5 Probendarstellung und Voruntersuchungen

5 Probendarstellung und Vor unter suchungen

5.1 Die Synthese nach N. Al Khouri Fallouh et al.

Die Nanokapsd préparation erfolgte nach der Methode, die im Jahre 1986 von N. Al Khouri Falouh
und seinen Mitarbeitern vorgeschlagen wurde. Allerdings wurden in dieser Arbeit Modifikationen
eingefuhrt, um bei den NM R-Experimenten befriedigende Ergebnisse zu erhdten.

1. Die Dargdlung erfolgte Uber einen vierfachen Ansatz.

2. Be der Aufabeitung der Nanokapsd-Dispersonen wurde ene Aufrahmung (creaming)

vorgenommen, auf die welter unten im Text genauer eingegangen wird.

Be der Prparation kamen folgende Chemikdien zum Einsatz:
Tensidkomponente @ (surfactant), Pluronic F6s° , ein ABA-Block-Copolymer, welches laut
Hergteller zu 80-90 Massenprozenten aus Ethylenoxid- (A) und zu 10-20 Massenprozenten aus
Propylenoxideinheiten (B) besteht. Die Propylenoxideinheiten bilden den ,hydrophoben®
Molekiilteil. Die durchschnittliche Mol ekilmasse betrégt 8350 g mol ™. Der Schmelzpunkt liegt bel
52°C'? Diesss Tensd findet unter anderem seine Vewendung in Waschmitteln, as
Weichmacher sowie in der kasmetischen und pharmazeutischen Indudtrie.
Olkomponente ?, Miglyol 812°, besteht laut Hersteller zu 50-65 Massenprozenten aus
Caprylsiure- und zu 30-45 Massenprozenten aus Caprinsauretriglycerid. Es wird zur Darstellung
von medizinischen und kosmetischen Préparaten bentigt™*,
Monomer 9, Sicomet 6000°, ist ein bei Raumtemperatur flissiger 2-Cyanoacryl-saurebutylester.
Er ist ein weit verbreiteter, schnellhdrtender Einkomponenten-Klebstoff (, Sekundenkleber)* >,
Ethanol @
deionisiertes Wasser, das zusdtzlich Uber einen Filter mit der Porengrol}e 1- 1.6 mm gefiltert

wurde.

a) FlukaChemie AG, Neu-Ulm, Deutschland

b) Hlls AG, Witten, Deutschland

¢) Sichel-Werke GmbH, Hannover, Deutschland
d) Mallinckrodt Baker B.V., Deventer, Niederlande
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5 Probendarstellung und Voruntersuchungen

Zunéchst werden zwel Loésungen hergestelt:

L 6sung A (organische Phase):

Bei Raumtemperatur werden 16 ml der Olphase in 200 ml absolutierten Ethanol gelost. Danach
tropft man langsam 2 ml des Monomers hinzu. Die dabel auftretende Trlbung ist auf die unter dem
Kapitel 2.2.1 beschriebene Oligomerbildung zurtickzufihren.

L dsung B (wasserige Phase):

Bei Raumtemperatur werden 4 g des Tengds in 800 ml deionisiertem und gefiltertem Wasser gel64t.
Man erhdt eine farblose Ldsung.

Die Synthese- und Aufarbeitungsschritte der Nanokapselprobe sind schematisch in der Abbildung
5.1 dargestdlt.

Peristaltische Pumpe

.—EI- Ruhrer
—_— \\ﬂg Vakuumel nengung
auf ca. 50 ml
org. Phase A wass. Phase B
200 ml EtOH 800 ml H,O

16 ml Ol 4gTensid
2 ml Monomer

obere Q Fil terung
olangereicherte ﬁ

NMR <
4)
< Aufrahmung
untere durch
olabgereicherte Phasentrennung

Phase

Abb. 5.1: Synthese und Aufarbeitung der Nanokapsel-Dispersion.
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5 Probendarstellung und Voruntersuchungen

