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Streszczenie. W pracy przeprowadzono analiz¢ wptywu czynnikdéw technologicznych wa-
runkujacych uzyskiwany sktad granulometryczny glukozy krystalicznej w procesie jej krystalizacji.
Badania zrealizowano na zaggszczonym syropie glukozowym (uzyskanym na bazie enzymatyczne-
go rozkladu skrobi pszennej) pobranym z linii produkcyjnej Przedsigbiorstwa Przemystu Spo-
zywczego PEPEES S.A. Lomza. Jako podstawowe parametry determinujace przebieg procesu kry-
stalizacji wybrano: ilo$¢ szczepu krystalicznego i szybkos¢ chtodzenia. Analizg sktadu granulome-
trycznego glukozy prowadzono w oparciu 0 obrazy krysztaldw uzyskiwane w warunkach interfero-
metrii birefrakcyjnej. Pomiary dokonywano z zastosowaniem programu do komputerowej analizy
obrazéw analySIS. Nastgpnie uzywajac programu STATISTCA 8.0 charakteryzowano rozklady
populacji krysztatéw uzyskiwane w probkach. Wszystkie badane partie glukozy krystalicznej cha-
rakteryzowaty si¢ populacjami wykazujacymi charakter rozktadu wyktadniczego. Wykazano, ze
w wyniku uzycia szczepu krystalicznego na poziomie 6% masy krystalizujacej mieszaniny uzyskuje
sig¢ sktad granulometryczny cechujacy si¢ najnizsza warto$cia parametru rozktadu wykladniczego
A=0,019 pm™. oraz najwyzsza $rednia wielkoscia krysztatow dsg = 52,46 pm. Stwierdzono row-
niez, ze populacje krysztatdéw uzyskiwane przy wolnym chlodzeniu istotnie ro6zniq si¢ parametrem A
i mediang krysztatow dsy w odniesieniu do probek krystalizujacych przy szybkim chtodzeniu. Uzy-
skane wyniki pozwalaja jednoznacznie stwierdzi¢, ze prowadzac krystalizacj¢ w kontrolowanych
warunkach istnieje mozliwos$¢ znaczacej korekty sktadu granulometrycznego glukozy krystalicznej.

Stowa kluczowe: krystalizacja glukozy, sktad granulometryczny, glukoza krystaliczna

WYKAZ OZNACZEN

Ap — szeroko$¢ przedziatu w histogramie — zakres zmienno$ci jednej frakcji (um);
C - stezenie krystalizujacego roztworu, (kg-kg™);
C, — stezenie roztworu nasyconego, (kg-kg™);
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D — wspotezynnik dyfuzji substancji krystalizujacej w roztworze, (m*s™);

dso — mediana rozktdu, (um);

Omax — $rednica maksymalna (dtugo$¢ maksymalnego odcinka wpisanego w obiekt), (um);
k — wspotczynnik przenikania masy, (kg'm>s™);

N(d max) — gestos¢ rozktadu liczbowego w funkcji maksymalnej $rednicy (szt) ;

Ny — liczba obiektéw ( krysztatow) analizowanej populacji, (szt);

p — komputerowy poziom prawdopodobienstwa;

S — przesycenie wzgledne;

SD - odchylenie standardowe;

a — poziom istotno$ci testow statystycznych;

0- blad wzgledny okreslany jako stosunek odchylenia standardowego SD do wartosci
$redniej pomiardw (%);

AC=C-Cn - catkowita roznica stezen (przesycenie), (kg-kg™);

Jdq — grubos¢ warstwy dyfuzyjnej, (mm);

4 — wsp6tczynnik rozkladu wyktadniczego, (um™).

