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BADANIE WPLYWU MIKROSTRUKTURY NA
KONSYSTENCJE ZAWIESIN KRYSTALICZNEJ
GLUKOZY®

W pracy przedstawiono wyniki badar parametrow mikrostrukturalnych i wiasciwosci reologicznych modelowych zawiesin
Kkrystalicznej a-D glukozy w miodzie. Badania struktury fazy Krystalicznej przeprowadzono z wykorzystaniem interferometrii
birefrakcyjnej i komputerowej analizy obrazu. Scharakteryzowano geometrie krysztatow o-D glukozy i wykazano, ze jej zawiesiny
wykazujg wtasciwosci ptynu Binghama. Wyznaczono wartosSci parametrow reologicznych zawiesin w zaleznosci od stezenia

procentowego fazy statej. Przeprowadzono analize wynikow.

Stowa kluczowe: zawiesina krystaliczna glukozy, konsystencja, wtasciwosci reologiczne, interferometria birefrakcyjna,

komputerowa analiza obrazu.

WPROWADZENIE

Konsystencja jest jedng z podstawowych cech
sensorycznych produktéw spozywczych. Na jej percepcje
wptywajg niemal wszystkie inne czynniki. Mozna tu zwroci¢
uwage na tak podstawowe parametry jak: sktad chemiczny,
rodzaj struktury, przeprowadzona obrébka, pochodzenie,
wiasciwosci mechaniczne surowca. W efekcie objawia sie
takimi cechami jak: twardo$¢, elastycznos¢, plastycznose,
kruchos¢, chrupko$c¢, miatko$¢, wtdknistos¢, gumiastosc,
cierpkos¢ [8]. Konsystencja produktdw ptynnych na ogét jest
utozsamiana z cechami reologicznymi. Np. konsystencje
ttuszczy okresla sie jako jedng z wtasnosci reologicznych
charakteryzujgcg zachowanie sig ttuszczu pod wptywem
dziatania sit zewnetrznych [7]. Wérdd produktow spozywczych
wystepujg réwniez zawiesiny krystaliczne. Przyktadem moze
by¢ krupiec miodowy stanowigcy zawiesine krysztatow glukozy
w ptynnym roztworze, przy czym krysztaty te charakteryzujg
sie stosunkowo matymi wymiarami np. w 1 mm3 jest ich nawet,
powyzej 300 tys [2]. Na konsystencje zawiesin glukozy
wpltywajag: morfologia struktury krystalicznej oraz udziat masowy
fazy statej. Nalezy podkresli¢, ze krysztaty glukozy mogag
tworzy¢ pojedyncze obiekty w postaci ptaskich ptytek jak tez
przestrzenne aglomeraty o réznych ksztattach [4]. Wtasciwosci
reologiczne krupca miodowego sg stosunkowo ztozone.
Charakteryzujg sie one miedzy innymi silnym efektem
tiksotropowym zwigzanym ze zmianami wewnetrznej struktury
krystalicznej w trakcie $cinania [1].

Charakterystyczng witasciwoscig krysztatdw glukozy jest
dwaojtomno$¢ optyczna oraz tworzenie z fazg ptynng uktadu
fazowego - nie zmieniajg amplitudy, a jedynie faze
przechodzgcych promieni $wietlnych. Stad tez do ich
obserwacji konieczne jest zastosowanie specjalnych technik
mikroskopowych.

Ponizsza praca stanowi probe zweryfikowania
zaproponowanych metod i technik badawczych do badania
mikrostruktury krystalicznych zawiesin glukozy oraz
powigzania parametrow mikrostruktury krystalicznej zawiesiny
z ich wtasciwosciami reologicznymi a wiec konsystencjg
produktu. Przy czym badania przeprowadzono na
modelowych zawiesinach glukozy uzyskiwanych poprzez
wymieszanie z ptynnym miodem krystalicznej a-D glukozy.
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Celem gtoéwnym pracy byto sprawdzenie mozliwosci
wykorzystania interferometrii birefrakcyjnej i komputerowej
analizy obrazu do charakterystyki parametrow struktury
krystalicznej modelowych zawiesin a-D glukozy w ptynnym
miodzie oraz badanie wptywu procentowego udziatu
masowego fazy krystalicznej a-D glukozy na wtasciwosci
reologiczne uzyskanych zawiesin. Cel dodatkowy stanowita
weryfikacja mozliwosci oceny udziatu masowego fazy statej
w zawiesinie metoda stereologiczng na podstawie okreslenia
udziatu powierzchniowego frakcji krystalicznej na
wykonywanych fotografiach technikg interferometrii
birefrakcyjnej.

