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2 ABSTRAKT

UNIVERZITA KARLOVA V PRAZE
Farmaceuticka fakulta v Hradci Kralové

Katedra Farmaceutické technologie

Jméno a ptijmeni: Anna Hanova
Nazev diplomové prace: Reologické vilastnosti vazeliny bilé

Skolitel: PharmDr. Eva Snejdrova, Ph.D.

Diplomova prace se zabyva hodnocenim konzistence a reologickych vlastnosti vazeliny
po tpravé jeji konzistence pridanim tekutého resp. tvrdého parafinu. Teoreticka ¢ast se
vénuje vlastnostem a pouzitim uhlovodikovych hydrofobnich viskozifiantl, vyuzitim ve
farmacii a srovnanim s jinymi pomocnymi latkami, reologickym vlastnostem polotuhych
latek a jejich konzistenci. Byla méfena konzistence penetrometricky dle CL 2009
a hodnoceny reologické vlastnosti pomoci reometru Kinexus. Konzistenci vazeliny
vyznamné ovliviwuje jiz ptidavek 5 % tekutého parafinu a 10 % tvrdého parafinu.
Vysledek zkousky konzistence je vyznamné ovlivnén metodou piipravy vzorka. Byly
vytvofeny reogramy a viskozitni kiivky. Plastické soustavy byly podrobnéji popsany
pomoci parametri mocninného modelu a hodnotou meze toku. Pfidavkem 5 % tekutého
parafinu k bilé¢ vazeliné se vyznamné snizil koeficient konzistence i index tokového
chovani. Dal$im ptidavkem tekutého parafinu jiz nebyly tyto charakteristiky ovlivnény.
Pfidavek tvrdého parafinu ovlivnil pouze koeficient konzistence, a to az pfi
koncentraci 20 %. Hodnoty meze toku a viskozita na mezi toku vykazovaly zna¢nou

variabilitu a nelze je pouzit pro hodnoceni konzistence.

Kli¢ova slova: vazelina bild, konzistence, reogram, viskozitni kiivka, mez toku,

koeficient konzistence, index tokového chovani.



3 ABSTRACT

CHARLES UNIVERSITY IN PRAGUE
Faculty of Pharmacy in Hradec Kralové

Department of Pharmaceutical technology

Name of the student: Anna Hanova
Title of diploma thesis: Rheological properties of White Soft Paraffin
Consultant: PharmDr. Eva Snejdrova, Ph.D.

This diploma thesis deals with the evaluation of consistency and rheological properties
of the Soft Paraffin after viscosity modification by either Liquid or Solid Paraffin.
The theoretical part focuses the characteristics and application of the hydrocarbon
excipients, their use in pharmacy and comparison with other substances, rheological
properties of semisolids and their consistency. Consistency by penetrometry according
the Czech Pharmacopoeia 2009 and rheological properties using Kinexus rheometer were
measured. Consistency of Soft Paraffin was significantly influenced with 5 % of Liquid
Paraffin and 10 % of Solid Paraffin. The result of consistency assessment is significantly
influenced by the method of the samples preparation. Rheograms and viscosity curves
was constructed. Plastic systems were described in detail by the parameters of power law
model and yield stress value. The addition of 5 % of Liquid Paraffin to the Soft White
Paraffin caused the decrease of the coefficient of consistency and the flow index.
A further addition of Liquid Paraffin has no effect on these characteristics. The addition
of Solid Paraffin influenced only the consistency coefficient, namely at concentration
of 20 %. The yield stress value and the viscosity on the flow showed considerable

variability and cannot be used for determination of the consistency.

Key words: White Soft Paraffin, consistency, rheogram, viscosity curve, yield stress,
consistency coefficient, flow index.



4 ZADANI PRACE

Hodnotit zmény konzistence a reologickych charakteristik vazeliny bilé po piidani

tekutého nebo tvrdého parafinu.

1. Dle CL 2009, Dopl. 2014 provést zkousku konzistence penetrometricky.

2. Konzistenci vazeliny bilé upravit ptidavkem tvrdého parafinu, aby ciselna
hodnota konzistence dosahla spodni hranice povolené 1ékopisem.

3. Konzistenci vazeliny bilé upravit pfidavkem tekutého parafinu, aby c¢iselna
hodnota konzistence dosahla horni hranice povolené 1ékopisem.

4. Zhodnotit vliv 1ékopisné metody pripravy vzorkt (metodu A a C) na vysledek
zkousky konzistence penetrometricky.

5. Zhodnotit vliv ptidavku tekutého nebo tvrdého parafinu na konzistenci vazeliny
bilé.

6. Reologické charakteristiky vazeliny upravené tekutym nebo tvrdym parafinem
hodnotit pomoci rota¢niho reometru. Zvolit vhodnou méfici geometrii, rozsah
rychlostniho spadu resp. posuvného napéti. Stanovit zdanlivou viskozitu,
koeficient konzistence, index tokového chovani, mez toku a popt. dalsi

charakteristiky polotuhych soustav.



5 UVOD

Ve farmacii je vazelina znama jiz fadu let. D¥ive se o ni hovofilo jako o ,,vieléku*. Reseni
na veSkeré dermatologické problémy. Vazelina je dulezitou soucasti mnoha
kosmetickych produktii, riznych masti ¢i balzdmu na rty. Ve farmaceutické technologii
se pouziva jako mastovy zaklad. Ma okluzivni Gc¢inek, ¢imz se zajistuje jeji ochranna
a hydrata¢ni funkce. Pro mnohé mize byt piekazkou v pouzivani ptivod vazeliny. Jedna
se o ropny produkt.

Tato diplomova prace se zamétuje na studium konzistence vazeliny bilé. Teoreticka ¢ast
je zaméfena na historii pouzivani, charakteristiku, fyzikalni a chemické vlastnosti,
pouziti, porovnani s jinymi mastovymi zaklady, porovnani lékopisnych c¢lankd,
konzistenci a reologické vlastnosti polotuhych latek. V experimentalni ¢asti byla méfena
konzistence vazeliny bilé po piidani tekutého nebo tvrdého parafinu v rtiznych
koncentracich a nasledné¢ hodnoceny reologické vlastnosti jednotlivych vzorka. Cilem
bylo zjistit pfi jaké koncentraci tekutého a tvrdého parafinu, ptidaného do vazeliny bilé,
dosdhne hodnota konzistence hranice povolené Iékopisem. Lékopisna hodnota

konzistence vazeliny bil¢é je v rozmezi 60 az 300.



6 TEORETICKA CAST

6.1 Vazelina bila

6.1.1 Historie

Vazelina byla poprvé ziskana v roce 1859 ve Spojenych statech z ropnych vrtt. Ve vrtech
se tvoril pevny gelovy material, ktery pouzivali pracovnici na ropnych plosinach na rany
a popaleniny. Zjistili, ze tento ropny produkt urychluje hojeni ran, které utrzili béhem
prace na ropnych plosinach.

Ropnym produktem se zabyval chemik Robert Augustus Chesebrough. Zkoumal jeho
vlastnosti a pozdé¢ji dal ropnému produktu obchodni nazev vazelina (ang. vaseline).
V roce 1872 nechal R. A. Chesebrough patentovat proces na vyrobu vazeliny a v roce
1875 zalozil tovarnu pod nazvem Chesebrough Manufacturing Company. V roce 1955
byla spole¢nost piejmenovana na Chesebrough-Ponds. Stala se pfednim vyrobcem
kosmetickych ptipravki ve Spojenych statech. Tento produkt, ktery je ¢istény a pochazi
Z ropnych vrttl, je ¢asto nazyvan jako piirodni vazelina.l

R. A. Chesebrough primarné doporucoval pouzivat vazelinu Kk oSetieni pokozky, byla
vSak pouzivéana i jako vlasova poméda, na popraskané ruce, popaleniny a opafeniny.
Vyuziti vazeliny nadale rostlo, zejména diky jejim vlastnostem, které se podobaly mastim
na bazi tukd a voskll. Vyhodou bylo, Ze u vazeliny nedochazelo ke Zluknuti jako
u vepfového sadla. Vyrobci kosmetiky zaznamenali hydratani vlastnosti 1 oxidacni

stabilitu vazeliny a zacali vyrabét produkty pecujici o plet’.?
6.1.2 Definice a charakteristika

Vazelina bila (lat. Vaselinum album) je ¢isténa homogenni hmota bilého nebo témét
bilého zbarveni. Ziskava se bélenim smési polotuhych nasycenych uhlovodiki Caie
a vyssich uhlovodikid (parafinu a viskézniho oleje), ziskanych frakéni destilaci ropy.
Nékteré druhy vazeliny bilé jsou ¢isténé pouze za pomoci adsorbentt a filtraci, k ¢isténi
se v8ak pouziva i kyselina sirova. Na zakladé stupné ¢isténi se pak rozliSuje vazelina bila
od Zluté.

Vazelina bila je hmota, ktera je prusvitna, roztiratelna a lze ji také charakterizovat jako
vazkou a mastovitou bez chuti a zapachu.®* Dle platného Ceského lékopisu 2009 miize

vazelina bila obsahovat vhodnou antioxidacni latku. Pokud vazelinu roztavime, mizeme



pozorovat, jak slab& fluoreskuje v dennim svétle. > Mirnou opalescenci miizeme
pozorovat po smichani vazeliny s petroletherem, pevnymi nebo tékavymi oleji.®

Existuji celkem Ctyfi hlavni typy vazeliny, jmenovité vazelina piirodni, uméla, synteticka
atzv. gatch vazelina. Pfirodni vazelina je smési polotuhych uhlovodika, které se ziskavaji
¢isténim z ropy. Uméla vazelina je definovana jako smés ptirodnich uhlovodikovych
voskl (ziskanych a vyc¢isténych z ropy) s rafinovanymi mineralnimi oleji. Synteticka
vazelina obsahuje syntetické uhlovodiky, které se ziskavaji metodou Fischer-Tropsch.

Tzv. gatch vazelina je smési vedlejsich ropnych produkti s parafinem.!
6.1.3 Fyzikalni a chemické vlastnosti

Bila vazelina je chemicky 1 fyzikalné velmi stalad. Tento zaklad je prakticky netoxicky
a nedrazdivy. Teplota tani se pohybuje vV rozmezi 38-60 °C. Vodné ¢islo se pohybuje
v rozmezi 7,8-15,6. Pokud chceme zapracovat vodu nebo vodné roztoky 1é¢iv
do vazeliny, doporuCuje se pridat vhodny emulgator, aby byla zachovana stabilita
emulzniho systému. Na vzduchu neoxiduje. Je prakticky nerozpustna ve vod¢, acetonu,
96% ethanolu a glycerolu. Té&Zce rozpustna v dichlormethanu a dobfe rozpustna
v chloroformu a etheru.

