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Ocena wlasciwosci uktadow proszkowych

Objetos¢ nasypowa
Badanie objetoéci nasypowej ma na celu oznaczanie w okreslonych warunkach objetosci

pozornych, przed i po ubiciu, zdoInosci do zmniejszania objetosci oraz gestosci pozomych
ziarnistych preparatéw statych (np. proszki, granulaty).

APARATURA

Aparat (Rycina 1) sktada sie z nastepujgcych elementdw:

- urzadzenie do ubijania umozliwiajgce wykonanie 250 + 15 uderzen na minute z
wysokosci 3 £ 0,2 mm. Masa podstawki wraz z uchwytem na cylinder miarowy wynosi
450 £ 5 g;

- cylinder miarowy poj. 250 ml (z podziatkg co 2 ml) o masie 220 + 40 g.

METODA

Do suchego cylindra wsypac¢ bez ubijania 100,0 g (m g) badanej substancji. Jezeli nie jest to
mozliwe, uzy¢ probke o objetosci od 50 ml do 250 ml okreslajgc jej mase i uwzglednic jg w
obliczeniach. Umocowac cylinder w uchwycie. Dokona¢ odczytu objetosci pozornej probki
nieubitej Vo zaokraglajgc do najblizszej catkowitej liczby mililitréw. Przeprowadzi¢ badanie
wykonujgc 10, 500 i 1250 uderzen i odczyta¢ odpowiadajgce wartosci objetosci V1o, Vsoo,
V1250 zaokragglone do najblizszej catkowitej liczby mililitrow. Jezeli réznica pomiedzy Vsq a
V1250 jest wieksza niz 2 ml, wykonac¢ kolejne 1250 uderzen.
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Rycina 1. Przyrzad do ubijania probek z cylindrem miarowym.




PRZEDSTAWIENIE WYNIKOW
a) Objetosci pozorne:

- objetos¢ pozorna bez ubijania lub objeto$é produktu luzem: Vo ml.
- objetos¢ pozorna po ubiciu lub objeto$¢ po ubiciu: V250 ml, V50 ml.

b) Zdolnos¢ do zmniejszania objetosci: réznica Vo ml - Voo ml.

c) Gestosci pozorne:

Gestosci pozorne wyraza sie w sposob nastepujacy:

- gestos¢ pozorna przed ubiciem lub gestos¢ produktu luzem: m/Vo (gramy na mililitr)
(gestos¢ nasypowa).

- Gestosc pozorna po ubiciu lub gesto$é ubitego produktu: m/Vizse lub m/Vasee (gramy na
mililitr) (gesto$¢ po ubiciu).

Gestos¢ nasypowa

Gesto$¢ nasypowg proszkéw wyraza sie stosunkiem masy luzno nasypanej prébki
proszku do jej objetosci, zajmowanej tgcznie z wolnymi przestrzeniami miedzy czgstkami. Z
tego powodu gestos¢ nasypowa zalezy zardéwno od gestosci czgstek proszku jak i utozenia
przestrzennego czgstek w jego ztozu. Poniewaz pomiary wykonuje sie przy uzyciu cylindréw
miarowych, gestos¢ nasypowa jest wyrazana w gramach na mililitr, chociaz Jednostkg
Miedzynarodowg jest kilogram na metr szescienny (1 g/ml = 1000 kg/m?®). Moze byé tez
wyrazana w gramach na centymetr szescienny (g/cm?®).

Wiasciwosci nasypowe proszku zalezg od przygotowania probki, jej obrdbki oraz od

warunkéw przechowywania, tj. od sposobu postepowania z probkg. Czgstki mogg zostaé
upakowane co daje zakres gestosci nasypowych, a ponadto najmniejsze poruszenie ztoza
proszku moze powodowaé¢ zmiane gestosci nasypowej. Czesto z tego powodu jest bardzo
trudno oznaczy¢ gestosé nasypowg proszku z dobrg powtarzalnoscig. Przedstawiajgc wyniki
nalezy opisac sposob wykonania pomiaru.
Gestos$¢ nasypowg proszku okresla sie mierzac przy pomocy cylindra miarowego objetos¢
zajmowang przez znang mase probki proszku, jezeli trzeba, przesianego (Metoda 1) lub
okreslajgc mase znanej objetosci proszku przesypanego przez wolumetr do pojemnika
(Metoda 2), wzglednie wprowadzonego do naczynia pomiarowego (Metoda 3). Preferuje sie
metode 1 3.

METODA 1: POMIAR PRZY POMOCY CYLINDRA MIAROWEGO

Postepowanie. llos¢ proszku wystarczajgcg do przeprowadzenia badania przesiac, jezeli to
konieczne, przez sito o otworach rownych lub wiekszych od 1,0 mm, w celu rozbicia
aglomeratow, ktére mogty utworzyé sie podczas przechowywania; postepowac delikatnie,
aby nie spowodowac zmian wtasciwosci materiatu. Do suchego cylindra miarowego poj. 250
ml (mozliwo$¢ odczytu z doktadnoscig do 2 ml) wprowadzi¢ delikatnie i bez ubijania ok. 100
g (m) badanej prébki, zwazonej z doktadnoscig do 0,1%. Jezeli konieczne, ostroznie i bez
ubijania, wyréwnac powierzchnie proszku i odczyta¢ objetos¢ pozorng probki nieubitej (Vo),
przyjmujgc wartos¢ odpowiadajgcg najblizszej podziatce. Obliczy¢ gesto$¢ nasypowg w
gramach na mililitr wg wzoru m/V,. Zwykle potrzebne jest wykonanie powtérnych oznaczen
tej wtasciwosci.



