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1. VAJA: Hitrost raztapljanja aspirina

1. VAJA: Hitrost raztapljanja aspirina

Datum izvedbe vaje:

Teoretske osnove

Aspirin je zaS¢iteno ime za acetilsalicilno kislino. V tableti aspirina poleg aktivne
komponente najdemo tudi pomozne snovi, katerih delez znasa priblizno 16,66 % (koruzni
Skrob in celulozni prah). Vloga pomoznih komponent je zagotoviti mehansko stabilnost
tablete, enakomerno porazdelitev aktivhe komponente ter kontrolirano in ponovljivo
raztapljanje zdravilne ucinkovine. Raztapljanje trdne snovi v izbranem mediju je fizikalni
proces, ki temelji na difuziji. Neposredno ob povrsini kristala snovi, ki se raztaplja, se tvori
t. i. difuzijska plast, v kateri se nahaja nasicena raztopina raztapljane snovi. Iz te plasti
raztopljena snov difundira v okoliSko nenasic¢eno raztopino. Debelina difuzijske plasti () je
odvisna od hidrodinamicnih razmer, predvsem od hitrosti meSanja raztopine. Ob mesanju
se vzpostavi relativno tanka difuzijska plast debeline priblizno 10! do 102 mm, kar
omogoca ucinkovitejsi prenos snovi v raztopino. Posledicno je hitrost raztapljanja odvisna
od hitrosti mesanja. V casu dt se raztopi le toliko snovi, kolikor je lahko difundira skozi
difuzijsko plast v nenasiceno raztopino. Proces raztapljanja je zato omejen z difuzijo®.
Potek difuzije in s tem raztapljanja lahko opisemo s prvim Fickovim zakonom v povezavi z
Whitmanovo filmsko teorijo*.

dn dC

Y _ps&e (enacba 1-1)
dt dx

Kjer je D difuzijska konstanta, dC/dx gradient koncentracije po poti x (oddaljenost od delca),
S povrsina kristala, ¢ ¢as in n mnoZina snovi.

Gradient koncentracije za enostaven primer je:

_dc _¢C -C (enacba 1-2)
dx o

Ce vzamemo koncentracijo namesto mnozine snovi in upostevamo zvezo:

dC = d_Vn (enacba 1-3)

se difuzijska enacba glasi:

dC _D-S

—=——(C.-O)=k(C,-C enacba 1-4

” 5_V(l )=k(C, =C) ( )

kzD'S (enacba 1-5)
oV



1. VAJA: Hitrost raztapljanja aspirina

Ce difuzija doloca hitrost procesa, potem je raztapljanje kristala reakcija prvega reda. Pri
vaji bomo ¢asovno spremljali raztapljanje aspirina v mediju pri dani temperaturi in obratih

mesanja.

Materiali in metode

- Aspirin (tableta),

- epruvete,

- filtri,

- aparatura za raztapljanje,

- UV/Vis spektrofotometer.

I[zvedba

1. Raztapljanje aspirina

Raztapljamo tableto aspirina (acetilsalicilna kislina) v mediju pri dani temperaturi in obratih
meSanja. Za izvedbo vaje uporabimo aparaturo za sproscanje aktivnih ucinkovin, ki je
opremljena s koSarico. Volumen medija je 900 mL. V dolocenih casovnih intervalih
odvzamemo 2 mL vzorca in filtriramo skozi 0,45 um membranski filter. Maksimalno
koncentracijo aspirina dobimo tako, da po koncanem casu merjenja hitrost meSanja za
dolocen cas izpostavimo visji hitrosti. Odvzeto koli¢ino vzorca pa nadomestimo s svezim
topilom.

2. Analiza

Vzorce analiziramo z UV/Vis spektrofotometri¢no metodo. Prefiltriran vzorec izmerimo pri
valovni dolzini, obi¢ajno v obmodju med 276 in 280 nm. S pomocdjo umeritvene krivulje
(Slika 1-1) oz. enacbe doloc¢imo koncentracijo acetilsalicilne kisline. NariSemo diagram

koncentracije v odvisnosti od casa.

