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SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK

J Y onset teplota odpovidajici pocatku tani nebo tuhnuti

Tpeeernnnn. peak teplota odpovidajici tani nebo tuhnuti pievazného
mnoZstvi latky.

Tendveeeen end teplota odpovidajici konci tani nebo tuhnuti

AH........ teplo tani nebo tuhnuti — odpovida plose vymezené pikem DSC
kiivky

CsL3..... Ceskoslovensky lékopis, vydani tieti

CsL4..... Ceskoslovensky lékopis, vydani &tvrté

DSC...... diferencialni skanovaci kalorimetrie

€L 2002.. Cesky lékopis 2002
CL 2005.. Cesky lékopis 2005

AH......... teplo tani, odpovida plose vymezené pikem DSC kiivky
R%........ hodnota spolehlivosti, spolehlivost proloZzenych bodu, {(,,R-
kvadrat®)

COX-2... cyklooxygenaza-2




1. UVOD




Tato prace je zaméfena na pfipravu tuhych disperzi metodou sprejového
suseni. Pomocnou latkou je chitosan. Lé€ivou latku tvofi paracetamol, ktery
zde funguje jako modelova latka. Pouziti obou latek k tomuto ucelu je
v literatufe popséno. Jako vyrobni zafizeni je pouZita sprejova sudarna
Biichi mini spray dryer B — 290.

Ponévadz s ptipravou tuhych disperzi ani s pouZitym vyrobnim
zafizenim nejsou na pracovisti zkoSenosti, cilem prace je zvladnuti
metodiky pfipravy a hodnoceni tuhych disperzi.

Dikaz krystalické nebo amorfni fiaze 1é¢ivé latky je dokumentovan
pomoci diferendni skanovaci kalorimetrie, obsah latky ve smésich je
uréovan spektrofotometricky. Z dal$ich posuzovanych kritérii je hodnocena
vlhkost pfipravenych vzorki a velikost Eastic.

Vznik tuhé disperze je dan sloZenim vzorku, volbou nastaveni
podminek sprejového sudeni je viak moZné modifikovat nékteré vlastnosti
findlniho produktu jako napfiklad vlhkost, velikost astic a vytéZnost. Z

tohoto diivodu je druha &ast prace v&€novéana zji$t€ni podminek nastaveni

suseni na velikost ¢4astic tuhé disperze.




2. TEORETICKA CAST




2.1. Priprava tuhych disperzi metodou sprejového
suseni

Sprejové susené materialy jsou pouzivany pii vyrob& lékovych forem
piiblizng od roku 1940."?

Ackoliv je tedy pfiprava tuhych disperzi zndma jiZ n€kolik desitek let,
dosud existuje pouze nékolik preparati, ve kterych jsou jako lékové formy
pouzivané. Je to z n&kolika divodd, napiiklad praskovand tuha disperze je
dasto mékk4, nemiva dobré tokové vlastnosti a na jeji ptipravu je potieba
vétstho mnoZstvi pomocnych litek, které potom zpusobuji to, Ze do
limitovaného objemu lékové formy, napiiklad tablety, nelze inkorporovat
tak velky objem, ktery by zajist'oval dostatedné mnoZstvi 1é¢ivé latky v dané
lékové form&. Dobré vysledky poskytl crospovidonktery jako pomocna
latka, je pouzivan pro ptipravu tablet z tuhé disperze indometacinu.”

Tuhé disperze se piipravuji za uéelem zlepSeni rozpustnoti slabé
rozpustnych latek, jako jsou napiiklad valecoxib®-nesteroidni protizan&tliva
litka majici vysokou selekrivitu ke COX-2, itrakonazol’-systémové
triazolové antimykotikum®, flurbiprofen-nikotinamid”-fluorovany derivat

-----

antidiabetikum ze skupiny derivatd sulfonylmogoviny®, felodipin® a

1))

nilvadipin'®-blokatofi kalciovych kanald'", silymarin'?-hepatoprotektivum,

choleretikum a slabé spazmolytikum'”, loperamid'¥-opioidni obstipancium,

115) 116)_

které nepronikéd do CNS, salbutamol™’ a paracetamol *’-vyborné tolerované

puisobeni®.

Tuhé disperze, piipravované za pomoci polymernich nosicli, se
piipravuji za u¢elem zlep3eni rozpustnosti latek. Obecné plati, Ze se 1é¢ivé
latky stavaji amorfnimi, kdyZ je tuhd disperze formovéna za pouZiti
polymerniho nosi¢e.”’ Pfitomnost amorfni faze se prokazuje pomoci DSC
nebo X-ray difrakce. Tyto zkousky byvaji b&Zné uvadény jako dikaz
amorfni faze'”. V takovych ptipadech mé soustava vysoky energeticky stav

a rozpustnost 1é¢iva je zvysena®.




Jako polymerni noside se daji pouZit hydroxypropylmethylceluloza,
polyvinylpyrolidon” nebo methylcelul6za'”.

Tuhé disperze se daji téz pfipravit za pomoci polyethylenglykolt. V
téchto pFipadech ale vétiinou nebyva tuha disperze piipravena sprejovym
susenim, ale tzv. rozpou$ténim léCivé latky v nosiéi, vétSinou za vy$si
teploty, a poté prudkym ochlazenim'®. Casto byva pouZivan
polyethylenglykol 6000 a tuha disperze se v tomto piipadé da pfipravit
sprejovym susenim'?.

Tuhou disperzi napiiklad indometacinu lze pfipravit sprejovym suSenim
za pouziti oxidu kiemicitého jako nosi¢e. Smés byla za pomoci manitolu a
hydroxypropylcelulézy tabletovana a vysledny produkt vykézal rychlou
rozpadavost.'®. Rychlost uvoliiovani indometacinu lze v tomto pfipadé

ovlivnit i druhem oxidu kfemicitého'?.

Schopnost zménit a kontrolovat vlastnosti jako jsou: tvar &astic, velikost
¢astic, rozloZeni zrn, objemovou hmotnost, poréznost, tekutost, stabilitu,
disperzitu, drobivost, vedlo v poslednich 50-ti letech k vyuZiti metod
sprejového suseni pfi vyrob& lékovych forem.

Sprejové suseni méni tekuté roztoky nebo suspenze na prasek.

Sprejové suseni se provadi v zafizeni, jehoz hlavnimi sou€astmi jsou:

e pfivodni systém (peristaltickdi pumpa pfivadi vstupni material-
roztok,)

o vstiikovaci tryska

¢ piivod suficiho vzduchu

e rozprafovaci valec-susici komora

» zachytna nadoba pro vysu$eny produkt




Obr. &.1: Zafizeni pro sprejové suseni

Piivod vstupniho materialu do rozprasovaciho valce je upravovan tak,
aby zajistil, Zze kazda kapka je kompletné vysuSend pied tim, nez pfijde do
kontaktu se sténou susici komory.

Uprava teploty susiciho vzduchu a rychlost jeho proudéni je pro proces
sprejového suseni velmi podstatna. Proud vzduchu je vytvafen aspiratorem.

Fyzikalni vlastnosti vyrabéného produktu jsou také zavislé na typu
pouZivaného rozprasovace.

Susici komora muZe byt konstruovana tak, aby zajist'ovala protiproudé
nebo stejnosmérné smiseni susiciho vzduchu s rozpraSovanymi kapénkami
vstupniho roztoku.

Oddéleni pevného produktu od proudiciho susiciho vzduchu je obvykle

provedeno prostfednictvim virového odpraSovace. Produkt je ziskavan
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prostfednictvim odpraSovade ale miZe byt ziskan také pfimo ze susici
komory pomoci filtraéniho pytle-sbérace.

Finélni produkt je ¢asto smési komorového a odprasovaciho produktu.
V nékterych piipadech mohou mit tyto produkty rozdilné vlastosti,
zpusobené napf. tim, Ze komorovy produkt je vystavovan del§i dobu
expozici v teplém proudicim vzduchu, ale v méng suchém prostredi.””

Sprejovym sudenim muZeme piipravit jednoduchy produkt-smés,
sloZeny jen z 1é€iva nebo pomocné latky, ale t¢Z multikomponentni produkt

obsahujici jednak lé¢ivo ale 1 pomocnou latky.
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2.2. Chitosan

V Ceském lékopisu 2005 Chitosani hydrochloridum®"*?
Molekulova hmotnost 100 000 — 1.10°

Chitosan je polymerni latka. Polymery jsou slouceniny, které maji
molekuly slozené ze stejnych nebo obdobnych strukturnich jednotek. Za
polymer se povazuji latky s molekulovou hmotnosti vy$si nez 10 000 nebo s
poctem atoml vy$§im nez 1000. Jedna se o ptirodni nebo syntetické latky.

Chitosan fadime mezi pfirodni polymery. Je to chloridova sil
nerozvétveného binarniho heteropolysacharidu obsahujici dvé jednotky
N-acetyl-D-glukosaminu a D-glukosaminu, které se ziskavaji &aste€nou
deacetylaci chitinu (polyacetylaminoglykat) obvykle vedouci ke stupni
deacetylace 70,0 % az 95,0 %.2"?2 Deacetylace se provadi za drastickych
podminek, tj. ve vysoce koncentrovaném hydroxidu sodném a za vysoké
teploty. Chitin se ziskdv4 extrakci z krunyii garnat a krabi.

Bily nebo téméf bily jemny prasek. Je mirné rozpustny ve vodé,
prakticky nerozpustny v lihu 96%.2122

Povrchové aktivni je diky své jen ¢asteéné deacetylaci.

PouZiva se jako nosi¢ 1é¢ivych latek v riznych soustavach jako jsou
gely, slizy, nanodastice.

Ma schopnost ¢asteéné vazat Zlu¢ové kyseliny a diky své bobinavosti je
tasto soudasti komerénich pfipravki podporujici redukéni dietu.

Chitosan v kyselém roztoku tvoii gel, ale v alkalickém prostfedi se
nerozposti. Proto 1é¢ivé piipravky, které obsahuji chitosan, budou uvoliiovat
1é¢ivo v kyselém prostfedi a lze ofekavat zpomalené uvolilovani v
alkalickém prostfedi. Tohoto poznatku bylo vyuZzito pro studium uvoliiovani
theofylinu jako modelového 1é¢iva a chitosanu jako nosife. Bylo zjisténo, Ze
chitosan p#i pH 6,8 zpomaluje uvoliiovani theofylinu z tuhé disperze®,

Pii pouZiti chitosanu s velkou molekulovou hmotnosti v lékové formé,

bylo zji§téno pomalé uvolilovani 1é¢ivé latky. Chitosan byl pouZit pro

12
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prodloZeni uvolfiovani lé&ivé latky, jako modelové lé€ivo byl pouZit
theofylin. Granuldt z chitosanu stfedni, vysoké a nizké molokulové
hmotnosti byl zpracovan vlhkou cestou, tablety byly pfipravovany
lisovanim. Rychlost uvoliiovani theofylinu je zavisla na koncentraci a

molekulové hmotnosti chitosanu.>¥
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2.3. Diferencialni skanovaci kalorimetrie

DSC, differential scanning calorimetry — diferencialni skanovaci
kalorimetrie je metodou termické analyzy. Tato metoda je zaloZena na
pozorovani zmén fyzikalnich a chemickych vlastnosti latek pfi jejich ohfevu
a chlazeni. PouZiva se k charakterizaci 1é¢ivych latek, pomocnych latek i
jejich lékovych forem. Lze ji vyuZit ke kontrole kvality, &istoty, k
identifikaci, kvantifikaci lé¢ivych latek, k zjiSfovani kompatibilit,
intoleranci a polymorfie.”

Termicka analyza zahrnuje i dal$i metody jako je termogravimetrie,
diferenéni termickd analyza — DTA, dilatometrie, méfeni mérmého tepla,
klasick4 termické analyza a n&které dal$i méng pouZivané metody.”®

Principem DSC jsou dvé linearné vyhfivané misky, na jedné je kelimek
se vzorkem a na druhé prazdny kelimek, ktery slouzi jako reference.>”
Kelimky mohou byt umistény bud’ ve spoleéné komote nebo samostatnych
komorach. Pokud se ve vzorku neodehravaji zadné zmény, maji ob& misky
stejnou teplotu. Pokud ale ve vzorku dojde k né&jaké zmé&né ( tani, tuhnuti,
sublimace, skelny pfechod, fazové zmeény atd.), vzorek teplo bud
spotfebovava ( endotermické zmény jako tdni, var, sublimace, nkteré

rozkladné reakce, redukce, fazové pfechody)zs) 29)

nebo uvoliuje (
exotermické zmény jako krystalizace nebo oxidace). Touto energetickou
potiebou vzorku jsou naruSeny rovnovaZzné podminky mezi vzorkem a
referenci.

