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Zakres pracy obejmowat wyznaczenie wlasciwosci sorpcyjnych sproszkowa-
nych produktow zawierajqcych ukiad p-laktoglobulina-palmitynian retinylu.
Izotermy sorpcji charakteryzowaly si¢ ksztattem sigmoidalnym. Nie stwierdzono
zaleznoSci pomiedzy ich ksztattem a zastosowanym procesem suszenia i jego
parametrami. W przypadku procesu adsorpcji pary wodnej w srodowiskach
o aktywnosci wody 0,33 oraz 0,65 proces najintensywniej przebiegal w poczqt-
kowej fazie procesu. Adsorpcja pary wodnej w srodowisku o aktywnosci wody
0,92 powodowalta ciqgly wzrost zawartosci wody w probkach.
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Sekwencja aminokwasow w tancuchu polipeptydowym oraz struktura przestrzen-
na B-laktoglobuliny stwarzaja mozliwosci wykorzystania tego biatka jako nosnika
zwiazkow hydrofobowych, tj. palmitynian retinylu (1-3). Poszukiwanie, innych niz
thuszczowe, no$nikow witaminy A wydaje sig¢ szczegodlnie istotne w obecnych cza-
sach, kiedy konsumenci coraz cze¢sciej siegaja po produkty o obnizonej zawartosci
thuszczu. Uzyskane w postaci proszkow uktady B-laktoglobulina — palmitynian re-
tinylu moglyby znalez¢ zastosowanie jako potencjalne dodatki wzbogacajace tego
typu zywno$¢ w witaming A. W przypadku produktow w postaci proszkow istotne
jest wyznaczenie wlasciwosci sorpcyjnych. Wrazliwos¢ produktow suszonych na
wilgo¢ 1 ich zdolno$¢ chlonigcia wody moga by¢ okreslone na podstawie ksztattu
izotermy sorpcji, czyli zaleznosci graficznej pomigdzy aktywnoscia wody i rowno-
wagowa zawarto$cia wody w produkcie (4, 5). Znajomos¢ izoterm i kinetyki sorp-
cji jest niezbedna do ustalenia optymalnych warunkéw przechowywania zywnosci
suszonej oraz doboru odpowiednich opakowan (6, 7). Zawarto$¢ wody w produkcie
decyduje o stopniu zmian chemicznych, fizycznych i mikrobiologicznych, wpty-
wajac na stabilno$¢ przechowalnicza, jakos¢ 1 bezpieczenstwo zywnosci suszonej.

Celem pracy bylo wyznaczenie wlasciwosci sorpcyjnych produktéw zawieraja-
cych uktad B-laktoglobulina-palmitynian retinylu uzyskanych w postaci proszkow
metoda suszenia rozpylowego i sublimacyjnego.
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MATERIAL I METODY

W pierwszym etapie pracy uzyskano uktady p-laktoglobulina-palmitynian retiny-
lu w postaci proszkow. Do badan uzyto -laktoglobuling otrzymana od firmy Davi-
sco Foods International, Le Sueur, Minnesota. Palmitynian retinylu oraz pozostale
odczynniki chemiczne pochodzity z firmy Sigma-Aldrich (St. Louis, Minnesota).

W celu otrzymania ukladow B-laktoglobulina — palmitynian retinylu, 8 g biatka
rozpuszczono w 400 ml buforu fosforanowego o pH 6,8 i mieszano do uzyskania
roztworu homogenicznego. Nastepnie wkraplano stopniowo 0,46 g (8,6x10-*mola)
palmitynianu retinylu (rozpuszczonego uprzednio w minimalnej objgtosci etanolu)
tak, aby stosunek molowy biatka do witaminy A wynidst 1:2. Roztwdr ten mieszano
przez 2 h w temp. 40°. Nastepnie przeprowadzono w postac proszku metoda suszenia
rozpylowego i sublimacyjnego.

Suszenie rozpytowe

Do suszenia rozpylowego przygotowywano 400 ml roztworu. Roztwory podda-
wano homogenizacji w homogenizatorze Ultra Turrax T 25 basic IKA Labortechnik
(Niemcy), przez 90 s przy 11000 rpm, a nastgpnie suszono rozpytowo. Suszenie
otrzymanych roztwordéw prowadzono w suszarce rozpytowej firmy Anhydro (Da-
nia), przy predkosci dysku rozpytowego, 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. Naste¢pnie poddawano procesowi 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 grzejnych liofilizatora:
30°C. Kontrola temperatury materiatu w czasie suszenia odbywata sig¢ przy uzyciu
termopary.