Uzycie 100 g probki nie jest wiasciwe, jezeli gestosé proszku jest za wysoka lub za niska tak,
ze badana probka posiada swobodng objeto$é pozorng wiekszg od 250 ml lub mniejszg od
150 ml. W takim przypadku uzy¢ inng objetos¢ proszku tak, aby jego swobodna objetosé
pozorna wynosita od 150 ml do 250 ml (objetos¢ pozorna nie mniejsza niz 60% catkowitej
objetosci cylindra); przedstawiajgc wyniki nalezy poda¢ mase badanej prébki.

W przypadku prébek posiadajgcych objetos¢ pozorng pomiedzy 50 ml i 100 ml mozna uzyé¢
cylinder poj. 100 ml z mozliwoscig odczytu z dokfadnoscig do 1 ml; objetos¢ cylindra nalezy
podac przedstawiajgc wyniki.

METODA 2: POMIAR PRZY POMOCY WOLUMETRU

Aparat. Elementem aparatu (Rycina 2) jest géormy lejek, wyposazony w sito o oczkach 1,0
mm zainstalowany nad komorg zawierajgcg cztery szklane przegrody, po ktérych zeslizguje i
odbija sie przeptywajgcy proszek. W dolnej czesci komory znajduje sie lejek, ktéry zbiera i
kieruje proszek do usytuowanego pod nim pojemnika. Pojemnik moze mie¢ ksztatt
cylindryczny (poj. 25.00 + 0.05 ml, $rednica wewnetrzna 30,00 £ 2,00 mm) lub kwadratowy
(poj. 16,39 + 2,00 ml. wymiary wewnetrzne 25,4 + 0,076 mm).

Postepowanie. Umozliwi¢ przeptyw proszku przez aparat do pojemnika zbierajgcego probke
w takiej ilosci, aby jego nadmiar zaczgt sie przesypywaé. W przypadku stosowania
pojemnika kwadratowego uzy¢ co najmniej 25 cm® proszku, a stosujgc pojemnik cylindryczny
- co najmniej 35 cm® proszku. Ostroznie zgarngé nadmiar proszku z wierzchu pojemnika,
przesuwajgc krawedz ostrza szpatutki ptynnym ruchem prostopadle do gémej ptaszczyzny
pojemnika, aby nie ubija¢ proszku i nie usuwac go z pojemnika. Usung¢ materiat ze scianek
pojemnika i okresli¢ mase (M) proszku zaokraglajgc wynik do 0,1%. Obliczy¢ gestos¢
nasypowg w gramach na mililitr wg wzoru M/V,, w ktérym V, jest pojemnos$cig pojemnika.
Podac warto$¢ srednig z 3 oznaczen wykonanych dla 3 réznych probek proszku.

A. sito 1,0 mm E. przegroda szklana
B. lejek do proszku F. pojemnik

C. lejek zasypowy G. statyw

D. komora

Rycina 2. Wolumetr.



Gestosé po ubiciu

Gestos¢ po ubiciu jest powiekszong gestoscig nasypowa, osiggnietg po mechanicznym
uderzaniu naczyniem zawierajgcym probke proszku.
Gestos¢ po ubiciu uzyskuje sie uderzajgc mechanicznie miarowym cylindrem lub naczyniem
zawierajgcym probke proszku. Po zmierzeniu poczatkowej objetosci lub masy, uderza sie
miarowym cylindrem lub naczyniem i dokonuje odczytow objetosci lub masy do chwili
stwierdzenia juz tylko nieznacznych zmian. Mechaniczne uderzanie jest powodowane
podnoszeniem cylindra lub naczynia na okreslong wysoko$¢ i jego opadaniem pod wlasnym
ciezarem. Wykorzystuje sie jedng z opisanych ponizej 3 metod. Preferuje sie aparaty
obracajgce cylinder lub naczynie w czasie ubijania, co zmniejsza mozliwos¢ rozdziatu
proszku podczas ruchu w dét.

METODA 1

Aparat. W sktad aparatu (Rycina 1) wchodzg nastepujgce czesci:

- cylinder miarowy poj. 250 ml (mozliwos¢ odczytu z doktadnoscig do 2 ml) o masie 220 +
44 g;

- urzadzenie do ubijania, umozliwiajgce wykonanie w czasie 1 min albo nominalnie 250 %
15 uderzeh z wysokosci 3 + 0,2 mm lub nominalnie 300 + 15 uderzen z wysokosci 14 + 2
mm. Masa podstawki wraz z uchwytem na cylinder miarowy wynosi 450 + 10 g.

Postepowanie. Postepowaé jak podano powyzej dla oznaczenia gestosci nasypowej (Vo).
Umocowac cylinder w podstawce. Wykona¢ 10, 500 oraz 1250 uderzen dla tej samej probki
proszku i odczytaé odpowiadajgce im objetosci Vig, Vsoo, Vizso,przyjmujgc wartosé
odpowiadajacg najblizszej podziatce. Jezeli réznica pomiedzy Vso i Viaso jESt Mniejsza niz 2
ml, V1250 stanowi objeto$¢ po ubiciu. Jezeli roznica pomiedzy Vsoo i Vizs0 jest wieksza niz 2
ml, wykonaé¢ powtdérzenia dodajgc po np. 1250 uderzen, do uzyskania réznicy pomiedzy
kolejny mi pomiarami mniejszej niz 2 ml. Dla niektérych proszkéw moze by¢ wiasciwa
mniejsza ilos¢ uderzen, jezeli zostato to zwalidowane. Obliczy¢ gestos¢ po ubiciu (g/ml) wg
wzoru m/V;, gdzie V: jest koncowg objetoscig proszku po ubiciu. Zwykle potrzebne jest
wykonanie powtdrnych oznaczeh tej wiasciwosci. Przedstawiajgc wyniki podaé droge
opadania cylindra.

