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BADANIE WP£YWU MIKROSTRUKTURY NA
KONSYSTENCJÊ ZAWIESIN KRYSTALICZNEJ

GLUKOZY®

W pracy przedstawiono wyniki badañ parametrów mikrostrukturalnych i w³aœciwoœci reologicznych modelowych zawiesin
krystalicznej -D glukozy w miodzie. Badania struktury fazy krystalicznej przeprowadzono z wykorzystaniem interferometrii
birefrakcyjnej i komputerowej analizy obrazu. Scharakteryzowano geometriê kryszta³ów -D glukozy i wykazano, ¿e jej zawiesiny
wykazuj¹ w³aœciwoœci p³ynu Binghama. Wyznaczono wartoœci parametrów reologicznych zawiesin w zale¿noœci od stê¿enia
procentowego fazy sta³ej. Przeprowadzono analizê wyników.
S³owa kluczowe:S³owa kluczowe:S³owa kluczowe:S³owa kluczowe:S³owa kluczowe: zawiesina krystaliczna glukozy, konsystencja, w³aœciwoœci reologiczne, interferometria birefrakcyjna,
komputerowa analiza obrazu.

WPROWADZENIE
Konsystencja jest jedn¹ z podstawowych cech

sensorycznych produktów spo¿ywczych. Na jej percepcjê
wp³ywaj¹ niemal wszystkie inne czynniki. Mo¿na tu zwróciæ
uwagê na tak podstawowe parametry jak: sk³ad chemiczny,
rodzaj struktury, przeprowadzona obróbka, pochodzenie,
w³aœciwoœci mechaniczne surowca. W efekcie objawia siê
takimi cechami jak: twardoœæ, elastycznoœæ, plastycznoœæ,
kruchoœæ, chrupkoœæ, mia³koœæ, w³óknistoœæ, gumiastoœæ,
cierpkoœæ [8]. Konsystencja produktów p³ynnych na ogó³ jest
uto¿samiana z cechami reologicznymi. Np. konsystencjê
t³uszczy okreœla siê jako jedn¹ z w³asnoœci reologicznych
charakteryzuj¹c¹ zachowanie siê t³uszczu pod wp³ywem
dzia³ania si³ zewnêtrznych [7]. Wœród produktów spo¿ywczych
wystêpuj¹ równie¿ zawiesiny krystaliczne. Przyk³adem mo¿e
byæ krupiec miodowy stanowi¹cy zawiesinê kryszta³ów glukozy
w p³ynnym roztworze, przy czym kryszta³y te charakteryzuj¹
siê stosunkowo ma³ymi wymiarami np. w 1 mm3 jest ich nawet,
powy¿ej 300 tys [2]. Na konsystencjê zawiesin glukozy
wp³ywaj¹: morfologia struktury krystalicznej oraz udzia³ masowy
fazy sta³ej. Nale¿y podkreœliæ, ¿e kryszta³y glukozy mog¹
tworzyæ pojedyncze obiekty w postaci p³askich p³ytek jak te¿
przestrzenne aglomeraty o ró¿nych kszta³tach [4]. W³aœciwoœci
reologiczne krupca miodowego s¹ stosunkowo z³o¿one.
Charakteryzuj¹ siê one miêdzy innymi silnym efektem
tiksotropowym zwi¹zanym ze zmianami wewnêtrznej struktury
krystalicznej w trakcie œcinania [1].

Charakterystyczn¹ w³aœciwoœci¹ kryszta³ów glukozy jest
dwój³omnoœæ optyczna oraz tworzenie z faz¹ p³ynn¹ uk³adu
fazowego - nie zmieniaj¹ amplitudy, a jedynie fazê
przechodz¹cych promieni œwietlnych. St¹d te¿ do ich
obserwacji konieczne jest zastosowanie specjalnych technik
mikroskopowych.

Poni¿sza praca stanowi próbê zweryfikowania
zaproponowanych metod i technik badawczych do badania
mikrostruktury krystalicznych zawiesin glukozy oraz
powi¹zania parametrów mikrostruktury krystalicznej zawiesiny
z ich w³aœciwoœciami reologicznymi a wiêc konsystencj¹
produktu. Przy czym badania przeprowadzono na
modelowych zawiesinach glukozy uzyskiwanych poprzez
wymieszanie z p³ynnym miodem krystalicznej -D glukozy.

