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Proba zastosowania metody porozymetrii rteciowej
do badania mikrostruktury luszczyn rzepaku

An attempt to apply mercury porosimetry method
to investigations of microstructure of rapeseed pods
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Pekanie tuszczyn rzepaku jest przyczyna strat plonu nasion. Wpltyw na to maja czynniki zewngtrzne
jak 1 budowa anatomiczna tuszczyn. W pracy podjgto probg zastosowania porozymetrii rtgciowej do
badania mikrostruktury tuszczyn. Stwierdzono, ze tuszczyny tatwo pgkajace cechuje zdecydowanie
wyzsza zawarto$é mikroporéw 2040 mm® g niz tuszczyny trudno pekajace 1460 mm® g
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Both native and cultivated plants are characterized by natural tenacity to preserve species in
a given area and spread onto new areas. Mature fruits of plants, for example pods, are prone to break
and shed seeds. Among cultivated plants, this phenomenon is particularly visible and of economic
importance in the case of rapeseed because of yield losses from 3% to 20%. This is influenced by
external factors and anatomical structure of pods. A need for the understanding of internal
constitution and porous structure of pods prompted the authors to conduct this study. Mercury
intrusion porosimetry was used to determine microstructure of the rape pods and to recognize the
reasons of their breakage.

The pods of spring rape, variety Star, taken from plants at full maturity growth stage were used in
this study. Before measurements of microporosity, susceptibility of the pods to breaking was
estimated using bending test. Two groups of pods, easily and not easily breakable, were separated.
To determine microporosity of the pods, the mercury porosimeter Carlo Erba, Model 2000 with
maximum mercury intrusion pressure of 200 MPa was used.

It was found that pods easily breakable in comparison to more resistant pods have a higher total
porosity. The content of micropores in easily breakable pods was 2040 mm*/g and 1460 mm®/g in more
resistant pods. The method proposed can be useful in estimating susceptibility of pods to breaking.
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Wstep

Rosliny dziko rosnace, jak i uprawne cechuje naturalne dazenie do zacho-
wania gatunku, utrzymywania i zajmowania nowych przestrzeni. Dlatego posiadaja
one sktonno$¢ do pekania dojrzatych owocéw na przyktad tuszezyn czy strakow
1 osypywania (wysiewania) nasion. Wsrdd roslin uprawnych zjawisko to jest
szczegblnie widoczne i gospodarczo wazne w przypadku rzepaku, poniewaz jest
przyczyna strat plonu nasion wynoszacych od 3 do 20%.

Podatno$¢ tuszczyn rzepaku na pgkanie oceniano réznorodnymi metodami.
Charakteryzowano to zjawisko na podstawie ilo§ci nasion osypanych na po-
wierzchni¢ gleby, iloSci pgknigtych tuszezyn lub ilosci osypanych nasion do
pojemnikow umieszczanych pomigdzy rzedami roslin (Jakubiec, Grochowski
1963; Loof 1961). Innym sposobem bylo liczenie wyrostych roslin z osypanych
nasion, czy ilo$ci peknigtych tuszczyn, po prowokacyjnym przetrzymaniu roslin na
polu po okresie dojrzatosci petnej (Josefsson 1968). Inng grupe stanowity metody
bezposrednie opierajace si¢ w swoim zalozeniu na wyznaczeniu silty powodujace;j
pekanie tuszczyn. Poczynajac od najprostszej oceny polegajacej na Sciskaniu
huszczyny w dloni (Tomaszewska 1964), czy stosujac stata site dla roslin umoco-
wanych w specjalnym przyrzadzie omlotowym (Jakubiec, Grochowski 1963).
Nastepnym etapem bylo wykorzystanie do badan aparatury wytrzymato$ciowe;j,
przy uzyciu ktorej rozrywano potaczenia klap tuszczyny w szwach (Szot, Tys
1980). Okreslano sitle powodujaca peknigcie przez wyginanie calej tuszczyny
(Kadkol i in. 1984) lub odrywano klape tuszczyny przyklejonej do podtoza (Morgan
i in. 1998). Metoda polegajaca na skrgcaniu tuszczyny o staty kat w aparaturze
wytrzymatosciowej (Reznicek 1973; Szot, Tys 1987) pozwala szczegdlowo opisac
parametry wytrzymatosciowe. W metodach wykorzystujacych aparaturg¢ wy-
trzymalo$ciowa, pomiary utrudnia nieregularny ksztatt tuszczyn (zroéznicowana
dlugo$¢, w roznym stopniu wystgpujace sierpowate wygigcie) oraz bardzo niskie
warto$ci sity (ok. 1-2 N) powodujacej pgkanie tuszczyny. Opracowano takze
metode¢ oceny podatnosci na pegkanie tuszczyn z zastosowaniem testu zginania
ogonka tuszczyny, pozwalajaca na wyznaczenie warto$ci sily powodujacej
peknigcie potaczen klap tuszczyny (Rudko 2000).