Jezeli nie jest mozliwe uzycie 100 g badanej probki, uzyé mniejszg ilos¢ oraz odpowiedni

cylinder miarowy poj. 100 ml (mozliwo$¢ odczytu z doktadnoscig do 1 ml) i masie 130 + 16 g,

montowany na podstawce o masie 240 + 12 g. Przedstawiajgc wyniki opisaé zmienione

warunki badania.

METODA 2

Postepowanie. Postepowac jak podano w Metodzie 1, z wyjgtkiem uzycia przyrzgdu
mechanicznego, zapewniajgcego staty spadek cylindra 3 + 0,2 mm i nominalnie 250 uderzen
na minute.

METODA 3

Postepowanie. Postepowac jak podano w Metodzie 3 pomiaru gestosci nasypowej, stosujgc
naczynie pomiarowe wyposazone w nasadke przedstawiong na rycinie 4Rycina 3. W
odpowiednim przyrzadzie do pomiaru gestosci po ubiciu naczynie pomiarowe z nasadkg jest
podnoszone 50-60 razy na minute. Wykona¢ 200 uderzen, zdjg¢ nasadke i ostroznie
zgarng¢ nadmiar proszku z wierzchu naczynia pomiarowego jak podano w Metodzie 3
pomiaru gestosci nasypowej. Powtdrzy¢ postepowanie stosujgc kolejne 200 uderzen. Jezeli
réznica pomiedzy dwiema masami, otrzymanymi po 200 i 400 uderzeniach, przekracza 2%,
kontynuowac¢ badanie dodajgc po 200 uderzen, do uzyskania réznicy pomiedzy kolejnymi
pomiarami mniejszej niz 2%. Obliczy¢ gesto$¢ po ubiciu (g/ml) wg wzoru M; 100, gdzie M
jest masg proszku w naczyniu pomiarowym. Zwykle potrzebne jest wykonanie powtornych
oznaczen tej wiasciwosci.
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Rycina 3. Naczynie pomiarowe (z lewej strony) oraz nasadka (z prawej strony).

Wskazniki zageszczalnosci proszkow

Poniewaz interakcje pomiedzy czastkami, wptywajgce na wiasciwosci nasypowe
proszkéw sg takze interakcjami wptywajgcymi na ptyniecie proszku, poréwnanie gestosci
nasypowych z gesto$ciami po ubiciu moze stuzyé ocenie wzglednego znaczenia tych
interakcji dla danego proszku. Takie poréwnanie jest czesto stosowane jako miara zdolnosci
ptyniecia proszku, jest to np.: wskaznik zageszczalnosci lub wspotczynnik Hausner'a.
Wskaznik zageszczalnosci i wspodtczynnik Hausner'a okre$lajg, jak podano powyzej,
podatnos¢ proszku na zageszczanie. Stanowig one miare zdolnosci proszku do osiadania i
umozliwiajg ocene wzglednego znaczenia interakcji zachodzgcych pomiedzy czgstkami. Dla
proszkéw o dobrej sypkosci takie interakcje majg mniejsze znaczenie a gesto$¢ nasypowa
oraz gestos$¢ po ubiciu majg zblizone wartosci. W przypadku proszkéw o stabszej sypkosci
interakcje miedzy czgstkami sg czesto wieksze i bedg stwierdzane wigksze rdznice
pomiedzy gestoscig nasypowg i gestoscig po ubiciu. Te réznice odzwierciedlajg sie w
wartosciach wskaznika zageszczalno$ci i wspofczynnika Hausner'a.
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Vo = objetos¢ pozorna prébki nieubitej

Vi = koncowa objetos¢ po ubiciu

Wskaznik zageszczalnosci:

Wspotczynnik Hausner'a \\//—0
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Plyniecie proszku (2.9.36)
Celem tego rozdziatu jest dokonanie przegladu najczesciej wystepujgcych w
pismiennictwie metod stuzgcych charakterystyce ptyniecia proszku.

Cztery metody najczesciej stosowane do oceny ptyniecia proszku to:
- katusypu,

- wskaznik zageszczalnosci lub wspoétczynnik Hausnera,

- szybkos¢ przeptywu przez otwor,

- komora scinania.

Dodatkowo, kazda z podstawowych metod posiada liczne warianty. Przy tej liczbie metod
i ich wariantow wskazana bytaby standaryzacja, jezeli to mozliwe.
W tym celu ponizej omoéwiono stosowane najczesciej metody. Okreslono réwniez istotne
praktyczne uwagi oraz zalecenia dotyczgce standaryzacji postepowania. Zasadniczo kazda
metoda pomiaru ptyniecia proszku musi by¢ praktyczna, uzyteczna, powtarzalna i czuta;
musi dostarcza¢ znaczgcych wynikow. Nalezy ponownie podkresli¢, ze zadna prosta metoda
nie pozwala okresli¢ dokfadnie i catkowicie szerokiego zakresu cech ptyniecia, kiére majg
znaczenie w przemysle farmaceutycznym. Moze sie okazac, ze najlepszg strategig bedzie
stosowanie kilku wystandaryzowanych metod w celu okreslenia r6znych aspektéw ptyniecia
proszku, w zaleznosci od potrzeb badajgcego.



