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ABSTRAKT

Metoda mikroenkapsulace se t€si rostoucimu z4jmu zejména z oblasti potravinaiského, far-
maceutického, textilniho, kosmetického a energetického prumyslu. Divody enkapsulace
jsou ruzné napt. v ptipadé 1é¢iv — maskovani pachu, prodlouzeni skladovatelnosti, v potra-
vinarstvi — vyssi trvanlivost a skladovatelnost. Metoda mikroenkapsulace je také spojovana
s energetickym primyslem, hlavné solarnich systému, kde se vyuziva schopnosti nékterych
substanci skladovat a uvoliiovat velké mnozstvi energie. Podobného principu se vyuzivaiv
1€katstvi (studené a teplé terapie) a v textilnim pramyslu (chytré obleceni). Cilem bakalatské
prace je zmapovat moznosti mikroenkapsulace chemickych substanci do polymerni matrice
na bazi kyseliny polymlécné (PLA) a otestovat nejvhodnéjsi postup praktickym experimen-

tem. Pfipravené mikrokapsle byly nasledn€ charakterizovany pomoci metody DSC a SEM.

Kli¢ova slova: mikroenkapsulace, kyselina polymlé¢na, material s fazovym piechodem, po-

lyetylenglykol.

ABSTRACT

Microencapsulation is especially popular in food, pharmaceutical, cosmetic and energy in-
dustries. The reasons for encapsulation can be different: in case of drugs — odor masking, in
food industry — higher durability and shelf life. The microencapsulation method is also as-
sociated with energy industry, mainly in solar systems, where the potential of some sub-
stance is store and release large amounts of energy. A similar principle is used in medicine
(cold and warm therapy) and in the textile industry (smart clothing). The aim of this bachelor
thesis is to map the possibilities of microencapsulation of chemical substances into poly-
meric matrix based on polylactic acid (PLA) and to test the most suitable method by practical

experiment. The prepared capsules were subsequently characterized by DCS and SEM.

Keywords: Microencapsulation, Polylactic Acid, Phase Change Materials, Polyethylenegly-

col.
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UvVOD

Mikroenkapsulace je proces fizeného zapouzdiovani kapalnych ¢i pevnych latek do
polymerni stény, ktera mtze byt tvofena pfirodnim nebo syntetickym polymerem. Vysled-
kem jsou kapsle o mikroskopickych rozmérech. Uplatnéni téchto materiala je velmi Siroké

a aplikace najdeme ve farmaceutickém, textilnim, kosmetickém a energetickém pramyslu.

Bakalatska prace je zamétena na moznosti mikroenkapsulace chemickych substanci
do polymerni matrice na bazi kyseliny polymlééné (PLA). PLA ptedstavuje biodegradabilni
material vhodny pro styk s lidskym télem. Jadro pak mohou zastupovat napt. materialy s fa-
zovym piechodem (PCM) se schopnosti uvoliovat a skladovat energii v priab&hu fazové pre-

mény.

Mikroenkapsulaénich metod existuje celé fada, napt. potahovani, iontova Zelatinace,
suspenzni nebo emulzni polymerace. OvSem v piipadé PLA se nevyuzivaji vSechny metody.
V praxi je nejvice rozsifenou metodou pro ptipravu mikrokapsli z biodegradabilnich poly-
merti metoda odpateni rozpoustédla. Tato technika je Siroce vyuZivana ve farmaceutickém
primyslu pro zapouzdieni riiznych 1é€iv polymery na bazi biologickych latek, zejména diky
své jednoduchosti a schopnosti produkovat opakovatelné vysledky. [1] Tato metoda ma vSak
kromé ptednosti také nedostatky. Nejvyznamné;j$i z nich je nutnost pouziti toxickych orga-
nickych rozpoustédel pro rozpusténi biologicky odbouratelnych polymerd, ale také mala

uéinnost zapouzdieni jadra mikrokapsle do polymerni stény. [2]
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1 MIKROENKAPSULACE

Obecn¢ existuji dvé metody enkapsulace, a to mikroenkapsulace a makroenkapsulace.
Lisi se konecnou velikosti piipravenych kapsli. Mikroenkapsulace je definovéna velikosti
kapsle o priméru od 1 um do 1000 um. Jestlize je pramér vyslednych ¢astic vetsi nez 1 mm
jedna se o makrokapsle. [1]

Metoda mikroenkapsulace ptedstavuje efektivni nastroj pro baleni, separaci a sklado-
vani materidlti v mikroskopickych kapslich pro ptipadné pozdéjsi uvolnéni za fizenych pod-
minek ¢i jiné vyuziti. [3] Mikroenkapsulaéni proces se pouziva k zapouzdieni malych ¢astic
kapalin, tuhych latek nebo plynt do polymerniho obalu. Jak je uvedeno na Obr. 1, mikro-
kapsle se sklada z jadra a obalu. Pro polymerni obal se mtiZze pouzivat hned n€kolika nazvi,
ato sténa, nosi¢, enkapsulant, skofapka ¢i slupka. Uéelem mikroenkapsulace je chranit jadro
mikrokapsle proti environmentalnim faktoriim, jako je svétlo, vlhko, teplota. Dale ma poly-

merni sténa vliv na dobu skladovani a stabilitu materialt. [4]

Sténa

Jadro

Obr. 1: Schéma mikrokapsle [4]

1.1 Mikrokapsle

Mikrokapsle nebo mikrosféry jsou malé kulovité ¢astice s primérem od 1 um do
1000 um. Mohou byt vyrobeny z ptirodnich ¢i syntetickych polymerii, dokonce i z anorga-
nickych latek. V zavislosti na zpisobu vyroby mohou byt ziskany pevné nebo porézni mi-
krokapsle, které jsou pfipravovany pro specifické aplikace. [5] Mikrokapsle na bazi poly-
meru mohou byt pfipraveny bud’ polymeraci jeho monomert, nebo z roztoku polymeru za

pouziti riznych fyzikalnich zptisobl vyroby. [6]
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1.2 Struktura a typy mikrokapsli

Struktura a vlastnosti ptipravenych mikrokapsli mohou byt odli$né. Zavisi to na volbé
materidlt, které budou tvofit jadro a sténu kapsle, ale také na zvolené mikroenkapsulacni
technice. Podle struktury rozliSujeme mikrokapsle jednojaderné, vicejaderné, vicesténné, ne-

pravidelné ¢i matricového typu. Jednotlivé typy jsou zobrazeny na Obr. 2.