DSC existuje ve dvou zakladnich typech provedeni:*” 3"

e DSC s tepelnym tokem

¢ DSC s vykonovou kompenzaci

U metody oznacené jako DSC s tepelnym tokem méfi piistroj rozdil
teplot mezi zkoumanym vzorkem a referenéni latkou. K dispozici jsou

dva typy pfistroji:

14
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s diskovy typ
» cylindricky typ

Obr. & 2: Diskovy typ DSC*?
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U metody oznatované jako DSC s vykonovou kompenzaci jsou pouZity
dva samostatné ohfivate za uéelem monitorovani obou misek individualng.
Pokud ve vzorku nedojde k Zadné zmé&né€, maji misky stejnou teplotu. V
piipadé, Ze ve vzorku zkoumané latky probihd né&jakd fyzikalni nebo
chemicka zména, vzorek bud’ spotfebovava nebo uvoliiuje teplo. Tim jsou
narudeny rovnovazné teplotni podminky mezi vzorkem a srovnavacim
materidlem. MnoZstvi tepla potiebného k udrZeni izotermnich podminek je
sledovano v zdvislosti na fase nebo teplot€é a je umémé mnoZstvi
spotfebované elektrické energie spotiebované na ohfati vzorku. Mémou
veli¢inou je tedy elektricky pfikon potfebny k udrZeni izotermnich
podminek.

Obr. &.4: DSC s vykonovou kompenzaci®”
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Vsechny DSC pfistroje musi byt kalibrovany a kontrolovany. Latky
pouzZivané jako standardy nesmi byt polymorfni, musi mit ohrani¢enou
teplotu tani a znamé mémé teplo tani...Pro tepelnou kalibraci miize byt
pouZita napiiklad Kkyselina benzoova (147,4 J/g), indium (28,5 J/g) nebo
naftalen (28,5 J/g). Pfi nizSich teplotach je doporucovana voda (334 J/g)
nebo cyklohexan (31,3 J/g).2" 33

16




P¥istroj pfi méfeni registruje urditou kfivku, v tomto piipad€ ji
nazyvame DSC termogram. Tato kiivka nds informuje o tepelném toku jako
funkei teploty a ¢asu. Z jejiho prub&éhu mizeme sledovat chovani vzorku,
ktery je vystaven uréitému teplotnimu programu. Nejéastéj$im projevem
tohoto chovani je pik, u néhoz sledujeme pocatek, maximum, konec a
samoziejmé plochu. Tato kfivka je ovlivnéna mnohymi faktory jako je
rychlost ohfevu, plynné prostedi, mnoZstvi vzorku, jeho vlastmostmi a také

typem a otevienosti kelimku, 2731 3%)
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3. PRACOVNI UKOL
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Prace se zabyva pfipravou tuhych disperzi paracetamolu s chitosanem.

Prvni &ast je zameéfena na pfipravu tuhych disperzi metodou sprejovvého

suseni, druha ¢ast se zabyva optimalizaci podminek.

Cely pracovni ukol je rozdélen do nasledyjicich diléich ukola:

1y
2)
3)
4
5)
6)

Dikaz krystalické nebo amorfni faze paracetamolu ve vzorcich
Stanoveni paracetamolu ve vzorcich

Stanoveni vlhkosti vzorkt

Hodnoceni velikosti €4stic

Vliv nastaveni hodnoty proudu vzduchu na velikost ¢astic

Vliv koncentrace susSeného roztoku na velikost &astic

19




4. EXPERIMENTALNI CAST
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4.1. Pracovni postup

4.1.1.  Pfiprava vzork( pro sprejové suseni.

Nejdiive jsme si pfipravili vzorky roztokd s rGznym obsahem léivé
latky - paracetamolu a pomocné latky chitosanu. Vzorky byli pfipraveny v
koncentracich chitosanu: paracetamolu 4:1; 3:1; 2:1; 1:1; 0,5:1; a v
celkovém mnozstvi 100,00 g. Vzorek 4:1-polovi¢éni koncentrace jsme
pfipravili z roztoku o koncentraci 4:1 nafedénim vodou v poméru 1:1.

Roztoky byly pfipraveny tak, Ze potfebné mnozstvi chitosanu a
paracetamolu, pro celkové mnozstvi roztoku 100,00 g jsme navazili na
analytickych vahach.

K potfebnému mnozZstvi chitosanu, odvazenému na analytickych
vahéch, byla po ¢astech pfidavana, na vahach s citlivosti na dvé desetinna
mista, 0,5% kyselina octovd. Roztok jsme nechali zamichat na
elektromagnetické michaéce. Poté jsme roztok ponechali minimalné 24
hodin na tmavém mist&, do Gpiného rozpusténi chitosanu.

Po kompletnim rozpusténi chitosanu v kyseliné octové jsme k roztoku
pfidali na analytickych vahach odvazené mnoZstvi paracetamolu.
Rozpousténi paracetamolu jsme podpofili michanim na elektromagnetické
michaéce.

Piipravili jsme vZdy dva vzorky od kazdé koncentrace.

Takto pfipravené roztoky jsme dali na sprejové sueni.

4.1.2.  Sprejové suseni

Roztoky byli suSeny na sprejové susarné Biichi mini spray
dryer B — 290.

21




Pied vlastnim su$enim byli vzorky zahfaty na teptotu cca 70°C. Pri
sudeni jsme ve vzorku udrZovali pfibliZzn€ stejnou teplotu cca 70°C a roztok
byl stale michan pomoci elektromagnetické michacky.

Podminky suSeni byly nastaveny jednotlivymi parametry.

Prvni sada vzorki byla su$ena pfi teploté 100°C, aspirator byl nastaven

na 100%, pumpa 5%, proud vzduchu 742 Normlitr/hod. Teplota
zaznamenavana pfi sudeni na vystupu, se pohybovala v rozmezi 69°C-72°C.

Druhé sada vzorkii byla suSena pii teplot¢ 150°C, aspirator 100%,
pumpa 5%, proud vzduchu 742 Normlitr/hod.. Teplota zaznamenavané pii
sudeni na vystupu, se pohybovala v rozmezi 132°C-135°C.

Tteti sada vzorka byla suSena pii teploté 100°C, aspirator byl nastaven

na 100% pumpa 5%, proud vzduchu byl u jednotlivych vzorkl sniZovan na
473 a posléze i na 357 a 246 Normlitr/hod.. Teplota zaznamenévana pii
suleni na vystupu, se pohybovala v rozmezi 70°C-72°C.

Po usuSeni jsme produkt odebrali do sklen€ného kelimku, naleZité

popsali a ulozili pro dalsi pouZiti.

4.1.3. Diferenciaini skanovacf kalorimetrie

Ze sprejové usulenych vzorkd jsme piipravili vzorky pro DSC, z
kazdého vzorku vZdy jeden vzorek pro termickou analyzu.

NavaZovali jsme cca 6 — 8mg s pfesnosti 0,002mg do hlinikovych
kelimkil 0 objemu 25pl. Kelimky se uzaviely vickem s ptedem vytvofenou
dirkou pomoci ruéniho lisu.

Kelimek se vzorkem spolu s referenénim kelimkem jsme umistili do
komory mé&ficiho pfistroje. Kelimek se vzorkem vpravo, referenéni kelimek
vlevo.

Dale jsme zvolili teplotni program. Prvnim kritériem byla teplota tani
1€¢ivé latky a pomocné latky. Stanovili jsme si tak podminku, Ze teplota tani
by neméla ptekrodit teplotu 200°C.
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Vzorky paracetamolu byly nejprve ochlazeny na -20°C rychlost
chlazeni —10°C/min. Pak nasledovala 2 min. izoterma, teplota byla

udrZovana na —20°C. Poté byly vzorky zahfivany na 200°C, rychlost ohfevu
jsme vzolili 10°C/min.,protoZe latka taje v rozmezi 168°-172°C.

Vzorky chitosanu 80% byly nejprve ochlazeny na —20°C rychlost

chlazeni —10°C/min. Pak nasledovala 2 min. izoterma, teplota byla
udrZzovana na ~20°C. Poté byly vzorky zah¥ivany na 210°C, rychlost ohievu
jsme vzolili 10°C/min.

Vzorky smési jednotlivych koncentraci chitosanu a paracetamolu byly
nejprve ochlazeny na —20°C rychlost chlazeni —10°C/min. Pak nasledovala
2 min. izoterma, teplota byla udrZovdna na -20°C. Poté byly vzorky
zahfivany na 210°C, rychlost ohfevu jsme zvolili 10°C/min.

4.1.4.  Spektrofotometrické stanoveni obsahu
paracetamolu

¢ Priprava kalibraéni kiivky

Zakladni roztok paracetamolu

NavaZzka paracetamolll .......coceevvevnerervesreervenns 0,1026¢g

Postup: Navazku paracetamolu jsme rozpustili do 100ml vody. Z tohoto
roztoku jsme odpipetovali 25,00ml a doplnili do 100,00m] odmérné baiiky.

Z tohoto roztoku jsme pak do jedné 100,00ml a sedmi 50,00ml
odmérnych ban€k odpipetovali 1,00ml do 100,00ml bariky a 1,00ml,
2,00ml, 3,00ml, 4,00ml, 5,00ml, 6,00ml, 7,00ml do 50,00ml ban&k.
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Roztok chitosanu

NavéZka chitosanu............coooeveiiivieannnnnn. 0,3730g

Postup: Navadzku chitosanu jsme rozpustili nejprve v 25,00g 0,5%
kyselin€ octové. Poté jsme doplnili do 100,00g vodou.

Z tohoto roztoku jsme pak odpipetovali 2,00ml do 100,00ml baiky a po
1,00ml do kazdé ze sedmi 50,00ml odmérnych banék.

Tab.€.1:0bsah bané&k pro kalibraéni k¥ivku.

Baiika MnoiZstvi zdkladniho MnoZstvi zdkladniho | H,O ad

dislo roztoku paracetamolu roztoku chitosanu 100,00ml

[ml] [mi] 50,00ml
1. 1,00 2,00 97,00
2. 1,00 il 1,00 48,00
3. 2,00 1,00 47,00
4. 3,00 1,00 46,00
5. 4,00 1,00 45,00
6. 5,00 1,00 44,00
7. 6,00 1,00 43,00
8. 7,00 1,00 42,00

e Vzorky jednotlivych smési chitosanu a paracetamolu v

rizném poméru

Postup: Ze sprejové usudeného vzorku jsme odvazili na analytickych
vahéch cca 0,1000g a rozpustili ve vod€ ve 100,00ml odmérné batice.

Z tohoto roztoku jsme pak odpipetovali 1,00ml, 2,00ml, 3,00ml, 5,00ml,
podle koncentrace vzorku, viz tabulka ¢.2 do 50,00ml odmémé barnky a

doplnili na potfebné mnoZstvi vodou.
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Tab.¢.2: Obsah ban&k jednotlivych koncentraci paracetamolu

Koncentace Mnoizstvi ziakladniho roztoku vzorku | H;O ad
vzorku [ml] 50,00ml
4:1 5,00 45,00
3:1 3,00 47,00
2:1 3,00 47,00
1:1 2,00 48,00
0,5:1 1,00 49,00

4.1.5.  Mikroskopie

Postup: Z kazdého sprejove usuSeného vzorku jsme odebrali malinké
mnoZstvi a nanesti ho na podlozni sklitko. Na sklicko jsme pfikapli
kapicku pupalkového oleje a pomalymi krouZivymi pohyby smisili s
nanesenym vzorkem. Poté jsme vzorek piekryli krycim sklitkem a
proméfili velikost Eastic.

Nejprve jsme vzorek proméfili podle vyrobcem nastavenych
parametrii, abychom zjistili piedb&Znou velikost cCastic. Poté jsme

vhodné upravili velikost &astic v jednotlivych tiidach velikosti.

Tab.€.3: Rozmeér &astic v jednotlivych téidach velikosti

Tiida dislo Rozmér éastic
[pm]
1 0,00 - 1,00
2 1,10-2,00
3 2,10-3,00
4 3,10-4,00
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T¥ida ¢&islo

Rozmér &astic

[pm]
5 4,10-5,00
6 5,10-6,00
7 6,10 — 7,00
8 7,10 - 8,00
9 8,10 — 9,00
10 9,10 - 10,00
11 10,10 - 15,00
12 15,10 — 20,00
13 20,10 — 30,00
14 30,10 — 50,00
15 50,10 — 70,00
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4.2. Pouzité pfistroje

DSC 200 PC Phox®, Netzsch-Geratebau GmbH, Selb, Germany
( sériové ¢islo 2406129 Hy**

Jedna se o diferencidlni skanovaci kalorimetr s tepelnym tokem. Rozdil
energie dodané do vzorku a srovnavaciho materialu je méfen jako funkce
teploty, zatimco vzorek a srovndvaci materidl jsou vystaveny
kontrolovanému teplotnimu programu. Tepelny rozsah je od -150 do
+600°C. Rychlost ohfevu je -0,1 az 99,9 kJ/min, kalorimetricky rozsah je
+750mW. Citlivost kalorimetru je 4-4,50V/mW (pro Indium). Ke kalibraci
se pouziva Hg, In, Sn, Bi, Zn a CsCl". K chlazeni se pouZiva tekuty dusik.
Jako proplachovaci plyn se pouZiva ¢isty dusik, rychlost proplachovani je
20ml/s.

Zatizeni se sklada:
1. Dewarova nadoba na tekuty dusik

2. Méfici jednotka

Jeji soudsti je pec, kterou tvoii kovovy blok stopnym télesem
s dvojitymi sténami. Dale termo¢lanek na méfeni teploty zabudovany
ve sténé pece a komora se senzorem tepelného toku, do které se vkladaji
vzorky. Komora se zavira dvéma kovovymi vi¢ky a vrchnim vikem. Métici
jednotka je chlazena tekutym dusikem a dale plynny dusik je veden do
komory se vzorkem, kde ma &istici efekt, a do stény vyhfivaci pece, kde ma

ochranny efekt.

