nhuém c6 X = metyl; va, Y = metoxy van la 0, 1 hodc 2, tdt

hon 1a 1 hoac 2.

Thudc nhudém duge wu tién 13 mau tim truc tiép 7, mau tim truc tiép 9,
mau tim truc tiép 11, tim truc tiép 26, mau tim truc tiép 31, tim truc tiép 35,
mau tim truc tiép 40, mau tim truc tiép 41, mau tim truc tiép 51, va mau tim
truc tiép 99. Pdng bis-azo ¢6 chira cac thudc nhuém nhu thudc nhudém mau

tim truc tiép 66 co thé duoc st dung.
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Thudc nhudm bazo héa benziden it duge wu tién.

T6t hon 1a thubc nhuém truc tiép cd mat véi lugng 0,00001% trong
lwong dén 0,0010% trong luong cua ché pham.

Theo mdt phwong an khac thude nhudm truc tiép c6 thé 1a lién két hoa
tri v6i thube tay quang, vi du nhu dugc mé ta trong W02006/024612.

Céac thudc nhudm axit

Céc thudc nhudm riéng biét axit cho bong dem lai nhing loi ich cho
hang may mic chira bong. Cac thudc nhudém va hdn hop cua thude nhuém

dugc wu tién 1a mau xanh da troi hoac tim. Thude nhudém axit duoc wu tién

la:
(i) cac thudc nhudm azin, trong d6 thudc nhudém c6 cAu trac cdt 16i
sau day:
N\
R D R
aN -Re
N N I}I
Rp Ra

trong dé R,, Ry, Re and Ry duge chon tir: H, mot chudi Cy-Cr-alkyl
mach nhanh hoic mach thang, benzyl phenyl, va naphtyl;

thuéc nhudm mau duge thé bang it nhat mét nhém SO; hodc nhém -

COO-;
vong B khong mang nhém dién tich &m hodc muoi cia ching;

va vong A ¢6 thé dugc thé nita dé tao thanh mot naphtyl;
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chat nhuém mau tuy y dugc thé bang cac nhom dugc chon tir: amin,

metyl, etyl, hydroxyl, metoxy, etoxy, phenoxy, Cl, Br, I, F, va NO..

Cac thudc nhuém azin dirge uu tién la: axit xanh da tro1 98, axit tim

50, va axit xanh da troi 59, t6t hon nita 13 axit tim 50 va axit xanh da troi 98.

Céc thudc nhudém axit khong azin dugc uu tién khac la axit tim 17,

axit den 1 va axit xanh da trot 29.

Tét hon 1a thubc nhudém axit ¢ mat tir 0,0005% trong luong dén

0,01% trong lugng ctia ché pham.
Céc thudc nhudm ky nude

Ché pham c6 thé chira mot hodc nhiéu cac thudc nhudm ky nuéc duge
chon tr benzodifuran, metin, triphenylmetan, napthalimit, pyrazol,
napthoquinon, anthraquinon va cdc chromophor thudc nhuém mono-azo
hozc di-azo. Cac thubc nhudm ky nuée 12 thubc nhuém khong chira bat ky
nhém hoda tan trong nuée mang dién tich nao. Cac thudc nhuém ky nude b
thé dugc chon tir cac nhom dung méi va phan tan. Thude nhudm mono-azo

va anthraquinon mau xanh da tr¢i va mau tim duogc vu tién.

Céc thudc nhuém duoc wu tién bao gém tim dung méi 13, tim phan

tan 27, tim phén tan 26, tim phén tan 28, tim phan tan 63 va tim phéan tan 77.

Tét hon 13 thudce nhudm ky nuéc c6 mat véi luong 0,0001% trong

luong dén 0,005% trong luong cla cong thirc.
Thudc nhudém bazo:

Cac thuc nhudém bazo 1a cac thudc nhudém hitu co mang dién tich
thuc duong. Chung ling dong vao bong. Chung 1a loi ich dac biét cho viéc

sir dung trong ché pham cé chira cht yéu 1a cac chit hoat dong bé mit
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cation. Cac thuoc nhudm cé thé dugc chon tir cac thuéc nhudm bazo tim va

bazo xanh da trdi dugc liét ké trong Chi s¢ mau quoc té.

Céc vi du duge wu tién bao gdm céc thuée nhudém bazo triarylmetan,
cac thubc nhudém bazo metan, cac thudc nhudém bazo anthraquinon, mau
xanh bazo 16, mau xanh bazo 65, mau xanh bazo 66, mau xanh bazo 67,
mau xanh bazo 71, mau xanh bazo 159, mau tim bazo 19, mau tim bazo 35,
mau tim bazo 38 , mau tim bazo 48, mau xanh bazo 3, mau xanh bazo 75,
mau xanh bazo 95, mau xanh bazo 122, mau xanh bazo 124, mau xanh bazo

141.
Thubc nhudém phan g

Cac thudc nhuom phan Umg la cac thuéc nhudém cé chira mdt nhom
hitu co cé kha nang phan Ung véi xenluloza va lién két thuéc nhuém véi

xenluloza bang mét lién két cong hoa tri. Chung ling dong vao bong.

