ZYWNOSC 3(32)Supl., 2002

KATARZYNA SAMBORSKA, DOROTA WITROWA-RAJCHERT

OCENA PROCESU SUSZENIA ROZPYLOWEGO
HANDLOWEGO, PLYNNEGO PREPARATU a-AMYLAZY

Streszczenie

Zaprezentowano wyniki do$wiadczent majacych na celu okreélenie wplywu temperatury wlotowej i
wylotowej powietrza na przebieg suszenia rozpylowego i stopien inaktywacji c-amylazy w czasie proce-
su. Wzgledna aktywno$¢ enzymu suszonego w stosunku do enzymu plynnego byla wyzsza po zastosowa-
niu wyzszej temperatury suszenia i zwigkszeniu szybkosci odparowania. Wzrost temperatury powietrza
powodowal skrocenie czasu suszenia, zmnigjszenie zawarto$ci wody w suszu oraz zwigkszenie strat ciepta
W czasie procesu.

Slowa kluczowe: suszenie rozpytowe, a-amylaza, warunki suszenia, aktywno$¢ enzymu

Wstep

Przetworstwo Zywnosci jest jednym z najwigkszych odbiorcéw preparatow en-
zymatycznych wérdd wszystkich galezi przemyshu. Ich stosowanie ulatwia i przyspie-
sza zachodzenie korzystnych zmian w surowcach, zwigkszajac wydajno$¢ gotowych
produktow, a przez to zmniejszajac koszty produkcji. Preparaty te musza charaktery-
zowac si¢ wysoka jakoscia aby mogly wlasciwie spelnia¢ swoje funkcje w procesie
produkcyjnym,. O jakosci preparatow enzymatycznych decyduje ich aktywno$¢ oraz
zdolno$¢ do speiniania okreslonej funkcji biologicznej [9]. ROwnie istotng cecha
wplywajaca na ich przydatno$¢ jest trwatos¢, ktora jest $cisle zwigzana z forma prepa-
ratu.

Materiaty w postaci suchej sproszkowanej lub unieruchomione na no$nikach od-
znaczajg si¢ wieloma zaletami. Przede wszystkim, dzigki usunigciu znacznej ilo$ci
wody, uzyskuje si¢ zwiekszong aktywnos¢ jednostkowa i wysoka trwatosé. Nie wyste-
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puje tez problem transportowania i przechowywania duzych ilo$ci preparatow plyn-
nych, przez co koszty tych operacji ulegaja zmniejszeniu. Stosowanie tej formy prepa-
ratow sprzyja takze utrzymaniu higieny produkcji oraz ulatwia jej automatyzacjg i
mechanizacjg. Dlatego w wielu o§rodkach badawczych na catym $wiecie prowadzone
sq prace, majace na celu opracowanie takich technologii suszenia enzymow, ktore
zapewnig otrzymanie preparatow o wysokiej aktywnosci i trwalosci.

Jedna z metod suszenia, pozwalajaca na otrzymanie preparatéw enzymatycznych
o wysokiej jakosci, jest suszenie rozpylowe. Mimo istnienia wielu publikacji na temat
wplywu zastosowania tej metody na zachowanie aktywno$ci enzymoéw po suszeniu,
doktadny mechanizm inaktywacji wielu enzymoéw w czasie suszenia rozpylowego oraz
wplyw zmiennych parametrOéw suszenia na proces inaktywacji nie zostal do konca
wyjasniony [4, 5, 6].

Celem prowodzonych badan bylo okreslenie wplywu temperatury powietrza na
przebieg suszenia rozpytowego oraz zmiang aktywnos$ci otrzymanych suszonych pre-
paratow o-amylazy. '

Material i metody badan

Jako materiat badawczy stosowano a-amylaze pochodzenia plesniowego Funa-
gmyl 800L, produkowana przez firm¢ Novozymes A/S. Poczatkowa aktywno$¢ ptyn-
nego enzymu wynosita 800 FAU/g. 1 FAU jest to ilo$¢ enzymu, ktora katalizuje hy-
drolityczny rozktad 5,26 g s.s. skrobi w czasie jednej godziny dzialania w warunkach
standardowych (temperatura 37°C, pH 4,7)

Jako no$nik, na ktérym suszono enzym, zastosowano maltodekstryng niskoscu-
krzona. Suszeniu poddawano roztwory maltodekstryny o zawarto$ci wody
3,48 kg H,O/kg s.s., zawierajace enzym (958 mg/kg maltodekstryny) 1 CaCl,
(100 ppm).

