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1 Abstrakt 

Univerzita Karlova v Praze, Farmaceutick§ fakulta v Hradci Kr§lov® 

Katedra: Farmaceutick® technol·gie 

ĠkoliteŎ: doc. PharmDr. ZdeŔka Ġklubalov§, Ph.D.  

Posl¼chaļ: Alexandra Ġofrankov§ 

N§zov diplomovej pr§ce:  

 

Frakt§lne aspekty sypn®ho a konsolidaļn®ho chovania 

mikrokryġtalickej celulosy 

 

Predmetom tejto diplomovej pr§ce bolo ġt¼dium tokovĨch a konsolidaļnĨch 

vlastnost² troch typov mikrokryġtalickej celulosy. Granulometrick® charakteristiky 

ļast²c, vr§tane line§rnej frakt§lnej dimenzie, boli urļen® pomocou optickej 

mikroskopie. Bola hodnoten§ sypn§ a strasen§ hustota, sypnĨ uhol a rĨchlosŠ sypania 

otvorom n§sypky. Pomocou h®liovej pyknometrie bola urļen§ prav§ hustota l§tok a 

porozita voŎne navrstvenej pr§ġkovej vrstvy. Boli ġtudovan® zmeny hustoty 

v priebehu gravitaļn®ho sklep§vania; rozdiely v konsolidaļnom chovan² l§tok 

najlepġie vystihuje z§vislosŠ Hausnerovho pomeru na poļte sklepnut². Model§cia 

kinetiky konsolid§cie pomocou exponenci§lnej rovnice umoģnila urļiŠ parameter 

N1/2, ktorĨ vyjadruje poļet sklepnut², pri ktorom objem pr§ġku klesne o polovicu. 

Zisten® hodnoty N1/2 v rozmedz² 6,9 ï 18 dobre koreluj¼ s veŎkosŠou ļast²c 

pouģitĨch typov mikrokryġtalickej celulosy. 
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2 Abstract 

Charles University in Prague, Faculty of Pharmacy in Hradci Kr§lov® 

Department of: Pharmaceutical Technology 

Consultant: doc. PharmDr. ZdeŔka Ġklubalov§, Ph.D. 

Student: Alexandra Ġofrankov§ 

Title of Thesis: Fractal aspects of flow and consolidation behaviour of 

microcrystalline cellulose 

 

The object of this diploma thesis was to study the flow and consolidation 

characteristics of three types of microcrystalline cellulose. The granulometric 

characteristics, including the linear fractal dimension, were estimated using the 

optical microscopy. The bulk and tapped density, the angle of repose and the flow 

rate through an orifice of the hopper were evaluated. True density of the materials 

and the porosity of a loose powder bed were determined by helium pyknometry. The 

changes of density by the gravity consolidation were studied; the relationship of 

Hausner ratio on the number of taps describes best the differences in the 

consolidation behaviour of the substances. Modelling the consolidation kinetic by the 

exponential law allowed to determine the parameter N1/2, which shows the number of 

taps needed to reach one half of the powder volume reduction. The values of N1/2 

within a range of 6,9-18 correlated well with the particle size of the used types of 

microcrystalline cellulose. 
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3 Zadanie 

HlavnĨm cieŎom tejto diplomovej pr§ce bude zhodnotenie tokovĨch  

a konsolidaļnĨch vlastnost² 3 typov mikrokryġtalickej celulosy (MCC101, MCC102 

a MCC200), ktor® sa l²ġia veŎkosŠami ļast²c. 

Teoretick§ ļasŠ bude zameran§ na zhrnutie inform§ci² o sypnom a konsolidaļnom 

chovan² pr§ġkovĨch materi§lov a o vlastnostiach mikrokryġtalickej celulosy. Bude 

charakterizovanĨ pojem frakt§lna dimenzia a moģnosti vyuģitia vo farmaceutickej 

technol·gii.  

V experiment§lnej ļasti bud¼ sledovan® granulometrick® charakteristiky uvedenĨch 

typov MCC vr§tane line§rnej frakt§lnej dimenzie. Bude urļenĨ uhol sypania, 

rĨchlosŠ sypania otvorom n§sypky, sypn§ hustota, prav§ hustota a porozita. Bude 

sledovanĨ priebeh konsolid§cie voŎne nasypanej vrstvy pr§ġku a hodnoten§ kinetika 

redukcie objemu v z§vislosti na poļte sklepnut². 
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4 Zoznam pouģitĨch skratiek 

Skratka VĨznam Jednotka 

MCC101 AVICEL PH101 - 

MCC102 AVICEL PH102 - 

MCC200 Avicel PH200LM - 

A parameter rovnice  bezrozmern§ 

AOR sypnĨ uhol Á 

AR Aspect Ratio bezrozmern® 

D priemer z§kladne mm 

db sypn§ hustota (bulk density) g/ml 

dc sypn§ hustota (density in cylinder) g/ml 

dp sypn§ hustota (density of pile) g/ml 

ds hustota pevnĨch l§tok (density of solids) g/ml 

dt strasen§ hustota (tapped density) g/ml 

Ůb sypn§ porozita % 

Ůt strasen§ porozita % 

FD frakt§lna dimenzia bezrozmern§ 

F max Feret maxim§lny Õm 

F min Feret minim§lny Õm 

h vĨġka kuģeŎa mm 

HR Hausnerov pomer bezrozmern§ 

Max Y max. vn¼tornĨ vertik§lny rozmer ļastice Õm 

mp hmotnosŠ kuģeŎa g 

n poļet ļast²c bezrozmern® 

N poļet sklepnut² bezrozmern® 

N1/2 poļet sklepnut², pri ktorom objem pr§ġku klesne o 

polovicu 

bezrozmern® 

P obvod P (Perimeter) Õm 

Q rĨchlosŠ sypania g/s 

SD smerodatn§ odchĨlka bezrozmern® 

SF faktor tvaru (Shape Factor) bezrozmern® 
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Sph sf®ricita (Sphericity) bezrozmern® 

Vb sypnĨ objem pr§ġku ml 

VN objem pri N poļte sklepnut² ml 

Vp objem kuģeŎa ml 

Vsp ġpecifickĨ objem ml/g 

Vt pravĨ objem ml 

V1250 objem po 1250 sklepnutiach ml 

VÐ objem vrstvy pr§ġku pri N smeruj¼ci k nekoneļnu ml 

x50 medi§n veŎkosti ļast²c Õm 

1/t parameter rovnice  bezrozmern® 
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5 Đvod 

Pr§ġky a granulovan® materi§ly tvoria d¹leģit® ļasti produktov vyrobenĨch 

v priemyselnĨch odvetviach ako je chemickĨ, farmaceutickĨ, potravin§rsky, 

kozmetickĨ apod. Jednou z najvªļġ²ch vĨziev s¼ļasnosti je schopnosŠ 

charakterizovaŠ r¹zne spr§vanie tĨchto materi§lov s cieŎom z²skaŠ lepġiu kontrolu 

nad ich vĨrobou, skladovan²m, transportom a vyhn¼Š sa tak probl®mom ako je 

upch§vanie plniacich zariaden², zhlukovanie, adh®zia a in®. Sypk® materi§ly s¼ 

obecne charakterizovan® vlastnosŠou ako je sypnosŠ, ktor§ vyjadruje schopnosŠ 

pr§ġku voŎne tiecŠ. SypnosŠ je komplexn§ vlasnosŠ, ktor¼ nemoģno definovaŠ ako 

jednu hodnotu, ale ako kombin§ciu fyzik§lnych vlastnost². 
1
 

Ġt¼dium sypnĨch a konsolidaļnĨch vlastnost² je d¹leģitou s¼ļasŠou charakteriz§cie 

pr§ġkovitĨch materi§lov. Mikrokryġtalick§ celulosa je biely kryġtalickĨ pr§ġok bez 

chuti a z§pachu, ktorĨ sa vo farmaceutickej technol·gii ļasto vyuģ²va ako pojivo ļi 

plnivo pri vĨrobe tabliet a kaps¼l procesom mokrej granul§cie alebo priamym 

lisovan²m. Svoje vyuģitie naġla tieģ v kozmetickom a potravin§rskom priemysle, kde 

sa vyuģ²va ako plnidlo n²zkoenergetickĨch potrav²n, emulg§tor, zahusŠovadlo apod.
2
  

V mojej pr§ci som sa zaoberala pozorovan²m sypn®ho a konsolidaļn®ho chovania 

troch typov mikrokryġtalickej celulosy, ktor® sa navz§jom l²ġili strednou veŎkosŠou 

ļast²c. 
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6 Teoretick§ ļasŠ 

6.1 SypnosŠ  

SypnosŠ alebo inak nazĨvan§ aj tok pr§ġku (ang. flow), je jedna z d¹leģitĨch 

vlastnost² pr§ġkovitĨch l§tok, ktor§ vyjadruje ich schopnosŠ tiecŠ. Sypn® chovanie 

pr§ġkov je mnohorozmern® a z§vis² na mnohĨch charakteristik§ch. Nikdy nem¹ģe 

byŠ vyjadren§ ako jedna hodnota ļi index. Je vĨsledkom kombin§cie fyzik§lnych 

vlastnost², ktor® ovplyvŔuj¼ tok materi§lu a pouģitie zariadenia. VĨznam sypnosti 

pr§ġkov je d¹leģitĨ pri prenose pr§ġkov (napr. z bubna, n§sypky), skladovan², 

oddeŎovan² mal®ho mnoģstva od veŎk®ho (napr. behom tabletovania, plnenia 

toboliek), mieġan², lisovan² a pod.
3
 

 

Tokov® chovanie pr§ġku je  vo veŎkej miere ovplyvŔovan® vlastnosŠami jeho ļast²c. 

Medzi d¹leģit® patr² veŎkosŠ, tvar, povrch, polymorfia kryġt§lov, hustota, p·rovitosŠ 

a obsah vody. Plat², ģe vªļġie ļastice do urļitej miery zlepġuj¼ tokov® vlastnosti, 

a naopak veŎk® mnoģstvo malĨch jemnĨch ļast²c sypnosŠ zhorġuj¼. Ļastice 

s pravidelnĨm tvarom a hladkĨm povrchom sa syp¼ lepġie, optim§lny tvar je  

tzv. sf®rickĨ. Horġou sypnosŠou sa vyznaļuj¼ ļastice, ktor® maj¼ tvar hranatĨ, 

vl§knitĨ a kedy do seba navz§jom zapadaj¼. P·rovitosŠ je vlastnosŠ pr§ġku, ktor§ 

vyjadruje podiel objemu plynu k celkov®mu objemu pr§ġku, ak je jej hodnota vysok§ 

pr§ġok je nevhodnĨ vzhŎadom k n²zkej schopnosti zhustenia sa.
4
 

Medzi Ņalġie faktory, ktor® maj¼ vplyv na tokov® vlastnosti patr² vlhkosŠ, teplota, 

vibr§cie, dŌģka skladovania, dizajn zariadenia, v ktorom je pr§ġok uchov§vanĨ a pod. 

VlhkosŠ materi§lu mus² byŠ v rovnov§he s okolitou vlhkosŠou, aby nedoġlo 

k vyparovaniu alebo absorpcii vody. Jej vyġġie hodnoty zhorġuj¼ tok, ļo m¹ģe 

sp¹sobiŠ zlepovanie, tzv. krusty, ktor® m¹ģu vznikaŠ aj pri teplotnĨch zmen§ch. 

  



 13 

6.1.1 Tokov® chovanie pr§ġkov 

Pri manipul§cii, respekt²ve vypr§zdŔovan² pr§ġkov®ho materi§lu zo z§sobn²ka, m¹ģu 

nastaŠ dva modely sypania pr§ġku. 

