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TERESA FORTUNA, LESLAW JUSZCZAK

WYKORZYSTANIE PIKNOMETRU HELOWEGO DO POMIARU
GESTOSCI SKROBI

Streszczenie

Oznaczono gestos¢ skrobi roznego pochodzenia przy uzyciu piknometru helowego. Najwyzsza jej
warto$é wéréd skrobi naturalnych miata skrobia ziemniaczana — 1,5176 g/cm’, a najnizsza kukurydziana -
1,5032 g/cm’. Stwierdzono réwniez niewielki wplyw procesu odttuszczania skrobi na jej gestosé. W przy-
padku skrobi pszennej odtluszczonej w temperaturze 80°C gesto$é nieznacznie zmalala, a w pozostatych
skrobiach odtluszczonych wzrosta. Najwigksza ggstos¢ po odtluszczeniu miata skrobia owsiana
(temperatura ekstrakcji — 80°C) — 1,5196 g/ecm®. Wartosci odchylen standardowych dla pomiarow gestosci
wynosily od 0,0002 do 0,0016 g/cm’, a wspétczynnikéw zmiennosci od 0,01 do 0,1 %, co $wiadczy o
wysokiej dokladnosci tej metody.

Wstep

W przemysle spozywczym do pomiaru gestosci surowcédw i produktéw zywno-
sciowych w stanie cieklym najczesciej stosuje sie areometry, ktore sg wyskalowane w
odpowiedniej temperaturze, w ktérej nalezy dokonywaé odczytu. Przy pomiarach w
innej temperaturze nalezy uwzgledni¢ odpowiednie poprawki. Czulo$é areometrow
jest duza, a pomiary nie sa skomplikowane, dzieki czemu sg one szeroko stosowane
[1].

Druga grupa metod pomiaru ggstosci sg metody piknometryczne. Pomiar polega
na poroéwnaniu masy tej samej objetosci cieczy o nieznanej gestosci z masa wody o tej
samej objetosci i w tej samej temperaturze. Doktadno$¢ pomiaréw w metodach pik-
nometrycznych moze wynosié nawet 107 [4]. Metodami tymi mozna réwniez oznacza¢
gestos¢ wzgledna materiatéw sypkich np. skrobi. Niedogodnoscia tych metod jest ko-
niecznos¢ ustalania stalej temperatury pomiaru. W przypadku pomiaréw gestosci ciat
sypkich watpliwosci budzi doktadno$¢ pomiaru objetosci, co wynika z pewnej poro-
watosci tych ciat.
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Do pomiarow gestosci cial statych moze by¢é wykorzystywana waga hydrosta-
tyczna, ktorej zasada dziatania opiera si¢ na prawie Archimedesa. Maksymalna do-
kfadno$¢ pomiaréw wynosi 10 [1], chociaz sciste wyznaczenie objetosci wypartej
wody moze budzi¢ pewne watpliwosci.

Gestos¢ skrobi pszennej w przyblizeniu wynosi ok. 1,6 g/em® w srodowisku bez-
wodnym, a przy wilgotnosci réwnowaznej ok. 1,5 g/cm’, przy czym wartosci te zaleza
od pochodzenia skrobi oraz metody i warunkéw pomiaréw [3, 10]. Nowotny [9] po-
daje dla skrobi ziemniaczanej gestosé — 1,65 g/cm®. Gambus w badaniach nad polskimi
rodami pszenzyta [5] oznaczyta ich gestos¢ przy uzyciu piknometru Reischauera sto-
sujac bezwodny alkohol etylowy jako faze ciekla. Srednia gestosé skrobi pszenzytniej
wynosita 1,6268 g/cm’. W badaniach Dengate i wsp. [3] oznaczono gestos¢ skrobi
pszennej przy roznej wilgotnosci ziaren i dla réznych frakcji. Dla skrobi odwadnianej
w prézni nad P,Os gestosé wynosita 1,59 g/em’ dla frakeji duzych ziarenek oraz 1,60
g/em’ dla frakcji ziarenek matych. Przy wilgotnosciach zblizonych do réwnowaznej
$rednia gesto$é skrobi wynosita 1,52 g/em?® (wilgotnosé 10%) i 1,48 g/em® (wilgotnosé
15%). Dla skrobi o zawartosci wody 45% gqstoéé wynosita 1,35 g/cm’. Podobne wy-
niki uzyskal Wachalewski [11] badajac rozne rodzaje skrobi odnosnie ziarnistosci
frakeji rozniacych sie cigzarem wlasciwym. Uzyskane wartosci gestosci wahatly sig w
granicach 1,48-1,50 g/cm’.