Suszenie prowadzono w laboratoryjnej suszarce rozpytowej Anhydro, przy czte-
rech poziomach temperatury powietrza wlotowego: 160, 180, 200 oraz 220°C. Pred-
ko$¢ podawania surowca do rozpylacza byla jednakowa we wszystkich doswiadcze-
niach i wynosita 1,26 cm’/s. W czasie suszenia dokonywano nastgpujacych pomiarow:
temperatury i wilgotno$ci powietrza wylotowego, wlotowego i otaczajacego oraz cza-
su suszenia okreslonej ilosci roztworu.

Analiza otrzymanych preparatow enzymatycznych

W otrzymanych suszach oznaczano:
e zawarto$é suchej substancji. Oznaczenie polegato na wysuszeniu probek do statej
masy w temp. 105°C. Zawarto$¢ wody obliczano z réznicy masy przed i po odpa-
rowaniu;
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e aktywno$¢ a-amylazy. Zastosowano metodg bedaca polaczeniem metody Sandste-
sta, Kneena, Blisha (SKB) [1] i metody przekazanej przez firm¢ Novozymes. Za-
sada metody polegala na pomiarze ilosci roztozonej skrobi na podstawie zmiany
intensywno$ci zabarwienia mieszaniny reakcyjnej z jodem, po 15 min dziatania
enzymu w pH 4,7 i temp. 37°C, w obecnosci jonéw wapnia. Probkeg suszonego en-
zymu do oznaczenia aktywnos$ci rozpuszczano w wodzie destylowanej o temp.
37°C. Rozpuszczanie nastgpowato bez strat.

Przed rozpoczgciem suszenia rozpytowego wyznaczono krzywa wzorcowg ak-
tywnos$ci enzymu na podstawie oznaczen kilku roztwordw enzymu ptynnego o znanym
stgzeniu i aktywnosci.

Aktywno$¢ enzymu po suszeniu obliczano z réwnania krzywej wzorcowej
0 nastepujacej postaci: y = —-3561lnx —410,54 i wyrazano jako aktywno$¢ wzgledna
w stosunku do enzymu ptynnego.

Zmiany aktywnosci enzymu (A) w zalezno$ci od temperatury suszenia opisano za
pomoca rownania Arrheniusa [2, 4, 8]:

-F
A=A ex N
0 ;{RT)

gdzie: Ay, A - aktywnos$¢ enzymu przed i po procesie suszenia [FAU/g],

E. — energia aktywacji reakcji inaktywacji [kJ/mol],
R — stata gazpwa, 8,318 J/mol K,
T — temperatura suszenia [K].

Bilans masowy i cieplny procesu suszenia

Na podstawie wykonanych pomiaréw zmian wilgotnosci i temperatury powiefrza
wlotowego, wylotowego 1 otaczajacego oraz zmian zawarto$ci wody w suszonym ma-
teriale obliczano [7]:

o iloé¢ usunigtej wody w czasie suszenia W [kg wody/s],

e zuzycie powietrza L [kg powietrza suchego/s],

s wlasciwe zuzycie powietrza / [kg powietrza suchego/kg odparowanej wody],
s ciepto dostarczone do suszarki O, [kW],

» cieplo wykorzystane na proces odparowania g, [kW],

o wlasciwe zuzycie ciepta g [kJ/kg odparowanej wody],

e straty ciepla O, [kW].

Metody statystyczne

W celu okreslenia istotno$ci wptywu temperatury suszenia rozpytowego na $red-
nia aktywno$¢ suszonego enzymu dokonano weryfikacji hipotezy o réwnosci srednich
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za pomoca analizy wariancji. W kazdym z czterech zastosowanych pozioméw tempe-
ratury powietrza wlotowego wykonano po trzy powtodrzenia doswiadczenia, ktore sta-
nowily podstawg do obliczenia srednich aktywnosci enzymu. Aby Scisle okresli¢, ktore
$rednie réznig si¢ migdzy sobg istotnie, wykonano analizg poréwnan wielokrotnych za
pomocg testu Studenta Newmana-Kelusa [3].

Rownanie krzywej wzorcowej aktywnos$ci enzymu oraz rownanie prostej na wy-
kresie Arrheniusa dopasowywano za pomoca regresji prostej. Jako kryterium doboru
stosowano maksymalna warto$¢ wspolczynnika determinacji R*[10).

