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2. Uzasadnienie wyboru tematu

Wspodiczesnie nie jest problemem wyprodukowanie produktu, ale jego efektywna
sprzedaz. Sprostanie temu wyzwaniu wymaga od producenta wiele wysitku poczawszy od
analizy rynku poprzez dobor wlasciwych parametrow dla procesu wytwarzania produktu po
zastosowanie adekwatnych narzedzi marketingowych celem dotarcia do jak najwieksze;j
grupy odbiorcow. Kluczem do uzyskania sukcesu rynkowego jest jako$¢ produktu rozumiana
jako niezmienno$¢ jego cech jakosciowych w dlugim okresie czasu przy wysokim poziomie

akceptacji konsumentow.

Naturalnym skladnikiem majacym znaczacy wplyw na jako$¢ produktow
spozywczych jest woda. Stanowi ona integralng czg$¢ struktury kazdego produktu
spozywczego, jednakze nadmiar wody w produkcie jest zjawiskiem niepozadanym,
poniewaz prowadzi do przemian hydrolitycznych i oksydacyjnych. W ich efekcie cechy
fizykochemiczne produktu ulegaja degradacji co skutkuje obnizeniem jakosci produktu.
Z tego powodu 1los¢ wody w produkcie musi by¢ limitowana i1 kontrolowana w czasie jego
wytwarzania. Obecnie zarzadzanie jakos$cig produktu nie sprowadza si¢ do tylko do koncowe;j
oceny jego cech jakosSciowych, ale do weryfikowana jakosci produktu w czasie jego
wytwarzania. Informacja o rzeczywistej ilosci wody w produkcie spozywczym musi by¢
zatem uzyskana szybko i doktadnie, co pozwala na natychmiastowa reakcje technologow w

przypadku stwierdzenia znaczacych odchylen w procesie wytwarzania produktu.

Wychodzac naprzeciw tym oczekiwaniom podjeto badania zmierzajace do
opracowania skutecznej 1 dokladnej metodyki badania zawartosci wody w produktach
spozywczych. Opracowang metodyke badania zawarto$ci wody dla tych produktow
zweryfikowano poprzez porownanie otrzymanych wynikéw zawarto$ci wody z wynikami
jakie otrzymano badajac te same produkty metodami referencyjnymi. Na podstawie tych
poréwnan okreslono doktadno$¢ opracowanych metod badawczych co bylo podstawowym

wymaganiem dla ich komercyjnych wdrozen.

W badaniach zastosowano wagosuszarke, ktora automatycznie rejestrowata zmiany
masy produktu realizujgc jednocze$nie cykl jego ogrzewania promieniowaniem
podczerwonym. W wyniku jednoczesnej analizy zmian masy 1 temperatury produktu

otrzymano zdecydowanie krotszy czas prowadzenia analizy zawartosci wody wzgledem czasu



jaki wymagany jest w badaniu zawartosci wody metodami referencyjnymi. Dzigki temu
opracowana metoda badania zawartosci wody z wykorzystaniem wagosuszarki mozliwa byta
do zastosowania w badaniach produktow pobranych bezposrednio z linii produkcyjnej jak 1 w

innych badaniach weryfikujacych jakos$¢ produktéw na podstawie zawartosci wody.

Takim produktem byly m in. orzechy laskowe dla ktorych zweryfikowano 1
udoskonalono metod¢ badania zawartosci wody wykorzystujaca promieniowanie
podczerwone. Orzechy laskowe tuz po zbiorach zawierajg znaczne ilosci wody, nawet ponad
30 %, co jest zjawiskiem niekorzystnym poniewaz prowadzi to przemian oksydacyjnych i
powstawania plesni. Z tego powodu orzechy laskowe po zbiorach wymagaja odwodnienia,
dzieki czemu znacznie wydluza si¢ ich okres przydatnosci do spozycia przy zachowaniu
akceptowalnej przez konsumentow jakosci. W efekcie walidacji otrzymano peilng procedure
postepowania pozwalajaca na prowadzenia badan zawartosci wody w orzechach laskowych
szybko, dokladnie 1 precyzyjnie. Opracowanie 1 udoskonalenie metody pomiaru zawartosci
wody w orzechach laskowych pozwolilo na skrdcenie czasu badania do 20 minut. Tak krotki
czas badania pozwala na szybka reakcje w przypadku wystgpienia nieoczekiwanych zmian

warunkow przechowalniczych majacych wplyw na zawarto$¢ wody w orzechach laskowych.

Innym obszarem jaki poddano badaniu byla sfera wytwarzania produktow. Jak
wiadomo woda jest tym skladnikiem, ktorego 1los¢ w znacznym stopniu determinuje jakos¢
produktu. Dzialy kontroli jakos$ci, technolodzy produkcji w przemysle spozywczym sa zatem
zainteresowani takimi metodami badania zawarto$ci wody, ktore beda ergonomiczne 1
niezawodne. Wymagania te uwzgledniono doskonalagc metode badania catkowitej zawartosci
masy suchej dla serow topionych. Kluczowym aspektem bylo uzyskanie bardzo krétkiego
czasu analizy okolo 8 minut, co czyni z opracowane] metody efektywne narzedzie dla
monitoringu jako$ci wytwarzanego produktu. Prowadzone badania zawartosci wody w
thuszczach twardych (margaryna do smarowania pieczywa) pozwolily ma zdefiniowanie
nowej metody badawczej pod katem metrologicznym. Podobnie jak w przypadku metodyki
dotyczacej serow topionych uzyskano relatywnie krotki czas prowadzenia analizy (okoto 12
minut). Aspektem nowatorskim bylo zastosowanie piasku kwarcowego jako podioza no$nego
dla analizowanego produktu, poprzez co uzyskano efekt objetosciowego ogrzewania
produktu. Dzigki temu precyzja 1 doktadno$¢ pomiaréw zawarto$ci wody w margarynie byta
poréwnywalna z precyzja 1 dokladnoscig jaka uzyskano badajac ten sam produkt metoda

znormalizowang.



Produktami, ktore w szczegdlnym stopniu muszg by¢ chronione przez absorpcja 1
desorpcja wody sa ciastka kruche. W procesie produkcji ciastek ustalona jest optymalna
zawarto$¢ wody poprzez co produkt uzyskuje wymagane cechy jakosciowe. Dystrybucja
ciastek od producenta poprzez sie¢ sprzedazy do klienta zazwyczaj jest procesem dos¢
dlugim. W tym czasie moga zachodzi¢ zmiany w jakos$ci ciastek bedace efektem zmiennosci
zawartoSci wody. Zdiagnozowanie tego problemu wymaga przeprowadzenia badan
z wykorzystaniem wigkszej liczebnie probki produktu. Wymagana jest zatem szybka metoda
badania cechujaca si¢ dokladnoscia, taka jaka opracowano w ramach prowadzonych badan.
Niezaleznie od rodzaju badanego ciastka (herbatniki, krakersy, biszkopty) uzyskano catkowity

czas analizy okolo 3 minut.

Uniwersalno$¢ opracowanej metodyki badania zawartosci wody wykorzystano
aplikujac t¢ metode do badan zawartosci wody w produktach mleczarskich. Badaniami objeto
serki homogenizowane oraz serki $mietankowe. Obecnie produkcja takich produktow
mleczarskich odbywa si¢ w sposob catkowicie zautomatyzowany poprzez co uzyskuje si¢
produkt masowy o relatywnie niskiej cenie jednostkowej. Ze wzgledu na masowos¢
produkcji, weryfikacja jakosci produktu w kontekscie zawartosci wody powinna by¢ przede
wszystkim szybka, ale 1 doktadna. W ramach badan doswiadczalnych opracowano procedure
badania zawartosci wody w produktach mleczarskich, ktora spelnia te kryteria. Czas

potrzebny dla zrealizowania badania zawartosci wody wyniost okoto 6 — 7 minut.

Zastosowanie w metodyce promieniowania podczerwonego czyni zZ opracowancj
metody elastyczne narz¢dzie dla prowadzenia badan réwniez w innych obszarach, takich jak
przetworstwo owocoOw 1 warzyw. Naturalne owoce zawierajg zbyt duzo wody, zeby mozliwe
bylo utrzymanie ich wysokiej jakosci w dlugim okresie czasu. Jedng z metod konserwacji
owocOw jest proces odwadniania, ktory jest destrukcyjny pod wzgledem czg$ciowej utraty
jakosci produktu. Z drugiej strony jest do$¢ prostym i tanim procesem technologicznym,
dzieki ktoremu uzyskuje si¢ susz owocowy o niskiej zawartosci wody (2 % - 8 %).