KAT USYPU

Badanie kata usypu stosuje sie w wielu dziedzinach nauki dla okre$lenia ptyniecia ciat
statych. Kat usypu jest cechg zwigzang z tarciem wewnetrznym, czyli z oporem dla ruchu
pomiedzy czastkami. Dowiedziono, ze kat usypu zalezy w duzym stopniu od zastosowanej
metody. Praktyczne trudnosci powstajg wskutek rozdzielania sie materiatu oraz zbijania lub
napowietrzania proszku w czasie formowania stozka. Pomimo tych trudnosci metode kata
usypu nadal stosuje sie w przemys$le farmaceutycznym, a w piSmiennictwie podawane sg
przyktady swiadczace o jej przydatnosci w przewidywaniach ewentualnych problemow
technologicznych, ktére mogg wystgpi¢ w procesie wytwarzania.

Kat usypu to staty tréjwymiarowy kat (w odniesieniu do poziomej podstawy)
utworzony przez materiat usypany stozkowo przy zastosowaniu jednej z kilku metod, krétko
opisanych ponizej.

Podstawowe metody badania kata usypu

W pismiennictwie opisano rézne metody badania kata usypu. Najczesciej stosowane metody

badania statycznego kata usypu mozna sklasyfikowa¢ na podstawie dwdch istotnych

zmiennych doswiadczalnych. Sg to:

- odnoszona do podstawy wysokos¢ ,lejka”, przez ktory przeptywa proszek, moze by¢
stata lub moze sie zmieniaé w trakcie tworzenia stozka,

- podstawa, na ktérej tworzy sie stozek; moze mie¢ okreslong srednice lub dopuszcza sie
aby Srednica stozka zmieniata sie w trakcie jego tworzenia.

Warianty metody badania kata usypu.

W pismiennictwie farmaceutycznym opisano w pewnym zakresie takze modyfikacje

powyzszych metod:

- splywowy Kkat usypu: jest wyznaczony gdy nadmiar materialu znajdujgcy sie nad
podstawg o okreslonej srednicy sptywa ze zbiornika; tworzenie stozka na podstawie o
okreslonej srednicy pozwala na oznaczenie sptywowego kata usypu;

- dynamiczny kat usypu: jest wyznaczony przez napetnienie sie cylindra (z przezroczystg
ptaskg pokrywa) i obracanie go z okreslong predkoscia. Dynamiczny kat usypu to kat (w
odniesieniu do poziomu) utworzony przez ptyngcy proszek. Wewnetrzny kat tarcia
kinetycznego jest okreslony przez ptaszczyzne oddzielajgcg czgstki zsuwajgce sie z
wierzchotka warstwy proszku od czgstek, ktére obracajg sie wraz z cylindrem (o
szorstkiej powierzchni).

Ogodlna skala ptyniecia odnoszaca sie do metody kata usypu

Chociaz istniejg pewne réznice w jakosciowym okres$laniu ptyniecia proszku metodg kata
usypu, w wiekszosci pismiennictwa farmaceutycznego potwierdza sie klasyfikacje Carra,
podang w tabeli Tabela 1. Pismiennictwo zawiera przyktady bezproblemowego wytwarzania
preparatow przy uzyciu materiatébw o kgcie usypu w zakresie 40-50 stopni. Gdy kat usypu
jest wiekszy od 50 stopni, przeptyw rzadko odpowiada wymaganiom procesu produkcyjnego.



Tabela 1. Zdolno$¢ ptyniecia i odpowiadajgcy jej kat usypu’

Plyniecie Kat usypu (stopnie)

Bardzo dobre 25-30

Dobre 31-35

Dos¢ dobre (nie wymaga wspomagania) 36-40
Dostateczne (mozliwe zawieszanie sie) 41-45
Stabe (konieczne wstrzgsanie, wibracja) 46-55
Bardzo stabe 56-65

Zte >66

O Carr RL. Evaluating flow properties of solids. Chem. Eng 1965; 72:163-168
Praktyczne uwagi do metody badania kata usypu

Kat usypu nie jest nieodtgczng cechg proszku, co oznacza, ze w bardzo duzym stopniu
zalezy od metody zastosowanej do tworzenia stozka. W dostepnym piSmiennictwie zwraca
sie uwage na nastepujgce wazne aspekty tej metody:

- wierzchotek stozka moze ulec znieksztatceniu wskutek uderzania przez spadajacy z goéry
proszek. Ostrozne usypywanie stozka pozwala ograniczy¢ znieksztatcanie;

- na kat usypu ma wptyw rodzaj podstawy, na ktorej tworzony jest stozek. Zaleca sie
tworzenie stozka na podobnym podtozu, np. na warstwie proszku. Jest to mozliwe przy
zastosowaniu podstawy o okre$lonej $rednicy, z wystajgcg krawedzig zewnetrzng,
zatrzymujgcg warstwe proszku, na ktérej tworzony jest stozek.

Postepowanie zalecane do badania kata usypu

Kat usypu tworzy¢ na okreslonej podstawie posiadajgcej krawedz zatrzymujgcg warstwe
proszku. Podstawa nie moze drgaé. Zmienia¢ wysokos¢ ustawienia lejka, aby ostroznie
usypa¢ symetryczny stozek. Nie wstrzgsa¢ lejkiem podczas zmiany jego potozenia.
Utrzymywac lejek w odlegtosci ok. 2-4 cm od wierzchotka tworzonego stozka, aby spadajgcy
proszek jak najmniej znieksztatcat wierzchotek stozka. Metoda nie jest odpowiednia, jezeli
nie udaje sie powtarzalnie usypywaé symetrycznego stozka. Zmierzy¢ wysokos¢ stozka i
obliczy¢ kat usypu a, korzystajgc z nastepujgcego wzoru:

_wysokosc
t9(@) = 0,5x podstawa

Wskaznik zageszczalnosci oraz scisle z nim zwigzany wspotczynnik Hausner'a stosuje sie
od niedawna jako prostg szybkg i powszechng metode przewidywania cech ptyniecia
proszku.

