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MIKROKAPSULACJA AROMATU ROZMARYNOWEGO
PODCZAS SUSZENIA ROZPYLOWEGO®

W artykule przedstawiono wyniki badan zamykania olejku rozmarynowego w trakcie suszenia rozpytowego w mikrokapsutce z
maltodekstryny. Zastosowano dodatek olejku rozmarynowego w ilosci 0,5 oraz 1 ml na 100 g roztworu. Stosowano temperature
powietrza wlotowego 200°C oraz trzy strumienie surowca. Stwierdzono, iz najlepsze wyniki zamkniecia zwigzkow aromatycznych
otrzymuje sie przy wyzszym dodatku aromatu do roztworu. Jednak ubytek tych zwigzkow w trakcie suszenia rozpylowego nie jest
proporcjonalny do dwukrotnie wigkszego dodatku aromatu. Mikrokapsutkowaniu aromatow sprzyja takze mniejsza zawartosé
wody w proszkach, mniejsza gestos¢ nasypowa luzna oraz wigksza porowatos¢ ztoza.

Stowa kluczowe: mikrokapsutkowanie, rozmaryn, suszenie
rozpytowe, SPME, wlasciwosci fizyczne proszkow.

WSTEP

Mikrokapsulacja jest szybko rozwijajacg si¢ technologia.
Polega na tworzeniu $Scianki wokot statego Iub ptynnego ma-
teriatu. Zamknigty materiat jest chroniony przed czynnikami
z zewnatrz. Substancje zakapsutkowane odznaczajg si¢ wigk-
sza trwatoscia, sg lepiej chronione przed dziataniem mikro-
organizmow, uzyskuje si¢ stabilizacje nietrwatych substancji,
czgsto takze zostaje zamaskowany niepozadany zapach [1, 2,
5,7,12, 14, 16, 18].

Mikrokapsulacja oferuje wiele metod zamykania r6znych
postaci wyj$ciowych aromatdw, np.: proszku, olejkow i esen-
cji. Ilos¢ metod wiaze si¢ z roznorodnoscig aromatow, zwlasz-
cza iz bardzo czgsto nie sa to pojedyncze zwiazki, ale grupy
zwigzkow. Aromaty, jakie otrzymuje si¢ w wyniku procesu,
maja posta¢ proszku, dzigki czemu tatwe staje si¢ ich odmie-
rzanie. Tak przygotowane substancje aromatyczne sg bardziej
odporne na utlenianie, przez co wydtuza sig ich okres przydat-
nosci [4, 5, 13, 19].

Rozmaryn jest to wiecznie zielony krzew o aromatycz-
nych lisciach podobnych do lawendy, nalezacy do rodziny
Wargowatych. Surowcem do otrzymywania olejku rozmary-
nowego sg liscie lub gatazki krzewu zbierane w stanie kwit-
nienia. Olejek rozmarynowy znalazt zastosowanie gtownie
w lecznictwie, jako $rodek miedzy innymi przeciwbolowy
i antyseptyczny. W przemysle spozywczym stosowany jako
przyprawa do migs, gtéwnie dziczyzny i baraniny, zup, sata-
tek, dan rybnych i soséw. Stosowany dotychczas w formie su-
szonych liSci. Nadaje on potrawom przyjemny aromat i smak
oraz polepsza ich strawnos¢ [7].

Ze wzgledu na to, iz na aromat sktadajg si¢ mato stabilne
lotne zwiazki organiczne, ktore tatwo ulegaja odparowaniu
i sg nietrwate w procesach technologicznych, wybrano susze-
nie rozpytowe jako sposéb wytwarzania mikrokapsulek aro-
matu rozmarynowego. W trakcie procesu suszenia rozpytowe-
go dochodzi do szybkiego zestalenia si¢ powtoki, a nastgpnie
odparowania rozpuszczalnika z wne¢trza mikrokapsutki, co
zapobiega utracie najbardziej lotnych sktadnikow aromatu.