Wryniki i dyskusja
Aktywnos¢é suszonej a-amylazy

Na rys. 1. przedstawiono zmiany aktywnosci wzglednej enzymu suszonego w za-
leznosci od zastosowanej temperatury powietrza suszacego. Zaobserwowano wzrost
aktywnosci suszonej o-amylazy wraz ze wzrostem temperatury suszenia. Srednia
wzgledna aktywnos$¢ enzymu suszonego w temperaturze powietrza wlotowego 160,
180, 200 i 220°C wynosita odpowiednio: 71, 75, 77 i 82%.
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Rys. 1. Zalezno$¢ wzglednej aktywnosci o- Rys. 2.  Wykres Arrheniusa aktywnosci suszonej a-
amylazy od temperatury jej suszenia. amylazy w zalezno$ci od temperatury su-
Fig. 1.  Relative activity of a-amylase dried at szenia.
different inlet air temperatures. Fig. 2.  Arrhenius plot for the activity of a-amylase

dried at different outlet air temperatures.
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Ta sama zalezno$¢ zostala przedstawiona na rys. 2. Liniowy przebieg zalezno$ci
InA = f(1/T) pozwala na opisanie jej rGwnaniem Arrheniusa. Po wyznaczeniu réwna-
nia prostej na wykresie za pomoca regresji prostej obliczono wspolczynniki réwnania
Arrheniusa, ktore przyjeto ostatecznie nast¢pujaca postac:

—4,73-1o3j

A= 3,18-103 exp{
RT

Kinetyka inaktywacji termicznej o-amylazy odznaczala si¢ energia aktywacji
réwna 4,73 kJ/mol. Jest to warto$¢ znacznie mniejsza od energii aktywacji charaktery-
stycznej dla reakcji rozpadu wiazan obecnych w biatkach, co moze $wiadczy¢ o tym,
ze zmniejszenie aktywno$ci enzymu nie jest spowodowane procesem degradacji bial-
ka. Moze to wynika¢ z ochronnego dziatania maltodekstryny lub niskoczasteczkowych
cukrow zawartych w nosniku.

Otrzymane wyniki wzrastajacej aktywnos$ci a-amylazy przy wzrastajacej tempe-
raturze suszenia byly wynikiem jej charakterystycznych wiasciwosci. Meerdink i van’t
Riet [4, 5] stwierdzili, Ze a-amylaza charakteryzuje sie zwiekszaniem odpornosci na
podwyZszong temperaturg przy zmniejszajacej si¢ zawartosci wody w ukladzie. W
zwigzku z tym do jej suszenia korzystne sa metody, w ktérych mozliwe jest bardzo
szybkie odparowanie wody, poniewaz uzyskuje si¢ wtedy szybki wzrost odpornosci
enzymu na podwyzszona temperaturg. Rezultat taki mozna osiagna¢ dzigki zastosowa-
niu suszenia rozpytowego, w ktdérym nastgpuje szybkie odparowanie wody zwieksza-
Jace odporno$¢ a-amylazy na wysoka temperatureg, a czas suszenia nie przekracza kil-
ku sekund. Im wyzsza temperatura powietrza wlotowego, czyli im szybsze odparowa-
nie wody i przej$cie przez zakres $rednich zawarto$ci wody, w ktérym o-amylaza jest
mato odporna na wysoka temperaturg, tym mniejsza degradacja enzymu. Dodatkowo
suszone czastki sa utrzymywane w stosunkowo niskiej temperaturze dzieki pobieraniu
ciepla parowania przez szybko parujaca wodeg ze zwiekszonej powierzchni czastek.
W przypadku suszenia rozpylowego $rednio przyjmuje sig, Ze temperatura suszonego
materiatu osiaga co najwyzej temperaturg powietrza wylotowego. Zmiany temperatury
powietrza suszacego w czasie suszenia przedstawiono na rys. 3.

Jednak nie wszystkie enzymy charakteryzuja si¢ zwigkszona aktywnoS$cia wraz ze
zwigkszaniem temperatury suszenia. Przykladowo Okelo i wsp. [6], suszac rozpylowo
oksydazg polifenolows stwierdzili zalezno$¢ odwrotna. Aktywnos$é tego enzymu wy-
nosita 86,5%, gdy temp. powietrza wylotowego byta rowna 80°C, a wzrost temp. do
100°C spowodowat obnizenie aktywnosci do 18,8%.
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Rys.3. Zmiany temperatury powietrza w czasie suszenia rozpylowego a-amylazy.
Fig. 3.  Changes of air temperature during spray-drying of a-amylase.

