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Mechaniczna degradacja karboksymetylocelulozy
W procesie mieszania

Wprowadzenie

Hydrokoloidy sa dodatkami do zywno$ci najczesciej stoso-
wanymi w celu ksztaltowania konsystencji charakterystycz-
nej dla danego rodzaju produktu. Te wielkoczasteczkowe sub-
stancje wraz z produktem sa poddawane réznym operacjom,
w ktorych wystepuje oddziatywanie naprezen Scinajacych na
strukture cieczy [1]. Zmiany w uktadzie dyspersyjnym, przy-
pisywane degradacji wewnetrznej struktury cieczy makro-
skopowo przejawiaja sie w zmianach ich wlasciwos$ei reolo-
gicznych [2-4]. W literaturze znajdujemy szereg doniesien
wykazujacych degradacje metylocelulozy w procesach dyna-
micznych, np. w wyniku homogenizacji ci$nieniowej [5], w re-
aktorze z wirujacym dyskiem [6], czy podczas przeptywow
wiskozymetrycznych [7]. W cytowanych eksperymentach
stwierdzano zmiany wlaéciwoéci reologicznych i obnizanie sie
masy czasteczkowej hydrokoloidu po $cinaniu. Dotychczas
brak jest jednak publikacji na temat wplywu procesu miesza-
nia na reologiczne i strukturalne wtasciwosci roztworéw hy-
drokoloidéw. Celem niniejszej pracy bylo dokonanie oceny
zmian reologicznych wlasciwoéci roztworu karboksymetyloce-
lulozy 1 stopnia dyspersji czastek koloidalnych w roztworze,
zachodzacych w wyniku procesu mieszania.

Czesé eksperymentalna

Roztwoér karboksymetylocelulozy Akucell AF 3275 (CMC)
o stezeniu 1% poddawano mieszaniu stosujac mieszadta, kté-
rych charakterystyke zamieszczono w tablicy 1. Mieszanie
prowadzono w zbiorniku cylindrycznym (D = 0,230 m,
V'=9,98 dm?®). Do napedu mieszadel wykorzystano uktad IKA
Eurostar Power control-visc dokonujac rejestracji chwilowych
wartosci czestosci obrotéw N 1 momentu skrecajacego T'w od-
stepach 1-sekundowych.

Przed mieszaniem sporzadzano charakterystyke ptyniecia
roztworu 1 dokonywano analizy rozkladu wielkoSci czastek
submikronowych. Pomiary krzywych plyniecia wykonywano
za pomoca reometru rotacyjnego Haake Rheostress RS1
z uktadem cylindréw koncentrycznych DIN Z34 (x = 0,9219)
pracujac w trybie CR (Control Rate) w zakresie szybkosci $ci-
nania 0-850 s'. Rozklad wielkoéci czastek w roztworze oce-
niano na podstawie wynikéw pomiaréw dynamicznego roz-
praszania $wiatla lasera (Dynamic Light Scattering — DLS)
aparatem Zetasizer Nano S firmy Malvern Instruments Inc.
Proces mieszania prowadzono przez 30 min., po czym ponow-
nie sporzadzano krzywe plyniecia 1 dokonywano analizy
rozkladu wielkoéci czastek.

Krzywe ptyniecia roztworéw CMC w zakresie szybkosci $ci-
nania 0<<850 s przyblizano modelem potegowym Ostwalda-
de Waele

T=Ky" 1

przy czym wartoséci szybkosci Scinania korygowano korzy-
stajac z zaleznosci

1-x*
y =Y. 2
YL n(l_KZn)YLN ( )
z uwzglednieniem geometrii uktadu cylindréw pomiarowych
K 1 oszacowanych w pierwszym przyblizeniu wartosci wskaz-
nika ptyniecia n [8].
Tablica 1

Charakterystyka mieszadel i czesto$ci obrotow stosowane
podczas doswiadczen

. Srednica Czestosé
Mie- . .
at Opis obrotéw
szadio d [mm] d/D N[s]
1,0
A M. wstegowe pojedyncze 200 0,87 20
M. turbinowe R1313 8,33
B z pierScieniem i 3 lopatkami 70 0,30
pochylonymi pod katem 45° 16,67
. 8,33
C M. turbinowe tarczowe 60 0.26
o 8 topatkach prostych 16,67
; 8,33
D Tarczowe‘ mieszadlo 80 0.35
dyspergujace R1300 16,67

Do obliczen $redniej lepkosci pozornej medium w mieszal-
niku

N, =K(BN)"" 3)

wg zalozen Metznera-Otto [9] przyjeto dla mieszadla wstego-
wego stata B = 30, za$ dla mieszadel wysokoobrotowych B =
47 na podstawie danych cytowanych w pracy [10].

