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ABSTRAKT

Bakalarska praca sa zaobera pripravou abrazivnych Castic z poly(3-hydroxybutyratu) a ich
optimalizaciou pre pouzitie vV kozmetike. Sleduje morfologiu pripravenych Castic a jej vplyv
na ich abrazivnu schopnost’. Porovnava ucinnost’ pripravenych castic S vybranymi komerc¢ne
dostupnymi ekvivalentami na baze inych materialov.

Bolo prevedenych a optimalizovanych niekol'ko typov metdd priprav biopolymérnych
Castic s vyuzitim mletia, zvlakiovania, peletovania a roztokovej metddy. Pripravené Castice
boli analyzované skenovacim elektronovym mikroskopom. Pomocou zakladnych stcasti
3D tlaciarne bol zostaveny poloautomaticky systém pre test abrazivity cCastic, ktory bol
pouzitim aranzovacej hmoty abrusnych papierov sroznou zrnitostou otestovany
a kalibrovany. Toto zariadenie bolo spolu s vysktsanou metéodou vyuzité na porovnanie
abrazivity pripravenych Castic. Sledovana bola taktiez mechanickd odozva castic v tlaku,
ktora koreluje s udajmi ziskanymi z testu abrazivity. Z vysledkov vyplyva, Ze v zavislosti na
pouzitej metdde pripravy Castic je mozné riadit’ nielen ich vel’kost’ a tvar, ale tiez morfologiu,
a tym I mechanické vlastnosti a abrazivitu. Vybrané pripravené a komer¢né abrazivne Castice
boli pouzité v pripravenych kozmetickych zakladoch peelingu s cielom senzorického
hodnotenia ucinnosti danych pripravenych castic.

ABSTRACT

This Bachelor’s thesis deals with preparation of abrasive particles from
poly(3-hydroxybutyrate) and their optimization for cosmetics usage. It explores morphology
of prepared particles and its effect on their abrasive ability. Moreover, it compares abrasive
effectiveness of prepared particles with those commercially available.

Several types of preparation methods of biopolymer particles such as milling, fibre
spinning, pelletisation and solution preparation were carried out and optimized. Prepared
particles were analysed using scanning electron microscopy. Semi-automatic system for
testing of abrasiveness of prepared particles was made up from basic parts of 3D printing
machine. This device was tested and calibrated using floral foam and sandpaper with different
grades of granularity and used for comparison of abrasiveness of prepared particles.
Mechanical response of particles under pressure was also investigated. It was found out that
measured mechanical properties correlate with the data from abrasiveness test. Size and shape
of particles, their morphology, mechanical properties and abrasiveness can be controlled
depending on the preparation method used. Selected prepared and commercial abrasive
particles were applied into prepared cosmetic foundations for peeling with the goal of sensory
evaluation of abrasive effectiveness of prepared particles.

KLUCOVE SLOVA
exfolidcia, abrazivne Castice, poly(3-hydroxybutyrat), abrazivita, mechanickd odozva castic,
senzorické hodnotenie
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exfoliation, abrasive particles, poly(3-hydroxybutyrate), abrasiveness, mechanical response of
particles, sensory evaluation
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1 UVOD

Skuto¢nostou je, ze len malé percento z vyprodukovanych plastov je opétovne
recyklovanych. Prekdzkou vSak nie je nedostatocné technické vybavenie. Problém je
zapri¢ineny nezodpovednym spdsobom manipuldcie s vyrobkami po uplynuti doby ich
pouzivania, chybajiicim zna¢enim materidlov a taktiez ich nesprdvnym triedenim. Recyklacia
mnohokrat nie je realizovana aj z dovodu ekonomickej nevyhodnosti. Velké mnozstvo
plastov nakoniec konéi volne v prostredi, v ktorom zijeme, hromadi sa a sposobuje jeden
Z najvicsich globalnych problémov — plastovy odpad. Z tohto plastu vznikaji drobné tlomky
plastov, zname pod pojmom sekundarne mikroplasty, koncentrované vo vodnych i podnych
ekosystémoch. [1, 2, 3]

Tato praca sa vSak zaobera primarnymi mikroplastami, ktoré sa vo forme polymérnych
mikrocCastic zdmerne vyuZzivaju v kozmetickych a Cistiacich prostriedkoch. Mikroplastové
Castice v aplikacidch kozmetickych peelingovych pripravkoch boli prvykrat predstavené
v poslednom desatro¢i ako lacnej$ia nahrada prirodnych abraziv. Tie si pouZivané pre
docielenie Ziaduceho odstrdnenia odumretych koznych buniek. Ndarast poctu tychto
mikroplastov vo vodnych ekosystémoch je preto spdsobeny nemoznostou zaistit’ zber Castic
v zariadeniach na Cistenie odpadovych vod z dovodu ich malej velkosti, a tym predist’ ich
vstupu do Zivotného prostredia. [3, 4]

Problematika znecistenia Zzivotného prostredia peelingovymi casticami pouzivanymi
v kozmetike vSak nie je zapriCinend Casticami ako takymi, ale materidlom, z ktorého boli
vyrobené. Najviac zastipené peelingové Castice st vyrobené z polyetylénu a v Zivotnom
prostredi nedochadza k ich rozkladu. To spdsobuje ich hromadenie a nasledné ohrozovanie
zivota nielen zivoc¢ichov zdrziavajicich sa vo vodnych ekosystémoch, ale tiez l'udi, pre
ktorych sa tieto zivoCichy stali potravou. Obavy zo vstupu mikroplastovych castic do
potravinového ret'azca I'udi su teda opodstatnené. [3, 5]

Jednym z mozZnych rieSeni tohto globdlneho problému moéze byt navrh vhodnej
alternativy syntetickych mikroplastovych castic. Adekvatnou nahradou by sa mohli stat’
Castice pripravené z biopolymérov, ktoré su skutocne prirode identické a schopné rozlozit’ sa
vnej] bez vzniku neziaducich produktov. Ako zodpovedajuci predstavitel biopolymérov
vhodnych pre pripravu peelingovych c€astic sa tak javi poly(3-hydroxybutyrat).

Praca sa preto zaobera viacerymi spdsobmi pripravy Castic z tohto materialu v zavislosti
od jeho vstupnej formy. Cielom prace bolo navrhnut viaceré technoldgie pripravy
biopolymérnych cCastic s oh'adom na moznost’ ich vyuzitia ako nahrady castic syntetickych
plastov v kozmetike. Praca sa zameriava na optimalizaciu vyvinutych metéd a naslednu
charakterizéaciu pripravenych castic.

Teoreticka Cast’ v uvode tejto prace definuje pojem exfolidcia a blizsie popisuje jej typy.
Nasledne podrobne charakterizuje abrazivne castice pouzivané v kozmetike, poziadavky,
ktoré su na ne kladené, a taktiez popisuje problematiku pouzivania syntetickych abrazivnych
Castic. Literarna reSer§ nadvédzuje navrhom ekologickejSich alternativ pouZzivanych Castic
a zameriava sa na charakteristiku polyhydroxybutyratu. Zaver teoretickej Casti sa zaobera
reSerSou dostupnych metdd charakterizacie danych castic a metodou senzorickej analyzy
pouzitej v tejto praci.



V experimentalnej Casti boli prevedené viaceré spdsoby pripravy biopolymérnych castic
na baze polyhydroxybutyratu nasledované ich optimalizaciou. Boli pripravené Ccastice
s pridavkom soli v snahe pripravit’ Castice s menSim abrazivnym efektom. Vyvinutd metoda
pripravy castic bola overend vo vi¢Som mnozstve. Pripravené Castice boli charakterizované
podla ich laboratorne stanovenej i subjektivne zhodnotenej abrazivnej schopnosti, ich
mechanickych vlastnosti a morfoldgie.



2 TEORETICKA CAST

2.1 Charakteristika exfoliacie a jej principov

Exfoliacia predstavuje vedomy proces odlupovania odumretych koznych buniek z vrchnej
vrstvy pokozky, tzv. epidermis. Ten je tvoreny niekol’kymi podvrstvami. Najspodnejsia, tzv.
bazalna vrstva predstavuje prostredie, kde dochadza k tvorbe a deleniu pletovych buniek
a zacina sa tym ich zivotny cyklus. Pri prekonavani zvySnych podvrstiev epidermis smerom
nahor postupne stracaji vodu, stlacaji sa a pomaly odumieraju. Nasledne sa ako odumreté
ulozia na povrchu, kde vytvoria tzv. zrohovatenu vrstvu, ktord sa na pokozke prejavuje
vznikom Supiniek a stava sa idedlnym prostredim pre tvorbu baktérii. Odumreté kozné bunky
sa odlupujii prirodzene alebo je proces ich odstrdnenia podporeny exfolidciou. Existuji
viaceré typy exfoliacie, ktoré su zalozené na r6znom principe. [6]

Mechanickd exfoliacia predstavuje proces odierania odumretych koZznych buniek
epidermis. Mechanické odlupovanie sa prevadza pomocou nejakého nastroja (kefy ¢i Spongie)
alebo prostrednictvom abrazivnych mikrocastic. Naj¢astejSie ide o zrnita latku, ktord je
suspendovand v kréme ¢i pletovom géle. Nedostatocné eliminovanie odumretych koZznych
ma svoj vlastny priebeh odlupovania mrtvych buniek, no v niektorych pripadoch, napr. pre
lepSie vstrebavanie d’alSich kozmetickych pripravkov do pokozky, je prospesné proces
odlupovania podporit. Okrem toho sa aplikédciou abraziv zlepSuje prekrvenie pokozky, ktora
je nasledne hladkd ahydratovand. Velkost pritomnych abrazivnych mikrocastic
V kozmetickych pripravkoch moze byt odliSnd. S rasticou velkostou castic sa efekt
exfolidcie zvySuje, preto je dolezité riadit’ sa konkrétnym typom pleti spotrebitel’a, posudit
vhodny tlak na pokozku a zdrovenn premysliet’ frekvenciu pouZivania peelingu. Spravne
zvolenym prevedenim sa dé predist nechcenému podrazdeniu alebo mikroskopickému
poskriabaniu pokozky v dosledku silného abrazivneho efektu a docielit’ tak ziaduci efekt
exfoliacie. [7, 8, 9, 10, 11]

Druhym, odliSnym typom exfolidcie, no taktieZ pomerne vyhladdvanym, je chemicka
exfolidcia. Chemické, prip. enzymatické exfolianty dokazu narusit’ vizby (desmozomy), ktoré
su typické pre bunky epidermis, pripadne rozruSuju keratinovy protein. Oboma spdsobmi sa
docieli odstranenie odumretych koZnych buniek. Chemicka exfolidcia vyuZiva prostriedky pre
opiatovné obnovenie pokozky, ktorymi st hydroxykyseliny alebo enzymy. Najbeznej$imi
chemickymi exfoliantami spomedzi hydroxykyselin st o-hydroxykyseliny (AHA).
Predstavuju skupinu kyselin prirodzene sa vyskytujucich v potravinach odvodenych od
rastlinnych cukrov. Patria medzi ne napriklad kyselina citrénovéa (obsiahnutd v citrusovych
plodoch), kyselina glykolova (v cukrovej trstine), kyselina mlie¢na (v kyslom mlieku
araj¢inovej stave), kyselina jabléna, vinna, atd’. Vysledkom pdsobenia AHA je stimulacia
tvorby normalnej zdravej pokozky. T4 zahffia aj odlupovanie odumretych koznych buniek
epidermis, zniZenie tvorby suchych Supin na povrchu koZe a stimulaciu bunkového cyklu.
Okrem hydroxykyselin vyuziva chemicka exfoliacia taktiez enzymy, ktoré si biologickymi
katalyzatormi umoznujucimi chemické reakcie nielen v pokozke. Enzymy v chemickych
exfoliantoch ,,konzumuju* odumreté kozné bunky a nahrddzaji ich novymi odhalovanim
spodnejSich vrstiev epidermis. Chemicka exfolidcia vykondvand pomocou enzymov sa



Vv niektorych literarnych zdrojoch oznacuje ako enzymatickd exfolidcia. V niektorych
pripadoch je vhodné vyuzit' oboch efektov (mechanického aj chemického peelingu) v jednom
pripravku. [7,9, 12]

Rozvoj vedy a techniky neustdle podnecuje vznik novych typov exfolidcie (laserova,
mikro-exfoliacia, ...). Tato praca sa vSak bude d’alej zaoberat’ uz len mechanickou exfoliaciou,
konkrétne problematikou abrazivnych Ccastic, vzhladom na to, ze prave tie spdsobuju
enviromentalne $kody, na ktoré sa tato praca bude snazit’ poukazat, prip. aj navrhnat’ niektoré
sposoby rieSenia danych problémov.

2.2 Abrazivne Castice pre kozmetiku

2.2.1 Charakteristika abrazivnych castic

Abrazivne castice, ktoré st prostrednictvom kozmetickych pripravkov aplikované na
pokozku, je mozné definovat ako pevny casticovy materidl, ktory dokaze pod tlakom
prostrednictvom trenia odstranit’ vrchna vrstvu pokozky (epidermis) a spolu s fiou i necistoty,
pozostatky kozmetickych produktov z povrchu koze a tym docielit’ jej obriisenie. Bezne ide
0 pevné Castice, ktoré st pouzivané v kozmetickych peelingoch, krémoch, mydlach ¢i
zubnych pastach. U¢inok tychto zloziek pri aplikacii v ustnej dutine a na pokozke tela je sice
rovnaky, ale pouzivané typy abraziv su rozne. [13]

Abrazivnymi Casticami pouzivanymi v kozmetickych pripravkoch na tvéar atelo mézu
byt prirodné abraziva pripravené mletim Semien ovocia (broskyne, jablka ¢i marhule),
Skrupin orieskov (mandli alebo vlasskych orechov) ¢i zin ovsu a pSenice. Na druhej strane sa
V znacnej miere vyuZzivaju i1 syntetické materialy, ktoré su zastipené polymérmi (najCastejSie
polyetylénové a polypropylénové Castice), praskom nylonu a voskami. Zubné pasty obvykle
obsahuji abraziva vo forme minerdlnych praskov napr. hydratovaného oxidu hlinitého,
dehydratovaného oxidu kremicitého, uhli¢itanu hore¢natého a vapenatého, fosfore¢nanu
vapenatého alebo hydrogenuhli¢itanu sodného. [8, 13]

2.2.2 Poziadavky na abraziva v peelingoch

Abrazivne &astice pouzivané v kozmetickych pripravkoch musia spifat’ ur¢ité kritéria. Tie sa
odvijaju od vlastnosti polyetylénovych castic, ktorych pouzitie je najviac rozsirené, a ktoré
maju byt z dovodu vznikajucich ekologickych problémov nahradené vhodnejSou alternativou.

Vzhl'adom na to, ze ide o abrazivne Ccastice, je zrejmé, Ze ich schopnost’ oderu
odumretych buniek pokozky bude jednou =z najdolezitejSich poziadaviek. Abrazivna
schopnost’ Castic suvisi sich tvarom, velkostou a zastipenim v kozmetickom pripravku.
Pouzivané abrazivne castice st prevazne gulovitého tvaru. Velkost' a zastipenie Castic
V kozmetickom pripravku zavisia na vol'be vyrobcu. Zvycajné percentudlne zastupenie Castic
v peelingoch sa pohybuje v rozmedzi 3-5 %. [14, 15]

Ked'Ze vécsina vyrdbanych kozmetickych pripravkov je bielej farby, mnoho vyrobcov
peelingov pozaduje, aby aj abrazivne astice v nich obsiahnuté mali bielu farbu. Castice
s inym, tmavS$im sfarbenim totiz menia vzhl'ad celého kozmetického pripravku, Co je pre
niektorych vyrobcov neprijatelné. [14, 15]

10



Pri vybere vhodnej alternativy abrazivnych castic je potrebné zohladiiovat taktiez
schopnost’ tvorby suspenzie. Castice by mali byt chemicky inertné, aby nemohlo dojst
k vyraznejSiemu vplyvu Castic na pH ¢i viskozitu samotného kozmetického pripravku. Tvorbu
suspenzie ovplyviuje aj hustota ¢astic. V pripade, Ze je hustota pouzivanych castic vysoka, je
schopnost’ homogénneho udrzania Castic v suspenzii zlozitejSia. [14, 15]

Vyber vhodného abraziva je taktiez posudzovany podla stability Castic vo vode, ktora je
jednou z hlavnych zloziek kozmetickych pripravkov. [14, 15]

V neposlednom rade sa kladie déraz aj na cenu nahradného abraziva. Vzhl'adom na to, ze
globdlna spotreba abrazivnych castic vyrobenych z PE apouzitych v kozmetickych
pripravkoch ¢ini niekol’ko stoviek ton ro¢ne, je potrebné, aby bolo alternativne abrazivum
dostupné a zaroven cenovo vyhodné. [14, 15]

2.2.3 Vyhody a nevyhody pouZivanych peelingovych abraziv

V uvodnej kapitole Charakteristika abrazivnych castic boli vymenované momentalne
pouzivané Castice v kozmetike. Nie vSetky st vSak svojimi vlastnostami vhodnou alternativou
k nevhodnym syntetickym polymérom.