Tét hon la nhém phan tmg dugc thily phan hozic nhém phan mg cua
thudc nhudém di phan tng véi mot chét hitu co nhu mét polyme, dé lién két
thu6c nhudém véi chit hitu co ndy. Céc thudc nhudm c6 thé duoc chon tir cac
thudc nhuém mau tim phan tng va mau xanh phan tmg dugc liét ké trong
Chi s6 mau quéc .

Céc vi du dugc uu tién chira mau xanh da troi phan ing 19, mau xanh
da troi phan tng 163, mau xanh da troi phan Gng 182 va mau xanh da troi

phan tng 96.
Thubc nhudém lién hop

Céc thudc nhudém lién hop dugce hinh thanh béng cach két hop céc
thudc nhudm bazo hoic axit truc tiép v6i cac polyme hodc cac hat thong qua

luc vat ly.
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Phy thudc vao su lya chon ctia polyme hosc hat chiing ling dong 1én
bbng hoic cac sgi tong hgp. Phan mé ta duoc dua ra trong WO2006/055787.

Chung khong dugc vu tién.

Céac thudc nhudm dic biét duoc uu tién la: mau tim truc tiép 7, mau
tim truc tiép 9, mau tim tryc tiép 11, mau tim truc tiép 26, mau tim truc tiép
31, mau tim truc tiép 35, mau tim truc tiép 40, mau tim truc tiép 41, mau tim
truc tiép 51, mau tim truc tiép 99, axit mau xanh 98, axit mau tim 50, axit
mau xanh 59, axit mau tim 17, axit mau den 1, axit mau xanh 29, dung méi
tim 13, tim phén tan 27, tim phén tan 26, tim phan tan 28, tim phan tan 63,

tim phan tan 77 va cac hdn hop ctia ching.

Huong liéu

Céc ché phim cta sang ché c¢6 thé chira mot hodc nhidu huong liéu
néu mudn. Tt hon 12 huong liéu c6 mit véi luong tir 0,01 dén 10% trong
lugng, tdt hon nita 14 tir 6,05 dén 5% trong luong, tham chi tdt hon nita 12 tir
0,1 dén 4,0%, t6t nhét 12 tir 0,15 dén 4,0% trong luong tinh trén tdng trong

luong cda ché pham.

Céc thanh phan hitu ich cia huong liéu chira cac cac nguyén liu ¢6
ngudn gbc tu nhién va téng hop. Chiing bao goém céc hop chit don 1& va cac
hén hop. Céc vi du cu thé cia cac thanh phan nay c6 thé duoc tim thiy trong
céc tai liéu hién tai, vi du nhu, Handbook of Flavor Ingredients ctia Fenaroli,
1975, CRC Press; Synthetic Food Adjuncts, 1947 viét bsi M. B. Jacobs, do
Van Nostrand bién tdp; hoac Perfume and Flavor Chemicals cua S.
Arctander 1969, Montclair, N.J. (USA)Hoa Ky). Nhitng chit nay dugc biét

dén rong rai bai nguoi c6 hiéu biét trung binh trong linh vyc tao hwong liéu,
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mui thom va/hodc cac san pham tidu ding tao huong thom, tuc 13, trong viée
truyén mdt mui va/ hoac mgt huong vi hodc vi gidc cho mot san phém tiéu
dung theo cach truyén théng duoc tao huong thom hay tao mui vi thom,

hodc thay doi mui va/ hodc huong vi clia san pham tiéu ding néu trén.

Huong liéu & ddy khong chi c6 nghia 1a mot san pham huong thom
duoc ché bién dy du theo cong thirc, ma con duge chon tir cac thanh phan
clia huong thom d6, ddc biét 1a nhitng loai d& bj mét, chang han nhu loai

dugc goi la "huong dau tién".

Huong dau tién dugc xac dinh boi Poucher (Journal of the Society of
Cosmetic Chemists 6(2):80 [1955]). C4c vi du vé cac huong diu tién phd
bién chira cic loai diu cdy quyt, linalool, linalyl axetat, hoa oai huong,
dihydromyrcenol, oxit hoa hdng va cis-3-hexanol. Hwong déu tién thuong
chiém tir 15% dén 25% trong lwong cua ché phim huong li€u va trong cac
phuong 4n cta sang ché cé chira mot mic d6 gia ting cla cac huong dau

tién du kién 12 it nhat 20% trong lugng ¢ mit trong bao nang.

Mot sb hodc tht ca cac loai huong liéu hodc huong lidu c6 thé duge
bao, cac thanh phﬁn huong li€u ddc trung ma thuan loi dé bao, bao gém cac
huong liéu c¢6 diém soi twong dbi thap, t6t hon 1a nhitng thanh phan ¢6 diém
s6i thap hon 300, t6t hon 13 100 dén 250°C va huong liéu c6 thé san xuét cac

thanh phan nhu vay.

