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1 Abstrakt

Univerzita Karlova v Praze, Farmaceuticka fakulta v Hradci Kralové

Katedra: Farmaceutické technologia

Skolitel”: doc. PharmDr. Zdetika Sklubalové, Ph.D.

Posluchac: Michaela BéreSova

Nézov diplomovej prace: Stadium konsolidaéného chovania laktosy a jej zmesi

Sypné chovanie a konsolida¢né vlastnosti su vyznamnou charakteristikou
praskovych latok. Cielom prace bolo hodnotenie tychto vlastnosti u Styroch druhov
laktos s rozdielnymi velkost'ami Castic a zmesi dvoch laktos s odlisSnymi sypnymi
vlastnostami. Bola Studovana hustota a porozita praskovej vrstvy aich zmeny
behom konsolidacie gravitaénym sklepavanim. K popisu priebehu konsolidacie
vzoriek bola pouzitd rovnica nelinedrnej regresie a parameter Ny, ktory vyjadruje
pocet sklepani potrebnych pre poloviéni redukciu vrstvy prasku. Hodnota Ny, sa

zvySovala so znizujucou sa vel’kost'ou Castic hodnotenej latky.



2 Abstract

Charles University in Prague, Faculty of Pharmacy in Hradec Kralové

Department of: Pharmaceutical Technology

Consultant: doc. PharmDr. Zdeiika Sklubalova, Ph.D.

Student: Michaela BéreSova

Title of Thesis: Study of consolidation behaviour of lactose and its
blends

Flow behaviour and consolidation properties are important characteristics of the
powder substances. The aim of this thesis was to evaluate these properties for four
types of lactose with different particle size and for the mixtures of two lactoses
with different flow properties. The density and porosity of the powder bed and their
changes during the consolidation due to the gravitational tapping were studied.
The non-linear regression equation was used to describe the consolidation process for
the samples and the parameter Ny, which expresses the number of taps needed to
achieve a half reduction of a powder bed volume. The value of Ny, increased with

the decrease in the particle size.



3 Zadanie

Ciel'om teoretickej cCasti tejto diplomovej prace bude spracovat’ literarnu resers
zameranu na faktory ovplyviiujice tokové chovanie praskov, dynamické metddy
hodnotenia sypnosti, najmd dynamicky sypny uhol (prevalovanie, avalanching)
a hodnotenie konsolidacie. Budl zhrnuté zékladné informacie o Studovanych latkach.
Experimentalna Cast sa zameria na popis chovania vybranych druhov laktosy
(Tablettose® 80, SpheroLac® 100, Lactopress® Anhydrous, Lactopress®
Granulated), predovsetkym hustoty a porozity vol'ne nasypanej vrstvy a ich zmeny
pocas konsolidacie vplyvom gravitaéného sklepavania. Bude hladana zavislost
medzi granulometrickymi charakteristikami (vel'kost’ castic) a konsolidaénym
chovanim pre laktosy a dvojzlozkové zmesi laktos s rozdielnymi granulometrickymi
charakteristikami a priebehom konsolidacie. K modelacii priebehu konsolidacie bude

vyuzity vhodny matematicky model.



4 Zoznam pouzitych skratiek

skratka/ symbol jednotka vyznam

CI % index stlacitel'nosti

d cm priemer zakladne kuzel'a

do g/ml sypna hustota (volumeter)

de g/ml sypna hustota (odmerny valec)

ds g/ml hustota pevnych latok

di g/ml hustota po straseni

€b % porozita vol'ne nasypanej vrstvy
prasku

€ % porozita urcend z d. (g/ml)

€t % porozita konsolidovanej vrstvy praSku

h cm vyska kuZzel'a

HR - Hausnerov pomer

LP-A - Lactopress® Anhydrous

LP-G - Lactopress® Granulated

N - pocet sklepani

Ny, - pocet sklepani pre polovi¢nu redukciu
Vo

SPL-100 - SpheroLac® 100

TB-80 - Tablettose® 80

TB 80 0,25 LP-A - zmes Tablettose® 80 + Lactopress®
Anhydrous v pomere 3:1

TB-80 0,50 LP-A - zmes Tablettose® 80 + Lactopress®
Anhydrous v pomere 1:1

TB-80 0,75 LP-A - zmes Tablettose® 80 + Lactopress®
Anhydrous v pomere 1:3

Vo ml objem vol'ne nasypaného prasku

Viaso ml objem prasku po 1250 sklepaniach



X50

ml/g
ml
ml

um

Specificky objem
objem prasku po straseni
objem prasku pri N—oo

stredna vel’kost’ ¢astic
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5 Uvod

Niekol’ko farmaceutickych procesov, ako napriklad mie$anie, prepiiianie,
skladovanie zahffiaju pracu s tuhymi latkami praskového charakteru. Pre dosiahnutie
urcitej kvality a G¢inku konecnych produktov je potrebné zaistit’ vhodné vlastnosti
tychto praskovych latok. NajcastejSie sa pouziva popisanie ich sypnych vlastnosti.
Dobré sypnost’ praskov zaist'uje nie len kvalitu a bezpecnost’ konecnych produktov,
ale ovplyviiuje aj manipuldciu s nimi. Zaroven mozeme urcit, aké nadoby budi
pouzivané na ich skladovanie a zariadenia na ich spracovanie. !

Laktosa je latka, ktora méa vo farmaceutickej technologii vel'ké uplatnenie ako
konstitutivna pomocna latka perordlnych praskov a zasypov (plnivo a spojivo) a ako

2 Existuje niekol’ko spdsobov jej

nosi¢ lie€iva u inhaldtorov suchych praskov.
spracovania, ¢o ma za vysledok jej rozdielne sypné vlastnosti. V tejto praci je
popisované sypné chovanie Styroch druhov laktosy pripravenych réznym spdsobom

a zmesi dvoch z nich s odlisSnymi vlastnost'ami v troch pomeroch.

11



6 Teoreticka cast’

Praskovée latky a granulaty tvoria vyznamnu Cast’ surovin pouzivanych vo viacerych
odvetviach priemyslu, ako napriklad chemicky, farmaceuticky, potravinarsky, ale aj
kozmeticky priemysel. Su to latky heterogénneho charakteru, v ktorych plynna faza
vypiiia dutiny medzi pevnymi Gasticami. Uplatiiujii sa v nich tak rozne interakcie
(van der Waalsove sily, elektrostatické, atd’.), ktoré moézu do znacnej miery
ovplyvitovat' ich vlastnosti achovanie pocas skladovania, manipulacie ¢i
spracovavania. Vyraznym problémom je charakterizacia tychto rozlicnych vlastnosti
praskovych latok za ucelom zlepSenia kvality, bezpecnosti a ucinnosti kone¢nych
produktov a odstrdnenia neziaducich javov pocas vyroby, ako napriklad zhlukovanie
praskovych &astic ¢i upchavanie pristrojov. >

Jednou zo zasadnych charakteristik, ktord sa na toto hodnotenie pouziva, je sypnost’.
Liekopis popisuje sypnost’ ako schopnost’ pevnych praskovych latok vertikalne tiect’
za predpisanych podmienok.® Z tohto pohladu rozliujeme prasky, ktoré sa sypa
volne, prasky s obmedzenym sypanim vyzadujuce mechanicky zéisah a prasky,

ktoré sa nesypt vobec.!

6.1 Faktory ovplyvnujuce sypnost’

Sypné vlastnosti Castic mézu byt ovplyvnené roéznymi faktormi. Medzi
najdolezitejSie patria velkost, tvar a povrch Castic, obsah vlhkosti, teplota, dizka
skladovania, vibracie, chemické zloZenie.

Najlepsie sypné vlastnosti maju viacsie, sférické Castice pravideln¢ho tvaru (napr.
gulovity) s hladkym povrchom. Naopak material velmi jemny s mensimi ¢asticami
s nepravidelnym hranatym ¢i vldknitym tvarom, ktoré moZu do seba rdzne zapadat’,
vykazuje vyssiu sidrznost’. Cim vyssiu sidrznost’ material ma, tym sa zhor$ujt jeho
sypné vlastnosti.

Nadmerny obsah vlhkosti a vysSia teplota takisto zvySuji sudrznost’ a stlacite'nost’
prasku. Zaroven modze dochédzat’ k miknutiu alebo krystalizacii Castic. Kolisanie

teploty vedie k spekaniu, kedy sa Castice zlepuju a zvySuje sa ich pevnost’.
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Tieto zmeny su potenciované, ak je praSok uskladneny v nddobe a dlhSie sa s nim
nemanipuluje. Vplyvom vlastného tlaku sa usadza, zmenSuji sa medzipriestory,
zvySuje sa sudrznost’ a zmenSuje sa priepustnost vzduchu, ¢o modze vyustit az
k tomu, Ze prasok bude tazko manipulovatelny alebo bude tplne nepouzitel'ny.

Sypnost’ prasku moze ovplyvnit’ aj jeho zloZenie, ako napriklad pritomnost’ klznych

latok.

6.2 Tok prasku

Na zéklade vlastnosti prasku a vysSie spomenutych faktorov mdézeme rozlisit' dva
typy toku prasku — hmotnostny tok (mass flow) a lievikovy tok (funel flow). (Obr.1)
V pripade hmotnostného toku je pri vyprazditovani zasobnika v pohybe cely prasok,
dochadza k stabilnému sypaniu. Ak ma praSok zlé sypné vlastnosti (vysoka
sudrznost,, hustota, uchytdvanie na steny nadoby, atd’.), nastava lievikovy typ, kedy
stagnujuica Cast’ prasku popri stenach obklopuje pohybujuce sa ¢astice nad otvorom
nasypky. Ide o tok nestabilny a dochddza k poruchdm sypania, ako je napriklad

tvorba kraterov (rat hole) alebo vytvéranie klenby (arching).!

