RHEOTEST Medingen
Reometr RHEOTEST® RN i wiskozymetr kapilarny RHEOTEST® LK.
Artykuty spozywcze i smakowe.

Zadania pomiarowe w pracach badawczo-rozwojowych

Z punktu widzenia reologii, produkty zywnosciowe i smakowo-zapachowe obejmujg stosunkowo szeroki asortyment towarow. Wykazujg one szeroki zakres
wiasciwosci reologicznych: od cieczy newtonowskich o bardzo niskich lepkosciach, poprzez wyroby o konsystencji past, do produktéw zblizonych do ciat
statych. Jak wiadomo, gtéwnym zadaniem w pracach badawczo-rozwojowych jest poszukiwanie nowych wyrobdéw i poprawa wiasciwosci aktualnego
asortymentu. W zwigzku z tym, decydujaca role w tym zakresie odgrywajg wtasciwosci reologiczne, ktére sg bardzo zréznicowane w szerokim zakresie
dostepnych wyrobow. Niektére z najbardziej charakterystycznych kryteriow reologicznych tych materiatéw bedg omoéwione dalej, a sposoby ich otrzymywania
i przetwdrstwo przy korzystaniu z technik pomiarowych sg przedstawione bardziej szczegétowo w nastepujgcych arkuszach:

= Sterowanie i kontrola jako$ci surowcéw oraz ich wiasciwosci w przetworstwie
Gtéwnie pod katem ich lepkosci, granicy ptyniecia i zdolnosci do zelowania.

= Badania struktury produktu i jej zmian w toku przetwarzania
W tym takie charakterystyczne wtasciwosci, jak granica ptyniecia, odpornos¢ na degradacje struktury oraz wtasciwosci tiksotropowe.

= Opracowywanie produktéw spozywczych z teksturag promujaca konsumpcje
(dodatnie cechy organoleptyczne podczas gryzienia, przezuwania i potykania)
Z jednej strony, jakosc¢ tekstury jest Scisle skorelowana z okreslonymi wiasciwosciami reologicznymi, takimi jak lepkos¢, granica ptyniecia i modut
sprezystosci. Jednak jest ona charakteryzowana rowniez innym wielkosciami empirycznymi, ktdre wyznacza sie przy korzystaniu z metod
jakosciowych lub z metod modelowania.

Zadania pomiarowe w dziedzinie kontroli jakosci

W celu kontroli jako$ci potproduktow i wyrobow kohcowych, opracowuje sie procedury pomiaru oraz ustala normy jakosciowe. Do tych przedsiewzie¢ nalezg
przede wszystkim pomiary reologiczne doktadne pod wzgledem fizycznym. Wyniki tych pomiaréw z wykorzystaniem parametréw reologicznych, powinny
stanowi¢ odzwierciedlenie istotnych wtasciwosci badanych wyrobdéw. Pozwalajg one rowniez na poréwnywanie catego zakresu produkcji indywidualnego
wytwérey i czy sg pod wzgledem metrologicznymi przydatne zarowno dla dostawcy jak i dla odbiorcy. Wysoka powtarzalnos$¢ i dobrg porownywalnos¢ mozna
uzyskiwac tylko dzieki znormalizowanym procedurom pomiarowym, Scistym po wzgledem fizycznym. W celu uzyskania okreslonego wyrobu lub okreslonej
wiasciwosci reologicznej, konieczne jest korzystanie z odpowiedniego algorytmu przetwarzania wynikow.
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Do istotnych parametréw reologicznvch naleza: granica ptyniecia, lepko$¢ ,zerowa” (poczatkowa), lepkos$c¢ pozorna zalezna od predkosci $cinania i lepko$¢
plastyczna (koricowa).

Do parametréw jako$ciowych nalezg np.: zdolno$¢ do Zzelowania skrobi i trwato$¢ struktury jogurtu.

Ponizej opisano metody wyznaczania tych wtasciwosci i przedstawiono graficznie wyniki pomiaréw. Korzystanie jeszcze nadal w niektérych pracach z metod
empirycznych oraz metod symulacyjnych, nie bazujacych na gruncie fizycznym, prowadzi do uzyskiwania wynikéw pomiaréw o ograniczonej
poréwnywalnosci.