OOO
O
006°

Jednojaderné Vicejaderné Matricovy typ

Vicesténné Nepravidelné

Obr. 2: Struktura mikrokapsli [4]

Jednojaderné mikrokapsle maji kulovity tvar, jsou tvofeny spojitym jadrem a obklo-
peny spojitou sténou. Vicejaderné mikrokapsle maji nepravidelny tvar a obsahuji fadu ma-
lych kapicek tvofenych jadrem. V matricové mikrokapsli je jddro homogenné distribuovano
do stén obalového materialu. Kromé téchto tii zdkladnich typt existuje dvojita ¢i vicevrs-

tevna mikrokapsle. [2]

1.3 Metody mikroenkapsulace

Existuje velké mnoZstvi mikroenkapsulacnich metod. Vhodnou techniku volime podle

fyzikalnich a chemickych vlastnosti materialu, ktery ma byt zapouzdren. Jejich piehled uka-

zuje Tab. I.
Tab. I: Metody mikroenkapsulace
Fyzikalni Chemické Fyzikalné-chemické
Potahovani Polymerace na rozhrani fazi | lontova zelatinace
Potahovani vzdu$nou suspenzi Suspenzni polymerace Koacervace
Odstredivé vytlacovani Emulzni polymerace Odpateni rozpoustédla
Kapkova metoda
SuSeni rozpraSovanim
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Tato prace se zamétuje konkrétné na moznosti mikroenkapsulace chemickych latek do
kyseliny polymlééné (PLA), ktera bude tvofit polymerni sténu, kdyz jadro bude tvotit mate-

ridl s fazovou preménou (PCM).
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2 MATERIALY S FAZOVYM PRECHODEM

Abychom snizili nasi zavislost na zdrojich fosilnich paliv, musime vyvinout obnovitelné
zdroje energie, které by vyhovovaly nasim energetickym potiebam a spolehlivé poskytovaly
energii. Problémem u n¢kterych obnovitelnych zdroji energie, jako je slune¢ni zéteni ¢i vitr,
je jejich prerusovanost. Vétrné turbiny nemohou fungovat, neni-li vitr dostatecné silny, nebo
naopak ma pfili§ velkou intenzitu. Fotovoltaické panely nemohou generovat elektrickou
energii v noci nebo ve dnech s velkou obla¢nosti. Pro pifimé technologie generujici elektiinu,
1ze ptekonat pferusovanost zdroje energie jejim ulozenim do nabijecich zatizeni, naptiklad
baterii a palivovych ¢lanku, které jsou schopny akumulovat energii pro pozd¢jsi pouziti. U
aplikaci vyuZivajicich tepelnou energii ze slunce se pouzivaji materialy se schopnosti skla-

dovani tepelné energie. [7]

Materialy s fazovym prechodem (PCM) je tfida materiali, které mohou ukladat energii
pomoci latentniho tepla. Energie je uloZzena nebo uvolnéna z PCM v prubéhu fazového pre-
chodu, ktery mizZe byt ve formé pevna latka — kapalina, pevna latka — pevna latka, pevna
latka — plyn nebo kapalina — plyn. Energie se uvoliiuje, kdyz material taje nebo se vypatuje.

[1]

2.1 Latentni teplo

K pfechodu z pevného skupenstvi na kapalné dochazi pti dosazeni teploty tani. Na-
vzdory vstupujicimu teplu se vlastni teplota materialu béhem samotné fazové premény ne-
méni. Jedna se o tzv. latentni (skryté) teplo, které soucasné béhem zmény skupenstvi mate-

rial pojme a nasledné pfi reverznim fazovém prechodu uvolni. [8]

2.2 Déleni a vlastnosti

PCM se déli na organické, anorganické a eutektické. Zejména organické PCM se mo-
hou dale d¢lit na parafinické (na bazi ropy) a neparafinické. Neparafinické se pfevazné zis-
kavaji z rostlinnych oleji (s6jovy, kokosovy ¢i palmovy olej). Stejné€ tak jako parafinické
PCM, vykazuji vysoké latentni teplo, dobrou chemickou a termalni stabilitu, nizky tlak par.
Kromé toho maji PCM pfipravené z pfirodnich zdroji mensi hoflavost nez ty parafinické.
Tato vlastnost z nich ¢ini lepsi volbu pro mnoho aplikaci, pfedev§im ve stavebnich materia-

lech. Mezi nejzndméj$i neparafinické PCM patii alkoholy, estery, mastné kyseliny a glykoly.

[1]
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2.3 Aplikace

Siroka $kala teplot tani mezi riznymi PCM je &ini vhodnymi pro skladovéni tepelné
energie, vyuzivané v riznych odvétvich. [1] A pravé na zakladé rozdilnych teplot tani PCM
se voli vhodna oblast jejich budouciho uplatnéni. Tak napt. materialy, které se roztavi pod
15 °C, se pouzivaji v klimatizacich, zatimco materialy s teplotou nad 90 °C se vyuzivaji pro
absorp¢ni chlazeni. VSechny ostatni latky, které se roztavi mezi t€émito dvéma teplotami,

mohou byt pouzity v solarnim ohievu. [9]

2.4 Mikroenkapsulace materiala s fazovym pi‘echodem

Materialy s fdzovym piechodem lze také enkapsulovat. Mikroenkapsulované PCM (Mi-

kroPCM) jsou koloidni ¢astice slozené z ochranného polymerniho obalu a jedné nebo vice

vvvvvv

wewvr

sniZeni reaktivity, zlepSeni tepelnych vlastnosti a umoziiuje jadru materidlu vydrzZet Casté

zmény jeho objemu v prabéhu cyklické fazové premény. [10]
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3 KYSELINA POLYMLECNA

3.1 Biodegradabilni syntetické polymery

Biodegradabilni syntetické polymery maji oproti jinym makromolekuldrnim latkdm
nekolik vyhod, a to biologickou kompatibilitu, schopnost biologického rozkladu nebo me-
chanickou pevnost. Do této skupiny polymert patii alifatické polyestery, jako je kyselina
polymlécna, kyselina polyglykolova (PGA) ¢i jejich kopolymer (PLGA). Vyuzivaji se pro
vyrobu vlaken s vynikajici kompatibilitou, dobrymi mechanickymi vlastnostmi, nizkou to-
xicitou. Dal§imi oblastmi uplatnéni jsou Sici materidly v 1ékafstvi i pro vyrobu mikrokapsli,

nanocastic, folii. [11]

3.2 Polyestery

Polyestery nabizi Siroké aplikacni moznosti a vyuzivaji se 1 jako konstrukéni termo-
plasty. Ptiklady jejich vyuZiti jsou nasledujici: lahve na sycené napoje, vlakna pro syntetické
tkaniny, obaly na potraviny ¢i vstiikované dily do automobilt. [12] V hlavnim fetézci obsa-
huji esterové vazby, coZ jsou vazby vzniklé spojenim alkoholové a karboxylové skupiny za
soucasného odstépeni vody. [13] RozliSujeme dva zakladni typy polyestert, a to linearni
termoplastické, kam patii napt. polyetylentereftalat, polykarbonat, ¢i rozvétvené reaktoplas-
tické, jejichz zastupci jsou nenasycené polyesterove pryskyfice. NejrozSitenejSimi zastupci
Vv této skupiné polymerd jsou polyetylentereftalat a polybutylentereftalat, které se hlavné po-
uzivaji u vstfikovanych vyrobktll. Dale zde patii také biodegradabilni, alifaticky polyester

pfipraveny z obnovitelnych zdroji — kyselina polymlécna. [14]

3.2.1 Vlastnosti polyesteri

Polyestery vykazuji vynikajici fyzikélni vlastnosti. Maji vysokou pevnost v tahu, vy-
soky modul, udrzuji vynikajici tahové vlastnosti pfi zvySenych teplotach. Jsou tepelné sta-

bilni, maji nizkou propustnost pro plyny a také nizkou elektrickou vodivost. [12]

3.3 Kyselina polymlécna (PLA)

Kyselina polymlécna (Obr. 3) je znama uz po mnoho desetileti, ale az v poslednich
letech rapidné roste moznost jeji ho uplatnéni. PLA je bio-rozlozitelny polymer, ktery ma

potencial zcela nahradit existenci komoditnich polymert na bazi ropy a tim snizit mnozstvi
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odpadu na skladkéach. Obecné se pouziva jako obalovy material, ale uplatnéni nachazi také
v medicing€, diky vysoké kompatibilit¢ s zivou tkani. PLA je vyrabéna ze zemédélskych
zdroji, jakym je napiiklad kukufi¢ny $krob, které jsou obnovitelné, a tim pfispiva k redukci
zavislosti primyslu na petrochemikaliich. [15]

