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Celem pracy bylo oznaczenie wybranych wlasciwosci fizycznych (aktywnosci
wody, zawartosci wody, rozmiaru czqstek, zwilzalnosci, indeksu rozpuszczal-
nosci) 5 produktow zawierajqcych uktad f-laktoglobulina-palmitynian reti-
nylu-trehaloza otrzymanych w postaci proszkow poprzez suszenie rozpylowe
i sublimacyjne. Szczegolngq uwage zwrocono na takie parametry, jak: aktywnosé
i zawartos¢ wody. Nie stwierdzono wplywu metody i parametrow suszenia na
wartosci aktywnosci wody. Srednia zawartosé wody w produktach wahata sie
w przedziale od 3,83 + 0,01 do 5,84 + 0,01. Czqstki uzyskanych proszkow byly
podobnej wielkosci i ze wzgledu na otrzymane wyniki nalezq do drobnoziarni-
stych. Probke suszonq sublimacyjnie cechowata najlepsza zwilzalnos¢; pozwa-
lajqca na okreslenie jej terminem ,,instant”. Badane uktady charakteryzowaty
sie bardzo dobrq rozpuszczalnosciq.

Hasta kluczowe: B-laktoglobulina, palmitynian retinylu, wtasciwos$ci fizyczne, ak-
tywnos$¢ wody, zawarto$¢ wody
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Kontrola jako$ci produktow spozywczych, a zatem ich bezpieczenstwa zwiaza-
na jest z analiza parametrow, wsrdd ktorych szczeg6lng rolg odgrywa aktywnosé
wody. Zmiany o charakterze chemicznym, fizycznym i mikrobiologicznym zacho-
dza w zywno$ci w szerokim zakresie aktywnosci wody. Roznia si¢ szybkos$cia i in-
tensywnoscia [1]. Optymalna warto$¢ aktywnosci wody, odpowiednia dla danego
produktu, warunkuje jego wysoka jakosc¢, trwato$¢ i w konsekwencji niejednokrot-
nie umozliwia obnizenie dodatku substancji konserwujacych [2]. Istotne, ze wzgle-
du na jakos¢ i bezpieczenstwo produktow spozywcezych, jest zatem zapewnienie
optymalnych warunkow przechowywania, w szczegdlnosci odpowiedniej wilgot-
nosci i temperatury. Rozmiar czastek jest jedna z najistotniejszych wlasciwosci de-
cydujacych o sypkosci proszkow. Gdy $rednica czastek przekracza 200 pm, proszki
zazwyczaj wyrozniaja si¢ dobra sypkoscia. Proszki drobne zalicza si¢ do proszkoéw
kohezyjnych, co utrudnia zazwyczaj ich dozowanie [3]. Charakterystyka jakoSciowa
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proszkoéw obejmuje rowniez aspekty zwiazane z odtwarzaniem produktu w cieczy.
Zywno$¢ w proszku powinna wyrdzniaé sig przede wszystkim dobra zwilzalno-
$cia 1 rozpuszczalno$cia. Zwilzalno$¢ odpowiadajaca wlasciwosci btyskawicznej
rozpuszczalnosci (czas zwilzania ponizej 15 s) nadaje zywnosci w proszku cechy
produktu instant [3].

Celem pracy bylo wyznaczenie wybranych wiasciwosci fizycznych, tj. aktyw-
no$¢ i zawarto$¢ wody, rozmiar czastek, zwilzalnos¢, rozpuszcezalnosé dla uktadow
B-laktoglobulina-palmitynian retinylu-trehaloza otrzymanych w postaci proszkow
metoda suszenia rozpylowego i sublimacyjnego.

MATERIAL I METODY

Zakres pracy obejmowat w pierwszym etapie uzyskanie uktadow B-laktoglobulina-
palmitynian retinylu —trehaloza w postaci proszkéw. Do badan uzyto -laktoglobuling
otrzymana od firmy Davisco Foods International, Le Sueur, Minnesota. Analiza
chromatograficzna (HPLC) wykazata brak witaminy A w probce biatka. Trehaloze
uzyskano od firmy Hortimex (Konin, Polska). Palmitynian retinylu oraz pozostate
odczynniki chemiczne pochodzity z firmy Sigma-Aldrich (St. Louis, Minnesota).

