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Podziekowania

Pragne ztozyé serdeczne podziegkowania promotorowi za wprowadzenie mnie
W tematyke badan materiatow sypkich, wieloletniqg opieke naukowq, wyrozumiatos¢ oraz cenne

sugestie, ktore pomogly w realizacji tej pracy.

Dzigkuje promotorowi pomocniczemu za wsparcie, dzielenie si¢ doswiadczeniem oraz

pomoc przy realizacji czesci badan.

Pragne podzickowaé rowniez wszystkim pracownikom Laboratorium Mechaniki
Materialow Sypkich za zZyczliwosé i gotowosé do pomocy, a takze wszystkim pracownikom

Instytutu Agrofizyki PAN, ktorzy przyczynili si¢ do realizacji niniejszej rozprawy doktorskiej.

W szczegolny sposob sktadam podziekowania dla mojego meza Grzegorza, za jego
poklady cierpliwosci i wyrozumiatoSci, wiar¢ we mnie i nieustajqgce wsparcie w trakcie

realizacji pracy doktorskiej.



Streszczenie

Jednym z niekorzystnych zjawisk wystepujacych podczas przetwarzania materiatow
sypkich jest zbrylanie. Zjawisko to wystepuje, gdy w proszkach zaczynajg tworzy¢ si¢
aglomeraty. Zbrylony materiat jest oznaka ztej jakosci produktu i wigze si¢ ze zwigkszonym
ryzykiem zanieczyszczen mikrobiologicznych. Obecnos¢ niepozadanych aglomeratow
W magazynowanym materiale niesie ze sobg powazne konsekwencje, zwigzane z ryzykiem

uszkodzenia $cian silosu, co moze prowadzi¢ nawet do pgkniecia i zatamania calej konstrukc;ji.

Klasyczne metody badan materiatow sypkich pochodzenia roslinnego koncentrujg si¢
na ocenie ich parametréw chemicznych, fizycznych, a takze badaniu ich wlasnosci
technologicznych. Istotny wplyw na powyzsze parametry majg warunki przechowywania
proszku. Do najwazniejszych czynnikéw fizycznych wplywajacych na zmiany wiasnosci
materiatdéw sypkich, kluczowych z punktu widzenia technologicznego, takich jak np. sypkos¢,
nalezy miedzy innymi wilgotno$¢. Nieprawidlowo dobrana wilgotno$¢ przechowywania
proszku moze skutkowac obnizeniem sypko$ci i zbrylaniem materiatu, a takze ryzykiem
rozwoju zanieczyszczen mikrobiologicznych. W opracowaniach dotyczacych zbrylania wcigz
brakuje odpowiedzi na pytanie czy mikroorganizmy moga stanowi¢ czynnik wptywajacy na
powstawanie niepozadanych aglomeratow. Dodatkowo, rosnace zainteresowanie materiatami
sypkimi oraz potrzeba badan wytrzymatosci i wyznaczenia wskaznika zbrylenia, generuja

konieczno$¢ poszukiwania nowych technik pomiarowych.

W niniejszej pracy podjeto tematyke oceny wpltywu mikroorganizméw na zbrylanie
w dwoch proszkach pochodzenia rolniczego, tj. mace pszennej 1 skrobi ziemniaczanej. Badano
wplyw wilgotno$ci otoczenia oraz obecno$ci mikroorganizmoéw grzybowych na zjawisko
zbrylania. W pierwszym etapie badan material przechowywano w warunkach wzgledne;j
wilgotnosci otoczenia wynoszacej 100%. Nastepnie wykonano test przebicia celem zmierzenia
wytrzymato$ci zbrylonego materiatu, a takze o0znaczono stopien zanieczyszczenia
mikroorganizmami grzybowymi metodg liczenia kolonii. Eksperyment prowadzony byt do
momentu zaobserwowania na powierzchni probki rozwoju plesni. W drugim etapie badan
przeprowadzono pomiary wytrzymalosci zaglomerowanego materiatu oraz dokonano oceny
stopnia rozwoju zanieczyszczen grzybowych. W tym przypadku probki przechowywano we
wzglednej wilgotnosci powietrza wynoszacej 75%. Eksperyment ten prowadzono przez pigé

miesiecy. W kolejnym etapie badan okreslono wytrzymalos¢ skonsolidowanych probek



proszkow spozywcezych poddanych konsolidacji czasowej stosujac nowg metode pomiarowa,
przy uzyciu nowego stanowiska do oznaczania wytrzymatosci i stopnia zbrylenia materiatow
sypkich. Opracowano takze nowg procedur¢ pomiarowa. Konstrukcja urzadzenia opiera si¢ na
zmodyfikowanym teScie penetracji i polega na pomiarze sily wyciggania iglicy ze

skonsolidowanej probki materiatu.

Wyniki uzyskane w dwéch pierwszych etapach badan pozwolity na oceng wptywu
mikroorganizméw na proces tworzenia aglomeratow maki pszennej i skrobi ziemniaczane;j.
Analiza mikrobiologiczna pozwolita wykaza¢ zwigzek pomiedzy aktywnoscia
mikroorganizméw a zmianami sity rejestrowanymi podczas testu przebicia. Zaobserwowano
roéznice w wynikach uzyskanych dla aglomeratoéw maki pszennej oraz skrobi ziemniaczane;j.
Wyniki badan wstgpnych staly si¢ przyczynkiem do wykonania nowego stanowiska
pomiarowego, umozliwiajacego pomiar zmian sity podczas wyciggania iglic pomiarowych
przy jednoczesnej mozliwos$ci konsolidacji proszku obcigzeniem oraz mozliwo$ci nawilzania
probki. Wykazano, ze wraz z wydluzaniem czasu konsolidacji pod obcigzeniem zmienia si¢
wytrzymato$¢ skrobi. Istotny wplyw na zmiany sity ma wilgotno$¢, w jakiej materiat byt
poddawany konsolidacji. Analiza oscylacji zaobserwowanych w trakcie pomiardw sily
wyciagania iglicy, dostarczyta informacji o wplywie konsolidacji czasowej na zjawisko slip-

stick.

Stowa Kluczowe: zbrylanie, przechowywanie proszkéw, materiaty sypkie, wytrzymatosc
materiatow, zanieczyszczenia grzybowe, jako$¢ proszkéw spozywcezych, test przebicia, slip-

stick, metoda pulled-based



Abstract

One of the unfavourable phenomena occurring during the processing of bulk materials
is caking. This phenomenon occurs when agglomerates begin to form in powders. Caked
material is a sign of poor product quality and is associated with an increased risk of
microbiological contamination. The presence of unwanted agglomerates in the stored material
carries serious consequences, related to the risk of damage to the walls of the silo, which can

even lead to cracking and collapse of the entire structure.

Classical methods of testing bulk materials of plant origin focus on the evaluation of
their chemical parameters, physical parameters, as well as the study of their technological
properties. The storage conditions of the powder have a significant influence on the above
parameters. Among the most important physical factors affecting changes in the properties of
bulk materials, especially those of technological importance such as flowability, is a moisture
content. Incorrectly adjusted humidity of powder storage can result in reduced flowability and
caking of the material. Increased moisture content also results in the risk of microbiological
contamination development. In studies on caking, there is still no answer to the question of
whether microorganisms can be a factor in the formation of undesirable agglomerates. In
addition, the growing interest in bulk materials, as well as the need for strength testing and
determination of the agglomeration index, generates the need to search for new measurement

techniques.

Therefore, the interdisciplinary topic of assessing the influence of fungi on caking in
two powders of agricultural origin, i.e. wheat flour and potato starch, has been undertaken in
this dissertation. The influence of moisture content and the presence of fungal microorganisms
on the phenomenon of caking has been studied. In the first stage of the study, the material was
stored at a relative humidity of 100%. Then a punch test was performed to measure the strength
of the caked material and the degree of contamination by fungal microorganisms was
determined by colony counting. The experiment had been conducted until mould growth was
observed on the surface of the sample. In the second stage of the study, the strength of the
agglomerated material was measured and the degree of fungal contamination development was
assessed. In this case, the samples were stored at a relative humidity of 75%. This experiment
has been conducted for five months. In the next stage of the research, the strength of
consolidated food powder samples subjected to consolidation has been determined using a new



measurement method and bench for determining strength and degree of caking. A new
measurement procedure has been also developed. The design of the device is based on
a modified penetration test and involves measuring the force of pulling the rod out of the
consolidated material sample.

The results obtained in the first two stages of the study made it possible to assess the
influence of microorganisms on the agglomerate formation process of wheat flour and potato
starch. The microbiological analysis made it possible to demonstrate the relationship between
the activity of microorganisms and the changes in the strength recorded during the puncture
test. Differences were observed in the results obtained for wheat flour and potato starch
agglomerates. The results of the preliminary study have become the reason for the creation of
a new test stand, enabling the measurement of force changes during the pulling out of the
measuring rods with the simultaneous possibility of consolidating the powder with the load and
the possibility of moistening the sample. It has been shown that changes in the strength of starch
under load are the result of increasing consolidation time. A significant influence on the changes
in strength is played by the moisture content in which the material was subjected to
consolidation. Analysis of the oscillations observed during the measurements of the rod pulling
out force provided information about the effect of time consolidation on the slip-stick

phenomenon.

Keywords: caking, agglomeration, powder storage, bulk materials, the strength of materials,
fungal contamination of bulk material, quality of food powders, punch test, pulled-based
method
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1. Lista osiagnie¢ wchodzacych w sklad rozprawy doktorskiej

Niniejsza rozprawa oparta jest na dwoéch publikacjach dotyczacych wplywu
mikroorganizmow grzybowych na proces zbrylania i na wytrzymatos$¢ zaglomerowanego
materialu oraz na dwoch patentach opisujacych metode oraz stanowisko do pomiaru
wytrzymatosci skonsolidowanych materialéw sypkich. W pracy zaprezentowano roéwniez
dodatkowe wyniki badan, przeprowadzone w oparciu o uzyskane patenty, ktore stanowig
uzupehnienie tematyki podjetej w rozprawie doktorskiej. Wyniki te przedstawiono w rozdziale

5.4 i na ich podstawie przygotowywany jest manuskrypt naukowy.

Publikacje:

P1. Wajs Justyna, Banda Maciej, Panek Jacek, Nawrocka Agnieszka, Frac Magdalena, Stasiak
Mateusz. (2020). Influence of storage under unfavourable conditions on the caking properties
and fungal contamination of potato starch and wheat flour. International Agrophysics, 34(2),
203-211.

IF2022=1,627 punkty MEiN:100

Moj wkiad w powstanie tej pracy polegal na przeglgdzie literatury, realizacji zaplanowanych
doswiadczen, opracowaniu i interpretacji wynikéw, napisaniu manuskryptu oraz

przygotowaniu odpowiedzi na recenzje. Moj udziat procentowy szacuje na 75%.

P2. Wajs Justyna, Panek Jacek, Frac Magdalena, Stasiak Mateusz. (2021). Influence of long-
term storage on the caking properties determined in punch test and fungal contamination of
potato starch and wheat flour. Materials, 14(2), 331.

1F2022=3,748 punkty MEiN:140

Moj wkiad w powstanie tej pracy polegal na przeglgdzie literatury, realizacji zaplanowanych
doswiadczen, opracowaniu i interpretacji wynikow, napisaniu manuskryptu oraz

przygotowaniu odpowiedzi na recenzje. Moj udziat procentowy szacuje na 75%.
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Patenty:

P.436420 Stanowisko do badania stopnia zbrylenia i wytrzymatosci skonsolidowanych

materiatdw proszkowych. Tworcy: Mateusz Stasiak, Justyna Wajs.

Moj wkiad w powstanie tej pracy polegal na przeglgdzie literatury, udziale w projektowaniu
oraz przygotowaniu opisow technicznych dla Urzedu Patentowego. Moj udziat procentowy

szacuje na 50%.

P.436421 Sposob badania stopnia zbrylenia i wytrzymatosci skonsolidowanych materialow

proszkowych. Tworcy: Mateusz Stasiak, Justyna Wajs.

Moj wktad w powstanie tej pracy polegal na przeglgdzie literatury, opracowaniu sposobu
pomiaru, przeprowadzeniu testow, optymalizacji metody pomiaru oraz przygotowaniu opisow

technicznych do Urzedu Patentowego. Moj udziat procentowy szacuje na 50%.

11



2. Wstep

Materiaty sypkie znajduja szerokie zastosowanie w wielu galeziach przemysthu,
m.in. w przemys$le farmaceutycznym, chemicznym, papierniczym i tekstylnym. Sa
wykorzystywane jako potprodukty do proceséw technologicznych, ale takze czgsto stanowig
juz gotowy produkt. Materiat w postaci sypkiej jest tatwiejszy w transporcie, przechowywaniu

i przetwarzaniu (Cuq i wsp., 2011; Freeman i wsp., 2015).

W wielu branzach istotne znaczenie odgrywaja sypkie materialy pochodzenia
rolniczego, takie jak skrobia ziemniaczana i maka pszenna. Wedlug danych Organizacji
Narodoéw Zjednoczonych do spraw Wyzywienia i1 Rolnictwa (FAOSTAT, 2022), produkcja
rolna pszenicy oraz ziemniakow, obok kukurydzy i ryzu, stanowi bardzo duza czes¢ globalnych
ros$linnych upraw przeznaczonych do produkcji proszkow spozywczych (Tabela 1). Istotny jest
réwniez fakt, ze w ostatnich latach, zarowno uprawy ziemniakow jak i pszenicy znaczaco si¢
zwigkszyly. W latach 2019-2021 odnotowano wzrost produkcji pszenicy o ok. 6,8 min ton,
natomiast ziemniakdw o ponad 7 mln ton. Przeklada si¢ to rdwniez na zwigkszong produkcje
maki pszennej i skrobi ziemniaczanej. W 2018 roku $§wiatowe zapotrzebowanie na skrobig
ziemniaczang wynosito 3,7 mln ton (Wajs i wsp., 2021). Statystyki wskazuja, ze w 2020 roku
zapotrzebowanie to wzrosto do 3,9 min ton (Potato Starch Market Share, Growth, Global
Report [2020-2027], n.d.). Wedtug $swiatowych raportow wzrosto rowniez zapotrzebowanie na
make pszenng.

Tabela 1. Swiatowa produkcja roélin rolniczych przeznaczonych na cele konsumpcyjne na
podstawie FAO.

w min t

2019 2020 2021
Pszenica 764 757 770
Ziemniaki 369 371 376
Ryz 753 769 787
Kukurydza 1137 1162 1210
Owies 23 25 22
Jeczmien 158 157 145
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Globalnie produkowana maka pszenna oraz pszenica przeznaczone sg gldwnie na cele
konsumpcyjne, ale takze w duzym stopniu na cele paszowe. Jednak mimo wzrostu upraw
rolnych pszenicy jej ilo§¢ nadal nie jest w stanie zaspokoi¢ potrzeb zywno$ciowych ludno$ci
swiata. Wedlug raportu SOFI (The State of Food Security and Nutrition in the World 2022 -
UNICEF DATA, n.d.), w 2021 r. gtdéd dotknat az 828 mln 0s6b — 0 46 mIn wigcej niz rok
wczesniej 1 o 150 mln wigcej niz w roku 2019. Aby zaspokoi¢ te potrzeby konieczny byltby
drastyczny wzrost upraw pszenicy, co z kolei laczy si¢ ze zwigkszeniem powierzchni
magazynowych oraz naktadow produkcyjnych przetwarzajacych surowiec na make pszenna.
Problem z brakiem surowca i zaktoceniem szlaku dostaw zaostrzyla réwniez pandemia
COVID-19 oraz rosyjska inwazja na Ukraing (Wang i Jian, 2022). Obok Chin, Rosja i Ukraina
znajduja sie¢ na czotowych miejscach globalnej produkcji pszenicy. Statystyki podaja, ze
ok. 80% zapotrzebowania na make pszenng przez kraje Bliskiego Wschodu oraz stabo
rozwini¢te kraje Afryki zaspakajane jest dzigki eksportowi pszenicy wtasnie z Ukrainy i Rosji
(Food and agriculture organization, 2009; FAOSTAT, 2022). Przewiduje si¢, ze import
pszenicy w te rejony wzro$nie z powodu nasilenia si¢ niekorzystnych zjawisk pogodowych.
Zmiana klimatu powoduje niestabilno$¢ plonéw i wahania cen pszenicy, co prowadzi do
niepewnosci co do przysztej dostepnosci tego surowca w regionach wrazliwych (Shiferaw
i wsp., 2013). Widmo globalnego kryzysu zywieniowego spotegowato wycofanie si¢ Rosji
z tzw. ,,Inicjatywy Zbozowej”, umozliwiajacej bezpieczny eksport zboz przez Morze Czarne.
Globalna sytuacja zwigzana z brakiem bezpieczenstwa zywno$ciowego, pandemia COVID-19
oraz kontekst geopolityczny wymagaja zwigkszenia produkcji tych surowcoéw. Szczegolnie, ze
wykorzystanie maki pszennej i skrobi odgrywa bardzo istotng role nie tylko w branzy

spozywczej, ale takze w innych gateziach przemystu.

Ze wzgledu na wlasciwosci fizyczne i1 chemiczne, skrobia moze nie wykazywaé
wlasciwosci interesujagcych dla przemystu w naturalnej postaci (Ashogbon, 2021). Jednak,
mozna jg modyfikowa¢ metodami fizycznymi (obrobka cieplno-wilgotno$ciowa, wyzarzanie,
retrogradacja, prezelatynizacja i wysokie cis$nienie) (Grgi¢ i wsp., 2019), metodami
chemicznymi (sieciowanie, estryfikacja, obrobka kwasem i utlenianie) (Masina i wsp., 2017)
lub podda¢ modyfikacji enzymatycznej w celu poprawy jej wlasciwosci dla szerokiego zakresu
zastosowan przemystowych (Kaur i wsp., 2012). Zmodyfikowana skrobia stanowi matryce
w kapsulkowaniu oraz jest no$nikiem bioaktywnych zwigzkoéw, wykorzystywanych
w preparatach farmaceutycznych i produktach leczniczych stosowanych w hodowli zwierzat,

gdzie zapewnia miedzy innymi stabilno$¢ tych zwigzkow oraz kontrolowane uwalnianie
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sktadnikéw aktywnych (Falcdo i wsp., 2022). Wiasciwosci te sg rowniez wykorzystywane
coraz czesciej w rolnictwie, gdzie skrobia stanowi nosnik m.in mikroorganizmow. Biopreparaty
na bazie skrobi, zawierajace mikroorganizmy, sg coraz czegsciej wybierane przez rolnikow
w celu ochrony roélin przed atakujacymi je patogenami. Stanowig bezpieczniejszg alternatywe
dla rolnictwa oraz umozliwiajg ograniczenie wykorzystania fungicydoéw (Lobo i wsp., 2019;
Macik i wsp., 2020; Rathore i wsp., 2013). Kontrolowane uwalnianie srodkéw aktywnych ze
skrobiowego nosnika jest takze wykorzystywane w hodowli pszcz6t miodnych. Skrobiowe
no$niki przeksztatcaja si¢ w zele skrobiowe umozliwiajac przenikanie sktadnika aktywnego
odpowiedzialnego za zwalczanie pasozytniczych roztoczy w rodzinie pszczelej (Glenn i wsp.,
2006). Do zwalczania roztoczy w koloniach pszczot miodnych, w celu dostarczenia mniej
lotnych naturalnych §rodkoéw kontroli, zostaty rowniez opracowane mikrosfery na bazie skrobi
(<10 um). Mikrosfery byty wypetnione 25% aktywnym sktadnikiem, a mimo to pozostawaty
sypkim proszkiem. Mikrosfery zostaty zaprojektowane tak, aby dostarcza¢ sktadniki aktywne
do osobnikéw pszczot poprzez przyleganie do wloskoéw na ich tutowiu w sposéb podobny do
ziaren pytku (Glenn i wsp., 2014). Rowniez w rolnictwie coraz wigksze znaczenie odgrywaja
inne produkty oparte na skrobi. Przykladem takiego produktu, uzyskanego w wyniku
fermentacji skrobi, jest biopolimer PLA (polilaktyd, ang. polylactic acid), ktory jest mieszany
z wtoknami w celu stworzenia kompozytowych folii. Szacuje si¢, ze w samej Europie kazdego
roku w rolnictwie wykorzystuje si¢ 2-3 miliony ton tworzyw sztucznych (Kyrikou
i Briassoulis, 2007). Folie polietylenowe sg szeroko stosowane w celu zwigkszenia plonow,
wydtuzenia okresu wegetacji, zmniejszenia zuzycia pestycydow i herbicydéw oraz pomocy
w oszczedzaniu wody, a takze w szklarniach, ostonach kiszonek, tunelach nad rzedami upraw
i hotboxach (Falcao i wsp., 2022; Glenn i wsp., 2014). W zwiazku z tak duzym wykorzystaniem
materiatow sztucznych poszukiwane sg nowe rozwigzania, bardziej przyjazne dla srodowiska,
takie jak produkty z domieszka skrobi. Skrobia stanowi rowniez dodatek w procesach produkcji
peletu. Pelety drzewne wykorzystywane sg gtdwnie na cele energetyczne, poniewaz stanowia
alternatywe dla nieodnawialnych paliw kopalnych. Dodatkowo stanowig takze doskonaty
zamiennik drewna opatowego ze wzgledu na fatwos¢ ich przechowywania 1 wysokg warto§¢
energetyczng (Stahl i wsp., 2012; Surdi de Castro i wsp., 2021). Gléwnym problemem tego
produktu jest jednak kruchos¢ jego struktury (Kaliyan i Vance Morey, 2009; Serrano i wsp.,
2011). Dlatego, do produkcji peletow wykorzystuje si¢ lepiszcza, ktore zwickszajg ich
wytrzymato$¢ (Lisowski et al., 2020; Stasiak et al., 2017). Jednym ze stosowanych lepiszczy

jest skrobia. Jej uzycie ma szczegdlne znaczenie w produkcji peletow pochodzacych
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Z pozostatosci produkcji rolniczej, jak np. stoma, gdzie zawarto$¢ naturalnych lepiszczy
w postaci lignin jest niewielka (Stahl i wsp., 2012). Pelety ze stomy z dodatkiem eko-lepiszczy,
takich jak skrobia, oprocz warto$ci energetycznej, stanowig takze $cidtke chetnie

wykorzystywang w hodowli drobiu (Matkowski i wsp., 2020).

Przetwarzanie ziemniakOw w przemysle skrobiowym wymaga zagospodarowania
duzych ilo$ci biatkowych produktow ubocznych. Naleza do nich sok ziemniaczany oddzielony
od miazgi ziemniaczanej oraz miazga pozostata po wymyciu skrobi (Peksa i Miedzianka, 2021).
Zaobserwowano, ze odpady poprodukcyjne z otrzymywania skrobi sg cennym zrodiem biatek
ziemniaczanych, ktére sa takze chetnie wykorzystywane w rolnictwie. Stanowig one
warto$ciowy dodatek do pasz zwierzecych, a jednoczesnie ich tradycyjna metoda pozyskiwania
przez suszenie powoduje, ze stanowig stosunkowo tanie zrodto biatka dla trzody chlewnej
1 bydla. Niektore badania w tym zakresie wskazuja réwniez na pozytywny wpltyw biatka

ziemniaczanego na zdrowotno$¢ trzody chlewnej w hodowlach (Tusnio i wsp., 2011).

Wymienione zastosowania maki pszennej 1 skrobi ziemniaczanej stanowig tylko
przyklady wykorzystywania tych proszkéw. Globalne zapotrzebowanie na mak¢ pszenng
I skrobi¢ ziemniaczang wymaga zwigkszenia produkcji i powierzchni magazynowych dla
surowcoOw (np. ziarna pszenicy) jak 1 gotowych produktow. Sktadowanie produktow sypkich,
szczegblnie tych przeznaczonych na potrzeby przemystu spozywczego wymaga spetnienia
wielu norm oraz zapewnienia bezpieczenstwa mikrobiologicznego i dobrej jako$ci produktu.
W tym celu stosowane sg coraz nowsze technologie umozliwiajgce badanie wielu parametrow
jednoczesnie. Stosowana infrastruktura przechowywania proszkdéw bogata jest m.in. W Szereg

czujnikow dajacych mozliwos¢ reagowania w przypadku pojawienia si¢ zaburzen w materiale.

Proszki spozywcze sa niezwykle wrazliwe na zmiany warunkow w procesie
technologicznym, zwlaszcza na zmiany wilgotnosci czy temperatury (Wang i wsp., 2017; Chen
I wsp., 2018). Dlatego, zle dobrane parametry na linii produkcyjnej i w trakcie przechowywania
moga skutkowaé pojawieniem si¢ niepozadanych zjawisk utrudniajacych przetwarzanie
materiatu, takich jak zbrylanie, Scieranie, segregacja (Brockel i wsp., 2006; Freeman i wsp.,
2015; Barbosa-Canovas i wsp., 2005). Posréd wymienionych mechanizmoéw, zbrylanie stanowi
jedno z najbardziej problematycznych zjawisk mogacych pojawic si¢ na kazdym etapie procesu
przetwarzania surowcow sypkich. Jest to proces, w ktorym czastki sypkiego proszku pod
wplywem roéznych czynnikéw zaczynaja agregowac w wigksze aglomeraty (Zafar i wsp., 2020).

Przy nieodpowiednich parametrach przechowywania lub pakowania tatwo ptynacy proszek
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moze sta¢ si¢ mniej sypki, tworzac agregaty ztozone z pojedynczych czastek, ktore sg ze soba
zwigzane. W konsekwencji, proszek, ktory ptynat swobodnie podczas procesu pakowania,

moze ulec zbryleniu podczas przechowywania.