 

HmotnostnĨ tok (mass flow) 

V tomto pr²pade je celĨ pr§ġok v pohybe po otvoren² n§sypky. Materi§l zo stredu, ale 

s¼ļasne aj z obvodu sa pohybujem smerom k vĨstupu. Hmotnostn® n§sypky 

eliminuj¼ stagnuj¼ci materi§l, zabezpeļuj¼ st§ly vĨtok s rovnomernou objemovou 

hmotnosŠou a tok je jednotnĨ a dobre kontrolovateŎnĨ. Podmienky pre dosiahnutie 

hmotnostn®ho toku zahŘŔaj¼ dostatoļne veŎkĨ vĨstup z n§sypky, aby sa zabr§nilo 

tvorbe obl¼kov, a hladk® a strm® steny pre Ŏahk® pr¼denie materi§lu.
5
 

 

 

Obr. 1 Sch®ma hmotnostn®ho toku
5
 

 

LievikovitĨ tok (trychtĨŚovitĨ tok, funel flow) 

K tomuto chovaniu doch§dza, ak v n§sypke je akt²vny pr¼d pr§ġkovit®ho materi§lu 

obkolesenĨ stagnuj¼cim, neteļ¼cim materi§lom. Pri klesan² hladiny pr§ġku, vrstva 

neteļ¼ceho materi§lu sa m¹ģe alebo nemus² skŌznuŠ do prietokov®ho kan§lu, ļo 

m¹ģe sp¹sobiŠ formovanie stabilnĨch kr§terov. Tento pr²pad nast§va najļastejġie 

s plytkou n§sypkou.
5
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Obr. 2 Sch®ma lievikovit®ho toku
5
 

 

Poruchy sypania sa prejavuj¼ najļastejġie pri presyp§van² materi§lu pr²sluġnĨm 

zariaden²m. Ak sa v pr§ġku nach§dzaj¼ kohez²vne (s¼drģn®) sily m¹ģe d¹jsŠ k tvorbe 

obl¼ka alebo kr§teru. 

Obl¼k (an arch) je stabiln§ prek§ģka, ktor§ sa tvor² v ļasti n§sypky, zvyļajne 

v bl²zkosti vĨstupu. Takto vytvorenĨ obl¼k zabr§Ŕuje vysypaniu zvyġn®ho pr§ġku. 

Kr§ter (a rathole) je stabiln§, zvisl§ dutina, ktor§ sa tvor² nad vĨstupom n§sypky. 

Materi§l zost§va uviaznutĨ v tzv. stagnuj¼cich z·n§ch aģ pokiaŎ ho neuvoŎn² nejak§ 

vonkajġia sila. Striedanie tvorby obl¼ku a kr§terov je vĨsledkom vzniku 

nepravideln®ho toku materi§lu. Tieto poruchy sypania m¹ģu nastaŠ v d¹sledku zle 

navrhnutĨch z§sobn²kov, n§sypok a vĨsypok.
3
 Spomenut§ porucha koreġponduje  

v podstate s vyġġie zmienenĨm typom toku (Obr. 2). 

K Ņalġ²m poruch§m sypnosti m¹ģeme zaradiŠ tzv. z§plavu (flooding). Tento 

probl®m nast§va pri vĨtoku veŎmi jemnĨch pr§ġkov. Pri zr¼ten² kr§tera, padaj¼ce 

ļastice s¼ un§ġan® vzduchom a st§vaj¼ sa fluidn²mi. V pr²pade, ģe pouģ²van® 

zariadenie nevie manipulovaŠ s fluidnĨm materi§lom, pr§ġok bude pretekaŠ 

syst®mom nekontrolovateŎne.
3
 

6.1.2 Met·dy testovania sypnosti a tokov®ho chovania 

Ġpecifick® sypn® charakteristiky pr§ġkov, ktor® ovplyvŔuj¼ sypnosŠ a m¹ģu byŠ 

v z§sade meran®, sa oznaļuj¼ ako sypn® vlastnosti (bulk properties).
3
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Jeden z hlavnĨch d¹vodov, preļo s¼ probl®my so sypnosŠou pr§ġkov tak rozġ²ren®,  

je nedostatok inform§ci² o sypnĨch vlastnostiach r¹znych pr§ġkov. N§zov pr§ġku 

poskytuje inform§cie ako sa s danou l§tkou manipuluje, ale nie o tom ako sa dan§ 

l§tka chov§, ak® m§ vlastnosti. VĨznamn® rozdiely v sypnosti sa ļasto vyskytuj¼ 

medzi rozdielnymi veŎkosŠami a typmi pr§ġkov s rovnakĨm n§zvom.
5
 

Pre charakteriz§ciu sypnĨch vlastnost² pr§ġkov je nutn® pouģiŠ viacero met·d 

testovania sypnosti. Medzi najļastejġie pouģ²van® met·dy pre sk¼ġanie toku 

pr§ġkovĨch materi§lov patria sypnĨ uhol, index stlaļiteŎnosti alebo Hausnerov 

pomer, rĨchlosŠ vytekania otvorom a smykov§ cela. 

 

SypnĨ uhol je konġtantnĨ priestorovĨ uhol medzi z§kladŔou a stenou kuģeŎa, ktorĨ 

vznikne nasypan²m materi§lu na z§kladŔu. Nie je pravou vlastnosŠou pr§ġku, a preto 

je veŎmi z§vislĨ na met·de pouģitej k vytvoreniu kuģeŎa.  

Faktory, ktor® ho ovplyvŔuj¼ m¹ģeme rozdeliŠ na vn¼torn® a vonkajġie.Vn¼torn® 

faktory zahŘŔaj¼ vn¼torn® charakteristiky a povahu pr§ġkovĨch materi§lov. Patria 

medzi ne veŎkosŠ a tvar ļast²c a vz§jomn® interakcie medzi ļasticami, ktor® 

ovplyvŔuj¼ ich kohezivitu . Sf®rick® ļastice maj¼ vªļġiu tendenciu sa sypaŠ, pretoģe 

vªzby medzi ļasticami s¼ menġie, a preto maj¼ sypnĨ uhol menġ² neģ ļastice 

s nepravidelnĨm tvarom. Vonkajġie faktory predstavuj¼ okolie, met·dy merania 

alebo pr²tomnnosŠ inĨch materi§lov (pevnĨch ļi kvapalnĨch).
5
 

Nasypanie pr§ġku m¹ģe byŠ r¹znymi sp¹sobmi, tj. na voŎn¼ podloģku, na podloģku 

s okrajom; je moģn® stanoviŠ tieģ tzv. odtokovĨ sypnĨ uhol (drained angle), 

stanovenie v hranolovitej n§dobe (Obr. 3b) a stanovenie v otoļnom rotuj¼com valci 

(Obr. 3c) tzv. dynamickĨ sypnĨ uhol (avalanche angle).
5
 

 

Obr. 3 Met·dy merania sypn®ho uhla 
6
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Index stlaļiteŎnosti (CI)  a Hausnerov pomer (HR) meraj¼ schopnosŠ pr§ġku byŠ 

stlaļiteŎnĨ. Hodnotia schopnosŠ pr§ġku usadiŠ sa a umoģŔuj¼ odhadn¼Š vĨznam 

interakci² medzi ļasticami, ich chovanie. U voŎne teļ¼cich pr§ġkov s¼ tieto 

interakcie menej vĨznamn® a hodnoty sypnej a sklepanej hustoty s¼ podobn®, naproti 

tomu u horġie teļ¼cich materi§lov s¼ vªļġie rozdiely sypnej a sklepanej hustoty 

v d¹sledku zvĨġenĨch interakci² medzi ļasticami, ktor® sp¹sobuj¼ ich vªļġiu 

aglomer§ciu a viac zadrģovan®ho vzduchu (vyġġia porozita voŎne nasypanej vrstvy 

pr§ġku). 

Stanovenie tĨchto veliļ²n patr² medzi jednoduch®, rĨchle a obŎ¼ben® empirick® 

met·dy sl¼ģiace k charakteriz§cii predpokladan®ho toku pr§ġku. Index stlaļiteŎnosti 

bol navrhnutĨ ako nepriame meranie sypnej hustoty, veŎkosti a tvaru, povrchu, 

obsahu vlhkosti a koh®zie materi§lu, lebo vġetky tieto veliļiny m¹ģu ovplyvŔovaŠ 

sledovanĨ index stlaļiteŎnosti.
7
 

Index stlaļiteŎnosti a Hausnerov pomer sa stanovuj¼ meran²m celkov®ho (V0) a 

strasen®ho (Vf) objemu pr§ġku alebo sa alternat²vne m¹ģu vypoļ²taŠ zo zmeranĨch 

hodn¹t sypnej hustoty (ɟsypn§) a strasenej hustoty (ɟstrasen§) nasleduj¼cim sp¹sobom: 

0

0
100

V

VV
CI

f-
Ö=

         (1) 

strasená

sypnástrasená
CI

r

rr -
Ö=100

        (2) 

fV

V
HR 0=           (3) 

sypná

strasenáHR
r

r
=           (4) 

Index stlaļiteŎnosti sa vyjadruje v %, pri hodnote 1-10 % charakterizuje tok ako 

vĨbornĨ a pri hodnot§ch nad 32 % ako veŎmi zlĨ. Hausnerov pomer je bezrozmern§ 

veliļina, ktor§ hodnot² tokov® vlastnosti pevnĨch l§tok ako vĨborn® pri hodnot§ch 

1,00-1,11. Nad 1,46 je charakter toku veŎmi zlĨ.
7
  

 

RĨchlosŠ vytekania otvorom je met·da, ktor§ sa pouģ²va len pre voŎne teļ¼ci 

materi§l. Urļuje sa Ŕou hmotnosŠ pr§ġku, ktorĨ vyteļie za urļit¼ dobu alebo dobu 

potrebn¼ na vyteļenie urļit®ho mnoģstva pr§ġku z v§lcovej alebo k·nickej n§sypky. 
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Meria sa buŅ priebeģne (pr²stroj m§ zabudovan® registraļn® v§hy) alebo 

u samostatnĨch vzoriek o urļitej hmotnosti. Z§sobn²k alebo n§sypka, z ktor®ho 

stanovovanĨ pr§ġok vytek§, je najļastejġie vyrobenĨ z kovu, skla ļi plastu s urļitĨm 

priemerom, ktorĨ by mal byŠ vªļġ² neģ 2-n§sobok priemeru otvoru, a otvorom 

s priemerom vªļġ²m neģ 6-n§sobok priemeru ļast²c.
8
 

M¹ģe sa stanoviŠ buŅ hmotnostn§ (g/s) alebo objemov§ (ml/s) rĨchlosŠ sypania 

materi§lu. Jednoduchġġie je stanovenie hmotnostn®, ale pre materi§ly s veŎkou 

hustotou sa pre vĨrazne skreslenie vĨsledkov vol² objemov® vyjadrenie rĨchlosti 

sypania.
7
  

 

Smykov§ cela. Met·da smykovej cely umoģŔuje d¹kladnejġie a presnejġie pos¼denie 

tokovĨch vlastnost² pr§ġkovĨch materi§lov. Pouģit²m tejto met·dy sa m¹ģe z²skaŠ 

mnoho r¹znych parametrov, napr. medze prieŠaģnosti, uhol vn¼torn®ho trenia, 

pevnosŠ v Šahu a rada odvodenĨch parametrov.
7
  

Smykov§ cela je vodorovne rozdelen§ na spodn¼ nepohybliv¼ ļasŠ a na hornĨ 

pohyblivĨ prstenec. Tieto dve ļasti cely sa voļi sebe pos¼vaj¼ v horizont§lnom 

smere. Na pr§ġok naplnenĨ v meracej cele p¹sob² vertik§lne norm§lov® napªtie  

a pri meran² se urļuje sila, ktor§ je potrebn§ k posunu pohyblivej ļasti po rovine 

ġmyku konsolidovan®ho pr§ġku.
8
 Pred meran²m je nutn® pr§ġok konsolidovaŠ. 

Vġeobecne je t§to met·da pomerne ļasovo n§roļn§, vyģaduje dobre vyġkolen®ho 

pracovn²ka a veŎk® mnoģstvo materi§lu.
7
 Medzi dva najļastejġie pouģ²van® smykov® 

pr²stroje patria Jenikeho smykovĨ pr²stroj a Schulzov rotaļnĨ smykovĨ pr²stroj.  

 

6.2 Konsolid§cia 

Pr§ġkovĨ materi§l je komplexnĨ syst®m, ktorĨ vykazuje netrivi§lne prechody medzi 

jeho statickĨm, kv§zi-statickĨm a dynamickĨm stavom. Materi§l sa m¹ģe spr§vaŠ 

ako pevn§ l§tka alebo ako kvapalina na z§klade aplikovan®ho napªtia a dok§ģe 

pomaly prech§dzaŠ medzi pevnĨm a fluidnĨm stavom. K popisu tĨchto stavov je 

potrebn§ analĨza mikroskopickĨch vlastnost² pr§ġkov a interpartikul§rnych s²l medzi 

ļasticami.
9
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Pri voŎnom nasypan² pr§ġku, je rozloģenie jednotlivĨch ļast²c v pr§ġkovej vrstve 

nerovnomern®. Pr§ġkov§ vrstva je tvoren§ r¹zne veŎkĨmi ļasticami, aglomer§tmi, 

ktor® ļastice m¹ģu vytv§raŠ, a vzduchom vypŌŔuj¼cim pr§zdne priestory.  