W celu otrzymania uktadéw B-laktoglobulina — palmitynian retinylu — trehaloza,
8 g bialka rozpuszczono w 400 ml buforu fosforanowego o pH 6,8 i mieszano do
uzyskania roztworu homogenicznego. Nastepnie wkraplano stopniowo 0,46g (8,6x10-
““mola) palmitynianu retinylu (rozpuszczonego uprzednio w minimalnej objetoéci
etanolu) tak, aby stosunek molowy biatka do witaminy A wynidst 1:2. Roztwor ten
mieszano przez 2 h w temp. 40°C i w kolejnym etapie dodano trehalozg w stosunku
wagowym 5:1 w odniesieniu do biatka. Roztwory przeprowadzono w postac prosz-
kow metoda suszenia rozpylowego i sublimacyjnego.

Suszenie rozpytowe

Kazdorazowo do suszenia rozpylowego przygotowywano 400 ml roztworu. Roz-
twory poddawano homogenizacji w homogenizatorze Ultra Turrax T 25 basic IKA
Labortechnik (Niemcy), przez 90 s przy 11000 rpm, a nastgpnie suszono rozpylo-
wo. Suszenie otrzymanych roztwordw prowadzono w suszarce rozpylowej firmy
Anhydro (Dania), przy predkosci dysku rozpylowego, wynoszacej 39000 obr/min
(Srednica dysku 63,42 mm).

Suszenie sublimacyjne

Przed procesem liofilizacji badany roztwér zamrazano w zamrazarce komorowej
w czasie 24 h w temperaturze —70 °C. Nastepnie badany materiat poddawano proce-
sowi liofilizacji w liofilizatorze ALPHA1-4 LDC-1m firmy Christ, z kontaktowym
ogrzewaniem surowca. Proces prowadzony byt przy statych parametrach: ci$nienie
63 Pa, ci$nienie bezpieczenstwa 103 Pa, czas 24 godziny, temperatura potek grzej-
nych liofilizatora: 30°C. Kontrola temperatury materiatu w czasie suszenia odbywata
si¢ przy uzyciu termopary.

Dla uzyskanych w postaci proszkow produktow wyznaczono nastepujace parame-
try: zawartos¢ wody (PN-87/A-74855/04) wykonano metoda suszarkowa. W tym celu
odwazono okoto 1 g materiatu badawczego. Nastepnie probki suszono w suszarce
komorowej w temperaturze 105 = 1°C przez 4 h. Do okreslenia zawarto$ci wody
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poréwnano masg probek przed i po suszeniu; aktywno$¢ wody oznaczano w aparacie
do pomiaru aktywnosci wody firmy Rotronic model Hygroskop DT1 w temperaturze
25°C; sktad granulometryczny — okreslono z zastosowaniem analizatora wielkosci
czastek AWK-V97 systemu IPS (Infrared Particle Sizer) do automatycznego po-
miaru wymiardéw czastek statych; zwilzalno$¢ oznaczano jako czas potrzebny do
zwilzenia wszystkich czastek proszku zawartych w masie 0,1 g w temperaturze 20
+ 1°C [4]; indeks rozpuszczalnosci oznaczono jako ilo§¢ osadu w ml po odtworzeniu
6 g proszku w 100 ml wody w temperaturze 20 = 1°C [5]. Brak osadu oznacza, ze
badana probka charakteryzuje si¢ bardzo dobra rozpuszczalnoscia.
Analizy dla badanych probek powtarzano trzykrotnie.