Aglomeraty proszkowe zaktdcajg proces technologiczny, a niekiedy moga powodowacé
uszkodzenia linii produkcyjnych. Przywrocenie zbrylonego materiatu do stanu, w ktorym
moéglby by¢ ponownie wykorzystany wymaga dodatkowych prac i generuje dodatkowe koszty.
W wielu przypadkach materiat zbrylony nie nadaje si¢ juz do dalszych procesow, co generuje
straty dla przedsiebiorstwa (Chung i wsp., 2003; Zafar i wsp., 2017). Zbrylanie stanowi
powazny problem w silosach. Do gléwnych przyczyn wywotujacych to zjawisko w zbiornikach
magazynowych mozna zaliczy¢ wahania poziomu wilgotno$ci 1 temperatury zewngtrzne;.
Dodatkowo, powietrze transportowe, ktore umozliwia wtltaczanie materialu do zbiornika,
czesto posiada wysoka wilgotnos$¢ 1 jest cieple, co stanowi duze ryzyko kondensacji pary
wodnej nad powierzchnig magazynowanego proszku. W konsekwencji, niektore higroskopijne
materialy, jakimi sg maka czy skrobia, moga znacznie szybciej pochlania¢ wode i generowac
powstawanie aglomeratow (https://www.danthermgroup.com). Zjawiska zbrylania zachodzace
w trakcie przechowywania proszkow w silosach moga prowadzi¢ do bardzo powaznych
konsekwencji. W przypadku obecnosci zbrylen w materiale przechowywanym w silosie, moze
dochodzi¢ do zaburzen w trakcie oprdzniania zbiornika, a niekiedy nawet do zatorow
uniemozliwiajgcych usunigcie materiatu (Mehos i Clement, 2008). Wewnatrz silosu, w ktérym
rozpoczal si¢ proces niepozadanej aglomeracji, materiat moze przykleja¢ si¢ do jego Scian
tworzac niebezpieczne nawisy. Ich obecno$¢ moze skutkowac¢ blokowaniem si¢ materiatu oraz
nierOwnomiernym rozlozeniem sit podczas oprdzniania silosu, co moze prowadzi¢ do
zatamania konstrukcji zbiornika (https://www.danthermgroup.com). Dodatkowym problemem
pojawiajacym si¢ w trakcie tworzenia si¢ zlogéw w silosach jest psucie si¢ materiatu, za ktore
odpowiada rozwdj mikroorganizméw. W skrajnych przypadkach rozwigzywanie probleméw
spowodowanych przez zbrylone materiaty moze naraza¢ personel na niebezpieczenstwo.
Zalegajacy zbrylony material moze tworzy¢ mosty przez silos. Usunigcie ich za pomoca
dostepnych w silosach rozwigzan, takich jak urzadzenia wibracyjne, czgsto nie przynosi efektu,
dlatego konieczna moze byc¢ ingerencja pracownikow. Dzialania te moga zagrazac¢ zdrowiu,

a nawet zyciu personelu usuwajgcego ztogi materiatu (Mehos i Clement, 2008).

W ostatnich latach obserwuje si¢ wzrost zainteresowania $rodowisk naukowych

procesem aglomeracji, bezpiecznym przechowywaniem oraz jakoscig proszkow spozywczych.
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Ze wzgledu na coraz dtuzsze okresy suszy, skutkujace problemami z uprawg ro$lin, firmy
przetwarzajace proszki spozywcze muszg zwigkszaé poziom zapasdéw, jednoczesnie
minimalizujac ryzyko wystgpowania niekorzystnego zjawiska zbrylania. Dodatkowo,
zwigkszone stany magazynowe oraz zmiany warunkéw zewngtrznych moga sprzyjac
rozwojowi zanieczyszczen mikrobiologicznych w proszkach spozywczych, przez co maleje ich
warto$¢ konsumpcyjna (Pereira i Sant’Ana, 2018). Zwigkszone zapotrzebowanie na skrobie
ziemniaczang 1 make pszenng wymaga zminimalizowania ryzyka strat spowodowanych
niewlasciwym przechowywaniem, zle dobranymi parametrami fizycznymi czy pogorszeniem

jakos$ci mikrobiologiczne;.

Rozwigzanie problemu zbrylania jest szczeg6lnie trudne, poniewaz jego efekty
zazwyczaj nie s widoczne natychmiast. Niektore zmienne kontrolne, takie jak temperatura,
wilgotno$¢ wzgledna, czystos$¢ lub wielkos$¢ czastek, mozna zmierzy¢ przy uzyciu prostych
I szybkich metod. Wspomniane zmiany temperatury i wilgotno$ci moga nie$¢ ryzyko rozwoju
mikroorganizméw, ktore takze moga przyczyniaé¢ si¢ do powstawania zbrylen. Dlatego tez
badanie wptywu réznych czynnikéw na proces aglomeracji materiatow sypkich jest niezwykle
wazne. Najnowsze badania opisane w literaturze naukowej koncentruja si¢ na zagadnieniach
dotyczacych wplywu wilgotnosci na parametry fizyczne proszkéw, a takze jej wplywu na
sypko$¢ 1 stopien zbrylania. Dane literaturowe nie opisuja wplywu mikroorganizmow na
zbrylanie proszkow spozywczych. Interdyscyplinarne podejscie do tego procesu,
z uwzglednieniem wptywu wzrostu mikroorganizméw, mogloby przyczyni¢ si¢ do lepszej
charakterystyki zjawiska zbrylania, a takze zoptymalizowa¢ proces przechowywania
materialdow spozywczych unikajagc przy tym tworzenia niepozadanych aglomeratow

I minimalizujac ryzyko wystapienia zanieczyszczen mikrobiologicznych.

Podstawowa wlasciwoscig kazdego aglomeratu jest jego wytrzymato$¢. W przypadku
aglomeracji celowej, jest ona tradycyjnie mierzona w testach wytrzymatos$ci na rozcigganie,
Scinanie, Sciskanie. W przypadku niepozadanej aglomeracji, ktora wystepuje podczas
przechowywania luzem, pomiar sity spdjnosci materialu jest najbardziej uzyteczng metoda
ilosciowego okreslenia potencjatu zbrylania. Proponowane obecnie indeksy aglomeracji
opierajg si¢ na wlasciwosciach mechanicznych proszku (wyznaczonych w tescie deformacji
sity, teScie penetracji lub tescie $cinania), morfologii czgstek okreslonej na podstawie analizy
obrazu mikroskopowego (np. wspotczynnik ksztattu, sferycznos¢) lub na analizach

statystycznych. Proszki charakteryzowane sg na podstawie zmian ich parametréw fizycznych,
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glownie sypkosci i gestosci (Cuq i wsp., 2011; Carr, 1965). Badania tych parametréw mozna
wykona¢ przy uzyciu standardowego testera wiasciwosci proszkow (np. PT-S, Hosokawa).
W literaturze nie ma jednak jednoznacznego wskaznika stopnia zbrylenia. Dlatego naukowcy
do opisu i charakterystyki tego zjawiska stosuja rézne metody eksperymentalne i ich
modyfikacje. Wynika to ze specyfiki danej metody oraz niekiedy ograniczen jej zastosowania
do okreslonego materiatu sypkiego. W zwigzku z tym poszukiwane sg coraz nowsze techniki

utatwiajace identyfikacje zjawiska.
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3. Cel rozprawy doktorskiej i hipotezy badawcze

Glownym celem badawczym rozprawy doktorskiej byta ocena wplywu warunkow
przechowywania proszkéw spozywczych na stopien ich zbrylania. W trakcie realizacji
wstepnych badan zidentyfikowano problem badawczy, ktorego realizacja wymagata
opracowania metody umozliwiajacej oceng wytrzymatosci dla proszkéw pod obcigzeniem
z jednoczesna mozliwo$cig nawilzania probki. Kolejnym etapem badan byto zaprojektowanie
stanowiska oraz opracowanie nowej metody pomiaru wytrzymatosci proszkow pochodzenia
rolniczego, umozliwiajacej pomiar parametru skonsolidowanego obcigzeniem, z mozliwos$cia
przechowywania probki w wybranych warunkach wilgotnos$ci. Opracowanie takiej metody
pozwolito na eksperymentalng symulacje warunkéw panujacych w proszkach poddanych

magazynowaniu.
Cele szczegdtowe rozprawy obejmuja:

1.  Analize wplywu czasu przechowywania na zmiany wytrzymalosci skrobi
ziemniaczanej i maki pszenne;j.

2. Oceng¢ wplywu rozwoju mikroorganizméw grzybowych na proces zbrylania.

3. Ocene wpltywu wysokiej wilgotnosci wzglednej powietrza na zmiany wlasciwosci
skrobi ziemniaczanej oraz maki pszennej 1 rozklad miejsc szczegdlnie wrazliwych na
dziatanie wody weryfikowanych za pomocg widm adsorpcji promieniowania
podczerwonego.

4.  Ocen¢ wplywu wilgotnosci wzglednej powietrza na zjawisko zbrylania materiatow
sypkich oraz rozwd¢j mikroorganizmow.

5. Analize wytrzymatosci skonsolidowanych probek skrobi ziemniaczanej 1 maki pszennej
poddanych konsolidacji czasowej w warunkach 75% oraz 90% wilgotnosci wzglednej
powietrza.

6.  Ocene wptywu 75% 1 90% wilgotno$ci wzglednej powietrza oraz konsolidacji czasowej

skrobi ziemniaczanej i maki pszennej na zjawisko slip-stick w testach mechanicznych.
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Na podstawie przegladu literatury oraz przeprowadzonych badan wstepnych sformutowano

naste¢pujgce hipotezy badawcze:

1. Warunki przechowywania (wilgotnos¢, czas) determinujg wytrzymatos¢ aglomeratow
skrobi ziemniaczanej oraz maki pszennej.

2. Rozwdj zanieczyszczen grzybowych wptywa na powstawanie aglomeratow skrobi
ziemniaczanej i maki pszennej.

3. Budowa stanowiska pomiarowego do badan stopnia zbrylenia i wytrzymatosci
proszkéw wraz z opracowang metoda pomiarowa umozliwia badanie nawilzanych
probek konsolidowanych czasowo.

4. Kroétkotrwata konsolidacja czasowa oraz warunki przechowywania probek wptywaja na

wytrzymato$¢ aglomeratéw oraz na efekt slip-stick.
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4. Materialy i metody

4.1 Material badawczy

Przeprowadzono badania skrobi ziemniaczanej (PPZ Trzemeszno, Polska) oraz maki
pszennej typ 500 (Mlyn Szczepanki, Lasin, Polska). Przed kazdym eksperymentem proszki
suszono w suszarce laboratoryjnej SUP-30 (Wamed, Warszawa, Polska) do zawartosci wody
w materiale okolo 3% =+ 0,5. Pomiary wilgotnosci wykonano przy uzyciu analizatora
wilgotno$ci Mettler Toledo HG63 (Laboratory i  Weighing Technologies, Greifensee,
Szwajcaria). Proces suszenia proszkow do momentu uzyskania wspomnianej warto$ci
wilgotnosci miat na celu ujednolicenie zawarto$ci wody w probkach, tak aby w kazdej probce
poczatkowa zawarto$¢ wody byla na tym samym, niskim poziomie. Dodatkowo, w celu
uzyskania bardziej jednorodnego uktadu, przed umieszczeniem w naczynkach pomiarowych

material przesiewano przez sito.
4.2 Przechowywanie materialu

W kazdym etapie badan wykorzystano takie same naczynka pomiarowe. Sa to
perforowane cylindry o wysokosci 30 mm, $rednicy 24 mm oraz $rednicy oczek 1,5 mm
(Rys. 1). Perforacja $cian miata na celu zwigkszenie powierzchni kontaktu materiatu sypkiego
z warunkami srodowiska, dzigki czemu probki byly bardziej podatne na czynniki zewngtrzne,
takie jak wilgotno$¢. Naczynia pomiarowe byly calkowicie wypelnione przesianym
materialem, a kazde naczynie zawieralo osobng probke. Masa netto kazdej probki wypetnionej
proszkiem wynosita 6 g. W poszczegdlnych etapach badan wykorzystano warunki

przedstawione w tabeli 2.
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Rys. 1. Perforowane naczynie pomiarowe wypetnione skrobig ziemniaczang.
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Tabela 2. Warunki przechowywania zastosowane w poszczegolnych etapach realizacji pracy
doktorskiej. RH (ang. relative humidity) — wzgledna wilgotno$¢ otoczenia

SCHEMAT EKSPERYMENTU

Publikacja 1 Publikacja 2 Badania uzupelniajace:
Analiza Analiza
wytrzymatos$ci wytrzymatos$ci
skrobi skrobi
ziemniaczanej ziemniaczanej
i maki pszennej i maki pszennej
nowa metoda nowg metoda
pomiarowg — pomiarows, po
optymalizacja wstepnej
pomiaru konsolidacji
materiatu
Materiat nie
75% RH przechowywany 75% RH oraz
0,
Warunki 100% RH poddany 90% RH
przechowywania . temperatura pomiarom prosto
temperatura e)okolowa 21°C po otwarciu temperatura 21°C
20 £ 2°C ,
opakowan
Materiat wysuszony
Maka pszenna: do 3%, a nastgpnie
o )
Poczatkowa T5£05%  poddany dobowe
. o N N
WIlgOt.ll()?c 3£0,5% 3£0,5% Skrobia odpowiednio dla
materialow . ] .
ziemniaczana: eksperymentu w
9,5+0,5% 75% RH lub 90%
RH
Metoda . eksykator _komora - komora klimatyczna
przechowywania klimatyczna
Konsolidacja NIE NIE NIE TAK
czasowa
do momentu
pojawienia si¢ plesni
na powierzchni proszku
Czas . . .
przechowywania mqkaSpdsrz]ienna. 5 miesiecy - 0, 2, 4 i 24 godziny
skrobia ziemniaczana:
24 dni
NIE NIE TAK TAK
Konsolidacja
pod naporem 5 kPa 5 kPa
10 kPa 10 kPa
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4.3 Ocena wytrzymalosci zaglomerowanego materialu

W pierwszych dwoch etapach badan analiz¢ wytrzymatosci proszkéw dokonano na
podstawie wynikow pomiarow wartosci sity potrzebnej do przebicia powierzchni proszku.
W pierwszym etapie uzyto uniwersalnej maszyny wytrzymatosciowej Instron, (Instron®
Mechanical Testing Systems, Norwood, USA), a w drugim maszyny wytrzymatosciowej Lloyd
LRX (Lloyd Instruments Ltd, Hampshire, UK). Zmiana maszyny wytrzymato$ciowej
spowodowana byta wigksza dostepnoscia glowic pomiarowych o nizszych zakresach,
gwarantujgcg wickszg dokladnos$¢ uzyskanych wynikéw. W obu doswiadczeniach
wykorzystano cylindryczny penetrometr o $rednicy 5 mm oraz dtugosci 14 mm, ktory zostat
wybrany na podstawie doswiadczen przeprowadzonych przez Fitzpatrick i wsp. (2017).
W obydwoéch etapach badan penetrometr poruszal sie¢ w glab proszku ze stala predkoscia
30 mm/min do momentu osiggnigcia glgbokosci 14 mm. W kazdym do$wiadczeniu pomiary
prowadzono w trzech powtorzeniach. Podobnie jak w pracy Fitzpatrick i wsp. (2010),

najwiekszg site zarejestrowang przez czujnik przyjeto jako wytrzymatos$¢ aglomeratu.

W trakcie realizacji dwoch pierwszych etapow badan zaobserwowano, ze pomiar
wytrzymatosci aglomerowanego materialu z jednoczesnym obcigzeniem probki jest
niemozliwy. Jest to wazne z punktu widzenia magazynowania, gdzie napdr pionowy symuluje
obcigzenie dolnych warstw materialu. Dlatego, postanowiono zaprojektowa¢ nowe stanowisko
do pomiaru wytrzymatosci skonsolidowanych materiatow proszkowych, umozliwiajace
uzyskanie wytrzymatosci zaglomerowanego materiatu przy jednoczesnym obcigzeniu
I nawilzaniu probek. Konstrukcja urzadzenia oraz metodyka pomiaru zostala zaprezentowana

w podrozdziale 5.3.

4.4 Analiza widm FTIR

Do pomiarow spektrofotometrycznych wykorzystano spktrometr Nicolet 6700 FTIR
(Thermo Scientific, USA). Widma rejestrowane byly w zakresie 400 - 4000 cm™ przy 128
skanach. Kazdy pomiar wykonywany byl w pigciu powtodrzeniach, a widma usredniano.
Korekcje linii podstawowej 1 dalszg analiz¢ przeprowadzano przy uzyciu oprogramowania
OMNIC.

W celu okreslenia zmian strukturalnych w badanych proszkach, obliczono widma
roznicowe w obszarach spektralnych 900 - 1800 cm™ oraz 2400 - 3800 cm™, na podstawie pracy

Nawrocka i wsp. (2018). Wszystkie widma zostaty znormalizowane wzgl¢gdem powierzchni,
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anastgpnie od widma probki kontrolnej odejmowano widma prébek nawilzonych. Na
podstawie widm FTIR przeprowadzono rowniez analiz¢ wskaznika krystalicznos$ci badanych
materiatdw. Wskaznik krystalicznosci, CI, (ang. crystallinity index) zdefiniowano jako
stosunek intensywnosci pasm przy 1022 i 1000 cm™ (CI = 1(1022)/1(1000)) (Warren i wsp.,
2016).

4.5 Ocena rozwoju zanieczyszczen grzybowych w materiale

Analize¢ oceny rozwoju plesni w materiatach przeprowadzono zgodnie z protokolem
ISO 21527:2009 (PN-1SO 21527-1:2009 - Wersja Polska, n.d.). W pierwszym etapie probki
proszku homogenizowano za pomocg homogenizatora (Biocorp, Warszawa, Polska).
Przygotowano serie rozcienczen, z ktérych do analiz wybrano rozcienczenia 102 i 103, Sterylne
podtoze Potato Dextrose Agar - PDA (BioMaxima, Lublin, Polska) na ptytce Petriego poddano
inokulacji 100 pl zawiesiny rozcienczonego materiatu. Inokulum rozprowadzono za pomoca
sterylnej plastikowej glaszczki w ksztalcie litery L na state podtoze PDA wspomagajace wzrost
grzybdéw. Nastepnie plytki inkubowano zgodnie z zaleceniami zawartymi w protokole ISO
21527:2009 w temperaturze 25°C przez 7 dni. Wyroste kolonie policzono po 2, 5 i 7 dniach
inkubacji, a nastepnie przeliczono na jednostki tworzace kolonie (CFU) na gram suchej masy
(CFU gl). Analizy dla kazdego wybranego dnia wykonano w trzech powtorzeniach, a wyniki
przedstawiono w postaci $rednich wartosci. W drugim etapie badan, gdzie analizowano wptyw
dlugoterminowego przechowywania (5 miesigcy), wyniki przedstawiono w postaci Sredniej
ruchomej (SMA, ang. Simple Moving Average). Uzyskane wyniki CFU analizowano co sze$¢
okresow. Zastosowanie $redniej ruchomej miato na celu wyréwnanie wahan, ktore sg bardzo
czegste w tego typu analizach, a dodatkowo uzyskanie gladszych wynikow i latwiejszej

interpretacji.
4.6 Analiza statystyczna

Dla uzyskanych wynikéw obliczono $rednie wraz z odchyleniem standardowym.
Przeprowadzono ocen¢ normalno$ci rozktadu, a nastepnie analiz¢ wariancji przy uzyciu
oprogramowania Statistica (v.13, StatSoft, Krakow, Polska). Informacje o istotnosci
statystycznej podawano w postaci przedziatow ufnosci 0,95, przedstawionych jako linie

przerywane na wykresach.
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5. Wyniki badan

5.1 Publikacja 1 — Wplyw przechowywania skrobi ziemniaczanej i mgki pszennej

w wysokiej wilgotno$ci na zbrylanie i rozwoj zanieczyszczen grzybowych

Wajs J., Banda M., Panek J., Nawrocka A., Frqc M., Stasiak M. (2020). Influence of storage
under unfavourable conditions on the caking properties and fungal contamination of potato
starch and wheat flour. International Agrophysics, 34(2), 203-211.

Celem tej czeSci prac bylo scharakteryzowanie roli mikroorganizméw w procesie
tworzenia aglomeratow oraz okreSlenie zwigzku pomigdzy procesem zbrylania
a zanieczyszczeniem mikrobiologicznym. W pierwszym etapie badan wybrane proszki
spozywcze przechowywano w warunkach wysokiej wilgotnosci, niezalecanych podczas
magazynowania materiatow sypkich. Zastosowana wilgotno$¢ otoczenia wynoszaca 100%
sprzyjata szybkiemu powstaniu modelowego aglomeratu. Celem pracy bylo takze
poszukiwanie zalezno$ci pomiedzy wtasciwosciami mechanicznymi aglomeratéw podczas ich
powstawania a zmianami strukturalnymi zachodzacymi w czastkach materialu podczas
przechowywania. Przeprowadzono réwniez ocen¢ wpltywu rozwoju mikroflory grzybowej na
zmian¢ wytrzymatosci proszkow. Przygotowane probki proszkow zamknigto w eksykatorach
o wysokiej wilgotno$ci wzglednej powietrza, uzyskanej w wyniku parowania wody
destylowanej, i przechowywano do momentu zaobserwowania ple$ni na powierzchni proszku.
Skrobie ziemniaczang poddano badaniu po 2, 4, 8, 10, 17 1 24 dniach. Make¢ pszenna badano
tylko po 2, 4 1 8 dniach, z powodu szybkiego pojawienia si¢ plesni na tym materiale. Probki
proszkow poddawano testowi przebicia, analizie mikrobiologicznej oraz pomiarom

spektrofotometrycznym.
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Rys. 2. Zmiany maksymalnej wytrzymatosci i wilgotno$ci w trakcie przechowywania dla
(a) skrobi ziemniaczanej i1 (b) maki pszennej. Stupki bteddéw przedstawiajg odchylenie
standardowe.

Wyniki uzyskane dla skrobi ziemniaczanej 1 maki pszennej roznity si¢ od siebie
czasem potrzebnym na pojawienie si¢ ple$ni na powierzchni probek. Roznice zaobserwowano
takze w zmianach warto$ci wytrzymatos$ci materialéw (Rys. 2). W przypadku maki pszennej
wartos$ci wytrzymatosci aglomeratu po 2, 4 i 8 dniach byly znacznie nizsze niz w przypadku

skrobi ziemniaczanej. W 8 dniu wytrzymato$¢ aglomeratow skrobi byla najwigksza,
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a najmniejsza po 10 dniu. Dodatkowo, w tym samym czasie nastgpita maksymalna absorpcja
wody z otoczenia. Okreslenie wytrzymatosci aglomeratow w mace pszennej bylo niemozliwe,
z powodu obecnosci plesni. Tak jak w przypadku skrobi ziemniaczanej, w pierwszych dniach
pomiaru wilgotno$¢ maki pszennej szybko wzrastata. Stabilizowala si¢ ona jednak znacznie
szybciej niz w przypadku skrobi ziemniaczanej. Juz w 4 dniu osiggneta poziom maksymalny,

znacznie nizszy niz wyznaczony dla drugiego materiatu.

Istotng zmiang w widmach obu proszkéw bylo zmniejszenie intensywno$ci pasma
przy 980 cm™. W skrobi ziemniaczanej spadek ten byl stopniowy, natomiast w mace pszenne;
intensywno$¢ pasma byta na podobnym poziomie w poczatkowych dniach eksperymentu, za$
po 6smym dniu nastapit jej gwattowny spadek. Ponadto, pasmo to uleglo przesunigciu po
kolejnych dniach przechowywania. Przesunigcie tego pasma do 975 cm™ w skrobi
ziemniaczanej obserwowane bylo tylko do 8 dnia. Nie obserwowano dalszych zmian piku
W kolejnych dniach pomiaru. W mace pszennej rdwniez nastapito przesunigcie tego pasma do
975 cm™?, jednak ze wzgledu na zakonczenie pomiaréw 8 dnia nie wiadomo, czy pasmo ulega
dalszym przeksztalceniom. Pasmo to jest charakterystyczne dla skrobi i zwigzane jest
Z drganiami grup COH, a zachodzace w nim zmiany mogg by¢ wynikiem zmniejszenia liczby
wigzan wodorowych. Istotne zmiany zaobserwowano takze w intensywno$ci przy dtugosci fali
1000 i 1022 cm™. Pasma te sg najbardziej podatne na zmiany w strukturze skrobi i wykazuja
znaczng wrazliwo$é na wode (Warren i wsp., 2016). Pik przy 1022 cm™* w widmie maki
pszennej ulega przesunigciu 1 wzrostowi intensywnosci. Skrobia ziemniaczana réwniez

charakteryzuje si¢ wzrostem intensywnosci tego pasma, ale bez znaczacej zmiany dtugosci fali.