Be Raumtemperatur wird die organische Phase mittels einer perigtatischen Pumpe langsam mit
konstanter Geschwindigkeit in die wasserige Phase getropft (1). Dabe setzt die anionische
Polymerisation des Monomers zum Poly-2-Cyanoacrylsaurebutylester (PBCA) spontan ein, was an
einer Tribung der wasserigen Phase erkennbar wird. Nach dem Zutropfen wird die Dispersion, die
eine homogene milchige Konsstenz aufwels, fir weltere zwel Stunden gertinrt, um ene vollsténdige
Reaktion des Monomers zu gewédhrleisten. Die Einengung der Nanokapsdl-Dispersion auf circa 50
ml efolgt anschlieRend be 25°C unter @nem Druck von 10° mbar. Aufgrund der
Verdampfungsenthapie muss die Probe mit einem Wasserbad erwarmt werden, um ein starkes
Abklhlen zu verhindern (2). Anschlief3end erfolgt die Filterung der Probe Uber einen Gladfilter mit
einer PorengroRe von 10-16 nm. Dabel werden Polymer-, Tensid- und Olreste entfernt, die bei der
Hochvakuumbehandlung ds Rickstand auddlen (3). Zum Schluss eafolgt eine zwetégige
Aufrahmung im Scheidetrichter (4). Dabel beobachtet man ein Phasentrennung, wobel die obere
homogene Phase fir die NMR-Untersuchungen verwendet wird. Diese Phase i, wie spéter gezeigt
werden wird, mit Nanokapsaln angereichert. Fir gewdhnlich wird beobachtet, dass nach einer 2-
waochigen Aufbewahrung der Phasen im Kihischrank ene Schimmelbildung auftritt. Vor der
Einengung (Aufarbeitungsschritt 2) kann die Nanokapselprobe wegen der desinfizierenden und
konservierenden Wirkung des Ethanols mindestens sechs Monate im Kuhlschrank aufbewahrt

werden, ohne dass eine sichtbare Veranderung zu beobachten ist.

5.2 Charakterisierung der Phasen nach der Aufrahmung

5.2.1 Thermogravimetrische Unter suchungen

Im Kapitd vier wurde gezeigt, dass dch die Thermogravimetrie zur Untersuchung der
Zusammensetzung von Mehrkomponentensystemen eignet. Die Methode wurde jeweils fr die obere
und untere Phase nach der Aufrahmung durchgefiihrt. Alle TGA-Untersuchungen wurden mit einer
Heizrate von 10°C min™ vorgenommen. Als Inertgas diente Stickstoff, der die Proben mit einer
Geschwindigkeit von circa 30 ml s* umstromte. Zur Charakterisierung wurden zunéchst die einzelnen
Komponenten (Tensid, Ol, PBCA) separat s Standards vermessen. Die Abbildung 5.2 stdlt die
Ergebnisse vereinigt in einem Diagramm dar. Die Synthese des PBCAs erfolgte Uber eine anionische
Polymerisstion in Wassr mit  an-schliefender  Trocknung im  Hochvakuum. Digenigen
Temperaturen, bel denen die maximaen Geschwindigkeiten der Masseénderung auftraten, wurden
mit Tp bezeichnet (s. Kapitel 4).
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5 Probendarstellung und Voruntersuchungen

charakteristische Temperaturen:
To(PBCA) 260-270°C
To(PluronicF6s®)  310°C
To(Miglyol 812°) 370°C

-10 4

-20 4
PBCA

------ Pluronic F68
--=-==-=- Miglyol

-30 4
-40 4
-50 4
-60 4

-704

dm/dt [au]

-80 4
-90
-100 A

-110 e T T
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500

Temperatur [°C]

Abb. 52: Differenzierte thermogravimetrische Kurven der Einzelkompo-
nenten PBCA, Pluronic F68° und Miglyol® und deren charakteristische

Temperaturen.
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5 Probendarstellung und Voruntersuchungen

Die TG-Messungen der aufgearbeiteten Nanokapsa probe zeigen, dass die Stoffzusammensetzungen
in den enzdnen Phasen nach der Aufrahmung unterschiedlich snd. Wéahrend das rddive
Massenverhdtnis zwischen Wasser und den Restkomponenten (PBCA, Pluronic F68° und Miglyal
8120) in der oberen Phase 3 : 2 betragt, findet man in der unteren Phase ein Verhdtnisvon 9: 1 (s.
Abbildung 5.3).
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Abb. 5.3: Thermogramme im Vergleich zwischen der oberen und der
unteren Phase nach der Aufrahmung.
Oberes Bild: TG-Kurve mit den relativen Massenverhaltnissen in der
oberen Phase.
Unteres Bild: TG-Kurve mit den relativen Massenverhaltnissen in der
unteren Phase.
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5 Probendarstellung und Voruntersuchungen

Die Zusammensatzungen der oberen und unteren Phase verandern sich be einer Verlangerung der
Aufrahmzeit (> 2 Tage) nicht. Damit ist die Aufrahmung eine gute Methode, schonend und schndll
Proben zatlich konganter Zusammensetzungen zu erhdten. Dieses it die Grundvoraussetzung, um
bel den zeitaufwendigen NM R-Experimenten reproduzierbare Ergebnisse zu erziden. Als Fazit kann
zusammengefasst werden: Be der Aufrahmung bildet sich eine stabile wasserarme obere und ene
stabile wasserreiche untere Phase.