N6 ciing 14 thuan lgi dé bao cac thanh phan huong liéu c6 clog P thap
(tc 13 nhitng thanh phén s& duoc phan chia trong nudce), tbt hon véi mot
clog P nho hon 3,0. Cac huong liéu c6 diém so6i twong dbi thip va clog P
tuong dbi thdp dwoc goi 1a cac thanh phin huong liéu "cham téa huong" va

bao gobm céc nguyén li¢u sau day:
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Alilic caproat, amyl axetat, amyl propionat, anisic aldehyt, anisol,
benzaldehyt, benzyl axetat, benzyl axeton, rugu benzyl, benzyl format,
benzyl iso valerat, benzyl propionat, beta gamma hexenol, long ndo gum,
laevo-carvon, d-carvon, rugu xinamic, xinamyl format, cis-jasmon, cis-3-
hexenyl axetat, ruou cuminic, xyclal ¢, dimetyl benzyl carbinol, dimetyl
benzyl carbinol axetat, etyl axetat, etyl axetat axeto, etyl keton amyl, etyl
benzoat, etyl butirat, etyl hexyl keton, etyl axetat phenyl, eucalyptol,
eugenol, fenchyl axetat, flor axetat (trixyclo dexenyl axetat), fruten
(tricyclco dexenyl propionat), geraniol, hexenol, hexenyl axetat, hexyl
axetat, hexyl format, ruou hydratropic, hydroxyxitronellal, indon, ruou
isoamyl, iso menton, isopulegyl axetat, isoquinolon, ligustral, linalool,
linalool oxit, linalyl format, menton, mentyl axetphenon, metyl amyl keton,
metyi anthranilat, metyl benzoat, metyl axetat benyl, metyl eugenol, metyl
heptenon, metyl heptine cacbonat, metyl heptyl keton, metyl hexyl keton,
metyl phenyl carbinyl axetat, metyl salixylat, metyl-n-metyl anthranilat,
nerol, octalacton, octyl rugu, p-cresol, p-cresol metyl ete, p-
metoxyaxetophenon, p-metyl axetophenon, phenoxy etnol, phenyl
axetaldehyt, phenyl etyl axetat, ruou phenyl etyl , etyl phenyl dimetyl
carbinol, prenyl axetat, propyl bornat, pulegon, oxit hoa hong, safrol, 4

terpinenol, alpha-terpinenol, va/ hoac viridin.

Céc thanh phan hwong liéu khong bao dwoc wu tién 14 nhitng thanh
phan huong liéu ky nuéc véi ClogP trén 3. Nhu st dung & day, thuat ngit
"ClogP" c6 nghia la logarit dugc tinh toan dén bazo 10 cta hé s6 phan chia
octanol/ nuée (P). Hé s phan chia octanol/nuée ciia mot nguyén liéu huong
lidu thé (PRM) 14 ty 18 gifta nong do cén bing clia né trong octanol va nude.

Cho rang tri s6 nay 13 ty 18 giita ndng d6 cin bing ciia mdt PRM trong mot
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dung mdi khéng phan cuc (octanol) v6i ndng do ciia né trong mot dung mdi
phén cyc (nudéc), ClogP cling 1a mgt thude do cla tinh ky nuGe cia nguyén
lidu — tri sb ClogP cang cao, tinh ky nudc clia nguyén liéu cang cao. Céc tri
s6 ClogP c6 thé d& dang tinh toan bdi mot chuong trinh goi 1a "CLOGP"
trong d6 c6 san tir Daylight Chemical Information Systems Inc., Irvine
Calif., USA. Céc hé sb phan chia octanol/nude duge mo ta chi tiét hon trong

U.S. Pat. Sb. 5,578,563.

Céc thanh phan huong liéu véi ClogP trén 3 bao gbm: iso e super,
- xitronellol, etyl xinamat, bangalol, 2,4,6-trimetylbenzaldehyt, hexyl aldehyt
xinainic, 2,6-dimetyl-2-heptanol, diisobutylcarbinol, etyl salixylat, phenetyl
isobutyrat, etyl hexyl xeton, propy! amyl xeton, dibutyl xeton, heptyl metyl
keton, 4,5-dihydrotoluen, caprilic aldehyt, xitral, geranial, isopropyl benzoat,
axit xyclohexanpropionic, campholen aldehyt, axit caprilic, rucju caprilic,
cuminaldehyt, 1-etyl-4 -nitrobenzen, heptyl format, 4 isopropylphenol, 2
isopropylphenol, 3 isopropylphenol, alilic disulfit, 4-metyl-1-phenyl-2-
pentanon, 2 propylfuran, alilic caproat, styren, isoeugenyl metyl ete,
indonaphthen, dietyl suberat , I-menton, menton racemic, p-cresyl isobutirat,
butyl butirat, etyl hexanoat, propyl valerat, n-pentyl propanoat, hexyl axetat,
metyl heptanoat, trans-3 ,3,5-trimetylxyclohexanol, 3,3,5-
trimetylxyclohexanol , etyl p-anisat, 2-etyl-1-hexanol, benzyl isobutyrat,
2,5-dimetylthiofen, isobutyl 2 butenoat, caprylnitril, gamma-nonalacton,
nerol, trans-geraniol, 1-vinylheptanol, eucalyptol, 4 terpinenol,
dihydrocacveol, etyl 2 metoxybenzoat, etyl ciklohexancacboxylat, 2
etylhexanal, etyl amyl carbinol, 2-octanol, 2-octanol, etyl
metylphenylglycidat, diisobutyl xeton, cumaron, propyl isovalerat, isobutyl