OPIS METOD BADAWCZYCH

Zawiesiny otrzymywano poprzez dodanie do ptynnego
miodu o lepkosci

2,53 Pa.s (w temperaturze 30°C i zawartosci wody 19,2%)
krystalicznej a-D glukozy. Badano probki bezposrednio po
przygotowaniu o stezeniach masowych fazy statej od 0,5 do
32%. W tak otrzymanych zawiesinach krystalicznej glukozy
nie wystepowaty przestrzenne aglomeraty krystaliczne, dzieki
czemu mozliwe stato sie okreslenie wptywu udziatu
masowego pojedynczych krysztatow na wtasciwosci
reologiczne zawiesin oraz przeprowadzenia ich
charakterystyki geometrycznej.

Wtasciwoséci reologiczne okre$lano w przeptywie
reometrycznym Sarle’a (Rheotest 2). Wyniki rejestrowano na
rejestratorze XY i wprowadzano do komputera za
posrednictwem digitizera. Aproksymacje wynikéw pomiarow
przeprowadzono w programie Excel.

Ze wzgledu na wtasciwosci optyczne zawiesin krystalicznej
glukozy fotografie struktury wykonywano z wykorzystaniem
interferometrii birefrakcyjnej. Obraz tg technikg uzyskuje sie
po umieszczeniu "obiektu" wykazujgcego dwodjtomnose
pomigdzy polaryzatorem i analizatorem. W takich warunkach
wigzki $wietine zwyczajna i nadzwyczajna (uzyskane na skutek
rozdwojenia $wiatta w przedmiocie dwojtomnym) sg spojne i
moga ze sobg interferowaé tworzac kontrastowy obraz
przedmiotu. Tak uzyskany obraz obiektu dwojtomnego
charakteryzuje sie jasnym polem na czarnym tle, przy czym
jego natezenie $wiatta zalezy od roznicy drogi optycznej
pomiedzy promieniem zwyczajnym i nadzwyczajnym, kata -
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jaki tworzy o$ optyczna przedmiotu z uktadem
interferometrycznym i wzajemnej orientacji osi polaryzatora i
analizatora [6]. W ponizszej pracy do prowadzenia obserwacii
wykorzystano mikrointerferometr Biolar Pl. Probke zawiesiny
krystalicznej o grubosci 0,02 mm umieszczano pomiedzy
szkietkami mikroskopowymi i fotografowano. Akwizycje obrazu
dokonywano przy pomocy cyfrowego rejestratora obrazu
mikroskopowego Casio QV-2900UX, przy czym do potaczenia
rejestratora obrazu z mikrointerferometrem wykorzystano
specjalng przystawke z uktadem optycznym umozliwiajgcym
uzyskanie mozliwie duzego pola widzenia. Obrazy kolorowe
pierwotnie zapisane w formacie (.jpg) przetwarzano na format
(.bomp) i zapisywano jako mapa bitowa systemu windows.
Obroébke cyfrowg tak uzyskanych obrazéw struktury
prowadzono z wykorzystaniem systemu cyfrowej analizy
obrazu o nazwie MicroScan. Pierwszym zabiegiem procesu
byto przetworzenie obrazu barwnego na monochromatyczny
- 8-bitowy. Charakter obrazdw struktury krysztatow o-D glukozy
uzyskanych technikg interferometrii charakteryzuje sie
stosunkowo duzym kontrastem, dzieki czemu mozliwe stato
sie przeprowadzenie w stosunkowo prosty sposob binaryzaciji
uzyskanych obrazéw na podstawie histogramu jasnosci [2].
Na obrazie binarnym przeprowadzono operacije morfologiczna
zalewania wszystkich dziur i likwidacji zawartych w nich
obiektow. Konieczno$¢ przeprowadzenia tego zabiegu
wynikata z  charakteru otrzymanego obrazu
interferometrycznego. Tak zidentyfikowane na fotografiach w
wyniku procesu segmentaciji krysztaty automatycznie zliczano,
mierzono ich parametry geometryczne i powierzchnie.
Charakterystyke geometrycznag krysztatow przedstawiono jako
rozktad ich liczebnosci (zidentyfikowanej w polu referencyjnym)
wg Srednicy maksymalnej za pomoca programu Statistica.
Poniewaz wszystkie fotografie wykonywane byty przy statym
powigkszeniu (zablokowany automatyczny zoom w cyfrowym
rejestratorze obrazu) powierzchnia referencyjna byta stata i
wynosita 502000 mm?2. Dzielgc sume powierzchni
zidentyfikowanych krysztatdow przez pole powierzchni
referencyjnej uzyskiwano udziat powierzchniowy fazy
krystalicznej AA. Umozliwito to ocene mozliwosci okreslenia
udziatu masowego fazy statej w zawiesinie metodg
stereologiczng na podstawie okreslenia udziatu
powierzchniowego frakcji krystalicznej na wykonywanych
fotografiach [9].