Umeritvena krivulja

08 |y=18448x-0,0002
07 R2 =0,9998
0,6
0,5
0,4
0,3
02 -
01 e
0 e

0 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,06
¢ (mg/mL)

Absorbanca

Slika 1-1: Umeritvena krivulja aspirina v mediju. (vir: lasten)



1. VAJA: Hitrost raztapljanja aspirina

1 tableto aspirina (0,5 g aktivne ucinkovine) raztapljamo v 900 mL medija pri temperaturi

37 °C in mesanju 100 obr/min.

Rezultati

Cas, min | c, mg/mL | delez raztopitve, %

max

koncentracija ob danem ¢asu

Delez raztopitve (%) = 100 (enacba 1-6)

maksimalna koncentracija (1 tableta)

Priloge:
- Na milimetrskem papirju nariSite diagam koncentracije sproscenega aspirina v

odvisnosti od casa: ¢ = f(t)

Diskusija




2. VAJA: Priprava kreme z oljem rimske kamilice

2. VAJA: Priprava kreme z oljem rimske kamilice

Datum izvedbe vaje:

Teoretske osnove

Etericno olje rimske kamilice (Chamaemelum nobile) se v kozmeti¢nih izdelkih pogosto
uporablja zaradi svoje blage sestave in dobre koZne tolerance. Pridobiva se z destilacijo z
vodno paro cvetov rastline in je cenjeno predvsem zaradi prijetnega, nezno zeliS¢nega vonja
ter pomirjujocega senzoricnega ucinka. V formulacijah krem se rimska kamilica uporablja
kot funkcionalni dodatek, saj prispeva k obc¢utku ugodja na koZi in je primerna tudi za
obcutljive tipe koZe. Zaradi nizkega draZilnega potenciala je Se posebej primerna za izdelke,
namenjene vsakodnevni negi. Etericno olje se dobro raztaplja v oljni fazi emulzij, kar
omogoca njegovo enakomerno porazdelitev v kozmeti¢nem izdelku. V kombinaciji s
hranilnimi olji, karitejevim maslom in ¢ebeljim voskom, krema zagotavlja intenzivno nego
in vlaZenje koze, medtem ko aloe vera deluje pomirjajoce in blazi rdecico. Dodatek vitamina
E in konzervansa Cosgard $c¢iti formulo pred oksidacijo in mikrobiolosko kontaminacijo,
kar omogoca stabilno in varno uporabo. Skupaj te sestavine tvorijo hranilno, neZno kremo

z osveZzujocim ucinkom, ki je primerna za vsakodnevno nego kozZe®.

Materiali in metode
- Sestavine faz A, Bin C,

- steklovina,

- mesalo.

Sestavine faze A — oline faze ter faze B — vodne faze

Faza A-oljna faza Faza B-vodna faza
Masa Sestavina Masa Sestavina
150 ¢ Karitejevo maslo 58 g Aloe vera gel
25g Cebelji vosek
40¢g Jojobino olje
40g Avokadovo olje
40g Mandljevo olje
8,5¢g | Emulgator Montanov 68




2. VAJA: Priprava kreme z oljem rimske kamilice

Sestavine faze C - dodatki (po ohladitvi na 35°C)

Faza C
Masa Sestavina
lg konzervans Cosgard
2g vitamin E
0'05.-0'1 5 (1-.2 kaplj iCi),' razto.plj eniv23g Rimska kamilica eteri¢no olje
nosilnega olja (mandljevo ali avokadovo)

*Eteri¢no olje nikoli ne dodajamo direktno v vodo ali gel, vedno ga najprej raztopimo v nosilnem olju.

Izvedba

Priprava oljne faze (A)

-V stekleni casi zmesamo vse sestavine faze A.