Mechanizm pe¢kania tuszczyn wyjasniano dokonujac analizy budowy morfo-
logicznej i anatomicznej tuszczyn tatwo i trudno pekajacych (Tomaszewska 1964).
Od budowy anatomicznej zalezy wielko$¢ wewngtrznych naprgzen wystgpujacych
w tuszczynie. Nieréwnomierne zdrewnienie i rézna grubo$¢ $cian komorek
parenchymy wewnegtrznej powoduje nierownomierne wysychanie komorek przy
dojrzewaniu. Nastgpstwem tego sa rdznice napie¢ powodujace pgkanie tuszezyny.
Prace nad rzepakiem i rzepikiem pozwolity stwierdzi¢, ze u odmian sktonnych do
pekania proces drewnienia tuszczyn przebiega pozniej i wolniej, a w tuszczynie
wyksztatca si¢ mniej elementow zdrewniatych i grubos$ciennych. Natomiast odmiany
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bardziej podatne na pekanie maja wigcej komorek zdrewniatych i grubosciennych
na brzegu tuszczyny, mniej komorek parenchymy wewngtrznej o zdrewniatych
scianach 1 grubsze $ciany komoérek w wiazce szwu. Powoduje to wigksze rdznice
napig¢ i sit dazacych do otwarcia tuszczyny. By¢ moze nie tylko morfologia i bu-
dowa anatomiczna tuszczyn decyduje o ich podatnosci na pekanie.

Autorzy sadza, ze porowata struktura luszczyn powinna odgrywaé pewna rolg
w procesie pgkania. Do badania budowy wewngtrznej materialdw porowatych
wykorzystywano metode porozymetrii rt¢ciowej. Poczatkowo byta ona stosowana
do wyznaczania zawarto$ci mikroporéw w materiatach przemystu chemicznego
i w metalurgii. Wysoce przydatna okazala si¢ w oznaczaniu porowatosci gleb
(Diamond 1970; Nagpal i in. 1972; Sridharan, Venkatapra 1972; Churchman 1 in.
1983; Kozak 1994; Lawrence 1997; Hajnos 1998). Hajnos (2002) wykazat przydat-
no$¢ porozymetrii rtgciowej do analizy porowatosci gleb organicznych, torfow
i murszy. W badaniach materiatéw roslinnych nie znajdowata szerszego zastoso-
wania, chociaz z powodzeniem wykorzystano ja do oznaczania porowatosci
wewngtrznej ziarna pszenicy (Stawinski i Szot 1976, Konstankiewicz i in. 1998),
jak rowniez struktury ekstrudatow ziemniaczanych i pszennych (Jamroz i in. 1996,
1999). W niniejszej pracy podjeto probg zastosowania metody porozymetrii
rteciowej do badania mikrostruktury tuszczyn w celu okreslenia przyczyn pekania
huszczyn rzepaku.

Material i opis metody

Material stanowity tuszczyny rzepaku jarego odmiany Star pobrane z ros$lin
w okresie dojrzatosci pelnej. Przed poddaniem tuszczyn badaniom na zawarto$¢
mikroporéw, przeprowadzono oceng podatnosci tuszczyn na pgkanie wyodrgbnia-
jac dwie grupy tuszczyn tatwo i trudno pekajacych w tescie zginania (Rudko 2000).

Pomiary porowatos$ci tuszczyn byly przeprowadzone na préobkach (tuszczyny
bez nasion) o masie 0,1 g, suszonych wstepnie w temperaturze 105°C. Uzyto poro-
zymetru rtgciowego firmy Carlo Erba, Model 2000, w ktorym maksymalne cis-
nienie wtlaczanej rteci wynosi 200 MPa. Doktadno$¢ rejestracji cisnienia wtlacza-
nej rteci wynosita 0,01 MPa. Probki byty umieszczane w dylatometrach, wstepnie
odgazowane do 1,3 kPa i wypelniane rtgcia. Objgtosc rteci (V) penetrujacej probke
jest funkcja zmiany cis$nienia (p,,)

V="V (pn)
Rozmiar promienia dany jest rownaniem Washburn’a:
79 =—2 0,08 0,/ P

gdzie:
on ~ — napigcie powierzchniowe rteci,
6,  — kat zwilzania rteci (przyjmujemy 141,3°).
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Objetos¢ porow o promieniu mniejszym od r, wylicza si¢ z r6znicy:
V(l" < 7”0) = VO_ VS_ V(pm)

gdzie:
V;  — objetosc fazy statej probki,
Vo  — objetos¢ niezajeta przez rtg¢ po zalaniu nig probki przed rozpoczeciem

procesu intruzji,
V (p.,) — objetos¢ rteci wttoczonej do probki przy danym ci$nieniu.
Dane porozymetryczne przetwarzano stosujac program komputerowy Mile-
stone 100, bedacy na wyposazeniu porozymetru.