CELE I ZAKRES PRACY
Celem g³ównym pracy by³o sprawdzenie mo¿liwoœci

wykorzystania interferometrii birefrakcyjnej i komputerowej
analizy obrazu do charakterystyki parametrów struktury
krystalicznej modelowych zawiesin -D glukozy w p³ynnym
miodzie oraz badanie wp³ywu procentowego udzia³u
masowego fazy krystalicznej -D glukozy na w³aœciwoœci
reologiczne uzyskanych zawiesin. Cel dodatkowy stanowi³a
weryfikacja mo¿liwoœci oceny udzia³u masowego fazy sta³ej
w zawiesinie metod¹ stereologiczn¹ na podstawie okreœlenia
udzia³u powierzchniowego frakcji krystalicznej na
wykonywanych fotografiach technik¹ interferometrii
birefrakcyjnej.

OPIS METOD BADAWCZYCH
Zawiesiny otrzymywano poprzez dodanie do p³ynnego

miodu o lepkoœci
2,53 Pa.s (w temperaturze 30oC i zawartoœci wody 19,2%)

krystalicznej -D glukozy. Badano próbki bezpoœrednio po
przygotowaniu o stê¿eniach masowych fazy sta³ej od 0,5 do
32%. W tak otrzymanych zawiesinach krystalicznej glukozy
nie wystêpowa³y przestrzenne aglomeraty krystaliczne, dziêki
czemu mo¿liwe sta³o siê okreœlenie wp³ywu udzia³u
masowego pojedynczych kryszta³ów na w³aœciwoœci
reologiczne zawiesin oraz przeprowadzenia ich
charakterystyki geometrycznej.

W³aœciwoœci reologiczne okreœlano w przep³ywie
reometrycznym Sarle'a (Rheotest 2). Wyniki rejestrowano na
rejestratorze XY i wprowadzano do komputera za
poœrednictwem digitizera. Aproksymacje wyników pomiarów
przeprowadzono w programie Excel.

Ze wzglêdu na w³aœciwoœci optyczne zawiesin krystalicznej
glukozy fotografie struktury wykonywano z wykorzystaniem
interferometrii birefrakcyjnej. Obraz t¹ technik¹ uzyskuje siê
po umieszczeniu "obiektu" wykazuj¹cego dwój³omnoœæ
pomiêdzy polaryzatorem i analizatorem. W takich warunkach
wi¹zki œwietlne zwyczajna i nadzwyczajna (uzyskane na skutek
rozdwojenia œwiat³a w przedmiocie dwój³omnym) s¹ spójne i
mog¹ ze sob¹ interferowaæ tworz¹c kontrastowy obraz
przedmiotu. Tak uzyskany obraz obiektu dwój³omnego
charakteryzuje siê jasnym polem na czarnym tle, przy czym
jego natê¿enie œwiat³a zale¿y od ró¿nicy drogi optycznej
pomiêdzy promieniem zwyczajnym i nadzwyczajnym, k¹ta -
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jaki tworzy oœ optyczna przedmiotu z uk³adem
interferometrycznym i wzajemnej orientacji osi polaryzatora i
analizatora [6]. W poni¿szej pracy do prowadzenia obserwacji
wykorzystano mikrointerferometr Biolar PI. Próbkê zawiesiny
krystalicznej o gruboœci 0,02 mm umieszczano pomiêdzy
szkie³kami mikroskopowymi i fotografowano. Akwizycjê obrazu
dokonywano przy pomocy cyfrowego rejestratora obrazu
mikroskopowego Casio QV-2900UX, przy czym do po³¹czenia
rejestratora obrazu z mikrointerferometrem wykorzystano
specjaln¹ przystawkê z uk³adem optycznym umo¿liwiaj¹cym
uzyskanie mo¿liwie du¿ego pola widzenia. Obrazy kolorowe
pierwotnie zapisane w formacie (.jpg) przetwarzano na format
(.bmp) i zapisywano jako mapa bitowa systemu windows.
Obróbkê cyfrow¹ tak uzyskanych obrazów struktury
prowadzono z wykorzystaniem systemu cyfrowej analizy
obrazu o nazwie MicroScan. Pierwszym zabiegiem procesu
by³o przetworzenie obrazu barwnego na monochromatyczny
- 8-bitowy. Charakter obrazów struktury kryszta³ów -D glukozy
uzyskanych technik¹ interferometrii charakteryzuje siê
stosunkowo du¿ym kontrastem, dziêki czemu mo¿liwe sta³o
siê przeprowadzenie w stosunkowo prosty sposób binaryzacji
uzyskanych obrazów na podstawie histogramu jasnoœci [2].
Na obrazie binarnym przeprowadzono operacjê morfologiczn¹
zalewania wszystkich dziur i likwidacji zawartych w nich
obiektów. Koniecznoœæ przeprowadzenia tego zabiegu
wynika³a z charakteru otrzymanego obrazu
interferometrycznego. Tak zidentyfikowane na fotografiach w
wyniku procesu segmentacji kryszta³y automatycznie zliczano,
mierzono ich parametry geometryczne i powierzchniê.
Charakterystykê geometryczn¹ kryszta³ów przedstawiono jako
rozk³ad ich liczebnoœci (zidentyfikowanej w polu referencyjnym)
wg œrednicy maksymalnej za pomoc¹ programu Statistica.
Poniewa¿ wszystkie fotografie wykonywane by³y przy sta³ym
powiêkszeniu (zablokowany automatyczny zoom w cyfrowym
rejestratorze obrazu) powierzchnia referencyjna by³a sta³a i
wynosi³a  502000 mm2. Dziel¹c sumê powierzchni
zidentyfikowanych kryszta³ów przez pole powierzchni
referencyjnej uzyskiwano udzia³ powierzchniowy fazy
krystalicznej AA. Umo¿liwi³o to ocenê mo¿liwoœci okreœlenia
udzia³u masowego fazy sta³ej w zawiesinie metod¹
stereologiczn¹ na podstawie okreœlenia udzia³u
powierzchniowego frakcji krystalicznej na wykonywanych
fotografiach [9].