Znacznie ograniczenie start jakosciowych owocoéw w efekcie suszenia uzyskuje sie
stosujac proces liofilizacji. Po tym procesie zawarto$s¢ wody w owocach wynosi maksymalnie
kilka procent a produkt uzyskuje delikatng wewngtrzng strukturg¢ o duzej higroskopijnosci.
Uwzgledniajac specyficzne cechy produktow liofilizowanych przeprowadzono szereg badan

eksperymentalnych w wyniku ktérych wskazano pewne 1 state parametry prowadzenia analizy
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zawartosci wody dla truskawki, aroni, jablka w proszku, bazylii, kukurydzy, maliny.

Stwierdzono, ze opracowana metoda badania zawartosSci wody w produktach
spozywczych jest dokfadna i efektywna poprzez co moze by¢ wykorzystywana w przemysle
spozywczym. Nalezy jednakze stwierdzi¢, ze opracowana metoda badania zawartosci wody
jest uzupetnieniem metod znormalizowanych, dlatego tez jej zastosowanie zawsze wymaga
przeprowadzenia walidacji oraz doskonalenia rowniez w zakresie przygotowania produktu do

analizy.
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3. Cel, teza oraz hipotezy rozprawy doktorskiej

Celem prezentowanej rozprawy doktorskiej bylo dopracowanie metody oznaczania
zawarto$ci wody wykorzystujacej wagosuszarke jako urzadzenia za pomoca ktorego mozliwe
jest uzyskanie powtarzalnych 1 szybkich pomiaréw zawartosci wody w produktach
spozywczych wykonywanych w czasie kontroli miedzyoperacyjnych oraz podczas
rutynowych badan laboratoryjnych. Obecnie przemyst spozywczy wykorzystuje w analizach
zawartoSci wody wagosuszarki, jednakze nie zostaly dla nich wskazane doktadne
1 walidowane metody badawcze. Stanowi to luke badawcza w tym obszarze, a zaistnialy
problem zostal okreslony 1 poddany badaniom w tej dysertacji. Zalozeniem pracy byto wigc
ustalenie réwniez stalych i1 dokladnych procedur postgpowania dla wybranych produktow
spozywczych.

Teza pracy doktorskiej byto wykazanie stusznos$ci, ze urzadzenie - wagosuszarka moze
by¢ stosowna do dokladnych oznaczen zawartosci wody w produktach spozywczych.

W kontekscie analizowanego problemu sformutowano pie¢ hipotez badawczych:

1. Metoda oznaczenia zawartosci wody w produktach spozywczych za pomoca
wagosuszarki jest metodg szybszg niz metoda znormalizowana.

2. Wagosuszarka jest urzadzeniem uniwersalnym w zakresie badania zawarto$ci wody
w produktach spozywczych.

3. Doktadno$¢ 1 precyzja wagosuszarki podczas okre§lania zawartosci wody jest zblizona
do doktadnosci i1 precyzji metody znormalizowane;j

4. Sposob zapewnienia jednorodnej temperatury w calej objetosci suszonej probki
decyduje o doktadnosci wyniku zawarto$ci wody w badanym produkcie.

5. Zastosowanie wagosuszarki jest elementem usprawniajgcym proces zarzadzania

jakoscig w firmie produkcyjne;.

Osiagnigcie zalozonego celu poza przegladem literatury wymagalo badan
empirycznych, ktoére obejmowaly produkty przemystlu spozywczego a w szczegodlnosci
mleczarskiego, cukierniczego 1 owocowo-warzywnego. Badania zostaly zrealizowane
w warunkach laboratoryjnych oraz w warunkach przemystowych oceniajac skutecznos¢
procesow technologicznych w zakresie uzyskiwania docelowej zawartosci wody

w wytwarzanym produkcie.
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Efektem badan zrealizowanych w ramach pracy doktorskiej sa zalecenia, wskazowki oraz
wytyczne dla wielu procesow analizy zawartosci wody uwzgledniajgce wymagania oraz
specyfike przetwarzanych produktow. Jest to szczegdlnie wazne poniewaz bledy poczynione
w metodyce procesOw pomiaru zawartosci wody moga prowadzi¢ do zafatszowanej oceny
jakosci produktu, skrocenia jego okresu przydatnosci do spozycia, czy tez strat

ekonomicznych w wyniku wycofania partii towaru jako niepetnowartosciowe;j.

12



4. Material i metody badawcze

Badania zawartosci wody wykonano dla produktow spozywczych pobranych
bezposrednio z systeméw produkeji jaki 1 dla produktéw juz wprowadzonych na rynek. Ze
wzgledu na ztozono$¢ pracy dla jej przejrzystosci specyfikacje materiatu badawczego 1 metod
przedstawiono w postaci diagramu blokowego (rysunek 1). Dokladny opis wykorzystanych

w pracy produktéw spozywczych zamieszczono w tabeli 1.

Rysunek 1. Rodzaj materiatu i charakterystyka metod badawczych wykorzystanych w pracy.
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Tabela 1. Charakterystyka badanych produktéw

Oznaczenie

Opis

S1

ORZECHY LASKOWE - do badan wykorzystano orzechy laskowe odmiany
Halle (zakupione w handlu detalicznym). Podczas zakupu z duzej ilosci
produktu wydzielono losowo okoto 1 kilograma orzechéw. Przed
rozpoczeciem badan orzechy byly kondycjonowane w warunkach
laboratoryjnych w temperaturze 23°C i wilgotno$ci wzglednej 45 % przez

okres 5 dni.

S2

SERY TOPIONE - podczas badania wykorzystano trzy rodzaje serow
topionych:

ser kremowy (S2-1) firmy Hochland, skladniki (informacja producenta):
woda, ser (28%), mleko odtluszczone w proszku, masto, substancje
emulgujace E450, E 452, E 331, biatka mleka, sol, regulator kwasowosci:
kwas cytrynowy,

ser topiony z pomidorami (S2-2) firmy Sertop, skfadniki (informacja
producenta): sery, woda, masto, mleko w proszku odtluszczone, serwatka
w proszku (z mleka), sole emulgujace E 450, E 452, E 339, pomidory
suszone 1.7 %, sol,

ser topiony kremowy z czosnkiem (S2-3) firmy SM Mlekovita, sktadniki
(informacja producenta): ser, woda, masto, twardg, mleko 1 serwatka w
proszku, sole, emulgujace (E450, E451), czosnek (0.2%), sol, regulator

kwasowosci E339.

S3

MARGARYNA do smarowania pieczywa — o zawartosci ttuszczu 80 %,
producent Zaktady Thiszczowe Kruszwica.

S4

MAKA SZYMANOWSKA, uniwersalna, Pszenna typ 480 (Polskie Mtyny
S.A.). Skiad (100 g): thuszcz 1.5 g, weglowodany 73 g w tym cukry 2.2 g,
blonnik 2.2 g, biatka 12 g, s61 < 0.01 g.

14



S5

CIASTKA KRUCHE — w badaniu uzyto cztery rodzaje ciastek:

biszkopty (S5-1) sktadniki (informacja producenta) : 35% maka pszenna,
25% masa jajeczna pasteryzowana, cukier, woda, syrop glikozowo-
fruktozowy, skrobia ziemniaczana, olej rzepakowy, substancje spulchniajace
E 503, sol, regulator kwasowos$ci, kwas cytrynowy, emulgator E 471,
barwnik karoteny.

herbatniki o smaku waniliowym (S5-2) sktadniki (informacja producenta):
maka pszenna, cukier inwertowany, olej palmowy, woda, substancje
spulchniajace, weglany amonu, weglany sodu, aromat waniliowy, skrobia
kukurydziana, emulgator lecytyny ( z soi), s6l, substancja konserwujaca:
pirosiarczan sodu,

krakersy (S5-3) skfadniki (informacja producenta): maka pszenna, olej
rzepakowy, substancje spulchniajace: weglan amonu, weglan sodu,
jeczmienny ekstrakt stodowy, sol, glukoza, jaja w proszku, emulgator
lecytyny.

