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RECENZJA

rozprawy doktorskiej mgr inz. Jana Cenkiera pt. "Wybrane wiasciwosci suszonych emulsji

stabilizowanych skrobig typu OSA w aspekcie mikroenkapsutkowania oleju Inianego"

Proces mikroenkapsulacji jest stosowany w przemysle od okoto 1950 r. poczatkowo
gléwnie w przemysle spozywczym a pdzniej rowniez w przemystach: farmaceutycznym,
kosmetycznym, biotechnologicznym, agrochemicznym. Kapsutkowanie stosowane jest w celu
ochrony wybranych wlasciwosci substancji enkapsutowanej podczas przechowywania,
transportu a do takze kontrolowanego uwalniania zamknietej substancji aktywnej. Wsrod
najwazniejszych  zalet —mikroenkapsulacji  wyr6zni¢ nalezy: ochrone  substancji
enkapsulowanej przed wplywem otoczenia (temperaturg, promieniowaniem UV,
oddzialywaniem innych materiatéw); zmniejszenie odparowania; uzyskanie produktu o nowej
postaci, np. przejscie cieczy do postaci sypkich proszkéw; maskowanie niepozgdanych
wiasciwosci aktywnych komponentéw np. smaku lub zapachu czy maskowanie aktywnosci

katalityczne;.

W przemysle spozywczym zalety mikroenkapsulacji przyczynity si¢ do opracowania
licznych nowych technologii. Mikroenkapsulacja umozliwia przedtuzenie przydatnosci
produktu do spozycia, uzyskanie nowych kompozycji smakowych i zapachowych oraz
polepszenie wartosci odzywczej produktow spozywezych. Technikg suszenia rozpryskowego
jest produkowana duza gama enkapsutowanych dodatkéw do zywnosci, np. przyprawy,
tluszcze i1 olejki eteryczne, witaminy i mineraty, bioaktywatory (bakterie probiotyczne,
enzymy) oraz zywe mikroorganizmy (bakterie zakwaszajgce, drozdze).

Wybdr materiatu nosnikowego dla mikroenkapsulacji w procesie suszenia rozpryskowego
jest kluczowy z punktu widzenia efektywnosci mikroenkapsulacji oraz stabilnosci uzyskanego
produktu. Kryteria wyboru nosnika oparte sg giownie na jego wiasnosciach fizyko-

chemicznych  (takich  jak: rozpuszczalno$¢, masa czgsteczkowa, temperatura
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szklenia/topnienie, krystalizacja, zdolnosci tworzenia cienkiej nieprzepuszczalnej powtoki -
film forming oraz zdolnos¢ tworzenia emulsji).

Jak dotad, niemal wszystkie technologie mikroenkapsulacji w przemysle spozywczym
oparte sg na roztworach wodnych. Z tego powodu wymagang cechg materiatu nosnikowego
jest odpowiednia rozpuszczalnos¢ w wodzie oraz dobre zdolnosci emulsyfikacji i zdolnosci
do ,film forming”.

Mimo obszernej literatury tematu, w dalszym ciggu brak jest zaleznosci pomiedzy
skladem emulsji i parametrami suszenia, a wlasciwosciami i strukturg czastek otrzymanego
proszku.

Tak wigc, podjecie badan mikroenkapsulacji w celu uzyskania stabilnych,
rozpuszczalnych preparatéw thuszczowych technikami suszenia jest uzasadnione i aktualne.

Praca doktorska mgr inz. Jana Cenkiera jest rozprawg z zakresu inzynierii chemiczne;j
i technologii Zzywnosci i dotyczy analizy mechanizmu procesu mikroenkapsulacji oleju
Inianego z emulsji stabilizowanych skrobig typu OSA uzyskiwanych w procesie suszenia
rozpryskowego 1 liofilizacyjnego. Praca jest obszerna, liczy ponad 170 stron i ma charakter
eksperymentalny.

Opis aktualnego stanu literaturowego zamieszczony w czgsci teoretycznej jest ciekawy
1 przejrzysty, cze$¢ ta zawiera elementy analizy zjawisk zwigzanych wilasciwosciami,
trwaloscig 1 utrwalaniem materialow biologicznych metodg mikroenkapsulacji a parametrami
procesu suszenia. W tej czesci nie zamieszczono jednak chocby schematu suszarki
rozpryskowej czy liofilizacyjnej, ktéry poprawilby przejrzystosé opisu obu procesdéw. Takze
stwierdzenie, gtéwna zaleta przeciwpradowego suszenia rozpryskowego jest nizsze zuzycie
energii (w poréwnaniu z ukladem wspdtpradowym) jest ryzykowne, raczej glosowalbym za
mozliwos$cig suszenia i jednoczesnej aglomeracji produktu.

Czgs¢ teoretyczna zawiera szczegdlowy opis skrobi i jej pochodnych jako materiatu
nosnikowego stosowanego w procesie mikroenkapsutkowania, trehalozy jako materiatu
poprawiajgcego stabilnos¢ mikrokapsulek i oleju Inianego jako produktu enkapsutowanego.