Wskaznik zageszczalnosci zaproponowano jako posrednig miare gestosci nasypowej,
wielkosci i ksztattu czgstek, powierzchni, wilgotnoéci, a takze spoistosci materiatu, poniewaz
kazdy z tych parametrow moze wptywac na oceniany wskaznik. Wskaznik zageszczalnosci
oraz wspoéfczynnik Hausner'a oznacza sie dla proszku przez pomiar zaréwno objetosci
nasypowej jak i objetosci po ubiciu.

Podstawowe metody oznaczania wskaznika zageszczalnosci oraz wspoétczynnika
Hausner'a

Istnieje kilka wariantéw metod oznaczania wskaznika zageszczalnosci oraz wspotczynnika
Hausnera, ale podstawowym postepowaniem jest pomiar swobodnej objetosci pozornej Vo,
oraz objetosci po ubiciu (Vy), czyli objetosci proszku, ktéra przy ubijaniu nie ulega dalszej
zmianie. Wskaznik zageszczalnosci oraz wspotczynnik Hausner'a oblicza sie w nastepujagcy
sposoéb:



Wskaznik zageszczalnosci = 100 x—(VO\;Vf)
0

Wspodtczynnik Hausner'a = \\//_0
f

Wskaznik zageszczalnosci oraz wspotczynnik Hausner'a mozna réwniez obliczy¢
nastepujgco stosujgc zmierzone wartosci gestosci nasypowej (Oswobodna) Oraz gestosci po

UbiCiU (ppo ubiciu)

Wskaznik zageszczalnosci = 100 x Zpouwiciu ™ Pswobocna
P poubiciu

Wspoiczynnik Hausner'a = Zeowiciy
Pswobodna

W modyfikacji tych metod obok zmiany objetosci po ubiciu lub zamiast niej, mierzy sie
niekiedy szybkos¢ zageszczania. Powszechnie akceptowang skale zdolno$ci ptynigcia w
odniesieniu do wskaznika zageszczalno$ci i wspofczynnika Hausner'a podano w Tabela 2.

Tabela 2. Skala zdolnosci ptyniecia )

Wskaznik _ Plyniecie Wspobtczynnik
zageszczalnosci (%) Hausner'a
1-10 Bardzo dobra 1,00-1,11
11-15 Dobra 1,12-1,18
16-20 Dos¢ dobra 1,19-1,25
21-25 Dostateczna 1,26-1,34
26-31 Staba 1,35-1,45
32-37 Bardzo staba 1,46-1,59
>38 Zta >1,60

®) Carr RL. Evaluating flow properties of solids. Chem. Eng 1965; 72:163-168

Praktyczne uwagi do metody badania wskaznika zageszczalnosci i wspétczynnika
Hausner'a

Wskaznik zageszczalnosci i wspotczynnik Hausner'a nie sg nieodtgcznymi wiasciwosciami
proszku, co znaczy, ze zalezg one od stosowanej metody. W istniejgcym pismiennictwie
wymienia sie kilka istotnych czynnikdw, wptywajgcych na oznaczanie swobodnej objetosci
pozornej Vo, objetosci po ubiciu Vs gestosci nasypowej pswobodna, @ takze gestosci po ubiciu

- $rednica stosowanego cylindra,

- liczba uderzen potrzebnych do uzyskania gestosci po ubiciu,

- masa materiatu uzytego do badania,

- rotacja probki w czasie ubijania.

Postepowanie zalecane do badania wskaznika zageszczalnosci oraz wspoétczynnika
Hausner'a

Stosowac cylinder poj. 250 ml i probke o masie 100 g. Mogg by¢ stosowane mniejsze ilosci i
mniejsze objetosci, lecz tego rodzaju zmiane w metodzie nalezy opisac tgcznie z wynikami.
Zaleca sie okreslenie sredniej wartosci z trzech oznaczen.
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METODA PRZEPLYWU PRZEZ OTWOR

Szybkos¢ przeptywu materiatu zalezy od wielu czynnikdw, z ktorych pewne zwigzane sg z
wiasciwosciami czgstek, a inne z przebiegiem procesu. Jako jeden z lepszych sposobow
oceny zdolnos$ci ptyniecia zaproponowano badanie szybko$ci przeptywu materiatu przez
otwor. Szczegodlne znaczenie ma ciggta kontrola przeptywu, poniewaz przeptyw pulsacyjny
stwierdzono nawet w przypadku materiatdw o dobrych witasciwosciach ptyniecia. Ponadto
zmiany szybkosci przeptywu wystepujg w miare oprdézniania sie pojemnika. Wyznaczono
empirycznie réwnania opisujgce zaleznos¢ szybkoéci przeptywu od $rednicy otworu,
wielkosci czgstek oraz gestosci czgstek. Oznaczanie szybkos$ci przeptywu przez otwor jest
jednak przydatne tylko dla materiatéw swobodnie zsypujgcych sie.

