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1 Abstrakt

Univerzita Karlova v Praze, Farmaceuticka fakulta v Hradci Kralové

Katedra: Farmaceutické technologie
Skolitel: doc. PharmDr.Zdefika Sklubalova, Ph.D.
Posluchag: Hana Cermakova

Nazev diplomoveé prace: Rovnice sypani. Sorbitol

V této diplomové préaci jsou studovany granulometrické, sypné a konsolidacni
vlastnosti sorbitolu pro ptimé lisovani. Je sledovan vliv velikosti ¢astic na sypnou a
setfesnou hustotu, thel sypani a na rychlost sypani modelovou konickou nasypkou s
riznym primérem Otvoru. Zavislost rychlosti sypani (g/s) velikostnich frakci na
priméru otvoru je modelovana rovnici Jones-Pilpel s piesnosti zpétného odhadu

rychlosti sypani cca 10 %.



2 Abstract

Charles University in Prague, Faculty of Pharmacy in Hradci Kralové

Department of: Pharmaceutical technology

Consultant: doc.PharmDr.Zderika Sklubalova, Ph.D
Student: Hana Cermakovéa

Title of Thesis: Flow equation. Sorbitol

In this diploma thesis, the granulometric, bulk and consolidation properties of
sorbitol for direct compression are studied. The effect of particle size on bulk and
tapped density, angle sprinkles and the flow rate through the model conical hopper
with a different orifice diameter are examined. The relationship of the flow rate (g/s)
of particle size fractions on the orifice diameter is modelled by the Jones-Pilpel

equation with the accuracy of the flow rate prediction approximately 10 %.



3 Zadani

Cilem diplomové prace je V teoretické Casti zpracovat piehled metod pro hodnoceni
velikosti ¢astic s ohledem na ovlivnéni tokovych vlastnosti praskovych latek.

Experimentalni ¢ast bude zaméfena na hodnoceni granulometrickych charakteristik
sorbitolu pro piimé lisovani a hodnoceni jeho sypnych a konsolidac¢nich vlastnosti.
Dil¢im cilem je studium zavislosti rychlosti sypani na velikosti otvoru testovaci

nasypky.



4 Pouzité symboly a zkratky

Symbol Jednotka Vyznam
A bezrozmérna parametr rovnice Jones a Pilpel
Cl % Index stlacitelnosti
D mm velikost otvoru
dy g/ml sypna hustota
dy g/ml setfesn4 hustota
HP bezrozmérna Hausnerv pomér
n bezrozmérna exponent rovnice Jones a Pilpel
Q gls rychlost sypani
SD bezrozmérna smérodatna odchylka
T °C teplota
Vo ml pocate¢ni objem
\ ml kone¢ny setfesny objem
V100, V500, V1250 ml objem po pfislusném poctu sklepnuti
X mm geometricky primeér
X550 mm median velikosti Castic
a ° sypny thel
g g/s’ gravitacni zrychleni
m g hmotnost
N bezrozmeérna pocet meteni
h cm vyska kuZzele
2r cm zakladna kuzele
R bezrozmérna parametr rovnice
als odhad rychlosti sypani

QO >



5 Uvod

Sorbitol (sorbit, D-glucitol) je alkoholicky cukr bilé barvy vyskytujici se v praskové i
kapalné formé¢. Je obsazen v ovoci, zejména v tfesnich a hruskach. Primyslovée se
vyrabi redukci glukosy. Sorbitol se pouziva jako nahradni sladidlo pro diabetiky.

Ve farmacii a mediciné se vyuziva k redukci vody v téle a dale jako slozka
v parenteralni vyzivé nebo také jako prisada do sirupi.

Tvar a velikost Castic jsou dulezit¢é z duvodu mozného ovlivnéni nekterych
dilezitych fyzikalnich a chemickych vlastnosti Castic jako je napf. tekutost,
jednotnost, disoluce, uvoliiovani, biodostupnost a stabilita. Tyto vlastnosti ovliviiuji
bezpe&nost a u¢innost 1é&iva.?

Sypnost je hlavni faktor pro vyrobu, ale také pro procesy zpracovani ve
farmaceutickém primyslu, jako je napf. transfer ndsypkou, skladovani, separace,
lisovaci procesy, fluidni granulace. Hodnoceni sypnosti je dilezit¢é pro vybér
vhodného zasobniku, aby nedochéazelo k ucpavani otvoru a nedoslo az k uplnému

zastaveni sypani. 3
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Teoreticka cast

5.1 Vlastnosti ¢astic a praskovych vrstev

vvvvvv

velikosti ¢astic, distribuce ¢astic dle velikosti a jejich tvar. U tvaru se sleduje hlavné
jeho pravidelnost, u distribuce se hodnoti zastoupeni danych velikostnich frakci.
Velikost ¢astic je dilezita jak u parenteralnich roztoku tak tablet pfi jejich zpracovani

do Iékove forrny.2

5.1.1 Velikost castic

U velikosti ¢astic je hlavni pomér povrchové plochy k objemu.

Dle vzorce: > = 2 (1)
v d

S...povrchova plocha

d...prim¢ér ¢astice

V...objem Castice

Celkova plocha ¢astic je do zna¢né miry ovlivnéna velikosti ¢astic. U ¢astic s vyS$Sim
pomérem povrchu k objemu, plati, Ze maji vice povrchu dostupného pro interakce.
Jak wvelikost castic klesd pocet kontaktnich bodi roste. Malé castice maji
mnohonasobné vétsi pocet kontaktnich bodd nez vétsi ¢astice a z toho plyne, ze malé
Castice by byly vice soudrzné. SniZzeni velikosti ¢astic obecné snizuje tekutost a

.. : 2
zvySuje mechanickou pevnost.

5.1.1.1 Definovani velikosti

Prvnim krokem je odbér reprezentativniho vzorku. Jakdkoliv analyza je jen tak
dobra, jak kvalitné byl proveden odbér vzorku. Cilem kazdé analyzy velikosti je
shrnout zptisob, ktery poskytuje maximum informaci souvisejicich s vlastnosti ¢astic.
Velikost ¢astic muze byt nejCastéji definovana primérem nebo polomérem. Pro
kulovité ¢astice je pramér a polomér snadno méfitelny a dobte definovatelny. Mnoho
¢astic pouzitych v tabletach vSak nema kulovity tvar, maji rozdilné priméry a zadny

z téchto priméru nevede k informacim o povrchu a objemu castice. V soucasné dobé
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nejvice pouzivané metody pro definovani Casticové velikosti jsou ekvivalentni
prumér a staticky pramer.

Ekvivalentni primér se pouziva pro jednozna¢né¢ definovani velikosti ¢astic
nepravidelnych tvart. Tato metoda je zalozena na geometrii nebo fyzikalnich
vlastnostech c¢astic. Vyhodou je, Ze poskytuje jednozna¢nou charakterizaci velikosti
&astic pro dalsi metody mé&feni.?

Statisticky pramér je nejcastéji pouzivan v mikroskopii, snadno a rychle méfitelna
metoda. Tato metoda neposkytuje informace o vlastnostech castic jako je objem,
plocha.

Staticky primér zahrnuje tyto priméry:

1) Martiniv primér (pramér ¢astice, bod, ktery rozdeluje ¢astici do dvou rovin)

2) Feretiv primér (vzdalenost mezi dvéma paralelnimi teCnami k ndhodné
orientované Castici)

3) Délka (nejdelsi rozmér od hrany k hran¢)

4) Siika (nejdelsi rozmér pravého uhlu k délce)

Vétsina téchto parametra predpokladd nahodnou orientaci Castic pfi pozorovani v

mikroskopu.”’Chyba! ZaloZka neni definovana.*

/

) -> Martin's diamete4
Breadth

mum horizontal diameter’

Feret's diameter =

A N e Xar 8 s g i 2
Obr.¢.1.: Nejpouzivanéjsi prameéry €astic

5.1.1.2 Statistické vyhodnoceni velikosti ¢astic

Je znamo, ze zadny realny vzorek neni slozen z Castic jedné velikosti ale z ¢astic
fady riznych velikosti. Méteni pouzita K urceni velikosti ¢astic Slouzi k poskytnuti
informaci o daném souboru ¢astic, pfedevSim o primérné velikosti ¢astic a celkové
distribuci velikosti &astic ve vzorku.®

Statistické vyhodnoceni velikosti ¢astic se provadi nejcastéji  vytvofenim

histogramu, kde se zobrazuje pravdépodobnost rozdéleni velikosti ¢astic. Urcuje

12



prumérnou velikost castic. Déle se mlze pouzit logaritmickd kiivka normalni
distribuce, ktera se tykd predevsim malych ¢astic vzniklych napt. mletim, které maji
asymetrickou distribuci.?