Pri manipul§cii, vibr§ci§ch a transporte pr§ġkov®ho materi§lu doch§dza n§sledne 

k zmen§m jeho objemu a hustoty. Tieto zmeny sa vzŠahuj¼ ku kohez²vnym sil§m 

pr§ġku, ktor® s¼ funkciou p¹sobiaceho konsolidaļn®ho tlaku. Meranie objemu 

zn§m®ho mnoģstva voŎne nasypanej vrstvy pr§ġkov®ho materi§lu navrstven®ho 

v odmernom v§lci, umoģŔuje vyjadrenie sypn®ho objemu nebo sypnej hustoty, ktor§ 

vyjadruje hmotnosŠ jednotkov®ho objemu pr§ġkovej l§tky (g/ml). Jeho obr§tenou 

hodnotu je moģn® charakterizovaŠ ako mernĨ objem a vyjadruje objem jednotkovej 

hmotnosti pr§ġkovej l§tky (ml/g).
3,10

  

Pre popis kinetiky konsolid§cie poklepom veŎkostnĨch frakci² pr§ġkovĨch l§tok je 

pouģ²van§ Kawakitova rovnica: 

)1/(/)( 221 NkNkkVVV SNS +=-        (5) 

VS mernĨ objem voŎne nasypanej vrstvy (ml/g), 

VN mernĨ konsolidovanĨ objem po N- sklepnutiach (ml/g), 

k1, k2 parametre rovnice. 

Parameter k1 vyjadrenĨ v % je oznaļovanĨ ako Kawakitova konġtanta a popisuje 

rozdiel medzi voŎnĨm a konsolidovanĨm sypnĨm objemom. Jeho hodnota kles§  

so zvªļġuj¼cim sa strednĨm rozmerom ļast²c. Parameter rovnice k2 m§ koriguj¼ci 

vĨznam. Kawakitova rovnica sa ļastejġie vyuģ²va v procese lisovania, kde v rovnici 

lisovania je poļet sklepnut² nahradenĨ lisovac²m tlakom a sypnĨ objem objemom 

vĨlisku.
10

 

Kinetikou sklep§vania sa zaoberali tieģ Lumay a kol. Pre vyjadrenie priebehu zmien 

objemu pr§ġku poļas sklep§vania zaviedli parameter N1/2, ktorĨ vyjadruje poļet 

sklepnut², pri ktorĨch objem pr§ġku klesne o polovicu. Predpoklad§ sa, ģe hodnota 

N1/2 je n²zka u pr§ġkov, ktor® maj¼ tendenciu sa rĨchlo zhustiŠ.
1
 To znamen§, ģe 

hodnota N1/2 kles§ so zvªļġuj¼cou sa veŎkosŠou ļast²c. 
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Konsolid§cia, teda zvĨġenie mechanickej pevnosti materi§lu na z§klade 

interpartikul§rnych interakci², sa uplatŔuje taktieģ pri procese kompakt§cie (lisovan²) 

pr§ġku. VeŎmi stlaļiteŎnĨ je ten pr§ġok, ktorĨ sa po stlaļen² vĨznamne zhust²,  

tj. redukuje svoj objem. VeŎmi kompresibilin® s¼ zvyļajne pr§ġky s veŎmi malĨmi 

ļasticami, ale to neznamen§, ģe s¼ schopn® tvoriŠ tablety, lebo pre vznik tabliet 

(kompakt§tu) je nutn®, aby sa medzi ļasticami vytvorili vªzby. Ļi je alebo nie je 

danĨ pr§ġok vhodnĨ pre tvorbu tabliet urļuje kompakt§cia (lisovatelnosŠ, 

stlaļitelnosŠ).  

Pri plnen² pr§ġku do matrice vr§mci procesu lisovania, doch§dza k nov®mu 

usporiadaniu ļast²c. Po chv²li sa syst®m dost§va do stavu, kedy je schopnosŠ ļast²c 

preskupovaŠ sa vyļerpan§, pr§ġok sa nach§dza v konsolidovanom stave. Ļastice s¼ 

obmedzen® v pohybe a uzatvoren® do polohy, kde s¼ susediace ļastice 

v ġtruktur§lnom stabilnom kontakte. Po dosiahnut² tohoto stavu, Ņalġia redukcia 

porozity pr§ġkovej vrstvy m¹ģe nastaŠ iba v d¹sledku mechanickej zmeny v ġtrukt¼re 

susediacich ļast²c. Tak§to zmena prebieha v reakcii pr§ġku na zvĨġuj¼ci sa p¹sobiaci 

tlak.
11

  

6.3 Frakt§lna geometria 

SypnosŠ pr§ġkov je ovplyvnen§ vlastnosŠami jeho jednotlivĨch ļast²c, ktor® zahŘŔaj¼ 

veŎkosŠ, plochu a drsnosŠ povrchu. Nerovnosti povrchu ļast²c hraj¼ d¹leģit¼ ¼lohu 

v kontrole sypnĨch vlastnost² pr§ġkov. Pre popis ļast²c a ich povrchu sa ġiroko zaļala 

vyuģ²vaŠ tzv. frakt§lna geometria.  

Frakt§lna geometria, vyvinut§ B. Mandelbrotom, sa stala pojmom, ktorĨ je potrebnĨ 

pre pochopenie niektorĨch aspektov tĨkaj¼cich sa ġtrukt¼ry a nepravidelnosti, 

zloģitosti a sebapodobnosti tvaru ļ§stic. Pojem Ăfrakt§lñ je odvodenĨ z lat. fractus  

a znamen§ Ărozl§manĨ alebo rozbitĨñ. V oblasti mikroskopie, s¼ frakt§ly 

povaģovan® za teoretick® geometrick® zloģit® ¼tvary, ktor® vykazuj¼ vlastnosŠ 

nazĨvan¼ sebapodobnosŠ (self-similarity). Ide o geometrick¼ vlastnosŠ, ktor§ 

popisuje, ģe sa objekt pri r¹znych pozorovac²ch mer²tkach podob§ s§m sebe (buŅ 

presne alebo ġtatisticky). ZloģitosŠ fakt§lu je dan§ nekoneļne sa opakuj¼cimi 

detailami vn¼tri detailov.
12,13 
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Existuje niekoŎko typov frakt§lov. Sebapodobn® objekty odhaŎuj¼ pri rast¼com 

zvªļġen² podobn® detaily. Sebapr²buzn® (self-affine) frakt§ly si vyģaduj¼ r¹zne 

analytick® met·dy na ich charakteriz§ciu. Frakt§ly m¹ģeme tieģ pozorovaŠ v pr²rode 

ako napr. rozvetvenie riek a ich pr²tokov, nepravidelnosŠ pobreģ², profily pohor². 

UrļitĨ stupeŔ sebapodobnosti je pr²tomnĨ aj v mnohĨch biologickĨch ġtrukt¼rach - 

niektor® typy n§dorov, pŎ¼cne alveoly apod.
12,13,14

 

6.3.1 Frakt§lna dimenzia 

Jednou z hlavnĨch charakterist²k kaģd®ho frakt§lneho objektu je jeho frakt§lna 

dimenzia (FD). Obvod dvojrozmern®ho bin§rneho objektu m¹ģe byŠ meranĨ  

tzv. okrajovou frakt§lnou dimenziou (boundary fractal dimension). T§to FD je 

zaloģen§ na technike krokovania. Obvod objektu pri pouģit² r¹zne veŎkĨch krokov, 

poskytuje r¹zne celkov® dŌģky. Ļ²m menġ² je krok, tĨm je celkovĨ profil objektu 

dlhġ². Pri zvªļġovan² objektu z²sk§v§me viac detailov, ktor® je potrebn® pri meran² 

odkrokovaŠ.
14,15

 

T§to ġtrukturovan§ met·da krokov§nia je tieģ zn§ma jako Richardsonova met·da, 

ktor¼ vyjadruje vzŠah:
14

 

FD

r rFB -Öº 1
          (6) 

kde Br je obvodov§ dŌģka meran§ s meradlom o dŌģke r, FD je frakt§lna dimenzia a  

F je konġtanta. Frakt§lna dimenzia je n§sledne stanoven§ ako: 

)log(

)log(
1

r

B
FD r-=          (7) 

Frakt§lnu dimenziu z²sk§me ako 1 m²nus hodnota smernice grafu z§vislosti 

obvodovej dŌģky Br (na ose y) na dŌģke kroku r (na ose x).
14

 Jej hodnota m¹ģe byŠ 

vyjadren§ zlomkom alebo necelĨm ļ²slom.  

Pre ¼pln® jemn® povrchy je hodnota frakt§lnej dimenzie rovn§ 2, zatiaŎ ļo  

pre vysoko nepravideln® povrchy sa hodnota FD rovn§ 3. Ļasticov§ frakt§lna 

dimenzia m¹ģe byŠ uģitoļn§ pom¹cka pri charakteriz§ci² sypnosti. Pr§ġky s vysokou 

frakt§lnou dimenziou vykazuj¼ nerovnomernĨ hmotnostnĨ tok a pr§ġky s n²zkĨmi 

hodnotami, hladġ²m povrchom, sa vyznaļuj¼ lepġou sypnosŠou.
13,14

 

Existuje niekoŎko met·d pre stanovenie FD ļast²c; patria medzi ne napr. adsorpcia 

plynu, rozptyl svetla, mikroskopia apod. Frakt§lna dimenzia z²skan§ tĨmito 
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met·dami sa oznaļuje ako textur§lna frakt§lna dimenzia, ktor§ odzrkadŎuje cel¼ 

text¼ru povrchu ļastice. S¼ļasŠou povrchu ļast²c je Ăreakt²vnyñ povrch, ide o ļasŠ 

povrchu, ktorĨ sa z¼ļastŔuje interakci² typu ļastica-ļastica a m¹ģe sa vĨznamne l²ġiŠ 

od celkovej text¼ry. Pri kol²zi§ch (mieġan², trepan²) doch§dza k deagreg§cii ļast²c a 

vytvoreniu novĨch reakt²vnych povrchov, tie m¹ģu byŠ odliġn® od p¹vodnej text¼ry 

pr§ġkovej vrstvy. Reakt²vna frakt§lna dimenzia m¹ģe byŠ uģitoļn§ pre popis procesu 

zhutŔovania pr§ġku. Pouģ²va sa tieģ k popisu sypn®ho chovania a objasŔuje citlivosŠ 

sypnosti pr§ġku na zmene veŎkosti ļast²c.
13

 Okrem in®ho sa vo farm§cii pouģ²va aj 

k predpovedi aerodynamickĨch vlastnost² inhalaļnĨch pr§ġkov, v kinetike disol¼cie 

lieļivĨch l§tok a v rozloģen² vlhkosti v ļasticovej hmote semikryġtalickĨch 

z§kladov.
13

 

6.4 Mikrokryġtalick§ celulosa 

6.4.1 Charakteristika  

Mikrokryġtalick§ celulosa (MCC), zn§ma tieģ pod obchodnĨmi n§zvami Avicel, 

Ceolus, Emcocel, Pharmacel, Vivapur, bola objaven§ v roku 1955 a prvĨkr§t vyġla 

na trh pod n§zvom AvicelÈ. MCC je ļisten§, ļiastoļne depolymerizovan§ celulosa 

pripravovan§ ļisten²m Ŭ-celulosy, z²skan§ ako buniļina z vl§knit®ho rastlinn®ho 

materi§lu pomocou miner§lnych kysel²n. Celulosa je najhojnejġie vyskytuj¼ci sa 

pr²rodnĨ polym®r na Zemi, ktorĨ pozost§va z line§rnych reŠazcov  

ɓ-1,4-D anhydroglukopyranosylovĨch jednotiek.
16

  

StupeŔ polymeriz§cie, tj. poļet glukosovĨch jednotiek (C6H10O5)n v celulosovom 

reŠazci exponenci§lne rastie ako funkcia podmienok hydrolĨzy, ktor® zahŘŔaj¼ 

teplotu, koncentr§ciu kyseliny a ļas. Liekopisn§ mikrokryġtalick§ celulosa je 

definovan§ stupŔom polymeriz§cie pod 350 gluk·sovĨch jednotiek, v porovnan² 

s nat²vnou celulosou so stupŔom polymeriz§cie 10 000 jednotiek.
16

 Ġtrukt¼rny 

vzorec celulosy je zn§zornenĨ na Obr. 4. 
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Obr. 4 Ġtrukt¼rny vzorec mikrokryġtalickej celulosy
17

 

nå220 

 

MCC sa najbeģnejġie vyr§ba sprejovĨm suġen²m neutralizovanej vodnej suspenzie 

z²skanej hydrolĨzou celulosy. Komerļne je mikrokryġtalick§ celulosa dostupn§, 

vŅaka zmen§m vĨrobnĨch podmienok, v r¹znych veŎkostiach ļast²c a s r¹znym 

obsahom vlhkosti. Jednotliv® typy MCC sa navz§jom l²ġia svojimi vlastnosŠami a 

vyuģit²m.
2
  

6.4.2 Vlastnosti  

Mikrokryġtalick§ celulosa je biely kryġtalickĨ pr§ġok bez chuti a z§pachu zloģenĨ 

z por®znych ļast²c. Obsah vlhkosti je menġ² neģ 5 %, avġak obsah vody sa m¹ģe l²ġiŠ 

v z§vislosti na veŎkosti ļast²c MCC, ktor® sa pohybuj¼ od 20 Õm do 200 Õm.  