- Posodo postavimo na vodno kopel in segrevamo, dokler se vse komponente popolnoma

ne stopijo in ne nastane homogena tekocina.
- Pazimo, da se sestavine ne pregrejejo.

Priprava vodne faze (B)

- Vloceni posodi zmeSamo aloe vera gel in eteri¢no olje raztopljeno v nosilnem olju.
- Postavimo posodo z vodno fazo na vodno kopel, da doseze priblizno enako

temperaturo kot oljna faza (idealno ~75 °C).

Emulgiranje

- Ob intenzivnem meSanju pocasi vlivamo vodno fazo v oljno fazo.
- MeSamo toliko ¢asa, da se masa zacne ohlajati in dobi teksturo kreme.

Dodajanje faze C

- Ko se krema ohladi na priblizno 35 °C, dodamo fazo C.
- Dobro premeSamo, da se sestavine popolnoma integrirajo.

- Ce so se med meSanjem naredili zracni mehurcki, jih nezno odstranimo z zlico ali

spatulo.
- Kremo prelijemo v loncke.

- Postavimo jih za nekaj ur na hladno, da se sestavine dokon¢no povezejo in krema strdi.

Diskusija




3. VAJA: Penjenje polimerov s superkriticnim CO,

3. VAJA: Penjenje polimerov s superkriticnim CO,

Datum izvedbe vaje:

Teoretske osnove

Penjenje z uporabo superkriticnega ogljikovega dioksida (scCO,) je metoda za pripravo
poroznih polimernih materialov. Ogljikov dioksid preide v superkriti¢no stanje nad svojo
kriticno temperaturo 31,1 °C in kriticnim tlakom 73,8 bar, kjer zdruZuje lastnosti plina in
tekocine, kot sta nizka viskoznost in dobra difuzivnost ter hkrati primerna topnost v
polimerih. Ena najpreprostejsih izvedb je SarZno penjenje, ki poteka v visokotlacnem
reaktorju - avtoklavu in se zaradi enostavne izvedbe ter dobrega nadzora procesnih
parametrov najpogosteje uporablja v raziskovalne namene. Pri postopku SarZnega penjenja
se v avtoklav najprej vstavi polimerni vzorec, nato pa se sistem nasici s plinom, najpogosteje
s CO; ali Ny, pri dolo¢enem tlaku in temperaturi. Plin postopoma difundira v polimerno
matrico in se v njej raztaplja, dokler ne doseZe stanja nasicenja. Z znizanjem tlaka ali
spremembo temperature pride do prenasicenja sistema, kar vodi do nukleacije plinskih
jeder in nastanka celicne strukture. Nadaljnja rast celic je odvisna predvsem od hitrosti
depresurizacije in temperature penjenja. Po koncu procesa se polimer ohladi, nastala

porozna struktura pa zadrZi nastalo obliko®’.
Penjenje polikaprolaktona (PCL) s superkriticnim CO,
Penjenje polikaprolaktona (PCL) s scCO, temelji na difuziji CO, v polimerno matrico. CO:

se v matrici raztaplja, zniza temperaturo steklastega prehoda ter sluzi kot »penilno«
sredstvo. Postopek se obicajno zac¢ne s pripravo polimera, ki se pred uporabo bodisi ocisti,
posusi in po potrebi oblikuje v pelete ali tanke filme, da se zagotovi enakomerna penetracija
plina. Pripravljen PCL se namesti v visokotlacni reaktor in se nato napolni s superkriti¢cnim
CO; pri izbranem tlaku in temperaturi, pri cemer CO, difundira v polimer in zniza njegovo
temperaturo steklastega prehoda. S tem se poveca gibljivost polimernih verig, kar omogoca
nastanek porozne strukture. Cas saturacije je odvisen od debeline vzorca in procesnih
pogojev. Po dosezenem ravnotezZju sledi nadzorovano znizevanje tlaka, pri katerem CO,
izstopa iz polimerne matrice. Hitrost depresurizacije ima klju¢no vlogo pri oblikovanju
morfologije por, saj vpliva na njihovo velikost, porazdelitev in gostoto. Po koncu procesa se
vzorec odstrani iz avtoklava. Dobljeni penjeni PCL ima obicajno porozno in relativno
homogeno strukturo, pri c¢emer so lastnosti materiala neposredno povezane z izbranimi
procesnimi parametri. Zaradi biokompatibilnosti PCL in wuporabe netoksicnega
napihovalnega sredstva je ta metoda posebej primerna za medicinske aplikacije, kot so