WSTEP

Glukoza krystaliczna jest szeroko stosowana w wielu gateziach przemystu.
Wykorzystywana jest jako produkt gotowy lub substrat do produkcji licznych
zwiazkéw organicznych. Znajduje zastosowanie w piekarnictwie, przetworstwie
migsnym, owocowo-warzywnym, browarnictwie, winiarstwie. W przemysle
chemicznym glukoza stanowi substrat do produkcji alkoholi, kwasoéw i wielu
innych zwiazkéw chemicznych, dodawana jest tez przy produkcji niektorych ga-
tunkéw papieru (Bogoczek 1992). W przemysle tworzyw sztucznych stanowi
potprodukt do produkcji plastyfikatorow oraz zywic epoksydowych (Bogoczek
1992, Boruch 1993). Przemyst farmaceutyczny wykorzystuje glukoz¢ do produk-
¢ji m in. sorbitolu, kremow, olejkow, zelow, past i wielu innych kosmetykow oraz
odzywek 1 preparatow witaminowych (Boruch 1993).

W Polsce glukoza krystaliczna jest produkowana w procesie krystalizacji z
zatezonych syropow glukozowych. Otrzymywane sa one na bazie kwasowego lub
enzymatycznego rozktadu skrobi pszennej i ziemniaczanej. Wiasciwosci prze-
tworcze glukozy krystalicznej takie jak: sypko$é¢, higroskopijnos¢, podatnos¢ do
pylenia i ptynno$¢ sa determinowane jej sktadem granulometrycznym (Domian
2005). Doniesienia na temat sktadu granulometrycznego glukozy krystalicznej sa
bardzo skromne. Glukoza nalezy do proszkéw polidyspersyjnych, ktorych wiel-
kos¢ czastek zawiera si¢ w przedziale od kilku do kilkuset pm (Bakier i in. 2009).
W literaturze przedmiotu zwraca si¢ uwagg, Z€ im mniejsze sa wymiary czaste-
czek proszku polidyspersyjnego tym sa gorsze jego wihasciwosci przetworcze
(Barsky i Barsky 2004, Hann i Strazisar 2007). Szczegolnie ktopotliwe sa proszki
o wymiarach czastek ponizej 100 um. W efekcie sktad granulometryczny danego
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proszku wptywa na przebieg takich proceséw jak: dozowanie, mieszanie, trans-
port (Bakier i Miastkowski. 2009, Domian 2005, Gaida 2006). Problemy zwiaza-
ne z przetwarzaniem drobnokrystalicznej glukozy powoduja iz szuka si¢ sposo-
bow zwiekszenia wielkosci krysztatlow glukozy poprzez wprowadzanie zmian w
procesie jej krystalizacji.