Wilasciwos$ci sorpcyjne wyznaczono metoda statyczno-eksykatorowa. Izotermy
adsorpcji pary wodnej wyznaczono przy dziesi¢ciu poziomach aktywnosci wody
od 0,0 do 0,92. Zastosowano nasycone roztwory soli w temperaturze 25°C. Uzy-
to: CaClz, LICI, CH3COOK, MgCl2, K2C03, Mg(NO3)2, NaN02, NaCl, (NH4)2SO4
1 NH4H,PO, zapewniajace aktywno$¢ wody wynoszaca odpowiednio: 0; 0,11; 0,23;
0,33; 0,44; 0,53; 0,65; 0,75; 0,81 1 0,92. Probke do pomiaru stanowilo okolo 1 g
proszku. Probki przetrzymywano przez 3 miesiace, a nastgpnie ponownie wazono
wykorzystujac wage Mettler AE 240. W eksykatorach o aktywno$ci wody srodowi-
ska powyzej 0,75 umieszczany byt tymol zapobiegajacy ple$nieniu probek.

Kinetyke adsorpcji pary wodnej oznaczono z wykorzystaniem stanowiska za-
pewniajacego ciagly pomiar zmian masy probek. Do badan uzyto wagi Mettler AE
240 przystosowanej do pracy ciaglej w warunkach statej temperatury i wilgotnosci
wzglednej powietrza. Kinetyke adsorpcji pary wodnej przeprowadzono w trzech
poziomach aktywno$ci wody §rodowiska (a,, = 0,33, a,, =0,65 i a,, =0,92) w tem-
peraturze 25°C przez 24 godziny. Jako czynniki higrostatyczne zastosowano nasy-
cone roztwory soli — odpowiednio MgCl,, NaNO, i NH,H,PO,. Prébke do badan
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kinetycznych stanowito okoto 1 g proszku. Po umieszczeniu probki w higrostacie,
zmiang jej masy rejestrowano przy pomocy programu komputerowego POMIAR.

Badania wykonano w trzech réwnolegtych powtorzeniach. Analizg statystyczna
wynikow przeprowadzono za pomoca jednoczynnikowej analizy wariancji testem
Tukey’a przy poziomie istotnosci a=0,05.

WYNIKI I ICH OMOWIENIE

W pierwszym etapie badan uzyskano uktady B-laktoglobulina — palmitynian re-
tinylu. Produkty w postaci proszkéw (E1-E5) byty zréznicowane pod wzgledem
zastosowanej metody i parametrow suszenia (tab. I).

Tabela I. Metoda i parametry suszenia produktéow E1-E5.
Table |. Method and parameters of drying of E1-E5 products.

Probka Metoda suszenia Parametry suszenia

E1 suszenie rozpytowe temp. powietrza wlotowego 120°C;
strumien podawania surowca 51,4 ml/min.

E2 suszenie rozpytowe temp. powietrza wlotowego 120°C;
strumien podawania surowca 64,2 ml/min.

E3 suszenie rozpytowe temp. powietrza wlotowego 160°C;
strumien podawania surowca 51,4 ml/min.

E4 suszenie rozpytowe temp. powietrza wlotowego 160°C;
strumien podawania surowca 64,2 ml/min.

E5 suszenie sublimacyjne | temperatura poétek grzejnych liofilizatora 30°C

Uzyskane w pracy wyniki rownowagowych zawarto$ci wody w produkcie przed-
stawiono w postaci izoterm sorpcji pary wodnej na rysunku 1.
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Rys. 1. Izotermy sorpcji uktadow B-laktoglobuliny (B-LG) z palmitynianem retinylu suszonych rozpytowo
przy réznych parametrach procesu (E1, E2, E3, E4) oraz sublimacyjnie (ES).

Fig. 1. Sorption isotherms of B-lactoglobulin-retinyl palmitate systems spray dried at various process
parameters (E1, E2, E3, E4) and freeze dried (ES).



Nr3 Wiasciwosci sorpeyjne uktadow Beta-laktoglobulina-palmitynian retinylu 285

W przebiegu izoterm dla potaczen B-laktoglobuliny z palmitynianem retinylu
do aktywnosci wody okoto 0,3 praktycznie nie obserwowano wzrostu rownowago-
wej zawarto$ci wody, po czym zawartos¢ wody nieznacznie wzrastala do a,, okoto
0,6. W dalszym przebiegu zauwazono gwattowny wzrost zawartos$ci wody. Przed-
stawione izotermy charakteryzuja si¢ ksztaltem sigmoidalnym. Nie stwierdzono
zalezno$ci pomigdzy ksztaltem krzywej a zastosowanym procesem suszenia i jego
parametrami.