nosilci za tkivno inZenirstvo ter sistemi za nadzorovano sproscanje zdravil®.



3. VAJA: Penjenje polimerov s superkriticnim CO,

Materiali in metode

- Ogljikov dioksid (COy),
- polikaprolakton (PCL),
- mikroskop.

[zvedba

Avtoklav (Slika 3-1) predhodno segrejemo na Zeleno temperaturo. Doloceno koli¢ino
polikaprolaktona zatehtamo v kalup oziroma stekleno vialo in jo vstavimo v avtoklav.
Avtoklav nato napolnimo s CO:2 do Zelenega tlaka. Tako pripravljen sistem pri konstantni
temperaturi in tlaku pustimo 1 uro, da se vzpostavi ravnotezje. Nato zacnemo tlak zniZevati

z Zeleno hitrostjo.

COZ g == ;" Lt 1 ?.’J f)
‘ <L£b(§f‘ uNJU*‘}\}.%/
117 5

— — ~— = m—

P[bar], T [°C], ¢ [h] Ekspanzija: Ap/AT

Slika 3-1: Primer postopka superkritiénega penjenja. (vir: lasten)

ekspanzija

Nasicena matrica pripin T Formirana pena pod mikroskopom

Slika 3-2: Primer strukture pene pod mikroskopom. (vir: lasten)

Po konc¢anem eksperimentu formirani peni pogledamo razporeditev por pod mikroskopom

ter doloc¢imo njihove velikosti.



3. VAJA: Penjenje polimerov s superkriticnim CO,

Rezultati

1. Podatki o obratovalnih pogojih:

p / bar

T/°C

mect/ mg

tekspanzije / h

Priloge:

- slika pene,
- slika iz mikroskopa.

Diskusija

10



4. VAJA: Superkriticna impregnacija

4. VAJA: Superkriticna impregnacija

Datum izvedbe vaje:

Teoretske osnove

Obstaja veliko razlicnih metod za vgradnjo zelenih komponent v porozne matrice.
Superkriticna impregnacija je obetavna tehnika z velikim potencialom pri pripravi novih
polimernih sistemov.

Nadkriticni impregnacijski postopek vkljucuje porozno matrico, ki je obdana z
impregnacijskim sredstvom v superkriticni fazi (Slika 4-1). TakSna tehnika omogoca
premagovanje pomanjkljivosti procesov s pocasno difuzijo in dolgih procesnih casov v
primeru impregnacije iz tekocih raztopin ali nizkega izkoristka v primeru impregnacije iz
plinskih faz. Z uporabo specificnih lastnosti superkriti¢nih tekocin se proces impregnacije
intenzivira z znatnim prihrankom energije in surovin. V nasprotju s klasi¢nimi procesi
impregnacije, uporaba superkriticnih teko¢in omogoca uravnavanje njenih lastnosti s
spreminjanjem tlaka, temperature in vrste plina, ki se uporablja®2.

Uporaba superkriticne impregnacije je precej Siroka in se lahko uporablja na Stevilnih
razli¢nih podrodjih. Raztapljanje in biolosko uporabnost slabo vodotopnih komponent je

mogoce izboljSati tako, da jih impregniramo v aerogele kot nosilce.

Namen vaje je izvesti superkriticno impregnacijo vanilina na aerogelni nosilec v mediju s

CO: pri razli¢nih obratovalnih pogojih.