Lievikovy tok Hmotnostny tok

pohybliva
dast  —

stagnujuca
tast’

Obr. 1 Typy toku praskovych latok *
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6.3 Metddy testovania sypnosti

Vseobecne plati, Ze vhodna metdda testovania sypnosti praskov musi byt dostato¢ne
citliva, reprodukovatelnd, prakticka a musi poskytovat’ zmysluplné vysledky. Avsak
je vel'mi naro¢né definovat’ sypné chovanie praskovych latok uplne a dostato¢ne len
pomocou jednej metddy. Z tohto doévodu sa pre porovnanie pouziva viacero
rozdielnych metdd za presne definovanych podmienok (pristroj, teplota, vlhkost,
atd’.), ktoré vyznamnou mierou ovplyviiuji vysledky sypného chovania latok.> >
Liekopis uvadza styri zékladné metody hodnotenia sypnosti praskovych latok:

o sypny uhol

o index stlacite'nosti alebo Hausnerov pomer

o rychlost’ vytekania otvorom

o Smykova cela

Okrem tychto zdkladnych metod sa pouzivaju ich viaceré obmeny.
V poslednom desatro¢i sa najviac rozvijaju techniky merania tokovych vlastnosti
praskovych latok metodou Smykovej cely a praskovej reometrie, inSpirovanou

reometriou tekutych latok.°

6.4 Sypny uhol

Sypny uhol je konStantny priestorovy uhol kuZela, ktory vznikd nasypanim
praskového materidlu na vodorovni zékladiiu. Existuje niekol’ko typov sypného
uhla, ktoré delime na zédklade metddy jeho stanovenia. Najobvyklejsi, staticky sypny
uhol, mézeme vypocitat’ pomocou dvoch premennych — vyska a priemer utvoren¢ho

kuzel’a podl'a rovnice:

tg(a) = (1

0,5-d
kde 4 znamend vysku kuzela a d je priemer zdkladne kuzeTla.
Obmenou tejto metddy je odtokovy sypny uhol alebo dynamicky sypny uhol.’
Hodnoty sypného uhla st vel'mi zavislé na fyzikalnych vlastnostiach stanovovaného
prasku, najmé sudrznosti. Prasky s nizkou sudrznostou vytvaraju pravidelny kuZzel,
zatial’ ¢o u praskov vysoko sudrznych je tento kuzel’ nepravidelny. Z tohto dovodu je

pri merani sypného uhla vel'mi dolezitd metdda nasypania materialu. Problémom je,
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ze pri vytvarani kuzela dochadza k tvorbe alebo zanikaniu aglomeratov ¢i
prevzdusiovaniu prasku. Preto tdto metodda nie je vhodna v pripade, kedy nem6zme
vytvorit’ symetricky kuzel’ opakovane. V takejto situécii je odportic¢ané kombinovat
statické a dynamické hodnotenie tohto parametra. ©

Pre vyjadrenie tokovych vlastnosti z vysledkov merania sypného uhla sa vacSinou
pouziva klasifikacia podl'a Carra (Tab.1). VSeobecne plati, ze ¢im je hodnota uhla
mensia, tym lepSie su sypné vlastnosti prasku. Prasky so sypnym uhlom vacSim

ako 50° st vo vicsine pripadov nevhodné pre vyrobné ucely.’

Tab. 1 Klasifikicia sypného chovania v zavislosti na sypnom uhle podl’a Carra’

Tokova vlastnost’ Sypny uhol
vyborna 25-30°
dobra 31-35°
priemerna (nie je nutna pomoc) 36-40°
priemernd (mdze sa zadrziavat)) 41-45°
zIl4 (nutné trepanie, vibracie) 46-55°
vel'mi zla 56-65°
vel'mi, vel'mi zla > 66°

6.4.1 Dynamicky sypny uhol

Je to uhol vztiahnuty k vodorovnej rovine, ktory vytvori pridiaci prasok.’
Z experimentalneho hladiska patri hodnotenie dynamického sypného uhla
v rotujucom bubne k jednym z najpraktickejSich metdd pre popis sypného chovania
praskovych latok.® Toto meranie zohladiiuje vietky parametre prasku a najviac nam
priblizuje jeho chovanie pocas pracovnych podmienok.’

Principom merania je vznik tzv. laviny (Obr.2), ktord sa vytvdra pri naruSeni
rovnovahy medzi sudrznostou prasSku a gravitaciou. Sudrzné sily praSku mozeme
rozdelit’ na vonkajSie a vnutorné. Vonkajsie sily st popisované ako tie, ktoré drzia
Castice prasku pokope, ale nezdvisia priamo na charaktere prasku,
ale na podmienkach vonkajSieho prostredia. Medzi najdoleZitejSie z nich patri

vlhkost’ a staticka elektrina. Vlhkost’ ovplyviiuje praSkové latky vytvaranim tenkého

15



filmu napovrchu castic a vodnych mostikov. Vnuatorné sily su vysledkom
Specifickych vlastnosti praskov, ako je ich velkost’, tvar, povrch a podobne. V Case
laviny mézu byt pozorované dva javy — vzd’alovanie Castic prasku a ich segregacia.
Oba tieto javy napomadhaji vytvdraniu oblasti srozdielnou hustotou, ktoré

ovplyviuju spravanie laviny.’

a)

Obr.2 Dva typy toku prasku v rotujicom bubne. (a) Pravidelny tok nekohezivneho

prasku. (b) Nepravidelny tok prasku s vysokou kohezivitou. 8

Zariadenie pre stanovenie dynamického sypného uhla sa skladd z bubna
so sklenenymi alebo plastovymi stenami, ktory sa do polovice naplni meranym
praskom, zdroja svetla a optického detektora, ktory zaznamenava pohyb prasku.
(Obr.3) Tento bubon sa otaca okolo horizontalnej osi rychlostou 2 az 20 otacok
za minitu. Sypny uhol sa pre rozne rychlosti otd¢ania stanovuje z priemernej polohy
roviny, ktora vytvara praSok a dynamického sudrzného indexu. VSeobecne plati,
Ze nizka hodnota tohto uhla odpoveda dobrému toku prasku. Vyhodou merania je,
Ze nam zaroven umoziuje stanovenie dynamického sypného uhla tzv. prvej laviny

a prevzdusnenie prasku (%oae). &
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VZORKA PRASKU K7L ROTUJUCI BUBON

— FOTOBUNKA

Obr.3 Zariadenie pre stanovenie dynamického sypného uhla °

Jednou z najddlezZitejSich podmienok merania je rychlost otacania bubna. Pocas
otacania prasku v bubne pri roznych rychlostiach méze dochadzat’ k jeho Smykaniu,
zosuvaniu, prevalovaniu ¢i centrifugovaniu. Pre tito metddu je potrebné zvolit’
rychlost’ tak, aby sme dosiahli prevalovanie prasku a dostatoény pocet lavin
(min. 50). Zaroven vSak nesmie byt’ rychlost’ natol’ko vysokd, aby jednotlivé laviny
splyvali. Dalsim z délezitych parametrov je objem prasku plneného do bubna. Prilig
vel'ké mnoZstvo stanovovaného prasku sposobi vznik tzv. mftvych (nepremieSanych)
oblasti. Naopak pri malom mnoZstve nemdze pristroj pracovat’ spravne z hl'adiska
detekcie. Pred samotnych stanovenim je takisto potrebné bubon ocistit’ alkoholom

a antistatickym prostriedkom.’

6.5 Konsolidacia

Je zname, Ze objem vol'ne nasypaného prasku v sebe zahfiia objem praskovych castic
a objem pdérov medzi tymito Casticami skladajici sa z troch Casti. Prvou z nich je
intragranularna porozita Castic praSku, ktord v sebe zahfila otvorené a uzavreté pory
(Obr.4a). Druh4, intergranularna, je tvorena medziCasticovymi priestormi v pripade,
ze je praSok v optimdlnom stave (Obr.4b) a tretiu Cast’ tvori tzv. dodato¢ny objem
Vaad (additional porous volume), ktory odpoveda nadmernému vzduchu medzi

Casticami prasku, ak prasok nie je v optimalnom stave (Obr.4c). Vyjadruje rozdiel
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medzi objemom volne nasypanej vrstvy praSku a objemom toho istého prasku
v optimalnom stave. 2

V pripade niektorych praskov dochadza behom skladovania po dlhsi casovy usek
k zvySovaniu ich sudrznosti azmenSovaniu objemu. Tento jav sa nazyva
konsolidacia alebo tzv. spekanie (caking). Je vysledkom zvySovania adhéznych sil
réznym mechanizmom medzi jednotlivymi ¢asticami prasSkovej latky z dovodu ich
nehybnosti. V pripade pohybu castic vziajomne vocli sebe moze dochadzat

k oslabovaniu tychto sil a zaroveit mozu byt znovu obnovené pri d’alSom skladovani

0

prasku. Tento dej je posiliiovany vplyvom vlhkosti a gravitacie. !

otvorené pory

a)(

uzavrete pory

b) c)

S e e

PR N | A &

......

Obr. 4 Schéma usporiadania castic praSku v pripade optimalneho stavu -

intra/interpartikuarne pory (a,b) a nevhodného stavu — dodatoény objem (c).

Ak na vrstvu praSku posobime vonkajSou silou (vibracie, sklepavanie), dochadza
k preskupovaniu €astic praSku a k poklesu jeho objemu. V takomto pripade hovorime
o stlacitelnost’ (compresibility).” Pre popisanie tohto javu sa pouzivajii dva parametre
- index stlaCitelnosti (CI) a Hausnerov pomer (HR). Existuje niekolko variant
stanovenia tychto parametrov, ato bud’ pomocou sypného objemu Vo, a objemu
po straseni V¢ do konec¢ného ustaleného objemu alebo pomocou sypnej hustoty dp

a hustoty po straseni di. Oba tieto parametre st vel'mi oblibené, ato z dévodu
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jednoduchosti a reprodukovatelnosti ich merania. Nie st v§ak pravymi vlastnostami
prasku a vel'mi z4visia na pouzitej metode a osobe, ktora stanovenie vykonava.>

Niekedy sa ako dopliujuca metdoda pouziva stanovenie rychlosti konsolidacie
pomocou dynamicko-kinetického parametra Ni;, ktory vyjadruje pocet sklepani

potrebnych k polovi¢nej redukcii objemu vol'ne nasypaného prasku Vo.

6.6 Hodnotené latky

Laktosa (Lactosum) je disacharid zlozeny z dvoch cukornych jednotiek D-glukosy
a D-galaktosy spojenych B1-4 glykozidickou vizbou. Mé6ze sa vyskytovat’ v dvoch
izomerickych formach, ako o-laktosa alebo [-laktosa. Nachadza sa vyhradne
v materskom mlieku cicavcov, preto sa nazyva aj mlie¢ny cukor.!!

Je to biely alebo takmer biely krystalicky praSok dobre rozpustny vo vode

a prakticky nerozpustny v lichu.!?!3

Z fyzikélneho hladiska moze vykazovat
rozdielne vlastnosti, ato z doévodu réznych sposobov jej spracovania (bezvoda,
mletd, sprejovo susend, aglomerovana).

V technolégii liekov mé Siroké uplatnenie z dovodu, ze ide o indiferentna latku,
ktord je v styku s viacerymi lietivami stdla.!*> PouZiva sa najmi ako konstitutivna
pomocna latka peroralnych praskov a zasypov ¢i ako nosic lieciva u suchych praSkov

k inhalacii (dry powder inhalers).