Krystalizacja glukozy jest procesem dwustopniowym. Pierwszy stopien
obejmuje powstawanie zarodkéw krysztatdow z roztworu przesyconego a drugi
wzrost krysztatbw do wymaganych rozmiaréw. Do gtéwnych czynnikéw warun-
kujacych oba te etapy naleza: stopien przesycenia, lepko$¢ roztworu, jego gestose,
ilos¢ dodanego zaszczepu, charakter ruchu roztworu podczas krystalizacji (Roj-
kowski i Synowiec 1991). Analizujac czynniki wplywajace na proces krystalizacji
w praktyce analizuje si¢ czynniki wpltywajace na wartos¢ wspotczynnika przeni-
kania masy k przez warstwe graniczng na $ciance krysztatu (Rojkowski i Syno-
wiec 1991). W literaturze przedmiotu zwraca si¢ uwage iz gtdwnymi czynnikami
determinujacymi warto$¢ gestosci strumienia masy sa: wspotczynnik dyfuzji sub-
stancji krystalizujacej D, calkowita roznica stezen AC (przesycenie) oraz grubo$é¢
warstwy dyfuzyjnej d4 (Lewicki 2005). Réznica stezen AC = C — C, w gldwnej
mierze jest uzalezniona od temperatury roztworu. Wraz ze spadkiem temperatury
zwigksza si¢ warto$¢ roznicy stgzen (Rojkowski i Synowiec 1991, Stabnikow i in.
1978). Yu i in. (2004) analizowali wptyw wartosci przesycenia na proces krystali-
zacji weglowodanow. Stwierdzili oni ze chtodzenie wolne krystalizujacego roz-
tworu jest bardziej korzystne, poniewaz nie wystepuje przy nim tzw. wtoérne za-
rodkowanie spowodowane zbyt wysoka warto$cia przesycenia roztworu, prowa-
dzace do niekontrolowanej krystalizacji i uzyskania produktu drobnokrystaliczne-
go. Do podobnych wnioskéw doszli réwniez Aider i in. (2007) przy krystalizacji
cukru inwertowego z zaggszczonych syropow klonowych. Utrzymanie temperatu-
ry cukrzycy w srodkowym zakresie strefy metastabilnej zabezpiecza przed wtor-
nym zarodkowaniem spowodowanym zbyt duza warto$cia przesycenia. Drugim
waznym parametrem wplywajacym na proces krystalizacji glukozy (szczegdlnie
w praktyce produkcyjnej) jest ilos¢ zaszczepu. Przy szczepieniu syropu glukozo-
wego cukrzyca z poprzedniej szarzy ilo$¢ zaszczepu nie pOwinna by¢ mniejsza
niz 15% cigzaru syropu glukozowego. Jesli szczepi sig syrop glukozowy glukoza
krystaliczng ilo$¢ zaszczepu moze by¢ mniejsza (Nowotny 1972). Badania pro-
wadzone nad wptywem szczepienia na krystalizacj¢ glukozy w miodach pokazuja
ze szczepienie pozwala na wyeliminowanie niekorzystnego zjawiska samoistnego
powstawania zarodkow krysztaldéw pod wplywem wysokiej wartosci przesycenia.
Dzigki szczepieniu uzyskuje sie¢ kontrolg nad inicjacja procesu oraz iloscia po-
wstajacych zarodkow krystalicznych. Optymalna ilo$¢ zaszczepu w przypadku
krystalizacji glukozy w miodzie wynosi 10-13% masy krystalizujacego produktu
(Bakier 2003b, Cavia i in. 2002) .
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Celem pracy byto okreSlenie wpltywu wybranych czynnikéw technologicz-
nych: szybkosci chtodzenia i iloSci zaszczepu krystalicznego na otrzymywany
sktad granulometryczny glukozy krystaliczne;j.

MATERIAL I METODYKA BADAN

Do badan wykorzystano zatezony syrop glukozowy uzyskany w wyniku rozktadu
enzymatycznego skrobi pszennej pobrany bezposrednio z linii produkcyjnej Przed-
sigbiorstwa Przemystu Spozywczego PEPEES SA fomza. Jako zaszczep stosowano
glukoze krystaliczng bedaca produktem finalnym otrzymywanym w tej samej linii
technologiczne;j.

Do charakterystyki sktadu granulometrycznego glukozy krystalicznej wykorzy-
stano oryginalna metodyke badawcza (Bakier i Miastkowski 2010). Opiera si¢ ona na
obserwacji krysztalow monohydratu glukozy w warunkach interferometrii birefrak-
cyjnej w swietle przejsciowym spolaryzowanym (Bakier 2004, Pluta 1991). Kryszta-
ty glukozy charakteryzuja si¢ dwojtomnoscia optyczna co pozwala na uzyskanie
kontrastowych obrazow tych krysztalow w postaci swiecacych obiektow na ciem-
nym tle (Bakier 2003a, Bakier i Miastkowski 2010, Pluta 1991). Przygotowanie
preparatu polegato na umieszczeniu kropli probki pomigdzy szkietkami mikrosko-
powymi. Probke otrzymywano poprzez rozprowadzenie niewielkiej ilosci kryszta-
6w w cieczy immersyjnej. Jako ciecz immersyjng zastosowano miod. Tak otrzy-
many preparat umieszczano pomigdzy skrzyzowanymi: polaryzatorem i analizato-
rem interferometru birefrakcyjnego Biolar Pl. Rejestracja obrazow probek byta
prowadzona za pomoca cyfrowego rejestratora obrazu Casio QV-2900UX DC6V
przy powiekszeniu okoto 200x. Pomiary dokonywane byly za pomoca programu do
komputerowej analizy obrazu analySIS (SIS 2003). Proces binaryzacji prowadzono
na podstawie histogramu jasno$ci. Charakterystyke granulometryczna populacji
krysztatdbw w poszczegolnych probkach przedstawiono w postaci rozktadu liczbo-
wego wzgledem parametru maksymalna $rednica dm, W programie Statistica 8.0
(STATISTICA 2008). Rozktad sporzadzono na bazie populacji skladajacej si¢
Z tysiaca krysztatow. W celu wyznaczenia kwantytatywnych parametrow rozktadu
zastosowano test Kolmogorowa-Smirnowa, przy poziomie istotnosci o = 0,05.
Weczesniejsze badania wskazaty, iz glukoza krystaliczna charakteryzuje si¢ sktadem
granulometrycznym o postaci wykladniczej (Bakier i Miastkowski 2010).
W zwiazku z czym funkcje gestosci rozktadu populacji aproksymowano do postaci
(Bakier 2003a):

