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1. UVOD



Mikrokrystalicka celul6za predstavuje v sou€asné dobé velmi dalezitou
farmaceutickou pomocnou latku. Ceolus KG 802 je jednim z typa mikro-
krystalické celulozy, jehoz hlavni vyuZiti je ve specialnich pfipadech. Jednak
pfi zpracovavani léCivych latek citlivych vuéi tlaku jako jsou antibiotika,
enzymy a podobné a dale pfi zpracovavani léCivych latek do tablet menSich
rozmeérld. Vyznacuje se vySSi hustotou a tyCinkovitym tvarem &astic. Ostatni
mikrokrystalické celulézy maji tvar kulovity. Z vy$e uvedenych duavodu
vyplyva, Ze se Ceolus KG 802 chova pfi lisovani odlisné.

Zakladnim procesem vyroby tablet je lisovani. Slozeni tabletovaci
smésy i technologicky postup vyroby je nutné volit tak, aby byly poZadované
vlastnosti tablet splnény. K optimalizaci slozeni tabletoviny a prabéhu
lisovani se pouziva hodnoceni lisovatelnosti ze zaznamu ziskanych béhem
lisovaciho procesu a dale hodnoceni vylisovanych tablet. Ziskané udaje
muzeme pouzit pro vypocet riznych parametrt, které nam charakterizuji lat-
ky z hlediska lisovatelnosti.

Cilem této prace je vypocCet elasticity a plasticity mikrokrystalické
celulézy Ceolusu KG 802 a zaroven zjistit Younglv modul pruznosti této

latky.



2. TEORETICKA CAST



2.1. Plniva pro primé lisovani tablet

Pojem ,pfimé lisovani byl dlouhou dobu pouzivan ve spojitosti s liso-
vanim jednoduchych krystalickych latek, nejCastéji anorganickych soli, bez
pouziti jinych pomocnych latek. V souCasné dobé tento termin pouzivame
pro oznaceni lisovaciho procesu, béhem nehoz jsou tablety lisovany pfimo
ze smési léCivych a vhodnych pomocnych latek, jako jsou napfiklad plniva,

rozvolfiovadla a kluzné latky, bez pfedchozi granulace®.

Vyhody pfimého lisovani:

- vhodna mechanicka odolnost a rozpadavost tablet
- ekonomické vyhody (operace miseni a lisovani)

- vhodna disoluce IéCiv

- zvyseni fyzikalné — chemické stability tablet

Nevyhody pfimého lisovani:
- nevyhody technologické (pfi pfili§ vysokém nebo naopak nizkém
obsahu |éCivych latek)

Vv s

citlivost vii¢i mazadlom?

Plniva jsou indiferentni pomocné latky, které se jednak pouzivaji pro
doplnéni objemu léCivé latky na technologicky potfebnou hmotnost tablety
(50 — 70 mgq), dale ovlivAiuji lisovatelnost tablet a v neposledni radé téz vy-
sledné vlastnosti tablet a to hlavné pevnost a rozpad. Mizeme tedy obecné
fici, ze ovliviuji fazi lisovani tak i fazi rozpadu v organismu po jejich aplikaci.

Plniva pouzivana pro pfimé lisovani maji vétsi velikost Castic a vetsi-
nou kulovity tvar, dale lepSi sypnost a lisovatelnost nez plniva, ktera se pou-
Zivaji pro klasickou pfipravu tablet z granulatu. Mizeme je délit napfiklad na

latky anorganické, organické a dale dle jejich rozpustnosti ve vodé?.



2.1.1. Anorganické latky

Dihydrat hydrogenfosfore¢nan vapenaty — CaHPO,4.2H,0

Hydrogenfosfore€nan vapenaty bezvody — CaHPO,

Obé tyto latky se pouzivaiji pfi pfimém lisovani tablet. Nevyhodou je je-
jich abrazivni pusobeni na trny a matrice tabletovacek a dale jejich ne-
moznost pouziti u léCivych latek citlivych na vySSi pH nez 7.

Fosforeénan vapenaty — Caz(PO,),, Cas(OH)(POy)3

Tato latka se s vyhodou pouziva pfi pfimém lisovani i pfi vihké granu-
laci. V kombinaci se stearanem vapenatym vSak ztraci svou lisovatelnost.
V porovnani s hydrogenfosforeCnanem vapenatym je citlivéjsi vacéi ma-
zadlum.

Siran vapenaty CaSO,, CaS0,4.2H,0

Siran vapenaty patfi mezi velmi levné plnivo. BEhem skladovani vSak

dochazi ke snizovani pevnosti tablet.

2.1.2. Organické latky

2.1.2.1. Monosacharidy

Dextrosa (D — glukoéza)

Tablety vyrobené z tohoto plniva maji tendenci zvySovat svoji pevnost

s dobou skladovani.



Manitol

Manitol existuje ve Ctyfech polymorfnich formach a, B, y a
nedefinované formé. Pusobenim lisovaci sily vS8ak nedochazi Kk jejich
zménam. Praskovy manitol ma Spatnou sypnost a lisovatelnost, proto se

spiSe vyrabi granulovany.
Sorbitol

Sorbitol je izomerem manitolu. Vyskytuje se ve Ctyfech krystalickych
polymorfnich formach a v bezvodé formé. Oproti manitolu je vSak vysoce

hygroskopicky.

2.1.2.2. Disacharidy

Sacharoza

Kromé klasické sacharézy se vyrabi sacharéza pro lisovani (obsahuje

2 — 5 % Skrobu, maltodextrin, kluzné latky: Di — Pac, Nu — Pac), dale pak

cukrafska sacharéza, obsahujici 5 % pSenicného Skrobu a nakonec pro

vyrobu potazenych mikrodrazé slouzi sféry s nazvem Non — Pareil o
velikostech 450 do 1200 pm?.

Laktéza
Laktdéza je nejCastéji pouzivanym plnivem. Jde o pfirodni disacharid
ziskany z kravského miléka a je sloZena z glukézovych a galaktézovych

jednotek. Vyskytuje se v a formé& — monohydratu a v bezvodé formé 3.

Monohydrat a formy se bézné& pouziva jako plnivo pro vihkou gra-

nulaci, zatimco vétsi velikostni frakce se pouzivaji pro pfimé lisovani. Pokud
se pouziva pfi pfimém lisovani, ¢asto se kni pfidava Avicel. Vyrazné
ovliviiuje vysledné vlastnosti tablet, zkracuje dobu rozpadu a zvySuje

pevnost.
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Bezvoda B forma se sklada z velmi jemnych aglomeratd krystal. Tato

forma je urCena pro pfimé lisovani tablet a to hlavné léciv citlivych vU i
vlhkosti.

Granulaci monohydratu a formy vznika aglomerovana laktéza —
Tablettose. Ma velmi dobré sypné vlastnosti, dobrou lisovatelnost a Casto se
pouziva v kombinaci s Avicelem.

Super-Tab je fluidné suSeny monohydrat a laktézy. Vysledny produkt
ma kulovity tvar a obsahuje 80 — 90 % monohydratu laktézy a 10 — 20 %
amorfni formy. PouZiva se asi v 15 % koncentracich. Minimalné reaguje na

uéinek mazadel?.

Obr. &. 1: Super-Tab®

Excipient: Super-Tab spray dried Lactose monohydrate
Magnification: 100x

2.1.2.3. Polysacharidy

a) Derivaty skrobu

Jako plniva se mohou pouzivat jednak Skroby pSeni¢né, kukuficneé i

bramborové. Skroby se skladaji ze dvou polysacharidi — jednak z linearni
amylézy (27 %) a dale zrozvétveného amylopektinu (73 %). Amyloza je
slozena z a-1,4-glykosidicky vazanych glukézovych jednotek v a konfiguraci.

Nachazi se uvnitf Skrobovych zrn. Amylopektin je slozen z a-1,4-glykosidicky
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vazanych gluk6zovych jednotek v a konfiguraci a dale ma i a-1,6 vazby mezi

glukézovymi jednotkami. Nachazi se v povrchové vrstvé zrn.

Pregelatinizovany Skrob

Pregelatinizovany Skrob se vyrabi chemickymi nebo mechanickymi

procesy, pfi kterych dochazi k rozruseni Skrobového zrna. U téchto procesl
je vzdy pfitomna voda. Caste¢né pregelatinizovany $krob se pouziva jako
plnivo, pojivo nebo i jako rozvolfiovadlo. Obsahuje 80 % nemodifiovaného
8krobu, 5 % volné amylozy a 15 % volného amylopektinu. Na trh se dostava
pod nazvy Starch 1500, Sepistab ST 200, Lycatab PGS. Pokud srovhame
pevnost tablet z upraveného Skrobu a z pfirodniho zjistime, Zze je mnohem
nizSi. Toto je zplsobeno tim, Ze dochazi k pomalé plastické deformaci

béhem lisovaciho procesu.

b) Derivaty celulézy

Amorfni celuléza

Amorfni celul6za se pfipravuje mechanickou cestou a to mletim celu-

l6zy. Jedna se o velmi jemny prasek, ktery se pouZziva jako plnivo pro pfimé
lisovani. V jeji molekule jsou jednotky D-glukézy vazany 1,4-glykosidickymi
vazbami v konfiguraci 8. ZlepSuje sypnost a lisovatelnost.

Mikrokrystalicka celul6za

Mikrokrystalicka celul6za je polysacharid s molekulovou hmotnosti

30000 az 50000. Pripravuje se hydrolyzou a-celuldézy prostfednictvim kyseli-
ny chlorovodikové. Celul6za se ziskava jako buni€ina z vlaknitého rostlinné-
ho materialu. Vysledny produkt je tvofen aglomeraty krystalickych Castic tva-
ru jehlicek dlouhych 10 az 50 ym o prdméru 1 az 10 ym. Mikrokrystalicka
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celuléza je tvofena jednotkami D-glukdzy, které jsou vazany 1,4-glykosidicky-
mi vazbami v B konfiguraci®.

Je to bily nebo témér bily, jemny nebo zrnity prasek prakticky neroz-
pustny ve vodé, ve ziedénych kyselinach a organickych rozpoustédlech®.

Jeji hlavni vyuZiti je jako suché pojivo pro pfimé lisovani, dale pak
ovliviiuje rozpadavost tablet a miaze byt také pojivem pfi vihké granulaci.
S légivy je kompatibilni®.

NejCastéji pouzivanym druhem mikrokrystalické celulézy je Avicel.
Vyrabi se jednak pro pouziti ve farmacii, potravinarstvi a dale pro technické
ucely. Jednotlivé druhy Avicelll se od sebe liSi velikosti ¢astic, obsahem
vihkosti a dale sypnou hustotou. Tyto odliSnosti umoziuji rizné pouziti
Avicelu. VSechny druhy maji bilou barvu, jsou bez chuti a zapachu a z me-

tabolického hlediska jsou inertni?.

1) Avicely

Avicel PH 101

Tento Avicel ma velikost Castic 50 uym a obsah vlhkosti 5 %.
NejCastéji se pouziva jako plnivo pro pfimé lisovani a pfi vihké granulaci pro
ZlepSeni jednak lisovatelnosti, dale pak vyslednych vilastnosti tablet jako
pevnosti a rozpadavosti. Mze byt pouzit také jako nosi¢ pro suché extrakty a

jako pojivo pfi drazovani.
Avicel PH 102

Velikost ¢astic tohoto Avicelu je 100 um a vihkost je 5 %. Z hlediska
lisovatelnosti se v8ak neliSi od Avicelu PH 101. Diky vétSim &asticim se vSak
s vyhodou pouzivéa pro lisovani velmi jemnych prachi. Casto se také kombi-
nuje s hydroxypropylcelul6zou pro vyrobu pomalu se rozpadajicich tablet do

dutiny ustni.
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Avicel PH 103

Tento Avicel se odliSuje snizenym obsahem vihkosti ktera je 3 %. Veli-
kost Castic je 50 um. Vyuziva se tedy pro lisovani materialu citlivych na
vihkost.

