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(57) Sang ché dé cap dén ché pham nhil tuong dau trong nuéc c6 tinh én dinh t6t

khi tron v6i bot oxit kim loai va ¢6 do phu déu, thdm t&t vao da, lan tda va luu lai

mot cach thich hop, hau nhu khong ¢6 cam gidc dinh va nhét, cé tinh kha dung

t6t va tinh 6n dinh t6t theo thoi gian, va ¢6 tdc dung dudng 4m cao. Cu thé, sang

ché dé cap dén ché pham nhil twong dau trong nudc chida cac thanh phan (A) dén

(C) sau day: (A) polyoxyetylen alkyl hodc alkenyl ete c6 nhém alkyl hoac

alkenyl c¢6 20 hoac nhi€u hon va 24 hoac it hon nguyén tir cacbon va c6é s6 mol

trung binh cta etylen oxit dugc bé sung 1a 1,5 hodc nhiéu hon va 4 hodc it hon,

(B) dau long, va (C) bot oxit kim loai hat min ky nuéc. Ngoai ra, sdng ché ciing

dé cap dén phuong phdp san xuét ché phdm nay.
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Linh vue k§ thuat duge dé cap
Sang ché d& cap dén ché phim nhii tvong diu trong nudc n dinh chia

chat tan xa tia cuc tim.

Tinh trang k§ thuit cia sing ché

Su quan trong ciia m§ phdm chéng ning duoc x4c dinh trong doi sdng
hing ngdy di duoc chi ra trong nhitng nim gin day. Do dé, m§ pham chéng
nang dang nhil héa dau trong nuée thuong cho cam gidc tuoi mat khi su dung va
thich hop dé st dung lién tuc d& duoc phét trién nhur m§ phim c6 tac dung bao
vé chéng lai tia cuc tim.

Pé tang cuong kha nang bao vé chéng tia cuc tim, chat hip thu tia cuc tim
va bot oxit kim loai nhu kém oxit hodc bot titan dioxit dugc sir dung trong céc
m§ pham nhil tvong dau trong nudc. Cu thé, bot oxit kim loai dugc chira véi
mét lugng 1én khong chi gy ra dang két tap bot, dang két tia, va cac dang
tuong tu, theo thdi gian ma con 13 nguyén nhan cua viéc lam giam tinh 6n dinh
theo thoi gian do tinh nhét giam, su tach nhii héa, su ling dong v.v.

Dé giai quyét cac van dé nay, m§ phdm nhil twong dau trong nude da duoc
d& xuét ma c6 tinh phan tan bt thuan loi va tinh én dinh theo thdi gian va cho
cam giac t6t khi st dung béng cach st dung copolyme cua acryloyldimetyl
taurat va hydroxyetyl acrylat va bt cua titan dioxit hodc cac bot tuong tu (tham

khao tai liéu sang ché 1). Ngoai ra, my phim nhii tuong dau trong nuéc da dugc
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dé xuit ma c6 tinh 6n dinh thuin loi theo thoi gian va cho cam gic tt khi st
dung, d6 trong subt, va tinh chéng nudc bang cach sir dung kém oxit, copolyme
lién két ngang ciia acrylamit va axit 2-acrylamit-2-metylpropansulfonic va/hodc
axit acrylic-natri acryloyldimetyl taurat copolyme, cht hoat dong bé mit c6
HLB béng 10 hodc cao hon, dAu silicon, va nudc (tham khao tai liéu sang ché 2).
Danh sach trich dan

Tai lidu sang ché

Tai liéu sang ché 1: JP-A-2006-8796

Ti lidu sang ché 2: JP-A-2005-272389

Tai liéu sang ché 3: WO 2011/136121

Tai lidu sang ché 4: WO 2011/155404

Ban chit k§y thuit ciia sang ché

Muc dich ciia sang ché 13 d& xut ché phdm nhil tuong dau trong nuéc
chtra c4c thanh phan (A) dén (C) sau day:
(A) polyoxyetylen alkyl hodc alkenyl ete c6 nhom alkyl hoac alkenyl c6 20 hodc
nhiéu hon va 24 hoc it hon nguyén tir cacbon va cé sb mol trung binh cta
etylen oxit dugc bd sung la 1,5 hoac nhiéu hon va 4 hojc it hon, |
(B) dau ma & dang l6ng & 25°C, va
(C) bot oxit kim loai hat min ky nuéc.

Ché pham nhii trong dau trong nudc theo sang ché duogc dung lam ché
phim chéng ning dé ding ngoai da. Ngoai ra, sang ché ciing d& xuét phuong

phap san xuét ché phim nhii tuong diu trong nuée.
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M6 ta vin tit cic hinh vé
Hinh 1 13 hinh chiéu kinh hién vi dién tir ciia cAu tric xult hién trén bé
mit hat nhii hoa (bé mit pha ddu) ciia ché phdm nhil tuong dau trong nudc cia
vidu 1.
Hinh 2 13 hinh chiéu kinh hién vi ctia c4c hat nhii hda cta vi du 1.
Hinh 3 13 hinh chiéu kinh hién vi ctia cac hat nhii hda cta vi du so sanh 1.
Hinh 4 13 hinh chiéu kinh hién vi cia c4c hat nhii hoa cta vi du so sanh 2.
Hinh 5 13 hinh chiéu kinh hién vi ciia c4c hat nhi héa cia vi du so sénh 3.
Hinh 6 13 hinh chiéu kinh hién vi ciia c4c hat nhii héa cta vi du so sanh 4.

MG ta chi tiét sang ché

M§ phdm nhii twong dau trong nudc duoc md ta trong tai liéu séng ché 1
c6 tinh phan tan bot kém trir khi bét nay duoc sir dung két hop véi silicon
acrylic 1am chét phén tan trong m§ phim nhii tvong du trong nuéc. Hon nita 13,
silicon acrylic giy ra cam gi4c cing da, din dén cam gic sir dung kém. Ngoai ra,
m§ phadm nhii trong diu trong nudc dugc mé ta trong tai liéu sang ché 2 kém
lan téa va luu lai trong sudt qua trinh sir dung va do d6 khéng théa man vé mit
tién loi.

Do d6, sang ché dé xuét ché phdm nhii trong du trong nude cé tinh én
dinh t6t khi chira bot oxit kim loai va c6 kha ning sir dung ddng nhét, thich hop
cho da, lan téa va luu lai tét, st dung thuén loi, lam gidm cam giac dinh va rit,
cho tinh 6n dinh tét theo thoi gian, va c6 tic dung dudng 4m cao.

Céc nha sang ché di tim ra ring su bay hoi nuéc déng ké tic ché tac dung

thu dugc do sir dung polyoxyetylen alkyl hoac alkenyl ete c6 nhém alkyl hoic
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alkenyl c6 20 hodc nhiéu hon va 24 hoic it hon nguyén tir cacbon va c6 sb mol
trung binh cta etylen oxit dugce bd sung 13 1,5 hoic nhiéu hon va 4 hoic it hon
(sau déy, ete nay duoc goi 13 polyoxyetylen alkyl ete (A)) dbi v6i ché phim
chtra nuéc két hop véi polyme tan trong nuéc (tai lidu sang ché 3). Khi
polyoxyetylen alkyl ete (A) dugc trén vao pha dau chira diu phan cuc, su bay
hoi nudc e ché tic dung bi giam danh ké (tai liu sang ché 4). Do d6, cac nha
sang ché thuc hién thir nghiém chi tiét v& cach phan tmg ciia polyoxyetylen alkyl
ete (A) trong pha diu va do d6, tim thiy ring polyoxyetylen alkyl ete (A) c6 mit
trén bé mit gifra pha nudc va pha diu dé hinh thanh ciu triic. Ngoai ra, mot vén
d& ctia ché phim nhii twong dau trong nuéc chira bot oxit kim loai hat min ky
nude 13 bot oxit kim loai hat min ky nudc trong pha dau ¢6 xu huéng khéng
d6ng nhit do kich thudc hat nhii héa 16n ctia né va do dé, kho c6 kha ning duy
tri tinh 6n dinh theo thoi gian. Céc nha sang ché da tim ra ring ché phim nhi
tuong dau trong nudc chira cac hat nhil héa duogc chuyén hoa thanh cac hat min,
cho thay su két tap va két tia giam, c6 tinh on dinh ting cudng déng ké, con c6
kha ning sir dung dugc dong nhat tdt, thich hop cho da, lan téa va luu lai tdt,
lam giam cam gidc dinh va rit, va tic dung dudng 4m t6t sau khi sir dung thu
dugc bing cach cho pha dau chira polyoxyetylen alkyl ete (A). Trén co s& cc
phat hién nay, sang ché dugc hoan thanh.

Ché phadm nhii tuong dau trong nudc theo sang ché chita cac hat nhii héa
min va dong déu, tinh 6n dinh t6t theo thoi gian va c6 kha nang su dung déng
déu, thich hop cho da, lan téa va luu lai thuan loi, 1am gidm cam giac dinh va rit,

va tac dung dudng am t6t (tic dung dudng 4m do su {rc ché bay hoi nude tir da).
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Ché phim nhii tuong diu trong nuéc theo sang ché c6 thé tét hon 1a duoc sir
dung dé ngin ngira su sam ning.

Sau day, ché phdm theo séang ché s& duge mé ta chi tiét.

Ché phim nhii tuong dau trong nuéc theo sang ché (Vi du 1) dugc quan
sat bang cach sir dung kinh hién vi dién tir truyén qua dudi cac diéu kién duge
dua ra duéi day. Theo két qua, ciu truc 16p nhu trong hinh 1 dugce xac nhéan trén
bé mit clia c4c hat nhii héa (b& mit pha diu) c6 duong kinh khoang 5 pm. Do do,
cAu tric theo sang ché 1a chu tric 16p nhu vay xuét hién cuc bd trén bé mit pha
dau. Ngoai ra, ciu tric 16p ndy duogc tim thiy bing phuong phap phan tich X-
quang la tai da 16p moéng duoc tao bdi polyoxyetylen alkyl ete (A).

Céc diéu kién do

Thiét bi: kinh hién vi dién tir truyén qua (miu JEM-1011 duoc san xuét boi
JEOL Ltd.)

Diéu kién: dién 4p gia toc 1a 100 kV

Phuong phép chuin bi mau: k§ thuit sao gdy dong lanh

Thiét bi chudn bi mau: kiéu JFD-9010 dugc san xut béi JEOL Ltd.

Polyoxyetylen alkyl hoic alkenyl ete (A) duoc sir dung theo sang ché co
nhém alkyl hodc alkenyl c6 20 hodc nhiéu hon va 24 hodc it hon nguyén tir
cacbon va s6 mol trung binh cua etylen oxit dugc b sung 13 1,5 hogc nhiéu hon
va 4 hoac it hon.

Nhom alkyl hodc alkenyl trong polyoxyetylen alkyl ete (A) c6 thé 13 mach
théng hodc mach nhénh va khéng bi giéi han boi cAu tric ciia né. Nhom alkyl
hoc alkenyl tot hon 12 nhém alkyl mach thing hodc mach nhanh, tét hon nita I3

nhém alkyl mach thang. S6 nguyén tir cacbon ctia nhém alkyl hogic alkenyl 1 20
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hozc nhiéu hon va 24 hoc it hon, tot hon 1 21 hozc nhiéu hon va 23 hoic it
hon. Nhém behenyl ¢6 22 nguyén tir cacbon con dugc uu tién hon. Khi nguyén
to cacbon cua nhom alkyl hodc alkenyl 14 nhé hon 20, polyoxyetylen alkyl ete
(A) thu dugc khéng c6 mat trén bé mit pha diu dé hinh thanh cu tric. Sé
nguyén tir cacbon cua nhém alkyl hodc alkenyl vuot qua 24 khong duoc uu tién
cho ché phim vi polyoxyetylen alkyl ete (A) thu dugc rit khé hoa tan trong pha
dau.