Zde se pouzivaji dva parametry charakterizujici normalni distribuci ¢astic a to stiedni
velikost &astic a standardni odchylka, které plng popisuji tuto distribuci.”

Dalsim pouzivanym statistickym parametrem je median, jeden z pouzivanych
parametra charakterizujici polohu castic.

Dale mize byt pouzita kiivka kumulativni distribuce, vyjadiuje zavislost velikosti
&astic na pravdépodobnosti.?

Tato kiivka se ziska prepoctenim zastoupeni Castic v jednotlivych velikostnich
frakcich na procenta a vynesenim do histogramu v zéavislosti na velikosti téchto
castic. Kiivka kumulativni distribuce pak mulze byt rostouci nebo klesajici

v zavislosti na povaze studovaného vzorku.”

5.1.2 Tvar ¢éastic

Hodnoti se predevsim kulatost, hladkost a povrchova textura. Tvar ¢astic je dilezity,

protoze muze ovlivilovat nékteré dilezité vlastnosti Castic jako je tekutost,

kompaktnost, jednotnost, disoluce, uvoliiovani, biodostupnost a stabilita. Tyto

vlastnosti ovlivituji bezpecnost a uéinnost 1é¢iva. Castice s rozdilnym tvarem a

stejnou velikosti maji riizné vlastnosti. Castice kulovité, maji dobrou tekutost stejné

jako i podlouhlé ¢astice. U ¢astic s ostrymi hranami dochazi jiz ke snizeni tekutosti.

Nepravidelné Castice se vyznacuji nizkou tekutosti, protoze zde dochazi ke vzniku

pifemosténi napt. u vlaknitych castic je velmi nizka tekutost pravé z divodu snadného

vzniku pfemosténi.?

Hodnoceni tvaru &astic: *°

e Jehlicovité- dlouh¢ ¢astice s podobnou tloustkou a Sitkou

e Sloupcovité- dlouhé,tenké castice, jejichz Sitka a tloustka je vEtsi nez u
ptedchozich ¢astic

e Vlockovité-tenké, ploché ¢astice s podobnou délkou a sitkou

e Destickovité-ploché ¢astice s podobnou délkou a Sifkou ale tloustka je veEtsi

nez u ptedchozich ¢astic
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e LiStové- dlouhé,tenké a Cepelovité ¢astice
e Stejnomérné- Castice s podobnou délkou, Sitkou a tloustkou, jsou jsem

fazeny kulovité a krychlové Castice

Jehlicovité

_—

Sloupcovité

Vlockovité

Desti¢kovité

LiStovité

Stejnomérné

Obr.&.2.: Tvary &astic *°

o .. , “r o 45
Tvar Castic se popisuje pomoci dal§ich parametrii:

e Rohy- thlovité, kulaté, hladké, ostré, rozlomené
e Opticky vzhled-barva, prihlednost, opalescence
o Defekty — inkluze, okluze

e Trhliny-¢aste¢né, rozlomené

e Hladkost — bez nepravidelnosti, drsny
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e Hrubost- hrbolaté, nerovné, nehladké
e Porozita- oteviené pruchody

e Dolicky-malé vpadliny

Neékdy se rovnéz mizou vyskytnout Céstice, které¢ agreguji nebo aglomeruji do

vice-komplexnich struktur.
. o < . 45
Hodnoceni se provadi dle stupné asociace:

e Lamelarni-naskladané desky

e Agregaty-hmota adherovanych Castic

e Aglomeraty —ztavené nebo ztmelené Castice

e Konglomeraty- smés dvou nebo vice typt ¢astic
e Sférolity-radialni cluster

e Drazy-vetsi Castice pokryté malymi

Tyto farmaceutické popisy tvaru ¢astic jsou odvozeny z obecného konceptu
krystalografickych zvykt. Konkrétni tvar krystalu zavisi na mnoha faktorech,
jako je teplota, tlak a slozeni krystalizujiciho vzorku. Vzhled krystalu odrazi

vnitini strukturu pevné formy.”

5.1.3 Metody méreni tvaru a velikosti

Po ziskani reprezentativniho vzorek muzeme provést analyzu. Nejéastéji pouzivané
metody jsou sitova analyza, mikroskopie a laserova difrakce. Pouzivaji se pro

charakterizaci velikosti a tvaru ¢astic.

5.1.3.1 Mikroskopie
Je jedind metoda umoziujici pfimé pozorovani ¢astice. Umozituje méteni velikosti,
tvaru a stupné agregace a zjisténi celkového poctu cCastic. Velikost téchto métenych
Castic se pohybuje v rozmezi 1 um a vice. Tvary castic jsou kvalitativné

charakterizovany timto méfenim. RozliSujeme tyto tvary jehlicovity, sloupovity,

vlockovité, destiCkovité, liStovité a stejnomerné.
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Me¢tenim velikosti ¢astic ndm umoziluje zarazeni téchto Castic do velikostnich tfid a
uréeni maximalni velikosti ¢astic.

Princip svételné mikroskopie je zalozen na schopnosti zvétsit objekt kombinaci
ve vzorku, kterd se neopatrnym roztérem mulze zménit a vest k nesprdvnym
vysledkiim. Opticka mikroskopie je vhodna pro charakterizaci nesférickych ¢astic.

Pouzivé se sucha nebo mokra cesta.

5.1.3.2 Sitova analyza

Sitovou analyzou dochazi k rozdé€lovani ¢astic podle jejich stiedniho velikostniho
rozméru. Tato metoda je vhodna pro ¢astice s velikosti 75 um a vétsich, poskytuje
informace o mnozstvi prasku vzorku Vv procentech hmotnostnich v danych
velikostnich rozmezich ¢astic. K hodnoceni distribuce velikosti ¢astic materidlu ve
farmacii se pouziva jen v ptfipadech, kdy nejméné 80 % castic je vétSich nez 75 um.
U menSich ¢astic s malou hmotnosti nedochazi ke vzniku dostate¢né sile potiebné
k pfekonani povrchovych sil a tim K jejich slepeni na sit¢ a zadrzeni i téch castic,
které by normalné projit m&li. Nevhodné je pouziti uvedené metody u mastnych nebo
koheznich praskd, které maji rovnéZ tendenci ucpévat sita. Sitova analyza slouZzi
k odhadu celkové distribuce velikosti ¢astic daného materialu. Provadi se v prostiedi,
kde se udrzuje relativni vlhkost vzduchu, aby nedochazelo k pfijiméani nebo ztratdm
vlhkosti vzorku. ®

Analytickd zkuSebni sita pouZzitd pro sitovou analyzu jsou vyrobena z draténého
pletiva, které tvoii u jednotlivych sit rizné velké ¢tvercoveé otvory.7

Principem této metody je skladani sit na sebe S rostoucim stupném hrubosti. Vzorek
se umisti na vrchni sito a takto slozena sada se podrobi standardni dobé tfepani.
Kazdé sito je nasledné zvazeno a hmotnost zaznamenana. Sita jsou vybrana tak, aby
pokryla celé velikostni rozmezi Castic, které jsou obsaZeny v testovaném vzorku.
Pouzita sita v sadé by se méla liSit plochou otvord nasobkem odmocniny ze dvou.
Rovnéz je dilezité pouzité mnozstvi vzorku, nejCastéji se pouziva dolni hranice
hmotnosti vzorku a to 25,0 g. Neni-li uvedena pro dany material hmotnost
zkouseného vzorku, pouzije se pro zkuSebni sita s primérem 200 mm zkuSebni

vzorek o hmotnosti 25,0 g az 100,0 g v zavislosti na sypné hustoté vzorku.

