POLIMERY 2015, 60, nr 4

279

Analiza wytrzymalosciowa folii jadalnych

na bazie ksantanu

Marcin Kucharek? *, Piotr Janas?

DOI: dx.doi.org/10.14314/polimery.2015.279

Streszczenie: W niniejszej pracy przedstawiono metode otrzymywania folii jadalnych na bazie ksantanu
z dodatkiem réznej ilosci gliceryny i maki szaranczynu strgkowego (LBG) oraz badania wytrzymatoscio-
we wytworzonych wieloskltadnikowych folii. Oceniono wytrzymalos¢ na zerwanie, wydtuzenie nomi-
nalne oraz odpornos¢ na przenikanie pary wodnej. Na tej podstawie okre$lono wptyw zawartosci
poszczegdlnych sktadnikéw na parametry otrzymywanych powtok.

Stowa kluczowe: biopolimery, powloki jadalne, ksantan, rozcigganie, zerwanie, przenikanie pary wod-
nej.

Strength analysis of edible films based on xanthan

Abstract: The present article describes a method of obtaining xanthan — based edible films with addition
of various amounts of glycerin and carob flour (LBG) as well as the strength tests of the produced multi-
component films. The breaking strength, nominal elongation and resistance to water vapour penetration
were determined. On this basis, the effect of the content of particular components on the parameters of

the obtained coatings was studied.

Keywords: biopolymers, edible coatings, xanthan, tension, breaking, water vapour penetration.

Wzrost zainteresowania badaczy wtasciwosciami bio-
polimeréw wynika ze zwigkszajacego si¢ znaczenia ta-
kich materialéw w réznych gateziach gospodarki, a
przede wszystkim w przemysle spozywczym. Stosowa-
nie opakowan wytwarzanych z biopolimeréow umozli-
wia zachowanie, a nawet poprawe jakosci przechowywa-
nych produktow spozywczych oraz pozwala na otrzy-
mywanie zywnosci ,nowej generacji”’. Ze wzgledu na
znaczne koszty zwigzane z wyodrebnianiem biopolime-
row z masy roslinnej, wazna staje si¢ mozliwos¢ ich uzys-
kiwania na drodze mikrobiologicznej [1].

Opakowania jadalne i biodegradowalne musza
spetniac¢ rézne — w zaleznosci od potrzeb — wymagania
funkcjonalne. Gtéwnym kryterium uzytecznosci jest od-
powiednia wytrzymatos¢ mechaniczna i nieprzepusz-
czalno$¢ wobec pary wodnej, konieczna w przypadku
opakowan produktéw zawierajacych wode. Zaleznie od
rodzaju produktu, wymogiem stawianym foliom jest
przezroczystos¢, nierozpuszczalnos¢ w wodzie i ttusz-
czach, brak smaku itp. Wtasciwosci te uzyskuje sie w wy-
niku modyfikacji polimeréw, np. za pomoca enzymow,
zwiazkow alkalicznych, temperatury, promieniowania
UV lub plastyfikatorow, poprawiajacych elastycznosc i
wytrzymato$¢ mechaniczng tworzywa [2—4].
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Polisacharydem pochodzenia mikrobiologicznego,
czesto wykorzystywanym w przemysle spozywczym,
jest ksantan. Mozliwos¢ otrzymywania z ksantanu sta-
bilnych i nietoksycznych zeli odpornych na niska tem-
perature, pozwala na uzycie ich do produkcji lodow.
Ksantan nadaje ptynom charakter pseudoplastyczny,
zageszcza oraz stabilizuje zywnos¢, utrzymuje struk-
ture zardwno mrozonek, jak i wyrobéw cukierniczych,
stosowany jest takze jako dodatek do zup i deseréw [5,
6]. Wazna cecha ksantanu jest mozliwos¢ zmiany jego
struktury w roztworach wodnych, pod wptywem wy-
sokiej temperatury (>80 °C). Podczas ogrzewania roz-
tworu ksantanu o matym stezeniu, nastepuje przejscie
z formy natywnej helisy do form zdenaturowanych, co
prowadzi do siedmiokrotnego zwiekszenia gestosci
roztworu. Czasteczki ksantanu tworzg rodzaj sieci, w
ktdrej unieruchamiane sa czastki pozostatych sktadni-
kéw uktadu. Natomiast ogrzanie roztworu ksantanu o
duzym stezeniu powoduje skrecenie ze soba wielu he-
lis tego polisacharydu, bez zwiekszenia przy tym ges-
tosci roztworu i wigzania innych czasteczek. W wa-
runkach tych proba renaturacji, czyli przywrdcenia
struktury pierwotnej, prowadzi do catkowitej agrega-
cji czasteczek ksantanu [7—9]. Zjawisko to jest szcze-
golnie pozadane w tworzeniu wielosktadnikowych
mieszanin zawierajacych ksantan. Otoczenie przez
czasteczki ksantanu czastek pozostatych sktadnikow
pozwala na ich rGwnomierne rozproszenie w zelu i za-
pobiega ich sedymentacji podczas suszenia [10, 11].
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Celem pracy byto otrzymanie zelu polisacharydowe-
goifoliijadalnych zawierajacych ksantan oraz okreslenie
wytrzymatosci mechanicznej uzyskanego produktu,
przeznaczonego do wykorzystania w przemysle opako-
wan zywnosci. Badaniami objeto rowniez niestosowane
dotychczas mieszanki ksantanu, maczki szaranczynu
strakowego (LBG) oraz gliceryny.