Avicel PH 105

Velikost Castic tohoto Avicelu je 20 ym a obsah vihkosti je 5 %. Hodi

se pro lisovani hrubSich granulati nebo krystalickych produktd.

Avicel PH 200

Typ Avicelu, ktery ma velikost ¢astic 200 ym a obsah vihkosti je 5 %.
Kulovité Castice a jejich znacna velikost umozniuje velmi dobrou sypnost, coz
snizuje hmotnostni variabilitu tablet na minimum. Uplathuje se hlavné pfi

pfimém lisovani a suché granulaci.
Avicel PH 301

Castice Avicelu maji velikost 50 um a obsah vihkosti je 5 %. | kdyz je
jeho velikost €astic stejna jako u Avicelu PH 101, odliSuje se od né&j vysSi
sypnou hmotnosti. Diky tomu dosahuje mensich rozdili v hmotnostni pro-
ménlivosti talet. Vyuziva se pfi vyrobé tablet mensich rozméra.

Avicel PH 302

Tento Avicel ma velikost ¢astic 100 ym a obsah vihkosti je 5 %. Jeho

pouZiti je hlavné pfi vyrobé tablet mensich rozméra®.
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2) Ceolus KG

Ceolus KG 802

Jedna se o typ mikrokrystalické celulézy, ktery ma vyrazné tyCinkovité
konfigurace Castic. Velikost téchto Castic je pfiblizné 50 ym. Diky svym
vyhodnym vlastnostem se vyuziva jednak pfi zpracovani léCivych latek do
tablet mensich rozmérd a dale pfi zpracovani IéCivych latek citlivych vici

tlaku jako jsou enzymy, antibiotika a podobné’.

Obr. &. 2: Ceolus KG’
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2.2. Plasticita a elasticita u tablet

2.2.1. Vyuzivani dat ziskanych béhem procesu lisovani

V literatufe je vénovana stale vétsSi pozornost interpretaci dat ziska-
nych béhem procesu lisovani. Tato data jsou nezbytna pro spravné hodno-
ceni procesu lisovani a pro srovnani lisovatelnosti latek vyuzivanych ve
farmaceutickém primyslu.

Muze to byt jednak zjiStovani zavislosti mezi velikosti energie vlozené
do lisovani a tvrdosti tablet, dale energie potfebna pro elastickou a plastickou
deformaci, Heckelovy kfivky, méfeni elasticity tablet ze zmény vySky nebo
pruméru po vylisovani, zaznamy sila - draha slouzici k vypoctu energii liso-
vani atd.

Nicméné i presto Ze existuje velké mnozstvi metod, které vyuZivaji
data ziskana béhem lisovaciho procesu, objevuje se mezi nimi v literatufe
mnoho nesrovnalosti. Nejenom Ze mame nedostatek zavéru, které nam
srovnavaji jednotlivé metody, ale existuji i rozpory v zavérech praci vyuzi-

vajici stejnou metodu®.

2.2.2. Plasticita a elasticita z pohledu reologie

Kazdé materidly je mozno charakterizovat rdznymi reologickymi
vlastnostmi. Mezi tyto vlastnosti patfi elasticita (pruznost) a plasticita
(viskozita). Tyto v rGzné mife ovliviuji vysledné vlastnosti materiald. A pokud
material projevuje pouze jednu vlastnost, je to z divodu potlageni ostatnich.

Podle teorie pruznosti a pevnosti reaguji pevna pruzna télesa
pusobenim vnégjSich sil pouze pruznymi deformacemi. To znamena, ze
pusobenim vnéjSich sil méni tvar. Tyto télesa by se méla teoreticky vzato
vracet po skonceni deformuijicich sil k pavodnim rozmérim.

Realna télesa odpovidaji tomuto modelu pouze pokud jsou deformujici
mechanicka napéti dostate€né mala. Pokud vSak prekroCime puUsobicim
napétim urcitou mez, podlehnou i typicky pevna télesa trvalym deformacim.

Taktéz u téchto téles pfi ur€itych hodnotach napéti vznika zvlastni druh toku,

16



tzv. kluz. MiZzeme tedy konstatovat, Ze se v urcitém rozsahu napéti deformuji
i plasticky. To tedy znamena Ze ,teCou” a tak se vyznacCuji vlastnostmi
typickymi pro kapaliny.

Spousta materiald, které vyuzivame v oblasti farmaceutické
technologie, ma pravé charakter vlastnosti mezi pevnymi pruznymi télesy a

kapalinami®.

2.2.3. Plasticka a elasticka deformace béhem procesu lisovani

Lisovaci proces je charakterizovan Ctyfmi specifickymi stadii:

1. pocatecni stadium

Tabletovina je volné nasypana do matrice.

2. stadium zhutnéni
V tomto stadiu dochazi ke zmeéné prostoroveho usporfadani Castic
vlivem lisovaci sily. Castice se lépe prostorové usporadavaji, zmensuji

vzdalenost mezi sebou a vyplhuji interpartikularni prostory. Toto stadium

jesté vétSinou nevede k tvorbé vyliskl s potfebnou pevnosti.

3. stadium elastické (vratné) deformace
Castice po vyplnéni interpartikularnich prostor jiz nemohou ustupovat

dale pusobici sile a tak dochazi ke zmenSovani intrapartikularnich prostoru.

Vylisek se postupné zhustuje a vznika v ném urcité napéti, které je pfimo
umérné lisovatelnosti dané latky. Atomy, ionty a molekuly ziskavaji tzv.
potencialni energii a to az po urcitou hodnotu napéti, oznacovanou jako
hranici elasticity nebo také mez toku. Pokud zde prerusSime pusobeni
deformacni sily, navrati se Castice do plvodni polohy. Ke vzniku tablety je

tedy tfeba sily vy$Si nez pro elastickou deformaci.
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Pro homogenni izotropni tuhé latky je stadium elastické deformace

charachterizovano Hookovym zakonem:

o=-E*eg

0.....napéti [N.m?]
E.....konstanta umérnosti — materidlova konstanta, tzv. Younguv modul
pruznosti

€ounnn. relativni délka prodlouzeni

4. stadium plastické deformace
Toto stadium nastava po prekonani hranice elasticity, kdy atomy, ionty
a molekuly opoustgji své plvodni usporadani. Stadium je charakteristické

trvalymi (ireverzibilnimi) zmé&nami a fixacemi tvaru tablety. Casto zde dochazi

taktéz k drceni Castic a vytvareni novych mezipovrchi. Dodana prace se
spotfebovava na zmény v krystalové mfizce, tvorbu novych mezipovrchu

rozdrcenych &astic a projevuje se taktéz zvy$enim teploty®.

Obr. €. 3: Zjednodus$eny popis lisovaciho procesu obsahujici tfi slozky:

elastickou deformaci, plastickou deformaci a fragmentaci®

Elasticka deformace O © O

Plasticka deformace © ©

$
Fragmentace O @D S

Pred Béhem Po

lisovanim lisovani lisovani
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VySe zminéna stadia procesu lisovani jsou vSak pouze teoreticka. A to
z toho duvodu, Ze farmaceutické materialy, které se lisuji, jsou smési
nékolika léCiv a pomocnych latek. Jejich riznorodost zplsobuje, Ze se
jednotlivé Castice pfi pusobeni tlaku chovaji ruzné. Nékteré materialy se
vubec nedeformuji, jen se jejich Castice v prostoru ucelnéji usporadaji, a
nékteré se deformuji pouze elasticky. Materialy se mohou taktéz vyznacovat
tim, Ze u nich v pribéhu lisovaciho procesu dochazi k drceni, vytvareni
novych mezipovrchll a mohou se deformovat i plasticky. Pro tabletovani se

tedy vyZaduje dobra plasticka deformovatelnost®.
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2.3. Vypocet elasticity z geometrie tablety a praktické vyuziti

této metody

Kazda tableta prochazi po vylisovani ve vétsi ¢i mensi mife expanzi.
Existuje velké mnozstvi metod, zabyvajici se hodnocenim této expanze.

Hodnoti se zména vysky tablety nebo zména jejiho priméru.

Elasticitu vS8ak mUzeme vypocist také ze zmény pérovitosti tablety. Po

vyjmuti tablety z matrice se porovitost zvySuje, lze tedy zjistit jeji rozdil pfi
maximalnim tlaku a po uréitém ¢ase po vylisovani®.

Obecné se hodnota elasticity (E) ze zmény vySky tablety vypocte
pomoci vzorce'?:

E:@xloo %]

X

kde Hy znamena vysku tablety na pocatku méfeni a Hy vySku tablety
na konci méreni. Vyska tablety na poCatku méreni vyjadfuje vysSku tablety pfi
maximalni lisovaci sile nebo pfed vyjmutim tablety z matrice. Také vySka
tablety na konci méfeni mize byt jednak vyska tablety okamzité po vyjmuti

tablety z matrice nebo ve stanovenou dobu po jejim vylisovani (obr. €. 4).

Obr. €. 4: Expanze tablety — hodnoceni zmény jeji vySky

Hy H, Hs  Hg

Hi.... vySka tablety pfi maximalni lisovaci sile

H,.... vySka tablety pfed vyjmutim z matrice

Hs.... vySka tablety okamZité po vyjmuti z matrice

H,.... vySka tablety ve stanovenou dobu po vylisovani
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Pokud zjisStujeme elasticitu ze zmény priméru tablety, bereme jako
pocatecni hodnotu primér matrice a jako kone€nou hodnotu primeér tablety
ve stanovenou dobu po vylisovani (obr. €. 5). Vypoc€et hodnoty elasticity je
pak stejny jako vypoget elasticity ze zmény vysky tablety™®.

VétSina praci se vSak spiSe zabyva hodnocenim vysky nez hodnoce-

Vv,

zmény objemu.

Obr. €. 5: Expanze tablety — hodnoceni zmény jejiho praméru

D;.... primér tablety v matrici

D,.... primér tablety ve stanovenou dobu po vylisovani
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2.3.1. Vypocet elasticity z vySky tablety

Dale bude zminéno nékolik metod, které se od sebe odliSuji dobou,

kdy byly zjiStovany parametry tablety.

Metoda ¢. 1

Tato metoda hodnoti parametry tablety v nejkratSim ¢asovém intervalu

a to jednak vysku tablety pfi maximalni lisovaci sile a dale vySku tablety pred

vyjmutim z matrice.

Pouzila se napfiklad pfi hodnoceni vlivu tvaru krystall acetazolamidu
na lisovatelnost tablet. Pfed lisovanim byl acetazolamid pfFekrystalizovan
odliSnymi metodami z riznych rozpoustédel. Ziskaly se tak rlizné krystalové
modifikace acetazolamidu. Jednou z metod pfipravy tabletoviny bylo spre-
jové suseni.

Z vysledkl této prace vyplyva, Ze tvar krystald vyznamné ovliviuje
elasticitu tablet a tedy i jejich vyslednou lisovatelnost. Vlastnosti tablet byly
vyznamné zlepSeny pokud byla pouZzita metoda sprejového suSeni. Dopo-

ruuje se tedy pro zlep$eni lisovatelnosti téchto tablet™.

Metoda €. 2

Tato metoda hodnoti parametry tablety pfi maximalni lisovaci sile a

dale okamzité po vyjmuti z matrice.

Tato metoda se pouzila pro hodnoceni vlivu riizné rychlosti lisovani na
elasticitu tablet z pregelatinizovaného Skrobu, mikrokrystalické celulozy, ibu-
profenu a acetaminofenu. Navazky jednotlivych latek byly lisovany pfi
riznych tlacich a rdznymi rychlostmi lisovani.