Herbatniki maslane (S5-4) skladniki (informacja producenta): maka
pszenna, cukier, olej palmowy, masto z mleka (5%), syrop cukru
inwertowanego, substancje spulchniajace: weglan sodu 1 diofosforany,
serwatka w proszku (z mleka), mleko w proszku pehle, sol, emulgator

lecytyny, regulator kwasowosci: kwas cytrynowy.

S6

SUSZ OWOCOWY - probki otrzymano z firmy przetworstwa owocowo-
warzywnego Frubella. Badania prowadzono na nastepujacych produktach,
susz:

jablkowy (S6-1), boréwki  (S6-2), wisni (S6-3), ktéore pozyskano
bezposrednio z linii produkcyjnej. Byly to produkty po procesie suszenia
konwekcyjnego przeznaczone do koncowej kontroli jakosci (zawartosci

wody).
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S7

PRZETWORY MLECZARSKIE — produkty otrzymano z firmy Mlekpol.
Badania przeprowadzono na nast¢pujacych produktach:

serek homogenizowany truskawkowy (S7-1) skfadniki (informacja
producenta): mleko, $mietanka, cukier, truskawka (3.5 %), bialka mleka,
koncentrat soku z czarnej marchwi, aromaty, barwnik: ekstrakt z papryki,
kultury bakterii mlekowych,

serek homogenizowany waniliowy (S7-2) skladniki (informacja
producenta): mleko, Smietanka, cukier, biatka mleka, aromat, kultury bakterii
mlekowych,

serek homogenizowany czekoladowy (S7-3) skladniki (informacja
producenta): mleko, $mietanka, cukier, kakao, biatka mleka, czekolada
w proszku (0.25 %), aromat, kultury bakterii mlekowych,

serek pyszny bananowy (S7-4) sktadniki (informacja producenta): mleko,
$mietanka, cukier, biatka mleka, banan (4 %), syrop glukozowo-fruktyzowy
Z pszenicy, substancje stabilizujgce: zelatyna wieprzowa (E 441), skrobia
modyfikowana kukurydziana, maczka chleba $wigtojanskiego, guma guar,
aromat, regulator kwasowosci: kwas cytrynowy, barwnik: kurkumina,

serek laciaty z chrzanem (S7-5) skladniki (informacja producenta): serek
$mietankowy, chrzan 8%, biatka mleka, sol,

serek laciaty z czosnkiem (S7-6) sktadniki (informacja producenta): serek
$mietankowy, biatka mleka, czosnek (1.2 %), sol, aromat,

serek laciaty z oliwkami (S7-7) skladniki (informacja producenta): serek

$mietankowy, zielone oliwki (12 %), biatka mleka, sol.

S8

OWOCE LIOFILIZOWANE — producent przedsi¢biorstwo Awima. Badania
prowadzono na nast¢pujacych produktach:

Truskawka (S8-1), aronia (S8-2), jablko w proszku (S8-3), bazylia (S8-4)
kukurydza (S8-5), malina gryz (S8-6), malina proszek (S8-7)
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Dla produktow S1 + S8 w pierwszej kolejnosci wykonano badanie zawartosci wody
(suchej pozostatosci) metoda referencyjng M1. Wynik uzyskany w metodzie M1 byt punktem
wyjscia do doskonalenia metody M2. Nalezy zauwazy¢, ze przypadkowy dobdr parametrow
metody M2 skutkuje otrzymaniem przypadkowego, zazwyczaj niedokladnego wyniku
zawarto$ci wody. Dlatego zasadne w pracy bylo dopracowanie takich parametréw metody M2
dla kazdego z przedstawianych w pracy produktow spozywczych, ktéore pozwolily na
otrzymanie rzetelnego i powtarzalnego wyniku pomiaru.

Dla produktéw, ktére nie maja normatywnych odniesien temperature suszenia przyjeto
jako 105°C. Jest to temperatura w ktorej usuwana jest z produktu tzw. woda wolna. Czas
suszenia dla tego rodzaju produktéw zostat ustalony na 3 godziny. Kazdy produkt spozywczy
(o ile tego wymagal) przed suszeniem byt rozdrabniany, cigty na drobne kawatki. Schemat

postepowania w metodach referencyjnych przedstawiono na rysunku 2

Rysunek 2. Metoda referencyjna (M1) — schemat postgpowania.

Legenda:

m; — masa poczatkowa probki przed suszeniem

m, — masa probki po pierwszym suszeniu

m; — masa probki po dosuszaniu (o ile tego metodyka wymaga)

Am/At — zmiana masy probki podczas jej ogrzewania

W tabeli 2 zestawiono wykaz norm 1 aktow prawnych metod referencyjnych (M1)

wykorzystywanych w przedstawianej dysertacji.
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Tabela 2. Wykaz norm oraz dokumentow referencyjnych (krotki opis)

Metoda/Produkt

Nazwa normy / specyfikacja metody

M1/S1

Rozporzadzenie Komisji (WE) Nr 1284/2002 z dnia 15 lipca 2002 r.
ustanawiajgce norme¢ handlowa w odniesieniu do orzechow laskowych.
Srednig zawarto$¢ wilgoci w ziarniaku orzecha laskowego wyliczono z
zaleznosci:

Wilgotnosé¢ = b x 100
M, — M

1 0

()

gdzie:

M, — masa pustego pojemnika

M, — masa probki przed suszeniem
M, — masa probki po suszeniu

M1/S2

PN-EN ISO 5534, grudzien 2005. Sery i sery topione. Oznaczenie
zawartos$ci catkowitej suchej masy. Metoda Odwotawcza.

Calkowita zawartos¢ masy suchej produktu zostala wyliczona
Z ponizszej zaleznosci:
2
(my —mg) — (m3z —my) @

= 1009
we (my — mo) x 100%

gdzie:

w;— ogblna zawarto$¢ masy suchej w probce, wyrazona jako utamek masowy w %
my— masa przygotowanego naczynia w gramach.

m; —masa probki analitycznej i naczynia przed suszeniem w gramach

m, — masa probki analitycznej i naczynia po suszeniu w gramach

m; — masa naczynia uzytego w probie ,,§lepej” w gramach, dla tego samego czasu
suszenia jak my.

my— masa przygotowanego naczynia uzytego w probie $lepej w gramach

M1/S3

PN-EN ISO 3727-1, styczen 2004. Maslo. Oznaczenie zawartosci
wody, suchej masy beztluszczowej 1 thuszczu. Cze$¢ 1: Oznaczenie
zawartosci wody. Metoda odwolawcza. Zawarto§¢ wody zostala
wyliczona z ponizszej zaleznosci:

(m; —my) — (my —my) (3)

= 1009
Ym (my —my) * &

gdzie:

wn— zawarto$¢ wody w probce, wyrazona jako utamek masowy w procentach.

M, — masa przygotowanego naczynia w gramach.

M, — masa przygotowanego naczynia, uzytego w probie ,,Slepej” przed suszeniem w
gramach.

M, — masa probki analitycznej i naczynia przed suszeniem w gramach.

M; — masa naczynia uzytego w probie ,,§lepej” po suszeniu w gramach.

M, — masa préobki analitycznej i naczynia po suszeniu w gramach
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M1/S4

PN-ISO 712:2002. Zboza 1 przetwory zbozowe. Oznaczenie wilgotnosci.
Rutynowa metoda odwotawcza. Zawartos¢ wilgoci  wyliczono z
zaleznosci:

W=(1—:Z—:)X100% @
gdzie:
m, — masa probki analitycznej przed suszeniem w gramach

m, — masa probki analitycznej po suszeniu, w gramach

M1/S5

PN-A-74252, styczen 1998. Wyroby 1 pdtprodukty ciastkarskie. Metody

badan. Zawartos$¢ wilgoci wyliczono z zaleznosci:

my, —Mmg

W, = 100 % ®)

mW
gdzie: m, — masa probki wilgotnej

ms— masa probki suchej

M1/S6

Dla suszu owocowego nie istnieje wyspecyfikowana znormalizowana
metodyka suszenia. W procedurze suszenia tego produktu przyjeto
nastepujagce czynnosSci: rozdrobniong probke produktu suszono
w temperaturze 105°C w czasie 3 godzin. Po procesie suszenia probka
byta stabilizowana termicznie do temperatury otoczenia. Na podstawie
pomiarow masy przed 1 po suszeniu wyliczono zawarto$¢ wody wedtug

zaleznosci (5)

M1/S7

PN-EN ISO 5534, grudzien 2005. Sery i sery topione. Oznaczenie
zawartos$ci catkowitej suchej masy. Metoda Odwotawcza.