Ve vazeling se rozpousti malo 1éCiv (napf. menthol a kafr). Je misitelna s éterickymi oleji
(silicemi) a methylesterem kyseliny salicylové. Mén¢ misitelna je pak napf. s mastnymi
oleji. Do vazeliny je mozné zapracovat ichthamol. Nelze vSak vazelinu smisit
napf. s kamenouhelnym dehtem, jen v piipadé pouziti vhodné disperga¢ni piisady.*®
Pfidanim dispergacni piisady se docili rovhomérného rozptyleni co nejmensich ¢astic
dehtu. Timto je zajiSténa vétsi kvalita a stabilita pripravku. Polysorbat 80 je nejvhodnéjsi
dispergacni pfisadou pro zapracovani kamenouhelného dehtu do vazeliny bilé. Je mozné
pouzit i jiné prisady jako je ricinovy olej, makrogol 300 &i sorbitan-oleat.”

Vazelina je nepolarni a odpuzuje vodu, je tedy hydrofobni.® Sklada se z matrice
krystalickych uhlovodiki vestavénych do koloidniho gelu kapalnych a amorfnich
uhlovodiki.® Vazelina je slozena z uhlovodikd, obsahuje n-uhlovodiky, iso-uhlovodiky
a cyklické uhlovodiky, miize vSak obsahovat také nenasycené nebo aromatické
uhlovodiky. Bila vazelina je chemicky podobna tvrdému parafinu a mikrokrystalickym
vosklim, ale na rozdil od téchto latek obsahuje vice kapalnych slozek. Fyzikalni vlastnosti
vazeliny zavisi na zdroji surového materidlu, ze kterého je vazelina ziskavana. Fyzikalni

vlastnosti dale zavisi na zptisobu a rozsahu rafinace a dalsich upravach vazeliny.®
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6.1.4 Pouziti ve farmacii a v dal§ich oborech

Vazelina bila se pouziva velmi Casto jako mastovy zaklad. Jedna se o oleofilni mast'ovy
zéklad bez emulgatorti (neemulgujici), ktery se pouziva pro pripravu hydrofobnich masti.
Je schopna pojmout pouze malé mnozstvi vody.!® Pokud se vak pouzije vhodny
emulgator, je mozné pouzit vazelinu i k pfipravé emulgujicich zakladi schopné pojmout
vetsi mnozstvi vody napf. vodné roztoky 1€Civ. Vazelina bila je vhodna pro pfipravu
ocnich masti, masti pouzivanych k terapii bércovych vieda. Je mozné pouzit vazelinu
bilou také k ptipravé masti pouzivanych v oblasti zevniho nosu. Nesmi se vSak aplikovat
piimo na sliznici nosni dutiny.* Je zde riziko vzniku exogenni lipoidni pneumonie
(neobvyklé poskozeni plic zptisobené inhalaci nebo vdechnutim tukovych latek!).
V roce 1994 byla publikovana kazuistika 671eté zeny, ktera trpéla pocitem suchého nosu.
Z toho diivodu si dlouhodobé aplikovala vazelinu na nosni sliznici. Pozdé&ji se u této zeny
objevila exogenni lipoidni pneumonie.!?

Masti ptipravované z vazeliny bilé maji zejména kryci a ochranné ucinky. Vazelina bila
vykazuje okluzivni efekt, je nepropustnéd pro vodu a zabranuje tak vysuSovani pokozky
ajejimu popraskani. Ma zvlaciujici, hydratacni ucinky, ptisobi jako zmékcovadlo.
Pomaha udrzovat kazi vlhkou, obnovuje jeji hladkost, mékkost, pruznost. Zklidiuje
podrazdénou pokozku. Vazelina bila brani perspiraci pokozky, proto pti dlouhodobém
pouzivani mize dojit ke vzniku folikulitidy ¢ aknéznich projeviim. 1314

Vazelina bila muze Caste¢né nahrazovat kozni maz ¢i stratum corneum, pokud dojde
ke ztraté nebo snizeni této vrstvy. Stratum corneum neboli rohova vrstva je vnéjsi vrstva
epidermis. Je tvofena mrtvymi zrohovatélymi buitkami obsahujici keratin a nejvice
setvofi v mistech vystavenych vyrazngjsimu tlaku. Tato vrstva zadrzuje vlhkost
v pokoZce. Udrzuje plet’ hydratovanou. Miize byt vSak zeslabena vékem a zhorSena
mytim, nebot’ mydlo a horkd voda odstrafiuji kozni maz na povrchu kize.'® 1 Diky
okluzivnim vlastnostem vazeliny je vhodné pouziti 1 u malych ran a odfenin na kizi.
Zabratiuje priniku bakterii a dalsich ne&istot do rany.!” Vazelinu Ize pouZit k ochrang
tvari a rukou pred nepfiznivymi vlivy pocasi, rtl pfed popraskanim, dale k ochrané kiize
pii pobytu v bazénu a rukou pii praci s mastnotou a oleji.*® Lze pouzit i k odli¢ovani,
mé vyrazné Cistici Gcinky, dobie odstrafiuje mastnou neéistotu a lipofilni li¢idla. °
Vazelinu bilou lze vyuzit také pii stomatologickych vykonech a operacich k ochrané rtt
a dasni.™® Vazelina se pouziva také jako piisada do pletovych mlék a kosmetiky, balzami

na rty a na roztiepené konecky vlasi.?
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Vazelina bila se vyuziva mimo jiné k impregnaci gazy. Jedna se o primarni kryti, které
se piiklada pfimo na rdnu. Takto napuSténd gaza (nazyvand mastny tyl) vytvari
indiferentni, nepfilnavé, nemacerujici a nedrazdivé kryti. VétSinou se jedna o sterilni
mastny tyl. Toto kryti je vhodné k oSetfeni drobnych ran a popalenin, pii bércovych
viedech, po koznich transplantacich ¢i po operacich v plastické chirurgii. S vyhodou lze
pouzit mastny tyl s velkymi oky Kk usnadnéni pribéhu hojeni, dochazi snaze k odtoku
sekretu a transpirace rany neni tak omezena.?!

Kromé farmaceutického a kosmetického vyuziti se vazelina vyuziva i v potravinaiském,
textilnim, papirenském, automobilovém a strojnim primyslu. Existuje napt. stiikaci
vazelina bila znacky KIM-TEC, kterou lze pouzivat pii teplotach od - 50°C do + 150°C.
Tato vazelina je univerzalni mazaci prostfedek, jeji vyuziti je Siroké. Pouziva se
K promazani lozisek, Sroubt, ozubenych kol apod. Vyhodou je dobra ptilnavost

a dlouhodoba ucinnost. Mimo jiné obsahuje také antikorozni piisady.??
6.1.5 Porovnani vazeliny bilé s jinymi mast’ovymi zaklady

Mast'ové zaklady se déli na hydrofilni (misitelné s vodou) a hydrofobni (vodu ptijimajici
omezené nebo vitbec), hydrofobni dile na neemulgujici a emulgujici (v/o nebo o/v)
zaklady.1°

Hydrofilni mast’ové zaklady

Jsou tvofeny z polyethylenglykold neboli makrogolii. Makrogolové zéklady jsou smési
tekutych a pevnych makrogoll, ¢imz se ziskaji zdklady pozadované konzistence. Patii
sem makrogolova mast, kterd je sloZzena ze stejnych dili tekutého makrogolu 300
a pevného makrogolu 1500. Do mastového zakladu neni tieba pfidavat protimikrobni
latky, jelikoz piisobi baktericidng. Plisobi hygroskopicky, proto je vhodné i na exsudativni
dermatitidy, ale nedoporu€uje se na pfipravu o€ni masti, kterd v oku mulZe pusobit
drazdivé. Na rozdil od vazeliny a jinych ropnych produktt je vhodna na sliznici dutiny
nosni. Je vhodna k aplikaci do bércovych viedi. Makrogolova mast je snaSena dobie,
je netoxicka a kiizi nemaceruje. Rada 1é¢iv se v makrogolovém zékladu rozpousti. 1%
Mezi hydrofilni mast'ové zaklady patii i zaklady na bazi gelt, tzv. hydrogely (Unguentum
solubile, Unguentum glyceroli). Hydrogely jsou tvofeny hydrofilnim rozpoustédlem
(napt. vodou, glycerolem) a gelotvornou latkou. Na rozdil od makrogola, hydrogely
nepusobi baktericidné a je tfeba do nich pfidat protimikrobni latky (pfedev§im parabeny).
Obsahuji vétsi mnozstvi vody, ktera snadnéji podléha kontaminaci mikrobti. Unguentum

solubile neboli Mucilago tragacanthae je tragantovy sliz pfipravovany za studena
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z tragantu, methylparabenu, ethanolu 96%, glycerolu 85% a vody. Tragantovy sliz byva
nejCastéji soucasti nosnich masti. Glycerolova mast je slozena z glycerolu 85%,
methylparabenu, ethanolu 96%, pSeni¢ného $krobu a vody. Glycerol se zahieje na vodni
lazni a postupné¢ se za stalého michani pridava suspenze Skrobu ve vod¢. Nakonec se ptida
roztok methylparabenu v ethanolu 96%. Glycerolova mast se samostatné nepouziva, byva
soucasti topickych pfipravkl pouzivanych v pediatrii na kizi. Vyhodou této masti je
i moznost pfimé aplikace na sliznici. Dokaze prodlouZit &as setrvani 1é¢iva na sliznici.?>?
Hydrofobni neemulgujici mast’ové zaklady

Tyto mastové zéklady neobsahuji emulgétory, jsou bezvodé. Mohou absorbovat jen malé
mnozstvi vody nebo zadné. Pouzivaji se jako ochranné, emolientni, bariérové masti
a zaklady pro suspenzni masti (obsahujici hydrolyzovatelna 1é¢iva). Jsou Spatné
smyvatelné vodou. Patii sem vazelina bila, vazelina zluta, stabilizované veptové sadlo.
Vazelina ma okluzivni vlastnosti. Do vepiového sadla se nékdy ptidava kyselina
benzoova jako konzervans.0.232°