Nalezy zaznaczy¢, iz technika wykonywania fotografii
pozwalata uzyskac¢ ptaski obraz zawiesiny znajdujgce;j sie
pomiedzy szkietkami mikroskopowymi (a wiec uktadu
przestrzennego) w postaci rzutu. W stereologii analize takich
obrazow okresla sie mianem "analizy cienkich folii" [9]. W
zastosowanych warunkach podstawowym problemem
powodujgcym btgd w pomiarach parametrow
geometrycznych i okreslaniu udziatu powierzchniowego
krysztatdw na fotografiach byto naktadanie sig rzutow
poszczegolnych krysztatéw. Naktadanie sie takie moze by¢
wielokrotne, ma charakter stochastyczny, a zalezy gtéwnie
od grubosci warstwy, stezenia fazy krystalicznej oraz jej
morfologii [9].
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Przyktadowe obrazy zawiesin o-D glukozy w miodzie o
stezeniu masowym 0,5 przedstawiono na (rys 1) a o stezeniu
3,85% na (rys.2).

Krysztaty a-D glukozy cechujg sie na ogot nieregularnymi
"postrzepionymi" krawedziami. Ksztatty tych obiektow sg
wydtuzone i majg charakter ptaskich ptytek, do ktérych
powierzchni jest przytaczonych szereg drobniejszych

Rys.1. Fotografia zawiesiny a - D - glukozy o stezeniu
masowym 0,5%, przy powigkszeniu okoto 500X.

Rys.2. Fotografia zawiesiny a - D - glukozy o stezeniu
masowym - 3,85%, przy powigkszeniu okoto 500X.

obiektow krystalicznych. Na podstawie przedstawionych
fotografii dosy¢ trudno jest to stwierdzi¢, natomiast ptaski
ksztatt tych krysztatbw mozna precyzyjnie okresli¢ obserwujac
pod mikroskopem przeptyw zawiesiny "przeciskanej"
pomiedzy szkietkami mikroskopowymi. Wymiary liniowe
krysztatéw siegajg kilkudziesieciu mikrometréw, przy czym
dosy¢ trudno jest okresli¢ ich dtugose, czy szerokos¢ stad
tez do ich charakterystyki geometrycznej wykorzystano
Srednice maksymalng zwang réwniez cieciwg maksymalng
[10]. Na (rys.3) przedstawiono charakterystyke geometryczng
krysztatow o-D glukozy tworzgcych badane zawiesiny.
Ukazano to w postaci rozktadu liczbowego krysztatow wedtug
Srednicy maksymalnej, otrzymanego za pomoca programu
Statistica. Krysztaty zostaty zidentyfikowane na fotografii
zawiesiny o stezeniu 4,76% na powierzchni 0,502000 mm?.
Rozktad ten ma charakter wyktadniczy. Krzywa ciggta na
(rys.1) przedstawia charakter przebiegu rozktadu
wyktadniczego dopasowanego do wynikéw doswiadczenia.
Najbardziej liczna jest wérod krysztatow tworzgcych zawiesing
frakcja najdrobniejsza charakteryzujgca sie $rednicg
maksymalng nalezacg do przedziatu d_, €(0,1290;
0,9372mm).