O

O/
- CHS -n

Obr. 3: Struktura PLA [16]

3.3.1 Monomer

Monomerem pro vyrobu kyseliny polymlécné je kyselina mlééna (2-hydroxypropa-
nova). Soli se nazyvaji laktaty. Patii do skupiny organickych kyselin a vznika jako produkt
metabolismu glukézy a glykogenu. Jednd se o viskdzni, svétle Zlutou az hnédou, hygrosko-
pickou kapalinu (misitelnou s alkoholy, ethery) nebo bezbarvou krystalickou latku. Jeji L-
enantiomer je koncovym produktem mlééného kvaseni cukri, je proto pfitomen v kyselém
mléku a zeli. Déle se nachazi v melase, ovoci, pivé a ving. Jeji uplatnéni je Siroké. Pouziva
se u kultivovanych mléénych vyrobk, napiiklad jako okyslicovadlo, dale jako mofidlo pfi

barveni viny, ochucovadlo potravin ¢i v kosmetice. [17-20]

3.3.2 Vyroba PLA

PLA lze vyrabét dvéma dobfe znamymi zpusoby, pfimou polykondenzaci (DP) ky-
seliny mlééné nebo polymeraci oteviranim kruhu (ROP). Ackoliv je DP pro vyrobu PLA
jednodussi nez ROP, ziskame tim nizkomolekularni, kiehkou formu kyseliny polymlécné.
Kyselina mlécna se pro tyto procesy ziskava z fermentace cukru. Je tieba poznamenat, ze
pro polymer kyseliny mlé¢né existuji dva odlisné nazvy, a to kyselina polymlécna ¢i poly-
laktid, které se dost Casto zaménuji. Nicméné z védecké stranky existuje rozdil, protoze po-
lylaktid je pfipravovan zpiisobem ROP, zatimco k produkci kyseliny polymlécné se vyuziva

pfima polykondenzace. [21]
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3.3.2.1 P#ima polykondenzace

Tato metoda zahrnuje polykondenzacni reakci kyseliny mlééné za souc¢asné¢ho od-
stranovani vedlejSiho nizkomolekularniho produktu — vody, pomoci tepla a vakua. Tento

postup vede k zisku nizkomolekularniho polymeru. [21]

3.3.2.2 Polymerace oteviranim kruhu

Tato metoda zahrnuje produkci laktidu (dimeru kyseliny mlé¢né), ktery je nasledné
purifikovan. Dimer muZze byt izolovan ve tiech formach (Obr. 4) — opticky aktivniho L- lak-
tidu, opticky aktivniho D- laktidu a opticky neaktivni smési DL- laktidu. Enantiomerni po-
mér laktidt 1ze kontrolovat. Purifikovany dimer je podroben polymeraci otevirani laktido-
vého kruhu za vzniku ¢istého polyesteru — kyseliny polymlécné. Polymery s L- izomerem

jsou semikrystalické. Polymery s 15% obsahem D-izomeru a racematu jsou amorfni. [21]

0 0 0

A CHs o CH,4 CHy
0 0 0
0 0 o}
e
H4C H;C H3C
0 0 0
L-Laktid Mezo DL-Laktid D-Laktid

Obr. 4: Stereoizomery laktida [21]

3.3.3 Vlastnosti PLA

Kyselina polymlécna je Ciry, bezbarvy, linearni, alifaticky polyester. V mnoha ohle-
dech podobny syntetickym polymertm jako je polystyren (PS) ¢i polyetylentereftalat (PET).
Vysledné vlastnosti PLA zavisi na stereochemii fetézce, molekulové hmotnosti a teploté
zpracovani, ktera ovliviiuje vyslednou krystalinitu polymeru. V zavislosti na obsahu L+ a
D- enantiomerti vykazuje PLA amorfni a semikrystalickou strukturu. Stupeii krystalinity je
u PLLA 37 %, teplota skelné¢ho ptechodu mezi 50-80 °C a teplota tani v rozmezi 173—
178 °C. VSechny tfi izomery kyseliny polymlécné jsou nerozpustné ve vodé. Jako rozpous-
tédlo se obecné pouziva 1,4-dioxan, acetonitril, chloroform, metylenchlorid, 1,1,2-trichlore-

tan a kyselina dichloroctova. [22] PLA lze jako jeden z mala polymeru fizené odbouravat
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chemicky zpét na monomer, ktery mize byt znovu pouzit na vyrobu plnohodnotného poly-

meru. [23]

3.3.4 Degradace PLA

PLA degraduje predevSim dvoustupiiovou hydrolyzou. V prvnim kroku dochazi
k nahodnému fetézovému Stépeni polyesterové skupiny, ¢imz se snizi molekulova hmotnost.
Rychlost stépeni zavisi na hodnoté pH, teploté a vlhkosti prostfedi. V druhém kroku se niz-
komolekularni PLA metabolizuje mikroorganismy za zisku oxidu uhli¢itého, vody a hu-

musu. [24]

3.3.5 Pouziti PLA

Diky svym mechanickym a fyzikalnim vlastnostem, se kyselina polymlé¢né hojné
vyuziva jako obalovy material, zejména pro potraviny. [25] Pouziva se také v biomedicin-
skych oborech pro zavirani ran, protetické implantaty, chirurgii kosti a u systéma s fizenym
uvolnovanim. [26]

Diky tomu, ze je kyselina polymlécné biodegradabilni, ziskava se z pfirodnich zdrojt a
jeji vlastnosti jsou srovnatelné s béZznymi komoditnimi polymery, je tento polymer také

atraktivni pro metodu mikroenkapsulace riznych chemickych latek. [1]
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4 METODY MIKROENKAPSULACE BIODEGRADABILNICH
POLYESTU, ZEJMENA KYSELINY POLYMLECNE

Metod enkapsulace je cela fada, jejich prehled ukazuje Tab. I, ovSem Vv ptipadé kyseliny
polymlécné 1ze pouzit jen velmi malé procento z nich. VétSina védeckych praci se zabyvala
pripravou mikrokapsli z biodegradabilniho polymeru pomoci metody odpateni rozpousté-
dla. Voli se zejména diky své jednoduchosti a nenarocnosti na potfebnd zatizeni. Méné ob-

vyklymi metodami Vv ptipadé PLA jsou koacervace a mikrofluidni technika.