Einen genaueren Einblick in die Verhdtnisse geben die differenzierten TG-Kurven in der Abbildung
54 mit den jeweligen charakteridischen Temperauren. Eingangs soll noch einmd auf die
Problematik der Ermittlung absoluter charakteristischer  Temperaturen mit  Hilfe der
Thermogravimetrie hingewiesen werden (s. z.B. Einfluss der Packungsdichte in Kapite 4). Damit
haben die Ergebnisse nur quditativen Charakter. Zunéchst fdlt auf, dass in der 6langereicherten
oberen Phase im Wasserpesk zwel Maxima mit maximalen Abdampfraten bel ca. 90 und 130°C
vorhanden sind. Eine Interpretation dieses Sachverhdtes erfolgt im Kapitd neun dieser Arbet. Die
Schulter bel 210°C wird dem Verdampfungsprozess des Poly-2-Cyanoacrylsaurebutylesters
(PBCA) zugeschrieben. Damit wird deutlich, dass Sch bel der Aufrahmung das PBCA in der oberen
Phase anreichert. Ob essich um ,freies* oder an den Nanokapsaln gebundenes PBCA handdt, kann
mit diesem Ergebnis nicht eindeutig entschieden werden. Unter ,, freiem* PBCA kodnnte man sich ein
Aggregat aus feingen PBCA-Partikeln vorgelen, die physikalisch an Oltropfchen gebunden sind,
ohne diese zu verkapsan.

Die maximae Verdampfungsgeschwindigkeit des PBCAS in der oberen Phase liegt um 50-60°C
unterhalb der Temperatur des separat vermessenen PBCASs (Standard) (s. Abbildung 5.2). Eine
grof3e Rolle spidt vermutlich die Probenkonsistenz im Probenpfénnchen. Wahrend das Standard-
Polymer as dichtes Pulver vermessen wurde, lag das Polymer der Nanokapsd-Probe wahrend
sainer Abdampfphase fein digpergiert in einer fllissigen Tragermatrix aus Miglyol 812° und Pluronic
F68° vor. Diese Bedingungen ermdglichen eine grélRere Oberflache und damit eine beglingtigte
Freisetzung niedermolekularer Spaltprodukte.
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Abb. 5.4: Vergleich der Thermogramme der oberen und der unteren Phase
einer Nanokapsel-Dispersion nach der Aufrahmung.

Oberes Bild: DTG-Kurve der oberen Phase mit den charakteristischen

Temperaturen.

Unteres Bild: DTG-Kurve der unteren Phase mit den charakteristischen

Temperaturen.
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5 Probendarstellung und Voruntersuchungen

In der oberen Phase findet man bei 380°C ein weiteres Verdampfungsmaximum, das zu einem Pegk
gehort, welcher sich von ca. 280 - 430°C erstreckt. Hier verdampft praktisch reines Miglyol 812°
(vergl. Abbildung 5.2), obwohl ene Asymmetrie zwischen 300 und 350°C auch auf eine geringe
Menge an Pluronic F68° schlielen lass. Allerdings konnen eventudle Anteile mit Hilfe der
Thermogravimetrie wegen der zu geringen Auflsung nicht ermittelt werden.

In der unteren Phase sind nur noch Wasser und Pluronic F68° vorhanden. Das Pluronic F68° zeigt
ene maximde Verdampfungsgeschwindigkeit bei 290°C, die dem Wert von 310°C be der
Standardmessung nahe kommt. Die maximade Verdampfungsgeschwindigkeit des Wassers liegt bel
170°C, ein Umstand, der auf die siedepunktserhthenden Eigenschaften des in Wasser gut 16dichen
Tengds zurtickzufiinren ist.