Emulgujici mastové zéklady obsahuji emulgatory, které umoZiiuji pojmout urcité
mnozstvi vody. Tyto zdklady se proto oznacuji jako absorpcni. Mohou byt bezvodé nebo
obsahovat vodu do 10%.°

Hydrofobni emulgujici v/o mast’'ové zdklady

Tyto zdklady obsahuji emulgétory typu v/o, nejCastéji tuk z ov¢i viny, mastné alkoholy,
mydla vicemocnych kovi, cholesterol. Lze do nich vmichat omezené mnoZstvi vody
zejmeéna po zahfati. PouZivaji se jako ochranné, emolientni, bariérové masti, zaklady pro
emulzni masti (obsahujici nehydrolyzovatelna 1éciva) a také pro ptipravu hydrofobnich
krémil. Spatné se smyvaji vodou. Lépe se v nich disperguji pevna 1é¢iva a dehty nez
v samotné vazeling. Patii sem bezvody Synderman, bezvody Pontin, Cutilan s obsahem
vody okolo 10% a prosta mast, 0%

Hydrofobni emulgujici o/v mast'ové zaklady

Tyto zaklady obsahuji emulgatory typu o/v nebo cast&ji tzv. komplexni emulgatory
tvofené primarnim hydrofilnim a sekundarnim hydrofobnim emulgatorem. Lze do nich
vmichat velké mnozstvi vody. Snadno se odstranuji z pokozky a nebrani jeji perspiraci.
Patfi sem bezvody Neoaquasorb, Aniontovd emulgujici mast a Neiontovd emulgujici

mast.1°
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6.2 Porovnani lékopisnych ¢lanki vazeliny bilé

Tab. 1: Ptehled nazvu vazeliny bilé

Cesky 1ékopis Vaselinum album, Vazelina bila

Americky lékopis | White Petrolatum

Britsky lékopis White Soft Paraffin, White Petroleum Jelly

Japonsky lékopis | Vaselinum album, White Petrolatum

6.2.1 Cesky lékopis 2009

Vazelina bila je v monografickém ¢lanku CL 2009 uvedena pod latinskym nazvem
Vaselinum album. Lékopis definuje vazelinu jako ¢isténou a zcela nebo témét odbarvenou
smés polotuhych uhlovodikli ziskanych zropy, ktera muze obsahovat i vhodnou
antioxidac¢ni latku. Také je upozoriiovano, ze uvedend vazelina v monografickém ¢lanku
neni vhodna pro peroralni pouziti. Kromé definice se uvadé;ji také jeji vlastnosti, tj. vzhled
a rozpustnost. Popisuje se jako bila nebo témér bila prasvitna roztiratelna hmota, ktera po
roztaveni fluoreskuje v dennim svétle. Je prakticky nerozpustnd ve vodé, ethanolu 96%,
v glycerolu a t&zce rozpustna v dichlormethanu.®

V monografickém ¢lanku vazeliny jsou uvadény i zkousky na totoZnost a na Cistotu
s jednotlivymi odkazy na zkusebni metody uvadéné v Evropské ¢asti CL 2009. Mezi
zkousky totoZnosti patii zkouSka na zjiSténi teploty skapnuti, tj. teplota, pfi niZ skapne
prvni kapka tajici zkousené latky znadobky za definovanych podminek.?® Teplota
skapnuti je v rozmezi 35 °C az 70 °C a nelisi se o vice neZ 5 °C od hodnoty uvedené
v oznaceni na obalu. Mezi dal§i zkousky potvrzujici totoZnost vazeliny bilé patii
infratervena absorp¢ni spektrofotometrie, barevna reakce za pomoci jodu 0,05 mol/l
a zkouska na vzhled, ktera je zaroven zkouskou na Cistotu. U zkousek na Cistotu se dale
zjistuje pritomnost kysele nebo zasadité reagujicich latek, polycyklickych aromatickych
uhlovodiki (nejvyse 300 pg/g), siranovy popel (nejvyse 0,05 %) a hodnoti se
| konzistence vazeliny, ktera ma byt vrozmezi 60 az 300 a zjiStuje se pomoci
penetrometru. V Iékopisném ¢lanku jsou mimo jiné stanoveny i1 poZzadavky na skladovani
a oznacovani. Vazelina ma byt chranéna pied svétlem a v oznaceni na obalu ma byt

uvedena teplota skdpnuti.®
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6.2.2 Britsky lékopis 2004

V Britském lékopise se setkavame se dvéma nazvy vazeliny bilé, ang. White Soft Paraffin,
White Petroleum Jelly. Lékopisny &lanek o vazeling je totozny s ¢lankem v CL 2009,
jelikoz oba lékopisy jsou pievzaty z Evropského 1ékopisu. Clanek obsahuje definici,

charakteristiku, testy totoznosti, testy na &istotu, uchovavani a oznacovani.?’
6.2.3 Americky lékopis 2012

V Americkém Iékopise najdeme vazelinu bilou pod nazvem White Petrolatum.
Je definovéana obdobné jako Vv ptredeslych Iékopisech. Kromé definice uvadi 1€kopisny
clanek testy na anorganické a organické necistoty, testy na zabarveni, mérnou hmotnost
(0,815-0,880 pii 60 °C), teplotu tani (38-60 °C), zasadité a kysele reagujici latky a testy
na véazané oleje, tuky a kalafunu. Déle se uvadéji pozadavky na obal a skladovani a také
na oznacovani. Vazelina by méla byt uchovavana v dobfe uzavienych nadobach. Obal ma
byt dobfe oznaCen nazvem vazeliny a maji byt uvedeny poméry piipadné obsazenych

stabilizatori.?8

6.2.4 Japonsky lékopis 1976

Japonsky 1ékopis uvadi vazelinu bilou ve dvou nazvech, lat. Vaselinum album
a ang. White Petrolatum. Setkavame se s obdobnym popisem vazeliny jako v ptedeslych
I¢kopisech. Béhem rozpousténi se tvofi Cird tekutina nebo zbytky lehce nerozpusténych
latek. Pokud se vazelina zahtiva, vznika opét Cird tekutina. Lékopis se také zabyva
zkouskou na teplotu tani (38-60°C) a zkouskami na Cistotu, mezi které patii jednak
zkouska hodnotici zbarveni vazeliny. Po zahtati nesmi byt tekutina vice zbarvena nez
porovnavaci roztok a hodnoti se proti bilému pozadi. Na rozdil od pfedeslych lékopist,
Japonsky I¢kopis neuvadi zkousku konzistence. Vazelina bild nesmi mit zbytek

po vyzihani vice nez 0,05%. Uchovavat se ma v dobfe uzavienych obalech.?’

6.3 Tekuté a tuhé uhlovodiky

Tekuty parafin (lat. Paraffinum liquidum) je c¢isténd smés kapalnych nasycenych
uhlovodikil. Ziskava se z dalSich frakci ropy. Patii mezi nezluknouci minerdlni oleje.
Jedna se o prlsvitnou a bezbarvou olejovitou kapalinu, kterd je bez chuti a zapachu. Mlze
se vSak projevovat slabym mineralnim zapachem. Je povaZzovan za nedrazdivou latku, ale
v n¢kterych piipadech muze vyvolat alergickou reakci. Tekuty parafin je prakticky

nerozpustny ve vodé a 85% glycerolu, velmi tézce rozpustny v 96 % ethanolu a dobie
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rozpustny v isopropylalkoholu. Tekuty parafin lze misit s etherem, chloroformem,
silicemi 1 mastnymi oleji (kromé& ricinového oleje). Patii mezi netékava oleofilni
rozpoustédla.

Stejné jako vazelina bila, ktera se téz ziskava z ropy, ma tekuty parafin zmékcujici
(emolientni) Cinek. Pfidanim tekutého parafinu do vazeliny, mastového zakladu,
dochazi ke zmékceni vysledné konzistence vazeliny. Jednd se zejména o pomocnou latku
topickych polotuhych a tekutych ptipravkt (dermalni masti, oéni masti, kozni emulze,
u$ni pripravky). Casto se pouziva pii piipravé suspenznich masti a jinych piipravkd,
u kterych je dtlezité rovnomérné rozptyleni suspendovaného 1é¢iva v ptipravku. Tekuty
parafin Ize také pouzit peroralné¢ k 1é¢bé obstipace. Jednd se o laxativum zmékcujici
stolici. Je vhodny pouze pro kratkodobé podani, jelikoz zabranuje vstiebavani vitamint
rozpustnych v tucich a po dlouhodobém podavani mize poskodit buiiky stievni mukosy.
Jelikoz tekuty parafin mize zpusobit lipoidni pneumontii, stejné jako vazelina, nesmi byt

soudasti nosnich ptipravki. 303!

Parafin tvrdy (lat. Paraffinum solidum) je ¢isténa smés tuhych nasycenych uhlovodika.
Obvykle se ziskava z ropy. Jedna se o bezbarvou nebo bilou hmotu. Mize obsahovat
vhodnou antioxidacni latku. Je nerozpustny ve vodé a 96% ethanolu. Snadno se rozpousti
v dichlormethanu. Teplota tani se pohybuje od 50°C do 61°C. Tvrdy parafin také patii
mezi emolienty s okluzivnimi u¢inky. Jedna se o pomocnou latku pfi piipravé masti,
krémd a past. VyuZiti této pomocné latky je vSak mensi nez u tekutého parafinu. Pouziva
se jako inertni hydrofobni viskozifiant — latka zvysujici viskozitu.?>323® Ptiddnim tvrdého
parafinu do vazeliny dojde ke zvyseni jeji konzistence, resp. snizeni Ciselné hodnoty
konzistence méfené penetrometricky. Tvrdy parafin se mimo jiné pouziva také k zabalim
velmi suché pokozky (zejména rukou), Kk vyrobé svicek, k voskovani lyzi, k 1é¢bé

popélenin.