4.1 Koacervace

Termin koacervace vznikl z latinského slova ,,acervus®, coZz znamena ,,halda®“. [27]
Jedna se o fyzikalné-chemicky proces zalozeny na separaci dvou fazi. Faze, ktera obsahuje
koacervat a vodni faze, ve které nezistal zapouzdieny material. [11] Proces koacervace
muze byt jednoduchy nebo slozity. Jednoducha koacervace je vysledek interakce rozpusté-
ného polymeru s nizkomolekularni latkou. Komplexni koacervace probiha prostfednictvim
interakce dvou polymerd, jejichz makromolekuly nesou opac¢né naboje. [27] Obecné se ko-
acervace déli do tii stupiii: 1) tvorba emulze olej ve vodé, kde je olej dispergovan do vod-
ného roztoku a stabilizovéan aktivnim ¢inidlem, 2) tvorba castic, kde materidl stény zacina
obklopovat material jadra pro vytvoreni kapsle; 3) konsolidace mikrokapsli pfidanim vytvr-
zovaciho ¢inidla. [11] Koacervace je napi. jednou z klasickych metod mikroenkapsulace

peptidového 1é¢iva do biodegradabilnich polyestert. [28]

Tento zpUsob piipravy mikrokapsli byl zvolen tymem Sofii Rodrigues, ktery se zaby-
val mikroenkapsulaci tymidnového oleje do PLA. Jejich postup tvorby kapsli spocival v roz-
pusténi PLA v dimetylformamidu (DFM), ktery je dobrym rozpoustédlem pro PLA, ale na-
vic ma i vysokou rozpustnost ve vod¢. Po kontaktu s vodou, homogenni roztok PLA a DFM

podporuje srazeni PLA kolem tymianového oleje. [29]

Dal§im tymem, ktery vyuzil koacervace je tym Any C. G. Moreiry, ktery zkoumal
zapouzdieni tymianového oleje do PLGA. Schématické znazornéni postupu pro vyrobu mi-

krokapsli je zobrazen na Obr. 5. [11]
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Obr. 5: Schéma vyroby mikrokapsli z tymianového oleje a PLGA [11]

4.2 Mikrofluidni technika

Piipravou mikrokapsli pomoci této metody se zabyval tym védct kolem Yanlin
Zhanga z univerzity v Melbourne. Jedna se o novou metodu spocivajici v pripravé mikrosfér
ze syntetickych polymert, jimiz mohou byt polyvinylchlorid, polystyren nebo také kyselina
polymlécnd. Tato metoda vyzaduje jednoduché a robustni zafizeni. Ptiprava mikrokapsli
probiha nasledujicim zplisobem. Polymer je rozpustén v tetrahydrofuranu (THF), ktery je
relativné malo toxicky, neni mutagenni a je rozpustny ve vod¢. Principem této metody je
snizena rozpustnost THF ve vodném roztoku NaCl. Kapsle byly generovany z roztoku
THF/polymer ve 20% roztoku NaCl. Vyhody tohoto zptisobu piipravy mikrosfér spocivaji
Vv tom, Ze poskytuje rychlejsi desolvataci kapi¢ek polymerniho roztoku a vys$si vytézek mi-
krosfér ve srovnani s technikami na bazi emulgaci. Navic odpada pouZiti vysoce toxickych
rozpoustédel. Ziskané mikrokapsle maji navic maly stupeini polydispezity. Schéma principu

této metody je uvedeno na Obr. 6. [6]

. « 5% NaCl

e 20% NaCl

Polymerni roztok s

Obr. 6: Schéma mikrofluidni techniky [6]
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Obr. 7: PLA mikrokapsle pfipravené fluidni technikou [6]

4.3 Metoda odpareni rozpoustédla

4.3.1 Princip

Metoda odpateni rozpoustédla (Obr. 8), diky niz 1ze ptipravit mikrokapsle, je pouzi-
telna pro Sirokou $kalu kapalnych ¢i pevnych materiald, které budou tvofit jadro kapsle. Tato
technika byla pln€ vyvinuta na konci 70. let minulého stoleti. Nejprve je obalovy material
(polymer) rozpustén v t€kavém rozpoustédle. Poté je material jadra rozpustén ¢i dispergovan
Vv roztoku obsahujici polymer (olejova faze). Dal§im krokem vyroby je smichani olejové faze
(polymer, jadro mikrokapsle) s vodni fazi za vzniku kapsli. KdyZ dojde k vytvoreni mikro-
kapsli, rychlost michani se snizi a je nutné odstranit zbytek ptebyte¢ného rozpoustédla. To
je provedeno za atmosférického nebo snizeného tlaku pii vhodné teploté. Odpaienim roz-

poustédla docilime zpevnéni polymerni stény, ktera zcela obklopuje jadro mikrokapsle. [2]

roztok polymeru @ ?éevodné vodna faze
a anorganického Ze
rozpoustédia \ /

16&ivo ;Ié)zréﬁprava nevodne 2) tvorba emulze OV

il

4) izolace mikro&astic 3) vypafovani rozpoustédia

Obr. 8: Schéma metody odpafeni rozpoustédla [30]
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4.3.2 Oblast vyuziti

Tato metoda je Siroce vyuzivana zejména ve farmaceutickém primyslu pro zapouz-
dfeni riznych 1é¢iv polymery na bazi biologickych latek, jako je PLA, diky své jednodu-

chosti a schopnosti produkovat opakovatelné vysledky. [1]

4.3.3 Faktory ovliviiujici vlastnosti mikrokapsli

Existuje nekolik parametrti, které mohou mit vliv na vlastnosti ptipravenych mikro-
kapsli pomoci této metody. Patii zde naptiklad rozpustnost materidlu jadra, ktery ma byt
zapouzdien, nebo typ a koncentrace dispergacniho ¢inidla, pomér polymer — 1é¢ivo, rychlost

michani. Rychlost michani ma vliv na mnoho faktor, zejména pak na velikost mikrokapsli.

[2]

434 Vyhody

Jedna se o jednoduchou metodu, kterd mize byt pouzita pro piipravu mikrokapsli
s rozlicnym sloZeni, za pouziti riznych polymernich materialti. Metoda vyuziva jednodu-
chych zatizeni. Navic nevyzaduje zadné specifické podminky, sta¢i zajistit konstantni mi-

chani a teplotu. [2]

4.3.5 Nevyhody

Metoda odpaieni rozpoustédla ma vsak i nékolik problémii a omezeni. Vyzaduje po-
uziti toxickych organickych rozpoustédel, jako je napt. dichlormetan a etylacetat, pro roz-
pusténi biologicky odbouratelnych polymert, napt. PLA, PGA. Pouziti takového rozpousté-
dla by mélo byt minimalizovano nebo Uplné vylouceno. Dichlormetan je v§ak velmi vhodné
rozpoustédlo pro fadu aplikaci. V piipadé ptipravy mikrokapsle je jeho vyhodou rychly vy-
par, ktery podporuje vznik mikrokapsli kulovitého tvaru a vykazuje velkou ti€¢innost zapouz-
dieného 1é¢iva. Uinnost zapouzdieni chemickych latek do kapsle u této metody vsak neni
obecné pfilis vysoka. Dalsi nevyhodou je, Ze polymer mize obsahovat zbytky rozpoustédla
a také je zde hrozba degradace polymeru. Pfitomnost zbytkového rozpoustédla negativné
ovlivituje vysledné vlastnosti, zejména proces uvoliiovani 1é¢iva ¢i jiné chemické substance
z mikrokapsle. Muze mit negativni vliv na stabilitu jadra a také zptsobuje ve farmaceutic-
kych aplikacich podrazdéni tkané€ po subkutannim nebo intramuskularnim aplikovani. Proto
je nutné pii vyvoji mikrokapsli zalozenych na odbouratelnych polymerech dbat na dosta-

te¢né odstranéni rozpoustédla. [2]
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4.3.5.1 Odstranéni zbytkového rozpoustédla