16



Nejvhodnéj$i pouzitd hmotnost testovaného materidlu se stanovi zkuSebnim
prosévanim zvazenych mnozstvi vzorku a to 25,0 g, 50,0 g a 100,0 g pfi stejné dobé
ttepani a urci se nejvhodné;jsi mnozstvi.®

Ttrepani muze byt vytvoieno bud vibraénim pohybem nebo vodorovnym krouzivym
pohybem a také pomoci ultrazvuku. Béhem validace metody sitové analyzy se
opakovanym méfenim velikosti ¢astic provedenym 3-Bkrat a Srovnanim
procentualniho vytézku kazdé frakce jednotlivych méfeni. Piesnost je zjiSténa
méfenim standardniho prasku slozeného ze sklenénych kulicek o velikosti mikronu
se znamou distribuci velikosti astic. ’

Na zacatku samotné analyzy se zvazi kazdé sito s piesnosti 0,1 g, zvaZzené mnozstvi
vzorku se pfevede na nejvyssi sito a uzavie vikem. Sestavena sada sit se necha tiepat
5 minut poté se, kazdé sito opatrn¢ zvazi, aby se zabranilo ztratam vzorku
neopatrnou manipulaci. Tento postup se provadi opakovang, dokud se nedosahne
koncového bodu analyzy. Zkouska se ukon¢i pti dosazeni koncového bodu sitové
analyzy, ktery nastava v okamziku, kdy se hmotnost na kazdém zkuSebnim sité nelisi
o vice nez 5 % nebo 0,1 g oproti pfredchozimu méfeni. Na konci analyzy se sectou
hmotnosti vzorku na jednotlivych sitech. Celkové ztraty nesmi ptesdhnout 5 %
hmotnosti ptivodniho vzorku. Pokud ¢astice zachycené na sitech jsou ve shlucich je
jasné, ze pouziti této zkousky je nevhodné a je nutné pouzit jinou metodu analyzy

velikosti &astic.

5.1.3.3 Laserova difrakce

Zatim méné pouzivana z téchto metod, kdy se méfi v Sirokém rozsahu velikosti
Castic a jde o G¢inné a rychlé méfeni. Nutné je mensi mnozstvi vzorku, pokud
bychom pracovali s vét§im mnozstvim vzorku jsou vysledky $patné hodnotitelné. Za
predpokladu, ze jsou &astice kulovitého tvaru, mize byt pouzita k méfeni ruznych
fyzikalnich forem, jako jsou suchy prasek, suspenze, emulze atd.?

U méfeni rozptylu svétla jsou nejvice pouzivany dvé metody s ohledem na velikost
¢astic a uhel rozptylu svétla. Prvni je s pouzitim velkého tihlu rozptylu svétla pro
urceni ¢astic velmi jemnych a druhd s pouzitim malého hlu rozptylu pro stanoveni

velkych castic. Témito métfenimi ziskame informace o velikosti ¢astic a jejich
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distribuci ve vzorku. Velmi dilezita u tohoto méfeni je stejna metoda piipravy
vzorku, stejny systém pro meéfeni laserové difrakce a stejn¢ nastavené parametry
méieni. Pokud tyto podminky dodrzime, ziskdme piesné hodnoty a pii opakovaném
méieni dosahneme shodnych vysledkii. Tato metoda bude stalé Castéji pouzivanou
metodou slouzici k hodnoceni velikosti a distribuce ¢astic farmaceutickych materialt
a to diky jejimu relativné jednoduchému pouziti a moznosti hodnoceni i velmi

jemnych Sastic.®

5.2 Sypnost

Provadi se u tuhych latek rozdrobenych nebo jinak upravenych, zejména praski, a
jeho podstatou je sledovani jejich schopnosti téci. Podle sypnych vlastnosti
testovaného materidlu pouzijeme vhodnou nasypku s definovanym primérem a
uhlem sklonu. Nasypka se sklada z valcovité ¢asti a spodni konické nebo pyramidové
¢asti, pficemz nasypky mohou byt rGzného tvaru. Zalezi ptfedevSim na pouzitém
piistroji, metodé, tvaru a velikosti Castic aby dochéazelo k rovnomérnému sypéani bez
ucpavani nasypky. Dalsimi faktory, které mohou ovlivnit sypnost jsou obsah vihkosti
a relativni vlhkost, teplota, doba skladovani, vibrace, ptetlak a chemické slozeni
vzorku.?

Sypnost je hlavni faktor pro nékteré procesy pii vyrobé a zpracovani ve
farmaceutickém primyslu, jako je napi. transfer nasypkou, skladovani, separace,
lisovaci procesy, fluidni granulace a n&které testovaci metody.’

Dilezité je rovnéZ ziskani reprezentativniho vzorku pro analyzu, protoZe je nezbytné,
aby odebrané mnozstvi vzorku potiebného pro analyzu odpovidalo zastoupenim a
koncentraci slozek vychozi latce, ze které je vzorek odebran. Je fada metod
k dosazeni uvedeného cile, z nichZ nejpouzivanéjsimi se u praskovych materialt jevi
metoda odbéru z vrcholu, odbéru pomoci rotujiciho pfistroje a odbéru vzorku
vytvofenim kuzele s jeho naslednym rozd€lenim na Ctyfi ¢asti S odbérem dvou
protilehlych casti. Posledni z téchto metod je nejspolehlivéjsi, piesto je vSak nejvice
pouzivana metoda pomoci rotujiciho pfistroje, ktera je hodnocena jako piimétrena

metoda k ziskani reprezentativniho vzorku.™
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5.2.1 Metody méreni sypnosti
Nejbéznéjsi pouzivané metody jsou:
e Sypny thel
e Index stlacitelnosti nebo Hausnertiv pomér
e Pratok otvorem

e Smykova cela

Mimo to je znama cela fada modifikaci téchto metod. Velmi dilezita je standardizace
metod spolu s tim, ze zvolené metody musi byt praktické, uzitecné, opakovatelné a
dostateén¢ citlivé. Dulezité je, ze pouze jedna metoda neni schopna zcela
charakterizovat tokové vlastnosti dané latky. Proto se nejcastéji pouziva kombinace

, 11
vice metod.

5.2.1.1 Sypny uhel

Uhel sypnosti je konstantni a trojrozmérny uhel vztaZzeny k vodorovné zakladné.
Charakterizuje tokové vlastnosti pevnych latek. A nejcastéji je uréen tienim ¢astic
nebo odporem k pohybu mezi ¢asticemi. Vysledky jsou zavislé na pouzité metodé.
Mezi nejcastéjsi potize komplikujici méfeni jsou segregace a konsolidace materialu
nebo provzdusnovani materialu pfi vytvareni kuzele.

Lze méfit staticky sypny thel nebo dynamicka sypny uhel. Rozdil mezi témito
dvéma metodami je, ze u statického sypného tthlu mohou byt dvé experimentalné
proménné a to bud vyska ,nalevky” (méni se vySka nalevky, pfes kterou prasek
prochazi, vztazena Kk zakladn€) nebo primér kuzele, ktery se vytvoii na zakladné
(méni se primér kuzele na zdkladn€). Toto meéfeni je zdkladni metoda méfeni
sypného uhlu. Ostatni metody byly vytvofeny obménou této metody.

Dynamicky sypny uhel naproti tomu se urci pomoci naplnéného, pomalu rotujiciho
valce (s plochym, krytym dnem) s otacenim nastavenym na urcitou rychlost.
Dynamicky sypny thel je tthel vztazeny na vodorovnou rovinu a vytvofeny tekoucim

praskem. Dale vnitini thel kinetického tfeni, je definovan oddélovanim ¢astic v horni
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vrstvé vzorku (kde ¢astice klouzou smérem dolit) a dolni vrstvé (kde ¢astice rotuji ve
valci pomoci roviny).

Odtokovy sypny uhel je dal§i moznosti méfeni sypného uhlu, kdy dochazi
k vytvoteni kuzele praSku umoznénim odtoku nadbyteéného mnozstvi materialu
v zasobniku na zékladnu s fixnim primérem.™

Materialy obsahujici vice slozek, které maji Sirokou distribuci velikosti Castic
poskytuji hodnoty sypného uhlu, které je obtizné interpretovat a je obtizné toto
méieni znovu opakovat se stejnymi vysledky. Ale 1 pies tyto problémy je sypny uhel
uziteCny nastroj ke klasifikaci materialu.

Pii méfeni této veli¢iny, bychom se méli zaméfit pfedevs§im na formovaci proces a to
predevsim na vysku (ze které material pada dol) a velikosti otvoru nasypky a také

na pouzitou metodu méfeni.*?

Obecné méritko tekutosti pro méieni sypného tihlu
I kdyz existuji rozdily v kvalitativnim popisu toku praskia, vétSina farmaceutické

literatury je v souladu s Klasifikaci dle Carra *® viz tab.¢. 1.:

Tokova vlastnost Sypny thel (°)
vyborna 25-30

dobra 31-35
pfimétend 36-40

prumérna 41-45

Spatna 46-55

velmi $patna 56-65

velmi, velmi Spatna vEtsi nez 66

Sypny uhel neni vnitini vlastnosti prasku a do zna¢né miry zavisi také na zptisobu
vytvoifeni kuzele. Méfeni by mé¢lo byt provadéno v prostiedi bez jakychkoliv vibraci

a na pevné podlozce. Nejidealnéjsi je sypny tihel v rozmezi 25-30°, ale i sypny thel

vV rozmezi 40-50 ° je jests piijatelny. 't
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5.2.1.2 Index stlacitelnosti (Cl) a Hausneriv pomér (HP)

Index stlacitelnosti a Hausnertiv pomér udava miru interakci mezi ¢asticemi a z toho
vyplyvajici tokové vlastnosti materialu. U dobfe tekoucich materialu jsou interakce
velmi nizké a hodnoty sypné a setiesné hustoty pouzité dale pro vypocet téchto
veli¢in jsou bez vyznamnych odchylek. Jina situace je u $patné tekoucich materiald,
kde jsou interakce vysoké a ob¢ hustoty se od sebe znacné lisi.