Na podstawie uzyskanych widm obliczono indeks krystalicznosci badanych proszkow.
Wskaznik krystalicznosci maki pszennej osiggnat maksymalng warto§¢ w drugim dniu, a po
kolejnych dwoch dniach jego warto$¢ malata. Niewielkie zmiany we wskazniku krystalicznosci
obliczonym dla maki pszennej wynikaja prawdopodobnie z mniejszej zawartosci struktur
krystalicznych oraz obecno$ci dodatkowych skladnikow, takich jak biatka, witaminy i1 inne
sktadniki (Guo i wsp., 2018). Skrobia ziemniaczana charakteryzuje si¢ nizsza wartoscig
wskaznika krystalicznosci. Do 8 dnia warto$¢ ta pozostawata na wzglednie statym poziomie,
natomiast w kolejnych dniach ulegala zmniejszeniu. Przyczyng tego spadku mogta by¢
stopniowa hydratacja i niszczenie fazy krystalicznej skrobi, co powodowato zmniejszenie jej
uporzadkowanej struktury. Zmiany strukturalne zachodzace w skrobi w ciggu tych dni

obserwowano w postaci wyraznego rozwarstwienia materiatu. Dowodem ich wystgpienia byta
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rowniez najwicksza wytrzymatos¢ zaglomerowanego materiatu. Po 10 dniach przechowywania
w wysokiej wilgotnosci obserwowano dalszy spadek wartos$ci wskaznika krystalicznosci. Wraz
ze zmniejszeniem warto$ci krystaliczno$ci zaobserwowano spadek wytrzymatosci aglomeratu.
Dodatkowo, w 10 dniu materiat osiggnat maksymalne nasycenie woda, ktére nie ulegto zmianie
w kolejnych dniach. Na podstawie uzyskanych wynikow wykazano, ze zbrylanie i wilgotnos¢
wptywajg rowniez na frakcje krystaliczne materiatlow. Ze wzgledu na zbyt krotki czas
przechowywania, nie jest mozliwe doktadne przewidzenie zmian wskaznika krystalicznosci dla
maki pszennej. Najwickszy wzrost wartoséci absorbancji w mace pszennej zaobserwowano dla
piku przy 1 600 cm™. Dodatkowo, maksimum tego piku przesuneto si¢ z 1 608 do 1 635 cm™
w ciggu 10 dni. Przesunigcie to byto rowniez obecne w widmach skrobi ziemniaczanej, ale nie
byto tak wyrazne jak w przypadku maki pszennej. Zmiany te powigzano z uwodnieniem biatek

glutenu obserwowanym w pasmie amidowym II (Nawrocka i wsp., 2017).

W obydwoch materiatach zaobserwowano wzrost liczby kolonii ple$ni. Zauwazono,
ze w mace pszennej dominowat jeden rodzaj grzyba. Po 17 dniu dominacj¢ jednego gatunku
grzyba zaobserwowano takze w skrobi ziemniaczanej. Moze to oznaczac, ze jeden rodzaj plesni

hamowat wzrost innych mikroorganizméw (Rys. 3).
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Rys. 3. Rozwdj kolonii grzybéw w rozciefczeniu 10 w probkach skrobi ziemniaczanej
i maki pszennej po 7-dniowej inkubacji.
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Rys. 4. Zanieczyszczenia grzybami w skrobi ziemniaczanej i mace pszennej po
5 dniach inkubacji. Stupki btedow przedstawiajg odchylenie standardowe.
Jjtk/g — jednostki tworzace kolonie w gramie suchej masy.
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Po 8 dniu przechowywania, w obu materiatach nastgpil gwattowny wzrost liczby kolonii
(Rys. 4). Wzrost ilosci plesni zaobserwowano znacznie wczesniej w mace pszennej, gdzie
kolonie zaczgly pojawia¢ si¢ juz w 4 dniu badan. Analizujagc zmiany wartosci sity zbrylania
wraz z rozwojem zanieczyszczen grzybowych w skrobi ziemniaczanej mozna zauwazy¢, ze
W momencie rozpoczecia rozwoju grzybow sita zaczeta male¢. Zalezno$¢ ta sugeruje, ze rozwoj
plesni wplywa na wytrzymatos¢ zaglomerowanego materialu. Dodatkowo, w 8 dniu
przechowywania zaobserwowano wyrazny spadek wskaznika krystalicznosci skrobi. Moze by¢
on zwigzany z rozpadem struktury krystalicznej przez zaabsorbowang wodg, jednak rosngca
liczba grzyboéw moze sugerowaé, ze mikroorganizmy zaczety rozktadac¢ skrobig¢ jako pozywke.
Innym czynnikiem wplywajacym na spadek krystaliczno$ci moze by¢ rozbijanie struktur
skrobiowych przez rosnaca grzybni¢. Okreslenie zalezno$ci pomiedzy wytrzymatoscig proszku
a wzrostem liczby grzybow w mace pszennej byto trudne. Wytrzymato$¢ ta moze pochodzic¢
od skrobi zawartej] w mace, podczas gdy poczatkowy rozwdj plesni moze by¢ spowodowany
gléwnie przez inne sktadniki, ktore sg zawarte w mace pszennej. W przypadku krystaliczno$ci,
sytuacja byta podobna. Nie stwierdzono réznic w wynikach pomiaréw krystalicznos$ci dla maki
pszennej. Obserwacje te moga oznaczaé, ze skrobia, zawarta w mace pszennej, nie zostata

jeszcze wykorzystana przez grzyby.

5.2 Publikacja 2 - Wplyw dlugoterminowego przechowywania skrobi
ziemniaczanej i maki pszennej w warunkach 75% wilgotnosci otoczenia na

zbrylanie i rozwdj zanieczyszczen grzybowych

Wajs J., Panek J., Frqc M., Stasiak M. Influence of Long-Term Storage on the Caking
Properties Determined in Punch Test and Fungal Contamination of Potato Starch and Wheat
Flour. Materials 2021, 14, 331.

W drugim etapie badan skoncentrowano si¢ na przechowywaniu proszkoéw w $cisle
okreslonych warunkach. Celem pracy byta ocena zmian zachodzacych w skrobi ziemniaczanej
1 mace pszennej podczas testu penetracji po ich przechowywaniu w warunkach
kontrolowanych. Dodatkowym elementem bylo réwniez powigzanie zachodzacych zmian

Z rozwojem zanieczyszczen grzybowych badanego materiatu.
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Procedura badan przeprowadzanych w tym etapie jest analogiczna do metodyki badan
pierwszego etapu z r6znicg w warunkach przechowywania. Probki proszku przechowywano
w komorze klimatycznej w warunkach 75% wilgotnos$ci wzglednej powietrza. Ta warto$¢
wilgotnosci uznawana jest za warto$¢ graniczng podczas przechowywania produktow
spozywczych w  przestrzeni magazynowej. Jej przekroczenie znacznie podnosi
prawdopodobienstwo rozwoju mikroorganizméw (Ou i wsp., 2017). Probki maki pszennej
I skrobi  ziemniaczanej poddawano testowi penetracji oraz wykonywano posiew
mikrobiologiczny w co drugim dniu, aw pozniejszej fazie eksperymentu co 7 dni.

Doswiadczenie dla kazdego materiatu prowadzono przez okres pieciu miesigcy.

Analiza zmiennoS$ci sily przebicia w czasie, zmierzonej podczas testu penetracji,
wykazata duza niejednorodnos¢ uzyskanych przebiegow, szczegodlnie w przypadku skrobi
ziemniaczanej. Zaobserwowano, ze skrobia ziemniaczana zaggszcza si¢ warstwami, co byto
obserwowane na przebiegach sity w czasie w postaci pikOw wzrostu wartosci sity oraz
liniowych przyrostow migdzy nimi. Dodatkowo, liczba pikow rosta wraz z czasem
przechowywania. Przebiegi dla maki pszennej wyraznie r6znity si¢ od tych sporzadzonych dla
skrobi ziemniaczanej. Nie mozna tu wyrdzni¢ przebiegow modelowych dla przedziatlow
czasowych. W kazdym przebiegu zaobserwowa¢ mozna byto jeden pik bezposrednio po
rozpoczgciu pomiaru. Byl to moment, w ktoérym czujnik przebijat powierzchni¢ proszku. Sita
przebicia wowczas rosta, a nastepnie gwaltownie malata. Ewolucja sity przebicia w czasie
uzyskana dla probki kontrolnej wykazata podobienstwo do przebiegéow otrzymanych dla innych
badanych probek. Tu takze, po gwattownym wzroscie i nastgpujacym po nim spadku wartosci
sity przebicia, nie zauwazono dalszych zmian sity w czasie. Obserwowano liniowy wzrost sity

przebicia materiatu wraz z czasem jego przechowywania.

W kolejnych dniach przechowywania skrobi ziemniaczanej zaobserwowano pojawienie si¢
dodatkowych pikow sity. Rownoczesnie ze wzrostem wytrzymatosci zaglomerowanego
materiatu obserwowanego w postaci pojawienia si¢ drugiego piku na przebiegu zmiennosci sity
W czasie zaobserwowano wzrost zanieczyszczen grzybowych. Wyniki pokazuja, ze ilo$¢ plesni
wzrasta wraz z czasem przechowywania. Wzrost ten nie jest jednak tak duzy jak w przypadku
analizowanym w poprzednim etapie badan. Wynika to prawdopodobnie z warunkéw
przechowywania. Wilgotnos¢ wzgledna otoczenia 75%, ktora byta zastosowana w tym etapie
badan, nie stanowi optymalnych warunkéw do rozwoju mikroorganizméow zasiedlajacych te

materiaty. Zanieczyszczenie maki pszennej grzybami byto podobne jak w przypadku skrobi
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ziemniaczanej. W mace pszennej, nieznaczne zanieczyszczenie grzybowe zaobserwowano po
9 dniu, w przypadku skrobi zaobserwowano je po dniu 14. Moze to wynika¢ z nieco lepszych
niz w skrobi ziemniaczanej warunkow rozwoju i zwartosci dodatkowych sktadnikow, takich
jak biatka, witaminy itp. Zaobserwowano, ze z czasem liczba grzybow wzrastata. Jednak,
wszystkie wartosci byly nizsze niz w skrobi ziemniaczanej. Nie zaobserwowano Korelacji
pomiedzy wytrzymatos$cig uzyskang w tescie przebicia, a liczbg mikroorganizmoéw w skrobi
ziemniaczanej i mace pszennej. Dlatego, w przypadku tego eksperymentu trudno stwierdzic¢
jednoznacznie jak grzyby wplywaja na zbrylanie materiatdw w badanych warunkach. Moze
ono wynika¢ ze wspomnianej wczesniej zbyt malej liczby zanieczyszczen grzybowych. Na
podstawie wykresow S$redniej ruchomej mozna stwierdzi¢, ze tendencja wzrostowa liczby
mikroorganizméw moze si¢ utrzymac i moze wptywacé na zbrylanie w jeszcze dtuzszym okresie

przechowywania.

5.3 Nowe rozwigzania badania stopnia zbrylenia i wytrzymalosci

skonsolidowanych materialow sypkich

Celem kolejnego etapu badan bylo okreslenie stopnia wytrzymatosci proszkow
spozywczych poddanych konsolidacji czasowej z obcigzeniem. Pomiary wykonano przy
zastosowaniu nowej metody pomiarowe] na stanowisku do oznaczania wytrzymalo$ci
materiatdéw sypkich. Opracowano takze nowg procedure pomiarows, umozliwiajacg uzyskanie
powtarzalnych wynikow. Bazujac na doswiadczeniach przeprowadzonych w poprzednich
etapach badan zaproponowano metod¢ umozliwiajacag pomiar wytrzymalo$ci proszkow
poddanych konsolidacji z jednoczesng mozliwoscig ich nawilzania. Dotychczasowe znane
metody pomiaru wytrzymato$ci aglomeratow nie pozwalaja oceni¢ sity zbrylania w materiale
pod wptywem dziatania naporu pionowego przy rownoczesnym badaniu wptywu czynnikow
zewngtrznych na te parametry. Metodyka opracowana dla nowego stanowiska pozwala na
pomiar wytrzymato$ci proszku podczas obcigzenia probki. Jednoczesnie, mozliwe jest badanie
wptywu warunkéw zewnetrznych, takich jak wilgotnos¢, na stopien zbrylenia materiatu.
Umozliwia to doktadniejsza ocena wytrzymalo§ci magazynowanego materiatu, gdzie
obcigzenie pionowe odzwierciedla nacisk gornych warstw materialu na warstwy nizsze,
a dodatkowo jednoczesne nawilzanie proszku pozwala bada¢ wplyw pochtanianej z otoczenia

wody na konsolidowany materiat.
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5.3.1 P.436420 - Stanowisko do badania stopnia zbrylenia i wytrzymalos$ci

skonsolidowanych materialow proszkowych

Test stand for determination of the degree of agglomeration and the strength of

consolidated powder materials

Stasiak Mateusz, Justyna Wajs. Stanowisko do badania stopnia zbrylenia
| wytrzymatosci skonsolidowanych materialow proszkowych. Instytut Agrofizyki im. Bohdana
Dobrzanskiego Polskiej Akademii Nauk, Lublin. Polska. Opis patentowy, 241621, Zglosz.
P. 436420 z 21.12.2020. Opubl. 25.08.2022)

Istota wynalazku jest urzadzenie do okre$lania stopnia zbrylania i wytrzymalosci
w skonsolidowanych materiatach sypkich, zaprezentowane na rysunku 5. Stanowisko
pomiarowe wyposazone jest w naczynia pomiarowe, ktore stosowano w poprzednich etapach
badan. Sg to perforowane naczynia w ksztatcie walca o $rednicy 24 mm i wysokosci 30 mm
oraz $rednicy oczek 1,5 mm. Wewnatrz naczynia, na jego dnie, umieszczona jest cienka
naktadka o grubo$ci ok.1,5 mm z centralnie zaznaczonym zlobieniem, umozliwiajacym
umieszczanie iglic pomiarowych w $rodku probki. Naczynie pomiarowe umieszcza si¢

w przytwierdzonej do urzadzenia stalowej ptycie z wycieciem centrujgcym.

33



Rys. 5. Stanowisko do badania stopnia zbrylenia i wytrzymatosci skonsolidowanych
materialow proszkowych.

Glownym elementem pomiarowym urzadzenia sg iglice posiadajace stozkowate
naciecia na powierzchni bocznej (Rys. 6). Obok miejsca przeznaczonego na umieszczenie
naczynia pomiarowego znajduje si¢ uchwyt utrzymujacy iglicg¢ pomiarowa w pionowej pozycji,
a takze stuzacy podtrzymaniu odwaznika obcigzajacego probke. Iglice pomiarowe o wysokosci
93,7 mm oraz $rednicy 4,82 mm wykonane sa z dwéch rodzajoéw materialow, stali nierdzewne;j
oraz polipropylenu. Wyboér materiatéw iglic podyktowany jest powszechnoscig ich
zastosowania w urzadzeniach wykorzystywanych w procesach technologicznych z udziatem

proszkoéw spozywcezych.
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Rys. 6. Iglice pomiarowe wykonane ze stali nierdzewnej i tworzywa sztucznego,
0 gtebokosci nacig¢ 0,65 mm.

Oba typy iglic pomiarowych maja form¢ preta z podstawg w ksztalcie stozka,
umozliwiajaca ich wysrodkowanie w podktadkach centrujacych umieszczonych w naczyniach
pomiarowych, oraz z otworem wycigtym w gornej czeSci, umozliwiajagcym potaczenie
z czujnikiem sily. Kazda z iglic posiada stozkowate nacigcia rownolegle wzgledem podstawy,
siegajace wysokosci ok. 33 mm dlugosci preta pomiarowego. Dla kazdego z materiatlow

wykonano po dwie iglice z glgbokos$ciami naci¢¢ 1,3 mm 1 0,65 mm.
Zastosowano 4 typy iglic pomiarowych:

- ze stali nierdzewnej ze ztobieniami o glgbokosci 1,3 mm;

- ze stali nierdzewnej ze ztobieniami o glebokosci 0,65 mm;

- z polipropylenu ze zlobieniami o glgbokosci 1,3 mm;

- z polipropylenu ze zlobieniami o glebokosci 0,65 mm.

W celu obcigzenia probki naporami konsolidujagcymi o wartosciach 5 kPa i 10 kPa
wykonano cylindryczne odwazniki o wymiarach dopasowanych do wymiaréw naczynia
pomiarowego (Rys. 7). Kazdy z odwaznikow zawieral wyciety w centralnym miejscu otwor
o $rednicy 5 mm. Umozliwiat on swobodne nalozenie odwaznika na iglice bez wywolywania
styku 1 tarcia odwaznika o pr¢t pomiarowy. Stanowisko pomiarowe wyposazone zostato
w silnik z napgdem linowym, zasilany pradem o napieciu 230V. Umozliwia on naped linki

Z hakiem z predkoscig przesuwu od 1,75 do 9 mm/min. Pomiar sity umozliwia czujnik sity
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0 zakresie 4,4 N. Urzadzenie polaczone jest z komputerem wyposazonym w program

przeprowadzania i rejestracji pomiarow.

Rys. 7. Elementy obcigzajace probki proszkow.

53.2 P.436421 - Sposéb badania stopnia zbrylenia i wytrzymalosci

skonsolidowanych materialow proszkowych

Method for determination of the degree of agglomeration and the strength of

consolidated powder materials

Stasiak Mateusz, Justyna Wajs. Sposob badania stopnia zbrylenia i wytrzymatosci
skonsolidowanych materialow proszkowych. Instytut Agrofizyki im. Bohdana Dobrzanskiego
Polskiej Akademii Nauk, Lublin. Polska. Opis patentowy, 241622, Zglosz. P. 436421
2 21.12.2020. Opubl. 25.08.2022)

Zaproponowany sposob badania stopnia zbrylenia 1 wytrzymatosci skonsolidowanych
materiatow proszkowych polega na pomiarze sily wycCiagania iglicy pomiarowej ze
skonsolidowanej probki materiatu. Naczynie pomiarowe z umieszczong wzdtuz jego osi iglica,
utrzymywang w pozycji pionowej przez specjalnie w tym celu zamontowany uchwyt,
umieszcza si¢ w stalowej plycie. Tak przygotowane naczynie napehia si¢ materiatem sypkim
do pelnej objetosci, a nastgpnie poddaje si¢ konsolidacji naporem pionowym wywolanym
odwaznikiem. Po obcigzeniu materialu iglica pomiarowa jest wycentrowana i stabilnie
utrzymywania przez badany proszek, dlatego nie wymaga dalszego wspomagania uchwytem
centrujacym. Po usunigciu uchwytu w gornej czesci, iglice pomiarowa umieszcza si¢ na haku

potaczonym z linka. Jej drugi koniec osadzony jest w trzonie urzadzenia, napedzanym
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sitownikiem. Iglica pomiarowa wysuwana jest z materiatu sypkiego z zadang predkoscia za

pomoca linki z hakiem.

Rejestracje wynikow uzyskanych podczas testu umozliwia opracowany w Instytucie
Agrofizyki im. Bohdana Dobrzanskiego PAN dedykowany program komputerowy, nie
stanowigcy istoty patentu. Program napisany jest w jezyku C++ za pomocg aplikacji QtCreator
3.6.0. Program umozliwia rejestracje sity z jaka wyciggany jest pret pomiarowy. W zwigzku
zuwzglednieniem wagi iglic pomiarowych w momencie rozpoczgcia pomiaru rejestrowana sita
ma warto$¢ ujemng. Wykres pomiaru sity wyswietlany jest za pomoca widzetu QCustomPlot

dla jezyka C++ w wersji 1.3.1.

5.4 Badania uzupelniajace

Globalny wzrost zapotrzebowania na surowce sypkie generuje potrzebe poszukiwania
szybkich metod pomiarowych okreslajacych m.in sypko$¢ czy stopien zbrylenia tych
materialdéw. Mimo Ze istnieje kilka metod oceny sypko$ci materialéw sypkich, temat ten wcigz
nie jest wyczerpany i konieczne sg dalsze badania w tym zakresie. Wigkszo$¢ z istniejacych
metod ma swoje specyfikacje i zalecenia, a takze ograniczenia w stosowaniu do pewnych
materiatow lub warunkow. Istotnym czynnikiem, ktéry nalezy wzig¢ pod uwage przy
poszukiwaniu metody pomiaru sypkosci i wytrzymatosci produktéw pochodzenia rolniczego
jest ich wrazliwos¢ na zmiany wilgotno$ci. Zachodzace zmiany klimatyczne 1 zmiennosé
warunkow pogodowych generujg potrzebe kontrolowania zawartosci wody w materiale.
Zaprojektowane w ramach niniejszego doktoratu urzadzenie umozliwia pomiar sity wyciagania
preta podczas obcigzania materiatlu. Dodatkowa, unikalng cecha urzadzenia jest mozliwos$¢
nawilzania probki podczas procesu konsolidacji. Jest to mozliwe dzieki perforowanym §cianom
naczynia zwigkszajagcym powierzchni¢ absorpcji wody przez materiat. Proszek ma wigkszy

kontakt z otaczajaca go atmosfera, dzigki otworom w $cianach naczynia pomiarowego.

5.4.1 Analiza wytrzymalosci probek skrobi ziemniaczanej i maki pszennej nowa

metoda pomiarowg - badania wstepne i optymalizacja pomiaru

Badanie przeprowadzono dla skrobi ziemniaczanej oraz maki pszennej partii
produkcyjnych wykorzystanych w poprzednich etapach badan. Oba proszki przechowywano

w szczelnych pojemnikach w warunkach pokojowych i nie poddawano ich suszeniu, nawilzaniu
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ani dlugiemu czasowi przechowywania. Wilgotno$¢ probek wynosita 9,5 + 0,5% 1 7,5 £ 0,5%
odpowiednio dla skrobi ziemniaczanej i maki pszennej. Pomiaru wilgotnosci dokonano przy
uzyciu analizatora wilgotno$ci Mettler Toledo HG63 (Laboratory and Weighing Technologies,
Greifensee, Szwajcaria). Probki proszkéw poddano przygotowaniu zgodnie z procedurg
opisang w patencie P.436421, a nast¢pnie przeprowadzono pomiar w urzadzeniu patentowym
opisanym w patencie P.436420. Probki badano w 10 powtorzeniach z wykorzystaniem iglic
pomiarowych ze stali nierdzewne;j i polipropylenu o dwoch glgbokosciach rowkow, h=0,65 mm
i h=1,3 mm. Proby kontrolne stanowity proszki nie poddane konsolidacji obcigzeniem.
Z uzyskanych przebiegow sity wyciagania iglicy w czasie wyznaczono maksymalng sitg
uzyskang w pierwszym piku. Nastgpnie podzielono jg przez jednostke powierzchni bocznej,

uzyskujac wytrzymato§¢ materiatu traktowang jako wytrzymato$¢ zbrylania proszkow.

W wyniku pomiaru otrzymano przebiegi sity wyciagania preta pomiarowego w czasie.

Przyktadowe przebiegi prezentujg rysunki 8 1 9.
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Rys. 8. Przyktadowe przebiegi sily wyciagania iglic uzyskanych dla probek maki pszennej
i dwoch rodzajow pretow pomiarowych. Wartosci sity ponizej zera na poczatku pomiaru
zwigzane sg z zerowaniem uktadu z iglicg pomiarowa.
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Rys. 9. Przyktadowe przebiegi sity wyciggania iglic uzyskanych dla probek skrobi
ziemniaczanej 1 dwoch rodzajow iglic pomiarowych. Wartosci wykresu ponizej zera na
poczatku pomiaru zwigzane sg z zerowaniem uktadu z iglicag pomiarowa.

40



Dla obu materialow przebiegi sity wyciggania iglic w czasie zaczynaja si¢ od wartos$ci
sity ponizej zera. Jest to zwigzane z kalibracjg urzadzenia i odjeciem masy pretow testowych
w celu uzyskania wynikow reprezentujacych reakcje proszkow. Przebiegi eksperymentalne
uzyskane dla maki pszennej i skrobi ziemniaczanej wykazuja réznice. W przypadku maki
pszennej obserwowano ptynny wzrost sity do pewnej wartos$ci, po czym nastgpowat jej
niewielki spadek. Wykresy byly gladsze dla preta stalowego niz dla polipropylenowego. Na
rysunku 9 przedstawiono oscylacje sily wyciggania prgta pomiarowego ze skrobi
ziemniaczanej. Obserwacje te potwierdzaja wyniki badan $cinania wykonane dla skrobi
ziemniaczanej przez innych autoréw (Horabik i Grochowicz, 2002; Molenda i wsp., 2006;
Opalinski i wsp., 2012; Stasiak et al, 2009; Stasiak i wsp., 2013). Oscylacje sit mierzone m.in.
w skrobi zwigzane sg z efektem slip-stick. Zjawisko to wystepuje w wielu uktadach fizycznych,
w ktorych powierzchnie sg przemieszczane wzgledem siebie. Tarcie typu slip-stick prowadzi
do spontanicznych, szarpanych ruchéw lub samowzbudnych oscylacji o stalej lub zmienne;j
czestotliwosci (Schulze, 2021). Wystepowanie oscylacji determinowane jest §cisliwoscig ztoza
materialowego. Oscylacje moga wystapi¢ w wyniku zageszczania i dylatacji wokot obszaru
$cinania w materiale (Molenda i wsp., 1998). Podczas zageszczania materialu wzrasta jego
wytrzymalo$¢, dlatego material ma wieksza zdolno$¢ do wytrzymywania wigkszych obcigzen
scinajacych. Po przekroczeniu maksymalnej wytrzymatosci nastgpuje dylatacja w strefie

$cinania oraz spadek wytrzymatos$ci materiatu.
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Rys. 10. Wytrzymatos$ci maki pszennej i skrobi ziemniaczanej wyznaczone przy uzyciu
nowego stanowiska pomiarowego.
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Na rysunku 10 przedstawiono wytrzymato$ci wyznaczone dla obcigzonych probek
proszkoéw, zmierzone dla czterech rodzajow iglic pomiarowych. Przedstawiono warto$ci
srednie wraz ze stupkami btgdoéw oznaczajacymi odchylenie standardowe. Najnizsze warto$ci
uzyskano w badaniach kontrolnych, przeprowadzonych bez konsolidacji materiatu. Badania
kontrolne wykonane dla pr¢tow polipropylenowych charakteryzowaty si¢ znacznie nizszymi
wartosciami niz te uzyskane dla iglic stalowych. Zastosowanie iglic stalowych obnizyto
wytrzymato$¢ materiatléw dla probek skonsolidowanych. Zgodnie z oczekiwaniami, wigksze
warto$ci wytrzymatosci uzyskano dla probek konsolidowanych maksymalnym obcigzeniem
10 kPa. Wynikato to z duzej $cisliwosci materialu poddanego dziataniu wysokiej sity.
W kazdym wariancie pomiarowym nizsze wartosci wytrzymatosci uzyskano dla maki pszenne;.
Moze to wynika¢ z wewnetrznych wlasciwosci materialu i stopnia jego S$cisliwosci.
O wytrzymato$ci maki pszennej decyduje réowniez jej struktura morfologiczna i wielko$¢
czastek (Molenda i wsp., 2006). Podobne wyniki uzyskano w poprzednich etapach badan, gdzie
warto$ci wytrzymatosci otrzymane dla maki pszennej byty nizsze od wartosci uzyskanych dla

skrobi ziemniaczanej.