Zpusoby jakymi Ize odstranit zbytkové rozpoustédlo (RS) se zabyvali Grodowska a
Parczewski. Zbytkova rozpoustédla nejsou Zadoucimi latkami ve finalnim farmaceutickém
produktu a jejich pfijatelné limity byly zvefejnéné v 1ékopisech a smérnicich ICH. [30] Napf.
pro zminény dichlormetan je limit 500 ppm (dili nebo ¢astic na milion). [2] Analyzy RS
zahrnuji ztraty pfi suSeni, termogravimetrické analyzy, spektroskopické a spektrometrické
kaci a kvantifikaci RS je plynova chromatografie. Pokud jde o identifikaci nezndamych roz-

poustédel, je zvlasté uziteény detektor hmotnostni spektroskopie. [31]

4.3.6 Dalsi vyvoj

Dalsi studii zabyvajici se metodou odpateni rozpoustédla provedli védci na univer-
zit¢ v Kanadg. Jejich prace referuje o mikroenkapsulaci rostlinné kyseliny palmitové do bi-
ologicky rozlozitelné polymerni stény tvofené PLA. Vysledkem jejich vyzkumu bylo, ze
timto zpasobem lze ptipravit 100 % biologicky rozlozitelné mikrokapsle, uvnitt kterych je
zapouzdien materidl s fazovym prechodem, diky némuZ se da pfipraveny material vyuZit
v aplikacich skladujicich tepelnou energii. Nasledné byly provedeny studie pracujici s me-
todou odpafovani rozpoustédla, které zkoumaly vliv obsahu jadra, obsahu povrchové aktiv-

nich latek, poméru olejové a vodni faze, na morfologii a tepelné vlastnosti mikrokapsli. [1]

Nejvice védeckych tymi se zabyva enkapsulaci 1é¢iv. Jednu z takovych studii pro-
vedl Sadoun a kolektiv. Cilem prace tohoto védeckého tymu bylo enkapsulovat antihyper-
tensivum (valsartan) do polyesterovych mikrocastic z kyseliny polymlécné a poly (e-kapro-
laktonu) (PCL) s vyuzitim odpateni rozpoustédla (Obr. 9). Provedli Box-Behnkenovu matici
se tfemi proménnymi, a to mnozstvi PLA (X1), objem vodné faze (X2) a koncentrace povr-
chové aktivniho ¢inidla (X3). Dale zminény vyzkumny tym pouzil analyzu rozptylu
(ANOVA) a bylo zjisténo, ze optimalni podminky jsou: X1=200 mg, X>=40 ml, X3=0,2 %.
Za téchto podminek vysledky experimentalni ¢innosti ukazaly, ze uc¢innost enkapsulace val-
trasanu byla u PLA rovna (60,1+1,9) %, zatimco u PCL byla (69,8+0,7) %. SEM analyza
ukazala, ze Castice byly sférické a jejich velikost se pohybovala od 2 um do 44 um. Protoze
se jednalo o 1é¢ivo, byla provedena také studie uvoliiovani 1é¢iva in-vitro ve fosfatem nasy-
ceném fyziologickém roztoku pii pH=6,8. Bylo zjisténo, ze uvoliiovani valtrasanu s PCL

bylo pozvolnéjsi nez s PLA. [32]
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Obr. 9: SEM snimky mikrocastic valsartanu a) v PLA, b) v PCL [32]

Vyvojem mikroenkapsulované formy lé¢iva vinpocetinu pro inhala¢ni podani se za-
byval Penkina a kolektiv. Jejich prace je vénovana mikroenkapsulaci vinpocetinu opét po-
moci metody odpaieni rozpoustédla do polymerni matrice z PLA s riznou molekulovou
hmotnosti za pouziti stabilizatoru, smési polyvinylalkoholu a dioktylsulfosukcinatu sodného
pii hmotnostnim poméru 1:1 (Obr. 10). Bylo zjisténo, ze u¢innost mikroenkapsulace se zvy-
Suje, kdyZ se pouzije PLA s vysSi molekulovou hmotnosti. Nejlepsi vzorky byly ziskany za
pouziti PLA s molarni hmotnosti 30500 g/mol a hmotnostnim pomérem vinpocetinu:PLA
1:10. [33]

Obr. 10: SEM snimky mikrokapsli vinpocetin:PLA, 1:10. [33]
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4.4 Nanoenkapsulace PLA s vyuzitim metody odpai‘eni rozpoustédla

Dalsi moznou metodu zapouzdieni predstavuje nanoenkapsulace. Hlavnim rozdilem,
jimz se 1isi od mikroenkapsulace je velikost pfipravenych Castic. Oblast vyuziti je obdobna,
a to farmacie, potravinafstvi, stavebnictvi ¢i textilni pramysl. Co se tyka 1é¢iv, tak nanocas-
tice se uplatiuji pii adhezi a interakci s biologickymi buitkami, podporuji i€innou permeaci

pfes bunééné membrany a zajist'uji stabilitu 1é¢iva v krevnim ob¢hu. [34]

Ohledné nanoenkapsulace bylo provedeno také mnoho védeckych studii. Roussaki a
kolektiv, se zabyvali enkapsulaci ptirodniho antioxidantu aureusidinu do biologicky odbou-
ratelnych nanocastic PLA. Podaftilo se jim dosahnout dostatecné malé stfedni velikosti vy-
tvofenych &astic, v rozmezi 231 az 376 nm, s uspokojivé tizkou distribuci &astic. Uginnost
enkapsulace byla ve vSech piipadech vyssi nez 68 %, dosahujici dokonce 98 %, pficemz

nanocastice vykazovaly maly pokles velikosti béhem skladovani. [34]

Nanonekapsulace se da vyuzit také v oblasti potravinaiského prumyslu. Vyrobou a
charakterizaci biologicky rozlozitelnych nanokapsli PLA — thymol (Obr. 11) pro zlepseni
antimikrobidlniho G¢inku se zabyval tym Ismaela Marceta. Thymol je Siroce uznavan jako
antibakterialni slouc¢enina. Jeho pouziti v potravinatskych technologiich vSak brani jeho vy-
soka t€kavost, citlivost na svétlo a nizka rozpustnost ve vod¢. A pravé pro piekondni téchto
nevyhod se vyuzilo mozZnosti zapouzdieni thymolu. Bylo zjisténo, Ze enkapsulace thymolu
do polymerni stény z PLA poskytuje sférické castice s ucinnosti enkapsulace thymolu
(60£8) %. Tyto nanocastice vykazovaly vysokou stabilitu béhem skladovani pii rtiznych
hodnotach pH a zlepSené antimikrobialni vlastnosti ve srovnani s neenkapsulovanym thy-

molem. [35]

»
x11,900 "~ 1pm

Obr. 11: SEM snimky nanokapsli PLA — thymol [35]
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Dalsi studii v oblasti nanoenkapsulace se zabyvala Katherina Fernandez a kolektiv.
Tento védecky tym zkoumal proanthocyanidiny (PAC) extrahované z hrozn, které maji né-
kolik bioaktivnich vlastnosti, coz jim dava potencial 1é¢ebného vyuziti. Nicméné PAC jsou
nestabilni v zazivacim traktu a musi byt stabilizovany. Aby bylo umoznéno oralni podavani
1é¢iv, bylo zde vyuzito nanoenkapsulace. Bylo provedeno zapouzdieni PAC ziskaného ze
semen a kiize hroznii do polymerni stény z kyseliny polymlécné. Byl navrzen Box-Behnke-
nuv model, ktery hodnotil vliv tii faktorii. Doba sonikace (30—60 s), mnozstvi hroznovych
extrakti (5-20 %) a koncentrace stabiliza¢niho ¢inidla polyvinylalkoholu (1-3 %). Proces
byl optimalizovéan pro dosazeni vyssi ti¢innosti enkapsulace (82,7 %) a mensi velikosti ¢astic
(256 nm). [36]