Mozliwe procedury pomiarowe

Procedura pomiarowa charakteryzujaca zdolnos¢ skrobi do zelowania
Testy ze sterowang predkoscig (CR Tests)
= Pomiary przy ustalonej predkos¢ scinania w okreslonych temperaturach.
Przyktad — patrz rys. 1

Procedura pomiarowa charakteryzujagca musy jarzynowe i owocowe
(musy jabtkowe, keczup)
Testy ze sterowang predkoscig (CR Tests)
= Petle histerezy przy sterowanej predkosci scinania (rosnacej i malejacej), sporzadzane w celu zbadania wtasciwosci reologicznych zaleznych od
czasu (tiksotropia).
Przykfad — patrz rys. 2

Testy ze sterowanym naprezeniem (CS Tests)
= Krzywe ptyniecia przy sterowanym naprezeniu scinajgcym do pomiaru granicy ptyniecia.
Przyktad — patrz rys. 3

Procedura pomiarowa charakteryzujaca wyznaczanie wlasciwosci czekolady
Testy ze sterowang predkoscig (CR Tests)
= Réwnowagowe krzywe ptyniecia przy sterowanej predkosci scinania w réznych zakresach: 5 ... 60 s’ - zgodnie z normg OICCC
0,1..200s" — zgodnie z metodg Tscheuschnera
Przyktad — patrz rys. 4

Procedura pomiarowa charakteryzujaca wyznaczanie wtasciwosci reologicznych jogurtu i Smietany
Testy ze sterowanym naprezeniem (CS Tests)
= Krzywe ptyniecia przy sterowanym naprezeniu scinajacym do wyznaczania odpornosci na degradacje struktury.
Przyktad — patrz rys. 6



Testy ze sterowang predkoscig (CR Tests)
= Petle histerezy przy sterowanej predko$ci scinania (rosngcej i malejacej) wykonywane do badania wiasciwosci zaleznych od predkosci i od czasu
$cinania (tiksotropia).
Przyktad — patrz rys. 5

Doktadne pomiary lepkosci ptynéw niskolepkich (np. brzeczka piwna, piwo, mleko)
Punktowe pomiary przy korzystaniu z opatentowanego wiskozymetru kapilarnego RHEOTEST® LK. Badany materiat w ilosci 25 ml jest automatycznie

zasysany do kapilary wykonanej ze stali nierdzewnej i po wykonaniu pomiaru jest zawracany do pojemnika (pomiar trwa okoto 25 s).
Przyktad: wiskozymetr kapilarny RHEOTEST® LK.

Oznaczanie zdolnosci skrobi do Zzelowania

Wyznaczanie zdolnosci do zelowania skrobi w maczce ziemniaczanej stawia szczegdlne wymagania w zakresie reometrii, poniewaz lepkosé badanego
materiatu moze zwiekszac sie o ponad trzy rzedy wielkosci. Ponadto, proces zelowania zalezy w znacznym stopniu od temperatury i czasu.

W celu sporzadzenia krzywych zelowania, wodna zawiesina maczki ziemniaczanej ,mieszana” jest specjalnym czujnikiem przy ustalonej predkosci
obrotowej. Po czym jest ogrzewana, a nastepnie chtodzona w takich samych interwatach czasowych. Mierzony jest przy tym moment obrotowy. Lepkos¢
obliczana jest przez mikroprocesor reometru i wyswietlana na ekranie komputera. Procedura ta jest stosowana np. do badania czystej skrobi, skrobi
naturalnej, lub modyfikowane;j.
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Rys. 1. Zmiana lepkosci przy okreslonym profilu temperaturowym



Uwaga:

Lepkosé i temperatura w maksymalnym punkcie zelowania sg zalezne od jako$ci zyta i wtasciwosci drozdzy. Tak wiec np. wysokie lepkosci w podwyzszonych
temperaturach sg charakterystyczne dla niedostatecznej fermentaciji.

Konfiguracja urzadzen pomiarowych

«  Reometr RHEOTEST® RN ze statywem i standardowym oprogramowaniem do wykonywania testéw CR wraz z odpowiednim termostatowaniem.

e Specjalny system pomiarowy sktadajgcy sie z termostatowanego naczynia pomiarowego, mieszalnika skrobi i czujnika temperatury.
» Kriostat K8-0 E10.

*  Komputer osobisty z wyposazeniem i drukarka.