6.4 Reologické vlastnosti polotuhych soustav

Polotuhé ptipravky (masti, krémy, pasty, gely) patii zreologického hlediska mezi
nenewtonské plastické soustavy, nékteré s tixotropnim chovanim. Plasticky
deformovatelné latky zacinaji téci az po prekroceni urcité hodnoty napéti, nazyvané mezi

toku th. Mez toku je nejdtlezitéjsim parametrem plastickych latek. Pokud posuvné napéti

jesté¢ nedosahuje hodnoty meze toku, tak ma plastickd latka vlastnosti tuhého télesa
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a deformuje se pouze elasticky. Reogram plastickych latek nevychazi ze souradnicového
pocatku, ale az z ur¢ité hodnoty te¢ného napéti (t > 0), v misté meze toku.
Pro plastické latky plati vztah vychazejici z Binghamova modelu:
T—Tp =Np1- D
Tereennn tecné napéti
Th ..... Mez toku
Npt .....plasticka viskozita

D......rychlostni spad

Reogram plastickych latek mize mit tvar pfimky nebo ktivky. Jeli reogram tvaru piimky,
jde o plastické latky, neboli binghamské. Plastické latky lze popisovat také pomoci
viskozitnich kiivek, grafického znazornéni zavislosti zdanlivé viskozity na te€ném napéti
nebo rychlostnim spadu. Viskozita polotuhych latek se s rostoucim posuvnym napétim

snizuje (Obr. 1).343536

Obr. 1: Tokova a viskozitni kiivka plastické soustavy®’

4
shear rate T
viscosity

/ | |
¥ *

shear stress shear rate

Reologické vlastnosti plastickych soustav jsou podrobngji popisovany mocninnym
zakonem (nazyvanym téz Ostwald-de Waeltiv zdkon). Zakon popisuje tokové chovani
nenewtonskych latek:

n, = K.D"1
1Mz .....zdanliva viskozita
K...... koeficient konzistence
D......rychlostni spad

N...... index tokového chovani

Koeficient konzistence uzce souvisi s viskozitou. Odpovida hodnoté viskozity na
viskozitni kfivce pfi rychlostnim spadu 1 s (popt. teénému napéti na reogramu). Index

tokového chovani vyjadiuje miru plastického/pseudoplastického chovani latek. Cim je
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hodnota indexu tokového chovani mensi nez 1, tim vice se soustava 1i$i od newtonovské
soustavy a je vice citliva na smykové naméhdni. Pro plasticitu tedy plati n < 1.3

Tixotropni chovani plastickych latek znamena opozdéné obnoveni ptvodni struktury
poté, co bylo ukon¢eno smykové namahani. Takto ovlivnéné latky méni svoji strukturu,
viskozitu i tokové vlastnosti. Pokud jsou plastické polotuhé latky ovliviiovany smykovym
namahanim, tak se jejich zdanliva viskozita nejdiive jevi jako vysoka, ktera vsak
s postupem casu klesa. Pokud na latku pfestane ptisobit smykové namahani, jeji plvodni
struktura se postupné obnovi a zdanliva viskozita se asymptomaticky piiblizi jeji ptivodni
vysoké hodnot€. Tento opozdény navrat do ptivodniho stavu se oznacuje jako hystereze
a kvantifikuje se plochou hysterezni smycky. Tixotropii Ize téz definovat jako izotermni

reverzibilni pfeménu gel — sol — gel 3%

Obr. 2: Charakteristické kfivky tixotropnich latek®®

6.5 Konzistence a jeji méreni

Konzistence je dilezitou charakteristikou fyzikdlnich vlastnosti polotuhych latek. 4
Je dilezitym ukazatelem kvality polotuhych latek. Zména konzistence u masti v disledku
starnuti nebo zmény teploty patfi mezi hlavni problémy stability.*! Neexistuje jednotna
a vSeobecné piijatelna definice konzistence. Konzistence miize byt definovana jako
nejasné vymezena a subjektivné posuzovand charakteristika materidlu, kterd zavisi na
vztahu napéti — tok. Tato definice poukazuje na vztah konzistence s reologickymi
charakteristikami. Druha definice popisuje konzistenci jako vlastnost, diky které material
odolava zmeénam tvaru. Tato definice konzistence je podobna definici tvrdosti: odolnost
povrchu téla viici deformaci. Ve vztahu ke konzistenci je pouzivan termin roztiratelnost,
ktera je definovana jako sila pottebna k rozetteni polotuhych latek. Nékdy je vSak tvrdost
a roztiratelnost povazovana za dvé odlisné vlastnosti polotuhych latek, ale v obou

pfipadech je béhem métfeni vyhodnocovana sila, kterd je pottebnad k dosazeni urcité
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deformace. Proto neni tfeba hledat zasadni rozdily v téchto dvou vlastnostech polotuhych
latek. 4243

U masti je diilezité kvantitativné urcit jejich konzistenci, aby mast nebyla piili§ tuha nebo
naopak piili§ mékka. Pokud je mast pfili§ tuha, je Spatné vytlatovana z tuby
a aplikovana.*! Konzistenci polotuhych litek je mozné proméfrovat nékolika zpiisoby.
Nejpouzivangjsi jsou vSak jednoduché rychlé testy, které slouzi ptrevazné ke kontrole
kvality produktu. Mezi rychlé testy patii napt. vytlacovani, dratové fezani, jednoduché
tlakové zkousky, penetrometrické zkousky. Nejpouzivanéjsi zkouskou je penetrometrické
méfeni.*? Pfistroj pro méfeni konzistence, tvrdosti a dalsich penetrometrickych vlastnosti
polotuhych latek se nazyvd penetrometr. Soucésti penetrometru je penetracni téleso.
Béhem méfeni se stanovuje hloubka priniku tohoto télesa (kuzele nebo jehly), které
pronika uréitou silou do vzorku.** Méfeni probih4 za definovanych podminek, mezi které
patii velikost vzorku (nadoba dané velikosti a tvaru), hmotnost penetra¢niho télesa,
geometrie a doba po kterou je zpusténo penetracni téleso.** Cim ma vzorek mékéi
konzistenci (niZ8i konzistenci), tim je prinik penetraniho télesa vétsi (Ciselna hodnota

konzistence je vyssi) a naopak.

Obr. 3: Penetrometr*®

Ve farmacii se pro hodnoceni konzistence pouziva 1ékopisnd metoda 2.9.9 Mereni
konzistence penetrometricky. ZkouSené vzorky pro penetrometrické méteni se daji
ptipravit tfemi Iékopisnymi postupy (A, B, C). Postup A je nejéastéjSim postupem
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ptipravy vzorki. U postupu A se tfi nadobky peclivé naplni po okraj tak, aby se
nevytvofily vzduchové bubliny. Povrch vzorkli se uhladi do roviny. Pokud neni
predepsano jinak, vzorky se uchovavaji pti teploté 25+0,5°C po dobu 24h. U postupu B
se nejdiive tfi vzorky uchovavaji pfi teploté 25+0,5°C po dobu 24h. Vzorky se nasledné
michaji vhodnym zptisobem po dobu 5 min. Po promichani vzorku se tii nadobky naplni
vzorkem az po okraj tak, aby se nevytvofily vzduchové bubliny. Povrch vzorku se opét
uhladi do roviny. U postupu C se tfi vzorky nejdfive roztavi a poté se naplni do tii
nadobek tak, aby se nevytvorily vzduchové bubliny. Vzorky se pak uchovavaji pti teploté
250,5°C po dobu 24h, pokud neni piedepsano jinak.

Béhem zkousky zjist'ujici hloubku priniku penetrac¢niho télesa do vzorku je nadobka se
vzorkem umisténa na stolek penetrometru. Je ovéfena kolmost povrchu vzorku ke svislé
ose penetracniho télesa. Je tfeba zajistit, aby se hrot penetrac¢niho télesa dotykal povrchu
vzorku. Pokud je vSe nastaveno a zkontrolovano, miize byt penetracni téleso uvolnéno
presné na dobu 5 s. Odecte se hloubka priniku neboli penetrace. Stejnym zpiisobem jsou
zméfeny dalsi nadobky se vzorkem. Konzistence u penetrometrického méteni se vyjadii
jako primér ze tfi méfeni s pfesnosti na desetinu milimetru. Pokud se néktery vysledek
odchyluje od primeéru o vice nez 3%, je tieba zkouSku opakovat a konzistenci vyjadfit

jako primér $esti méfeni s relativni smérodatnou odchylkou.*
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7 EXPERIMENTALNI CAST

7.1 Pouzité suroviny

Vaselinum album (VA) (VAKOS XT a.s., ¢.5: 862620)
Paraffinum liquidum (PL) (Dr. Kulich Pharma s.r.o.)
Paraffinum solidum (PS) (Dr. Kulich Pharma s.r.o.)

7.2 Pouzité pristroje

Digitalni vahy KERN 572-32 (max. 421 g, d=0,001 g), Fisher Scientific
Digitalni vahy KERN 440-53 (max. 6000 g, d=1 g), Fisher Scientific
Digitalni teplomér vpichovy DOT-150 (-50°C ~ +150°C), Fisher Scientific
Infralampa Heros, Fisher Scientific

Biological thermostat BT 50, Laboratorni pfistroje Praha

Penetrometr OFD VEB Feinmess Dresden

Absolutni reometr Kinexus Pro+, Malvern Instruments Ltd, Anamet Praha
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7.3 Vzorky a metodiky

Tab. 2: Ptehled testovanych vzorkd a pouzitych metodik

Vaselinum album

Vaselinum album + Paraffinum liquidum 5%

Vaselinum album + Paraffinum liquidum 10%

Vzorky Vaselinum album + Paraffinum liquidum 15%

Vaselinum album + Paraffinum solidum 10%

Vaselinum album + Paraffinum solidum 20%

Vaselinum album + Paraffinum solidum 25%

Metodiky | konzistence penetrometricky | tokové charakteristiky

Piistroje | penetrometr rota¢ni reometr

rychlostni spad - posuvné napéti

Typ : (Shear rate tale)

méieni konzistence mez toku (Yield stress)

mocninovy model (Power law model)

7.4 Priprava vzorki

7.4.1 Priprava vzorki vazeliny bilé s 5 %, 10 % a 15 % tekutého parafinu

Bylo piipraveno 300,0 g vazeliny bilé s 5 %, 10 % nebo 15 % tekutého parafinu. Tfenka
S navazenou vazelinou byla umisténa pod infraervenou lampu a za ob¢asného michéani
se nechala vazelina zcela roztavit. Postupné se pridavalo pfislusné mnozstvi tekutého

parafinu. Takto pfipravena smés byla nasledné michana do vychladnuti.
7.4.2 Priprava vzorki vazeliny bilé s 10 %, 20 % a 25 % tvrdého parafinu

Bylo ptipraveno celkem 300,0 g vazeliny bilé s 10 %, 20 % nebo 25 % tvrdého parafinu.
Jelikoz byl problém s homogenizaci, byla piiprava rozdélena do tiech fazi po 100,0 g.
Ptislusné mnozstvi tvrdého parafinu bylo navazeno do nerezové tfenky a nasledné
roztaveno pod infra¢ervenou lampou. Byla pifidana bila vazelina a smés byla michana do

vychladnuti.
7.4.3 Priprava vzorki pro méfeni konzistence penetrometricky

Vzorky pro méfeni konzistence penetrometricky byly piipraveny podle postupu A a C
dle Ceského lékopisu 2009 (2.9.9) Méteni konzistence penetrometricky.*® Nejdiive byly
pfichystany tfi plastové kelimky o objemu 100 ml. Kazdy kelimek byl naplnén vzorkem
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az po okraj tak, aby se nevytvorily vzduchové bubliny. Nasledné byl povrch vzorkt
zarovnan do roviny. Takto ptipravené vzorky byly vloZzeny na 24 hod do termostatu pii
teploté 25 £ 0,5 °C.