6.6.1 Tablettose® 80

Tablettose® 80 (Meggle, Germany) je prvy dostupny aglomerovany monohydrat
a-laktosy s velkostou castic 0 - 630 um. Pripravuje sa kontinudlnou metdédou
sprejovej aglomeracie, kde je ako spojivo pouzivand voda, ktord je vstrekovana
do vznasajucich sa jemne mletych Castic laktosy. Je kombinaciou dobrej sypnosti
hrubych krysStalov laktosy a stlaciteI'nosti jemne mletej laktosy. Z tohto dovodu sa
Specidlne pouziva pre priame lisovanie tabliet. Jej vyhodou je dobrad sypnost,
stabilita, nizka hygroskopickost’ a rychly ¢as rozpadu. Pouziva sa najmé ako plnivo

kapsul, Sumivych tabliet a orodispergovatelnych tabliet.'*
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Obr.5 Priklad aglomerovanej laktosy Tablettose® 80 !°

6.6.2 Lactopress® Anhydrous

Ide o bezvodu laktosu od firmy DFE Pharma. Liekopis popisuje bezvodu laktosu ako
B-laktosu alebo ako zmes 20-30% a-laktosy a 70-80% B-laktosy. Pripravuje sa
rychlym suSenim roztoku laktosy pri vysokych teplotach. Vzniknuta bezvoda laktosa
ja nasledne mleta a preosievana na pozadovanu velkost’ Castic. Pouziva sa na priame

lisovanie tabliet alebo ako plnivo a spojivo. Vd’aka nizkemu obsahu vody méze byt

16,17

pouzitd s lieCivami citlivymi na vlhkost'.

Obr. 6 Bezvoda laktosa Lactopress ® Anhydrous 7
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6.6.3 Lactopress® Granulated

Lactopress® Granulated (DFE Pharma) je granulovana laktosa zlozend z mletych

krystalov monohydratu a-laktosy.'®

Obr. 7 Priklad granulovanej laktosy Lactopress ® Granulated 8

6.6.4 SpheroLac® 100
SpheroLac® 100 je sitovany monohydrat a-laktosy od firmy Meggle. Obsahuje

prevazne monokrystaly s menSim mnozstvom aglomeratov. Jeho vyhodou je dobra
sypnost’, uzka distribicia velkosti Castic a vysokd stabilita pocas skladovania.

Pouziva sa prevazne ako plnivo do kapsul a pri priprave zmesi a trituracii.'’

Spherolac® 100

Obr. 8 Sitovana laktosa SpheroLac® 100 2°
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7 Experimentalna ¢ast’

7.1 Pouzité suroviny

Tablettose® 80 (Meggle, Germany) TB-80
SpheroLac® 100 (Meggle, Germany) SPL-100
Lactopress® Granulated (DFE Pharma, Germany) LP-G
Lactopress® Anhydrous (DFE Pharma, Germany) LP-A

7.2 Pouzité pristroje

Analyzétor vlhkosti Precisa XM 60 (Precisa Gravimetrics, Svajéiarsko, d = 0,0001 g)
Scottov volumeter (Copley Scientific, Vel'ka Britania)

Pristroj na meranie hustoty po straseni SVM 102 (Erweka GmbH, Nemecko)
Plynovy pyknometer AccuPyc II 1340 (Micromeritics Inc., USA)

Laboratorne vahy EK-610 i EC (Maneko, Ceska republika, d = 0,01 g)

Analytické vahy Acculab Atilon (Sartorius, Nemecko, d = 0,0001 g)

Miesacia kocka KB 15 S, (3,5 1) + Pohonna jednotka AR 401 (Erweka GmbH,

Nemecko)

7.3 Pouzité metody

7.3.1 SusSenie latok

SuSenie skimanych latok som vykonavala pre zistenie obsahu vlhkosti a zaroven
som usuSené vzorky pouzila pre meranie hustoty plynovym pyknometrom.

Pre stanovenie som pouZila suSiace vahy. Na hlinikova misku som navéazila priblizne
4 g praSku arovnomerne som ho rozprestrela. SuSenie prebiehalo pri 105 °C
do ustélenia rovnovahy. Tento postup som opakovala pre kazda stanovovant latku
a zmes patkrat, urcila som priemer a smerodajni odchylku a vysledky som uviedla

v Tab. 2.
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7.3.2 Priprava zmesi

Na pripravu zmesi som pouzila pristroj Erweka s nastavcom na mieSanie tvaru
kocky.

Najprv som si navazila potrebné mnozstvo TB-80 a LP-A s presnostou na 0,01 g.
Navazené latky som vsypala do mieSacej kocky, uzavrela ju a spustila mieSanie
pri 17 otackach/min. Zmesi som premiesavala 2,5 minuty. Takto som pripravila
350 g zmesi uvedenych latok v zlozeni:

TB-80 0,75 LP-A  TB-80 + LP-A v pomere 1:3

TB-80 0,50 LP-A  TB-80 + LP-A v pomere 1:1

TB-80 0,25 LP-A  TB-80 + LP-A v pomere 3:1

7.3.3 Stanovenie sypnej hustoty

K zistovaniu sypnej hustoty som pouzila dve metddy, ato konkrétne meranie

vo volumetri a meranie v odmernom valci.

a) Stanovenie sypnej hustoty vo volumetri
Pre stanovenie sypnej hustoty d» (g/ml) vo volumetri som pouZila Scottov

volumeter.?!

Pri tejto metdode sa stanovuje hmotnost’ praSku, ktory presiel
volumetrom do valcove] nadobky o presne znamom objeme (25,00 £ 0,05 ml).
Pristroj sa sklada z nasypky so sitom (1,0 mm), cez ktoré¢ prepadava prasok do kazety
so Styrmi sklenenymi prepazkami. Pod kazetou je umiestnena d’alSia ndsypka, ktora
umoziuje sypanie praSku do vytarovanej nadobky.

Pri vlastnom stanoveni som prasok cez volumeter sypala do nadobky v nadbytku,
az kym vol'ne neprepadéaval cez jej okraje. Nasledne som tento prebytok opatrne
odstranila hranou karty tak, aby som zabranila stlaeniu prasku alebo jeho
odstraneniu z nadobky. Zarovent som odstranila praSok zachyteny na jej vonkajsej
stene. Nadobku s praSkom som odvazila na analytickych vahach s presnostou
na 0,0001 g aurcila som hmotnost’ prasku. Zo zistenych tudajov som vypocitala
sypni hustotu d» (g/ml), ako podiel hmotnosti m (g) a objemu prasku Vo (ml).
Meranie som opakovala desatkrat, uréila som priemer a smerodajni odchylku.

Vysledky som uviedla do Tab. 3 pre laktosy a do Tab. 4 pre zmesi.
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b) Stanovenie sypnej hustoty v odmernom valci
Pre ur¢enie sypnej hustoty dc (g/ml) meranim v odmernom valci som pouzila 25,0 ml
odmerny valec, ktory som vytarovala na vahach s presnost'ou na 0,01 g. Tento valec
som opatrne naplnila 25,0 ml prasku, aby som zabrénila jeho utlaceniu. Naplneny
valec s praSkom som odvazila a ur¢ila som hmotnost’ prasku. Z podielu hmotnosti
m (g) a objemu prasku Vo (ml) som vypocitala sypnt hustotu dc (g/ml). Meranie som
opakovala pre kazdu stanovovanu latku desat’krat, ur¢ila som priemer a smerodajnu

odchylku. Vysledky som uviedla do Tab. 3 a 4.

7.3.4 Stanovenie hustoty po sklepani

Pri sledovani zmien hustoty prasku pocas konsolidacie som pouzila 25,0 ml odmerny
valec a pristroj, ktory je schopny vykonat’ behom minuaty 250 £ 15 sklepani z vysky
3+ 0,2 mm. Postupovala som obdobne ako pri stanovovani sypnej hustoty
v odmernom valci. Vytarovany valec som opatrne naplnila 25,0 ml prasku, odvazila
na vahach s presnost'ou na 0,01 g, zaznamenala hmotnost’ prasku a upevnila som ho
do zariadenia pre sklepavanie. Postupne som sledovala zmenu objemu prasku
po 100, 200, 500 a 1250 sklepaniach pre laktosy a po 2, 4, 6, 8, 10, 20, 30, 40, 50,
60, 70, 80, 90, 100, 200, 500 a 1250 sklepaniach pre pouzité zmesi. Kone¢nu hustotu
po sklepani d; (g/ml) som vypocitala ako podiel hmotnosti praSku m (g) a objemu
po 1250 sklepaniach Vi250 (ml). Meranie som vykonala pre kazda latku a zmes
desatkrat. Urcila som priemer asmerodajnu odchylku. Vysledky som uviedla
do Tab. 5-11.

Zistené objemy Vo (ml) a V1250 (ml) som nésledne pouzila pre vypocet Hausnerovho
pomeru HR a indexu stlacitelI'nosti CI (%).

VO
I/1250

HR =

2

V,-V
0 1250.100 (3)

0

Cl =

24



7.3.5 Stanovenie hustoty plynovym pyknometrom

K pyknometrickému stanoveniu hustoty pevnych latok ds (g/ml) som pouzila
plynovy pyknometer, napojeny cez ventil na tlakovi nadobu s héliom, ktory bol
pouzity ako meraci plyn. Po zapnuti pristroja a otvoreni ventilu na tlakovej nddobe
som pristroj nechala dve hodiny temperovat’ pri teplote miestnosti. Nasledne som
nastavila pracovny tlak pristroja na 134,45 kPa a meracie podmienky na desat’
preplachov héliom a pét meracich cyklov.

Pred samotnym meranim som vykonala kalibraciu pristroja podla navodu.
Do meracej komory pristroja som najskor umiestnila prazdnu meraciu nadobku
s fritou (o objeme 10 ml), uzavrela meraciu komoru a spustila kalibraciu
pristroja. Nasledne som kalibraény postup opakovala snadobkou naplnenou
kalibracnym S$tandardom, ktorym boli dve kovové gulicky o presne definovanom
objeme. Pocas prace s nddobkou som pouzivala rukavice.

Po ukonceni kalibrdcie som prazdnu meraciu nadobku bez frity odvazila
na analytickych véhach s presnostou na 0,0001 g a zaznamenala si jej hmotnost.
Pomocou volumetra som ju opatrne naplnila vysuSenym meranym praskom priblizne
1 cm od okraja a odvazila na analytickych vahach. Zisteni hmotnost praSku som
zadala do pristroja. Nadobku s fritou som opatrne vlozila do meracej komory,
komoru uzavrela a spustila meranie pristroja, ktory najskor vykonal desat’ preplachov
héliom, aby sa odstranili prchavé necistoty z praSku a nésledne spustil meranie
hustoty v piatich cykloch. Po skonfeni merania som si hodnoty hustoty ds (g/ml)
zaznamenala, nddobku s praSkom som vybrala z meracej komory a prasok vysypala.
Nadobku som este prefukla pradom vzduchu, aby som ju zbavila zbytkov prasku
a znova naplnila. Postup som opakovala pre kazdi hodnotent latku desat’krat. Urcila

som priemer a smerodajnu odchylku. Vysledky som uviedla do Tab. 12-18.