CZESC DOSWIADCZALNA
Materiaty

— Ksantan pozyskiwany przez autoréw w wyniku
syntezy mikrobiologicznej z Xanthomonas campestris
NRRL-1459B, zakupionego od ATCC-LGC partnership,
prowadzonej w bioreaktorze Bioflo III. Otrzymane pod-
foze pohodowlane wirowano (14000 obr/min) w celu
usuniecia mikroorganizmdéw i czesci zanieczyszczen.
Nastepnie otrzymany supernatant mieszano za pomoca
mieszadta mechanicznego (300 obr/min) z dwukrotna
objetoscia etanolu 99,6 % i ekstrahowano ksantan. Tak
otrzymany polisacharyd oddzielono przy uzyciu sacz-
kow filtracyjnych 0,2 um Millipore i suszono w tempera-
turze 50 °C. Po wysuszeniu ksantan przemywano etano-
lem 99,6 % i ponownie suszono, cykl powtorzono trzy-
krotnie. Uzyskany oczyszczony ksantan w postaci
sproszkowanej uzyto do dalszych badan.

— Maczka szaranczynu strakowego (LBG) w postaci
sproszkowanej (Natura-Med L. Kulczyk Sp. J).

— Gliceryna syntetycznie czysta (POCh SA).

Metodyka badan
Przygotowanie probek do badan

Sporzadzono probki o sumarycznej masie odpowia-
dajacej 4 g suchej masy i stosunku masowym poszczegol-
nych skladnikow przedstawionym w tabeli 1. Prébki roz-
puszczono w 100 cm® wody destylowanej. Nastepnie,
mieszajac przez 30 min, podgrzano do 90 °C, co zapewni-
fo odpowiednie otoczenie czastek zwigzkdéw wspottwo-
rzacych folie przez powstajace zdenaturowane struktury
ksantanu. W celu usunigcia ewentualnych zanieczysz-
czen zele przefiltrowano przez sito o grubosci oczek
0,5 mm, po czym gorace zele wylewano na plytki polisty-
renowe — w ilosci 1,573 mg suchej masy zelu na 1 cm* —
zapewniajacej optymalna grubos¢ gotowej folii. Po upty-
wie 24 h suszenia w temperaturze pokojowej uformowa-
ne folie oddzielono od podioza.

Z kazdego z dziewigciu typow folii wycieto po dwie
probki w ksztalcie kota o $rednicy 70 mm do pomiaru
przepuszczalnosci pary wodnej oraz po szes¢ paskow o
wymiarach 20 x 50 mm do badania wytrzymatosci na
rozcigganie i zerwanie.

Tak przygotowane prébki rownomiernie rozmiesz-
czono w wykonanej samodzielnie, prostej komorze kli-
matycznej, zbudowanej z tafli polipropylenowych. Prob-

ki klimatyzowano przez 48 h w temperaturze pokojowe;j.
Wilgotnos¢ powietrza (kontrolowana przy uzyciu higro-
metru TFA 30.5024) na poziomie 50 % utrzymywano
dzieki zastosowaniu nasyconego wodnego roztworu
azotanu(V) magnezu.