Prirodné abrazivne cCastice v podobe Skrupiniek orechov ¢i semien ovocia su Castou
alternativou syntetickych peelingovych castic. Vyhodou je ich dostupnost’ a cena. Mnohokrat
su vyhladdvané taktiez pre prirodny charakter, ktory dodavaju celému kozmetickému
pripravku. Niektorym vyrobcom kozmetiky vSak viac zalezi na bledom az bielom sfarbeni
vysledného produktu, a preto sa tymto Casticiam vyvaruji. Problémy moze sposobovat’ aj ich
stabilizacia v suspenzii. Ta je totiz Casto umoznend iba v pripade pouzitia viacerych
chemickych stabilizatorov a konzervantov, ¢im vysledny prirodny charakter kozmetického
pripravku s danymi prirodnymi abrazivami ustupuje do uzadia. [14, 15]

Abraziva anorganického ¢i minerdlneho povodu (pemza, piesok ¢i iné mineraly) mozu
byt pridavané v bielej farbe a teda nesposobovat’ sfarbenie ako u prirodnych abraziv. Podobne
ako prirodné abraziva, aj tieto st dostupné a cenovo vyhodné. Ich nedostatkom je vSak
pomerne vysoka abrazivna schopnost’, ktord by mohla sposobit’ podrazdenie ¢i poskriabanie
pokozky. Problém sposobuje aj ich vysoka hustota, ktord sposobuje usadzanie Castic nielen
v kozmetickych pripravkoch, ale tieZ na dne potrubi, o sposobuje ich upchavanie. [14, 15]

Syntetické polymérne abrazivne Castice spiiaju vietky pozadované vlastnosti. Je mozné
ich pripravit' v bielej farbe tak, aby boli cenovo dostupné. Majii optimalnu abrazivnu
schopnost’ a taktiez hustotu. Z dévodov opisanych vysSSie sa teda najcastejSie pouzivaju
syntetické abrazivne Castice vyrobené z PE. Pouzivanie tychto abrazivnych castic méa vSak
globalny dopad na ekolégiu. Nasledky aplikécie tychto abraziv v kozmetickom priemysle su
zmienené v nasledujucej kapitole. [14, 15]

2.2.4 Rizika pouzitia polymérnych abraziv

Plastové fragmenty ¢i Castice s velkostou mensou ako 5 mm su v literature ¢asto oznacované
ako mikroplasty. Pokial' sa dostavaju do ekosystému vo forme, v ktorej boli vyrobené
a pouzité spotrebitelom, ide o tzv. primarne mikroplasty. Tie sa vd’aka svojim vhodnym
vlastnostiam pouzivaji ako abraziva vuz vopred spominanych produktoch osobnej
starostlivosti. Vznik tzv. sekundarnych mikroplastov umoznili hlavne procesy frakcionacie
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a fyzikalne, chemické ¢i biologické interakcie, ako napr. fotodegradacia plastovych vyrobkov
po ich pouziti. Ukazky mikroplastov zobrazuje obrazok 1. [16]

Fragment

Obr. 1: Priklady réznych tvarov mikroplastov [prevzaté z 17]

Nech uz mikroplasty vznikli akymkol'vek spdsobom, ich mnozZstvo vo vodnych
ekosystémoch neustdle stipa. V neddvnej stadii (Peng a kol., 2017) bolo dokonca preukazané,
ze sladkovodné ekosystémy nest podobné zataze zo strany mikroplastov ako morské
systétmy. Vzhl'adom na to, ze v sladkych vodach bolo vyvinut¢ menSie Tusilie
na monitorovanie mikroplastovych castic, méze sa ich tu zhromazdovat' naozaj velké
mnozstvo. Podstatnym Cinitefom rozSirenia mikroplastovych castic vo vodnych
ekosystémoch su prirodzené vlastnosti plastov, medzi ktoré patri hustota, tvar a velkost’
mikroplastovych castic. Tie totiz mozu ovplyvnit’ vysledny prenos a rozlozenie danych castic
vo vodach po celom svete. Mikroplasty v otvorenych a dynamickych sladkych vodach
napokon prirodzenym chodom koncia v morskom ekosystéme. V stalych a izolovanych
vodach, kde sa voda zdrzuje dlhy Cas, vSak mikroplastové Castice zostdvaju a postupne sa
hromadia. [18, 19]

Biologicky odburatel'né mikroplastové castice ako ndhrada abrazivnych castic
pripravenych zo syntetickych plastov by mohli prispiet k minimalizovaniu zraneni a Gmrti
volne Zijucich zvierat najmi vo vodnych ekosystémoch alebo v ich blizkosti. Coraz Eastejsie
totiz dochéadza k situaciam, kedy si morské zivocichy zamieniaju plastové mikrocastice
S potravou, ¢o sa prejavuje vnitornymi poraneniami v ich telach a zarovei naruSenim funkcie
traviacich enzymov. Plastové mikrocastice sa im ukladaji v zalidku, kde tvoria nestravitelnti
hmotu. V désledku pocitu zaplneného zaltidka neprijimaju tieto Zivoéichy d’alSiu potravu
a nakoniec zomieraju od hladu. [3, 5]

Problém s mikroplastami sa vSak netyka len zivocichov. Mikroplastové castice moézu
prepravovat’ rézne organické znecistujuce latky, tazké kovy ¢i invazivne alebo patogénne
mikroorganizmy. Adsorpcia organickych latok na povrch mikroplastov je podmienena
samotnym povrchom, ktory je tvoreny filmom mikrobidlnej kultiry. Napriek tomu, Ze plasty
st hydrofobne molekuly, ich povrch mo6ze oxidovat,, ¢im potencidlne moéze dojst’ k naviazaniu
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a preprave tazkych kovov. Bolo preukazané, ze dané organické kontaminanty st schopné
u l'udi vyvolat’ vazne zdravotné problémy. Ashton a kol. v nedavnych $tadiach na peletach
z polyetylénu (PE) ziskanymi na pobrezi Spojeného kralovstva zaznamenali zvySené
koncentracie hlinika, olova ¢i medi. Pretoze I'udia konzumujt rozne druhy ryb a inych (najmé
morskych) zivocichov, obavy zo vstupu mikroplastov, znecistujucich organickych latok
a tazkych kovov do l'udského potravinového retazca su opodstatnené. [3, 18]

2.3 Alternativy pre udrzatel’'né Zivotné prostredie

V snahe ndjst obnovitelni a biologicky rozlozitelnti ndhradu polyetylénovych castic
Vv peelingoch ¢i inych momentalne pouzivanych neekologickych variant je potrebné venovat
pozornost’ vlastnostiam moznych alternativ. Ndhradné materidly musia spiiat’ rovnaké naroky
na vlastnosti Castic, ktoré z nich maji byt pripravené, aké boli opisané v kapitole Poziadavky
na vlastnosti abrazivnych castic. Tymto ndrokom moéze byt vyhovené pouzitim
biopolymérov.

2.3.1 Celuléza a jej derivaty

Celuloza sa zarad’uje medzi polysacharidové polyméry. Ma linearny retazec s mnozstvom
monosacharidovych jednotiek glukozy spojenych p-(1,4)-glykosidickou vézbou. Tato
acetalova vizba glukozy sa nachddza v postaveni beta, ¢im sa celuldza odliSuje od Skrobu
(obrazok 2). Tento rozdiel v acetalovych vdazbach nasledne spdsobuje fakt, ze celuldza nie je
pre ludi  stravitelna, pretoze nemame enzymy  potrebné pre  Stiepenie
B-acetalovych vizieb. [20, 21]

SKROB

CH,0H CH,0H CH,0H
0 0 0
N \0H " OH a OH 0
OH OH OH
CHjon ~ CELULOZA oH CH,0H
0 0
IN\on D5
™~ 0 OH 0 OH
0
OH CH,0H OH

Obr. 2: Rozdiel a- a B-glykosidickej vazby v $krobe a celuloze [20]

Celuloza je dolezita Strukturna zlozka bunkovych stien fotosyntetickych rastlin. Je to
vlaknity typ polysacharidu, ktory je nerozpustny vo vode. Prirodzene sa nachadza v bavine,
lane ¢i dreve ihlicnatych a listnatych stromov. Z bunkovych stien spominanych rastlin sa
celuloza nasledne izoluje a precistend sa pouziva na vyrobu papiera a textilii a jej derivaty sa
vyuzivaju v plastoch, foliach, lepidlach a lakoch. [22, 23]

Ako alternativa k momentalne produkovanym abrazivnym casticiam vyuzivanych
v kozmetike bola vyvinuta mikrokrystalicka celul6za (MCC). Ziskava sa hydrolyzou celuldzy
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minerdlnymi kyselinami. Tento derivat celuldzy vytvara biely krystalicky prasok porovitych
Castic, ktoré st bez vone a zapachu. Mikrokrystalicka celuldza nie je toxickd. Je znama svojou
biologickou rozloziteI'nostou a kompatibilitou, vysokou mechanickou pevnostou, velkym
povrchom a zaroveil malou hustotou. Bezne sa pouziva ako spojivo a plnivo v potravinach
a tabletach, pretoze ma vynikajuce vazbové vlastnosti ako suché spojivo, ale predovsetkym
nasla vyuzitie ako vystuzné ¢inidlo pri vyvoji polymérnych kompozitov. Okrem toho sa
pouziva ako emulgator v pastich a krémoch. Vzhl'adom na svoje nemenné vlastnosti moze
byt MCC pouzitd ako nahrada polymérnych castic v kozmetickych peelingoch. Niektoré
zdroje vSak poukazuji na jej nedostato¢nui stabilitu vo vode a taktiez nedostatok
abrazivity. [14, 23, 24]

Okrem mikrokrystalickej celulozy bol ako derivat vyvinuty aj acetat celulozy, ktory je
jednym z jej najdolezitejSich esterov. Ziskava sa reakciou celulozy s acetanhydridom
a kyselinou octovou v pritomnosti kyseliny sirovej. Naslednou ¢iasto¢nou hydrolyzou sa
odstrani sulfat a dostatocny pocet acetatovych skupin, ¢im sa ziska produkt pozadovanych
vlastnosti. Acetat celulozy sa vSeobecne zarad'uje medzi biologicky odburatelné plasty
napriklad v prostredi pody, kompostu & vo vode, no samotné odburanie netrva kratko. Uplné
rozlozenie takéhoto materidlu pravdepodobne zaberie par rokov. Acetat celuldzy moze mat
rozne vyuzitie. PouZziva sa na vyrobu vlakien, membran alebo malych Castic. Tie by taktiez
mohli posluzit ako vhodnd néhrada l'ahko a lacno produkovanych polyetylénovych c¢i
polypropylénovych ¢astic, ktoré zatazuju zivotné prostredie. [14, 25, 26, 27]

2.3.2 Kyselina polymlie¢na (PLA)

Kyselina polymlie¢na (PLA) je termoplasticky alifaticky polyester ziskavany z obnovitel'nych
zdrojov, ako napr. Skrob, kukuricny Skrob alebo cukrova trstina. Tento biopolymér ma
vyhodu v tom, Ze je po spracovani na plast nasledne schopny biologickej rozloZitel'nosti
Vv podmienkach riaden¢ho kompostu. Pévodne si mal byt schopny zachovat’ bezchybnu bielu
farbu podobnll polyetylénu. Stabilita bielej farby sa vSak dokazat’ nepodarila a kozmetické
produkty obsahujlice Castice pripravené z PLA zacali po ur€itom case zltnit. Okrem toho bol
zaznamenany aj rapidny pokles pH v produktoch obsahujucich tento biopolymér. Vzhl'adom
na tieto znalosti sa teda pouzitie PLA vo forme abrazivnych castic v kozmetickych
produktoch priemyselne i na vedecké ucéely vylucilo. [14, 28]

2.4 Poly(3-hydroxybutyrat)

Z dovodov spomenutych vyssie pouzitie PLA pre vyrobu Castic do kozmetickych pripravkov
nie je mozné. Vzhladom na to, Ze polyhydroxybutyrat sa javi ako vhodné ekologicka nahrada
syntetickych castic v kozmetike, bude sa zvySok tejto price zaoberat’ vylu¢ne tymto
materialom.

2.4.1 Charakteristika

Poly(3-hydroxybutyrat) (PHB) je najznamej$im a prvym identifikovanym (Lemoigne, 1925)
¢lenom skupiny polyhydroxyalkanoatov (PHA), ktoré vznikaju polymeraciou monomérov
R-(-)-hydroxyalkanovej kyseliny obsahujtcej 3 az 14 uhlikov. PHB je z chemického hl'adiska

14



polyesterom [B-hydroxybutanovej kyseliny. V retazci tohto polyesteru sa nachadza
karboxylova kyselina, ktord vytvara esterova védzbu s hydroxylovou skupinou druhého
monoméru (obrazok 3). [29, 30]

Obr. 3: Struktira poly(3-hydroxybutyratu) [prevzaté z 31]

2.4.2 Vyroba

Jedinymi organizmami, ktoré dokazu prirodzene syntetizovat P3HB su rastliny a baktérie.
Vzhl'adom na to, Ze z rastlin je mozné ziskat’ len nizke vytazky, priemyselnd syntéza P3HB
najCastejSie prebiecha v baktéridch. Najviac preskiimanéd syntéza prebieha v pripade, Ze sa
bunka nachadza v nevyvéazenych podmienkach. Znamend to, ze rast bunky je obmedzeny
nedostatkom niektorého z prvkov fosfor, dusik, kyslik, zelezo a pod. v zavislosti od druhu
baktérie. Biosyntéza vSak zacne prebiehat len v pripade, Ze ma bunka dostatony az
nadbytocny zdroj uhlika. Za tychto podmienok je PHB bunkou tvorené ako zasobny zdroj
energie a uhlika. Syntéza P3HB prebieha v troch krokoch zobrazenych na obrazku 4. [32, 33]

( acetyl-CoA )

+ acetyl-CoA | 3-ketotiolaza

( acetoacetyl-CoA )

NADH | acetoacetyl-CoA reduktaza

( 3-hydroxybutyryl-CoA )

CoA PHB syntetaza

( P3HB )

Obr. 4: Mechanizmus bakterialnej syntézy poly(3-hydroxybutyratu) [33]

Na tvod dochadza ku kondenzac¢nej reakcii dvoch molekul acetyl-CoA za vzniku
acetoacetyl-CoA. Ten sa nasledne v pritomnosti vhodného enzymu a redukovanej formy
nikotinamidadenindinukleotidu (NADH) redukuje na 3-hydroxybutyryl-CoA, ktory je
stereoselektivny anachddza sa v konfigurdcii R. Nakoniec dochadza ku polymeracii
vzniknutého (R)-3-hydroxybutyryl-CoA za odstiepenia koenzymu A na
poly(3-hydroxybutyrat). Opisana syntéza je regulovana prisluSnymi enzymami
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a koncentraciou acetyl-CoOA avolného koenzymu A v bunke. Vyprodukovany P3HB sa
nasledne z bakterialnych buniek extrahuje niekol’kymi typmi metdd. [32, 33]

2.4.3 Fyzikalne vlastnosti

NajdolezitejsSim faktorom ovplyviiujicim fyzikdlne vlastnosti polyméru je chemicka
Struktara. Bakteridlne pripraveny poly(3-hydroxybutyrat) sa vyskytuje vo forme izotaktického
biopolyméru. Vsetky chirdlne uhliky monomérov P3HB sa nachadzaju v konfiguracii R, ¢o
spdsobuje, ze tento biopolymér je krystalicky. Samotny je tuhy a krehky, ¢o je vysledkom
jeho vysokej kryStalinity, ktord sa pohybuje vrozmedzi 65-80%. P3HB ma ako

termoplasticky material vlastnosti porovnateI'né so syntetickym polypropylénom (PP)
(Tabulka 1). [30]

Tabul’ka 1: Porovnanie vybranych vlastnosti PHB a PP [30]

vlastnost’ PHB PP
teplota topenia Tr, [°C] 171-182 171-186
krystalinita [%] 65-80 65-70
hustota [g.cm ] 1,23-1,25 0,905-0,940
molekulova hmotnost” My, [ 10°° g.molfl] 1-8 2,2-7.0
odolnost’ vo¢i UV dobra slaba
odolnost’ voci rozpustadlam slaba dobra
biodegradabilita dobra —

Nad teplotou topenia uvedenou v tabul’ke 1, t.j. pri teplote priblizne 200 °C, dochadza uz
k vyznamnej tepelnej degradacii P3HB, ¢im nastava skracovanie polymérneho retazca za
vzniku esteru kyseliny krotonovej. Skutoc¢nost’, Ze sa teplota, pri ktorej dochadza k degradacii,
nachadza na pomyselnej teplotnej Skale tak blizko pri teplote topenia, nasledne spdsobuje
tazkosti pri spracovavani polyméru. [34]

P3HB sa rozpusta v chloroforme, trichloretyléne, 2,2,2-trifloretanole, etylacetoacetate ¢i
dimetylformamide. Polyhydroxyalkanoaty vratane PHB sa vyznacuji slabou rozpustnost'ou
Vv bezne pouzivanych polymérnych rozpusStadlach, preto sa pre rozpustenie Casto pouzivaju
prave rozpuStadlda obsahujuce halogény (najcastejSie chloroform). PouzZitie tychto
rozpustadiel je vSak spojené s rizikom znecistenia Zivotného prostredia vzhladom na ich
toxicitu. [35, 36, 37]

2.4.4 Biodegradabilita

Vyhodou takmer celej skupiny PHA je okrem biokompatibility ich schopnost’ degradovat’
vV aerobnych aj anaerobnych podmienkach enzymatickou hydrolyzou. Vhodnost' prostredia
pre degradaciu polyméru sa urcuje podla vyskytu mikroorganizmov V zZivotnom prostredi
schopnych degradovat dany polymér. V zavislosti od prostredia sa teda rozliSuje
biodegradabilita v péde, mori, komposte ¢i aktivovanom kale (anaerdébne upravenej
odpadovej vode), pretoze prave ztychto miest sa podarilo izolovat niekolko
mikroorganizmov rozkladajucich PHB. Baktérie, huby a riasy, ktoré st mikroorganizmami
zrodov Pseudonocardiaceae, Micromonosporaceae, Thermomonosporaceae, Strepto-
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sporangiaceae a Streptomycetaceae, su schopné kompletne premenit’ PHB na oxid uhlicity,
vodu a energiu. Mechanizmus pdsobenia tychto mikrobov spoc¢iva V napadnuti povrchu
daného polyméru avylucenia enzymov extracelularnych depolymeraz sluziacich
na rozrusenie povrchu PHB. Produkty degradacie ziskané z rozruSenia povrchu s nasledne
absorbované bunkovou stenou a metabolizované. [5, 38, 39]

Schopnost’ biologickej rozlozite'nosti polyméru zavisi priamo na danom polyméri, jeho
chemickej Strukture a fyzikalnych vlastnostiach. Biodegradabilita je komplexnym procesom,
do ktorého vstupuje velké mnozstvo premennych. Miera findlnej degradacie je ovplyvnena
mnohymi vonkaj$imi faktormi, ktorymi st napr. teplota, vlhkost’ a pH prostredia, dostatok
zivin, hladina kyslika ¢i mnozstvo ultrafialového ziarenia. Ovplyviiuju ju vlastnosti ako
krystalinita a krystalicka Struktara ¢i morfoldgia povrchu. Nie menej dolezitymi vlastnostami
polyméru v schopnosti degradovat’ su tiez teplota skleného prechodu, modul pruznosti,
pritomnost’ aditiv a hydrofilné a hydrofobne vlastnosti. [5, 39, 40]