7.3.6 Urcenie porozity

Pre urCenie porozity volne nasypanej vrstvy & (%) som pouzila sypnu hustotu
prasku dy (g/ml), ziskanii meranim vo volumetri a hustotu pevnych latok ds (g/ml)
ziskani v plynovom pyknometri. Pre jednotlivé vzorky som porozitu vypocitala

podla vztahu:*
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£, =[1—%J-100 4

s

Analogicky som postupovala pri zistovani zmien porozity v zavislosti na pocte
sklepani, kde som namiesto sypnej hustoty dp (g/ml) pouzila hustotu po sklepani
d: (g/ml). Hodnoty porozity pre vol'ne nasypanu €, (%) a konsolidovant & (%) vrstvu

prasku st uvedené v Tab. 19.

7.3.7 Kinetika konsolidacie

Pre hodnotenie kinetiky konsolididcie som pouzila pocitatovy SW program
OriginPro 7.5. Zavislost zmeny objemu praskovej vrstvy Vn na pocte sklepani N

v rozmedzi od 0-100 som popisala rovnicou nelinearnej regresie (5):

N

VN:A-e_(fj+Vw (5)

kde Vn (ml) je objem vrstvy prasku pri urcitom pocte sklepani N, kde N je pocet
sklepani, V. je objem (ml) vrstvy prasku pri N —oo, A a 't si konStanty rovnice, kde
1/t je rychlostna konStanta deja. Pre urCenie parametrov rovnice som dosadila
VN = Vo pre N=0.

Z parametrov rovnic pre jednotlivé Studované latky a ich zmesi som urcila hodnotu

Ny, (podl’a rovnice 6), ktora vyjadruje pocet sklepani pre polovi¢na redukciu Vo (ml).

—In2-t (6)

Vysledky som uviedla do Tab. 20.
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8 Vysledky

Tab. 2 Strata suSenim (%) pre merané laktosy a ich zmesi

1 2 3 4 5 priemer | SD

TB-80 0,99 0,89 0,86 0,83 0,68 0,85 | 0,1006
LP-G 0,75 0,68 0,58 0,56 0,59 0,63 | 0,0719
SPL-100 0,38 0,34 0,47 0,45 0,35 0,40 | 0,0527
LP-A 0,41 0,35 0,32 0,34 0,40 0,36 | 0,0350
TB-80 0,75 LP-A | 0,53 0,50 0,38 0,49 0,50 0,48 | 0,0518
TB-80 0,50 LP-A | 0,57 0,41 0,59 0,53 0,62 0,54 | 0,0731
TB-80 0,25 LP-A | 0,44 0,83 0,61 0,68 0,77 0,67 | 0,1357

Tab. 3 Porovnanie sypnej hustoty meranej volumetrom dy (g/ml) a sypnej hustoty

meranej v odmernom valci dc (g/ml) pre laktosy

TB-80 LP-G SPL-100

LP-A

dp dc db dc dp dc
(g/ml) | (g/ml) | (g/ml) | (g/ml) | (g/ml) | (g/ml)

dp
(g/ml)

dec
(g/ml)

0,6065 | 0,5960 | 0,5464 | 0,5260 | 0,6860 | 0,6640

0,5390

0,5684

0,5856 | 0,5912 | 0,5399 | 0,5256 | 0,6760 | 0,6660

0,5446

0,6076

0,5826 | 0,5784 | 0,5387 | 0,5272 | 0,6808 | 0,6636

0,5440

0,5636

0,5979 | 0,5908 | 0,5401 | 0,5300 | 0,6781 | 0,6728

0,5418

0,5844

0,5803 | 0,5896 | 0,5359 | 0,5244 | 0,6812 | 0,6620

0,5401

0,5904

0,5722 | 0,5916 | 0,5359 | 0,5288 | 0,6789 | 0,6808

0,5419

0,5888

0,5862 | 0,5996 | 0,5355 | 0,5272 | 0,6795 | 0,6756

0,5433

0,6024

0,5821 | 0,5848 | 0,5421 | 0,5256 | 0,6786 | 0,6680

0,5419

0,5760

| | N | | Al W N =

0,5833 | 0,5944 | 0,5418 | 0,5288 | 0,6789 | 0,6528

0,5443

0,6068

[y
(]

0,5797 | 0,5840 [ 0,5362 | 0,5284 | 0,6825 | 0,6616

0,5410

0,6144

priemer | 0,5856 | 0,5900 | 0,5393 | 0,5272 | 0,6801 | 0,6667

0,5422

0,5903

SD 0,0093 | 0,0059 | 0,0034 | 0,0017 | 0,0026 | 0,0076

0,0018

0,0165
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Tab. 4 Porovnanie sypnej hustoty meranej volumetrom dy (g/ml) a sypnej hustoty

meranej v odmernom valci dc (g/ml) pre zmesi laktosy

TB-80 0,75 LP-A TB-80 0,50 LP-A TB-80 0,25 LP-A

db (g/ml) | dc (g/ml) | db (g/ml) | dc (g/ml) | db (g/ml) | dc (g/ml)
1 0,5714 0,5976 0,5771 0,5768 0,5821 0,5940
2 0,5660 0,5796 0,5828 0,5828 0,5742 0,5960
3 0,5606 0,5796 0,5765 0,5868 0,5755 0,6004
4 0,5664 0,5760 0,5848 0,5872 0,5769 0,5932
5 0,5664 0,6016 0,5789 0,5856 0,5767 0,5748
6 0,5668 0,5792 0,5747 0,5744 0,5784 0,5968
7 0,5670 0,5788 0,5718 0,5732 0,5786 0,5872
8 0,5703 0,5860 0,5709 0,5748 0,5799 0,5940
9 0,5664 0,5712 0,5685 0,5784 0,5802 0,5972
10 0,5660 0,5788 0,5720 0,5848 0,5778 0,5952
priemer | 0,5667 0,5828 0,5758 0,5805 0,5780 0,5929
SD 0,0027 0,0091 0,0050 0,0052 0,0022 0,0068
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Tab. 5 Hustota po straseni d; (g/ml) pre TB-80 (N je pocet sklepani)

d¢ (g/ml)

N 100 200 500 1250
1 0,6995 | 0,7095 | 0,7198 | 0,7268
2 0,7038 | 0,7106 | 0,7210 | 0,7245
3 0,6919 | 0,7194 | 0,7266 | 0,7303
4 0,7067 | 0,7205 | 0,7276 | 0,7348
5 0,7053 | 0,7155 | 0,7225 | 0,7333
6 0,7077 | 0,7145 | 0,7215 | 0,7286
7 0,7071 | 0,7138 | 0,7242 | 0,7277
8 0,7097 | 0,7167 | 0,7238 | 0,7274
9 0,7076 | 0,7179 | 0,7249 | 0,7284
10 0,7087 | 0,7157 | 0,7192 | 0,7228
priemer | 0,7048 | 0,7154 | 0,7231 | 0,7285
SD 0,0051 | 0,0033 | 0,0027 | 0,0035

Tab. 6 Hustota po straseni d; (g/ml) pre LP-G (N je pocet sklepani)

d¢ (g/ml)

100

200

500

1250

0,6337

0,6383

0,6446

0,6542

0,6257

0,6317

0,6379

0,6473

0,6306

0,6352

0,6429

0,6525

0,6310

0,6370

0,6432

0,6495

0,6333

0,6364

0,6458

0,6522

0,6325

0,6386

0,6449

0,6545

0,6337

0,6367

0,6429

0,6493

0,6317

0,6348

0,6379

0,6473

O o | O | A W N =]| Z

0,6295

0,6325

0,6386

0,6480

10

0,6290

0,6351

0,6413

0,6475

priemer

0,6311

0,6356

0,6420

0,6502

SD

0,0024

0,0021

0,0028

0,0027
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Tab. 7 Hustota po straseni d; (g/ml) pre SPL-100 (N je pocet sklepani)
d¢ (g/ml)

100 200 500 1250
0,8218 | 0,8259 | 0,8259 | 0,8300
0,8243 | 0,8284 | 0,8325 | 0,8325
0,8213 | 0,8254 | 0,8295 | 0,8337
0,8286 | 0,8286 | 0,8286 | 0,8327
0,8193 | 0,8193 | 0,8234 | 0,8275
0,8262 | 0,8302 | 0,8302 | 0,8343
0,8199 | 0,8239 | 0,8320 | 0,8361
0,8146 | 0,8146 | 0,8227 | 0,8308
0,8119 | 0,8160 | 0,8201 | 0,8284

10 0,8188 | 0,8188 | 0,8229 | 0,8270
priemer| 0,8207 | 0,8231 | 0,8268 | 0,8313
SD 0,0048 | 0,0053 | 0,0041 | 0,0029

o 0| O & | A| W N =] Z

Tab. 8 Hustota po straseni d; (g/ml) pre LP-A (N je pocet sklepani)
d¢ (g/ml)

100 200 500 1250
0,7479 | 0,7519 | 0,7559 | 0,7599
0,7595 | 0,7633 | 0,7672 | 0,7672
0,7416 | 0,7495 | 0,7535 | 0,7535
0,7492 | 0,7531 | 0,7531 | 0,7609
0,7531 | 0,7569 | 0,7569 | 0,7608
0,7588 | 0,7627 | 0,7707 | 0,7747
0,7723 | 0,7723 | 0,7763 | 0,7763
0,7579 | 0,7619 | 0,7660 | 0,7701
0,7701 | 0,7740 | 0,7779 | 0,7779

10 0,7680 | 0,7680 | 0,7719 | 0,7719
priemer| 0,7578 | 0,7614 | 0,7649 | 0,7673
SD 0,0096 | 0,0081 | 0,0090 | 0,0078

O o | O | A W N =]| Z




Tab. 9 Hustota po straseni d; (g/ml) pre zmes TB-80 0,75 LP-A (N je pocet sklepani)