5.2.2 NMR-Unter suchungen

Zur Erganzung der in der Thermogravimetrie erhadtenen Erkenntnisse wurde jeweils von der oberen
und unteren Phase ein **C-Spektrum unter Direktanregung bei gleicher Scanzahl aufgenommen (s
Abb. 5.5). Die Spektren sollen die Ol / Tensid-Mengenverhdtnisse genauer angeben, as es mit der
Thermogravimetrie maglich i, Die NMR-Untersuchungen bestétigen die Ergebnisse der
thermogravimetrischen Messungen. Nach der Aufrahmung erhédt man eine dlreiche obere Phase, die
noch einen Anteil an Pluronic F68° enthalt. In der unteren Phase ist im Vergleich zur oberen Phase
praktisch kein Ol mehr vorhanden, dafiir aber ein hoher Anteil an Tensid. Uber die Signdintensititen
der Pesks A ( Ethylenoxid-Gruppen des Pluronic F68°) und B (endsténdige Methylgruppen des
Miglyol 8120) konnen die Molverhdtnisse zwischen dem Ol und dem Tensid berechnet werden. Sie
werden in der Tabelle 5.1 zusammengefasst.

Tab. 5.1; Molverhaltnisse zwischen dem Ol und dem Tensid in der oberen und unteren Phase nach der
Aufrahmung.

Miglyol 812° Pluronic F6&8°
Obere Phase 150 1
Untere Phase 3 1
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5 Probendarstellung und Voruntersuchungen

Auf den ergen Blick scheinen die Signdintensitéten A und B in der Abbildung 5.5 den Ergebnissen
aus der Tabelle 5.1 nicht zu entsprechen. In der unteren Phase beispielsweise seht es so aus, ds s
die Tensdmenge wesentlich gréRer as die des Ols. Die scheinbare Diskrepanz wird aufgeklart,
wenn man sch vor Augen hdt, dass jedes Pluronic F68°-Mol ekl wegen seiner 150-170
Ethylenoxid-Einheiten eineim Vergleich zu einem Miglyol 812°-Molekill mit drei Methylgruppen vid
hohere Signdintensitét verursacht. Die Konzentrationserhéhung des Ols in der oberen Phase bei
gleichzatiger Detektion des PBCAS (s. Thermogravimetrie) lasst den Schluss zu, dass wéhrend der
Aufrahmung 6lhdtige Nanokapsaln in die obere Phase wandern. Auf der folgenden Seite wird
gezeigt werden, dass reines PBCA ene hohere Dichte ds Wasser bedtzt. Damit wird en

Aufschwimmen aus der wésserigen in die obere Phase nur in Verbindung mit Ol maglich,

Pluronic F68" Obere Phase
B
A
Bl o
Pluronic F6&*
Untere Phase
._._A._..JL n - ——
L L L A L L N L L e |
70 60 50 40 30 20
(ppm)

Abb. 5.5: *C- Spektren der oberen und unteren Phase unter Direktanregung zur Verifizierung der Ergebnisse aus
der Thermogravimetrie. Im oberen Bild sind die Signale des Pluronic F68° markiert. Alle tibrigen Signale sind auf
die Kohlenstoffatome des Miglyol 812° zuriickzufiihren. Das Polybutylcyanoacrylat kann mit der Direktanregung
nicht sichtbar gemacht werden. A: Signal der **C-Kerne in den Ethylenoxid-Einheiten des Tensids; B: Signal der
BC-Kernein den Methylgruppen des Ols.
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5 Probendarstellung und Voruntersuchungen

5.2.3 Unter suchungen mittels analytischer Ultrazentrifugation’

Mit der andytischen Ultrazentrifuge (AUZ) konnen die Grole und die Dichte r von Makro-
molekilen und Mikropartikeln bestimmt werden. Im sogenannten Sedimentationdauf (S-run) werden
Makromolekiile, Mikro- und Nanopartike nach ihrer GroRe separiert®. Man erhdt mit dieser
Methode die GroRenvertellungen der untersuchten Telchen. Im Dichte-Gradientenlauf (DG-run)
werden die Bestandtelle gemds ihrer Dichte fraktioniert. Beilde Methoden wurden jewalls fur die
obere und untere Phase der Nanokapsel-Disperson nach der Aufrahmung durchgefihrt. Zunéchst
wurden in Voruntersuchungen die Dichten der Einzelkomponenten be Raumtemperatur (25° C)
bestimmt. Dabei wurde die Dichte von reinem PBCA sowohl im geldsten Zustand (PBCA (gel6st))
as auch im dispergierten Zustand (PBCA (dispergiert)) ermittelt. Die Ergebnisse werden in der
folgenden Tabelle dargestelt”.