Po zméteni konzistence byl obsah kelimkl roztaven a nasledné byly tii kelimky opét
peclivé naplnény roztavenym vzorkem tak, aby se nevytvotily vzduchové bubliny.
Naplnéné kelimky byly ponechéany pii laboratorni teploté, aby ztuhly a poté byly vlozeny
na 24 hod do termostatu pfi teploté 25 £ 0,5 °C. M¢éteni bylo vzdy triplicitni, jak u vzorka

pfipravovanych postupem A, tak u vzorkl pfipravovanych postupem C.

7.5 Meéreni konzistence

Byla méfena konzistence vazeliny bilé, vazeliny bilé s ptidavkem tekutého parafinu
avazeliny bilé¢ s piidavkem tvrdého parafinu pomoci penetrometru dle Ceského
1ékopisu 2009.”° Nejdiive byla pomoci vpichového digitalniho teploméru preméiena
teplota jednotlivych vzorki, zda maji 25 + 0,5 °C. Po zapnuti penetrometru byl kelimek
se zkousenym vzorkem vlozen na stolek penetrometru tak, aby povrch vzorku byl kolmo
K penetra¢nimu télesu. Pomoci pohyblivého stolku byl kelimek se vzorkem nastaven do
takové polohy, aby se hrot penectra¢niho télesa tésné dotykal povrchu vzorku.
Na penetrometru bylo nastaveno 5 sekund. Penetracni téleso bylo odaretovano, po dobu
5 s pronikalo do méfeného vzorku a nasledné doslo k aretaci. Na stupnici byla odeétena
hloubka priniku penetra¢niho télesa do vzorku. Penetra¢ni téleso bylo vraceno zpét do
puvodni polohy, stolek penetrometru byl posunut dolu, aby se snaze vyjmul kelimek se
vzorkem. Pomoci buni€iny bylo o€isténo penetracni té€leso a pokraCovalo se stejnym
zpusobem v prométovani dalSich vzorki.

Konzistence se vyjadii jako primér tif méfeni. Jednotlivé zmétené vysledky se nesmi lisit
od priméru o vice nez 3 %, jinak je tieba zkousku opakovat. Pokud je nutno zkousku
opakovat, tak se konzistence vyjadii jako prameér Sesti méfeni s relativni smérodatnou

odchylkou.

7.6 Meéreni reologickych vlastnosti na absolutnim reometru

Reologické vlastnosti jednotlivych vzorkt vazeliny byly méfeny na absolutnim reometru
Kinexus Pro+. Pred vlastnim méfenim bylo tfeba pfipravit pfistroj k méfeni. Nejdiive
bylo zkontrolovano, zda je zapnuty piivod vzduchu (levy tlakomér ma ukazovat 4 bary,

pravy tlakomér 3 bary, indikator stlaéeného vzduchu musi svitit zelen€). Zapnuti piistroje
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bez ptivodu stlacené¢ho vzduchu mtize vést ke zniceni ptistroje. Po zkontrolovani piivodu
vzduchu byl odstranén ochranny kryt vzduchového loziska (jednou rukou byl pfidrzen
kryt a druhou rukou se zatlaéilo na upinaci zafizeni smérem nahoru a tim doslo k odejmuti
krytu) a kryt spodni geometrie. Pomoci vypinac¢e umisténého vzadu vpravo dole byl
zapnut reometr. Reometr byl ponechan 5 minut v klidu, aby se stabilizoval. Byl zapnut
pocita¢ a dvojklikem na ikonu rSpace spustén software ovladajici piistroj. Kliknutim na
tlacitko Next doslo kinicializaci reometru a hlava piistroje se posunula nahoru.
Po inicializaci pfistroje byla nasazena zvolena méfici geometrie. Dle softwaru byla
nastavena nulovd mezera. Hlava pfistroje sjela dold, obé geometrie se vzajemné dotkly
a pak hlava pfistroje vyjela zpét. Pristroj byl takto pfipraven k méfeni a nasledovalo
nanaSeni vzorku. V programu byla dvojklikem zvolena ikona Load sample a byl
pojmenovan vzorek. Po kliknuti na ikonu Next bylo déle postupovano podle pokynli
softwaru. Pozadované mnozstvi vzorku bylo naneseno pomoci plastové kopistky na
spodni desku. Kliknutim na ikonu Next hlava pfistroje sjela dold. Pokud byl vzorek
nanesen spravné, kliklo se na tlacitko Yes a prebytecné mnozstvi vzorku bylo opatrné
odstranéno pomoci plastové kopistky. Nasledovalo ptilozeni krytu dolni geometrie. Takto

byl vzorek pripraven k méfeni.

Obr. 4: Reometr Kinexus Pro+ 6

Nez bylo zahajeno vlastni méfeni vzorku, bylo tfeba zvolit pozadovanou metodu méfeni
neboli sekvenci. Byly pouzity 3 riizné sekvence (Table of shear rates, Table of shear rates

with Power law model fit, Shear stress ramp with yield stress analysis). Seznam sekvenci
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byl otevien kliknutim na ikonu rFinder na panelu nastrojii a vybrana sekvence byla
spusténa dvojklikem. Dale se postupovalo podle pokynu softwaru, byla nastavena teplota,

rozsah rychlostniho spadu nebo rozsah posuvného napéti.

Tab. 3: Pfehled nastavenych parametrt

Typ analyzy Teplota | Geometrie CR/CS”
Table of shear rates | 25°C | CP 4/40 0,1-100,0s?
Power law model fit | 25°C | PU 40 0,1-100,0s*
Yield stress analysis 25°C | CP2/20 0,1-100,0 Pa

* CR (controlled rate)/ CS (controlled stress)

Po dobéhnuti sekvence bylo méfeni ukonéeno kliknutim na ikonu Close. Po zmé&feni
vzorku nasledovalo vzdy vyjmuti vzorku. Nejdiive bylo tieba vybrat dvojklikem ikonu
Unload sample na panelu nastroji a poté se postupovalo dle pokyni softwaru.
Byl odstranén kryt dolni geometrie. Hlava pfistroje vyjela nahoru a geometrie se oddalily.

Horni geometrie byla sejmuta a obé geometrie byly o€istény pomoci buni¢iny a nasledné
lihu.
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8 VYSLEDKY

8.1 Konzistence

Tab. 4: Penetrometrické stanoveni konzistence Vazeliny bilé — ptiprava vzorkd postupem A

dle CL
Vaselinum album Hloubka Primér Odchylka Rozmezi
penetrace

214
vzorek 1 213 215 6 209 - 221

217

214
vzorek 2 219 218 6 212 — 224

221

211
vzorek 3 215 213 6 207 - 219

213

Tab. 5: Penetrometrické stanoveni konzistence Vazeliny bilé — pfiprava vzorki postupem C

dle CL

Vaselinum album

Hloubka
penetrace

Pramér

Odchylka

Rozmezi

136

vzorek 1

144

141

140

136 — 144

140

vzorek 2

145

147

144

140 — 148

146

vzorek 3

149

142

145

141 — 149

26




Tab. 6: Penetrometrické stanoveni konzistence Vazeliny bilé s 5 % tekutého parafinu — piiprava

vzorki postupem A dle CL

Vaselinum album
+ 5 % Paraffinum liquidum

Hloubka
penetrace

Prumér

Odchylka

Rozmezi

vzorek 1

258

260

255

258

250 — 266

vzorek 2

258

249

255

254

246 — 262

vzorek 3

256

266

261

261

253 - 269

Tab. 7: Penetrometrické stanoveni konzistence Vazeliny bilé s 5 % tekutého parafinu — ptiprava

vzorki postupem C dle CL
Vaselinum album Hloubka oy .
+ 5 % Paraffinum liquidum | penetrace Prameér Odchylka Rozmezi
142
vzorek 1 145 142 4 138 — 146
138
149
vzorek 2 141 145 4 141 — 149
146
154
vzorek 3 151 150 4 146 — 154
146
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Tab. 8: Penetrometrické stanoveni konzistence Vazeliny bilé s 10 % tekutého parafinu — ptiprava

vzorki postupem A dle CL

Vaselinum album Hloubka o ,
+ 10 % Paraffinum liqguidum | penetrace Primér | Odchylka Rozmezi
294
vzorek 1 285 290 9 281 - 299
290
292
vzorek 2 289 289 9 280 — 298
285
288
vzorek 3 298 292 9 283 - 301
289

Tab. 9: Penetrometrické stanoveni konzistence Vazeliny bilé s 10 % tekutého parafinu — ptiprava

vzorki postupem C dle CL
Vaselinum album Hloubka oy .
+ 10 % Paraffinum liqguidum | penetrace Prameér Odchylka Rozmezi
133
vzorek 1 137 137 4 133-141
141
136
vzorek 2 148" 140 4 136 — 144
136
131
vzorek 3 136 135 4 131 -139
139

* ‘v 14 o W 14 ~
hodnota liSici se od priiméru o vice nez + 3 %

Tab. 9a: Vyhodnoceni v pfipadé hodnoty konzistence liSici se od praméru o vice nez + 3 %