N 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 priemer | SD
2 0,6225 | 0,6166 | 0,6192 | 0,5975 | 0,6241 | 0,6033 | 0,6131 | 0,6208 | 0,6051 | 0,6131 | 0,6135 | 0,0085
4 0,6412 | 0,6355 | 0,6412 | 0,6234 | 0,6427 | 0,6188 | 0,6319 | 0,6397 | 0,6236 | 0,6374 | 0,6335 | 0,0083
6 0,6640 | 0,6557 | 0,6586 | 0,6429 | 0,6568 | 0,6407 | 0,6518 | 0,6599 | 0,6491 | 0,6489 | 0,6528 | 0,0071
8 0,6791 | 0,6740 | 0,6771 | 0,6575 | 0,6714 | 0,6523 | 0,6730 | 0,6782 | 0,6642 | 0,6668 | 0,6694 | 0,0086
10 0,6949 | 0,6867 | 0,6933 | 0,6761 | 0,6868 | 0,6704 | 0,6923 | 0,6943 | 0,6800 | 0,6793 | 0,6854 | 0,0081
20 0,7360 | 0,7355 | 0,7431 | 0,7273 | 0,7373 | 0,7240 | 0,7235 | 0,7399 | 0,7323 | 0,7271 | 0,7326 | 0,0065
30 0,7584 | 0,7469 | 0,7508 | 0,7579 | 0,7558 | 0,7464 | 0,7383 | 0,7552 | 0,7516 | 0,7536 | 0,7515 | 0,0059
40 0,7622 | 0,7508 | 0,7547 | 0,7579 | 0,7596 | 0,7542 | 0,7497 | 0,7591 | 0,7516 | 0,7576 | 0,7557 | 0,0040
50 0,7622 | 0,7547 | 0,7586 | 0,7579 | 0,7635 | 0,7581 | 0,7536 | 0,7670 | 0,7556 | 0,7616 | 0,7593 | 0,0040
60 0,7662 | 0,7586 | 0,7626 | 0,7579 | 0,7713 | 0,7581 | 0,7536 | 0,7670 | 0,7596 | 0,7616 | 0,7617 | 0,0050
70 0,7662 | 0,7626 | 0,7626 | 0,7619 | 0,7713 | 0,7621 | 0,7576 | 0,7670 | 0,7636 | 0,7616 | 0,7637 | 0,0035
80 0,7662 | 0,7626 | 0,7626 | 0,7619 | 0,7713 | 0,7621 | 0,7616 | 0,7670 | 0,7677 | 0,7656 | 0,7649 | 0,0031
90 0,7701 | 0,7626 | 0,7626 | 0,7660 | 0,7713 | 0,7621 | 0,7616 | 0,7711 | 0,7677 | 0,7656 | 0,7661 | 0,0036
100 0,7701 | 0,7626 | 0,7626 | 0,7660 | 0,7713 | 0,7661 | 0,7616 | 0,7711 | 0,7719 | 0,7697 | 0,7673 | 0,0038
200 0,7701 | 0,7626 | 0,7667 | 0,7742 | 0,7753 | 0,7661 | 0,7656 | 0,7711 | 0,7719 | 0,7697 | 0,7693 | 0,0038
500 0,7741 | 0,7667 | 0,7707 | 0,7784 | 0,7753 | 0,7702 | 0,7656 | 0,7751 | 0,7761 | 0,7738 | 0,7726 | 0,0039
1250 | 0,7781 | 0,7707 | 0,7790 | 0,7784 | 0,7874 | 0,7743 | 0,7697 | 0,7834 | 0,7803 | 0,7780 | 0,7779 | 0,0051
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Tab. 10 Hustota po straseni d; (g/ml) pre zmes TB-80 0,50 LP-A (N je pocet sklepani)

N 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 priemer | SD
2 0,6270 | 0,6174 | 0,6164 | 0,6300 | 0,6256 | 0,6163 | 0,6072 | 0,6248 | 0,6179 | 0,6221 | 0,6205 | 0,0064
4 0,6555 | 0,6476 | 0,6378 | 0,6524 | 0,6507 | 0,6439 | 0,6341 | 0,6387 | 0,6427 | 0,6498 | 0,6453 | 0,0067
6 0,5983 | 0,6714 | 0,6608 | 0,6734 | 0,6716 | 0,6679 | 0,6514 | 0,6622 | 0,6694 | 0,6706 | 0,6597 | 0,0214
8 0,6867 | 0,6873 | 0,6792 | 0,6892 | 0,6906 | 0,6838 | 0,6759 | 0,6715 | 0,6853 | 0,6832 | 0,6833 | 0,0057
10 0,7000 | 0,7039 | 0,6986 | 0,7024 | 0,7072 | 0,6971 | 0,6956 | 0,6843 | 0,7019 | 0,7029 | 0,6994 | 0,0060
20 0,7357 | 0,7359 | 0,7372 | 0,7377 | 0,7394 | 0,7327 | 0,7311 | 0,7369 | 0,7378 | 0,7347 | 0,7359 | 0,0024
30 0,7395 | 0,7434 | 0,7409 | 0,7377 | 0,7431 | 0,7364 | 0,7425 | 0,7446 | 0,7415 | 0,7384 | 0,7408 | 0,0026
40 0,7395 | 0,7472 | 0,7485 | 0,7414 | 0,7508 | 0,7402 | 0,7464 | 0,7484 | 0,7454 | 0,7421 | 0,7450 | 0,0037
50 0,7433 | 0,7472 | 0,7523 | 0,7490 | 0,7508 | 0,7440 | 0,7542 | 0,7524 | 0,7454 | 0,7459 | 0,7484 | 0,0036
60 0,7433 | 0,7472 | 0,7523 | 0,7528 | 0,7508 | 0,7440 | 0,7542 | 0,7563 | 0,7454 | 0,7497 | 0,7496 | 0,0042
70 0,7472 | 0,7510 | 0,7562 | 0,7528 | 0,7546 | 0,7479 | 0,7542 | 0,7563 | 0,7492 | 0,7497 | 0,7519 | 0,0032
80 0,7472 | 0,7510 | 0,7562 | 0,7528 | 0,7546 | 0,7479 | 0,7582 | 0,7563 | 0,7492 | 0,7497 | 0,7523 | 0,0037
90 0,7510 | 0,7549 | 0,7601 | 0,7567 | 0,7546 | 0,7479 | 0,7582 | 0,7603 | 0,7531 | 0,7497 | 0,7547 | 0,0040
100 0,7510 | 0,7549 | 0,7641 | 0,7567 | 0,7546 | 0,7518 | 0,7582 | 0,7603 | 0,7571 | 0,7497 | 0,7559 | 0,0042
200 0,7550 | 0,7589 | 0,7641 | 0,7606 | 0,7625 | 0,7518 | 0,7582 | 0,7644 | 0,7571 | 0,7536 | 0,7586 | 0,0041
500 0,7550 | 0,7628 | 0,7681 | 0,7686 | 0,7625 | 0,7558 | 0,7622 | 0,7684 | 0,7611 | 0,7615 | 0,7626 | 0,0046
1250 | 0,7670 | 0,7668 | 0,7762 | 0,7767 | 0,7746 | 0,7598 | 0,7704 | 0,7726 | 0,7691 | 0,7695 | 0,7703 | 0,0048
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Tab. 11 Hustota po straseni d; (g/ml) pre zmes TB-80 0,25 LP-A (N je pocet sklepani)

N 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 priemer | SD
2 0,6213 | 0,6287 | 0,6442 | 0,6311 | 0,6275 | 0,6487 | 0,6355 | 0,6319 | 0,6408 | 0,6359 | 0,6346 | 0,0078
4 0,6373 | 0,6507 | 0,6671 | 0,6562 | 0,6532 | 0,6631 | 0,6643 | 0,6571 | 0,6636 | 0,6613 | 0,6574 | 0,0083
6 0,6457 | 0,6712 | 0,6823 | 0,6741 | 0,6715 | 0,6876 | 0,6892 | 0,6843 | 0,6786 | 0,6795 | 0,6764 | 0,0118
8 0,6750 | 0,6898 | 0,6981 | 0,6898 | 0,6843 | 0,7071 | 0,6990 | 0,6972 | 0,6944 | 0,6953 | 0,6930 | 0,0084
10 0,6907 | 0,6963 | 0,7014 | 0,6995 | 0,6976 | 0,7139 | 0,7092 | 0,7071 | 0,7009 | 0,7086 | 0,7025 | 0,0067
20 0,7209 | 0,7095 | 0,7148 | 0,7199 | 0,7079 | 0,7208 | 0,7161 | 0,7244 | 0,7213 | 0,7259 | 0,7181 | 0,0057
30 0,7244 | 0,7163 | 0,7182 | 0,7234 | 0,7149 | 0,7243 | 0,7196 | 0,7279 | 0,7283 | 0,7330 | 0,7230 | 0,0055
40 0,7279 | 0,7198 | 0,7216 | 0,7234 | 0,7185 | 0,7278 | 0,7196 | 0,7279 | 0,7283 | 0,7330 | 0,7248 | 0,0046
50 0,7279 | 0,7233 | 0,7216 | 0,7234 | 0,7185 | 0,7278 | 0,7232 | 0,7315 | 0,7283 | 0,7330 | 0,7259 | 0,0043
60 0,7279 | 0,7233 | 0,7216 | 0,7270 | 0,7185 | 0,7314 | 0,7267 | 0,7315 | 0,7319 | 0,7330 | 0,7273 | 0,0046
70 0,7315 | 0,7233 | 0,7251 | 0,7305 | 0,7221 | 0,7314 | 0,7267 | 0,7351 | 0,7319 | 0,7366 | 0,7294 | 0,0047
80 0,7315 | 0,7233 | 0,7251 | 0,7305 | 0,7221 | 0,7350 | 0,7267 | 0,7351 | 0,7319 | 0,7366 | 0,7298 | 0,0049
90 0,7315 | 0,7268 | 0,7286 | 0,7305 | 0,7221 | 0,7386 | 0,7303 | 0,7388 | 0,7355 | 0,7366 | 0,7320 | 0,0051
100 0,7315 | 0,7268 | 0,7286 | 0,7342 | 0,7258 | 0,7386 | 0,7303 | 0,7388 | 0,7391 | 0,7403 | 0,7334 | 0,0052
200 0,7388 | 0,7340 | 0,7358 | 0,7378 | 0,7294 | 0,7386 | 0,7303 | 0,7425 | 0,7428 | 0,7440 | 0,7374 | 0,0048
500 0,7538 | 0,7376 | 0,7468 | 0,7490 | 0,7332 | 0,7423 | 0,7414 | 0,7500 | 0,7428 | 0,7477 | 0,7445 | 0,0059
1250 | 0,7577 | 0,7641 | 0,7581 | 0,7528 | 0,7484 | 0,7497 | 0,7490 | 0,7538 | 0,7503 | 0,7553 | 0,7539 | 0,0047
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Tab. 12 Hustota pevnych latok ds (g/ml) pre TB-80

m (g) ds (g/ml) priemer | SD

1 4,8303 | 1,5406 | 1,5402 | 1,5399 | 1,5397 | 1,5393 | 1,5399 | 0,0004

2 4,7646 | 1,5407 | 1,5405 | 1,5403 | 1,5402 | 1,5398 | 1,5403 | 0,0003

3 4,5364 | 1,5392 | 1,5393 | 1,5388 | 1,5389 | 1,5385 | 1,5389 | 0,0003

4 4,8339 | 1,5392 | 1,5391 | 1,5389 | 1,5388 | 1,5388 | 1,5390 | 0,0002

5 4,8851 | 1,5367 | 1,5366 | 1,5367 | 1,5367 | 1,5365 | 1,5366 | 0,0001

6 4,6933 | 1,5371 | 1,5367 | 1,5368 | 1,5365 | 1,5363 | 1,5367 | 0,0003

7 4,77217 | 1,5390 | 1,5386 | 1,5389 | 1,5386 | 1,5384 | 1,5387 | 0,0002

8 4,6787 | 1,5394 | 1,5392 | 1,5388 | 1,5385 | 1,5384 | 1,5389 | 0,0004

9 4,8480 | 1,5386 | 1,5385 | 1,5383 | 1,5382 | 1,5380 | 1,5383 | 0,0002

10 4,6701 | 1,5375 | 1,5379 | 1,5375 | 1,5375 | 1,5372 | 1,5375 | 0,0002
priemer 1,5385
SD 0,0012