Tab. 5.2: Dichten der Einzelkomponenten einer Nanokapsel-Dispersion bei 25°C.

K omponente L semittel r [gom?)
ol 0.942
PBCA (gelo) THF 1.158
PBCA (dispergiert) H.0 1.142
PBCAwitteiwert 1.150
Tenad H,O 1.161

In der Sedimentationsanalyse wurden sowohl in der oberen ds auch in der unteren Phase
Nanopartikel gefunden. Das Massenmiittel der Partikel durchmesser in der oberen Phase betrégt 950
nm. In der unteren Phase werden durchschnittliche Partikel durchmesser von 135 nm ermittelt. Leider
werden keine Angaben Uber die Partikelkonzentrationen in den einzelnen Phasen gemacht. Der im
Vergleich zur Literatur®® erhdhte Nanopartikeldurchmesser in der oberen Phase kann mit enem
Alterungsprozess, verursacht durch eine Agglomeration der Nanopartikel erklart werden. Inwieweit
die durch die Aufrahmung verminderte Konzentration an Tensd bel diesem Prozess eine Rolle spidlt,

muss durch weitere Messungen in der Zukunft verifiziert werden.

"Die Untersuchungen wurden freundlicherweise von Herrn Dr. Mé&chtle und seinen Mitarbeitern im Polymer

Research Laboratory, BASF Aktiengesellschaft, D-67056 Ludwigshafen, Germany durchgefiihrt.
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Be den Dichtegradientenmessungen der oberen Phase wurde fir die Nanopartikel eine Dichte von
r (Nanopartikel) gpere prase = 0.958 g cmi® bal 25°C gefunden. Beim Vergleich mit den Dichten in der
Tabelle 5.2 wird ersichtlich, dass dieser Wert gegeniiber dem des reinen Ols erhoht ist. Damit liefern
die Dichtegradientenmessungen enen indirekten Hinweis auf die tatsichliche Exigenz von
Nanokapsaln. Die Dichtedifferenz ist auf @) das die Kgpsdwand aufbauende PBCA und b) das die
Nanokapsal stabiliserende Tensd (Pluronic F68°) zuriickzufUhren. Unter der Annahme, dass die
Nanokapsewand auschliefdich aus PBCA aufgebaut ist (Vernachldssgung des Antells an Tensd)
kann man den Schaenanteil P(PBCA)sqae gemél der Gleichung 5.1 berechnen’. Dabel wird
gendhert, dass die Dichte des PBCASs in der Nanokapselwand identisch ist mit dem Mittelwert
PBCAwitawert @S den Dichtemessungen an geldstem und dispergiertem PBCA (s. Tab. 5.2).

2 1 10

gr(NanopartikeI)bePh 1 (Oh)g
P(PBCA)srae =— 1 g

& (PBCA yigamer) T (O3

& 1 1 0

€0958g>cm 3 0942g>cm °g

= Z = 0092 (5.1)
e 1 1 0
¢
e

1150g>cm™® 0942g>cm 3

Demnach betragt der Schalenanteil an PBCA bezogen auf die Gesamtmasse der Nanokapsdl
naherungsweise maximal 10 %. Aufgrund dieser Verhdtnisse kann die Nanokgpsdwand nicht sehr
dick sen. Diese quditaive Abschdizung korrespondiet gut mit den Ergebnissen der
transmiss onsel ektronenmikraskopi schen Untersuchungen zur Ermittiung der Nanokapsel-wanddicke
(s. Unterkapitd 2.1.6). Die Partikdl, die in der unteren Phase gefunden werden, weisen eine Dichte
von r (Nanopartikel) umere phase = 0.942 g cmi® bei 25°C auf'®. Die Dichte ist identisch mit der des
reinen Ols (s. Tab. 5.2). Eswird postuliert, dass es sich bei den erfassten Nanopartikeln der unteren
Phase um fein dispergierte Oltrdpfchen handdt, die nicht durch Polybutylcyanoacrylat verkapsdlt

wurden.
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Die Ergebnise aus den Untersuchungen mit der andytischen Ultrazentrifuge zeigen, dass die
Nanokapsaln wahrend der Aufrahmung in die obere Phase wandern.

In wateren fir die Zukunft geplanten Experimenten muss erganzend gezeigt werden, ob und in
welcher Konzentration , freies® PBCA, welches nicht am Kapsdaufbau betelligt ist, in der oberen
Phase vorliegt.