butanoat, isopentyl propanoat, 2 etylbutyl axetat, 6 - metyl-
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tetrahydroquinolin, eugenyl metyl ete, etyl dihydroxinamat, 3,5-
dimetoxytoluen, toluen, etyl benzoat, n-butyrophenon, alpha-terpineol, metyl
2 metylbenzoat, metyl 4 metylbenzoat, metyl 3, metylbenzoat, sec.butyl n-
butyrat, 1,4-xineol, rugu fenchyl, pinanol, cis-2-pinanol, 24,
dimetylaxetophenon, isoeugenol, safrol, metyl 2 octynoat, o-metylanisol, p-
- cresyl metyl ete, etyl anthranilat, linalool, phenyl butyrat, etylen glycol
dibutyrat, dietyl phthalat, phenyl mercaptan, rugu cumic, m-toluquinolin, 6-
metylquinolin, lepidin, 2-etylbenzaldehyt, 4-etylbenzaldehyt, o-etylphenol,
p-etylphenol, = m-etylphenol,  (+)-pulegon,  2,4-dimetylbenzaldehyt,
- isoxylaldehyt, etyl sorbat, benzyl propionat, 1,3-dimetylbutyl axetat,
isobutyl isobutanoat, 2,6-xylenol, 2,4-xylenol, 2,5-xylenol, 3,5 - xylenol,
metyl xinamat, hexyl metyl ete, benzyl etyl ete, metyl salixylat, butyl propyl
xeton, etyl amyl xeton, hexyl metyl keton, 2,3-xylenol, 3,4, xylenol,

- xyclopentadenanolit va phenyl etyl 2 phenylaxetat 2.

Nhiéu thanh phan huong liéu cing c6 mit trong ché phim 1a didu
théng thuong. Trong céc ché phdm cia sang ché, udc tinh s& c6 bdn hoic
nhiéu hon, t&t hon 14 nam ho#c nhiéu hon, t&t hon nita 13 sau hodc hon hoac
tham chi bay hodc cac thanh phan hwong liéu khac nhau tir danh sach d3 néu
ctia huong lidu chdm téa huong néu trén va/hoic danh sach cac thanh phan

huong liéu véi ClogP trén 3 c6 trong huong li€u.

Mét nhém huong li€u khac ma sang ché c6 thé ap dung duoc goi la
céc nguyén liéu "tri lidu bang tinh dau". Nhitng nguyén liéu nay chtra nhiéu
thanh phan dugc st dung trong qué trinh tao huwong liéu, chita cac thanh
phin tir céc loai tinh dau chinh nhu ciy x6 thom, bach dan, phong, oai
huong, triét xuit v6 nhuc d4u khiu, diu hoa cam, hat nhuc dau khiu, bac ha,

i& violet ngot va nit lang.
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Céc thanh phan tity chon thém

Céc ché phim cua sang ché c6 thé chira mot hodc nhiéu thanh phin
khac. Céc thanh phin nay chira cic chat bao quan hon nita (vi du nhu cac
thubc diét khudn), cac chat dém pH, cac chit mang hwong liéu, céc chit ting
tan, cac chit dién ly trung hop, céac chat chéng co lai, cac chét chéng nhéan,
chéng oxy héa, kem chéng ning, chat chng an mon, cic chit tao hiéu tng

xép nép vai, cac chat chdng tinh, hd tro 12 quan 4o, silicon, cac chét chéng
“tao bot, nhudm mau, cac chit lam m& va/ hodc cac chét tao sic td ngoc trai,
loai dau tu nhién/ chiét xuét, cac chat hd trg ché bién, vi du. cac chat dién
phan, cac chét vé sinh, vi du nhu cac chit chdng vi khudn va khang nim, cac

chét c6 1oi cho da va lam dic.
Dang clia san pham
Céc ché pham 14 & dang 10ng.

Céc ché phdm chét 16ng c6 d6 pH dao dong tir 2,0 dén 5,0, tét hon 1a
2,5 dén 4,5, tot nhét 12 2,5 dén 4,0. Cac ché phém cua sang ché cling cé thé

chira cac chét bién dbi pH nhu axit clohydric hoac axit lactic.