S6 mol trung binh cua etylen oxit duoc bd sung trong polyoxyetylen alkyl
ete (A) ndm trong khoang tir 1,5 hofic nhiéu hon va 4 hogc it hon, tét hon 1 1,5
hozc nhiéu hon va 3 hoic it hon, t6t hon nita 14 1,5 hodc nhiéu hon va 2,5 hoic it
hon. S6 mol trung binh cua etylen oxit duoc bd sung 14 nho hon 1,5 khong dugc
ru tién vi polyoxyetylen alkyl ete (A) thu duoc két tinh cao va do d6, khé hoa
tan trong pha dau. Ngoai ra, khi sb mol trung binh cua etylen oxit duoc bd sung
vuot qué 4, polyoxyetylen alkyl ete (A) thu duoc it c6 kha ning hinh thanh ciu
triic trén bé mit pha diu. Polyoxyetylen alkyl ete (A) thong thuong s&n c6 1a hdn
hop ¢6 su phan bd réng rai tap trung vao mirc d6 polyme héa mong muédn nhu
d6i véi s6 mol ciia etylen oxit dugc bd sung. Theo sang ché, diéu quan trong l1a
s6 mol trung binh cua etylen oxit durgc bd sung ndm trong khoang duoc dé cap &
trén.

Cac vi du cta polyoxyetylen alkyl ete (A) theo sang ché bao gbém
polyoxyetylen (2) arachyl ete, polyoxyetylen (3) arachyl ete, polyoxyetylen (4)
arachyl ete, polyoxyetylen (2) behenyl ete, polyoxyetylen (3) behenyl ete,
| polyoxyetylen (4) behenyl ete, polyoxyetylen (2) carnaubyl ete, polyoxyetylen

(3) carnaubyl ete, va polyoxyetylen (4) carnaubyl ete va tét hon la bao gdm
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polyoxyetylen (2) behenyl ete, polyoxyetylen (3) behenyl ete, va polyoxyetylen

(4) behenyl ete. Polyoxyetylen alkyl ete (A) theo sang ché c6 thé dugc sir dung

két hop vdi polyoxyetylen alkyl ete khac so véi cac vi du duge dé cap trén day

mién 14 sé mol trung binh cta etylen oxit dugc bd sung trong polyoxyetylen
alkyl ete (A) dugc sir dung nim trong khoang theo séng ché.

Luong cua polyoxyetylen alkyl ete (A) trong ché phim nhii twong dau
trong nudc theo sang ché so vai tdng luong ciia ché phdm t6t hon 14 0,01% khéi
luong hoac nhiéu hon, t6t hon nira 12 0,05% khéi lugng hoac nhiéu hon, con tét
hon nita 14 0,1% khéi lugng hodc nhidu hon, va tét hon 14 15% khéi luong hosc
it hon, tét hon nita 1& 10% khéi lugng hodc it hon, con t6t hon nita 13 5% khéi
luong hoic it hon. Khoang cu thé tt hon 1a tir 0,01 dén 15% khéi luong, t6t hon
nita 12 tir 0,05 dén 10% khéi luong, con tot hon nira 12 tir 0,1 d&n 5% khéi hrong.
Khoang nay dugc uu tién vi polyoxyetylen alkyl ete (A) thu dugc c6 xu hudng
tao cAu truc trén bé mit pha diu va c6 thé dé dang duogc chira trong pha dau.

Déu (B) 12 & dang long & 25°C duoc sir dung theo sang ché 1a dau trong
trang thai c6 d6 chay & 1 atm & 25°C va bao gém dau & dang bdt nhao. Diu nay
bao gbm chit hip thu tia cuc tim hitu co 1éng va dau dé dung trong ché phim
m§ phdm thong thuong (diu ding cho m§ pham). Ché phim nhii tuong dau
trong nudc theo sang ché t6t hon 14 chira chat hip thu tia cuc tim hitu co 16ng dé
tang cuong hiéu qua bao vé chéng tia cuc tim.

Céc vi du cua chét hip thu tia cuc tim hitu co 1éng bao gém 2-etylhexyl p-
metoxyxinémat, 2-etoxyetyl p-metoxyxinamat, cdc hdn hop este cua axit
isopropyl p-metoxyxinamat-diisopropyl xinamic, metyl bis(trimetylsiloxy)

silylisopentyl trimetoxyxinamat, amyl p-dimetylaminobenzoat, 2-etylhexyl p-
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dimetylaminobenzoat, etylen glycol salixylat, 2-etylhexyl salixylat, benzyl
salixylat, homomenthyl salixylat, octocrylen, va dimethicodietyl benzalmalonat.

Trong sé ching, 2-etylhexyl p-metoxyxinamat, 2-etylhexyl salixylat,
homomenthyl salixylat, octocrylen, hodc dimethicodietyl benzalmalonat dugc
wru tién. Xét v& viéc c6 thé cai thién trang thai nhii héa va tinh 6n dinh theo thoi
gian, chét hip thu tia cyc tim hiru co long t5t hon nira 1a 2-etylhexyl p-
metoxyxinamat, octocfylen, hodc dimethicodietyl benzalmalonat, con t6t hon
nita 1a 2-etylhexyl p-metoxyxinamat.

Déu ding cho m§ phim khéc véi chét hép thu tia cuc tim hitu co duge
chira trong dAu 16ng 13 khéng c6 gi6i han cu thé mién 13 ddu ding cho m§ pham
12 dang long & 1 atm & 25°C. Céc vi du cu thé ctia n6 c6 thé bao gdm: cac dau
hydrocarbon nhu a-olefin oligome, isoparafin 16ng, parafin l16ng, isohexadecan,
polyisobuten hydro héa, va squalan; céc triglyxerit nhu glyxeryl trioctanoat, dau
cay bo, dau 6-liu, dau cay vung, dau cam gao, dau cay rum, dAu d4u nanh, dau
ngd, dau cai diu, diu thiu diu, diu hat bong, va dau chon; céc axit béo nhu axit
oleic va axit isostearic; cac diu este nhu isopropyl myristat, butyl myristat,
isopropyl palmitat, etyl oleat, etyl linoleat, isopropyl linoleat, xetyl caprylat,
hexyi laurat, dexyl myristat, dexyl oleat, oleyl oleat, isostearyl laurat, isotridexyl
myristat, isoxetyl myristat, isostearyl myristat, octyldodexyi myristat, octyl
palmitat, isoxetyl palmitat, isostearyl palmitat, propylen glycol dioleat, isodexyl
oleat, isopropyl isostearat, xetyl 2-etylhexanoat, stearyl 2-etylhexanoat, propylen
glycol dicaprat, propylen glycol dioleat, glyxeryl tri-2-etylhexanoat, glyxeryl
tri(caprylat-caprat), isononyl isononanoat, diisopropyl sebacat, va propylen

glycol isostearat; cidc rugu cao mach théng hodc mach nhanh nhu 2-

-0-



23036

octyldodecanol, rugu isostearyl, va ruou oleyl; va cic diu silicon nhu
dimetylpolysiloxan, decametyltetrasiloxan, dodecametylpentasiloxan, va
metylphenylpolysiloxan.

Trong sb chung, octyldodexyl myristat, isoxetyl myristat, xetyl 2-
etylhexanoat, glyxeryl tri-2-etylhexanoat, glyxeryl tri(caprylat-caprat), isononyl
isononanoat, diisopropyl sebacat, propylen glycol isostearat, isohexadecan,
squalan, polyisobuten hydro héa, hodc dimetylpolysiloxan duoc wu tién. Tu
quan-diém cé thé cii thién cam gidc rit do thanh phén (C), diu ding cho m§
phdm t6t hon nira 1a diisopropyl sebacat, octyldodexyl myristat, ho#c
dimetylpolysiloxan, con tt hon nita 13 dimetylpolysiloxan.

Luogng ctia thanh phan (B) trong ché phdm nhii tuong du trong nudc theo
sang ché so voi tong luong cua ché phim m§ phim t6t hon 12 0,5% khéi lugng
hodc nhiéu hon, tét hon nita 13 1% khéi lugng hodc nhiéu hon, con t8t hon nira
14 3% khdi luong hodc nhiéu hon, va tét hon 13 30% khéi luong hoic it hon, tét
hon nita 13 25% khéi lugng hodc it hon, con tdt hon nita 13 20% khéi lugng hoac
it hon, vi cdm gidc dinh va rit c6 thé duoc giam va tic dung bao vé chéng tia cuc
tim c6 thé dugc duy tri. Cy thé, lugng tt hon 1 tir 0,5 dén 30% khéi luong, tét
hon nita 1a tir 1 dén 25% khéi luong, con tét hon nita la tir 3 dén 20% khéi
luong. Ngoai ra, ty 18 khbi luong ciia chat hp thu tia cuc tim hitu co léﬁg trong
dau long t6t hon 13 0,5 hodc nhiéu hon, tdt hon nita 12 0,6 hogic nhidu hon, t6t
hon nira 14 0,7 hodc nhiéu hon, d&é lam giam luong dau long trong khi ting
cuong hiéu qua bao vé chéng tia cuc tim.

Ty 1€ khéi lugng ctia thanh phén (A) so v6i thanh phan (B), (A/B), tét hon

14 0,02 hozc nhiéu hon, t6t hon nita 13 0,03 hodc nhiéu hon, va t8t hon 14 1 hosic
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it hon, tét hon nita 12 0,5 hoic it hon, con tét hon nira 14 0,2 hodc it hon, déi véi
cam gi4c dinh va rit va tinh 6n dinh theo thoi gian. Khoang cu thé cia A/B tét
hon 1a tir 0,02 dén 1, tét hon nita 1 tir 0,03 dén 0,5, con t6t hon nita 14 tir 0,03
dén 0,2.

Bot oxit kim loai dé dung trong bot oxit kim loai hat min ky nudc (C)
duoc st dung theo sang ché 13 khong c6 gidi han cu thé mién 12 bét oxit kim loai
c6 thé dugce st dung trong linh vuc thudc, m§ phim, va thiic an. V& mit d& dang
san c6 trén thi truong, cac vi du uu tién ctia noé co thé bao gém it nhét mot trong
céc chit dugc chon tir nhém bao gém ké&m oxit, titan dioxit, xeri oxit, oxit sit, va
oxit crom. Pbi véi viée bao vé SuU sam néng, mot hodc hai hoic nhiéu bot oxit
kim loai dugc chon tir nhém bao gém kém oxit, titan dioxit, va xeri oxit c6 tac
dung phén tan tia cuc tim cao tdt hon 1a duoc sur dung. Ngoai ra, cac bot oxit
kim loai nay cé thé chira héa tri +2- hodc nguyén té vi lugng cao hon, va cac
kim loai nhu sét, zirconi, canxi, mangan, magie, va ytri co thé duoc chira trong
bot oxit kim loai hat min riéng ré hodc két hop mét cach thich hop cua hai hoic
nhiéu kim loai.

Vi du, FINEX-25, FINEX-50, va FINEX-75 (tit ca dugc san xuit béi
Sakai Chemical Industry Co., Ltd.), dong MZ500 va dong MZ700 (tit ca duge
san xuét boi Tayca Corp.), va ZnO-350 (dugc san xudt béi Sumitomo Osaka
Cement Co., Ltd.) sin ¢6 trén thi truong nhu bot kém oxit hat min. Vi dy, dong
TTO-55 va dong TTO-51 (tit ca dugc san xuét boi I~shihara Sangyo Kaisha,
Ltd.), va dong JR va dong JA (dugc san xuit bsi Tayca Corp.) sin c6 trén thi
trudmg nhu bot titan dioxit hat min. Ngoai ra, xeri ¢6 d6 tinh khiét cao dugc ban

béi Nikki Corp. hoic AGC Seimi Chemical Co., Ltd. bao gdm nhu bt xeri oxit
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hat min. Trong sb chung, bot ké€m oxit hat min hodc bt titan dioxit hat min tbt
hon 1a dugc st dung.