Zavérem lze shrnout, ze nejbéznéjsi metodou pro vyrobu mikrokapsli z kyseliny po-
lymlécné popsanou v literatuie je odpateni rozpoustédla, v mensim méfitku se také vyuziva

koacervace nebo mikrofluidni technika.
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II. PRAKTICKA CAST
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5 MATERIALY A METODY
5.1 Pouzité chemikalie, aparatura a pristroje
5.1.1 Chemikalie

5.1.1.1 Polyetylenglykol

O
H nOH

Obr. 12: Polyetylenglykol [16]

Tab. 1I: Vlastnosti Polyetylenglykolu [37]

Vlastnosti Hodnota
M; (1) 44,053
tg (°C) -50+15
t (°C) 68+5

pkr (g*cm™®) 1,33

pam (g*cm™) 1,125

Zkratka PEG, vzorec Con+2Han+60n+2, Obr. 12, Tab. I1. Polyetyleglykol (PEG), nékdy
oznacovany jako polyetylenoxid (PEO) je polymer ptipraveny kondenzacni reakci etyleno-
xidu a vody. Pii styku se vzduchem je nachylny k oxidativni degradaci. Diky jeho hydrofil-
nosti a biokompatibilité se uplatituje zeyména v biomedicinskych aplikacich. Také se pou-
Ziva jako emulgator v potravinach ¢i kosmetice. [38] Dale 1ze PEG vyuzit jako material

PCM. V naSem pftipadé€ tvofi praveé tento material jadro kapsle.
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5.1.1.2 Dichlormetan

130

CI/ \CI

Obr. 13: Dichlormetan [16]

Tab. I1I: Vlastnosti Dichlormetanu [37]

Vlastnosti Hodnoty

M (1) 84,933
t (°C) -95,14
tv (°C) 39,75

p?® (g*cm™3) 1,326

Zkratka DCM, vzorec CH,Cl, Obr. 13, Tab. I1l. DCM patii mezi chlorované uhlo-
vodiky, byl pouzivén jako inhala¢ni anestetikum a ve vysSich koncentracich ma narkotické
uc¢inky. Hlavni vyuziti dichlormetanu je ve vyrobnim a potravinaiském primyslu jako roz-
poustédlo. Jedna se o Cistou, bezbarvou, nehotlavou, t€kavou latku se sladkou a ptijemnou
vuni. Pfi zahtati nad teplotu rozkladu se uvoliuji toxické vypary fosgenu. I kdyZ je jednou
z nejméné zdravi poskozujicich latek ze skupiny chlorderivati uhlovodikl, fadi se mezi

mozné mutageny. [39] V ramci experimentalni ¢asti pouzit jako rozpoustédlo pro PLA.

5.1.1.3 Polyvinylalkohol

OH

Obr. 14: Polyvinylalkohol [16]
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Tab. IV: Vlastnosti Polyvinylalkoholu [37]

Vlastnosti Hodnoty
M; (1) 44,053
t: (°C) 85+15

pkr (g*cm3) 1,35

pam (g*cm™) 1,19

Zkratka PVA, vzorec (C2H4O)n, Obr. 14, Tab. IV. Jedna se o polymer piipraveny
z polyvinylacetati nahrazenim acetatovych skupin hydroxylovymi skupinami. Jeho nejvy-
znamné;jsi vlastnosti je rozpustnost ve vod¢€. Pouziva se ve farmacii, pti vyrobé povrchovych
natért, umélych hub, kosmetiky. Vyrabi se ve formé bilych az krémové zbarvenych granuli
nebo prasku bez zapachu. [40] V ramci bakaldiské prace pouzit jako povrchové aktivni ¢i-

nidlo.

5.1.1.4 Montmorillonit

Jilovy mineral s nartizovélou, bélavou, Zlutavou, Sedou ¢i svétle hnédou barvou.
Montmorillonit, respektive bentonitové horniny s montmorillonitem jako hlavni sloZkou, se
pouziva k €isténi olejl, tuki, odpadnich vod, plynt, pitné vody, ve farmacii a kosmetickém
primyslu, jako plnivo pfi vyrobé barev, tuzek, mazadel, pojivo slévarenskych forem, jako
izola¢ni hmota, pfi zpracovani ropy, vyrob¢ plastl a rozmanitych chemikalii, ve stavebnic-
tvi, jako mazadlo. Hlavnimi producenty bentonitd jsou USA, Rusko, Recko, Turecko a Ita-
lie.[41] V experimentu ma hrat roli média zvySujiciho rychlost vedeni tepla PCM. V ramci
bakalaiské prace byl pouzit Montmorillonit Na* — coz je pfirodni typ jilu bez organické mo-

difikace se zvySenym obsahem Na* ionti.
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5.1.2 Aparatura

Obr. 16: Emulze voda — olej (3), Odpaieni rozpoustédla (4)
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K sestaveni aparatury (Obr. 15, Obr. 16) bylo pouzito:
Laboratorni sklo: 2 kadinky 150 ml, 1 kéddinka 400 ml, odmérné valce 30 ml a 100 ml, na-

levka, 2 sklenéné tyCinky, 2 magnetické michadla, 4 sklenéné ampulky s vickem

5.1.3 Pristroje

Magnetické michadlo s regulaci otacek i teploty — IKA C-MAG HS7

Magnetické michadlo s regulaci otacek a moznosti vyhtivani — MM4 Lavat Chotutice
Laboratorni vahy s ptesnosti na 3 desetinnd mista — Kern EMS 6KO0,1

Ultrazvukova lazenn — RK 106

Odstredivka — EBA 20

5.2 Pracovni postup

K mikroenkapsulaci polyetylenglykolu (PEG) do PLA byla pouzita metoda odpaieni
rozpoustédla. Proces vyroby zahrnuje dvé faze: kontinualni vodni fazi, ktera je tvofena des-
tilovanou vodou a polyvinylalkoholem (PVA) a olejovou fazi obsahujici dichlormetan

(DCM), kyselinu polymléénou (PLA) a polyetyleglykol (PEG).

Vodni faze se ptipravila rozpusténim PVA v destilované vod¢ tak, Ze se roztok nechal
10 minut pii pokojové teploté stat, aby se zajistilo nabobtnani PVA. Pot¢ se zahtal na teplotu
80 °C, dokud se polyvinylakohol kompletné nerozpustil. K vytvoteni olejové faze se PLA a
PEG rozpustili v 60 ml DCM, za neustalého michani a teploty 36 °C, ktera je niz$i nez je

teplota varu DCM, abychom ziskali uniformni roztok.

Emulze voda — olej se ziskala smichanim 10 grami olejové faze a 60 grami vodni
faze. Vznikla emulze se michala 2 hodiny pfi rychlosti otaceni 200 ot/min. Poté se vlozila
na 5 minut do ultrazvukové lazn¢ RK 106. K vypateni pifebytecného rozpoustédla se emulze
zahtala na 70 °C pii 200 ot/min. Zbyvajici roztok se ponechal dva dny stat pii pokojové

teploté, aby doslo k vysrazeni ptipravenych mikrokapsli.