Catkowity czas przebywania poszczegdlnej mikrokapsutki w
komorze suszarki rozpytowej wynosi okoto 30-120 s. Kolejna
zaleta suszenia rozpylowego jest to, iz jest metodg ekonomicz-
ng i elastyczng, a urzadzenia, ktorych si¢ uzywa, sa ogolnie
dostepne, zas otrzymywany produkt jest dobrej jakosci [5, 9].
W przypadku suszenia rozpytowego aromatéw no$niki naj-
czedciej stosowane to: maltodekstryna, guma arabska, skrobia
modyfikowana oraz mieszaniny tych no$nikow [1, 2, 3, 4, 6,
11, 12, 13]. Kirshnan i wsp. [10, 11] badali wptyw r6znych
no$nikéw na ilo§¢ zakapsulkowanej substancji. Kapsutkowali
aromat z 30%-owym roztworem poszczegdlnych no$nikow.
Otrzymane wyniki wskazuja na najlepsze zakapsutkowanie
i dobre utrzymywanie aromatu w trakcie przechowywania
przy stosowaniu jako no$nika — gumy arabskiej, a nastepnie
maltodekstryny oraz mieszaniny tych no$nikow. Potwierdzac
to mogg badania prowadzone przez Adamca i Marciniaka [2].
Oceniali oni wptyw parametréw suszenia rozpytowego i ilo-
$ci aromatu na efektywnos$¢ procesu kapsutkowania olejkow
eterycznych migtowego i eleni. Jako nosnika uzyli maltodek-
stryny o DE=16 i uzyskali zadowalajace wyniki dla olejku
migtowego przy zadanych parametrach procesu. Stwierdzili,
iz zbyt duzy dodatek aromatu na poczatku procesu obnizac
moze efektywno$¢ zamknigcia. Potwierdzili takze zdolnosci
ochronne powtoki z maltodekstryny.

Skutecznos¢ procesu kapsutkowania, szczegdlnie aroma-
tow, zalezy od zastosowanego nos$nika, metody, a w przypad-
ku suszenia rozpytowego w znacznym stopniu, od temperatury
panujacej w suszarce rozpytowej. Temperatura wlotowa powie-
trza powinna zapewni¢ szybkie odparowanie rozpuszczalnika
z powierzchni kapsuiki, jednak nie na tyle, aby wywolac utratg
zwigzkéw aromatycznych posiadajacych niskg temperature
wrzenia [5, 8, 9, 16, 19]. Temperatury podawane w literaturze
wynosza 150-210°C na wlocie do suszarki rozpylowej, a na
wylocie 78-98°C. Temperatura na wylocie jest uzalezniona nie
tylko od temperatury wlotowej, ale takze od wielkoSci strumie-
nia surowca. Kapsulki otrzymane przy tych parametrach maja
na og6t wielko$ci ponizej 100 um [5, 9, 10, 16].

Analizujac literature naukowa, dotyczaca mikrokapsula-
cji aromatow metoda suszenia rozpylowego, mozna zauwa-
zy¢, ze najwigcej uwagi zwraca si¢ na rodzaj nosnikow, kto-
re zapewnia odpowiednia retencj¢ aromatu. Natomiast inne
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parametry procesu suszenia omawiane sa znacznie rzadziej.
Dlatego celem prezentowanych badan byto okreslenie wply-
wu wielkosci strumienia zasilania surowcem i ilo§ci aromatu
rozmarynowego w roztworze poddawanym suszeniu na ilo$¢
zakapsulkowanych podczas suszenia rozpytowego substancji
zapachowych. Ponadto podjeto probe analizy wydajnosci za-
mykania aromatu w odniesieniu do wybranych wlasciwosci
fizycznych proszkow.

MATERIALY | METODY

Roztwory do suszenia rozpytowego przygotowano sto-
sujac jako nosnik roztwory wodne maltodekstryny niskoscu-
krzonej o DE=8 (firmy Barents Sp. z 0. 0.) o stezeniu 25%.
Do nosénika dodawano 0,5 lub 1 ml olejku rozmarynowego
(na 100 g roztworu). Roztwory poddawano homogenizacji
przez 90 sekund przy 11000 obr/min.