Kich thudc hat trung binh cia bt oxit kim loai hat min dugc str dung theo
sang ché t6t hon 12 0,01 pum hoac 1én hon, t5t hon nira 12 0,012 um hodc 16n hon,
con tét hon nita 14 0,015 pm hoic 16n hon, va tét hon 13 1 pm hodc nhé hon, t6t
hon nira Ié 0,8 um hodc nho hon, con t5t hon nita 13 0,5 wm hodc nho hon. Kich
thudc hat trung binh cu thé t5t hon 1 ndm trong khoang tir 0,01 dén 1 um, tbt
hon nita 14 tir 0,012 dén 0,8 pm, con tét hon nita 1a tir 0,015 dén 0,5 pm. Kich
thudc hat trung binh trong khoang dugc wu tién vi bdt thu dugce cod thé tranh bi
két tap, 6n dinh, va dam béo tinh trong subt cua ché phém. Theo sang ché, kich
thude hat trung binh duogc xac dinh boi phuong phép phéan tan/nhiéu xa laze.

Céc vi du hinh dang cta bdt oxit kim loai hat min dugc sir dung theo sang
ché bao gém hinh cAu, hinh gdy, hinh con subt, hinh kim, va vo dinh hinh. B4t
ky hinh dang bot nao cé thé dugc str dung mién 1a kich thude hat trung binh cia
né nim trong khoang da dugc dé cap & trén.

Budc xtr ly ky nudc cta bot oxit kim loai hat min 1a khéng cé gidi han cu
thé va c6 thé dugc thue hién trudce béng cac cach xu ly bé mit khéac nhau, vi du,
xtr Iy hop chét flo, xir 1y silicon, xtr Iy nhua silicon, xir Iy huyén phu, xir Iy chat
két ndi silan, xir Iy chit két ndi titan, xir 1y dau, xir ly lysin N-axylat h(’)a,. XU 1§
axit polyacrylic, xr Iy xa phong kim loai, xtr Iy axit amin, xir Iy hop chit vé co,

xu ly plasma, xir ly hoéa co hoc, va xur _1}'/ bé mit véi hop chét silan hodc hop chét
silazan.

Céc vi du wu tién cia n6é bao gébm cach xur Iy bé mit bang silicon hodc

nhua silicon, xir Iy bing metyl hydro polysiloxan hodc metyl hydro polysiloxan-
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dimetylpolysiloxan copolyme cé cong thirc (1) dugc dua ra dudi ddy nhu chét
xtr Iy bé mat, va xir Iy bang hop chét silan hodc hop chét silazan nhu chét xir Iy
bé mit. Cach xt Iy bé mat bang silicon hodc nhua silicon hodic cach xir Iy bé mit

bang metyl hydro polysiloxan duge wu tién hon.

Me Me Me

| |
Me—-ISi—O s.—— \ / s;—— \ §i-Me (1)

Me Me /m H /n Me

trong d6 moi m va n 14 s6 nguyén, va 1 <m-+n < 60.

Cac vi du cua cach ly bé mat béng silicon hodc nhua silicon bao gém
phuong phéap nhu dugc mo ta trong JP-B-3187440 ma c6 lién quan dén viéc phi
oxit kim loai nhu bot kém oxit véi it nhat mot hop chét silicon (ngoai trir hop
chét silan) dugc chon tir nhdm bao gdm cac organopolysiloxan va cac nhua
silicon trong pha khéng phai 13 khi, sau d6 bang cach gia nhiét & nhiét d6 tir 600
dén 950°C trong khong khi chira oxy dé phii bé mit oxit kim loai véi oxit silicon.

Hop chét silan hodc hop chit silazan t6t hon 13 hop cht silan hodc hop
chét silazan c6 nhém alkyl hodc floalkyl c6 1 dén 20 nguyén tir cacbon va ¢
kha nang phan ung vdi oxit v co, va la hop chét silan cu thé cé céng thirc
chung (2) dugc dua ra dudi day hodc hop chét silazan c6 cong thic chung (3)
duge dua ra dudi ddy. Cac hop chét nay cé thé duogc sir dung riéng r& hoic két
hop.

RR' SiX3, (2)
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trong d6 n 13 sé nguyén bang 0 hoac 1; R 1a nhém alkyl hoic floalkyl c6 1 dén
20 nguyén i cacbon (c6 thé 1a mach thing hodc mach nhanh); R! 1a nhém alkyl
c¢6 1 dén 6 nguyén tir carbon; va X 13 nguyén tir halogen hoac nhom alkoxy.

R?R3R*SiNHSIiR’R¢R’ 3)
trohg d6 R2dnR’, 1 khic nhau hodc giéng nhau, 1a nhém alkyl hoic floalkyl
c6 1 dén 20 nguyén tir cacbon (c6 thé 1a mach thang hodc mach nhanh).

Cac vi du cu thé cuda hop chit silan bao gém hexyltrimetoxysilan,
octyltrimetoxysilan, dexyltrimetoxysilan, octadexyltrimetoxysilan, octyltrie-
toxysilan, triflopropyltrimetoxysilan, va heptadecaflodexyltrimetoxysilan. Trong
s6 chung, octyltrietoxysilan hodc octyltrimetoxysilan dugc wu tién. Cac vi du vu
tién ciia hop chét silazan bao gdm hexametyldisilazan. C4c dic tinh ctia hop chét
silan hodc hop chit silazan 14 hop chét c6 thé 1am cho d& dang xr 1y ddng déu,
co ngué)n cung cap sin, va khong dit tir quan diém kinh té. Khi bot oxit kim loai
hat min (C) d dugc xir Iy bé mit v6i hop chét duogc chira trong cac san phém,
cac ché phdm m§ phdm thu duogc duoc wu tién hon vi ¢é cac dic tinh t6t nhu
tinh phén tan.

Céc vi du cia phuong phép xir Iy véi hop chit silan hodc hop chét silazan
bao gébm phuong phap lién quan dén viéc tron hop chét silan hoic hop chit
silazan v6i oxit kim loai nhu bot kém oxit trong dung mdi hitu co nhu n-hexan,
xyclohexan, hodc rugu thip, hén hop nghién tiy y, sau d6 loai bé dung- moi hiru
co bang cach gia nhiét hodc dudi 4p sudt giam, va cin duge xir ly gia nhiét tdt
hon 1a tir 80 dén 250°C dé hop chit silan hodc hop chét silazan phan tmg hoéa

hoc véi nhdom phan tng bé mit cia oxit kim loai nhu kém oxit.
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CAc vi du thay thé ciia n6 bao gom phuong phap nhu dugc m6 ta trong JP-
A-2007-326902 ma lién quan dén viéc xtr ly phi bot mau m§ phdm bing hop
chat polysiloxan cu thé, tiép theo 1a viéc xu Iy bé mat bing alkylalkoxysilan
trong nudc.

Luong chat xir Iy bé mit trong phuong phap phu 1én bdt oxit kim loai hat
min t6t hon 14 3% khéi lugng hodc nhidu hon, t8t hon nita 1a 5% khéi luong
hodc nhiéu hon, va tét hon 1 15% khéi lugng hodc it hon, tét hon nita 13 10%
khéi lugng hodc it hon, so véi téng luong cua bot duge st dung. Lugng cu thé
clia né trong phuong phap phu t6t hon 1a tir 3 dén 15% khéi luong, tdt hon nita
la tir 5 d&n 10% khéi luong. Luong ctia chét xir Iy bé mit nim trong khoang nay
cho phép phu déu bé mit bot va tranh bi két tap hoac léng dong trén bé mit cia
bot kém oxit hoac cac bot tuong tu.

Luong b6t oxit kim loai hat min ky nuéc (C) so véi tong lugng cia ché
pham t5t hon 14 0,1% khéi Iugng hodc nhiéu hon, tt hon nira 1a 1% khéi luong
hodc nhiéu hon, va t5t hon 1a 30% khéi lugng hodc it hon, tét_ hon nira 13 25%
khéi lugng hoic it hon, con t6t hon nira 13 20% khéi lugng hosc it hon. Khoang
cu thé tot hon 1a tir 0,1 dén 30% khéi luong, tét hon nita 1a tir 1 dén 25% khéi
lugng, con tét hon nita 1a tir 1 dén 20% khéi luong. Luong cua bot nim trong
khoang nay c6 tinh phéan tan thuén lgi va khéng c6 van d& vé d6 nhét ting cia
ché pham.

Thanh phan (C) tét hon 14 chira 60% khéi lugng hodc nhiéu hon bot kém
oxit hat min ky nudc lam bot oxit kim loai hat min ky nudc (C) .dé cai thién kha

nang bao v€ chong UV A va cai thién tinh 6n dinh & nhiét dd cao.
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Trong ché phim nhii tuong dAu trong nudc theo sang ché, ty 16 khéi luong
ctia thanh phan (A) so vé6i thanh phan(C), (A/C), t6t hon 13 0,01 hoic nhiéu hon,
t5t hon nira 1a 0,04 hodc nhiéu hon, tdt hon nita 1a 0,05 hoic nhiéu hon, con tét
hon nira 12 0,1 hodc nhidu hon, va tdt hon 13 0,7 hoic it hon, 6t hon nita 14 0,6
hoic it hon, t&t hon nira 14 0,5 hodc it hon, con tét hon nira 12 0,4 hozc it hon, dé
thuan tién vé mit chuyén hoa cac hat nhi hoéa thanh cac hat min va vé mat st
dung déng déu, tinh lan tda va & lai trén da, va cam gidc dudng Am. Khoang cu
thé ctia A/C t6t hon 13 tir 0,01 dén 0,7, tot hon nfra 14 tir 0,04 d&n 0,6, tot hon
nita 14 tir 0,05 dén 0,6, t6t hon nira 12 tir 0,05 dén 0,5, tét hon nita Ia tir 0,1 dén
0,5, con tot hon nita 13 tir 0,1 dén 0,4.

Trong ché phdm nhii twong dau trong nuée theo sang ché, ty 18 khéi luohg
ctia thanh phan (B) so v6i thanh phan (C), (B/C), tét hon 14 0,62 hoic nhiéu hon,
t8t hon nira 12 0,65 hodc nhiéu hon, dé thuén tién vé mit sir dung déng déu, tac
dung bao vé chéng UV, tinh lan téa va & lai trén da, va cam gidc rit. Ngodi ra, ty
1é khéi lugng (B/C) tét hon 1a 10 hoc it hon tir quan diém ting cudng tic dung
bao vé chdng UV. Khoéang cu thé ciia B/C tt hon 1 0,62 hozc nhiéu hon, tdt
hon nita 14 0,65 hogic nhidu hon, tot hon nita 12 tir 0,62 dén 10, con tot hon nita
1a tir 0,65 dén 10.

Theo sang ché, tét hon 13, polyme tan trong nuéc (D) con dugc st dung dé
ting cudong tinh 6n dinh phén tin cta pha dau. Cac vi du cia polyme tan trong
nuée duge st dung theo sang ché bao gdm cac polyme cation tan trong nudc,
cac polyme anion, cac polyme khong ion, va cac polyme ludng tinh hodc céac |

polyme ludng cuc.
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Céc vi du cu thé cia cac polyme cation bao gdm hydroxyetylxenluloza c6
nhém O-[2-hydroxy-3-(trimetylamonio)propyl] clorua (polyquaternium-10),
(vinylpyrolidon-dimetylaminometyletyl metacrylat copolyme dietyl sulfat
(polyquaternium-11), va  metylvinylimidazolium  clorua-vinylpyrolidon
copolyme.

Céac vi du cu thé cua cdc polyme anion bao gém carboxyvinyl polyme,
carboxymetylxenluloza, carrageenan, gom xanthan, polystyren sulfonat, agar,
gdém ghatti, gébm karaya, pectin, mubi alginat, axit acrylic -alkyl metacrylat
copolyme, (natri acrylat/natri acryloyldimetyl taurat) copolyme, axit acrylic
hodc cac din xuét axit methacrylic nhu kim loai kiém va cidc mudi amoni cia
poly(axit acrylic) hodc axit acrylic hodc axit metacrylic, va axit hyaluronic hoac
cac mubi kim loai kiém ciia né.