V posledni dobé se stanoveni indexu stlacitelnosti a také Hausnerova pomeéru staly
velmi oblibené pro predpoveéd’ chovani toku praski. Index stlacitelnosti byl navrzen
jako neptimé méfitko sypné hustoty dale tvaru, velikosti, povrchu a obsahu vlhkosti
a soudrznosti materialu. VSechny tyto uvedené veli¢iny mohou ovlivnit index

stlagitelnosti. 1

Ob¢ vyse uvedené veli¢iny se stanovi pomoci podili objemi, a to pocate¢niho

objemu a kone&ného setfesného objemu nebo lze i pomoci hustot sypné a setiesné.**

Hp=Yo ()
Vf
Vo _Vf
Cl =100-2>—* (3)
V,

0
HP...Hausneruv pomér
CI....Index stlagitelnosti (%)
Vo.....poc¢atecni objem (ml)

Vs.....konecny setfesny objem (ml)
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a4

Obecné méritko tekutosti pro méreni Hausnerova poméru a indexu
stlacitelnosti

Klasifikace dle Carra®® viz. tab.&. 2.:

Index stladitelnosti Charakter toku Hausneruv pomér
1-10 vyborny 1,00-1,11

11-15 dobry 1,12-1,18

16-20 pfiméteny 1,19-1,25

21-25 prumérny 1,26-1,34

26-31 Spatny 1,35-1,45

32-37 velmi Spatny 1,46-1,59

vEtsi nez 38 velmi, velmi Spatny vetsi nez 1,60

Index stlacitelnosti a Hausnertiv pomér nejsou vnitini vlastnosti prasku a jsou zavislé

v wos e r ll
na pouzité metod¢ jejich stanoveni.

5.2.1.3 Priutok otvorem

Meéfteni priitoku materidlu otvorem Ize pouzit jen u volné tekoucich materiala a zavisi
nejen na casticich ale 1 na pouzité metod¢. NejCastéji je pouzivano méfeni mnoZstvi
materialu, které vyteklo za urCity ¢asovy usek z ur¢itého typu nadoby (nasypky,
valce) s ur€itym tvarem a urcitou velikosti otvoru. Lze také méfit Cas, za jaky protece
otvorem odmétené mnozstvi materialu.

Obecné plati, Ze nejvhodnéjsi je valcova nadoba s kruhovym otvorem, jehoZz pramér
je veétsi nez Sestinasobek pruméru ¢astice. Miizeme méfit hmotnostni nebo objemovy
prutok. Prvni moznost je jednodussi, ale materidly s vysokou hustotou zkresluji
vysledky méteni, proto necastéji pouziva objemovy priitok.

Mgéfeni miize byt kontinualni nebo diskontinualni.™*

NejcCastéji se pouziva méfeni Casu, ktery je potieba pro proteceni 100,0 g prasku

otvorem nebo méfeni mnozstvi prasku, které protece otvorem za 10,0 s.
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Pratok otvorem je zavisly na rychlosti vytékani, na priméru otvoru a na velikosti a
hustot& castic.™

Je charakterizovéan rovnici sypani dle Jones a Pilpela™:

Af4_Q Y
o-x[2-2] .

D .... velikost otvoru (mm)

A,n...parametry rovnice

Q...... rychlost sypani (g/s)
dp.....sypna hustota (g/ml)

g...... gravitacni zrychleni (g/ s?)

Praitok otvorem neni jen vnitini vlastnosti prasku zavisi i na pouZité metodice.™

5.2.1.4 Smykova cela

Poskytuje presnéjsi a diikladngjsi definovani sypnych vlastnosti prasku. Tato metoda
poskytuje fadu riznych parametrt, jako jSOu meze pritaznosti, pevnost v tahu ale i
dalsi, z nich odvozené parametry.**

Meéfeni je vSak Casové a financné naro¢né a vyzaduje dobie proskoleny personal.
Tuto metodu lze pouzit také ke stanoveni kritickych parametrii nasypky a zasobniku,
coZ je velmi dileZité pro navrhy tdchto zafizeni.'®
Smykova cela se sklada z valcovité smykové cely umisténé mezi dolni nepohyblivou
zékladnu a horni pohyblivou ¢ast (prstenec). Principem je stanoveni sily potfebné
Kk priniku pohyblivé horni ¢asti do vrstvy prasku. Méfeni slouzi k charakterizaci toku
prasku, tak jako jiné, vyse uvedené metody.*

Vedle metody smykové cely se da také pouzit méfeni pomoci Jenikeho smykového
pfistroje. Tato metoda byla vyvinuta Andrew W. Jenike, jako nastroj pro navrh
idealniho tvaru néasypky. V primyslu je pouZivand jako dostatecné spolehlivy
ukazatel konstrukce sila. *®

Zatizeni se skladd z dolni nepohyblivé zdkladny ve tvaru kruhu, horni pohyblivé

r_r v e v rv rooN_ v 17
kruhové zakladny a vse je uzavieno vickem umisténym navrchu zafizeni.
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U této metody dochdzi k rovnomérnéjSimu smyku, ale je potieba pouzit vice
materidlu a vice ¢asu pro testovani. Na vzorek se nechd pisobit svislé napéti a méeii
se vzniklé smykové napéti potiebné k poruseni rovnovélhy.18

Pii zpracovani vysledku je vzdy nutno uvést pouzité zafizeni a pouzitou metodu.*

5.3 Sypna hustota

Je pomér hmotnosti nesetfeseného prasku a jeho objemu. Objem zahrnuje i objem
p6értt mezi ¢asticemi. Proto sypna hustota zavisi nejen na c¢asticich ale i na jejich

prostorovém uspoiadani. Sypné hustota je vyjadfena v gramech na mililitr. *°

Vypocet dle vzorce:
d, =— ®)

dp.....sypna hustota (g/ml)

m.....hmotnost (g)

V, ....objem pocatecni (ml)

Me¢feni sypné hustoty se provadi ttemi metodami. Prvni metoda zpracovava vzorek o
znamé hmotnosti a méfi jeho objem pomoci odmérného valce, druha metoda stanovi
hmotnost vzorku 0 znamém objemu proslého volumetrem do nadobky nebo, coz je
tieti metoda proslého do jiné métici nadobky. Pfed méfenim je nutné nechat projit
prasek sitem, aby doslo k rozvolnéni aglomeratti vzniklych pti skladovani. Nejcastéji
se k tomu pouzivaji sita s velikosti ok do 1,0 mm. Je nezbytné postupovat opatrng,
aby nedoSlo k zméné vlastnosti materidlu nevhodnym zachdzenim. Nevhodné

nakladani a uchovavani materidlu mize mit vliv nejen na sypnou hustotu ale i na

wr swe s ey r 1
dalsi veli¢iny souvisejici se sypnosti.™

24



5.4 Setresna hustota

Setfesna hustota je pomér hmotnosti vzorku a objemu odpovidajicimu poctu
sklepnuti, nejéastéji pouzivany objem je po 1250 sklepnutich. Setiesna hustota je

vyjadiena v gramech na mililitr. %

Vypocet dle vzorce:

m
d = (6)
t V1250

d:.....setfesna hustota (g/ml)

m.....hmotnost (g)

V,,50.-setfesny objem po 1250 sklepanich (ml)

Setfesna hustota se ziskd po mechanickém sklepani materialu nejcastéji v odmeérném
valci. Nejprve se zaznamena pocatecni objem a pak se sleduji objemy po urcité dobé
sklepavani, nejvice pouzivané jsou setiesné objemy po 10, 500, 1250 a 2500
sklepnutich. Samotné sklepavani se provadi pomoci specialniho pfistroje, na néjz se
umisti odmérny valec nebo specialni nddobka. Dochazi k pohybu materialu po urcité
ose, nejCastéji smérem nahoru a dolt. Sklepavani je tieba provadét Setrné, aby
nedochazelo ke zméndm vlastnosti materidlu. Je mnoho modifikovanych metod
pouzivanych k méfeni setfesn¢ hustoty. Také je nutné zaznamenat vysku, ze které
bylo provadéno sklepnuti, ta je u riiznych metod odlisna.