Nowoczesnym przyrzadem o duzej dokladnosci do oznaczania gestosci jest pik-
nometr helowy. Dotychczas brak jest w literaturze informacji odnosnie wykorzystania
go do pomiaru ggstosei skrobi.

Dlatego w niniejszej pracy postanowiono oznaczy¢ gestos¢ skrobi rdznego po-
chodzenia przy uzyciu piknometru helowego, oraz okresli¢ wplyw odtluszczania skro-
bi na jej gestose.

Material i metody

Materiatem badawczym byly nastepujace skrobie: ziemniaczana ,,Superior” pro-
dukcji ZPZ Pita, pszenna i kukurydziana produkcji niemieckiej oraz skrobia owsiana
produkcji finskie;j.

Skrobie odtluszczano dwoma metodami: w pierwszej dziatajac na probke 75% n-
propanolem w temperaturze 80°C w trzech cyklach (dwa razy po trzy godziny i raz
cztery godziny) [8]. W drugiej metodzie wykorzystywano do ekstrakcji mieszaning
chloroform, metanol, woda (w stosunku 3:2:1) w temperaturze 25°C réwniez w trzech
cyklach (trzy razy po cztery godziny) [6].

Pomiarow gestosci dokonywano przy pomocy piknometru helowego Accu-Pyc
1330 firmy Micromeritics. Metoda ta polega na wykorzystaniu helu dla doktadnego
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zmierzenia objetosci probki. Hel zapelnia pory materialu znacznie szybciej i doktad-
niej w poréwnaniu do cieczy (metody piknometryczne, waga hydrostatyczna).

Podstawowymi elementami przyrzadu (rys. 1) sa dwie komory o $cisle okreslonej
objetosci: komora pomiarowa (4) i komora ekspansyjna (5). Ponadto przyrzad jest
wyposazony w trzy zawory: zawor doprowadzajacy hel z butli do komory pomiarowe;j
(1), zawdr wyrdwnawcezy pomiedzy komorami (2) oraz zawor odprowadzajacy hel i
wyréwnujacy ciénienie do cisnienia atmosferycznego (3). Badana prébka (6) umiesz-
czana jest w komorze pomiarowej wyposazonej w precyzyjny manometr (7) [7].
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Rys. 1. Schemat dzialania piknometru helowego [7].

Zalezno$¢ pomigdzy ci$nieniem a objgtosciag helu ujeta w prawie gazowym po-

zwala na okreslenie objetosci materiatu.
Vskro = Vi - Vo / (P1-Pa) /(P2 - Py) -1 (7]
gdzie: V, - objetos¢ komory pomiarowe],
V, — objeto$¢ komory ekspansywnej,
P; - ci$nienie tadowania,
P, — ci$nienie wyréwnania,
P4 — ci$nienie atmosferyczne.

W celu usunigcia wody, przed pomiarem probki suszono w suszarce prozniowej
w temperaturze 30°C. Dla poréwnania wynikéw dokonano jednego pomiaru gestosci
dla skrobi ziemniaczanej nie suszone;j.