Bilans masowy i cieplny procesu suszenia

W tab. 1. przedstawiono zmiany wybranych parametréw w zaleznosci od zasto-
sowanej temperatury suszenia. Wraz ze wzrostem temperatury zwigkszala si¢ inten-
sywno$¢ odparowania i ilo$¢ odparowanej wody w jednostce czasu (). W rezultacie
susze otrzymane po suszeniu w wyzszej temperaturze charakteryzowatly si¢ mniejsza
zawarto$cia wody (X). Usuwana woda byla odbierana przez powietrze suszace, ktére
nawilzato sie w czasie trwania procesu. Wraz ze wzrostem intensywno$ci odparowania
powietrze nawilzalo sie coraz wigksza ilo$cia odparowanej wody, w rezultacie jego
koficowa wilgotno$¢ zwiekszala sig wraz ze wzrostem temperatury powietrza wloto-
wego.

Na rys. 4. przedstawiono zmiany entalpii powietrza suszacego w czasie przepro-
wadzonych do$wiadczen. We wszystkich przypadkach entalpia powietrza wylotowego
byla mniejsza od entalpii powietrza po podgrzaniu. Swiadczy to o nieadiabatycznym
przebiegu procesu odparowania, czyli o wystgpowaniu strat ciepta. Poniewaz réznica
miedzy entalpig powietrza wlotowego 1 wylotowego, ktora jest miarg wielkosci strat
ciepta, zwiekszala sig¢ wraz ze wzrostem temperatury powietrza wlotowego, to procesy
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przeprowadzone przy wyzszych temperaturach powietrza wlotowego charakteryzowa-
ty sie wigkszymi stratami ciepta.

Tabela l

Bilans masowy procesu suszenia rozpylowego a -amylazy.
Comparison of selected experimental results.

Temperatura powietrza wlotowego, [°C]

Parametr . o
Parameter Inlet air temperature, [°C]
160 180 200 220
Xo, [kg HyO/kg s.5.] 3,48 3,48 348 3,48
Xy [kg H,O/kgss.] 0,121 0,122 0,095 0,069

Yo, [kg H,Okgp.s]  0,0052 0,0052 0,0052 0,0052
Y. [kg H;O/kgp.s.]  0,0235 0,0257 0,0261 0,0262

W, [kg H,O/h] 3,60 3,64 3,68 3,74

L, [kg p.s./s] 0,054 0,049 0,049 0,049

1, [kg p.s.’kg H,0] 54,4 48,8 478 47,5
Objasnienia:

Xy, Xk - poczatkowa i koficowa zawartosé wody w materiale/ initial and final water
content in material, [kg H,O/kg dry basis}

Yo, Yi - poczatkowa i koficowa zawarto$¢ wody w powietrzu suszacyny initial and
final air humidity, {kg H,O/kg dry air}

W - ilo$¢ odparowanej wody/ amount of evaporated water

L - zuZzycie powietrza suszacego/ dry air consumption, [kg dry air/s]

| - wlasciwe zuzycie powietrza suszacego/ dry air consumption on kg of evaporated
water, [kg dry air’kg H,0}

Obliczone na podstawie zmian entalpii i zuzycia powietrza suchego wielkosci ciepla
dostarczonego do suszarki i wykorzystanego na proces suszenia przedstawiono na
rys. 5. Réznica miedzy cieplem dostarczonym i wykorzystanym stanowila straty cie-
pta.

Whioski

1. Suszenie rozpylowe bylo odpowiednia metoda suszenia a-amylazy, pozwalajaca
na zachowanie wysokiej aktywnos$ci tego enzymu. Przyktadowo, suszenie rozpy-
towe ptynnego preparatu a-amylazy w temperaturze powietrza wlotowego 220°C
umozliwito zachowanie ponad 80% aktywnosci tego enzymu.

2. Temperatura powietrza suszacego byta gtéwnym czynnikiem wpltywajacym na
koncowg aktywno$¢ enzymu.

3. Zalezno$¢ miedzy temperatura suszenia a aktywnoS$cia enzymu moze by¢ opisana
réownaniem Arrheniusa.
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4. Wzrost temperatury suszenia i szybkosci odparowania umozliwil zmniejszenie
degradacji a-amylazy.

5. Wazrost temperatury powietrza powodowat skrocenie czasu suszenia, zmniejszenie
zawarto$ci wody w suszu oraz zwigkszenie strat ciepta w czasie procesu.
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EVALUATION OF SPRAY-DRYING PROCESS OF COMMERCIAL LIQUID a-AMYLASE

Summary

The aim of this work was to investigate the effect of inlet and outlet air temperature on the proceed-

ing of spray drying and a-amylase inactivation. Relative enzyme activity after drying was higher when
higher inlet and outlet air temperature were used. Increasing of inlet and outlet air temperature led to faster
water evaporation, decreasing of final water content in dried material and to increasing of energy lost
during process.

Key words: spray-drying, a-amylase, drying parameters, enzyme activity.