Hodnoty sypné¢ a setfesné hustoty jsou pouzivany k vypoctim Indexu stlacitelnosti a
Hausnerova poméru charakterizujici tokové vlastnosti materidlu a interakce mezi

v . sz 2
¢asticemi v materialu. 0
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6 Experimentalni ¢ast

6.1 Pouzité suroviny

Sorbitol (Merisorb 200, Tereos Syral)

6.2 Pouzite pristroje
Analyzator vlhkosti XM 60 (PRECISA, Svycarsko)
Vibratory Sieve Shaker AS 200 basic (RETSCH, Némecko)
Scott volumetr COPLEY (SOTAX, Velka Britanie)
Tapped Density Tester (ERWEKA, Némecko)
Automated powder analyser and granulate testing system type PTG S3
(PHARMATEST, Némecko)
Mikroskop Olympus BX 51 s digitalni kamerou (Olympus, Némecko)

6.3 PouZité metody

Vsechna méteni byla provadéna pii teploté v rozmezi 21 + 1°C a relativni vlhkosti
vzduchu v rozmezi 29 + 2 %. Na zacatku méteni byl stanoven primérny obsah

vlhkosti v materialu 0,79% =+ 0,3 (N = 3).

6.3.1 Analytické prosévani

Postupovala jsem podle Ceského Lékopisu 2009. ® Pouzila jsem tyto velikosti sit: 80,
125, 200, 300, 400 a 500 pm. Kazdé zkuSebni sito jsem zvazila s pfesnosti na 0,1 g.
Sita jsem sefadila vzestupné a na nejvyssi sito jsem nasypala 50,0 g vzorku sorbitolu
(MS200), zvazené také s presnosti na 0,1 g a zakryla jsem jej vikem. Na pfistroji
jsem nastavila amplitudu kmitani 30. Takto sestavenou sadu jsem nechala tiepat 35
minut, nasledné jsem opét zvazila kazdé sito s presnosti na 0,1 g. Analyza byla

ukoncena, jestlize se hmotnost sita neliSila o vice nez 5 % oproti piredchozimu
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méfeni. Vysledky jsou uvedeny Vv tabulce ¢.3. Distribuci ¢astic jsem vyjadtila jako
histogram,obr.¢.3.

Ziskané velikostni frakce jsem oznacila stfedni velikosti ¢astic x (mm), vytvoienou
jako geometricky primér pouzitého rozmezi sit. VSechny vzorky frakci vcetné

polydisperzniho vzorku sorbitolu jsem pouzila pro dal§i méteni.

6.3.2 Opticka mikroskopie

Postupovala jsem podle Ceského 1ékopisu 2009.* Na &isté podlozni sklicko jsem
vlozila malé mnozstvi vzorku a umistila jsem ho na stolek mikroskopu. Sledovala
jsem velikost Castic vzorku sorbitolu (MS200) pfi zvétSeni 10 krat v jednom pfimém
pasu vzorku. Hodnotila jsem délku horizontalni vSech jednotlivych Castic. Zjisténé
velikosti jsem fadila do pfedem stanovenych velikostnich tfid. Urcila jsem pocet
¢astic v danych tfidach a vyjadfila kumulativni Cetnost castic (%). Z grafické
zavislosti kumulativniho poctil ¢astic na hornim limitu tfidy (tfidni znak) jsem zjistila
medidn velikosti pro 50% kumulativni Cetnost xso (um). Vysledky jsou uvedeny

v tabulce ¢.4 a na obr.¢.4 a obr.¢.5.

6.3.3 Stanoveni sypné hustoty

Postupovala jsem podle Ceského Lékopisu 2009, Metoda 2 (Méfeni ve volumetru).™
Pro méfeni byl pouzit Scottliv volumetr. Zvazila jsem samotnou zachytnou nadobku
o objemu 25 ml s pfesnosti na 0,1 g. Navazila jsem 20,0 g vzorku a opatrné jsem jej
nasypala do nasypky opatfené 1,0 mm sitem. Pfi méfeni se praSek necha voln¢ sypat
aparaturou do zachytné nadobky az do vytvofeni kuZele nad nadobkou. Toto
pfebytecné mnozstvi jsem opatrné zarovnala pomoci stérky. Zachytnou nadobku se
vzorkem jsem zvaZzila na analytickych véhach a zjistila hmotnost vzorku. Vyjadtila
jsem sypnou hustotu d, (g/ml), jako podil hmotnosti prasku a jeho objemu.

Meéfieni jsem 10 krat opakovala, vypocitala jsem priimérnou hustotu a smérodatnou
odchylku (SD). Vysledky jsou uvedeny v tabulce ¢.10 a porovnani hustoty sypné a

setiesné na obr.¢.6 a v tabulce ¢.11. v€etné parametr rovnice polynomu 2. stupné.
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6.3.4 Stanoveni setfesné hustoty

Postupovala jsem podle Ceského Lékopisu 2009, Metoda 1.%% Navazila jsem 50,0 g
vzorku s pfesnosti na 0,1 g. Navazené mnozstvi jsem pievedla do 100 ml odmérného
valce déleného po 1,0 ml. Odecetla jsem sypny objem (Vp). Odmérny valec jsem
upevnila v pfistroji. Sklepavani probihalo z vysky 3 + 0,2 mm. Nastavila jsem pocet
sklepavani a odecetla piislusné objemy po 10, 100, 500 a 1250 sklepnutich.

Rozdil mezi poslednimi dvéma setiesnymi objemy (Vsoo, Vi250) byl mensi nez 2 ml,
proto nebylo nutné provadét dalsi méfeni pti 2500 sklepnutich. Postup jsem pro
kazdy vzorek 10 krat opakovala, vypocitala jsem setfesnou hustotu d; (g/ml) a
smérodatnou odchylku (SD).

Vysledky jsem vyuzila pro vypocet Hausnerova poméru (HP) podle rovnice (2) a
indexu stlacitelnosti (Cl) podle rovnice (3). Vysledky jsou uvedeny Vv tabulkach ¢.5,

6, 7, 8,9 a 11 a na obr.¢.6 srovnani hustoty sypné a setfesné.

6.3.5 Stanoveni sypného uhlu

Postupovala jsem podle Ceského Lékopisu 2009."" Mgfeni sypného whlu jsem
provadéla na piistroji Automated powder analyser and granulate testing system type
PTG S3 s nasypkou o objemu 300,0 ml, opatienou otvorem o velikosti 10 mm a
plastovou deskou uréenou pro méteni sypného uhlu. Pfed kazdym méfenim jsem
provedla validaci pomoci valida¢niho kuzelu s uhlem 30°, pokud hodnoty
odpovidaly danému rozmezi uvedenému vyrobcem, validace byla provedena
spravné. Méfeni jsem provadéla pro kazdou velikostni frakci 10 krat. Vyjadfila jsem
uhel sypani a (°). Sypny Uhel se stanovi zméfenim vysky kuZele prasku a vypocita

dle vypoctu.

tgor (7

T 05-2r

a...sypny uhel (°)
h....vyska kuzele (cm)
2r....zakladna kuzele (cm)

Vysledky jsou uvedeny v tabulce ¢.13 a na obrazku ¢.7.
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6.3.6 Stanoveni rychlosti sypani

Postupovala jsem podle Ceského Lékopisu 2009."* K méfeni ¢asu sypani urcené
hmotnosti vzorku néasypkou s pozadovanou velikosti otvoru jsem pouzila piistroj
Automated powder analyser and granulate testing system type PTG S3. M¢fila jsem
¢as pro sypani 50,0 g vzorku navazeného s piesnosti na 0,1 g, nasypkou o velikosti
300,0 ml s pouzitou velikosti otvorii 6, 8,9, 10 a 15 mm.

Pfipevnila jsem otvor na spodni ¢ast nasypky. Navdzené mnozstvi vzorku jsem
ptevedla do nasypky zespodu uzaviené zaklopkou. Méfila jsem Cas v sekundach (s
ptesnosti na 0,1 s) od otevieni zaklopky do pfesypani celého mnozstvi vzorku, a to
pro kazdy vzorek a kazdou velikost otvoru 10 krat. Vyjadfila jsem rychlost sypani Q

(g/s). Vysledky jsou uvedeny v tabulkach ¢. 14 a €.15. A na obrazku ¢.8 a ¢.9.