Oznaczanie ptynnosci musow jarzynowych i przetworéw owocowych

Musy jarzynowe i przetwory owocowe sg zawiesinami o wysokim stezeniu, zawierajgcymi komérki cieczy, rozdrobniona faze stafg i dodatki. Cze$ciowe
zwiekszenie ptynnoéci przed dodatek wody lub przez obnizenie stezenia, zalezy od celdw przetworstwa. Zawiesiny o wysokim stezeniu sg ptynami
nienewtonowskimi. Wptyw zmian struktury i orientacji ujawnia sie szczegdlnie przy wysokich predkosciach $cinania. Ponadto, w badanych materiatach
stosunkowo czesto mozna zaobserwowac degradacje czastek statych. Musy jabtkowe i keczup wykazujg podczas ptyniecia wiasciwosci plastyczne z
wyraznie widoczng granicg ptyniecia, a wyniki pomiaréw silnie zalezg od czasu Scinania. Dobra powtarzalnos¢ pomiaréw wymaga korekty mierzonych
wartosci przy korzystaniu z programow pozwalajacych na wprowadzanie poprawek uwzgledniajacych wptyw Scianek na wartosci predkosci Scinania, ktore
zalezg réwniez od wtasciwosci produktu.
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Rys. 2. Petle histerezy utworzone przez krzywe ptyniecia w obu kierunkach Rys. 3. Krzywe ptyniecia uzyskane w celu wyznaczania granicy ptyniecia



Uwaga:

Wiasciwosci reologiczne, zwtaszcza granica ptyniecia i lepkosé, zalezg w znacznym stopniu od temperatury, stezenia substancji statych, udziatu fazy statej
rozpuszczonej w cieczy (cukier, pektyny), ksztattu czgstek, rozktadu wielkosci czgstek, twardosci i zdolnosci czastek do deformac;ji oraz wptywu wiasciwosci

powierzchni zewnetrznych.

Konfiguracja urzadzen pomiarowych

« Reometr RHEOTEST® RN ze statywem i standardowym oprogramowaniem do wykonywania testow CR i CS wraz z odpowiednim termostatowaniem

o Zestaw cylindrow (S1, H1, H2) wg DIN, z kubkiem pomiarowym i naczyniem termostatujgcym

» Kiriostat K8-0 E10
«  Komputer osobisty z wyposazeniem i drukarkg

Ocena jakosci masy czekoladowej za pomoca krzywych ptyniecia wg normy OICCC i/lub w szerokim zakresie predkosci

scinania (metoda Tscheuschnera)

Czekolada jest zawiesing wielofazowg masta kakaowego ze zdyspergowanymi substancjami statymi w postaci kakao, cukru i mleka w proszku. Obok stezenia

i granulacji substanciji statych, na wtasciwosci reologiczne wptywajg réwniez wilgotnosé oraz zawartos¢ lecytyny. Wiasciwosci te charakteryzuje granica

ptyniecia i spadek lepkosci do stanu rownowagi przy wysokich predkosciach scinania. W aktualnej praktyce, rownowagowe krzywe ptyniecia sporzadza sie
przy sterowanej predkosci $cinania zgodnie z normg OICCC lub wg metody Tscheuschnera, w zaleznosci od interesujgcego nas parametru.

Ocena wg normy OICCC przy ograniczonej predkosci scinania (5 ... 60 3'1) zakfada, ze przy obliczaniu
parametréw nca oraz tca wystepujacych w modelu CASSONA, btad nie powinien przekraczaé¢ 3 %.
Staba strong tej metody jest fakt, ze trudno jest uzyskaé zgodnos¢ parametru nca z lepkoscig w stanie
réwnowagi n., , jak réwniez parametru tca z granicg ptyniecia 1o. Oznacza to, ze rzeczywista wartos¢
granicy ptyniecia 1o, stanowi tylko 25 % wartosci 1ca wynikajacej z modelu CASSONA.

Badacze stosujgcy metode Tscheuschnera stwierdzili, ze granica ptyniecia czekolady ujawnia sie

w zakresie predkosci Scinania 0,08 ... 0,12 s Wynika z tego, ze pomiar wykonywany przy predkosci
cinania 0,1s™ jest zdefiniowany jako granica ptyniecia 1y. Lepkos$é réwnowagowa n., (lepkos¢ przy
predkosci $cinania - ) uzyskiwana jest juz prawie przy predkosci $cinania 200 s”. Catata
przyblizona funkcja ptyniecia opisywana jest sktadowg lepkosci (pozornej) przy predkosci scinania
réwnej 1 s~ oraz przez wyktadnik kinetyki degradac;ji struktury.

Komentarz:

Do wyznaczania granicy pfyniecia 1, trzeba wykonywac pomiary przy sterowanych naprezeniach (CS).