3. Zafizeni na kontrolu pritoku plynu

4. LN; chladi¢ s automatickym ovladanim piivodu plynu
5. DSC 200 PC Phox® software s PC
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Ruéni lis Netzsch ( 6.239.3-801)

Elektronické analytické vahy KERN &Sohn GmbH, typ ABS 220-4, sériové
¢islo WB021 0080.

Digitalni analytické vdhy CAHN 26, CAHN Instruments, sériové {islo
39562, USA.

Sprejova susarna Biichi Mini Spray Dryer B-290, sériové ¢islo CH - 9230

Elektronicky mikroskop Olympus BX51

Spektrofotometr Helios Gamma 9423UVG1700E, sériové &islo UV6 06
3916
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4.3. Seznam pouzitych surovin

m Paracetamol, 3arze 0430642, RNDr. Jan Kulich, s.r.o. Hradec
Krélové - Rigany

m Chitosan 80%, sarze 20051201, Chemopharma

m 0,5% kyselina octova

Jakost pouzitych surovin je deklarovana vyrobcem.
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5. HODNOCENI VYSLEDKU
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5.1. Dukaz krystalické nebo amorfni faze
paracetamolu ve vzorcich

Graf ¢.1: DSC kiivka sprejové susen¢ho paracetamolu vzorek A

DSC /(imW/mg}
1l exo Peak: 173.5°C_

5.01

4.0+

3.0 1
Area: 180.2 J/ig

2.0} End: 177.9°C_\
Onset: 168.3 “C™.

1.0 \ k

ol/—— : :
0 50 100 150 200

Temperature /°C

Graf &.2: DSC kiivka sprejové suseného paracetamolu vzorek B

DSC H{mW/mg)
1 exo Peak: 173.7°C_

4.01

3.01

2.01 Area: 176.5 Jig

End: 177.9°C_ 1\
1.0 Onset: 167.8 G \ 2
04 {-"“'1..--— ¥ '
0 50 100 150 200

Temperature /°'C

Kalorimetrické charakteristiky:

To(CC)vvvnniniininin 168,3 167,8 prumér...168,05
To(CC)evivviiiiiiinininn 173,5 173,7 pramér...173,60
Tend (°C)eenrniiiiininiins 1779 1779 prumer...177,90
AH(J/@)eeeneviiiiininns 180,2 176,5 prumér...178,35
Vyhodnoceni:

Pii ohfevu tal samotny paracetamol v teplotnim rozmezi 167,05-177,90°C s
maximem pii teploté 173,60°C. Hodnota tepla tani je 178,35 J/g.
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Graf ¢.3: DSC kiivka sprejové sudeného chitosanu 80% vzorek A

DSC /{mW/mg)
l exo
1.4 1

1.2
1.01
0.81
0.61
0.4+
0.2+

3

0 50 100 150 200
Temperature /°C

Graf ¢.4: DSC kfivka sprejove suseného chitosanu 80% vzorek B

DSC {mWimg)
! exo
1.2
1.0
0.8
0.6 i
0.4
0 50 100 150 200

Temperature /'C

Kalorimetrické charakteristiky:

To(®C)eerreeeeaannns 79,9 68,0 priimér...73,95
1 NG(0) WRRR 124,9 118,1 primér...121,50
Teng (°C).vvevnnnens 153,3 149.,6 primér...151,45

- AH (38, 219,6 203,1 primér...211,35

Vyhodnoceni: Pfi ohfevu tal samotny chitosan v teplotnim rozmezi 73,95-
151,45°C s maximem pfi teploté 121,50°C. Hodnota tepla tani je 211,35 J/g.
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SMES CHITOSANU A PARACETAMOLU V POMERU 0,5:1

Podminky suseni
Proud vstiikovaného vzduchu 749
[Normlitr/hod]
Peristalticka pumpa 5
[%0]
Aspirator

[m¥/h] 40

Vstupni teplota vzduchu 100
[°C]

Vystupni teplota vzduchu 7
[*C]

Graf ¢.5: DSC kiivka sprejoveé suSeného chitosanu, paracetamolu a jejich
smési v poméru 0,5:1 vzorek A

DSC /{mW/mg)
l exo paracetamol

5.01
4.01
3.01

2.01

chitosan

vzorek

1.0;

0+

0 50 100 150 200
Temperature /°C

Hmotnost navazky vzorku: 7,185mg

Zavér: DSC zaznam vzorku smési chitosanu a paracetamolu v poméru 0,5:1
prokazuje piitomnost krystalické faze paracetamolu.
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SMES CHITOSANU A PARACETAMOLU V POMERU 1:1

Podminky suseni
Proud vstfikovaného vzduchu 742
[Normlitr/hod]
Peristaltickd pumpa 5
[*0]
Aspirator

[m/h] 40

Vstupni teplota vzduchu 100
[°C]

Vystupni teplota vzduchu 7
[°C]

Graf €.6: DSC kiivka sprejové suSeného chitosanu, paracetamolu a jejich
smési v poméru 1:1 vzorek A

DSC /{mW/img)
| exo paracetamol
5.0
4.0
3.0
2.01 .
chitosan vzorek

0 50 100 150 200
Temperature /°C

Hmotnost navizky vzorku: 8.039mg

Zavér: DSC zaznam vzorku smési chitosanu a paracetamolu v poméru 1:1
prokazuje pfitomnost krystalické faze paracetamolu.
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Graf &.7: DSC kiivka sprejové suseného chitosanu, paracetamolu a jejich
smési v poméru 1:1 vzorek B

DSC /{mW/mg}
! exo paracetamol

5.01
4.0;

3.01

2.0 chitosan vzorek

0 50 100 150 200
Temperature /°C

Hmotnost navazky vzorku: 7,525mg

Zavér: DSC zaznam vzorku smési chitosanu a paracetamolu v poméru 1:1
prokazuje pfitomnost krystalické faze paracetamolu.
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SMES CHITOSANU A PARACETAMOLU V POMERU 2:1

Podminky suSeni
Proud vstitkovaného vzduchu
[Normlitr/hod]
Peristaltick4 pumpa
[%]
Aspirator
[m’/h]
Vstupni teplota vzduchu
[*C]
Vystupni teplota vzduchu
[*C]

742

40

100

71-73

Graf ¢.8: DSC kiivka sprejové sueného chitosanu, paracetamolu a jejich
smési v poméru 2:1 vzorek A

DSC /{mW/mg)
l exo paracetamol

504

4.01

3.0

2.01 chitosan

1.01

o{” . .
0 50 100 150 200
Temperature /°C

Hmotnost navazky vzorku: 7,883mg

Zavér: DSC zaznam vzorku smési chitosanu a paracetamolu v poméru 2:1
neprokazuje pfitomnost krystalické faze paracetamolu.
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Graf €.9: DSC kfivka sprejové sueného chitosanu, paracetamolu a jejich
smesi v poméru 2:1 vzorek B

DSC /{imW/mg)
! exo paracetamol

5.01
4.01
3.01

2.01 chitosan

0 50 100 150 200
Temperature /' C

Hmotnost navazky vzorku: 7.452mg

Zaveér: DSC zaznam vzorku smési chitosanu a paracetamolu v poméru 2:1
neprokazuje pfitomnost krystalické faze paracetamolu.
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SMES CHITOSANU A PARACETAMOLU V POMERU 3:1

Podminky suSeni
Proud vstfikovaného vzduchu 742
[Normlitr/hod]
Peristaltickd pumpa 5
[%]
Aspirator
[m3 /h] 40
Vstupni teplota vzduchu
i [°C] 100
Vystupni teplota vzduchu i
[°C] 69-72

Graf €.10: DSC kiivka sprejové suSeného chitosanu, paracetamolu a jejich
smési v poméru 3:1 vzorek A

| DSC /(mW/img)
! exo paracetamol
5.01
4.01
3.01
2.0 chitosan
1.04
01 . : . . .
0 50 100 150 200
Temperature /°C
Hmotnost navazky vzorku: 6,608mg

Zavér: DSC zaznam vzorku smési chitosanu a paracetamolu v poméru 3:1
neprokazuje pfitomnost krystalické faze paracetamolu.
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Graf ¢.11: DSC k#ivka sprejové suSeného chitosanu, paracetamolu a jejich
smési v poméru 3:1 vzorek B

DSC /{mW/mg)
l exo paracetamol

5.01
401
3.07

2.01

chitosan

1.0:

0 50 100 150 200
Temperature /°C

Hmotnost navazky vzorku: 7,525mg

Zavér: DSC zaznam vzorku smési chitosanu a paracetamolu v poméru 3:1
: neprokazuje pfitomnost krystalické faze paracetamolu.
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SMES CHITOSANU A PARACETAMOLU V POMERU 4:1

Podminky suseni
Proud vstrikovaného vzduchu 742
[Normlitr/hod]
Peristaltick4d pumpa
[%]
Aspirétor
[m’/h]
Vstupni teplota vzduchu
[°C]
Vystupni teplota vzduchu
[°C]

40

100

72-73

Graf €.12: DSC kfivka sprejové suSeného chitosanu, paracetamolu a jejich
smési v poméru 4:1 vzorek A

DSC /{mWimg)
! exo paracetamo!

5.01
4.0;
3.0;

2.04

chitosan

vzorak

1.01

0

0 50 100 150 200
Temperature /°C

Hmotnost navazky vzorku: 7,118mg

Zavér: DSC zaznam vzorku smési chitosanu a paracetamolu v poméru 4:1
neprokazuje pfitomnost krystalické faze paracetamolu.

40




Graf &.13: DSC kiivka sprejové suden¢ho chitosanu, paracetamolu a jejich
smési v poméru 4:1 vzorek B

DSC /{mW/img)
1 exo paracetamol

5.01
4.01
3.01

2.0;

chitosan

0 50 100 150 200
Temperature /°C

Hmotnost navizky vzorku: 7,806mg

Zavér: DSC zaznam vzorku smési chitosanu a paracetamolu v poméru 4:1
neprokazuje pfitomnost krystalické faze paracetamolu.
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SMES CHITOSANU A PARACETAMOLU V POMERU 2:1

Podminky suseni
Proud vstfikovaného vzduchu 742
[Normlitr/hod]
Peristaltickd pumpa 5
[%0]
Aspirator

[m*/h] 40

Vstupni teplota vzduchu 150
[*C]

Vystupni teplota vzduchu 132
[*C]

Graf ¢&.14: DSC kfivka sprejové sudenc¢ho chitosanu, paracetamolu a jejich
smési v poméru 2:1 vzorek A

DSC /{mWimg)
i exo paracetamol

5.0
4.0
3.04

2.0 chitosan

0 50 100 150 200
Temperature /°C

Hmotnost navazKky vzorku: 7,107mg

Zavér: DSC zaznam vzorku smési chitosanu a paracetamolu v poméru 2:1
sv&d¢i o tom, Ze &ast inkorporovaného paracetamolu je po sprejovém sudeni
pfitomna v krystalickém stavu.
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Graf ¢.15: DSC kiivka sprejové suSeného chitosanu, paracetamolu a jejich
smési v poméru 2:1 vzorek B

DSC /{mW/mg)
! exo paracetamol

5.01

|
'} 4.0

3.01

2.0 chitosan

1.0 e

0 50 100 150 200
Temperature /°C

Hmotnost navazky vzorku: 7,816mg

Zavér: DSC zaznam vzorku smési chitosanu a paracetamolu v poméru 2:1
svédéi o tom, Ze East inkorporovaného paracetamolu je po sprejovém sudeni
pfitomna v krystalickém stavu.
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SMES CHITOSANU A PARACETAMOLU V POMERU 3:1

Podminky suSeni
Proud vstfikovaného vzduchu 742
[Normlitr/hod]
Peristalticka pumpa 5
[%e]
Aspirator
[m3 /h] 40
Vstupni teplota vzduchu
[°C] 150
Vystupni teplota vzduchu 131
[°C]

Graf &.16: DSC kiivka sprejové suseného chitosanu, paracetamolu a jejich
smési v poméru 3:1 vzorek A

DSC /(mW/mg)
! exo paracetamol

5.0

3.0

2.0° chitosan

1 0 1 33

0 L L] LS L L2 L
0 50 100 150 200
Temperature /°C
| Hmotnost navazKy vzorku: 7,410mg

Zavér: DSC zaznam vzorku smési chitosanu a paracetamolu v poméru 3:1
neprokazuje pfitomnost krystalické faze paracetamolu.
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Graf £.17: DSC kiivka sprejové suSeného chitosanu, paracetamolu a jejich
smési v poméru 3:1 vzorek B

DSC /{mW/mg)
1 exo paracetamol

5.0;
4.01

3.01

2.0 chitosan

0 50 100 150 200
Temperature /°C

Hmotnost navazky vzorku: 7,525mg

Zavér: DSC zaznam vzorku smési chitosanu a paracetamolu v poméru 3:1
neprokazuje pritomnost krystalické faze paracetamolu.




