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Streszczenie. W procesie mikrokapsutkowania aromatow metoda suszenia rozpylowego, poza
dobraniem odpowiedniego materiatu ostonki i parametrow procesu, istotny wplyw na efektywno$¢ zamy-
kania majq wlasciwosci uzyskanych proszkow, ktore zaleza rowniez od wiasciwosci fizycznych emulsji
poddawanej suszeniu. Dlatego celem pracy byto zbadanie zaleznosci pomigdzy rodzajem zastosowanej
metody homogenizacji emulsji aromatu cytrynowego, a wybranymi wiasciwosciami fizycznymi prosz-
kow. Jako nosnik do mikrokapsutkowania aromatu cytrynowego wykorzystano gume arabska. Do badan
przygotowano roztwory o stezeniu 30%, dodatek aromatu wynosit 6% catkowitej masy roztworu. Roz-
twory homogenizowano, stosujac homogenizacje cisnieniowa jednostopniowa przy cisnieniu 30 MPa,
homogenizacje ci$nieniowa dwustopniowa przy cisnieniach 30 i 10 MPa oraz mieszadto szybkoobrotowe
przez 30 minut przy 24000 obrotéw na minutg. Suszenie emulsji prowadzono w suszarce rozpytowej,
przy predkosci dysku rozpytowego 39000 obr-min™ i strumieniu surowca 0,5-10° m®s™* w temperaturze
powietrza wlotowego 160°C. Emulsja otrzymana przy uzyciu mieszadta szybkoobrotowego wykazywata
najwyzsza lepkos¢. Zaobserwowano nieznacznie wigksza gestosé emulsji otrzymanych metoda homoge-
nizacji dwustopniowej. Odparowanie zachodzito najmniej intensywnie w przypadku proszkow otrzyma-
nych z emulsji homogenizowanej dwustopniowo, w ktorych zawartos¢ wody byta najwigksza. Proszki
otrzymane na bazie emulsji homogenizowanej przy zastosowaniu mieszadta charakteryzowaly si¢ najniz-
szg porowatoscia, gesto$cia pozorng i luzna. Najwyzsze warto$ci badanych parametrow uzyskano dla
proszkdw z emulsji otrzymanej przy uzyciu dwustopniowej homogenizacji.

Stowa kluczowe: homogenizacja, suszenie rozpytowe, aromat cytrynowy, lepkos¢ emulsji,
gestos¢ proszku, $rednica zastgpcza

WSTEP

Mikrokapsutkowanie jest szybko rozwijajaca sie technologia. Polega na two-
rzeniu $cianki wokot statego lub ptynnego materiatu. Zamknigty materiat jest
chroniony przed czynnikami z zewnatrz. Substancje zakapsutkowane odznaczaja
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si¢ wigksza trwaloscia, sa lepiej chronione przed dzialaniem mikroorganizméow,
uzyskuje si¢ stabilizacjg nietrwatych substancji, czgsto takze zostaje zamaskowany
niepozadany zapach. Procesem najcze$ciej stosowanym do mikrokapsutkowania
aromatdw, ze wzgledu na elastyczno$¢ i ekonomiczno$¢ metody oraz dobra jako$¢
produktu, jest suszenie rozpytowe (Ré 1998, Yoshii 2001, Krishnan i in. 2005a i b,
Gharsallaoui i in. 2007). Parametrami procesowymi, ktore wptywaja na przebieg
suszenia i wlasciwosci fizyczne uzyskanego proszku, sa: temperatura powietrza
suszacego, predkos¢ obrotowa dysku rozpylajacego oraz strumien zasilania. Na
parametry fizyczne czastek wptyw maja, oprocz parametréw procesu suszenia roz-
pylowego, takze stezenie i rodzaj zastosowanego nosnika oraz substancji zamyka-
nej (Zbicinski i Kwapinska 2003, Tonon i in. 2008).