Zasadniczo szybkos$¢ przeptywu przez otwor jest wyrazana jako masa proszku wyptywajgca
przez okreSlony czas z pojemnikdbw roznego rodzaju (cylindry, lejki, podajniki
samowytadowcze). Pomiar szybkos$ci przeptywu moze odbywacé sie przy podawaniu proszku
porcjami lub w sposéb ciggty.

Podstawowe metody przeptywu przez otwér

W pismiennictwie opisano rézne warianty tych metod. Najczeéciej wymieniane warianty

oznaczania szybkosci przeptywu przez otwdr mozna sklasyfikowaé w oparciu o trzy wazne

zmienne doswiadczalne:

- rodzaj pojemnika stosowanego do proszku. Najczesciej stosuje sie cylindry, lejki,
podajniki samowytadowcze stanowigce wyposazenie produkcyjne;

- wielko$é i ksztalt stosowanego otworu. Srednica i ksztalt otworu sg czynnikami
krytycznymi w oznaczaniu szybko$ci przeptywu proszku;

- sposbéb mierzenia szybkosci przeptywu proszku. Szybkos¢ przeptywu mozna mierzy¢ w
sposob ciagty, stosujgc wage elektroniczng z odpowiednim rejestratorem (rejestrator z
zapisem na tasmie, komputer). Mozna tez jg mierzy¢ na porcjach proszku (np. mierzac z
doktadnoscig do dziesiatej czesci sekundy czas potrzebny do przeptyniecia przez otwor
100 g proszku lub mierzgc z doktadnoscig do dziesigtej czesci grama ilos¢ proszku
przeptywajgcg przez otwér w czasie 10 s).

Warianty metod przeptywu przez otwér

Mozliwe jest oznaczanie szybkosci przeptywu masy, albo szybkosci przeptywu objetosci
proszku. Pomiar szybkosci przeptywu masy jest metoda tatwiejszg, lecz jego wyniki sg
bardziej wiarygodne w przypadku materiatdbw o wysokiej gestosci. Poniewaz matryce
napetnia sie objetosciowo, bardziej zasadne moze by¢é oznaczanie szybkosci przeptywu
objetosci proszku. W celu utatwienia przeptywu z pojemnika czasami podigcza sie wibrator,
co jednak moze komplikowac interpretacje wynikéw. Dla lepszej symulacji warunkéw w
tabletkarce rotacyjnej zaproponowano ruchome urzadzenie z otworem. Mozna réwniez
okresli¢c minimalng srednice otworu, przez ktory przeptywa proszek.

Ogodlna skala zdolnosci ptyniecia odnoszaca sie do metody przeptywu przez otwér
Ogodlna skala nie istnieje z powodu krytycznej zaleznosci szybkosci przeptywu od stosowanej
metody pomiaru. Wystepujg tez trudnosci przy porownywaniu opublikowanych wynikow.

Praktyczne uwagi do metody przeptywu przez otwor

Szybko$¢ przeptywu przez otwér nie jest nieodtgczng cechg proszku. Zalezy w duzym
stopniu od stosowanej metody. W istniejgcym pismiennictwie wskazuje sie na kilka istotnych
czynnikow wptywajgcych na wynik, takich jak:

- srednica i ksztalt otworu,

- rodzaj materiatu pojemnika (metal, szkfo, tworzywo sztuczne),

- Srednica i wysokoS¢ warstwy proszku.

Postepowanie zalecane do badania metoda przeplywu przez otwér
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Metode szybkosci przeptywu przez otwdr mozna stosowac tylko do materiatow wykazujgcych
pewng zdolnos¢ pityniecia. Nie nadaje sie ona do badania materiatdbw spoistych. Gdy
wysokos$¢ warstwy proszku (,stup” proszku) jest duzo wieksza niz $rednica otworu, szybko$é
przeptywu zasadniczo nie zalezy od wysokosci. Poleca sie stosowanie cylindra jako
pojemnika, poniewaz $cianki pojemnika powinny minimalnie wptywaé na przeptyw. Taki
uktad powoduje, ze szybkos$¢ przeptywu wyznaczana jest przez ruch proszku nad proszkiem,
a nie proszku wzdtuz scianek pojemnika. Szybkos¢ przeptywu czesto rosnie, gdy wysokos$é
stupa proszku jest mniejsza niz dwukrotnosc.
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Cwiczenie 1 - Analiza jakosci substancji stalych stosowanych do przygotowania
produktéw kosmetycznych

Dokonaj analizy wiasciwosci nastepujgcych substanciji:

a) Talk

b) Stearynian magnezu
¢) Chlorek sodu

d) Tlenek cynku

e) Kwas borowy

Ad 1 a) Analiza talku:

Objetosé
Masa [m]
Vo [mL] Vj_o [mL] V500 [mL] V125o [mL] V2500 [mL]
Objetos¢ nasypowa:
Objetos¢ luzem Vg [mL] Objetos¢ po ubiciu V1250 lub Vaseo [ML]

Zdolnos¢ do zmniejszania objetosci (V1o — Vsoo) [ML]

Gestos¢ przed ubiciem m/Vq [g/mL]

Gestos¢ po ubiciu m/V 50 lub Voseg [g/mL]

Wskaznik zageszczalnosci Wspodtczynnik Hausnera

Zdolnos¢ ptyniecia w zaleznosci od ww. wskaznikow

Kat usypu [°] : Zdolnos¢ ptyniecia w zaleznosci od kata

Zawartos¢ wilgoci [%]:

Ad 1 b) Analiza stearynianu magnezu

Objetosé
Masa [m]
V() [mL] VlO [mL] V5oo [mL] V125o [mL] V2500 [mL]
Objetos¢ nasypowa:
Objetosé¢ luzem Vo [mL] Objetos¢ po ubiciu V50 lUb Vagee [ML]