Nale¿y zaznaczyæ, i¿ technika wykonywania fotografii
pozwala³a uzyskaæ p³aski obraz zawiesiny znajduj¹cej siê
pomiêdzy szkie³kami mikroskopowymi (a wiêc uk³adu
przestrzennego) w postaci rzutu. W stereologii analizê takich
obrazów okreœla siê mianem "analizy cienkich folii" [9]. W
zastosowanych warunkach podstawowym problemem
powoduj¹cym b³¹d w pomiarach parametrów
geometrycznych i okreœlaniu udzia³u powierzchniowego
kryszta³ów na fotografiach by³o nak³adanie siê rzutów
poszczególnych kryszta³ów. Nak³adanie siê takie mo¿e byæ
wielokrotne, ma charakter stochastyczny, a zale¿y g³ównie
od gruboœci warstwy, stê¿enia fazy krystalicznej oraz jej
morfologii [9].

WYNIKI BADAÑ I ICH ANALIZA
Przyk³adowe obrazy zawiesin -D glukozy w miodzie o

stê¿eniu masowym 0,5 przedstawiono na (rys 1) a o stê¿eniu
3,85% na (rys.2).

Kryszta³y a-D glukozy cechuj¹ siê na ogó³ nieregularnymi
"postrzêpionymi" krawêdziami. Kszta³ty tych obiektów s¹
wyd³u¿one i maj¹ charakter p³askich p³ytek, do których
powierzchni jest przy³¹czonych szereg drobniejszych

obiektów krystalicznych. Na podstawie przedstawionych
fotografii dosyæ trudno jest to stwierdziæ, natomiast p³aski
kszta³t tych kryszta³ów mo¿na precyzyjnie okreœliæ obserwuj¹c
pod mikroskopem przep³yw zawiesiny "przeciskanej"
pomiêdzy szkie³kami mikroskopowymi. Wymiary liniowe
kryszta³ów siêgaj¹ kilkudziesiêciu mikrometrów, przy czym
dosyæ trudno jest okreœliæ ich d³ugoœæ, czy szerokoœæ st¹d
te¿ do ich charakterystyki geometrycznej wykorzystano
œrednicê maksymaln¹ zwan¹ równie¿ ciêciw¹ maksymaln¹
[10]. Na (rys.3) przedstawiono charakterystykê geometryczn¹
kryszta³ów -D glukozy tworz¹cych badane zawiesiny.
Ukazano to w postaci rozk³adu liczbowego kryszta³ów wed³ug
œrednicy maksymalnej, otrzymanego za pomoc¹ programu
Statistica. Kryszta³y zosta³y zidentyfikowane na fotografii
zawiesiny o stê¿eniu 4,76% na powierzchni 0,502000 mm2.
Rozk³ad ten ma charakter wyk³adniczy. Krzywa ci¹g³a na
(rys.1) przedstawia charakter przebiegu rozk³adu
wyk³adniczego dopasowanego do wyników doœwiadczenia.
Najbardziej liczna jest wœród kryszta³ów tworz¹cych zawiesinê
frakcja najdrobniejsza charakteryzuj¹ca siê œrednic¹
maksymaln¹ nale¿¹c¹ do przedzia³u dmax (0,1290;
0,9372mm).

Wraz ze wzrostem udzia³u masowego kryszta³ów wzrasta
udzia³ powierzchniowy fazy krystalicznej na fotografiach.