Celem mikrokapsutkowania jest produkcja, sypkiego proszku, w ktérym kro-
pelki olejku aromatycznego sa réwnomiernie roztozone w matrycy no$nika.
Punktem krytycznym dla efektywnosci mikrokapsutkowania metoda suszenia
rozpylowego jest przygotowanie emulsji, ktora speini okreslone kryteria. Emulsja
taka musi by¢ stabilna przez caty proces mikrokapsutkowania (Thies 2004), wia-
czajac krotkoterminowe przechowywanie przed procesem, a takze podawanie do
dysku i caty czas suszenia. Stabilno$¢ emulsji mozna poprawi¢ poprzez Wytwo-
rzenie emulsji 0 jednakowych i matych kroplach fazy rozproszonej (Risch i Re-
ineccius 1988). Wielko$¢ kropli emulsji moze zosta¢ obnizona poprzez zwigksze-
nie cis$nienia i czasu homogenizacji (McClements i in. 2007). Jednak zbyt inten-
sywny proces homogenizacji moze zwigksza¢ rozmiar kropli emulsji (Floury i in.
2003, Jafari i in. 2007). Poza tym stabilna emulsja powinna mie¢ odpowiednia
lepkos¢ (Thies 2004, Rosenberg i in. 1990). Emulsje o duzej lepkosci moga za-
blokowa¢ dysk rozpytowy i powodowac powstawanie duzych kropli, ktore nie
zostaja wystarczajaco wysuszone. Natomiast zbyt niska lepko$¢ wywotuje dyfu-
zje kropli olejku aromatycznego w kierunku powierzchni suszonych czastek, co
moze zmniejsza¢ efektywno$¢ mikrokapsutkowania (Rosenberg i in. 1990).
Optymalna lepko$¢ emulsji powinna by¢ w kazdym przypadku dobrana, przy
uwzglednieniu rodzaju urzadzenia rozpylajacego i wlasciwosci emulsji. Witasci-
wosci emulsji sa zalezne od stezenia i rodzaju nosnika oraz od substancji w nim
zamykanej i maja wptyw na wlasciwosci fizyczne czastek proszkdw.

Celem pracy byto zbadanie zalezno$ci pomiedzy rodzajem zastosowanej me-
tody homogenizacji emulsji aromatu cytrynowego, a wybranymi wtasciwos$ciami
fizycznymi proszkow.

MATERIALY I METODY

Surowiec do mikrokapsutkowania stanowit aromat cytrynowy bezterpenowy (Ja-
skolski S.A.). Jako nosnika wykorzystano gume arabska (GA) (Hortimex Sp. z.0.0.).
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Do badan przygotowano roztwory o stezeniu 30%, dodatek aromatu wynosit 6%
calkowitej masy roztworu. Tak uzyskane roztwory poddawano procesowi homo-
genizacji. Stosowano homogenizacje ci$nieniowa (GEA Niro Soave — model
Panda) jednostopniowa przy cisnieniu 30 MPa (HC 30), homogenizacje ciénie-
niowa dwustopniowa przy ci$nieniach na pierwszym i drugim stopniu odpowied-
nio 30 MPa i 10 MPa (HC 30:10) oraz homogenizacje przy uzyciu mieszadta
szybkoobrotowego (Ultra Turrax Model T25) przez 30 minut przy zastosowaniu
24000 obrotow na minutg (UT).

W otrzymanych emulsjach badano lepko$¢ pozorna emulsji 7 w wiskozyme-
trze Brookfielda. Doswiadczenia prowadzono przy rosnacej predko$ci $cinania od
20 do3 100 obr-min™. Zastosowano glowice nr 21, ilo$é probki do badan wynosita
8cm’.

Gestos¢ roztworéw do suszenia p; (kg-m®) oznaczano metoda piknometryczna
i wyliczano na podstawie wzoru:

m,

Pr = Pw (1)

w
gdzie: m, — masa roztworu (kg), m,,— masa wody (kg), o — ggstos¢ wody w danej
temperaturze (kg-m’®).

Analizg kropel emulsji przeprowadzono na podstawie zdjg¢ wykonanych przy
uzyciu mikroskopu Studar lab., potaczonego z kamera Exwave Had (Sony). Ana-
lize zdje¢ prowadzono wykorzystujac program MultiScan v 13.11. Okreslano
srednice kropel emulsji dsy.

Suszenie otrzymanych emulsji prowadzono w suszarce rozpylowej firmy An-
hydro, przy predkosci dysku rozpytowego 39000 obr-min™ i strumieniu surowca
0,5-10° m*s™. Suszenie odbywalo si¢ wspotpradowo, a temperatura powietrza
wlotowego wynosita 160°C. W otrzymanych proszkach oznaczano zawarto$é
suchej substancji, gesto$¢ pozorna czastek, gestos¢ luzng ztoza, porowatos¢ ztoza
oraz okre$lano ksztalt 1 wielko$¢ czastek.