Z vysledkl této prace vyplyva, ze vysSi lisovaci rychlost vede k vyssi
elasticité u vSech Ctyfech vzorkd. To znamena, Ze latky mély v sobé ulozeno

vice elastické energie a nemély dostatek asu k plastické deformaci®.
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Touto metodou se napfiklad hodnotila elasticita u tablet z pektind.
Studoval se také vliv mikrokrystalické celulozy jako pomocné latky na jejich
lisovatelnost. Pektin je obecné znam jako Spatné lisovatelna latka a pro
ZlepSeni jeho lisovatelnosti byly pfipraveny smési s mikrokrystalickou
celulézou v poméru 1:1. Jako suroviny byly pouzity jednak Pektin 170, Pektin
621 a dale Avicel PH 101.

Ze zavéru vyplyva, Ze oba typy pektind vykazuji minimalni schopnost
pro plastickou deformaci, Spatnou lisovatelnost a vysokou hodnotu elasticity.
Ta byla v rozmezi 18 — 25 %. Z téchto duvodu se pro usnadnéni lisovaciho
procesu doporucuje pouziti pektini ve smési s plasticky se deformujicimi

materialy™®.

Tato metoda se také pouzila pfi hodnoceni elasticity u tablet z a-
laktozy. Ukolem prace bylo taktéz zjistit vliv pfidavku emulgatoru a polymert
na jejich elasticitu. Jako suroviny byly pouzity mohohydrat a-laktozy
(Pharmatose 200M), dale pak polysorbat 80 a polyvinylpyrrolidony
(Polyvinylpyrrolidon K17 a Polyvinylpyrrolidon K90). Celkem bylo pfipraveno
nékolik druhd tabletovin. Jednak tabletovina z Cisté laktozy, dale pak
dvouslozkova smés laktézy a vzdy jednoho z polyvinylpyrrolidont a nakonec
tfislozkova smés laktdzy, polyvinylpyrrolidonu a polysorbatu 80. Castice &isté
laktézy i smési byly upraveny sprejovym sudenim. Jednotlivé navazky meély
hmotnost 500 mg a lisovaly se tlakem 275 MPa.

Zavérem této prace je, Ze elasticita vSech tablet byla pfiblizné 10 % a

témé&F srovnatelna pro véechny typy tabletovin®’.

Tato metoda byla dale pouZzita pro zjiSténi vlivu krystalovych modi-
fikaci ibuprofenu na elasticitu tablet. Pfed lisovanim byl ibuprofen pfekrysta-
lizovan odliSnymi metodami z riznych rozpoustédel. Ziskaly se tak rGzné
krystalové modifikace ibuprofenu (tyCinkovity, jehlicovity, nepravidelny a
mnohosténny tvar krystalt). Tabletovina o hmotnosti 250 mg byla lisovana od
nizSich lisovacich tlakGi po nejvys$si mozné.

Ze zavéru této prace vyplyva, ze ruzné krystalové modifikace ibu-

profenu maji vliv na elasticitu tablet'®.
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Metoda ¢. 3

Tato metoda hodnoti vySku tablety pfed vyjmutim z matrice a dale pak

vySku tablety dvacet Ctyfi hodin po vylisovani.

Metoda byla pouzita pro vypocet elasticity u tablet z hydroxypropyl-
metylcelulézy (Methocel K4M). Zjistoval se také vliv pfidavku plastifikatort
na elasticitu tablet. Jako pomocné latky pro plastifikaci se pouzily jednak
glycerol, dibutylester kyseliny sebakové, propylenglykol a triacetin.

Bylo pfipraveno vice druhl tabletovin, jednak ze samotné hydroxy-
propylmetylcelulézy a dale pak dvouslozkova smeés hydroxypropylmetyl-
celulézy a vzdy jednoho plastifikatoru. Navazky mély hmotnost 240 mg a byly
lisovany pfi raznych tlacich zhruba do 200 MPa.

Zavérem této prace je, Ze samotna hydroxypropylmetylcelul6za bez
plastifikatord ma znacnou kapacitu elasticity, coz se projevilo rozsahlou
expanzi tablety po vylisovani. Z pouzitych plastifikatord mél vSak pouze

propylenglykol pozitivni vliv na zmirnéni této expanze™®.
Metoda €. 4

Metoda hodnoti vySku tablety pfi maximalni lisovaci sile a vySku

tablety dvacet Ctyfi hodin po vylisovani.

Tato metoda se pouzila pro hodnoceni vlivu velikosti ¢astic riznych
typU hydroxypropylmetylcelul6z (Methocel K4M, Metocel K100LV, Methocel
K15M, Methocel K100M) na elasticitu tablet. Kazdy typ hydroxypropylmetyl-
celulézy byl rozsitovan na pét frakci: do 45, 45 — 125, 125 — 180, 180 — 250,
250 — 350 um. Jednotlivé navazky tabletoviny mély hmotnost 400 mg a
lisovaly se silou 10 kN.

Z vysledkl této prace vyplyva, ze velikost ¢astic vyznamné ovliviuje
elasticitu tabet. NejnizSi hodnota elasticity byla u ¢astic s nejmensi velikosti a
s rostouci velikosti Castic rostla az k hodnoté 18 % u nejvétSich Castic u

véech typ(i hydroxypropylmetylceluléz®°.
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Metoda ¢. 5

PocCateCni hodnota vysSky tablety u této metody je sledovana pfi

maximalni lisovaci sile. Dale jsou sledovany vysky tablety ve stanovenych

Casovych intervalech, a to napfiklad okamzité po vyjmuti tablety z matrice,

dale po dvaceti Ctyfech hodinach a nakonec deset dni po vylisovani. Tato
metoda je ze vSech vySe uvedenych metod nejvyhodnéjsi z toho hlediska, ze
sleduje vysSku tablet po delSi Casovy interval a ziskava tak vice vysledku,

které pak mezi sebou porovnava.

Touto metodou se napfiklad hodnotila elasticita u tablet z laktozy,
kukuficného Skrobu a u tablet z jejich smési. Jako suroviny byly pouzity
StarLac (smés sprejové suSeného monohydratu a-laktozy a kukuficného
Skrobu 85 % : 15 %) dale FlowLac100 a kukuficny Skrob. Elasticita byla
stanovovana ve vice €asovych intervalech.

Z vysledkl této prace vyplyva, Ze hodnota elasticity u kukuficného
Skrobu je zdaleka nejvySSi. NejnizSi hodnoty mély tablety z Cisté laktdzy.
Elasticita samozdfejmé s asovym intervalem rostla, nejvétSi zmény vsak

nastaly ihned po vylisovani®.

Touto metodou se napfiklad hodnotil viiv pfidavku mikrokrystalické
celulézy na elasticitu tablet z karagenu. Ukolem této prace bylo taktéz
potvrdit teorii, ze se vzrlstajicim ¢asovym intervalem roste i elasticita tablet.
Jako suroviny byly pouzity jednak karagen Gelcarin GP-911, Avicel PH 101 a
dale jako modelova latka monohydrat theofylinu. Elasticita byla stanovovana
ve v8ech vySe popsanych ¢asovych intervalech.

Ze zavéru této prace vyplyva, ze se elasticita s delSim Casovym

v v,

v v

hodnotu elasticity mél theofylin, ktery se nejvice plasticky deformoval, stfedni
hodnotu elasticity méla mikrokrystalicka celul6za a nejvysSi karagen. U
tablet, které byly pfipraveny z dvouslozkové smési a to z karagenu a
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mikrokrystalické celulozy, byly vypocCteny nizSi hodnoty elasticity nez u
gistého karagenu®,

Touto metodou se také hodnotila elasticita u tablet z acetatu celulozy.
Elasticita byla stanovovana v rliznych €asovych intervalech, nejvyznamnéjsi
jsou pred vyjmutim tablety z matrice a dvacet Ctyfi hodin po vylisovani. Ze
surovin se pouzil acetat celulézy CA-398-10, NF. Tabletovina byla rozsito-
vana na frakce do 75 ym a nad 212 ym a byla lisovana pfi riznych tlacich a
riznych ¢asovych prodlevach (10 a 20 s). Jednotlivé navazky mély hmotnost
400 mg.

Vysledky této prace potvrzuji, Ze elasticita roste jak s velikosti Castic

tak s ¢asovym intervalem?>.
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2.4. Ukol prace

V souvislosti s feSenim problematiky teorie lisovani tablet na Katedre

farmaceutické technologie byl ukol této prace roz€lenén na tyto dil€i

problémy:

1. hodnoceni plasticity mikrokrystalické celul6zy jednobodovou
metodou ze zaznamu poklesu sily na Case,

2. zjisténi Youngova modulu E,

3. hodnoceni plasticity mikrokrystalické celulozy metodou za-
loZzenou na jednoparametrickém hodnoceni kfivky sila — Cas,

4. hodnoceni plasticity mikrokrystalické celulézy metodou
zaloZenou na tfiparametrickém hodnoceni kfivky sila — €as,

5. celkové porovnani plasticit u sledovanych mikrokrystalickych

celuloz.
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3. EXPERIMENTALNI CAST
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3.1. Pouzité suroviny

Mikrokrystalicka celul6za — CEOLUS KG 802
Vyrobce: Asahi Kasei Chemicals Corporation Tokyo, Japan

Cislo $arze: K3B1

3.2. Pouzité pristroje a zarizeni

Lisovaci pripravek

Lisovaci pfipravek je slozen z plasté, ktery je dvoudilny, matrice a horniho a
dolniho lisovaciho trnu.

Vyrobce: ADAMUS HT Zaklad Mechaniczny Narzadzla Precyzyjne, Polska
republika

Pristroj pro zkouseni pevnosti materiala v tlaku a tahu T1 — FRO 50

Tento pfistroj se pouziva pro zkouseni materialt v tlaku a tahu pfi sile v roz-
sahu od 0 do 50 kN. Vzdalenost Celisti i rychlost zatéZovani destrukéni silou
se da kontinualné ménit. Tento pfistroj byl pouzit jako lisovaci (viz. obr. €. 6)
Vyrobce: Zwick GmbH & Co., UIm, Némecko

Obr. €. 6: Pristroj pro zkouSeni pev- e

nosti materialt v tlaku a tahu®* i =

Y

440

1714

1814 - 2688
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Vyskomér DIGIMATIC HEIGHT GAGE HDS

12
13

Tento digitalni pfistroj byl pouzit pro méreni 2 N f'j;m_éjﬁ

vyky tablet (viz. obr. & 7). ||

A If ]
Vyrobce: MITUTOYO %w‘{;- “‘W_A "

16

Obr. &. 7: Vyskomér Digimatic Height Gage - 1; )

25 = L= :
HDS TINNS

3.3. Postup pripravy tablet a lisovaci proces

Ze zkouSené latky — Ceolusu KG 802 byly pfipraveny navazky o
hmotnosti 500 mg s pfesnosti na 1 mg. Kazda lisovaci sila byla testovana
Sestkrat. Do matrice se zasunul dolni lisovaci trn a fixoval se zajistovaci
Casti. Kazda navazka se kvantitativné prevedla do matrice a pfed kazdym
lisovanim se mirné sklepala. Po zasunuti horniho lisovaciho trnu se
pfipravena matrice vlozila mezi Celisti lisu. Nastavila se poZadovana lisovaci
sila a zapl se posun Ccelisti k sobé. Po dosazeni zadané lisovaci sily byl
posun Celisti zastaven a objem tablety byl drzen po dobu 180 sekund. Po
oddaleni Celisti se lisovaci pfipravek vyjmul z Celisti lisu a ihned byla
zmérena vySka tablety v matrici. Poté se odstranila zajiStovaci soucast a
tlakem na horni lisovaci trn se tableta z matrice vytlacila. Vysku tablety pod

lisovacim tlakem zméfil lisovaci pfistroj.

Jednotlivé lisovaci sily byly:
0,1; 0,25; 0,5; 0,75; 1; 1,5; 2; 2,5; 3;: 3,5: 4;: 45; 5;: 7,5; 10; 15; 20; 30 kN.