Suszenie otrzymanych roztworéw prowadzono w suszarce
rozpylowej firmy Anhydro, przy predkosci dysku rozpytowe-
€0 39000 obr/min i trzech strumieniach surowca: 51,4; 64,2
i 79,5 ml/min. Suszenie odbywato si¢ wspolpradowo, a tem-
peratura powietrza wlotowego wynosita 200°C. Suchg sub-
stancje proszkow oznaczano zgodnie z normg PN-A-79011-3
[13]. Oznaczenia gestosci pozornej proszku i gestosci luznej
ztoza dokonano w piknometrze helowym Stereopycnometr
firmy Quantachrome.

Gestos¢ pozorna czastek proszku (p,) jest stosunkiem
masy proszku (m) i objgtosci czastek proszku V. Objetos¢ ta
uwzglednia objetos¢ porow wewnatrz czastek. Pomiary pikno-
metryczne, w ktérych jako medium stosuje si¢ hel, zapewnia-
ja maksymalng doktadno$¢ pomiaru objetosci czastek, gdyz
sprezony gaz penetruje nawet najmniejsze pory umieszczo-
nego w aparacie materiatu. Pomiar polega na sprezaniu gazu
w komorze pomiarowej o objetosci (V ), w ktorej umieszczo-
no probke proszku o znanej masie (m) i nieznanej objetosci
(V,). Piknometr rejestruje warto$¢ cisnienia (P). Nastepnie
otwierany zostaje zawor komory odniesienia o objgtosci (V,).
W wyniku potaczenia komér dochodzi do spadku cis$nienia,
ktorego wartosS¢ jest rejestrowana (P).

Objetos¢ probki wyliczana jest z rOwnania:

V.+V
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"R ()
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Gestos¢ nasypowg (P, ) luzng okreslano na podstawie masy
proszku znajdujacego si¢ w okreslonej objetosci. Korzystano
Ze WZzoru:

P :Z )

Porowato$¢ ztoza proszku obliczano ze wzoru:
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Oznaczenie sktadu aromatu wykonano metoda HS-SPME
w bazowym olejku rozmarynowym, w proszku i w roztwo-
rze odtworzonym z proszku. W tym celu umieszczano w bu-
teleczce o pojemnosci 100 ml 1 g suchej substancji proszku.

W przypadku bazowego olejku pobierano 0,0054 g olejku
i dodawano do 40 ml wody destylowanej. Olejek wyjsciowy
uzywany byt jako wzorzec dla dalszych poréwnan i obliczen
dotyczacych ogdlnej zawartosci zwigzkow tworzacych aroma-
ty jak i dla poszczegdlnych zwigzkdéw. Roztwor odtwarzany
z proszku byt przygotowywany (w stgzeniu rownym stezeniu
roztworu do suszenia) poprzez dodanie odpowiedniej ilo$ci
wody destylowanej. Pobierano z niego 0,2 ml i dodawano do
40 ml wody destylowane;.

Do umieszczonych w buteleczkach probek wprowadzono
wtokno SPME na 15 minut, po czym wykonywano analize
w chromatografie gazowym sprzezonym ze spektrometrem
masowym firmy Shimadzu model GC-MS QP-2010.

Uzyto kolumny BPX 90 o grubosci 0,25 um. Parametry
spektrometru masowego byly nastepujace: napigcie jonizacji
0,2 kV, stosunek masy do tadunku na poczatku 40 na koncu
500, temperatura zrodta jonizacji 190°C, a parametry chroma-
tografu gazowego: cisnienie 30 kPa, no$nik hel. Poczatkowa
temperatura procesu rozdzialu wynosita 40°C i wzrastata do
osiagni¢cia temperatury 180°C, natomiast temperatura na-
strzyku byta rowna 220°C.