Tabela 1. Oznaczenia probek i stosunek masowy skladnikow
Table 1. Sample designations and weight proportions of the

components
Sktadniki
OZPTLZC;:Eie Udziat masowy / stezenie (g/dm?)

ksantan LBG gliceryna
A 1/16,0 1/16,0 0,5/8,0
B 1/16,0 2/19,5 0,5/8,0
C 1/16,0 3/22,0 0,5/8,0
D 1/16,0 1/16,0 0,25/4,5
E 2/19,5 1/16,0 0,5/8,0
F 3/22,0 1/16,0 0,5/8,0
G 1/16,0 1/16,0 0,75/11,0
H 4/25,0 0/0,0 0,5/8,0
I 1/16,0 1/16,0 1/16,0

Po uptywie 2 déb zmierzono grubos¢ za pomoca recz-
nego grubo$ciomierza z doktadnoscia do 2 um:

— kol — w 5 miejscach kazdej probki,

— paskow — w 3 miejscach kazdej probki,
po czym obliczono $rednia arytmetyczna grubosci kazdej
probki.

Metody badan

Szybkos¢ przenikania pary wodnej oznaczono we-
dtug normy PN-EN ISO 2528:2000. W pokrywach, o
gwintowanych zamknieciach, przygotowanych uprzed-
nio dziewieciu polimerowych pojemnikow, wycieto
otwory o $rednicy 50 mm. Nastepnie przy uzyciu spoiwa
cyjanoakrylowego szczelnie przyklejono do nich przygo-
towane probki w ksztatcie kota, z kazdego typu folii. Do
pojemnika nalano 100 cm® wody destylowanej i zakreco-
no. Przez osiem godzin, w odstepach jednogodzinnych,
mierzono ubytek masy za pomoca wagi analitycznej. Na
podstawie sredniego ubytku masy obliczono szybko$¢
przenikania pary wodnej przez badane folie.

WVTR = 24 )
A
gdzie: WVTR — szybkos$¢ przenikania pary wodnej
[g/(m? - d)], m — ubytek masy, A — powierzchnia przeni-
kania pary wodnej.

Wytrzymato$¢ na rozciaganie i wydtuzenie catkowite
okreslono na podstawie normy PN-EN ISO 527-1:1998.
Probki umieszczono w, wykalibrowanych na 30 mm,
szczekach teksturometru Stabile Micro System
TA XTplus Texture Analyser'™. Prébki poddano réwno-
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miernemu jednokierunkowemu rozcigganiu wzdtuz
gtéwnej osi, z predkoscig 1 mm/s. Wydtuzenie nominal-
ne probki oraz wytrzymatos¢ na zerwanie obliczono ze
WZOrow:

— Em?ks.
gdzie: om — wytrzymatosc na rozciaganie (MPa), F,, .
— maksymalna sila rozciagajaca, A — poczatkowy
przekrdj odcinka pomiarowego probki,
et = AL 100 3)
L

gdzie: et — wzgledne wydluzenie nominalne (%), L —
poczatkowa odlegtos¢ miedzy zaciskami, AL — przyrost
odleglosci miedzy zaciskami.

WYNIKI I ICH OMOWIENIE

Wszystkie folie, z wyjatkiem probki D o najmniejszej
zawartosci gliceryny (4,5 g/dm?), charakteryzowaly sie
zblizong przepuszczalnoscia pary wodnej, co mozna ttu-
maczy¢ wlasciwo$ciami hydrofobowymi tego plastyfika-
tora. Wigkszy udziat (powyzej 9 g/dm®) gliceryny w sto-
sunku do pozostatych sktadnikéw nie wplywat juz w is-
totnym stopniu na przenikalnos¢ pary wodnej przez
otrzymane folie (rys. 1).
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Rys. 1. Szybko$¢ przenikania pary wodnej (WVTR) folii ksanta-
nowych; oznaczenie probek jak w tabeli 1

Fig. 1. Water vapour transmission rate (WVTR) of xanthan films;
sample designations as in Table 1

Najwigkszym wydtuzeniem wzglednym charaktery-
zowaly sie probki Gil o duzej zawartosci gliceryny (G —
11 g/dm?, T — 13 g/dm?). Wykazano, ze taki stosunek ilos-
ci gliceryny do pozostatych skladnikéw foliotworczych
prowadzi do zmniejszenia zaréwno wydtuzenia wzgled-
nego nominalnego, jak i wytrzymatosci na rozciaganie.
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Rys. 2. Wydluzenie wzgledne nominalne folii ksantanowych;
oznaczenie probek por. tabela 1