Biologicka rozlozitelnost PHA okrem iného zavisi na ich molekulovej hmotnosti
a teplote topenia. Bolo zistené, ze PHA s nizkou molekulovou hmotnost'ou su viac nachylné
k biodegradabilite a so zvySujucou sa teplotou topenia PHA ich schopnost’ biologickej
rozlozitel'nosti klesa. [39]

Ekosystémy sa vyznacuju rozli¢nym rozlozenim a populaciou mikroorganizmov, preto je
potrebné jednotlivé ekosystémy dokladne preskamat. Tokiwa akol. preukazali, ze
kompostovanie pri vysSej teplote sa javi ako jedna z perspektivnych technologii pre
ekologickih  degradaciu  biodegradovatel'nych  plastov  a pritomnost’  termofilnych
mikroorganizmov je pre proces degradacie tychto plastov nevyhnutna. [5, 40]

2.5 Metddy charakterizacie Castic

2.5.1 Abrazivita

Charakterizacia abrazie ako procesu odierania, poskriabania ¢i opotrebovania materidlu sa
prevadza prostrednictvom Specidlnych pristrojov ur¢enych na konkrétny typ materidlu
vyuZzivajucich prislusny typ abraziva alebo abrazivnych Castic. Tieto zariadenia su navrhnuté
tak, aby simulovali opakované pouZzitie materidlu alebo model jeho opotrebovania. Abraziva
aplikované na posudenie abrazie materidlu st najCastejSie vo forme malych tvrdych Castic
s ostrymi hranami a r6znou velkost'ou. [41, 42]

Sposobov merania ¢i charakterizacie abrazivity materidlu je v priemysle pouZivanych
vela. Testovanie abrazivity sa vyuziva najcastejSie v gumarenskom priemysle ¢i priemysle
plastov a naterovych hmot. V kozmetickom priemysle sa najcastejSie vyuziva charakterizacia
ucinnosti abrazivnych Castic pouzivanych v zubnych pastach. [42, 43]

Existuje niekol’ko noriem popisujlcich testovanie abrazivity, vdaka ktorym je mozné
Standardizovane zmerat' a porovnat’ rozne materidly v ich schopnosti odolavat’ pdsobeniu
abraziv. Pre postdenie ucinnosti abrazivnych Castic v peelingoch vSak nijaké normy ani
pristroje nie su dostupné. Objektivne posudenie ucinnosti danych castic by bolo mozné
docielit’ vyuzitim existujicich metdéd pre iné priemyselné odvetvia a aplikovat' ich na
porovnanie abrazivnej schopnosti peelingovych castic. Po preskimani vhodnych na trhu
dostupnych pristrojov bolo skonStatované, ze vécSina pristrojov funguje na linearnom,
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rotaénom ¢i oscilanom principe pohybujucich sa ploch s abrazivom. Dané abraziva by
teoreticky bolo mozné zamenit’ za iné abrazivne castice, ktoré maju byt skimané, no ich
fixacia na pohybujtce sa plochy by bola zrejme nedokonala a technicky komplikovana. [44]

Okrem problematického rieSenia fixacie castic by pravdepodobne nebolo mozné
relevantne posudit’ ani ich abrazivnu ucinnost. Zmienené pristroje sa totiz pouzivaju
na sledovanie abrazivity ovela tvrdich materialov neZ je pokozka Iudského tela. Castice,
ktorych abrazivna schopnost ma byt sledovand, tak nemaji postacujiice mechanické
vlastnosti, aby mohli byt posudzované na takom materiali.

2.5.2 Tlakova skuska

Pri beznom prevedeni tlakovej skusky je skimané teleso polozené medzi dve tlaciace plochy
a posobenim tlakovej sily je teleso stlaCané. Pocas deformdicie sa zaznamendva zavislost’
posobeného napdtia na relativnej deformacii telesa. Téato zavislost’ sa prejavuje linearnym
rastom Vv oblasti platnosti Hookovho zdkona, ktory hovori, Ze napétie (o) pOsobiace
na materidl je priamo imerné deformadcii (¢), ktord v materiali vznika (rovnica):

o=E-¢ [Pa]. (D

Konstantou umernosti je Youngov modul pruznosti (E), ktory je pre dany material za urcitej
teploty konstantou. Je mozné ho zistit zo smernice linedrnej casti tlakovej krivky.
Prekroc¢enim oblasti platnosti Hookovho zédkona dochédza k zakriveniu tlakovej krivky, ktora
v materiali predstavuje nelinearne elastické spravanie a naslednu plastickti deformaciu. [45,
46]

Napitie (o) vznikajuce v materidli je definované ako pomer posobiacej sily (F)
na material s konStantnym prierezom (S), na ktoru sila pdsobi (rovnica 2):

F
o=3 [Pa]. (2)

Pre tlakovu skusku sa pouzivaju skuSobné telesa najcastejSie v tvare valca, trubky alebo
pravouhlého hranolu, ktoré maji so svojou vySkou nemeniacu sa hodnotu prierezu. Napdtie
posobiace na material sa teda da jednoducho vypocitat’ zrovnice 2 apomocou neho
zaznamenat’ Ziadanu zavislost’ napatia na deformacii materialu. [46]

2.6 Senzoricka analyza

»denzorickd analyza je vedeckd disciplina pouzivana na vyvolanie, meranie, analyzovanie
a interpretaciu reakcii na tie charakteristické vlastnosti potravin a d’alSich vyrobkov, ktoré su
vnimané zrakovym, ¢uchovym, chutovym, sluchovym a hmatovym zmyslom. Této definicia
zahfna kvalitativne i kvantitativne pristupy. NerozliSuje medzi senzorickymi vlastnost’ami
posudzovanymi konzumentmi alebo Skolenymi hodnotitel'mi, objektivnymi ¢i subjektivnymi
senzorickymi otdzkami a vyrobku ¢i materiali.” [47]

Senzorickd analyza pre hodnotenie bezprostredne vyuziva ludské zmysly, vratane
spracovania vysledkov I'udskym centrdlnym nervovym systémom. Nie je mozné nahradit’ ju
pristrojom. Stanovuje sa intenzita alebo stupen prijemnosti. [48]
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Pre spravny priebeh analyzy je dolezité, aby prebiehala za urcitych podmienok, ktorych
vysledkom bude objektivne, presné a reprodukovatelné meranie s minimalnym efektom
uprednostiiovania niektorej znacky a ostatnych informaécii, ktoré by potencialne mohli mat’
vplyv na vysledné vnimanie hodnotitel'a. Podmienky hodnotenia su kontrolované, aby boli
vysledky senzorickej analyzy spolahlivé a opakovatelné tak dlho, pokial buda tieto
podmienky zachované. Podmienky senzorickej analyzy pre konkrétny typ vyrobku urcuje
norma ISO 8589. Na zéklade normy ISO 8586 moze byt senzorické hodnotenie prevadzané
troma zékladnymi typmi hodnotitelov — posudzovate'mi, vybranymi posudzovatel'mi
a expertmi, pricom posudzovate'mi mozu byt laici alebo informovani laici. [48, 49, 50]
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3 EXPERIMENTALNA CAST

3.1 Pouzité materialy

Pre pripravu biopolymernych ¢astic boli vyuzité dve rdézne formy polyméru. PHB, ktoré bolo
pripravené technologiou Hydal, bolo dodané vo forme bielych vloCiek vyzrazanych
z chloroformu. Touto technologiou je mozné pripravit’ biodegradovatel'né plasty z odpadného
materialu, ktorym je fritovaci olej. Ten totiz sluzi pre baktérie ako ,,potrava®, z ktorej si
nasledne pocas fermentacie vyprodukuju zasobny zdroj energie — biopolyméry PHA. [51, 52]

Okrem materialu vo forme vloc¢iek bol taktiez vyuzity PHB ENMAT Y1000P vo forme
prasku dodany spolo¢nost'ou TianAn. Pre testovanie jednej zo zamysl'anych metdd pripravy
Castic bol vyuzity taktiez granulat PHB z vlociek sarze Hydal11.

Rozpustanie PHB bolo prevadzané v niekol’kych rozpustadlach v zavislosti na metode
pripravy biopolymérnych cCastic. Acetyletyllaktat (AETLA) bol syntetizovany Ing. Silvestrom
Figallom, Ph.D. podl'a postupu opisanom v bakalarskej praci EliSky Kucerovej s ndzvom
Piiprava ethyl 2-acetoxypropanoatu [53]. Vzhl'adom na potrebu overenia navrhnutého
postupu pripravy castic vo vacSej miere bolo nutné zabezpecit' dodanie vicSiecho mnoZstva
rozpustadla. Danej poziadavke nebolo mozné vyhoviet’ laboratornou syntézou AETLA, preto
bola metdda pripravy castic modifikovand zmenou rozpustadla. Spolocnostou NAFIGATE
Corporation bolo nasledne dodané komer¢ne dostupné rozpustadlo dietyloxalat (DEO)
zakupené u spolo¢nosti BorsodChem MCHZ.

Pre modifikaciu mechanickych vlastnosti vyslednych castic bol pouzity chlorid sodny,
chlorid draselny abezvody chlorid véapenaty s rozdielnymi distribliciami velkosti Castic
uvedenymi v tabulke 2. Potrebné vacSie mnozstvo bezvodého chloridu vapenatého bolo
zakupené od spolo¢nosti Lach-Ner.

Tabulka 2: Distribucia vel'kosti Castic pouzitych soli

pouzita sol’ distribucia velkosti ¢astic [pum] Dso [um] Dgs [um]
NaCl 10-250 67 195
KCI 30-250 74 185
CaCl, 5-50 15 33

Pre vyrobu vlaken boli pouzité dve nukleacné Cinidla — nitrid bority a mastek (typ
LUZENAC A3). Nitrid bority bol zakupeny u spolo¢nosti Merck, mastek u spolo¢nosti
Imerys.

Do pripravenych kozmetickych zakladov peelingov uréenych na porovnanie
v senzorickom hodnoteni boli okrem ¢astic pripravenych z PHB aplikované taktiez komeréne
dostupné Castice pouzité ako Standardy. Vyuzité boli celulézové castice PhytPeel Natcell
od spolo¢nosti Greenphyt vo velkosti 0,3 mm a polyetylénové (HDPE) castice Inducos 13/4
od spolo¢nosti Induchem AG s velkost'ou v rozmedzi 0,2-0,4 mm.

Pre testovanie abrazivity pripravenych castic bola pouzita zelend aranzZovacia
hmota Oasis.
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3.2 Metddy pripravy biopolymérnych ¢astic

Priprava biopolymérnych Castic pre nasledné pouzitie v kozmetickom priemysle sa spaja
S réznymi postupmi a metodami, ktoré boli pre tuto bakalarsku pracu preskimané a niektoré
Z nich nasledne optimalizované. Priprava Castic bola celkovo preverend 4 réznymi typmi
metod.

3.2.1 Mletie

Pre tento postup pripravy Castic bolo pouzit¢ PHB vo forme bielych vloc¢iek Sarze Hydalll.
Mletie bolo prevedené v mlyne s otacajucim sa hriadelom s nozom. Material bol nasypany
priblizne do polovice vy$ky nozového mlynu, aby sa dosiahlo efektivneho mletia, ale zaroven
nedoslo k preplneniu mlyna. Opakovanym pohybom otacajliceho sa hriadel'a Snozom
smerom nahor adolu v priebehu Styroch minut bolo docielené rozomletie Castic v celom
objeme nadoby mlyna.

Namleté Castice boli nasledne preosiate cez sita s roznou velkost'ou oka na definovanu
vel'kost’, resp. distribuciu velkosti. S pouzitim sit s velkostou oka 0,5 mm, 1 mm a2 mm
bola prevedena analyza preosievania.

3.2.2 Zvlakinovanie a sekanie

Vychodiskovym materialom pre tvorbu vlakien bolo PHB vo forme granul Sarze Hydalll.
Material bol najskor suseny 2 hodiny v susiarni pri 60 °C. Tvorba vlakien bola realizovana
na jednozavitovkovom extraderi HAAKE™ Rheomex OS od spolo¢nosti ThermoFischer
Scientific s riadiacou jednotkou HAAKE™ PolyLab OS RheoDrive 7, ktorého otacky boli
nastavené na rychlost’ 10 ot./min. Teplotny profil komory od nasypky po vystup extruderu bol
regulovany na teploty 175 — 180 — 185 — 190 °C. Pocas vyhrievania komory boli pripravené
3 zmesi s hmotnostou 200 g. Prva zmes pozostavala zo samotnych grantil Hydalll, zvy$né
dve zmesi obsahovali 1 % hm. nuklea¢ného ¢inidla — nitrid bority (zmes2) a mastek
LUZENAC A3 (zmes 3). Navystupe extraderu bola pripojena zvlakinovacia hlava
s 10 dyzami s priemerom 0,2 mm, ¢im sa docielil vznik tenkych vlakien.

Vlakna vzniknuté tavenim kazdej z pripravenych zmesi boli navedené na hladinu vody
vyhriatej na teplotu 50 °C, kde sa nechali volne ochladit’ a vykrystalizovat. Vzniknuté
pozvol'ne sto¢ené vlakna boli v hromade odobrané z hladiny vody. Pre tento postup tvorby
vlakien bola pouzita iba polovica kazdej z pripravenych zmesi. Druha polovica taveniny bola
pouzita na modifikovany spdsob pripravy vlakien, pri ktorom boli vldkna zo zvlaknovace;j
hlavy tahané pod hladinu vody v nadrzi. Pomocou kladky boli vykrystalizované vladkna
opatovne vyvedené na vzduch a plynulo odvijané z vody na pripravenu cievku. Na obrazku 5
je zakreslena schéma tvorby vlaken vedenych pod hladinu vody.

Pripravené vlakna boli nasledne nasekané na striznom mlyne Retsch SM 2000 s vyuzitim
sita s vel’kost'ou oka 0,75 mm.

Pomocou obrazovej analyzy na optickom polarizatnom mikroskope BX50 od firmy
Olympus bol ur¢eny aspektny pomer danych nasekanych vlaken.

21



4

—

Obr. 5: Schéma vlaken navijané pod hladinu vody
(1 — jednozavitovkovy extrader, 2 — zvlaknovacia hlava, 3 — nadoba s teplou vodou, 4 — kladka

usmeriiujuca vlakna, 5 — navijacie zariadenie)

3.2.3 Vyroba z peliet

Tento postup pripravy Castic vychadzal z pouZitia vopred pripravenych peliet PHB. Tie boli
pripravené spolo¢nostou NAFIGATE Corporation. Pelety boli nasledne Zihané v suSiarni
pri 165 °C v priebehu 5 minut. Tymto tepelnym spracovanim ddjde k spekaniu peliet, ¢im sa
zabezpedi ich dostato¢na pevnost’. Pelety boli nasledne mleté na Zernovom mlyne s mlecimi
kamenmi. Vzajomna vzdialenost’ mlecich kamenov bola nastavena na 1-1,5 mm tak, aby
majorita Castic mala velkost’ 0,5-1 mm. Tym bolo mozné predist’ vzniku neziaducich malych
Castic, ktoré by mali menSiu velkost' nez 0,5 mm. V dosledku prehrievania mlyna bolo
potrebné  prislusné pelety urCené na mletie nachladit vloZzenim do mraznicky
minimalne na 2 hodiny. Pomleté pelety boli nakoniec preosiate cez sitd s velkostou
oka0,5a1 mm na vyslednt frakciu 0,5-1 mm. Castice vicsie ako 1 mm boli vracané do
mlecieho procesu. Frakcia s vel’kostou pod 0,5 mm bola odvezena spolo¢nostou NAFIGATE
Corporation na opdtovné peletovanie. Pre charakterizaciu pripravenych ¢astic bola vy¢lenena
frakcia s pribliznou velkost'ou ¢astic 0,9-1,0 mm.

3.2.4 Roztokova metoda

Metoéda pripravy biopolymérnych ¢Castic zroztoku pozostava z viacerych krokov -—
rozpustenie polyméru vo vhodnom rozpustadle, krysStalizacia a dezintegracia vzniknutého
gélu, odparenie rozpustadla, mletie a napokon odsolenie.

Samotna priprava cCastic bola niekol’kokrat modifikovana, aby bolo mozné pripravit
Castice s pozadovanymi fyzikdlnymi a mechanickymi vlastnost'ami. V procese hl'adania iného
vhodného postupu pre pripravu Castic nez doteraz spomenutymi metédami bol pripraveny rad
s koncentraciou polyméru a nasledne i rad s rozlicnym obsahom soli, ktora bola pridavana do
gélu s cielom zmikcenia Castic po jej opdtovnom odstraneni. Vyvinuty technologicky postup
bol nésledne niekol’kokrat otestovany pre pripravu viacSiecho mnozstva Castic.
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3.24.1 Optimalizdcia mnoZstva polyméru

Pre prvotnl pripravu Castic s rdznou koncentraciou polyméru bol pouzity material Hydalll,
ktory bol rozpusteny v AETLA. Rozpustadlo bolo zahrievané na magnetickej miesacke
s ohrevom na teplotu 135 °C. Nasledne bolo do rozohriateho rozpustadla prisypané PHB vo
forme bielych vlociek a roztok bol za staleho miesania zhomogenizovany. Po jeho ochladeni
na laboratornu teplotu a sucasnom vykrystalizovani vznikol gél, ktory bol nésledne
dezintegrovany a vlozeny do suSiarne rozohriatej na 50 °C az do odparenia rozpustadla.
Pripravenych bolo 5 vzoriek s r6znou koncentraciou polyméru uvedenou v tabul’ke 3.

Tabul’ka 3: Priprava radu s koncentraciou polyméru

hmotnost’ rozpust’adla [g] hmotnost’ polyméru [g] kogc::;:;l:r[g::]ynl:; i
22 2,47 10
22 3,92 15
22 5,55 20
22 7,40 25
22 9,51 30

3.24.2 Optimalizdacia mnoZstva soli

Pre rad s rozlicnym obsahom soli a vSetky nasledujtce testovacie pripravy Castic roztokovou
metddou bolo pouzité PHB vo forme prasku. Pripraveny bol roztok PHB s desat’ percentnym
obsahom polyméru podl'a postupu opisanom pri priprave radu koncentracie polyméru.
K rozpustenému PHB v AETLA bolo navyse pridané urcit¢é mnozstvo soli — bezvodého
chloridu vapenatého. Celkovo bolo pripravenych 6 roztokov sréznym hmotnostnym
zastupenim Soli uvedenym v tabul’ke 4.