Bylo vylisovano celkem 108 tablet valcovitého tvaru bez fasetového
okraje, jejichz prumér byl 13 mm. Pro kazdou lisovaci silu bylo tedy
navazeno 6 vzorku, lisovaly se konstantni rychlosti cyklu 2 mm/s s konstantni

¢asovou prodlevou 180 sekund.
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Po vylisovani kazdé tablety byl vytvofen protokol o prabéhu lisovani
pomoci softwaru v pocitaci, ktery byl pfipojen k lisovacimu pfistroji (viz. obr.
€. 8). Timto zpusobem byly ziskany pro kazdou lisovanou tabletu grafy
zavislosti sily na Case. Jejich pfevedenim do programu test Xpert V9.01 jsme
ziskali hodnoty standardni sily, ¢asu a drahy, které se pouzily pro dalSi
hodnoceni plasticity a elasticity u daného piniva.

Pro dalSi zpracovani vysledkd byl pouzit program test Xpert V9.01,

Origin Professional 7.5 a Microsoft Excel.

Parametry lisovaciho procesu:

Rychlost cyklu: 2 mm/s
Vzdalenost Celisti: 117 mm
Rychlost pfedzatizeni: 2 mm/s
PfedzatiZzeni: 2 N

Prodleva na pozadované hodnoté sily pfi zatézovani: 180 sekund

Obr. €. 8: Protokol o pribéhu lisovaciho procesu z pfistroje Zwick/Roell Z050

s grafickym znazornénim zavislosti poklesu sily na ¢ase

Zw,.ck IRoe" Protokol 26.06.2007

Zk. parametry:

Zakaznik Material 12 p60

Zkousel(a) Zkusebni systém : Rizeni Vyrobni éislo: 156573
Priénik Vyrobni ¢islo: 156573
Sfla Vyrobni ¢islo: 156574 50 kN

Vysledky:
Fmax, [Lmax.| E1 E2 E3 |Emax| Elis | EP Pl k |L pei 5000 N Fzat
Nr N mm | Nm | Nm | Nm | Nm | Nm % % | kN/mm mm
1 |[643438° 850 19452 6,883 | 1,004 2734  7.89 | 71.15 | 87,27 | 0,008 8.34
2 |6479.64 836 19,115 6,970 | 0,990 27,08 7,96 | 70,60 | 87,56 0,010 8.20
3 |6490.80 880 [20,571 6,975 1,005 | 28,55 7.98 72,05 87,40 0,005 8,64
4 |e6456,13 8,38 (19,103 6,943 | 1,008 | 27,05 | 7,95 | 70,61 | 87,32 | 0,009 8,23
5 |6441,74| 8.43 (19,173 6,981 | 0,987 | 27,14 | 7,97 | 70,64 | 87,61 | 0,009 827
6 |639220 851 (19247 6973 | 0,993 | 27,21 | 7,97 | 70,73 | 87,53 | 0,007 836

Grafické zaznamy zkousek:

6000

4000 e — —_— e
= R —
& |
>
2000 ‘
It
i
0 v
0 50 100 150
Eas trvani zkousky, s
Statistika:
Série | Fmax. |Lmax. E1 E2 E3 |Emax| Elis | EP Pl k  |L poi 5000 N Fzat
n=6 N mm __Nm__Nm | Nm | Nm _Nm % % | kN/mm mm
6449,15] 8,50 19,444 6,954 | 0.998  27.40 7.95 | 70,96 87,45 0,008 8.34
3530| 0,16 | 0,567 0,037 | 0.009 | 058 003 | 057 014 0,002 0,16
055 1,89 | 292 1053 | 089 210 042 | 080 0.16|21.80 1.92
strana 1/1
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3.4. Postup stanoveni elasticity a plasticity

Hodnoty standardni sily, ¢asu a drahy byly pfevedeny pomoci
programu test Xpert V9.01 do programu Microsoft Excel a dale pak graficky
zpracovany v programu Origin Professional 7.5, kde byly vytvofeny rovnice
kfivky prodlevy pro kazdou lisovanou tabletu. Vysledné hodnoty parametru t
byly ziskany programem Origin Professional 7.5 po vyhodnoceni vysledné

kfivky sila — Cas jednak jednoparamtrickou rovnici nebo tfiparametrickou.

3.4.1. Pouzité metody pro stanoveni elasticity a plasticity

Stanoveni plasticity jednobodovou metodou — metoda 1P

Pocateéni stadium, ve kterém dochazi k nastupu lisovaci sily, je
charakteristické pfedevSim preusporadavanim ¢astic do volnych vzducho-
vych prostor, zmenSovanim vzdalenosti mezi nimi a vypliovanim
interpartikularnich prostord. Pfi neustalém zvySovani sily dochazi ke
zmenSovani intrapartikularnich prostord a vylisek se dale zhustuje.
Nastupuje zde stadium elastické deformace. Po pfekonani meze toku, nebo
také hranice elasticity nastupuje stadium plastické deformace. To je
charakteristické trvalymi zménami a fixacemi tvaru tablety, Casto zde
dochazi i kdrceni Castic. Stadium nastupuje pfed dosaZenim maximalni
lisovaci sily. Po dosaZeni maximalni hodnoty sily je objem tablety udrzovan
na konstantni urovni. V tomto useku poklacuje plastickd deformace (viz.
obr.cC. 9).
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Obr. €. 9: Metoda 1P

Sila [kN]

Cas [s]

Hodnoty metody 1P se vypoditaji ze vzorce?®:

_ (Fmax- Fmin)

1P x100 [%]

max

Fmax..... maximalni sila [kN]

Frin.e.... sila v Case 180 sekund [kN]
Stanoveni elasticity a plasticity hodnocenim krivky sila — ¢as

a) Jednoparametrické hodnoceni kfrivky sila — ¢as, metoda 2P
V programu Origin Professional 7.5 jsme vytvofili kfivky zavislosti

poklesu sily na Case a to jednoparametrickym hodnocenim. Rovnice kfivky

ma obecny tvar:
y = Ar*exp(-x/t1)+Yyo

Tento program nam také vypodital jenotlivé hodnoty parametru:

Yo = hodnota na ose y, ke které se kfivka limitné blizi
Ap = pokles sily na ose y pfi konkrétnim déji [kN]
t1 = relaxacni konstanta pfi konkrétnim déji [s]
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Pro vypocCet plasticity metodou 2P jsme pouzili parametr t;. Hodnotu
tohoto parametru jsme vynasobili hodnotou Youngova modulu a ziskali tak
hodnoty plasticity metodou 2P.

Zakladem pro tento vypocet plasticity nam byl vztah odvozeny ze

vzorce?’:
F = Fo*e(-E/P)*T E/P =k =10t E/P = 1t
P = E*t

F =silav ¢ase T [kN]

Fo = pokles sily za ¢as 180 sekund zpUlsobeny danym déjem [kN]
E = Younglv modul pruznosti [MPa]

P = plasticita [MPa.s]

T = realny Cas [s]

t = relaxacni konstanta [s]

k = pfevracena hodnota t [s™]

b) Triparametrické hodnoceni kfivky sila — €as, metoda 3P
Obdobné jako pfi jednoparametrickém hodnoceni jsme v programu
Origin Professional 7.5 vytvorili kfivky zavislosti poklesu sily na ¢ase ale nyni

tfiparametrickym hodnocenim. Rovnice kfivky ma obecny tvar:

y = Ar*exp(-x/t1) + Ax*exp(-x/tz) + Ag*exp(-x/t3)+yo

Yo = hodnota na ose y, ke které se kfivka limitné bliZi
Ai123 = pokles sily na ose y pfi konkrétnim déji [kN]
ti23 = relaxacni konstanta pfi konkrétnim déji [s]

Pro vypocet plasticity metodou 3P; jsme pouZili parametr t;. Hodnotu
tohoto parametru jsme vynasobili hodnotou Youngova modulu a ziskali tak

hodnoty plasticity metodou 3P;.
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Pro vypocet plasticity metodou 3P, jsme pouZili parametr t, a obdobné

pro vypocet plasticity metodou 3P3; parametr ts.

3P1 = E*tl 3P2 = E*tz 3P3 = E*tg

E

YoungUv modul pruznosti [MPa]

t103 = relaxaCni konstanta pfi konkrétnim déji [s]

Vypocet Youngova modulu

Vypocet Youngova modulu byl proveden na zakladé vzorce:

P = E*Al/I E =P/ (Al/)
P = tlak [MPa]
E = Younglv modul pruznosti [MPa]
A/l = pomérné prodlouzeni

Hodnota Youngova modulu je vlastné smérnici zlinearizované kfivky
zavislosti lisovaciho tlaku na pomérném prodlouZeni. Je latkovou konstantou.

Younglv modul vyjadfuje odpor materialu k deformaci, ¢im je jeho
vvvvvv 28
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4. TABULKY A GRAFY

36



4.1. Vystétlivky k tabulkam a grafim

A123
Fmax
Fmin
S

X

Yo

t123

pokles sily na ose y pfi konkrétnim déji [kN]
maximalni sila [kN]

sila v ¢ase 180 sekund [kN]

smérodatna odchylka

pramer

hodnota na ose y ke které se kfivka limitné blizi
relaxacni konstanta pfi konkrétnim déji [s]
Younguv modul pruznosti [MPa]

plasticita [%;MPa]

korekéni faktor

pfirozeny logaritmus

smérnice pfimky
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4.2. Tabulky

Tabulka €. 1: a) Hodnoty plasticity vypoctené metodou 1P, nastavena lisova-
ci silaod 0,1 do 1,5 kN

Lisovaci sila Lisovaci sila UBYTEK SILY .
NASTAVENA | V29" | 'SKUTECNA | (Fmax - Fmin) |P'asticlia metoda
[KN] c. [kN] [KN] [%]

1 0.1046 0.0478 45 6835

2 0.1044 0,0493 47.1832

o1 3 0.1043 00484 46,4398
: 4 0.1042 0,0500 48.0017
5 0.1049 0,0499 47,5904

6 0,1053 0,0487 46,2094

1 0,2595 01034 39,8396

2 0.2602 0.1069 41,0644

0,25 3 0.2607 0.1040 398328
: 4 0.2598 0.1050 40,4254
5 0.2593 00985 38.0067

6 0.2606 0,1006 38,6186

1 0.5196 0.1975 38,0170

2 05178 0.1948 37.6284

3 05218 0.1966 376715

0.5 4 05210 0.2006 38,4948
5 05176 0,2058 39.7712

6 0,5197 02002 38,5160

1 07764 0,3087 39,7647

2 0.7812 0.3092 39.5791

075 3 0.7794 0.3099 39.7672
: 4 0.7776 0.2992 38 4842
5 0.7811 0.3132 40,1018

6 07835 0,2979 38,0175

1 1,0417 04172 20,0492

2 10451 0.4099 392171

. 3 1.0423 0.4087 39.2140
4 1.0414 04022 38.6184

5 10407 0.4140 39.7805

6 1,0396 0,4010 38,5752

1 1,5621 0,6058 38,7781

2 15673 0.6440 41,0862

s 3 15714 0.6388 40,6533
: 4 1.5705 0.5958 37.9391
5 15721 05994 38.1283

6 15762 0,5952 377639
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Tabulka €. 1: b) Hodnoty plasticity vypoctené metodou 1P, nastavena lisova-
ci silaod 2 do 4,5 kN

Lisovacisila |\ | Lisovacisila| UBYTEKSILY |, .. . .