Sucha substancj¢ proszkow oznaczano zgodnie z norma PN-A-79011-3.
Oznaczenia ggstosci pozornej proszku p, i gestosci luznej ztoza p dokonano
w piknometrze helowym Stereopycnometr firmy Quantachrome (Janiszewska
i Witrowa-Rajchert 2007).

Porowatos¢ ztoza proszku obliczano ze wzoru:

EL=1-——7 2

Analize statystyczng uzyskanych wynikow przeprowadzono przy wykorzy-
staniu pakietu statystycznego Statgraphics Plus 5.1. Wyniki badan poddano anali-
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zie statystycznej przy uzyciu jednoczynnikowej analizy wariancji w ukladzie
losowym oraz wieloczynnikowej analizie regresji. Wnioskowanie statystyczne
prowadzono przy poziomie istotnosci o = 0,05.

WYNIKI I DYSKUSJA

Wykorzystywane emulsje byly ptynami niutonowskimi w calym zakresie ba-
dania. Wartosci lepkosci roztworéw gumy arabskiej byly statystycznie rdozne
w zaleznosci od metody homogenizacji. Najwyzsza lepkoscia charakteryzowata
sie emulsja homogenizowana przy uzyciu mieszadla szybkoobrotowego,
a najnizsza — emulsja homogenizowana dwustopniowo (tab. 1).

Tabela 1. Wybrane wlasciwosci fizyczne emulsji
Table 1. Selected physical properties of the emulsions

Srednia $rednica
kuleczek

ooy T Y LAY e et
g g of droplets ds

(um)

HC 30 910+1,9% 157+1,4° 1,55

HC 30:10 914+0,3" 140+10,1° 1,32

uT 910+0,4% 187+9,1° 1,44

Srednie wartoci w tej samej kolumnie oznaczone rdznymi literami: a, b, ¢ r6znia sig statystycznie
przy p = 0,05 — Mean values in the same column denoted with different letters: a, b, ¢ differ statisti-
cally at p = 0.05.

Zaobserwowano nieznacznie wigksza gesto§¢ emulsji otrzymanych metoda
homogenizacji dwustopniowej. Najnizsze wartosci $redniej $rednicy kropel emul-
sji zaobserwowano w przypadku emulsji uzyskanej przy uzyciu homogenizacji
dwustopniowej cisnieniowej. W przypadku kropel emulsji uzyskanej za pomoca
mieszadta szybkoobrotowego, uzyskane wartosci mieszcza si¢ pomigdzy $rednia
srednica kropel emulsji otrzymanych w wyniku homogenizacji ci$nieniowe;j.
Otrzymane zaleznosci znajduja potwierdzenie w badaniach Risch i Reineccius
(1988), jednak sa sprzeczne z warto$ciami uzyskanymi przez Soottitantawat i in.
(2005) oraz Jafari i in. (2007). Zmiana homogenizacji z jednostopniowej ci$nie-
niowej na dwustopniowa cisnieniowa spowodowala spadek wielkosci kropel
emulsji. Podobne zalezno$ci otrzymali Jafari i in. (2007).

Na rysunku 1 przedstawiono rozktad wielkos$ci kropel emulsji aromatu cytry-
nowego otrzymanych réznymi metodami homogenizacji. W przypadku homoge-
nizacji mieszadtem szybkoobrotowym (UT) najwigcej kropel osiagneto srednice
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1,35 um. Zmiana metody homogenizacji na homogenizacj¢ wysokocisnieniowa
spowodowata wzrost tej wielkosci do wartosci 1,57 um, gdy prowadzono proces
jednostopniowo (HC 30). NajczeSciej wystepujaca $rednica kropel fazy rozpro-
szonej w emulsji otrzymanej przy zastosowaniu dwustopniowej homogenizacji
(HC 30:10) byta zblizona do wielkosci uzyskanej w przypadku uzycia mieszadta
szybkoobrotowego i wynosita 1,36 um.
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Rys. 1. Rozktad $rednic kropel olejku w emulsjach
Fig. 1. Oil drops diameter distribution in emulsions

Rascén i in. (2011) w badaniach prowadzonych przy ci$nieniu homogenizacji
30 MPa uzyskat $rednia Srednice kropel emuls;ji oleozywic z papryki w roztworze
gumy arabskiej na poziomie 1,33+0,84 um. Takze zblizone wyniki uzyskali Kim
i in. (1996) w przypadku emulsji olejku pomaranczowego z guma arabska homo-
genizowanej przy cisnieniu 21 MPa, w ktorej wielkos¢ kropel fazy rozproszonej
byta na poziomie 1,473 um.