Rys.1.Rys.1.Rys.1.Rys.1.Rys.1. Fotografia zawiesiny  - D - glukozy o stê¿eniu
masowym 0,5%, przy powiêkszeniu oko³o 500X.

Rys.2.Rys.2.Rys.2.Rys.2.Rys.2. Fotografia zawiesiny  - D - glukozy o stê¿eniu
masowym - 3,85%, przy powiêkszeniu oko³o 500X.
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Poni¿ej na (rys. 4) przedstawiono zale¿noœæ
pomiêdzy stê¿eniem frakcji krystalicznej -D
glukozy w zawiesinie a œrednim udzia³em
powierzchniowym kryszta³ów identyfikowanych na
10 fotografiach.

Z wykresu wynika, ¿e istnieje stosunkowo dobra
korelacja liniowa pomiêdzy stê¿eniem masowym
kryszta³ów a ich udzia³em powierzchniowym
okreœlonym na fotografiach. Wartoœæ wspó³czynnika
determinacji R2 osi¹gnê³a wartoœæ 0,988, co jest
potwierdzeniem powy¿szej tezy. Niemniej nale¿y
zwróciæ uwagê na czynniki zak³ócaj¹ce t¹ relacjê.
Przy stê¿eniu powy¿ej 6% udzia³u frakcji krystalicznej
a-D glukozy w zawiesinie daje siê ju¿ zauwa¿yæ
wp³yw nak³adania siê obrazu poszczególnych
kryszta³ów na siebie. Objawia siê to na wykresie (rys.
4) powolniejszym przyrostem udzia³u
powierzchniowego wraz ze wzrostem stê¿enia -
punkty okreœlone empirycznie le¿¹ poni¿ej prostej
uzyskanej w wyniku aproksymacji. Drug¹ "anomali¹"
w uzyskanym przebiegu zale¿noœci pomiêdzy
stê¿eniem masowym a udzia³em powierzchniowym
kryszta³ów w zawiesinie jest fakt, ¿e prosta po
aproksymacji, jak i punkty okreœlone doœwiadczalnie
nie przechodz¹ przez pocz¹tek uk³adu
wspó³rzêdnych. Jest to dowodem, ¿e w

przeprowadzonych pomiarach pope³niano b³¹d systematyczny
zwi¹zany z okreœleniem pola powierzchni kryszta³ów. Jednym
z czynników wp³ywaj¹cych na ten efekt mog³a byæ technika
wykonywania fotografii. Kryszta³y glukozy charakteryzuj¹ siê
stosunkowo wysok¹ dwój³omnoœci¹ optyczn¹ [3], w zwi¹zku,
z czym maj¹ tendencjê (w pewnych ustawieniach wzglêdem
polaryzatora i analizatora w mikrointerferometrze) do
intensywnego œwiecenia. Wysoki poziom jasnoœci œwiec¹cego
kryszta³u oœwietla obszar bezpoœrednio do niego przyleg³y i
mo¿e powodowaæ powstanie przeszacowania w trakcie
procesu binaryzacji obrazu cyfrowego na podstawie
histogramu jasnoœci.

W wyniku przeprowadzonych pomiarów reologicznych
wykazano, ¿e zawiesiny -D glukozy wykazuj¹ w³aœciwoœci p³ynu
Binghama, mo¿na je wiêc scharakteryzowaæ równaniem [5]:

                                (1)
Wartoœci poszczególnych parametrów reologicznych w

zale¿noœci od stê¿enia procentowego po aproksymacji
wyników pomiarów do powy¿szego modelu przedstawiono w

Rys.3.Rys.3.Rys.3.Rys.3.Rys.3. Krzywa rozk³adu liczbowego kryszta³ów -D
glukozy wg œrednicy maksymalnej w zawiesinie z
miodem (zidentyfikowanych w polu referencyjnym
o powierzchni 0,502 000mm2).

Rys.4.Rys.4.Rys.4.Rys.4.Rys.4. Zale¿noœæ empiryczna pomiêdzy stê¿eniem
masowym a udzia³em powierzchniowym frakcji
krystalicznej w badanych zawiesinach -D glukozy

(tab.1). Zamieszczono w niej równie¿ wartoœci wspó³czynnika
determinacji R2.