W takim przypadku naprezenie $cinajqce zwieksza sie bardzo wolno. Naprezenie $cinajace, przy
ktérym zaczyna sie plyniecie probki (predkos$¢ $cinania
>0 s"), jest traktowane jako granica ptyniecia 1.
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Uwaga:

Warunki struktury sktadnikéw statych wywierajg znaczny wptyw na wtasciwosci reologiczne masy czekoladowej. Warunki te zmieniajg sie w procesie
~-muszlowania” (duze sity Scinajgce w temperaturach 60 ... 100 °C) i stabilizuje sie ponownie przez dodatek emulsyfikatora. Utrzymanie poprawnych warunkow

w procesie ,muszlowania” steruje sie na ogot przez konstruowanie krzywych ptyniecia. Mozna je sporzadza¢ doktadnie w warunkach laboratoryjnych, jak
réwniez przy quasi-cigglym sterowaniu procesem ,muszlowania”, jesli jest on stosowany w produkcji masy czekoladowe;.

Konfiguracja urzadzen pomiarowych

Reometr RHEOTEST® RN ze statywem i standardowym oprogramowaniem do wykonywania testow CR i CS wraz z odpowiednim termostatowaniem
Zestaw cylindréow S1 z odpowiednim czujnikiem ptyniecia i naczyniem termostatujgcym
» Kiriostat K8-0 E10

*  Komputer osobisty z wyposazeniem i drukarkag

Test kontrolny wiasciwosci zwiazanych z plynieciem joqurtu i Smietany

Z punktu widzenia reologii ptyniecia trzeba uwzgledniaé rozdzielanie sie jogurtu przy jego odpornosci na degradacje struktury (wewnatrz opakowania
przebiega fermentacja i konieczne jest utrzymanie struktury nadajacej sie do spozycia) oraz jogurtu uzyskanego przez mieszanie (fermentacja zachodzi

w duzych naczyniach i po dalszym mieszaniu zelu przybiera on forme ptynu pseudoplastycznego). Z punktu widzenia reologii, Smietane mozna poréwnacé z
jogurtem odpornym na degradacje struktury.
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Rys. 5. Petle histerezy krzywych ptyniecia sporzadzanych

Rys. 6. Powolne sporzadzanie krzywych ptyniecia w celu wyznaczenia odpornosci
w obu kierunkach

na degradacje struktury jogurtu i Smietany



Uwagi:

Parametry technologiczne procesu fermentacji majg decydujacy wptyw na jako$¢ wyrobu koncowego. Dla jogurtu uzyskiwanego przez mieszanie, jego
wiasciwosci reologiczne muszg by¢ utrzymywane w taki sposob, aby byty akceptowane zaréwno przez dalsze przetwarzanie jak i przez konsumenta.

Konfiguracja urzadzen pomiarowych

« Reometr RHEOTEST® RN ze statywem i standardowym oprogramowaniem do wykonywania testow CR i CS wraz z odpowiednim termostatowaniem
e Zestaw cylindrow S1 wg DIN z kubkiem pomiarowym i naczyniem termostatujacym

*  Specjalny wirnik z topatkami krzyzowymi. Opcjonalnie — z kubkiem termostatowanym

» Kiriostat K8-0 E10

»  Komputer osobisty z wyposazeniem i drukarkag

Dokladne pomiary lepkosci ptynow niskolepkich, np. takich jak piwo i brzeczka piwna

Lepkosc jest wazng wielkoscig oceny jakosciowej roztwordw stodu. Zalezy ona od zawartosci i typu rozpuszczonych substancji. W metodzie sporzadzania
miazgi zacieru nalezy uwzglednia¢ wptyw tych czynnikdéw przy zmianie temperatury i czasu przetwarzania.

Zalety reometru RHEOTEREST® LK przy korzystaniu z niego w laboratoriach kontroli jakosci

Mierzone wartosci lepkosci, temperatury oraz lepkosci skompensowanej temperaturowo sg wyprowadzane na
monitor, drukarke, lub do komputera juz po 25 sekundach.

» Bardzo proste sterowanie 4-ma klawiszami lub komputerem.

» Elektroniczna kompensacja temperatury. Oznacza to, ze wyniki pomiaru i lepkosci i temperatury sg
automatycznie przeliczane na wymagang temperature standardowg (np. 25 °C) oraz wyswietlane na
monitorze. Wystarczy w tym celu wstawi¢ w menu programu odpowiedni wspotczynnik temperaturowy.

» Uktad pomiarowy wykonany ze stali nierdzewnej wysokiej jakosci nie moze byé zniszczony w normalnych
warunkach.

* Prosta obstuga, kalibracja i konserwacja.