WYNIKI I ICH OMOWIENIE

W pierwszym etapie badan uzyskano uktady B-laktoglobulina — palmitynian
retinylu — trehaloza. B-laktoglobulina jest gtéwnym biatkiem frakcji serwatkowej
mleka krowiego [6, 7]. Jej szczegdlna cecha jest zdolno$¢ wiazania hydrofobowych
zwiazkow, tj. retinol, kwasy tluszczowe, witaminy rozpuszczalne w ttuszczach,
cholesterol itp. [8-11]. Opisane wtasciwosci B-laktoglobuliny stwarzaja mozliwo$ci
wykorzystanie jej jako no$nika palmitynianu retinylu w uktadach o obnizonej za-
warto$ci thuszczu. Uzyskane potaczenia pomigdzy biatkiem i witaming zostaty do-
datkowo wzbogacone w trehaloze. Trehaloza charakteryzuje si¢ dobra rozpuszczal-
noscia w wodzie, dostatecznie wysoka temperatura przej$cia fazowego oraz mala
higroskopijno$cia. Istotne jest, ze cukier ten wykazuje ochronne dziatanie na biatko
podczas procesu suszenia, zapobiegajac niejednokrotnie jego denaturacji. Dzialanie
tego disacharydu polega na zabezpieczaniu struktury biatek poprzez wytwarzanie
wiazan wodorowych pomigdzy grupami hydroksylowymi cukréw a polarnymi gru-
pami biatek [12].

Produkty oznaczone L1-L5 uzyskane w postaci proszkéw byty zréznicowane pod
wzgledem zastosowanej metody i parametréw suszenia (tabela I). Dla uzyskanych
produktow L1-L5 wyznaczono aktywno$¢ wody, zawarto$¢ wody, rozmiar czastek,
zwilzalno$¢ i rozpuszczalno$¢. Wyniki przedstawiono w tabeli I1.

Tabela |. Metoda i parametry suszenia produktow L1-L5.
Table I. Drying method and drying parameters of products L1-L5.

Prébka Metoda suszenia Parametry suszenia

L1 suszenie rozpytowe temp. powietrza wlotowego 120°C;
strumien podawania surowca 51,4 ml/min.

L2 suszenie rozpytowe temp. powietrza wlotowego 120°C;
strumien podawania surowca 64,2 ml/min.

L3 suszenie rozpytowe temp. powietrza wlotowego 160°C;
strumien podawania surowca 51,4 ml/min.

L4 suszenie rozpytowe temp. powietrza wlotowego 160°C;
strumien podawania surowca 64,2 ml/min.

L5 suszenie sublimacyjne | temperatura potek grzejnych liofilizatora 30°C
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Tabela Il. Wybrane wtasciwosci fizyczne uktadéw p-laktoglobulina — palmitynian retinylu — trehaloza.
Table Il. Selected physical properties of g-lactoglobulin - retinyl palmitate — trehalose systems.

Aktywnosc Zawartos¢ . e i Indeks
n Rozmiar Zwilzalno$c¢ -~
Prébka wody wody czastek (um) (s) rozpuszczalnosci
o) (%) a (mL osadu)
L1 0,232+0,04 4,44 + 0,02 48,3 + 7,1 16+ 2 0
L2 0,256+0,05 4,29 = 0,01 48,3 = 21 16 = 1 0
L3 0,211+0,02 3,83 + 0,01 48,3 + 2,1 17+ 2 0
L4 0,223+0,02 3,99 = 0,01 48,3 = 3,6 15+2 0
L5 0,231+0,02 5,84 = 0,01 52,4 + 2,1 11 0
n=3

Aktywnos¢ wody odgrywa kluczowa rolg w procesie kontroli jako$ci produktow
zywnosciowych [13]. Jej wartos$¢ swiadczy o dostgpnosci wody dla mikroorgani-
zmow, a tym samym o mozliwosci ich rozwoju. Aktywno$¢ wody w analizowanych
probkach wahata si¢ od wartosci 0,211+0,02 dla probki L3 do 0,256+0,05 dla prébki
L2. Nie stwierdzono wptywu metody oraz parametrow suszenia na otrzymane war-
tosci aktywnos$ci wody.

Zawarto$¢ wody w produktach B-laktoglobulina — palmitynian retinylu wahata
si¢ w przedziale od 3,83 =+ 0,01 dla probki L3 otrzymanej w postaci proszku poprzez
suszenie rozpytowe do 5,84 + 0,01 dla probki LS otrzymanej poprzez suszenie sub-
limacyjne. Otrzymane wyniki sa akceptowalne dla tego typu produktow w formie
proszku. Probka suszona sublimacyjnie charakteryzowata si¢ znacznie wyzsza za-
wartos$cia wody w porownaniu do probek suszonych rozpytowo. Przyczyna takiego
wyniku moze by¢ fakt, ze w przypadku matych kropel uzyskanych w czasie suszenia
rozpylowego woda ma do pokonania mniejsza odlegto$¢ niz w przypadku materiatu
suszonego sublimacyjnie w kilkumilimetrowej warstwie [14].