Zdolnos¢ do zmniejszania objetosci (V1o — Vsoo) [ML]

Gestos¢ przed ubiciem m/V, [g/mL]

Gestos$¢ po ubiciu m/Vias0 lub Voo [g/mL]

Wskaznik zageszczalnosci Wspotczynnik Hausnera

Zdolnos¢ ptyniecia w zaleznosci od ww. wskaznikow

Kat usypu [°] : Zdolnos¢ ptyniecia w zaleznosci od kata

Zawartosc¢ wilgoci [%]:
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Ad 1 c) Analiza chlorku sodu:

Objetos¢
Masa [m]
Vo [mL] Vi [mL] Vsg0 [ML] V1250 [ML] V500 [ML]
Objetos¢ nasypowa:
Objetosé luzem Vo [mL] Objetos¢ po ubiciu V50 IUb Vosge [ML]

Zdolnos$¢ do zmniejszania objetosci (V1o — Vsoo) [ML]

Gestos¢ przed ubiciem m/Vq [g/mL]

Gestos¢ po ubiciu m/Vizs0 lub Vasgo [g/ML]

Wskaznik zageszczalnosci Wspétczynnik Hausnera

Zdolnos¢ ptyniecia w zaleznoéci od ww. wskaznikow

Kat usypu [] : Zdolnos¢ ptyniecia w zaleznosci od kata

Zawartos¢ wilgoci [%]:

Ad 1 d) Analiza tlenku cynku:

Objetosé
Masa [m]
Vo [mL] Vio[mL] Vso0 [ML] Vi2s0 [ML] Vas00 [ML]
Objetos¢ nasypowa:
Objetosé¢ luzem Vo [mL] Objetos¢ po ubiciu V50 IUb Vosee [ML]

Zdolnos¢ do zmniejszania objetosci (V1o — Vsoo) [ML]

Gestos¢ przed ubiciem m/V, [g/mL]

Gestos$¢ po ubiciu m/V 50 lub Voseg [g/mL]

Wskaznik zageszczalnosci Wspétczynnik Hausnera

Zdolnos¢ ptyniecia w zaleznosci od ww. wskaznikow

Kat usypu [°] : Zdolno$¢ ptyniecia w zaleznosci od kata

Zawartos¢ wilgoci [%0]:
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Ad 1 e) Analiza kwasu borowego:

Objetos¢
Masa [m]
Vo [mL] Vj_o [mL] V500 [mL] V1250 [mL] V2500 [mL]
Objetos¢ nasypowa:
Objetosé luzem Vo [mL] Objetos¢ po ubiciu V50 IUb Vosge [ML]

Zdolnos¢ do zmniejszania objetosci (V1o — Vsoo) [ML]

Gestos¢ przed ubiciem m/Vq [g/mL]

Gestos¢ po ubiciu m/V1zs0 lub Vasgo [g/ML]

Wskaznik zageszczalnosci Wspétczynnik Hausnera

Zdolnos¢ ptyniecia w zaleznoéci od ww. wskaznikow

Kat usypu [°] : Zdolnos¢ ptyniecia w zalezno$ci od kata

Zawartos¢ wilgoci [%]:

WNIOSKI:
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Cwiczenie 2

Przygotuj po 50 g mieszaniny talku i stearynianu magnezu lub tlenku cynku w nastepujgcych
proporcjach:

10%+90%, 25%+27%, 50%+50%, 75%+25% lub 90%+10%
Ocen w jaki sposéb dodatek stearynianu magnezu wptywa na: objeto$¢ nasypowg, objetosé

po ubiciu, wskaznik zageszczalnosci, wspoétczynnik Hausnera oraz zdolno$¢ ptynigcia w
zaleznosci od kata usypu.

Ad 2 a) Mieszanina 10% talku + 90% stearynianu magnezu/tlenek cynku:

Objetosé
Masa [m]
Vo [mL] Vj_o [mL] V500 [mL] V125o [mL] V2500 [mL]
Objetos¢ nasypowa:
Objetos¢ luzem Vg [mL] Objetos¢ po ubiciu V1250 lub Vaseo [ML]

Zdolnos¢ do zmniejszania objetosci (V1o — Vsoo) [ML]

Gestos¢ przed ubiciem m/Vq [g/mL]

Gestos¢ po ubiciu m/V 50 lub Voseg [g/mML]

Wskaznik zageszczalnosci Wspodtczynnik Hausnera

Zdolnos¢ ptyniecia w zaleznosci od ww. wskaznikow

Kat usypu [°] : Zdolnos¢ ptyniecia w zaleznosci od kata

Zawartos¢ wilgoci [%]:

Ad 2 b) Mieszanina 25% talku + 75% stearynianu magnezu/tlenek cynku:

Objetosé
Masa [m]
V() [mL] VlO [mL] V5oo [mL] V125o [mL] V2500 [mL]
Objetos¢ nasypowa:
Objetosé¢ luzem Vi [mL] Objetos¢ po ubiciu V50 lUb Vagee [ML]

Zdolnos¢ do zmniejszania objetosci (V1o — Vsoo) [ML]

Gestos¢ przed ubiciem m/V, [g/mL]

Gestos$¢ po ubiciu m/Vias0 lub Voo [g/mL]