NASTAVENA | "“5 SKUTECNA | (Fmax - Fmin) 1P [%]
[kN] ' [kN] [KN]

1 2,1045 0,8203 38,9810

2 2,1077 0,8063 38,2547

5 3 2,1033 0,8245 39,1996

4 2,1040 0,7912 37,6021

5 2,0908 0,7871 37,6453

6 2,1123 0,7953 37,6498

1 2,6341 0,9832 37,3268

2 2,6509 0,9742 36,7479

.- 3 2,6338 0,9546 36,2440

’ 4 2,6345 0,9730 36,9327

5 2,6306 0,9656 36,7082

6 2,6320 0,9659 36,6967

1 3,1759 1,1460 36,0828

2 3,1711 1,1271 35,5442

3 3 3,1935 1,1411 35,7311

4 3,1831 1,1380 35,7513

5 3,1765 1,1479 36,1378

6 3,1805 1,1522 36,2281

1 3,7270 1,3021 34,9373

2 3,7217 1,3042 35,0422

as 3 3,7357 1,3054 34,9446

’ 4 3,7336 1,3123 35,1496

5 3,7339 1,2867 34,4591

6 3,7334 1,2681 33,9668

1 4,3017 1,4291 33,2215

2 4,3184 1,4307 33,1313

4 3 4,3175 1,4434 33,4314

4 4,3039 1,4388 33,4305

5 4,3039 1,4278 33,1754

6 4,3231 1,4359 33,2140

1 4,8431 1,5539 32,0847

2 4,8507 1,5597 32,1547

i 3 4,8793 1,6397 33,6047

’ 4 4,8907 1,5631 31,9600

5 4,8977 1,5689 32,0339

6 4,8547 1,5471 31,8677
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Tabulka €. 1: ¢) Hodnoty plasticity vypoctené metodou 1P, nastavena lisova-
ci sila od 5 do 30 kN

Lisovacisila [, . |Lisovacisila| UBYTEKSILY [, .. . .

NASTAVENA < SKUTECNA (Fmax - Fmin) 1P [%]
[kN] [kN] [kN]

1 5,4295 1,7225 31,7240

2 5,4511 1,6902 31,0067

. 3 5,4660 1,6939 30,9894

4 5,4613 1,7098 31,3080

5 5,4253 1,6692 30,7672

6 5,4494 1,6738 30,7154

1 8,2794 2,1300 25,7263

2 8,2404 2,1252 25,7898

3 8,3158 2,1189 25,4802

> 4 8,2620 2,1041 25,4675

5 8,2840 2,1985 26,5395

6 8,3219 2,1081 25,3320

1 11,2646 2,3743 21,0774

2 11,3064 2,2550 19,9443

3 11,3548 2,2314 19,6512

10 4 11,2514 2,2246 19,7714

5 11,3025 2,2596 19,9917

6 11,2692 2,2844 20,2714

1 17,1633 2,3689 13,8021

2 17,2647 2,2935 13,2843

3 17,0637 2,3512 13,7790

15 4 17,0638 2,4515 14,3667

5 17,2322 2,3733 13,7725

6 17,1418 2,4912 14,5329

1 22,8750 2,1752 9,5091

2 22,7893 2,1276 9,3360

3 22,7670 2,1018 9,2318

20 4 23,0550 2,1159 9,1776

5 23,0015 2,1000 9,1298

6 23,0096 2,0632 8,9667

1 33,8106 1,4985 4,4320

2 34,1025 1,4558 4,2689

30 3 33,8829 1,4666 4,3284

4 33,8214 1,4386 4,2535

5 33,8992 1,4305 4,2199

6 33,8908 1,4334 4,2295
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Tabulka €. 2: Statistické charakteristiky plasticity hodnocené metodou 1P

. . . Plasticita metodou 1P
Lisovaci §|Ia

NASTAVENA [kN] X [%] s [%)]
0,1 46,8513 0,8088
0,25 39,6396 1,0202
0,5 38,3498 0,7258
0,75 39,2857 0,7599

1 39,2424 0,5441

1,5 39,0581 1,3246

2 38,2221 0,6554

2,5 36,7760 0,3221

3 35,9126 0,2496

3,5 34,7499 0,4115

4 33,2674 0,1193

4.5 32,2843 0,5974

5 31,0851 0,3442

7,5 25,7225 0,3975

10 20,1179 0,4705

15 13,9229 0,4153

20 9,2252 0,1689

30 4,2887 0,0730
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Tabulka €. 3: a) Hodnoty pro vypocCet Youngova modulu E, nastavena
lisovaci sila od 0,1 do 1,5 kN

. .. Lisovaci Lisovaci
h§°¥23:£2 Vzorek sila tlak MIN-II-IIV?ELNi Pomérné
S[kN] & | skutecnA | skuteeny [ MITEREN | prodiouzeni
[kN] [MPa]

1 0,1046 0,1971 0,1070 0,0221

2 0,1044 0,1967 0,1039 0,0209

01 3 0,1043 0,1965 0,1052 0,0190
’ 4 0,1042 0,1962 0,1020 0,0211
5 0,1049 0,1976 0,1036 0,0207

6 0,1053 0,1984 0,1067 0,0225

1 0,2595 0,4888 0,2941 0,0334

2 0,2602 0,4901 0,2889 0,0319

025 3 0,2607 0,4911 0,2952 0,0308
' 4 0,2598 0,4893 0,2915 0,0307
5 0,2593 0,4883 0,3027 0,0320

6 0,2606 0,4908 0,3013 0,0322

1 0,5196 0,9786 0,6066 0,0350

2 0,5178 0,9753 0,6083 0,0345

05 3 0,5218 0,9827 0,6125 0,0338
' 4 0,5210 0,9813 0,6035 0,0287
5 0,5176 0,9748 0,5871 0,0285

6 0,5197 0,9788 0,6018 0,0237

1 0,7764 1,4623 0,8808 0,0283

2 0,7812 1,4714 0,8890 0,0340

0.75 3 0,7794 1,4680 0,8842 0,0328
; 4 0,7776 1,4645 0,9009 0,0297
5 0,7811 1,4712 0,8812 0,0313

6 0,7835 1,4757 0,9147 0,0345

1 1,0417 1,9620 1,1762 0,0349

2 1,0451 1,9685 1,1965 0,0362

1 3 1,0423 1,9631 1,1933 0,0365
4 1,0414 1,9614 1,2039 0,0461

5 1,0407 1,9602 1,1804 0,0364

6 1,0396 1,9580 1,2027 0,0380

1 1,5621 2,9422 1,8013 0,0345

2 1,5673 2,9521 1,7392 0,0284

15 3 1,5714 2,9596 1,7564 0,0265
’ 4 1,5705 2,9580 1,8358 0,0422
5 1,5721 2,9611 1,8321 0,0431

6 1,5762 2,9688 1,8477 0,0457
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v

Tabulka €. 3: b) Hodnoty pro vypocCet Youngova modulu E, nastavena
lisovaci sila od 2 do 4,5 kN

. .. Lisovaci Lisovaci
hi’g}'i‘i}:gi Vzorek sila tlak MIN-II-IIV?ELNi Pomérné
[KN] é. SKUTECNA | SKUTECNY (MPa] prodlouzeni
[KN] [MPa]

1 2,1045 3,9637 2,4186 0,0472

2 2,1077 3,9699 2,4512 0,0478

) 3 2,1033 3,9616 2,4087 0,0404

4 2,1040 3,9629 2,4728 0,0472

5 2,0908 3,9380 2,4555 0,0470

6 2,1123 3,9785 2,4806 0,0472

1 2,6341 4,9614 3,1095 0,0534

2 2,6509 4,9929 3,1581 0,0532

s 3 2,6338 4,9607 3,1627 0,0537

’ 4 2,6345 4,9620 3,1294 0,0538

5 2,6306 4,9546 3,1359 0,0510

6 2,6320 4,9574 3,1382 0,0550

1 3,1759 5,818 3,8234 0,0625

2 3,1711 5,9727 3,8498 0,0633

3 3 3,1935 6,0150 3,8658 0,0609

4 3,1831 5,9953 3,8519 0,0602

5 3,1765 5,9829 3,8208 0,0614

6 3,1805 5,9904 3,8202 0,0614

1 3,7270 7,0198 45673 0,0633

2 3,7217 7,0098 4,5534 0,0694

3 3 3,7357 7,0362 45774 0,0714

’ 4 3,7336 7,0322 4,5604 0,0648

5 3,7339 7,0328 4,6094 0,0712

6 3,7334 7,0318 4,6434 0,0682

1 4,3017 8,1022 5,4105 0,0778

2 4,3184 8,1336 5,4388 0,0757

4 3 4,3175 8,1320 5,4134 0,0734

4 4,3039 8,1063 5,3963 0,0736

5 4,3039 8,1063 5,4170 0,0825

6 4,3231 8,1426 5,4381 0,0770

1 4,8431 9,1218 6,1951 0,0812

2 4,8507 9,1363 6,1985 0,0866

A5 3 4,8793 9,1901 6,1018 0,0675

’ 4 4,8907 9,2116 6,2676 0,0844

5 4,8977 09,2247 6,2697 0,0822

6 4,8547 9,1438 6,2299 0,0821
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Tabulka €. 3: c¢) Hodnoty pro vypocCet Youngova modulu E, nastavena
lisovaci sila od 5 do 30 kN

. .. Lisovaci Lisovaci
h§§¥23:£2 Vzorek sila tlak MIN-II-IIV?ELNi Pomérné
[KN] é. SKUTECNA | SKUTECNY (MPa] prodlouzeni
[KN] [MPa]

1 5,4295 10,2264 6,9822 0,0774

2 5,4511 10,2671 7,0836 0,0942

5 3 5,4660 10,2951 7,1047 0,0996

4 5,4613 10,2863 7,0659 0,1006

5 5,4253 10,2185 7,0746 0,1000

6 5,4494 10,2640 7,1113 0,0881

1 8,2794 15,5942 11,5824 0,1337

2 8,2404 15,5208 11,5180 0,1226

. 3 8,3158 15,6627 11,6718 0,1328

’ 4 8,2620 15,5613 11,5983 0,1213

5 8,2840 15,6028 11,4619 0,1140

6 8,3219 15,6743 11,7037 0,1252

1 11,2646 21,2168 16,7448 0,1852

2 11,3064 21,2955 17,0483 0,1915

10 3 11,3548 21,3867 17,1839 0,1917

4 11,2514 21,1919 17,0020 0,1893

5 11,3025 21,2882 17,0323 0,1901

6 11,2692 21,2254 16,9227 0,1833

1 17,1633 32,3269 27,8651 0,3056

2 17,2647 32,5179 28,1981 0,3091

15 3 17,0637 32,1393 27,7109 0,3033

4 17,0638 32,1395 27,5221 0,3112

5 17,2322 32,4567 27,9866 0,3086

6 17,1418 32,2864 27,5943 0,2988

1 22,8750 43,0848 38,9879 0,4493

2 22,7893 42,9234 38,9161 0,4593

20 3 22,7670 42,8814 38,9227 0,4475

4 23,0550 43,4239 39,4386 0,4729

5 23,0015 43,3231 39,3678 0,4381

6 23,0096 43,3384 39,4523 0,4382

1 33,8106 63,6819 60,8595 0,8214

2 34,1025 64,2317 61,4897 0,8247

30 3 33,8829 63,8181 61,0558 0,8319

4 33,8214 63,7023 60,9927 0,8383

5 33,8992 63,8488 61,1545 0,8478

6 33,8908 63,8330 61,1332 0,8182
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Tabulka €. 3: d) Statistické charakteristiky hodnot pro vypoc€et Youngova

modulu E

Lisovaci sila

TLAK minimalni

Pomérné prodlouzeni

NASTAVENA
[kN] X [MPa] s [MPa] X S
0,1 0,1047 0,0018 0,0210 0,0011
0,25 0,2956 0,0050 0,0318 0,0009
0,5 0,6033 0,0080 0,0307 0,0041
0,75 0,8918 0,0123 0,0317 0,0022
1 1,1922 0,0105 0,0380 0,0037
1,5 1,8021 0,0411 0,0367 0,0074
2 2,4479 0,0263 0,0461 0,0026
2,5 3,1390 0,0178 0,0534 0,0012
3 3,8386 0,0179 0,0616 0,0010
3,5 4,5852 0,0316 0,0681 0,0031
4 5,4190 0,0152 0,0767 0,0031
4,5 6,2104 0,0568 0,0806 0,0061
5 7,0704 0,0425 0,0933 0,0084
7,5 11,5893 0,0830 0,1249 0,0068
10 16,9890 0,1339 0,1885 0,0032
15 27,8128 0,2324 0,3061 0,0041
20 39,1809 0,2412 0,4509 0,0122
30 61,1142 0,1941 0,8304 0,0103
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Tabulka €. 4: a) Hodnoty plasticity vypoctené z jednoparametrického hodno-

ceni kfivky sila — ¢as, metoda 2P, nastavena lisovaci sila od 0,1 do 1,5 kN

Lisovaci silg Vzorek Lisovaci sila PLASTICITA
NASTAVENA &, SKUTECNA [kN] PARAMETR t; [S] metodou 2P