Ché phim c6 thé & dang c6 dic dugc pha lodng trong dung mdi, bao
gdm nudc, trude khi sir dung. Ché pham ciing c6 thé 13 mot ché phim sén
sang dé sir dung (st dung ngay). Tét hon ché phdm duoc cung cip nhu chét
l6ng sén sang dé str dung chira mot pha nuéc. Pha nudc c6 thé chira cac loai
hoa tan trong nudce, chang han nhu mudi khoang hoic cc loai rugu chudi

ngan (Ci.4).

Céc ché phdm cua sang ché t6t hon 14 cac ché pham lam mém duoc bd
sung khi x4 gia tang phi hop dé str dung trong qua trinh giat. Ché phim tt

hon 1a dé sir dung trong chu ky x4 cta may giit tai nha, loai ma né c6 thé
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duoc thém truc tiép duéi dang nguyén chat, vi du nhu thong qua ngan kéo
do ludng, hodc cho may giit cira trén, cho truc tiép vao budng giat. Ngoai ra,
n6 ¢c6 thé dugc pha loding trudc khi str dung. Céac ché pham ciing ¢6 thé duoc
st dung trong co ché gijt bing tay. Cac ché phdm cua sang ché nay c6 thé
duoc sir dung trong may giat cong nghiép, vi du nhu mét chét hoan thién dé

lam m&m quan 40 mai trude khi ban cho ngudi tiéu dung.
Diéu ché cac ché pham cua séng ché

Céc ché phdm cta sang ché thudng c6 thé duge thuc hién bang cach
két‘hqp mdt hdn hop tan chay chira cac hoat chat lam mém vai va tiy y chit
lam mém véi mot pha nude. Cac thanh phan khéc c6 thé dugc két hop véi
pha nudc, hodc co6 thé duogc tron 1an vao ché phém sau khi su két hop hén

hop tan chay va pha nuéec.

Dé sang ché c6 thé dugc hiéu thém va thuc hién quy dinh vao thuc
tién, sang ché bay gid s& duge minh hoa bang cac vi du khong han ché sau
day. Su bién doi thém trong pham vi cta sang ché s€ 1a rd rang doi véi

ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh vuc k§ thust.
Vi du thue hién sang ché
Vi du 1: Nguyén li€u va phuong phap

Cac thanh phan duoc st dung trong cac phuong phap thir nghiém da
dugc mo ta trong céac vi du dugce liét ké trong Bang 1 va dugc st dung nhu
dd dugc thra nhdn dwoc ma khéng cidn tinh ché thém.

Bang 1: Cac thanh phén duoc sit dung nhur mé ta trong céac vi du.

Thanh phan Tén thuong mai Thong tin Nha cung cap
PVOH Mowiol 10-98 trong lu'ong phﬁn Kuraray
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tir 28K, mac do Specialities
thuy phan 98% Europe
GmBh
Butyraldehyt - - Fluka
Hexanal - -
Octanal - -
Aldrich
4-
Aminobutyraldehyt - -
dietyl axetan
. _ Blueday 1,8% ndng d6 ,
Huyén phu vién nang IFF
C20V12 huong liéu

Nén dudng vai -

Mau xanh nhat, co
dac, khong c6

huong li€u

Phuong phap chung dé didu ché polyme PVOH dugc bién ddi

PVOH (Mowiol 10-98, 2g) va nuéc khir ion (20 ml) duoc cho vao

binh phan Ung trong sudt. Sau d6, hon hop nay duoc lam néng dén 90°C va

khudy cho dén khi polyme hoa tan hoan toan. Sau d6, dung dich duoc ha
nhiét dén 70°C va chét xuc tac HCI (0,2 ml dung dich 37% trong nuéc) da

dugce thém vao dung dich khudy.Mot dung dich lodng cta aldehyt/axetan

trong nudc khir ion (khoang 7%, pH trung tinh) di dugc didu ché va luong
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dung dich theo yéu cAu dugc thém vao nhéd giot tir tir vao binh phan ung
trong khoang 0,5 gid. Sau khi bd sung d3 duoc hoan tit, hdn hop phan Gng
dugc khudy & 70°C trong 5 gid va sau d6 & nhiét do phong thém 20 gio.
Dung dich NaOH (IM) (2 ml) saz d6 da dugc thém vao hdn hop phan tng
dé trung hoa pH ciia dung dich san phdm. San phdm két qua 1a PVOH duge
bién doi.

Su dic trung v& quang phd cua 'H NMR

PVOH dugc bién ddi (1,0 ml) da duoce dua ra tir phan ung sau khi
hoan thanh phan tmg va lam dong kho. Céc mAu vé dic trung quang phd cta
'H NMR da dugc didu ché bang cach hoa tan bot polyme trong de-DMSO.
Quang phd duogc ghi lai béi quang phd ké Bruker 400 MHz.