W omawianym przyrzadzie naczynie pomiarowe ma objetosé ok. 10 cm’ i aby
zapewni¢ dokfadno$¢ pomiaréw probka powinna wypelnia¢ naczynie do 2/3 jego ob-
Jjetosci. Przed pomiarem badana probke wielokrotnie przeplukuje si¢ czystym helem w
celu desorpcji innych gazéw. Wiasciwe pomiary gestosci przyrzad wykonuje w trybie
automatycznym, sterowany za pomoca mikroprocesora. Liczbe ptukan, ilos¢ indywi-
dualnych pomiar6éw, szybkos$¢ ekwilibracji cisnief oraz opis probki wprowadza sie do
programu przy pomocy klawiatury. Do programu wprowadza si¢ rowniez mase probki
oznaczong na wadze analitycznej. W trakcie pomiaru prébka znajduje sie praktycznie
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caly czas w tej samej temperaturze. Po zakoficzeniu pomiaru, ktéry dla pieciu ptukan i
pieciu powtorzen trwa okoto 30 minut, wyniki pomiaréw sa drukowane automatycz-
nie. Sprawozdanie takie zawiera zmierzone objetosci probki, obliczone gestosci i ich
srednie oraz odchylenia standardowe. Nalezy rowniez zwroci¢ uwage na fakt, ze przy-
rzad okresla objeto$¢ probki uwzgledniajac rzeczywista objeto$é materiatu oraz obje-
tos¢ pordw zamknigtych do ktorych hel nie ma dostepu [7]. W przypadku materialéw
drobnoziarnistych takich jak skrobia, nie ma to wigkszego znaczenia i gesto$¢ ozna-
czona metoda helowa powinna by¢ taka sama jak oznaczona metoda piknometryczna.
W przypadku oznaczania gestosci probek gruboziarnistych lub kawatkowych, posia-
dajacych pory zamknigte wyniki pomiaréw objetosci beda wyzsze, o sumaryczng ob-
jetosé poréw zamknietych, co wplynie na wyzsze wyniki gestosci. Problem ten mozna
rozwiaza¢ doktadnie mielac probke przed pomiarem.

Wyniki i dyskusja

Tabela 1 zawiera przyktadowe sprawozdanie z pomiaréw gestosci skrobi ziem-
niaczanej, dla ktorej érednia objetosé probki z pieciu pomiaréw wynosita 5,0586 cm’
(odchylenie standardowe 0,0013 c¢m®), a srednia gesto$é 1,5176 g/cm® (odchylenie
standardowe 0,0004 g/cm’). W tabeli 2 zestawiono oznaczone wartosci gestosci dla
réznych rodzajéw skrobi oraz odchylenia standardowe i wspdtczynniki zmiennoscei [2].
Najwigksza gestoscia wérod skrobi naturalnych charakteryzowala sig skrobia ziemnia-
czana i owsiana (odpowiednio 1,5176 i 1,5174 g/cm®), a najmniejsza skrobia kukury-
dziana — 1,5032 g/em’. Dziatanie rozpuszczalnikéw i temperatury w procesach eks-
trakcji thuszezu oraz usuniecie wiekszosci lipidow nie wptynelo w znaczacy sposéb na
gestos¢ skrobi. W przypadku skrobi pszennej odtluszezonej w temperaturze 25°C ge-
sto$¢ nieznacznie wzrosta o 0,0016 g/cm®, natomiast odttuszczonej w temperaturze
80°C — zmalata o 0,0050 g/cm® w stosunku do skrobi wyjéciowej. Odttuszczone skro-
bie kukurydziane i owsiane charakteryzowaly si¢ nieznacznie wyzsza gegstoscia niz
odpowiednie skrobie naturalne. Najwigkszy wzrost gestosci (o 0,0053 g/cm’) zaob-
serwowano dla skrobi kukurydzianej odtluszczonej w temperaturze 25°C. Zamieszczo-
ne w tabeli wartosci odchylen standardowych i wspétczynnikéw zmiennosci pomiarow
liczonych jako stosunek odchylenia standardowego do wielko$ci mierzonej $wiadcza o
wysokiej dokfadnosci pomiarow wykonanych ta metoda. Warto$¢ odchylen standar-
dowych wahata sie w granicach od 0,0002 do 0,0016 g/em’, a wspbtezynnikéw zmien-
nosci od 0,01 do 0,1%.