SMES CHITOSANU A PARACETAMOLU V POMERU 4:1

Podminky suseni
Proud vstiikovaného vzduchu 473
[Normlitr/hod]
Peristalticka pumpa 5
| [%]
Aspirator
Vstupni teplota vzduchu 100
[°C]
Vystupni teplota vzduchu 71
[°C]

Graf &.18: DSC kiivka sprejové suseného chitosanu, paracetamolu a jejich
smési v poméru 4:1

DSC /(mW/mg)
l exo paracetamol

5.01

4.01

3.01

2.0 chitosan

1.0

0 L T L L] L L
0 50 100 150 200
Temperature /°C

Hmotnost navizky vzorku: 7,452mg

Zavér: DSC zaznam vzorku smési chitosanu a paracetamolu v poméru 4:1
neprokazuje pfitomnost krystalické faze paracetamolu.
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SMES CHITOSANU A PARACETAMOLU V POMERU 4:1

Podminky suSeni
Proud vstfikovaného vzduchu 357
[Normlitr/hod]
Peristaltick4 pumpa 5
[%]
Aspirator

[m/h] 40

! Vstupni teplota vzduchu 100
[°C]

Vystupni teplota vzduchu 7
[°C]

Graf €.19: DSC kfivka sprejové suSeného chitosanu, paracetamolu a jejich
smési v poméru 4:1

DSC /(mW/mg)
! exo paracetamol

5.01

4.01

3.01

20 chitosan

1.01

0 ; : ; : v
0 50 100 150 200
Temperature /°C

Hmotnost navazky vzorku: 7,168mg

Zavér: DSC zaznam vzorku smeési chitosanu a paracetamolu v poméru 4:1
neprokazuje pfitomnost krystalické faze paracetamolu.
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SMES CHITOSANU A PARACETAMOLU V POMERU 4:1

Podminky suseni
Proud vstfikovaného vzduchu 246
[Normlitr/hod]
Peristaltick4 pumpa 5
[*]
Aspirator

[m®/h] 40

Vstupni teplota vzduchu 100
[°C]

Vystupni teplota vzduchu 70
[°C]

Graf &.20: DSC ktivka sprejové sudeného chitosanu, paracetamolu a jejich
smési v poméru 4:1

DSC /(mW/mg)
1 exo paracetamol

5.01
4.01

3.01

2.04

chitosan

1.01

0 50 100 150 200
Temperature /°'C

Hmotnost navazky vzorku: 8,081mg

Zavér: DSC zaznam vzorku smési chitosanu a paracetamolu v poméru 4:1
neprokazuje pi{tomnost krystalické faze paracetamolu.
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SMES CHITOSANU A PARACETAMOLU V POMERU 4:1-
POLOVICNf KONCENTRACE

Podminky suseni
Proud vstiikovaného vzduchu 357
[Normlitr/hod]
Peristaltickd pumpa 5
[%6]
Aspirator
Vstupni teplota vzduchu 100
Y
Vystupni teplota vzduchu 71
[°C]

Graf €.21: DSC kfivka sprejové suseného chitosanu, paracetamolu a jejich
smési v poméru 4:1-poloviéni koncentrace

DSC /(mW/mg)
i exo paracetamol

5.01

4.01

3.01

2.0 chitosan

vzorek

1.0 [ TP R

T i,
O ! T T T L v
0 50 100 150 200
Temperature /°C
Hmotnost navizky vzorku: 6,885mg

Zavér: DSC zaznam vzorku smési chitosanu a paracetamolu v poméru 4:1 -
poloviéni  koncentrace neprokazuje piitomnost krystalické faze
paracetamolu.
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5.2. Stanoveni paracetamolu ve vzorcich

Tab.¢.4: Kalibratni k#ivka pro stektrofotometrické stanoveni obsahu
paracetamolu ve vzorcich

MnozZstvi paracetamolu v | Absorbance | Absorbance | Absorbance

100,00ml, 50,00ml barice
[10'3 g] 1. méfeni | 2. méfeni prameér
0,1780 0,200 0,219 0,210
0,2565 0,350 0,350 0,350
0,5130 0,656 0,659 0,658
0,7695 1,022 1,020 1,021
1,0260 1,320 1,315 1,318
1,2825 1,618 1,621 1,620
1,5390 1,940 1,940 1,940
1,7955 2,258 2,257 2,258

Graf ¢.22: Kalibraéni kiivka pro stanoveni obsahu paracetamolu ve vzorcich

Absorbance A

0 1] L) L]
|

! 0 0,0005 0,001 0,0015 0,002
Mnozstvi paracetamolu v 50 mi

¢ Naméfené hodnoty absorbance
— Linearni (Naméfene hodnoty absorbance) |

Rowvnice regrese:
y=1252,4x + 0,0194
Hodnota spolehlivosti:
R?=0,9992
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Tab. ¢€.5: Naméfené hodnoty absorbance vzorkid obsahujici chitosan a
paracetamol v ruzném poméru, sufené pii 100°C a proudu vstiikovaného
vzduchu 742 [Normlitr/hod)]

Vzorek Naviika | Absorbance | Absorbance | Absorbance
chitosan:paracetamol | vzorku
teplota suseni [°C]

proud vzduchu

[Normlitr/hod] [g] 1.m&Feni 2.méfeni primér
0,5:1 a) 100° 742 0,1056 0,941 0,938 0,9395
0,5:1 b) 100° 357 0,1065 0,942 0,943 0,9425
1:1 a) 100° 742 0,1023 1,274 1,271 1,2725
1:1 b) 100° 742 0,1004 1,350 1,346 1,3480
2:1 a) 100° 742 0,1025 1,206 1,205 1,2055
2:1b) 100° 742 0,1054 1,275 1,274 1,2745
3:1 a) 100° 742 0,1012 0,908 0,908 0,9080
3:1b) 100° 742 0,1049 0,928 0,927 0,9275
4:1 a) 100° 742 0,1013 1,199 1,195 1,1970
4:1b) 100° 742 0,1040 1,185 1,182 1,1835

Tab. &.6: Naméfené hodnoty absorbance vzork obsahujici chitosan a
paracetamol v rizném poméru, susené pii 150°C a proudu vstfikovaného
vzduchu 742 [Normlitr/hod]

Vzorek Navazka | Absorbance | Absorbance | Absorbance
chitosan:paracetamol | vzorku
teplota suseni [°C]
proud vzduchu
[Normlitr/hod] [g] 1.méFeni 2.méfeni primér
2:1 a) 150° 742 0,1014 1,231 1,231 1,2310
2:1 b) 150° 742 0,1068 1,320 1,323 1,3215
3:1a) 150° 742 0,1045 0,942 0,942 0,9420
3:1b) 150° 742 0,1024 0,916 0,916 0,9160
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Tab. €.7: Namé&fené hodnoty absorbance vzorkli obsahujici chitosan a
paracetamol v rizném poméru, sufené pii 100°C a rizném proudu
vsttikovaného vzduchu 742;473; 357; 246 [Normlitr/hod]

Vzorek Navsazka | Absorbance | Absorbance | Absorbance
chitosan:paracetamol | vzorku
teplota suseni [°C]
proud vzduchu
[Normlitr/hod] {g] 1.mé&Feni 2.méfeni prumér
4:1 a) 100° 742 0,1013 1,199 1,195 1,1970
4:1 b) 100° 742 0,1040 1,185 1,182 1,1835
4:1 a) 100° 473 0,1039 1,169 1,168 1,1685
4:1 b) 100° 473 0,1016 1,141 1,138 1,1395
4:1 a) 100° 357 0,1030 1.217 1,231 1,2240
4:1 b) 100° 357 0,1043 1,204 1,204 1,2040
4:1poloviéni konc. a) | 0,0955 1,072 1,072 1,0720
100° 357
4:1poloviéni kone. b) | 0,1053 1,226 1,228 1,2270
100° 357
4:1 100° 246 0,0962 1,098 1,098 1,0980




Tab. ¢&.8: Souhrnnia tabulka naméfenych hodnot absorbance vzorkd
obsahujici chitosan a paracetamol v rlizném poméru, suSené pfi riiznych
podminkach.
Vzorek Naviika | Absorbance | Absorbance | Absorbance
chitosan:paracetamol | vzorku
teplota suieni [°C]
proud vzduchu
[Normlitr/hod] [g] 1.méfFeni 2.méfeni prumér
0,5:1 a) 100° 742 0,1056 0,941 0,938 0,9395
0,5:1b) 100° 357 0,1065 0,942 0,943 0,9425
1:1 a) 100° 742 0,1023 1,274 1,271 1,2725
1:1 b) 100° 742 0,1004 1,350 1,346 1,3480
2:1 a) 100° 742 0,1025 1,206 1,205 1,2055
2:1b) 100° 742 0,1054 1,275 1,274 1,2745
3:1a) 100° 742 0,1012 0,908 0,908 0,9080
3:1b) 100° 742 0,1049 0,928 0,927 0,9275
4:1 a) 100° 742 0,1013 1,199 1,195 1,1970
4:1 b) 100° 742 0,1040 1,185 1,182 1,1835
2:12a) 150° 742 0,1014 1,231 1,231 1,2310
2:1b) 150° 742 0,1068 1,320 1,323 1,3215
3:1a) 150° 742 0,1045 0,942 0,942 0,9420
3:1b) 150° 742 0,1024 0,916 0,916 0,9160
4:1 a) 100° 473 0,1039 1,169 1,168 1,1685
4:1b) 100° 473 0,1016 1,141 1,138 1,1395
4:1 a) 100° 357 0,1030 1.217 1,231 1,2240
4:1 b) 100° 357 0,1043 1,204 1,204 1,2040
4:1polovicni konc. a) | 0,0955 1,072 1,072 1,0720
100° 357
4:1 poloviéni konc. b) | 0,1053 1,226 1,228 1,2270
100° 357
4:1 100° 246 0,0962 1,098 1,098 1,0980
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Tab.&.9: Zjistény a deklarovany obsah paracetamolu ve vzorcich obsahujici
chitosan a paracetamol v rizném poméru, sufené pfi 160°C a v proudu
vstiikovaného vzduchu 742; [Normlitr/hod]

Vzorek Deklarovany |ZjiStény obsah %
chitosan:paracetamol obsah paracetamolu { deklarovaného
teplota suseni {°C] | paracetamolu obsahu ve
proud vzduchu [e] vzorku

[Normlitr/hod] gl _

0,5:1 a) 100° 742 0,07040 0,07347 104,36
0,5:1 b) 100° 357 0,07100 0,07371 103,81
1:1 a) 100° 742 0,05115 0,05003 97,81
1:1 b) 100° 742 0,05020 0,05304 105,67
2:1 a) 100° 742 0,03417 0,03156 92,39
2:1b) 100° 742 0,03513 0,03341 95,09
3:1 a) 100° 742 0,02530 0,02365 93,48
3:1 b) 100° 742 0,02623 0,02417 92,14
4:1 a) 100° 742 0,02026 0,01881 92,82
4:1b) 100° 742 0,02080 0,01859 89,38

Tab.&.10: Zjidt€ny a deklarovany obsah paracetamolu ve vzorcich obsahujici
chitosan a paracetamol v rizném poméru, sufené pii 150°C a v proudu
vstiikovaného vzduchu 742; [Normlitr/hod]

Vzorek Deklarovany Zjistény %
chitosan:paracetamol obsah obsah deklarovaného
teplota suSeni [°C] |paracetamolu | paracetamolu| obsahu ve
proud vzduchu vzorku

[Normlitr/hod] Ig] [g]

2:1a) 150° 742 0,03480 0,03225 95,41
2:1b) 150° 742 0,03560 0,03466 97.35
3:1 a) 150° 742 0,02613 0,02456 93,97
3:1 b) 150° 742 0,02560 0,02386 93,22
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Tab.l.11: Zjistiny a deklarovany obsah paracetamolu ve vzorcich
obsahujicich chitosan a paracetamol v poméru 4:1, suSené pfi 100°C a
rizném proudu vstfikovaného vzduchu 742; 473; 357; 246 [Normlitr/hod]

Vzorek Deklarovany Zjistény %
chitosan:paracetamol obsah obsah deklarovaného
teplota suseni [°C] |paracetamolu | paracetamolu| obsahuve
proud vzduchu vzorku
[Normlitr/hod] Ig] 4]
4:1 a) 100° 742 0,02026 0,01881 92,82
4:1 b) 100° 742 0,02080 0,01859 89,38
4:1 a) 100° 473 0,02078 0,01835 88,31
4:1b) 100° 473 0,02032 0,01789 88,03
4:1 a) 100° 357 0,02060 0,01924 93,38
4:1b) 100° 357 0,02086 0,01892 90,69
4:1 polovi¢ni kone. a) 0,01910 0,01681 88,01
100° 357
4:1poloviéni konc. b) 0,02106 0,01929 91,57
100° 357
4:1 100° 246 0,01924 0,01722 89,52
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Tab.£.12: Souhrnni tabulka zjisténych a deklarovanych obsahi
paracetamolu ve vzorcich obsahujicich chitosan a paracetamol v rizném
poméru,sufenych pii riznych podminkach.
Vzorek Deklarovany Zjistény %
chitosan:paracetamol obsah obsah deklarovaného
teplota suseni [°C] |paracetamolu | paracetamolu| obsahu ve
proud vzduchu vzorku
[Normlitr/hod] [g] [g]
0,5:1 a) 100° 742 0,07040 0,07347 104,36
0,5:1 b) 100° 357 0,07100 0,07371 103,81
1:1 a) 100° 742 0,05115 0,05003 97,81
1:1 b) 100° 742 0,05020 0,05304 105,67
2:1 a) 100° 742 0,03417 0,03156 92,39
2:1 b) 100° 742 0,03513 0,03341 95,09
3:1a) 100° 742 0,02530 0,02365 93,48
3:1 b) 100° 742 0,02623 0,02417 92,14
4:1 a) 100° 742 0,02026 0,01881 92,82
4:1 b) 100° 742 0,02080 0,01859 89,38
2:1a)150° 742 0,03480 0,03225 95,41
2:1 b) 150° 742 0,03560 0,03466 97,35
3:1 a) 150° 742 0,02613 0,02456 93,97
3:1b) 150° 742 0,02560 0,02386 93,22
4:1 a) 100° 473 0,02078 0,01835 88,31
4:1 b) 100° 473 0,02032 0,01789 88,03
4:1 a) 100° 357 0,02060 0,01924 93,38
4:1 b) 100° 357 0,02086 0,01892 90,69
4:1 poloviéni kong. a) 0,01910 0,01681 88,01
100° 357
4:1 poloviéni konc. b) 0,02106 0,01929 91,57
100° 357
4:1 100° 246 0,01924 0,01722 89,52
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Vypodet:

Vzorek 1:1 a) 100°C 742 [Normlitr/hod]

Navazka: 0,1023g
Absorbance: 1,2725
Rovnice regrese kalibraéni kiivky y =1252,4x +0,0194
Deklarovany obsah:[g]
1:1=2dily

0,1023/2 = 0,05115

Zjistény obsah: [g]

1,2725 =1252,4x + 0,0194
1,2531 =1252,4x
x=0,00100 v 50ml bance

0,00100¢g zaroveri ve 2ml

X 100ml
x = 0,05003g

Zjistény obsah od deklarovaného: [%]

0,05115 100%
0,05003 x%
x=97,81%
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Podminky suseni vzorki:

Tab. €.13: Zjistény obsah paracetamolu ve sprejové sudenych vzorcich
obsahujici chitosan a paracetamol v rizném poméru,

¢ Proud vstfikovaného vzduchu [Normlitr/hod] 742
e Peristaltickda pumpa [%] 5
e Aspirator [m*/h] 40
e Vstupni teplota vzduchu[°C] 100
Zjistény obsah Zjistény obsah
SloZeni vzorku paracetamolu paracetamolu
[%] [%o] Primér
chitosan:paracetamol | od deklarovaného | od deklarovaného
obsahu obsahu
Vzorek a Vzorek b
0,5:1 104,36 103,81 104,09
1:1 97,81 105,67 101,74
2:1 92,39 95,09 93,74
3:1 93,48 92,14 92,81
4:1 92,82 89,38 91,10

Graf ¢.23: Zjistény obsah paracetamolu od deklarovaného [%), ve vzorcich
smési chitosanu a paracetamolu v ruzném poméru, sufenych pii 100°C,
deklarovany obsah = 100%,

X 105 -
3
£
100 -
3
o
bt
8 95 -
<
o
=
g 90 -
-
[«]
- Z 85-
0
-9
N 80

0,5:1 1:1 2:1 3:1 4:1

Slozeni vzorku-chitosan:paracetamol
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Tab. &.14: Zjistény obsah paracetamolu ve sprejové sulenych vzorcich
obsahujici chitosan a paracetamo! v rizném pomeéru,

Podminky suseni vzorkih:

742

e Proud vstiikovaného vzduchu [Normlitr/hod]
e Peristalticka pumpa [%] 5
e Aspirator [m°/h] 40
e Vstupni teplota vzduchu[°C] 150
Zjistény obsah Zjistény obsah
SloZeni vzorku paracetamolu paracetamolu
[%o] [%] Pramér
chitosan:paracetamol | od deklarovaného | od deklarovaného
obsahu obsahu
Vzorek a Vzorek b
2:1 95,41 97,35 96,38
3:1 93,97 93,22 93,56

Graf €.24: Zjistény obsah paracetamolu od deklarovaného [%], ve vzorcich
smési chitosanu a paracetamolu v rizném poméru, suenych pfi 150°C,
deklarovany obsah = 100%,

]

Zjistény obsah paracetamolu %

«w
w

w0
N

2:1
SloZeni vzorku-chitosan:paracetamol

3:1
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Tab.&.15: Zjistény obsah paracetamolu ve sprejové sudenych vzorcich smési
chitosan:paracetamol v poméru 4:1.

Podminky suseni vzorku:
¢ Proud vstiikovaného vzduchu [Normlitr/hod] 1) 742,

2) 473
3) 357
4) 246
e Peristalticka pumpa [%] 5
o Aspirator [m*/h] 40
e Vstupni teplota vzduchu[°C] 100
Proud vstiikovaného vzduchu | Vzorek | Vzorek | Pramér
[Normlitr/hod] a b
742 92,82 | 89,38 | 91,10
473 88,31 | 88,03 | 88,17
357 93,38 | 90,69 | 92,04
246 89,52 0 89,52

Graf &.25: Zjidt&ny obsah paracetamolu od deklarovaného [%), ve vzorcich
smési chitosanu a paracetamolu v poméru 4:1, suSenych pii 100°C, v
rizném proudu vstiikovaného vzduchu, deklarovany obsah = 100%,
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86 - . : ,
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Proud vstfikovaného vzduchu Normlitr/hod
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5.3. Stanoveni vihkosti vzorku

Tab.¢.16: Hmotnosti vzorkl smési chtitosanu s paracetamolem v ruzném
poméru, suSené pii 100°C a proudu vstiikovaného vzduchu 742
[Normlitr/hod] pied a po vysuseni.

Vzorek Hmotnost | Hmotnost | Ubytek Ubytek
chitosan:paracetamol | vzorku | vzorku po | hmotnosti | hmotnosti
teplota suseni [°C] vysuseni

proud vzduchu

[Normlitr/hod] (g] [g] [¢] [%]
0,5:1 a) 100° 742 0,2834 0,2752 0,0082 2,89
0,5:1 b) 100° 357 0,3766 0,3655 0,0111 2,95
1:1 a) 100° 742 0,4501 0,4284 0,0217 4,82
1:1 b) 100° 742 0,4506 0,4366 0,0140 3,11
2:1 a) 100° 742 0,4761 0,4582 0,0179 3,76
2:1b) 100° 742 0,7649 0,7300 0,0349 4,56
3:1 a) 100° 742 0,9009 0,8608 0,0401 4,45
3:1b) 100° 742 0,6857 0,6556 0,0301 4,39
4:1 a) 100° 742 0,8257 0,7865 0,0392 4,75
4:1 b) 100° 742 0,9959 0,9585 0,0374 3,76

Graf &.26: Ubytek vihkosti (prim&mé hodnoty) vzorkd smési chitosanu s
paracetamolem v riizném poméru sprejové sudené pii 100°C
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Tab.&.17:Hmotnosti vzorkd smési chitosanu s paracetamolem v rizném
poméru, sudené pfi 150°C a proudu vstfikovaného vzduchu 742

[Normlitr/hod] pted a po vysuseni.

Vzorek Hmotnost | Hmotnost | Ubytek | Ubytek
chitosan:paracetamol | vzorku | vzorku po | hmotnosti | hmotnosti
teplota sufeni [°C] vysuseni

proud vzduchu

[Normlitr/hod] [g] [gl gl (%]
2:1 a) 150° 742 0,7068 0,6853 0,0215 3,04
2:1b) 150° 742 0,7040 0,6857 0,0183 2,60
3:1 a) 150° 742 0,9373 0,8983 0,0390 4,16
3:1b) 150° 742 0,6069 0,5858 0,0211 3,48

Graf &.27: Ubytek vlhkosti (prim&mé hodnoty) vzorkii smési chitosanu s
paracetamolem v rizném poméru sprejove sudené pii 150°C

Ubytek hmotnosti %
N

2:1 31
Pomér chitosanu:paracetamolu
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Tab.¢.18: Hmotnosti vzorka smé&si chitosanu s paracetamolem v rizném
poméru, sudené pfi 100°C a ruzném proudu vstfikovaného vzduchu 742;
473; 357; 246 [Normlitr/hod]

Vzorek Hmotnost | Hmotnost | Ubytek | Ubytek
chitosan:paracetamol | vzorku | vzorku po | hmotnosti | hmotnosti
teplota sudeni [°C] vysu$eni

proud vzduchu
{Normlitr/hod] [g] (2] [g] [%]
4:1 a) 100° 742 0,8257 0,7865 0,0392 4,75
4:1 b) 100° 742 0,9959 0,9585 0,0374 3,76
4:1 a) 100° 473 1,1628 1,1178 0,0450 3,87
4:1b) 100° 473 0,5480 0,5276 0,0204 3,72
4:1 a) 100° 357 0,9554 0,9193 0,0361 3,78
4:1b) 100° 357 0,7048 0,6645 0,0403 5,72

4:1 100° 246 0,1426 0,1382 0,0044 3,09

Graf ¢.28: Ubytek vlhkosti (primémé hodnoty) vzorkti smési chitosanu s
paracetamolem v poméru 4:1 sprejové suené pifi 100°C, v rizném proudu
vstfikovaného vzduchu Normlitr/hod.

Ubytek hmotnosti %

473 357 246
Proud vstfikovaného vzduchu Normlitr/hod
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Tab.¢.19: Hmotnosti vzorki smési chitosanu s paracetamolem v poméru 4:1
a 4:1-poloviéni koncentrace, suené pfi 100°C a proudu vstfikovaného
vzduchu 357; [Normlitr/hod]

Vzorek Hmotnost | Hmotnost | Ubytek Ubytek
chitosan:paracetamol | vzorku | vzorku po | hmotnosti | hmotnosti
teplota suSeni {°C] vysuseni
proud vzduchu
(Normlitr/hod] [g] (2] (2] [%]
4:1 a) 100° 357 0,9554 0,9193 0,0361 3,78
4:1b) 100° 357 0,7048 0,6645 0,0403 5,72
4:1poloviéni koncentra. | 0,1669 0,1612 0,0057 3,42
a) 100° 357
4:1poloviéni koncentra. | 0,8429 0,8273 0,0156 1,85
b) 100° 357

Graf &.29: Ubytek vlhkosti (primémé hodnoty) vzorkil smési chitosanu s
paracetamolem v poméru 4:1-poloviéni koncentrace a 4:1 sprejové suSené
pfi 100°C a proudu vstfikovaného vzduchu 357; [Normlitr/hod]
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Tab.€.20: Hmotnosti vzorki sprejové sudeného chitosanu, paracetamolu,
substance chitosanu a paracetamolu pfed a po vysu3eni.

Vzorek Hmotnost | Hmotnost Ubytek Ubytek
teplota suseni vzorku vzorku po | hmotnosti | hmotnosti
[°C] vysuSeni
proud vzduchu
[Normlitr/hod] [g] [g] 2] [Y6]
Chitosan a) 100° 0,7636 0,7185 0,0451 591
742
Chitosan b) 100° 0,9106 0,8460 0,0646 7,10
742
Chitosan substance | 00,6642 0,5876 0,0766 11,53
Paracetamol a) 0,1090 0,1089 0,0001 0,09
100° 742
Paracetamol b) 0,2072 0,2064 0,0008 0,39
100° 742
Paracetamol 90° 0,0582 0,0582 0,0000 0
742
Paracetamol 150° 0,1480 0,1479 0,0001 0,67
742
Paracetamol 0,4733 0,4735 +0,0002 +0,042
substance
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5.4. Hodnoceni velikosti ¢astic

Tab.¢.21: Rozméry &astic v jednotlivych tfidach velikosti

Ttida &islo Rozmér &astic
[um]

1 0,00 - 1,00
2 1,10-2,00
3 2,10-3,00
4 3,10-4,00
5 4,10-5,00
6 5,10-6,00
7 6,10 - 7,00
8 7,10 - 8,00
9 8,10-9,00
10 9,10 - 10,00
11 10,10 - 15,00
12 15,10 -20,00
13 20,10 - 30,00
14 30,10 - 50,00
15 50,10 — 70,00




54.1.