TabulPka 4: Priprava radu s rozliénym obsahom soli v roztoku polyméru v AETLA

pomer hmotnosti soli ku
hmotnost’ hmotnost’ hmotnost’ . .
rozpust’adla [g] polyméru [g] soli [g] h.motnostl zmest
soli a polyméru [%]
22 2,47 0,25 9,2
22 2,47 0,49 16,6
22 2,47 0,74 23,1
22 2,47 0,99 28,6
22 2,47 1,24 33,5
22 2,47 2,47 50,0

Okrem bezvodého chloridu vépenatého bol pre ten isty postup pripravy cCastic pouzity
taktiez jemne mlety chlorid sodny a chlorid draselny. Pri pouziti danych typov soli vSak boli
vzorky Castic pripravené uz len s pomerom hmotnosti soli ku hmotnosti celej zmesi 9,2 %.
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3.24.3 Optimalizdcia poradia vybranych krokov procesu

Pocas procesu pripravy cCastic bolo spozorované, ze charakter pripravenych cCastic zavisi
okrem iné¢ho aj na poradi finalneho mletia a odsolenia. Boli preto pripravené 3 vzorky Castic
oznacené pismenami B, D a E. VVzorka B obsahovala preosiate ¢astice s vel’kostou 0,5-1 mm.
Vzorka D predstavovala Castice, ktoré boli po suseni vo vakuovej susiarni s cielom odparit’
pouzité rozpustadlo pomleté a preosiate za vzniku frakcie 0,5-1 mm. Vzorka E bola tvorena
nepomletymi nepreosiatymi Casticami. VSetky skimané vzorky Castic boli nasledne zbavené
soli a susené v susiarni pri 90 °C, aby sa odstranila prebytocna voda. Po suseni boli vybrané
Castice pomleté na zernovom mlyne s mlecimi kamenmi a preosiate na vyslednu frakciu
0,5-1 mm, aby vSetky analyzované Castice dosiahli rovnaké parametre a mohli byt vzdjomne
porovnéavané. Analyzované vzorky Castic su prehl’'adne uvedené v tabul’ke 5.

Tabulka 5: Vzorky Castic pripravené na optimalizaciu poradia mletia a odsolenia

oznacenie vzoriek pomleté preosiate Zbavené soli
B nie ano nie
D ano ano nie
E nie nie nie

3.24.4 Finadlny postup

Rad srozliénym mnozstvom soli bol neskér po zmene rozptstadla z AETLA na DEO
pripraveny opit’. Z poznatkov nadobudnutych pri prvej priprave tohto radu boli pozmenené
pridavky soli tak, aby bolo mozné sledovat’ ur€ity trend v zmene mechanickych vlastnosti
Castic. Zdovodu dalSich planovanych experimentov s danymi cCasticami boli navySené
mnoZstva pouzitého materialu. Castice boli pripravené podl'a idajov uvedenych v tabul’ke 6.

TabulPka 6: Priprava radu s rozliécnym mnozstvom soli v roztoku polyméru v DEO

pomer hmotnosti pomer

hmotnost’ hmotnost’ hmotnost’ soli ku hmotnosti | hmotnosti soli
rozpustadla [g] | polyméru [g] soli [g] zmesi ku hmotnosti
soli a polyméru [%] | polyméru [%]

90 10 1 9,2 10

90 10 2 16,6 20

90 10 4 28,6 40

90 10 7 41,2 70

90 10 10 50,0 100

Postup pripravy castic bol vSak mierne modifikovany, aby bolo mozné predist’ lokéalnej
teplotnej degradacii polyméru, ku ktorej dochadzalo na styku svarnou doskou.
Na magnetickej mieSacke s ohrevom bola preto umiestnena nadoba naplnena glycerolom,
ktory bol zahrievany nateplotu 150 °C. V nadobe s glycerolom bola ponorena kadicka
S potrebnym mnozstvom DEO, v ktorej bola taktiez sledovana teplota. Do rozohriatého
rozpustadla v kadicke bola po dosiahnuti teploty 125 °C prisypand zmes prislusného
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mnozstva polyméru zmiesaného so solou odpovedajica ziadanej koncentracii roztoku.
Vznikajuca suspenzia bola intenzivne mieSana, aby sa dosiahlo homogenizécie. Proces bol
ukonceny VvV momente, ked’ teplota v kadicke dosiahla 137 °C a suspenzia nevykazovala
pritomnost’ nerozdispergovanej zmesi polyméru so sol'ou. Pripravena suspenzia bola nasledne
vol'ne ochladend na laboratérnu teplotu za vzniku gélu, ktory bol nasledne dezintegrovany
asuSeny vo vakuovej susiarni pri 100 °C az do odparenia rozpustadla. Vysuseny gél bol
neskor pomlety na zernovom mlyne s mlecimi kamenmi vzdialenymi od seba 1-1,5 mm.
Analogicky ako v pripade peliet aj tieto Castice boli pred samotnym mletim vloZené do
mraznicky, aby sa zabranilo prehrievaniu mlyna.

Z pripravenych &astic bolo nutné odstranit’ pridavani sol’. Castice boli preto opakovane
miesané v 100 mililitroch destilovanej vody s teplotou 60-80 °C, aby sa sol’ rozpustila.
Castice boli od prebyto¢nej vody filtrované za normalneho tlaku a dosusené v suSiarni pri
teplote 90 °C do konstantnej hmotnosti. Na zaver boli pripravené Castice preosiate cez sita
s velkostou oka 0,5 a1 mm. Vyslednd frakcia pripravenych Castic mala velkost' 0,5-1 mm.
Pre charakterizaciu Castic boli vyuzité Castice S pribliznou velkostou 0,9-1,0 mm.

3.2.4.5 Priprava vicSieho mnoZstva cCastic

Vysledny navrhnuty postup pripravy €astic bol nakoniec niekol’kokrat otestovany pre pripravu
vicsieho mnozstva Castic. Bol pouzity roztok polyméru so sol'ou v spominanom hmotnostnom
pomere 9,2 %. Objem pouzitého rozpustadla a navazky potrebnych materialov su uvedené
Vv tabul’ke 7.

Tabul’ka 7: Objem a hmotnost’ pouZzitych materiadlov

objem rozpustadla [ml] hmotnost hmotnost’ soli
zahrievany <
o . polyméru [g] 9]
v reaktore zmieSany s polymérom
1395 1115 300 30

Do pléasta skleneného reaktoru zobrazeného na obrazku 6 bol naliaty glycerol, ktory bol
termostatom vyhrievany na teplotu 160 °C. Do reaktoru bol naliaty objem rozpustadla, ktory
bol ohrievany zahrievajicim sa glycerolom. Medzitym bol vo velkej kadicke zmieSany
polymér s potrebnym mnozstvom soli a vzniknutd praskovita zmes bola za studena prisypana
ku zvySnému objemu rozpustadla. Po dosiahnuti teploty 130 °C bola zvy$na ¢ast’ rozpustadla
zmieSana s polymérom a solou priliata do reaktoru. Suspenzia bola za neustdleho mieSania
nad’alej zahrievana. Po dosiahnuti teploty 140 °C a dokladnej homogenizacie bola suspenzia
otvorom Vv spodnej Casti reaktoru vyliata do plochych nadob. Tym bolo mozné vytvorit’ vel'ka
plochu, ktora sa v digestore za intenzivneho odsavania rychlejsie ochladila.
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Obr. 6: Celkovy pohl'ad na aparatiru pre pripravu vac¢Sicho mnozstva Castic
(1 — skleneny oplasteny reaktor, 2 — termostat s kiipel'om, 3 — otvor pre odtok materialu z reaktoru,
4 — spétny chladi¢, 5 — teplomer s termoc¢lankom, 6 — hriadel'ové miesadlo)

Po ochladeni bol vzniknuty gél mlety na mlynéeku na orechy, ¢im sa docielilo vzniku
malych fragmentov viditel'nych na obrazku 7.

Obr. 7: Mletie vzniknutého gélu na mlyn¢eku na orechy

Pomlety gél bol nasledne davkovany do vakuovej odparky vyhriatej na 95 °C. Pouzita
bola banka s objemom 1 alebo 4 litre, ktorej otacky boli nastavené na 30 ot./min. Po odpareni
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rozpustadla boli vzniknuté Castice nasledne pomleté na zernovom mlyne s mlecimi kamenimi,
vo vode zbavené soli, suSené v suSiarni pri 90 °C do konStantnej hmotnosti a nakoniec
preosiate navyslednu frakciu 0,5-1 mm. Pre charakterizaciu pripravenych castic bola
oddelena frakcia s pribliznou velkost'ou ¢astic 0,9-1,0 mm.

3.3 Metdody charakterizacie pripravenych castic

3.3.1 Gélova permeacna chromatografia

Pripravované vzorky castic s danym hmotnostnym pomerom soli ku celkovej zmesi, ktory
predstavoval 9,2 %, a s pouzitim NaCl, KCl a bezvodého CaCl; boli nasledne analyzované
metodou gélovej permeacnej chromatografie (GPC) pre stanovenie distribucie molekulove;j
hmotnosti polyméru. GPC je separacna technika, pri ktorej vSak nedochadza k ustanoveniu
rovnovahy medzi mobilnou a stacionarnou fazou. V skutoCnosti teda nie je
chromatografickou metodou, preto sa niekedy nazyva gélova filtracia. Tato technika sa
pouziva na separovanie molekul podl’a molekulovych hmotnosti jednotlivych frakcii vzorky.
Princip metddy je zalozeny na pouziti porézneho gélu, do ktorého sa menSie molekuly
zachytavaju, ¢im je spomaleny ich prechod koldénou. Velké molekuly sa kvdli svojej vel'kosti
do porov nedostant, preto kolonu upustaja najrychlejsie. [54, 55]

Pre analyzu metddou GPC bol vyuzity ochladeny tuhy gél pripravovanych castic. Ten
bol rozpusteny v chloroforme a zriedeny na koncentraciu 5 mg.ml™. Pre analyzu bol pouzity
pristroj Agilent HP 1100 Series od firmy Agilent Technologies.

Z vyslednej distribucie molekulovej hmotnosti bolo usudzované, ¢i pridavok soli do
roztoku nespdsobuje degradaciu polyméru v procese pripravy Castic.

3.3.2 Skenovacia elektrénova mikroskopia

Struktira a morfolégia povrchu ¢&astic bola sledovana skenovacim elektronovym
mikroskopom (SEM). Tento mikroskop rastruje elektronovym li¢om po pozorovanej vzorke
a vytvara obraz detekciou sekundarnych elektronov s nizkou energiou, ktoré s emitované
z povrchu vzorky. [56]

Castice pripravené metédou mletia, peletovania a roztokovou metddou boli pozorované
mikroskopom ZEISS EVO LS 10 s vyuzitim dvoch typov signalov — spdtne odrazenych
elektronov (BSE) a sekundarnych elektronov (SE). Stanovenie obsahu vépnika a chléru
Vv Casticiach pred a po vyprati vo vode bolo realizované na spominanom type mikroskopu
pomocou detektoru pre energiovo-disperznu analyzu rontgenového ziarenia (EDX).

3.3.3 Abrazivita

V sucasnej dobe nie je k dispozicii dostupna metoda pre charakterizaciu abrazivity castic pre
kozmetiku. Preto bolo zostavené experimentalne zariadenie, ktoré umoznilo porovnavat
abrazivitu tychto castic medzi sebou. Fungovanie celého zariadenia bolo zalozené na
linearnom pohybe plochy s fixovanym abrazivom s definovanou plochou a pritlakom. Pre
dosiahnutie pohybu danej plochy s konstantnou rychlostou, dizkou drahy a urditym poétom
cyklov boli vyuzité Casti 3D tlaciarne. POvodna nosna Cast’ tlacovej hlavy 3D tlaciarne bola
modifikovana a doplnena drziakom zéavazia. Na zdvazi sa nachadzala adhézna vrstva pre
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abrazivne Castice. Hmotnost’ zavazia a jeho plocha bola navrhnuté tak, aby bol na testovaci
material pri teste vyvijany tlak 1 kPa na plochu 10 cm?. Zavazie sa po testovacom materiali
pohybovalo konitantnou rychlostou 12 cm/s po drihe s dizkou 10,5 cm. Kazdy cyklus
pohybu zavazia sa skladal z 10 prejazdov po testovacom materiali. Celkovo bolo prevedenych

6 cyklov s kazdym typom pripravenych castic. Snimka pouzivaného zariadenia je zobrazena
na obrazku 8.

=
=
= =

Obr. 8: Fotka zariadenia pouZivaného na sledovanie abrazivnej schopnosti ¢astic
(1 — nosna Cast’ tlatovej hlavy, 2 — drziak zavazia, 3 — zavazie s adhéznou vrstvou pre Castice,
4 — testovaci material Florex)

Vyber testovacieho materialu vychadzal z vlastnosti epidermis, na ktory su peelingové
Castice urcené. Materidl nesmel byt prili§ tvrdy, aby boli Castice schopné nan abrazivne
posobit’. Je zrejmé, ze pouzitim materialu schopného oderu je mozné simulovat’ realne
odlupovanie koznych buniek a pomocou vaZenia vyhodnotit hmotnostny ubytok testovaného
materialu. Modul pruznosti epidermis dosahuje podl'a dostupnych studii hodnotu v rozmedzi
1-2,4 MPa. [58] Vhodny testovaci material musel teda spihat aj kritérium stanovené
modulom pruznosti epidermis. Po doslednej tivahe 0 dostupnych materialoch s adekvatnymi
vlastnostami bola ako vhodny testovaci materidl vybrand aranzovacia hmota Florex. Pre
porovnanie mechanickych vlastnosti epidermis a dostupnej aranzovacej hmoty bol zmerany
modul pruznosti danej hmoty, ktorého hodnota je 3+0,89 MPa. Porovnanim modulu pruznosti
epidermis a dostupnej aranzovacej hmoty je mozné usudit’, Ze mechanické vlastnosti danej
hmoty st epidermis podobné, a preto bola prave tato hmota vybrana ako vhodny testovaci
material.

AranZovacia hmota bola narezana na mens$ie kvadre s dostato¢nou plochou pre prejazd
zavazia. Vzhl'adom na menSie nerovnosti na povrchu aranzovacej hmoty bol prvy prejazd
zavazia s Casticami koncipovany ako zarovnavaci a hmotnostny tbytok z hmoty po tomto
prejazde nebol vyhodnoteny ako relevantny daj.
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Vysledna hodnota sledovaného hmotnostného ubytku po prejazde zavazia s konkrétnymi
Casticami bola spocitana ako priemerna hodnota piatich po sebe nasledujucich cyklov
prejazdov. Vypocitana bola taktiez smerodajna odchylka tejto hodnoty.

Vyvinutd metéda na hodnotenie abrazivity pripravenych castic bola najskor testovana
a kalibrovand pomocou brasnych papierov s roznou zrnitostou. Pouzité boli brusne papiere
so zrnitost'ou 400, 180, 100, 80, 60 a 40.

Po kalibracii danej metody boli na zavazie pomocou adhéznej vrstvy obojstrannej
lepiacej pasky uchytené pripravené castice. Abrazivna schopnost’ bola sledovana na
Casticiach pripravenych mletim, peletovanim a roztokovou metddou (Castice s koncentraciou
polyméru arozlicnym obsahom soli) preosiatych na velkost' 0,9-1,0 mm. Sledovana
abrazivna schopnost’ bola neskor porovnavana s mechanickymi vlastnostami danych castic
stanovenymi modifikovanou tlakovou skuskou.

3.3.4 Mechanické vlastnosti

Pripravené biopolymérne Castice nemaji konstantny prierez a ani tvar dokonalej gule. Plocha
Castice, na ktor tlakova sila pdsobi, sa deforméciou neustile meni a vyslednii hodnotu
posobiaceho napitia teda nie je mozné spocitat’. Preto nebola zaznamenavana typicka tlakova
krivka ako zavislost’ napitia na relativnej deformaécii, ale bola sledované zavislost’ tlakovej
sily na vzniknutej relativnej deformacii Castic. [45]

Test mechanickych vlastnosti bol prevedeny na zariadeni ZWICK Z 010 s pouzitim
meracej hlavy s rozsahom meracej sily 10 N. Zaciatocna vzdialenost sty¢nej plochy meracej
hlavy od sty¢nej plochy podstavy zariadenia bola nastavend na 1l mm, skuSka zacala pri
dosiahnuti kontaktnej sily 0,1 N. Rychlost pohybu meracej hlavy bola pocas merania
konstantna a dosahovala hodnotu 1 mm/min. Castice boli merané jednotlivo. Meranie kazdej
z ¢astic bolo ukoncené po dosiahnuti tlakovej sily 2 N. Boli zaznamenané grafické
Znazornenia podsobiacej tlakovej sily nadeformacii Castic. Pre vypocet smernice sily
na deformacii Castic bol do pouzivaného programu TestXpert zadany konStantny prierez
Gastic 0 velkosti 1 mm?. Z oblasti 0,1-0,25 % relativnej deformécie bola nasledne danym
programom vypocitana smernica K [N], ktora odpoveda mechanickym vlastnostiam materialu
Castic a ich mechanickému spravaniu v danych podmienkach tlakovej skusky.

3.4 Senzorické hodnotenie

Pre posudenie ucinnosti pripravenych abrazivnych castic boli pripravené dva kozmetické
zaklady peelingu (t.j. krém ¢i mastovy zaklad, v ktorom st rozptylené castice), do ktorych
boli zakomponované abrazivne castice. Pre oba typy peelingu boli kozmetické zaklady
navrhnuté a pripravené pod dohl'adom odbornika zpraxe zaoberajicim sa vyrobou
kozmetiky. ZloZenie danych kozmetickych zékladov je uvedené v tabul’kéch 8 a 9.

3.4.1 Priprava kozmetického zakladu plet'ového peelingu

Pre pripravu pletového peelingu bolo najskor potrebné pripravit zmes, ktord je zdkladom
vysledného peelingu. Vo véacSom hrnci boli zmiesané vSetky zakladné zlozky uvedené
v tabul’ke 8 s ich presnymi navazkami. Po zahriati vody a pripravovanej zmesi na 75-85 °C
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bola pripravena zmes preliata do nadoby s ohriatou vodou. V nasledujicich piatich minutach
boli jednotlivé zlozky s vodou intenzivne homogenizované. Nasledne bola vzniknutd zmes za
staleho miesania ochladena vo vodnom kupeli na 40 °C a postupne do nej boli pridavané
zvy$né zlozky kozmetického zakladu. Na zaver bola prevedena kontrola atprava pH
pomocou 50% NaOH, ktoré¢ muselo byt v rozmedzi 5,0-5,5. Pripraveny kozmeticky zaklad
bol davkovany do vidcSich doz. Peelingové castice boli pridavané priamo do nadob
S pripravenym kozmetickym zékladom, v ktorych boli pomocou homogenizatoru rovnomerne
rozptylené. Mnozstvo pridavanych castic bolo vypocitané vzhl'adom na hmotnost
kozmetického zékladu tak, aby ¢astice tvorili 3 % obsahu peelingového pripravku.