Skumulowany rozktad potwierdza zréznicowanie wielkosci czastek (rys. 2).
Liczba kropli o $rednicy réwnej lub mniejszej niz 1,5 um otrzymanych w wyniku
homogenizacji mieszadlem (UT) stanowi 70%. Przy zmianie sposobu homogeni-
zacji na homogenizacj¢ cisnieniowa $rednicg 1,5 um osiagngto 43 166% kropel
emulsji uzyskanych odpowiednio metoda jednostopniowa i dwustopniowa. Wy-
niki te potwierdzaja fakt, Ze zmiana rodzaju homogenizacji ciSnieniowej z jedno-
na dwustopniowa powoduje spadek wielkosci kropel emulsji.

Rézne rozmiary kropel emulsji otrzymali takze Risch i Reineccius (1988),
ktorzy poréwnywali homogenizacj¢ przy uzyciu szybkoobrotowego mieszadta
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W czasie 5 minut z homogenizacja cisnieniowa jednoStopniowa przy cisnieniu
172 lub 758 bar. Otrzymali jednak inne zaleznos$ci niz w przedstawianych bada-
niach. Najwieksze byty érednice kropel emulsji uzyskanej w wyniku homogeni-
zacji mieszadlem, jednak stosowany przez nich czas homogenizacji byt krotszy.
Autorzy nie zaobserwowali takze wplywu cisnienia na rozmiar kropel emuls;ji.
Rascon i in. (2011) oraz Walstra (1975) potwierdzili, iz rozktad krzywych skumu-
lowanych jest logarytmicznym rozktadem normalnym. W wyniku zastosowania
homogenizacji cisnieniowej rozktad wielkosci otrzymanych kropel daje krzywe
rozktadu zblizone do przedstawionych na rysunku 2.
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Rys 2. Krzywa skumulowana rozktadu $rednic kropel olejku w emulsjach
Fig. 2. Cumulated curves of oil drops diameter distribution in emulsions

Morfologi¢ kropel emulsji przedstawiono na fotografii 1. Niezaleznie od ro-
dzaju homogenizacji, otrzymano okragte krople, rozniace sig tylko wielkoscia.

Najnizsza zawarto$cia wody charakteryzowaly sie proszki uzyskane po susze-
niu rozpytowym emulsji poddanej homogenizacji w mieszadle szybkoobrotowym
(tab. 2). Zmiana rodzaju homogenizacji spowodowala nieznaczny wzrost zawar-
tosci wody, a w przypadku homogenizacji cisnieniowej dwustopniowej istotny
statystycznie. Wartosci zawartosci wody byty zblizone do otrzymanych przez
Florez-Martinez i in. (2004), ktérzy suszyli rozpytowo 30% roztwor gumy arab-
skiej z olejkiem pomaranczowym. Odparowanie zachodzilo najmniej intensywnie
w przypadku proszkéw otrzymanych z emulsji homogenizowanej dwustopniowo,
w ktorych zawarto$¢ wody byta najwigksza. Odwrotng zaleznos$¢ otrzymali Risch
i Reineccius (1988) oraz Jafari i in. (2007), ktorzy wykazali, iz zmiana metody
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homogenizacji z mieszadta na homogenizacj¢ wysokocisnieniowa spowodowata
spadek zawartosci wody.