Niezaleznie od rodzaju proszku, wartosci wytrzymalo$ci mierzone przy uzyciu iglicy
polipropylenowej byly wyzsze w porownaniu z pretem stalowym. Efekt ten moze by¢
wynikiem adhezji proszkow, bedacej funkcjg wilgotnosci wzglednej (Swaminathan i wsp.,
2017), a takze wptywu chropowatosci powierzchni materiatu iglicy. Lyashenko i Pohrt (2020)
W SWojej pracy zaobserwowali, ze maksymalna warto$¢ sity przyciggania (adhezji) zalezy od
chropowatosci powierzchni. W ich pracy, obserwacje ewolucji powierzchni styku wykazaty, ze
w przypadku chropowatych powierzchni adhezja i odrywanie od powierzchni nastgpuje
bardziej gwattownie. Wigksza chropowatoscig powierzchni charakteryzuje si¢ stal nierdzewna.
Jej wspotczynnik chropowatosci wynosi 0,015 mm, podczas gdy dla tworzywa sztucznego
parametr ten przyjmuje warto§¢ 0,0015 mm (Engineering ToolBox, online). Istnieje zatem
mozliwos¢, ze w iglicy stalowej powierzchnia przylegania czasteczek materiatu byla mniejsza,
skutkujac nizszymi warto$ciami sity uzyskanymi przy wyciaganiu iglicy z probek proszku.
Oba badane proszki charakteryzujg si¢ wysoka $cisliwoscig (Molenda i wsp., 1998; Molenda
I wsp., 2006). Upakowanie czgstek zwieksza si¢ pod wptywem obcigzenia, co powoduje zmiang
oddziatywan stal-proszek i tworzywo-proszek. Mniejsze sity wyciagania iglicy pomiarowej
uzyskane dla iglic stalowych moga wynika¢ z faktu, ze sita adhezji pomigdzy czastkami

proszku poddanego obcigzeniu a stalg jest wigksza niz sity miedzyczgsteczkowe w materiale.
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Uzyskane wyniki moga by¢ zatem efektem wewnetrznych oddziatywan pomiedzy czastkami

proszku.

Zastosowanie iglic o glgbokosci nacie¢ 0,65 mm pozwolito uzyskaé¢ wyzsze wartosci
wytrzymato$ci materiatow w poréwnaniu do iglic z nacigciami o glgbokosci 1,3 mm. Rdznice
te byly mniej wyrazne w przypadku pretow stalowych 1 maki pszennej. Wynika to
z wilasciwosci czastek tego proszku. Czastki maki pszennej maja soczewkowaty ksztalt,
znaczne nierdwnosci na powierzchni i sa matych rozmiaréw, natomiast czastki skrobi
ziemniaczanej sa wigksze 1 majg bardziej regularny ksztatt. Wiasciwos$ci te moga wptywaé na
orientacje przestrzenng czastek determinujgc wiasciwosci mechaniczne materiatu (Molenda
i wsp., 2006). Mozliwe zatem, ze w wyniku konsolidacji czastki maki pszennej latwiej si¢
upakowywaty, a glebokos¢ ztobien nie miata istotnego wplywu na wytrzymalos¢ tego
materialu. Bardziej regularne i wigksze czastki skrobi nie wypetnialy rowkéw w tak duzym
stopniu skutkujac wigkszymi roznicami w wartosciach obliczonej wytrzymalosci dla r6znych

glebokosci stozkowatych nacieé na iglicach.
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Rys. 11. Srednia liczba pikow zaobserwowanych na przebiegach sity wyciagania iglicy
w czasie dla skrobi ziemniaczanej. Stupki przedstawiajg odchylenie standardowe.
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Przeprowadzono dodatkowg analize przebiegow eksperymentalnych zarejestrowanych
przez czujnik podczas pomiaréw wytrzymatosci skrobi ziemniaczanej. Obliczono $rednig
liczbe pikow (Rys. 11) oraz ich czgstotliwosé (Rys. 12) w czasie 120 sekund od momentu

rozpoczecia wzrostu sity lub w krotszym czasie jesli oscylacje ustapity wezesnie;.

Probe kontrolng w tym doswiadczeniu stanowily pomiary sity wyciggania preta
z proszkéw nie poddanych konsolidacji obcigzeniem. W probkach tych wartos$ci sity rosty do
nieznacznych wartosci, a nastepnie liniowo malaly. Przebiegi eksperymentalne dla prob
kontrolnych skrobi ziemniaczanej nie wykazaly obecnosci oscylacji sily, dlatego w celu
fatwiejszej interpretacji wykresOw, nie umieszczono prob kontrolnych na rysunkach 11 oraz
12. Brak oscylacji w probkach skrobi ziemniaczanej nie poddanej dziataniu obcigzenia
wskazuje na wptyw naporu pionowego na zjawisko slip-stick. Oznacza to, ze na powierzchni
materiatu magazynowanego obecno$¢ zjawiska bedzie minimalna. Wraz ze wzrostem naporu
na dolne partie materialu ryzyko obecnosci zjawiska slip-stick wzrasta. Z rysunku 11 wynika,
ze rodzaj materiatu iglicy pomiarowej rowniez wptynat na wystgpowanie oscylacji. Wieksza
liczbe pikow uzyskano dla preta stalowego, co wskazuje, ze materiat ten sprzyja wystgpowaniu
zjawiska slip-stick. Mozliwe, ze rowniez w tym przypadku chropowato$¢ iglicy wplywala na
obecno$¢ oscylacji. W chropowatych materiatach odrywanie si¢ czastek nastgpuje bardziej
gwaltownie (Lyashenko i Pohrt, 2020). Dla bardziej chropowatego materiatu jakim jest stal
zaobserwowano wigksze oscylacje sity wyciggania iglicy niz w przypadku iglicy wykonanej
Z polipropylenu. Jedynie dla mniejszego obcigzenia konsolidacyjnego liczba oscylacji byla
niezalezna od glebokosci Ztobien na iglicy pomiarowej. Dla wigkszego obcigzenia

konsolidacyjnego zwigkszenie glebokosci ztobien powodowato zmniejszenie liczby pikow.
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Rys. 12. Srednia czestotliwo$¢ oscylacji obserwowanych w przebiegach sity wyciagania
iglicy w czasie dla skrobi ziemniaczanej. Stupki przedstawiajg odchylenie standardowe.

Rysunek 12 przedstawia czgstotliwos¢ oscylacji sity dla dwoch materiatow iglic
pomiarowych. Czestotliwo§¢ oscylacji  sity zmierzona przy zastosowaniu iglicy
polipropylenowej byta mniejsza. Na podstawie analizy statystycznej stwierdzono, Ze ani
glebokos¢ wglebien, ani konsolidacja  obcigzeniem nie maja wplywu na wartosci
czestotliwosci. O oscylacjach sity §cinajacej w skrobiach 1 dekstrynach przy obcigzeniu 4, 6
i 10 kPa odnosili si¢ rowniez Stasiak i wsp. (2011). Autorzy ci zaobserwowali, ze im wigksze
bylo obcigzenie, tym wczesniej pojawiato sie zjawisko slip-stick, przy czym amplitudy
oscylacji siegaty rzedu okoto 3 kPa. W pracy Molendy i wsp. (2006) takze obserwowano
oscylacje sity $cinajacej w mace pszennej, wynikajace z tarcia Slizgowego, jednak ich
czestotliwos$¢ byla mniejsza niz w przypadku skrobi ziemniaczanej. Oscylacje te byly rowniez
mniej regularne. Jednym z czynnikéw wplywajacych na czgstotliwos$¢ oscylacji sit w ztozach
materialdow sypkich jest predkos$¢ $Scinania. W powszechnie stosowanym zakresie predkosci
$cinania, wynoszacym od okoto 1 do 2 mm/s, obserwuje si¢ czestotliwosci w zakresie od 1 do
10 Hz (Schulze, 2021).

Badania przeprowadzone dla maki pszennej i skrobi ziemniaczanej byty powtarzalne

i potwierdzity mozliwo$¢ zastosowania nowego urzadzenia do pomiaru stopnia zbrylenia
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proszkoéw spozywczych. Obok dobrej powtarzalnosci, tester oparty na wycigganiu iglicy
charakteryzuje si¢ szybkim pomiarem 1 tatwa analiza wynikow, co jest niezwykle waznym
aspektem przy doborze wtasciwych parametréw przechowywania i procesu technologicznego.
Do innych zalet urzadzenia nalezy zaliczy¢ badanie parametréw wytrzymatosciowych przy
roznych obcigzeniach konsolidacyjnych oraz mozliwo$¢ konsolidacji probki z jednoczesnym

nawilzaniem badanego materiatu.

Badania przeprowadzone dla skrobi ziemniaczanej i maki pszennej dostarczyly istotnie
réznych przebiegdéw sity. Réznice te moga wynikaé¢ z wewngtrznych wiasciwosci badanych
proszkéw. Analiza oscylacji sily podczas wyciaggania preta pomiarowego w  skrobi
ziemniaczanej pozwolita na zidentyfikowanie w tym materiale zjawiska slip-stick. Tym samym
nowe urzadzenie moze by¢ rdwniez wykorzystane do charakterystyki tego zjawiska

w proszkach o r6znym pochodzeniu rolniczym.

5.4.2 Analiza wytrzymalosci probek skrobi ziemniaczanej i maki pszennej nowa

metoda pomiarowg, poddanych konsolidacji czasowej

W ostatnim etapie badan przeprowadzono pomiary wytrzymato$ci skrobi ziemniaczanej
1 maki pszennej poddanych przechowywaniu w warunkach 75% oraz 90% wilgotnosci
wzglednej powietrza przy jednoczesnej konsolidacji obcigzeniem. Celem tego eksperymentu
bylo poznanie wplywu krotkiego czasu przechowywania w okreslonych warunkach na zmiany
wytrzymato$ci konsolidowanych probek oraz na zjawisko slip-stick badanych proszkow.
W eksperymencie uzyto skrobi ziemniaczanej i maki pszennej z tych samych partii
produkcyjnych co w poprzednich etapach badan. Procedura pomiaru byla zgodna
Z zaproponowanym sposobem ujetym w patencie P.436421. Badania wykonano dla iglic
0 glebokosci nacie¢ wynoszacej 0,65 mm. Analiza wytrzymatosci skonsolidowanego materiatu
pokazata, ze warto$ci tego parametru dla mniejszych glebokos$ci nacigé iglicy sa wyzsze
I generuja nizszy zakres btedu. Badane proszki poddano konsolidacji naporami 5 kPa i 10 kPa,
a nastepnie przechowywano przez okres 24 godzin w okreslonych warunkach wilgotnosci.
Pomiaré6w dokonywano po 0, 2, 4 1 24 godzinach. Probe kontrolng stanowil proszek nawilzany
w 75% oraz 90% wilgotnosci wzglgdnej otoczenia poddany obcigzeniu, ale nie poddany
konsolidacji czasowej. Schemat eksperymentu przedstawiono na rysunku 13. Wszystkie

warianty zostaty przeprowadzone w pigciu powtorzeniach.
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Rys. 13. Schemat przedstawiajacy warianty eksperymentu przechowywania skrobi
ziemniaczanej i maki pszennej w warunkach 75% oraz 90% wilgotnosci wzgledne;j
powietrza.

Podobnie jak w poprzednim etapie, maksymalng site¢ uzyskang w pierwszym piku
podczas pomiaru przeliczono na wytrzymato$¢é. Tak otrzymane wyniki przedstawiono na

rysunku 14 oraz 15.

W przypadku maki pszennej zaobserwowano wzrost wytrzymato$ci materiatu
w kolejnych godzinach pomiaréw. Szczegodlnie wyrazna tendencja wzrostowa widoczna byla
w trakcie przechowywania w 90% wilgotnosci powietrza. Wigksza dostepnos¢ wody
w S$rodowisku wptywala na wigksza jej adsorpcje przez czasteczki maki pszennej,
przyczyniajac si¢ do latwiejszego zagegszczania materiatu, a tym samym do zwigkszenia jego
wytrzymato$ci. Dodatkowo mozna zauwazy¢ ze wzrost wytrzymalosci badanych proszkéw
nastapit juz po dwoch godzinach konsolidacji. Jednak, w przypadku pomiaru po 24 godzinach
przyrost ten jest znaczaco wyzszy w odniesieniu do proby kontrolnej. W przypadku maki
pszennej oznacza¢ to moze, ze jej jednodniowa ekspozycja na niekorzystne warunki
wilgotno$ci moze znacznie wptyngé na zmiany parametrow wytrzymatosciowych materiatu
oraz przebieg procesu zbrylania, utrudniajac procesy technologiczne. Zaobserwowano takze,
ze w nizsze] wilgotnosci pomiary wykonane przy uzyciu iglicy stalowej oraz z tworzywa

sztucznego charakteryzujg si¢ przyblizonymi warto$ciami, odpowiednio dla naporéw
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konsolidujacych 5 kPa jak i 10 kPa. Przy wysokiej wilgotnosci i konsolidacji trwajacej 24
godziny, wynik pomiaru iglica stalowag jest zalezny od zastosowanego obcigzenia
konsolidujacego. Z kolei, obciazenie 10 kPa zastosowane w tej wilgotnosci dla pomiaru iglicg

polipropylenowa nie wykazato istotnego wptywu na uzyskane wyniki.

W  probkach skrobi ziemniaczanej réwniez mozna zaobserwowaé wzrost
wytrzymalosci, szczegbélnie wyrazny w przypadku nizszej wilgotno$ci. Znaczacag rdznice
w warto$ciach odnotowano miedzy préba kontrolng a pomiarem po dwoch godzinach, co
wskazywaé moze na wlasciwosci higroskopijne skrobi i szybka adsorpcje wody z otoczenia juz
w warunkach 75% wilgotno$ci wzglednej Srodowiska. Rowniez w tym materiale najwigkszy
przyrost zaobserwowano miedzy proba kontrolng a pomiarem po dobie konsolidacji zarowno
pod obcigzeniem 5 kPa jak i 10 kPa. Podobnie jak w mace pszennej, w przypadku skrobi po
dobowej konsolidacji przy wysokiej wilgotnosci otoczenia pomiary na iglicy wykonanej
z tworzywa dla naporéw konsolidujacych 5 kPa i 10 kPa posiadaja podobne wartosci. Na
podstawie uzyskanych wynikéw mozna zatem wyciagna¢ wniosek, ze badanie wptywu naporu
konsolidujacego w wysokiej wilgotnosci bedzie bardziej miarodajne przy zastosowaniu

elementow stalowych.
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Rys. 14. Warto$ci wytrzymato$ci uzyskane dla maki pszennej przechowywanej w 75%
oraz 90% wilgotno$ci wzglednej powietrza. Stupki btgdow oznaczajg odchylenie
standardowe.
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Podobnie jak w poprzednim etapie badan, rowniez w tym etapie obserwowano oscylacje
sily rejestrowanej przez czujnik podczas usuwania iglicy pomiarowej z probki. Na szczeg6lng
uwage zastuguje fakt, ze w przypadku kontrolowanych i statych warunkow wilgotnosci oraz
konsolidacji czasowej drgania sit wystapity takze w mace pszennej. Wyniki analizy liczby
pikow zarejestrowanych w mace pszennej oraz skrobi ziemniaczanej przedstawiono na
rysunkach 16 oraz 17. Czgstotliwosci oscylacji dla skrobi ziemniaczanej i maki pszennej
zaprezentowano na rysunkach 18 oraz 19. Obliczono S$rednig liczbe pikow oraz ich
czestotliwos¢ w czasie 120 sekund od momentu rozpoczgcia wzrostu sity, lub w krétszym

czasie jesli oscylacje zakonczyly si¢ wczesnie;.

Liczba oscylacji sily wyciagania iglicy pomiarowej ze skonsolidowanych proszkow
malata w czasie dla obydwdch badanych materiatow. Zmiany w  liczbie oscylacji
zaobserwowano juz po dwugodzinnej ekspozycji materiatdow na dzialanie wilgotnosci.
Wyrazny spadek liczby oscylacji po dobowym przechowywaniu zaobserwowano w przypadku
maki pszennej. Dotyczy to konsolidacji w 75% wilgotno$ci wzglednej, a takze w 90%
wilgotnosci wzglednej powietrza. Godny uwagi jest rowniez fakt, ze w przypadku wysokiej
wilgotnosci liczba drgan w tym materiale byla znaczaco wyzsza, w pordwnaniu do proby
kontrolnej. Fakt ten moze wynika¢ z obecnosci dodatkowych sktadnikow, takich jak biatka czy
tez inne sktadniki obecne w mace pszennej, ktore moga wchodzi¢ w interakcje z zaadsorbowana
wodg (Guo 1 wsp., 2018). Obecnos¢ tych dodatkowych sktadnikoéw oraz mniejsza zawartos¢
krystalicznych struktur moze przyczynia¢ si¢ do braku stabilno$ci materialu w poczatkowe;j
fazie eksperymentu. Podobng zalezno$¢ zaobserwowano w pierwszym etapie badan, analizujac
widma FTIR oraz zmiany krystaliczno$ci, gdzie nie zaobserwowano znaczacych spadkow
w indeksie krystalicznos$ci podczas przechowywania maki pszennej w wysokiej wilgotnosci
otoczenia. Liczba oscylacji dla skrobi ziemniaczanej réwniez zmalala po 24 godzinach.
Szczegblnie wyrazny spadek widoczny jest dla iglic stalowych. Dodatkowo, zaobserwowano,
ze skrobia ziemniaczana charakteryzowata si¢ mniejsza liczbg pikow zaré6wno w probach
kontrolnych, jak 1 po dobowej konsolidacji w warunkach wysokiej wilgotnosci. Podobnie jak
w przypadku maki pszennej, liczba oscylacji sily wyciggania iglicy ma zwigzek
z zaadsorbowang wodg. Na zaobserwowane zjawisko slip-stick wplywa m.in. wilgotno$¢
materiatu (Abdo i wsp., 2010; Opalinski i wsp., 2012). Wieksza adsorpcja wody przez
czasteczki skrobi w trakcie przechowywania w wyzszej wilgotno$ci mogta przyczyni¢ si¢ do

ograniczenia zjawiska slip-stick.
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Rys. 16. Liczba pikéw uzyskanych z wykresow pomiaru sity dla maki pszennej
przechowywanej w 75% oraz 90% wilgotnosci wzglednej powietrza. Stupki btedoéw
oznaczajg odchylenie standardowe.
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Rys. 17. Liczba pikéw uzyskanych z wykresow pomiaru sity dla skrobi ziemniaczanej
przechowywanej w 75% oraz 90% wilgotnosci wzglednej powietrza. Stupki btedow
oznaczajga odchylenie standardowe.
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Istotny wptyw warunkéw 1 czasu przechowywania skonsolidowanych probek skrobi
ziemniaczanej 1 maki pszennej wptywa takze na czgstotliwos$¢ drgan zarejestrowanych podczas
wyciggania iglicy pomiarowej z proszkow. W przypadku prob kontrolnych czgstotliwosé
oscylacji w obu materiatach miata nizsze wartoéci niz po konsolidacji czasowej. Zmiany
W czestotliwosci oscylacji zaobserwowano juz po dwoch godzinach konsolidacji. Po 24-
godzinnym przechowywaniu zaro6wno maka pszenna, jak 1 skrobia ziemniaczana
charakteryzowaty si¢ wzrostem czgstotliwosci oscylacji, z wyltaczeniem pojedynczych
przypadkoéw gdzie oscylacje nie wystepowaly. Jak wspomniano wczes$niej, na zmiang
czgstotliwosci drgan ma wplyw wilgotno$¢ otoczenia w jakim znajdujg si¢ probki. Odpowiada
za to woda zaadsorbowana przez materiat. Zawarto$¢ wody w probkach skrobi ziemniaczanej
niekonsolidowanej czasowo wynosita 8%, natomiast po 24 godzinach przechowywania
materialu w 75% wilgotno$ci wzglednej powietrza wartos¢ ta wzrosta do okoto 13%. Z kolei,
w warunkach 90% wilgotno$ci wzglednej otoczenia po tym samym czasie wartos¢ ta siggata
okoto 20%. Niniejsze wyniki pokazuja, ze czgstotliwos¢ oscylacji sity maleje wraz ze wzrostem
wilgotno$ci materiatu. Podobne efekty zaobserwowano w pracy Opalinski i wsp. (2012), gdzie
zwigkszenie zawarto$ci wilgoci znacznie zmniejszyto intensywnos¢ oscylacji, jesli chodzi o jej
czestotliwos¢ i amplitudg. Bardzo podobne wyniki uzyskano dla ztoza mleka w proszku, przy

czym roznice w amplitudzie oscylacji byly nieznaczne.
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Rys. 18. Czgstotliwos¢ oscylacji dla maki pszennej przechowywanej w 75% oraz 90%
wilgotnos$ci wzglednej powietrza. Stupki bledow oznaczaja odchylenie standardowe.

55



75% wilgotnos¢ wzgledna powietrza

p— p—
co o oo
| | |

Czestotliwos¢ (Hz)
(o)
I

| |

4 -

2 -

0

stal polipropylen stal polipropylen
5 kPa 10 kPa
EO0h m2h O4h m24h
90% wilgotnos¢ wzgledna powietrza

12
10 -

co
T

Czestotliwosc (Hz)
o
I

4 L
2 L
. L1 7
stal polipropylen stal polipropylen
5 kPa 10 kPa

EOh m2h ©@4h ®m24h

Rys. 19. Czgstotliwos¢ oscylacji dla skrobi ziemniaczanej przechowywanej w 75% oraz

90% wilgotnosci wzglednej powietrza. Stupki btedéw oznaczaja odchylenie standardowe.
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Wyniki uzyskane z wykorzystaniem stanowiska do pomiaru wytrzymatosci i sypkosci
proszkoéw spozywczych charakteryzowaty si¢ wysoka powtarzalnoscig oraz doktadnoscia
pomiarow przeprowadzonych dla skrobi ziemniaczanej i maki pszennej. Oznacza to, ze
zaproponowana metoda pomiarowa moze by¢ wykorzystana do oceny stopnia zbrylenia tych
proszkéw. Wykazano réwniez, ze nawet krotki czas ekspozycji proszkow na 75% oraz 90%
wilgotno$ci wzglednej otoczenia wpltywa na wlasciwosci mechaniczne proszku, m.in na
wystepowanie oscylacji sity wyciagania iglic pomiarowych z proszku. Dla obu proszkéw
zaobserwowano réznice w wytrzymatosci aglomeratow oraz zmiany cze¢stotliwosci oscylacji
juz po dwugodzinnej konsolidacji. Dotyczy to obu typow iglic pomiarowych, a takze
zastosowanych obcigzen. Znaczace zmiany w wytrzymatosci proszkéw moga wystapic¢ po 24
godzinach obcigzenia materialu. Wyniki uzyskane za pomoca urzadzenia moga by¢ réwniez
wykorzystane do scharakteryzowania zjawiska slip-stick w skrobi. Przeprowadzone
doswiadczenia pozwolily takze wustalié, ze w przypadku oceny wytrzymatosci
skonsolidowanych materiatow sypkich oraz analizy oscylacji sil podczas wyciggania iglicy
pomiarowej, z uwzglednieniem wilgotnosci, korzystniejsze bedzie korzystanie ze stalowych
elementdw pomiarowych niz z elementéw wykonanych z tworzywa. Wyniki uzyskane
z udzialem stalowych iglic pomiarowych pozwolily na wykazanie rdznic wlasciwosci
badanych materiatow, podczas gdy roznice wynikow uzyskanych przy uzyciu iglic
polipropylenowych byty znacznie mniejsze. Zasadne jest stosowanie obu materiatow do analizy
zjawiska slip-stick, jednak uzyskane wyniki beda rozne. Uzyskanie wynikoéw dajacych

mozliwosé¢ analizy zjawiska slip-stick zapewnig zatem elementy ze stali nierdzewne;j.
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6. Podsumowanie i wnioski koncowe

W niniejszej pracy zaprezentowano wyniki majgce istotne znaczenie w procesie
optymalizacji magazynowania produktow sypkich pochodzenia rolniczego. Odgrywaja one
wazng role w globalnym rynku dobr konsumpcyjnych, ale takze lezg w kregach zainteresowan
wielu innych branz. Zmiany klimatyczne, przemiany spoteczno-gospodarcze, konflikty
geopolityczne oraz ryzyko kryzysu zywnos$ciowego wymuszaja zwigkszanie produkcji oraz
stanow magazynowych kluczowych surowcow, takich jak skrobia oraz mgka. Wazne rowniez
jest rozpoznanie warunkow przechowywania, ktore moga doprowadzi¢ do rozwoju patogenow
grzybowych, ktorych wystgpowanie moze doprowadzi¢ do koniecznosci utylizacji zasoboéw

magazynowych.

