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1. UvOD

Posljednjih godina u sve je ve¢em porastu potraznja za prehrambenim proizvodima s pozitivnim
uc¢incima na ljudsko zdravlje zbog toga Sto potrosaci sve vise vjeruju da hrana ima direktni utjecaj
na njihov organizam (Mollet i Rowland, 2002). U skladu s time, prehrambena industrija sve vise
ulaze u razvoj tehnologije kako bi proizvela funkcionalne proizvode, koji bi zadovoljili zahtjeve
kupaca. Jedan od nacCina proizvodnje funkcionalnih proizvoda je obogacdivanje postojecih
proizvoda bioaktivnim spojevima, koji su prirodno prisutni u odredenom proizvodu. Povecanje
koli¢ine bioaktivnih spojeva se pokazalo kao ekonomican i u¢inkovit nacin poboljSanja proizvoda
(Spence, 2006). Neki od proizvoda koji sadrze bioaktivne komponente su kakao proizvodi pa tako
1 kakao praskasti proizvodi, koji se najceS¢e obogacuju razli¢itim sladilima, prehrambenim
vlaknima, vitaminima i mineralima, dok su ljekovite biljne vrste manje zastupljene. Ljekovite
biljne vrste su od davnina poznate po mnogobrojnim efektima na ljudsko zdravlje. Jedna od
najpoznatijih ljekovitih biljaka je lavanda, koja pripada porodici Lamiaceae, te se koristi u
farmaceutskoj i prehrambenoj industriji, u kozmetici, aromaterapiji i u proizvodnji parfema
(Aprotosoaie i sur., 2017). Ima Siroko podrucje upotrebe kao lijek protiv bolova, antiseptik, sedativ
(u astmi i epilepsiji), za iskasljavanje, lijeCenje ekcema i jaCanje zivaca (Zuzarte i sur., 2013).
Susenje u pjeni je alternativa drugim nac¢inima susenja, kao §to su suSenje zamrzavanjem ili suSenje
rasprSivanjem, kod proizvodnje praskastih proizvoda. Njegove prednosti su brzo suSenje pri nizoj
temperaturi, zadrzavanje nutritivne kakvoce te je isplativ u proizvodnji prahova koji se lako
rekonstituiraju. Princip metode je taj da se tekucina istuCe u stabilnu pjenu te potom dehidrira
upotrebom topline (Sangamithra i sur., 2014).

Cilj ovog rada je ispitati utjecaj temperature suSenja u pjeni na kineticke parametre te na fizikalna
I kemijska svojstva praskastih kakao napitaka obogacenih dodatkom tekuceg ekstrakta i
mikroinkapsuliranog ekstrakta lavande. SuSenje u pjeni primjenjivalo se na temperaturama pri 50,
60 1 70 °C. Dobivenim proizvodima ispitivala su se fizikalna svojstva (veli¢ina cestica,
disperzibilnost, svojstva teCenja, topivost, nasipna gustoca), kemijska svojstva (DPPH, ukupni
polifenoli) te senzorska svojstva (miris, slatko¢a, naknadni okus, izgled, boja, biljni okus).
Dobiveni eksperimentalni podaci su se obradili i modelirali modeli susenja te optimalni kineti¢ki

parametri.



2. TEORIJSKI DIO

2.1. SUSENJE

Susenje je jedan od najstarijih i najrasprostranjenijih na¢ina konzerviranja, a sam postupak nastaje
uklanjanjem vodene pare s povrSine materijala, §to rezultira susenim materijalom s produljenim
rokom trajanja (Sangamithra i sur., 2014). Tijekom suSenja se iz hrane uklanja i hidratna i
konstitucijska voda pri ¢emu nastaju velike promjene u sastavu i teksturi namirnice, koje mogu
biti 1 ireverzibilne, a oCituju se primjerice smanjenjem moci rehidratacije suSenog proizvoda,
neenzimskim posmedivanjem ili gubitkom nekih vaznih sastojaka. RjeSavanje problema susenja
danas je najviSe usmjereno prema svladavanju tih nedostataka te zbog toga je glavni cilj dobivanje
proizvoda porozne (otvorene) strukture, dobre moci rehidratacije sa §to manje promijenjenim

organolepti¢kim svojstvima s obzirom na svojstva sirovine (Lovri¢, 2003).