Fot. 1. Struktura kropel aromatu cytrynowego, a) HC 30, b) HC 30:10, ¢c) UT
Photo 1. Micrographs of lemon aroma drops, a) HC 30, b) HC 30:10, c) UT

Tabela 2. Wybrane wlasciwosci fizyczne mikrokapsutek aromatu cytrynowego
Table 2. Selected physical properties of lemon aroma microcapsules

Ggsto$¢ pozorna

Rodzaj . Gestoscé
R Zawarto$¢ wody proszku , . -
homogenizacji Water content Apparent particle luzna ztoza Porowatosé
Kind of ho- %) density Bulk bed density Porosity (-)
ieati m3
mogenisation (kg-m) (kg-:m™)
HC 30 3,7 0,34 1204 +4,1° 384 +13,9° 0,68 £0,017°
HC 30:10 4,4 £0,45% 1282 +2,9° 410 +17,3 0,68 +0,023"
uT 3,6 +0,60° 1133 £2,1° 380 +29,6° 0,67 +£0,001°

Srednie wartosci w tej samej kolumnie oznaczone roznymi literami: a, b, ¢ r6znia sie statystycznie
przy p = 0,05 — Mean values in the same column denoted with different letters: a, b, ¢ differ statisti-

cally at p = 0.05.
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Ggstos¢ pozorna proszkow zalezata istotnie od rodzaju homogenizacji (tab. 2).
Najnizsza gestos¢ pozorna czastek proszkow, a wige najwigeej przestrzeni po-
wietrznych wewnatrz czastek, uzyskano w przypadku zastosowania emulsji otrzy-
manej w wyniku homogenizacji mieszadtem szybkoobrotowym. Natomiast najniz-
sza porowato$¢ swiadczy o do$¢ dobrym upakowaniu ztoza czastek. W przypadku
poréwnania pomigdzy dwoma rodzajami homogenizacji ciSnieniowej zauwazy¢
mozna réznice tylko w przypadku gestosci pozornej. Ggsto$¢ luzna proszkow nie
zalezala od rodzaju zastosowanej emulsji. Otrzymane warto$ci ggstosci luznej zloza
sa zblizone do tych, jakie w wyniku suszenia rozpytowego roztworow gumy arab-
skiej z olejkiem pomaranczowym przedstawili Florez-Martinez i in. (2004).

WNIOSKI

1. Emulsja otrzymana przy uzyciu mieszadta szybkoobrotowego miata naj-
wyzsza lepkos¢, co byto skorelowane z duza $rednia srednica kropel emulsji.

2. Odparowanie zachodzito najmniej intensywnie w przypadku proszkow
otrzymanych na bazie emulsji homogenizowanej dwustopniowo.

3. Badane sposoby homogenizacji spowodowaly zrdznicowanie gestosci po-
zornej proszkow i porowatosci ztoza. Proszki otrzymane na bazie emulsji homo-
genizowanej przy zastosowaniu mieszadta charakteryzowaty si¢ najnizsza poro-
watoscia 1 gestoscia pozorna.

4. Gesto$¢ luzna zloza bylta niezalezna od sposobu homogenizacji.
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Abstract. In the aroma micro-encapsulation process by spray drying, in addition to the
choice of suitable carrier material and process parameters, the properties of powders, which also
depend on the physical properties of the emulsion subjected to drying, have a significant impact on
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the effectiveness of the caption of aroma. Therefore the aim of this study was to examine the rela-
tionship between the nature of the homogenisation method of lemon aroma emulsions, and selected
physical properties of powders. Arabic gum was used as the carrier for the lemon aroma micro-
encapsulation. For the analyses, solutions were prepared with a carrier concentration of 30%, the fla-
vour addition being 6% of the total weight of the solution. The solutions were homogenised using
single-pressure homogenisation at a pressure of 30 MPa, two-stage pressure homogenisation at pres-
sures of 30 and 10 MPa at the first and second step and high speed mixer for 30 minutes at 24,000 rpm.
Drying of the emulsion was carried out in a spray dryer, at disc speed of 39,000 rev min™ and a feed
flux of 0.5:10° m® s at inlet air temperature of 160°C. The emulsion obtained by high shear mixer
homogenisation showed the highest viscosity. Slightly higher density was observed for emulsions
obtained by two-step pressure homogenisation. Evaporation occurred the least intensively for powders
obtained from the emulsion from two-stage pressure homogenisation, in which the water content was
the highest. Powders based on the emulsion homogenised by mixer homogenisation were characterised
by the lowest porosity, apparent density and bulk density. The highest values of all parameters was
received for powders from the emulsion obtained in the process of two-stage pressure homogenisation.
Keywords: apparent density, bulk density, equivalent diameter, spray drying, lemon flavour