Badania zrealizowane w ramach niniejszego doktoratu koncentrowaty si¢ na ocenie
wptywu dhugoterminowego 1 krotkoterminowego przechowywania oraz wptywie wilgotnosci
na zbrylanie proszkow spozywczych. Przeprowadzona zostala analiza mikrobiologiczna
umozliwiajaca oceng wptywu mikroorganizmoéw grzybowych na proces zbrylania ros§linnych
materialdw sypkich. Zaproponowano nowa metod¢ pomiarowa do oznaczenia wytrzymatosci
tych materialow przy roznej ich wilgotnos$ci, za$ analiza uzyskanych wynikow pozwolita na

potwierdzenie postawionych hipotez badawczych.

W trakcie dlugoterminowego przechowywania w wysokiej wilgotnosci otoczenia
badane materialy ulegly zbryleniu, o czym $wiadczyty wysokie wartoSci sity przebicia przez
probki proszkow. Wyniki te stanowig dowdd zmian wytrzymatosci i struktury
zaglomerowanych materiatdéw, na skutek adsorpcji wody z otoczenia. Podwyzszona wilgotno$¢
materialow przyczynita si¢ rowniez do szybkiego rozwoju patogendw grzybowych, ktorych
obecnos¢ wplynela na stabilno§¢ utworzonych aglomeratow. Rozwdj grzybow moze miec
wplyw na obnizenie wytrzymatosci skrobi 1 stopnia jej krystaliczno$ci. Liczne przesunigcia
I zmienno$¢ intensywnos$ci widm FTIR pokazuja, ze zmiany wilgotno$ci otoczenia moga
wplywa¢ na strukture materialu. Potwierdzono tym samym wrazliwo$¢ regionu 900-1200 cm™
na zawarto$¢ wody w materiale. Wykazano, ze warunki przechowywania wplywaja na frakcje
krystaliczne skrobi ziemniaczanej i maki pszennej. Znalazlo to potwierdzenie w analizie
indeksu krystaliczno$ci podczas przechowywania dlugoterminowego w wysokiej wilgotnosci,
ale takze w trakcie krotkoterminowego przechowywania, gdzie obserwowano zmiang

czestotliwosci oraz liczbe pikow sity w czasie wyciggania iglicy z probek proszku.
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Podczas pomiarow wytrzymatosciowych maki pszennej nie zaobserwowano
zwiekszonej liczby pikow, co oznacza, ze zbrylanie w tym materiale jest jednolite w calej
objetosci probki. W skrobi ziemniaczanej natomiast zbrylanie przebiega warstwowo. Powstate
warstwy materialu oraz rosngce wartosci sity wyciaggania iglicy pomiarowej sugeruja, ze pod
wpltywem przechowywania przy zwigkszonej wilgotnos$ci materiat stat si¢ bardziej stabilny,
ajego wytrzymato$¢ wzrosta. Oznacza to, ze 75% wilgotno$¢ wzgledna powietrza stanowi
sprzyjajace warunki do zbrylania skrobi ziemniaczanej. Wzrost wilgotno$ci proszku wptywat
takze na jego zageszczenie. Rozwoj mikroorganizmoéw, zintensyfikowany przy wyzszych
wilgotnos$ciach materiatu, mogl zatem wptywaé na gestos¢ warstwy skrobi ziemniaczanej,
atym samym na wzrost wartosci wytrzymato$ci materiatu. Podobny efekt uzyskano
W pierwszym etapie badan, gdzie ilo$¢ zanieczyszczen grzybowych wplywata na zmiany

wytrzymato$ci otrzymanych aglomeratow.

Roézne przebiegi sily penetracji w czasie, uzyskane podczas testu przebicia, §wiadcza
0 odmiennych wiasciwosciach badanych proszkow. Ich zZrédlem jest odrgbne pochodzenie
botaniczne materiatdw. W skrobi ziemniaczanej obserwowano wzrost liczby pikow na
przebiegach sity penetracji w czasie oraz liniowy przyrost sity wraz z rosnacych okresem
przechowywania, podczas gdy w przebiegach otrzymanych dla maki pszennej zmian takich nie

zaobserwowano.

Rozw¢j grzybow zalezy od warunkéw srodowiskowych, takich jak aktywnos¢ wody
(Sautour 1 wsp., 2002). Za najbardziej optymalne warunki dla rozwoju ple$ni uznaje si¢
wilgotnos$¢ otoczenia wynoszaca 85% lub wiecej (Mannaa i Kim, 2017). Niskie wartosci CFU
uzyskane w przeprowadzonym do$wiadczeniu mogg zatem stanowi¢ dowdd nieodpowiednich
warunkow wzrostu mikroorganizméw w badanych proszkach. Niski poziom zanieczyszczenia
grzybami moze sugerowac, ze zastosowane warunki przechowywania sg odpowiednie dla tych

materiatdéw 1 zapobiegaja rozwojowi plesni.

Wpltyw krétkoterminowego przechowywania w 75% oraz 90% wilgotnosci wzglednej
powietrza wyznaczony zostal w oparciu o nowe urzadzenie do pomiaru wytrzymatoSci
proszkoéw spozywczych. Duza powtarzalnos¢ wynikéw pomiaréw wykonanych dla maki
pszennej 1 skrobi ziemniaczanej potwierdza mozliwo$¢ zastosowania nowego urzadzenia do
pomiaru stopnia zbrylenia proszkéw spozywczych. Obok dobrej powtarzalnosci,

zaproponowana metoda charakteryzuje si¢ szybkim pomiarem i tatwg analiza wynikéw, co jest
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niezwykle waznym aspektem przy doborze wilasciwych parametréw testu. Do innych zalet
urzadzenia nalezy mozliwo$¢ badania parametrow wytrzymato$ciowych przy réznych
obcigzeniach konsolidacyjnych oraz mozliwo$¢ konsolidacji probki z jednoczesnym

zwilzaniem proszku.

Przebiegi sity wyciggania iglicy z probek proszku w czasie, uzyskane dla badanych
materiatow, wykazaty istotne rdznice. Mogg one wynika¢ z réznych wtasciwosci fizycznych
I chemicznych badanych proszkéw. Analiza oscylacji sity wyciggania prgta pomiarowego ze
skrobi ziemniaczanej pozwolita na zidentyfikowanie w tym materiale zjawiska slip-stick.
Dowodzi to mozliwo$ci wykorzystania zaprojektowanego na cele niniejszego doktoratu aparatu

do charakterystyki tego zjawiska w proszkach o ré6znym pochodzeniu botanicznym.

Réznice wytrzymatosci badanych materiatéw, zmierzone przy uzyciu pretow
pomiarowych o dwoch glebokosciach rowkow moga wynika¢ z réznic w  strukturze
morfologicznej czastek proszku. Analiza wynikéw uzyskanych dla dwoch materiatlow preta

wykazata znaczny jego wplyw na otrzymane wyniki.

Wyniki badan, uzyskane podczas realizacji niniejszego doktoratu moga by¢ interesujace
dla rolnikow, producentdéw oraz przedsiebiorstw przetwarzajacych badane surowce. Poruszone
problemy zbrylania i wzrostu mikroorganizméw podczas przechowywania moga skutkowaé
modyfikacja obecnych procedur w zaktadach zajmujacych si¢ proszkami spozywczymi, tak aby
zminimalizowa¢ ryzyko niepozadanych zjawisk 1 zanieczyszczen mikrobiologicznych, a tym
samym przyczyni¢ si¢ do ograniczenia strat materiatu. Badania przeprowadzone w ramach
pracy doktorskiej umozliwity stworzenie nowego stanowiska pomiarowego, a takze
opracowanie i zoptymalizowanie nowej metody pomiaru wytrzymatosci materiatow sypkich.
Przeprowadzone badania zjawiska zbrylania proszkow spozywczych pochodzenia rolniczego
oraz opracowanie nowej metody i stanowiska pomiarowego, stanowi istotny wkltad w rozwoj

nauk rolniczych w dyscyplinie rolnictwo i ogrodnictwo.

Na podstawie wynikéw przeprowadzonych badan, opublikowanych w czasopismach
naukowych, uzyskanych patentow oraz wynikow badan uzupehiajacych zweryfikowano

hipotezy badawcze, co pozwolito na sformutowanie nastepujacych wnioskow:
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Publikacja 1:

1. W materiale aglomerowanym pod wptywem zaadsorbowanej z otoczenia wody
zachodza zmiany w wytrzymato$ci oraz w strukturze, a proszek staje si¢ siedliskiem

grzybow.

2. Podczas przechowywania w warunkach wysokiej wilgotnosci skrobia ziemniaczana
oraz maka pszenna ulegajg aglomeracji, o czym $wiadczg wysokie wartosci sity

przebicia przez probki proszku.

3. Analiza widm FTIR potwierdzita wrazliwo$¢ obszaru 900-1200 cm™ na zawarto$é
wody w materiale, co obserwowano w postaci licznych przesunig¢ i1 zmian
intensywnosci pikow. Wykazano, ze zbrylanie wptywa rowniez na frakcje krystaliczne

skrobi ziemniaczanej i maki pszenne;j.

4. Rozwdj grzybéw ma wplyw na utrate wytrzymatosci skrobi, a takze obnizenie jej
stopnia krystaliczno$ci. Aktywnos$¢ mikroorganizméw grzybowych, obok czynnikoéw
fizycznych takich jak temperatura czy wilgotno$¢, moze by¢ nowa determinantg
wplywajgcg na zmiany parametrow wytrzymatosci i zbrylanie proszkow spozywczych.

5. Szybszy rozw6j zanieczyszczenh grzybowych w mace pszennej podczas
przechowywania w 100% wilgotnos$ci otoczenia sugeruje, ze material ten stanowi
bogatsza pozywke dla rozwoju grzyboéw. Ekspozycja maki pszennej na dziatanie
wysokiej wilgotnosci moze narazi¢ j3 na utrat¢ bezpieczenstwa mikrobiologicznego

w wyniku pojawienia si¢ patogennej mikroflory.

Publikacja 2:

6. Im dluzej skrobia ziemniaczana byta narazona na dzialanie wilgoci, tym wigksza byta
glebokos$¢ zageszczenia materialu, co mozna zaobserwowa¢ w postaci skrocenia

lintowych odcinkéw wzrostu i rosngcej liczby pikow sity.

7. Wilgotno$¢ wzgledna powietrza 75% sprzyja procesowi zbrylania w skrobi
ziemniaczanej. Wchlanianie wody z otoczenia powoduje zaggszczanie skrobi
ziemniaczanej itworzenie si¢ warstw materiatu, ktore niosg ryzyko zbrylania si¢

materialu 1 osadzania si¢ na Sciankach zbiornika. Uzyskane niskie wartosci
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wytrzymatosci probek maki pszennej sugeruja, ze material ten ma mate powinowactwo

do zbrylania w tych warunkach i pozostaje w formie niezaglomerowanego proszku.

8. Rozne wykresy testu przebicia dla maki pszennej i skrobi ziemniaczanej $wiadcza
0 innych mechanizmach powstawania zbrylen. Skrocenie liniowych przyrostow
| wzrastajgca liczba pikow sity w skrobi ziemniaczanej moze $§wiadczy¢ o stopniowym
zbrylaniu w kilku miejscach probki, a nast¢pnie tgczeniu sie powstatych zageszczonych

warstw, podczas gdy w mace pszennej jest on jednorodny w calej objetosci probki.

9. Korelacja skrocenia pierwszego liniowego odcinka wzrostu sity w skrobi
ziemniaczanej, z rozwojem zanieczyszczen grzybowych, moze sugerowaé, ze plesn
wplywa na zbrylanie. Jednak ilo§¢ plesni zarbwno w mace pszennej jak i skrobi
ziemniaczane] jest bardzo mala. Aby catkowicie wykluczy¢ lub potwierdzi¢ wptyw
zanieczyszczen grzybowych na zjawisko zbrylania w warunkach 75% wilgotnosci

wzglednej powietrza, nalezy przeprowadzi¢ dodatkowe eksperymenty.

10. Wzrost zanieczyszczen grzybowych w skrobi ziemniaczanej w warunkach 75%
wilgotnosci wzglednej powietrza rozpoczyna si¢ od 42 dnia. Mozna wigc przyjac, ze
do tego dnia material jest bezpieczny pod wzgledem mikrobiologicznym. Dotyczy to
jednak wylacznie plesni i drozdzy. Po tym czasie, aby wykorzysta¢ skrobig, nalezy
wykona¢ badanie poziomu zanieczyszczenia grzybowego materiatu, a takze innych

grup mikroorganizmow.

Patenty oraz badania uzupelniajace:

11. W oparciu 0 nowe stanowisko oraz sposob badania stopnia zbrylenia i wytrzymatosci
skonsolidowanych materiatow proszkowych okreslono skutki 24-godzinnego
przechowywania przy wilgotnosci wzglednej otoczenia 75% i 90%. Seria badan maki
pszennej i skrobi ziemniaczanej z wysoka powtarzalnoscig potwierdzita mozliwosc¢
zastosowania nowego urzadzenia do pomiaru stopnia zbrylenia proszkow spozywczych.
Efektem tych badan jest uzyskanie dwoch patentow (P.436420; P.436421).

12. Niezaleznie od rodzaju proszku, warto$ci wytrzymatosci zmierzone przy uzyciu iglicy
polipropylenowej byty wyzsze w porownaniu z iglicg stalowa. Efekt ten moze wynikac

z adhezji proszku i wptywu chropowatosci powierzchni materiatu iglicy.
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13.

14.

15.

16.

17.

Ekspozycja proszkow spozywczych przez dobg¢ na warunki wilgotnosci wzglednej
otoczenia 75% oraz 90% moze skutkowac¢ zmianami w wytrzymato$ci materiatu juz po
dwoch godzinach przechowywania.

Zaprojektowane urzadzenie oraz nowa metoda pomiarowa do badania wytrzymatosci
| zbrylenia proszkow spozywczych moze by¢ wykorzystana rowniez do oceny zjawiska
slip-stick.

Przechowywanie maki pszennej w 75% wilgotnosci wzglednej powietrza skutkuje
pojawieniem si¢ zjawiska slip-stick.

Czas przechowywania wptywa na zjawisko slip-stick w skrobi ziemniaczanej oraz mace
pszennej. Liczba zarejestrowanych oscylacji w probkach badanych materiatéw oraz ich
czestotliwos¢ maleje wraz z czasem przechowywania. Zaadsorbowana woda przez
skrobi¢ ziemniaczang podczas przechowywania w 90% wilgotnosci wzglednej
powietrza skutkowala mniejszg liczbg zarejestrowanych oscylacji, a w niektorych
przypadkach ograniczyta zjawisko slip-stick.

Liczba drgan uzyskanych w pomiarach maki pszennej byla wyzsza podczas
przechowywania probek proszku w 90% wilgotnosci wzglgdnej otoczenia. Zalezno$é
ta moze wynika¢ z obecnosci dodatkowych sktadnikow wchodzacych w kontakt

z zaadsorbowang woda.
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Abstract. In recent years, there has been growing interest
in the elimination of undesirable phenomena in the processing
of bulk materials. In this study, the relationship between the
mechanical properties of caking, as analysed with FTIR structural
measurements, and the phenomena connected with fungal growth
were investigated in wheat flour and potato starch. The materials
were stored in high humidity conditions at room temperature
(20 + 2°C) in order to rapidly cause caking. The results showed
changes in cake strength, for which the maximum force recorded
by the sensor during storage was assumed. For the potato starch,
the maximum strength occurred on the 8th day of storage and
amounted to 29.4 N. From that day, the level of strength in this
powder started to decrease, however, an increase in fungal con-
tamination was also observed. Day 8 also marked the beginning
of structural changes in the potato starch, which were observed in
the FTIR spectra. The results obtained suggest that the strength
of the agglomerates correlates with structural changes and fungal
contamination.

Keywords: caking, food powders, mechanical properties,
fungal spoilage, powder quality

INTRODUCTION

Powdered ingredients play a very important role in
many branches of the food industry. Powdered materials
are easier to transport, store, weigh and process (Brockel et
al.,2006; Cuq et al., 2011; Freeman et al., 2015). However,
at each of the production stages, problems may occur that
hinder the correct production process, which may in turn
cause changes in the physical parameters of the material,
and can lead to changes in its structure and chemical com-

*Corresponding author e-mail: m.stasiak@ipan.lublin.pl

position. Any change to the material properties of powders
during processing may be associated with the risk of unde-
sirable features that lower the quality of the raw materials.

One of the unfavourable characteristics that develop
during the processing of bulk powder is caking (Bréckel
et al., 2006; Freeman et al., 2015). The phenomenon of
caking occurs when a free-flowing powder begins to form
larger agglomerates (Zafar et al., 2017). The presence of
agglomerates in the final product is associated with a dete-
rioration in its favourable sensory properties. It is also pos-
sible that a reduction may occur in the solubility of the
material along with an increase in the enzymatic activity
and lipid oxidation (Chung et al., 2003). For the consumer,
clumped powder is a sign of poor product quality and may
be associated with an increased risk of microbiological
contamination. The presence of agglomerates (Chung et al.,
2003) and increased air humidity promote the development
of pathogenic bacteria and fungi in bulk food materials
(Pereira and Sant’ Ana, 2018).

The occurrence of caking is influenced by the internal
characteristics of the bulk material such as particle size,
cohesion and the content of amorphous structures, as well
as external factors. External factors include temperature,
ambient humidity, and external load (Zafar er al., 2017).
Due to their physicochemical nature, food powders are
sensitive to changes in temperature and water content.
Therefore, at constant temperatures, humidity plays a ma-
jor role in caking (Wang et al., 2017). Agglomeration is
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developed via the formation of intramolecular and inter-
molecular bonds facilitated by absorbed water, making the
powder grains viscous and leading to larger agglomerations
(Chung et al., 2000).

For food powders, the most frequently described para-
meters are particle size, density and flow (Cuq et al., 2011),
which may be determined using a Powder Characteristics
Tester (PT-S, Hosokawa) (Carr, 1965). Investigations of
food powders should be extended to include a parameter
related to the identification and estimation of the powder
caking level. The currently proposed agglomeration index-
es are based on the mechanical properties of the powder
(e.g., force displacement test, penetration test, shear test),
particle morphology based on microscopic image analy-
sis (e.g., aspect ratio, sphericity, bluntness), and statistical
analysis (Carpin et al., 2016; Chen ef al., 2018; Zafar et
al., 2017). A significant part of the research conducted to
describe caking in the literature was designed to determine
parameters related to the flowability and strength of the
powder. There are many methods used to test the strength
of powders. Fitzpatrick et al. (2017) used an indenter to
describe the phenomenon of caking, by means of which the
strength of the agglomerates was determined. In a study
by Descamps ef al. (2013), a ring shear test was used to
describe the strength of agglomerates. Research experience
with agglomerates is generating new methods of measure-
ment, such as the study of flow changes during the formation
of agglomerates (Freeman ef al., 2015) or the modification
of the existing methods of measurement of other param-
eters. Investigations related to structural changes and the
process of creating crystalline bridges are important ele-
ments in the process of learning about the mechanisms of
agglomerate formation. For this purpose, it is worth using
modern techniques to determine changes in the structure,
such as Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR),
nuclear magnetic resonance (NMR), and Raman spectros-
copy, which may contribute to a deeper understanding of
the phenomenon of caking (Chen et al., 2018).

The purpose of this work was to search for the relation-
ships between the mechanical properties of agglomerates
during their formation and the structural changes occurring
in the particles of the material during storage. The work
focuses on the caking process for two different materials.
The current literature abounds with publications regarding
agglomerates and their formation in various humidity con-
ditions. This study aimed to generate the agglomerate as
rapidly as possible with the aid of a high level of humidity.
In addition, high humidity conditions are very favourable
for the growth of microorganisms. These research con-
ditions make it possible to assess the period of time in
which the bulk material can still be used in the event of
a breakdown in the normal transport and warehousing sys-
tem. This study aims to observe the correlation between
the occurrence of microorganisms and the phenomenon
of caking. An attempt was made to characterize the role

J. WAIJS et al.

of microorganisms in the process of creating agglome-
rates. It was also designed to determine whether there is
a real causal relationship between caking and the number
of emerging microorganisms. Strength measurements and
spectrophotometric measurements of changes in the char-
acteristics of powder during storage were carried out, these
constitute a novel approach to assessing the phenomenon of
caking. From the literature review, it was determined that
no other studies have described changes in the formation
of agglomerates during wheat flour and potato starch stor-
age, and there are no literature data linking mechanical tests
with microbial activity and FTIR measurements.

MATERIALS AND METHODS

Potato starch (PPZ Trzemeszno, Poland) and wheat
flour type 500 (Mlyn Szczepanki, Lasin, Poland) were used
as the research materials. The powders were dried ina SUP-
30 laboratory dryer (Wamed, Warsaw, Poland) until their
moisture content was 3% =£0.5. The process of drying the
powders to achieve the aforementioned humidity level was
aimed at unifying the water content of the samples, so that
in each sample the initial water content was at the same low
level. A batch of each of the materials was passed through
a sieve to create a more homogeneous system. Measuring
vessels (perforated cylinders) were completely filled with
the sieved material — 100 vessels were filled with powder,
each vessel constituted a separate sample. The net weight
of each sample filled with powder was 6 g.

Prepared samples were placed in a desiccator with
increased air humidity, which was provided by distilled
water at the bottom of the desiccator. Storing powder samples
under such humidity conditions aimed to induce a ra-
pid caking process. The material was stored under high air
humidity conditions and room temperature (20 £ 2°C) until
mould hyphae growth on the surface of the powder was
observed. The potato starch was tested on days 2, 4, 8, 10,
17, and 24, while measurements of wheat flour were taken
on days 2, 4, and 8 due to the rapid appearance of mould
on the material. In order to maintain natural storage condi-
tions, sterilization was not performed. The control sample
for each analysis consisted of three powder samples that
were dried but not stored. The results were averaged and
the control sample was recorded on the charts as day 0. The
storage time periods for potato starch and wheat flour were
terminated when mould began to appear, this occurred on
day 24 and day 8, respectively.

A Mettler Toledo HG63 automatic moisture analyser
(Laboratory and Weighing Technologies, Greifensee,
Switzerland) was used to measure the moisture content.
The instrument carries out measurements based on the
thermogravimetric principle. The moisture content is deter-
mined on the basis of the weight loss which occurs due to
the drying (by heating) of the sample. The measurements
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were carried out in triplicate for each test at 105°C until
the measuring device stopped, which meant that no further
weight loss had occurred.

In the next stage, an experiment was carried out to deter-
mine the strength of the agglomerates being formed in the
ensuing days of storage at high humidity. Penetration force
measurements were carried out in cylindrical perforated
vessels with a diameter of 24 mm, a height of 30 mm and
a mesh diameter of 1.5 mm in order to maximally increase
the surface area of the material open to moisture access.
An indenter was applied in the study, which was similar to
that used by Fitzpatrick et al. (2017). A universal testing
machine (Instron, Norwood, USA) was used to measure the
force required for penetration. A cylindrical penetrometer
(5 mm diameter, 14 mm long) was used, which moved at
a constant speed of 30 mm min™ until it reached a depth of
14 mm (Fig. 1). The largest force registered by the sensor
was adopted as the cake strength (Fitzpatrick et al., 2010).
For each storage day selected for the analysis, a strength
measurement was carried out for the three samples, the
average of which produced the final result.

A Nicolet 6700 FTIR spectrometer (Thermo Scientific,
USA) was used for spectrophotometric measurements.
Spectra were recorded in the range of 400-4 000 cm™ with
128 combined scans. Each measurement was performed in
five repetitions, and the spectra were averaged. Baseline
correction and further analysis were performed using
OMNIC software.

In order to determine the structural changes in the pow-
ders studied, difference spectra in the spectral regions of
900-1800 and 2400-3 800 cm™ were calculated according
to Nawrocka et al. (2018). Briefly, all spectra were band
area-normalized, and then the spectrum of the control
sample was subtracted from the spectra of the moisturized
samples.

Force sensor ——»

Indenter—

4.4

4
LA 0‘0‘0‘4
L/

:o
+
0
..‘A arta

‘s
s
",
e
i

vore

+

v
+
4
i A.A...‘

\J
*

WAOOO0
LA

30 mm

OO0
¢

\J
CARARRELL

Perforated container
with powder —
(mesh 2 = 1.5 mm)

AAAANLIOL
g

TG
'O A/
4
\J

Fig. 1. Diagram of the measurement of cake strength.

On the basis of the FTIR spectra, a crystallinity index
analysis of the examined materials was also performed. The
crystallinity index (CI) was defined as the intensity ratio
of the bands at 1022 and 1000 cm™ (CI = I(1022)/1(1000))
(Warren ef al., 2016).

The assessment of mould growth within the material
after a certain number of days of storage (2, 4, 8, 10, 17,
24) at 25°C was performed according to the protocol of
ISO 21527:2009. In this method the stored powder sam-
ples were homogenised (Biocorp, Warsaw, Poland), diluted
10-fold in sterile distilled water, and mixed thoroughly.
Serial dilutions were prepared, and dilutions of 10 and 10
were selected for the analyses. Sterile Potato Dextrose Agar
— PDA (BioMaxima, Lublin, Poland) on a Petri dish was
inoculated with a 100 pl suspension of the diluted material.
The spread-plate technique was used, and the inoculum
was spread with a sterile plastic L-shaped spreader onto
a solid PDA medium that supports fungal growth. The
plates were then incubated according to the recommenda-
tions of the standard method at 25°C for 7 days. Colonies
were counted after 2, 5 and 7 days of incubation and then
converted to colony forming units (CFU) per gram of dry
matter (CFU g''). The analysis for each selected day were
made in triplicate.