Superkriti¢na
impregnacija
AEROGEL AEROGEL z
impregnirano
udinkovino

Slika 4-1-: Prikaz postopka superkriti¢cne impregnacije. (vir: lasten)

11



4. VAJA: Superkriticna impregnacija

Materiali in metode

- Ogljikov dioksid (CO),

- aerogeli,

- vanilin,

- etanol (EtOH),

- CaSa,

- mesalo,

- UV-VIS spektrofotometer,

- Fourierjeva transformacijska infrardeca spektroskopija (FTIR).

[zvedba

Avtoklav (Slika 4-2) napolnimo z doloceno koli¢ino aerogelnih nosilcev in dodamo znano
kolic¢ino ucinkovine (vanilina). Aerogeli in vanilin so fizicno loceni in se nahajajo v locenih
filtrnih vreckah. Nato avtoklav zapremo in sistem segrejemo na Zeleno temperaturo. Sistem
pocasi napolnimo s CO: do dolocenega tlaka. Tako pripravljen sistem pustimo pri
konstantni temperaturi in tlaku 1 uro, da doseZemo ravnoteZje. Cas, potreben za
vzpostavitev ravnotezja smo dolocili eksperimentalno. Po konéani impregnaciji za¢nemo

pocasi zniZevati tlak v sistemu z izpuscanjem CO..

dovod CO,

> -3

izpust CO,

aerogel

= | ,vanilin

Slika 4-2: Shema aparature za superkriticno impregnacijo. (vir: lasten)

Po koncanem eksperimentu impregniranemu aerogelu (10 kroglic) dodamo znano koli¢ino
EtOH (100 mL) ter ga 20 min izpostavimo v ultrazvocni kopeli. Nato doloceno kolic¢ino
raztopine prefiltriramo in ji z UV-VIS spektrofotometrom izmerimo absorbanco pri izbrani
valovni dolZini (265 nm). Iz umeritvene krivulje izracunamo koli¢ino impregniranega
vanilina. V zadnjem koraku z metodo FTIR izmerimo spektre neimpregniranega in

impregniranega aerogela ter jih primerjamo.
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4. VAJA: Superkriticna impregnacija

Rezultati

Na Sliki 4-3 se nahaja umeritvena krivulja ortoetil vanilina v etanolu. Umeritveno krivuljo

bomo uporabili za izracun koncentracije impregniranega ortoetil vanilina na aerogel.

Umeritvena krivulja
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Slika 4-3. Umeritvena krivulja ortoetil vanilina v etanolu pri absorbanci 265 nm. (vir: lasten)

1. Podatki o obratovalnih pogojih:

p / bar

T/°C

Maerogela / mg

Mvanilina / mg

tekspanzije / h
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4. VAJA: Superkriticna impregnacija

2. Rezultati:

A

y /[ mg/mL

Myvanilin / mg

mvanilin/ Mlaerogel / mg

delez impregniranega
vanilina / %

Priloge:
- FTIR spekter

Diskusija

14



5. VAJA: Pridobivanje delcev iz raztopin nasicenih s plinom - PGSS™ ter merjenje talis¢ PEG razli¢nih molskih mas

5. VAJA: Pridobivanje delcev iz raztopin nasicenih s
plinom - PGSS™ ter merjenje taliS¢ PEG razlicnih
molskih mas

Datum izvedbe vaje:

Teoretske osnove

Visokotla¢na metoda za obdelavo polimerov s superkriti¢cnimi fluidi je PGSS™ (Particles
from Gas Saturated Solutions - delci iz raztopin, nasicenih s plinom). Ta proces uporabljamo
za pridobivanje delcev velikostnega reda priblizno mikrometer (um). PGSS™ postopek
sestoji iz dveh faz. Postopek imenujemo mikronizacija in jo lahko izvajamo kontinuirno ali
Sarzno. Spojina, ki jo Zelimo mikronizirati, postane topilo, v katerem se raztopi suprekriticni
fluid (topljenec). Ce raztopimo stisljiv medij v teko¢ini (npr. talini), nastane raztopina,
nasicena s plinom. Prisotnost plina zniZza viskoznost in medfazno napetost raztopine, kar
omogoca tvorbo finih kapljic med procesom prsenja. Sledi faza hitre ekspanzije nasicene
raztopine. Pri ekspanziji taksne raztopine v enoti za ekspanzijo (npr. Soba) stisnjen medij
izpari in/ali sublimira in tekocina se ohladi. Zaradi ohlajanja, ki ga povzroci izhlapevanje
(Joule-Thomsonov efekt), se temperatura toka dveh faz po prehodu skozi ekspanzijsko Sobo
niza. Na doloceni tocki je dosezena temperatura kristalizacije spojine, ki jo mikroniziramo.
Tvorijo se trdni delci. Na ta nac¢in dobimo majhne delce, katerih morfologijo, kristalini¢nost,
velikost in velikostno porazdelitev prilagajamo s spreminjanjem procesnih parametrov
(predekspanzijska temperatura in tlak, razmerje plin/substanca, itd.). Polietilen glikol (PEG)
je linearni polimer, zgrajen iz ponavljajocih se enot etilen oksida, s splosno kemijsko formulo
HO—-(CH,-CH>-O),—~H. PEG polimeri se razlikujejo po stopnji polimerizacije oziroma
molekulski masi, kar bistveno vpliva na njihove fizikalne lastnosti, med drugim tudi na
taliSce. PEG z nizko molekulsko maso (priblizno do 600 g/mol) je pri sobni temperaturi
teko¢, medtem ko so PEG z viSjo molekulsko maso trdni in kristalinicni. S povecevanjem
molekulske mase narasca tudi talisce, saj daljSe polimerne verige omogocajo ucinkovitejse
medmolekulske interakcije, predvsem vodikove vezi med hidroksilnimi skupinami na
koncih verig ter interakcije med eterskimi kisikovimi atomi vzdolz verige. Talis¢e PEG
polimerov ni ostro definirano, temvec se pojavlja v obliki temperaturnega obmodja taljenja.
Pri merjenju taliS¢a PEG polimerov z metodo segrevanja v kapilarah bomo opazovali

prehod iz kristalinicne trdne faze v talino’-¢.
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5. VAJA: Pridobivanje delcev iz raztopin nasicenih s plinom - PGSS™ ter merjenje talis¢ PEG razli¢nih molskih mas

Materiali in metode

- PEG polimeri z razli¢nimi molskimi masami,
- ogljikov dioksid (CO2),

- voda (za ¢iscenje),

- aparatura za PGSS™,

- aparatura za merjenje talis¢ Melting Point System (Mettler Toledo).

[zvedba

1. Dolocevanje vsebnosti vlage zacetnega in koncnega mikroniziranega materiala

Vsebnost vlage bomo dolocali z analizatorjem vlage. Naprava segreva vzorec nad 100 °C,
pri ¢emer izhaja voda. Glede na razliko v zacetni (pred segrevanjem) in koncni masi (po

segrevanju) nam poda masni delez vode v vzorcu.