V poslednich kroku se mikrokapsle opakovan¢ promyly destilovanou vodou a meta-
nolem, odstredily se pomoci zatizeni EBA20 pii 6 000 ot/min a ponechaly se voln¢ vysusit

na vzduchu. [1]
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5.3 Receptura

V ramci bakalaiské prace bylo celkem pfipraveno 9 vzorka mikrokapsli. Pichled slo-
zeni jednotlivych vzorka ukazuje Tab. V. Pti vyhodnoceni byly sledovany vlivy jako kon-

centrace PEG a PLA, vliv pfidavku mineralniho plniva montmorillonitu Na* na kone¢né

vlastnosti.
Tab. V: Piehled slozeni jednotlivych vzorkt
MpLa | Mpva | pomér | Mpeg CreG Mna-+ (9) -
VK (@ | (@ |euaeva | (@) | (mosreczeia) | @stmosszeeg) | S
1 5,012 | 5,003 1:1 1,715 35 /
2 2,527 | 5,083 0,5:1 | 0,895 35 / L
. Série 1
3 2,554 | 5088 | 051 | 0,864 35 0,0056
4 1,262 | 4,987 | 0,251 | 0,519 35 /
5 5,026 | 5,033 1:1 3,502 70 /
6 2,512 | 5,023 051 | 1,707 70 / L
. Série 2
7 2,539 | 5,001 | 051 | 1806 70 0,0091
8 1,239 | 4,995 | 0,251 | 0,806 70 /
9 |17242| 5006 | 0251 | 1752 141 / Série 3

5.4 Charakteriza¢ni metody

Prvné byly pripravené mikrokapsle zhodnoceny vizualné. K podrobné;jsimu zhodno-
ceni vzhledu a velikosti ¢astic mikrokapsli byla pouZita optickd metoda, a to skenovaci elek-
tronova mikroskopie (SEM). Jako dalsi charakteriza¢ni metoda byla zvolena diferencialni
skenovaci kalorimetrie (DSC), pomoci které bylo sledovano, jestli doslo ke spravnému za-

pouzdfeni.

5.4.1 Skenovaci elektronova mikroskopie

Elektronova mikroskopie mtize poskytnout informace o topografii a morfologii ma-
terialu. [42] Vyhodou skenovacich elektronovych mikroskopt (Obr. 17) oproti svételnym
je, ze dosahneme vétsiho zvétSeni (az 100 000 krat) a mnohem vet$i hloubky ostrosti. [43]
Emitované elektrony dopadaji na malou plochu vzorku, kterd je potaZzena tenkou vrstvou
kovu, aby se zabranilo tvorb& naboje povrchu. Sekundarni elektrony, které se odrazi od
vzorku, maji niz8i energii nez paprsek dopadajici na vzorek. Jsou charakteristické pro oza-

fovany atom a mohou byt shromazdény a pouzity pro vytvoireni obrazu povrchu vzorku. [42]
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Skenovaci elektronova mikroskopie byla pouzita pro pozorovani morfologie (po-
vrch, kulovitost ¢astic) a velikosti mikrokapsli. Méfeni bylo provedeno na piistroji VEGA

I1 LMU firmy TESCAN. Vzorky byly pokoveny platinou.

! |

Obr. 17: Skenovaci

elektronovy mikroskop

5.4.2 Diferencialni skenovaci kalorimetrie

Diferencialni skenovaci kalorimetrie je nejpouzivanéjsi metodou termickych analyz
pro charakterizaci plasti. [44] DSC se pouziva pro ziskani charakteristickych teplot, jako
jsou teplota tani a skelného piechodu nebo také k urceni mnozstvi krystalického podilu ve
vzorku. [45] Studovany vzorek je vystavovan linearnimu ohievu nebo chlazeni, a ptitom se
plynule méni rychlost tepelného toku ve vzorku, ktery je umérny okamzitému mérnému
teplu. Metoda je tedy definovana jako méfeni zmén tepla absorbovaného nebo uvolinovaného
vzorkem pii daném teplotnim programu v zavislosti na teploté anebo ¢ase. [44] S ohledem
na moznou degradaci vzorku se métfeni provadi za soucasného promyvani métici komory
inertnim plynem (obvykle se pouziva dusik, argon a podobné). [45] Vysledkem je zavislost
mezi termickymi vlastnostmi a molekularni strukturou plastu, jeho morfologii a podminkami

pii jeho vyrobé. [44]

Ptipravené mikrokapsle, zejména jestli doSlo k zapouzdieni PCM do polymerniho
obalu, byly sledovany pomoci metody diferencialni skenovaci kalorimetrie na piistroji firmy
Mettler Toledo, typ DSC 1 STAR® Systém (Obr. 18). Tato méfeni byla provedena zahfatim
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vzorku v rozmezi teplot od -10 °C do 120 °C pfi rychlosti ohifevu 10 °C/min. Tepelny pro-

gram meéfeni byl nastaven na dva ohfevy a dvé chlazeni testovaného vzorku.

Obr. 18: Diferencialni skenovaci kalorimetr
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6 VYSLEDKY A DISKUZE

6.1 Skenovaci elektronova mikroskopie

Pro ovéteni morfologie ptipravenych mikrokapsli byla pouzita metoda SEM. Na na-

sledujicich obrazcich jsou znazornény mikroskopické snimky ptipravenych materiald.

K nejlepsi mikroenkapsulaci PEG do PLA doslo u vzorka s ¢islem 1 (Obr. 19), 2 (Obr.
20) a 7 (Obr. 21). Bylo dosazeno pozadovaného kulovitého tvaru ¢astic, bez vétsich defor-
maci. Na prezentovanych snimcich jsou patrné ¢astice s riznou velikosti od jednotek po
stovky mikrometrti. U vzorku 7 je velikost ¢astic vice homogenni nez u vzorkli 1 a 2, s roz-
méry 0od 10 um do 50 um. Povrch mikrokapsli se zda byt neporusen, je pfevazné hladky, bez
vétsich defektl, misty jsou patrné drobné vystupky a propadliny.

Name: PLA PR5_600x BSE VEGAW\TESCAN Name: PLA PR5_600x SE
SEM MAG: 600 x Det: BSE SEM MAG: 600 x Det: SE Detector 100 pm
Date(m/dly): 03/15/19 SEM HV: 5.00 kV Date(m/dly): 03/15/19 SEM HV: 5.00 kV

VEGAW\ TESCAN

”
Digttal Microscopy Imaging n

-
Digital Microscopy Imaging "

Obr. 19: SEM snimky, vzorek 1
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R 2 Y -
Name: PLA 9_600x BSE VEGAWTESCAN Name: PLA 9_500x SE
SEM MAG: 600 x Det: BSE SEM MAG: 500 x Det: SE Detector 100 pm
Date(m/dAy): 10/31/18 SEM HV: 5.00 kV Date(m/dAy): 10/31118 SEM HV: 5.00 kv

VEGAW TESCAN
-

-
Digital Microscopy Imaging n Digital Microscopy Imaging n

Obr. 20: SEM snimky, vzorek 2

- { » -~ .
Name: PLA PR8_500x BSE VEGAWTESCAN Name: PLA PR8_600x SE
SEM MAG: 500 x Det: BSE 100 pm SEM MAG: 600 x Det: SE Detector
Date(mvdly): 03/15/19 SEM HV: 10.00 kV Date(mvddy): 03/15/19 SEM HV: 5.00 kv

VEGAW TESCAN
-

Digital Microscopy Imaging n Digital Microscopy Imaging "

Obr. 21: SEM snimky, vzorek 7

Na SEM snimcich dalSich vzorkt je vidét, ze ti¢innost enkapsulace neni prili§ vy-
soka. Mikrokapsle jsou deformované, slepené k sobé, a to pravdépodobné zbytky polymeru.
Byla snaha piebyte¢nou PLA odstranit dodate¢nych propranim kapsli v metanolu, ale ke

zlepSeni nedoslo. U vzorku 6 (Obr. 22) je vidét, ze doslo k vytvoreni mikrokapsli, které jsou
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ptilepeny k sob€ a lezi na casticich, kterou jsou zalité ve filmu tvotfeného pravdépodobné

zbytky PLA. Podobna situace jako u vzorku 6 byla pozorovana u vzorku 8 (Obr 23).