Rozmiar czastek decyduje o wtasciwosciach funkcjonalnych proszkéw, tj. syp-
ko$¢. Rozmiar czastek badanych produktow miescit si¢ w zakresie wartosci od
48,3 £ 2,1 um dla prébek L2 1 L3 do 52,4 + 2,1 um dla suszonej liofilizacyjnie
probki L5. Czastki uzyskanych proszkow byly podobnej wielkosci i ze wzgledu
na otrzymane wyniki ($rednica czastek < 200 um) naleza do drobnoziarnistych,
co moze wigzac si¢ z trudnos$ciami podczas proceséw zwiazanych z ich wytwa-
rzaniem i obrotem.

Wskaznikiem charakteryzujacym wiasciwos$ci rekonstytucyjne jest zwilzalnosé
okreslana jako wskaznik szybko$ci odtwarzania proszkow w cieczy [15]. Jezeli czas
zwilzania wynosi mniej niz 15 sekund, to taki proszek nalezy do grupy proszkow
»instant” [5]. Badania wykazaty wplyw metody suszenia na zwilzalno$¢ produk-
tow L1-L5. Zwilzalno$¢ odpowiadajaca wiasciwosci btyskawicznej rozpuszczalnosci
instant uzyskano w przypadku produktu L5 suszonego sublimacyjnie. Zwilzalnos¢
probek L1-L4 suszonych sublimacyjnie byta znacznie mniejsza. Porcja proszku
utrzymywata si¢ na powierzchni cieczy przez czas dtuzszy niz 15 s.

Wskaznikiem charakteryzujacym wilasciwosci rekonstytucyjne produktow spo-
zywczych jest rowniez rozpuszczalno$é. Badane uktady niezaleznie od metody oraz
parametrow suszenia charakteryzowaty si¢ bardzo dobra rozpuszczalnoscia.
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WNIOSKI

1. W badanych produktach wartos$ci parametrow takich jak: aktywno$¢ wody, wiel-
ko$¢ czastek i rozpuszczalnos¢ nie roéznity si¢ w zaleznosci od metody i parame-
trow suszenia.

2. Najwyzsza zawarto$¢ wody i najlepsza zwilzalno$¢ charakteryzowaty produkt
suszony sublimacyjnie.

3. Czastkiuzyskanych proszkéw byty podobnej wielkos$ci i ze wzgledu na otrzyma-
ne wyniki (Srednica czastek < 200 pum) naleza do drobnoziarnistych.

4. Uktady B-laktoglobulina — palmitynian retinylu — trehaloza w postaci proszkéw
mogtyby znalez¢ zastosowanie jako dodatki wzbogacajace produkty o obnizonej
zawartosci thuszczu w witamine A.

A. Gorska, K. Szulc, E. Ostrowska-Liggza,
M. Wirkowska-Wojdyta, J. Brys$

SELECTED PHYSICAL PROPERTIES OF BETA-LACTOGLOBULIN-RETINYL
PALMITATE-TREHALOSE SYSTEMS OBTAINED IN THE FORM OF POWDERS BY
SPRAY- AND FREEZE- DRYING

Summary

The aim of this study was to determine the chosen parameters, such as water activity, water content,
particle size, wettability and insolubility index, which are significant parameters in the characteristics of
powdered food products. In the study, powdered products containing B-lactoglobulin, retinyl palmitate
and trehalose were obtained by two drying methods: spray- and freeze-drying. The results showed that
the drying method had no influence on the water activity values. The method of drying influenced the
water content in the studied samples. In the freeze dried product the water content was higher than in the
spray-dried. The particle size for all studied products was similar. Improved wettability was observed
for the sample obtained in powdered form by freeze-drying. A wetting time lower than 15 s indicates
that this sample possesses characteristics of an “instant’’ product.
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