Jej hustota nadob¼da hodnoty v rozmedz² 1,512 ï 1,668 g/cm
3
 a taje  

pri teplote 260-270ÁC. Je m§lo rozpustn§ v 5 % roztoku hydroxidu sodn®ho, 

prakticky nerozpustn§ vo vode, zriedenĨch kyselin§ch a vªļġine organickĨch 

rozp¼ġŠadiel. Mikrokryġtalick§ celulosa je stabilnĨ, ale hygroskopickĨ materi§l,  

a preto by mal byŠ uchov§vanĨ v dobre uzatvorenej n§dobe na chladnom a suchom 

mieste. MCC je inkompatibiln§ so silnĨmi oxidaļnĨmi ļinidlami.
2
  

Pri peror§lnom pod§van² sa syst®movo nevstreb§va, a preto pri jej vªļġej konzum§cii 

m¹ģe d¹jsŠ k vyvolaniu laxat²vnych ¼ļinkov. Đmyseln® zneuģitie liekovĨch foriem 

obsahuj¼cich celulosu, inhalaļne alebo injekļne, m¹ģe vy¼stiŠ aģ k tvorbe 

granul·mov.
2
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MCC pon¼ka tieģ vĨhody zahŘŔuj¼ce ġirok¼ kompatibilitu s akt²vnymi 

farmaceutickĨmi zloģkami, fyziologick¼ inertnosŠ, jednoduchosŠ  

pri jej zaobch§dzan² a bezpeļnosŠ pri pod§van². 
16

 

 

6.4.3 Vyuģitie 

Mikrokryġtalick§ celulosa sa vyuģ²va v r¹znych priemyselnĨch odvetviach, ako je 

napr. kozmetika, potravin§rstvo a dokonca keramika. Ġirok® uplatnenie m§ aj  

vo farmaceutickom priemysle. MCC pre svoju chemick¼ inaktivitu, netoxicitu a 

veŎk¼ hygroskopicitu sa hojne vyuģ²va ako pomocn§ l§tke vo farmaceutickej 

technol·gii.
18

 Prim§rne sa vyuģ²va ako pojivo alebo plnivo v procese vĨroby tabliet a 

kaps¼l mokrou granul§ciou alebo priamym lisovan²m, kde kapil§rnym 

mechanizmom uŎahļuje prienik hydrofilnĨch kvapal²n (napr. tr§viacich ġtiav)  

do vĨlisku a sp¹sob² rĨchly rozpad tabliet. Pri priamom lisovan² vznikaj¼ pevn® 

vĨlisky vŅaka vĨbornej schopnosti zhusŠovania, ktor§ je dan§ rovnov§hou medzi 

vysokou viskoelasticitou a malou krehkosŠou.  

Sf®rick® jadr§ vyroben® z MCC sa vhodnou deformovateŎnosŠou pouģ²vaj¼  

na vĨrobu pelet sferoniz§ciou ļi rotaļnou aglomer§ciou, kde sa uplatŔuj¼ jej 

lubrikaļn®, adsorpļn®, antiadhez²vne a sferoniz§ciu podporuj¼ce vlastnosti.
19

 

Mikrokryġtalick§ celulosa sa vyznaļuje tieģ disintegraļnĨmi vlastnosŠami,  

tj. schopnosŠ rozpad§vaŠ sa, ktor® s¼ uģitoļn® v procese tabletovania.
2
 

 

6.4.4  Avicel PH  

Avicel PH je najļastejġie pouģ²vanĨm typom mikrokryġtalickej celulosy a uģ vyġe  

40 rokov sa pouģ²va ako pojivo voŎby pre farmaceutick® tablety. Pon¼ka ġirok¼ 

ġk§lu r¹znych veŎkost² celulosy, ļo poskytuje flexibilitu vo vġetkĨch formulaļnĨch 

vĨzvach. Avicel PH je ide§lny tieģ ako pojivo pre sferoniz§ciu a m¹ģe byŠ pouģitĨ 

v jednoduchej bin§rnej zmesi s lieļivom v mnoģstve 20 % aģ 80 %.
20

 



 24 

V mojej pr§ci som pouģ²vala Avicel PH-200, Avicel PH-102 a Avicel PH-101. Tieto 

r¹zne typy Avicel PH maj¼ vŅaka svojej odliġnej veŎkosti ļast²c a vlastnost² svoje 

charakteristick® vyuģitie. 

 

6.4.4.1 Avicel PH200 

Avicel PH-200 s priemernou veŎkosŠou ļast²c 180 Õm a por·znou ġtrukt¼rou je 

ide§lny pre priame lisovanie. Pri suchej a mokrej granul§cii sa prid§va k zvĨġeniu 

kompaktibility. Jeho veŎk® ļastice m¹ģu byŠ vyuģit® k zlepġeniu toku a redukcii 

hmotnostnĨch rozdielov tabliet. Zlepġen²m toku, Avicel PH-200 umoģn² zrĨchlenie 

vĨroby a zvĨġenie ¼ļinnosti, ļ²m sa zn²ģia vĨrobn® n§klady.
20

  

 

6.4.4.2 Avicel PH102 

Avicel PH-102 m§ priemer veŎkosti ļast²c 100 Õm. Podobne ako Avicel PH-200 sa 

prid§va k zvĨġeniu kompatibility pri suchej a mokrej granul§cii a pouģ²va sa  

pri priamom lisovan². Vyuģitie naġiel aj ako pojivo pri sferoniz§cii vŅaka schopnosti 

redukcie drobivosti sf®roidov. Taktieģ zabraŔuje prevlhļeniu, zniģuje citlivosŠ 

procesu a zlepġuje sf®ricitu peliet.
20

  

 

6.4.4.3 Avicel PH101 

Avicel PH-101 m§ najmenġiu priemern¼ veŎkosŠ ļast²c z uvedenĨch Avicelov,  

50 Õm. Svoje najvªļġie vyuģitie naġiel v mokrej granul§cii, pouģ²va sa aj ako pojivo 

pri sferoniz§cii.
20
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7 Experiment§lna ļasŠ 

7.1 Pouģit® suroviny 

Microcrystalline cellulose Avicel PH200LM - MCC200 

VĨrobca: FMC Biopolymer 

AVICEL PH102 (CELLULOSUM micro.) - MCC102 

VĨrobca: Mingtai Chemical Co. Ltd. 

AVICEL PH101 (CELLULOSUM micro.) - MCC101 

VĨrobca: Gujarat Microwax Pvt.Ltd. 

7.2 Pouģit® pr²stroje 

Laborat·rne v§hy Acculab Atilon ATL-4202-I, d = 0,01 g (Sartorius, Nemecko) 

Analytick® v§hy Acculab Atilon (Sartorius, Nemecko, d= 0,0001 g) 

Analyz§tor vlhkosti XM 60 (Precisa, Ġvajļiarsko, d=0,001 g) 

Scottov volumeter (Copley Scientific, VeŎk§ Brit§nia) 

Prototyp zariadenia pre meranie sypn®ho uhla 

Granulate Tester Type GTB (Erweka, Nemecko) 

Pr²stroj na stanovenie sypnej a strasenej hustoty, tapped density tester SVM 102, 

(Erweka GmbH, Nemecko)  

PlynovĨ pyknometer AccuPyc II 1340 (Micromeritics Inc., USA) 

Mikroskop Olympus BX 51 s digit§lnou kamerou (Olympus, Nemecko) 

7.3 Pouģit® met·dy 

7.3.1 Optick§ Mikroskopia  

Pomocou optick®ho mikroskopu a SW programu (analySIS auto) som hodnotila 

veŎkosti jednotlivĨch ļ§stic MCC200, MCC102 a MCC101. Pred samotnĨm 

mikroskopovan²m som si starostlivo pripravila prepar§t. Pouģila som minim§lne 

mnoģstvo vzorky, ktor® som rovnomerne naniesla na skl²ļko tak, aby prepar§t 

obsahoval ļo nejmenej zhlukov. Prepar§t som umiestnila pod objekt²v mikroskopu, 

nastavila zvªļġenie objekt²vu 10x, rozl²ġenie kamery 1360x1024 pixel a rozl²ġenie 



 26 

fotoapar§tu 4140x3096 pixel. Jednotliv® ļastice boli zoraden® pomocou parametru 

Max Y, ktorĨ vyjadruje maxim§lny vn¼tornĨ vertik§lny rozmer ļastice. Zoraden® 

ļastice som n§sledne triedila do veŎkostnĨch tried: 1 - 80 Õm, 80 -125 Õm,  

125-200 Õm, 200-300 Õm, 300-400 Õm. Pri mikroskopovan² som sledovala 

geometrick® charakteristiky MCC: napr. Feretov diameter (Õm), obvod P (Õm) 

(Perimeter), tvarovĨ faktor (Shape factor), sf®ricita (Sphericity), Aspect Ratio,  

a Ņalġie. Hodnoty geometrickĨch charakterist²k s¼ uveden® v Tab. 2-4. 

7.3.2 Stanovenie vlhkosti  

Obsah vlhkosti som stanovovala na suġiacich v§hach PRECISA XM60. Z kaģdej 

vzorky som si nav§ģila pribliģne 4,0 g. Pre zabezpeļenie rovnomern®ho suġenia som 

pr§ġok jemne rozptĨlila po celej ploche hlin²kovej misky. Suġenie prebiehalo  

pri teplote 105ÁC a doba suġenia sa pohybovala v rozmedz² od 8,3 do 11,0 min 

u kaģdej stanovovanej vzorky. Pre kaģdĨ pr§ġok som meranie zopakovala pªŠkr§t. 

Stratu suġen²m som vyjadrila v %, zaznamenala do tabuŎky a vypoļ²tala priemern® 

hodnoty. Vysuġen® vzorky som n§sledne pouģila pre meranie pravej hustoty 

v h®liovom pyknometri.  

 

7.3.3  Stanovenie sypnej  hustoty pomocou volumetra  

Pri stanovovan² sypnej hustoty db v g/ml vo volumetri som postupovala podŎa 

jednotlivĨch krokov uvedenĨch v ĻL 2009 D 2016.
21 
Volumeter pozost§va  

z n§sypky s 1,0 mm sitom, ktor§ bola nasaden§ na komore so sklenenĨmi 

prep§ģkami, cez ktor® tiekol a z§roveŔ sa odr§ģal sk¼ġanĨ pr§ġok. Dno komory je 

opatren® Ņalġou n§sypkou zabezpeļuj¼cou tok pr§ġku do valcovitej n§dobky 

s objemom 25,00 ml. 

Pr§ġok som nechala pretekaŠ volumetrom do z§chytnej n§dobky aģ pokiaŎ nebol  

v nadbytku, ktorĨ som opatrne pomocou karty odstr§nila. N§dobku som oļistila  

od prichyten®ho prachu, odv§ģila a zaznamenala hmotnosŠ s presnosŠou na 0,1 mg. 

Vypoļ²tala som sypn¼ hustotu ako podiel hmotnosti pr§ġku a jeho objemu. Vykonala 

som 10 meran² pre jednotliv® vzorky, vypoļ²tala priemer a smerodatn¼ odchĨlku 

(SD). VĨsledky s¼ uveden® v tabuŎke ļ. 1. 
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7.3.4 Stanovenie strasenej hustoty  

Pre stanovenie strasenej hustoty dt v g/ml som pouģ²vala sklep§vacie zariadenie, 

ktor® je zaloģen® na zdv²han² a n§slednom padan² v§lca so sk¼ġanĨm pr§ġkom. 

