Inhaltsverzeichnis
1 Zusammenfassung 1
2 Summary . 4
3 Theoretischer Teil 7
3.1 Feuchtigkeitsspendende Substanzen (Moisturizer) in der Kosmetik................... 7
311 Natiirliche feuchtigkeitsspendende Substanzen...........c.coceeieoneirvecncicnnnnn 7
3.1.2 Einsatz synthetischer Polymere als MOIStUIIZEr .....c.cooceeiriiceirniiccnne 10
3.1.3 Messverfahren zur Bestimmung der Hautfeuchtigkeit.............ocooceeiivcees 14
3.1.3.1 ATR-FTIR-SPeKIroSkOpIe ...ococoveviiitiiiccicicie e 14
3.13.2 Karl-Fischer-Titration mit der Gasextraktionstechnik ...........cc.cooooeviciee 17
32 Aufbau und Funktion der Haut..........cocooverrniiiceccnieccee e 19
321 Menschliche Haut ..o 19
322 SChWEINENAUL ... 21
33 Radikalische Polymerisation ............c.ccoveovviuioiinmeenioineic e 23
33.1 Mechanismus und Kinetik der radikalischen Polymerisation ....................... 23
33.2 COPOIYIMETISAION ...ttt ciiaiearereereete e e seaeseesesa e aeereebeeb e e emeeseere b raes 26
333 PolymerisationSteChnIK..........o.coiieiici e 29
34 SCALE-UP -ttt e e 32
34.1 Dimensionsanalyse ........coueeoeiieiieierniniiieee et 32
342 Miniplant-Technik .....c.cocoiriiiiniiiiiec e 36
4 Experimenteller Teil 39
4.1 Aufbau der ANlAgen......c.c.ooiiviiriireiis e 39
42 ANAEYTK oottt s 42
421 Bestimmung der Feuchtigkeitsaufnahme- und abgabekapazitéten................. 42
422 In-vitro Hautfeuchtigkeitsbestimmung nach der Karl-Fischer-Gasextraktions-
INETNOAE ...ttt ettt ettt et 44
423 In-vitro Hautfeuchtigkeitsbestimmung mittels ATR-IR-Spektroskopie ........ 46
424 Bestimmung des Einbauverhiltnisses mittets "H-NMR-Spektroskopie.......... 50
425 Hochleistungsfliissigkeitschromatographie (HPLC) ..........cccocccveiiiiicnen 51

|
Bibliografische Informationen digitalisiert durch E I HLE
http://d-nb.info/1044425598 BLIOTHE


http://d-nb.info/1044425598

VI

4
43
44

45

4.6
4.7

438
49

5.1

S.

5
5
5
5

5.2

5.

2.6

1.1

1.2
1.3
1.4
1.5

2.1

5.2.1.1

52.1.2

5.2.13
52.14
5.2.15

Gel-Permeations-Chromatographie.........c.ccoovveeinniniiiinccn i 53
Darstellung von hydrophilen Monomere ........c..cccococoiiiiinnciciiiinne 54

Darstellung und Optimierung des 2-Hydroxyethylmethacrylat (HEMA)-

Metharcylsdure (MAS)-CopolymersyStems...........cccveriiineniiiiicnireee s 61
Darstellung und Optimierung des Copolymersystems mit einer quartiéren
AmmoniumverbinAUNE ..ot s 75
Darstellung der 3-Sulfopropylacrylat (SPA)-Homo- und Copoylmere ............ 83
Darstellung der Sulfobetainmethacrylat-(SBMA)-Homo- und Copolymere
...................................................................................................................... 85
Darstellung des MAS-MAGIc-Copolymers...........c.ocooiiiiiinncciininicnnes 86
Scale-up und Optimierung des Herstellprozesses ..........ccocooovvivivcciriciiiinnnne 88
Ergebnisse und Diskussion 91
Darstellung der hydrophilen Monomere ..........cc.ccooeviiviniiiiciecne 91
Synthese von  2-Methacryloxyethyl-2-hydroxyethyl-dimethylammonium-
bromid (MEHDAB) .......cooiiiiiiiie e 91
Synthese von Carboxybetainmethacrylat (CBMA) .......cooviiiiiiiiiinnns 94
Synthese von 3-O-Methacryloyl-D-glucofranose (MAGIc) ..o, 96
Synthese von Isosorbiddimethacrylat (ISDMA) ..o 98
Versuch zur Darstellung von 3-Methacryloxypropyl-tris-(2-methoxyethoxy)-
SHAN (MPTMS) .ottt e 100
Darstellung und Charakterisierung der Polymere® im Hinblick auf die
Feuchtigkeitsaufnahme- und abgabekapazitdten..............cooooeeiiiiininnnnns 104