Wraz ze wzrostem udziatu masowego krysztatow wzrasta
udziat powierzchniowy fazy krystalicznej na fotografiach.
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Rys.3. Krzywa rozktadu liczbowego krysztatow o-D
glukozy wg $rednicy maksymalnej w zawiesinie z
miodem (zidentyfikowanych w polu referencyjnym
o powierzchni 0,502 000mm?2).

Ponizej na (rys. 4) przedstawiono zaleznos$¢

przeprowadzonych pomiarach popetniano btad systematyczny
zwigzany z okresleniem pola powierzchni krysztatow. Jednym
z czynnikdw wptywajacych na ten efekt mogta by¢ technika
wykonywania fotografii. Krysztaty glukozy charakteryzujg sie
stosunkowo wysokg dwaéjtomnoscig optycznag [3], w zwigzku,
z czym majg tendencje (w pewnych ustawieniach wzgledem
polaryzatora i analizatora w mikrointerferometrze) do
intensywnego swiecenia. Wysoki poziom jasnosci $wiecgcego
krysztatu o$wietla obszar bezposrednio do niego przylegty i
moze powodowacé powstanie przeszacowania w trakcie
procesu binaryzacji obrazu cyfrowego na podstawie
histogramu jasnosci.

W wyniku przeprowadzonych pomiaréw reologicznych
wykazano, ze zawiesiny o-D glukozy wykazujg wtasciwosci ptynu
Binghama, mozna je wiec scharakteryzowaé¢ réwnaniem [5]:

T=T,+M, ¥ (1)

Wartosci poszczegoinych parametrow reologicznych w
zaleznosci od stezenia procentowego po aproksymacii
wynikow pomiardéw do powyzszego modelu przedstawiono w

Tab. 1. Wartosci parametrow reologicznych zawiesin
glukozy w zaleznosci od stezenia procentowego
fazy krystalicznej po aproksymacji

pomiedzy stgzeniem frakcji krystalicznej o-D Stezenie fazy Granica Lepkosé Wspdlczynnik
glukozy w zawiesinie a $rednim udziatem N Krvstali . nieci I determinacii
powierzchniowym krysztatéw identyfikowanych na ’ fysiaticzng plynigela T, | plastycznan, clerminacyt
10 fotografiach. pom. [Pa] R?

Z wykresu wynika, ze istnieje stosunkowo dobra [%] ,
korelacja liniowa pomiedzy stezeniem masowym [Pas]
krysztatow a ich udziatem powierzchniowym 1 0 (czysty miod) 0 2,5284 0,9993
okreslonym na fotografiach. Warto$¢ wspotczynnika
determinacji R? osiggneta warto$¢ 0,988, co jest 2 2 0,3919 2,9908 0,9998
potwierdzeniem powyzszej tezy. Niemniej nalezy
zwrdcié uwage na czynniki zaktdcajace ta relacje. 3 5 1,5267 4,2729 0,9984
Przy stezeniu powyzej 6% udziatu frakcji krystaliczne;
a-D glukozy w zawiesinie daje sie juz zauwazy¢ 4 6 3,1725 3,5225 0,9998
wptyw naktadania sie obrazu poszczegolnych
krysztatdw na siebie. Objawia sie to na wykresie (rys. > 10 2,8240 7,7008 0,9968
4) . powo]niejszym przyrostem u'dzi.a’fu G 2 3.6639 80113 0.9981
powierzchniowego wraz ze wzrostem stezenia -
punkty ok'reélone. empirycznie Igz'a ponizej prosltej 7 15 42058 83077 0.9950
uzyskanej w wyniku aproksymaciji. Drugg "anomalig’
w uzyskanym przebiegu zaleznosci pomiedzy 3 20 43051 14816 0.9986
stezeniem masowym a udziatem powierzchniowym ' ' '
krysztatow w zawiesinie jest fakt, ze prosta po 9 24 53297 16,484 0,9996
aproksymaciji, jak i punkty okreslone do$wiadczalnie
nie przechodzg przez poczagtek uktadu 10 32 5,6012 18,05 0,9997
wspotrzednych. Jest to dowodem, ze w
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Rys.4. Zalezno$¢ empiryczna pomiedzy stezeniem
masowym a udziatem powierzchniowym frakcji
krystalicznej w badanych zawiesinach o-D glukozy

(tab.1). Zamieszczono w niej rowniez wartosci wspotczynnika
determinacji R2.