Pre meranie som pouģila 25,0 ml odmernĨ valec, ktorĨ som si vyt§rovala  

na analytickĨch v§hach. Pomocou n§levky som do cel®ho objemu valca opatrne 

navrstvila vzorku pr§ġku a zaznamenala hmotnosŠ. Z hodn¹t som vypoļ²tala sypn¼ 

hustotu dc v g/ml 

Valec s pr§ġkom som zaistila drģiakom na sklep§vacom pr²stroji a nastavila poļet 

sklepnut². Objem sk¼ġan®ho pr§ġku som merala po 2, 4, 6, 8, 10, 20, 30, 40, 50, 60, 

70, 80, 90, 100, 200, 500 a 1250 sklepnutiach. Pre kaģdĨ pr§ġok som meranie urobila 

desaŠkr§t. Z hodn¹t koneļnĨch strasenĨch objemov V1250 (ml) som vypoļ²tala 

strasen¼ hustotu dt v g/ml a hodnotu Hausnerovho pomeru HR. VĨsledky s¼ 

zaznamenan® v Tab. 5 - 7. 

 

7.3.5 Stanovenie rĨchlosti sypania 

RĨchlosŠ sypania MCC200, MCC102 a MCC101 som stanovovala na pr²stroji, ktorĨ 

sa sklad§ z nerezov®ho z§sobn²ka na pr§ġok v tvare kuģeŎa s objemom 200,0 ml, 

vymeniteŎnĨch otvorov s priemermi D = 6,0 mm; 8,0 mm; 10,0 mm; 11,3 mm;  

15,0 mm a 25,0 mm a n§dobky na zachyt§vanie teļ¼ceho pr§ġku. Pre stanovovanie 

som pouģila 100,0 g z kaģdej sk¼ġanej vzorky, ktor¼ som opatrne, aby pr§ġok nebol 

veŎmi prevzduġnenĨ, previedla do uzatvorenej n§sypky. Po spusten² pr²stroja sa 

z§klopka na dne n§sypky vysunula a pr§ġok sa zaļal postupne sypaŠ. Pri vysunut² 

som zaļala meraŠ ļas v sekund§ch na stopk§ch aģ do doby ¼pln®ho vysypania l§tky. 

KaģdĨ pr§ġok som merala desaŠkr§t pre jednotliv® veŎkosti otvorov. V pr²pade 

pr§ġku MCC102 som pouģila otvor s priemerom D = 15 a 25 mm a MCC101 otvor 

s D =  25 mm. VĨsledky som zaznamenala do tabuŎky ļ. 8 a stanovila rĨchlosŠ 

sypania Q v g/s.  
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7.3.6 Stanovenie uhla sypania   

Uhol sypania (angle of repose, AOR) som stanovovala na pr²stroji na meranie 

sypnĨch vlastnost² pevnĨch l§tok. Zariadenie sa sklad§ z n§sypky s objemom 

200,0 ml a vymennej z§kladne s vyvĨġenou hranou s priemerom 100,0 mm. 

Pre vrstvenie kuģeŎa som pouģila rovnak¼ n§sypku ako pri meran² rĨchlosti sypania. 

Pre sk¼ġan® pr§ġky som pouģila otvory s priemerom 6,0 mm pre MCC200 a 25,0 mm 

pre MCC102 a MCC101.  

Pred samotnĨm meran²m uhla sypania som z§kladŔu naplnila vzorkou a zarovnala 

do roviny. ZvolenĨ otvor som nasadila na n§sypku a vloģila do drģiaka. Pomocou 

vodov§hy som nastavila n§sypku a z§kladŔu do vodorovnej polohy a  zosunula ju 

tesne nad povrch pr§ġku na z§kladni.  

Odv§ģila som si cca 40,0 g vzorky a opatrne som naplnila objem n§sypky. Po zapnut² 

meradla vĨġky kuģeŎa som pomalĨm pohybom pos¼vala n§sypku smerom nahor, 

priļom doġlo k postupn®mu vytv§raniu kuģeŎa. V momente, keŅ doġlo 

k rovnomern®mu presyp§vaniu pr§ġku okolo celej z§kladne, som si odļ²tala vĨġku 

kuģeŎa v mm.  

Meranie som opakovala desaŠkr§t pre kaģd¼ l§tku. Z²skan® hodnoty som uviedla  

do tabuŎky ļ. 9 a stanovila uhol sypania AOR (Á) podŎa vzorca: 

d

h
AOR

Ö
=

5,0
         (8) 

kde  

h  vĨġka kuģeŎa (mm), 

d  priemer z§kladne (mm). 

Do vytarovanej misky som opatrne stiahla vytvorenĨ kuģeŎ a odv§ģila hmotnosŠ 

materi§lu v kuģeli. HmotnosŠ a objem kuģeŎa som pouģila pre vĨpoļet sypnej 

hustoty kuģeŎa dp (g/ml) podŎa rovnice: 

hdVp ÖÖÖ= 2

12

1
p          (9) 

p

p

p
V

m
d =           (10) 
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kde 

mp  hmotnosŠ kuģeŎa (g), 

Vp  objem kuģeŎa (ml). 

7.3.7 Stanovenie hustoty plynovĨm pyknometrom 

Hustoty pevnĨch l§tok ds v g/ml pre  MCC200, MCC102 a MCC101 som 

stanovovala plynovĨm pyknometrom, ktorĨ pouģ²va ako merac² plyn h®lium vŅaka 

jeho vysokej schopnosti prenikn¼Š do malĨch otvorenĨch p·rov. Pri tomto stanoven² 

som pracovala s vysuġenĨmi pr§ġkami. Na pyknometri som nastavila desaŠ 

preplachov h®liom, pªŠ merac²ch cyklov a hodnotu plniaceho tlaku na 134,45 kPa. 

Pred samotnĨm meran²m plynovĨm pyknometrom som otvorila koh¼t tlakovej 

n§doby s h®liom a pyknometer nechala zahrievaŠ na pribliģne 2 hodiny, aby sa 

ust§lila vn¼torn§ teplota pr²stroja. Meranie sa prev§dza pri teplote 15ÁC aģ 30ÁC, 

ktor§ sa nesmie behom merania meniŠ o viac neģ 2ÁC.  

Pre presnosŠ merania je d¹leģit® previezŠ kalibr§ciu. Pri kalibr§cii som najprv 

do komory vloģila sk¼ġobn¼ n§dobku na vzorku s uz§verom - fritou, komoru 

poriadne uzavrela a spustila preplach. Po ukonļen² som do pr§zdnej n§dobky 

umiestnila kalibraļnĨ ġtandard, ļo predstavovali kovov® guliļky s objemom 

6,370834 cm
3
 a spustila kalibr§ciu. S guliļkami i n§dobkou som pracovala 

v gumenĨch rukaviciach, aby nedoġlo k zmene ich presne definovan®ho objemu.  

Po ukonļen² kalibr§cie som preġla do f§zy vlastn®ho merania. Pr§zdnu n§dobku som 

vyt§rovala na analytickĨch v§hach, naplnila pomocou volumetra sk¼ġanĨm pr§ġkom 

asi 0,5 aģ 1,0 cm pod okraj, opatrne oļistila od prichyten®ho prachu a zv§ģila 

s presnosŠou na 0,1 mg. N§dobku uzavret¼ fritou som vloģila do komory pyknometra 

a uzavrela. Na pyknometri som zadala hmotnosŠ sk¼ġan®ho pr§ġku a spustila som 

analĨzu. Po ukonļen² analĨzy som si zap²sala hodnoty hustoty pr§ġkov ds vyjadren® 

v g/ml z 5 meran². Pre Ņalġie meranie som sk¼ġan¼ n§dobku vybrala z komory, 

pr§ġok vysypala, n§dobku d¹kladne vyļistila pr¼dom vzduchu a znova naplnila. 

Pre kaģd® meranie MCC200, MCC102 a MCC101 som urobila desaŠ opakovan² 

a vĨsledky som zaznamenala do Tab. 10 ï 12. 
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7.3.8 Porozita  

Pre vĨpoļet porozity voŎne nasypanej vrstvy pr§ġku Ůb a strasenej vrstvy pr§ġku Ůt 

pre jednotliv® vzorky MCC som pouģila hodnoty sypnej hustoty db z volumetra, 

strasenej hustoty dt z odmern®ho v§lca a hustoty pevnĨch l§tok ds stanovenĨch 

h®liovou pyknometriou. Hodnoty som stanovila podŎa rovnice: 
22

 

100)1( Ö-=
s

b

b
d

d
e          (11) 

100)1( Ö-=
s

t
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d

d
e          (12) 

VĨsledky s¼ uveden® v Tab ļ. 13. 

 

7.3.9 Kinetika konsolid§cie 

Pre hodnotenie priebehu konsolid§cie som pouģila program SW Origin. Z§vislosŠ 

strasen®ho objemu na poļte sklepnut² v rozsahu N = 0 - 100 som modelovala 

rovnicou: 

¤

-

+Ö= VeAV t

N

N

)(

         (13) 

kde 

VN objem pri N poļte sklepnut², 

N poļet sklepnut², 

VÐ objem vrstvy pr§ġku pŚi N smeruj¼ci k nekoneļnu, 

A, 1/t parametre rovnice. 

Parametre rovnice pre jednotliv® l§tky s¼ uveden® v Tab. 15. Z aktu§lnych 

parametrov som vypoļ²tala N1/2, vyjadruj¼ci poļet sklepnut², pri ktorom objem 

pr§ġku klesne o polovicu, pomocou n§sleduj¼cej rovnice: 

tN Ö= 2ln
2

1           (14) 
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8 VĨsledky 

Tab. 1 VĨsledky stanovenia sypnej hustoty vo volumetri db, v odmernom v§lci dc 

a z kuģeŎa dp v g/ml 

  

MCC200 MCC102 MCC101 

db 

(g/ml) 

dc 

(g/ml) 

dp 

(g/ml) 

db 

(g/ml) 

dc 

(g/ml) 

dp 

(g/ml) 

db 

(g/ml) 

dc 

(g/ml) 

dp* 

(g/ml) 

1 0,3466 0,3760 0,3501 0,3178 0,3456 0,3226 0,2710 0,3152 - 

2 0,3383 0,3768 0,3793 0,3151 0,3492 0,3149 0,2710 0,3216 - 

3 0,3418 0,3788 0,4104 0,3162 0,3592 0,3114 0,2720 0,3156 - 

4 0,3396 0,3796 0,3443 0,3201 0,3544 0,3204 0,2695 0,3180 - 

5 0,3450 0,3728 0,3395 0,3239 0,3728 0,3478 0,2692 0,3140 - 

6 0,3396 0,3800 0,3486 0,3217 0,3800 0,3195 0,2722 0,3216 - 

7 0,3421 0,3804 0,3436 0,3190 0,3804 0,3119 0,2704 0,3160 - 

8 0,3461 0,3780 0,3431 0,3190 0,3780 0,3208 0,2714 0,3144 - 

9 0,3448 0,3760 0,3440 0,3171 0,3760 0,3120 0,2719 0,3184 - 

10 0,3402 0,3756 0,3437 0,3212 0,3756 0,3218 0,2699 0,3268 - 

Priemer 0,3424 0,3774 0,3547 0,3191 0,3671 0,3203 0,2709 0,3182 - 

SD 0,0027 0,0022 0,0204 0,0024 0,0123 0,0096 0,0010 0,0037 - 

*meranie nebolo uskutoļnen® z d¹vodu veŎmi zlej sypnosti 

 

 

Obr.  5 Porovn§vanie sypnĨch hustot MCC 
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Tab. 2 Geometrick® parametre ļast²c MCC101 

Trieda x (Õm) n FD SD FD 

AREA 

(Õm
2
) 

F Max 

(Õm) 

F Min 

(Õm) P (Õm) SF Sph AR 

1-80 Õm 9 80 1,068 0,01 961,30 57,08 22,47 145,13 0,55 0,21 2,51 

 

Tab. 3 Geometrick® parametre ļast²c MCC102 

Trieda x (Õm) n FD SD FD 

AREA 

(Õm
2
) 

F Max 

(Õm) 

F Min 

(Õm) P (Õm) SF Sph AR 

1-80 Õm 9  157 1,067 0,01 1789,22 87,75 27,64 214,42 0,50 0,16 3,23 

80-125 

Õm 100 46 1,062 0,01 3856,98 128,42 44,63 325,38 0,44 0,13 3,16 

125-200 

Õm 158 3 1,068 0,01 3839,63 140,23 41,57 355,08 0,38 0,06 3,37 
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Tab. 4 Geometrick® parametre ļast²c MCC200 

Trieda x (Õm) n FD SD FD 

AREA 

(Õm
2
) 

F Max 

(Õm) 