Darstellung des HEMA-MAS-Copolymers  bei  unterschiedlichen
ReaktionsbedingUngen ... e 105

Darstellung des HEMA-MAS-Copolymers unter Verwendung von

verschiedenen Initiator-SyStems ........co.ecueriiivcaiiiniiniininee e 111
Einfluss der unterschiedlichen Kationen im HEMA-MAS-Copolymer ... 124
Vernetzung des HEMA-MAS-Copolymers ..........ccccovivioiiniinienannns 126
Darstellung des HEMA-MAS-Copolymers mittels MADIX-Polymerisation



52.1.6
522

5221
5222
5223
5224
5225
523
524
525
53
5.3.1
53.2
54

5.4.1

542

543

5.5

7.1
7.2
7.3

Einsatz analoger Acrylsdure-Verbindungen...........ccccooeeevninniiiccncnnennnn. 143
Darstellung und Optimierung des Copolymersystems mit einer quartiren
AmmOonIUMVErbINAUNG . .....covrviiieereeeeeere e 148

Darstellung der MEHDAB-Homo- und Copolymere......c..ccoovivvcccnnnnne 148

Darstellung der CBMA-Homo- und Copolymere ............cccccovveiinncinnnnn, 152

Darstellung der METAC-MAS-Copolymere ..........cviciineiiiiiniieen, 156

Darstellung der HEMA-METAC-Copolymere ........c.ccooevcvviiiivonrecninnn 161

Darstellung des DADMAC-Homo- und Copolymere..........ccoovveenennnne 165
Darstellung der 3-Sulfopropylacrylat (SPA)-Homo- und Copolymere........ 169
Darstellung der Sulfobetainmethacrylat-(SBMA) Homo- und Copolymere 173
Darstellung des MAS-MAGIlc-Copolymers .........cooccviinicnniiiiiicneens 177

Scale-up und Optimierung des Herstellprozesses.............oovvccicmininniinicnnns 181
Scale-up des HEMA-MAS-Copolymers im 6 L-Mafstab...........cccc..c.coceee 181
Scale-up des HEMA-METAC-Copolymers im 3 L-MaBstab .......ccc........... 185

Untersuchung der Hautbefeuchtung mittels Karl-Fischer-Gasextraktions-

Bestimmung der Wassergehalte in der unbehandelten Schweinchaut bei

unterschiedlichen relativen Luftfeuchtigkeiten ........ococeoiivineiinccnnnenns 188

Validierung der Methode durch Konzentrationsreihen verschiedener

GlyCerinIOSUNEEN .c.cevviviie e s 190
Bestimmung der Wassergehalte durch Anwendung verschiedener Polymere
auf die SChweinehaut ..o 192
Untersuchung der Hautbefeuchtung mittels ATR-IR-Spektroskopie.............. 195
Ausblick 200
Anhang 201
Sicherheitshinweise verwendeter Chemikalien ...........c.cccooiievnioninnne 201
Verwendete GEre .........coviiieieriiieiiiie e 205
Verwendete SOftWArE. ..o e 206
Symbol- und Abkiirzungsverzeichnis 207

Literaturverzeichnis 210