5.2.4 REM-Aufnahmen von gefrier getr ockneten Nanokapsel-Pr apar aten

Als optische Methode wurde die Rasterelektronenmikroskopie™**** an gefriergetrockneten
Nanokapsd-Dispersonen durchgefiihrt. Um eine ausreichende Audtrittsdichte der Elektronen zu
gewdhrleigen, wurde die Probenoberfléche zusiizlich mit Gold bedampft. Eine Auswahl dieser
Aufnahmen wird in der Abbildung 5.6 présentiert. Man erkennt eindeutig sphérische Strukturen'™.

Abb. 5.6: Rasterel ektronenmikroskopische Aufnahmen von einer gefriergetrockneten Nanokapsel-Dispersion. Die
Probenoberflache wurde zusétzlich mit Gold bedampft. Die umrandeten Regionen zeigen einzelne Nanokapseln.

Allerdings kdnnen einzelne Nanokapsaln nur schwer ausgemacht werden, well die Probenoberfléche,
neben dem Gold, zusitzlich mit einer Schicht aus Ol und Tensid Uberzogen ist. Zusézlich verkleben
die enzelnen Kapsan wegen der Konzentrationserhohung bel der Gefriertrocknung. Aus diesen
Grinden erscheint die Oberflache ,, schwammig® und undifferenziert. Eine exakte Bestimmung der
Grolenverteilung it deshdb nicht moglich. Beispidhaft snd im rechten Bild zwe enzene

Nanokapseln durch weil%e Kreise markiert, die einen Durchmesser von circa 800 Nanometern
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aufweisen. Wieviele Nanometer davon auf die Deckschicht aus O, Tensid und Gold zuriickzufUhren
sind kann nicht abgeschétzt werden.

Dennoch bestdtigen die REM-Aufnahmen, dass sphérische Strukturen im Nanometerbereich
dargestellt wurden, die auch nach der Aufbereitung im Vakuum intakt sind.

5.3 Die Bestimmung der kritischen Mizellkonzentration des Pluronic F68°

Prinzipiel bilden Amphiphile ab einer bestimmten Konzentration im Lésemittd Mizdlem™>Y", Um
einen tieferen Einblick in die Verhdtnisse des vorliegenden Systems zu erhdten, wurde die kritische
Mizellkonzentration (cmc) des Tensids mit Hilfe der Blasendruckmethode gemessan®. Dabel wird
die Oberfléchenspannung s ener wasserigen Losung in Abhéngigkeit von der Tensdkonzentration
be ener definierten Temperatur beobachtet. Unterhab der cmc ist die Oberfléchenspannung stark
von der Konzentration des Tensids abhdngig. Beim Erreichen der cmc weist die Kurve einen Knick
auf. Eine wetere Erhthung der Tensdkonzentration bewirkt oberhdb der cmc nur ene
vergleichsweise minimale Anderung der Oberflachenspannung. Anschaulich kann dieses Verhalten
folgendermal3en erklart werden: Unterhdb der cmc befinden sich die Tensdmolekile nur an der
Oberfléche des Losamittels. Wenn die Oberfléche vollsténdig mit Tensdmolekllen belegt i,
wandern ,, Uberschiissge® Molekiile in das Innere der Fliissgkeit und bilden dort, aufgrund ihres
amphiphilen Charakters, spontan Mizdlen. Graphisch wird die kritische Mizdlkonzentration durch
eine Extrapolation erhdten (s. Abb. 5.7).

0,08+
o,o7—_

€ 0,06

Z --a.
0.05] cmc = 0.05g/1 (298 K) B W
0104 rrrrrTrrTrrrTyrrTTrTTrTTrrTrrrrT T T T T T T T T T T TTT

0,0 0,5 1,0 15 2,0 2,5
c(SynperonicF68)[g/1]

Abb. 5.7: Die Ermittlung der kritischen Mizellkonzentration cmc fir Pluronic F68° in Wasser bei 25°C.
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Fur Pluronic F86° findet man eine cmc von 0.05 o/l bei 25°C. Damit liegt die Konzentration bel der
von Al Khouri-Falouh et d. vorgeschlagenen Synthesemethode in der wésserigen Phase um den
Faktor 100 oberhab der kritischen Mizdlkonzentration. Mit diesen Bedingungen wird gewéhrle g,
dass wahrend der Nanokapsdlbildung im Lésemittel eine genligend grof3e Anzahl an stabiliserenden
Tensd-Molekiilen vorhanden ist.
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