Chitosan

Obr.¢.5: Chitosan sprejové suseny

Tab.£.22: Polet Castic v jednotlivych tfidach u vzorku a) a vzorku b)

Cislo tiidy | Podet &astic | Pofet &astic | Pramér
vzorek a vzorek b
1 64 15 40
2 809 634 722
3 566 1200 883
4 304 516 410
5 278 256 267
6 187 135 161
7 90 87 89
8 73 40 57
9 41 23 32
10 38 12 25
11 64 30 47
12 16 2 9
13 4 0 2
14 0 2 1
15 0 0 0




Graf &.30: Histogram rozdéleni &astic v jednotlivych tfidach u vzorkd
chitosanu
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Graf €.31: Rozdéleni &astic v jednotlivych tfiddch u chitosanu, primérné
hodnoty ze vzorku a) a b)
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542. Paracetamol

Obr.£.6: Paracetamol sprejové suseny

Tab.€.23: Poget &astic v jednotlivych tfidach u vzorku a) a vzorku b)

Cislo tiidy | Poéet &dstic | Podet &astic | Pramér
vzorek a vzorek b
1 30 198 114
2 243 2019 1131
3 250 651 451
4 73 248 161
5 62 109 86
6 67 72 70
7 46 55 51
8 25 42 34
9 23 27 25
10 17 22 20
11 61 63 62
12 23 35 29
13 20 11 16
14 3 1 2
15 0 0 0




Graf ¢€.32: Histogram rozdéleni &astic v jednotlivych tfidach u vzorkd
paracetamolu
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Graf £.33: Rozdé&leni &astic v jednotlivych tfidach u paracetamolu, primérné
hodnoty ze vzorki a) a b)
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54.3. Smés chitosanu a paracetamolu v rizném
poméru sprejové susené pii 100°C

Podminky suseni
Proud vstiikovaného vzduchu 742
[Normlitr/hod]
Peristaltickd pumpa 5
[%]
Aspirator
[m/h] 40
Vstupni teplota vzduchu 100
[*C]
Vystupni teplota vzduchu 7
[*C]
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SMES CHITOSANU A PARACETAMOLU V POMERU 0,5:1

Obr.¢.7: Smés chitosanu a paracetamolu v poméru 0,5:1

Tab.&.24: Podet &astic v jednotlivych tfidach

Cislo tiidy | Podet &astic
vzorek a
1 239
| 2 2316

3 474
4 183
5 143
6 75
7 40

8 17

9 18

10 15

11 28

12 14

13 10

14 2

15 2




Graf ¢.34: Histogram rozdgleni &astic v jednotlivych t¥idach u vzorku
chitosanu a paracetamolu v poméru 0,5:1
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SMES CHITOSANU A PARACETAMOLU V POMERU 1:1

Obr.¢.8: Smés chitosanu a paracetamolu v poméru 1:1

Tab.€.25: Pocet &astic v jednotlivych tfidach u vzorku a) a vzorku b)

Cislo t¥idy | Polet dastic | Polet &astic | Pramér
vzorek a vzorek b
1 662 1263 963
2 953 2725 1839
3 567 457 512
4 227 201 214
5 179 106 143
6 104 65 85
7 55 41 48
8 39 18 29
9 33 31 32
10 26 11 19
11 48 32 40
12 23 8 16
13 17 5 11
14 5 3 4
15 0 0 0




Graf ¢€.35: Histogram rozdéleni &astic v jednotlivych tfidach u vzorku
chitosanu a paracetamolu v poméru 1:1

Pocet ¢astic

3000 =

2400 =

1800 =

1200 +

600 -

5

& 7 8 9

Cislo tridy

10

|mVzorek a BVzorek b |

Graf ¢.36: Rozdéleni ¢astic v jednotlivych tfidach u vzorku chitosanu a
paracetamolu v poméru 0,5:1, praimémé hodnoty ze vzorki a) a b)
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SMES CHITOSANU A PARACETAMOLU V POMERU 2:1

Obr.&.9: Smés chitosanu a paracetamolu v poméru 2:1

Tab.£.26: Poget &astic v jednotlivych tfidach u vzorku a) a vzorku b)

Cislo t¥idy | Podet &astic | Podet &astic | Primér
vzorek a vzorek b
1 358 232 295
2 2035 1625 1830
3 886 797 842
4 472 278 375
5 233 109 171
6 126 60 93
7 79 48 64
8 34 20 27
9 15 15 i5
10 16 11 14
11 25 23 24
12 0 10 5
13 3 2 3
14 3 2 3
15 1 0 1
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Graf &.37: Histogram rozdéleni &astic v jednotlivych tfidach u vzorku
chitosanu a paracetamolu v pomeéru 2:1
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Graf ¢.38: Rozdeéleni ¢astic v jednotlivych tfidach u vzorku chitosanu a
paracetamolu v poméru 2:1, primérné hodnoty ze vzorki a) a b)
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SMES CHITOSANU A PARACETAMOLU V POMERU 3:1

Obr.¢.10: Smés chitosanu a paracetamolu v poméru 3:1

Tab.¢.27: Pocet &astic v jednotlivych tfidach u vzorku a) a vzorku b)

Cislo t¥idy | Podet astic | Potet &astic | Pramér
vzorek a vzorek b
1 489 605 547
2 3609 3691 3650
3 1905 750 1328
4 703 222 463
| 5 310 98 204
6 132 56 94
. 7 83 32 58
8 44 12 28
9 26 11 19
, 10 7 7 7
| 11 31 17 24
) 12 7 4 6
13 0 1 1
14 0 0 0
15 0 0 0
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Graf &.39: Histogram rozdéleni &astic v jednotlivych tfidach u vzorkd
chitosanu a paracetamolu v poméru 3:1
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Graf &.40: Rozdéleni ¢&astic v jednotlivych tfidach u vzorku chitosanu a
paracetamolu v poméru 3:1, pramé&mé hodnoty ze vzorki a) a b)
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SMES CHITOSANU A PARACETAMOLU V POMERU 4:1

Obr.&.11: Smés chitosanu a paracetamolu v poméru 4:1

Tab.¢.28: Pocet &astic v jednotlivych tfidach u vzorku a) a vzorku b)

Podet dastic Polet &¢astic | Pramér
Cislo tiidy | (soutet 3 mé&Feni) | (soudet 3 méFeni)
vzorek a vzorek b

1 940 4748 2844
2 6950 14756 10853
3 3326 3938 3632
4 1611 1621 1616
5 833 819 826
6 452 451 452
7 253 260 257
8 157 175 166
9 114 107 111
10 94 65 80
11 177 114 146
12 56 11 34
13 27 3 15
14 2 4 3
15 0 0 0




Graf ¢.41: Histogram rozdéleni &astic v jednotlivych tiidach u vzorku
chitosanu a paracetamolu v poméru 4:1
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Graf &.42: Rozdéleni ¢astic v jednotlivych tfidach u vzorku chitosanu a
paracetamolu v poméru 4:1, primérné hodnoty ze vzorku a) a b)
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Tab.£.29: Souhrnnd tabulka prameértd podétu ¢astic v jednotlivych tiidach
vzorkt smési chitosanu a paracetamolu v rizném poméru, sprejové susené

pii 100°C
Cislo | Poéet Eastic | Polet astic | Polet astic | Podet ddstic | Polet Eastic
tridy Vzorek Vzorek Vzorek Vzorek Vzorek
0,5:1 1:1 2:1 3:1 4:1
1 239 963 295 547 2844
2 2316 1839 1830 3650 10853
3 474 512 842 1328 3632
4 183 214 375 463 1616
5 143 143 171 204 826
6 75 85 93 94 452
7 40 48 64 58 257
8 17 29 27 28 166
9 18 32 15 19 111
10 15 19 14 7 80
11 28 40 24 24 146
12 14 16 5 6 38
13 10 11 3 1 15
14 2 4 3 0 3
15 2 0 1 0 0
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Graf ¢.44: Rozdgleni poétu ¢astic (primé&rné hodnoty) v jednotlivych tfidach smési chitosanu a paracetamolu v ruzném poméru,
sprejové susené pii 100°
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5.4.4. Smés chitosanu a paracetamolu v rizném
poméru sprejové susené pii 150°C

Podminky suseni
Proud vstiikovaného vzduchu 742
[Normlitr/hod]
Peristaltickd pumpa 5
[%]
Aspirétor
[m*/h] 40
Vstupni teplota vzduchu 150
[°C]
Vystupni teplota vzduchu 7
[°C]
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SMES CHITOSANU A PARACETAMOLU V POMERU 2:1

Obr.€.12: Smés chitosanu a paracetamolu v poméru 2:1

Tab.&.30: Pocet &astic v jednotlivych tfidach u vzorku a) a vzorku b)

Cislo tiidy | Podet &astic | Polet &astic | Primér
vzorek a vzorek b

1 130 488 309
2 2787 1489 2138
3 2044 1410 1727
4 792 686 739
5 472 277 375
6 286 131 209
7 180 103 142
8 106 40 73
9 82 25 54
10 47 26 37
11 96 40 68
12 14 7 11
13 5 3 4
14 1 2 2
15 0 0 0

36




Graf ¢.45: Histogram rozdéleni ¢astic v jednotlivych ttidach u vzorkia
chitosanu a paracetamolu v poméru 2:1
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Graf &.46: Rozdéleni &astic v jednotlivych tfidach u vzorku chitosanu
a paracetamolu v poméru 2:1, primérné hodnoty ze vzorki a) a b)
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SMES CHITOSANU A PARACETAMOLU V POMERU 3:1

Obr.€.13: Smés chitosanu a paracetamolu v poméru 3:1

Tab.¢.31: Pocet ¢astic v jednotlivych tiidach u vzorku a) a vzorku

b)
Cislo tiidy | Poéet &astic | Poet Edstic | Pramér
vzorek a vzorek b

1 165 131 148
2 2121 2197 2159
3 2080 1995 2038
4 530 809 670
5 163 378 271
6 90 276 183
7 61 141 101
8 35 90 63
9 13 56 35
10 8 38 23
11 16 76 46
12 2 5 4
13 5 1 3
14 0 0 0
15 0 0 0




Graf &.47: Histogram rozdéleni &astic v jednotlivych tfidach u
vzorkn chitosanu a paracetamolu v poméru 3:1
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Graf &¢.48: Rozdéleni {&astic v jednotlivych t¥idich u vzorku
chitosanu a paracetamolu v poméru 3:1, primémé hodnoty ze
vzorkiia) ab)
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Tab.&.32: Souhrnna tabulka priméra po¢tu &astic v jednotlivych
ttidach vzorkid smési chitosanu a paracetamolu v rizném poméru,
sprejové sufené pii 150°C

Cislo tifidy | Poéet &dstic | Podet &astic
Vzorek 2:1 Vzorek 3:1
1 309 148
2 2138 2159
3 1727 2038
4 739 670
5 375 271
6 209 183
7 142 101
8 73 63
9 54 35
10 37 23
11 68 46
12 11 4
13 4 3
14 2 0
15 0 0
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5.5. Viliv nastaveni hodnoty proudu vzduchu
na velikost ¢astic

Podminky suseni
Proud vstiikovaného vzduchu Z‘%
[Normlitr/hod] 357
Peristaltickd pumpa 5
[%]
Aspirator
[m/h] 40
Vstupni teplota vzduchu 100
[*C]
Vystupni teplota vzduchu
°C] 71




SMES CHITOSANU A PARACETAMOLU V POMERU 4:1-
PROUD VSTRIKOVANEHO VZDUCHU 742 [Normlitr/hod]

Obr.¢.14: Smés chitosanu a paracetamolu v poméru 4:1 ( 742
[Normlitr/hod] )

| Tab.&.33: Pocet Castic v jednotlivych téidach vzorku a) chitosanu s
paracetamolem v poméru 4:1, sprejové suSen¢ho pii teploté 100°C
a proudu vstfikovaného vzduchu 742 Normlitr/hod.

Trida Cislo | 1.méfeni | 2.méfeni | 3.méFeni | Soucet
1 219 335 386 940
2 1969 2578 2403 6950
3 1235 1037 1054 3326
4 762 426 423 1611
5 364 226 243 833
6 188 135 129 452
7 99 82 72 253
8 66 40 51 157
9 46 38 30 114

10 49 19 26 94
11 102 42 33 177
12 34 10 12 56
13 17 5 5 27
14 2 0 0 2
15 0 0 0 0




Tab.&.34: Pocet &astic v jednotlivych tfiddch vzorku b) chitosanu s
paracetamolem v poméru 4:1, sprejové sudeného pii teploté 100°C
a proudu vstiikovaného vzduchu 742 Normlitr/hod.

Ti¥ida &islo | 1.mé&Feni | 2.méFeni | 3.méFeni | Soudet
1 2000 2034 714 4748
2 6911 4634 3211 14756
3 1503 1346 1089 3938
4 576 544 501 1621
5 260 281 278 819
6 156 147 148 451
7 89 87 84 260
8 56 73 46 175
9 23 43 41 107

10 20 26 19 65
11 30 49 35 114
12 2 8 1 11
13 2 1 0 3
14 3 0 1 4
15 0 0 0 0

Graf &.51: Histogram rozdéleni ¢astic v jednotlivych tfidach u
| vzorkli chitosanu a paracetamolu v poméru 4:1 proud
vstiikovaného vzduchu 742 Normlitr/hod
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Zavér: Nejvice ¢astic u vzorkil, sprejové sulenych pfi teploté
100°C a proudu vstiikovaného vzduchu 742 Normlitr/hod, pfipada
na druhou t¥du velikosti ¢astic, nejvice ¢astic se nachazi v rozméru
1,10 - 2,00pm.
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SMES CHITOSANU A PARACETAMOLU V POMERU 4:1-
PROUD VSTRIKOVANEHO VZDUCHU 473 [Normlitr/hod]

Obr.¢.15: Smés chitosanu a paracetamolu v poméru 4:1 ( 473
! [Normlitr/hod] )

Tab.€.35: Poéet &astic v jednotlivych tfidach vzorku a) chitosanu s

paracetamolem v poméru 4:1, sprejové suseného pii teploté 100°C
a proudu vstiikovaného vzduchu 473 Normlitr/hod.