« RHEOTEREST® LK, mozna kupi¢ w wersji automatycznej, sterowanej komputerem, wraz
ze specjalnym samplerem do seryjnego badania prébek.

» Wersja przemystowa oferuje dwa warianty wiskozymetru:

- Gtéwny instrument bez ptaszcza termostatujgcego (pomiary w temperaturze otoczenia)
- Giéwny instrument z ptaszczem termostatujgcym (pomiary w warunkach odlegtych od temperatury otoczenia).

Niska lepkos¢ jest czynnikiem decydujacym o duzej szybkosci klarowania i szybkiej filtracji. Substancje zwiekszajace lepkos¢, takie jak ®-glucan i pentosan,
wywierajg znaczacy wptyw na stabilno$¢ piany i smak piwa.

Konfiguracja urzadzenia pomiarowego

Wiskozymetr RHEOTEREST® LK, bez ptaszcza termostatujgcego (opcjonalnie wraz z samplerem do okoto 20 prébek), ze specjalng kapilarg nr 6 do piwa i
brzeczki. Zakres lepkosci: 1 ... 3 mPals.



Dokladne pomiary lepkosci ptynow niskolepkich, np. takich jak mleko

Lepko$¢ mleka jest ztozong wtasciwoscia, zalezng gtéwnie od udziatu w nim zemulsyfikowanych i rozpuszczonych czastek koloidalnych.
Na lepkos¢ mleka istotny wptyw wywierajg ttuszcz i kazeina. Ponadto, lepko$¢ mleka zalezy takze od parametrow technologicznych. Ponizej zestawiono kilka
przyktadéw lepkosci:

+  Mileko skondensowane niestodzone (produkowane w Niemczech): 5 ... 35 mPald w 20 °C.

»  Mieko skondensowane stodzone (produkowane w Niemczech): okoto 6 000 mPald w 20 °C.

« Jogurt (produkowany w Azjii potudniowo-wschodniej): okoto 150 mPald w 40 °C.

Lepko$¢ jest waznym miernikiem jakosci mleka, poniewaz ujawnia zaleznos¢ miedzy witasciwosciami ptyniecia produktu, a odczuciami klienta,
kwalifikujacego jego jakosé. Tak wiec konsument z Europy srodkowej ocenia wysoko mleko skondensowane o wysokiej (zwartej) konsystencji. Towarzyszy
temu duza zawartos¢ sktadnikéw mleka o wysokiej lepkosci.

Zalety reometru RHEOTEREST® LK przy korzystaniu z niego w laboratoriach kontroli jakosci

* Mierzone wartosci lepkosci, temperatury oraz lepkosci skompensowanej temperaturowo sg wyprowadzane
na monitor, drukarke, lub do komputera juz po 25 sekundach.

» Bardzo proste sterowanie 4-ma klawiszami lub komputerem.

» Elektroniczna kompensacja temperatury. Oznacza to, ze wyniki pomiaru i lepkosci i temperatury sg
automatycznie przeliczane na wymagang temperature standardowg (np. 25 °C) oraz wyswietlane na
monitorze. Wystarczy w tym celu wstawi¢ w menu programu odpowiedni wspotczynnik temperaturowy.

» Uktad pomiarowy wykonany ze stali nierdzewnej wysokiej jakosci nie moze by¢ zniszczony w normalnych
warunkach.

» Prosta obstuga, kalibracja i konserwacja.

«  RHEOTEREST® LK, mozna kupi¢ w wersji automatycznej, sterowanej komputerem, wraz
ze specjalnym samplerem do seryjnego badania prébek.

»  Wersja przemystowa oferuje dwa warianty wiskozymetru:

- Gtéwny instrument bez ptaszcza termostatujgcego (pomiary w temperaturze otoczenia).
- Gtéwny instrument z ptaszczem termostatujgcym (pomiary w warunkach odlegtych od temperatury otoczenia).

Konfiguracja urzadzenia pomiarowego

*  Wiskozymetr RHEOTEREST® LK, bez ptaszcza termostatujgcego (opcjonalnie z samplerem do okoto 20 prébek), ze standardowa kapilarg nr 1 do
mleka skondensowanego bez cukru (zakres lepkosci: 1 ... 20 mPals) lub ze specjalng kapilarg nr 6 (o przyblizonym zakresie lepkosci: 3 ... 50 mPals)

*  Gloéwny instrument RHEOTEST® LK 2.2 bez ptaszcza termostatujgcego, ze standardowg kapilarg nr 5 do stodzonego mleka skondensowanego
zakres lepkosci: 500 ... 10 000 mPals).
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