F Min 

(Õm) P (Õm) SF Sph AR 

1-80 Õm 9 89 1,063 0,01 1297,48 53,67 28,59 141,82 0,66 0,30 2,09 

80-125 

Õm 100 48 1,064 0,01 9732,46 142,32 94,20 414,54 0,70 0,50 1,52 

125-200 

Õm 158 73 1,063 0,01 19512,73 189,76 142,13 577,86 0,72 0,62 1,31 

200-300 

Õm 245 52 1,065 0,01 43138,73 279,04 212,10 855,03 0,74 0,62 1,29 

300-400 

Õm 346 8 1,065 0,01 54270,85 316,40 219,29 962,73 0,69 0,48 1,51 
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Tab. 5 VĨsledky stanovenia strasenej hustoty dt (g/ml) MCC101 

N dt(g/ml) Priemer SD 

0 0,3152 0,3216 0,3156 0,3180 0,3140 0,3216 0,3160 0,3144 0,3184 0,3268 0,3182 0,0037 

2 0,3216 0,3282 0,3220 0,3232 0,3204 0,3268 0,3224 0,3208 0,3249 0,3335 0,3244 0,0037 

4 0,3283 0,3350 0,3288 0,3285 0,3271 0,3336 0,3292 0,3275 0,3317 0,3390 0,3309 0,0035 

6 0,3353 0,3407 0,3343 0,3313 0,3340 0,3364 0,3347 0,3345 0,3387 0,3462 0,3366 0,0039 

8 0,3411 0,3481 0,3416 0,3397 0,3398 0,3436 0,3376 0,3417 0,3446 0,3522 0,3430 0,0039 

10 0,3487 0,3526 0,3445 0,3457 0,3473 0,3496 0,3435 0,3478 0,3538 0,3568 0,3490 0,0038 

20 0,3665 0,3688 0,3670 0,3647 0,3651 0,3722 0,3657 0,3656 0,3702 0,3800 0,3686 0,0042 

30 0,3844 0,3903 0,3849 0,3859 0,3848 0,3903 0,3854 0,3891 0,3902 0,3985 0,3884 0,0039 

40 0,3940 0,4020 0,3965 0,3995 0,3945 0,4020 0,3970 0,4031 0,4061 0,4106 0,4005 0,0048 

50 0,4041 0,4061 0,4067 0,4077 0,4046 0,4123 0,4051 0,4094 0,4146 0,4190 0,4090 0,0044 

60 0,4083 0,4166 0,4109 0,4162 0,4089 0,4166 0,4136 0,4159 0,4189 0,4255 0,4151 0,0046 

70 0,4147 0,4232 0,4153 0,4184 0,4132 0,4209 0,4180 0,4226 0,4234 0,4300 0,4200 0,0046 

80 0,4191 0,4254 0,4197 0,4206 0,4198 0,4232 0,4202 0,4249 0,4280 0,4300 0,4231 0,0035 

90 0,4259 0,4277 0,4219 0,4229 0,4220 0,4254 0,4225 0,4295 0,4303 0,4323 0,4260 0,0034 

100 0,4330 0,4277 0,4242 0,4274 0,4220 0,4254 0,4225 0,4343 0,4326 0,4392 0,4288 0,0052 

200 0,4402 0,4346 0,4335 0,4368 0,4337 0,4370 0,4341 0,4367 0,4422 0,4489 0,4378 0,0044 

500 0,4503 0,4517 0,4483 0,4441 0,4460 0,4492 0,4489 0,4491 0,4549 0,4564 0,4499 0,0034 

1250 0,4635 0,4647 0,4587 0,4595 0,4564 0,4647 0,4593 0,4596 0,4628 0,4695 0,4619 0,0035 
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Tab. 6 VĨsledky stanovenia strasenej hustoty dt (g/ml) MCC102 

N dt(g/ml) Priemer SD 

0 0,3456 0,3492 0,3592 0,3544 0,3544 0,3464 0,3456 0,3440 0,3424 0,3428 0,3484 0,0052 

2 0,3541 0,3563 0,3665 0,3646 0,3616 0,3535 0,3484 0,3496 0,3480 0,3498 0,3552 0,0062 

4 0,3677 0,3638 0,3742 0,3754 0,3692 0,3608 0,3585 0,3583 0,3567 0,3571 0,3642 0,0064 

6 0,3757 0,3747 0,3821 0,3852 0,3770 0,3749 0,3677 0,3660 0,3658 0,3631 0,3732 0,0067 

8 0,3840 0,3863 0,3904 0,3938 0,3852 0,3849 0,3740 0,3739 0,3722 0,3726 0,3817 0,0072 

10 0,3927 0,3950 0,4009 0,4027 0,3955 0,3936 0,3823 0,3822 0,3804 0,3809 0,3906 0,0077 

20 0,4235 0,4238 0,4276 0,4301 0,4219 0,4204 0,4114 0,4095 0,4076 0,4100 0,4186 0,0074 

30 0,4320 0,4365 0,4380 0,4408 0,4322 0,4308 0,4277 0,4257 0,4259 0,4285 0,4318 0,0047 

40 0,4386 0,4365 0,4446 0,4452 0,4386 0,4330 0,4320 0,4300 0,4280 0,4328 0,4359 0,0053 

50 0,4431 0,4454 0,4490 0,4497 0,4430 0,4330 0,4320 0,4322 0,4302 0,4395 0,4397 0,0067 

60 0,4454 0,4477 0,4490 0,4497 0,4430 0,4418 0,4342 0,4410 0,4390 0,4487 0,4439 0,0046 

70 0,4454 0,4523 0,4513 0,4520 0,4452 0,4441 0,4386 0,4410 0,4412 0,4511 0,4462 0,0046 

80 0,4500 0,4523 0,4558 0,4544 0,4475 0,4441 0,4431 0,4456 0,4435 0,4511 0,4487 0,0042 

90 0,4524 0,4547 0,4558 0,4591 0,4544 0,4510 0,4500 0,4479 0,4458 0,4511 0,4522 0,0035 

100 0,4547 0,4547 0,4582 0,4615 0,4615 0,4510 0,4500 0,4479 0,4482 0,4534 0,4541 0,0045 

200 0,4645 0,4668 0,4677 0,4713 0,4663 0,4631 0,4620 0,4599 0,4627 0,4709 0,4655 0,0034 

500 0,4827 0,4797 0,4907 0,4895 0,4789 0,4758 0,4747 0,4778 0,4782 0,4897 0,4818 0,0055 

1250 0,4994 0,4989 0,4989 0,4950 0,4922 0,4920 0,4881 0,4859 0,4891 0,4925 0,4932 0,0043 
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Tab. 7 VĨsledky stanovenia strasenej hustoty dt (g/ml) MCC200 

N dt(g/ml) Priemer SD 

0 0,3760 0,3768 0,3788 0,3796 0,3728 0,3800 0,3804 0,3780 0,3760 0,3756 0,3774 0,0022 

2 0,3837 0,3845 0,3819 0,3811 0,3728 0,3800 0,3819 0,3795 0,3806 0,3786 0,3805 0,0029 

4 0,3900 0,3909 0,3865 0,3873 0,3789 0,3878 0,3898 0,3857 0,3884 0,3880 0,3873 0,0031 

6 0,3933 0,3925 0,3946 0,3938 0,3883 0,3926 0,3963 0,3921 0,3933 0,3913 0,3928 0,0019 

8 0,3983 0,3975 0,3946 0,3954 0,3900 0,3958 0,3963 0,3938 0,3983 0,3929 0,3953 0,0024 

10 0,4000 0,3992 0,3979 0,4004 0,3916 0,3958 0,3979 0,3954 0,4000 0,3996 0,3978 0,0025 

20 0,4017 0,4026 0,4030 0,4038 0,3983 0,4025 0,4047 0,4004 0,4034 0,4013 0,4022 0,0017 

30 0,4069 0,4060 0,4064 0,4056 0,3983 0,4043 0,4047 0,4021 0,4034 0,4047 0,4042 0,0023 

40 0,4069 0,4060 0,4117 0,4091 0,4017 0,4043 0,4047 0,4021 0,4034 0,4047 0,4055 0,0028 

50 0,4087 0,4078 0,4117 0,4091 0,4017 0,4077 0,4082 0,4056 0,4052 0,4047 0,4070 0,0025 

60 0,4105 0,4078 0,4117 0,4091 0,4035 0,4077 0,4099 0,4056 0,4087 0,4065 0,4081 0,0022 

70 0,4123 0,4114 0,4135 0,4108 0,4035 0,4077 0,4099 0,4073 0,4105 0,4065 0,4093 0,0028 

80 0,4123 0,4114 0,4135 0,4108 0,4035 0,4095 0,4117 0,4073 0,4105 0,4100 0,4100 0,0026 

90 0,4141 0,4150 0,4135 0,4126 0,4052 0,4095 0,4117 0,4073 0,4123 0,4100 0,4111 0,0028 

100 0,4141 0,4150 0,4135 0,4126 0,4052 0,4113 0,4117 0,4091 0,4123 0,4118 0,4117 0,0025 

200 0,4178 0,4168 0,4172 0,4144 0,4088 0,4130 0,4153 0,4109 0,4141 0,4155 0,4144 0,0026 

500 0,4178 0,4187 0,4209 0,4199 0,4106 0,4185 0,4189 0,4163 0,4178 0,4173 0,4177 0,0025 

1250 0,4234 0,4224 0,4247 0,4237 0,4198 0,4222 0,4246 0,4238 0,4234 0,4230 0,4231 0,0013 
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Obr. 6 Z§vislosŠ strasenej hustoty dt (g/ml) na poļte sklepnut² 

 

 

Obr. 7 Detail zmeny dt na poļte sklepnut²  
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Obr. 8 Vyjadrenie zmeny Hausnerovho pomeru (HR) na poļte sklepnut² 
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Tab. 8 Vplyv priemeru otvoru n§sypky D (mm) na rĨchlosŠ sypania Q(g/s) pre MCC  

Q
 (

g
/s

) 
D (mm) 

MCC200 MCC102 MCC101 

6 8 10 11,3 15 15 25 25 

1,0 1,9 3,4 4,6 9,5 4,2 18,2 2,5 

1,0 2,0 3,2 4,6 10,4 3,4 19,0 3,2 

1,0 2,0 3,2 4,6 9,8 3,4 20,6 2,9 

1,1 2,0 3,2 4,7 10,0 3,8 18,5 2,3 

1,1 2,0 3,2 4,6 10,2 4,4 18,9 2,4 

1,1 1,9 3,4 5,3 10,2 4,4 18,0 2,2 

1,0 1,9 3,4 5,3 10,0 4,1 16,7 3,2 

1,1 1,9 3,1 5,0 9,9 4,9 17,7 3,9 

1,0 2,0 3,3 5,2 10,1 4,6 15,8 4,0 

1,0 2,0 3,3 5,5 9,9 4,4 16,6 2,8 

Priemer 1,0 2,0 3,3 4,9 10,0 4,2 18,0 2,9 

SD 0,01 0,04 0,09 0,32 0,23 0,44 1,26 0,56 

 

 

Obr. 9 Z§vislosŠ rĨchlosti sypania Q (g/s) na veŎkosti otvoru n§sypky D (mm) 

pre MCC200 
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Tab. 9 VĨsledky merania uhla sypania (AOR) pre MCC200 a MCC102 

  

AOR (Á) 

MCC200 MCC102 

1 34,59 44,54 

2 34,56 43,23 

3 34,33 42,39 

4 34,87 42,35 

5 34,83 41,63 

6 34,30 41,74 

7 34,46 41,82 

8 34,47 41,99 

9 34,75 41,95 

10 34,81 42,03 

Priemer 34,60 42,37 

SD 0,1983 0,8439 
 

 

Tab. 10 Hustota pevnĨch l§tok ds (g/ml) pre MCC200 

m(g) ds(g/ml) ds(g/ml) ds(g/ml) ds(g/ml) ds(g/ml) 

3,0714 1,5477 1,5463 1,5459 1,5460 1,5447 

3,0426 1,5446 1,5454 1,5456 1,5453 1,5447 

2,9287 1,5462 1,5463 1,5468 1,5461 1,5459 

3,0635 1,5450 1,5450 1,5450 1,5447 1,5462 

3,0716 1,5457 1,5455 1,5450 1,5466 1,5447 

3,1009 1,5456 1,5455 1,5448 1,5447 1,5447 

3,0937 1,5457 1,5454 1,5454 1,5448 1,5448 

3,1165 1,5441 1,5440 1,5446 1,5443 1,5438 

2,9870 1,5452 1,5453 1,5443 1,5451 1,5451 

2,9896 1,5343 1,5349 1,5350 1,5352 1,5348 

Priemer 1,5442 

SD 0,0004 
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Tab. 11 Hustota pevnĨch l§tok ds (g/ml) pre MCC102 

m(g) ds(g/ml) ds(g/ml) ds(g/ml) ds(g/ml) ds(g/ml) 