Wilgotnos¢ produktu zostala wyliczona z ponizszej zaleznosci (2)
uwzgledniajagc fakt, i1z warto$cia oczekiwang jest informacja o

zawarto$ci wody a nie calkowita zawarto$¢ masy suche;.

M1/S8

Znormalizowana metoda suszenia produktow liofilizowanych nie jest
okreslona dlatego postepowanie z tym produktem wymagato okreslenia
odpowiednich czynno$ci 1 warunkow. Na podstawie pomiarOw masy
probki przed 1 po suszeniu wyliczano zawarto$¢ wody w probce wedtug

zaleznosci (5).
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Zawarto$¢ wody w produktach S1 — S8 badano roéwniez metoda wagosuszarkowg
(M2). W pracy wykorzystano wagosuszarke serii MA 110.R2 produkcji Radwag Wagi
Elektroniczne, Radom, Polska. Dzialka elementarna dla pomiaru wilgotnosci (zawartosci
wody) wynosita 0.001 %, temperatura analizy posiadata mozliwo$¢ regulacji w zakresie od
40°C do 160°C z interwatem co 1°C a masa probki byta analizowana w sposob ciagly
w calym cyklu pomiarowym. Metodyka badania zawarto$ci wody metoda M2 dotyczyta
nastepujacych czynnos$ci: pobierania, przygotowania 1 suszenia probek zgodnie
z opracowanym algorytmem. Graficznie interpretacj¢ metody wagosuszarkowe;j

zaprezentowano to na rysunku 3.

Rysunek 3. Metoda wagosuszarkowa — schemat postgpowania.

Legenda:
m; — masa poczatkowa probki przed suszeniem
m, — stabilna masa probki w czasie suszenia

Am/At — zmiana masy probki podczas jej ogrzewania

Istota metody z wykorzystaniem wagosuszarki jest ciaggly pomiar masy probki
W czasie jej ogrzewania. Jest to zasadnicza réznica wzgledem metod znormalizowanych,
w ktorych procesy suszenia i wazenia sg kolejnymi czynnos$ciami wykonywanymi podczas
uzyskania statej masy probki. W metodzie z wykorzystaniem wagosuszarki rejestrowana jest
masa netto probki. Zaraz po zarejestrowaniu wyniku pomiaru masy netto rozpoczyna si¢
automatycznie proces suszenia. Rejestrowany jest ubytek masy probki w czasie, co jest
podstawg do wyliczenia aktualnej zawartosci wody czy masy suchej produktu. Gdy masa
probki w procesie suszenia osigga stalg wartos¢, proces suszenia jest zakonczany
automatycznie. Wynik zawartosci wody w produkcie jest wyliczany przez wagosuszarke

automatycznie z uwzglednieniem masy poczatkowej oraz masy koncowej suszonej probki.
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Wyliczona zawarto$¢ wody w produkcie jest zalezna od temperatury prowadzenia

analizy, wielko$ci masy analizowanego produktu oraz krytertum definiujacego stabilnos¢

masy produktu w czasie badania zawarto$ci wody. Dobor tych parametrow wymaga badan

empirycznych dla konkretnego produktu lub grupy produktow 1 stanowi element doskonalenia

tej metody. Charakterystyke metody z wykorzystaniem wagosuszarki dla badanych w pracy

produktow przedstawiono w tabeli 3.

Tabela 3. Metoda z wykorzystaniem wagosuszarki — specyfikacja parametréw suszenia

Metoda/Produkt

Nazwa normy / specyfikacja metody

M2/S1

Badanie zawartosci wody wykonano dla orzechow laskowych w czasie
30 dniowego cyklu ich kondycjonowania w stalych warunkach
laboratoryjnych, 23°C, wilgotnosci 45 %. Przed badaniem usunigto
tuske 1 rozdrobniono orzechy do postaci kawatkow mniejszych niz 2
mm. Tak przygotowany produkt wymieszano w celu uzyskania
jednorodno$ci uktadu. Probki s$rednie o masie 5+6 g suszono
w temperaturze 100°C. Kazda z probek byla rozprowadzana
rownomierng warstwg na aluminiowej, jednorazowej szalce. Nastepnie
szalka byla wkladana do komory suszenia wagosuszarki, ktora
rejestrowata mase netto probki (ml). Proces badania zawartosci wody
byt inicjowany automatycznie. Temperatura wewnatrz komory suszenia
byla dynamicznie zwigkszana do wartosci zadanej 1 byla utrzymywana
w czasie catego cyklu badania produktu. Doswiadczalnie ustalono, ze
optymalnym kryterium opisujacym stan w ktorym z probki usunigto
wode jest zakonczenie procesu Automatyczne 2 (Auto 2). Praktycznie
oznacza ono to, ze analiza bedzie zakonczona, jezeli masa probki bedzie
niezmienna w zakresie 1 mg przez okres 25 sekund. Zawarto$§¢ wody
byta wyliczana przez wagosuszark¢ automatycznie zgodnie

z zaleznoscig (5)
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M2/S2

Probki sera topionego byly przechowywane w temperaturze 5°C. Kazda
z probek byla zapakowana w handlowe opakowania jednostkowe. Po
otwarciu opakowania z bloku sera topionego pobierano niewielkg 1lo$¢
probki, ktorg rozsmarowywano na powierzchni jednorazowej,
aluminiowej szalki wagosuszarki. Probki o masie okoto 1 g— 1.5 g byly
analizowane w temperaturze 110°C. Zdefiniowano zakonczenie procesu
badania zawartos$ci wody dla prébek jako:

o S2-1: automatyczne 1 (Auto 1, stabilno$ci masy probki 1mg w
czasie 10 sekund)

o S2-2: tak jak dla probki S1

o S2-3: stabilno$¢ masy probki 1 mg w czasie 35 sekund).

Na podstawie uzyskanych wynikdw pomiar6w masy analizowanej
probki przed 1 po analizie wagosuszarka wyliczala wilgotnos¢
bezwzgledng (zawarto$¢ masy suchej) wedhug zaleznosci.

m,, —m
Wb=M =100 % (6)

ms

gdzie: m, — masa probki wilgotnej

mg— masa probki suchej

M2/S3

W poczatkowej fazie oznaczen zawartosci wody w margarynie
zastosowano taka samg metod¢ Dbadania jak w  metodzie
znormalizowanej. Jako podloza dla badanej probki uzyto pumeksu
w ilosci okolo 20 g, ktory wstgpnie suszono w wagosuszarce do
uzyskania stalej masy. Na tak otrzymanym podlozu umieszczono
probke margaryny (3 g) i badano jg w temperaturze 105°C. Zakonczenie
procesu badania zawartosci wody w produkcie okreslono jako
automatyczne 3. Odpowiadato to stabilno$ci masy badanego produktu
w zakresie 1 mg w czasie 60 sekund. Na tym etapie badan sprawdzono
rowniez dynamike chlonigcia wilgoci przez wysuszony pumeks.
Wysuszong probke umieszczono na szalce wagi analitycznej, ktorej
dziatka elementarna wynosita 0.1 mg. W trybie ciggtym z interwalem 10
sekund rejestrowano automatycznie zmienno$¢ masy probki. Nastepnie
zmodyfikowano metod¢ badania zawarto$ci wody produktu stosujac
jako podioze piasek kwarcowy. Zawartos¢ wody w badanym produkcie
wagosuszarka wyliczata wedtug zaleznosci (5).
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M2/S4

Metoda badania zawartosci wody w mace polegata na okresleniu zmian
masy produktu przed 1 po suszeniu. Probke pobrano z wigkszej ilosci
produktu 1 wymieszano celem osiggni¢cia jednorodnosci w calej jej
objeto$ci. Produkt w iloSci 5 g analizowano w temperaturze 105°C,
zakonczenie procesu suszenia zdefiniowano tak jak dla probki SI.
Wynik zawarto$ci wody wyznaczono z zaleznosci (5).