Wyniki

W tablicy 2 zestawiono podstawowe dane dotyczace prze-
prowadzonych proceséw mieszania. Podczas do§wiadczen nie
stwierdzano wyraznych zmian momentu obrotowego. W poje-
dynczym eksperymencie wspétezynnik zmienno$ci momentu
nie przekraczal 3,65% przy braku jakiejkolwiek tendencji
z uplywem czasu procesu, dlatego fluktuacje mocy mieszania
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W czasle uznano za nieistotne 1 w tabl. 2 zamieszczono warto- 0,95
$ci érednie. Zmiany liczby Reynoldsa przed (Re,) 1 po procesie ~
mieszania (Re;) byly skutkiem zmian lepko$ci roztwordw. % 0,90 -
WartoSci parametréw réwnania Ostwalda-de Waele (1) poda- g
. 3
no w tablicy 3. 2 055
Tablica 2 g
Warunki mieszania roztworéw CMC g PN
E 0,80
N
Kod Liczba Reynoldsa Moc mieszania g A ¢
Mie- N doéwiad- ko
szadlo | [s] Zz:ln?a Rey Re; Ne PN3 § 078 Mieszadto:
[W/m’] HA AB OC 0D o A
1,00 |A60 91,3 111,7 6,91 219,6 0,70
A 2.00 A120 395.5 4873 4.94 881.3 0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000
d 2 d 2 d Moc mieszania P/V [W/m?]
8,33 | B500 358,2 445,8 9,37 924,2 . L. A
B Rys. 1. Wzgledna zmiana lepko$ci pozornej roztworu CMC przy
16,67 | B1000 1194,1 1593,5 4,04 3380,7 $redniej szybkosci écinania w mieszalniku w zaleznoéci od jed-
833 |C500 268.2 2875 19.57 893.0 nostkowej mocy mieszania (oznaczenia mieszadel jak w tabl. 1)
c , , , ) ,
16,67 | C1000 901,3 1221,2 2,44 3122,5
833 | D500 558.0 652.1 4.96 953.0 nych, np. przeptywu w rurach, wymiennikach ciepta, podczas
D k 1a itp.
16,67 |D1000 | 18577 | 23027 | 1,89 | 2904,5 pakowania itp

Po mieszaniu lepko§é kazdego roztworu CMC byla nizsza
niz przed eksperymentem. Zmiany te moga Swiadczy¢ o naru-
szeniu poczatkowej struktury makromolekut CMC w wyniku
przepltywu $cinajacego rozwijanego w mieszalniku [1, 2, 4].

Przeprowadzone do$wiadczenia wskazuja na zwigzek mie-
dzy zmianami lepkoSci pozornej roztworéw w wyniku miesza-
nia 1 wielko$cia energii rozpraszanej w ukladzie przez mie-
szadlo.

Tablica 3
Krzywe plyniecia 1% roztworow CMC
Mie. N do?\:id_ Parametry réwnania (1)

szadlo | [s1] : Ky o K; m

czena | [Pa s”] [] [Pa s7] []
1,00 | A60 5,907 0,365 4,644 0,374
A 2,00 |A120 5,876 0,296 4,002 0,333
8,33 | B500 6,107 0,359 4,358 0,379
b 16,67 | B1000 5,979 0,353 4,021 0,368
8,33 | C500 5,820 0,364 4,622 0,390
¢ 16,67 | C1000 5,946 0,350 4,087 0,360
b 8,33 | D500 5,911 0,336 4,017 0,373
16,67 | D1000 5,312 0,345 3,811 0,362

Im wieksza byla jednostkowa moc mieszania P/V, tym sil-
niejszy byl spadek lepko§ci pozornej roztworu po mieszaniu
Neq1 W stosunku do lepkoséci n,,, przed procesem (Rys. 1).

W probkach roztworéw zaréwno przed, jak po mieszaniu
mozna bylo wyodrebnié¢ dwie frakeje: I — czastki o rozmiarach
8,6-147 nm 1 Il — zawierajaca czastki w przedziale 156—
897 nm. Podsumowanie wynikéw analizy rozkladéw wielko-
$ci czastek zawarto w tablicy 4. Po mieszaniu prowadzonym
za pomoca, mieszadel wysokoobrotowych obserwowano wzrost
udziatlu czastek frakeji I przy jednoczesnym braku zmian wy-
miaru przecietnego.

Tendencje te sa zgodne z danymi literaturowymi [7], gdzie
réwniez stwierdzano spadek lepko$ci pozornej roztworéw po
$cinaniu, ale zmiany masy molekularnej CMC byly znikome.
Wynika stad, ze konsystencja produktéw stabilizowanych do-
datkiem CMC moze ulegaé niezamierzonym zmianom zarow-
no jako skutek mieszania, jak i innych operacji dynamicz-

Tablica 4
Wyniki analizy rozkladu wielkos$ci czastek w roztworach CMC
po mieszaniu

Frakcja I Frakcja 11
Prze- Szero- . Prze- Szero- '
Kod iotna kosé Udzw}.l cietna kosé Udzw@
doéwigd- v;ileelkoéé prze- frakeji wieelkoéé prze- frakeji
czenia dziatu dziatu
ot | o | * | o | e | %
0 55,8 4,9 18,7 516,7 175,1 80,3
A60 79,3 17,7 15,3 375,1 108,0 80,6
A120 66,7 16,1 31,8 377,2 115,9 65,2
B500 38,1 7,5 55,8 369,4 82,6 43,2
B1000 50,6 7,0 42,0 342,7 101,0 48,7
C500 48,5 9,6 32,3 341,6 63,3 66,7
C1000 67,1 7,1 48,2 335,9 133,0 49,3
D500 37,2 18,2 48,0 297,9 57,7 29,0
D1000 96,9 37,1 10,0 319,7 158,0 86,3
Oznaczenia
B — stala w réwnaniu (3)
d — Srednica mieszadla, [m]
¥ — szybkoéé §cinania, [s]
D — $rednica mieszalnika, [m]
K — wspélezynnik konsystencji, [Pa - s"]

Nee — lepko§é pozorna przy Sredniej szybkosci Scinania,

[Pa:- s]

wskaznik ptyniecia, [-]

— czestoéé obrotéw mieszadta, [s]

Kk — stosunek promieni w uktadzie cylindréw
koncentrycznych, [-]

P — moc mieszania, [W]

p — gestosé cieczy, [kg m™]

%

T

Z 3
[

— objetoéé cieczy w zbiorniku, [m?]
— naprezenie styczne, [Pa]
Re = (Nd)/n,— liczba Reynoldsa
Ne = P/(N’d’p) — liczba Newtona
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0 — stan poczatkowy (przed procesem mieszania)
1 — stan koncowy (po procesie mieszania)
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