N(dmax ) =4+ Ny - Ap -exp(-4 - dmax ) @
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W efekcie wyznaczano wartos¢ parametru A, ktory w dalszej czgsci badan zo-
stal uzyty jako gtowny wyroznik do wyznaczania réznic wystgpujacych pomigdzy
poszczegolnymi populacjami glukozy krystalicznej (Bakier 2004, Bakier i Miast-
kowski 2010).

Przeprowadzone analizy sktadaly si¢ z badan wstepnych i wtasciwych. Bada-
nia wstgpne polegaly na analizie przebiegu procesu krystalizacji bezposrednia na
linii technologicznej oraz pomiaréw laboratoryjnych. W tym etapie wyznaczano
glowne czynniki warunkujace sktad granulometryczny oraz ich warto$¢, a takze
zakres zmienno$ci. Nastepnie na bazie planu randomizowanego kompletnego
opracowano plan eksperymentu okreslajacy szczegétowy zakres badan (Kukietka
2000). Efekt tych prac zamieszczono w tabeli 1.

Badania wtasciwe obejmowa- Tabela 1. Charekterysiyk @ d X
i P abela 1. Charakterystyka warunkow przeprowadzonyc
Iy dwa doswiadczenia. Pierwsze eksperymentow

zwiazane bylo z okreSleniem Taple 1. Characterisation of conditions of conducted ex-
wptywu iloSci zaszczepu na  periments

sktad  granulometryczny przy

stalej .szyblgos'c_ilchlo(’izer.lia WYNO" prepkanr krzﬁzfiﬁi?]y ci?cy)glz{gr??a
szacej 0,7°C:h™ (probki nr 1-5,  sample No. Crystalline Speed of cooling
tab. 1). Drugie polegato na wy- strain (%) (°cchh
znaczeniu wpltywu szybkosci 1 15 0,7
chtodzenia przy optymalnej 2 0,7
wartosci  uzytego  zaszczepu 3 07
(probki 61 7. 4 07
Syrop glukozowy przed pro- 5 12 07
cesem krystalizacji podgrzewano 6 05
do temperatury powyzej 60°C w ; 1