WYNIKI | DYSKUSJA

Zwigkszenie predkosci strumienia zasilajacego przy nie
zmienionej predkosci obrotowej dysku, spowodowato spadek
intensywnoS$ci odparowania, co doprowadzito, (niezaleznie
od dodatku aromatu) do obnizenia temperatury powietrza
wylotowego oraz wzrostu zawarto$ci wody w proszkach (tab.
1). Podwojenie dodatku aromatu spowodowato obnizenie za-
wartos$ci wody, chociaz analiza statystyczna nie potwierdzila
istotnych rdéznic, oraz obnizenia temperatury powietrza wy-
lotowego przy kazdym z zastosowanych strumieni surowca.
Zwigkszenie strumienia zasilania bylo przyczyna powstawa-
nia w czasie rozpylania wigkszych kropel, co w efekcie prowa-
dzito do wzrostu wielkosci czastek proszkow i nieznacznego
wzrostu ich gestosci pozornej oraz gestosci nasypowej luznej.
Im wigksza gesto$¢ nasypowa luzna, tym porowatos¢ ztoza
(w wiekszosci przypadkow) jest mniejsza. Parametr ten ma
istotne znaczenie podczas przechowywania proszkow. Wigk-
sza porowato$¢ wigze si¢ z mozliwo$cig szybszego przebiegu
procesow utleniania oraz dyfuzji, co w efekcie prowadzi do
obnizenia zawarto$ci zwigzkéw aromatycznych. Poréwnujac
badane wtasciwosci fizyczne otrzymanych suszy zaobserwo-
wano, ze wraz ze wzrostem zawarto$ci wody w proszkach ro-
$nie gesto$¢ nasypowa luzna oraz zmniejsza si¢ porowatosé
ztoza proszku. Natomiast brak jest zaleznosci pomigdzy za-
warto$cig wody 1 ggstoscig pozorng proszkow.

Jako podstawowe substancje aromatyczne wykryto
w wyjsciowym aromacie rozmarynowym: dwupierscienowy
[3.1.1]hept-2-en, 2,6,6-trzymetyl (19,05%), dwupierscienowy
[2.2.1]heptan, 2,2-dwumetyl-3-metylen (10,5%), dwupier-
scienowy [3.1.1]-hepten 6,6-dwumetyl-2-metylen (2,51%),
kamforg (0,1%), borneol (0,28%), kwas octowy (1,31%), ben-
zen 1-metyl-4metylen (9,68%) oraz cycloheksen 1-metyl-4-
(1-metyletyl) (48%). Wyniki te potwierdzaja dane uzyskane
przez Zawirska-Wojtasiak [19].

Podczas analizy ilosci zwiazkoéw tworzacych aromat roz-
marynu obecnych nad powierzchnig roztworu odtworzonego
z proszku stwierdzono, iz wigksze ilosci sg kapsutkowa-
ne przy wyzszym dodatku aromatu do emulsji poddawane;j
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Tabela 1. Charakterystyka otrzymanych proszkow
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Dodatek |Strumiei |Temperatura| Zawartosé Gestosé Gestosé Porowatosé WNIOSKI
aromatu na | surowca | na wylocie wilgoci pozorna nasypowa luzna ztoza .

100ml  |[mi/min]|  [°C] [%] [g/cm3] [g/em’] x=SD Na podstawie uzyskanych
emulsji [ml] x=SD x+SD x+SD danych mozna stwierdzi¢, iz
wicksze ilosci substancji za-
0,5 514 98 2,60+0,034" | 0,758+0,0026" | 0,214+0,02° 0,71820,005" | pachowych sa kapsutkowane
1 ’ 94,5 199+0,8 | 08070036 | 0,1940,0002* | 0,759+0,01° | Przy Wyzszym dodatku aroma-
- - - — tu rozmarynowego do emulsji
05 sp | 955 | 333£0620° | 077520015 | 021420015 | 072320023 | poddawanej procesowi su-
1 ’ 91 275+11% 0,766+0,09° 0,191+0,01° 0,75+0,016° szenia. Jednakze ubytek tych
05 93 3,.86-0,601° | 0,836+0,050 | 02212002 | 073 +0,01» | ZWiazkow w trakeie suszenia
79,5 rozpylowego nie jest propor-
1 9 | 349:x0,04" | 08480004 | 0233x0,005 [0.725+00047*| ciomalny do dwukrotnie wick-

a, b, ¢ — warto$ci Srednie w kolumnach oznaczone roznymi indeksami roznig si¢ migdzy soba statystycznie