Tab. 13 Hustota pevnych latok ds (g/ml) pre LP-G
m (g) ds (g/ml) priemer SD

1 4,3365 | 1,5296 | 1,5296 | 1,5296 | 1,5296 | 1,5291 | 1,5295 | 0,0002

2 4,3546 | 1,5290 | 1,5289 | 1,5293 | 1,5288 | 1,5286 | 1,5289 | 0,0002

3 4,4319 | 1,5295 | 1,5292 | 1,5292 | 1,5288 | 1,5287 | 1,5291 | 0,0003

4 4,2275 | 1,5284 | 1,5285 | 1,5283 | 1,5281 | 1,5282 | 1,5283 | 0,0001

5 43663 | 1,5241 | 1,5239 | 1,5236 | 1,5241 | 1,5237 | 1,5239 | 0,0002

6 43121 | 1,5257 | 1,5256 | 1,5255 | 1,5251 | 1,5252 | 1,5254 | 0,0002

7 4,5475 | 1,5263 | 1,5263 | 1,5262 | 1,5259 | 1,5255 | 1,5260 | 0,0003

8 4,3408 | 1,5270 | 1,5269 | 1,5270 | 1,5266 | 1,5263 | 1,5268 | 0,0003

9 4,3490 | 1,5277 | 1,5278 | 1,5275 | 1,5271 | 1,5270 | 1,5274 | 0,0003

10 4,2860 | 1,5269 | 1,5268 | 1,5272 | 1,5264 | 1,5262 | 1,5267 | 0,0004
priemer 1,5272
SD 0,0017
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Tab. 14 Hustota pevnych latok ds (g/ml) pre SPL-100

m (g) ds (g/ml) priemer SD

1 5,4631 | 1,5377 | 1,5372 | 1,5370 | 1,5369 | 1,5367 | 1,5371 | 0,0003

2 5,5013 [ 1,5364 | 1,5366 | 1,5363 | 1,5362 | 1,5362 | 1,5363 | 0,0001

3 5,9577 | 1,5368 | 1,5368 | 1,5367 | 1,5363 | 1,5366 | 1,5366 | 0,0002

4 5,5454 | 1,5365 | 1,5365 | 1,5366 | 1,5366 | 1,5366 [ 1,5366 | 0,0000

5 5,5305 | 1,5367 | 1,5365 | 1,5363 | 1,5361 | 1,5360 | 1,5363 | 0,0003

6 5,6239 [ 1,5369 | 1,5368 | 1,5368 | 1,5366 | 1,5365 | 1,5367 | 0,0001

7 5,6386 [ 1,5366 | 1,5364 | 1,5360 | 1,5362 | 1,5366 | 1,5364 | 0,0002

8 5,6823 | 1,5328 | 1,5326 | 1,5327 | 1,5321 | 1,5317 | 1,5324 | 0,0004

9 5,2270 | 1,5322 | 1,5326 | 1,5322 | 1,5322 | 1,5323 | 1,5323 | 0,0002

10 5,9466 | 1,5340 | 1,5340 | 1,5352 | 1,5342 | 1,5342 | 1,5343 | 0,0004
priemer 1,5355
SD 0,0018

Tab. 15 Hustota pevnych latok ds (g/ml) pre LP-A
m (g) ds (g/ml) priemer SD

1 4,7984 | 1,5599 | 1,5604 | 1,5603 | 1,5601 | 1,5599 | 1,5601 | 0,0002

) 4,5787 | 1,5598 | 1,5596 | 1,5592 | 1,5587 | 1,5593 | 1,5593 | 0,0004

3 4,5324 | 1,5608 | 1,5602 | 1,5604 | 1,5603 | 1,5598 | 1,5603 | 0,0003

4 4,6690 | 1,5609 | 1,5601 | 1,5602 | 1,5599 | 1,5598 | 1,5602 | 0,0004

5 4,6425 | 1,5610 | 1,5600 | 1,5597 | 1,5598 | 1,5599 | 1,5601 | 0,0005

6 4,7995 | 1,5608 | 1,5612 | 1,5604 | 1,5604 | 1,5597 | 1,5605 | 0,0005

7 4,6130 | 1,5613 | 1,5609 | 1,5603 | 1,5604 | 1,5600 | 1,5606 | 0,0005

8 4,4762 | 1,5596 | 1,5603 | 1,5596 | 1,5593 | 1,5596 | 1,5597 | 0,0003

9 4,6851 | 1,5624 | 1,5623 | 1,5623 | 1,5615 | 1,5612 | 1,5619 | 0,0005

10 4,9688 | 1,5632 | 1,5631 | 1,5628 | 1,5623 | 1,5624 | 1,5628 | 0,0004
priemer 1,5605
SD 0,0011

37




Tab. 16 Hustota pevnych latok ds (g/ml) pre zmes TB-80 0,75 LP-A

m (g) ds (g/ml) priemer | SD
1 4,9009 | 1,5581 | 1,5581 | 1,5578 | 1,5574 | 1,5573 | 1,5577 | 0,0003
2 5,0457 | 1,5579 | 1,5579 | 1,5578 | 1,5577 | 1,5576 | 1,5578 | 0,0001
3 48151 | 1,5582 | 1,5577 | 1,5577 | 1,5575 | 1,5577 | 1,5578 | 0,0002
4 4,9357 | 1,5582 | 1,5580 | 1,5580 | 1,5579 | 1,5576 | 1,5579 | 0,0002
5 5,0025 | 1,5583 | 1,5583 | 1,5584 | 1,5583 | 1,5582 | 1,5583 | 0,0001
priemer 1,5579
SD 0,0003
Tab. 17 Hustota pevnych latok ds (g/ml) pre zmes TB-80 0,50 LP-A
m (g) ds (g/ml) priemer SD
1 5,0461 | 1,5514 | 1,5512 | 1,5512 | 1,5510 | 1,5508 | 1,5511 | 0,0002
2 5,0363 | 1,5479 | 1,5479 | 1,5476 | 1,5473 | 1,5472 | 1,5476 | 0,0003
3 5,0617 [ 1,5496 | 1,5495 | 1,5496 | 1,5495 | 1,5495 | 1,5495 | 0,0000
4 4,9340 | 1,5499 | 1,5497 | 1,5497 | 1,5494 | 1,5490 | 1,5495 | 0,0003
5 5,0086 [ 1,5502 | 1,5498 | 1,5498 | 1,5497 | 1,5495 | 1,5498 | 0,0002
priemer 1,5495
SD 0,0012
Tab. 18 Hustota pevnych latok ds (g/ml) pre zmes TB-80 0,25 LP-A
m (g) ds (g/ml) priemer SD
1 4,8212 | 1,5436 | 1,5434 | 1,5431 | 1,5433 | 1,5434 | 1,5434 | 0,0002
2 4,8078 | 1,5436 | 1,5437 | 1,5434 | 1,5431 | 1,5431 | 1,5434 | 0,0002
3 4,8705 | 1,5439 | 1,5437 | 1,5437 | 1,5437 | 1,5434 | 1,5437 | 0,0002
4 4,7534 | 1,5432 | 1,5432 | 1,5431 | 1,5430 | 1,5426 | 1,5430 | 0,0002
5 4,8191 | 1,5436 | 1,5433 | 1,5430 | 1,5429 | 1,5426 | 1,5431 | 0,0003
priemer 1,5433
SD 0,0003
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Tab. 19 Vlastnosti laktos a ich zmesi

dc db dt ds Vsp
HR | & (%) | € (%)
(g/ml) | (g/ml) | (g/ml) | (g/ml) (ml/g)

TB-80 0,5900 | 0,5856 | 0,7285 | 1,5385 | 1,23 | 61,93 | 52,65 | 1,71

LP-G 0,5272 10,5393 |1 0,6502 | 1,5272 | 1,23 | 64,69 | 57,42 | 1,85

SPL-100 | 0,6667 | 0,6801 | 0,8313 | 1,5355 | 1,25 | 55,71 | 45,57 | 1,47

LP-A 0,5903 | 0,5422 | 0,7673 | 1,5605 | 1,30 | 65,26 | 49,76 | 1,84

TB-80 0,75
0,5828 | 0,5667 | 0,7779 | 1,5579 | 1,33 | 63,66 | 50,06 | 1,76
LP-A
TB-80 0,50
0,5805 | 0,5758 | 0,7703 | 1,5495 | 1,33 | 62,57 | 50,29 | 1,74
LP-A
TB-80 0,25
LPA 0,5929 10,5780 | 0,7539 | 1,5433 | 1,27 | 62,61 | 51,15 | 1,73

Tab. 20 Parametre rovnice konsolidacie, hodnota N, a stredny rozmer castic (* data

zistené z DP Pazderkovej)*

latka Voo (ml) A t R? Ny | xs0 (um)*
TB-80 21,2 3,8 5,49 0,9920 3,8 145
LP-G 21,5 3,5 4,45 0,9783 3,1 125
SPL-100 20,9 4,1 6,13 0,9959 4,2 80
LP-A 19,8 5,3 15,48 | 0,9958 10,7 60
TB-80 0,75 LP-A 19,1 5,8 10,17 | 0,9991 7,0 -
TB-80 0,50 LP-A 19,3 5,5 7,49 0,9963 5,2 -
TB-80 0,25 LP-A 20,4 4,5 5,40 0,9850 3,7 -
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9 Diskusia