Vi du 2: Diéu ché céc vién nang trén co s¢ PVOH dugc bién doi dugc

phu Melamin formaldehyt (S1 - S2)

Str dung phuong phap chung cho viéc diéu ché PVOH duoc bién ddi
d3 mé ta & trén, sau nguyén liéu PVOH bién dbi (S1-S6) da dugc didu ché,
v6i céc loai khéc nhau va mirc d9 thay ddi wa nude va ky nuée. Chi tiét vé
sy bién dbi cta sdu midu mPVOH dugc thé hién trong Bang 2.

Bang 2: thong tin mAu cho cdc mAu PVOH bién ddi

« Mirc d6 bién dbi tinh ky nudce Mirc d6 bién ddi tinh va
Mau (%mol) nudc (Yomol)
S1 .14 12,9 7,5
S2 (1[4 8,4 9,7
S3 (1[4 4,3 11,4
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S4 B[4 2.5 12,4
S5 [21.14] 2,2 13,8
S6 11141 1,9 14,1

[1] Thanh phén thay ddi tinh ky nuéc 14 butyraldehyt;
[2] Thanh phan thay dbi tinh ky nu6c 14 hexanal;
[3] Thanh phén thay ddi tinh ky nuéc 1a octanal;

[4] Thanh phan thay di tinh ky nudc 1a 4-amino-butyraldehyt dietyl

axetan.

Vi du 3: Diéu ché cic cong thirc dudng vai chira cac vién nang phu
PVOH duoc bién do6i phu (dugc goi tén 13 E1 dén E6 véi ty 1¢ trong lugng
ctia vién nang so vé&i 16p phi 1a 1:1 va E1' dén E6' theo ty 18 2:1), va diéu
ché cac vi du so sanh (duoc goi 1a A theo ty 1€ 1:1; A' theo ty 1€ 2:1 va E1"
dén E6" va A" theo ty 18 5:1, va B)

Phuong phép diéu ché

Huyén phu dang vién nang (0,72 g), 10% dung dich ¢6 nuéc cta
PVOH dugc bién dbi (0,13 g) (dugc chon tir S1-S6 nhu didu ché & trén) va
khong c6 nuée (1,15 g) duge pha trdn véi nhau va khudy véi tée d6 250 rpm
trong 10 phut dé thuc hién mét dung dich huyén phu bao. Ty 18 trong luong
cubi cung ctia PVOH bién ddi so véi vién nang 1a 1:1. Sau d6, dung dich
huyén phi bao dd dugc bd sung tir tir vao nén dudng vai dugce dé cap trong
Bang 1 (38 g), khudy co hoc véi tde d6 250 rpm va khudy thém 10 phat sau
khi bd sung hoan thanh. Sau d6 mau ché phdm dugc @ & 40°C trong 2 ngay

trude khi do.
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Hai ché phém khéc dugc thuc hién theo cach nay, trong dé ty 1€ trong

lugng cia PVOH bién d6i so véi vién nang 1a 2:1 va 5:1 twong ung.
Céc mau dugc diéu ché

Bing cach nay, mudi tam ché phidm dudng vai da duge didu ché véi 3
ty 18 trong luong khac nhau cta vién nang so véi 16p phi (duge goi tén 13 E1
dén E6 vdi ty 16 1:1; E1' dén E6' theo ty 18 2:1, va céc vi du so sanh E1" dén
E6" voi ty 1& 5:1), trong d6 ¢6 cac nguyén liéu PVOH bién dbi S1 dén S6
diéu ché & trén. Cac vi du so sanh (dugc goi tén 1a A véity 18 1:1; A' theo ty
16 2:1 va A" theo ty 18 5:1) ciing dd duoc diéu ché, trong d6 A, A' va A" chtra
cac vién nang duoc phu chi v6i nguyén lieu PVOH khéi diu khéng duoc
bién dbi va B chira vién nang khong c6 16p phi. Cudi cing, mot ché phdm
d6i chimg C chi chita nén dudng vai. Cac coéng thiic duge tém tit trong

Bang 3.

Bang 3: thong tin mau cho céc vién nang phtt PVOH duoc bién dbi

Ty 1€ hat:16p pht (wt/wt)
Hat
1:1 2:1 5:1
Vién nang phit Mowiol 10-98 ( PVOH
A A’ A" .
ban dau)

B B B Vién nang, khéng c6 16p phu

C C C Khong c6 vién nang
El El' El" Vién nang phu S1
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E2 E2 E2" Vién nang phu S2
E3 E3' E3" Vién nang phu S3
E4 E4' E4" Vién nang phu S4
ES ES' E5" Vién nang phu S5
E6 E6' E6" Vién nang phu S6

E1 dén E6 va E1' dén E6' 1 phu hop v6i sang ché.