M2/S5

Metodyka badania ciastek polegata na okresowej kontroli zawartosci
wody w probkach, ktore byly przechowywane w opakowaniach:
fabrycznym — oznaczenie P4, plastikowym box oznaczenie P3,
(Polipropylen 0.2 mm), folii spozywczej — oznaczenie P2, (HDPE 10
um), torbie papierowej — oznaczenie P1, (gramatura 80-120 g/m?’).
Interwal badania wynosit co 7 dni. Kazda probka przed analizg byta
rozdrabniana mechanicznie do postaci drobnych czastek. Probka o masie
okoto 2 gramow byla rozmieszczana na calej powierzchni szalki
wagosuszarki w postaci warstwy o jednakowej grubosci. Temperatura
analizy wynosita 102°C i byta stabilizowana przez wewnetrzny czujnik
temperatury zainstalowany w komorze suszenia. Catkowite usunigcie
wody z badanego produktu bylo jednoznaczne ze stabilnos$cig jego masy
koncowej w czasie 25 sekund (Auto 2). Zawartos¢ wody w produkcie
wyliczana byla z zaleznosci (5). Jako wynik zawartosci wody kazde;j
probki przyjeto wartos¢ srednig z 3 oznaczen jako:

Win—avir = (W1 + Whpo + Wip3)/3 (7

gdzie: Wy aver — $rednia procentowa zawarto$¢ wody w probee
W1 — zawarto$¢ wody w probce, pomiar 1
Wmy — zawarto$¢ wody w probce, pomiar 2

Wms — zawarto$¢ wody w probce, pomiar 3
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Probki przed badaniem zawartosci wody byly przechowywane
w szczelnych opakowaniach, ktore chronity je przed oddzialtywaniem
srodowiska. Przygotowanie probek do analizy polegalo na ich
mechanicznym rozdrobnieniu (susz jabtkowy) lub recznym poprzez
cigcie (borowka, wisnia,). Kazdy produkt w ilosci ok. 3 g — 5 g po
rozdrobnieniu umieszczano bezposrednio na szalce wagosuszarki
stosujac ponizsze parametry suszenia:

M2/S6
o S6-1, susz jablkowy: temperatura analizy 90°C, zakohczenie
procesu analizy Auto 3.
o S6-2, susz boréwki: temperatura analizy 85°C, zakohczenie
procesu analizy Auto 2.
o S6-3, susz wisni: temperatura analizy 90°C, zakohczenie
procesu analizy Auto 2.
Zawarto$¢ wody w produktach wyliczano z zaleznosci (5).
Przed badaniem zawarto$ci wody produkty zostalty wymieszane celem
uzyskania stanu jednorodnego w calej objgtosci. Nastepnie pobierano
probke w ilosci okoto 1.5 g+ 5 g irozsmarowywano cienkg warstwa na
powierzchni szalki wagosuszarki. Tak przygotowane probki byty
analizowane z zastosowaniem ponizszych parametrow metody M2:
SEREK HOMOGENIZOWANY
S7-1, truskawkowy: masa probki 1.5 g +~ 2 g, temperatura 105°C.
zakonczenie analizy Auto 3
S7-2, waniliowy: masa probki 1.5 g + 2 g, temperatura 105°C.
zakonczenie analizy Auto 3
S7-3, czekoladowy: masa probki 1.5 g + 2 g temperatura 105°C.
M2/S7 ) y p g g p

zakonczenie analizy Auto 3

S7-4, pyszny: masa probki 1.5 g + 2 g temperatura 105°C. zakohczenie
analizy Auto 3

SEREK SMIETANKOWY

S7-5, laciaty z chrzanem: masa probki 2 g + 5 g temperatura 105°C.
zakonczenie analizy Auto 3

S7-6, laciaty z czosnkiem: masa probki 2 g + 5 g temperatura 105°C.
zakonczenie analizy Auto 3

S7-7, laciaty z oliwkami: masa probki 2 g ~ 5 g temperatura 105°C.
zakonczenie analizy Auto 3.

Zawarto$¢ wody w produkcie mleczarskim okreslono z zaleznosci (5).
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M2/S8

Sposdéb  przechowywania  produktow liofilizowanych  wymagat
wytworzenia gwarantowanych 1 niezmiennych w zakresie wilgoci
warunkOw przechowywania. Zastosowanie tego rodzaju prewencji
wpisywato si¢ tym samym w ustalenie procedury pomiaru zawartosci
wody w produktach liofilizowanych. Owoce liofilizowane bytly
przechowywane w szczelnych plastikowych torebkach. Torebki byty
otwierane tylko podczas pobierania probek do oznaczen zawartosci
wody. Nastepnie szczelnie je zamykano do nastgpnego pomiaru. Analiza
zawartos$ci wody byla przeprowadzana dla produktow o masie okoto 2 g
+ 3 g. Badanie prowadzono do uzyskania powtarzalnego wyniku
okreslajacego zawarto$¢ wody w produkcie. Przed wiasciwym badaniem
produkty S8-1, S8-2, S8-5, S8-6 byly rozdrabniane mechanicznie.

Zastosowano ponizsze parametry analizy zawarto$ci wody owocow
liofilizowanych:

S8-1, truskawka, masa probki 1.5 g +~ 2 g, temperatura analizy 70°C,
zakonczenie analizy Auto 2

S8-2, aronia, masa probki 1.5 g + 2 g, temperatura analizy 70°C + 80°C,
zakonczenie analizy Auto 2

S8-3, jablko, masa probki, temperatura analizy 70°C + 80°C,
zakonczenie analizy Auto 2

S8-4, bazylia, masa probki 1.5 g, temperatura analizy 80°C.
zakonczenie analizy Auto 3

S8-5, kukurydza, masa probki 2 g +~ 3 g, temperatura analizy 80°C.
zakonczenie analizy Auto 2

S8-6, malina gryz, masa probki 1.2 g + 2 g, temperatura analizy 65°C +
75°C, zakonczenie analizy Auto 3

S8-7, malina proszek, masa probki 1.5 g + 4 g, temperatura analizy
75°C, zakonczenie analizy Auto 3

Oznaczona zawarto$¢ wody byla wyliczana wedtug zaleznosci (5).
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5. Struktura pracy doktorskiej

Struktura rozprawy doktorskiej sktada si¢ z dwoch glownych czgsdcei, teoretycznej oraz
badawczej ktorych zwarto$¢ pozwolita na zweryfikowanie tezy oraz hipotez badawczych
jakie przedstawiono w zwiazku z podjetym problemem badawczym.

Rozdzial pierwszy zawiera streszczenie pracy doktorskiej. W rozdziale 2 wskazano na
istotno$¢ problemu nadmiernej ilosci wody w strukturze produktow spozywczych. Zwrocono
rowniez uwage na niekorzystne zmiany jakosciowe jakie moga by¢ efektem
niekontrolowanego wzrostu lub spadku zawartos$ci wody.

Rozdzial 3 zawiera opis metod wykorzystywanych w przemystowych procesach
odwadniania produktow spozywczych. W kolejnych podrozdziatlach rozdziatu 3
zaprezentowano zalety 1 wady oraz rozwigzania konstrukcyjne suszarni dla suszenia
konwekcyjnego, suszenia z wykorzystaniem mikrofal, suszenia bazujagcego na
promieniowaniu podczerwonym, suszenia sublimacyjnego oraz suszenia hybrydowego.

Rozdzial 4 opisuje zasade¢ dziatania wagosuszarki ze wskazaniem najwazniejszych
parametréw zwigzanych z procesem analizy zawartosci wody w produkcie, takich jak
temperatura analizy, kryterium definiujgce koniec procesu pomiarowego, masa produktu,
zrédta promieniowania podczerwonego. W rozdziale 4 omoOwiono znaczenie procesu
walidacji w konteks$cie zastosowania wagosuszarki do prowadzenia analiz zawarto$ci wody w
produktach spozywczych.

W rozdziale 5 zaprezentowano inne metody stosowane do badan zawartosci wody w
produktach spozywczych a w rozdziale 6 przedstawiono znaczenie 1 miejsce metod
wyznaczania zawarto$ci wody dla Systeméw Zarzadzania Jakos$cia.

Rozdzial 7 zawiera cel i1 zakres pracy a w rozdziale 8 zaprezentowano materiat
badawczy (27 produktéw) jaki zostal wykorzystany w badaniach empirycznych.

Rozdzial 9 opisuje metody badawcze jakie zostaly zastosowane podczas badan.
Wyspecyfikowano obowigzujace zalecenia normatywne podajac metody badania oraz
przygotowania produktu do analizy. W tej cze$ci podano réwniez autorskie metodyki badania
produktow z zastosowaniem wagosuszarki.