RESULTS AND DISCUSSION

In the first step, the caking force of the samples was
measured. The potato starch and wheat flour were placed in
perforated vessels (Fig. 2), which made it possible to evenly
moisten the powder and thus to obtain model agglomerates.

The aim of the measurements was to determine the chan-
ges in agglomerate strength depending on the storage time
in high humidity. On the basis of the obtained results, the
average maximum cake strength was determined over the
course of the storage period, which is presented in Fig. 3.

The potato starch and wheat flour samples from day
0, which was a control sample are characterized by a very
low cake strength value of 0.22 and 0.05 N, respectively.
Additionally, for both of these materials, a rapid increase
in agglomerate strength was found. In the case of the wheat
flour, the cake strength values for days 2, 4, and 8 were 0.61,

Fig. 2. Perforated potato starch containers: a — control sample,
b — after 8 days of storage.
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Fig. 3. Changes in the maximum cake strength and material moisture content over the storage period for: a — potato starch and b — wheat

flour. Error bars represent the standard deviation.

1.31, and 2.36 N, respectively, which were significantly
lower than those of potato starch on the same days (5.27,
13.78, and 29.40 N, respectively). On day 8, the strength of
the agglomerates was at its highest. After this time, no fur-
ther increase in strength was observed. On day 10, the value
of the cake strength started to decrease. Additionally, at the
same time, the maximum absorption of ambient water took
place. In the ensuing days of measurements, the moisture
content of the material did not change, which may mean
that all chemical groups that could bind water via hydro-
gen bonds were saturated. The absorbed water caused the
powder material to swell and escape through the holes in
the pot. Fitzpatrick et al. (2017) carried out similar strength
tests for whey and maltodextrin permeate and “non-sticky”
powders exposed to 76% moisture. In the case of this work,
an increase in the strength of the agglomerates during stor-
age in an environment with increased humidity was also
observed. The authors suggest that the caking of the per-
meate is associated with the absorption of moisture by
amorphous lactose, and a slight decrease in humidity may
indicate its crystallization. Amorphous powder particles
possess viscous properties, which contribute to changes
in the structure, e.g., through the formation of intermo-
lecular bridges (Descamps et al., 2013). Additionally, in
a study of skimmed milk powder (Fitzpatrick ef al., 2008),
the strength of the powder increased in high humidity air.
This means that agglomerates resulting from water absorp-
tion were also formed in this material. In addition, these
agglomerates formed much faster at higher temperatures,
suggesting that temperature also plays an important role in
the formation of agglomerates.

In the case of wheat flour, due to the presence of mould,
the maximum strength of the agglomerates could not be
determined. On the other hand, as in the case of potato
starch, the moisture content of the wheat flour increased
rapidly during the first days of measurement. However,
the moisture content of wheat flour stabilized much faster

than that of potato starch, as early as day 4 and to a much
lower maximum moisture level. Such a difference may
result from the smaller number and lower availability of all
these groups that can bind water through hydrogen bonds.
In a study by Fitzpatrick ef al. (2017), wheat flour was sub-
jected to storage in ambient humidity (76%). In this study,
wheat flour reached a very low cake strength of 0.17 N and
12.8% moisture content on the 6th day of storage. In the
presented experiment, both the cake strength and moisture
content of the material were already higher on the 2nd day,
which means that the ambient conditions affect the powder
characteristics such as caking.

By analysing moisture dependence, one can observe that
the powder material strength increases as the moisture con-
tent increases up to a point. This result was found for both
potato starch and wheat flour in the present experiment.
The relationship between moisture content and strength
only existed up to day 8 (Fig. 3a) and day 4 (Fig. 3b). In the
experiment of Fitzpatrick ef al. (2010), maltodextrin and
skimmed milk powder placed in 100% moisture behaved
similarly, however, the crystalline salt showed a different
tendency. The increasing moisture content of the material
only slightly increased the strength of the crystalline salt
agglomerate (about 1 to 2N), and in addition, this increase
only occurred in the first days of the measurements, because
the strength decreased in the following days.

FTIR spectra were analysed in order to observe structur-
al changes occurring during the process of potato starch and
wheat flour agglomeration. The obtained difference spectra
were divided into three ranges: 900-1200, 1200-1800, and
2400-3800 cm™. As in the case of the measurement of the
strength of caking, fungal contamination was observed on
the 8th day for wheat flour and on the 24th day for potato
starch.

In the range of 900-1200 cm™, significant changes were
observed in both wheat flour and potato starch (Fig. 4a, b).
Differences in this range may indicate changes in structure,
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as the region of 400-1500 cm™ is the fingerprint region of
starch (Dankar et al., 2018). A significant change in the
spectra of both powders was the reduction in band inten-
sity at 980 cm™. In potato starch, this decrease was gradual,
while in wheat flour the band intensity was at a similar
level on days 2 and 4, and on day 8 there was a sharp drop
in intensity. In addition, this band shifted after subsequent
days of storage. The shift of this band to 975 cm™ in potato
starch was observed only until the 8th day. No further peak
changes were observed over the subsequent days of meas-
urement. In wheat flour, there is also a shift in this band to
975 cm™'; however, due to the completion of measurements
on day 8, it is not clear whether this band undergoes further
transformations. This band is characteristic for starch and
is associated with the vibration of the COH groups, and the
changes occurring in it may be the result of a reduction in
the numbers of hydrogen bonds. A similar change in this
same peak was observed in a study by Siemion et al. (2004).
As a result of heating, the peak shifted to 1022 cm™, which
indicates that both heating and humidity affect the changes
associated with the reorganization of the starch structure.
A characteristic modification in the range of 900-1200 cm™
is also an increase in peak intensity at 1047 cm” in wheat
flour and potato starch. This peak can be related to the crys-
talline phase in starch grains; therefore, this value, together
with the intensities of the peaks at 1000 and 1022 cm’,
is used to characterize amorphous and crystalline starch
(Warren et al., 2016; Dankar et al, 2018). Important
changes in the range of 900-1200 cm™ are also the diffe-
rences in the peak intensity of the peaks at 1000 and
1022 cm’. These bands are most susceptible to changes
in starch structure and show significant sensitivity to
water (Warren et al., 2016). The peak at 1022 cm™ in the
spectra of wheat flour undergoes a shift and an additional
increase in intensity. Potato starch is also characterized
by an increase in the intensity of this band, but without
a significant change in the wavelength. Warren et al. (2016)
and Dankar et al. (2018) suggested that the 1022 cm
band is related to amorphous structural changes in starch.
The exposure of native starch to changes in temperature,
humidity or radiation may contribute to amorphous modi-
fications in the form of changes in intensity in the spectral
range of 1000-1022 cm™. On the basis of the absorbance
values of the bands at 1000, 1022 and 1047 cm”, it is
possible to determine the orderly molecular structure of
starch. Two indicators, the intensity ratios of the bands at
1022 to 1000 and 1047 to 1022 cm’, were used for this
purpose. For hydrated starches, the former ratio is more
accurate and more frequently used, which, together with
other techniques, may be a predictor of an ordered struc-
ture. The 1047 to 1022 cm™ intensity ratio does not show
a correlation with hydrated starches, but it is relevant to
non-hydrated starches (Warren et al., 2016). The crystallin-
ity index values were calculated for each powder material,
and the results are presented in Fig. 5.
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Fig. 5. Changes in the starch crystallinity index during storage in
high humidity conditions. Error bars represent the standard devia-
tion. PS1022/1000 - coefficient for potato starch; WF1022/1000
— coefficient for wheat flour.

The crystallinity index values were higher for wheat
flour. The crystallinity index of wheat flour reached its max-
imum value on the second day, and after the next two days, it
decreased. On day 8, the value of the ratio of the intensities
of the 1022 to the 1000 cm™ bands increased marginally.
Slight changes in the calculated ratio for wheat flour are
probably due to a lower content of crystalline structures
and the presence of additional ingredients such as proteins,
vitamins and other components (Guo et al., 2018). Potato
starch is characterized by a lower value of the crystallinity
index. Until day 8, this value remains relatively constant,
while it decreased in subsequent days. The reason for this
decrease may be the gradual hydration and destruction of
the crystalline phase of starch, which results in the reduc-
tion of its orderly structure. Structural changes occurring in
the starch during these days were observed in the form of
aclear delamination of the material, as well as the occurrence
of the highest strength of the agglomerates. A fter 10 days of
storage in high humidity, the crystallinity index continued
to decrease. With the decrease in crystallinity after 10 days,
a decrease in cake strength was also observed. Additionally,
on day 10, the material reached its maximum water satura-
tion, which did not change in the ensuing days. On the basis
of the obtained results, it was shown that caking and the
moisture content also affects the crystalline fractions of the
materials. Due to the short storage time of the experiment,
it is not possible to accurately predict changes in the crys-
tallinity index for wheat flour. The crystallinity index for
potato starch decreased during the process of agglomerate
formation. This decrease may indicate that the crystalline
fraction of amylopectin, which represents a higher propor-
tion than amylose in potato starch, was destabilized. The
destruction of this structure may be caused by the swelling
of amorphous structures, for which the water absorbed from
the environment is responsible. The absorption of water by
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the material favours the swelling of the amorphous frac-
tion, which causes disturbances and destabilization in the
crystalline structure. These changes, in turn, may affect the
agglomeration of the material (Zhu, 2018; Fitzpatrick et al.,
2017; Warren et al., 2016).

In the spectral range of 1200-1800 c¢m”, the most
important changes were observed in the bands at 1340,
1400, 1550 and 1640 cm™. These changes mainly concern
the differences in the intensity of the marked peaks. During
storage, the intensity of the 1400 cm™ band decreased,
which may be associated with the vibrations of the -CH2
and —COO groups. According to Dankar et al. (2018),
the vibrations of these groups have been attributed to the
1412 cm™ band, which, in addition to the bands at 1 047 and
1022 em™, is also a characteristic starch band. The highest
increase in absorbance values in wheat flour was observed
for the peak at 1600 cm™. Additionally, the maximum of
this peak shifted from 1608 to 1635 cm™over 10 days. This
shift was also present in the spectra of potato starch, but it
was not as pronounced as was the case of wheat flour. These
changes may be related to the hydration of gluten proteins
observed in the amide II band (Nawrocka et al., 2017) or
they may be related to the vibrations of the C=0 groups
belonging to the starch. Dankar et a/. (2018) and Dar ef al.
(2018) also observed changes in the 1640 cm™ band in their
studies. The reason for the changes in these groups is the
presence of water, which is absorbed by amorphous regions
(Dankar et al., 2018) and becomes attached to starch struc-
tures by hydrogen bonds (Dar et al., 2018). Wheat flour
consists of approximately 75% starch (Guo ef al., 2018),
and shifts were observed for both wheat flour and potato
starch, suggesting that the changes in the 1640 cm™ band
correspond to the hydrogen-linked carbonyl groups of the
starch. It should be noted that these shifts are unlikely to be
the result of the hydration of gluten proteins because potato
starch contains only 0.33% protein (Alvani et al., 2011).

In the spectral range of 2400-3800 cm™, a 2920 cm’
band was observed in wheat starch, the intensity of which
decreased with storage time, and it also shifted to 2 900 cm™.
In potato starch, this band also appeared at 2900 cm™ and
its intensity also decreased, but without an obvious shift.
The intensity of this band decreased until day 8, while in
subsequent days, it remained relatively constant. Another
significant change was the increase in the intensity of the
3200 cm™ band for both potato and wheat starch. Dar et
al. (2018) described similar changes at 3267 cm™ in their
experiment. Bashir and Aggarwal (2017) observed a very
wide band at 3235 cm™. They attributed this band to the
stretching vibrations of —OH groups. An increase in the
intensity of the band at 3550 ¢cm™ was also observed in
the spectrum. This peak was also attributed to the vibra-
tions of the —OH groups (Dankar et a/. 2018). Warren et
al. (2016) noted in their experiment that all irrigated starch
samples were characterized by an increase in intensity and
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more pronounced peak values in the whole range of 3 000-
3700 cm™, which may suggest that changes in this arca are
significantly influenced by water content.

The last stage of the experiment was an analysis of fun-
gal contaminants, which grew over the subsequent storage
days. An increase in mould counts was observed in both
materials. It was also observed that one type of fungus
dominated in wheat flour and potato starch, and in potato
starch after day 17, it may be that one genus inhibits the
growth of other microorganisms. A similar observation was
made by Berghofer ez al. (2003) who studied wheat micro-
flora and its grinding processes. The results presented in
that study indicate the dominance of Aspergillus sp. and
Penicillium sp. in flour.

The development of fungal contamination in the fol-
lowing days was shown in Fig. 6. No fungal growth was
observed in the control samples as well as in the first
days of storage of the samples of both materials. After
the 8th day, the number of colonies increased rapidly
in both materials. An increase in the amount of mould
was observed much earlier in wheat flour, where colo-
nies began to appear on the 4th day. The rapid growth
of microorganisms on wheat flour was also observed by
Abdullah e al. (2000). As was the case of the research pre-
sented, during periods of high relative humidity, they ob-
served the appearance of fungi after approximately 8 days.
The more rapid growth on this material is probably due
to better conditions for development because in addition
to wheat starch, wheat flour also contains proteins, vita-
mins and other components that microorganisms are able
to assimilate more easily (Guo et al., 2018). An additional
factor affecting the development of microbiological con-
tamination may be the different amylose contents of the
tested materials. Previous literature data showed that the
amylose content was much lower in potato starch than in
wheat starch (Buléon et al., 1998; Themeier et al.; 2005,
Moorthy et al., 2006; Piecyk et al., 2009), which is one of
the components of wheat flour. Arifin ef al. (2014) showed
that differentiation in the amount of amylose fractions
may affect the growth rate of microorganisms. The presen-
ce of microorganisms depends primarily on the quality of
the grain delivered for production. An important role is
also played by the activities employed in its transportation
and processing to form a final product, such as grinding.
Sediments may accumulate in equipment during grinding,
which leads to the presence of microorganisms in the final
product (Berghofer ef al., 2003). In addition to these fac-
tors, the growth of microorganisms in the stored material is
affected by water activity, temperature, and the concentra-
tions of oxygen and carbon dioxide. The development of
microorganisms depends on the water activity in a given
product (Sautour et al., 2002), especially in bulk products.
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Fig. 6. Fungal contamination in potato starch and wheat flour after
5 days of incubation. Error bars represent the standard deviation.

Under storage conditions, the water activity is already at
the critical level of 0.85 where it contributes to the growth
of storage fungi (Mannaa and Kim, 2017).

In comparing the graphs of the caking force with the
graph of fungal contamination in potato starch, it may be
observed that when the growth of fungi starts, the caking
force begins to decrease. This negative relationship sug-
gests that the growth of mould can also affect the strength
of the powdered material. Additionally, on day 8, the starch
crystallinity index drops. This decrease may be related
to the breakdown of the crystal structure by the absorbed
water, but the increasing number of fungi may also suggest
that the microorganisms began to breakdown the starch as
a nutrient medium. Another factor in the decrease in crys-
tallinity may be the breakup of starch structures by the
growing mycelium. The relationship between the strength
of the powder and the increase in the number of fungi was
difficult to determine in wheat flour. This strength may
originate from the starch contained in the flour, whereas the
initial growth of mould may be mainly due to other com-
ponents that are contained in wheat flour. In the case of
crystallinity, the situation was similar. There were no dif-
ferences in the crystallinity measurements for wheat flour.
These observations may mean that the starch that is con-
tained in the wheat flour had not yet been used by fungi.

CONCLUSIONS

A study concerning agglomerate formation in wheat
flour and potato starch during storage at elevated humidity
levels is presented.

1. In the material agglomerated under the influence of
moisture, changes in strength, and in structure take place,
and the powder becomes a habitat for fungi.

2. As the moisture content of the samples increases up
to a point of 25 and 20% respectively, the degree of caking
increases. The absorption of ambient water also contributes
to the strength of the agglomerates.

J. WAIS er al.

3. The analysis of FTIR spectra confirmed the sensi-
tivity of the 900-1200 ¢cm™ region to the water content of
the material, which was observed in the form of numer-
ous shifts and changes in the intensity of the peaks. It was
shown that caking also affects the crystalline fractions of
potato starch and wheat flour.

4. The growth of fungi can have an influence over the
loss of starch strength, as well as decreasing its degree of
crystallinity.

This work draws attention to the influence of moulds in
the caking process and to changes in the behaviour of potato
starch and wheat flour during the formation of agglomerates.
Another issue worth pursuing in future research should be
a better understanding of the mechanisms responsible for
caking and its assessment under controlled conditions simi-
lar to those prevailing in warehouses and an investigation
of the conditions that prevent the development of microbes.
It is suggested that the study should take place over a longer
time period in order to more thoroughly evaluate caking
phenomena.
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Abstract: The presented results are an attempt to identify the changes taking place during a punch
test experiment and the development of fungal impurities of powdered food materials over long-
term storage at 75% RH. The potato starch and wheat flour market has a large share of the global
production of bulk materials. The growing interest in powdered food materials requires additional
production expenditure. This is associated with an increase in storage time of the discussed product
and providing it with the appropriate conditions. The samples of potato starch and wheat flour
were stored in perforated containers in a climatic chamber at 75% humidity and 21 °C for five
months and then samples were measured by a punch test in a Lloyd LRX materials testing machine.
The graphs obtained in the potato starch punch test differed significantly from wheat flour. The
thickening of potato starch was observed in the form of layers, while potato starch was uniformly
thickened throughout the experiment. The conditions of 75% humidity and 21 °C can be described
as the beginning of the caking process. In potato starch, linear sections were observed, which
changed the length of their storage time and, additionally, was correlated with the appearance of
fungal contamination. These results may suggest the influence of fungi on the phenomenon of bulk
material caking.
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1. Introduction

Statistics show that the consumption of wheat flour in 2018 reached 385 million tons,
while the potato starch world market reached 3.7 million tons. Both of these food powders
play an important role not only in the food industry, but also in other industries such as
pharmacy, the textile and paper processing as well as the chemical industry. Moreover flour
and starch are increasingly being proposed as carriers for microorganisms in production of
biopreparation for agricultural use [1,2]. The growing interest in potato starch and wheat
flour requires additional production expenditure, which is associated with an increase in the
storage of these products and providing them with appropriate conditions. Long-term and
poor storage of the material may affect the quality of the products [3]. In the case of some
raw materials, such as fruit, it may also involve changes in flavor parameters [4]. Therefore,
it is extremely important to maintain optimal conditions and forms of controlling them by
using modeling and simulation methods. This can contribute to a better understanding of
the material behavior during the technological process [5]. Food powders are very sensitive
to temperature and humidity. Too high humidity can result in adsorption of water by
material particles and cause a decrease in the flowability of the material and, in particular
cases, even cause caking of the material [6-8].

Additional problems associated with improper storage conditions that result in the
deterioration of product quality are biological agents. One of them is microorganisms,
especially molds, whose spores can be present at any stage of the production process.
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When temperature and humidity exceed to the minimum limit for the development of
microorganisms, they start to grow. For mold, the lower limit of relative humidity can
start from 60-70% [9]. Therefore, it is necessary to maintain proper storage conditions of
the material throughout the entire processing process. For powders, it is assumed that
the optimal warehouse temperature should be 15 °C and humidity about 55-65% [10].
Exceeding these limits can promote the development of mold and also cause condensation
of material on the walls of storage vessels.

The most recent research described in the scientific literature is focused on the issues
concerning the influence of humidity on physical parameters of powders and changes
in their composition, as well as their influence on powder flowability and caking degree.
Methods used to assess caking may include rheometric tests [11], blowing tester [12],
compression and destruction tests [13,14], sample penetration tests [6,15], as well as other
experimental methods and their modifications. In our research we used penetration
test. The punch test method, which was originally proposed by Manahan, Argon, and
Harling [16], was used to characterize metal elements in the power industry. Currently,
this method is used and developed for different branches such as the evaluation of plastic
properties [17] or in the evaluation of powder materials such as milk powder [15] or
sucrose [12], as well as modifications of this method based on the same principle of
operation are used for hardness and texture testing [18,19].

There are also studies on water activity and microbiological impurities in powders.
Abdullah et al. [20] studied the effect of water activity on the degree of fungal contamination
during storage on six starch-based food products. Sautour et al. [21] conducted studies on
the effect of temperature and water activity of isolates from pastry products. However,
there is a lack of experiments that combined the study of mechanical properties with
the microbiological aspect of food powders. In our previous work [22], we tried to find
a relationship between cake strength of agglomerates, structural changes, and fungal
contamination during short-term storage in high humidity. This study is a continuation
of mention topic, which was never examined according our best knowledge. For this
purpose, we performed caking tests over a longer period of time and under lower humidity
conditions, in order to mimic the standard conditions in the environment where these type
of powders are stored. Penetration tests were carried out to determinate the degree of
contamination tested materials with fungi and to try to link observed changes with the
results of the penetration tests, which has not been undertaken in the literature so far.

In this study, we are focused on the relationship between the degree of caking of
food powders correlated with the development of fungal impurities during long-term
storage in the highest humidity limit accepted as safe in typical warehouses (RH 75%).
The determination of the caking was examined by the punch test. The aim of this study
was to evaluate the changes in potato starch and wheat flour during the punch test after
storage them under controlled conditions. Additionally, related occurred changes to fungi
contamination of the tested material, as well as to assess and identify the depth of caking
in material samples. Powders, which are the most commonly used materials in the loose
materials industry, have been selected for testing based on their different properties. Potato
starch is a more homogeneous system, while wheat flour has other ingredients besides
starch. In addition, these materials have a different morphological structure of molecules,
so both of them, although they belong to powders, represent different properties.

2. Materials and Methods

Potato starch (PPZ, Trzemeszno, Poland) and wheat flour type 500 (Mtyn Szczepanki,
Lasin, Poland) were used in the study. The materials were dried in a SUP-30 laboratory
dryer (Wamed, Warsaw, Poland) to a maximum moisture content of 3% + 0.5. The process
of drying the powders to achieve the aforementioned humidity level was aimed at unifying
the water content of the samples, so that in each sample the initial water content was
at the same low level. Humidity measurements were performed using Mettler Toledo
HG63 moisture analyzer (Laboratory and Weighing Technologies, Greifensee, Switzerland).
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Cylindrical perforated vessels with a diameter of 24 mm, a height of 30 mm and mesh
diameter 1.5 mm were used in the study, the purpose of which was to maximize the
exposition of the material to humidity. The perforated cylinders had previously been
sterilized in an autoclave (FVG2, Fedegari Autoklaven AG, Switzerland) to eliminate
microorganisms originating from the vessel. The prepared materials were sieved through
a sieve into measuring vessels to create more homogeneous deposit. Each vessel was
completely filled with powder, whose net weight was about 6 g. Next, prepared samples
were stored in a climatic chamber (HCP240, Memmert, Germany) at 75% humidity and
21 °C for five months. These conditions were intended to resemble the upper limit of
the conditions prevailing in warehouses [9,10]. The measurements in the first phase (first
30 days) of the experiment were performed every two days, and then once a week. On
each of the selected days, the measurements were taken in three repetitions. The control
samples for both materials were dried to a maximum of 3% humidity and not stored. They
were marked as day 0.

The procedure of measurement by means of a punch test is based on the method

presented by Wajs et al. (2020) (Figure 1). The samples of material in perforated containers
after prescribed storage time were tested in Lloyd LRX Materials Testing Machine and
using Lloyd Nexygen software (Lloyd Instruments Ltd, Hampshire, UK). In the experiment,
a 50 N load cell was used with a cylindrical shape indenter connected (diameter 5 mm
and length 14 mm). The indenter moved into the material at a constant speed of 30 mm
min. The measurement started when the indenter touched the surface of the material in

the vessel and was carried out until a depth of 14 mm.
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Figure 1. The measurement scheme of the punch test [22].

Measurement of the degree of fungal contamination was assessed based on the deter-
mination of the number of yeasts and molds by counting colonies according to the protocol
described in the ISO 21527:2009 [23]. Samples after storage for prescribed days were col-
lected, homogenized (Biocorp, Warsaw, Poland) and then diluted 10-fold in distilled water.

A serial of dilutions were made and 100 uL of suspension was plated on sterile potato

dextrose agar (PDA) medium (BioMaxima, Lublin, Poland) prepared in a Petri dish. The
spread-plate technique with an L-shaped plastic, sterile pad was used to spread dilutions
on the PDA medium. The prepared material was incubated for seven days at 25 °C. A
10~ dilution was chosen for the analysis, from which the colonies were counted after five
days as recommended by the standard. The measurements were made in triplicate. After
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counting, the grown colonies were converted to colony forming units (CFU) per gram of
dry matter (CFU g~!) of tested material.

The obtained results were calculated with averages together with standard deviation,
and then analysis of variance was carried out using software Statistica (v.13, StatSoft,
Cracow, Poland). Information on the statistical significance was given as 0.95 confidence
intervals shown as dotted lines on the graphs. p-value is the calculated probability (or level
of statistical significance; p < 0.05 means statistically significant). A moving average was
used to assess the development of fungal contamination. The use of a moving average
was to mitigate the impact of random fluctuations in the results. The obtained CFU results
were analyzed every six periods. Additionally, a matching line was inserted with the 95%
confidence intervals (dotted lines).

3. Results and Discussion

In the first stage, the runs of the punch test were analyzed to estimate changes of
the strength value that characterized the studied materials. Among the obtained graphs
representing the discussed features of both powders, we could distinguish groups charac-
terized by similarity. Three types of graphs describing potato starch were obtained. The
model groups of the graphs presented in Figure 2 represent typical graphs obtained in
the experiment.