Vi du 4: C4c dic tinh nhét cta cac chat dudng vai E1 dén E6 & El'

dén E6', trong d6 El, E6 va E6' la vi du duoc so sanh; va cac vi du so sanh

E1" dén B6", A, A", A" va B, va d6i chimg C

Céc d6 nhét clia cac ché pham dudng vai dugc dénh gia bing cach sir
dung mét hru bién ké (Physica MCR501, Anton Paar). Cac thong sé chinh
nhu sau: Thoi gian chd trude khi do 14 180s, tde dd cét tir 0,1 ~ 200 s - va

dit liéu @6 nhét da thu lai duge vao luc 2,20 va 106 s 1

Céac két qua vé d6 nhét duoc thé hién trong cac bang 4 dén 6 1a su

thay dbi d6 nhét sau khi luu trit & 40°C trong 2 ngay.

Bang 4: su thay ddi d6 nhét ctia cac ché pham dudng vai E1 dén E6 &
El' dén E6 '; cac vi du so sanh E1" dén E6", A, A", A" va B, va dbi chung C

sau 2 ngay luu trir 40°C.

Ché pham

hat:16p phti

D0 nhét & tbe d6 cit khac nhau (x1072)
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dudng vai (ty 1€

trong luong) 257! 205! 106s!
A 1:1 185,0 41,6 17,9
B N/A 257,0 53,3 21,8
C N/A 162,0 38,5 16,5
El 1:1 260.0 56,8 23.0
E2 I:1 128,0 32,2 15,8
E3 I:1 122,0 32,2 15,5
E4 1:1 140,0 34,9 16,1
ES I:1 86,4 24,4 12,3
E6 I:1 194,0 45,1 19,7
A 2:1 206,0 44,8 19,2
B n/a 257,0 53,3 21,8
C n/a 162,0 38,5 16,5
El' 2:1 187,0 42,8 18,9
E2' 2:1 142,0 34,4 16,2
E3' 2:1 166,0 41,1 18,4
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E4' 2:1 174,0 41,1 18,2
ES' 2:1 194,0 43,9 19,0
E6' 2:1 204,0 44,8 19,5
A" 5:1 200,0 43,4 18,7
B N/A 257,0 53,3 21,8
C N/A 162,0 38,5 16,5
E1" 5:1 200,0 48,8 21,1
E2" 5:1 253,0 54,7 22,8
E3" 5:1 240,0 52,6 21,5
E4" 5:1 157,0 36,3 16,4
ES" 5:1 202,0 45,1 19,1
E6" 5:1 190,0 44,6 19,1

Céc do nhét thap hon 1a4 mong mudn va duge lién két véi cac thude

tinh tich cuc nhu d6 chay tét.

DO nhét cla céc cong thirc dudng vai déu dwoc nhin thiy 1a ting
(khoang 30 dén 60%) sau khi bd sung vién nang. Ciing da dugc tim thay
rang néu cac vién nang dugc phit mdt 16p nguyén liéu PVOH bién déi phu
hop véi sang ché, truée khi duge bd sung vao cong thire, 46 nhét trong hau

hét céac truong hop thap hon so véi voi vién nang chua bién doi. Cac két qua
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cho thiy 16p phii vién nang v&i PVOH bién ddi mot cach hiéu qua dé giam

su thay dbi d6 nhét trong cac cong thire dudng vai.
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Yéu cau bao ho

1. Ché pham dudng vai dang long chira:

(a) nén dudng vai chira hoat chit dudng vai, 14 mot hop chit amino

béc bdn, va c6 do pH tir 2,0 dén 5,0; va
(b) hat chua:
(bl) vién nang, trong do chira:
(x) 15i chira chét hira ich, va
(y) vo; va
(b2) 16p phit chira rugu polyvinyl duoc bién dbi;
trong d6 rugu polyvinyl duoc bién dbi chira:
(i) nhém ky nudc, duge chon tir chudi alkyl va chudi aryl, ¢6 tir 4 dén
16 nguyén tir cacbon; va
(ii) nhém wa nuéc duge chon tir chudi alkyl va mot chudi aryl, nhém
wa nudc nay cé tir 4 dén 16 nguyén tir cacbon va chira mot nhém amin duge
chon tir amin bac mot, bac hai va bac ba, va
(iii) ty 1€ mol cadc nhém ky nude so védi cac nhdm va nude la tir 1:0,5
dén 1:10; va
trong do6 hat co6 ty 1€ trong lugng cua vién nang so véi 16p phu 1a tir
1:1 dén 4:1; va
ruou polyvinyl dugc bién ddi c6 muc d6 bién ddi tinh ky nude tir 2,0

dén 15,0% mol, v6i diéu kién 1a véi ty 1€ trong luong cua vién nang so véi
2 v v v v
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16p phtt tir 1:1 dn 1,25:1 thi mirc d6 bién dbi tinh ky nude 1a tir 2 dén 10%

mol.