Tabul’ka 8: ZloZenie a pouzité navazky pre pripravu kozmetického zakladu peelingu na plet’

Zlozky kozmetického peelingu hmotn;)ls(:ii[‘):l'{u;;t]v anych
zakladné zlozky

voda 1430

Mineralny olej 200
Glyceryl Stearate 40
Isopropyl Myristate 60
Cetearyl Alcohol 60
Dimethicon 350 cSt 10
Tefacid 1VT50 60
Sabowax ELH40 (PEG-40 Hydrogenated Castor Qil) 4

zvysné pridavané zlozky

KEM E 10
parfém Dove Extra 4
vitamin E Acetate 2
Propylene Glycol 20
Glycerin 99 % 20
Iscaguard PEG 20

3.4.2 Priprava kozmetického zakladu peelingu na piity

Priprava peelingu na pity bola prevedend analogicky. Na zaciatku bolo potrebné zmiesat’
zakladné zlozky uvedené v tabul’ke 9 a rozohriat’ ich na teplotu 65—70 °C. Po homogénnom
zmieSani bola zmes vo vodnom kupeli ochladend na 50 °C. Nasledne do nej boli pridané
zvys$né zlozky, pricom mocovinu bolo potrebné pred pridanim rozotriet’ v trecej miske. Zmes
bola spolu s pridanymi zlozkami ochladend na teplotu pod 45 °C. Na zaver bola do zmesi
pridana levandul'ova silica. Pripraveny kozmeticky zaklad bol opit’ baleny do vacsich doz, do
ktorych boli nasledne pridané peelingové Castice S rovnakym percentudlnym zastipenim ako
V kozmetickom zéklade pletového peelingu.
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Tabul’ka 9: ZloZenie a pouzité navazky pre pripravu kozmetického zakladu peelingu na péty

hmotnost’ pridavanych

Zlozky kozmetického peelingu Zoziek [g]

zakladné zlozky (obchodny nazov)

Mandl'ovy olej 150
Shea Butter 525
Sabonal C1618 70/30 150
Kokosovy olej 450

Beeswax 90

zvy$né pridavané zlozky
Tocopherol
Helianthus Annuus Seed Oil StoppOx Liquid 3
Ethyl Ferulate (obchodny nazov)
Humulus Lupulus Extract

Urea 69

Tocopheryl Acetat 15

Levandul'ova silica 3

3.4.3 Metodika hodnotenia peelingu

Pre subjektivne zhodnotenie ucinnosti peelingu bola vyuzita metdéda senzorickej analyzy. Bol
vytvoreny dotaznik na senzorické hodnotenie pripravenych kozmetickych pripravkov
uréenych na peeling tvare a piet. Skimana bola u¢innost” abrazivnych astic obsiahnutych vo
vzorkach peelingu a celkovy pocit na pokozke respondentov po aplikacii danych vzoriek.

Senzorické hodnotenie nemalo za ciel' sledovat’ vhodnost’ pouzitého kozmetického
zakladu pre peeling. Otdzky polozené v dotazniku sa teda tykali vylu¢ne hodnotenia
abrazivnych Castic.

Utinnost’ pripravenych &astic na baze PHB sa porovnavala sna trhu dostupnymi
abrazivnymi Casticami, priCom Ucastnici senzorického hodnotenia neboli obozndmeni, aké
Castice su obsiahnuté v danej konkrétnej vzorke. Tym bolo mozné ziskat objektivne
hodnotenie Castic od kazdého respondenta.

Pripravenych bolo celkovo 5 vzoriek, pricom dve z nich boli ur¢ené na peeling pleti
a zvysné tri vzorky na sledovanie abrazivity castic na hrubsej kozi na patach. Vo vzorkach
pletového peelingu (vzorky Al a A2) boli porovnavané Castice z PHB s vel'kostou menSou
ako 0,5 mm pripravené roztokovou metdédou S hmotnostnym pomerom soli ku celkovej
zmesi 9,2 % (vzorka Al) akomeréné celuldzové castice (vzorka A2). Peelingy na pity
s oznacenim B1, B2 obsahovali rovnako pripravené castice z PHB ako vo vzorke Al, ale lisili
sa vel'kostou. Vo vzorke B1 boli rozptylené biopolymérne Castice s velkostou 0,4-0,8 mm
avzorka B2 obsahovala castice s velkostou 0,4-1 mm. Tretia vzorka (B3) obsahovala
referencné Castice polyetylénu (HDPE) s vel’kostou 0,2-0,4 mm. Vsetky castice pouzité vo
vzorkach peelingu s ich zdkladnymi vlastnostami st prehl’'adne zobrazené v tabul’ke 10.
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Tabulka 10: Prehl'ad pouzitych Castic v jednotlivych vzorkach peelingu

Oznacenie vzorky

Typ Castic

Material ¢astic

Velkost’ [mm]

Al pripravené biopolymér P3HB <05
A2 komer¢né celuloza 0,3
Bl pripravené biopolymér P3HB 0,4-0,8
B2 pripravené biopolymér P3HB 0,4-1
B3 komercné polyetylén (HDPE) 0,2-0,4
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4 VYSLEDKY A DISKUSIA

4.1 Priprava Castic

41.1 Mletie

Prehl'adné rozdelenie namletych castic na jednotlivé frakcie podla velkosti oka sita, ich
hmotnosti a percentualne zastipenie prisluSnych frakcii vzhladom na celok st uvedené
v tabul’ke 11.

Tabulka 11: Vysledné hodnoty analyzy preosievania namletych Castic

distribucia velkosti jednotlivych | hmotnost’ prislu$nej percentualne zastupenie
frakeii ¢astic [mm] frakcie [g] prislusnej frakcie [%]
>2 3,23 12
1-2 8,30 30
0,5-1 10,95 40
<05 5,14 19
celkovo 27,62 100

Vysledna ziadana frakcia namletych a preosiatych castic pripravenych na pouzitie
v peelingu mala rozmer 0,5-1 mm. Castice s velkostou vicSou neZ 1 mm boli opitovne
mleté, takze ziadand frakcia castic v kone¢nom doésledku predstavovala ovela vyssie
percentudlne zastipenie z povodne mletej hmotnosti vlo¢iek nez udava tabul’ka 11.

Priprava castic mletim bola neskdr pozastavend, pretoze v procese pripravy materialu
Hydal pouzivanom pre tento typ pripravy castic je vyuZivany chloroform. Snaha bola predist’
jeho pouzivaniu z dovodu mozného znecistenia zivotného prostredia vzhl'adom na jeho
toxicitu.

4.1.2 Zvlakiovanie a sekanie

Metdédou zvlaknovania boli pripravené dva druhy vlaken. Vlakna ponechané volnej
kryStalizacii na hladine vody dosahovali priemer priblizne 0,4 mm. Vldkna pripravené
tahanim pod hladinu vody boli ¢iastoéne dizené a systematicky navijané, ¢im sa ich priemer
zmensSil na hodnotu priblizne 0,29 mm.

Pripravené vlakna mali vinity tvar, ktory je zreteI'ne viditeI'ny na obrazkoch 9 a 10. Tento
tvar bol vysledkom nedokonalého zvlaknenia sposobeného nie celkom vhodnymi procesnymi
podmienkami (teplota, otaCky =zavitovky, doba zdrzania materidlu v extraderi) astym
spojenou viskozitou taveniny, ktora navySe vykazovala adhéziu ku dyzam zvlakinovacej
hlavy. Pre pripravu abrazivnych Castic boli tieto podmienky naopak vyhodné. Vlnity tvar
vlaken totiz predstavoval v dosledku hrbolov véacsiu abrazivnu schopnost v porovnani
s vlaknom s hladkym povrchom.

Pouzitie nuklea¢nych ¢inidiel sa prejavilo vo vyslednej farbe pripravenych vlaken. Tie,
ktoré obsahovali pridavok nitridu boritého, boli ovela svetlejSie nez nenukleované. Farba
vlaken v8ak bola aj napriek tomu bézova, ¢o je mozné vidiet' na obrazku 9. Pripravené vlakna
teda nespinali poziadavky na bielu farbu.
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Obr. 9: Fotka nasekanych vlaken s pridavkom boronitridu v skuto¢nej farbe

Vyuzitim optického polarizaéného mikroskopu bola zmerana dizka niektorych nasekanych
vlaken (obrazok 10) a nazaklade nej bol urCeny aspektny pomer tychto vlaken, ktory
dosahuje hodnotu 0,5-10.

Vlékna boli nasekané na ¢o najmensie fragmenty odpovedajice aspektnému pomeru
cca 1, aby mohli byt pouzité ako peelingové Castice. Percentudlne zastupenie nasekanych
vlaken, ktoré by splnali rozmery Gastic, je vSak neprimerane malé. Aj napriek tomu, Ze pri
preosievani vyska a§irka nasekaného fragmentu spifia ziadanii velkost, aby fragment
prepadol cez oko sita, jeho dizka tuto velkost’ spiiat’ nemusi. Dany fragment je aj tak schopny
cez sito prepadnut, ¢o je hlavnou nevyhodou pripravy Castic z vlaken. Zabranenie tomuto
faktu, by bolo zrejme komplikované, pretoze pouzitim sita s menSou velkost'ou oka by mohlo
dojst’ k prehriatiu strizného mlyna, nataveniu sekaného materidlu, upchatiu sita ¢i zaseknutiu
celého pristroja. RieSenim v laboratérnej miere by mozno bol systém kontinudlneho strihu
vlaken na kratke fragmenty priamo pri ich vyrobe.

Vldkna vo vSeobecnosti nie st vhodné na pouzitie v kozmetickych pripravkoch
vzhladom na riziko ich vniknutia a poskriabania o¢i. Ked’ze metédou zvlaknovania nebolo
mozné vo viacSom mnozstve pripravit’ z tohto pohl'adu vhodné castice, nebola tito metoda
d’alej pouZzivana.
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Obr. 10: Snimka nasekanych vlaken vyhotovena na optickom polariza¢nom mikroskope

Length: 962 um

Length: 360 um|

000 um

s nazna¢enymi dizkami niektorych vldken

4.1.3 Vyroba z peliet

Metoda vyuzivajuca peletovanie bola optimalizovana do finalnej podoby a pripravené Castice
vd’aka spolupraci s firmou NAFIGATE Corporation nasli uplatnenie v na trhu dostupnom
kozmetickom pripravku zobrazenom v prilohe 1. Optimalizacia spocivala v nastaveni

zernového mlyna, rychlosti davkovania, procesu chladenia mlyna v suvislosti s vytazkom
mleciecho procesu. Ten bol zistovany analyzou preosievania. Vysledok analyzy bez
zapocitania nevyuzitych frakcii, ktoré sa vo vyrobe vracaju spat do vyrobného procesu, je
uvedeny v tabulke 12. Finalna bilancia je potom ovel’a vyssia a blizi sa k 100 %.

Tabul’ka 12: Vysledné hodnoty analyzy preosievania Castic pripravenych peletovanim

distribucia vel’kosti

hmotnost® prislu$nej

percentualne zastupenie

jednotlivych frakcii ¢astic [mm] frakcie [kg] prislusnej frakcie [%]
celkovo 22,5 100
0,5-1 14,0 62
>1 2,1 9
<05 6,4 29

35



4.1.4 Roztokova metoda

Roztokova metéda bola modifikovana a optimalizovana mnozstvom pouzitého polyméru,
mnozstvom a typom soli, poradim ¢innosti v postupe pripravy Castic a konenym postupom
pripravy Castic z hl'adiska vhodnych teplot a doby pripravy.

Prvotnou snahou pri priprave roztoku PHB v AETLA bolo pripravit ¢o najviac
koncentrovany roztok, aby bola priprava Castic ekonomicka. Bolo pripravenych 5 vzoriek
s koncentraciami 10, 15, 20, 25 a 30 %. Priprava roztoku PHB s mensimi koncentraciami je
znama, no pre pripravu Castic neefektivna, pretoze sa pouzije vel'ké mnozstvo rozpustadla, ale
vytazok v podobe Castic je nizky.

Testovana bola dezintegracia pripraveného vysuSeného gélu v trecej miske. Gél
s koncentraciou 10 % bolo mozné pomerne jednoducho dezintegrovat' na mensie fragmenty.
So zvySujucou sa koncentraciou pripraveného gélu bol proces dezintegracie postupne
naro¢nejsi a neefektivny. Z tohto dévodu bola pre d’alSie experimenty pripravy castic a ich
optimalizaciu zvolena koncentracia polyméru v rozpustadle 10 %.

Pre ovplyvnenie vlastnosti vznikajiiceho gélu a nasledne i pripravovanych castic bola do
roztoku polyméru vmiesavana sol’, ktora bola zabudovana do vznikajuceho gélu pri jeho
vykrystalizovani. Jej pritomnost’ menila kinetiku a mechanizmy tvorby krystalov. Po vyprati
soli z pripravenych castic vznikli v danych casticiach pory, ktoré nasledne spdsobili, ze
pripravené Castice boli méksie. Bola spozorovana zavislost’ pridadvaného mnozstva soli na
vyslednych mechanickych vlastnostiach danych ¢astic, ktora bola nasledne pri charakterizacii
vlastnosti Castic d’alej skimana.

Vlastnosti Castic s rozlicnym mnozstvom pridavanej soli boli posudené odbornikom
z praxe zaoberajucim sa vyrobou kozmetiky. Usudil, Ze pridavkom pouzitého minimalneho
mnozstva soli (vid'. tabulka 6 v experimentalnej Casti), sa docieli vznik idedlne abrazivnych
¢astic vhodnych pre pouzitie v peelingovych pripravkoch.

Pripravované castice boli modifikované taktiez pouzitym typom soli. Vyber vhodného
typu sa odvijal od vyhodnotenia zmeny molekulovych hmotnosti pripravenych vzoriek
ziskanych z gélovej permeacnej chromatografie uvedenych v tabul’ke 13.

Tabul’ka 13: Molekulové hmotnosti skimanych vzoriek ziskanych z GPC

typ vzorky M, [10° g.mol ]
bez soli 6,167
s CaCl, 5,780
s NaCl 6,028
s KCI 6,170

Z nameranych hodn6t molekulovych hmotnosti je zrejmé, Ze pridavky urcitych soli
Vv priebehu procesu ohrevu, rozpustania a kryStalizdcie mdzu ovplyviiovat molekulovi
hmotnost polyméru. Z tabulky 13 vyplyva, Ze K najvyraznejSiemu znizeniu molekulovej
hmotnosti polymérneho retazca dochadza pri pouziti chloridu vapenatého. Pozitivny vplyv
chloridu vapenatého na tepelnu degradaciu bol zaznamenany taktiez v ¢lanku od autora Kang
Ju Kim a kol., ¢o tento fakt potvrdzuje. [57] Z vysledkov GPC vyplyva, Ze chlorid sodny ma
mensiu schopnost’ degradovat’ polymérny retazec.
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Vzorky pripravené pre gélovli permeacnu chromatografiu boli nasledne analyzované
taktiez skenovacim elektronovym mikroskopom. Porovnanie Struktury vysuSeného gélu
s pridavkom CaCl,;, NaCl a KCl je uvedené v prilohe 2. Ukéazalo sa, ze jedine chlorid
vapenaty je schopny zabudovat' sa do polymérnej Struktiry vo vacSom rozsahu. V pripade
gélu s pridavkom chloridu sodného ¢i draselného nedoslo k ucelnej distribucii a zabudovaniu
krystalikov soli do vznikajucej Struktiry polyméru, ¢im nasledne nemohlo dojst’ ani
k Ziaducemu zmékéeniu Castic po vyprati prislusnej soli.

Castice sa pre vysSie spomenuté dovody nasledne pripravovali vyhradne s obsahom
CaCly, ¢o v kone¢nom dosledku viedlo k preukazatelnému zméakéeniu Castic.

Mnozstvo pridavanej soli bolo po vykrystalizovani gélu, vysuSeni a pomleti Castic
potrebné vyprat’, aby bolo mozné zabezpecit’ vznik voI'nych pérov. Vzhl'adom na to, ze urcité
mnozstvo krystalikov pridavanej soli mohlo pri vykrystalizovani z roztoku zostat’ zatarasené
medzi polymérnymi retazcami, predpokladalo sa, Ze nebolo mozné odstranit’ vSetko pridané
mnozstvo soli. Pre vyuzitie Castic pre kozmetické aplikacie je potrebné poznat obsah soli
v produkte adodrziavat stanovené maximum pre dany vysledny produkt. Bola preto
prevedend analyza pomocou EDX ozrejmujuca mnozstvo vapniku a chloridu vo vzorke Castic
pred a po vyprati vo vode. Vysledky prevedenej analyzy su zobrazené v tabul’ke 14,

Tabulka 14: Percentualne zastupenie soli v nevypratej a vypratej vzorke

" percentualne zastiupenie daného prvku [hm%)]
rvo
P pred vypratim po vyprati
C 63,46 62,80
@) 28,71 36,84
Ca 2,98 0,58
Cl 4,84 -
sol’ celkovo 7,82 0,58

Z tabul’ky 14 vyplyva, ze vo vzorke nevypratych Castic sa nachadza priblizne 8 % soli
vzhl'adom na mnozZstvo Castic, ¢o priblizne odpoveda percentualnemu zastapeniu soli 10 %,
ktoré bolo pri priprave Castic do zmesi pridavané. Porovnanim percentudlnych zastipeni soli
VO vypratej a nevypratej vzorke je zrejmé, Ze vypranim soli vo vode prevedenym spdsobom
doslo k jej tspesnému odstraneniu. Jej zvy$ny podiel nachadzajuci sa vo vypratej vzorke
Castic dosahuje minimum detekéného limitu. Mapy rozloZenia jednotlivych prvkov vo
vzorkach vypratych i nevypratych Castic si uvedené v prilohe 3 a 4.