[KN] [MPa.s]

1 0,1046 26,2610 2626,8497

2 0,1044 22,0522 2205,8479

01 3 0,1043 23,2353 2324,1979

! 4 0,1042 26,4337 2644,1306

5 0,1049 26,5202 2652,7851

6 0,1053 21,0568 2106,2813

1 0,2595 15,6350 1563,9517

2 0,2602 20,4663 2047,2144

0.5 3 0,2607 13,5402 1354,4056

' 4 0,2598 15,1221 1512,6460

5 0,2593 12,1255 1212,8980

6 0,2606 12,6474 1265,1000

1 0,5196 11,1314 1113,4545

2 0,5178 11,6909 1169,4235

05 3 0,5218 11,6978 1170,1127

’ 4 0,5210 12,3214 1232,4906

5 0,5176 13,9585 1396,2526

6 0,5197 12,8308 1283,4452

1 0,7764 11,3583 1136,1580

2 0,7812 12,1977 1220,1231

075 3 0,7794 12,1322 1213,5642

’ 4 0,7776 10,7258 1072,8868

5 0,7811 12,2522 1225,5726

6 0,7835 11,7434 1174,6790

1 1,0417 11,3200 1132,3289

2 1,0451 11,1784 1118,1578

1 3 1,0423 10,9686 1097,1708

4 1,0414 11,5521 1155,5365

5 1,0407 10,9378 1094,0969

6 1,0396 10,4951 1049,8112

1 1,5621 9,9544 995,7277

2 1,5673 13,4692 1347,3046

1 3 1,5714 12,5257 1252,9285

2 4 1,5705 10,5969 1059,9951

5 1,5721 10,7058 1070,8913

6 1,5762 10,5426 1054,5626
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Tabulka €. 4: b) Hodnoty plasticity vypoctené z jednoparametrického hodno-

ceni kfivky sila — ¢as, metoda 2P, nastavena lisovaci sila od 2 do 4,5 kN

Lisovaci sila Vzorek Lisovaci sila PLASTICITA
NASTAVENA < SKUTECNA | PARAMETR t; [S] metodou 2P

[KN] [KN] [MPa.s]

1 2,1045 10,1537 1015,6594

2 2,1077 9,9930 999,5898

5 3 2,1033 10,4065 1040,9507

4 2,1040 10,2682 1027,1187

5 2,0908 10,0651 1006,8009

6 2,1123 10,6194 1062,2418

1 2,6341 10,1927 1019,5625

2 2,6509 10,0685 1007,1410

55 3 2,6338 9,6036 960,6366

’ 4 2,6345 10,0061 1000,8952

5 2,6306 10,4254 1042,8372

6 2,6320 9,9475 995,0365

1 3,1759 10,2165 1021,9452

2 3,1711 10,5302 1053,3222

3 3 3,1935 10,1890 1019,1934

4 3,1831 10,0681 1007,0970

5 3,1765 10,7589 1076,1958

6 3,1805 10,1905 1019,3375

1 3,7270 10,0439 1004,6753

2 3,7217 10,3882 1039,1161

35 3 3,7357 10,6858 1068,8907

: 4 3,7336 10,2520 1025,4892

5 3,7339 10,3969 1039,9834

6 3,7334 10,0618 1006,4688

1 4,3017 10,7292 1073,2229

2 4,3184 10,8405 1084,3601

4 3 4,3175 10,4671 1047,0124

4 4,3039 10,6708 1067,3873

5 4,3039 10,3838 1038,6790

6 4,3231 11,2925 1129,5721

1 4,8431 10,7076 1071,0653

2 4,8507 10,4959 1049,8902

45 3 4,8793 11,7598 1176,3155

: 4 4,8907 10,6784 1068,1415

5 4,8977 10,7797 1078,2834

6 4,8547 10,2857 1028,8692
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Tabulka €. 4: ¢) Hodnoty plasticity vypoctené z jednoparametrického hodno-

ceni kfivky sila — ¢as, metoda 2P, nastavena lisovaci sila od 5 do 15 kN

Lisovaci sila vzorek Lisovaci sila PLASTICITA
NASTAVENA < SKUTECNA | PARAMETR t; [S] metodou 2P
[KN] [KN] [MPa.s]

1 5,4295 10,8704 1087,3470

2 5,4511 11,2196 1122,2770

5 3 5,4660 10,9068 1090,9920
4 5,4613 10,8203 1082,3435

5 5,4253 11,1022 1110,5376

6 5,4494 11,1346 1113,7776

1 8,2794 12,6849 1268,8491

2 8,2404 12,6650 1266,8625

75 3 8,3158 12,7403 1274,3946
: 4 8,2620 12,3362 1233,9690
5 8,2840 12,7198 1272,3431

6 8,3219 12,5986 1260,2256

1 11,2646 14,9271 1493,1414

2 11,3064 15,1592 1516,3591

10 3 11,3548 15,5580 1556,2485
4 11,2514 15,0320 1503,6264

5 11,3025 14,6732 1467,7411

6 11,2692 14,9135 1491,7800

1 17,1633 19,0907 1909,6219

2 17,2647 19,1749 1918,0363

15 3 17,0637 18,9445 1894,9907
4 17,0638 18,2009 1820,6084

5 17,2322 19,3182 1932,3744

6 17,1418 18,4869 1849,2186
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Tabulka €. 5: Statistické charakteristiky plasticity hodnocené metodou 2P

Lisovaci sila Plasticita metodou 2P
NASTAVENA
[kN] X [MPa.s] s [MPa.s]
0,1 2426,6821 223,7562
0,25 1492,7026 277,5419
0,5 1227,5299 92,4705
0,75 1173,8306 54,7853
1 1107,8504 33,2946
15 1130,2350 125,4636
2 1025,3935 21,2488
2,5 1004,3515 24,9333
3 1032,8485 23,9764
3,5 1030,7706 22,0117
4 1073,3723 29,4773
4,5 1078,7608 46,5686
5 1101,2125 14,9516
7,5 1262,7740 13,6409
10 1504,8161 27,2664
15 1887,4750 39,6477
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Tabulka €. 6: a) Hodnoty plasticity vypoctené z tfiparametrického hodnoceni kfivky sila — ¢as, metoda 3P, nastavena lisovaci sila
od 0,1 do 0,75 kN

Lisova Lisova PARAMETR PLASTICITA metodou 3P
ci sila Vzorek ci sila
. . 2y A 3P, 3P,
NASTAVENA ¢. SKUTECNA t1 [S] to [S] ts [S] 3P, [MPa.s]
[KN] [KN] [MPa.s] [MPa.s]
0,198 90,429
1 0,1046 4,1045 5 19,8167 410,5678 9045,5403
0,227 133,86
2 0,1044 6,5816 06 22,7245 658,3509 13389,9018
0,188 66,076
3 0,1043 3,8829 9 18,8044 388,4004 6609,5854
o1 0,207 73,146
4 0,1042 4,1470 2 20,7129 414,8200 7316,7233
0,181 71,436
5 0,1049 3,8299 6 18,1822 383,1009 7145,7092
0,178 63,292
6 0,1053 3,4827 7 17,8001 348,3650 6331,0825
0,171 60,451
1 0,2595 3,2076 8 17,1919 320,8521 6046,9130
0.2 0,200 90,802
2 0,2602 5,0215 1 20,0027 502,2961 9082,8110




0,219 84,868
0,2607 5,6441 6 21,9073 564,5700 8489,2977
0,203 88,539
0,2598 4,6006 9 20,3708 460,1900 8856,5291
0,255 68,628
0,2593 4,4408 0 25,5703 444,2095 6864,7686
0,266 80,112
0,2606 5,1261 6 26,6486 512,7571 8013,5582
0,208 60,594
0,5196 3,8872 9 20,8880 388,8316 6061,2251
0,174 59,024
0,5178 3,4140 5 17,4880 341,4960 5904,1410
0,233 63,192
0,5218 4,4104 3 23,3607 441,1636 6321,0446
0 0,237 60,630
0,5210 4,2125 3 23,7968 421,3679 6064,7691
0,249 72,207
0,5176 4,8101 1 24,9892 481,1430 7222,7813
0,231 60,089
0,5197 4,1764 2 23,1236 417,7609 6010,6456
0,211 62,118
0.75 0,7764 3,8715 0 21,1531 387,2651 6213,5818
0,7812 0,240 4,2850 64,890 24,0029 428,6260 6490,9244




0,242 67,854

0,7794 4,4815 9 24,2560 448,2786 6787,4394
0,243 60,013

0,7776 4,1156 6 24,3700 411,6761 6003,0824
0,230 65,904

0,7811 4,2160 8 23,1006 421,7170 6592,3685
0,243 65,514

0,7835 4,5019 6 24,3320 450,3202 6553,3393




Tabulka €. 6: b) Hodnoty plasticity vypoctené z tfiparametrického hodnoceni kfivky sila — ¢as, metoda 3P, nastavena lisovaci sila

od 1 do 2,5kN
Lisova Lisova PARAMETR PLASTICITA metodou 3P
ci sila ci sila
NASTAVENA Zovrek SKUTECNA t, [s] t, [s] ts [s] 31 i s
[KN] ¢. [kN] [MPa.s] [MPa.s] [MPa.s]
359,90 5947,2
1,0417 0,1954 3,5981 59,4551 19,5466 93 144
370,79 5963,9
1,0451 0,2131 3,7069 59,6226 21,3111 24 662
390,54 5933,7
1,0423 0,2353 3,9043 59,3205 23,5388 31 565
! 407,96 6315,0
1,0414 0,2363 4,0785 63,1319 23,6368 81 059
365,48 6151,1
1,0407 0,1978 3,6539 61,4941 19,7867 99 739
378,76 5834,5
1,0396 0,2178 3,7866 58,3283 21,7832 57 070
333,94 5781,9
1,5621 0,1926 3,3385 57,8030 19,2655 58 569
b 396,34 6136,2
1,5673 0,2440 3,9623 61,3453 24,4040 67 896




383,25 6171,8

1,5714 0,2328 3,8314 61,7010 23,2897 10 688
344,10 5988,8

1,5705 0,2070 3,4401 59,8717 20,7009 a7 873
341,59 6000,8

1,5721 0,1896 3,4150 59,9915 18,9654 80 738
355,52 6017,6

1,5762 0,2098 3,5542 60,1587 20,9860 10 006
353,94 5984,8

2,1045 0,2280 3,5384 59,8317 22,8015 16 862
333,00 5730,3

2,1077 0,1996 3,3291 57,2870 19,9647 55 451
330,67 5639,5

2,1033 0,2021 3,3058 56,3795 20,2168 69 631
? 366,94 5968,4

2,1040 0,2282 3,6684 59,6676 22,8235 73 695
380,04 6175,9

2,0908 0,2362 3,7994 61,7422 23,6298 90 940
325,90 5677,1

2,1123 0,1844 3,2581 56,7552 18,4403 05 529
329,60 5858,5

2,5 2,6341 0,2014 3,2951 58,5689 20,1498 06 699
2,6509 0,2298 3,4999 59,4536 22,9886 350,09 5947,0




04 703
368,78 6050,2

2,6338 0,2371 3,6868 60,4853 23,7138 58 609
324,76 5712,7

2,6345 0,1987 3,2467 57,1108 19,8727 22 161
353,12 5982,2

2,6306 0,2276 3,5302 59,8058 22,7635 33 964
309,72 5592,0

2,6320 0,1831 3,0964 55,9043 18,3153 69 335
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Tabulka €. 6: ¢) Hodnoty plasticity vypoctené z tfiparametrického hodnoceni kfivky sila — ¢as, metoda 3P, nastavena lisovaci sila

od 3 do 4,5 kN
Lisovaci Lisova PARAMETR PLASTICITA metodou 3P
sila ci sila
NASTAVENA Zovrek SKUTECNA t, [s] t, [s] ts [s] 3P 3P 3P
[kN] ¢. [kN] [MPa.s] [MPa.s] [MPa.s]

