HUONG DAN THI NGHIEM

CONG NGHE HUONG
LIEU MY PHAM



BAI 1: CHUNG CAT TINH DAU BANG PHUONG
PHAP CHUNG CAT LOI CUON HOI NUOC

1.GIOI THIEU

Tinh d au tir ho qua citrus c6 ham lugng 16n va duoc tng dung rat nhiéu trong céc linh
vuc huo ng liéu, my pham va thuc pham. Ho citrus c6 tinh dau chta trong céc tui ch ¢a
tinh dau trong vo qua vé i ham luong kha 16n va thuong duoc tach bai phuong phap co
hoc hoic chung 16i cubn ho i nudc. Phuong phap chung cat 16i cudn tinh dau bang hoi
nudc dya trén nguyén ly caa qua trinh chung cat h 3n hop khong tan 1an vao nhau 1a nuéc
va tinh dau. Khi hdn hop ndy duo ¢ gia nhiét, hai ch at déu bay hoi. Néu ap suat cua hoi
nuGc cong véi &p suat caa tinh dau bang voi ap suat méi truong thi hdn hop sbi, va tinh
dau duo ¢ lay ra cung véi ho i nudc. Do vay, nhiét o sdi caa hd n hop s& thip hon nhiét
d6 sbi cua ting chét trong hdn hop (trong cling diéu kién ap suét).

Vi du nhu khi chung cat 18i cudn tinh dau thong bang hoi nudc & p suat khi quyén, nhiét
d6 so6i cua dau thong la 158°C nhung nhiét d6 sdi cua hdn hop khoang 95°C.

Chung cat 18i cudn ho i nuge khdng doi hoi nhiéu thiét bi phuc tap, van hanh don gian
hiéu suét tach kha cao. Tinh dau thu dugc c6 thé duoc chung cit phan doan ¢ &p suit thap
dé nang cao ham luong cac cau tu can thiét.

2. THUC NGHIEM

Trong bai thi nghiém sinh vién s& tién hanh chung cét 16i cudn thu tinh dau ca a vo qua ho
Citrus bang phuong phap chung I6i cuon hoi nudc va phuong phap tach cac thanh phan
terpen va sequiterpen trong tinh dau thu duoc.

2.1.Dung cu va thiét bi

Dung cu
Chai dyng tinh dau - 01 Pia nhém do do am : 01
Binh do ty trong 10ml 101 Dao 01
Becher 500ml 101 Becher 250ml 01

Piia khuay : 01 Phéu chiét50ml  : 01

Thiétb i
Can hai s6 - 01
May xay 01
May do do am - 01

Chwng cat 16i cudn hei nuéc
Binh cau 1 | - 01
Bo tach tinh dau c6 nham  : 01
Sinh han 01




Bép cau 101

Hinh 3.1. So d6 chung cét

2.2.Nguyén liéu — hoa chat
Qua ho Citrus (cam, chanh, buoi, quyt...)
Na2SO4
Nudc cit
Ethanol cao d6 (96)

2.3. Céch tién hanh

2.3.1. Chuan bi nguyén liéu

Qua ho citrus ( cam, chanh, quyt, buai...) rira sach, got lay phan vo xanh phia ngoai, xay
nhuyén trong may xanh sinh t6 (kich thuéc khoang 2x2 mm). Luu y chi tién hanh xay
nguyén liéu khi chuan bi chung cat, khdng xay tat ca mo t ldc. Ghi nhan kich thuéc, khoi
luong trung binh cia qua, khdi leong ciia phan vo xanh, toan vo (ca phan trang va phan
xanh). Thoi gian chung cat tir 2.5 dén 4 gio.

2.3.2. Tién hanh chung cat

Can 100g nguyén liéu cho vao binh cau cing véi dung méi cat la nudc, ty 1é nuéc/nguyén
licu la 3/1, Iap dat h & thong nhu hinh v& va tién hanh chung cit. Hoi nudc bay hoi s& 16i
cudn tinh dau di 1én, ngung tu trong sinh han va tach 16p tai bo phan tach tinh dau.



Ghi nhan thoi gian xuét hién tinh dau, sau d6 ghi nhan th & tich tinh dau mdi 5 phat 1 lan.
Sau 3 lan lién tiép thé tich tinh dau thu dugc khdng ddi, cho ngung hé théng chung cét,
thu lugng tinh dau vao binh chira tinh dau.