Rozdzial 10 zawiera wyniki badan jakie uzyskano dla produktéw wyspecyfikowanych
w rozdziale 8. Dla kazdego produktu zrealizowano badania w kierunku optymalizacji
wielkosci masy analizowanego produktu, zmiennego kryterium definiujacego zakonczenie
analizy oraz ustalenia granicznej warto$ci temperatury prowadzenia analizy. Badano wptyw

zmiennos$ci tych czynnikéw na doktadno$¢ pomiardw, precyzje pomiardOw oraz catkowity czas
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analizy.

W rozdziale 11 przedstawiono ekonomiczne aspekty praktycznego wdrozenia metody
badania zawartosci wody w produktach spozywczych z wykorzystaniem wagosuszarki.
Proponowang metod¢ badania poréwnano w metoda referencyjng w kontekscie kosztow
zakupu wyposazenia, eksploatacji oraz przestrzeni potrzebnej do organizacji miejsca pracy.
Rozdziat 12 opisuje aspekty innowacyjne jakie posiada metoda badania zawarto$ci wody
wykorzystujaca wagosuszarke. Zagadnienie to przedstawiono wieloptaszczyznowo
uwzgledniajac skale zmian, sposob finansowania, obszar innowacji jak 1 stosunek do
srodowiska przyrodniczego.

Rozdziat 13 zawiera wnioski z przeprowadzonych badan w odniesieniu do kazdego
z badanych produktéw spozywczych. We wnioskach zawarto metodyczne wskazowki, dzieki
ktorym mozna prowadzi¢ analizy zawartoSci wody z wykorzystaniem wagosuszarki
uzyskujac wyniki doktadne, precyzyjne przy krotkim czasie badania. Rozdziat 14 zawiera

bibliografi¢ a rozdziat 15 wykaz dorobku naukowego.
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6. Wyniki i dyskusja

Najwazniejszym wnioskiem a zarazem osiggni¢ciem pracy bylo uzyskanie procedur
postepowania podczas przeprowadzania oznaczen zawartosci wody w wybranych produktach
spozywczych. W pracy potwierdzono, ze zaproponowana metoda jest metodg tania, szybka,
precyzyjng 1 dokladng. Jest narzgdziem wspomagajagcym ktéore moze by¢ wykorzystywane
przez technologdéw oraz laborantow kontroli jako$ci. Metoda czynnie wpisuje si¢ w systemy
kontroli 1 bezpieczenstwa zywnosci pozwalajac prowadzi¢ procesy bez zmiany ich cigglosci
(bez opodznien) umozliwiajac natychmiastowe podejmowanie dzialan naprawczych, badz
pozwalajac prowadzi¢ kolejne czynnosci bez niepotrzebnych postojow. W przedstawionej
wersji metoda moze by¢ zaproponowana dla konkretnego obszaru przemystu spozywczego.
Postgpowanie, charakterystyke oraz parametry opracowanej metody (M2) do oznaczania

zawartos$ci wody w wybranych produktach spozywczych przedstawiono ponize;j.

1. Analiza zawartosci wody w ziarniaku orzecha laskowego powinna by¢ prowadzona
w temperaturze 100°C dla masy produktu 5 g +~ 6 g. Przed analizg produkt powinien by¢
rozdrobniony do postaci matych kawalkéw o rozmiarze mniejszym niz 2 mm 1 rozlozony
rownomierng warstwa na powierzchni szalki wagosuszarki. Kryterium definiujace
zakonczenie analizy powinno mie¢ warto$¢ Auto 2. Szacunkowe odchylenie doktadnosci
analizy dla metody M2 jakie uzyskano w dysertacji wynosito 0.28 % przy precyzji 0.11
%, a czas badania ok. 5 minut.

2. Analiza zawartos$ci masy suchej w serach topionych, produkty: S2-1 (ser kremowy), S2-2
(ser z pomidorami), S2-3 (ser kremowy z czosnkiem) powinna by¢ prowadzona
w temperaturze 110°C, przy zastosowaniu kryterium zakonczenia analizy Auto 1:
(produkty S2-1 oraz S2-2) oraz dla kryterium stabilno$ci masy analizowanego produktu 1
mg w czasie 35 sekund (produkt S2-3). Dokladnos$¢ analizy przy zastosowaniu tych
parametréw wyniosta odpowiednio, 0.18 % (S2-1), 0.30 % (S2-2), 0.14 % (S2-3). Masa
produktéw poddana analizie powinna si¢ zawiera¢ w zakresie 1.46 g +~ 3.20 g. Znaczne
zwigkszenie masy analizowanego produktu do ok. 6 =7 g nie jest wskazane ze wzgledu

dtugi czas analizy oraz znaczace odchylenia w doktadnosci prowadzonej analizy.

3. Analiz¢g zawartosci wody w margarynie do smarowania mozna prowadzi¢
w temperaturach od 90 °C do 105°C nanoszgc badany produkt w iloéci ok. 3 + 6 g na

piasek kwarcowy. Jednakze najmniejsze odchylenie dokladnosci (0.03 %) uzyskano
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prowadzac analize w 105 °C. Kryterium zakonczenia analizy zostato okreslone jako Auto
3. Szacunkowy czas potrzebny na wyznaczenie zawarto$ci wody w analizowanym
produkcie wynosit 12 minut. Precyzja metody M2 dla tego rodzaju produktow
analizowanych w temperaturach od 90 °C do 105°C zawierala sie w przedziale od 0.10 %

do 0.19 %, co swiadczyto o poprawnym doborze parametrow analizy zawarto$ci wody.
y pop y p y Y.

Analize zawarto$ci wody w mace szymanowskiej] mozna prowadzi¢ w temperaturze
120°C (odchylenie dokladnosci 0.06 %) lub alternatywnie w temperaturze 130°C
(odchylenie doktadnosci 0.08 %). Nie stwierdzono istotnego zréznicowania w precyzji
pomiarow podczas badan zawartosci wody w produkcie S4 wykonanych w tych
temperaturach, jednakze nieco mniejszg warto$¢ (0.08 %) wobec 0.19 % (130°C)
stwierdzono prowadzgc badania w temperaturze 120 °C. Kryterium zakonczenia analizy
ustalono jako Auto 3. Masa produktu zastosowana w badaniach powinna si¢ zawierac
w zakresie 3 + 5 g. Czas badania zawieral si¢ w przedziale od ok. 5 minut do ok. 7

minut.

Analiza produktow ciastkarskich powinna by¢ prowadzona w temperaturze 102°C.
Produkt przed analizg nalezy rozdrobni¢ (mechanicznie lub rgcznie) do postaci miatkie;.
Masa produktu poddanego analizie moze si¢ zawiera¢ w przedziale od 1.20 g do 10 g bez
utraty doktadnos$ci prowadzonej analizy, jednakze przy zréznicowanym czasie badania
(od 3 min. do 18 min.). Badania nalezy prowadzi¢ przy zastosowaniu kryterium
zakonczenia analizy Auto 2. Precyzja oznaczenia zawartosci wody w produktach S5

z wykorzystaniem metody M2/S5 wyniosta maksymalnie 0.10 %.

Susz owocowy przed analiza wymagal rgcznego badz mechanicznego rozdrobnienia.
Badanie zawartosci wody dla suszu jablkowego nalezy prowadzi¢ dla masy 2.70 g +
4.20 g w temperaturze 90°C, kryterium zakonczenia badania Auto 3, dla suszu borowki
masa powinna wynosi¢ ok. 5.5 g a badanie powinno prowadzi¢ si¢ w temperaturze 85 °C,
kryterium zakonczenia analizy Auto 2. Z kolei dla suszu wisni wymagana masa produktu
to ok. 1.5 g a proces powinien przebiega¢ w temperaturze 90°C przy kryterium

zakonczenia badania Automatyczne 2.
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7. Zawarto$¢ wody w produktach mleczarskich nalezy prowadzi¢ w temperaturze 105°C,
przy kryterium zakonczenia analizy Auto 3. Produkt powinien by¢ rozprowadzony
cienka warstwg na powierzchni szalki. Masa produktéw S7-1 + S7-4 (serki
homogenizowane) powinna by¢ w zakresie 1.60 g ~ 5 g, a produktow S7-5 + S7-7 (serki
$mietankowe) w zakresie 1.60 g ~ 7 g. Precyzja analizy zawarto$ci wody wedtug metody
M2/S7 wynosita od 0.08 % do 0.19 % dla produktow S7-1 + S7-4 1 0.24 %, 0.50 % dla
produktéw S7-5 + S7-7. Czas badania zawartosci wody produktow S7 byt zalezny od
wielkosci masy produktu poddanego analizie 1 zawieral si¢ w przedziale od ok. 6 do 16

minut (produkty S7-1 + S7-4) 1 od ok. 6 do 26 min. (produkty S7-5 + S7-7).