2,8015 1,5394 1,5403 1,5384 1,5381 1,5387 

2,8477 1,5413 1,5410 1,5405 1,5407 1,5403 

2,8369 1,5419 1,5407 1,5415 1,5411 1,5407 

2,8674 1,5388 1,5386 1,5387 1,5392 1,5393 

2,8968 1,5414 1,5413 1,5415 1,5409 1,5404 

3,0311 1,5419 1,5411 1,5416 1,5412 1,5407 

2,9167 1,5403 1,5402 1,5395 1,5394 1,5396 

3,0214 1,5408 1,5407 1,5390 1,5398 1,5395 

2,9518 1,5425 1,5424 1,5417 1,5419 1,5420 

2,9257 1,5419 1,5421 1,5426 1,5427 1,5421 

Priemer 1,5406 

SD 0,0004 

 

Tab. 12 Hustota pevnĨch l§tok ds (g/ml) pre MCC101 

m(g) ds(g/ml) ds(g/ml) ds(g/ml) ds(g/ml) ds(g/ml) 

2,3845 1,5456 1,5458 1,5468 1,5458 1,5456 

2,2903 1,5465 1,5458 1,5457 1,5472 1,5463 

2,4055 1,5461 1,5433 1,5454 1,5442 1,5454 

2,4490 1,5475 1,5460 1,5456 1,5465 1,5460 

2,3223 1,5461 1,5449 1,5445 1,5448 1,5441 

2,4618 1,5402 1,5400 1,5402 1,5402 1,5394 

2,4377 1,5445 1,5442 1,5440 1,5446 1,5443 

2,3967 1,5425 1,5422 1,5437 1,5433 1,5422 

2,4547 1,5449 1,5438 1,5438 1,5434 1,5427 

2,4606 1,5450 1,5458 1,5453 1,5450 1,5448 

Priemer 1,5444 

SD 0,0005 
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Tab. 13 Hodnoty porozity voŎne nasypanej vrstvy pr§ġku Ůb a strasenej vrstvy  

pr§ġku Ůt  

  Ůb (%) Ůt (%) (Ůb - Ůt) 

MCC200 77,83 72,60 5,230 

MCC102 79,29 67,99 11,300 

MCC101 82,46 70,09 12,370 

 

Tab. 14 PrehŎad vlastnost² MCC 

  X50 (Õm)* V t (ml) dt (g/ml) HR AOR (Á) (Ůb - Ůt) Vsp (ml/g) 

MCC101 50 17,22 0,4619 1,4519  - 12,37 3,69 

MCC102 100 17,7 0,4932 1,4159 42,37 11,30 3,13 

MCC200 180 22,3 0,4231 1,1211 34,60 5,23 2,92 

* - prevzat® z cit§cie 
20

 

 

Tab. 15 Parametre rovnice konsolid§cie (6) 

 

VÐ A t R
2
 N1/2 

MCC101 18,48 6,4861 25,9244 0,9996 17,97 

MCC102 19,39 5,7068 15,5963 0,9969 10,81 

MCC200 23,08 1,9291 9,8947 0,9738 6,86 

 

 

Obr. 10 Z§vislosŠ porozity  ʁna ġpecifickom objeme Vsp (ml/g) 
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9 Diskusia 

SypnosŠ je charakterizovan§ ako schopnost pr§ġku tiecŠ. Je vĨsledkom kombin§cie 

fyzik§lnych vlastnost² materi§lu a charakteru zariadenia pouģ²van®ho  

pri manipul§cii, uchov§van² a spracov§van² pr§ġkov.
3
 SypnosŠ pr§ġkov je 

ovplyvŔovan§ vlastnosŠami ļast²c, ako je ich veŎkosŠ, tvar a nerovnosti povrchu. 

ZnalosŠ o sypnosti a konsolid§cii pr§ġku je potrebn® k urļeniu, ļi danĨ pr§ġok spŌŔa 

poģiadavky pre plynul¼ vĨrobu a nebude doch§dzaŠ napr. k oddeŎovan² zloģiek 

zmesi behom mieġania, plnenia toboliek, tabletovania apod.  

HlavnĨm cieŎom tejto diplomovej pr§ce bolo zhodnotenie tokovĨch  

a konsolidaļnĨch vlastnost² 3 typov mikrokryġtalickej celulosy (MCC101, MCC102 

a MCC200), ktor® sa l²ġia strednĨm rozmerom veŎkosti ļast²c. U tĨchto typov MCC 

som sledovala granulometrick® charakteristiky ļast²c pomocou optickej mikroskopie, 

tokov® vlastnosti som hodnotila uhlom sypania AOR a rĨchlosŠou sypania. 

Pre stanovenie sypnej hustoty boli pouģit® tri odliġn® met·dy. ńalġ²m cieŎom bolo 

ġt¼dium zmeny strasenej hustoty dt MCC behom sklep§vania a zhodnotenie kinetiky 

konsolid§cie v kontexte granulometrickĨch charakterist²k ļast²c. Experiment§lna 

pr§ca prebiehala za ġtandardnĨch laborat·rnych podmienok pri teplote miestnosti 

v rozmedz² 22Ñ2 ÁC a relativnej vlhkosti vzduchu 28Ñ3 %. 

VlhkosŠ je jedna z vlastnost² ļ§stic pr§ġku, ktor§ ovplyvŔuje jeho schopnosŠ tiecŠ. 

Ļ²m je vlhkosŠ pr§ġku vyġġia, tĨm je vyġġia jeho kohezivita, tj. s¼drģnosŠ a jeho 

schopnosŠ tiecŠ sa zniģuje.
3
 Pre stanovenie vlhkosti MCC200, MCC102 a MCC101 

som pouģila met·du straty suġen²m, ļo je strata hmotnosti vyjadren§ v hmotnostnĨch 

percent§ch %. Meranie prebiehalo na suġiacich v§hach, pri teplote 105ÁC  

do konġtantej hmotnosti. Obsah vlhkosti v MCC sa l²ġil v z§visloti na jej type. PodŎa 

dostupnĨch inform§ci²
20

 by sa tolerovanĨ obsah vlhkosti pre MCC200 mal 

pohybovaŠ v rozmedz² od 2,0 do 5,0 %, pre MCC102 a MCC101 od 3,0 do 5,0 %. 

Experiment§lne som overila, ģe vġetky l§tky uveden®mu limitu vyhovovali . Hodnoty 

vlhkosti testovanĨch pr§ġkovĨch l§tok boli n§sledovn®: MCC200 ï 3,02 %,  

MCC102 ï 4,53 % a MCC101 ï 4,40%. Vysuġen® vzorky MCC som n§sledne 

pouģila pre stanovenie hustoty pevnĨch l§tok plynovou pyknometriou. 



 44 

9.1 Granulometrick§ charakteriz§cia materi§lov 

Optick§ mikroskopia je met·da charakteriz§cie ļast²c vġeobecne pouģiteŎn§ 

pre ļastice o veŎkosti 1 Õm a vªļġie, a je obzvl§ġŠ vyuģiteŎn§ pri popise ļast²c, ktor® 

nemaj¼ guŎovitĨ tvar.
23

 Pre mikroskopovanie som pouģila mikroskop s digit§lnou 

kamerou, na ktorĨch som si nastavila zvªļġenie objekt²vu a rozl²ġenie pre fotoapar§t 

a kameru (viŅ ļasŠ 7.3.1. Mikroskopia). Prepar§ty som si pripravila zo suchĨch 

pr§ġkov, na podloģn® skl²ļko som pomocou presitovania naniesla vzorky pr§ġku tak, 

aby nedoġlo k tvorbe zhlukov. Ilustrat²vny vzhŎad ļast²c dokumentuj¼ Obr. 11, 12 

a 13. Z Obr. 12 a 13 moģno pozorovaŠ podobn® tenk® ihlicovit® ļastice u MCC102  

a 101. V pr²pade MCC101 boli vġak viac fragmentovan®. Ļastice MCC200 boli 

sf®rickejġie a pravidelnejġie. 

   

Obr. 11 Optick§ mikroskopia- vzhŎad ļast²c MCC200 

   

Obr. 12 Optick§ mikroskopia- vzhŎad ļast²c MCC102 
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Obr. 13 Optick§ mikroskopia- vzhŎad ļast²c MCC101 

 

Ļastice som zoradila do granulometrickĨch tried podŎa Max Y a pomocou programu 

analySIS auto som urļila geometrick® charakteristiky pre kaģd¼ ļasticu. Hodnoty 

parametrov pre jednotliv® typy MCC s¼ uveden® v Tab. 2 ï 4.  

Hodnota sf®ricity je v rozmedz² 0-1, pre dokonale guŎat® ļastice je rovn§ 1, 

pre ostatn® je jej hodnota niģġia.
24

 N²zk® hodnoty sf®ricity pre MCC s¼ evidentn® 

predovġetkĨm u MCC101 a 102 s veŎmi malĨmi ihlicovitĨmi ļasticami  

(viz. Obr. 12 a 13), pre MCC200 s¼ z§visl® na veŎkosti ļast²c, vªļġie ļastice, 

predovġetkĨm vo veŎkostnĨch triedach v oblasti 200 Õm, maj¼ hodnoty sf®ricity 

vyġġie (cca 0,6).  

TvarovĨ faktor (SF) popisuje tvar ļastice a hodnoty nadob¼da od 0 do 1.  

Ļ²m pravidelnejġ² tvar, tĨm s¼ hodnoty bliģġie 1. Podobne ako pre sf®ricitu, aj pre SF 

s¼ hodnoty u MCC101 a 102 niģġie neģ u MCC200 (0,6-0,7) na rozdiel od sf®ricity 

vġak nie s¼ z§visle na veŎkosti ļast²c.  

O nepravidelnosti ļast²c najlepġie vypoved§ hodnota AR (aspect ratio), ktor§ je 

pomerom maxim§ln²ho a minim§ln²ho Feretovho priemeru. F max a F min popisuj¼ 

vzdialenosŠ dvoch rovnobeģnĨch teļien na opaļnĨch stran§ch okrajov ļast²c. 

Hodnoty AR s¼ vĨznamne vyġġie pre MCC101 a 102 v porovnan² s MCC200  

(Tab. 2-4), ļo odpoved§ ich ihlicovit®mu tvaru. 

Frakt§lna dimenzia (FD) patr² medzi charakteristiky materi§lu, ktor§ popisuje ako 

je danĨ materi§l zloģitĨ a ako sa l²ġi od tradiļnĨch EuklidovskĨch geometrickĨch 

¼tvarov. FD moģno povaģovaŠ za meradlo priestorovej n§plne: zloģit® objekty 
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vypŌŔuj¼ viac priestoru ako tie jednoduchġġie.
14

 Zisten® priemern® hodnoty frakt§lnej 

dimenzie (Tab. 2, 3 a 4) boli pre MCC101 1,068, MCC102 1,065 a pre MCC200 

1,064. Ako ukazuj¼ tabuŎky 2-4, boli pre ġtudovan® l§tky zaznamenan® rozdielne 

hodnoty AR (viŅ vyġġie) dan® ich rozdielnym tvarom, ļo je patrn® predovġetkĨm 

medzi MCC 101 ļi 102 a MCC 200. Hodnota FD sa zniģuje s rast¼cou 

pravidelnosŠou ļast²c. 

9.2 Sypn§ hustota 

Sypn§ hustota pr§ġku (g/ml) je pomer hmotnost² nestrasenej vzorky pr§ġku k jej 

objemu, zahŘŔuje voŎnĨ priestor medzi ļasticami. Z§vis² na vlastnej hustote ļast²c 

(prav§ hustota, hustota pevnej f§zy) a na ich priestorovom usporiadan² vo vrstve 

pr§ġku. K zmene sypnej hustoty m¹ģe d¹jsŠ aj pri veŎmi slabom naruġen² vrstvy 

pr§ġku, a preto je jej meranie veŎmi n§roļn® a citliv®. KaģdĨ vĨsledok sypnej hustoty 

mus² byŠ ġpecifikovanĨ akou metodou bol stanovenĨ.
21

 Pre stanovenie sypnej 

hustoty som pouģila 3 r¹zne met·dy, met·du merania vo volumetri, met·du merania 

v odmernom v§lci a met·du stanovenia sypnej hustoty z kuģeŎa. Hodnoty s¼ uveden® 

v Tab. 1. 