Céc vi du cu thé cua cac polyme khong ion bao gdbm xenluloza ete nhu
hydroxybutylmetylxenluloza, hydroxypropylxenluloza, hydroxypropyl-
metylxenluloza, etylhydroxyetylxenluloza, va hydroxyetylxenluloza, propylen
glycol alginat, polyacrylamit, poly(etylen oxit), ruou polyvinyl, polyvinyl}
pyrolidon, gébm hydroxypropyl guar, gobm hat locust, amyloza, hydroxyetyl
amyloza, tinh bot va cac dan xuét tinh bot, va cac hdn hop cta nd.

Céc vi du cu thé cua cac polyme ludng tinh hodc cac polyme ludng cuc
bao gdm  octylacrylamit/acrylat/butylaminoetyl — metacrylat  copolyme,
polyquaternium-47, va polyquaternium-43.

Céc polyme tan trong nuéc c6 thé duge sir dung riéng r& hoic két hop ciia
hai hodc nhiéu polyme trong s6 ching. V& mit tmg dung d& dang cho cac ché

pham khac nhau, cac vi du uu tién cia n6 bao gom mdt hoac hai hodc nhiéu
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polyme dugc chon tir nhém bao gdm carboxyvinyl polyme, axit acrylic-alkyl
metacrylat  copolyme, gém  xanthan, hydroxypropylmetylxenluloza,
polyacrylamit, (natri acrylat/natri acryloyldimetyl taurat) copolyme,
(hydroxyetyl acrylat/natri acryloyldimetyl taurat) copolyrﬁe, (acrylamit/amoni
acrylat) copolyme, polyacrylat-13, va axit hyaluronic hoic mudi kim loai kiém
ciia n6. M6t hoic hai hodc nhiéu duge chén tr nhom bao gém carboxyvinyl
polyme, axit acrylic-alkyl metacrylat copolyme, gbébm  xanthan,
hydroxypropylmetylxenluloza, polyacrylamit, (natri acrylat/natri
acryloyldimetyl taurat) copolyme, va axit hyaluronic hoic mubi kim loai kiém
cia né duogc uu tién hon.

Céc thanh phin nay sin c6 trén thi trudng. Céc vi du cia né bao gbm
SEPIGEL 305 (polyacrylamit, polyisobuten hydro héa (hodc (C13,14)
isoparafin), laureth-7, nuéc), SEPINOV EMT 10 ((hydroxyetyl acrylat/natri
acryloyldimetyl taurat) copolyme), SIMULGEL NS ((hydroxyetyl acrylat/natri
acryloyldimetyl taurat) copolyme, squalan, polysorbat 60, nudc), SIMULGEL
FL ((hydroxyetyl acrylat/natri acryloyldimetyl taurat) copolyme, isohexadecan,
polysorbat 60, nu6c), SEPIPLUS S ((hydroxyetyl acrylat/natri acryloyldimetyl
taurat) copolyme, polyisobuten, PEG-7 trimetylolpropan alkyl ete diu dira,
nudce), SIMULGEL EG ((natri acrylat/natri acryloyldimetyl taurat) copolyme,
isohexadecan, polysorbat 80, nuéc), SEPIPLUS 265 ((acrylamit/amoni acrylat)
copolyme, polyisobuten, polysorbat 20, nuéc), va SEPIPLUS 400 (polyacrylat-
13, polyisobuten, polysorbat 20, nudc) duge ban bdi SEPPIC, va KELTROL
(gébm xanthan) duoc ban boi CP Kelco (cac thanh phan dugc chira dugc mé ta

trong diu ngoic don).

-18-



23036

Luong cta thanh phan (D) so véi téng luong cua ché pham t6t hon 1a
0,01% khdi lugng hoic nhiéu hon, tét hon nita 14 0,05% khéi luong hoic nhidu
hon, va tét hon 12 5% khéi lugng hoic it hon, t5t hon nita 1a 3% khéi lugng hoic
it hon. Khoang cu thé t6t hon 1a tir 0,01 dén 5% khéi luong, tét hon nita 13 tir
0,05 dén 3% khéi luong. Luong nim trong khoang nay duoc wu tién vi tinh én
dinh ctia ché phim dugc duy tri ma khong c6 cam giac dinh do polyme tan trong
nudc.

- Theo séng ché, tét hon 13, ché pham nhi tuong dau trong nudc con chia
(E) ruou monohydric b3o hoa c6 1 dén 3 nguyén tir carbon, tir quan diém ting
cudng tinh lan téa trong sudt qud trinh sir dung, giam cdm gidc dinh, va ting
cudng chéng nuée va chéng md héi. CAc vi du cu thé ciia thanh phin (E) bao
gbm ruou metyl, rugu etyl, ruou propyl, va rugu isopropyl.

Luong ciia thanh phan (E) 13 khéng c6 gi¢i han cu thé. Luong cua thanh
phan (E) so véi tdng luong cua ché pham tét hon 1a 1% khéi lugng hodc nhiéu
hon, t6t hon nita 13 3% khéi luong hodc nhidu hon, con tét hon nita 13 5% khébi
luong hodc nhiéu hon, va tét hon 1 25% khéi lugng hodc it hon, t5t hon nira 1a
20% khéi lugng hodc it hon, va con t6t hon nita 13 15% khéi lugng hodc it hon,
tir quan diém ting cudng tinh lan téa trong sudt qua trinh sir dung, giam cam
gidc dinh, va cai thién tinh chdng nuéc va chéng hd méi. Khoang cu thé tét hon
1a tir 1 dén 25% khdi lugng, t6t hon nira 14 tir 3 dén 20% khéi lugng, con tét hon
nita 1a tir 5 dén 15% khéi luong.

Theo sang ché, t6t hon 13, ché phim nhii tuong dau trong nudc con chia
(F) rugu polyhydric dé ting cudng cac dic tinh dudng a4m va tinh lan téa trong

sudt qua trinh sir dung. Céc vi du cua thanh phan (F) bao gdém: céc glycol nhu

-19-



23036

etylen glycol, dietylen glycol, trietylen glycol, polyetylen glycol (trong luong
phan ti trung binh: thdp hon 650), propylen glycol, dipropylen glycol,
polypropylen glycol (trong lugng phan tir trung binh: thip hon 650), isopren
glycol, va 1,3-butylen glycol; glyxerin, diglyxerin, va polyglyxerin. Trbng sb
ching, etylen glycol, dietylen glycol, propylen glycol, dipropylen glycol, hoic
1,3-butylen glycol cé thé tt hon 13 dwoc st dung. Dipropylen glycol con duoc
uu tién hon. Céc rugu polyhydric ndy cé thé duge sir dung riéng r& hoic két hop
ctia hai hosc nhiéu chét trong sb chung.

Luong cia thanh phéan (F) so véi téng luong ciia ché phdm tét hon 12 0,1%
khdi luong hoac nhiéu hon, tét hon nita 12 0,5% khdi lugng hodc nhiéu hon, con
tt hon nira 13 1% khéi lugng hoic nhidu hon, va t6t hon 13 30% khéi luong
hodc it hon, t6t hon nita 12 20% khéi lugng hodc it hon, t8t hon nita 1a 15% khéi
luong hoic it hon, con tét hon nira 13 10% khéi Iuong hodc it hon, tir quan didm
ting cuong cic dic tinh dudng 4m va tinh lan toa trong subt qua trinh str dung.
Khoang cu thé t6t hon 13 tir 0,1 dén 30% khéi luong, tét hon nita 14 tir 0,5 dén
20% khbi luong, t6t hon nita 1 tir 0,5 dén 15% khéi lugng, t6t hon nira 1a tir 1
dén 15% khéi lugng, con t6t hon nira 12 tir 1 dén 10% khdi lugng.

Trong ché phim nhil trong dau trong nudc theo sang ché, lugng nudc so
v6i tong luong cua ché pham tbt hon 1a 40% khéi luong hodc nhiéu hon, tdt hon
nita 14 45% khdi luong ﬁoé.c nhiéu hon, va tét hon 1a 80% khéi luong hoic it
hon, t6t hon nita 13 75% khéi lugng hoic it hon, tir quan diém tao ché pham nhii
tuong dau trong nudc véi tinh 6n dinh tbt theo thoi gian. Khoang cu thé tét hon

14 tir 40 dén 80% khdi lugng, t6t hon nita 1a tir 45 dén 75% khéi luong.
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Trong ché phdm nhii twong dau trong nude theo sang ché, cac thanh phin
khac thuong dugc chira trong cac ché phim m§ pham, vi du, cic chét hoat dong
bé mit, rugu thép, cac hop chét flo, nhua, céc chat lam dic, céc chit chéng
khuén hoic khir trung, nudc hoa, chét dudng 4m, cac mubi, dung méi, cac chét
chbng oxy hoéa, cac chét tao chelat, chét trung hoa, chét diéu chinh pH, chit dubi
con trung, va cac thanh phén hoat tinh sinh hoc, co thé dugc sir dung ngoai cac
thanh phan dugc dé cdp & trén, nim trong khoang trong d6 tac dung theo sang
ché khéng bi gi6i han.

Ché phim nhii tuong diu trong nuéc theo sang ché khong bi giéi han cu
thé béi viéc st dung ching va cé thé tt hon 1a dugc st dung trong céc ché
phém m¥ phém, thudc, san phém tua thubc, va cac dang tuong tu. Ché phém
nhil twong theo sang ché t6t hon 14 duoc st dung nhu ché phim ding ngoai da
duoc gift trén da ma khoéng bi rira tréi, vi tac dung hut giit dudng 4m cua né. Ché
pham nhii trong theo sang ché tét hon 14 dugc st dung dé ngin ngira su sam
ning va tét hon nita 13 dwoc 4p dung cho m§ phim chéng ning, ché phdm ram
néng, ché pham m§ phim trang diém co ban, kem nén c6 kha ning chéng lai tia
cuc'tim, va cac dang m¥ phém tuong tu.

Cong thtrc ctua ché'. phim nhil twong diu trong nudc theo sang ché cé thé
ap dung chd, vi dy, dang long, nhil tuong, kem, bot nhao, dang rin, va cac dang
da 16p va c6 thé 4p dung vao ché phdm dang gidy, cac ché phim dang phun, va
cac ché phém dang bot.

Ché pham nhii tvong dau trong nuée theo sang ché c6 thé ngin ngira bot
oxit kim loai hat min ky nudc vao pha nudc, cadc hat nhil héa hat min, tang

cuong kha ning phan tan ciia pha diu, va cho tinh 6n dinh tét theo thoi gian
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bing cach chira cac thanh phén (A) dén (C) trong pha dau. Nhu cAu tric cla céc
hat nhii héa trong ché phdm nhil twong diu trong nuée theo sang ché, né dugc
cho rang thanh phan (A) c6 mit trén bé mit cc hat nhii hoa (pha déu), nhu duge
mb ta trén day, ¢ tao thanh ciu tric mém (cu trac tii da 16p méng), va thanh
phan (C) dugc phan tan 6n dinh trong thanh phéin (B) trong pha diu. CAu trac
duogc tao nhu vay chuyén héa céc hat nhil hoa thanh cac hat min, giam két tap va
két tia, cai thién dang ké tinh 6n dinh, va thu duoc kha ning sir dung dong déu
tt, d& chiu cho da, tinh lan téa thudn loi va & lai trén da, giam cam giac dinh va
rit, va tac dung dudng 4m thuén loi sau khi st dung.

Kich thudc hat nhii héa trung binh cta ché phdm nhii tuong diu trong
nudc theo sang ché tét hon 1a 1 pm hoic 16n hon, va t6t hon 12 30 pm hodc nhé
hon, t6t hon nita 12 25 pm hodc nhé hon, con tét hon nita 13 20 pm hoac nho hon,
vé tinh 6n dinh theo thoi gian va st dung ddng déu. Khoang cu thé tét hon 1a tir
1 dén 30 pm, tét hon nita 14 tir 1 dén 25 pm, con t5t hon nita 13 tir 1 dén 20 pm.
Theo sang ché, kich thudc hat trung binh cia c4c hat nhii hda c6 thé x4c dinh tir
gia tri trung binh dua trén con sb bang cach do 1ap di lip lai kich thudc hat cua
20 hat bét ky trong linh vuc quan sat béi hinh chiéu kinh hién vi.