Dla stwierdzenia wptywu zawartosci wody na pomiar gestosci, oznaczono gg-
stoé¢ skrobi ziemniaczanej nie suszonej w suszarce prozniowej tj. przy jej wilgotnosci
réwnowaznej. Gestosé ta wynosita 1,4772 g/em® (tabela 2). Réznica w gestosci wyni-
kala nie tylko z obecno$ci wody w badanej probee, ktéra ma znacznie nizszg gestosc,
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ale réwniez z faktu, ze woda zawarta w skrobi utrudnia desorpcje innych gazéw pod-
czas ptukania helem, a takze moze mie¢ wplyw na dokladny pomiar objetosci badane;j

probki.

Wyniki pomiaru ggstosci skrobi ziemniaczanej

Tabela 1

Numer | Objetosé probki | Odchylenie od $redniej Gestosé probki Odchylenie od $redniej
pomiaru [cm’] [cm?)] [g/em?] [g/cm’]
1 5,0572 -0,0015 1,5180 0,0004
2 5,0591 0,0004 1,5175 -0,0001
3 5,0591 0,0005 1,5175 -0,0002
4 5,0575 -0,0011 1,5179 0,0003
5 5,0603 0,0016 1,5171 -0,0005
Srednia objetosé: 5,0586 cm’, odchylenie standardowe: 0,0013 cm®
Srednia gestosé: 1,5176 g/em®, odchylenie standardowe: 0,0004 g/em®
Tabela 2

Srednie gestosci, odchylenia standardowe i wspotezynniki zmiennosci dla réznych rodzajow skrobi

Rodzaj skrobi Cestose s’rgdnia* sgif:lt;i/éir:iz ?ni?:rjrcx?;:? i'k
efem] [g/e’] [%]
Skrobia ziemniaczana nie suszona 1,4772 0,0002 0,01
Skrobia ziemniaczana 1,5176 0,0004 0,03
Skrobia pszenna 1,5081 0,0002 0,01
Skrobia pszenna odttuszczona w 25°C 1,5097 0,0004 0,03
Skrobia pszenna odtluszczona w 80°C 1,5031 0,0004 0,03
Skrobia kukurydziana 1,5032 0,0005 0,03
Skrobia kukurydziana odttuszczona w 25°C 1,5085 0,0004 0,03
Skrobia kukurydziana odttuszczona w 80°C 1,5034 0,0009 0,06
Skrobia owsiana 1,5174 0,0016 0,10
Skrobia owsiana odtluszczona w 25°C 1,5187 0,0015 0,10
Skrobia owsiana odtluszczona w 80°C 1,5196 0,0011 0,07

*, . L. [
$rednia z pieciu pomiarow

** liczony jako stosunek odchylenia standardowego do wielkosci mierzonej
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Whioski

Piknometr helowy doskonale nadaje sie do pomiaru gestosci skrobi w stanie su-
chym. Warunkiem uzyskania doktadnych pomiaréw jest skuteczne wysuszenie probki
do statej masy. W poréwnaniu do innych metod pomiary przy uzyciu piknometru he-
lowego sa szybsze i mniej skomplikowane.

Stwierdzono réwniez niewielki wptyw procesu odtluszczania skrobi na jej ge-
stos¢.
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USAGE OF HELIUM PYCNOMETER FOR THE STARCH
DENSITY MEASUREMENT

Summary

Using helium pycnometer the starch density of different origin was determinated. The highest its value
among natural starches was for the potato starch — 1,5176 g/cm®, but the lowest for the maize starch —
1,5032 g/em’. It was also discovered that the process of starch removal of fat had a little influence on its
density. Considerating the defatted wheat starch in the temperature 80°C the density was slightly decre-
ased, but increased in case of the rest of defatted starches. The greatest density after defatting had oat
starch (the extraction temperature — 80°C) — 1,5196 g/cm®. The values of standard deviations for the den-
sity measurement were from 0,0002 to 0,0016 g/cm®, but the variability coefficient from 0,01 to 0,1%,
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what testify that this method is very accurate 5§