Meranie sypnych vlastnosti aich zmien vplyvom vonkajSich otrasov patri
k zasadnym charakteristikam praskovych latok. Zla sypnost’ praSkov moze vyvolat’
problémy jednak pri ich manipulacii, ale takisto aj pri ich spracovani do pevnych
liekovych foriem, ¢o mo6ze mat vyznamny vplyv na konecni bezpecnost, kvalitu
aucinnost’ lie¢ivého pripravku. Tieto sypné vlastnosti praskovych latok su
vysledkom vnutornych charakteristik latky, ako napriklad velkost’, tvar ¢i povrch
Castic, tendencia k vytvaraniu zhlukov, porozita vrstvy prasku a vonkajsich vplyvov,
ako teplota a vlhkost’ okolia, vibracie a iné.> 23

V tejto diplomovej praci som sa zamerala na chovanie Styroch druhov laktosy -
Tablettose® 80 (TB-80), SpheroLac® 100 (SPL-100), Lactopress® Granulated
(LP-G), Lactopress® Anhydrous (LP-A) atroch zmesi Tablettose® 80
a Lactopress® Anhydrous (v pomere 1:3, 1:1 a3:1). Pre zmesi bola schvilne
vybrana latka s dobrymi sypnymi vlastnostami (TB-80) a latka, ktora je z tohto
hladiska problémovejsia (LP-A). Pridca nadvédzovala na diplomovl pracu Julie
Pazderkovej.?*

Stredna vel'kost Castic xso (um) bola pre TB-80 145 um, pre LP-G 125 pum, pre LP-A
115 um apre SPL-100 80 pum.** ULP-A bol vSak zisteny velky rozdiel
v ocakdvanom strednom rozmere Castic oproti udajom uvadzanym od vyrobcu
(60 um).!” Dévodom moze byt, 7e v spominanej diplomovej praci bol stredny
rozmer Castic urceny z vysledkov sitovej analyzy, ktord je oznaCovana za vhodnu
metodu, ak je vacSina Castic vdacSich nez 75 um a pre menSie Castice moze
poskytovat’ nepresné vysledky.?> U mensich &astic totizto moze dochadzat’ k vzniku
aglomeratov, ktoré neprechadzajii otvormi sita, a tak skresl'uji ich skuto¢nt vel'kost.
Vysledky sypného chovania LP-A uvadzané nizsie podporujii mensi stredny rozmer
jeho castic.

U spominanych laktos a ich zmesi som hodnotila sypnu hustotu vol'ne nasypaného
prasku podla dvoch liekopisnych metod a vplyv poctu sklepani na hustotu
po straseni. Dalej som merala hustotu pevnych ¢astic héliovym pyknometrom a tiito
hustotu som pouzila pre urcenie porozity praskovej vrstvy. Zarovenn som sledovala
vplyv poctu sklepani na dani porozitu. Vysledky tychto merani som hodnotila

vo vztahu k vel'kosti a tvaru Castic hodnotenych laktos.
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Jednym z dolezitych faktorov vonkajSieho prostredia, ktoré ovplyviiujii spravanie
praskovych materidlov je vlhkost.? Pre jej meranie som vyuzila analyzator vlhkosti
a merala som stratu suSenim jednotlivych vzoriek laktos a ich zmesi. Obsah vlhkosti
bol uvSetkych vzoriek laktos niz§i ako 1,0 %, ¢o odpoveda vSeobecnym

informaciam o laktose.'®2°

Vykonané merania prebiehali v Standardnych
laboratornych podmienkach pri teplote 23 +£2 °C arelativnej vlhkosti vzduchu

35+4%.

9.1 Sypna hustota

Sypné hustota ako pomer hmotnosti volne nasypaného prasku ajeho objemu je
vlastnost’, ktort mézeme urcit’ viacerymi sposobmi. V tejto praci som pouzila dve
metddy jej stanovenia — meranie vo volumetri a meranie v odmernom valci.?!
Principom stanovenia sypnej hustoty vo volumetri dp (g/ml) je, ze praSok sa pri
sypani cez kazetu volumetra odrdza od jej skli¢ok, ¢im sa prevzdusnuje a volne sa
sype do kovovej nadobky s presne stanovenym objemom. Problémom pri tejto
metéde mdze byt neochota prasku prechddzat’ cez 1,0 mm otvory sitka, ¢o som
pozorovala u vzoriek LP-A, SPL-100 a zmesi TB-80 s 50% a 75% obsahom LP-A
(TB-80 0,50 LP-A, TB-80 0,75 LP-A). Pri¢inou tohto problému je tendencia tychto
latok vytvarat zhluky, ¢o suvisi aj s vel'kostou ich Castic. Ako je uvedené vyssie,
zo sledovanych laktos mali najmensSie castice prave SPL-100 a LP-A. Sypné
chovanie LP-A odpoved4d menSiemu strednému rozmeru v sulade s idajom vyrobcu
(stredny rozmer LP-A uvadzany vyrobcom je 60 pm).!”

Pri stanovovani sypnej hustoty pomocou odmerného valca dc (g/ml) je vel'mi
dolezita technika vrstvenia prasku do valca. Ak je totiZto praSok sypany vo vicSom
mnozstve naraz a zvacSej vySky, moze sa vplyvom vlastnej vahy stlacit
(konsolidovat’), o moze ovplyvnit vyslednii hustotu. Dal§im problémom tejto
metody je, ze odmerné valce sluzia len na priblizné meranie objemu, tym padom je
jeho odcitanie nepresné a subjektivne. Vysledky stanovenia sypnej hustoty
vo volumetri dp (g/ml) a sypnej hustoty v odmernom valci dc (g/ml) som pre laktosy

uviedla v Tab. 3 a pre stanovované zmesi v Tab. 4.
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Najvyssiu sypna hustotu mal SPL-100 a najnizs$iu LP-G, ¢o odpoveda vysledkom
stanovenym v diplomovej praci J. Pazderkovej.?* U zmesi vykazovala najvysiu
sypnu hustotu zmes TB-80 s 0,25 % LP-A. ZmieSanie TB-80 s vy$Sou koncentraciou
LP-A vedie k tomu, ze jemné Castice LP-A vyplnili voI'né priestory medzi va¢Simi
Casticami TB-8. Zavislost medzi sypnou hustotou a koncentraciou LP-A v jeho
zmesiach s TB-80 sa ukazala nepriamo tUmernd, ako ukazuje (Obr. 19).

So zvysujicou sa koncentraciou LP-A v zmesiach sa sypna hustota znizovala.

0,6

0,58 P

0,52

0,5
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2

koncentracia LP-A

Obr.19: Zavislost sypnej hustoty dp (g/ml) na relativnej koncentracii LP-A v zmesi

Zavislost’ je mozné popisat’ rovnicou polynomu 2. stupiia v tvare:

dp=-0,0465LP-A? + 0,0073LP-A + 0,5835 (7

s koeficientom determinacie R? = 0,9613, kde symbol dy (g/ml) je, ako uz bolo
spominané vysSie, sypna hustota zistend volumetrom a LP-A v rovnici vyjadruje
relativnu koncentraciu LP-A v jeho zmesi s TB-80.

Je zreymé Ze dp (g/ml) je zavisla na velkosti Castic, a teda Ze sa jej hodnota zniZuje
so zmenSovanim castic. Podobna zéavislost bola uz skoér popisand pre velkostné
frakcie sorbitolu.?’

Sypna hustota praskov zahrnuje aj vol'ny priestor medzi Casticami, a teda zavisi nie
len na samotnej hustote prasku, ale aj na priestorovom usporiadani jeho &astic.?!
Sypna hustota figuruje vrade dalSich odvodenych velicin, ako je porozita

alebo Hausnerov pomer. TaktieZz je premennou v matematickych modeloch
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popisujucich chovanie praskov, ako st rovnica sypania alebo rovnica lisovania.
Rozdiely hodnét sypnej hustoty ziskané dvomi metdédami (Tab. 3 a 4) poukazuju

na fakt, Ze pri jej stanoveni je technika vrstvenia prasku vel'mi dolezita.

9.2 Porozita praskovej vrstvy

Principom merania hustoty pevnych latok plynovym pyknometrom je meranie
objemu praSku o znamej hmotnosti. Tento objem odpovedd objemu plynu
nahradené¢ho praskom. Ako meraci plyn sa najCastejSie pouziva hélium, pre jeho
dobri schopnost’ prenikat’ do malych poérov. AvSak uzavreté pory su pre plyn
nedosiahnutelné, preto je ich objem zahrnuty do hustoty prasku.?® Napriek tomu sa
pri sledovani vlastnosti praSkov povazuje hustota pevnych latok ds (g/ml), zistena
héliovou pyknometriou, za najbliZsiu pravej hustote.?’

Pri tejto metdde je jednym z dolezitych faktorov technika vrstvenia prasku v meracej
nadobke. Aby som zaistila dosiahnutie vol'ne nasypanej vrstvy prasku bez vnesenia
subjektivneho faktora, pouzivala som pre plnenie nddobky volumeter.

Hodnoty ds (g/ml) pre hodnotené laktosy som uviedla v Tab. 12-15. Najvyssia
Z vysledkov uvedenych v Tab. 16-18 je zrejmy trend priamo Gmerného zvySovania
ds (g/ml) so zvySujicou sa koncentraciou LP-A v jeho zmesiach s TB-80 (Obr. 16),
¢o zrejme opit’ suvisi s vysokym obsahom &astic mensich ako 80 um.?*

Namerané hodnoty ds (g/ml) som pouZila pre vypocet porozity praskovej vrstvy.

Porozita praskovych latok & (%) popisuje mnozstvo volného priestoru medzi
jednotlivymi Casticami prasku. Vyjadruje sa ako pomer pravého objemu praSku Viwe
asypného objemu Vo, ktory vsebe zahffla pravy objem prasku, objem
medzicasticovych priestorov a objem vnutornych porov pragkovych ¢astic.??

K ur€eniu porozity skimanych laktos a ich zmesi som pouZila hustotu pevnych latok
ds (g/ml) a sypnu hustotu. Pre ilustraciu rozdielov medzi metdédami stanovenia sypnej
hustoty som vypocet porozity urobila so sypnou hustotou dp (g/ml) idc (g/ml).

Z rozdielov porozity &, (%) a e (%) je opdt zrejmé, ze vyber metddy stanovenia
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sypnej hustoty ma na porozitu vyznamny vplyv (Obr. 12 a 13), a to najmi u latok
s hor§imi sypnymi vlastnost’ami ako je LP-A, u ktorého je viditeI'ny najvacsi rozdiel.
Pre komentar k vlastnostiam latok a zmesi je dalej vyuzitd &, (%). Z hodnotenych
laktos mal najvysSiu porozitu volne nasypanej vrstvy LP-A, vdaka jeho malej
velkosti Castic, ktoré zachytavaji vicsie mnozstvo vzduchu ako Castice vicsie. Tento
fakt sa potvrdil aj u jeho zmesi s TB-80, kde mézeme pozorovat’ zvySovanie porozity
s narastajucim mnozstvom LP-A v zmesi.