Vaselinu_m alqu _ Hloubka Priumér Smér. odch.
+ 10 % Paraffinum liquidum | penetrace
136
vzorek 2 148"
136
1 138 5,25
vzorek 3 136
139
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Tab. 10: Penctrometrické stanoveni konzistence Vazeliny bilé s 15 % tekutého parafinu — ptiprava

vzorki postupem A dle CL

Vaselinum album
+ 15 % Paraffinum liquidum

Hloubka
penetrace

Prumér

Odchylka

Rozmezi

vzorek 1

290

279

284

284

275 —293

vzorek 2

291

294

285

290

281 —299

vzorek 3

297

290

289

292

283 - 301

Tab. 11: Penctrometrické stanoveni konzistence Vazeliny bilé s 15 % tekutého parafinu — ptiprava

vzorki postupem C dle CL
Vaselinum album Hloubka oy .
+ 15 % Paraffinum liqguidum | penetrace Primér | Odchylka Rozmezi
140
vzorek 1 135 139 4 135-143
141
137
vzorek 2 144 140 4 136 — 144
139
134
vzorek 3 138 137 4 133-141
139
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Tab. 12: Penetrometrické stanoveni konzistence Vazeliny bilé s 10 % tvrdého parafinu — piiprava

vzorki postupem A dle CL

Vaselinum album
+ 10 % Paraffinum solidum

Hloubka
penetrace

Prumér

Odchylka

Rozmezi

vzorek 1

171

167

162

167

162 - 172

vzorek 2

167

170

174

170

165-175

vzorek 3

179

169

174

174

169 -179

Tab. 13: Penetrometrické stanoveni konzistence Vazeliny bilé s 10 % tvrdého parafinu — ptiprava

vzorkil postupem C dle CL
Vaselinum album Hloubka o ,
+ 10 % Paraffinum solidum | penetrace Prameér Odchylka Rozmezi
73
vzorek 1 75 73 2 71-75
71
78
vzorek 2 81 79 3 76 — 82
77
69
vzorek 3 66 67 2 65 — 69
65
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Tab. 14: Penetrometrické stanoveni konzistence Vazeliny bilé s 20 % tvrdého parafinu — pfiprava

vzorki postupem A dle CL

Vaselinum album
+ 20 % Paraffinum solidum

Hloubka
penetrace

Prumér

Odchylka

Rozmezi

vzorek 1

149

153

145

149

145 - 153

vzorek 2

164

159

154

159

154 — 164

vzorek 3

140

148

144

144

140 — 148

Tab. 15: Penetrometrické stanoveni konzistence Vazeliny bilé s 20 % tvrdého parafinu — ptiprava

vzorki postupem C dle CL
Vaselinum album Hloubka oy ,
+ 20 % Paraffinum solidum | penetrace Prameér Odchylka Rozmezi
42
vzorek 1 41 42 1 41 - 43
42
40
vzorek 2 38 39 1 38 -40
39
41
vzorek 3 44 43 1 42 - 44
44
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Obr. 5: Vliv pridavku tekutého a tvrdého parafinu na konzistenci vazeliny bilé

(vzorky ptipravované postupem A — ,,pfeplnénim*)
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120 258
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215
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60

VA +5%PL +10% PL +15% PL +10% PS +20 % PS

Obr. 6: Vliv ptidavku tekutého a tvrdého parafinu na konzistenci vazeliny bilé
(vzorky ptipravované postupem C — ,litim*)
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Obr. 7: Vliv metody piipravy vzorkl na vysledek zkousky konzistence

300

240

Konzistence
=
[ee]
o

[uny
N
o

60

VA +5%PL +10% PL +15% PL +10% PS + 20 % PS

= Postup A - kelimek naplnén polotuhym vzorkem az po okraj a umistén
na 24 hod do termostatu pfi teploté 25 £0,5°C

= Postup C - kelimek naplnén roztavenym vzorkem az po okraj a umistén
na 24 hod do termostatu pfi teploté 25 £0,5°C
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8.2 Reogramy a viskozitni krivky

Tab. 16: Hodnoty reologickych veli¢in Vazeliny bilé

Rychlostni spad [s?] | Posuvné napéti [Pa] | Zdanliva viskozita [Pa-s]
0,1000 20,22 202,20
0,1585 20,44 129,00
0,2512 18,90 75,24
0,3982 20,77 52,17
0,6310 15,54 24,63
1,0000 20,47 20,47
1,5850 25,25 15,93
2,5120 31,20 12,42
3,9810 44,49 11,18
6,3100 64,71 10,26
10,0000 94,77 9,48

Obr. 8: Reogram Vazeliny bilé
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2
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Obr. 9: Viskozitni kiivka Vazeliny bilé
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Tab. 17: Hodnoty reologickych veli¢in Vazeliny bilé s 5 % tekutého parafinu

Rychlostni spad [s!]

Posuvné napéti [Pa]

Zdanliva viskozita [Pa-s]

0,10 11,38 113,80
0,16 12,26 77,38
0,25 14,06 55,97
0,40 17,37 43,63
0,63 22,89 36,28
1,00 31,20 31,20
1,59 44,84 28,29
2,51 57,80 23,01
3,98 63,31 15,90
6,31 64,93 10,29
10,00 66,91 6,69
15,85 69,59 4,39
25,12 72,50 2,89
39,81 78,06 1,96
63,10 88,81 1,41
100,00 111,60 1,12
Obr. 10: Reogram Vazeliny bilé s 5 % tekutého parafinu
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Obr. 11: Viskozitni kiivka Vazeliny bilé s 5 % tekutého parafinu

Rychlostni spad [s]
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Tab. 18: Hodnoty reologickych veli¢in Vazeliny bilé s 10 % tekutého parafinu

Rychlostni spad [s]

Posuvné napéti [Pa]

Zdanliva viskozita [Pa-s]

0,10 15,41 154,00
0,16 16,07 101,40
0,25 18,12 72,11
0,40 21,63 54,32
0,63 26,08 41,33
1,00 35,36 35,36
1,59 50,87 32,09
2,51 81,02 32,25
3,98 86,09 21,62
6,31 83,74 13,27
10,00 87,68 8,77
15,85 95,24 6,01
25,12 109,60 4,36
39,81 123,90 3,11
63,10 153,30 2,43
100,00 178,00 1,78
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Obr. 12: Reogram Vazeliny bilé s 10 % tekutého parafinu
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Obr. 13: Viskozitni kiivka Vazeliny bilé s 10 % tekutého parafinu
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Tab. 19: Hodnoty reologickych veli¢in Vazeliny bilé s 15 % tekutého parafinu

Rychlostni spad [s'] | Posuvné napéti [Pa] | Zdanliva viskozita [Pa-s]
0,02 5,14 208,10
0,05 7,94 176,10
0,25 18,07 71,95
0,40 18,49 46,45
0,63 21,61 34,24
1,00 26,08 26,08
1,59 36,22 22,85
2,51 52,10 20,74
3,98 75,20 18,89
6,31 79,99 12,68
Obr. 14: Reogram Vazeliny bilé s 15 % tekutého parafinu
7 -

=6 - ¢

25 -

\§ 4 - *

=2 -

21 o !

P
0 oo : . ; . .
0 20 40 60 80 100
Posuvné napéti [Pa]

Obr. 15: Viskozitni kiivka Vazeliny bilé s 15 % tekutého parafinu
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Tab. 20: Hodnoty reologickych veli¢in Vazeliny bilé s 10 % tvrdého parafinu

Rychlostni spad [s'] | Posuvné napéti [Pa] | Zdanliva viskozita [Pa-s]
0,05 26,45 587,40
0,08 21,05 265,00
0,13 25,98 195,80
0,40 58,15 146,00
0,63 62,62 99,25
1,00 68,45 68,45
1,59 70,44 44,44
2,51 91,20 36,30
3,98 140,60 35,31
6,31 205,20 32,52
10,00 315,90 31,59
Obr. 16: Reogram Vazeliny bilé s 10 % tvrdého parafinu
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Obr. 17: Viskozitni ktivka Vazeliny bilé s 10 % tvrdého parafinu
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Tab. 21: Hodnoty reologickych veli¢in Vazeliny bilé s 20 % tvrdého parafinu

Rychlostni spad [s] | Posuvné napéti [Pa] | Zdanliva viskozita [Pa-s]
0,08 87,50 1150,00
0,13 103,90 780,50
0,21 103,00 501,20
0,31 119,30 382,30
0,43 92,29 214,60
1,00 228,30 228,30
1,59 198,50 125,20
2,51 221,20 88,07
3,98 243,80 61,24
6,31 283,00 44,85
10,00 362,40 36,24
15,85 408,90 25,80

Obr. 18: Reogram Vazeliny bilé s 20 % tvrdého parafinu

10 -

N o (o]
1 1 1

Rychlostni spad [s™]

N
1

(@)

T "_’ ’ T T T

*
L 4

0 &0

100 150 200 25

Posuvné napéti [Pa]

0 300 350 400

Obr. 19: Viskozitni ktivka Vazeliny bilé s 20 % tvrdého parafinu
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Tab. 22: Hodnoty reologickych veli¢in Vazeliny bilé s 25 % tvrdého parafinu

Rychlostni spad [s'] | Posuvné napéti [Pa] | Zdanliva viskozita [Pa-s]
0,06 51,53 853,90
0,09 53,75 581,90
0,25 120,90 481,30
0,40 126,90 318,60
0,63 137,50 217,90
1,00 163,60 163,60
1,59 223,90 141,30
2,51 331,60 132,00
3,98 320,20 80,42
6,31 369,50 58,55
10,00 458,80 45,88

Obr. 20: Reogram Vazeliny bilé s 25 % tvrdého parafinu
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Obr. 21: Viskozitni kiivka Vazeliny bilé s 25 % tvrdého parafinu
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8.3 Koeficient konzistence a index tokového chovani

Tab. 23: Koeficient konzistence a index tokového chovani Vazeliny bilé

Vzorek Na_zev Typ K N Koeficient
experimentu analyzy korelace
Vaselinum album 1 Viscometry 0010 248,7 | 0,5735 0,9925
Vaselinum album 2 | _aple of shear [ Power law | o) o 1 () 435 | () 9943
rates with Power | model fit
Vaselinum album 3 |  1aw model fit 2338 | 05567 | 0,9892

Tab. 24: Koeficient konzistence a index tokového chovani Vazeliny bilé s 5 % tekutého parafinu

Vzorek Nazev Typ K N Koeficient
experimentu analyzy korelace
5 % Par. liquidum 1 Viscometry 0010 123,4 | 0,4313 | 10,9831
L Table of shear | Power law
0,
5 % Par. liquidum 2 rates with Power | model fit 103,8 | 0,3023 | 10,9913
5% Par. liquidum 3 | law model fit 76,63 | 0,2342 | 0,9392

Tab. 25: Koeficient konzistence a index tokového chovani Vazeliny bilé s 10 % tekutého parafinu