Pé ting cudng sy dinh huéng ciia polyoxyetylen alkyl ete (A) t&i bé mit
pha diu, ché phdm nhil trong diu trong nuée theo sang ché t6t hon 1a dugc san
xuit bang cach hoa tan thanh phin pha diu chira cac thanh phén (A) dén (C)
bang cach gia nhiét & nhiét 6 vuot qué 45°C va nhil hoa thanh phan pha dau véi
thanh phan pha nuéc & nhiét d6 15 dén 40°C. Cu thé hon, céc thanh phin (A)
dén (C) duoc hoa tan, cung véi cac thanh phan pha dau khac, bing cach gia

nhiét & nhiét d6 vuot qua 45°C, t6t hon 12 nhiét d6 & 50 dén 80°C, va hdn hop
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duoc khuéy Vétrén.déu.Sau.dé,thénh_phén,pha.déu.duqctr@n,déu.véithénh
phan pha nudc & nhiét d6 15 dén 40°C, tét hon 1a 20 dén 30°C, bang phuong
phép nhu nhii héa nghich pha hodc nhii héa khéng nghich pha d tao ché phdm
nhii twrong dau trong nudce. Sy nhil héa nay tt hon 13 duge thuc hién bing cach
bd sung dan dan thanh phan pha diu vao thanh phan pha nu6c. Tét hon nita 13,
pha diu khudy déu dugc bd sung dan dan vao pha nudc (bao gdm thanh phan
(D)), va hén hop dugc khudy va trén déu, va sau d6 duoc 1am mat téi nhiét d6
trong phong dé thu duoc ché phdm nhii tuong. Polyoxyetylen alkyl ete (A) hinh
thanh cAu trac trén bé mat pha diu cing thoi diém bd sung pha diu vao pha
nuéc. Theo két qua, ché phdm nhil tuong dau trong nuée én dinh cé thé thu
duoc.

Lién quan dén cac phuong an duge dé clp trén day, sang ché con mé ta
cac phuong an sau:

<1> ché phdm nhii tuong dau trong nudc chira cac thanh phin (A) dén (C)
sau day:
(A) polyoxyetylen alkyl hodc alkenyl ete c6 nhém alkyl hoic alkenyl c6 20 hoic
nhiéu hon va 24 hoic it hon nguyén tir cacbon va c6 s6 mol trung binh cia
etylen oxit dugc bd sung la 1,5 hoéc nhiéu hon va 4 hodc it hon,
(B) dau long, va
(C) bot oxit kim loai hat min ky nude.

<2> Ché phdm nhii twong diu trong nuéc theo diém <1>, trong d6 sb
nguyén tir cacbon cua nhém alkyl hodc alkenyl trong thénh phén (A) tét hon 1a

21 hodc nhiéu hon va 23 hodc it hon, tét hon nira 12 22.
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<3> Ché phidm nhii trong diu trong nudc theo diém <1> hodc <2>, trong
d6 sb mol trung binh cia etylen oxit duoc bd sung trong thanh phan (A) tét hon
14 1,5 hodc nhiéu hon va 3 hoic it hon, t6t hon nita 13 1,5 hogic nhiéu hon va 2,5
hoac it hon.

<4> Ché pham nhii twong du trong nudc theo diém bit ky trong sb cac
diém tir <1> dén <3>, trong d6 thanh phan (A) tét hon 14 it nhat dugc chon tir
nhém bao gdm polyoxyetylen (2) arachyl ete, polyoxyetylen (3) arachyl ete,
polyoxyetylen (4) arachyl ete, polyoxyetylen (2) behenyl ete, polyoxyetylen (3)
behenyl ete, polyoxyetylen (4) behenyl ete, polyoxyetylen (2) carnaubyl ete,
polyoxyetylen (3) carnaubyl ete, va polyoxyetylen (4) carnaubyl ete, tbt hon nita
13 it nhit dugc chon tir nhém bao gdm polyoxyetylen (2) behenyl ete,
polyoxyetylen (3) behenyl ete, va polyoxyetylen (4) beheny] ete.

<5> Ché pham nhi twong du trong nudc theo diém bit ky trong sb cac
diém tir <1> dén <4>, trong d6 luong cta thanh phan (A) so véi tong luong cua
ché phim t6t hon 13 0,01% khéi luong hodc nhiéu hon, t6t hon nita 1a 0,05%
khéi lugng hoidc nhiéu hon, con tét hon nita 14 0,1% khoi lugng hodc nhiéu hon,
va tot hon 14 15% khéi lwong hodc it hon, t6t hon nita 13 10% khéi luong hoic it
hon, con tét hon nita 13 5% khéi lugng hodc it hon.

<6> Ché phadm nhii twong dau trong nudc theo diém bt ky trong sb cac
diém tir <1> dén <5>, trong d6 luong cia thanh phan (A) so véi téng lugng clia
ché phim t6t hon 13 tir 0,01 dén 15% khéi luong, tot hon nita 14 tir 0,05 dén 10%

khéi Iuong, con tét hon nira 12 tir 0,1 dén 5% khéi luong.

-24-



23036

<7> Ché phim nhil tuong dau trong nuéc theo diém bét ky trong sb cac
diém tlr <I1> dn <6>, trong d6 thanh phan (B) t6t hon 13 chira chét hép thu tia
cuc tim hiru co 1éng va dau ding cho m§ pham.

<8> Ché phdm nhii twong du trong nudc theo diém <7>, trong d6 chét
hép thu tia cuc tim hitu co 16ng t5t hon 12 it nhat duoc chon tir nhém bao gém 2-
etylhexyl p-metoxyxinamat, 2-etoxyetyl p-metoxyxinamat, hdn hop este ctia axit
isopropyl p-metoxyxinamat-diisopropyl xinamic, metyl
bis(trimetylsiloxy)silylisopentyl trimetoxyxinamat, amyl - p- -
dimetylaminobenzoat, 2-etylhexyl p-dimetylaminobenzoat, etylen glycol
salixylat, 2-etylhexyl salixylat, benzyl salixylat, homomenthyl salixylat,
octocrylen, va dimethicodietyl benzalmalonat.

<9> Ché pham nhii twong dau trong nuéc theo diém <7> hoic <8>, trong
d6 dau dung cho m§ phim tbt hon 14 it nhit dugc chon tir nhém bao gdm dau
hydrocarbon, triglyxerit, axit béo, dAu este, rugu cao, va dau silicon.

<10> Ché phdm nhii trong dau trong nudc theo diém bét ky trong sb céac
diém tir <1> dén <9>, trong d6 lwong cua thanh phan (B) so véi téng lugng cua
ché phim t6t hon 13 0,5% khdi lwong hodc nhiéu hon, tét hon nita 14 1% khdi
luong hodc nhiéu hon, con t8t hon nita 1a 3% khéi lugng hoac nhiéu hon, va tdt
hon 14 30% khdi lugng hoic it hon, tét hon nita 13 25% khéi luong hodc it hon,
con tbt hon nita 1a 20% khdi luong hodc it hon.

<11> Ché phim nhii twong dau trong nudc theo diém bét ky trong sé céc
diém tir <1> dén <10>, trong d6 luong cia thanh phén (B) so véi téng lugng cua
ché pham tét hon 12 tir 0,5 dén 30% khdi lwong, t6t hon nira 1a tir 1 dén 25%

khéi lugng, con tot hon nita 14 tir 3 d&n 20% khdi luong.

-25-



23036

<12> Ché phim nhii tuong dau trong nudc theo diém bét ky trong s cac
diém tir <7> dén <11>, trong d6 ty 1& khdi luong cua chit hip thu tia cuc tim
hitu co 1éng trong thanh phan (B) t6t hon 14 0,5 hodc nhiéu hon, t8t hon nira 13
0,6 hodc nhiéu hon, con tét hon nita 13 0,7 hodc nhiéu hon.
<13> Ché phdm nhii twong dau trong nuéc theo diém bét ky trong s6 cac
diém tir <1> dén <12>, trong d6 ty 18 khéi luong cua thanh phin (A) so vai
thanh phan(B), (A/B), tbt hon 13 0,02 hodc nhiéu hon, tdt hon nita 13 0,03 hoic
‘nhiéu hon, va t&t hon 13 1 hodc it hon, tét hon nita 14 0,5 hodc it hon, con tét hon -
nita 1 0,2 hodc it hon.
<14> Ché pham nhii twong du trong nudc theo diém bAt ky trong sb cac
diém tir <1> dén <13>, trong d6 ty 1& khédi luong cua thanh phan (A) so véi
thanh phan(B), (A/B), tét hon 14 tir 0,02 dn 1, tét hon nita la tr 0,03 dén 0,5,
con t6t hon nita 14 tir 0,03 dén 0,2.
<15> Ché phim nhii trong dau trong nudc theo diém bét ky trong sb cac
diém tlr <1> dén <14>, trong d6 thanh phan (C) tét hon 13 sén phdm ky nuéc cia
mot hoic hai hoic nhiéu bt oxit kim loai dugc chon tir nhém bao gdm kém oxit,
titan dioxit, va xeri oxit.
<16> Ché phim nhii trong diu trong nudc theo diém bét ky trong sb cac
diém tir <1> dén <15>, trong d6 kich thudc hat trung binh cta thanh phéan (C)
t6t hon 12 0,01 um hozc 16n hon, t8t hon nira 12 0,012 pum hoiic 1én hon, con tdt
hon nita 12 0,015 pm hoic 16n hon, va tét hon lé 1 pm hosc nhé hon, t6t hon
nﬁaléOQZunlhoécnhéhon,céntéthonnﬁaléOJ,un1hoécnh6hon.
<17> Ché phim nhii tuong dau trong nuéc theo diém bat ky trong sb cac

diém tir <I> dén <16>, trong d6 kich thudc hat trung binh cia thanh phan (C)
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t6t hon 1a tir 0,01 dén 1 pm, t8t hon nira 1a tir 0,012 dén 0,2 pm, con t5t hon nira
1atir 0,015 dn 0,1 pum.

<18> Ché pham nhil trong du trong nudc theo diém bat ky trong s6 cdc
diém tir <I1> dén <17>, trong d6 viéc xir Iy ky nudc cla bot oxit kim loai hat
min t5t hon 13 xir 1 hop chét flo, xir 1y silicon, xir 1y silicon nhya, xir Iy huyén
phu, xir 1y chit két ndi silan, xir 1y chat két néi titan, xtr 1y dau, xir 1y lysin N-
axylat hoa, xr ly axit polyacrylic, x{r ly xa phong kim loai, x ly axit amin, xur
Iy hop chét v6 co, xit 1y plasma, xir 1y héa co hoc, hodc xt Iy bé mat véi hop
chét silan hodc hop chét silazan, t8t hon nita 14 it nhat viéc xir ly bé mat duoc
chon tir phuong phap xir Iy bé mit bang silicon hodc nhuya silicon va phuong
phap xir Iy bé mit bing metyl hydro polysiloxan.

<19> Ché pham nhii trong dau trong nudc theo diém bt ky trong sé céc
diém tir <1> dén <18>, trong d6 luong ky nuéc cia thanh phan (C) so véi téng
Iwong bot ot hon 1a 3% khéi lugng hodc nhiéu hon, t6t hon nita 13 5% khéi
lwong hodc nhiéu hon, va t6t hon 13 15% khéi luong hodc it hon, t6t hon nita 12
10% khéi luong hoic it hon.

<20> Ché pham nhii tuong du trong nudc theo diém bat ky trong sb cac
diém tir <1> dén <19>, frong d6 luong ctia thanh phan (C) so véi tong lugng cta
ché phim t6t hon 13 0,1% khéi luong hodc nhiéu hon, t&t hon nira 13 1% khdi
lwong hodc nhiéu hon, va tét hon 1a 30% khéi lwong hodc it hon, tdt hon nita 13
25% khéi lugng hoc it hon, con tét hon nita 1a 20% k_héi luong hoic it hon.