Wyniki

Na rysunkach 1 1 2 oraz w tabeli 1 przedstawiono wyniki porowatosci tusz-
czyn rzepaku jarego odmiany Star. Catkowita objetos¢ porow, TCV (rys. 1), byta
wielko$cig otrzymana bezposrednio z pomiaréw porozymetrycznych, jako objetosé
wtloczonej rteci do probki. Natomiast pozostate wartosci, takie jak gestosé
objetosciowa, powierzchnia wlasciwa porow, sredni promien porow i porowatos¢
catkowita (tab. 1) zostaly wyliczone na jej podstawie przy przyjeciu do obliczen
cylindrycznego modelu poréw. Nalezy podkresli¢, ze metoda porozymetrii rtgciowej
mierzone sa tylko pory w zakresie rozmiaréw od okoto 4 do 7500 um. Tak wiec
nie wszystkie pory obecne w badanym materiale zostaly zmierzone. Dotyczy to
przede wszystkim makroporow oraz czgsciowo wigkszych porow kapilarnych.
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Rys. 1. Zalezno$¢ catkowitej objgtosci poréw (TCV) tuszczyn rzepaku jarego odmiany Star od ich
promienia (r [um]) — Total pore volume (TCV) of spring rape pod cv. Star versus pore radius (v [um])
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Na rysunku 1 przedstawiono krzywe kumulatywne objgtosci poréow w tusz-
czynach. Jak wynika z tego rysunku porowato$¢ obu grup badanych tuszczyn
zdecydowanie si¢ roznita. Catkowita objgtos¢é porow tuszczyn rzepaku tatwo peka-
jacych wynosita 2040 mm® g™, a trudno pekajacych 1460 mm® g™
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Rys. 2. Zalezno$¢ rozktadu objgtosci porow (V [mm® g"']) tuszczyn rzepaku jarego odmiany Star od
logarytmu ich promienia (r [um]) — Frequency of pore volume (V [mm’ g"']) of spring rape pod cv.
Star versus logarithm of pore radius (v [um])

Przedstawienie rozktadow objgtosci porow w réznych przedziatach wielkosci
ich promieni (PSD, pore size distribution) jest bardziej obrazowe i pozwala na
poroéwnanie obiektow znacznie rézniacych si¢. Krzywe PSD (rys. 2) dla badanych
luszczyn posiadaty pojedyncze ostre maksimum, co $wiadczy o wystgpowaniu
poréow o podobnych rozmiarach. Bardziej jednorodne pod wzgledem wielkosci
porow byty tuszczyny trudno pekajace (ostry, wysmukty pik). Krzywa PSD dla
luszczyn tatwo pekajacych wykazywata jeden wyrazny wysoki pik oraz drugi, zde-
cydowanie mniejszy, wystgpujacy przy wigkszych rozmiarach porow. Takie piki
PSD sugeruja istnienie wielu pordéw o zréznicowanym promieniu. Zakres wystgpo-
wania mikroporow, zaréwno dla tuszczyn rzepaku tatwo i trudno pgkajacych, byt
podobny i1 miescit si¢ w przedziale promieni poréw od 3,150 do 0,032 um (rys. 2).
Jednak maksymalna ilo§¢ mikroporéw obu grup tuszczyn dotyczy poréw o war-
tosci promieni okoto 0,160 um. Z rysunku 2 wynika takze, ze tuszczyny rzepaku
fatwo pekajace wykazuja wigksza mikroporowatosé.

Generalnie, tuszczyny tatwo pekajace charakteryzowaly si¢ wigksza objetos-
cig porow, wigkszym S$rednim promieniem poréw oraz wigksza réznorodnoscia
wielko$ci poréow w poréwnaniu do tuszczyn trudno pekajacych.

Podsumowujac mozna stwierdzi¢, ze metoda porozymetrii rt¢ciowej moze
stuzy¢ do oceny wielkos$ci i ilosci mikroporéw w tuszczynach rzepaku i na tej
podstawie mozna posrednio okresla¢ ilosciowo wlasciwosci mechaniczne tuszczyn
rzepaku.
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Tabela 1
Parametry struktury dla tuszczyn rzepaku jarego odmiany Star otrzymane na podstawie
pomiaréw porozymetrycznych, przy zatozeniu cylindrycznego modelu poréw*
Results of porosimetric analyses for spring rape pods cv. Star obtained from cylindrical
pore model*

Luszczyny TCV p* SSA* e * TP*
Pods [mm’ g"'] [gem’] [m’ g] [nm] [%]
Latwo pekajace 2040 0,35 38,24 1,577 71,58
Easily break
Trudno pgkajace
Harder break 1460 0,45 36,58 0,999 65,94

TCV — catkowita objgto$¢ porow, p — ggstos¢ objgtosciowa, SSA — powierzchnia wiasciwa porow,
g, — $redni promien, TP — porowato$¢ catkowita

TCV — total pore volume, p — bulk density, SSA — pore specific surface area, ry,. — average pore
radius, TP — total porosity

Whioski

1. Stwierdzono, ze tuszczyny tatwo pekajace cechuje zdecydowanie wyzsza
porowato$¢ catkowita w porownaniu z tuszczynami trudno pekajacymi.

2. Proponowana metoda moze by¢ przydatna do oceny podatnosci tuszczyn na
pekanie.
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