Nazev Typ Koeficient
Vzorek experimentu analyzy K : korelace
10 % Par. liquidum 1 | \iscometry 0010 84,79 | 0,2501 | 0,9874
10 % Par. liquidum 2 | _12ble of shear | Power law ™o 0017 0007 0000
' rates with Power | model fit ' ’ ’
10 % Par. liquidum 3 | 1aw model fit 117,4 | 0,3117 | 0,9939

Tab. 26: Koeficient konzistence a index tokového chovani Vazeliny bilé s 15 % tekutého parafinu

Vzorek Nazev Typ K n Koeficient
experimentu analyzy korelace
15 % Par. liquidum 1 Viscometry 0010 87,46 | 0,3729 | 0,9716
. Table of shear | Power law
0,
15 % Par. liquidum 2 rates with Power | model fit 7797 | 0,4183 0,9657
15 % Par. liquidum 3 | 1aw model fit 89,52 | 0,2255 | 0,9549
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Tab. 27: Koeficient konzistence a index tokového chovani Vazeliny bilé s 10 % tvrdého parafinu

vzorek Ngzev Typ K n Koeficient
experimentu analyzy korelace
10 % Par. solidum 1 Viscometry 0010 252,0 | 0,3819 0,9938
10 % Par. solidum 2 | _\aPle of shear | Powerlaw o) o 1 4a0 | g 9973
rates with Power | model fit
10 % Par. solidum 3 | 1aw model fit 289,3 | 0,4654 | 0,9965

Tab. 28: Koeficient konzistence a index tokového chovani Vazeliny bilé s 20 % tvrdého parafinu

Vzorek Nazev Typ K N Koeficient
experimentu analyzy korelace
20 % Par. solidum 1 Viscometry 0010 795,4 | 0,5523 0,9917
] Table of shear | Power law
0
20 % Par. solidum 2 rates with Power | model fit 633,3 | 0,5006 0,9971
20 % Par. solidum 3 | 1aw model fit 6304 | 0,4977 | 0,9948

Obr. 22: Porovnani koeficientu konzistence a indexu tokového chovani u testovanych vzorki
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8.4 Mez toku

Tab. 29: Vazelina bild — mez toku a viskozita na mezi toku

Mez toku Viskozita
Vzorek Nézev experimentu Typ analyzy na mezi toku
[Pa]
[Pa.s]
24,77 101 800
30,49 240 800
. : 7,52 294
Vaselinum album Complex_Fluids_0007 Yield stress 22 23 990 832000
Yield stress by stress ramp analysis :
27,71 166 300
23,30 211 600
36,10 352 290

Obr. 23: Vazelina bila — mez toku a viskozita na mezi toku

n (Pa s) (1043)

400

300 A

200

100

-100

Yield stress results

20 30 40
o (Pa)

70

44




Tab. 30: Vazelina bila s 5 % tekutého parafinu — mez toku a viskozita na mezi toku

Mez toku Visko_zita
Vzorek Nazev experimentu Typ analyzy [Pa] na mezi toku
[Pa-s]
Vaselinum album 38,15 222 300
+5 % Paraffinum Complex_Fluids_0007 Yield stress 4101 235 300
liquidum Yield stress by stress ramp analysis :
36,59 245 600

Obr. 24: Vazelina bila s 5 % tekutého parafinu — mez toku a viskozita na mezi toku
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Tab. 31: Vazelina bila s 10 % tekutého parafinu — mez toku a viskozita na mezi toku

Mez toku Viskozita
Vzorek Nazev experimentu Typ analyzy [Pa] na mezi toku
[Pa-s]
5,975 18 170
Vaselinum album 15.73 63 790
+ 10 % Paraffinum Complex_Fluids_0007 Yield stress 5 9’78 49 440
i Yield stress by stress ram analysis !
liquidum y P y 36,49 138 500
18,68 75 540

Obr. 25: Vazelina bila s 10 % tekutého parafinu — mez toku a viskozita na mezi toku
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Tab. 32: Vazelina bila s 10 % tvrdého parafinu — mez toku a viskozita na mezi toku

Mez toku Visko_zita
Vzorek Nazev experimentu Typ analyzy [Pa] na mezi toku
[Pa-s]
Vaselinum album 44 83 225 600
+ 10 % Paraffinum | Complex_Fluids_0007 Yield stress 49 79 350 000
solidum Yield stress by stress ramp analysis ’
50,58 416 600

Obr. 26: Vazelina bila s 10 % tvrdého parafinu — mez toku a viskozita na mezi toku
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9 DISKUZE

Vazelina bild je bila roztiratelnd hmota slozena z polotuhych uhlovodiki. Patii mezi
hydrofobni neemulgujici mastové zaklady. Pouziva se k pripravé masti, krémut a past.
Samotna vazelina bila je vhodna zejména k promasténi velmi suché pokozky.

V Ceském lékopise 2009 je zkouska konzistence uvadéna pouze u vazeliny bilé a Zluté,

I kdyz 1€kopis uvadi i jiné polotuhé pomocné latky a mast'ové zaklady. Konzistence
vazeliny bilé dle CL 2009 musi byt v rozmezi 60 az 300. Jedn4 se o velmi $iroké rozmezi
a je tedy otazkou, kolik je tfeba pifidat hydrofobniho viskozifiantu, abychom se dostali
mimo Iékopisné rozmezi.

Konzistence neni fyzikalni veli¢inou, kterda ma svij symbol a jednotky. Neexistuje
jednotna definice konzistence, ktera by ji charakterizovala. Dtfive se konzistence
farmaceutickych surovin a 1é¢ivych pfipravku hodnotila pfirovnanim ke znamym latkam,
zejména potravinam (konzistence medu, konzistence povidel...). Konzistence se hodnoti
slovnim oznadenim jako niz$i, vyssi. Ciselné &im je vy3§i hodnota naméfena

penetrometricky, tim je nizsi konzistence a naopak.

9.1 Konzistence vzorki vazeliny stanovena penetrometricky

Konzistence je dulezitym ukazatelem kvality polotuhych piipravki, kterd ovliviiuje
snadnost nanaseni a jejich roztiratelnost. Cesky 1ékopis 2009 uvadi jednu zkousku
urcujici konzistenci polotuhych latek, a to zkousku penetrometrickou. Pfi této zkouSce se
urcuje hloubka priiniku penetracniho télesa do ptipravku.

Cesky 1ékopis 2009 uvadi celkem 3 postupy piipravy vzorki pro méfeni konzistence
penetrometricky a to postupy A, B, C. V diplomové praci byl zvolen postup A a C.
Postup C byl zvolen z divodu Spatné homogenity vzorku vazeliny bilé s tvrdym
parafinem, zejména pii pouziti vyssi koncentrace tvrdého parafinu. Postup A lze
povazovat za standardni, nejjednodussi a pravdépodobné nejvice pouzivany v praxi.
Kelimek se naplni vzorkem aZ po okraj, povrch se zarovna a necha se 24 hod. v termostatu
pti teploté 25 °C. U postupu B se vzorek po 24 hod. v termostatu 5 minut micha a poté se
plni do kelimkti. Postup C lze povazovat za nestandardni. Vzorek se nejdiive tavi a
Vv tekutém stavu se plni do kelimk a poté se necha 24 hod. v termostatu. U takto
ptipravené¢ho vzorku dochazi k tvorbé tvrdé povrchové vrstvy (krusty) a prohlubné na

povrchu vzorku. Vysledky jsou tak zkreslené (Obr. 27).
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Obr. 27: Vazelina bila s 10 % tvrdého parafinu ptipravena ,,litim*

Na obr. 7 je porovnana konzistence vzorkii pfipravovanych postupem A (pieplnénim)
a C (litim). Je zde patrny vliv zvoleného postupu piipravy vzorkt na konzistenci.
Konzistence u vzorki pfipravovanych postupem A je vzdy niz$i, nez u vzorku

pfipravovanych postupem C. Tento rozdil je patrny na obr. 28.

Obr. 28: Vazelina bila s 10 % tekutého parafinu piipravena ,pieplnénim* (vlevo)
a, litim“ (vpravo)
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Ptipravené vzorky byly prométovany triplicitné. Namétena hodnota Konzistence vazeliny
bilé u vzorku pripravovanych ,,pfeplnénim* byla 215, 218 a 213 (Tab. 4). Naopak
konzistence vazeliny u vzorkli pfipravovanych ,litim*“ byla nizs$i pfiblizné o 33 %.
Hodnoty konzistence byly 140, 144 a 146 (Tab. 5). Konzistence vSech vzorka vazeliny
bilé vyhovuje 1ékopisnému rozmezi, tj. 60 az 300.

Vzorky vazeliny bilé s tekutym parafinem byly pfipraveny Vv koncentracich 5 %, 10 %,
15 %. Hodnota konzistence vazeliny se tak postupné zvySovala az k horni hranici
povolené 1ékopisem, tedy k hodnoté 300. Na Obr. 5 miZzeme vidét mirné klesajici
konzistenci vazeliny u vzorkl pfipravovanych ,,pfeplnénim*. Hodnoty konzistence
u vazeliny bilé s 10 % tekutého parafinu pfipravované ,,pieplnénim® (Tab. 8) se vSak
témét nelisi od konzistence vazeliny bilé s 15 % tekutého parafinu pfipravované stejnym
postupem (Tab. 10). Konzistence u téchto dvou vzorku se bliZi horni 1ékopisné hranici.
Na obr. 6 je porovnana konzistence vzorkd piipravenych ,litim“. Zajimavé, ze
konzistence vazeliny se tém&f nezméni ani po ptidani 15 % tekutého parafinu. Hodnoty
konzistence u vzorki vazeliny bilé s 10 % a 15 % tekutého parafinu pfipravovanych
Hitim® (Tab. 9 a 11) jsou témét polovicni oproti hodnotam konzistence vzorkt
piipravovanych ,,pifeplnénim® (Tab. 8 a 10).

Konzistence vazeliny bilé byla zvySovana pridavkem tvrdého parafinu. Byly pfipraveny
vzorky s tvrdym parafinem v koncentracich 10 % a 20 %. Cilem bylo dosahnout spodni
hranice hodnoty konzistence povolené lékopisem, ktera je rovna hodnoté 60. K této
hranici jsme se pfiblizili vzorky s 10 % tvrdého parafinu piipravovanych ,litim*
(Tab. 13). Hodnota konzistence u vzorki vazeliny bilé s20 % tvrdého parafinu
ptipravovanych ,litim*“ (Tab. 15) uz nevyhovuje lékopisu. Konzistence klesne pod
Iékopisnou hranici 60. Pokud vzorek ptipravime ,,pfeplnénim*, konzistence vzorku bude
vyhovovat l1ékopisu, jak je patrné z tab. 14.