6.3.7 Urceni parametrli rovnice sypani

Hodnotila jsem zéavislost hmotnostni rychlosti sypani Q (g/s) na priiméru otvoru
nasypky. Pro vypocet parametrii charakterizujicich sypani jsem pouzila rovnici (8)

podle Jones a Pilpel.* Zjisténé parametry jsou uvedené v tabulce &.16.

Parametry rovnice jsem vyuzila pro zpétny odhad 6 podle upravené rovnice (4):

A DY (x
Q=(KJ -(ﬂ-ﬁdb ®)
D .... velikost otvoru (mm)

A,n...parametry rovnice

Q ...... odhad rychlosti sypani (g/s)

dp.....sypna hustota (g/ml)
g...... gravitaéni zrychleni (g/s?)

Vyjadtila jsem primérnou odchylku odhadu (A} (%) od experimentaln¢ zjisténé Q.
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7 Vysledky

Tab.¢.3:Vysledky sitové analyzy MS 200

Zachyceny podil Velikost sita (mm)
dno | 0,080 | 0,125 | 0,200 | 0,300 | 0,400 | 0,500
1 041 | 3,22 | 825 | 20,71 | 16,59 | 0,63 | 0,005
2 1,94 | 82 | 13,99 | 1484 | 10,7 | 0,12 | 0,005
3 24 | 749 | 143 | 1552 | 10,1 | 0,05 | 0,005
4 31 | 812 | 14,02 | 1472 | 9,99 | 0,02 | 0,005
5 308 | 797 | 139 | 14,88 | 9,99 | 0,06 | 0,005
6 32 | 7,78 | 13,7 | 14,88 | 10,25 | 0,03 | 0,005
7 321 | 7,7 | 13,77 | 14,98 | 10,35 | 0,01 | 0,005
8 1,49 | 422 | 13,95 | 18,38 | 1151 | 0,24 | 0,01
9 151 | 572 | 16,11 | 16,87 | 9,56 | 0,06 | 0,02
10 1,19 | 446 | 13,42 | 18,08 | 12,31 | 0,27 | 0,01
m (9) 21,53 | 64,88 | 135,41 | 163,86 | 111,35 | 1,49 | 0,075
% 431 | 13,01 | 27,16 | 32,86 | 22,33 | 0,3 | 0,015

Celkem 99,985 (%)

0.080

0125

T T
0200 0.300 0.400 0.500
Velikost £istic (mm)

Obr.¢.3: Histogram cetnosti ¢astic MS 200
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Obr.¢.4: Mikroskopické pozorovani ¢astic MS200 pii zvétsené 10 krat
(Obrazky tazeny dle stoupajici velikosti nejmensi Castice okolo 3-5um, stfedni

rozméry okolo 10-30 um a nejvétsi kolem 60-80 um.)
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Tab.¢.4: Vysledky granulometrického hodnoceni (opticka mikroskopie) MS 200

Velikostni TFidni znak Pocet Pocet &astic Kumulativni
tiidy (um) (um) ¢astic (%) pocet Castic (%)

0-4 4 252 13,14 13,14
4-8 8 697 36,34 49,48
8-12 12 349 18,20 67,67
12-16 16 186 9,70 77,37
16-20 20 132 6,88 84,25
20-24 24 58 3,02 87,28
24-28 28 39 2,03 89,31
28-32 32 24 1,25 90,56
32-36 36 14 0,73 91,29
36-40 40 8 0,42 91,71
40-44 44 16 0,83 92,54
44-48 48 3 0,16 92,70
48-52 52 4 0,21 92,91
52-56 56 5 0,26 93,17
56-60 60 3 0,16 93,33
60-64 64 3 0,16 93,48
64-68 68 7 0,36 93,85
68-72 72 8 0,42 94,26
72-76 76 10 0,52 94,79
76-80 80 3 0,16 94,94
80-84 84 4 0,21 95,15
84-88 88 3 0,16 95,31
88-92 92 6 0,31 95,62
92-96 96 6 0,31 95,93
96-100 100 7 0,36 96,30
100-104 104 3 0,16 96,45

32




Tab.c.4(pokracovani):  Vysledky  granulometrického  hodnoceni  (opticka
mikroskopie) MS 200
Velikostni TFidni znak Pocet Pocet &astic Kumulativni
tiidy (um) (um) castic (%) pocet Castic (%)
104-108 108 6 0,31 96,77
112-116 116 9 0,47 97,24
116-120 120 3 0,16 97,39
120-124 124 2 0,10 97,50
124-128 128 2 0,10 97,60
128-132 132 8 0,42 98,02
132-136 136 3 0,16 98,18
136-140 140 0 0,00 98,18
140-144 144 4 0,21 98,38
144-148 148 3 0,16 98,54
148-152 152 1 0,05 98,59
152-156 156 4 0,21 98,80

0 10

20

30

40 50

60

70 80 90

Velikost &stic (um)

Obr.¢.5: Zavislost kumulativniho procentualniho zastoupeni ¢astic na jejich

velikosti.
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Tab.¢.5: Vysledky stanoveni setfesné hustoty d; (g/ml) MS200

V (ml)
Pocet setfeseni 0 10 100 | 500 | 1250 | dq(g/ml)
770 | 730 | 720 | 705 | 69,0 0,7246
770 | 730 | 715 | 700 | 685 0,7299
770 | 725 | 71,0 | 700 | 685 0,7299
770 | 720 | 71,0 | 700 | 685 0,7299
770 | 725 | 715 | 705 | 685 0,7299
765 | 720 | 71,0 | 700 | 680 0,7353
770 | 720 | 71,0 | 700 | 68,0 0,7353
770 | 720 | 71,0 | 700 | 68,0 0,7353
780 | 720 | 715 | 700 | 69,0 0,7246
775 | 720 | 71,0 | 700 | 69,0 0,7246
Pramér 7710 | 72,30 | 71,25 | 70,10 | 68,50 | 0,7300
sD 0,0044

Tab.¢.6: Vysledky stanoveni setiesné hustoty d; (g/ml) MS200 pro frakci 0,200 mm

V (ml)
Pocet setfeseni 0 10 100 500 1250 | d:(g/ml)
85,0 77,0 75,0 74,0 73,0 0,6849
83,0 77,0 76,0 74,0 72,0 0,6944
82,5 76,0 75,0 74,0 73,0 0,6849
83,0 77,0 76,0 74,0 73,0 0,6849
82,0 76,5 75,0 74,0 72,0 0,6944
83,0 76,5 74,5 74,0 73,0 0,6849
83,0 76,5 75,0 74,0 73,0 0,6849
83,0 77,0 75,0 74,0 73,0 0,6849
83,0 76,0 75,0 74,0 73,0 0,6849
83,0 77,0 75,0 74,0 73,0 0,6849
Priamér 83,05 | 76,65 | 7515 | 74,00 | 72,80 0,6868
SD 0,0040
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Tab.¢.7: Vysledky stanoveni setfesné hustoty d; (g/ml) MS200 pro frakci 0,158 mm

V (ml)

Pocet setieseni 0 10 100 500 1250 | di(g/ml)

80,0 75,5 74,0 72,5 70,0 0,7143

81,0 75,5 74,0 73,0 71,0 0,7042

80,0 75,0 73,5 71,0 70,0 0,7143

80,0 74,5 73,0 72,0 71,0 0,7042

80,0 76,0 74,0 73,0 71,0 0,7042

80,0 75,0 73,0 72,0 70,0 0,7143

80,0 75,0 74,0 72,0 70,0 0,7143

80,0 75,0 74,0 72,0 70,0 0,7143

80,5 75,0 74,5 72,0 71,0 0,7042

80,0 75,0 74,0 72,0 70,0 0,7143

Priamér 80,2 75,2 73,8 72,2 70,4 0,7103
SD 0,0052

Tab.¢.8: Vysledky stanoveni setfesné hustoty d; (g/ml) MS200 pro frakci 0,245 mm

V (ml)

Pocet setfeseni 0 10 100 500 1250 | di(g/ml)

79,0 76,0 73,0 70,0 69,0 0,7246

79,0 75,5 73,0 70,0 69,0 0,7246

79,0 75,0 73,0 70,0 69,0 0,7246

79,5 75,5 73,5 70,0 69,0 0,7246

79,0 75,0 73,0 70,0 69,0 0,7246

79,0 75,0 73,5 70,5 69,0 0,7246

79,0 75,0 73,0 70,0 68,5 0,7299

79,0 75,0 73,0 70,0 69,0 0,7246

79,0 75,0 73,0 70,0 69,0 0,7246

79,0 75,0 73,0 70,0 68,5 0,7299

Priamér 79,1 75,2 73,1 70,1 68,9 0,7257
SD 0,0022
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Tab.¢.9: Vysledky stanovené setfesné hustoty d; (g/ml) MS200 pro frakci 0,346 mm