8. Badania zawarto$ci wody w owocach liofilizowanych nalezy prowadzi¢ dla produktow
po ich wczesniejszym rozdrobnieniu. Masy produktow w badaniu powinny si¢ zawierac
w zakresie od 1.5 g do 2.5 g Roznorodno$¢ struktury badanych produktow
liofilizowanych wskazala, ze nie udato ustali¢ jednej procedury o tych samych

parametrach prowadzenia analizy.

Analize¢ zawartosci wody w produkcie S8-1 (truskawka) nalezy prowadzi¢
w temperaturze 70°C przy kryterium zakofczenia analizy Auto 2. Masa produktu powinna
zawierac¢ si¢ w zakresie 1.5 do 2 g. Doktadnos$¢ badania zawartosci wody w produkcie S8-1
wynosita 0.02 % przy precyzji pomiaru 0.09 %. Czas badania zawarto$ci wody w S8-1
zawieral si¢ w przedziale od 5 do 8 minut. Zastosowanie wigkszej masy analizowanego
produktu (ponad 3 g) skutkowalo zwigkszeniem bledu pomiaru oraz wydluzeniem czasu

badania.

Badania zawartos$ci wody w produkcie S8-2 (aronia) nalezy prowadzi¢ w temperaturze
70°C + 80°C dla masy okolo 1.5 g przy zastosowaniu kryterium zakonczenia analizy
zawartosci wody, Auto 2. Dokfadno$¢ wyznaczania zawartosci wody w produkcie S8-2 przy
takich parametrach wyniosta 0.03 % a precyzja pomiarow 0.24 %. Czas badania wyniost
Imin. 37 sekund. Zwigkszenie masy analizowanego produktu do wartosci ponad 3 g nie jest
zalecane ze wzgledu na znaczne btedy doktadnosci (0.51 %). Alternatywnie analiza
zawartosci wody w produkcie S8-2 moze by¢ prowadzona w temperaturze 70°C, przy ktorej
uzyskano odchylenie doktadnosci 0.09 % wzgledem warto$ci jaka wykazano w metodzie

referencyjne;j.
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Masa produktu S8-3 (jabtko) w badaniu zwarto$ci wody powinna si¢ zawierad
w przedziale 2 — 3 g, co zapewnialo czas analizy od 3 do 4 minut. Temperatura badania
powinna wynosi¢ 80°C przy kryterium zakonczenia badania Auto 2. Dokladno$¢ oznaczenia
zawartos$ci wody wyniosta 0.07 % przy precyzji pomiaru 0.18 %. Mozliwa do zastosowania
w analizie zawarto$ci wody jest rowniez temperatura 70°C, przy ktorej uzyskano rownie mate

odchylanie (0.06 %) w doktadnos$ci prowadzonego procesu oznaczania zawartosci wody.

Badanie zawartosci wody w produkcie S8-4 (bazylia) nalezy prowadzi¢
w temperaturze 80°C, przy kryterium zakonczenia procesu Auto 3, dla masy produktu ok. 1.5
g. Dokladno$¢ pomiaru zawartosci wody w produkcie S8-4 wyniosta 0.02 %, precyzja

pomiaru 0.18 %, a czas analizy 2 min. 47 sekund.

Masa produktu S8-5 (kukurydza) podczas badan zawarto$ci wody powinna si¢
zawiera¢ w zakresie od 2.28 g do 3.92 g. Wlasciwa temperatura prowadzenia analizy to 80°C
a kryterium zakonczenia badania Auto 3. Uzyskano odchylenie dokfadnosci od 0.04 % do
0.10 % przy precyzji oznaczenia zawartosci wody 0.12 % a czas badania zawieral si¢
w zakresie od 4 do 10 minut. Badanie zawartosci wody w produkcie S8-5 o masie ok. 1.5 g
nie jest zalecane ze wzgledu na ponad dwukrotnie wigksze odchylenie doktadnosci (0.29 %)

niz te uzyskane dla produktu o masie z przedzialu 2.28 g do 3.92¢.

Analiza zawartosci wody w produkcie S8-6 (malina gryz) powinna by¢ prowadzona
w temperaturze 65°C lub 75°C przy kryterium zakonczenia analizy Auto 3. Masa produktu
uzytego w badaniu powinna si¢ zawiera¢ w przedziale od 1.15 g do 1.85 g. Doktadnosé¢
analizy zawartosci wody wyniosta 0.13 % a precyzja prowadzonego badania 0.11 %. Czas
potrzebny do wyznaczenia zawartosci wody w produkcie S8-6 wynidst ok. 6 minut dla
analizy prowadzonej w temperaturze 60°C i ponad 14 minut gdy produkt badano w 75°C.
Zwiegkszenie temperatury prowadzenia badania do 85°C skutkowalo spalaniem wierzchnich

warstw produktu S8-6.

Badania zawartosci wody w produkcie S8-7 (malina proszek) nalezy prowadzi¢
w temperaturze 75°C, dla masy produktu 1.78 g, przy kryterium zakofczeniu analizy Auto 3.
Doktadnos¢ analizy zawartosci wody wyniosta 0.13 % a precyzja pomiarow 0.08 %.

Zwigkszenie masy produktu w analizie do ponad 3 g skutkowato bledem pomiaru zawartosci
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wody 0.40 %. Analiza zawarto$ci wody w produkcie S8-7 w temperaturach 85°C i 95°C nie

jest zalecana ze wzgledu na znaczne bledy prowadzonej analizy (0.39 % 1 0.72 %).

W ocenie sensorycznej wykonanej po 7 dniach dla produktu S5-1 (biszkopty)
przechowywanego w opakowaniach: P1 (torba papierowa, gramatura 80-120 g/cm?), P2 (folia
HDPE, grubos¢ 10 um), P3 opakowanie typu box (PP grubos¢ 0.2 mm) P4 (opakowanie
fabryczne) stwierdzono, ze najlepsza zgodno$¢ produktu S5-1 ze wzorcem referencyjnym
ciastka uzyskano, gdy produkt S5-1 byl przechowywany w opakowaniu P2. Zmienno$¢
deskryptorow sensorycznych produktu S5-1 przechowywanego w tym opakowaniu byta
najmniejsza (zapach stodki 5 %, smak stodki 5 %, twardos¢ 5 %, kruchos¢ 12 %, ocena
ogolna 18 %). Po 28 dniach przechowywania uzyskano najmniejszg zmienno$¢ deskryptorow
dla produktu S5-1 w opakowaniu P3. Dla deskryptora ,,ocena ogdlna” ktory jest
kompleksowg oceng sensoryczng wykazano zmienno$¢ tylko 4 %. Tym samym wskazano
opakowanie P3 jako najlepsze do stosowania w celu przechowywania produktu S5-1

w okresie do 28 dni.

Zmienno$¢ deskryptoréw sensorycznych produktu S5-2 (herbatniki o smaku
waniliowym) byla na podobnym poziomie niezaleznie od tego w jakim opakowaniu produkt
byl przechowywany. Warto$¢ dla deskryptora ,,ocena ogdlna” wyniosta odpowiednio 21 %;
30%; 30 %; 26 % dla produktu przechowywanego w opakowaniu odpowiednio: P1; P2; P3;
P4, co nie bylo wystarczajacg informacja dla wskazania opakowania, ktore najlepiej chroni
produkt S5-2 przed zmianami jako$ciowymi w czasie przechowywania. Jednakze na
podstawie zmienno$ci wszystkich deskryptorow produktu S5-2, wskazano opakowanie P3
jako dedykowane dla przechowywania produktu S5-2 w okresie do 7 dni. Ocena sensoryczna
produktu S5-2 po 28 dniach badania réwniez potwierdzita podobng zmienno$¢ deskryptoréw
sensorycznych niezaleznie od opakowania w jakim produkt byl przechowywany. Wykazano
zmiane¢ zapachu stodkiego produktu odpowiednio 13 % (P1), 11 % (P2), 13 % (P3), 13 (P4).
Nieco wieksze zréznicowanie stwierdzono dla pozostatych deskryptorow. Najlepsza zgodnos¢
deskryptora ,,ocena ogdlna” produktu S5-2 z wzorcem referencyjnym ciastka po 28 dniach
przechowywania stwierdzono, gdy produkt S5-2 byt przechowywany w opakowaniu P2. Tym
samym wskazano opakowane P2 jako docelowe dla przechowywania produktu S5-2 w