Przeglad literatury dokonany w pracy jest obszerny, zawiera przejrzysty opis zjawisk
zwigzanych z wlasnosciami mikroenkapsutowanych produktéw i $wiadczy o duzej wiedzy
Autora z zakresu wykonywanej pracy.

W nastepnym etapie pracy, starannie opisano metodyke badan, techniki suszenia
1 zastosowane metody analityczne. Nalezy podkresli¢, iz wszelkie przeprowadzone w pracy

badania i analizy wykonano starannie i zgodnie z zasadami sztuki. W badaniach zastosowano
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nowoczesne techniki i wysokiej klasy sprzet pomiarowy.

Omoéwienie i dyskusja wynikéw zajmuje ponad 100 stron i stanowi o gtéwnej wartosci
pracy. Z wielkim uznaniem chce podkresli¢, ze wszystkie uzyskane przez Autora wyniki sg
omawiane i krytycznie analizowane w kontekscie literaturowym.

W pracy dokonano starannej analizy wiasciwosci emulsji w formie proszkow:
rozktady S$rednic, gestos¢ pozorna czastek, gestos¢ nasypowa zloza, porowato$¢ ztoza,
sypkos¢ etc., lacznie z analizg wptywu czynnikéw wptywajgcych na te wartosci.

W pracy pordwnano takze efektywnos$¢ mikroenkapsutkowania oleju w matrycy:
skrobia OSA z dodatkiem trehalozy dla wiasnych badan z wynikami literaturowymi
wykazujac zblizone wartosci. Wykazano przy tym, iz efektywnos$¢ mikroenkapsulacji jest
wyzsza w proszkach z dodatkiem trehalozy.

Poréwnujac efektywnos¢ mikroenkapsulacji po procesach suszenia rozpryskowego
i liofilizacyjnego, pokazano, ze przy suszeniu sublimacyjnym efektywnos$¢ mikroenkapsulacji
zalezy od sktadu surowcowego emulsji i zmienia si¢ w granicach 60-95% zas$ przy suszeniu
rozpryskowym, dla ustalonych parametréw procesu suszenia jest praktycznie stata (95-99%)
niezaleznie od sktadu surowcowego emulsji.

W rozprawie analizowano takze wiasciwosci rekonstytucyjne i stabilno$é¢ emulsji
rekonstytuowanych z proszkow, wilasciwosei sorpcyjne emulsji w formie proszku oraz
stabilnos$¢ oksydatywng mikroenkapsutkowanego oleju.

Badania stabilnosci emulsji rekonstytuowanych przeprowadzono dla sktadu
analogicznego jak emulsji pierwotnych poddawanych suszeniu rozpryskowemu. Stwierdzono,
ze badane emulsje, zardwno przed, jak i po suszeniu, sg uktadami stabilnymi niezaleznie od
metody suszenia, jak i udzialu oleju co potwierdza, ze w rekonstruowanych emulsjach nie
wystepowalo zjawisko flokulacji i koalescencji.

Waznym elementem pracy bylo badanie wiasciwoscei sorpeyjnych emulsji w formie
proszku. W rozprawie wykazano, iz izotermy sorpcji dla proszkéw uzyskanych po procesie
suszenia rozpryskowego 1 liofilizacji sg zblizone niezaleznie od zawarto$¢ oleju w proszku.
Pokazano, iz wyzszy udzial oleju w sproszkowanych emulsjach wplywa na obnizenie
poziomu zaadsorbowanej wody dla srednich i wysokich wilgotnosci wzglednej powietrza, nie
ma natomiast réznic w zakresie niskiej wilgotnosci wzglednej gazu. Efekt ten wyjasniono
wplywem struktury otrzymanych czgstek 1 wlasnosciami skrobiowo-trehalozowej matrycy.

Niewielkie zastrzezenia w tej czesci pracy mam do formy prezentacji wynikéw; mato

czytelne zdjecia (np. Rys. 2.1, str. 59), wystarczyloby je powiekszy¢.
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Nie mam zadnych powazniejszych zastrzezen do przedstawionej pracy, jednakze po

uwaznej analizie czgsci eksperymentalnej rozprawy chciatbym postawi¢ kilka pytan, na ktdre

nie znalaztem odpowiedzi w recenzowanej rozprawie:
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Na jakiej podstawie dobrano parametry procesOw suszenia rozpryskowego i
sublimacyjnego? Badania suszenia rozpryskowego wykonano tylko dla jednej
poczatkowej temperatury powietrza i stalych parametréw suszenia sublimacyjnego. Jak
wynika z doniesien literaturowych efektywno$¢ mikroenkapsulacji przy suszeniu
rozpylowym zalezy od temperatury poczatkowej powietrza suszgcego, czasu
przebywania oraz zawartosci materialu enkapsutowanego w stosunku do ilosci nosnika.
Im wyzsza temperatura poczatkowa powietrza suszacego tym lepsza efektywnosé
enkapsulacji (przy tym samym czasie przebywania materialu w suszarce co ma miejsce
w niniejszej pracy), gdyz wyzsza temperatura powierza suszacego zwigksza szybkosé
tworzenia powloki ochronnej i zabezpiecza przed wydostaniem sie oleju na
powierzchnie mikrokapsutek. Czy zastosowanie wiec wyzszej poczatkowej temperatury
gazu, 170-200 °C zmieniloby wnioski dotyczace efektywnosci enkapsulacji?