335,12 5890,9

1 3,1759 0,2104 3,3503 58,8930 21,0410 12 932
340,91 5966,0

4 3,1711 0,2169 3,4081 59,6431 21,6922 18 248
354,16 5951,0

3 3,1935 0,2362 3,5407 59,4938 23,6278 66 835
3 353,80 6062,8

4 3,1831 0,2312 3,6371 60,6116 23,1216 65 976
327,21 5794,1

g 3,1765 0,1993 3,2713 57,9248 19,9387 99 454
357,46 6007,3

g 3,1805 0,2339 3,5737 60,0559 23,3947 76 086
362,20 5985,9

3,5 1 3,7270 0,2439 3,6211 59,8424 24,3990 99 525
4 3,7217 0,2465 3,6590 60,7197 24,6571 366,00 6073,7
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90 117
334,26 5847,8

3 3,7357 0,2087 3,3417 58,4616 20,8730 49 408
344,92 5816,0

Y 3,7336 0,2242 3,4483 58,1439 22,4244 50 557
324,16 5717,6

G 3,7339 0,2016 3,2407 57,1606 20,1678 50 995
345,74 5915,3

6 3,7334 0,2361 3,4564 59,1369 23,6178 32 822
357,80 5974,4

1 4,3017 0,2503 3,5770 59,7272 25,0362 07 322
350,77 5955,6

; 4,3184 0,2362 3,5068 59,5398 23,6218 76 858
335,77 5864,3

3 4,3175 0,2255 3,3568 58,6264 22,5585 23 226
: 327,45 5912,6

4 4,3039 0,2123 3,2736 59,1091 21,2391 20 024
364,09 6077,3

G 4,3039 0,2592 3,6399 60,7564 25,9224 55 817
355,95 6045,4

6 4,3231 0,2424 3,5585 60,4371 24,2450 11 455
334,37 5871,0

o 1 4,8431 0,2234 3,3428 58,6940 22,3474 29 815
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356,54 6044,1
y. 4,8507 0,2516 3,5644 60,4242 25,1712 13 582

345,47 5976,4
K 4,8793 0,2250 3,4537 59,7476 22,5075 11 698

351,36 5939,9
4 4,8907 0,2486 3,5126 59,3825 24,8651 08 493

364,07 6026,8
g 4,8977 0,2592 3,6397 60,2513 25,9254 65 582

344,02 5989,5
g 4,8547 0,2361 3,4393 59,8785 23,6148 97 715
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Tabulka €. 6: d) Hodnoty plasticity vypoctené z tfiparametrického hodnoceni kfivky sila — ¢as, metoda 3P, nastavena lisovaci sila

od 5 do 15 kN
Lisovaci Lisova PARAMETR PLASTICITA metodou 3P
sila ci sila
NASTAVENA Zovrek SKUTECNA t, [s] t, [s] ts [s] 3P 3P 3P
[KN] C. [KN] [MPa.s] [MPa.s] [MPa.s]
352,9 5962,25
1 5,4295 0,2459 3,5288 59,6054 24,5981 843 37
3594 6068,91
. 5,4511 0,2557 3,5930 60,6718 25,5783 021 73
358,0 6085,14
3 5,4660 0,2541 3,56792 60,8340 25,4143 187 99
° 337,7 5856,29
4 5,4613 0,2266 3,3770 58,5462 22,6705 949 63
349,4 6026,96
g 5,4253 0,2432 3,4939 60,2524 24,3290 943 62
326,1 5790,12
g 5,4494 0,2154 3,2602 57,8846 21,5422 126 43
361,5 6095,87
i 8,2794 0,2683 3,6147 60,9413 26,8387 707 60
"o 360,8 6123,52
y, 8,2404 0,2747 3,6071 61,2177 27,4759 095 29
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350,7 6081,76

3 8,3158 0,2538 3,5060 60,8002 25,3893 026 10
369,5 6248,93

4 8,2620 0,2748 3,6945 62,4714 27,4859 600 19
363,0 6080,29

g 8,2840 0,2651 3,6298 60,7855 26,5206 862 35
350,3 6066,11

g 8,3219 0,2555 3,5024 60,6437 25,5533 415 45
11,264 358,0 5943,30

1 6 0,2615 3,5797 59,4160 26,1585 687 62
11,306 353,1 6128,43

2 4 0,2627 3,5308 61,2667 26,2775 823 24
11,354 357,1 6146,47

3 8 0,2704 3,5707 61,4472 27,0498 695 95
w0 11,251 347.6 6077,44

4 4 0,2577 3,4760 60,7570 25,7754 958 37
11,302 348,8 6125,09

5 5 0,2591 3,4874 61,2334 25,9144 361 44
11,269 351,3 6121,37

6 2 0,2621 3,5121 61,1962 26,2145 098 53
17,163 381,4 6530,37

15 1 3 0,2979 3,8134 65,2850 29,8016 514 77
y, 17,264 0,3023 3,8356 65,5236 30,2337 383,6 6554,24

15



7 721 05
17,063 379,6 6530,33
7 0,2976 3,7952 65,2847 29,7725 239 97
17,063 384,0 6494,55
8 0,3068 3,8390 64,9269 30,6928 122 64
17,232 387,6 6580,04
2 0,3103 3,8755 65,7816 31,0379 612 59
17,141 393,7 6591,80
8 0,3094 3,9366 65,8991 30,9509 730 13
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Tabulka €. 7: Statistické charakteristiky plasticity hodnocené metodou 3P

Lisovaci Plasticita metodou 3P
sila 3P, 3P, 3P;
NASTAVENA

[kN] X [MPa.s] s [MPa.s] X [MPa.s] s [MPa.s] X [MPa.s] s [MPa.s]
0,1 19,6735 1,6782 433,9342 102,6756 8306,4238 2432,2843
0,25 21,9486 3,2688 467,4791 76,1392 7892,3129 1093,8798
0,5 22,2744 2,4638 415,2938 43,1947 6264,1011 446,6567
0,75 23,5358 1,1499 424,6472 21,6319 6440,1226 258,6927

1 21,6005 1,6088 378,9114 16,2621 6024,2706 258,6927

1,5 21,2686 1,9847 359,1279 22,9031 6016,2462 125,5036

2 21,3128 1,8769 348,4201 20,1399 5862,7351 194,0813

2,5 21,3006 1,9617 339,3482 19,8197 5857,1579 159,2634

3 22,1360 1,3543 344,7823 11,1593 5945,4088 85,5707

3,5 22,6898 1,7022 346,2195 14,5976 5892,7737 115,8214

4 23,7705 1,5469 348,6415 12,8797 5971,6450 72,9079

4,5 24,0719 1,3481 349,3087 9,4893 5974,6814 57,3202

5 24,0221 1,4585 347,3011 11,8162 5964,9513 109,1483

7,5 26,5439 0,8324 359,3451 6,8459 6116,0833 62,0057

10 26,2317 0,4053 352,7104 3,8931 6090,3553 68,9915

15 30,4149 0,5122 385,0323 4,6238 6546,8936 32,8018




Tabulka €. 8: Porovnani metod pro stanoveni plasticity

Lisovaci sila

PLASTICITA METODOU

NASTAVENA [KN] P P 3P 3P 3P

X [%] X [MPa.s] X [MPa.s] X [MPa.s] X [MPa.s]

0.1 46,8513 2426,6821 19,6735 433,342 8306,4238
0,25 39,6396 1492,7026 21,9486 467,4791 7892,3129
05 38,3498 1227,5299 22,2744 415,2938 6264,1011
1 39,2857 1173,8306 23,5358 424,6472 6440,1226
0,75 39,2424 1107,8504 21,6005 378,114 6024,2706
15 39,0581 1130,2350 21,2686 359,1279 6016,2462
2 38,2221 1025,3935 21,3128 348,4201 5862,7351
25 36,7760 1004,3515 21,3006 339,3482 5857,1579
3 35,9126 1032,8485 22,1360 344,7823 5945,4088
35 34,7499 1030,7706 22,6898 346,2195 5892,7737
4 33,2674 1073,3723 23,7705 348,6415 5971,6450
45 32,2843 1078,7608 24,0719 349,3087 5974,6814
5 31,0851 1101,2125 24,0221 347,3011 5964,0513
75 25,7225 1262,7740 26,5439 359,3451 6116,0833
10 20,1179 1504,8161 26,2317 352,7104 6090,3553
15 13,9229 1887,4750 30,4149 385,0323 6546,8936
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Tabulka €. 9: Porovnani hodnot plasticit u sledovanych mikrokrystalickych celuléz

Typ PLASTICITA (smérnice pfimek)
mikrokrystalické 2P 3P, [MPa.s.kN' 3P, [MPa.s.kN' 3P,
celulézy 1P [%.kN] [MPa.s.kN] 1 1 [MPa.s.kN™]
Avicel PH 103 13,8276 74,0832 0,8319 5,5941 59,5243
Avicel PH 102 13,4231 87,1393 0,9629 5,532 91,5041
Ceolus KG 802 11,9069 78,3888 0,5870 3,2430 52,4762
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4.3. Grafy
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Graf €. 1: Zavislost plasticity na lisovaci sile od 0 do 30 kN (metoda 1P)
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Graf €. 2: Zavislost plasticity na lisovaci sile od 0 do 5 kN (metoda 1P)
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Graf €. 3: Zavislost plasticity na lisovaci sile od 4,5 do 30 kN (metoda 1P)
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Ln plasticity metodou 1P [%]

Graf €. 4: Vzajemné porovnani plasticit mikrokrystalickych celuléz (metoda 1P)

20,08554
7,38906

2,71828 -

—a— Avicel PH 102
—&— Ceolus KG 802
—&— Avicel PH 103

T T T
10

12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32
Lisovaci sila [kN]

24



25



Graf €. 5: Zavislost lisovaciho tlaku na pomérném prodlouzeni od 0 do 60 MPa
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Graf. €. 6: Zavislost lisovaciho tlaku na pomérném prodlouzeni od 0 do 30 MPa
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Graf €. 7: Zavislost plasticity na lisovaci sile od 0 do 15 kN (metoda 2P)
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Graf €. 8: Zavislost plasticity na lisovaci sile od 4,5 do 15 kN (metoda 2P)
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Graf €. 9: Vzajemné porovnani plasticit mikrokrystalickych celuléz (metoda 2P)
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Graf €. 10: Zavislost plasticity na lisovaci sile od 0 do 15 kN (metoda 3P.)
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Graf ¢. 11: Zavislost plasticity na lisovaci sile od 0 do 15 kN (metoda 3P,)
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Graf €. 12: Zavislost plasticity na lisovaci sile od 0 do 15 kN (metoda 3P.)
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Graf €. 13: Zavislost plasticity na lisovaci sile od 4,5 do 15 kN (metoda 3P))
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Graf €. 14: Zavislost plasticity na lisovaci sile od 4,5 do 15 kN (metoda 3P,)
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Graf €. 15: Zavislost plasticity na lisovaci sile od 4,5 do 15 kN (metoda 3P,)
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Graf €. 16: Vzajemné porovnani plasticit mikrokrystalickych celul6z (metoda 3P.)
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Graf €. 17: Vzajemné porovnani plasticit mikrokrystalickych celul6z (metoda 3P))
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Graf €. 18: Vzajemné porovnani plasticit mikrokrystalickych celul6z (metoda 3P.)
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Graf €. 17: Vzajemné porovnani plasticit mikrokrystalickych celul6z (metoda 3P )
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Graf €. 18: Vzajemné porovnani plasticit mikrokrystalickych celul6z (metoda 3P.)
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5. diskuse



5.1. Hodnoceni plasticity mikrokrystalické celulézy jednobo-

dovou metodou ze zaznamu poklesu sily na €ase

Metoda 1P byla zaloZena na stanoveni plasticity ze zaznamu poklesu
sily na Case. Ziskané vysledky této metody jsou uvedeny v tabulkach €. 1 a 2
a jejich prabéh je znazornén na grafech €. 1 az 4. Hodnoti tedy pokles sily,
ktery nastal po 180 sekundach, ku maximalni sile.