okresie do 28 dni.
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Opakowaniem, ktore w najlepszym stopniu chronito produkt S5-3 (krakersy)
w okresie 7 dni przechowywania przed zmianami jako$ciowymi bylo opakowanie P3. Dla
produktu przechowywanego w tym opakowaniu zarejestrowano najlepsza zgodno$¢ ze
wzorcem referencyjnym w zakresie twardosci (brak zmian), kruchosci (r6znica 12 %), oceny
ogolnej (roéznica 25 %). Zblizone wyniki uzyskano roéwniez dla produktu umieszczonego
w opakowaniu P2. Opakowania P2 oraz P3 byly to opakowania zamknigte, ktoére
zdecydowanie ograniczaly interakcje produkt — $rodowisko. Wyniki badan oceny
sensorycznej produktu S5-3 po 28 dniach przechowywania wskazaty na opakowanie P2 jako
te, ktore w najlepszym stopniu chroni produkt przed zmianami jako$ciowymi. Dla wszystkich
deskryptorow produktu S5-3 przechowywanego w tym opakowaniu P2 stwierdzono
najmniejsze odchylenia wzgledem produktu referencyjnego. Wskazano zatem opakowanie P2

jako docelowe do przechowywaniu produktu S5-3 w okresie do 28 dni.

W analizie sensorycznej produktow S5-4 (herbatniki maslane) wykonanej po 7 dniach
przechowywania stwierdzono najlepsza zgodnos$¢ z referencyjnym wzorcem ciastka dla
produktu S5-4 w opakowaniu P3. Dla produktu w tym opakowaniu nie stwierdzono
zmienno$ci dla deskryptora ,,zapach maslany” 1 stwierdzono niewielkg zmienno$¢ dla
deskryptorow: smak maslany (5 %), twardos¢ (7 %), krucho$¢ (15 %), ocena ogdlna (20 %).
Dla produktow umieszczonych w opakowaniach P1, P2, P4 zarejestrowano znacznie wigksze
odchylenia w ocenie sensorycznej Najlepsza zgodnos$¢ deskryptoréw ,,zapach maslany” 1
»smak maslany” z produktem referencyjnym po 28 dniach badania stwierdzono, gdy produkt
S5-4 byl przechowywany w opakowaniu P2 (zapach maslany, odchylenie 2 %, smak maslany,
nie wykazano zmian). Rdznica zmiennos$ci pozostatych deskryptorow byta w zakresie 5 % dla
twardosci, 10 % dla kruchos$ci oraz 8 % dla oceny ogdlnej, co nie bylo istotne statystycznie
w ocenie jakosci produktu. Opakowanie P2 wskazano jako najlepsze rozwigzanie dla ochrony
cech jako$ciowych produktu S5-4 przechowywanego w czasie 28 dni.

W  sensorycznych  badaniach  jakosci produktow S5  przechowywanych
w opakowaniach P1, P2, P3, P4 stwierdzono, ze opakowania P2 i P3 najlepiej zabezpieczaja
produkty S5 przed utratg jakosci. Produkty S5 przechowywane w tych opakowaniach byly
wlasciwie izolowane od $Srodowiska a tym samym ich zmiany jako$ciowe odnoszone do

wzorcowego ciastka (referencyjnego) byty najmniejsze.
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W badaniach tekstury (badania twardosci) produktu S5-1 stwierdzono, ze wystepuje
korelacja migdzy desorpcja wody z produktu S5-1 a wzrostem jego twardosci. Dla produktu
S5-1 przechowywanego w opakowaniach P1, P2, P3 wykazano wzrost twardosSci
o ok. 40 % wzgledem poczatku badania. Znacznie mniejszy wzrost twardosci (20 %)
stwierdzono, gdy produkt byl umieszczony w opakowaniu P2, ktore najlepiej zabezpieczato
produkt przed utratg jakoS$ci.

Dla produktu S5-2 przechowywanego w opakowaniach P1, P2, P3, P4 nie stwierdzono
powigzania mi¢dzy zmianami zawarto$ci wody w produkcie a jego twardoscig. Stwierdzono
spadek twardosci gdy produkt S5-2 byt przechowywany w opakowaniach P1 (15 %), P2 (20
%), P3 (10 %), P4 (22 %). Najmniejsze zmiany twardosci produktu S5-2 wykazano, gdy
produkt S5-2 byt przechowywany w opakowaniu P3, zmiana twardosci 10 % wzgledem
wyniku jaki uzyskano na poczatku badania. Wskazano zatem opakowanie P3 jako te, ktore

w najlepszym stopniu chroni produkt przed utartg jakosci w czasie jego przechowywania.

Zmiany twardosci produktu S5-3 przechowywanego w okresie 28 dni nie byty $cisle
skorelowane ze zmianami zawartosci wody jakie wykazano dla tego ciastka. Do 7 dnia
badania wykazano absorpcje wody dla produktow w opakowaniach odpowiednio (P1) 0.19
%, (P2) 0.13 %, (P3) 0.28 %; (P4) 0.30 % przy zmianach twardosci produktu w tym okresie
(P1) -10 %, (P2) 40 %; (P3) 10 %; (P4) 30 %. Po 28 dniach badania stwierdzono niewielka
zmienno$¢ zawartosci wody wzgledem poczatku badania produktoéw S5-3 odpowiednio 0.39
% (P1), 0.16 % (P2), 0.14 % (P3), 0.01 % (P4) a zmiany wzrostu twardosci wykazano dla
produktow S5-3 w opakowaniach P1 (18.93 %) oraz P4 (46.97 %) 1 spadek twardosci, gdy
produkty byty przechowywane w opakowaniach P2 (7.82 %) 1 P3 (26.97 %). Stwierdzono, ze

opakowanie P2 najlepiej zabezpiecza produkt S5-3 przed zmianami twardos$ci produktu.

Do 7-go dnia badania produktéw S5-4 (herbatniki maslane) wyrazna absorpcja wody
w ilosci od 1.13 % (P2) do 2.43 % (P1) skutkowata spadkiem twardos$ci tylko dla produktu
w opakowaniu P1 a wzrostem twardosci, gdy produkt byt w opakowaniach P2, P3, P2. W 28
dniowym okresie przechowywania produktow S5-4 stwierdzono absorpcje wody w ilosci od
1.34 % (produkt w opakowaniu P4) do 1.84 % (produkt w opakowanie P1), co nie byto
skorelowane ze wzrostem twardos$ci produktu umieszczonego w opakowaniach P2 (8.86 %)
1 P4 (6 %). Spadek twardosci wykazano tylko dla produktow w opakowaniach P1 (-13.96 %)
oraz P3 (-6.46 %), co bylo spdjne z absorpcja wody jakg wykazano dla produktu S5-4.
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Aspektem innowacyjnym przedstawionym w tej pracy bylo udoskonalenie metody
badania zawarto$ci wody w produktach spozywczych w zakresie dokladnosci oraz szybkosci
prowadzenia analizy. Ten aspekt jest szczegodlnie istotny dla technologow zywnos$ci oraz
personelu technicznego, ktory poprzez szybki 1 rzetelny pomiar moze modyfikowac
1 kontrolowa¢ jakos¢ produktu.

Przeprowadzone badania pozwalajg stwierdzi¢, ze istnieje jeszcze szerokie pole
w ktorym mozna pracowac 1 dopracowywac istniejgcg juz metode pozwalajagc w ten sposob
usprawni¢ dziatanie technologéw czy laborantow. Nalezy zauwazy¢, ze nowe pole badawcze
w zakresie doskonalenia metody wagosuszarkowej moze dotyczy¢ zarowno szybkosSci
prowadzenia analizy jak i znacznie lepszej dokladnosci pomiar6w mozliwych do uzyskania
z zastosowaniem zréznicowanych dtugosci fali promieniowania IR. Ten problem badawczy
jest istotny z punktu widzenia towaroznawczej oceny produktu, jednakze wymaga
zastosowania bardzo czutych urzadzen do detekcji dlugosci fali promieniowania emitowane;]
w czasie analizy.

Pozytywna weryfikacja wszystkich hipotez badawczych pozwala na gruncie

logicznym potwierdzi¢ przyjeta w rozprawie doktorskiej teze.
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