Powy¿sze dane pokazuj¹, ¿e iloœæ fazy krystalicznej ma
decyduj¹cy wp³yw na w³aœciwoœci reologiczne zawiesiny.
Obecnoœæ w zawiesinie pojedynczych kryszta³ów o
charakterze p³askich p³ytek wywo³uje w³aœciwoœci
"binghamowskie" uk³adu. Zwi¹zane jest to z oddzia³ywaniem
pomiêdzy kryszta³ami w trakcie œcinania. Udzia³ 10% fazy
sta³ej w zawiesinie zwiêksza lepkoœæ plastyczn¹ uk³adu
prawie trzykrotnie z wartoœci pocz¹tkowej 2,5 do 7,7 Pas.
Nale¿y podkreœliæ, i¿ w trakcie pomiarów w zakresie szybkoœci
œcinania.od 1 do 145,8 s-1 wszystkie zawiesiny zachowywa³y
siê stabilnie, czyli nie wykazywa³y zmian wraz z czasem
œcinania.

Tab. 1.Tab. 1.Tab. 1.Tab. 1.Tab. 1. Wartoœci parametrów reologicznych zawiesin
glukozy w zale¿noœci od stê¿enia procentowego
fazy krystalicznej po aproksymacji
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WNIOSKI
Na podstawie przeprowadzonych badañ mo¿na

stwierdziæ, i¿ wprowadzenie do cieczy newtonowskiej, jak¹
jest miód cia³a sta³ego w postaci -D glukozy powoduje
otrzymanie zawiesiny o w³aœciwoœciach p³ynu plastyczno-
lepkiego Binghama. Lepkoœæ plastyczna takiego uk³adu silnie
zale¿y od stê¿enia fazy sta³ej i wzrasta w przybli¿eniu
proporcjonalnie do jej udzia³u procentowego.

Przedstawiona praca jest pewnego rodzaju testem przed
wykorzystaniem zaprezentowanych metod do badania
naturalnych zawiesin glukozy powstaj¹cych w naturalnym
miodzie w wyniku krystalizacji. Odpowiednie kierowanie tym
procesem umo¿liwia otrzymanie produktu o z góry okreœlonych
w³aœciwoœciach reologicznych - konsystencji. W ten sposób
mo¿na otrzymaæ tzw. miód kremowy - p³ynny po krystalizacji,
który charakteryzuje siê najwy¿szymi parametrami
jakoœciowymi i cenionymi cechami organoleptycznymi.
Zastosowane narzêdzia jednoznacznie pokazuj¹, ¿e mo¿liwe
jest prowadzenie szczegó³owych badañ wp³ywu geometrii
mikrostruktury krystalicznej glukozy na w³aœciwoœci reologiczne
jej zawiesin. Mo¿liwe jest równie¿ okreœlanie stê¿enia
masowego fazy sta³ej w zawiesinie na podstawie fotografii
wykonywanych w warunkach interferometrii birefrakcyjnej.
Pomiary te wymagaj¹ jednak kalibracji na podstawie innej
metody oznaczenia np. spektroskopii w bliskiej podczerwieni.
Wynika to z faktu, ¿e analizy stereologiczne przeprowadzone
na podstawie obrazów otrzymanych w warunkach
interferometrii birefrakcyjnej zawy¿aj¹ udzia³ powierzchniowy
frakcji krystalicznej glukozy. Celowe jest, wiêc poszukiwanie
takich warunków wykonywania fotografii, w których czynnik
ten bêdzie minimalizowany. Wydaje siê, ¿e zaproponowana
analiza stereologiczna mo¿e byæ alternatyw¹ w stosunku do
innych metod analitycznych okreœlania udzia³u fazy
krystalicznej w zawiesinie glukozy. Znaj¹c iloœæ krystalicznej
glukozy mo¿na równie¿ wyznaczyæ ca³kowit¹ jej zawartoœæ w
produkcie poprzez uwzglêdnienie stê¿enia nasycenia
zale¿nego od temperatury. W takim ujêciu zaproponowane
narzêdzie mo¿e byæ alternatyw¹ w stosunku do drogich metod
chromatograficznych szczególnie wtedy, gdy chodzi o szybkie
oszacowanie sk³adu np. przy skupie miodu. Wymaga to jednak
jeszcze przeprowadzenia szeregu prac zwi¹zanych z
doskonaleniem zaproponowanej metody badawczej.
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SUMMARY

Paper presented results of investigations of microstruc-
tural parameters and rheological proprieties of model sus-
pensions crystalline - D glucose in honey. The investiga-
tions of structure of crystalline phase were conducted from
utilization the shearing interferometry and image computer
analysis. It the geometry of crystals was have the self - char-
acterized was and - D the glucose and show, that her sus-
pensions show the propriety of Bingham plastic fluid. The
value of rheological parameters of suspensions was marked
in dependence from concentration proportional the solid
phase. The analysis of results was conducted.