Wiele publikacji dotyczy problemu wiasciwego dobrania sktadu emulsji w celu
otrzymywania wysokiej jakosci produktu enkapsulacji o wysokiej zawartosci materiatu
rdzenia w uzyskiwanym produkcie koncowym. W wielu pracach literaturowych
zaobserwowano istnienie optymalnego stezenia materiatu nosnika dla uzyskania
najlepszego stopnia zatrzymania materiatu rdzenia, np. Beristain i inni, 2001. Jezeli
stezenie oleju w emulsji jest zbyt wysokie to nastepuje wzrost ilosci olejku nie
zamknigtego w mikrokapsulce a straty materialu enkapsulowanego potegowane sg
podczas suszenia przez wewnetrzng cyrkulacje cieczy wewnatrz czastki i ekspansje
materiatu rdzenia przez powstate peknigcia w wysuszonej powloce matrycowej. Z kolei
zbyt mata ilo§¢ materiatu enkapsutowanego w relacji do nosnika takze moze
powodowaé obnizenie stopnia zatrzymania spowodowane uksztalttowaniem
i rozmieszczeniem materiatu rdzenia w materiale matrycowym. W pracy wykonano
badania tylko dla dwdch stezen oleju Inianego (zawartos¢ w wysuszonym proszku to:
40 1 55 %). Czy jesteSmy tu w poblizu punktu optymalnego? Czy jeszcze mozna
zwigkszaé efektywno$¢ eknapsulacji w analizowanym przypadku?

Jak okreslano udziaty objetosciowe frakcji czastek po liofilizacji (Tabela 1, str. 43),

produkt przeciez jest nieregularny i nie ma formy sferycznej, co wiec znaczy D~= 408-

* X x
*
-

*
*

* 4 K




4

Wydziat Inzynierii Procesowej i Ochrony Srodowiska
90-924 t6dz, ul. Wélczanska 213, budynek B4
tel. 42 631 37 00, fax 42 636 56 63, e-mail: sekretariat@wipos.p.lodz.pl, www.wipos.p.lodz.pl

568 mikrometrow (str. 46)? Nie mozna takze twierdzi¢, ze ,,wielkos$¢ czastek emulsji
suszonych rozpylowo byta istotnie mniejsza niz emulsji suszonych sublimacyjnie”,
gdyz zalezala od stopnia rozdrobnienia materiatu wysuszonego sublimacyjnie; dlaczego
material rozdrabniano tylko do czastek o $rednicy ok 500 mikrometrow? Glebsze
rozdrobnienie zmieniloby niektére z badanych parametrow materialu np. gestos¢
nasypowa 1 umozliwitoby lepsze poréwnanie wiasnosci materialdéw wysuszonych
sublimacyjnie i rozpryskowo.

e W pracy nie podano niektdrych waznych parametréw suszenia sublimacyjnego, np.
grubo$¢ warstwy materialu na szalce czy szybkosci zamrazania (podano wprawdzie, ze
byla to zamrazarka szokowa Irinox HC), ktore czesto decydujg o jakosci produktu po

procesie liofilizacji.

W pracy znalaztem drobne niezrecznosci jezykowe, np. ,,wieksze (mniejsze)
niekorzystne zmiany”, str. 146 co nie zmienia faktu, iz rozprawa napisana jest Swietnym,
profesjonalnym jezykiem. Opracowanie edytorskie i forma graficzna pracy jest wzorowa.

Powyzsze uwagi nie umniejszajag wartosci pracy. Praca imponuje zakresem
przeprowadzonych badan, konsekwencja w realizacji zalozonych celow i dojrzatg

interpretacja uzyskanych wynikow.

WNIOSEK

Rozprawa doktorska mgr inz. Jana Cenkiera stanowi samodzielne rozwigzanie
problemu badawczego z dziedziny inzynierii chemicznej i technologii zywnosci. W pracy
zrealizowano zatozony cel; zbadano i opisano mechanizm procesu mikroenkapsulacji oleju
Inianego z emuls;ji stabilizowanych skrobig typu OSA uzyskiwanych w procesie suszenia
rozpryskowego i liofilizacyjnego. Rozprawa wnosi istotne elementy nowosci zwlaszcza
w obszarze analizy wilasnosci mikroenkapsutowanych produktow spozywczych i wyjasnia
wiele skomplikowanych zjawisk dotyczacych struktury i wihasnosci fizycznych suchych
emulsji.

Rozprawa stanowi udang probg wyznaczenia rzeczywistego miejsca i perspektyw
stosowania mikroenkapsulacji do suszenia produktow spozywczych.

Uwazam, ze praca mgr inz. Jana Cenkiera odpowiada wymaganiom stawianym

pracom doktorskim i przedstawiam wniosek o dopuszczenie jej do publicznej obrony.
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