celu rozpuszczenia wszystkich
pierwotnych zarodkow krystalizacji, a nastepnie ochtadzano go do temperatury okpto
42°C. Kolejnym zabiegiem bylo dokladne wymieszanie zaszczepu w postaci zawiesi-
ny krysztalow glukozy rozprowadzonej w niewielkiej ilosci szczepionego syropu
z cukrzyca. Uzycie takiej postaci zaszczepu, zapobiegato zbrylaniu si¢ krystalicznej
glukozy i watwiato jego rozprowadzenie w calej objetosci cukrzycy. Przygotowane
probki umieszczano w termostatowanej komorze cieplarki laboratoryjnej o tempera-
turze 42°C. Proces chtodzenia z r6zna predkoscia odbywat sie dzigki zastosowaniu
spirali chtodniczej potaczonej z kalorymetrem. Wewnatrz spirali przeplywata woda
o kontrolowanej temperaturze chtodzac komorg cieplarki. Sredni spadek temperatury
cieplarki a tym samym i krystalizujacych probek wynosit: 0,5, 0,7 i 1,1°C-h™.
Analizg statystyczna wynikow badan prowadzono przy uzyciu programu Statisti-
ca 8. Do sprawdzenia istotnosci r6znic pomigdzy rozktadami populacji krysztatow
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uzyskanych przy krystalizacji poszczego6lnych probek zastosowano testy nieparame-
tryczne przy przyjetym poziom istotnosci o = 0,05 (Luszkiewicz 2008). Hipoteze
zerowa stwierdzajaca, ze probki pochodza z tej samej populacji (badZ z populacja z ta
sama mediana) weryfikowano przy uzyciu testu Kruskala-Wallisa (Kukietka 2000).
Test serii Walda-Wolfowitza zastosowano do weryfikacji hipotez ze dwie analizowa-
ne probki pochodza z réznych populacji (Luszkiewicz 2008).

WYNIKI I DYSKUSJA

Analiza procesu produkcji glukozy krystalicznej przeprowadzona bezposred-
nio na linii produkcyjnej PEPEES-u pozwolita stwierdzié, ze do gtéwnych czyn-
nikéw determinujacych przebieg procesu krystalizacji glukozy, a tym samym
i uzyskiwany sktad granulometryczny glukozy, nalezy szybkos¢ chtodzenia i ilo$¢
szczepu krystalicznego. W analizowanym procesie technologicznym wykorzystu-
je sie ilo$¢ szczepu wynoszaca okoto 1,5% masy krystalizujacej cukrzycy, zas
szybkos¢ chtodzenia jest warunkowana parametrami wody chtodzacej pobierane;j
bezposrednio z ze zbiornika naturalnego. W efekcie granulacja poszczegdlnych
partii produkowanej glukozy ro6zni si¢ miedzy soba (Bakier i Miastkowski 2010).
We wstepnej fazie badan, na bazie dwoch roznych probek glukozy krystalicznej
pobranych z dwoch partii wyprodukowanych w réznych okresach roku, zweryfi-
kowano negatywnie hipotezg zerowa, ze analizowane czynniki nie wplywaja
w sposOb istotny na sktad granulometryczny glukozy krystalicznej. W badaniach
wstepnych przeprowadzonych w laboratorium okreslono rowniez zakres zmien-
nosci szybkosci chtodzenia i ilosci szczepu krystalicznego, ktore wplywaja na
uzyskiwany sktad granulometryczny. W dalszej czgsci pracy prezentowane sa
wyniki badan charakteryzujace sktad granulometryczny glukozy krystalicznej
uzyskiwanej z tego samego surowca przy uzyciu pieciu réznych ilosci szczepu
krystalicznego i trzech szybkosci chtodzenia.

Ponizej przedstawiono przektadowe charakterystyki sktadu granulometrycznego
uzyskanych w trakcie badan wlasciwych probek glukozy krystalicznej nr 6 (wolne
chlodzenie) i 7 ( szybkie chiodzenie). Rozklad liczbowy populacji krysztatow
wzgledem $rednicy maksymalnej probki nr 6 jest przedstawiony na rysunku 1.
Frakcje dominujaca stanowia krysztaty o wymiarach od 0 do 30 pm i stanowia
one 33% catej analizowanej populacji. Frakcje o $rednicy maksymalnej od 30 do
60 um tworzy 27% wszystkich analizowanych krysztatow. Za$ frakcja krysztatow
o $rednicy od 60 do 150 pum sktada si¢ az z 35% analizowanej populacji. Udziat
frakcji o wymiarach od 150 do 200 um wynosi okoto 5% populacji. Wartos$¢ pa-
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rametru A charakteryzujacego sktad granulometryczny analizowanej probki wyno-
siA=0,017 um'l, za$ mediana rozktadu dso = 50,14 pum.

59%

Dopasowanie rozkladu. Adaptation schedule.