The potato starch graphs are characterized by specific points that can be observed
in each of them. Peak loads are the maximum values of periodic increases in strength,
which are related to the gradual compaction of the material. The diagrams also show the
first increase and the second increase, which describe the approximately linear sections
of the increase between the peaks. Type A was characterized by one peak and one linear
increase. This type of graph can be observed from days 1-7. From day 9, type B diagrams
have been selected. They appeared until day 84 and were characterized by the presence of
two peaks and two linear increases in force values. For the period over 84 days, type C
graphs appeared. At the beginning, they were characterized by three peaks, while from
day 114 of storage, another additional peak started to appear. Additionally, during the
whole experiment in potato starch, a linear increase was observed after the first peak. The
second growth developed over time and resembled an exponential function. The wheat
flour treatments are markedly different from those observed for potato starch (Figure 3).
Different model diagrams for time intervals cannot be distinguished here. The control
sample (material dried to 3%, not stored) is slightly different from the others. In each run,
one peak could be observed immediately after the start of the measurement. This is the
moment when the sensor breaks through the powder surface. Then the force decreases
sharply. In the control sample, the further part of the graph runs almost parallel to the
x-axis without any further increase in force, while in the following days of storage the
increase is also linear, however, increases in force can be observed. Only in some cases,
in the final phases of the graph, disturbances were visible, but they decreased during
storage time.

Along with the time of storage in elevated humidity, the potato starch is compacting
and strengthening, resulting in an increasing number of peaks. The first peak load appears
throughout the experiment and takes very low values up to 1 N. It was observed at a
similar depth not exceeding 1.5 mm. It is, therefore, bound to the surface of the powder,
and its values suggest the moment of penetration through the potato starch surface. The
penetration tests of lumped skimmed milk powder [15] also showed an increase in strength
at a depth of up to 1 mm, followed by a secondary increase. This suggests that also in this
case we are dealing with a surface puncture of the powder. The strength graphs for wheat
flour differed significantly from potato starch. During wheat flour strength measurements,
no increased number of peaks was observed. This means that the caking in this material is
uniform throughout the sample volume, while in potato starch the clumping is in layers.
The punch test measurements in wheat flour showed single peaks at the beginning of
the measurement. This sudden jump in the value is the moment when the sensor breaks
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through the powder surface. Statistical analysis of peak strength values between individual
days did not show significant differences. The maximum peaks from wheat flour did not
exceed 0.06 N (Figure 4). These low values of surface strength of the powder layer are
characteristic for these type of materials, while the strength of other materials such as
fruit and vegetable tissues [24] show much higher values. Additionally, the first initial
peak can be observed in plastic or metal punch tests [17,25], where the initial values
differ significantly from those of powders. The maximum strength values for wheat flour
(Figure 4) were obtained in the final phases of the graphs at the end of the measurements
and at the same time they were the end of linear increases. The obtained maximum values
ranged from 0.1 to 0.2 N and showed weak (r = 0.2107) linear correlation with storage time.
Similar strength values for wheat flour were obtained by Fitzpatrick et al. [26]. In their
studies, wheat flour was exposed to 76% RH. The measurement was done at a rod diameter
of 5 mm, which was moved downwards with a constant speed of 30 mm/min through
the thin layer of material (7 mm). After six days, the force measurement showed a value
of 0.17 N, which is very similar to the result obtained in our experiment. Therefore, after
storing wheat flour in the 75% humidity we can expect strength values in the range of 0.1 to
0.2N. Such a low strength value may be the result of the physical properties of this material.
Wheat flour belongs to "non-sticky” powders and the moisture content provided in both
experiments is not sufficient to form cohesive bridges between its molecules to increase
strength [26]. Similarly, in the experiment with 100% air moisture content of wheat flour,
there was a continuous increase of strength over the period of time and significantly lower
values than in potato starch. This result may be associated with insufficient possibility to
form bonds between the particles and weaker tendency to caking [22].

From the ninth day of storage, a second peak was observed in measurements of potato
starch. Until the 78th day, it appeared irregularly at 4-13 mm depths, after the 78th day
the peak depth decreased and it appeared more regularly at 5-7 mm. During the whole
experiment, it took values from 1 N to 5 N. In addition, in the first and second peak, we can
observe an increase in strength up to 18 days, which may be associated with an increase in
material density. No further significant changes in these peaks may suggest that after this
time a stabilized material layer was formed. After day 84, thickening of potato starch and
the formation of the next layers were observed, which can be plotted as the third peak and
from day 114 onwards as the fourth peak. The third peak load is the only peak that showed
a downward trend in force values. This decrease may be related to the formation of the
next layer of material (the fourth peak). In the case of peaks 1 and 2, the values increased
slightly, until the moment of stabilization of the material’s core and the appearance of three
peaks. When the third layer of material forms, the situation is similar. In the initial days of
its appearance, the values will be at a similar level, but over time they do not stabilize and
their value decreases due to giving way to the next peak and moving closer to the surface.
In addition to the above-mentioned downward trend of mean values of the third peak,
among the remaining peaks no statistically significant differences in the matching lines
were observed and no correlation between the variables was shown. The resulting layers
of material and increasing force values suggest that under the influence of storage with
increased humidity, the material became more stable and gained strength. The layering
and the thickening of potato starch can be the beginning of the caking process. This means
that conditions of 75% humidity and 21 °C can be the beginning of the caking process. A
similar conclusion was drawn by Billings et al. [12]. They tested samples of sucrose using
punch test method. After three days in an environment with water activity above 0.75, an
increase in strength occurred. The samples tested by them showed higher strength with an
increase in humidity. This study showed that in sucrose samples caking can be initiated
already in conditions with water activity above 0.75, but only above 0.8 does it become
significant. A similar conclusion was drawn in our previous studies [22]. In high humidity
higher strength values were observed in both wheat flour and potato starch. Additionally,
increases in strength occurred much earlier than in the results presented in this study,
which indicates the occurrence of caking. In our results, the presence of a few peaks in
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potato starch may also suggest the start of the caking phenomenon, however, similarly to
the Billings et al. [12] study, above these values they begin to be significant.
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Figure 2. Model experimental runs of the punch test of the potato starch.
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A similar comparison of conditions of 100% RH and 76% at 20 °C was carried out by
Fitzpatrick et al. [14] on skim milk powder. Additionally, in these studies, the difference in
cake strength values was observed due to exposure of the material on different humidity. As
a result of the penetration test and force measurement performed by the authors, different
maximum cake strength values for 76% RH and 100% RH (6 N and 10 N, respectively) can
be observed. The cake strength values, in this case, are almost twice as high. Comparing
the maximum cake strength values of potato starch obtained in this study (about 16 N)
in conditions of 75% RH and the strength value obtained in the study Wajs et al. [22] in
conditions of 100% RH (about 30N), we can conclude that the strength, in both cases, almost
doubled. Potato starch and skimmed milk powder belong to the so-called "sticky" powders,
so we can assume that the powders belonging to this group will clump similarly, with cake
strength values almost doubling concerning storage at 75% and 100% RH. This should be
confirmed by additional studies.

An additional element that was observed in potato starch during the punch test were
linear increases in strength. The analysis was based on the differences between the end of
the growth and the start point. The calculated results are shown in Figures 5 and 6.
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0.95 confidence intervals.

Both the first and second increase decreased during the time of storage of the tested
potato starch. A linear matching function is also inserted into the chart, which also indicates
that this distance is shortening. The shortening of the linear sections suggests that the
material strengthening has become more homogenous.

Figure 5a shows the values obtained for the first linear increase that took place until
day 114 and appeared after the first peak load. In the first days of the experiment, this

section was about 8 mm long, while with the storage time, a shortening was observed.

Statistical analysis showed high (r = —0.759) negative linear and significant (p = 0.00)
correlation with the storage time. This correlation may result from the appearance of the
next peaks in the following days as well as the second linear growth, which results in
the shortening of the first linear segment. The situation is similar for the second linear
growth. Additionally, here we can observed a strong (r = —0.801) negative linear and a
significant (p = 0.002) correlation with the time of storage. However, this increase did not
systematically appear during the measurements. This decrease can also be caused by the
formation of the next layer of material, which is illustrated in the graphs as the fourth peak
load. Another explanation for the shortening of the second increase may be the fact that
fungal contamination appears at the same time as this decrease.

An increase in the strength of the second peak has been observed since the date of
appearance of the fungus. Itis known that moisture can affecting the density of the material.
It may suggest that the development of microorganisms could also affect the density of the
potato starch layer and, thus, increase the strength value. A similar effect was obtained
in the work Wajs et al. [22], where the amount of fungal contamination affected changes
in the strength of the resulting agglomerates. The shortening of the first linear growth is,
therefore, the result of the appearance of a dense layer, observed as the second peak. The
relationship between the amount of fungal contamination, the second strength peak, and
the shortening of the linear growth in potato starch is particularly well visible in the period
up to day 21 where there is a temporary decrease in both the strength of the layer and the
number of fungi in materials. In the case of wheat flour, this analysis was also carried out
(Figure 6). As in potato starch, the end and beginning of the linear section were taken into
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The wheat flour charts are mainly characterized by linear growth. Only in the initial
phase of measurement, a force peak was observed, which was related to the sensor breaking
through the powder surface. However, it can be observed that the linear section in wheat
flour was increasing, which differs from potato starch samples values. In the first days of
measurements, where the material was not yet sufficiently thickened, the sensor pierced the
powder surface rapidly. This resulting in a long time for the indenter to adapt to the material
and, thus, the length of linear growth was shorter. With the storage time, the material
has consolidated and less susceptible to the sensor hitting the surface. Teunou et al. [7]
studied consolidated powders including wheat flour in different humidity. In the results
obtained, they classified the flour as a cohesive difficult flow powder, whose flowability
does not change significantly in 25-66% RH. It can be assumed that the 75% humidity
used in the above-mentioned experiment also does not significantly affect wheat flour
and it still behaves like a cohesive difficult flow powder. The absence of peaks and only
one linear growth in wheat flour can correspond to the model created by Kang et al. [27].
According to their tests and the model elaborated, all force-depth curves can be translated
into a pressure-depth standard curve, resulting from Archimedes’ law. The results of their
study suggest that the penetration of granular media will result in a non-linear initial
phase and a later linear phase. In the presented experiment both wheat flour and potato
starch represent non-linear phases and linear increases. According to Kang et al. [27], the
differences in the transition to linear growths depend on the angle of internal friction of
the powders tested and are a specific property of the bulk medium. Therefore, the curves
obtained in this experiment may correspond to the model developed by them.

The different behavior of potato starch and wheat flour during the penetration test,
resulting in distinct shapes of flow charts, a number of peaks, strength values, and linear
growths may be due to the separate botanical origin of the materials and, consequently,
other properties of the powders. Internal properties, specific for a particular powder,
include, among others, parameters describing the morphology of particles, which can have
a significant impact on the flow properties of powders. Fitzpatrick et al. [28] analyzed 13
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powders with different parameters such as particle size, volume density, particle density
and humidity. As a result, the materials were divided into groups and the results showed a
significant influence of particle size and moisture on the flow properties of the powders.
Molenda et al. [29] showed that potato starch has twice the particle diameter of wheat
flour particles, and they also differ in shape. They also observed strong fluctuations in
the stress-strain curve and slip-stick in potato starch, which may be the result of a wide
range of particle size distributions (eight fractions), while small fluctuations were observed
in wheat flour at three particle size fractions. The penetration tests using glass balls of
different diameters have also shown that the particle size of the powder can be important
for the degree of flowability. The greater the proportion of the fine fraction, the lower
the powder flow rate, while an increase in the average particle size led to an increase
in flow rate [30]. This means that particle size has an important role to play in material
behavior [31]. Additionally, in the case of the studies presented in this article, changes may
result from different particle size distributions in the tested materials. Furthermore, on the
basis of the conducted experiments and available literature, it can be concluded that tests
based on sensor penetration can be used to evaluate bulk flowability and caking degree in
small powder samples [12,15,22,30,32].

Moreover, the analyzed materials differ in their chemical composition. In wheat
flour, apart from starch, there are additional components such as vitamins, proteins and
others [33] which may also affect the analyzed parameters. Additionally, the content of
amylose and amylopectin, i.e., the components of starch grains, and their packaging are
different in tuber and cereal starches, which may also result in different properties of
starch [34].

The ratio of amylose to amylopectin, as well as the previously mentioned particle size
and other physical and chemical properties, can also influence the behavior of starch in
increased moisture [35]. This is related to the viscosity of starch and the compactness and
form of phosphorus. Potato starch has the most phosphorus in the form of monoesters
associated with amylopectin, which are responsible for viscosity. Phosphate groups on
amylopectin also increase the swelling capacity of potato starch [34]. Thus, it can be
concluded that in increased moisture, potato starch becomes more viscous and forms layers
more easily. In addition, the viscosity is negatively correlated with the protein content,
which means that wheat flour with more protein will have a lower viscosity than potato
starch [34].

The degree of fungal contamination was determined as additional analysis of materials.
Figure 7 shows the moving average for fungal contamination with a 0.95 confidence interval.
The aim of the applied method was to level out fluctuations, which are very common in
such analyses, and additionally to obtain smoother results and easier interpretation. The
results show that the amount of mold increases with the storage time. However, this
increase is not as high as in the results obtained in the experiment Wajs et al. [22], where
one of the storage conditions was high ambient humidity (100% RH). The development
of the fungus depends on environmental conditions such as water activity [21], where
the most optimal conditions for mold development is an RH value of 85% and more [36].
Therefore, the low CFU values obtained in this experiment may be due to the shoulder of
the appropriate conditions for growth. The fact that fungal contamination was very low in
the materials tested may suggest that the storage conditions are suitable for these materials
and prevent mold growth.
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Figure 7. SMA (simple moving average) fungal contamination in (a) potato starch (b) wheat flour after. The blue continuous
line is the trend line, while the dotted line is the 0.95 confidence interval.

The contamination of wheat flour with fungi was similar to that of potato starch. In
wheat flour, the first appearance of fungal contamination at a very low level occurred on
the 9th day, slightly earlier than in starch (14th day). This may be due to slightly better
conditions for development than in potato starch, due to the compactness of additional
ingredients such as proteins, vitamins, etc. [33]. It was observed that over time the number
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of fungi increased. However, all the values were significantly lower than in potato starch,
which is the opposite of the experiment carried out earlier [22], in which higher content of
fungi occurred in wheat flour in high humidity conditions. Additionally, no correlation
was observed between the strength obtained in the punch test and the number of microor-
ganisms in potato starch and wheat flour. The opposite conclusions were obtained in the
publication Wajs et. al. [22], where an increase in the number of molds significantly affected
the decrease in agglomerate strength. In the case of this experiment, it is difficult to speak
about the effect on caking. It may result from the previously mentioned too small number
of fungal impurities. Based on the moving average graphs, it can be concluded that the
upward trend in the number of microorganisms may continue and could affect caking over
an even longer storage period. For this purpose, further studies are necessary.

4., Conclusions

The longer the potato starch was exposed to moisture, the higher the depth of the com-
pacted material, which can be observed in the form of shortened linear growth segments
and an increasing number of peaks.

The conditions of 75% humidity and 21 °C can be regarded as the beginning of the
caking process. Adsorption of water from the environment contributes to an increase in
the concentration of starch and the formation of material layers. As the moisture content of
the material increases, the risk of caking in the material and settling on the walls of storage
tanks increases.

Different punch test graphs in wheat flour and potato starch suggest that the caking
process is different in both powders. The shortening of the linear growths and the zoom of
the peaks in potato starch may show a gradual clumping at several points in the sample and
then the joining of the resulting thickened layers, while the wheat flour is homogeneous in
the entire volume of the sample.

The low strength values of wheat flour suggest that this material has a low affinity for
caking under the given conditions.

The correlation of the shortening of the first linear growth section in potato starch, with
the development of fungal contamination, may suggest that mold affects caking. However,
the amount of mold in both wheat flour and potato starch is very low. To completely
exclude or confirm the effect of fungal contamination on the caking phenomenon, an
experiment with the above-mentioned powders should be carried out.

The increase of fungal impurities in the potato starch under the conditions of 21 °C 75%
RH begins from day 42; therefore, it can be assumed that until this day the material is not
microbiologically contaminated. However, this concerns mold and yeast only. After that
time, to use the starch, the fungal contamination level of the material should be performed,
and other groups of microorganisms should be tested.
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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest stanowisko do badania stopnia zbrylenia i wytrzymatosci skonsoli-
dowanych materiatow sypkich, zwtaszcza proszkow spozywczych, z uwzglednieniem warunkow otoczenia,
w szczegolnosci wilgotnosci.

Kazda zmiana wtasciwos$ci materiatu podczas przetwarzania moze wigzac¢ sie ze zmianami
parametrow fizycznych materiatu, zmianami struktury i sktadu chemicznego, skutkujgc ryzykiem
powstawania niepozadanych zjawisk obnizajacych jakos¢ surowca. Jednym z niekorzystnych zjawisk
zachodzacych w przetwarzaniu materiatéw sypkich jest zbrylanie. Dotychczasowa literatura prezentuje
wiele metod stuzgcych okreslaniu wytrzymatosci proszkéw. Istnieje jednak ciggta potrzeba poszukiwa-
nia nowych rozwigzan w celu okreslania stopnia zbrylania w materiale sypkim. Stopien zbrylenia indek-
sowany jest roznymi wielkosciami fizycznymi okreslanymi przy pomocy stanowisk pomiarowych.

Z publikacji US5585569A znana jest aparatura i metoda oceny odporno$ci sypkiego materiatu
na zbrylanie. Urzadzenie zawiera komore do umieszczania prébki materiatu, komora ma ksztatt stozka.
Dno komory stanowi wysuwana przestona, a wewnetrzna $ciana boczna komory posiada poprzeczne
zebrowanie. Materiat w komorze konsolidowany — zbrylany jest za pomocg przylozonego obcigzenia.
Ponizej wysuwanej przestony umieszczona jest waga, do pomiaru ciezaru czesci probki po przeprowadzo-
nym zbryleniu i wysunieciu przestony. Metoda pomiaru obejmuje etapy umieszczenia prébki materiatu
statego 0 znanej masie, przyktadania obcigzenia sciskajgcego w celu zbrylenia czesci probki, oddzielania
niezbrylonej czesci probki od zbrylonej czesci probki po czesciowej agregaciji probki i obliczenie wskaz-
nika stabilno$ci materiatu statego przed zbrylaniem. Stabilnos¢ prébki indeksuje sie poprzez okreslenie
stosunku masy niezbrylonej czesci prébki do catkowitej masy probki, albo masy niezbrylonej czesci
probki do masy zbrylonej czesci probki. Rozwigzanie moze nie zapewnia¢ powtarzalnych pomiarow,
mianowicie zebrowanie moze zakloci¢ prawidtowe rozmieszczenie probki materiatu w probce, mogg
postawac pustki powietrzne, zatem uzyskane wyniki moga by¢ obarczone btedem.

W publikacji wzoru uzytkowego CN205607751U przedstawiono urzadzenie do badania zbrylenia
nawozow sypkich pod kontrolowanym naciskiem. Urzadzenie posiada ustawiong na podstawie komore,
w ktorej umieszczana jest badana prébka. Prébka od géry sciskana jest gérng ptyta z dociskiem spre-
zynowym, pod kontrolowanym ci$nieniem.

Celem wynalazku jest zaproponowanie stanowiska pomiarowego, umozliwiajgcego wykonywanie
badan z uzyskaniem powtarzalnych wynikow. Pozadane jest, by istniata mozliwo$¢ zapewnienia para-
metrow probki, w szczegolnosci parametrow wilgotnosciowych o wartosciach takich, jakie wystepujg
w rzeczywistych warunkach przechowywania materiatu. Wyniki uzyskane z projektowanego stanowiska
pomiarowego indeksowane bedg do wartosci sity.

Istota stanowiska do badania stopnia zbrylenia i wytrzymatoséci skonsolidowanych materiatow
proszkowych, zawierajgcego naczynie do umieszczania probki materiatu i odwaznik do konsolidacji,
polega na tym, ze zawiera pomiarowy pret potgczony linkg z sitownikiem i wyposazony w czujnik sity.
Stanowisko wyposazone jest w uchwyt podtrzymujgcy naczynie i uchwyt stabilizujgcy pomiarowy pret.
Naczynie ustawione jest na plytce, w ktorej wykonane jest centrujgce kotowe zagtebienie o wymiarach
dopasowanych do wymiaréw naczynia, a ponadto naczynie ma ksztatt cylindra i ma podstawe, w ktorej
wykonany jest centrujgcy otwér, dla wycentrowania pomiarowego preta. Sciana boczna naczynia po-
siada perforacje. Pomiarowy pret ma kotowy przekrdj poprzeczny i posiada na jednym koricu stozkowe
zakonczenie, a na powierzchni bocznej ma wykonane poziome dookoélne Ztobienia. Odwaznik ma ksztatt
walca o wymiarach podstawy dopasowanych do wymiaréw naczynia i ponadto posiada wykonany $rod-
kowo przelotowy otwor do osadzenia na pomiarowym precie.

Korzystnie, dookolne ztobienia pomiarowego preta majg trojkatny zarys i gtebokos¢ od 0,5 do 1,4 mm.

Korzystnie, uchwyt podtrzymujgcy naczynie i uchwyt stabilizujgcy pomiarowy pret mocowane sg
na trzpieniu zamocowanym do ptytki.

Stanowisko o budowie wedlug obecnego wynalazku pozwala uzyskaé powtarzalne wyniki, indek-
sowane do wartosci sity. Dokladno$¢ pomiaru zapewniajg elementy centrujgce i uchwyty. Natomiast
perforacja naczynia pozwala zwigkszyC kontakt zawartego w nim materiatu z otoczeniem. Dzigki temu
utatwione jest badanie probek materiatu przechowywanego w zwigkszonej wilgotnosci otoczenia.

Stanowisko wedtug wynalazku przedstawione zostato w przyktadzie realizacji na rysunku, na ktérym:
Fig. 1 przedstawia schemat stanowiska,

Fig. 2 przedstawia naczynie w widoku perspektywicznym i przekroju wzdtuznym,
Fig. 3 przedstawia ptytke w przekroju poprzecznym,
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Fig. 4 przedstawia pomiarowy pret w widoku z boku,
Fig. 5 przedstawia obcigznik w przekroju poprzecznym.

Stanowisko do badania stopnia zbrylenia i wytrzymatosci skonsolidowanych materiatow
proszkowych, zawiera naczynie 1 do umieszczania prébki materiatu, odwaznik 2 do konsolidacji
oraz pomiarowy pret 3. Naczynie 1 ma ksztatt cylindra i ma podstawe 11, w ktérej wykonany jest
centrujgcy otwor 12, dla wycentrowania pomiarowego preta 3. Naczynie 1 ma wykonang perfora-
cje 13 o $rednicy oczek 1,5 mm. Wysokosé naczynia to 30 mm, srednica: 24 mm. Pomiarowy pret 3
potgczony jest roztacznie linkg 31 z sitownikiem 32 i wyposazony jest w czujnik sity 33. Pomiarowy
pret 3 ma kotowy przekrdj poprzeczny i posiada na jednym koncu stozkowe zakonczenie 34. Za-
konczenie 34 centrowane jest w centrujgcym otworze 12. Prety pomiarowe 3 majg dtugos¢ 93,7 mm
oraz s$rednice 4,82 mm i sg wykonane w dwdch wariantach: ze stali nierdzewnej oraz tworzywa
sztucznego. Na powierzchni bocznej pomiarowy pret 3 ma wykonane poziome dookdlne Ziobie-
nia 35 o tréjkatnym zarysie. Dookolne Ztobienie wykonane jest na dlugosci ok. 33 mm od stozko-
wego zakonczenia 34. Zastosowano cztery typy pomiarowych pretéow 3:

— stal nierdzewna ze ztobieniami o gtebokosci h = 1,3 mm,

— stal nierdzewna ze ztobieniami o glgbokosci h = 0,65 mm,

— tworzywo sztuczne ze ztobieniami o gtebokosci h = 1,3 mm,
— tworzywo sztuczne ze ztobieniami o gtebokosci h = 0,65 mm.

Odwaznik 2 ma ksztatt walca o wymiarach podstawy dopasowanych do wymiaréw naczynia 1
i ponadto posiada wykonany srodkowo przelotowy otwodr 21 do osadzenia na pomiarowym precie 3.
Przykladowy zestaw zawiera obcigzniki 2 realizujace napér 5 kPa i 10 kPa. Stanowisko posiada
uchwyt 4 podtrzymujacy naczynie 1 i uchwyt 5 stabilizujgcy pomiarowy pret 3, ktére zamocowane
s3 na trzpieniu 6 zamocowanym do ptytki 7. W ptytce 7 wykonane jest centrujgce kotowe zagtebie-
nie 71 o wymiarach dopasowanych do wymiaréw naczynia 1, w ktérym ustawione i ustabilizowane
jest naczynie 1.