Fig. 2. Nominal relative elongation of xanthan films; sample
designations as in Table 1

W przypadku folii wytworzonych z ksantanu z gliceryna
(probka H) obserwowano stosunkowo duza wartos¢ sity
zrywajacej, ale niewielkie wzgledne wydtuzenie, co po-
wodowato, ze ulegaly one szybkiemu rozerwaniu. Folie
z duzym udzialem ksantanu z dodatkiem LBG (probki D,
E, F) charakteryzowaly si¢ wigkszym wydtuzeniem i wy-
trzymatos$cia na rozciaganie niz folie wytworzone jedy-
nie z ksantanu i gliceryny. Probki folii wytworzonej z jed-
nakowej iloéci ksantanu i LBG (16 g/dm?®), a jednoczesénie
z mniejsza zawartoscia gliceryny (8 g/dm®, probka A)
charakteryzowaly sie zarowno duza wytrzymatoscia na
rozciagganie, jak i wydtuzeniem wzglednym (rys. 2, 3).
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Rys. 3. Wytrzymalo$¢ na rozciaganie folii ksantanowych; ozna-
czenie probek por. tabela 1
Fig. 3. Ultimate tensile strength of xanthan films; sample designa-
tions as in Table 1
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Wykazano, ze wytrzymatosc folii ksantanowych zale-
zy od wzajemnej proporcji stosowanych skladnikéow
powtlokotwoércezych. Decydujacy wplyw na wilasciwosci
wytrzymatosciowe folii wywiera badany polisacharyd
— ksantan. Gliceryna jako plastyfikator powodowata
znaczne zwigkszenie warto$ci wydtuzenia nominalnego,
ale rownoczesénie zmniejszenie wartosci sily zrywajacej.
Maczka szaranczynu strgkowego (LBG) wplywata na
poprawe sprezystosci probek, jednak zastosowanie
wiekszej ilosci zmniejszalo wartosci sily potrzebnej do
rozerwania folii.

WNIOSKI

Dodatek gliceryny do ksantanu oraz mieszaniny
ksantan-maczka szaranczynu strakowego umozliwia
wytworzenie z nich zeli oraz cienkich folii. Folie z mie-
szaniny ksantan/LBG charakteryzujq si¢ dobra wytrzy-
matoscia mechaniczng i dostateczna odpornoscia na
przenikanie pary wodnej. Wykazano iz folie wytworzone
z réwnych iloéci ksantanu i LBG (16 g/dm?®) z niewielkim
dodatkiem gliceryny (8 g/dm?) wykazuja dobry stosunek
wydluzenia catkowitego do wytrzymatosci na zerwanie.
Folie wytworzone z ksantanu z dodatkiem maczki sza-
ranczynu strakowego i gliceryny moga znalez¢ zastoso-
wanie w technologii zywnosci, jednak niezbedne jest
przeprowadzenie badan takze innych wtasciwosci takich
materiatéw, a nastepnie opracowanie technologii otrzy-
mywania opakowan dla okreslonych rodzajow produk-
tow spozywczych.
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opracowal ogdlnokrajowa
BAZE APARATURY DO OKRESLANIA CHARAKTERYSTYKI I PRZETWORSTWA POLIMEROW
bedacej w posiadaniu uczelni, instytutéw PAN i instytutéw badawczych.
Baza jest wyposazona w funkcje umozliwiajace wyszukiwanie wg zadanych parametrow: nazwy, typu lub
modelu aparatu, roku produkgji, producenta, charakterystyki parametréw technicznych, zastosowania do

badan, lokalizacji, stow kluczowych, sposobu wykonywania badan, numeréw norm, wg ktérych prowadzi sie
badania, oraz adresu i kontaktu z osoba odpowiedzialng za dany aparat. Baza jest ciaggle uaktualniana.

Dostep do danychiwyszukiwanie informacji w bazie jest bezptatne.

Instytucje i firmy zainteresowane zamieszczeniem w bazie informacji o posiadanej aparaturze prosimy

aparaturapolimery.ichp.pl
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