Wskaznik zageszczalnosci Wspodtczynnik Hausnera

Zdolnos¢ ptyniecia w zaleznosci od ww. wskaznikow

Kat usypu [°] : Zdolnos¢ ptyniecia w zaleznosci od kata

Zawartosc¢ wilgoci [%]:
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Ad 2 c) Mieszanina 50% talku + 50% stearynianu magnezu/tlenek cynku:

Objetos¢
Masa [m]
Vo [mL] Vi [mL] Vsg0 [ML] V1250 [ML] V500 [ML]
Objetos¢ nasypowa:
Objetosé luzem Vo [mL] Objetos¢ po ubiciu V50 IUb Vosge [ML]

Zdolnos$¢ do zmniejszania objetosci (V1o — Vsoo) [ML]

Gestos¢ przed ubiciem m/Vq [g/mL]

Gestos¢ po ubiciu m/Vizs0 lub Vasgo [g/ML]

Wskaznik zageszczalnosci Wspétczynnik Hausnera

Zdolnos¢ ptyniecia w zaleznosci od ww. wskaznikéw

Kat usypu [] : Zdolnos¢ ptyniecia w zaleznosci od kata

Zawartos¢ wilgoci [%]:

Ad 2 d) Mieszanina 75% talku + 25% stearynianu magnezu/tlenek cynku:

Objetosé
Masa [m]
Vo [mL] VlO [mL] Vsoo [mL] V1250 [mL] V2500 [mL]
Objetos¢ nasypowa:
Objetosé¢ luzem Vo [mL] Objetos¢ po ubiciu V50 IUb Vosee [ML]

Zdolnos¢ do zmniejszania objetosci (V1o — Vsoo) [ML]

Gestos¢ przed ubiciem m/V, [g/mL]

Gestos$¢ po ubiciu m/V 50 lub Voo [g/mL]

Wskaznik zageszczalnosci Wspoitczynnik Hausnera

Zdolnos¢ ptyniecia w zaleznosci od ww. wskaznikéw

Kat usypu [°] : Zdolnos¢ ptyniecia w zaleznosci od kata

Zawartos¢ wilgoci [%]:
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Ad 2 e) Mieszanina 90% talku + 10% stearynianu magnezu/tlenek cynku:

Objetos¢
Masa [m]
Vo [mL] V1o [mL] V500 [mL] V1250 [mL] V500 [mL]
Objetos¢ nasypowa:
Objetosé luzem Vo [mL] Objetos¢ po ubiciu V50 IUb Vosge [ML]

Zdolnos$¢ do zmniejszania objetosci (V1o — Vsoo) [ML]

Gestos¢ przed ubiciem m/Vq [g/mL]

Gestos¢ po ubiciu m/Vizs0 lub Vasgo [g/ML]

Wskaznik zageszczalnosci Wspotczynnik Hausnera

Zdolnos¢ ptyniecia w zaleznoéci od ww. wskaznikow

Kat usypu [] : Zdolnos¢ ptyniecia w zaleznosci od kata

Zawartos¢ wilgoci [%]:

WNIOSKI:
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Sporzadzanie tabletek do kapieli

Tabletki musujgce do kapieli:

Chlorek sodu 510,0
Wodoroweglan sodu 250,0
Kwas winowy 240,0
Olejek jodtowy 20,0
Fluoresceina 0,5

Chlorek sodu (sito 0,5mm) zmieszac¢ z olejkiem i umiesci¢ w szczelnie zamknietym naczyniu
na okres 24 godzin, od czasu do czasu mieszajgc. Nastepnie dokftadnie wymiesza¢ z
pozostatymi wysuszonymi sktadnikami przesianymi przez sito 0,5. Ttoczy¢ tabletki o Srednicy
30 mm i masie 10 g. Gotowe tabletki pakowa¢ w folie aluminiowg i umiesci¢ w szczelnie
zamknietym stoiku.
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Sporzadzanie mikrokapsutek metoda suszenia rozpytowego

Mikrokapsuiki z olejem jojoba/makadamia/olejem z orzeszkéw ziemnych:

10% roztwor zelatyny 50,0
Olej jojoba/makadamia 10,0

Wykonanie:

Do 50 g 10% roztworu zelatyny o temp. 40°C doda¢ 10 g oleju. Mieszanine homogenizowaé
(7000 obr./min) przez 3 min. Emulsje suszy¢ rozpylowo. Zanotowac¢ warunki parametry
procesu. Mikrokapsutki obejrze¢ pod mikroskopem.
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Sporzadzanie mikroemulsji

Sporzadzi¢ uktady samoemulgujgce oraz mikroemulsyjne wg przepiséw dostepnych na sali
¢wiczen. Przepisy i sposdb wykonania zanotowac ponizej.

W  przypadku uktadéw samoemulgujgcych doda¢ 1 mL sporzadzonego ukfadu
samoemulgujgcego do 5 ml, 50 ml, 200 ml wody. Powstanie mikroemulsja.

Czym réznig sie uktady mikroemulsyjne od emulsji (makroemusiji)?
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Zagadnienia sprawdzajgce wiedze z éwiczen

Definicja i cel stosowania mikrokapsutek w kosmetyce.

Metody wytwarzania mikrokapsutek.

Definicja i cel stosowania liposomow.

Metody wytwarzania liposoméw.

Definicje innych nano- i mikrostruktur obecny w produktach kosmetycznych
Metody oceny wiasciwosci uktadoéw proszkowych.

Sposbdb oceny objetosci nasypowej oraz po ubiciu.

Sposoby oceny ptyniecia proszku.

Sposoby oceny zawartosci wody w substancjach statych.

O Czym roznig sie wiasciwosci makro- i mikroemuls;ji?
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