Name: PLA PR4_600x BSE o L1111 | VEGAWTESCAN
SEM MAG: 600 X Det: BSE 100 pm '
Date(m/dfy): 03/15/19 SEM HV: 10.00 kV Digital Microscopy Imaging n

Obr. 22: SEM snimek, vzorek 6

‘\5

Name: PLA PR12_500x SE VEGAW TESCAN
SEM MAG: 500 x Det: SE Detector 100 pm i
Date(m/dfy): 03/27/19 SEM HV: 5.00 kV

Digital Microscopy Imaging n

Obr 23: SEM snimek, vzorek 8



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 41

Na snimku vzorku 9 (Obr. 24) nejsou patrné zadné Castice, k mikroenkapsulaci ne-
doslo, coz nasledné potvrdilo i DCS, a to z divodu pfili$ velké koncentrace polyetylengly-

kolu.

Name: PLA PR7_500x BSE VEGAW TESCAN
SEM MAG: 500 x Det: BSE 100 pm h
Date(m/dfy): 02/22/19 SEM HV: 5.00 kV

Digital Microscopy Imaging n

Obr. 24: SEM snimek, vzorek 9

6.2 Diferencialni skenovaci kalorimetrie

Pro sledovani tepelného chovani ptipravenych mikrokapsli a zejména k ovéteni sprav-
nosti zapouzdieni PCM do PLA byla vyuzita metoda DSC. Na nasledujicich snimcich (Obr.
25, Obr. 26, Obr. 27) jsou zobrazeny vysledky DSC pro jednotlivé série.
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6.2.1 Sériel
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6.2.2 Série 2
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Teplota vzorku (*C)

Obr. 25: DSC graf vzorku ze série 1

35 60 65 70 75 80 85

90

Teplota vzorku (°C)

Obr. 26: DSC graf vzorku ze série 2
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6.2.3 Série 3

40 45 S50 55 60 65 70 75 80 8 90
0,1

0,2
-0,3
0,4
0,5 \
0,6

0,7

Intenzita tepelného toku (W*g?)

0,8
Teplota vzorku (°C)

Obr. 27: DSC graf vzorku ze série 3

Teplota tani ¢istého polyetylenglykolu se pohybuje okolo 60 °C v zavislosti na jeho
molarni hmotnosti. Na Obr. 25 a Obr. 26 je vidét, Ze doslo ke spravnému zapouzdieni jadra
mikrokapsle (polyetylenglykol) do PLA. Pti teploté okolo 60 °C se na DSC grafech zobra-
zily piky, které znazoriuji teplotu tani polyetylenglykolu, coZ znaéi, Ze byl zapouzdien a
nedoslo k jeho odstranéni pii promyvani mikrokapsli metanolem. U Obr. 27 nelze nic tako-
vého pozorovat, nebot’ nedoslo ke spravnému zapouzdieni, zfejmeé z divodu velké koncen-

trace polyetylenglykolu.



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 44

ZAVER

Mikroenkapsulace je proces zapouzdiovani riznych latek (jadra mikrokapsle) do po-
lymerni stény. Této techniky se vyuziva v mnoha oblastech, jako je napiiklad farmacie, po-
travinaistvi, stavebnictvi ¢i textilni primysl, ve kterém by mohly mikrokapsle pfipravené
vV ramci bakalaiské prace najit uplatnéni. Jako jadro mikrokapsle mohou byt pouzity rtizné
chemické materialy. Jednou z moznosti je zapouzdieni materiali S fazovym prechodem
(PCM), coz je skupina materiald, které mohou ukladat energii pomoci latentniho tepla. Ener-
gie je ulozena nebo uvolnéna z PCM v pribéhu fazového prechodu. Do této skupiny latek

patii alkoholy, estery, mastné kyseliny a glykoly (polyetylenglykol).

Cilem bakalatské prace bylo zmapovat moznosti ptipravy mikrokapsli na bazi PLA.
Z literarni reSerSe vyplynulo, Ze nejvice aplikovana je metoda odpateni rozpoustédla. Z to-
hoto diivodu byla tato metoda prakticky ovétena i v ramci bakalafské prace. Pripravené mi-
krokapsle mély obal z PLA a jadro tvofil polyetylenglykol, ktery pfedstavuje material s fa-

zovym piechodem.

V ramci bakalatské prace bylo celkem piipraveno 9 vzorkd, u nichz byl sledovan vliv
koncentrace PEG a PLA na kone¢né vlastnosti mikrokapsli. Dale byl pozorovan vliv mine-
ralniho jilového plniva montmorillonitu Na*. Ptipravené vzorky pak byly charakterizovany
pomoci SEM a DSC.

Na SEM snimcich se daly pozorovat sférické ¢astice, jejichz povrch byl pievazné
hladky, misty zvrasnény. Proces enkapsulace nebyl ve vSech ptipadech idealni. U n¢kterych
vzorkd byly vzniklé mikrokapsle spojeny zbytky polymeru (napiiklad u vzorku 6 a 8). DSC

zaznamy ukazuji, ze témét u vSech vzorkl doslo k enkapsulaci PCM do polymerni matrice.

Na zéklad€ DSC a SEM se jako nejlepsi jevi vzorek 7. Optimalni podminky pro pfi-
pravu nejlepsich mikrokapsli jsou: 2,5 g PLA; 5 g PVA; 70% PEG; 0,5% Na*; 60 ml DCM,;

rychlost otaceni 200 ot/min.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK

PLA
PCM
MikroPCM
PGA
PLGA
DP
ROP
PS
PET
PLLA
DFM
THF
NaCl
RS
PCL
ANOVA
PAC
PEG
DCM
PVA
SEM
DSC
°C

pum

Kyselina polymlé¢na

Material s fazovym ptfechodem
Mikroenkapsulovany material s fazovym ptechodem
Kyselina polyglykolova
Kopolymer kyseliny polymlééné a kyseliny polyglykolové
Ptima polykondenzace

Polymerace oteviranim kruhu
Polystyren

Polyetylentereftalat

L-Laktid

Dimetylformamid

Tetrahydrofuran

Chlorid sodny

Zbytkové rozpoustédlo

Poly (e-kaprolakton)

Analyza rozptylu
Proanthocyanidiny
Polyetylenglykol

Dichlometan

Polyvinylalkohol

Skenovaci elektronova mikroskopie
Diferencidlni snimaci kalorimetrie
Stupeni Celsia

Mikrometr
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M; Relativni molekulova hmotnost opakujici se konstitu¢ni jednotky polymeru
My Relativni molekulova hmotnost

te Teplota tani

tg Teplota skelného piechodu

Pkr Hustota krystalické faze

Pam Hustota amorfni faze

ot/min Otacky za minutu

°C/min Stupni Celsia za minutu
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