Test Kolmogorowa-Smirnowa 0,049<0,316 p<0,05

Rozklad wykladniczy (Exponential distribution): 2=0.017

Gestosé rozktadu (Density of distribution)=1000"30"expon(x;0,017)
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Rys. 1. Rozktad liczebnosci krysztalow wg. $rednicy maksymalnej glukozy krystalicznej. Probka 6
(wolne chtodzenie)

Fig. 1. Crystal size distribution according to the maximum diameter of crystalline glucose. Sample 6.
(slow cooling)

Rozktad liczbowy populacji krysztatow wzgledem $rednicy maksymalnej
prébki nr 7 (szybkie chtodzenie) jest przedstawiony na rysunku 2. Najliczniejsza
frakcje stanowia krysztaty o $rednicy od 0 do 30 um, znajduje si¢ w nim ponad
77% wszystkich zidentyfikowanych krysztatow analizowanej populacji. Obiekty
charakteryzujace si¢ $rednica z przedziatu 30-60 um stanowia tylko okoto 14,4%
liczby wszystkich zidentyfikowanych krysztalow. Lacznie w zakresie frakcji od
0 do 60um znajduje si¢ ponad 91% populacji krysztatow analizowanych probek
za§ w przedziatach od 60 do 210 pum okoto 9%. Warto$¢ parametru A charaktery-
zujacego sktad granulometryczny analizowanej probki wynosi A = 0,041um™,
mediana rozktadu dsg = 24,26 um. Partie glukozy, ktore posiadaja wyzsza wartos¢
parametru A charakteryzuja si¢ mniejszymi krysztatami i bardziej ,,stromym”
rozktadem w stosunku do glukozy posiadajacej wyzsze warto$ci tego parametru.

Powyzsza analiza pozwala juz poprzez bezposrednie poroéwnanie stwierdzi¢
wyrazng roznice w sktadzie granulometrycznym obu probek. Niemniej poczynio-
ne obserwacje zweryfikowano statystycznie poprzez przeprowadzenie testu serii
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Walda-Wolfowitza, ktérego wyniki zamieszczono w tabeli 2. Na podstawie war-
tosci prawdopodobienstwa p = 0,001 przyjgto, ze istnieje istotna réznica pomig-
dzy sktadem granulometrycznym prébki 6 i probki 7. Tym samym potwierdzono
zalezno$¢ pomiedzy sposobem chlodzenia a wielko$cia powstajacych krysztaldw
podczas krystalizacji syropu glukozowego. Stosowanie wolnego chlodzenia z
szybkoscia 0,5°C-h™ powoduje powstawanie krysztaléw o wigkszych wymiarach
dso = 50,14 um i nizszej wartosci wspotczynnika A = 0,017um™ w poréwnaniu do
probki nr 7 (szybkie chtodzenie 1,1°C-h™) dsp = 24,26 umi A = 0,041 pm™.

113%

Dopasowanie rozkladu. Adaptation schedule.

Test Kolmogorowa-Smirnowa 0,062<0,316 p<0,05
Rozklad wykladniczy (Exponential distribution}: 2=0,041
estos¢ rozkladu {Density of distribution)=1000*30"expon(x;0,041)

97%

81% 77.22%

77
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.
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32%
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Proportional part of crystals (%)

16%

7%
o LU 7 -1.I8%  081% 048% 0,16%
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Rys. 2. Rozktad liczebnosci krysztatow wg $rednicy maksymalnej glukozy krystalicznej. Prébka 7
(szybkie chtodzenie)

Fig. 2. Crystal size distribution according to the maximum diameter of crystalline glucose. Sample 7.
rapid cooling)

Tabela 2. Wyniki testu serii Walda-Wolfowitza dla probek nr 6 i 7
Table 2. Results of Wald-Wolfowitz test for samples No. 6 and 7

Wyniki istotne z p<0,05 — Significant results at p < 0.05

Zmienna N waznych 6 N waznych 7 Srednia 6 Srednia7  Parametr p
Variable N Important 6 N Important 7 Average 6  Average 7  Parameter p
Prébki 6-7