Pozoruhodny jav tykajuci sa tvaru pripravovanych castic bol zaznamenany
pri odparovani rozpustadla obsiahnutom v Casticiach pomocou vakuovej odparky. Zistilo sa,
7e¢ spravnou kombinaciou dizky dréhy aobehovej rychlosti nastrthaného gélu
presypavajuceho sa Vv banke je mozné pripravit’ Castice gulovité¢ho tvaru. Tento jav bol
pozorovany pri odparovani rozpustadla v banke s objemom 1 liter. Porovnanie tvaru castic
pripravenych v banke s objemom 1 a 4 litre je uvedeny na obrazku 11A a 11B.
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Obr. 11: Ploché castice s ostrejsimi hranami (obrazok A) ziskané pouzitim banky s objemom 4 |
a Castice gulovitého tvaru (obrazok B) zbavované rozpustadla v banke s objemom 1 |

4.2 Charakteristika vlastnosti ¢astic

4.2.1 Morfologia castic

Pripravené Castice boli analyzované skenovacim elektronovym mikroskopom. Sledovana bola
nielen morfoldgia a s fiou stvisiaca porozita Castic, ale taktiez ich Struktira a homogenita.

Pri priprave castic s premennou koncentraciou polyméru (bez pridanej soli) bolo
spozorované, ze vznikajuci gél bol s rastucou koncentraciou obsiahnutého polyméru tuhsi
atazsie dezintegrovatelny. Tato skutocnost’ sa prejavila aj na vlastnostiach castic, ktoré
vznikli vysusenim dezintegrovaného gélu. Tento fakt bol potvrdeny aj snimkami
z elektronového mikroskopu. Porovnanim obrazkov 12 a 13 je mozné usudit’, Ze homogenita
vzniknutého materialu s rastiicou koncentraciou polyméru skutoéne rastie. Castice s obsahom
polyméru 10 % hm. vykazuju poréznu $truktiru s mnozstvom zhlukov na rozdiel od castic
s koncentraciou polyméru 30 % hm., ktoré vytvaraji pomerne homogénnu Struktiru bez
vacsich porov. Tato skutoénost’ je dana rozdielnym mnozstvom rozpastadla, ktoré odchadza
z gélu pri jeho suseni.
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Obr. 12: Morfologia Castic s koncentraciou polyméru 10 % hm.
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Obr. 13: Morfologia Castic s koncentraciou polyméru 30 % hm.

Peelingové castice pre kozmetiku musia mat’ vhodnua tuhost’ a nie prilis vysoka tvrdost’.
Castice vzniknuté z 10% roztoku polyméru sa javili miksie, no stale prili§ tvrdé a ostré pre
zamyslant aplikaciu pletového peelingu. V ramci zadania tejto bakalarskej prace bolo
chemické zlozenie Castic definované ako ¢ist¢é P3HB. Z tohto dovodu bolo snahou najst
sposob zmaikcenia ¢astic iba zmenou ich morfologie. To je mozné dosiahnut vytvorenim
poréznej Struktary pomocou pridavku materialu, ktory sa da po vysuseni gélu jednoducho
vymyt. Stymto cielom bola pouzitd sol' pridavana do roztoku polyméru v mnozstve
10-100 % hm. k hmotnosti polyméru. Vyslednt Struktaru castic s pridavkom soli
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102100 % hm. zobrazuji obrazky 14 a15. Porovnanim SEM snimok materialu
pripravené¢ho bez soli (obrazok 12) a s 10% obsahom soli (obrazok 14) je mozné usudit, ze
malé mnozstvo priddvanej soli nijak zasadne neovplyvni Struktiru vznikajiceho gélu.
Polymérny gél pri suseni vytvara struktaru prevazne gul'ovitych atvarov, ktoré st navzajom
prepojené. Vicsie mnozstvo pridavanej soli vSak sposobi, Ze polymér nemé dostatok priestoru
na vytvorenie obvyklej hutnej Struktury asol spdsobuje vznik malych porov v Struktire
zobrazenej na obrazku 15. Spojitd faza sa s rasticim mnoZzstvom priddvanej soli stava viac
¢lenitou s mnozstvom nepravidelnych vybezkov, ktoré st najcastejSie v tvare volne
pospéjanych pozdiznych rovinatych utvarov. Pre tento dovod nie st astice vznikajiice z gélu
s pridavkom 100 % hm. soli také tuhé. V prilohe 5a 6 st uvedené snimky z elektronového
mikroskopu, ktoré zobrazuju $truktiru vypratych Castic so v§etkymi pouzitymi obsahmi soli.

EHT - 15.00 WV Signal A~ SE1 s 5 Signal A= SEU TProbe- 80 pA
WD =120 mm Image Pixel Size = 5815 nm 3 - Image Pixel Size = 1452 nm Width = 148.7 pm
Mag=_ 500X Chambor = 4.490.003 Pa B Chambor = 4100003 Pa Low

Obr. 14: Struktara vypratych ¢astic pripravenych roztokovou metddou s hmotnostnym pomerom soli
ku celkovej zmesi 9,2 % pri zviacseni 500x (obrazok A) a 2 000X (obrazok B)

EHT = 15.00 KV Signal A= SEU

WD =120 mm Image nm - 2 y i WD =120 mm Image Pixel Size = 1452 nm Width = 148.7 pm
Mag= 500X High 2 Mag= 200KX Chamber = 1910003 Pa High

Obr. 15: Struktara vypratych &astic pripravenych roztokovou metédou s hmotnostnym pomerom soli
ku celkovej zmesi 50 % pri zvac¢Seni 500x (obrazok A) a 2 000x (obrazok B)

V ramci tejto prace bol sledovany vplyv roznej technologie pripravy castic na ich
vlastnosti. Priloha 7 zobrazuje porovnanie morfologie CcCastic pripravenych dostupnymi
metédami (roztokovou metdédou, mletim a peletovanim). Castice pripravené mletim maju
Struktaru zlozenu z jemnych vlakien, ktoré vykazuja len vel'mi nizku pevnost’. V porovnani
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S nimi maju Castice pripravené peletovanim a roztokovou metoédou celistvejSiu Strukturu a tym
padom ovel'a vacsiu tuhost, od ktorej sa nasledne odvijaju aj ich mechanické vlastnosti
a vyssia abrazivna schopnost’ opisané v nasledujucich kapitolach.

4.2.2 Mechanické vlastnosti

Jednym z ciel'ov tejto prace bolo overit, ¢i je mozné riadit mechanické vlastnosti Castic
technologickym postupom ich pripravy. Pre charakterizaciu mechanického spravaniu Castic
bola zvolena modifikovana tlakova sktska popisana v kapitole 3.3.4. Smernica K bola uréena
Z linearnej oblasti zavislosti pdsobenej sily na deformacii Castic. Z obrazkov 16 a 17
prezentujucich tlakové krivky dvoch krajnych hodnét rozsahu mnozstva soli (bez soli
a s maximalnym pouzitym pridavkom soli vid’. tabulka 6 v experimentalnej Casti) je teda
zrejmé, ze smernica referencnych Castic bez pridavku soli bude mat’ vysSiu hodnotu, pretoze
linearna oblast’ nameranych kriviek je ovela strm$ia v porovnani So smernicou Kkrivky
nameranej s pouzitim Castic pripravovanych z roztoku s najvacsim pouzitym pridavkom soli.
Namerané zavislosti pdsobiacej sily na deformadcii Castic SO vSetkymi analyzovanymi
hmotnostnymi pomermi soli ku hmotnostiam zmesi soli a polyméru st uvedené v prilohe 8.
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Obr. 16: Zavislost’ pdsobiacej sily na deformacii referenénych Castic bez pridavku soli
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Obr. 17: Zavislost’ posobiace;j sily na deformacii Castic S hmotnostnym pomerom soli ku celkovej
zmesi 50 %

Zaznamenavana smernica K Vv zavislosti na pomere mnozstva soli ku hmotnosti zmesi
soli a polyméru, je zobrazena na obrazku 18. Je zrejmé, Ze hodnota smernice K exponencidlne
klesa so zvySujucim sa mnozstvom soli v pripravovanom roztoku. VVzhl'adom na to, Ze
smernica K bola definovana ako podiel sily a deformacie, je mozné konstatovat’, Ze klesajuca
hodnota smernice je spdsobend coraz mensSou potrebnou silou na vyvolanie urcitej
deformécie. Modifikovanou tlakovou skuSkou sa teda podarilo potvrdit’, Ze s pribudajucim
mnozstvom obsiahnutej a nasledne vypratej soli v Casticiach je mozZné pripravit Castice
s klesajucou tuhostou. Mechanické vlastnosti Castic je tak mozné vel'mi efektivne riadit’ pri
ich vyrobe napriek tomu, Ze chemickd Struktiira materidlu zostava rovnaka.
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Obr. 18: Zavislost’ smernice K na pomere hmotnosti soli ku hmotnosti zmesi soli a polyméru

42



4.2.3 Abrazivita

Navrhnutd metéda posudzovania abrazivnej schopnosti Castic bola najskoér kalibrovana
pomocou brasnych papierov s réznou zrnitost'ou (obrazok 19).
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Obr. 19: Zavislost’ tbytku hmotnosti aranZzovacej hmoty na pouzitom brusnom papieri

Zrna brusnych papierov pohybom po mékkom a oderu schopnom materialu, akym je
aranzovacia hmota, nestratili svoju abrazivnu schopnost, ¢im bolo mozné dosiahnut
opakovatel'né vysledky idealne pre kalibraciu.

Zrnitost brusneho papieru sa udava cislom, ktoré nepriamo uUmerne stvisi S jeho
abrazivnou schopnostou. Cim je &islo oznagenia briisneho papieru vicsie, tym va&si pocet zin
sa na jednotkovej ploche daného papieru nachadza, no ich vel'kost’ a abrazivnost’ je mensia.
Z obrazku 19 je zrejmé, Ze so zvySujucou sa zrnitostou pouZitého materidlu skuto¢ne klesa
mnozstvo aranZzovacej hmoty, ktoré bol dany brusny papier schopny opakovanym pohybom
odriet’. Navrhnutti metddu tak bolo mozné povazovat’ za funként Vv rozsahu ubytku hmotnosti
60-100 mg, kde namerana zavislost’ strmo zavisi na zrnitosti abraziva. Od ubytku nizsieho
nez 60 mg nie je metoda citliva na zmenu zrnitosti.

Abrazivita pripravenych castic bola taktiez posudzovana podla Ubytku hmotnosti
aranzovacej hmoty. Pozorovanim priebehu testovania abrazivity Castic bolo taktiez
postrehnuté, ze skimané Castice na rozdiel od brusnych papierov nevykazuju opakovane
rovnakll hodnotu ubytku aranzovacej hmoty v priebehu jednotlivych cyklov prejazdov.
Castice totiz postupne stracali svoju abrazivnu schopnost. Dévodom bola predpokladana
rozpadavost’ Castic alebo fakt, Ze sa na adhéznej vrstve neudrzali a odpadli. Ukazka adhéznej
vrstvy povodne 100% pokrytej casticami (50% pomer hmotnosti soli ku hmotnosti zmesi soli
a polyméru) po testovani abrazivnej schopnosti je zobrazend na obrazku 20. Na adhéznej
vrstve zostali uz len zvySky castic, ktoré sa rozpadali v priebehu abrazivneho testu. Rastlice
mnozstvo pridavanej soli sposobuje klesajucu tuhost’ Castic Spojenu SO zvySujucou Ssa
rozpadavostou &astic. Cim mensie mnoZstvo soli bolo pouzité, tym bola pozorovana
rozpadavost’ ¢astic mensSia.
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Obr. 20: Castice pripravené roztokovou metodou s pridavkom soli 50 % vzhladom na hmotnost
polyméru po testovani abrazivnej schopnosti

Druhym efektom ovplyviujucim vysledok abrazivnej skusky bolo uvolnenie castic
z adhéznej plochy drziaku testovaného abraziva. Porovnanie adhéznej vrstvy pokrytej
Casticami vyrobenych z peliet pred apo testovani abrazivnej schopnosti je zobrazena na
obrazkoch 21 a 22, kde je mozné popisané uvolnenie Castic z adhéznej vrstvy spozorovat'.
Tato skuto¢nost’ bola zrejme sposobena malou kontaktnou plochou pomerne ostrych ¢astic
s mnohymi hranami na rozdiel od Castic pripravenych roztokovou metdodou, ktoré maju
oblejsi tvar. Snimky adhéznych vrstiev po testovani abrazivity so vSetkymi analyzovanymi
Casticami sl uvedené v prilohach 9, 10 a 11.

Obr. 21: Castice pripravené peletovanim pred testovanim abrazivity
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Obr. 22: Castice pripravené peletovanim po testovani abrazivity

Z vyslednej priemernej hodnoty ubytku hmotnosti ziskanej z opakovanych cyklov
prejazdov a jej smerodajnej odchylky bol vytvoreny graf zavislosti daného ubytku na pomere
hmotnosti soli ku hmotnosti zmesi soli a polyméru (obrazok 23).
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Obr. 23: Zavislost’ tibytku hmotnosti aranZzovacej hmoty na pomere hmotnosti soli pridavanej do
roztoku polyméru pouzitého pre pripravu analyzovanych Castic

Z obrazku 23 je mozné vidiet, ze hmotnost aranzovacej hmoty, ktori pouzité Castice
pohybujice sa po jej povrchu dokazu odriet’, sa skutocne so zvySujicim sa pridavkom soli pri
priprave castic znizuje. Tento klesajuci efekt je pozorovatelny taktiez pri hodnote
smernice K uvedenej na obrazku 18, ¢o naznacuje korelaciou medzi tymito vysledkami. Je
preto mozné potvrdit, Ze abrazivna schopnost castic sa odvija odich mechanickych
vlastnosti.
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4.3 Senzorické hodnotenie

Senzorického hodnotenia postdenia abrazivity pripravenych ¢astic v porovnani s komercne
dostupnymi Casticami sliziacimi ako Standardy sa celkovo zucastnilo 16  Zien.
Respondentkami boli prevazne S$tudentky Fakulty chemickej VUT v Brne. Pri prevzati
dotaznika uvedeného v prilohe 12 respondentky absolvovali kratky vyklad o charakteristike
abrazivity a problematike abrazivnych Castic v kozmetike trvajaci priblizne 15 minut. Boli
zoznamené s metddou senzorického hodnotenia, bezpe¢nou aplikaciou peelingu a spravnym
vyplianim predlozeného dotaznika. Na zaver vykladu boli diskutované pripadné nejasnosti.

Respondentky tvorili vekova hranicu od 17 do 49 rokov, priCom strednd hodnota ich
veku bola 21,5 roku.

Okrem veku uviedli respondentky v uvode dotaznika taktiez typ svojej pleti, kde medzi
odpoved’ami prevladal zmieSany typ pleti nasledovany problematickou, mastnou a citlivou
pletou.

Vsetky posudzovatel’ky uc¢innosti abrazivnych Castic v tomto senzorickom hodnoteni boli
nefajCiarky.

Nadpolovi¢na vicsina (az 71,4 %) respondentiek sa vyjadrila, Ze predchadzajice
sktsenosti maju prevazne s peelingom uréenym na plet’.

4.3.1 Pletovy peeling

Pre posudenie abrazivnej ucinnosti Castic na pleti bol pripraveny kozmeticky zaklad, ktory bol
rozdeleny na dve casti s rovnakou hmotnost'ou. Do kazdej Casti boli pridané iné abrazivne
Castice. Vzorka A1 obsahovala biopolymérne Castice a vzorka A2 komercné celulozové (vid’
kapitola 3.4.3). Obe pripravené vzorky boli respondentkami testované sucasne — kazda vzorka
bola aplikovand na jednu polovicu tvare. Bolo predpokladané, Ze sa tymto spdsobom
testovania dosiahnu objektivnejSie vysledky. Odpovede na jednotlivé otazky dotaznika boli
pri oboch vzorkdch analyzované samostatne. Pre vysledné zhodnotenie prevedenej
senzorickej analyzy uvedenej v tejto kapitole boli niektoré z odpovedi medzi vzorkami Al
a A2 navzajom porovnané a podroben¢ nasledujice;j diskusii.

Jednou z dolezitych vlastnosti peelingového pripravku je okrem iného pocet Castic, ktoré
sa viom nachddzaju. Pocet Castic obsiahnuty v pripravenych vzorkdch peelingu bol
respondentkami posudzovany najskor vizudlne aplikaciou na prst a nasledne pri roztierani
peelingového pripravku na pokozke. Porovnanim tychto dvoch udajov bolo mozné
postrehntit, ¢i a ako sa meni vnimanie respondentov pri zapojeni roznych zmyslov. Pri oboch
vzorkdch sa respondentky vyjadrili, ze potrebny pocet Castic pre dosiahnutie ziadanej
abrazivnej schopnosti bol pri roztierani peelingu na pleti vyhovujucej$i nez sa zdalo pri
vizualnom hodnoteni. Tento trend je zaznamenany na obrazku 24, ktory po aplikécii peelingu
naznacuje pokles percentudlneho zastiipenia respondentov so subjektivny pocitom slabého
mnozstva Castic a zdroveil ndrast zastipenia respondentov s pocitom optimalneho az mierne
nadpriemerného poctu Castic. Prikladom je vzorka Al so 62,5% zastipenim respondentov,
ktori sa pri prvotnej aplikécii na prst vyjadrili, Ze je pocet Castic slaby, no po aplikacii na plet’
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vnimalo tento pocit uz len 31,3 % respondentov. Tento pokles bol kompenzovany narastom
poctu respondentov vnimajucich pocet obsiahnutych Castic ako optimalny.
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Obr. 24: Grafické znazornenie subjektivnych pocitov respondentov z po¢tu ¢astic obsiahnutych vo
vzorkach Al a A2 a odpovedajiice percentualne zastiipenie danych respondentov

Okrem poctu Castic bola v dotazniku posudzovana taktiez ich velkost. Respondentky na
zaklade vlastného subjektivneho pocitu pri rozotierani peelingového pripravku na pleti
subjektivne hodnotili velkost’ Castic obsiahnutych vo vzorkdch daného pripravku. Bolo
predpokladané, ze senzoricky postidend velkost’ Castic by mala odpovedat’ redlnej velkosti
pouzitych biopolymérnych a celulozovych castic uvedenej v kapitole 3.4.3. Sledovana
subjektivne posudena velkost” castic ajej odpovedajuce percentudlne zastupenie
respondentov st uvedené na obrazku 25. Z tohto grafického zndzornenia je zrejmé, ze 50 %
respondentiek vnima vo vzorke Al vyznamna pritomnost malych castic. Az 43,8 %
hodnotiteliek vSak uviedlo, Ze je velkost' obsiahnutych Castic v tejto vzorke optimalna. Zo
vzorky A2 mala vicSina respondentiek pocit, ze Castice maji optimalnu vel'kost.
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Obr. 25: Grafické znazornenie subjektivnych pocitov respondentov z velkosti ¢astic obsiahnutych vo
vzorkach Al a A2 a odpovedajlice percentualne zastiipenie danych respondentov

Vzhl'adom na to, Ze biopolymérne cCastice vo vzorke Al su vo velkosti pod 0,5 mm
a celulozové castice vzorky A2 maju velkost' 0,3 mm, je vysledok tohto senzorického
hodnotenia v rozpore s predpokladom. Rozdiel vo velkosti posudzovanych castic je vSak
natol’ko maly, Ze respondentky pravdepodobne neboli schopné tento rozdiel senzoricky
odlisit’.