Kinetyka adsorpcji pary wodnej umozliwia okreslenie zaleznosci przyrostu za-
warto$ci wody w zywnos$ci w postaci proszku od czasu procesu. Kinetyke adsorpcji
pary wodnej przez badane probki okreslono w §rodowiskach o aktywnosci wody:
0,33; 0,65; 0,92. W przypadku procesu adsorpcji pary wodnej w §rodowisku o ak-
tywnosci wody 0,33 dla probek B-laktoglobuliny z palmitynianem retinylu proces
adsorpcji pary wodnej najintensywniej przebiegal w poczatkowej fazie procesu —
do 5 h, a nastgpnie zblizal si¢ do wartosci rownowagowych. Przebieg krzywych
byt zblizony do siebie ksztaltem i niezalezny od metody suszenia probek. Krzywe
kinetyki adsorpcji pary w §rodowisku o aktywnos$ci wody 0,65 charakteryzowaty
si¢ intensywnym wzrostem zawarto$ci wody w poczatkowej fazie procesu —do 4 h,
nastepnie uktad osiagat stan rownowagi. Swiadczy o tym réwnowagowa zawarto$é
wody, ktora w przypadku komplekséw B-laktoglobuliny wynosita przyktadowo
0,08 g/g s.s. dla prébki El oraz 0,07 g/g s.s. w przypadku produktu E3. Probki,
niezaleznie od metody suszenia, charakteryzowaty si¢ analogicznym przebiegiem
krzywych kinetyki adsorpcji pary wodnej. W przypadku probki suszonej sublima-
cyjnie stwierdzono najwyzsza rownowagowa zawarto$¢ wody po dwudziestocztero-
godzinnej adsorpcji. Adsorpcja pary wodnej w §rodowisku o aktywnos$ci wody 0,92
powodowata ciagly wzrost zawarto$ci wody w probkach. Najbardziej intensywnie
proces ten przebiegat w ciagu 12h. Koncowe wartosci zawartosci wody po 24 h
wynosilty przyktadowo 0,54 g/g s.s. dla probki El oraz 0,41 g/g s.s. dla probki ES.

WNIOSKI

1. Izotermy sorpcji pary wodnej dla uktadow B-laktoglobulina-palmitynian reti-
nylu charakteryzowatly si¢ ksztaltem sigmoidalnym. Nie stwierdzono zaleznosci po-
miedzy ksztattem krzywej a zastosowanym procesem suszenia i jego parametrami.

2. W przypadku procesu adsorpcji pary wodnej w srodowisku o aktywnos$ciach
wody 0,33 oraz 0,65 proces adsorpcji pary wodnej najintensywniej przebiegat w po-
czatkowej fazie procesu, a nastgpnie zblizat si¢ do wartosci rownowagowych.

3. Probki, niezaleznie od metody suszenia, charakteryzowaly sig analogicznym
przebiegiem krzywych kinetyki adsorpcji pary wodne;j.

4. Dwudziestoczterogodzinna adsorpcja pary wodnej w $rodowisku o aktyw-
nosci wody 0,92 powodowata ciagly wzrost zawartosci wody w probkach, ktory
najbardziej intensywnie przebiegat w ciagu 12 h.

5. Najwyzsza réwnowagowa zawarto$¢ wody po dwudziestoczterogodzinnej
adsorpcji w Srodowisko o aktywnosci wody 0,65 stwierdzono w przypadku probki
suszonej sublimacyjnie. W tych warunkach prébka suszona sublimacyjnie wykazy-
wala najwigksza tendencje do adsorpcji pary wodnej ze srodowiska.
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SORPTION PROPERTIES OF BETA-LACTOGLOBULIN-RETINYL PALMITATE SYSTEMS

Summary

The aim of this study was to characterize sorption properties of powdered products containing
B-lactoglobulin and retinyl palmitate obtained by two drying methods: spray- and freeze-drying. Results
showed that drying method and chosen parameters have no influence on the course of sorption isotherms,
which showed sigmoidal shape. In the case of sorption kinetics at water activity a,,=0,33 and a,,=0,65,
water was sorbed most intensively at the beginning of the process. The adsorption of water vapor at water
activity a,,=0,92 caused a constant increase in water content of all tested samples.
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