100

KT el ab

Zawartosc procentowa zwigzkow
aromatycznych [%]

64,2 78,5
Strumien podawania [mhmin]

10,5 ml dodatku aromatu B1 ml dodatku aromatuI

Rys. 1. Wplyw strumienia surowca i iloSci aroma-
tu na ilo$¢ zatrzymanych w proszku aromatdw.
a, b — wartosci oznaczone réoznymi indeksami roz-

nig si¢ mi¢dzy soba statystycznie.

procesowi suszenia. Dla dodatku 0,5 ml aromatu uzyskano
zakapsulkowanie na poziomie 50-60% aromatéw obecnych
w wyjsciowej emulsji, natomiast dla dodatku 1 ml aromatu na
100 ml emulsji otrzymano zakapsutkowanie na poziomie 60-
70%. (rys. 1). Zauwazy¢ mozna takze wpltyw strumienia po-
dawania na ilo$¢ kapsutkowanych zwiazkoéw aromatycznych.
Najwicksza efektywnos$¢ zamknigcia otrzymano, dla obu do-
datkow aromatu, przy $rednim strumieniu podawania. Jednak
statystyczna analiza wynikdw wykazata brak istotnego zr6z-
nicowania pomi¢dzy badanymi wariantami procesu suszenia.

Analizujac substancje aromatyczne nad powierzchnig
otrzymanych proszkow stwierdzono obecno$¢ tylko niekto-
rych zwiazkow i to w niewielkich ilosciach w poréwnaniu do
wyjsciowego olejku (przyktadowo nonanal — 2,5%, benzen
1-metyl-4metylen — 0,02%, alfa-kariofillen — 0,01%). Swiad-
czy to o dobrym utrzymywaniu zwigzkéw zapachowych we-
wnatrz mikrokapsulek.

Poréwnujac otrzymane wyniki zamknigcia zwigzkoéw
lotnych z wlasciwo$ciami fizycznymi proszkoéw mozna za-
obserwowac tendencje, ze mikrokapsulacji aromatow sprzy-
ja mniejsza zawarto$¢ wody w proszkach, mniejsza gegsto$¢
nasypowa luzna oraz wigksza porowatos¢ ztoza. Nie stwier-
dzono zaleznos$ci pomiedzy efektywnoscia mikrokapsulacji
zwiazkow zapachowych aromatu rozmarynowego a gestoscia
pozorng proszku.

szego dodatku aromatu. Nie
stwierdzono jednoznacznego
wplywu wielko$ci strumienia surowca na efektywno$¢ zamy-
kania sktadnikéw aromatu.

Analizujac chromatogramy otrzymane podczas badania
zwigzkow znad powierzchni proszkow stwierdzono dobre za-
kapsutkowanie aromatéw wewnatrz kapsutek.

Wraz ze wzrostem zawarto$ci wody w proszkach ro$nie
gestos¢ nasypowa luzna oraz zmniejsza si¢ porowatos$¢ ztoza
proszku. Natomiast brak jest zaleznos$ci pomiedzy zawarto-
$cig wody 1 ggstoscig pozorng proszkow.

Lepsze zamknigcie zwigzkdéw lotnych uzyskano dla prosz-
kéw charakteryzujacych si¢ mniejsza zawarto$cia wody
w proszkach, mniejsza gestoscia nasypowa luzng oraz wigk-
sza porowatoscia zloza.
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SPRAY DRYING MICROCAPSULATION
OF ROSEMARY AROMA

SUMMARY

The microencapsulation of rosemary oil in the maltode-
xtrin during spray drying research results were the subject of
the work. One inlet air temperatures and three raw material
[flux were applied. It was found that the best results of micro-
encapsulation were received for higher addition of aroma to
raw material flux. However, the amount of microencapsulated
compounds loss during spray drying was not proportional to
aroma addition, what was twice bigger in mass. Smaller water
content, smaller loosed bulk density and bigger bed porosity
helped aroma microencapsulation.

Key words: microcapsulation, rosemary, spray drying, SPME,
powders physical properties.