Velkost' a pocCet Castic obsiahnutych v peelingovom pripravku, ktoré boli diskutované
Vv predchadzajucich odstavcoch, st podstatnymi faktormi ovplyviiujacimi vyslednti abrazivnu
schopnost’” peelingu. T4 bola respondentami na zdklade ich subjektivheho hodnotenia
posudzovana 1V pripravenych vzorkach peelingu. Sledovana subjektivne postdena abrazivna
schopnost’ Castic a jej odpovedajiice percentudlne zastipenie respondentov si uvedené na
obrazku 26. Pozorovany bol rozdiel vnimania abrazivnej schopnosti medzi vzorkami Al
a A2. Pri aplikacii vzorky Al 56,3 % respondentiek uviedlo, Ze pocit'uji optimélne abrazivny
ucinok. Zvysnych 43,7 % respondentiek vSak nezaznamenalo takmer Ziaden alebo len jemne
abrazivny efekt. Prevladajuci optimélne abrazivny Gc¢inok bol zaznamenany aj pri aplikacii
vzorky A2. Na rozdiel od vzorky Al, bol pri vzorke A2 zaznamenany aj nadmieru abrazivny
efekt, ktory pocitovalo az 25 % respondentiek. Zo ziskanych udajov je mozné usudit, ze
vzorka A2 obsahujuca komercné celulozové Castice preukazuje vacsi abrazivny ucinok ako
vzorka Al sbiopolymérnymi ¢asticami. Tento vysledok bude Vv zavere tejto kapitoly
diskutovany v porovnani s konkrétnym typom pleti.
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Obr. 26: Grafické znazornenie subjektivnych pocitov respondentov z abrazivnej schopnosti astic
obsiahnutych vo vzorkach Al a A2 a odpovedajice percentualne zastipenie danych respondentov

Okrem vyssie diskutovanych vlastnosti Castic pritomnych v pripravenych peelingovych
pripravkoch je mozné poznamenat, ze pri oboch sledovanych vzorkdch nebolo
respondentkami spozorované ziadne zhlukovanie Castic, ktoré by viedlo k namahavejSiemu
rozotieraniu pripravené¢ho peelingového pripravku. Respondentky po aplikacii oboch vzoriek
zaznamenali prevazne hladSiu a vycCistent pokozku.

Vysledky senzorického hodnotenia pletového peelingu naznacuji korelaciu medzi
pouzitym typom cCastic atypom pleti respondentiek. Vzorka A1 vyhovovala viac
respondentkam, ktoré v dotazniku zaradili svoju plet k citlivému ¢i problematickému typu, ¢o
predstavovalo 43,8 % odpovedi, pricom respondentiek s tymto typom pleti bolo 37,5 %. Tato
vzorka obsahovala podla subjektivneho hodnotenia mensie Castice, ktoré boli v pripravenom
peelingu navyse celkovo zastipené v mensom mnozstve z dovodu rozdielnej hustoty danych
Castic (P3HB vs. celuldza). Pri aplikacii vzorky A2 25 % respondentiek s citlivym typom pleti
uviedlo, Ze pocitovali jemné podrazdenie spdsobené Casticami so subjektivne zhodnotenou
vacSou abrazivnou schopnostou diskutovanou vyssie. Na rozdiel od toho by respondentky,
ktoré v dotazniku priradili svoju plet’ k normédlnemu, zmieSanému alebo mastnému typu pleti,
preferovali navysenie poctu Castic vo vzorke A2 a pouzitie vacsich ¢astic by im neprekazalo.

Vzorku A2 obsahujicu komeréné celulézové castice mozno podla prevedeného
senzorického hodnotenia oznacit’ za vzorku s vic¢Sou abrazivnou schopnost'ou v porovnani so
vzorkou Al s biopolymérnymi ¢asticami. Podl'a vysledkov z tohto dotaznika sa vSak zrejme
podarilo navrhnit’ vhodny variant mechanického peelingu pre citlivy typ pleti aj napriek
tomu, ze pre tento typ pleti sa vSeobecne mechanicky peeling neodporuca.
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4.3.2 Peeling na pity

Kozmeticky zaklad pre pripravu peelingového pripravku ur¢ené¢ho na senzorické hodnotenie
ucinnosti abrazivnych cCastic na hrubSej kozi na pitach bol pripraveny podla postupu
opisanom v kapitole 3.4.2. Vzorky Bl a B2 obsahovali biopolymérne castice s rozdielnou
vel’kostou a vo vzorke B3 boli pritomné komeréné polyetylénové Castice (vid kapitola 3.4.3).
Testovanim peelingu na péty bol zistovany faktor spdsobujuci ziaduci exfoliacny efekt na
tomto mieste pokozky. Sledovany bol hlavne vplyv subjektivneho postdenia velkosti a poctu
pouzitych abrazivnych Castic na ich abrazivnu schopnost’ vnimanu respondentami.

Vzhl'adom na rozdielnu velkost pouzitych biopolymérnych c¢astic bolo predpokladané,
ze sa tento fakt prejavi iV subjektivnom hodnoteni. Preto bolo spracované grafické
znazornenie subjektivneho hodnotenia velkosti pouzitych castic ajeho odpovedajuce
percentudlne zastipenie respondentov uvedené na obrazku 27. Porovnanim vzoriek B1 a B2
je mozn¢ usudit’, Ze respondenti nijak zdsadne nezaznamenali rozlicnu velkost Castic, pretoze
ich subjektivne pocity z velkosti ¢astic su pri oboch vzorkach podobné. Zaujimavostou je, ze
takmer 70 % respondentov vnima vel'kost’ komerénych polyetylénovych ¢astic ako optimalnu
aj napriek tomu, Ze velkost danych Castic bola v porovnani s pripravenymi biopolymérnymi
Casticami ovela menS$ia. Je preto mozné predpokladat, Ze samotnym zvacSenim velkosti
Castic sa nedosiahne vysSieho abrazivneho ucinku a vhodna velkost’ Castic v peelingovych
pripravkoch na péity sa bude zrejme pohybovat medzi velkostou polyetylénovych
a pripravenych biopolymérnych castic.
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Obr. 27: Grafické znazornenie subjektivnych pocitov respondentov z velkosti ¢astic obsiahnutych vo
vzorkach B1, B2 a B3 a odpovedajlice percentualne zastiipenie danych respondentov

Rovnako ako pri senzorickom hodnoteni pletového peelingu bol aj pri peelingu na péaty
posudzovany pocet Castic. Opét’ boli subjektivne pocity z poctu Castic sledované najskor pri
prvotnej aplikdcii na prst a nasledne pri aplikécii peelingového pripravku na péty. Sledovany
subjektivne zhodnoteny pocet <castic ajeho odpovedajlice percentudlne zastipenie
respondentov boli zaznamenané na obrazku 28. Vzorovym prikladom je vzorka B1, pri ktorej
je jasne vidiet, ako sa zmenilo vnimanie poctu Castic pred a po aplikacii peelingového
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pripravku na pokozku piet. Bol zaznamenany narast poctu respondentov pocitujucich slabé
zastipenie Castic v danej vzorke a zaroven pokles respondentov, ktori nazaciatku vnimali
pocet Castic pritomnych v danej vzorke ako optimalny. Pri vzorkach B2 a B3 sa tento trend
neprejavil, preto podla grafického zndzornenia zobrazeného na obrazku 28 nie je mozné
urcit’, ¢i bol obsiahnuty pocet Castic skuto¢ne nepostacujici. Respondenti sa v§ak v poznamke
vyjadrili, Ze ako najvdcSie negativum vzoriek obsahujucich biopolymérne Castice vnimali
prave nedostato¢ny pocet Castic.
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Obr. 28: Grafické znazornenie subjektivnych pocitov respondentov z poctu Castic obsiahnutych vo

vzorkdch B1, B2 a B3 a odpovedajtice percentualne zastipenie danych respondentov

Pre zhodnotenie abrazivnej schopnosti Castic obsiahnutych v skimanych peelingovych
pripravkoch bolo zaznamenané grafické znazornenie subjektivneho pocitu respondentov
tykajiceho sa abrazivnej schopnosti Castic a jeho odpovedajice percentudlne zastipenie
danych respondentov zobrazené na obrazku 29. Ztohto obrazku je zrejmé, ze az 75 %
respondentov pocit'ovalo pri aplikacii vzorky B3 optimalne abrazivny efekt. Z toho je mozné
usudit, ze velkost' abrazivnych Ccastic obsiahnutych v peelingu nesuvisi so subjektivne
pocitovanou abrazivnou schopnost'ou castic, kedze vo vzorke B3 sa nachadzali najmensie
castice. Vzorky Bl a B2 vykazovali prevazne jemne abrazivny uc¢inok, no pri ich aplikacii na
pokozku piet bol zaznamenany taktieZ nadmieru abrazivny efekt. Je moZné predpokladat, Ze
tento fakt stvisi s velkost'ou a tvarom biopolymérnych Castic. Tieto Castice uz totiZz nie st
obl¢, ale majii mnoZstvo ostrych hran vznikajucich pri mleti.
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Obr. 29: Grafické znazornenie subjektivnych pocitov respondentov z abrazivnej schopnosti ¢astic
obsiahnutych vo vzorkach B1, B2 a B3 a odpovedajlice percentualne zastiipenie danych respondentov

Jedna z respondentiek sa v poznamke vyjadrila, ze pouzivanie peelingovych pripravkov
uréenych na pity je zbytoCne ¢asovo ndrocné a po jednej aplikécii nie je mozné posudit
abrazivny Uc¢inok. O tom sved¢i aj skutocnost’, Ze respondenti v dotazniku prevazne uvadzali,
ze po aplikacii peelingového pripravku na pokoZku piet nepocit'ovali Ziadnu vyraznu zmenu.
Je preto mozné predpokladat’, Ze pouzivanie tohto typu peelingu nebude natol'ko rozSirené
ako v pripade peelingu uréeného na plet’.

Na zéaver je mozné dodat, ze pripraveny kozmeticky zaklad bol pre toto pouzitie
respondentami hodnoteny ako prili§ mastny, lepivy ataZzko roztierateIny. Pri pripadnom
nasledujicom senzorickom hodnoteni ¢i akomkol'vek pouZiti abrazivnych castic
Vv peelingovom pripravku by bolo potrebné zvolit’ in€ zloZenie daného kozmetického zakladu.
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5 ZAVER

V tejto bakaldrskej praci boli najskér navrhnuté mozné spdsoby pripravy castic
z poly(3-hydroxybutyratu) s ohl'adom na ich zamys$lant aplikaciu peelingovych Castic pre
kozmetiku. Nasledne boli metddy s vyuzitim procesu mletia, zvlaknovania, vyroby z peliet
apripravy roztoku  prevedené a optimalizované. Pripravené castice boli nakoniec
modifikovanymi ¢i vyvinutymi metédami navzajom porovnavané a charakterizovang.

Priprava cCastic mletim bola technologicky pomerne jednoducho navrhnutéd
a realizovatelnd. Podmienkou realizovatel'nosti tejto metddy je forma vstupného materialu
PHB vo forme vlociek vyzrazanych z chloroformu. Prave chloroform sa vSak stal prekazkou
V rozvoji tejto metody do priemyselnej aplikacie vzhl'adom na jeho toxicitu a s tym spojené
potencidlne znecistenie zivotného prostredia.

Druhou navrhovanou metddou pripravy Castic bolo sekanie vlakien na malé fragmenty.
Boli preto pripravené vlakna metdédou zvlaknenia z taveniny. Pouzitim strizného mlynu sa
v§ak nepodarilo pripravit’ ¢astice v tvare potrebnom pre tcel peelingu. Castice vykazovali
skor charakter kratkeho vldkna s aspektnym pomerom 0,5-10, ¢o bolo odbornikom pre
vyrobu kozmetiky hodnotené ako nevhodné pre tato aplikdciu. RieSenim tohto problému
Vv laboratdrnej miere by mohol byt systém kontinudlneho strihu vldkien priamo pri ich vyrobe.

Tretia testovana metdda vyuzivala material vo forme peliet, ktoré boli optimalizovanym
spdsobom mleté a preosiate na pozadovanu distribliciu velkosti Castic. Zvysna ¢ast’ materidlu
bola efektivne spitne pridavana do vyrobného procesu.

Poslednou, Stvrtou prevedenou metddou pripravy castic bola metdda vyuzivajiuca
pripravu Castic z roztoku. Tato metdda pozostavala z rozpustenia polyméru vo vhodnom
rozpustadle aochladenim pripraveného roztoku za vzniku gélu, ktory bol nasledne
dezintegrovany a odparenim zbaveny pouZzitého rozpustadla, ¢im sa docielilo vzniku castic.
Vzniknuté castice boli nasledne mleté a preosiate na poZadovanu distribuciu velkosti
0,5-1 mm. Tento postup pripravy castic bol niekolkokrat modifikovany z dovodu potreby
pripravy Castic S pozadovanymi mechanickymi vlastnostami. Tieto vlastnosti boli riadené
koncentraciou polyméru v roztoku, mnozstvom atypom pridavanej soli a taktiez poradim
mletia a odsolenia v zavere tohto procesu pripravy Castic.

Mechanické vlastnosti Castic boli posidené z nameranej zavislosti pdsobiacej tlakovej
sily na vzniknutej deformdcii Castic, z ktorej bola vyhodnotend smernica K. Z vysledkov
merania bol vyhodnoteny pokles tejto smernice v zavislosti na pribudajlicom mnozstve
pridavanej soli pri priprave Castic roztokovou metdodou. Znamena to, ze obsahom soli
vV roztoku je mozné efektivne riadit morfoldgii a Strukturu Castic a tym ich mechanické
vlastnosti, najméa tuhost’ a modul pruznosti.

Vzhl'adom na to, ze mechanické vlastnosti tizko suvisia so Struktarou, boli ticto Castice
taktiez analyzované skenovacim elektronovym mikroskopom. Pomocou tejto metddy sa
podarilo objasnit’, ze Castice, ktoré v teste mechanickych vlastnosti nedosahovali pozadované
vlastnosti, vykazovali c¢lenitt nehomogénnu Struktiru, ktora vplyvala na tuhost’
analyzovanych castic. Pri niektorych Ccasticiach, najmd tych pripravenych roztokovou
metddou s vacsim hmotnostnym pridavkom soli a taktiez Casticiach vyrobenych z peliet, bola
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zaznamenand ich rozpadavost. Tento efekt pripravenych peelingovych castic bol vsak
odbornikom pre vyrobu kozmetiky hodnoteny ako pozitivny.

Cielom tejto prace bolo pripravit abrazivne peelingové castice a pokial mozno
charakterizovat’ ich abrazivnu schopnost. Vzhl'adom na to, ze v praxi neexistuje ziadna
relevantnd metoda, ktora by bola pre tento zdmer vhodna, bola navrhnutd a kalibrovana
vlastnd metdda sluziaca pre posudenie abrazivnej schopnosti pripravenych castic medzi
sebou. Tato metdda pozostavala z vyuzitia zakladnych sucasti 3D tlac¢iarne modifikovanych
pomocou drziaku s adhéznou vrstvou pre Castice a aranzovacej hmoty sluziacej na stanovenie
oderuschopnosti Castic. V pripade pouzitia Castic s roznym hmotnostnym zastipenim soli bola
zaznamenana nepriamo uUmernd zavislost medzi hmotnostou pouzitej soli a ubytkom
aranzovacej hmoty. Tento trend koreluje s testom mechanickych vlastnosti a vyhodnotenim
snimok Struktury castic z elektronového mikroskopu. Pomocou vyvinutej metody sa teda
podarilo dokazat’, ze Castice s preukazatel'ne nizSou tuhost'ou a zaznamenanou rozpadavostou
vykazuju menSiu abrazivnu schopnost’.