<21> Ché pham nhii tuong dau trong nudc theo diém bt ky trong sb céac

diém tlr <1> dén <20>, trong d6 luong ctia thanh phan (C) so véi tdng luong cua
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ché pham tét hon 1 tir 0,1 dén 30% khéi luong, tét hon nita 13 tir 1 dén 25%
khdi lugng, con tét hon nita 13 tir 1 dén 20% khéi luong.

<22> Ché pham nhil trong diu trong nudc theo diém bét ky trong sb céc
diém tir <1> dén <21>, trong d6 thanh phén (C) tét hon 13 chira 60% khéi luong
hoic nhiéu hon hat min bét k&m oxit ky nude.

<23> Ché phdm nhii trong dau trong nudc theo diém bét ky trong sb céc
diém tir <1> dén <22>, trong d6 ty 18 khéi luong cua thanh phin (A) so véi
thanh phan (C), (A/C), tét hon 12 0,01 hodc nhiéu hon, tét hon nita 13 0,04 hoic
nhiéu hon, con t6t hon nita 12 0,1 hogc nhiéu hon, va tét hon 13 0,7 hosc it hon,
tot hon nita 14 0,6 hoic it hon, con tét hon nita 13 0,4 hoac it hon.

<24> Ché pham nhil trong dau trong nudc theo diém bét ky trong s6 céc
diém tir <1> dén <23>, trong d6 ty 1& khbi luong cia thanh phin (A) so véi
thanh phén (C), (A/C), t6t hon 14 tir 0,01 dén 0,7, t5t hon nita 1a tir 0,04 dén 0,6,
con tét hon nita 12 tir 0,1 dén 0,4.

<25> Ché phim nhii trong dau trong nuéc theo diém bat ky trong sb céc
diém tir <1> dén <24>, con chira (D) polyme tan trong nudc.

<26> Ché phim nhil tuong diu trong nuéc theo diém <25>, trong do
thanh phan (D) t6t hon 13 mét ho3c hai hodc nhiéu chit dugc chon tir nhém bao
gbm carboxyvinyl polyme, axit acrylic-alkyl metacrylat copolyme, gobm xanthan,
hydroxypropylmetylxenluloza, polyacrylamit, (natri acrylat/natri
acryloyldimetyl taurat) copolyme, (hydroxyetyl acrylat/_natri acryloyldimetyl
taurat) copolyme, (acrylamit/amoni acrylat) copolyme, polyacrylat-13, va axit
hyaluronic hodc mubi kim loai kiém cda né, tét hon nita 1a mot hodc hai hoac

nhiéu dugc chon tir nhém bao gbém carboxyvinyl polyme, axit acrylic-alkyl
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metacrylat  copolyme, gém  xanthan, hydroxypropylmetylxenluloza,
polyacrylamit, (natri acrylat/natri acryloyldimetyl taurat) copolyme, va axit
hyaluronic hozc mudi kim loai kiém cta né.
<27> Ché phim nhii tvong diu trong nudc theo diém <25> hodc <26>,
| trong d6 luong ctia thanh phan (D) so véi tdng luong ctia ché phim t6t hon 1a
0,01% khdi lugng hodc nhiéu hon, tt hon nira 13 0,05% khéi lugng hosic nhidu
hon, va t6t hon 1a 5% khéi lugng hodc it hon, t&t hon nita 13 3% khéi luong hosc
it hon.
<28> Ché phdm nhil trong dau trong nudc theo diém bt ky trong sb cac
diém tir <25> dén <27>, trong d6 lugng ctia thanh phan (D) so véi tong lugng
ctia ché phdm t6t hon 13 tir 0,01 dén 5% khéi luong, tét hon nira 13 tir 0,05 dén
3% khéi luong.
<29> Ché phim nhil trong dau trong nudc theo diém bét ky trong sb cac
diém tir <1> dén <28>, trong d6 luong nude so véi tong luong ctia ché phim tét
hon 12 40% khéi lugng hoic nhiéu hon, t8t hon nira 13 45% khéi lugng hoic
nhiéu hon, va t6t hon 13 80% khéi luong hodc it hon, t5t hon nira 13 75% khéi
lugng hoac it hon.
<30> Ché phdm nhii tuong diu trong nudc theo diém bt ky trong sb cac
diém tir <I> dén <29>, trong d6 ché pham t6t hon 13 dugc sir dung dé ngan ngua
Su sam nang.
<31> Ché pham nhii tuong dau trong nude theo diém bét ky trong sb cac
diém tir <1> dén <30>, trong d6 kich thudc hat nhii héa trung binh ciia ché

phim nhii twong dau trong nuée tét hon 1a 1 pm hodc 1ém hon, va tt hon 1a 30
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um hodc nhé hon, t6t hon nifa 14 25 pm ho#ic nhé hon, con tét hon nita 14 20 pum
hoac nho hon.

<32> Ché phim nhil turong diu trong nudc theo diém bét ky trong sé cac
diém tir <1> dén <31>, trong d6 kich thudc hat trung binh ciia ché phim nhii
tuong diu trong nude tét hon 13 tir 1 dén 30 pm, t6t hon nita 13 tir 1 dén 25 pum,
con tét hon nita 1a tir 1 dén 20 pum.

<33> Ché phdm nhil turong dau trong nudc theo diém bt ky trong sb cac
diém tlr <1> dén <32>, trong d6 ché phim thu dugc béi thanh phin pha diu hoa
tan bao gdm cac thanh phin (A) dén (C) bing cach gia nhiét & nhiét d6 t6t hon
1a vugt qua 45°C, t6t hon nita 1 50 dén 80°C va nhii héa thanh phan pha dau véi
thanh phan pha nudc tét hon 14 15 dén 40°C, t6t hon nita 12 20 dén 30°C.

<34> Ché pham nhil tuong diu trong nudc theo diém <33>, trong d6 su
nhil héa tot hon 1a dugc thyc hién bing cach b sung dan dan thanh phan pha
dau vao thanh phan pha nuéc.

<35> Ché pham nhii tvong dau trong nudc theo didm bat ky trong sb cac
diém tir <1> dén <34> trong d6 ché phdm chéng ning dé dung ngoai da.

<36> Phuong phap san xudt ché phdm nhii tuong dau trong nudc, bao
gdm budc hoa tan thanh phan pha diu chira céc thanh phan (A) dén (C) sau day
bang cach gia nhiét & nhiét d6 vuot qua 45°C va bude nhil héa thanh phan pha
dau véi thanh phan pha nudc c6 nhiét d6 1a 15 dén 40°C:
(A) polyoxyetylen alkyl hodc alkenyl ete c6 nhém alkyl hodc alk¢nyl c6 20 hoac
nhiéu hon va 24 hoic it hon nguyén tir cacbon va c6 sé mol trung binh cua
etylen oxit dugc bd sung la 1,5 hodc nhiéu hon va 4 hodc it hon,

(B) dau 1éng, va
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(C) bdt oxit kim loai hat min ky nudc.
<37> Phuong phap san xuit ché phdm nhii tuong diu trong nuée theo
diém <36>, trong d6 budc nhii héa duoc thuc hién bing cich bd sung din din

thanh phan pha diu véao thanh phan pha nuéc.

Vi du thwre hién sang ché

Sau day, sang ché s& dugc mé ta chi tiét hon véi cac vi du. Tuy nhién,
sang ché khéng bi giéi han béi céc vi du nay.

Céc phuong phap dé thir nghiém tinh chéng nudc va su danh gia cam
quan dugc sir dung trong cac vi du va cac vi du so sanh dudi diy s& dugc mo ta
d6i véi cac muc dich minh hoa.

(1) Béanh gia trang thai nhii héa

Mbi miu dugc chi ra trong bang 1 duoc quan sat dudi kinh hién vi ngay
sau khi diéu ché va dugc danh gia theo céc tiéu chi dugc dua ra duédi day. Khi
‘céc hat nhii héa déng nhét hinh ciu dugc tao trong qué trinh quan sat kinh hién
vi, kich thuéc hat trung binh cia céc hat nhii hda nay dugce xac dinh tir gia tri
trung binh bang cach do 13p di 13p lai kich thudc hat ctia 20 hat bat ky trong linh
vuc quan sét trong hinh chiéu kinh hién vi.

Tiéu chi danh gi4 trang thai nhii héa bang viéc quan sét bing kinh hién vi

3: Bt dugc dua vao pha néi (pha diu), va cic hat nhii héa dong nhét hinh
cau dugc hinh thanh.

2: Hinh dang va kich thudc cia cac hat nhii héa 1a khong déu, du bot duoc
dua vao pha noi.

1: Bot ro ri ra pha ngoai (pha nudc).
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(2) Thir nghiém cac dac tinh hat gilr

Thiét bi loc mang thAm nudc (MF-Millipore GSWP02500, duoc san xuét
b&i Millipore Japan Co., Ltd.; dudng kinh 18: 0,22 pm, thiét bi loc duogc cit
thanh dudng kinh 15 mm va sau d6 duoc st dung) dugc bb sung 100 pl cia mbi
mau dugc chi ra trong bang 1 hoic 2. Thiét bi loc dugc séy hoan toan trén dia
néng & 37°C @& thu duoc thiét bi loc mang khé ctia miu. 5 g nudc tinh khiét
duoc dat trong 6, duge ddy véi thiét bi loc mang kho cia mau. Su thay doi vé
trong luong duge x4c dinh & d6 4m 1a 30% va nhiét d6 1a 30°C. Céc két qua
duoc v& nhu 13 chc gi4c tri tuyét dbi khi n trong (nX + m trong d6 X la thoi gian
(h)) dugc tinh toan badi phuong phap binh phuong t5i thiéu dugc xac dinh nhu
tbc d6 bay hoi nuéc (don vi: mg/h). Trung binh ciia ba 14n do m&i mAu duoc xac
dinh. Theo sang ché, téc d6 bay hoi nudc nghia 12 sy bay hoi nuée 1a khéng c6 &
tbc d6 bay hoi nuéc nhé hon.

(3) Banh gia kha ning sir dung dong déu

M&bi mAu duoc chi ra trong bang 1 ho#c 2 duoc sir dung déng déu véi ty 1€
1a 2 mg/cm? trén tim PMMA va sau d6 dugc sdy. Sau khi sy mAu, hé s truyén
(%) ctia phd hap thu (budc séng: 370 nm) trong 8 vung tién xac dinh ctia miu
trén tim PMMA dugc do st dung thiét bi phan tich SPF (SPF 290S plus, dugc
san xuét béi Optometricus USA, Inc.). Su khéc biét giita gia tri t6i da va toi
thidu (gi4 tri t6i da - gia tri tbi thiéu) ctia hé sb truyén cia 8 ving dugc tinh toan.
Gia trj ciia su khéc biét duoc tinh todn cang nho, tinh sit dung dong déu cang
cao.

(4) Thir nghiém kha ning bao vé chéng UV
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Mbi miu va mau cia vi du tham khao 1 dugc st dung riéng ré voi ty 1€ 1a
2 mg/cm? trén tim PMMA va sau d6 duoc sdy. Sau d6, kha ning bao vé chdng
tia cuc tim dugc do bang thiét bj phén tich SPF (SPF 290S plus, duoc san xuét
béi Optometricus USA, Inc.) trong 8 ving duoc xac dinh trudc clia mau trén
tAm PMMA. Téc d6 cai thién kha nang bao vé chéng UV ctia mdi mau duge so
sanh voi miu cta vi du tham khao duqc; xac dinh theo cong thuc sau day, va
viéc danh gia dugc thuc hién theo ti€u chi danh gia dugc dua ra dudi day:

Tbc dd cai thién kha nang bao vé chéng UV (%) = (Gia tri SPF trung binh
ctia mau) / (Gi4 tri SPF trung binh ctia mAu cia vi du tham khao 1) x 100.