V (ml)
Pocet setfeseni 0 10 100 500 1250 | d¢(g/ml)
78,0 75,0 71,5 70,0 69,0 0,7246
78,0 75,5 71,0 70,0 69,0 0,7246
78,0 75,0 71,5 70,0 69,0 0,7246
78,0 75,0 71,5 70,0 69,0 0,7246
78,0 75,0 71,5 70,0 69,0 0,7246
78,0 75,0 72,0 70,0 69,0 0,7246
78,0 75,0 72,0 70,0 69,0 0,7246
78,0 75,0 72,0 70,0 69,0 0,7246
78,5 75,5 72,0 70,5 69,5 0,7194
78,0 75,5 72,5 70,5 69,0 0,7246
Priamér 78,1 75,2 71,8 70,1 69,1 0,7241
SD 0,0016
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Tab.¢.10: Vysledky stanoveni sypné hustoty dyp (g/ml) MS200 (g/ml) pro MS200 a

velikostni frakce

MS200 0,100 mm 0,158 mm 0,245 mm 0,346 mm
dy (g/ml) 0,6279 0,5898 0,6133 0,6140 0,6380
0,6322 0,5902 0,6134 0,6114 0,6386
0,6269 0,5870 0,6164 0,6209 0,6398
0,6333 0,5848 0,6117 0,6153 0,6412
0,6342 0,5881 0,6096 0,6176 0,6438
0,6295 0,5865 0,6121 0,6180 0,6410
0,6277 0,5884 0,6106 0,6211 0,6320
0,6276 0,5874 0,6065 0,6234 0,6339
0,6358 0,5852 0,6064 0,6184 0,6409
0,6317 0,5888 0,6064 0,6273 0,6447
0,6307 0,5876 0,6106 0,6187 0,6394
0,0032 0,0018 0,0034 0,0047 0,0040
Primér 0,6307 0,5876 0,6106 0,6187 0,6394
SD 0,0032 0,0018 0,0034 0,0047 0,0040
Tab.¢.11: Porovnani hustoty pro velikostni frakce MS200
X (mm) dp volumetr (g/ml) dp valec (g/ml) di (g/ml)
0,100 0,5876 0,6020 0,6868
0,158 0,6106 0,6238 0,7103
0,245 0,6187 0,6325 0,7257
0,346 0,6394 0,6406 0,7241
a -0,3037 -0,7051 -1,2058
b 0,3306 0,4609 0,6863
c 0,5602 0,5648 0,6308
R® 0,9568 0,9679 0,9976
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Obr.¢.6: Porovnani vysledkt sypné hustoty uréené ve volumetru m, sypné hustoty

stanovené v odmérném valci m a setifesné hustoty

Tab.¢.12: Sypné vlastnosti sorbitolu a jeho frakci

sorbitol 0,100 mm | 0,158 mm | 0,245 mm | 0,346 mm
dt (g/ml) 0,7300 0,6868 0,7103 0,7257 0,7241
db (g/ml) 0,6485 0,6020 0,6238 0,6325 0,6406
HP 1,13 1,14 1,14 1,15 1,13
Cl (%) 11 12 12 13 12
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Tab.¢.13: Vliv velikosti ¢astic x (mm) na thel sypani o (°) pro MS200 a jeho frakce

MS200 0,100 mm 0,158 mm 0,245 mm 0,346 mm
1 27,1 28,2 28,0 26,7 27,0
2 26,4 26,9 27,2 26,7 27,2
3 26,8 27,7 27,8 26,2 26,0
4 27,0 27,5 27,9 26,2 26,6
5 27,1 27,3 27,2 25,9 26,3
6 26,3 27,0 26,5 26,4 26,3
7 27,3 27,7 26,6 26,2 26,1
8 26,9 28,3 27,7 25,9 26,1
9 26,9 28,1 27,2 26,2 25,9
10 27,3 27,9 26,9 26,2 26,8
Primeér (°) 26,91 27,66 27,30 26,26 26,43
30,0 -
29,0 -
28,0 -
: .
27,0 - Baan
260 - * —~®
2250 -
24,0 -
23,0 -
22,0 -
21,0 -
ZD.D T T T 1
0,00 0,10 0,20 0,30 0,40
X (mm)

Obr.¢.7: Zavislost uhlu sypani a (°) na velikosti ¢astic x (mm) pro frakce MS200
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Tab.¢.14: Vliv velikosti ¢astic x (mm) na pramérnou rychlost sypani Q (g/s)

velikostnich frakci sorbitolu otvory nasypky D (mm)

D (mm) /x(mm) 0,100 0,158 0,245 0,346
6 1,81 2,29 2,46 2,36
8 4,56 5,83 6,55 6,66
9 6,16 8,68 9,74 9,54
10 6,58 9,18 10,25 10,27
15 18,43 25,53 29,41 31,25
D=6,0 mm D=8.0 mm
200 8,00 4
7,00 - .
2,50 | . . - 6,00 - *
2,00 4 5,00 -
= L 3 = *
@50 gx:.oo .
o 100 " 3,00
2,00 4
0,50 |
1,00 4
0,00 ; ; ‘ : : ‘ . :
0000 0050 0100 0150 0200 0250 0300 0350 0400 D'DDMDD 0,100 0,200 0,200 0,400
x (mm) x (mm)
D=9,0 mm 1200 D=10,0 mm
12,00 1000 . g -
= =2 ¢
- S0 6,00
g 6,00 ¢ 5
T 400 4,00
2,00 A 200
0,00 T T T T T T T 1 0,00 T T T 1
0000 0050 0100 0150 0200 0250 0300 0350 0400 0,000 0,100 0,200 0,300 0.400
x(mm) x (mm)
— D=15,0 mm
30,00 P *
25,00 - s )
-2 20,00 ‘
oy 1500 -
10,00 4
5,00
D.Du T T T 1
0,000 0,100 0,200 0,300 0,400
X (mm

Obr.¢.8: Zavislost rychlosti sypani Q (g/s) otvory nasypky D (mm) na velikosti ¢astic

x (mm) pro frakce MS200
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Tab.¢.15: Vliv priméru otvoru D (mm) na rychlost sypani Q (g/s) velikostnich frakei

sorbitolu
Velikost ¢astic D (mm)
frakce (mm) [ x (mm) 6 8 9 10 15
0,080-0,125 0,100 1,81 4,56 6,16 6,58 18,43
0,125-0,200 0,158 2,29 5,83 8,68 9,18 25,53
0,200-0,300 0,245 2,46 6,55 9,74 10,25 29,41
0,300-0,400 0,346 2,36 6,66 9,54 10,27 31,25
0,100 mm 0,158 mm
B200 // Sio0
6,0 80 1EI,EID (mm)lz 4] 140 16,0 6,0 8,0 10 UD (mm)ll 0 16,0
0,245 mm 0,346 mm
100 S 1m0
I | I D (mm) I I I | . . D (mm) . .
w00 Sorbitol
§ ZU:U
6,0 8,0 10,0 D (mm) 12,0 140 16,0

Obr.¢.9: Zavislost rychlosti sypani Q (g/s) na velikosti otvoru D (mm) pro MS200 a jeho

velikostni frakce
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Tab.¢.16: Parametry rovnice Jones a Pilpel pro velikostni frakce a MS200

X (mm) dp (g/ml) A n r odchylka (%0)
0,100 0,5876 1,3266 2,5038 0,9919 9,23
0,158 0,6106 1,1824 2,6226 0,9909 9,77
0,245 0,6187 1,1324 2,6969 0,9901 10,60
0,346 0,6394 1,1359 2,7980 0,9909 10,82

MS200 0,6307 1,1885 2,6069 0,9879 10,76
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8 Diskuse

Vlastnosti praska, Ié¢ivych 1 pomocnych latek, jsou dilezit¢ ptedevsim pro
zpracovani do 1ékové formy a mohou ovlivnit u¢inek dané 1é¢ivé latky. Pred jejich
zpracovanim je nutné charakterizovat jejich velikost, tvar, distribuci ¢astic, hustotu
apod. Sypné a konsolida¢ni vlastnosti jsou diulezité k predpovézeni piipadnych
vyrobnich problémii. Sypnost ovliviiuje tok materialu nasypkou. Pii Spatné sypnosti
dochazi k hromadéni materidlu v nasypce a k jejimu zablokovani, coz mize vest ke
snizeni az aplnému zastaveni produkce.

Cilem této diplomové prace bylo hodnoceni sypnych a konsolida¢nich vlastnosti u
pomocné latky urcené pro piimé lisovani, sorbitolu (MS200).