Tién hanh I3p lai thi nghiém thém 2 Ian véi ty 1€ nuéc/nguyén liu thay doi 4/1 va 5/1.
Luong tinh dau thu duoc & ca ba lan thu lai chung sau d6 tién hanh lam khan vai

Na2SO4 khan.

2.3.3. Phwong phap tach bét tecpen va seckitecpen

Tinh dau cam, chanh, quyt thu dug ¢ bing phwong phap nay chta nhiéu terpen va
secquiterpen nén dé bi oxy héa ¢ diéu kién thuong, do dé sau khoang 5 tuan bao quan da
c6 mui kho chiu.

Thanh phan terpen va secquiterpen duoc tach bang céach cho tinh dau thu dugc tir ph wong
phap chung 18i cubn ho i nuéc hoa tan trong cd n cao do (96 %V), tinh dau s& hoa tan
hoan toan, sau d6 thém nudc cat vao dé h a ndng do con dén 65 %V, cac dang terpen s&
khéng hoa tan ¢ con thap d6 ndi 1én trén s& duoc loc bo.

3. PANH GIA SO BO TINH DAU THU PUQC
Tinh dau tinh va tinh dau d4 loai terpen dem di do céc tinh chat : ty trong d, mau, mui va
danh gia dua vao TCVN.



BAI 2: MY PHAM DANG NHU
I. Gigi thiéu

M3 pham dang nhii chiém mét phan rat 16n va da dang trén thi treong hién nay. Nhii cho
phép phan tan hiéu qua cac hoat chat ¢ dic tinh tan khac nhau thanh mot san pham déng
nhat. C6 thé ban than san pham 1a dang nhii nhu céc loai cream, lotion... hodc trong san
pham cé mit cua nhii dé ting cudng cac qué trinh khac.

Nhi dugc dinh nghia 1a mot hé hai pha chira hai chat long khong tan 1an vao nhau. Trong
d6, mot pha phan tan trong pha con lai dudi dang nhiing giot hinh cau thuong cé duong
kinh trong khoang 0.2+50 mm. Pic trung chung caa cac hé nhii trong my pham [ phai c6
mot pha hao nudc va mot pha hdo dau. Khi pha hdo nudc (hay pha phan tan, pha noi)
phan tan trong pha héo dau (hay pha lién tuc, pha ngoai), ta c6 nhiit W/O va nguoc lai, ta
c6 nhit O/W. Ngoai ra, trong my pham con c6 thém cac dang nhii kép W/O/W hoic
O/WI/O.

Tuy vao thanh phan twong déi giita hai pha ma san pham nhii c6 céc tén goi khac nhau
(cream, lotion, ointment). Trong d6, dang lotion c6 d6 nhét thip dén trung binh, dang
cream va dang gel c6 d6 nhat cao hon dang lotion.

Tuy theo muc dich sir dung ma san pham dang nhii dugc phéi & do nhét thich hop. Vi du
nhu kem giit 4m toan than thuong ¢ dang lotion. My pham dang nhii thuan tién va tao
cam giac dé chiu khi sir dung khi so sanh véi cac hé dau khong nuéce khac. Ngoai ra, san
pham dang nay con tao hiéu qua thi giac va hap dan ngudi tiéu ding.

2. Thi nghiém phéi ché kem tan
2.1. Giéi thigu

Kem tan ding ban ngay dé bao vé da va lam dep da dd dugc tay sach, 1am mat lép dau
trén da dé cac my pham khac dé dang bam 1én da. Khi sir dung, kem phai lan nhanh ra
trén da va duong nhu bién mat ngay sau khi boi 1én da. Kem con c6 tac dung giir am lam
mém mai da. TUy theo yéu cau ma kem tan con c6 kha niang chéng nang dé bao vé da khi
st dung (ZnO + TiO2) néu san pham dyc, hoic ester anthranilat cua alcol mach dai trong
san pham trong.

Kem tan & dang nhii o/w véi 15 - 30% O, t°h¢ > 50°C, kem nén ¢ dang nhii o/w vdi 20 -

35% O, t° nc = 40 - 55°C. Cong thic truyén thdng dua trén tuéng dau 13 acid stearic.



Tudng dau (t°¢ > 50°C) két tinh & dang thich hop nén khi ding s& khong nhin thiy va dé
lai 16p film khong dau trén da. Tuéng dau sir dung acid stearic khéng bi anh huong boi

nhiét do va tao nén mau hap dan cho san pham (mau 6ng &nh ngoc trai). Cong thic sir
dung chat nhii héa 1a xa phong va thuong dugc thém mot lugng thich hop kiém dé trung

hoa acid béo tu do.