Tiéu chi d4nh gia tbc d6 cai thién kha ning bao vé chéng UV

4: Vuogt qua 110%

3: 90% hodc nhiéu hon va nhé hon 110%

2: 70% hodc nhiéu hon va nhé hon 90%

1: Nhé hon 70%

(5) bBéanh gia cdm quan

10 chuyén gia duoc st dung mdi mau duge chi ra trong bang 2 va danh
gia kha nang st dung ctia n6 [tinh lan téa va & lai trén da (lan téa ddng nhat ma
khéng gy mét can bing) va cho hoic khéng cho cam giac dudng 4m, cam giac
dinh, va cam giac rit] theo tiéu chi danh gia duoc dua ra dudi day. Piém trung
binh dugc chi ra trong bang.

- (Ti€u chi danh gia)
(a) Tinh lan téa va ¢ lai trén da
5: Tinh lan téa va & lai trén da rat tot

4: Tinh lan toa va & lai trén da tot
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3: Tinh lan téa va & lai trén da binh thudng
2: Tinh lan téa va & lai trén da kém

1: Tinh lan tda va & lai trén da rat kém
(b) Cam giac dudng 4m

5: Cam gi4c 4m rat manh & da

4: Cam giac Am manh & da

3: Binh thuong

2: Cam giac 4m & da kém

1: Cam giac 4m & da rét kém

(c) Cam giac dinh

5: Cam giac dinh rat kém

4: Cam giac dinh kém

3: Binh thuong

2: Cam giac dinh fnanh

1: Cam giac dinh rt manh

(d) Cam giac rit

5: Cam giéc rit rat kém

4: Cam gidc rit kém

3: Binh thuong

2: Cam giac rit manh

1. Cam giac rit rt manh

Sau day, mbi bot oxit kim loai hat min ky nuée duge sir dung theo sang

ché sé dugc mbd ta chi tiét.
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Vi du diéu ché 1: Diéu ché bot bong cua kém oxit dugc xu ly bé mit véi
octyltrietoxysilan

Bun bao gém 93 phan khéi luong bot k&m oxit dang bong (kich thuéc hat
trung binh: 0,3 pm, d6 day hat trung binh: 0,032 pm, ty 1& tim: 9, luong nguyén
t6 sat: 0,01 mol%), 7 phan khéi lugng octyltrietoxysilan, va toluen dugc didu
ché va sau d6 duogc ép va nghién sir dung thiét bi nghién hat (DYNO-MILL
dugc san xuit boi Shinmaru Enterprises Corp.). Sau d6, toluen duoc chung cét
bang cach gia nhiét dudi &p suét giam. Sau d6, cin duoc gia nhiét & 150°C trong
4 gid st dung may séy dang thdi khi thu duge bdt kém oxit dang béng dugc xur
1y bé mit véi octyltrietoxysilan.
Vi du diéu ché 2: Diéu ché bot k&m oxit hat min dugc xtr Iy bé mit véi metyl
hydro polysiloxan

Bun bao gém 95 phﬁn khdi lugng bot kém oxit hat min (Vé co ban Ia
hinh ciu, kich thudc hat trung binh: 20 nm), 5 phan khéi luong metyl hydro
polysiloxan (KF-99P, duoc san xuét béi Shin-Etsu Chemical Co., Ltd.), va ruou
isopropyl dugc diéu ché va sau d6 duoc khudy va ép. Sau d6, dung moi duoc
chung cit bing cach gia nhiét dudi ap suét giam. Cin dugc gia nhiét & 150°C
trong 4 gio trong khong khi thu dugc bot kém oxit hat min dugc xir ly bé mat
vai metyl hydro polysiloxan.
Vi du diéu ché 3: Piéu ché bot titan dioxit hat min duoc xt Iy bé mat véi
octyltrietoxysilan

Bun bao gdm 93 phéan khéi lugng bt titan dioxit hat min (vé co ban 1a
hinh cau, kich thuéc hat trung binh: 0,017 pum), 7 phin khdi luong

octyltrietoxysilan, va toluen dugc diéu che va sau d6 dugc ép va nghién sir dung
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thiét bi nghién hat (DYNO-MILL duoc san xu4t bdi Shinmaru Enterprises
Corp.). Sau dé, toluen dugc chung cit bang cach gia nhiét dudi 4p suét giam.
Sau d6, can dugc gia nhiét & 150°C trong 4 gio sir dung may siy dang thdi khi
thu dugc bot oxit titan duoc xir Iy bé mit véi octyltrietoxysilan.
Vi du diéu ché 4: Diéu ché bt titan dioxit hat min dugc xir Iy bé mit véi metyl
hydro polysiloxan

Bun bao gdm 95 phan khéi luong bét titan dioxit hat min (vé& co ban 1a
hinh cAu, kich thuéc hat trung binh: 0,017 um), 5 phan khéi lugng metyl hydro
polysiloxan (KF-99P, dugc san xuét béi Shin-Etsu Chemical Co., Ltd.), va ruou
isopropyl duoc diéu ché va sau d6 duoc khudy va ép. Sau d6, dung mGi duogc
" chung cét bang cach gia nhiét dudi 4p suit giam. Cin duoc gia nhiét & 160°C
trong 4 gi¢ trong khong khi thu dugce bot titan dioxit hat min dugc xir 1y bé mit
v6i metyl hydro polysiloxan.
Nghién ctru vé loai polyoxyetylen alkyl ete

~ Vidu 1 va cac vi du so sénh 1 dén 4

M&i my phdm chéng néng diu trong nudc duoc diéu ché theo cong thirc

duogc chi ra trong bang 1. Cac thir nghiém dugce m6 ta trén day dugc thuc hién sir

dung cac mAu nay. Cac két qua thir nghiém dugc chi ra trong bang 1.
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Bang 1
Vi | Vi | Vi | Vi
Vi du | du | du | du
Thanh phin du1l S° sO | so | so
" | sénh | sénh | sénh | sanh
1 2 3 4
1 | A |Polyoxyetylen (2) behenyl ete 1
2 Polyoxyetylen (5) behenyl ete 1
3 Polyoxyetylen (2) stearyl ete 1
4 Polyoxyetylen (2) xetyl ete 1
5 1B D1rr;eth1con (d6 nhdt dong hoc (25°C) 6 55155555555
mm-/s)
6 |B |2-Etylhexyl p-metoxyxinamat *1 75 7,5 7,5 17,5 7,5
7 |B | Octocrylen *2 0210210210202
Bot kém oxit dang bong duoc xir Iy bé
8 |C |mit véi octyltrietoxysilan (Vi du didu| 4 4 4 4 4
ché 1)
Bot kém oxit hat min dugc xur ly bé mat
9 |C |véi metyl hydro polysiloxan (Vidudiéu| 6 | 6 | 6 | 6 | 6
ché 2)
10 Glyxerin 2 2 2 2 2
11 Etanol 5 5 5 5 5
121D (Natri acrylat/natri acryloyldlme’pyl 15015 15|15/ 15
_ | taurat) copolyme *3
13| D | Gom xanthan 0o,1011]0,110,1 10,1
14 Dinatri edetat 0,02 | 0,02 | 0,02 | 0,02 | 0,02
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Can | Can | Can | Can | Can

15 Nude tinh khiét béng bé’mg béng béng béng

Al A A
Danh gid trang thai nhii hoa (7,4 1(47,5|1(22,9| B B
bang pm) | pm) | pm)
#% | Pang gia céc dic tinh hut gitr 43 | 52 | 53 | 54|55
Déng gi4 kha ning st dung déng déu 32 [11,5] 93 | 9.4 | 10,1
4 Uvinul MC-80 (dugc san xuat boi BASF
Japan Ltd.)
vy PARSOL 340 (duge san xuat boi DSM
Nutrition Japan K.K.)
43 SIMULGEL EG (dugc sin xudt bdi
SEPPIC)

Phuong phap san xuét

a: C4c thanh phan (1) dén (9) duoc hoa tan bing cach gia nhiét & 70°C va
duoc tron déu.

b: Céc thanh phan (10) dén (15) duoc tron déu & nhiét do trong phong
(25°C £ 3°C).

c: Trong khi san pham thu duogc trong budc b duoc khudy, san phim thu
dugc trong budce a duoc bb sung dan dan. Hdn hop duoc tron déu.

d: Hén hop thu dugc trong buéde ¢ duoc lam mat toi nhiét do trong phong.

Trong miu cia vi du 1 sir dung polyoxyetylen (2) behenyl ete, bot duoc dua
vao pha ndi (pha déu), va thu dugc cac hat nhii héa min va dong nhét (kich thudc

hat nhii héa trung binh: 7,4 um) (Hinh 2). MAu nay c6 kha ning sir dung ddng déu
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t6t. Ngoai ra, tac dung hit gitt dudng 4m cuia né sau khi sir dung 1a t6t. Nguoc lai,
mau cia vi du so sanh 1 khéng c6 polyoxyetylen (2) behenyl ete ¢6 cac hat nhii
héa 16n hon so vé&i cia miu cia vi du 1 (kich thudc hat nh@i héa trung binh: 47,5
um) (Hinh 3) va c6 kha ning st dung dng déu kém, du bét duoc dua vao pha ndi
(pha dau) dé hinh thanh cAc hat nhii héa twong déi ddng nht.

Cac miu ciia cac vi du so sanh 2 dén 4 trong d6 polyoxyetylen (2) behenyl
ete duoc thay thé bing polyoxyetylen (5) behenyl ete, polyoxyetylen (2) stearyl
ete, va polyoxyetylen (2) xetyl ete, trong mg, c6 kich thudc hat nhii héa 16n hon
so v&i ctia mau cia vi du 1 hodc céac dang va cac kich thuéce cua ééc hat nhi hoéa
khong ddng déu, dn dén kha ning st dung duoc kém (cac hinh 4 dén 6). Cac tac
dung hut gitt dudng 4m nay sau khi sir dung gin nhu bang véi tac dung thu dugc
trong vi du so sanh 1. Viéc bd sung polyoxyetylen (5) behenyl ete, polyoxyetylen
(2) stearyl ete, hodc polyoxyetylen (2) xetyl ete khong mang lai tdc dung hut gitr
dudng am.

Nghién ctru vé ty 1& lwong

Céc vi du 2 dén 16 va vi du tham khao 1

-39-



23036

9 S I 9 8 3 9 9 9 | ¥T| € |9C| 9 ) 18y 11X0 WY 10d| D
(T eyo ngIp
np IA) UB[ISAXO
% 9 vl zr |z ozl % % v 9T | T | ¥T| 6 | T1 | -19mk00 104 38W| D
99 4] nx 06np 3uQq
3ugp 11x0 WY 10d
ol Zol To|colTo|Z0|To|T0olC0|C0|T0o|C0]|C0O|C0]|CT0]|CT0 Tx USJA100100)|
¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ﬁ* H@.E@CMX\AXOHOE
SL I Se !l SL I SLISLISLISL|SLISL|ST|SL|SL|ISL|SL|SL]|SL -&aaabm-mm
(87w 9 (Do57)
S| ¥ | SS 1SS S |sS] S| Ss| ST |SY ]SS |sS]ss|ss|ss ]SS o0y 3udp 10yu| g
0p) UOOIISWI(]
“ P 910 [Auayaq
I g | S0 8 |So|T0]| 1 I I I S I I I I I @Zo}&éz&‘«
[ oeyy]
e 91 | ST | ¥ EL | TD | T 01 .m .w L9 s |y €T wpd queyL
3555%S%S%5%5%5%5%5%585%5%5%5%5%5 X

7 Sueg

-40-



23036

01

01

01

01

01

01

01

01

01

01

01

01

01

01

0l

01

Joue)q

Il

[094]3 ua[AIng-€°|

0T

ULIDXA]D

(¥ 90 NP 1P 1A )
Swwo:mhoa 0IpAYy

K19 10A JBW
99 41 nx 06np Ut
18U IXOIp UEI) 106

4!