Vybrané pripravené Castice boli na zaver porovnavané s komeréne dostupnymi Casticami
Vv subjektivnom senzorickom hodnoteni, ktorého sa zac¢astnilo 16 zien. Pre tento ucel boli
pripravené dva rozne kozmetické zdklady peelingového pripravku, do ktorého boli pridavané
Castice urCené na porovnanie. Respondentky subjektivne posudzovali pocet, velkost,
abrazivnu schopnost’ pouzitych castic a zhodnotili celkovy efekt po aplikacii daného
peelingového pripravku. Senzorické hodnotenie, ktorého sucastou bol dotaznik, bolo
rozdelené na dve Casti — tykajiice sa pletového peelingu a peelingu na péty. Z vysledkov
ziskanych zo spomenutého dotaznika je moZzné usudit, Zze pocet castic obsiahnutych
Vv pletovom peelingu mdZe u respondentiek vyvolat’ Ziaduci exfoliacny efekt aj napriek tomu,
ze testovany peelingovy pripravok nemusi vizuadlnym posudenim pri aplikéacii daného
pripravku na prst vyvolavat’ taky dojem. Velkost’ Castic pouzitych v pletovom peelingu bola
tak malo odliSna, Ze respondentky neboli schopné tento rozdiel spozorovat. Vyhodnotenim
dotazniku bola zaznamenand korelacia medzi typom pleti respondentiek a preferovanymi
casticami. Respondentky s normalnym typom pleti uprednostnili pripravok s komercne
dostupnymi casticami a pozadovali by vicSie Castice, ktoré by boli v peelingovom pripravku
navy$e zastipené vo viacSom mnozstve. Pripraveny peelingovy pripravok s obsahom
biopolymérnych ¢astic bol naopak pozitivne hodnoteny respondentkami s citlivou pletou.
Podarilo sa teda zrejme navrhnit’ vhodny mechanicky peeling pre tento typ pleti aj napriek
tomu, Ze sa dany typ peelingu pre citliva plet’ neodporaca. V pripade peelingového pripravku
urcené¢ho na péty by bolo podla subjektivneho hodnotenia respondentov potrebné zmensit
velkost pouzitych cCastic, ale zarovenl navysit' ich pocet. Tento typ peelingu bol vSak
hodnoteny ako C€asovo naro¢nad a neefektivna metdda odstraiovania odumretych buniek
pokoZky piet azaroven nebol respondentkami zaznamenany Ziaden vyrazny exfoliacny
ucinok, preto je mozné predpokladat, ze pouZzivanie tohto typu peelingu nebude natolko
vyhl'adavané ako v pripade peelingu na plet.
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7 ZOZNAM POUZITYCH SKRATIEK A SYMBOLOV

% hm.
AETLA
BSE

D50, D90

DEO
EDX
GPC
HDPE
NADH
Nylon
PE
PHB, P3HB
PLA
PP

SE
SEM
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hmotnostné percento

acetyl etyllaktat

signal spétne odrazenych elektronov na skenovacom elektronovom mikroskope
velkost’ castic odpovedajuca 50 % a 90 % kumulativnej pocetnosti meranych
Castic

diethyloxalat

energiovo-disperzna analyza rontgenového ziarenia

gélova permeacna chromatografia

polyetylén s vysokou hustotou

redukovana forma nikotinamidadenindinukleotid

polyamid

polyetylén

poly(3-hydroxybutyrat)

kyselina polymlie¢na

polypropylén

signal sekundéarnych elektronov na skenovacom elektronovom mikroskope
skenovaci elektronovy mikroskop
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9 PRILOHY

Priloha 1: Na trhu dostupné sprchové mlieko s obsahom peelingovych castic vyrobenych

z peliet

NAFIGATE

COSMETICS

COCONUT

PEELING MILK
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Priloha 2: Struktara vysuseného gélu s pridavkom CaCl, (A), KCI (B) a NaCl (C)

SEM e EHT = 15.00 kV Signal A= CZ BSD IProbe = 80 pA
EVOLS 10 g WD = 12.0 mm Image Pixel Size = 6.031 pm Width = 6.175 mm ZEISS
1024 768 i Mag=_ 50X Chamber = 6.02¢.003 Pa High

SEM 28 EHT = 15.00 kv Signal A= CZ BSD IProbe = 80 pA
EVOLS 10 - WD = 12.0 mm Image Pixel Size = 6.031 pm Width = 6.175 mm ZEISS
1024 * 768 } ( Mag= 50X Chamber = 3.92¢.003 Pa High

SEM F EHT = 15.00 kV Signal A= CZBSD IProbe= 60 pA
EVOLS 10 - WD - 1.5 mm Image Pixel Size = 6.031 pm Width = 6.175 mm ZEISS
wurzss Mag=_ 50X Chamber = 2206 003 Pa High

65



Priloha 3: EDX nevypratej vzorky castic

66

 EDS Layered Image 3

1:Map Data 3

C K series O K series

! 100pm !

Cl K series Ca K series
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Priloha 4: EDX vypratej vzorky Castic

EDS Layered Image 1

MapData 1l

C K series O K series

Ca K series

! 100pm !
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Priloha 5: Strukttra vypranych &astic s rozlitnym obsahom soli (zvi¢senie 500x)

Pomery hmotnosti soli ku hmotnosti zmesi soli a polyméru:
A — referencia (bez pridavku soli), B—9,2 %, C — 16,6 %, D — 28,6 %, E — 41,2 %, F — 50 %

Do $ N\ A SN fors £ A
> 4 - 1 g ; {' LXrs
S 2/ &
§ A

EHT = 15.00 KV

WD = 120 mm
Mag~ 500X

A " Signal A= SE1
Image Pixel Size = 5815 nm CE! Image Pixel Size = 5815 nm
Chamber - 2.80¢ 003 Pa g 003 P

Size =

Chamber = 2.14e 003 Pa
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Priloha 6: Struktira vypranych &astic s rozlitnym obsahom soli (zvi¢senie 2 000x)

Pomery hmotnosti soli ku hmotnosti zmesi soli a polyméru:
A — referencia (bez pridavku soli), B—9,2 %, C — 16,6 %, D — 28,6 %, E — 41,2 %, F — 50 %

TN . N

o : 4 % L
EHT - 15.00 KV 1 ENT = 15.00 KV Signal A= SET robe = 1
WD = 120 mm | Size = " ZEISS WD = 120 mm Image Pixel Size = 1452 nm ZEISS
10247768 | Mag- 200KX  Chamber- 4106003 Pa Low 1024768 i Mag- 200KX  Chamber- 2950003 Pa High

" Signal A= SET Sem ) - Signal A= SE1
10

Image Pixel Size = 1452 nm - EEISY EVOLS 10 Image Pixel Size = 145.2 nm
Chamber = 2.56¢ 003 Pa High 1024768 i ag = Chamber - 224¢ 003 Pa
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Priloha 7: Struktura Gastic pripravenych roznymi metédami — roztokovou metodou (A),
mletim (B) a vyrobou z peliet (C)

s ENT = 15.00 &V Signal A= CZ BSD IProbe = 80 pA
EVOLS 10 Lot WD = 11.0 mm Image Pixel Size « 581.6 nm Width = 595.6 pm ZEISS
1024 * 768 = Mag~ 500 X Chamber = 2.13e 003 Py High

- 5 < L L
— EHT = 15.00 KV Signal A= SE1 I1Probe = 80 pA
EVO LS 10 g WD = 10.0 mm Image Pixel Size = 561.6 nm Width = 595.6 pm ZEISY
1024~ 768 [ 1 Mag = 500 X Chamber = 1.63¢ 003 Pa High

SEM 20pm® Signal A= SE1 1Probe = 80 pA e
EVO LS 10 i’ WO = 11.0 mm Image Pixel Size = 581.6 nm Width = 595.6 pm ZEISS
1024 * 768 o | Mag = 500 X Chamber = 1.46¢ 003 Pa High
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Priloha 8: Namerané zavislosti pdsobiacej sily na deformacii castic s rozlicnym

hmotnostnym pomerom soli ku hmotnosti zmesi soli a polyméru uvedenym pri obrazkoch

Referencia (bez pridavku soli)

Force in N

I 1
05 1,0 15 20
Deflection in %
9,2%
=
=
@
=
o
[N
| I I 1 I | I I 1 I |
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Deflection in %
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Priloha 9: Castice s koncentraciou polyméru 10 % hm. (A), 20 % hm. (B) a 30 % hm. (C) po
testovani abrazivity
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Priloha 10: Castice s rozliénym obsahom soli po testovani abrazivity

Pomery hmotnosti soli ku hmotnosti zmesi soli a polyméru:
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Priloha 11: Castice pripravené mletim po testovani abrazivity
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Priloha 12: Dotaznik
Senzorické hodnotenie pripravenych kozmetickych pripravkov uréenych na peeling
tvare a pity

Predlozeny dotaznik sluzi na zhodnotenie ucinnosti abrazivnych Ccastic (schopnosti
odstranenia odumretych koznych buniek) obsiahnutych vo vzorkach peelingu, ktoré vam boli
dané. Dotaznik je rozdeleny do dvoch casti. Sledovat’ sa bude UCinnost’ Castic na pokozke
tvare a hrubsej kozi na patach.

Pozn.: Praca nema za ciel’ navrhnit’ vhodny kozmeticky zéklad peelingu (t.j. napr. krém,
sprchovy gél, v ktorom st rozptylené peelingové Castice), preto sa otazky polozené v tomto
dotazniku tykaju vyluéne senzorického hodnotenia abrazivnych castic.

Zikladné udaje o respondentovi:

Pohlavie: Vek: .........
a) zena
b) muz

Fajcite?
a) nie
b) ano

Aky mate typ pleti?
a) normalna
b) mastna
C) sucha
d) zmieSana (mastna v tzv. T-zone - stred Cela, nos a brada -, ostatné oblasti - suchd)
e) citliva
f) problematicka
g) zrela (viditeI'né vrasky ¢i pigmentové Skvrny)

Ako casto pouzivate peeling?
a) 1-2 x tyzdenne
b) 2-3 x mesacne
C) raz zamesiac
d) zriedkavo
e) vobec

V pripade, Ze ste uz v minulosti pouzivali peeling, na aku Cast’ tela bol uréeny?
a) naplet
b) na pokozku celého tela
€) na konkrétnu Cast’ tela: ...........cccoevenene.

78



A. Hodnotenie peelingu uréeného na pokozku tvare

Predlozené vzorky peelingu uréeného na pokozku tvéare st oznacené Al a A2. Vzorky su dve,
pricom kazda z nich obsahuje iné druhy cCastic. Pokuste sa, prosim, vyplnenim tohto dotazniku
zhodnotit’ ¢innost” oboch vzoriek na vasej pleti. Bolo by vhodné pouzit’ kazdu vzorku len
na polovicu tvare, aby sa zamedzilo pripadnému podrazdeniu pokozky z dovodu nadmernej
aplikacie peelingu.

Vzorka €. Al
1. Vizualne posudeny pocet Castic v peelingu (aplikaciou na prst)
a) nedostato¢ny
b) slaby
C) optimalny
d) nadpriemerny
e) prili§ vysoky

2. RoztierateInost’ (tlak potrebny na aplikaciu produktu pre vznik rovnomernej vrstvy Castic)
a) tazko roztierateI'ny (tvorba hrudiek)
b) postacujuco roztieratelny
c) dobre roztieratelny

3. Pocit na pokozke (pri roztierani peelingu)
a) hladky
b) jemne abrazivny
C) optimalne abrazivny
d) nadmieru abrazivny
e) drsny

4. Zastupenie (pocet) abrazivnych Castic pri roztierani na pokozke
a) nedostatocny
b) slaby
C) optimalny
d) nadpriemerny
e) prilis vysoky

5. Verlkost’ Castic v pouzitom peelingu
a) takmer nepoznatel'né
b) malé
C) optimalne
d) nadpriemerne vel'ké
e) neprijemne vel'ké

6. Zmyvatelnost’ astic z pokozky

a) narocna (Castice sa zachytavali na pokozke)
b) jednoducha
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7. Subjektivne pocity na pokozke po aplikacii peelingu (moznost’ vol'by viacerych odpovedi)

a)
b)
c)
d)
€)
f)
9)
h)
i)

)

hladsia

podrazdena

hydratovanejSia

suchsia

prekrvena

jasnejSia

vycistena

mensie mnozstvo viditeI'nych znecistenych porov

Ziadne vyrazné zmeny

118 TR POPR TR

Vzorka ¢. A2
1. Vizuilne posudeny pocet Castic v peelingu (aplikaciou na prst)

a)
b)
c)
d)
e)

nedostatocny
slaby
optimalny
nadpriemerny
prili§ vysoky

2. Roztieratelnost’ (tlak potrebny na aplikaciu produktu pre vznik rovnomernej vrstvy Castic)

a)
b)

c)

tazko roztierateI'ny (tvorba hrudiek)
postacujuco roztieratel'ny
dobre roztieratel'ny

3. Pocit na pokozke (pri roztierani peelingu)

a)
b)
c)
d)
e)

hladky

jemne abrazivny
optimalne abrazivny
nadmieru abrazivny
drsny

4. Zastipenie (pocet) abrazivnych Castic pri roztierani na pokoZzke

a)
b)
c)
d)
€)

nedostatocny
slaby
optimalny
nadpriemerny
prilis vysoky

5. Velkost’ Castic v pouZitom peelingu
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a)
b)
c)
d)
e)

takmer nepoznatel'né
malé

optimalne
nadpriemerne vel'ké
neprijemne vel'ké



6. Zmyvatelnost’ astic z pokozky

a)
b)

naro¢na (Castice sa zachytavali na pokozke)
jednoducha

7. Subjektivne pocity na pokozke po aplikécii peelingu (moznost’ vol'by viacerych odpovedi)

a)
b)
c)
d)
e)
f)
9)
h)
i)
j)

hladsia

podrazdena

hydratovanejSia

suchSia

prekrvena

jasnejsia

vycistena

mensie mnozstvo viditelnych znecistenych porov
Ziadne vyrazné zmeny

IEEE. et ee e et —————aaaeee e et ——————————aaerraa—————_

Do akej miery spinali dané vzorky peelingov vase oéakévania?

a)

nemam vyhrady

b) ocakaval/a som viac; Chybalo Mi: ........ccccoueviiiiiiiiiieieiee s

Ktoré zo vzoriek vdm vyhovovala viac?

a)
b)
c)
d)

Al
A2
obe
7iadna

Pouzivali by ste dany peeling aj nad’alej?

a)
b)
c)
d)

urcite ano
zrejme 4no
skor nie

UICIte NIE, AOVOU: .ooiiiiiiiiieiiiiiiiee e
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B. Hodnotenie peelingu uréeného na hrubsiu koZu na patach

Predlozené vzorky peelingu urcené¢ho na pokozku péty su oznacené B1l, B2 a B3. Vzorky st
tri, pricom kazda z nich obsahuje iné druhy castic. Pokuste sa, prosim, vyplnenim tohto
dotazniku zhodnotit’ u¢innost’ vzoriek na vasej pokozke.

Vzorka €. Bl
1. Vizualne posudeny pocet Castic v peelingu (aplikaciou na prst)
a) nedostato¢ny
b) slaby
C) optimalny
d) nadpriemerny
e) prili§ vysoky

2. RoztierateI'nost’ (tlak potrebny na aplikaciu produktu pre vznik rovnomernej vrstvy ¢astic)
a) tazko roztierateI'ny (tvorba hrudiek)
b) postacujuco roztieratelny
c) dobre roztieratelny

3. Pocit na pokozke (pri roztierani peelingu)
a) hladky
b) jemne abrazivny
C) optimalne abrazivny
d) nadmieru abrazivny
e) drsny

4. Zastipenie (pocet) abrazivnych Castic pri roztierani na pokoZzke
a) nedostato¢ny
b) slaby
C) optimalny
d) nadpriemerny
e) prilis vysoky

5. Velkost’ ¢astic v pouzitom peelingu
a) takmer nepoznatelné
b) malé
C) optimalne
d) nadpriemerne velké
e) neprijemne velké

6. Zmyvatelnost’ €astic z pokozky

a) narocna (Castice sa zachytavali na pokozke)
b) jednoducha
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7. Subjektivne pocity na pokozke po aplikacii peelingu (moznost’ vol'by viacerych odpovedi)
a) hladsia
b) podrazdena
¢) hydratovanejsia
d) suchsia
e) prekrvena
f) wvycistena
g) ziadne vyrazné zmeny
0] TR 3T PRSI

Vzorka €. B2
1. Vizualne posudeny pocet Castic v peelingu (aplikaciou na prst)
a) nedostatocny
b) slaby
C) optimalny
d) nadpriemerny
e) prilis vysoky

2. RoztierateInost’ (tlak potrebny na aplikaciu produktu pre vznik rovnomernej vrstvy Castic)
a) tazko roztierateI'ny (tvorba hrudiek)
b) postacujuco roztieratelny
c) dobre roztieratelny

3. Pocit na pokozke (pri roztierani peelingu)
a) hladky
b) jemne abrazivny
C) optimalne abrazivny
d) nadmieru abrazivny
e) drsny

4. Zastipenie (pocet) abrazivnych Castic pri roztierani na pokoZzke
a) nedostato¢ny
b) slaby
C) optimalny
d) nadpriemerny
e) prilis vysoky

5. Velkost’ Castic v pouZitom peelingu
a) takmer nepoznatel'né
b) malé
C) optimalne
d) nadpriemerne velké
e) neprijemne vel'ké
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6. Zmyvatelnost’ astic z pokozky
a) narocna (Castice sa zachytavali na pokozke)
b) jednoducha

7. Subjektivne pocity na pokozke po aplikacii peelingu (moznost’ vol'by viacerych odpovedi)
a) hladsia
b) podrazdena
¢) hydratovanejsia
d) suchsia
e) prekrvena
f) wvycistena
g) ziadne vyrazné zmeny
) I0G: oottt e ettt e rbeeat e ae e teanee e e teeneeareenre e

Vzorka ¢. B3
1. Vizualne posudeny pocet Castic v peelingu (aplikaciou na prst)
a) nedostatocny
b) slaby
C) optimalny
d) nadpriemerny
e) prilis vysoky

2. Roztieratelnost’ (tlak potrebny na aplikaciu produktu pre vznik rovnomernej vrstvy Castic)
a) tazko roztierateI'ny (tvorba hrudiek)
b) postacujuco roztieratelny
c) dobre roztieratelny

3. Pocit na pokozke (pri roztierani peelingu)
a) hladky
b) jemne abrazivny
C) optimalne abrazivny
d) nadmieru abrazivny
e) drsny

4. Zastipenie (pocet) abrazivnych Castic pri roztierani na pokoZzke
a) nedostatocny
b) slaby
C) optimalny
d) nadpriemerny
e) prilis vysoky

84



5. Velkost’ Castic v pouzitom peelingu
a) takmer nepoznatel'né
b) malé
C) optimalne
d) nadpriemerne vel'ké
e) neprijemne vel'ké

6. Zmyvatelnost’ astic z pokozky
a) narocna (Castice sa zachytavali na pokozke)
b) jednoducha

7. Subjektivne pocity na pokoZzke po aplikécii peelingu (moZznost’ vol'by viacerych odpovedi)
a) hladsia
b) podrazdena
€) hydratovanejsia
d) suchsia
e) prekrvena
f) wvycistena
g) ziadne vyrazné zmeny
) T 1SS TP USSP P PP PR PRPPOO

Do akej miery spiiali dané vzorky peelingov vase oéakavania?
a) nemam vyhrady
b) ocakaval/a som viac; Chybalo Mi: ........ccooiiiiiiiiiiie s

Ktora zo vzoriek vdm vyhovovala viac? (moZnost’ vol'by viacerych odpovedi)
a) B1
b) B2
c) B3
d) vsetky
e) ziadna

Pouzivali by ste dany peeling aj nad’alej?
a) urdite ano
b) zrejme ano
c) skor nie
d) UrCite Nie, AOVOU: ..c.vieeiieeiieiicieeee ettt e re e e ns
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