Na grafu €. 1 je zachycen cely prubéh kfivky zavislosti plasticity na
lisovaci sile (tedy v rozsahu lisovacich sil od 0 do 30 kN). Uz z tohoto grafu
jsme schopni rozlisit dva specifické useky zavislosti plasticity na lisovaci sile
ato v rozsahu od 0 do 4,5 a od 4,5 do 30 kN.

Charakter prubéhu kfivky v prvnim useku je znazornén na grafu ¢&. 2.
Z tohoto grafu jsou patrné znaéné vykyvy v hodnotach plasticit, kfivka v této
oblasti ma tedy nelinearni charakter. V této fazi dochazi k prvnotnimu
preusporadavani ¢astic do volnych vzduchovych prostor a toto vede nejspise
k prvotni stagnaci plasticity. Mezi jednotlivymi Casticemi je velké mnozstvi
vzduchu, které je v této fazi postupné vytlaovano. Je vSak nutné také zvazit
urcity vliv nepfesnosti lisovaciho pfistroje.

Druhy usek zavislosti plsticity na lisovaci sile probiha v rozsahu
lisovacich sil od 4,5 do 30 kN. Kfivka v této oblasti ma jiz exponencialni
charakter, viz. graf €. 3 a je vyjadfena rovnici:

y = 46,4225*exp(-x/11,9069)+0,5710.

Graf €. 4 znazorfiuje zavislost plasticity na lisovaci sile u rdznych
mikrokrystalickych celul6z a to u Ceolusu KG 802, Avicelu PH 102 a PH 103.
Pro porovnani téchto zavislosti jsem pouzila kfivky kolegl, spolupracuijicich

na stejném problému®®=°.

Ze spole¢ného grafu je patmé, ze mezi
jednotlivymi  mikrokrystalickymi celul6zami jsou jen nepatmé rozdily
v hodnotach platicit. Je to dano tim, Ze vSechny tfi plniva maji podobné

vlastnosti, liSi se pouze hustotou a obsahem vihkosti.



5.2. Zjisténi Youngova modulu E

Parametr E — tzv. Younglv modul je duleZity pro stanoveni plasticity.
Jeho vypocCet byl proveden z grafu zavislosti lisovaciho tlaku na pomérném
prodlouzeni. VypocCet byl proveden z Casti kfivky, ktera vykazovala linearni
charakter, a to v useku od 0 do 30 MPa. Hodnota Youngova modulu pro
tento usek se stanovila jako smérnice kfivky a méla hodnotu 100,0287 MPa.
Tato hodnota se pouzila pro vypocet plasticity pfi pouZiti u jedno nebo
tfiparametrického hodnoceni kfivky sila — Cas. Jednotlivé vysledky jsou

uvedeny v tabulkach €. 3 a az d a na grafech €. 5 a 6.

5.3. Hodnoceni plasticity mikrokrystalické celul6zy metodou
zalozenou na jednoparametrickém hodnoceni kfivky

sila — Cas

Vypoctené vysledky jsou uvedeny v tabulkach €. 4 a 5 a znazornény
na grafech Cislo 7 az 9. Na grafu &. 7 je znazornén cely pribéh zavislosti
plasticity na lisovaci sile. Z tohoto grafu jsme schopni rozlisit tfi rozdilné faze.

Prvni z nich probiha v rozsahu lisovacich sil od 0 do 0,5 kN a kfivka
vtéto oblasti ma velmi strmy prabéh. V této fazi dochazi predevSim
k vytlaovani vzduchu z mezi€asticovych prostor a miaze byt také ovlivhéna
nepfesnosti lisovaciho pfistroje.

Druhy usek probiha v rozmezi lisovacich sil od 0,5 do 4,5 kN. Dochazi
zde ke stabilizaci soustavy a pribéh kfivky neni mozno vyjadrit
matematickym vztahem.

Teprve tfeti faze kfivky v rozsahu lisovacich sil od 4,5 do 15 kN ma
linearni charakter a ma smérnici 78,3888 MPa.s.kN™. Prib&h kfivky je
znazornén na grafu €. 8.

Pokud srovname prubéh kfivek vSech tfech mikrokrystalickych celul6z
zjistime, Ze nejvysSSi smérnici ma Avicel PH 102 a nizSi hodnoty jsou u

Ceolusu a Avicelu PH 103. Tyto kfivky jsou znazornény na grafu &. 9 %,



5.4. Hodnoceni plasticity mikrokrystalické celulézy metodou
zalozenou na triparametrickém hodnoceni kfivky

sila — Cas

Ziskané hodnoty jsou pfehledné uvedeny v tabulkach &. 6 a 7, prubéh
kfivek je znazornéna na grafech €. 10 az 18.

Na grafech €. 10 az 13 je ukazan zakladni prubéh kfivek zavislosti
platicity na lisovaci sile metodou 3P. Touto metodou jsme ziskali tfi zavislosti
a to u hodnoceni 3P; v rozsahu plasticit kolem 20 az 30 MPa.s, dale pak u
hodnoceni 3P, vrozsahu 340 az 470 MPa.s a u tfetiho hodnoceni 3P3
v rozsahu od 5700 do 8500 MPa.s. VSechny tfi kfivky jsou charakteristické
pocate¢nim nestabilnim priabéhem v rozsahu lisovacich sil od 0 do 4 kN a
dale stabilnim linearnim pribéhem od 4,5 do 15 kN.

Hodnoty parametru 3P; se pohybuji v rozmezi 20 az 30 MPa.s — viz.
graf €. 10. Kfivka ma zpocatku stoupajici tendenci. Ta je nejspiSe vysledkem
setrvacnosti procesu, ktery pokracoval po zastaveni horniho trnu. Ve druhé
casti ma jiz kfivka linearni charakter — viz. graf ¢. 13 se smérnici 0,5870
MPa.s.kN™.

Vysledné hodnoty parametru 3P, se pohybuji v rozmezi 340 az 470
MPa.s — viz. graf ¢. 11, pocCate¢ni faze od 0 do 4,5 kN je charakteristicka
klesajici kolisavou tendenci. V této fazi dochazi k prvotnimu vytlaCovani
vzduchu z mizi¢asticovych prostor. Kolisavost hodnot muze byt také
zpusobena nepfesnosti lisovaciho pfistroje. Ve druhé fazi od 4,5 do 15 kN
ma jiz kfivka linearni charakter s rychlostni konstantou 3,2430 MPa.s.kN™* —
viz. graf €. 14. Pribéh této kfivky pravdépodobné charakterizuje zménu
elasticity soustavy.

Prabéh zavislosti plasticity metodou 3P3 na lisovaci sile je znazornén
na grafu ¢. 12. Je obdobny jako u pfedchozich metod 3P; a 3P,. Pocatecni
faze je charakteristicka nestabilitou a klesajici tendenci parametru a to tedy
do lisovaci sily 4,5 kN. P¥i vzristu lisovaci sily od 4,5 do 15 kN se linearné
zvySuje parametr 3P; — viz. graf & 15. Kfivka ma rychlostni konstantu
52,4762 MPa.s.kN*. Parametr 3P; jiz vyjadiuje plastickou deformaci
tabletoviny.



Pro srovnani jsou uvedeny grafy zavislosti plasticity metodou 3P na
lisovaci sile pro vSechny tfi mikrokrystalické celul6zy. Zavislosti jsou pro
kazdy parametr uvedeny do spole¢ného grafu — viz graf ¢. 16, 17, 18.
Porovnanim krfivek téchto tfech plniv jsme zjistili, ze nejvySSi hodnotu

v v

Ceolus KG 802.

5.5. Celkové porovnani plasticit u sledovanych mikrokrysta-

lickych celul6z

Vysledné hodnoty plasticit pro vSechny pouzité metody a pro tfi plniva
jsou uvedeny v tabulce €. 9.

Z téchto vysledkl je patrné, Ze Avicel PH 102 ma nejvy$Si hodnoty
plasticit téméf u v8ech pouZitych metod — tedy 2P a 3P. U Ceolusu KG 802
byly zjistény vySSi hodnoty plasticit ziskanych metodou 2P nez u Avicelu PH
103. AvSak u metody 1P a metody 3P jsou hodnoty plasticit u Ceolusu mirné
nizSi nez u Avicelu PH 103. Vysledné hodnoty plasticit vS8ak mohou byt
ovlivnény velkou variabilitou hodnot metody 3P.

Obecné tedy muzeme vyvodit zavér, ze nejvysSi hodnoty plasticit jsou
u Avicelu PH 102, nizSi u Avicelu PH 103, ktery se vyznacuje nizsi vlihkosti

v v,

ktery se vyznacuje nejvyssi hustotou.



6. ZAVER
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Z vysledku této prace Ize vyvodit tyto zavéry:

1. Kfivku zavislosti plasticity na lisovaci sile metodou 1P muizZeme
rozdélit do dvou usekul. Prvni Usek probiha v rozsahu lisovacich sil od
0 do 4,5 kN, prubéh kfivky je zde velmi nevyrovnany a matematicky
nedefinovatelny. Druhy usek probiha v rozmezi 4,5 do 15 kN, kfivka
v této oblasti ma jiz exponencialni charakter s rovnici:
y = 46,4225*exp(-x/11,9069)+0,5710.

2. Vypoctena hodnota Youngova modulu pruznosti je 100,0287 MPa a
plati pro lisovaci sily od 0 do 15 kN.

3. KFivku zavislosti plasticity na lisovaci sile metodou 2P muizeme
rozdélit na tfi useky. Prvni usek od 0 do 0,5 kN je charakterizovan
vyraznym poklesem plasticity, v useku od 0,5 do 4,5 kN dochazi ke
stabilizaci soustavy a v rozsahu od 4,5 do 15 kN byl zjiStén linearni
vzrist s rychlostni konstantou 78,3888 MPa.s.kN™.

4. Kfivku zavislosti plasticity na lisovaci sile metodou 3P lze rozdélit do
dvou Usekl a to od 0 do 4,5 kN a od 4,5 do 15 kN.

4.1. Tendence kfivky u metody 3P; ma vcelém rozsahu
lisovacich sil stoupajici tendenci. V rozmezi lisovacich sil
od 4,5 do 15 kN ma rychlostni konstantu rovnou 0,5870
MPa.s.kN™.

4.2. Parametr plasticity metodou 3P, se pohybuje v rozmezi od
340 az 450 MPa.s. V prvni fazi dochazi k poklesu
respektive stagraci kfivky. Druha faze je charakteristicka
stoupajici linearni zavislosti s rychlostni konstantou 3,2430
MPa.s.kN*. Tento parametr nejspiSe charakterizuje
elastické zmény v soustaveé.

4.3. Parametr plasticity metodou 3P3 se pohybuje v rozsahu od
5700 do 8500 MPa.s. Po pocate¢ni fazi, ktera ma klesajici

tendenci nastupuje faze s linearnim pribéhem v rozsahu

11



lisovacich sil od 4,5 do 15 kN a s rychlostni konstantou
52,4762 MPa.s.kN™. Tento parametr vyjadfuje plastickou

zmeénu v soustave.

5. Z celkového porovnani plasticit u tfi plniv vyplyva, Ze nejvyssi
hodnoty plasticit vykazuje Avicel PH 102, nizSi hodnoty ma Avicel PH
103, ktery ma oproti ostatnim nizsi vinkost. Nejnizsi plasticitu vykazuje

Ceolus KG 802, ktery ma oproti pfedchazejicim vyssi hustotu.
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