Sample 6-7 1000 1000 50,14 24,26 0,001
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W tabeli 3 przedstawiono wyniki pomiaréw zrealizowanych zgodnie z wcze-
$niej przygotowanym planem eksperymentu. Przedstawiaja one warto$¢ parame-
tru A charakteryzujacego sktad granulometryczny uzyskanych w badaniach popu-
lacji krysztatow glukozy krystalicznej. Nalezy podkresli¢, ze we wszystkich przy-
padkach warto$¢ btedu wzglednego wyznaczonej wartosci parametru A nie prze-
kraczata 3%. Uzyskane wyniki jednoznacznie wskazuja na istnienie minimum
parametru A = 0,019 um™ przy masie uzytego szczepu wynoszacej 6%. Tym sa-
mym mozna stwierdzi€, ze jest to warto$¢ szczepu, ktora pozwala uzyskac¢ sktad
granulometryczny charakteryzujacy sie najwiekszymi krysztatami. Na rysunku 3
przedstawiono rozktad liczbowy populacji krysztalow wzgledem $rednicy mak-
symalnej prébki nr 3, dla ktorej uzyskano najnizsza wartos¢ parametru A. Najlicz-
niejsze frakcje krysztatow o $rednicy od 0 do 30um oraz od 30 do 60 um stanowia
34,8% 1 32% wszystkich analizowanych krysztalow tej probki. Podobnie w przy-
padku przedziatléw od 60 do 90um oraz od 90 do 120um liczba obserwowanych
krysztatow jest zblizona i wynosi ona odpowiednio 15,8% i 11,4%.

Tabela 3. Zestawienie wynikdw pomiaréw parametru A probek glukozy krystalicznej.
Table 3. Measurements results of A parameter of crystalline glucose samples.

210 (Hm-l) ® qg-’ o S
s c = <
g g £S5 §S5ES wf£% £5
52 Bs 252€ £92 T8
8 Nr pomiaru — No. of measurement A Z 3 E £3 SE ==
=¥ i &
4107 d
1 2 3 4 5 : SD 5 (% %
() % )
1 2,38 2,37 233 231 234 2,35 0,028 1,22 39,43
2 2,21 2,26 225 224 228 2,25 0,025 1,15 44,39
3 1,9 1,89 191 187 188 1,89 0,016 0,83 52,46
4 2,65 2,59 269 2,67 2,66 2,65 0,038 1,42 37,69
5 2,79 2,7 2,73 2,711 2,72 2,73 0,035 1,29 33,25
6 1,71 1,62 168 165 1,68 1,67 0,034 2,05 50,14
7 4,19 4,12 409 408 4,13 4,12 0,043 1,09 24,26

Whyniki przeprowadzonego testu statystycznego zamieszczone w tabeli 4 jed-
noznacznie pokazuja, ze we wszystkich przypadkach wartos¢ komputerowego
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poziomu istotnosci p byta nizsza od wartosci poziomu istotnosci o = 0,05. Tym
samym mozna przyjac, ze ilo$¢ szczepu wptywa w sposob istotny na sktad granu-
lometryczny uzyskiwanych populacji krysztatow glukozy.

97% Dopasowanie rozkladu. Adaptation schedule.
Test Kolmogorowa-Smirnowa 0,098<0,316 p<0,05
Rozktad wykladniczy (Exponential distribution): #=0,019

Gestos¢ rozktadu (Density of distribution)=1000*30"*expon(x;0,019)

81%

-
[\

N

. B

65%

-

48%

o

.