Ngoai ra con chira cac chat lam mém, chat lam am, chat chéng nang, huong va chat bao quan.

2. 2. Dung cu - Thiét bi

Dung cu
Céc thuy tinh 100ml : 06
biia khuay : 02
Nhiét ké 100°C  : 01
bia nhua 104
Mudng nhua - 04

Binh chir san pham : 02

Thiét bi
Bé diéu nhiét

B6 khudy co va canh khudy thay tinh

Kinh hién vi : 01

Ong nghiém ly tam : 04
Ludi amiang : 02
Gidy mém

Giay pH

:01 Can dién 4 s6 :01
:01 Candién2s6:01

Hinh 4.1. So @6 lap thiét b thi nghiém tao nhi



2. 3. Hbéa chat

Hoéa chat chinh Hoa chat phu

Acid stearic : 9.00g EtOH 96° :50ml

Alcol cetyl :0.3g Acid citric (hiéu chinh pH) : 1g

KOH :0.39¢g Huong :0,1-0,08¢
Glycerine  :3.00g Mau

Nudc deion :47.31g

2. 4. Cach tién hanh

(i) Chudn bj twéng ddu (céc O): Cho acid stearic, alcol cetyl vao coc thay tinh dun nhe,
lic déu, khong khudy cho dén khi chay hoan toan trén bép dién. Khi dun phai I6t lu6i
amiang

(ii) Chudn bj twéng nuwéc (céc W): Hoa tan KOH, glycerine vao nudc.
(i) Khudy tgo kem (Thuc hién trong bé diéu nhiét)

- Dat cbec W vao bé didu nhiét & nhiét do khoang 50-60°C.

- Ly cbc O ra khoi bép dién, dung khan lau nhe dé giam nhiét do tur tir, sau d6 dat
vao bé diéu nhiét, dé on dinh nhiét d6 trong 2 phat.

- Sau khi 6n dinh nhiét d9, tién hanh khudy tao kem bang céch cho tirng giot tudng
nuéce vao tuong dau. Sau do tiép tuc khudy trong 45 pht.

- Khi kem d nhii bén, kiém tra pH va hiéu chinh néu can thiét bang dung dich acid
citric bdo hoa, dwa vé pH 5.5-6.5.

- Cho thém huong va mau

- R6t kem vao binh luu trit, dé 6n dinh

3. PANH GIA CHAT LUQNG SAN PHAM KEM TAN
Pénh gia chat luong dau goi thuong dua trén phuong thic vira cam quan vira dinh leong
va duogc d6i chiéu vai mot mau chuan da duoc thi tredng chap nhan ¢ mac do rat tét.

1. Thang gia tri (%) cta cac dic tinh danh gia

Chr tiéu Hé so mi (%)

(i) Cam quan (35%)

- Trén san pham

Dang va mau tu nhién caa nén 2.5



Do phén pha

Do bong co anh bac

D¢ linh dong

- Trén doi twong sir dung

Do gay chinh da

Do gay mat

Do gay mui la

(i1) Pinh lwong (45%)

-Trén san pham

bo pH

Do 1an kim (mm)

Sai biét @6 1an kim (mm)

Piém bt ddu chay (°C)

- Trén ddi twong sir dung

Do tan trén da (giay)

(iii) Tinh an toan cho ngweoi st dung (10.0%)
Gay di ung cho da

(iv) Tinh an toan cho mai trewong (5.0%0)
(v) Tinh tién dung (5.0%)

5.0
5.0
5.0

5.0
5.0
2.5

5.0
10.0
10.0

5.0

15.0

10.0

5.0
5.0

Két qua danh gia & mdi chi tiéu trén dua trén thang diém 5:
++  :rattét (5) - :kém(2)
+ 6t (4) - :ratkém (1)
0 : thda man (3)

2. Thang dinh mirc cia méi chi tiéu danh gia

a. Dgng va mau t nhién cia nén

- Biéu thi sy hai hoa giita cac cau tir trong kem

Nhin mat kem sau 48 gio va danh gia theo chi tiéu sau:

Séap Nhi ddc
long bén, bén
tach pha nhu sita




b. Bg phan pha
- Biéu thi sy bat hai hoa gitta cac cAu tur trong
kem Nhin bé mat kem sau 48 gio va nhan xét