2. Ché phdm dudng vai theo diém 1, trong d6 vo nang chira

formaldehytmelamin formaldehyt.

3. Ché phdm dudng vai theo diém 1 hoic 2, trong d6 chit hiru ich 1a chit

thom.

4. Ché phdm dudng vai theo diém bét ky néu trén, trong d6 hop chit amoni
bac bdn 1a mot hop chét lién két este chira cac hop chit monoeste, dieste va

trieste.

5. Ché phdm dudng vai theo diém 4, trong d6 hop chit amoni bac bdn 12 mot

hop chit amoni bac bdn trietanolamoni lién két este.

6. Ché phdm dudng vai theo diém bat ky néu trén, trong d6 hoat chét dudng
vai ¢c6 mat voi lugng tur 2 dén 50% trong lugng tinh trén téng trong lugng
ché pham.

7. Ché phdm dudng vai theo diém bat ky néu trén, trong do ty 18 trong luong
clia vién nang so voi 16p phu 1a tir 1:1 dén 3:1 tinh trén trong lugng cua hat.
8. Ché phim dudng vai theo diém bét ky tir diém 1 dén 6, trong d6 ty 16
trong lwong ciia vién nang so v6i 16p phu 13 2:1 dén 4:1.

9. Ché phim dudng vai theo diém bat ky néu trén, trong d6 hat c¢6 kich thude
tr 0,2 dén 50 micron, t5t hon 14 tir 2 dén 50 micron.

10. Ché pham dudng vai theo diém bt ky néu trén, trong d6 muc do bién
d6i tinh ky nudc 1a tir 2,0 dén 13,0% mol, véi didu kién 1a véi ty 18 trong
luong cia vién nang so vé6i 16p pha tir 1:1 dén 1,25:1 thi mirc do bién dbi

tinh ky nuéc 1a tir 2 dén 10% mol.
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11. Ché phim dudng vai theo diém bét ky néu trén trong do nhém ky nuéc
c6 ngudn gde tir nguyén lidu gbe, duge chon tir nhém bao gdm aldehyt,
axetal, ketals, este, cac hop chét hitu co flo, ete, alkan, alken va cac hop chét

thom.

12. Ché phim dudng vai theo diém 11, trong d6 nhom ky nuéc c6 ngudn
gbc tir mot hodc nhiéu nhém bao gdm butyraldehyt, octyl aldehyt, dodexyl
aldehyt, 2-etyl hexanal, xyclohexan cacboxy-aldehyt, xitral, propionaldehyt,
(2-metoxyetoxy) axetaldehyt dimetylaxetal, va benzaldehyt.

13. Ché pham dudng vai theo diém bat ky néu trén, trong d6 rugu polyvinyl
dugc bién dbi co gbe tir rugu polyvinyl véi trong lugng phan tir tr 1.000 dén

300.000.

14. Ché phdm dudng vai theo diém bit ky néu trén, trong d6 nhém wa nuédce
c6 ngudn gbc tr nguyén litu gbc c6 ClogP tr 0,5 dén 6,0.
15. Phuong phép cai thién tinh nhét cia ché phdm dudng vai dang long,
trong d6 ché phdm dudng vai chira 13i ma chira chét hivu ich, va vé; bao gdm
budc cung cap hat véi mét 16p pht chira mot ruou polyvinyl duge bién ddi;

trong dé rugu polyvinyl dugc bién ddi chira:

(i) nhoém ky nudce, duge chon tir mot chudi alkyl va mét chudi aryl, c6
tir 4 dén 16 nguyén tu cacbon; va

(i1)) mSt nhém va nude duge chon tur rﬁ@t chudi alkyl va mot chudi
aryl, nhém ua nuéc nay c6 tir 4 &én 16 nguyén tir cacbon va chira mdt nhém
amin dugc chon tr mGt amin bac mdt, bac hai va bac ba, va

(iii) ty 1€ mol cadc nhdm ky nuédce so véi cac nhém wa nude 1a tir 1:0,5

dén 1:10; va
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trong d6 hat c6 ty 1& trong luong ciia vién nang so v6i 16p pht nam trong
khoang tir 1:1 dén 4:1; va ruou polyvinyl duoc bién ddi c6 mirc d6 bién ddi
cua tinh ky nuée tir 2,0 dén 15,0% mol, vé&i diéu kién 1a véi ty 1€ trong huegng
clia vién nang so véi 16p pht tir 1:1 dén 1,25:1 thi mirc do bién dbi tinh ky
nudce 1a tir 2 dén 10% mol, va trong d6 chat dudng vai chira mot hop chét

amoni bac bon.

16. Quy trinh dudng vai bao gdm budc cho vai tiép xtc v6i ché pham theo

mot trong cac diém tir 1 dén 14.

17. Quy trinh theo diém 16, bao gdm budc cho vai tiep xtGc véi ché pham

theo mot trong céc diém tir 1 dén 14 trong nude rira va sau d6 xa vai.
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