Tiida &islo | 1.méFeni | 2.mé&Feni | 3.mé&Feni | Soudet
1 59 138 59 256
2 2918 2483 2140 7541
3 2995 2580 2393 7968
4 803 1156 625 2584
5 377 398 285 1060
6 205 169 121 495
7 108 105 61 274
8 66 49 42 157
9 28 23 17 68
10 17 14 14 45
11 34 29 25 88
12 1 7 2 10
13 0 4 1 5
14 0 1 0 1
15 0 1 0 1
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Tab.£.36: Potet &astic v jednotlivych tfidach vzorku b) chitosanu s
paracetamolem v poméru 4:1, sprejové sudeného pii teploté 100°C
a proudu vstiikovaného vzduchu 473 Normlitr/hod.

Trida &islo | 1.mé&Feni | 2.méFeni | 3.méFeni | Soudet
1 215 165 179 559
2 2674 2963 3429 9066
3 2119 1854 2095 6068
4 757 680 755 2192
5 375 363 418 1156
6 205 227 275 707
7 123 124 156 403
8 85 81 102 268
9 54 54 85 193
10 33 40 53 126
11 63 71 105 239
12 7 10 11 28
13 2 0 3 5
14 0 0 0 0
15 0 0 0 0

Graf €.51: Histogram rozdéleni &astic v jednotlivych tfidach u
vzorki chitosanu a paracetamolu v poméru 4:1 proud
vstfikovaného vzduchu 473 Normlitr/hod
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Zavér: Nejvice ¢astic u vzorkl, sprejové sufeného pii teploté
100°C a proudu vstfikovaného vzduchu 473 Normlitr/hod, pfipada
na druhou a tieti tfidu velikosti &astic, nejvice &astic se nachdzi v
rozméru 1,10 — 3,00pum.




SMES CHITOSANU A PARACETAMOLU V POMERU 4:1-
PROUD VSTRIKOVANEHO VZDUCHU 357 [Normlitr/hod]

Obr.¢.16: Smés chitosanu a paracetamolu v poméru 4:1 ( 357
| [Normlitr/hod] )

Tab.¢.37: Pocet astic v jednotlivych tfidach vzorku a) chitosanu s
paracetamolem v poméru 4:1, sprejové suSencho pii teploté 100°C
a proudu vstfikovaného vzduchu 357 Normlitr/hod.

TFida Cislo | 1.mé&Feni | 2.méFeni | 3.méFeni | Soudet
1 51 587 271 909
2 1203 1417 2103 4723
3 1770 1708 1960 5438
4 498 930 629 2057
5 296 418 368 1082
6 189 239 214 642
7 117 160 166 443
8 78 139 128 345
9 55 85 105 245
10 58 59 69 186
11 112 139 174 425
12 36 37 38 111
13 14 21 13 48
14 1 1 2 4
15 0 0 1 1
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Tab.&.38: Pocet &astic v jednotlivych tfidach vzorku b) chitosanu s
paracetamolem v poméru 4:1, sprejové suseného pfi teploté 100°C
a proudu vstiikovaného vzduchu 357 Normlitr/hod.

Trida €islo | 1.méieni | 2.mé&Feni | 3.mé&Feni | Soudet
1 85 49 57 191
2 800 460 431 1691
3 801 569 566 1936
4 570 243 282 1095
5 459 101 153 713
6 357 75 110 542
7 231 48 75 354
8 180 29 65 274
9 138 27 49 214

10 108 14 48 170
11 230 44 106 380
12 47 15 21 83
13 18 7 15 40
14 4 1 1 6
15 0 0 0 0

Graf &.52: Histogram rozdéleni &astic v jednotlivych tiidach u
vzorkl chitosanu a paracetamolu v poméru 4:1 proud
vstiikovaného vzduchu 357 Normlitr/hod
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Zavér: Nejvice &astic u vzorku, sprejové suSenych pii teploté
100°C a proudu vstfikovaného vzduchu 357 Normlitr/hod, pFipada

na tfeti tfidu velikosti &4stic, nejvice &astic se nachazi v rozméru
2,10 -3,00 pum,
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Tab.£.39: Souhrnna tabulka priimé&mych poéth &astic v jednotlivych
tfidach vzorku chitosanu s paracetamolem v poméru 4:1, sprejové

sudeného pii teplot¢ 100°C a rizném proudu vstiikovaného
vzduchu.

T¥ida &islo | Proud vstFikovanéhe vzduchu[Normlitr/hod]
742 473 357
1 2844 408 550
2 10853 8301 3207
3 3632 7018 3687
4 1616 2388 1576
5 826 1108 898
6 452 601 592
7 257 339 399
8 166 213 310
9 111 131 230
10 80 86 178
11 146 164 403
12 34 19 97
13 15 5 44
14 3 1 5
15 0 1 1
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5.6. Viiv koncentrace suseného roztoku na
velikost ¢astic

SMES CHITOSANU A PARACETAMOLU V POMERU 4:1-
PROUD VSTRIKOVANEHO VZDUCHU 357 [Normlitr/hod]

Obr.&.17: Smés chitosanu a paracetamolu v poméru 4:1 ( 357
[Normlitr/hod] )

Tab.&.40: Poget &astic v jednotlivych t¥idach vzorku a) chitosanu s
paracetamolem v poméru 4:1, sprejové suSencho pfi teploté 100°C
a proudu vstfikovaného vzduchu 357 Normlitr/hod.

Tiida &islo | 1.méFeni | 2.mé&Feni | 3.méFeni | Soudet
1 51 587 271 909
2 1203 1417 2103 4723
3 1770 1708 1960 5438
4 498 930 629 2057
5 296 418 368 1082
6 189 239 214 642
7 117 160 166 443
8 78 139 128 345
9 55 85 105 245
10 58 59 69 186
11 112 139 174 425
12 36 37 38 111
13 14 21 13 48
14 1 1 2 4
15 0 0 1 1
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Tab.¢.41: Polet &astic v jednotlivych tfidach vzorku b) chitosanu s
paracetamolem v poméru 4:1, sprejové suseného pii teploté 100°C
a proudu vstiikovaného vzduchu 357 Normlitr/hod.

Tiida ¢islo | 1.mé&Feni | 2.mérFeni | 3.méFeni | Soudet
1 85 49 57 191
2 800 460 431 1691
3 801 569 566 1936
4 570 243 282 1095
5 459 101 153 713
6 357 75 110 542
7 231 48 75 354
8 180 29 65 274
9 138 27 49 214

10 108 14 48 170
11 230 44 106 380
12 47 15 21 83
13 18 7 15 40
14 4 1 1 6
15 0 0 0 0

Graf ¢€.54: Histogram rozdéleni ¢astic v jednotlivych téidach u
vzorkl chitosanu a paracetamolu v poméru 4:1 proud
vstiikovaného vzduchu 357 Normlitr/hod
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Zavér: Nejvice &astic u vzorkd, sprejové suSenych pii teploté
100°C a proudu vstfikovaného vzduchu 357 Normlitr/hod, ptipada
na treti tfidu velikosti &astic, nejvice ¢astic se nachazi v rozméru
2,10 -3,00 pm.
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SMES CHITOSANU A PARACETAMOLU V POMERU 4:1
POLOVICNI KONCENTRACE - PROUD VSTRIKOVANEHO
VZDUCHU 357 [Normlitr/hod]

Obr.&.18: Smés chitosanu a paracetamolu v poméru 4:1 polovi¢ni
koncentrace ( 357 [Normlitr/hod] )

Tab.£.42: Podet astic v jednotlivych tfidach vzorku a) chitosanu s
paracetamolem v pomeéru 4:1 poloviéni koncentrace, sprejové
suSeného pii teploté 100°C a proudu vstiikované¢ho vzduchu 357

Normlitr/hod.
Cislo tFidy | 1.méreni | 2.méFeni | 3.méreni | Soudet
1 65 38 72 175
2 2061 2046 5551 9658
3 4425 5082 3922 | 13429
4 1856 1453 906 4215
5 628 551 375 1554
6 307 257 226 790
7 181 117 166 464
8 106 73 102 281
9 77 54 105 236
10 58 42 75 175
11 169 168 212 549
12 60 76 70 206
13 36 41 20 97
14 6 8 0 14
15 0 0 0 0
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Tab.¢.43: Poget &astic v jednotlivych téidach vzorku b) chitosanu s
paracetamolem v poméru 4:1 poloviéni koncentrace, sprejové
suseného pii teplot& 100°C a proudu vstfikovaného vzduchu 357

Normlitr/hod.

|

|

' Cislo t¥idy | 1.mé&Feni | 2.mé&Feni | 3.méFeni | Soudet

! 1 7 43 41 91
2 217 1466 1102 2785
3 580 1387 1301 3268
4 603 448 375 1426
5 442 274 271 987
6 225 211 211 647
7 144 165 122 431
8 74 74 96 244
9 58 55 72 185
10 35 41 46 122
11 64 66 101 321
12 9 5 10 24
13 1 1 4 6
14 0 0 3 3
15 0 0 0 0

Graf £.55: Histogram rozdéleni {astic v jednotlivych t¥idach u
vzorkdl chitosanu a paracetamolu v poméru 4:1 polovicni
koncentrace proud vsttikovaného vzduchu 357 Normlitr/hod

17500 =
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7000 <

Potet ¢astic

3500 =

0+ ¥
1 2 3 4 5 6 7 8 g 10 11 12 13 14 15

Cislo tfidy

|leorek a @vzorek b |

Zavér: Nejvice éastic u vzorku, sprejové sudenych pii teploté
100°C a proudu vstiikovaného vzduchu 357 Normlitr/hod, pfipada
na tieti tiHidu velikosti ¢astic, nejvice ¢astic se nachazi v rozméru
2,10 -3,00 pm.
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Tab.£.46: Souhrnn4 tabulka priimé&mych pocti ¢astic v jednotlivych
tiidach vzorkil chitosanu s paracetamolem v poméru 4:1 poloviéni
| koncentrace a 4:1 sprejové suseného pii teplot€¢ 100°C a proudu
vstfikovamého vzduchu 357 Normlitr/hod.

Cislo tFidy Podet Eastic Podet &astic
vzorek 4:1-poloviéni koncentrace | vzorek 4:1
1 133 550
2 6222 3207
3 834% 3687
4 2821 1576
5 1271 898
6 719 592
7 448 399
8 263 310
9 111 230
10 149 178
11 390 403
12 115 97
13 52 44
14 9 5
15 0 1
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6. DISKUZE
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K pracovnimu ukolu &.1: Dikaz krystalické nebo amorfni faze
paracetamolu ve vzorcich

Pro dikaz krystalické nebo amorfni faze jsme pouZili DSC.
Ptedpokladem vyuzZiti této metody je podminka, Zze ob& vychozi
latky, paracetamol a chitosan, budou mit na DSC kiivce zietelné
oddélené piky.

Piitomnost krystalické faze se v tomto pripadé projevi
ptitomnosti piku.

Pfitomnost amorfni faze se projevi absenci piku v pfisluiném
teplotnim rozmezi.

Sprejové sudeny paracetamol vykazuje na DSC kiivce, graf &.1
a graf.¢.2 , pik s hodnotami T, 168,05°C s teplotnim maximem pfi
173,60°C a hodnotou AH 178,35 J/g.

Sprejové suseny chitosan vykazuje na DSC kiivce, graf ¢.3 a
¢.4, pik v Sirokém teplotnim rozmezi s maximem T, 121,50°C

Na grafech &.5-7 jsou znazormé&ny DSC zaznamy sprejoveé
suseného chitosanu, sprejové su$eného paracetamolu a vzorka
smési chitosanu a paracetamolu v poméru 0,5:1 a 1:1 sprejové
susenych pfi 100°C. Vzorky smési vykazuji na DSC zaznamu
zietelny pik pro paracetamol. Z toho vyplyva, Ze vzorky obsahuji
krystalickou fazi paracetamolu.

Na grafech ¢.8-13 jsou zndzornény DSC zaznamy sprejové
suseného chitosanu, sprejové suSeného paracetamolu a vzorkil
smési chitosanu a paracetamoiu v pomé&ru 2:1, 3:1 a 4:1 sprejové
susenych pfi 100°C. Vzorky smési nevykazuji na DSC zaznamu
zietelny pik pro paracetamol. Z toho vyplyva, Ze vzorky neobsahuji
krystalickou fazi paracetamolu.

Na grafech €.14 a 15 jsou znazornény DSC zéznamy sprejoveé
suseného chitosanu, sprejové sudeného paracetamolu a vzorku
smési chitosanu a paracetamolu v poméru 2:1 sprejové suSenych
pti 150°C. Vzorek smési vykazuje na DSC zaznamu madlo zietelny
pik pro paracetamol. Z toho vyplyva, e vzorek obsahuje malé
mnozZstvi krystalické faze paracetamolu.

Na grafech ¢.16 a 17 jsou zndzornény DSC zdznamy sprejove
suseného chitosanu, sprejové suSeného paracetamolu a vzorku
smési chitosanu a paracetamolu v poméru 3:1 sprejové susenych
pfi 150°C. Vzorek smési nevykazuje na DSC zaznamu pik pro
paracetamol. Z toho vyplyva, Ze vzorek neobsahuje krystalickou
fazi paracetamolu.