32%

Udziat procentowy krysztaldw
Proportional part of crystals (%)

8%
|
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%
I
0

78%  081%  048%  016%
a0 120 150 180 210
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Rys. 3. Rozktad liczebnosci krysztalow wg. $rednicy maksymalnej glukozy krystalicznej. Probka 3
(6% szczepu)

Fig. 3. Crystal size distribution according to the maximum diameter of crystalline glucose. Sample 3
(6% strain)

Tabela 4. Wyniki testu Kruskala-Wallisa dla prébek nr 1,2,3,4,5.
Table 4. Results of Kruskal-Wallis test for samples 1,2,3,4,5

Wartosé p-lO3 dla poréwnan wielokrotnych (dwustronnych)
p-10° value for multiple comparisons (bilateral)
Test Kruskala-Wallisa: H(4, (N = 5000) = 118,6 p = 0,00

Zalezna

Dependent variable 1 R:825 2 R:725 3 R:528 4 R:658 5 R:456
1 0,516 0,000 0,014 0,000
2 0,516 0,000 0,649 0,000
3 0,000 0,000 0,263 0,356
4 0,014 0,649 0,263 1,210
5 0,000 0,000 0,356 1,210




ANALIZA CZYNNIKOW WARUNKUJACYCH SKEAD GRANULOMETRYCZNY 15

WNIOSKI

1. Na sktad granulometryczny glukozy krystalicznej maja wptyw zaréwno
ilos¢ dodawanego szczepu do krystalizujacej cukrzycy, jak réwniez szybkosc
chlodzenia krystalizujacego roztworu.

2. Za optymalna ilo§¢ szczepu mozna uznaé¢ mas¢ wynoszaca 6% krystali-
zujacej mieszaniny. Przy takiej ilosci szczepu uzyskuje si¢ sktad granulome-
tryczny charakteryzujacy sie najnizsza warto$cia parametru A = 0,019 pm™ oraz
najwyzsza mediana rozktadu dso = 52,46 pm.

3. Stosowanie wolnego chtodzenia powoduje poprawg warunkow krysta-
lizacji 1 powstanie krysztatdw o wigkszych wymiarach. Populacje krysztalow
probek krystalizujacych z wolnym chtodzeniem charakteryzuja si¢ sktadem
granulometrycznym o znaczaco nizszej wartosci parametru A = 0,017um™ oraz
wieksza mediang rozktadu dsq = 50,14 um w poréwnaniu do probek krystalizu-
jacych z szybkim chtodzeniem 4 = 0,041 um™ i dsy = 24,26um.
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ANALYSIS OF SELECTED TECHNOLOGICAL FACTORS DETERMINING
PARTICLE SIZE DISTRIBUTION OF CRYSTALLINE GLUCOSE

Stawomir Bakier, Krzysztof Miastkowski

Division of Food Industry Engineering, Bialystok University of Technology
ul. Wiejska 45C, 15-351 Biatystok
e-mail: miodek@pb.edu.pl

Abstract. The paper focuses on the analysis of the influence of technological factors that
determine the particle size composition of crystalline glucose during its crystallization process. The
study was conducted on concentrated glucose syrup (derived on the basis of enzymatic degradation
of potato starch) acquired from the production line for the Food Industry Enterprises PEPEES Ltd.,
Lomza. Two basic parameters determining the crystallisation process were chosen, namely: the
amount of crystalline strain and cooling rate of crystallising mixture. The particle size distribution
analysis of glucose was carried out using images of crystals obtained in conditions shearing inter-
ferometry. Measurements were made using a computer program for image analysis, called analySIS.
Subsequently, STATISTCA 8.0 software was applied to examine the population distributions of the
crystals obtained in the analysed samples. All the analysed batches of crystalline glucose were
characterised by populations showing the nature of exponential distribution. It was shown that the
use of crystalline strain at 6% of its crystallising mixture will produce particle size composition
characterised by the lowest value of exponential distribution 2 = 0.019 and the highest average
crystal size of dso = 52.46 um. It was also found that populations of crystals obtained by slow cool-
ing are markedly different with respect to 2 parameter as well as to the maximum crystal diameter
dso in the case of the samples crystallised by rapid cooling. The obtained results make it possible to
clearly state that the crystallisation process conducted under controlled conditions offers a possibil-
ity of a significant improvement of particle size composition of crystalline glucose.

Keywords: glucose crystallisation, particle size composition, crystalline glucose