Z vyse uvedenym vysledka (Tab. 4-15, Obr. 7) je ztejmé, Ze konzistence vazeliny bilé se

méni pridanim jak tekutého, tak tvrdého parafinu.

9.2 Reologické hodnoceni vzorki vazeliny

K hodnoceni reologickych charakteristik vazeliny bilé byl pouzit rotatni reometr
Kinexus. Jedna se o absolutni reometr umoziujici méfeni v CS (controlled stress) nebo
CR (controlled rate) modu. Pti CS méfeni se nastavuje posuvné napéti a méti se rychlostni
spad. Pfi CR méfeni se naopak nastavuje rychlostni spad a méfi se posuvné napéti.
Vyhodou tohoto pfistroje pii1 méfeni je potfeba velmi malého mnozstvi vzorku.
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9.2.1 Reogramy a viskozitni kFivky

Zakladni reologické veli¢iny (posuvné napéti, rychlostni spad, zdanliva viskozita) byly
méfeny v sekvenci Table of shear rates. Bylo zvoleno CR méfeni pii teploté 25 °C.
Rychlostni spad byl nastaven v rozsahu 0,1 az 100,0 s*. Byla zvolena geometrie
kuzel - deska CP 4/40 (tj. tihel 4° a pramér 40 mm).

Z namé&fenych hodnot reologickych veli¢in (Tab. 16 — 22) byly vytvofeny reogramy
a viskozitni kiivky (Obr. 8 — 21). Béhem méfeni dochazelo pravdépodobné k destrukci
vzorku, proto nebyly pouzity v§echny naméfené hodnoty. Z pribéhi reogramu je patrné,
ze se jedna o nenewtonské soustavy s plastickou slozkou deformace. Ke zméné¢ struktury
dochazi az pii ur¢ité hodnoté posuvného napéti, tj. mez toku (,,yield stress®). Zdanliva
viskozita klesd s rostoucim rychlostnim spaddem. Viskozitni kifivky maji pribéh
charakteristicky pro plastické soustavy, pfi hodnotach rychlostniho spadu blizicich se
nule soustava neteCe, chova se jako tuha latka. Tim se vyznamné 1isi od
pseudoplastickych soustav, které pfi hodnotach blizicich se nule tecou (,,zero shear

viscosity*).

Obr. 29: Viskozitni kiivky pseudoplastické (,,zero shear viscosity) a plastické (,,yield stress)
soustavy — rozdilny prubéh pii hodnotach rychlostniho spadu bliZicich se nule
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9.2.2 Koeficient konzistence a index tokového chovani

Vazelina jako nenewtonska latka se fidi mocninovym zakonem. Pro hodnoceni tohoto
zakona byla zvolena sekvence Table of shear rates with Power law model fit. Méteni
probihalo op&t v CR médu pii teploté 25 °C a rychlostnim spadu 0,1 az 100,0 s™*. Zvolena
geometrie byla deska-deska PU 40 (tj. pramér 40 mm).

Na obr. 22 jsou porovnany primérné hodnoty koeficientu konzistence a indexu tokového
chovani u méfenych vzorka. Koeficient konzistence se méni v zavislosti na piidaném
parafinu. Pfidanim tekutého parafinu k vazeliné se snizi jeji hodnota koeficientu
konzistence. Po ptidani 5 % tekutého parafinu se koeficient konzistence snizi piiblizné
na poloviéni hodnotu. Pfidanim 10 % a 15 % tekutého parafinu nedojde uz
k vyraznéjsimu poklesu koeficientu konzistence. Naopak po ptidani tvrdého parafinu se
hodnota koeficientu konzistence zvysi. Pfidanim 10 % tvrdého parafinu se koeficient
zvysi piiblizné o 22 % ve srovnani s vazelinou bez ptidaného parafinu. Pfidanim 20 %
tvrdého parafinu se koeficient zvysi o vice jak 200 %. Hodnota koeficientu konzistence K
je v Kkorelaci s konzistenci. Z grafu porovnavajiciho konzistenci vzorkt ptipravovanych
»preplnénim™ (Obr. 5) a z grafu porovnavajici koeficient konzistence (Obr. 22)
u méfenych vzorku je patrné, ze ¢im vyssi je koeficient konzistence K, tim nizsi je ¢iselna
hodnota konzistence stanovena penetrometricky.

Index tokového chovani n vyjadiuje odchylku od newtonské soustavy. Cim je hodnota
indexu tokového chovani mensi nez 1, tim vice se latka li§i od newtonské a je citlivéjsi
na deformaci. Index tokového chovani u vazeliny (Tab. 23) se pohyboval okolo hodnoty
0,5. Pridanim tekutého parafinu doslo k vyraznéjSimu poklesu indexu. K nepatrnému

poklesu doslo i po ptidani tvrdého parafinu, jak je patrné z obr. 22.
9.2.3 Mez toku

Mez toku je dulezitou reologickou charakteristikou popisujici plastické polotuhé latky.
Méfeni probihalo v sekvenci Yield stress by stress ramp pfi teploté 25 °C. Jedna se
0 CS méfeni, pii kterém bylo zvoleno posuvné napéti v rozmezi 0,1 az 100,0 Pa. Pouzita
geometrie byla kuzel-deska CP 2/20. Zvolenou sekvenci byly ziskany hodnoty napéti
a viskozity na mezi toku.

Mez toku je definovana jako napéti, které musi polotuhd latka ptekonat, aby zacala téci.
Nez latka dosahne meze toku, chova se jako pevna latka a deformuje se pouze elasticky.
Pfi nizkych hodnotach napéti dochazi ke zpevnéni struktury. Na mezi toku dosahne

zdanliva viskozita svého maxima. Pfi dalSim zvySovani napéti dojde k destrukci vnitini
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struktury polotuhé soustavy a prudkému poklesu viskozity. Soustava se chova jako

kapalna, za¢ina téci (Obr. 30).

Obr. 30: Mez toku znazornéna jako maximalni hodnota napéti v grafu zavislosti
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Byla snaha hodnotit konzistenci vazeliny pomoci meze toku. Mez toku byla méfena jen
u nékterych vzorkl, u samotné vazeliny a pak u vazeliny s pfidavkem 5 %, 10 % tekutého
parafinu a s ptidavkem 10 % tvrdého parafinu. Pii méfeni vzorku s vy$§im podilem
tvrdého parafinu nebylo dosazeno ustdleného stavu, patrné z diivodu nehomogenity.
Béhem méteni dochazelo k prudkému nartstu viskozity, coz bylo softwarem piistroje
vyhodnoceno jako mez toku a byly tak ziskany faleSn€ nizké hodnoty meze toku
(Obr. 31). Proto nemtzeme hodnotit konzistenci na zakladé meze toku. Divodem muize
byt nehomogenita méfenych vzorkd. Vysok4 variabilita hodnot meze toku byla
I U samotné vazeliny (Obr. 23). Ze ziskanych hodnot nelze pocitat pramér, se kterym by
se porovnala mez toku po piidavku tekutého nebo tvrdého parafinu. Nejnizsi variabilita
meze toku byla u vzorkl s 5 % tekutého parafinu; mez toku je priblizné 39 Pa
(Tab. 30, Obr. 24). Ptidavkem 10 % tvrdého parafinu se hodnota meze toku zvysila
pfiblizn¢ na 48 Pa (Tab. 32), vysoka je vSak variabilita hodnot viskozity na mezi toku
(Obr. 26).
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Obr. 31: Nehomogenita vzorku zptsobujici “pik™ na kiivce a chybné vyhodnoceni hodnoty meze
toku
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ReSeni problému fale$né nizkych hodnot meze toku

Vyhodnoceni meze toku pomoci zvolené sekvence je zalozeno na prolozeni nédhradni
funkce (pravdépodobné polynomu) mezi viskozitou a posuvnym napétim, je uréeno
maximum viskozity, ke kterému se poté vyhodnoti hodnota napéti, tedy mez toku. Proto
se muze stat, Ze pokud v pocatku méteni, kdy chyby méfeni pii nizkych hodnotach napéti
mohou byt velké a kolisaji, bude naméfeno malo hodnot a maximum bude v pocatku
méfeni. Tak se ziska falesSné€ nizkd hodnota meze toku, protoZze metoda vyhodnoti chybné
pocatecni maximum. Problém se vytesi, kdyZ misto linearni distribuce u napéti se nastavi
distribuce logaritmicka, aby byl pocet méficich bodi v jednotlivych fadech stejny. Takto
ziskana data lze vyhodnotit z diivodu vétsiho poétu namérenych hodnot v jednotlivych
fadech méteného rozsahu napéti a pravdépodobné se sniZi rozptyl vyhodnocenych mezi
toku. Byla vytvotena nova sekvence vhodna pro méfeni meze toku vazeliny. Linearni
distribuce zvolenych hodnot napéti byla zméfena na logaritmickou distribuci.
Automaticky byl nastaven rozsah napéti 0,1 az 100 Pa s tim, Ze se provede 20 méfeni
v kazde dekade€. Ani toto feSeni bohuzel nevedlo k odstranéni problému. Dal§i moznosti
je misto meze toku charakterizovat soustavy, u kterych se ptedpokladad tixotropni
chovani, pomoci sekvence Three step shear rate, coz bude realizovano v pracich

navazujicich.
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10 ZAVERY

Z vysledkt experimentalni ¢asti predlozené diplomové prace vyplyvaji tyto zaveéry:

1. Hodnota konzistence stanovena penetrometricky je vyrazné ovlivnéna zvolenym

postupem piipravy vzorku.

2. Vyznam lékopisné zkousky konzistence penetrometricky je sporny. Zkouska je
predepsana pouze pro vazeliny, je povolen Siroky rozsah hodnot konzistence,

nevyhovujici vysledek zkousky lze zvratit zménou postupu ptipravy vzork.

3. Relativné maly ptidavek tekutého resp. tvrdého parafinu vyznamné ovlivni

konzistenci vazeliny (pfi metodé ptipravy A).

4. Parametry mocninného modelu (koeficient konzistence K, index tokového

chovani n) jsou vhodné pro reologické hodnoceni polotuhych soustav.
5. Hodnotu napéti na mezi toku nelze pouzit pro hodnoceni konzistence z dtivodu

vysoké variability namétenych hodnot, ktera je pravdépodobné zpusobena

nehomogenitou vzork.
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