Zmeny porozity laktos vo volne nasypanej vrstve &, (%) a po findlnom sklepani
(1250 sklepani) & (%) najlepSie ilustruje vyjadrenie rozdielu medzi tymito
hodnotami. Hodnota tohto rozdielu sa pre hodnotené laktosy zvySovala v poradi
LP-G<TB-80<SPL-100<LP-A (Obr. 14). Najvac¢sia zmena teda nastala v pripade
LP-A a SPL-100. Tieto latky maji zo sledovanych laktos najmensie ¢astice. Castice
malej velkosti maji tendenciu aglomerovat’ a vytvarat tak vicSie medziCasticové
priestory.”> U hodnotenych zmesi LP-A s TB-80 modZeme takisto pozorovat,
Ze porozita &, (%) sa zvySuje pri vysSej koncentracii LP-A u vol'ne nasypanej vrstvy,
zatial ¢o po sklepani je zavislost' opacnd (Obr. 17). Zaroveni so zvySujicou sa
koncentraciou LP-A v zmesi s TB-80 sa zvySoval aj rozdiel medzi porozitou vol'ne

nasypanej vrstvy prasku a porozitou sklepanej vrstvy (Obr. 15).

9.3 Konsolidacia

Sledovanie zmien objemu ¢i hustoty vrstvy prasku v zavislosti na pocte sklepani
patri k doleZitym parametrom hodnotenia vlastnosti praSkovych latok. Tieto zmeny
nastavaju vplyvom reorganizacie jednotlivych cCastic praSku behom gravitatného
sklepévania, ¢o je dej ve'mi podobny plneniu toboliek alebo pociatku lisovania
v matrici.? Zaroven ziskavame informdcie o zmene sypnych vlastnosti praskov, ktoré
mozu nastat vplyvom rdéznych vonkajSich otrasov, behom ich skladovania c¢i
manipulacie.

Pri stanovovani hustoty po straseni d¢ (g/ml) som vychadzala vzdy z pociato¢ného
objemu 25,0 ml (Vo) anasledne som sledovala jeho zmenu na ziklade poctu

sklepani, ako je uvedené v metodike. (Obr. 9) Pre overenie predchadzajucich
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vysledkov bolo stanovenie u hodnotenych laktos iba orienta¢né.* Vysledky som
zaznamenala do Tab. 5-11.

Zo stanovovanych laktos mal najvysSiu hustotu po sklepani SPL-100 a najvacsi
rozdiel medzi sypnou hustotou a hustotou po sklepani LP-A, ¢o odpovedad zdverom
zo spominanej diplomovej prace,>* aj vys$ie spominanym rozdielom v porozite
VIStvy.

Zavislost zmeny hustoty po sklepani d: (g/ml) na pocte sklepani N pre zmesi
ukazuje, ze k najvdcSej zmene hustoty latok dosSlo v uvode sklepavania (prvych
20 sklepani), kedy dochadza k najviac¢siemu uvoltiovaniu vzduchu z vrstvy prasku
(Obr. 10).

Obdobne som zo zistenych hodnot sypnej hustoty dp» (g/ml) a hustoty po sklepani
di (g/ml) vypocitala Hausnerov pomer (HR).> Hodnota HR pre TB-80, LP-G
a SPL-100 odpovedala primeranému toku prasku. Pre LP-A to bol tok priemerny,
¢o je znova vysledkom jeho malych Castic s vysokou kohezivitou.

Zmenu HR v zavislosti na pocte sklepani ukazuje (Obr. 11). I ked’ Hausnerov pomer
nepatri medzi pravé vlastnosti prasku, sledovanie jeho zmeny v zavislosti na pocte
sklepani nam déava dolezité informacie o chovani prasku pocas konsolidacie, pretoze
dava do suvislosti sypnu hustotu aj hustotu po sklepani. U zmesi LP-A s TB-80 je
vidiet’, ze najvac¢sia zmena jeho hodndt nastava medzi 25 % a 50 % obsahom LP-A,
¢onajviac ovplyviiuje sypné chovanie TB-80. ZvySovanie koncentradcie LP-A

v zmesi nad 50 % uZ nevyvolalo také vel'ké zmeny.

9.4 Kinetika konsolidacie

K hodnoteniu rychlosti sklepadvania som pouZila poc¢itacovy program OriginPro 7.5,
v ktorom som do grafu vyniesla zévislost’ zmeny objemu préskovej vrstvy na pocte
sklepani. U laktos som pouzila hodnoty objemov z prace Pazderkovej.?* Zo zistenych
parametrov rovnice som vypocitala hodnotu Ny, ktord vyjadruje pocet sklepani
nutnych pre poloviéni redukciu praskovej vrstvy 2 (Tab. 20). Pre samotné laktosy sa
jeho hodnota zvysSovala so zniZzujucou sa velkostou ich castic. Podobne u zmesi
LP-A s TB-80 som zistila, ze ¢im viac LP-A sa v zmesi nachadza, tym je hodnota N,

vysSia. Vysledky dobre ukazuju ako velkost’ Castic ovplyviiuje rychlost’ deja. Ked'ze
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vyssia hodnota tohto parametra uddva, ze sklepavanie prasku prebieha pomalsie,

znamena to, ze malé Castice spomal’uju priebeh konsolidécie.

9.5 Specificky objem

Dal$ou charakteristikou, ktor som pouzila pre popisanie konsolida¢nych vlastnosti
stanovovanych laktos, bol $pecificky objem Vs, (ml/g). Specificky objem je
prevratenou hodnotu sypnej hustoty (g/ml) a vyjadruje objem jedného gramu volne
nasypaného prasku. Moze sa vyuzivat’ ako indikator posudzujtci celkové mnozstvo
vzduchu vo vrstve volne nasypaného prasku.> Uréila som ho zo sypnej hustoty
db (g/ml). Napriek tomu, ze laktosy st chemicky rovnaké latky, vysledky ukézali,
ze ich Specifické objemy ako partikuldrne charakteristiky st vyrazne odlisné. Ako
ukazuje Obr. 18, medzi Specifickym objemom a porozitou &, (%) bola detekovana
linedrna zavislost’, a teda zvySovanie porozity e» (%) so zvySujucim sa Specifickym
objemom Vy, (ml/g). Podobne ako Specificky molarny objem latok Vme (ml/mol) by
Specificky objem praskového materialu mohol byt' délezitou charakteristikou latok.

Jeho $tadiu bude v budicnosti venovana pozornost’ pre d’alsie partikularne materialy.
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10 Zavery

Napriek tomu, ze po chemickej stranke st hodnotené latky takmer identické

zluceniny, zlozené z molekul a-laktosy alebo B-laktosy, vplyvom ich rozdielneho

spracovania sa vyrazne liSia ich sypné a konsolidacné vlastnosti. Z vysledkov

merani, ktoré¢ boli vykonané v tejto diplomovej praci, méZzeme konstatovat’ niekol’ko

Zaverov:

1.

Sypna hustota (g/ml) je ovplyvnena pouzitou metdodou stanovenia. Vysledky
ziskané meranim vo volumetri a v odmernom valci ukazuji, ze rozdiely su vyssie
LP-G. Pre zmesi LP-A s TB-80 bola zistend nepriama umera medzi sypnou
hustotou dp(g/ml) akoncentraciou LP-A v danej zmesi. Hustota klesa
pri zvySujucej sa koncentracii LP-A.

Pre Studované laktosy sa prava hustota pevnych latok ds (g/ml) v rozmedzi
1,5272 g/ml az 1,5605 g/ml zvySovala v poradi LP-G<SPL-100<TB-80<LP-A.
Pre zmesi LP-A s TB-80 sa zvySovala priamo umerne s mnozstvom LP-A

Vv Zmesi.

. Pri sledovani konsolidacie praskov vplyvom sklepavania bol zisteny najvacsi

rozdiel medzi sypnou hustotou dy (g/ml) a hustotou po straseni d: (g/ml) u LP-A.
Podla vSeobecnych kritérii hodnotenia sypnych vlastnosti odpovedala hodnota
Hausnerovho pomeru pre TB-80, LP-G a SPL-100 primeranému toku prasku
a pre LP-A to bol tok priemerny.

Pre stadium kinetiky sklepavania je vhodnejSie vyjadrenie zmeny Hausnerovho
pomeru na pocte sklepani nez zmeny hustoty po straseni d; (g/ml). U zmesi LP-A
s TB-80 bola pozorovana najvdc¢Sia zmena HR u zmesi s 25% a 50% obsahom
LP-A. Pri tychto koncentracidch LP-A v zmesi dochddza k najvyraznejSiemu
ovplyvneniu sypného chovania TB-80.

Z rozdielov medzi porozitou & (%) uréenou zdy, (g/ml) aporozitou & (%)
uréenou z dc (g/ml) mézeme konstatovat” dblezitost’ metddy stanovenia sypnej
hustoty, najmd pre latky so zlymi sypnymi vlastnostami ako je LP-A.
Pre vylucenie subjektivneho faktora pri vrstveni prasku je doporucené plnenie
merace] nadobky pyknometra pomocou volumetra. Porozita hodnotenych laktos

sa pohybovala v rozmedzi 61,93 — 65,26 %. Najvyssiu porozitu vol'ne nasypaného
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prasku &, (%) mal LP-A. U zmesi LP-A s TB-80 sa porozita vol'ne nasypanej
vrstvy & (%) zvySovala so zvySujucim sa mnozstvom LP-A v zmesi, ¢o
koreSponduje s jeho vel'mi malymi Casticami.

Rozdiel medzi porozitou vol'ne nasypaného prasku e, (%) a porozitou sklepanej
vrstvy prasku & (%) sa zvySoval v poradi LP-G<TB-80<SPL-100<LP-A, ¢o suvisi
s vel'kost'ou castic. So zvySujiicou sa koncentraciou LP-A v zmesi s TB-80 sa
zvysuje aj rozdiel medzi porozitou volne nasypanej vrstvy prasku a porozitou
sklepanej vrstvy, pretoze LP-A vzhladom k svojim malym casticiam zachytava
viac vzduchu.

. Pre hodnotenie rychlosti konsolidacie je vhodny parameter Ny, ktory vyjadruje
pocet sklepani nutnych pre polovi¢na redukciu praskovej vrstvy. Pre Studované
latky a zmesi boli zistené hodnoty v rozmedzi 3,1 - 10,7. Hodnota Ny, sa zvySuje
so znizujucou sa vel'kost'ou Castic hodnotenej latky.

. Bola zistena linedrna priamo umernd zavislost medzi Specifickym objemom
Vg (ml/g) aporozitou volne nasypanej vrstvy prasku e, (%) uhodnotenych
laktos. Jeho $tudiu bude v budticnosti venovana pozornost’ pre d’alSie partikularne

materialy.
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