Powyzsze dane pokazujg, ze ilos¢ fazy krystalicznej ma
decydujgcy wptyw na wtasciwosci reologiczne zawiesiny.
Obecno$¢ w zawiesinie pojedynczych krysztatéw o
charakterze ptaskich ptytek wywotuje wtasciwosci
"binghamowskie" uktadu. Zwigzane jest to z oddziatywaniem
pomiedzy krysztatami w trakcie $cinania. Udziat 10% fazy
statej w zawiesinie zwieksza lepkos$¢ plastyczng uktadu
prawie trzykrotnie z wartoéci poczatkowej 2,5 do 7,7 Pas.
Nalezy podkresli¢, iz w trakcie pomiardw w zakresie szybkosci
$cinania.od 1 do 145,8 s wszystkie zawiesiny zachowywaty
sie stabilnie, czyli nie wykazywaty zmian wraz z czasem
Scinania.
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WNIOSKI

Na podstawie przeprowadzonych badan mozna
stwierdzi¢, iz wprowadzenie do cieczy newtonowskiej, jakg
jest midd ciata statego w postaci o-D glukozy powoduje
otrzymanie zawiesiny o wtasciwosciach ptynu plastyczno-
lepkiego Binghama. Lepkos¢ plastyczna takiego uktadu silnie
zalezy od stezenia fazy statej i wzrasta w przyblizeniu
proporcjonalnie do jej udziatu procentowego.

Przedstawiona praca jest pewnego rodzaju testem przed
wykorzystaniem zaprezentowanych metod do badania
naturalnych zawiesin glukozy powstajgcych w naturalnym
miodzie w wyniku krystalizacji. Odpowiednie kierowanie tym
procesem umozliwia otrzymanie produktu o z gory okreslonych
wtasciwosciach reologicznych - konsystencji. W ten sposob
mozna otrzymac tzw. midd kremowy - ptynny po krystalizacji,
ktory charakteryzuje sie najwyzszymi parametrami
jakosciowymi i cenionymi cechami organoleptycznymi.
Zastosowane narzedzia jednoznacznie pokazujg, ze mozliwe
jest prowadzenie szczegodtowych badan wptywu geometrii
mikrostruktury krystalicznej glukozy na wtasciwosci reologiczne
jej zawiesin. Mozliwe jest réwniez okreslanie stezenia
masowego fazy statej w zawiesinie na podstawie fotografii
wykonywanych w warunkach interferometrii birefrakcyjne;.
Pomiary te wymagajg jednak kalibracji na podstawie innej
metody oznaczenia np. spektroskopii w bliskiej podczerwieni.
Wynika to z faktu, ze analizy stereologiczne przeprowadzone
na podstawie obrazow otrzymanych w warunkach
interferometrii birefrakcyjnej zawyzajg udziat powierzchniowy
frakcji krystalicznej glukozy. Celowe jest, wigc poszukiwanie
takich warunkéw wykonywania fotografii, w ktérych czynnik
ten bedzie minimalizowany. Wydaje sig, ze zaproponowana
analiza stereologiczna moze by¢ alternatywg w stosunku do
innych metod analitycznych okreslania udziatu fazy
krystalicznej w zawiesinie glukozy. Znajac ilos¢ krystalicznej
glukozy mozna réwniez wyznaczy¢ catkowitg jej zawartos¢ w
produkcie poprzez uwzglednienie stezenia nasycenia
zaleznego od temperatury. W takim ujeciu zaproponowane
narzedzie moze by¢ alternatywg w stosunku do drogich metod
chromatograficznych szczegdlnie wtedy, gdy chodzi o szybkie
oszacowanie sktadu np. przy skupie miodu. Wymaga to jednak
jeszcze przeprowadzenia szeregu prac zwigzanych z
doskonaleniem zaproponowanej metody badawcze;.
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INFLUENCE OF MICROSTRUCTURE ON CONSIS-
TENCY CRYSTALLINE GLUCOSE SUSPENSIONS
Key words: crystalline suspension of glucose, consistency,
rheological proprieties, shearing interferometry, image com-
puter analysis.

SUMMARY

Paper presented results of investigations of microstruc-
tural parameters and rheological proprieties of model sus-
pensions crystalline a- 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 a- 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.