Experimenty byly realizovany pfi laboratorni teploté v rozmezi 21 + 1°C a relativni

vlhkosti vzduchu v rozmezi 29 + 2 %.

8.1 Charakterizace materialu

Velikost castic a charakteristiky distribuce jsem studovala pomoci metody
analytického sitovani a mikroskopické granulometrie. Vysledky metody analytického
sitovani jsou shrnuty v tabulce ¢.3. Jak je patrné z obrazku ¢€.3, nejvice ¢astic mélo
velikost do 0,200 mm a to celkem 32,5 %,; ve velikostnich frakcich v rozmezi 0,125-
0,300 mm se nachazelo 82,35 % castic.

Z kiivky kumulativni Cetnosti hmotnostniho zastoupeni frakci (%) v zavislosti na
velikosti sita byl uréen median velikosti ¢astic odpovidajici 50 % kumulativni
Cetnosti proSlych ¢astic (podsitného) Xso = 0,123 mm, tj. kumulativni distribuce
gastic Qq (0,123) = 0,50.

Vysledky granulometrického hodnoceni (optickd mikroskopie) MS 200 jsou uvedeny
v tabulce ¢.4. Na obrazku ¢. 4 jsou zobrazeny castice MS200 pozorované
v mikroskopu piti zvétSeni 10 krat. V prepardtu bylo patrné vysoké zastoupeni
menSich ¢astic kolem 5-10,0 pum. Na obrazku ¢.5 je zobrazena zavislost
kumulativniho procentualniho zastoupeni Castic na jejich velikosti. Je patrné, Ze
98,80 % castic melo velikost do 156 um. Jednotlivé ¢astice nad tuto velikost jsem do

prezentace nezahrnula, protoze jejich zastoupeni bylo minimalni. Vynesenim
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kumulativni Cetnosti ¢astic proti tfidnimu znaku v logaritmicko-normalni

pravdépodobnostni siti jsem zjistila stfedni rozmér ¢astic (median) a to 10,0 um.

Hustoty MS200 a jeho frakci v rozmezi 0,080 -0,346 mm jsem m¢éfila 1ékopisnymi
metodami. Stanovovala jsem setfesnou i sypnou hustotu. Vysledky stanoveni
setfesné hustoty d; (g/ml) a sypné hustoty dy (g/ml) jsou uvedeny v tabulkach ¢.5, 6,
7, 8 a 9 pro setiesnou hustotu a Vv tabulce ¢.10 pro sypnou hustotu. Zjistila jsem, ze
hustota prasku nelinearné stoupa se zvétsujici se velikostni frakei.

Na obrazku ¢.6 a Vv tabulce ¢.11 jsou porovnany hustoty prasku zjisténé rtznymi
postupy. Sypna hustota zjisténa Scottovym volumetrem je nejnizsi. Na rozdil od
ostatnich metod stanoveni se vzorek pfi méfeni ve volumetru vice provzdusni a
Castice se vrstvi rovnomérné S interpartikularnimi prostory, které vypliiuji objem.
Proto je takto zjisténa sypna hustota (d,) mens$i, nez sypna hustota vyjadiena z
objemu zjisténého ve valci pied méfenim setfesné hustoty.

Zavislost mezi sypnou hustotou ur¢enou ve volumetru (dp) a velikosti ¢astic (x), je
rostouci v zavislosti na vzrlstajici velikosti ¢astic. Tuto zavislost je mozné popsat
polynomem 2. stupné v obecném tvaru d = ax? + bx + c. Hodnota d zna¢i obecné
hustotu (g/ml) a x velikost ¢astic (mm). Parametry rovnice a, b, ¢ spolu s koeficientu

determinace R? jsou uvedeny v tabulce &.11.

Ze zjisténych objemu jsem vyjadiila Hausneruv pomér HP a index stlacitelnosti CI.
Ob¢ charakteristiky odpovidaly rozmezi danému lékopisem pro dobry charakter

toku. 13

8.2 Hodnoceni sypnych vlastnosti

Sypny uhel dle klasifikace podle Carra se stanovi z vysky a zakladny vytvofeného
kuzele jako tangens uhlu kuzele k zakladné. Pouzité zatizeni umoznilo automatické
méfeni sypného thlu. Zméfené uhly sypani jsou pro vSechny frakce jsou v rozmezi

26-27°, toto rozmezi odpovida tokovym vlastnostem vybornym. ** Dale jsem zjistila,
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ze se sypny uhel se zvétsujici velikosti ¢astic snizuje pro konstantni velikost otvoru.
Vysledky jsou uvedeny v tabulce €. 13.

Na obrazku ¢.7 je uvedena pfiblizné linearni zavislost hodnoty sypného uhlu a (°) na
velikosti ¢astic X (mm), kterou lze popsat rovnici linearni regrese (9) s koeficientem
determinace 0,7718:

a =-5,5306 x + 28,086 9)

Rychlost sypani se zvétSuje nelinearné s rostouci velikosti Castic, ale jen do urcité
miry kdy dosdhne maxima a pak zac¢ne klesat. Kdyz dosdhne maxima, nasleduje faze
plato s vyrovnanou rychlosti. TO je mozné ilustrovat na obrazku ¢.8, namétené
hodnoty jsou uvedeny v tabulce ¢. 14. Méfenim jsem zjistila, Zze pro otvor 6,0 mm
nastava tato faze v rozmezi 0,158 - 0,346 mm, pro otvory 8,0 mm, 9,0 mm a 10,0
mm je tato faze v rozmezi 0,245 - 0,346 mm. Pro nejvétsi otvor 15,0 mm neni faze
plato zfetelné vyznaCena. U vSech velikostnich otvordi s vyjimkou D = 15 mm

rychlost sypani pro ¢astice 0,346 mm op¢t klesa.

Zavislost rychlosti sypani Q (g/s) na velikosti otvoru pro stejnou velikostni frakci
(monodisperzni) postupné roste. To dokumentuje tabulka ¢.15 obrazek ¢.9 Tuto
zavislost lze matematicky popsat mocninnou rovnici. Pro hodnoceni jsem pouzila
rovnici (4) autord Jones a Pilpel.* Pro vypoéty parametri rovnice byla vyuZita sypna
hustota (dp) urc¢ené ve volumetru.

Z parametrii rovnice uvedenych v tabulce ¢.16 jsem zpétné vyjadrila rychlost sypani

é (g/s) (odhad), ktery jsem porovnala s namétenou skuteénou rychlosti sypani Q.
Zjistila jsem procentni odchylky pro jednotlivé otvory a pouzité frakce MS 200.
Vyjadtila jsem prumérnou odchylku (%). Jak je uvedeno v tabulce ¢.16 rovnice
umoziuje odhad rychlosti sypani s odchylkou cca 10,0 %.

Obrézek €. 10 charakterizuje kinetiku sypani bez poruch.
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9 Zavery

1.

Na zakladé hodnoceni distribuce ¢astic analytickym sitovanim bylo zji§téno,
7e 82,35 % castic vzorku MS200 je vrozmezi 0,125- 0,300 mm. Median
velikosti ¢astic hodnocenych jako podsitné je 0,123 mm.

Optickou mikroskopii bylo zjisténo, ze 98,80 % castic ma velikost do 156
um. Stiedni rozmér ¢astic (median) je 10,0 um.

Hustota praski nelinearné stoupa se zvétsujici se velikostni frakci. Zavislost
je mozné popsat polynomem 2. stupné.

Sypna hustota zjiSténa ve volumetru je niz§i neZz sypna hustota meétfend
V odmérném valci.

Sypny uhel jednotkovym otvorem nasypky 26-27° dle klasifikace podle Carra
odpovida tokovym vlastnostem vybornym.

Zjisténé hodnoty Hausnerova poméru (HP) 1,13 - 1,15 a indexu stlacitelnosti
(CI) 11 - 13 pro frakce MS200 odpovidaji dobrému toku dle hodnoceni

1ékopisem.

. Rychlost sypani velikostnich frakci sorbitolu otvorem nasypky se zvétSuje

nelinearné s rostouci velikosti ¢astic. S vyjimkou otvoru 15,0 mm dosahne
urc¢itého maxima a poté klesa.

Zavislost mezi rychlosti sypani velikostnich frakci sorbitolu a primérem
otvoru nasypky popisuje Jones-Pilpelova rovnice s koeficienty korelace v
rozmezi 0,9879 —0,9919. Zjisténa odchylka mezi odhadem rychlosti sypani a

experimentalné zjist€énou rychlosti sypani je cca 10,0 %.
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