Meranie sypnej hustoty vo volumetri db (g/ml) som stanovovala v Scottovom 

volumetri . U MCC200 a MCC102 meranie volumetrom nesprev§dzali ģiadne veŎk® 

probl®my, s vĨnimkou znaļnej praġnosti pri pr§ci s tĨmito materi§lmi. V pr²pade 

MCC101 nastali probl®my uģ pri plnen² volumetra, kde vzorka veŎmi Šaģko 

pretekala 1,0 mm sitom. Poļas pretekania sa na sklenenĨch prep§ģk§ch tvorili  zhluky 

pr§ġku, ktor® boli vĨsledkom vysokĨch adhez²vnych vlastnost² tejto l§tky. Zisten® 

hodnoty hustoty se pohybovali v rozmedz² 0,27-0,34 g/ml. 

Sypn¼ hustotu dc v g/ml MCC som stanovila tieģ v odmernom v§lci. Toto meranie 

je jednĨm z krokov stanovenia strasenej hustoty dt (g/ml). T§to met·da sa  

od predch§dzaj¼cej l²ġi hlavne v sp¹sobe plnenia. Vo volumetri doch§dza 

k postupn®mu prevzduġneniu pr§ġku vŅaka jeho pretekaniu cez sklenen® prep§ģky, 

naproti tomu v odmernom v§lci je pr§ġok priamo sypanĨ cez n§sypku,  
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ļo m¹ģe sp¹sobiŠ "udupanie" pr§ġkovej vrstvy. Preto som testovanĨ pr§ġok opatrne 

nasypala do odmŊrn®ho v§lca pomocou n§levky, vytvorenej z papiera.  

Sypn¼ hustotu je moģn® urļiŠ tieģ z objemu a hmotnosti kuģeŎa dp (g/ml) ako podiel 

hmotnosti a objemu kuģeŎa, ktorĨ som z²skala z jeho vĨġky a priemeru z§kladne  

pri meran² AOR, podŎa rovn²c (9) a (10). V tabuŎke nie je uveden§ sypn§ hustota 

vzorky MCC101, u ktorej sa meranie AOR nekonalo, z d¹vodu veŎmi zlej sypnosti 

tejto l§tky a neschopnosti tvoriŠ kuģeŎ. 

Na Obr. 5 s¼ zobrazen® rozdiely sypnĨch hust¹t MCC z²skan® troma met·dami. 

ZatiaŎ ļo rozdiely v hodnot§ch db a dp (z kuģeŎa) s¼ mal®, znaļn® rozdiely je moģno 

pozorovaŠ predovġetkĨm medzi sypnou hustotou db a dc. AnalĨzou rozptylu 

(ANOVA) bol zistenĨ medzi hodnota db a dc vĨznamnĨ rozdiel (p Ó 0,99), ļo svedļ² 

o vĨzname techniky vrstvenia materi§lu. Sypn§ hustota tieģ priamo s¼vis²  

s veŎkosŠami ļast²c v pr§ġku
25
; najvyġġie hodnoty sypnej hustoty db a dc mala 

MCC200 s veŎkosŠou ļast²c 180Õm a najniģġie MCC101 s veŎkosŠou ļast²c 50 Õm. 

9.3 Uhol sypania  

Uhol sypania (AOR, angle of repose) je konġtantnĨ priestorovĨ uhol medzi 

z§kladŔou a pl§ġŠom kuģeŎa, ktorĨ vznikne postupnĨm nasypan²m pr§ġkov®ho 

materi§lu. Nie je pravou vlastnosŠou pr§ġku, a preto je veŎmi z§vislĨ na met·de, 

ktor§ sa pouģije k vytvoreniu kuģeŎa.
7
 Uhol sypania sa pouģ²va na charakteriz§ciu 

sypnĨch vlastnost² pr§ġkov. AOR sa vzŠahuje k treniu ļast²c pr§ġku medzi sebou 

alebo k odporu v pohybe ļast²c medzi sebou. Met·da stanovenia uhla sypania sa 

pouģ²va vo farmaceutickom priemysle k predv²daniu vĨrobnĨch probl®mov. 

Probl®my stanovenia spoļ²vaj¼ v tom, ģe pri tvoren² kuģeŎa m¹ģe doch§dzaŠ 

k segreg§ci² ļi prevzduġŔovaniu pr§ġku.  

KuģeŎ som tvorila postupnĨm vrstven²m pr§ġku na vodorovn¼ z§kladŔu s okrajom  

o priemere 100 mm vyplnen¼ tenkou vrstvou toho ist®ho pr§ġku. K vytvoreniu 

symetrick®ho kuģeŎa je nutn®, aby sa vĨġka n§levky menila veŎmi opatrne a aby sa 

zabr§nilo akĨmkoŎvek vibr§ciam a konsolid§cii kuģeŎa. 
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Pouģila som prototyp zariadenia pre meranie sypn®ho uhla a 200,0 ml n§sypku. 

VeŎkosŠ otvoru som volila na z§klade sypnosti MCC. Pre MCC200 som pouģila 

vymeniteŎnĨ otvor s priemerom D= 6,0 mm a pre MCC102 otvor s priemerom 

D= 25,0 mm. Hodnoty AOR pre obe tieto testovan® pr§ġky s¼ uveden® v Tab. 9. 

Poļas merania som z§roveŔ sledovala chovanie testovanĨch pr§ġkov. U MCC200 

bola tvorba kuģeŎa plynul§, pr§ġok sa sypal bez akĨchkoŎvek vonkajġ²ch z§sahov. 

Sypanie prebiehalo v reģime Ămass flowñ
3
 zn§zornen® na Obr. 14. Meranie AOR 

MCC102 malo na rozdiel od predch§dzaj¼cej l§tky trocha inĨ priebeh. Pre zaļatie 

tvorby kuģeŎa som musela jemnĨm poklepnut²m po vonkajġej strane n§sypky 

uvoŎniŠ pr§ġok, aby doġlo k preruġeniu interpartikul§rnych vªzieb medzi ļasticami 

v materi§li. Pri dv²hani n§sypky sa pr§ġok sypal s obļasnĨmi blok§dami za tvorby 

kr§terov (Obr. 17 a 18). Vrchol kuģeŎa mal tvar hrotu zn§zornenĨ na Obr. 15.  

Z Tab. 9 vyplĨva, ģe MCC200 s hodnotou AOR=  34,60Ám§ dobr® tokov® vlastnosti 

a MCC102 s hodnotou AOR= 42,37 Á m§ priemern® tokov® vlastnosti.  

Meranie sypn®ho uhla pre MCC101 nebolo uskutoļnen®. Pri pokuse o jeho zmeranie 

som pouģila vymeniteŎnĨ otvor s D= 25,0 mm. Aj cez siln® niekoŎkon§sobn® 

poklepanie po vonkajġej strane n§levky sa pr§ġok nesypal. VzhŎadom k veŎkĨm 

blok§d§m toku (kr§terov® chovanie, funnel flow) sa kuģeŎ tvoril veŎmi nesymetricky 

a ku koncu merania doġlo k n§razov®mu vysypaniu cel®ho pr§ġku z n§sypky,  

ļo sp¹sobilo, ģe kuģeŎ sa udupal a nebolo moģn® adekv§tne odļ²taŠ jeho vĨġku. 

Situ§ciu ilustruje Obr. 16. 
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Obr. 14 Stanovenie sypn®ho uhla mikrokryġtalickej celulosy 200 

 

Obr. 15 Stanovenie sypn®ho uhla mikrokryġtalickej celulosy 102 ï ilustr§cia 

tokov®ho chovania (kohezivita materi§lu ovplyvŔuj¼ca tvar kuģeŎa)  
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Obr. 16 Stanovenie sypn®ho uhla mikrokryġtalickej celulosy 101 ï ilustr§cia 

tokov®ho chovania (kohezivita materi§lu vyvol§vaj¼ca nepravideln¼ tvorbu kuģeŎa)  

 

9.4 Hodnotenie rĨchlosti a charakteru toku otvorom 

Sledovanie rĨchlosti sypania materi§lu otvorom sa pouģ²va pre meranie tokovĨch 

vlastnost² pre voŎne teļ¼ce materi§ly, nie je vhodn® pre koh®zne materi§ly. RĨchlosŠ 

sypania sa meria ako mnoģstvo materi§lu, ktor® vytieklo za ļasovĨ interval  

zo z§sobn²ka- n§sypky.
7
  

RĨchlosŠ sypania nerezovou n§sypkou tvaru kuģeŎa s vymeniteŎnĨmi otvormi 

s priemermi D= 6,0; 8,0; 10,0; 11,3; 15,0; 25,0 mm som sledovala u MCC200, 

MCC102 a MCC101. Pri stanovovan² som merala ļas, za ktorĨ preteļie 100,0 g 

MCC, ktorĨ som n§sledne pouģila pre vĨpoļet hmotnostnej rĨchlosti sypania Q 

v g/s. Hodnoty Q s¼ zaznamenan® v Tab. 8.  

U MCC200 sa rĨchlosŠ sypania dala stanoviŠ pomocou otvorov so vġetkĨmi 

uvedenĨmi priemermi. Pri otvore s D= 6,0 mm bolo na zaļiatku sypania nutn® 

mierne poklepnutie po vonkajġej strane n§sypky, aby doġlo k rozruġeniu kohezivity 

medzi ļasticami pr§ġku pri ¼sti n§sypky a n§sledn®mu uvedeniu pr§ġku do pohybu. 

Z§vislosŠ rĨchlosti sypania Q (g/s) na priemeru otvoru n§sypky D (mm)  

pre MCC200 zachycuje Obr. 9. T§to z§vislosŠ sa d§ matematicky vyjadriŠ pomocou 

mocninovej rovnice s koeficientom determin§cie R
2
 = 0,9959: 

4855,20115,0 DQ Ö=          (15) 
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Meranie rĨchlosti sypania u ostatnĨch MCC doprev§dzala rada probl®mov 

spomenutĨch uģ vyġġie. Pre meranie MCC102 som pouģila len otvory s priemermi 

D= 15,0 a 25,0 mm. Tok pr§ġku nebol ¼plne plynulĨ a poļas sypania doch§dzalo 

k tvorbe menġ²ch kr§terov a miestnym blok§dam toku, ļo zn§zorŔuj¼ Obr. 17 a 18. 

MCC101 sa dala stanoviŠ iba pomocou vymeniteŎn®ho otvoru s D= 25,0 mm  

za nepretrģit®ho klepania po n§sypke a pozorovala som vznik veŎkĨch kr§terov. 

Hodnota je teda iba orientaļn§. Stanovenie rĨchlosti sypania je vġeobecne 

doporuļen® iba pre voŎne sypn®, nekoheruj¼ce materi§ly.
7
 

 

 

Obr. 17  Stanovenie rĨchlosti sypania mikrokryġtalickej celulosy 102 ï ilustr§cia 

tokov®ho chovania (blok§da toku) 
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Obr. 18 Stanovenie rĨchlosti sypania mikrokryġtalickej celulosy 102 ï ilustr§cia 

tokov®ho chovania (tvorba kr§teru) 

9.5 H®liov§ pyknometria, porozita 

Stanovenie hustoty pevnĨch l§tok plynovĨm pyknometrom je zaloģen® na meran² 

objemu, ktorĨ z§ujme pr§ġok o zn§mej hmotnosti. Tento objem odpoved§ objemu 

plynu nahraden®ho pr§ġkom.
26,27

 Pre stanovenie hustoty pevnĨch l§tok (pravej 

hustoty) som pracovala s pr²strojom AccuPyc II 1340, ktorĨ ako zdroj plynu vyuģ²va 

h®lium. Hlavnou vĨhodou h®lia je jeho vĨborn§ schopnosŠ prenikaŠ do malĨch p·rov 

a ġtrb²n. Pred zah§jen²m samotn®ho stanovovania som pr²stroj vģdy nakalibrovala. 

Pomocou h®liovej pyknometrie som merala hustotu pevnĨch l§tok ds v g/ml pre 

MCC200, MCC102 a MCC101. Pracovala som s vysuġenĨmi vzorkami, ktor® som si 

vopred pripravila pri stanoven² vlhkosti MCC. Hodnoty ds (g/ml) pre s¼ uveden® 

v Tab. 10 ï 12.  

Hustota pevnĨch l§tok ds (g/ml) je aproxim§ciou pravej hustoty dtrue (g/ml), ktor§ je 

vn¼tornou charakteristikou pr§ġkov a z§vis² na ich chemickej povahe a kryġtalickej 

ġtrukt¼re. Pre MCC bola zisten§ hodnota pravej hustoty v rozmedz² 1,512  - 1,668 

g/ml.
2
 Nie je vġak uveden®, ļi boli vzorky vysuġen®. V tejto pr§ci boli hodnoten® 