Badanie probki w stanowisku wedtug wynalazku

Naczynie 1 z umieszczonym w nim i ustabilizowanym w centrujgcym otworze 12 wybranym po-
miarowym pretem 3 umieszcza sie w zagtebieniu 71 ptytki 7 i uchwycie 4, a pret 3 dodatkowo stabilizo-
wany jest w uchwycie 5. Tak przygotowane naczynie 1 uzupetnia sie do petnej objetosci materiatem
sypkim, a nastepnie poddaje sie konsolidacji naporem pionowym wywotanym odwaznikiem 2. Odwaz-
niki 2 nasadzane sg na pomiarowy pret 3 dzieki przelotowym otworom 21 i przesuwajg sie wzdtuz niego
swobodnie, bez tarcia. Po obcigzeniu materiatu, pomiarowy pret 3 jest wycentrowany i stabilnie utrzy-
mywany przez badany proszek, dlatego nie wymaga dalszego wspomagania uchwytem 5. Po usunieciu
uchwytu 5 w gornej czesci pomiarowego preta 3 zaczepia sig linke 31. Drugi koniec linki 31 osadzony
jest w trzonie napedzanym sitownikiem 32. W trzonie osadzony jest czujnik sity 33 mierzacy wartosc
sity przenoszonej przez linke 31 w zakresie 4,4 N. Sitownik 32 umozliwia naped linki 31 z predkoscig
przesuwu od 1,75 do 9 mm/min. Za pomocg linki 31 oraz zadanej predkosci przesuwu, ztobiona czes¢
pomiarowego preta 3 jest wysuwana z materiatu sypkiego. Urzgdzenie potgczone jest z komputerem
wyposazonym w program przeprowadzania i rejestracji wykonywanych testow.

Zastrzezenia patentowe

1. Stanowisko do badania stopnia zbrylenia i wytrzymatosci skonsolidowanych materiatéw prosz-
kowych, zawierajgce naczynie do umieszczania prébki materiatu i odwaznik do konsolidacji
znamienne tym, ze zawiera pomiarowy pret (3) potaczony roztgcznie linkg (31) z sitowni-
kiem (32) i wyposazony w czujnik sitly (33) oraz uchwyt (4) podtrzymujgcy naczynie (1)
i uchwyt (5) stabilizujgcy pomiarowy pret (3), przy czym naczynie (1) ustawione jest
na plytce (7), w ktérej wykonane jest centrujgce kotowe zagtebienie (71) o wymiarach dopa-
sowanych do wymiaréw naczynia (1), ponadto naczynie (1) ma ksztatt cylindra i ma pod-
stawe (11), w ktérej wykonany jest centrujgcy otwoér (12), dla wycentrowania pomiarowego
preta (3), a Sciana boczna naczynia (1) posiada perforacje (13), natomiast pomiarowy pret (3)
ma kotowy przekroj poprzeczny i posiada na jednym koncu stozkowe zakonczenie (34),
a na powierzchni bocznej ma wykonane poziome dookodlne ztobienia (35), natomiast odwaz-
nik (2) ma ksztalt walca o wymiarach podstawy dopasowanych do wymiaréw naczynia (1)
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i ponadto posiada wykonany srodkowo przelotowy otwér (21) do osadzenia na pomiarowym
precie (3).

. Stanowisko wedilug zastrz. 1, znamienne tym, ze dookdlne Zziobienia (35) pomiarowego
preta (3) majg trojkatny zarys i gtebokos¢ (h) od 0,5 do 1,4 mm.

. Stanowisko wediug zastrz. 1 albo 2, znamienne tym, ze uchwyt (4) podtrzymujacy naczy-
nie (1) i uchwyt (5) stabilizujgcy pomiarowy pret (3) mocowane sg na trzpieniu (6) zamocowa-
nym do ptytki (7).
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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest sposéb badania stopnia zbrylenia i wytrzymatosci skonsolidowa-
nych materiatow sypkich, zwtaszcza proszkéw spozywczych, z uwzglednieniem warunkéw otoczenia,
w szczegolnosci wilgotnosci.

Kazda zmiana wtasciwosci materiatu podczas przetwarzania moze wigzac sie ze zmianami
parametrow fizycznych materiatu, zmianami struktury i sktadu chemicznego, skutkujac ryzykiem
powstawania niepozadanych zjawisk obnizajgcych jako$¢ surowca. Jednym z niekorzystnych zjawisk
zachodzacych w przetwarzaniu materiatow sypkich jest zbrylanie. Dotychczasowa literatura prezentuje
wiele metod stuzgcych okreslaniu wytrzymatosci proszkow. Istnieje jednak ciggta potrzeba poszukiwania
nowych rozwigzan w celu okreslania stopnia zbrylania w materiale sypkim. Stopien zbrylenia indekso-
wany jest réznymi wielkosciami fizycznymi okreslanymi przy pomocy stanowisk pomiarowych.

Z publikacji US5585569A znana jest aparatura i metoda oceny odpornosci sypkiego materiatu
na zbrylanie. Urzadzenie zawiera komore do umieszczania prébki materiatu, komora ma ksztatt stozka.
Dno komory stanowi wysuwana przestona, a wewnetrzna $ciana boczna komory posiada poprzeczne
zebrowanie. Materiat w komorze konsolidowany — zbrylany jest za pomocg przylozonego obcigzenia.
Ponizej wysuwanej przestony umieszczona jest waga, do pomiaru cigzaru czesci prébki po przeprowadzo-
nym zbryleniu i wysunieciu przestony. Metoda pomiaru obejmuje etapy umieszczenia probki materiatu
stalego o znanej masie, przykladania obcigzenia $ciskajgcego w celu zbrylenia czesci prébki, oddzielania
niezbrylonej czesci probki od zbrylonej czesci probki po czesciowej agregaciji probki i obliczenie wskaz-
nika stabilnosci materiatu statego przed zbrylaniem. Stabilno$¢ prébki indeksuje sie poprzez okreslenie
stosunku masy niezbrylonej czesci probki do catkowitej masy probki, albo masy niezbrylonej czesci
probki do masy zbrylonej czesci probki. Rozwigzanie moze nie zapewnia¢ powtarzalnych pomiaréw,
mianowicie zebrowanie moze zaktdci¢ prawidtowe rozmieszczenie probki materiatu w probce, mogg
postawac pustki powietrzne, zatem uzyskane wyniki mogg by¢ obarczone btedem.

W publikacji wzoru uzytkowego CN205607751U przedstawiono urzgdzenie do badania zbrylenia
nawozow sypkich pod kontrolowanym naciskiem. Urzgdzenie posiada ustawiong na podstawie komore,
w ktorej umieszczana jest badana probka. Probka od gory Sciskana jest gorng ptyta z dociskiem spre-
zynowym, pod kontrolowanym cisnieniem.

Celem wynalazku jest zaproponowanie sposobu prowadzenia badania, umozliwiajgcego wykonywa-
nie badan z uzyskaniem powtarzalnych wynikéw. Pozgdane jest, by istniata mozliwos¢ zapewnienia
parametréw probki, w szczegoélnosci parametréow wilgotnosciowych o wartosciach takich, jak wystepujg
w rzeczywistych warunkach przechowywania materiatu. Wyniki uzyskane z projektowanego stanowiska
pomiarowego indeksowane beda do wartosci sity.

Istota sposobu badania stopnia zbrylenia i wytrzymatosci skonsolidowanych materiatéw proszko-
wych, w ktérym prébke umieszcza sie w naczyniu i poddaje konsolidacji z zastosowaniem obcigzenia
przylozonego od gory probki, polega na tym, Zze prébke umieszcza sie w naczyniu, w ktérym umiesz-
czony jest pomiarowy pret, przy czym naczynie ma ksztatt cylindra i ma podstawe, w ktérej wykonany
jest centrujacy otwor, dla wycentrowania pomiarowego preta. Sciana boczna naczynia posiada perfora-
cje. Pomiarowy pret ma kotowy przekrdj poprzeczny i posiada na jednym koncu stozkowe zakonczenie,
a na powierzchni bocznej ma wykonane poziome dookdlne zlobienia. Po uzyskaniu przez probke wia-
Sciwych parametrow otoczenia, naczynie ustawia sie na plytce, w ktorej wykonane jest centrujagce ko-
towe zagtebienie o wymiarach dopasowanych do wymiaréw naczynia, a pomiarowy pret stabilizuje sie
poprzez zamocowanie w uchwycie. Nastepnie dokonuje sie konsolidacji probki odwaznikiem, ktéry ma
ksztatt walca o wymiarach podstawy dopasowanych do wymiaréw naczynia i ponadto posiada wyko-
nany srodkowo przelotowy otwor do osadzenia na pomiarowym precie. Kolejno, po skonsolidowaniu
probki, odejmuje sie uchwyt stabilizujgcy pomiarowy pret, a do gérnej czes$ci pomiarowego preta mocuje
sie linke potaczong z sitownikiem i czujnikiem sity. Naczynie mocuje sie uchwytem podtrzymujgcym
naczynie. Nastepnie sitownik wycigga pomiarowy pret z probki z predkoscig przesuwu od 1,5
do 12 mm/min, a czujnik sity mierzy warto$¢ sity i przekazuje informacje do komputera wyposazonego
W program przeprowadzania i rejestracji wykonywanych testow.

Korzystnie, dookélne ztobienia pomiarowego preta majg tréjkatny zarys i gtebokos¢ od 0,5 do 1,4 mm.

Korzystnie, probka konsolidowana jest naporem o wartosci od 4 kPa do 11 kPa.

Sposéb badania stopnia zbrylenia i wytrzymatosci skonsolidowanych materiatéw proszkowych,
prowadzony z zastosowaniem stanowiska do badania obejmujgcego przedstawione powyzej elementy
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umozliwia uzyskanie powtarzalnych wynikow. Pozwala ponadto na badanie prébek w ré6znych warun-
kach otoczenia, w szczegolnosci wilgotnosciowych. Mianowicie, wykonanie $ciany naczynia jako perfo-
rowanej utatwia kontakt prébki z otoczeniem.

Sposdb wediug wynalazku przedstawiony zostat w przyktadowym wykonaniu, natomiast stano-
wisko do realizacji sposobu przedstawione jest na rysunku, na ktérym:

Fig. 1 przedstawia schemat stanowiska,

Fig. 2 przedstawia naczynie w przekroju wzdtuznym,

Fig. 3 przedstawia ptytke w przekroju poprzecznym,

Fig. 4 przedstawia pomiarowy pret w przekroju wzdtuznym,

Fig. 56 przedstawia obcigznik w przekroju poprzecznym.

Sposodb badania stopnia zbrylenia i wytrzymatosci skonsolidowanych materiatéw proszkowych
wedlug obecnego wynalazku, wykonywany jest przy uzyciu stanowiska, ktdre zawiera naczynie 1
do umieszczania prébki materiatu, odwaznik 2 do konsolidacji oraz pomiarowy pret 3. Naczynie 1 ma
ksztatt cylindra i ma podstawe 11, w ktérej wykonany jest centrujgcy otwér 12, dla wycentrowania
pomiarowego preta 3. Naczynie 1 ma wykonang perforacje 13 o $rednicy oczek 1,5 mm. Wysokos$é
naczynia to 30 mm, $rednica: 24 mm. Pomiarowy pret 3 polgczony jest linkg 31 z sitownikiem 32 i wy-
posazony jest w czujnik sity 33. Pomiarowy pret 3 ma kotowy przekrdj poprzeczny i posiada na jednym
koncu stozkowe zakonczenie 34. Zakonczenie 34 centrowane jest w centrujgcym otworze 12. Prety
pomiarowe majg dtugos¢ 93,7 mm oraz Srednice 4,82 mm i sg wykonane w dwoch wariantach: ze stali
nierdzewnej oraz tworzywa sztucznego. Na powierzchni bocznej pomiarowy pret 3 ma wykonane po-
ziome dookédlne ziobienia 35 o tréjkatnym zarysie. Dookodlne Ziobienie wykonane jest na diugosci
ok. 33 mm od stozkowego zakonczenia 34. Zastosowano 4 typy pomiarowych pretow 3:

— stal nierdzewna ze ztobieniami o gtgbokosci h = 1,3 mm,

— stal nierdzewna ze ztobieniami o gtebokosci h = 0,65 mm,

— tworzywo sztuczne ze ztobieniami o gltebokosci h = 1,3 mm,
— tworzywo sztuczne ze zlobieniami o gtebokosci h = 0,65 mm.

Odwaznik 2 ma ksztalt walca o wymiarach podstawy dopasowanych do wymiardw naczynia 1
i ponadto posiada wykonany srodkowo przelotowy otwor 21 do osadzenia na pomiarowym precie 3.
Przyktadowy zestaw zawiera obcigzniki 2 realizujgce napor 5 kPa i 10 kPa. Stanowisko posiada
uchwyt 4 podtrzymujgcy naczynie 1 i uchwyt 5 stabilizujgcy pomiarowy pret 3, ktére zamocowane sg
na trzpieniu 6 zamocowanym do ptytki 7. W plytce 7 wykonane jest centrujgce kotowe zagtebienie 71
o wymiarach dopasowanych do wymiaréw naczynia 1, w ktérym ustawione i ustabilizowane jest naczynie 1.

Sposodb badania probki wykonywany jest nastepujaco.

Naczynie 1 z umieszczonym w nim i ustabilizowanym w centrujgcym otworze 12 wybranym pomiaro-
wym pretem 3 umieszcza sig w zagtebieniu 71 ptytki 7 i uchwycie 4, a pret dodatkowo stabilizowany jest
w uchwycie 5, podtrzymujagcym pomiarowy pret. Tak przygotowane naczynie 1 uzupetnia sie do petnej
objetosci materiatem sypkim, a nastepnie poddaje sie konsolidacji naporem pionowym wywotanym
odwaznikiem 2. Odwazniki 2 nasadzane sg na pomiarowy pret 3 dzieki przelotowym otworom 21 i prze-
suwajg sie wzdtuz niego swobodnie, bez tarcia. Po obcigzeniu materiatu, pomiarowy pret 3 jest wycen-
trowany i stabilnie utrzymywany przez badany proszek, dlatego nie wymaga dalszego wspomagania
uchwytem 5. Po usunieciu uchwytu 5 w gérnej czesci pomiarowego preta 3 zaczepia sie linke 31. Drugi
koniec linki 31 osadzony jest w trzonie napedzanym sitownikiem 32. W trzonie osadzony jest czujnik
sity 33 mierzgcy wartosc¢ sity przenoszonej przez linke 31 w zakresie 4,4 N. Sitownik 32 umozliwia naped
linki 31 z predkoscig przesuwu od 1,75 do 9 mm/min. Za pomoca linki 31 oraz zadanej predkosci prze-
suwu, ztobiona czes¢ pomiarowego preta 3 jest wysuwana z materiatu sypkiego. Urzgdzenie potaczone
jest z komputerem wyposazonym w program przeprowadzania i rejestracji wykonywanych testow.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb badania stopnia zbrylenia i wytrzymatosci skonsolidowanych materiatéw proszko-
wych, w ktdérym probke umieszcza sie w naczyniu i poddaje konsolidacji z zastosowaniem
obcigzenia przytozonego od gory prébki, znamienny tym, ze probke umieszcza sie w naczy-
niu (1), w ktérym umieszczony jest pomiarowy pret (3), przy czym naczynie (1) ma ksztatt
cylindra i ma podstawe (11), w ktérej wykonany jest centrujgcy otwor (12), dla wycentrowania
pomiarowego preta (3), a $ciana boczna naczynia (1) posiada perforacje (13), natomiast
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pomiarowy pret (3) ma kotowy przekrdj poprzeczny i posiada na jednym koncu stozkowe za-
konczenie (34), a na powierzchni bocznej ma wykonane poziome dookodlne ztobienia (35)
i po uzyskaniu wtasciwych parametrow otoczenia, naczynie (1) ustawia sie na plytce (7),
w ktérej wykonane jest centrujagce kotowe zagtebienie (71) o wymiarach dopasowanych
do wymiaréw naczynia (1), a pomiarowy pret (3) stabilizuje sie uchwytem (5), po czym doko-
nuje sie konsolidacji probki odwaznikiem (2), ktéry ma ksztalt walca o wymiarach podstawy
dopasowanych do wymiaréw naczynia (1) i ponadto posiada wykonany srodkowo przelotowy
otwor (21) do osadzenia na pomiarowym precie (3) i nastepnie odejmuje sie uchwyt (5) stabi-
lizujgcy pomiarowy pret (3), a do gornej czesci pomiarowego preta (3) mocuje sie linke (31)
polgczong z sitownikiem (32) i czujnikiem sity (33), a naczynie (1) mocuje sie uchwytem (4)
podtrzymujacym naczynie (1), po czym sitownik (32) wycigga pomiarowy pret (3) z probki
z predkoscig przesuwu od 1,5 do 12 mm/min, natomiast czujnik sity (33) mierzy wartos¢ sity
i przekazuje informacje do komputera wyposazonego w program przeprowadzania i rejestraciji
wykonywanych testow.

. Sposob wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze dookoélne Ztobienia (35) pomiarowego preta (3)
majg trojkatny zarys i glebokosé (h) od 0,5 do 1,4 mm.

. Sposob wedtug zastrz. 1 albo 2, znamienny tym, ze prébka konsolidowana jest naporem
o wartosci od 4 kPa do 11 kPa.

Rysunki
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Zaktad Fizycznych Wlasciwosci Materialow Roslinnych
Instytut Agrofizyki im. Bohdana Dobrzanskiego PAN
ul. Do$wiadczalna 4, 20-290 Lublin

Oswiadczenie

Niniejszym o$wiadczam, ze w ponizszych publikacjach inicjatywa podjetych badan jest moim

wkladem intelektualnym.

P.1: Wajs Justyna, Baiida Maciej, Panek Jacek, Nawrocka Agnieszka, Frac Magdalena, Stasiak
Mateusz. (2020). Influence of storage under unfavourable conditions on the caking properties and

fungal contamination of potato starch and wheat flour. International Agrophysics, 34(2), 203-211.

P2: Wajs Justyna, Panek Jacek, Frac Magdalena, Stasiak Mateusz (2021). Influence of long-term
storage on the caking properties determined in punch test and fungal contamination of potato starch

and wheat flour. Materials, 14(2), 331.

Modj wkiad w powyzsze prace polegat na:
o przegladzie literatury,
e wspotudziale w opracowaniu koncepcji badan,
e realizacji zaplanowanych doswiadczen,
e analizie i interpretacji wynikow badan,
e opracowaniu wynikow oraz przygotowaniu rysunkow i tabel,
e przygotowaniu manuskryptu,

e uczestnictwu w odpowiedzi na recenzje.
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e przegladzie literatury,
e wspotudziale w pracach projektowych,

e wspohudzial w przygotowaniu wniosku patentowego.
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fungal contamination of potato starch and wheat flour. International Agrophysics, 34(2), 203-211.

P.2: Wajs Justyna, Panek Jacek, Fragc Magdalena, Stasiak Mateusz (2021). Influence of long-term
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Jednoczesénie wyrazam zgode, aby prace zostaly wykorzystane w rozprawie doktorskiej mgr inz.

Justyny Wajs.
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e uczestnictwie w odpowiedzi na recenzje.

Jednoczesnie wyrazam zgode, aby publikacje zostaly wykorzystane w rozprawie doktorskiej mgr inz.

Justyny Wajs.
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P.1: Wajs Justyna, Banda Maciej, Panek Jacek, Nawrocka Agnieszka, Frac Magdalena, Stasiak
Mateusz. (2020). Influence of storage under unfavourable conditions on the caking properties and

fungal contamination of potato starch and wheat flour. International Agrophysics, 34(2), 203-211.

P.2: Wajs Justyna, Panek Jacek, Frac Magdalena, Stasiak Mateusz (2021). Influence of long-term
storage on the caking properties determined in punch test and fungal contamination of potato starch

and wheat flour. Materials, 14(2), 331.
Moj wkiad w powyzsze prace polegat na:
e udziale w analizie i interpretacji wynikow badan,

o edycji i korekcie manuskryptu,

e uczestnictwie w odpowiedzi na recenzje.

Jednocze$nie wyrazam zgode, aby publikacje zostaty wykorzystane w rozprawie doktorskiej mgr inz.

WM@WQ forge.

Justyny Wajs.

113



INSTYTUT

'“\ AGROFZYKI hr

Lublin, 27.02.2023
mgr Maciej Banda
Zaktad Fizycznych Wiasciwosci Materiatéw Roslinnych
Instytut Agrofizyki im. Bohdana Dobrzanskiego PAN
ul. Doswiadczalna 4, 20-290 Lublin
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Niniejszym o$wiadczam, ze w ponizszej publikacji inicjatywa podjetych badan jest wkladem

intelektualnym mgr inz. Justyny Wajs.

P.1: Wajs Justyna, Banda Maciej, Panek Jacek, Nawrocka Agnieszka, Frac Magdalena, Stasiak
Mateusz. (2020). Influence of storage under unfavourable conditions on the caking properties and

fungal contamination of potato starch and wheat flour. International Agrophysics, 34(2), 203-211.
Moj wkiad w powyzsza pracg polegal na:

e udziale w realizacji pomiarow wytrzymatosciowych.

Jednocze$nie wyrazam zgode, aby publikacja zostata wykorzystana w rozprawie doktorskiej mgr inz.

Justyny Wajs.
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Oswiadczenie

Niniejszym o$wiadczam, ze w ponizszej pracy inicjatywa podjetych badan jest wkladem

intelektualnym mgr inz. Justyny Wajs.

P.1: Wajs Justyna, Bafida Maciej, Panek Jacek, Nawrocka Agnieszka, Frac Magdalena, Stasiak
Mateusz. (2020). Influence of storage under unfavourable conditions on the caking properties and
Jfungal contamination of potato starch and wheat flour. International Agrophysics, 34(2), 203-211.
M¢j wkiad w powyzsza prace polegal na:

e udziale w analizie i interpretacji wynikéw badan,

e udziale w edycji i korekcie manuskryptu.

Jednoczesnie wyrazam zgodg, aby zostala wykorzystana w rozprawie doktorskiej mgr inz. Justyny
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(BioPhys Spring 2022), 30-31.05.2022, Nitra, Stowacja.

e Wajs J., Stasiak M., ,,Wyznaczanie stopnia wytrzymato$ci proszkéw spozywczych”,
VII Sympozjum Inzynierii Zywnosci 29-30.06.2022, Warszawa, Polska.

e Stasiak M., Wigcek J., Wajs J., ,,Nowe metody badan proszkéw spozywczych oraz
biomasy”, XX Konferencja Naukowo Techniczna Budowa 1 Eksploatacja Maszyn
Przemyshu Spozywczego, 20-23.09.2022, Puttusk, Polska.

e Wajs J., Stasiak M., ,Standardowe metody badan oraz nowy sposdb pomiaru
wytrzymatos$ci proszkow spozywczych”, Warsztaty dla Milodych Badaczy, 28-
29.11.2022, Lublin, Polska.

Aktywnos$¢ popularyzacyjno — naukowa:

e Organizacja warsztatow dla uczniow IX Liceum Ogolnoksztatcacego im. Mikolaja

Kopernika ,,Biotechnologia — kluczem sukcesu”, 17.05.2018, 15.06.2018.
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XV LFN: Piknik Naukowy: Zdrowotne wiasciwosci olejow roslinnych, 16.09.2018,
Lublin — wspoétautor.

XVI Lubelski Festiwal Nauki ,,W magicznym $§wiecie materiatow sypkich” 15—
20.09.2019 — wspotautor.

24 Piknik Naukowy Polskiego Radia i Centrum Nauki Kopernik "Klimat i my" -
projekt: "Czysta energia z biomasy — Hity i mity" — 8-15.05.2021 — kierownik projektu.
Warsztaty w ramach VII Ogolnopolskiej Konferencji Naukowej INNOWACIE
W PRAKTYCE "W s$wiecie materiatow sypkich" — Lublin, 20.10.2020.

25 Piknik Naukowy Polskiego Radia i Centrum Nauki Kopernik "Woda" projekt:
"Zbrylanie roslinnych materialéw sypkich jako niepozadany efekt dziatania wody"
21.05.2022, Warszawa — kierownik projektu.

XIIV LFN: Piknik Naukowy: ,.Zbrylanie w materiatach sypkich”, 11.09.2022, Lublin
— kierownik projektu.

XIITV LFN: ,,Fizyka na wesoto, z materiatami sypkimi wkoto”,12-16.09.2022, Lublin

— wspotautor.

Pelnione funkcje:

Komitet organizacyjny 18th International Workshop for Young Scientists (BioPhys
Spring 2019); 22-24.05.2019, G6doll6, Wegry.

Wiceprzewodniczaca Rady Samorzadu Doktorantow Instytutu Agrofizyki PAN —
kadencja pazdziernik 2019 — wrzesien 2020.

Sekretarza Rady Samorzadu Doktorantow Polskiej Akademii Nauk — kadencja
pazdziernik 2019 — wrzesien 2020.

Komitet organizacyjny II Konferencji Doktorantow ,,Cztery Zywioty — wspolczesne
problemy w naukach o zyciu” 24.10.2019, Lublin, Polska.

Wiceprzewodniczaca Samorzadu Doktorantow Instytutu Agrofizyki PAN — kadencja
pazdziernik 2020 — wrzesien 2021.

Sekretarz Rady Samorzadu Doktorantow Polskiej Akademii Nauk — kadencja
pazdziernik 2020 — wrzesien 2021.

Komitet organizacyjny IV Konferencji Doktorantéw PAN — Warszawa, 23.11.2020.
Komitet organizacyjny V Konferencji Doktorantow PAN — Warszawa, 23.11.2020.
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Wyroznienia i nagrody:

e 2021, Stypendium Dyrektora Instytutu Agrofizyki Polskiej Akademii Nauk, prof. dra
hab. Cezarego Stawinskiego, czl. koresp. PAN, dla najlepszych doktorantéw na rok
akademicki 2021/2022.

e 2018, Dyplom Rektora Uniwersytetu Przyrodniczego w Lublinie, prof. dr hab.
Zygmunta Litwinczuka, za wyrdzniajaca si¢ prace magisterska pt. ,,Identyfikacja
I roznicowanie bakterii Lactococcus z wykorzystaniem metod 16S rRNA i RAPD”.

e 2016, Stypendium Rektora dla Najlepszych Studentéw za osiagnigcia naukowe,
przyznane na rok akademicki 2016/2017.
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