Na grafech €.18-20 jsou zndzornény DSC zéznamy sprejové
sudeného chitosanu, sprejové sudeného paracetamolu a vzorkd
smési chitosanu a paracetamolu v poméru 4:1 sprejové suSenych
pii 100°C, ale v jiném proudu vstfikovaného vzduchu 473; 357;
246; [Normlitr/hod]. Vzorky smési nevykazuji na DSC zaznamu
zietelny pik pro paracetamol. Z toho vyplyva, Ze DSC zdznam
neprokazuje pfitomnost krystalické faze paracetamolu ve vzorcich
smési.
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Na grafu &.21 je znazornén DSC zaznam sprejové suSencho
chitosanu, sprejové suieného paracetamolu a vzorek smési
chitosanu a paracetamolu v poméru 4:1-poloviéni koncentrace
sprejové suSeny pfi 100°C. Vzorek smési nevykazuje na DSC
zéznamu zietelny pik pro paracetamol. Z toho vyplyva, Ze vzorek
neobsahuje krystalickou fazi paracetamolu.

Z uvedeného je patrné, Ze pfitomnost krystalické faze se nam
na DSC zaznamu nepotvrdila u smési chitosanu a paracetamolu v
poméru 2:1, 3:1, 4:1, 4:1-poloviéni koncentrace, sprejové sulené za
ruznych podminek.

K pracovnimu ukolu ¢.2: Stanoveni paracetamolu ve vzorcich

Vzhledem k tomu, Ze metodu DSC sice miiZeme pouZit na
dikaz krystalické a amorfni faze paracetamolu ve vzorcich, smési
chitosanu s paracetamolem v rizném poméru, ale nemiZeme tyto
DSC zaznamy kvantitativné vyhodnotit, pouZili jsme pro stanoveni
obsahu paracetamolu ve vzorcich, smési chitosanu s
paracetamolem v nizném poméru, UV-spektrofotometrii.

Kalibraéni kiivka uvedena na grafu €.22 byla pfipravena tak,
aby obsahy jednotlivych komponent odpovidaly obsahim
hodnocenych vzorki.

Pfesné sloZeni vzorkt a postup piipravy kalibracni kfivky je
uvedeno v pracovnim postupu na strané 23-25,

Mezi mnozZstvim paracetamolu a absorbanci vzorkli byla
prokdzana linedrni zdvislost, ktera se da vyjadfit rovnici
y = 12524x + 0,0194, kde y je absorbance a x mnoZstvi
paracetamolu. Koeficient determinace je pro tuto rovnici 0,9992.

Zjisténé hodnoty absorbance paracetamolu jsou uvedeny v
tabulkach ¢.5, 6, 7, 8. Hodnoty paracetamolu ve vzorcich jsou
uvedeny v tabulkach ¢.9, 10, 11, 12.

Paracetamol byl toutc metodou prokazan ve viech vzorcich,
véetné vzorkd, které na DSC zaznamu nevykazovaly pik. Hodnoty
paracetamolu ve vzorcich se pohybuji v rozmezi 89% - 104%
deklarované hodnoty.

V této souvislosti je potieba upozomit, Ze hmotnostni rozdily
mezi deklarovanym a zjisténym mnoZstvim se pohybuji v rozmezi
0,0022 - 0,0030g. Jedna se tedy o rozdily velice mal€, které mohou
byt zplsobeny béZnou chybou metody stanoveni.

Na grafu ¢&.23 jsou zji§ténd procenta paracetamolu od
deklarovaného obsahu u vzorkt smési chitosanu s paracetamolem v
rizném poméru, susené pii 100°C a na grafu ¢.24 jsou také zjisténd
procenta paracetamolu, vzorky byly suSeny pfi 150°C. V obou
pfipadech je vidét, Ze niZz$i hodnoty obsahu paracetamolu od
deklarovaného vykazuji vzorky s niZ$im obsahem paracetamolu.
Domnivdme se proto, Ze tato zavislost je zplisobena b&Znou chybou
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stanoveni a doporu€ovali bychom, aby v daldich pracich bylo
mnoZstvi vzorku pouZitého na analyzu voleno tak, aby tyto vzorky
obsahovaly zhruba stejné mnoZstvi paracetamolu.

Na grafu &25 jsou zjisténd procenta paracetamolu od
deklarovaného obsahu u vzorkil chitosanu s paracetamolem v
poméru 4:1 sudené pfi rizném proudu vstiikovaného vzduchu. Z
grafu vyplyva, Ze neni zavistost mezi zjiSténym obsahem a
proudem vstiikovaného vzduchu.

K pracovnimu tikolu &.3: Stanoveni vlhkosti vzorkl

V tabulkéch & 16 az 20 jsou uvedeny zmény hmotnosti vzorkd
7jiténé vysuSenim, tedy hodnoty, které odpovidaji vlhkosti
pfipravenych vzork.

V tab.¢.16 a 17 jsou uvedeny hodnoty pro vzorky obsahujici
chitosan a paracetamol v rlizném poméru sprejové suSené pii 100°
a 150°C. Na grafech ¢islo 26 a 27 je znazornén tbytek hmotnosti
(pramérné hodnoty) u vzorkd smési chitosanu s paracetamolem v
ruzném poméru sprejové sudenych pfi 100° a 150°C. Z uvedenych
vysledkd vyplyva, Ze obsah vlhkosti je u vzorkll s riznym
pomérem chitosanu a paracetamolu pfiblizné stejny a ¢inni cca 3 -
5%. Zména teploty suSeni v podstaté nema vliv na vlhkost vzorku.

V tab.£.18 jsou uvedeny hodnoty pro vzorky obsahujici
chitosan a paracetamol v poméru 4:1 suSené v ruzném proudu
vstfikovaného vzduchu a na grafu ¢.28 je zndzornén ubytek
hmotnosti vzorkd su$enych v rizném proudu vstfikovaného
vzduchu. Z uvedeného vyplyva, Ze zména proudu vstiikovaného
vzduchu v podstaté nema vliv na vlhkost vzorki.

V tab.€.19 jsou uvedeny hodnoty pro vzorky chitosanu a
paracetamolu v poméru 4:1 a 4:1-polovi¢ni koncentrace. Na grafu
¢.29 je znazornén uObytek vlhkosti vzorku smési chitosanu a
paracetamolu v poméru 4:1 a 4:1-polovi¢ni koncentrace. Z tohoto
grafu vyplyva, Ze fedéni vychoziho sprejové sufen¢ho roztoku
vzorku bude ovliviiovat vlhkost vzorku. Z vysledki je patrné, Ze
suSenim ziedénéj$iho vzorku ziskdme produkt s niZ§im obsahem
vlhkosti.

V tab.£.20 jsou uvedeny zmény hmotnosti sprejové suSeného
chitosanu, paracetamolu a substance chitosanu a paracetamoiu. Z
uvedeného vyplyva, Zze vlhkost paracetamolu jak substance tak
sprejové suSeného je v podstaté zanedbatelna a nedosahuje ani
0,5%. Zjisténa vlhkost chitosanu se pohybuje u sprejové suSeného
kolem 6% u substance kolem 11,5% jeho hmotnosti.
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K pracovnimu ukolu &.4: Hodnoceni velikosti &astic

V tab.£.22 jsou uvedeny polty dastic sprejové suSencho
chitosanu v jednotlivych ttidach velikosti. Z grafu ¢.31 je patmé, Ze
nejvice ¢astic se nachazi ve druhé a tieti tfid€ velikosti Castic tj.
jejich velikost se pohybuje v rozmezi 1,10 = 3,00 pm.

V tab.6.23 jsou uvedeny polty &astic sprejové suSencho
paracetamolu v jednotlivych tfidach velikosti. Z grafu ¢.33 je
patrné, Ze nejvice &astic se nachdzi ve druhé a tfeti tfid€ velikosti
&astic tj. jejich velikost se pohybuje v rozmezi 1,10 - 3,00 pm.

Z uvedeného vyplyva, Ze vzorky sprejové suleného chitosanu
a sprejové suleného paracetamolu maji shodn& nejvice &astic o
rozmém 1,10 — 3,00um.

V tab.€.29 jsou uvedeny polty Castic (primémé hodnoty) v
jednotlivych t¥idach velikosti vzorkd smési chitosanu a
paracetamolu v rizném poméru sprejové suSenych pifi 100°C. Z
tabulky je patrné, Ze u vzorkll obsahyjicich smé&s chitosanu a
paracetamolu v rlizném poméru, se nejvice ¢astic vyskytuje ve
druhé a tieti tfidé velikosti a jejich velikost je v rozméru 1,10
3,00 um. Z grafu &.44 tedy vyplyva, Ze pomér chitosanu a
paracetamolu ve vzorcich nema vliv na velikost &astic. Téméf u
viech vzorkil je nejvice &astic o velikosti 1,10 — 3,00pm. Mima
odchylka u vzorku smési 1:1 viz graf ¢.36 je zfejmé zplsobena
béznou chybou stanoveni.

V tab.&.32 jsou uvedeny poéty &astic (primémé hodnoty) v
jednotlivych tiidach velikosti vzorki smési chitosanu a
paracetamolu v rizném poméru sprejové suSenych pfi 150°C. Z
tabulky je patmé, Ze u vzorkd obsahujicich smés chitosanu a
paracetamolu v poméru 2:1 a 3:1 je nejvice ¢astic o velikosti 1,10
3,00 um. Z grafu €. 49 vyplyva, Ze vy$si teplota suseni nema vliv
na velikost ¢astic. Nejvice &astic je u vzorkd suSenych pii 150°C ve
druhé a tieti tfidé velikosti stejné jako u vzorkd suSenych pii 100°.

K pracovnimu tkolu &.5: Vliv nastaveni hodnoty proudu vzduchu
na velikost &astic

V tabulkdch €33 aZ 38 jsou uvedeny pocty &astic v
jednotlivych tfiddch u vzorkd smési chitosanu a paracetamolu v
poméru 4:1 sprejové sudené pii 100°C a rizném proudu
vstiikovaného vzduchu. V tab.&.39 jsou uvedeny poéty Eastic
(pramé&rné hodnoty) v jednotlivych tfidach vzorkh smési chitosanu
a paracetamolu v poméru 4:1 sufené v rizném proudu
vstiikovaného vzduchu. Na grafu ¢.53 je zndzornéno rozdéleni
&astic v jednotlivych tfidach u vzorkd sudenych v rmizném proudu
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vstiikovaného vzduchu. Z grafu vyplyvé, Ze vysSi rychlost proudu
vstfikovaného vzduchu posouvé rozmér ¢astic k niz8im hodnotam.

K pracovnimu ukolu &.6: Vliv_koncentrace suseného roztoku na

V tab.&.46 jsou uvedeny podty Castic (primérné hodnoty) v
jednotlivych tiidach vzorkli smeési chitosanu a paracetamolu v
poméru 4:1-poloviéni koncentrace ( postup ptipravy tohoto vzorku
je uveden v pracovnim postupu ) a 4:1. Z tabulky je patmé Ze u
obou vzorkll je nejvice Eastic ve druhé a tfeti tiidé velikosti tj.
nejvice &astic o rozméru 1,10 — 3,00 pm. Z grafu €.56 vyplyva, Ze
fedéni vychoziho roztoku nemé vliv na vyslednou velikost Eastic.
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7. ZAVER
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)

2)

3)

4

5)

6)

Na zaznamu DSC tvofi paracetamol a chitosan zietelné
oddélené piky. TakZe metodu DSC lze pouZit pro dikaz
krystalické nebo amorfni fize paracetamolu ve vzorku.

Pro stanoveni obsahu paracetamolu ve vzorcich,
obsahujicich jak  krystalickou tak amorfni fazi
paracetamolu, lze pouzit UV-spektrofotometrii.
Doporuéujeme viak volit vy$si navazky vzorku z divodi
toho, aby u vzorkili s nizkou koncentraci paracetamolu byl
eliminovan vliv analytické chyby stanoveni.

Vzorky paracetamolu jak substance tak sprejové suSeného v
podstaté neobsahuji Zadnou vlhkost.

Vzorky samotného chitosanu substance obsahuji vlhkost
kolem 11,5% své hmotnosti. Sprejové suSeny chitosan
vykazuje vlhkost zhruba kolem 6% své hmotnosti.

U vzorkid smési chitosanu a paracetamolu vykazuje nejniz3i
vlhkost vzorek smési chitosanu a paracetamolu v poméru
4:1-poloviéni koncentrace suSeny pii 100°C a proudu
vstiikovaného vzduchu 357 Normlitr/hod.

Viechny dal$i vzorky vykazuji vlhkost v rozmezi 3 - 5%.

Sprejové suseny paracetamol a chitosan maji nejvice &astic
shodné ve druhé a tfeti tiidé velikosti ¢astic. Nejcastéjsi
rozmér &astic je v rozmezi 1,10 — 3,00 pm

U vétdiny vzorkll smési chitosanu a paracetamolu je nejvice
¢astic o velikosti 1,10 — 3,00 um a spadaji tak do druhé a
tieti tfidy velikosti. Rozdilnd teplota suSeni vzorku nema
vliv na velikost ¢astic.

Rychlost proudu vstiikovaného vzduchu posouvd rozmér
gastic sprejové susenych smési chitosanu a paracetamolu v
poméru 4:1 k niz$im hodnotam.

Redéni vychoziho roztoku pro sprejové sudeni nema vliv na
velikost &astic.
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