Phan Binh
pha thuong

c. Pé bong bé mat
- Biéu thi sy déu dan caa mat kem.
Nhin mat kem dé sau 48 gid va nhan xét :

Khong Rat
bong bong,
c6 anh
bac
- 0 +

d. Do linh déng
Biéu thi sy ddng nhat cau trac kem.
Nhin mat kem sau 48 gi¢ va nhan xét:




e. Dy chinh da
Thoa mét 16p mong kem trén da, chd 5 phat roi lay tay so vao 16p da twong tng nay va
nhan xét :

Co -

Khdng o

f. Dg gay mat

Céach lam tuwong tu nhu chinh da, nhung dung giac quan cam nhan gay mat trén da.
Co :
C6 gay mat nhe 0
Khéng -

g. Pg gay mui lg

Co -
Khéng D+
h. B¢ pH
0 35 40 45 55 6.5 7.0 7.5 8.0
I A I A (N A I
I N e e L
i. Do 1a4n Kim
0 20 40 6.0 80 100 120 140 16.0
I A (N AN SO N
|-l - ol + ] sl o -] -

Do 1Gn kim biéu thi d6 mém va do xbp cua kem.
Cach lam

Dung mot kim A ¢ kim luot dai 13mm dau nhon, c6 trong luong = 0.0788g, nhung
khéng qué nhon, cho roi ty do qua mot 6ng thay tinh B hinh tru hai dau bang, dai 50cm,
duong kinh 1cm va dugc dat cach hop kem 1-2cm.

Khi kim 14n vao kem, nang 6ng B 1én, rat kim ra va do do 1Gn vao kem cua kim (tinh
bang mm), do mdi mau 3 lan va lay tri s trung binh.



j. Sai biét dé 1un kim (mm)
Sai khi do d6 1un kim, dem mau di lac trén may lic véi toe do 300 vong /phut. Sau do,
dem di do do 1an kim lai. Tir d6 ta c6 két qua sai biét do lan kim:
=l1-12
: Sai biét do 1an kim
11 : D6 1Un trudce khi lic (mm)
I2 : D6 1Un sau khi lac (mm)

Két qua danh gia dua theo bang sau:
-15 -10 -05 0 0.5 1.0 15 2.0

k. Piém bt dau chay (°C)
Céch do diém chdy: Cho mau kem vao ng dung mau, cip 6ng dung mau nay sat nhiét ké
va nhiing vao bé chira dung dich glycerine, sau d6 dung dén con gia nhiét va ghi nhan :
- Nhiét ¢6 mau bat dau chay (°C)
Mbi mau do 3 lan va lay gia tri trung binh
Nhan xét dua vao bang sau:

30 325 35 375 40 425 45 47.5

SRR

|. Do tan trén da (giay)
Biéu thi do tan kem trén da.

Céan 0.02g kem, thoa kem Ién da, dién tich thoa khoang 25¢m? (5x5cm), thoa l6p mong va
déu, sau d6 do thoi gian kem tan hét trén da. Lam nhu vay 3 lan va lay trung binh. Két
gua nhan xét dua vao bang sau :

35 37.5 40 42.5

B I N R

m. Gay di #ng da
Co -
Khdng D+

n. Tinh an toan cho méi truong
BODS (20°C) < 100mg/l



Thoa :+
Khong thoa : -

0. Tinh ti¢n dung
Co D+
Khdng L -



BAI 3: PHOI CHE DAU GOI THUONG
I. GIOI THIEU
1. Muc dich
Diéu ché dau goi dau thudng véi chirc niang chinh 1 1am sach téc, da dau va 1am téc co
vé dep mém boéng tu nhién.
2. Yéu cau san pham

«  Goi sach hiru hiéu va khong lam mat chat dau ty nhién cua toc.

D& dang phan tan trén toc, va dé xa sach sau khi goi.

- D@ dang hoa tan trong H20 (nudc cang/mém) va khéng hinh thanh taa trén toc
(tly vao do cing cua nudce trong san pham phai cho thém chat chéng dong bam taa
trén toc nhu TPP-tripolyphosphate).

« Sau khi goi toc sach, d& chai, khdng bi rdi, bong, muot va tao cam giac d& chiu.

D& str dung va luu tri.

« Phai dat tiéu chuan chung theo quy dinh danh cho san pham.