(€ 940 ng1p

np IA) mmzm\mxo
-1911)]A300 10A JBW
9A A] nx o6np uiw
e 1IXOIP Ul 106

(T 9yo ngIp 1p 1A)
Swwo:mboa 0IpAY

1K1ow 194 18w
99 4] 0 20np ufw

-41-



23036

C I vy | v | Ty | 1Y | 1Y | ¥ | SY | 8C| IV |8V |8V |9 | €y | I 9 BA Q) UB[ UL ], o
=
AN 8u9uo| g
z I € 4 4 % 4 € I ¢ I 14 4 € % 3 ovq Sutip op 1| B
ﬁ ﬁ ﬁ ﬁ ﬁ “ “ “ h “ ﬁ “ ﬁ ﬁ ngp Sugp 3unp ns
Is | Z€ | 8y | Tv | €5 |oc| 1| 9¢| 8¢ |sc|se | g¢e|T¢e]|se]| ¢ Sugu vy e18 Sueq
00L‘0[00Z°€T|0ZET]099°0{099°0{099°0{099°0{0LT C|0T9°0|0ZE T oomnm 079°C|00Z°C|088°0[099°0 o/d
LTL0| 0050 [008°0[{ST0°0[{S00°0|0S0°0|0S0°0|00T1°0|001°0{00S°0{0SZ°0{00Z°0|L9T0|{L90°0[0S00 oV
6€0°T| 8€0°0 [909°0({8€0°0{800°0[9L0°0|9L0°0|¥H0°0|191°0|6LE0]{9L0°0{9L0°0{9L0°0|{9L0°0[9L00 a/v
3 3 3 3 3 _
ueq | Sueq | Sueq | Sueq | Sueq | ueq | Sueq | Jueq | Sueq | Fueq | Jueq | ueq | Jueq | Sueq | Sueq | Fueq Jorpy qun oonN| |1
ug) [ugD | ug) | ug) | ug) | ug) | ug) | ug) | ug) | ug) | ug) | ugd | ugd | ugd | ugd | ugd ;
700 | 20°0 | 200 | Z0‘0 | TO‘0 | TO‘0 | TO‘0 | TO‘0 | TO‘0 | TO‘0 | TO‘0 | TO0 | TO0 | TO0 | 200 | 200 yejopo meul| |p1
I'o 1] 10 |T1T0|T1T0|T1T0|T0|T0|TO0|TO0|TO0/|TO0|T0|T1I0]|TI]|T1 uequex won)| (| €1
€ 4 QwAjodoos (Jeine)
Szl S| s sTlsc|sT|sc|sT|sT|sTlsT]|sT|sT|sT)|sT|se [K1eunrpLorA1oe| (7| 1
L1)eU/1B[A10R 1L1jEN))

-42-




23036

8¢ | 8% 14 v | 8¢ | ¥ v LS| v | IV | 8Y |8V | €Y | IV | ¥ X oe13 we)
Y | €Y | v | €Y | TV | vV | SY | IV | SY | v | ¥V | SY | ¥V | 9% | 9% quIp oBI8 we)

(4 4 [4 4 (4 (4 (4 (4 [3 4 [4 ¢ ¢ ¢ [4 E@
SY | €V |9V | TV | 1Y | €V | TV | 9% | Ty |9V | €V | TV | €v | 1Y | T ’

3ugnp 013 we)

Bp ux) 18]

-43-



23036

Phuong phap san xuét

a: Cac thanh phan (1) d&n (8) duoc hoa tan bang cach gia nhiét & 70°C va
duoc tron déu.

b: Céc thanh phan (9) dén (15) dugc trén déu & nhiét do trong phong
(25°C £ 3°C).

c: Trong khi Sén phim thu dugc trong budc b ducjc khudy, san phim thu
dugc trong bude a dugc bd sung dan dan. Hon hop duoc tron déu.

d: Hon hop thu dugc trong buéce ¢ duge lam mat tdi nhiét d6 trong phong.

Cac mAu cua cac vi du 2 dén 16 thu duoc cac diém tt trong toan by danh
gia vé tinh lan toa va & lai trén da, cam giac dudng 4m, khong c6 cam gidc dinh,
va khodng c6 cam gic rit. Mic du cdc mAu cla cac vi du cé kha ning bao vé
chéng UV thdp hon dugc so sanh v6i miu cia vi du tham khao 1 trong thu
nghiém kha ning bao vé chéng UV trong bang 2 c6 thé duge wu tién si dung
Jam m¥ pham chéng ning dugc st dung hing ngay ma khong can kha ning bao
vé chéng UV.

Sau day, Vi du cong thuc cua ché phim nhii twong theo sang ché s& dugc
dua ra. Céng thirc duoc mong doi 14 tan téa va luu lai tét, 1am giam cam giac rit
va dinh, c6 tinh 6n dinh va kha ning bao vé chéng UV tbt, va con cho tac dung
dudng 4m tt.

Vi du cong thirc 1 (m§ phim chéng ning dau trong nude)

Céac thanh phan | Luong (% khéi luong)
[Thanh phén (A)]
Polyoxyetylen (2) behenyl ete 1
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[Thanh phan (B)]

2-Etylhexyl p-metoxyxinamat
Octyldodexyl myristat
Dimetylpolysiloxan (6 mm?/s)

[Thanh phan (C)]

Bot kém oxit dang bong duoc xtt Iy bé mat véi

octyltrietoxysilan (Vi du diéu ché 1)

Bot kém oxit hat min duoc xir Iy bé mit véi

metyl hydro polysiloxan (Vi du diéu ché 2)
[Thanh phén (D)]

(Natri acrylat/natri acryloyldimetyl taurat)
copolyme

G6m xanthan

Axit hyaluronic
[Thanh phén (F)]
Glyxerin

1,3-Butylen glycol
[Thanh phan (E)]
Etanol

[Céc thanh phén khac]
Dinatri edetat
Phenoxyetanol

Phén chiét Alga (dugc sén xuit béi Maruzen
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Pharmaceuticals Co., Ltd.; Phan chiét Alga M)

Collagen thity phén (duoc san xuit boi Seiwa

0,1
Kasei Co., Ltd.; PROMOIS WU-32R) ’

Phan chiét sita ong chua (duoc san xuét béi
Ichimaru Pharcos Co., Ltd.; Phan chiét sita ong 0,1
chua)

Job's tears (Coix lacryma-jobi var. ma-yuen)
phan chiét hat (dugc san xuét bdi Maruzen 01
Pharmaceuticals Co., Ltd.; Coix Seed Extract ’

BG-S)

Firethorn (Pyracantha fortuneana) phan chiét

(duoc san xuét béi Maruzen Pharmaceuticals 0,1
Co., Ltd.; Firethorn)

Cai xoong (Nasturtium oficinale) phan chiét

; . 0,1
(dugc san xuat boi Silab; NudcCress-KB)

Nuée tinh khiét Cén bing
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Yéu cau bao ho

1. Ché pham nhil trong dau trong nudc chira cic thanh phan (A) dén (C) sau

day:

(A) polyoxyetylen alkyl hodc alkenyl ete c6 nhom alkyl hodc alkenyl c6 20 hoic
nhiéu hon va 24 hoic it hon nguyén tir cacbon va cé sé mol trung binh cta

etylen oxit dugc bb sung 13 1,5 hodc nhiéu hon va 4 hoc it hon,
(B) dau léng, va
(C) bot oxit kim loai hat min ky nude,

trong d6 ty 1& khoi lugng cta thanh phin (A) so véi thanh phan(C), (A/C), 1a

0,01 hoic nhiéu hon va 0,7 hoic it hon.

2. Ché phim nhi tuong dau trong nudc theo diém 1, trong d6 luong cuia
thanh phan (C) so véi téng luong cua ché pham 13 0,1% khéi luong hodc nhidu

hon va 30% khéi luong hoic it hon.

3. Ché phim nhi tuong dau trong nude theo didm 1 hoic 2, trong d6 thanh
phan (C) 12 sin phim ky nuéc ciia mot hoic hai hodc nhidu bt oxit kim loai

dugce chon tir nhém bao gom k&m oxit, titan dioxit, va xeri oxit.

4. Ché phim nhii trong dau trong nuéc theo diém bét ky trong sb cac didm
tir 1 dén 3, trong d6 viée xir Iy ky nudc cta bot oxit kim loai hat min 13 it nhat
mot cach xu ly bé mat duogc chon tir cach xir ly bé mat su dung silicon hoac

nhua silicon va cach xi Iy bé mit sir dung metyl hydro polysiloxan.
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5. Ché pham nhil tvong déu trong nudc theo diém bt ky trong sb cac diém
tir 1 dén 4, trong d6 thanh phan (B) chira chat hip thu tia cuc tim hitu co l6ng va

dau ding cho m§ phim.

6.  Ché phdm nhii trong dau trong nuéc theo diém 5, trong d6 chat hap thu
tia cuc tim hiru co léng it nhét 12 mét trong sb céac chét duge chon tir nhém bao
gbm 2-etylhexyl p-metoxyxinamat, 2-etoxyetyl p-metoxyxinamat, hdn hop este
cia axit isopropyl  p-metoxyxinamat-diisopropyl  xinamic,  metyl
bis(trimetylsiloxy)silylisopentyl trimetoxyxinamat, amyl p-
dimetylaminobenzoat, 2-etylhexyl p-dimetylaminobenzoat, etylen glycol
salixylat, 2-etylhexyl salixylat, benzyl salixylat, homomenthyl salixylat,

octocrylen, va dimethicodietyl benzalmalonat.

7. Ché phdm nhil tuong diu trong nudc theo diém bét ky trong s6 cac diém
tir 1 dén 6, trong d6 luong ciia thanh phin (B) so véi tdng luong cia ché phim

12 0,5% khdi lugng hodc nhiéu hon va 30% khdi luong hodc it hon.

8.  Ché phim nhii tuong dau trong nudc theo diém bét ky trong sé cac diém

tir 1 dén 7, trong do ché phim con chtra (D) polyme tan trong nudc.

9. Ché phim nhil tuong dAu trong nuée theo diém 8, trong d6 thanh phan (D)
12 mét hodc hai hoic nhiéu polyme dugc chon tir nhém bao gdm carboxyvinyl
polyme, axit acrylic-alkyl metacrylat copolyme, = gém  xanthan,
hydroxypropylmetylxenluloza, polyabrylamit, (natri acrylat/natri
acryloyldimetyl taurat) copolyme, va axit hyaluronic hodc mubi kim loai kiém

cua no.
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10. Ché pham nhil tvong diu trong nude theo diém bét ky trong sb cac diém
tir 1 dén 9, trong d6 ty 1 khdi luong ciia thanh phan (A) so véi thanh phan (B),

(A/B), 12 0,02 hoic nhiéu hon va 1 hoic it hon.

11. Ché phim nhil tvong dau trong nude theo diém bat ky trong sb cac diém
tir 1 dén 10, trong d6 ché phim nhii tvong dau trong nudce 6 kich thudce hat nhit

héa trung binh nim trong khoang tir 1 dén 30 pm.

12. Phuong phap san xuat ché phdm nhii twong dau trong nuée, bao gdm bude
hoa tan thanh phan pha dau chira cac thanh phén (A) dén (C) sau day bang cach
gia nhiét & nhiét d6 vuot qua 45°C va budc nhil héa thanh phén pha dau véi

thanh phan pha nuéc c6 nhiét d6 tir 15 dén 40°C:

(A) polyoxyetylen alkyl hodc alkenyl ete c6 nhom alkyl hoac alkenyl c¢6 20 hoac
nhiéu hon va 24 hoic it hon nguyén tir cacbon va c6 s6 mol trung binh cua

etylen oxit duoc bd sung 13 1,5 hodc nhidu hon va 4 hoic it hon,
(B) ddu léng, va
(C) bot oxit kim loai hat min ky nudc.

13. Phuong phép san xuét ché phdm nhii tuong dau trong nuée theo diém 12,
trong d6 budc nhii héa dugc thuc hién bang cach bd sung dan dan thanh phin

pha diu vao thanh phan pha nudc.
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Hinh 1

Hinh 2
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Hinh 3

Hinh 4
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Hinh 5

Hinh 6
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