2. Mikroniziranje PEG s CO» (PGSS™ proces)

Avtoklav napolnimo z Zeleno maso vzorca PEG. Avtoklav zapremo, privijemo razprsevalni
ventil, razprSevalno Sobo in barometer. Avtoklav pritrdimo v stojalo in ovijemo z grelno
zico, pod katero namestimo tipalo termometra. Pazimo, da se konec tipala termometra ne
dotika grelne Zice. Nato ovijemo avtoklav Se s stekleno volno, da preprec¢imo vecje toplotne
izgube. Avtoklav skupaj s stojalom pritrdimo na »gugalnico«, ki bo sluzila »meSanju«
materiala v avtoklavu. V avtoklav nato dovedemo ohlajen CO: s pomocjo kromatografske
¢rpalke do tlaka 50 bar. Grelno Zico poveZemo z variakom (regulatorjem napetosti) in
nastavimo Zeleno temperaturo. Po doseZeni Zeleni temperaturi dopolnimo avtoklav s CO2
do Zelenega tlaka. Vklopimo »gugalnico« in jo po eni uri »meSanja« izklopimo, saj
predvidevamo, da se je v tem ¢asu vzpostavilo ravnotezje. Avtoklav s stojalom odstranimo
iz gugalnice in postavimo na razprsilni stolp. PoloZaj avtoklava na stojalu zniZamo tako, da
razprSevalna Soba zapolni odprtino na razprsilnem stolpu. Robove pokrova na razprsilnem
stolpu zalepimo z lepilnim trakom, da preprecimo morebitno uhajanje materiala. Odpremo
razprsevalni ventil in opazujemo prsenje materiala v stolpu. Ko se material posede na stene
stolpa, ga odpremo, s copi¢em pocistimo mikroniziran material na dno stolpa in zberemo

material v posodo. Avtoklav in razprsilni stolp ocistimo z vodo.
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5. VAJA: Pridobivanje delcev iz raztopin nasicenih s plinom - PGSS™ ter merjenje talis¢ PEG razli¢nih molskih mas

Podatki o obratovalnih pogojih:

p / bar

T/°C

Kot prsenja, °

PEG

3. Merjenje talis¢ razlicnim PEG z instrumentom Melting Point System

Uporabili bomo tri razlicne vrste PEG katerim bomo izmerili taliS¢a. Za merjenje taliSca
bomo uporabili instrument Mettler Toledo Melting Point System. Pred meritvijo vzorce po
potrebi zdrobimo, da dobimo ¢im bolj homogen material, kar omogoca enakomerno
segrevanje in zanesljivejSo dolocitev taliSca. Steklene kapilare napolnimo priblizno vse do
iste viSine. Vzorec v kapilari rahlo potoléemo ob trdo podlago, da se snov enakomerno
posede na dnu kapilare in da se izognemo prisotnosti zra¢nih praznin, ki bi lahko vplivale
na potek taljenja. Tako pripravljeno kapilaro previdno vstavimo v merilno mesto
instrumenta. Instrument vklopimo in izberemo ustrezen program segrevanja. Po zagonu
meritve opazujemo spremembe v vzorcu med segrevanjem ter zabeleZimo temperaturo
zacetka taljenja - ko se pojavijo prvi znaki taline, ter temperaturo konca taljenja - ko je vzorec
popolnoma staljen. Na koncu za vsak vzorec dolo¢imo temperaturno obmogdje talisca ter

dobljene vrednosti primerjamo z literaturnimi podatki.

Podatki o obratovalnih pogojih:

PEG

PEG

PEG

Interval segrevanja, °C/min
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5. VAJA: Pridobivanje delcev iz raztopin nasicenih s plinom - PGSS™ ter merjenje talis¢ PEG razli¢nih molskih mas

Rezultati

1. Izracun izkoristka PGSS™ procesa

Izkoristek procesa izracunamo kot razmerje med maso formuliranega vzorca iz razprsilnega

stolpa in zbirne posode in maso vzorca pred formulacijo:

m T™
PGSS v
I=—F—=—_-.100 (enacba 5-1)
Mpred PGssTM
kjer je:
I - masni izkoristek procesa / %,
Mypred pgss™ - Masa vzorca pred formulacijo / g,

M, pGss™ - Masa vzorca po formulaciji / g.

Na Sliki 5-1 oznaci posamezne enote, uporabljene pri mikronizaciji:

T 0®® O N w

\
\
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5. VAJA: Pridobivanje delcev iz raztopin nasicenih s plinom - PGSS™ ter merjenje talis¢ PEG razli¢nih molskih mas

2. Izmerjena taliS¢a PEG polimerov

Diskusija

Vrsta vzorca

Tzaietek(OC)

Tkonec (OC)

T (iz literaturnih
podatkov)

PEG

PEG

PEG
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