I1. THUC NGHIEM

1. Dung cu va héa chat

Dung cu:
Céc thuy tinh 100ml : 04 Diia khudy con : 02
Mudng nhua : 04 Hop nhya dung san pham 02
bia nhya 04 Ong nghiém ly tam : 04
Ong dong 25ml 01 Can hai so 01
Nhiét ké 100°C 101 May ly tam 101
Céc thuy tinh 250 ml : 02 Giay pH
Bo6 khuay co - 01 Giay lau
Phéu duoi dai - 02
Hoa chat:
LasNa 11259 EtOH 96 - 50ml
CAPB : 3.0g Nuac deion : 200ml
EGDS - 1.5¢ Acid citric
NaCl :05-15g Mau
Carpobol :0.15¢g Huong

2. Quy trinh phéi trén



Mbt s6 dung dich can dugc chuan bi trugc nhu sau:

« Dung dich LasNa : Ngam 12.5g trong 62.5g nuéc deion, dé qua d@m, loc néu can.

« Dung dich Carpobol : Ngam 0.15g Carpobol trong 6 ml H20 deion, dun nhe dé

keo n¢ hoan toan

» Dung dich NaCl béo hoa.
Tién hanh khudy tao gel: Phéi tron dung dich LaSNa, CAPB, EGDS vao trong becher
250ml, khudy nhe nhang dé dung dich déu va it tao bot, chinh pH néu can. Diéu chinh do
dic bang dung dich NaCl bao hoa va dung dich carpobol.
3. Phéi ché dau géi dang trong
Str dung c6ng thac nhu trén nhung khéng c6 thanh phan EGDS. Panh gia vai trd cua
EGDS trong san pham.
I11.  PANH GIA SO BO SAN PHAM DAU GOl
Dénh gia chat luong dau goi thuong dwa trén phuong thire vira cam quan vira dinh leong
va duoc dbi chiéu véi mot mau chuan da duoc thi treong chap nhan & mac do rat tot.

3. Thang gié tri (%) cua cac dac tinh danh gia

Chitiéu Hé so mi (%)

- Cam quan (35%)

+ Trén san pham

1. D6 min mang 5
2. Mau ty nhién caa nén 5
3. Tinh ddng nhat 5
4. MU tu nhién cta nén 5
+ Trén d6i tuong st dung
5. Tinh tay ria 5
6. Kha ning tao bot, thAm w6t va lan rong 5
7.Hiéu qua st dung 5

- Dinh lwong (40%)
+ Trén san pham
8. Do nhét twong doi 15



9. b6 pH
+Trén doi twong sur dung

10. Hiéu qua st dung
- Tinh an toan cho nguwoi si¢ dung gay di #eng cho nguoi sir dung
- Tinh an toan cho méi truong

- Tinh ti¢n dung

10

15
10
10

Két qua danh gia & mdi chi tiéu trén dua trén thang diém 5:
++ :rattot (5) - kém(2)
+ ot (4) - :ritkém (1)
0 : thda mén (3)

4. Quy trinh danh gia mét sé chi tiéu danh gia

a. P nhét twong doi

- Biéu thi d6 sanh, do dic cua dau goi. Po sanh cua dau goi gay cam giac dam dic 1a

mot chi tiéu ma nguoi tiéu dung quan tam, dac biét la nguoi tiéu dung ¢ khu vuc

chau &.

- Céch thi 1: Ly dau goi d6 qua phéu thay tinh chan dai, ¢ = 8cm. Dung ngoén tro

tay trai bit kin chan phéu, can luong dau chay ra trong mot khoang thoi gian nhét

dinh.
Phéan hang 0 + ++ + 0
Trang thai qualong | long | longsanh | Bac | qua dac
Do dac (phut/100g) <4 4-6 6-10 1-20 >20

- Céch the 2: Str dung thiét bi do do nhét xac dinh do nhét caa san pham thu dugc ddi

chiéu véi mot san pham trén thi truong.
b. Py pH




- Mau dau goi c6 tinh acid qua hoac kiém qué s& gay anh huong xau dén téc va da
dau, dac biét 1a pH kiém s& lam da dau khd, gay troc da va tao diéu kién thuan loi
cho su phét trién cua vi sinh vat.

- Céch thir : Do pH dung dich 10% dau goi san pham va mét san pham ddi chiéu

(dang c6 mat trén thi truong) trong nudc khéng ion, ghi nhan pH va nhiét o do.

pH <4 4 45 55 65 70 75 80 85
Phan hang - | 0]+ |4+ |+ | +] O] -