2.1.1. Su8enje u pjeni

SusSenje u pjeni jedan je od novijih postupaka dehidratacije tekucih i poluteku¢ih namirnica
(Balaswamy i sur., 2016). Osnovna karakteristika postupka susenja u pjeni jest prevodenje tekucée
ili polutekuc¢e namirnice u stabilnu pjenu koja se u vidu tankog sloja susi zagrijanim zrakom kod
atmosferskog tlaka. Za pripremanje pjene Kkoriste se teku¢i koncentrati namirnica s barem 20 %
suhe tvari, jer same tekucine ne daju pjenu ili ona nije dovoljno stabilna. Vec¢a koncentracija suhe
tvari pozeljna je kod proizvoda loSije konzistencije i onih koji imaju pretezno topljivu suhu tvar.
Za dobivanje pjene upotrebljavaju se sredstva za upjenjivanje u koncentracijama od 0,1 — 4 %
(racunaju¢i na suhu tvar koncentrata namirnice). Prema sastavu to su najceS¢e proteini (iz
bjelanjaka jajeta ili proteini sirutke), gume i razni emulgatori (npr. glicerol monostearat, propilen
glicerol monostearat, karboksimetil celuloza, triklorofosfat). Stabilizacija pjene postize se

primjenom tvari koje ulazenjem u medusloj pjene povecavaju njegov viskozitet (Lovri¢, 2003).

Pjena (slika 1) je koloidni disperzivni sustav gdje plin (najcesce zrak) dispergira u kontinuiranu
tekucu fazu. Disperzna faza se smatra unutarnjom fazom, dok se kontinuirana faza naziva vanjska
faza. Disperzna faza je veca od kontinuirane faze (German i Phillips 1994; Baniel i sur., 1997).
Ovisno o omjeru disperzne faze i kontinuirane faze, pjene se mogu razvrstati u: a) polihedrijsku

pjenu, i b) razrijedenu mjehuricastu pjenu. Pjena se moze proizvoditi na razli¢ite nacine, a jedan



od popularnijih na¢ina jest tu¢enje pjene pomocu mijesalice gdje dolazi do ugradnje neogranic¢ene

koli¢ine zraka u odredenu koli¢inu tekuéine.

Mjehuri¢ zraka

——— Granica platoa

Tekuéi sloj

Slika 1. Shematski prikaz strukture pjene (Sangamithra i sur., 2014).

Pjena se rasprostire po limu i1 suSi pomocu zagrijanog zraka pod atmosferskim tlakom. SuSenje se
provodi na relativno niskim temperaturama da bi se formirao tanki porozni sloj, koji raspadom
formira prah sa svojstvima laganog tecenja (Sangamithra i sur., 2014). Glavni uzroci ubrzanja
uklanjanja vlage iz proizvoda su veca povrsina koja je izloZena zraku za suSenje te kapilarna
difuzija (Brygidyr 1 sur., 1977; Sankat i Castaigne, 2004). Tako osuSeni prah ima bolju kvalitetu
od prahova osusenih rasprSivanjem ili u bubnjevima zbog svoje strukture, koja sli¢i na pcelinje
sace (Krasaekoopt 1 Bhatia, 2012).

Proizvodnja i skladistenje osusenih proizvoda mogu uzrokovati promjene u njihovim fizikalno-
kemijskim i mikrobiolo$kim svojstvima (Kadam i sur., 2005). Uzorak ananasa su$io se pomocu
pjene i rezultati su pokazali da ne dolazi do rasta kolonija bakterija i plijesni za razliku od svjeze
pulpe ananasa u kojoj se nalazi veca koli¢ina bakterija 1 plijesni. Ovo upucuje na zakljucak da
suSenje u pjeni reducira broj kolonija mikroorganizama (Kadam 1 sur., 2012b). Brojne studije su
pokazale da se prahovi dobiveni susenjem u pjeni mogu Cuvati 6 mjeseci bez ikakvog gubitka
kvalitete. Tijekom Sestomjesecnog skladiStenja praha mandarine dobivenog susenjem u pjeni,
opazen je trend rasta bakterija, ali broj kolonija nije premasio dozvoljene granice, ve¢ je utvrdeno

da je prah imao minimalni broj bakterijskih kolonija u usporedbi s kontrolnim uzorcima (Kadam i



sur., 2011). Sli¢ni rezultati dobiveni su kod praha od raj¢ice (Kadam i sur., 2012a) i manga (Kadam
i sur., 2010).

Postupak susenja pomocu pjene promatran u cjelini vrlo je fleksibilan u svojoj primjeni, pa se s
uspjehom moze primijeniti na brojne proizvode kao $to su voéni sokovi, kase od voca i povr¢a,
djecja hrana, juhe, mlijeko, proizvodi od mlijeka i drugo (Lovri¢, 2003). Glavne prednosti ovog
nacina susenja su zadrzavanje nutritivnih i organoleptickih svojstava dobivenih prahova, koji se
lako rekonstituiraju, imaju zadovoljavajuci rok trajanja, primjenjuju se nize temperature, potreban
je manji prostor za skladiStenje te je jednostavno rukovanje i transport (Mishra, 2009; Sangamithra
1 sur., 2014). Usprkos tomu nije naiSao na Siru primjenu. Razlozi tomu su vjerojatno niski
kapaciteti postrojenja i prilicno visoki pogonski troskovi (Lovri¢, 2003).

Kako bi se dobili proizvodi s boljim nutritivnim svojstvima i prinosom procesa potrebno je proces
optimizirati, za §to je potrebna upotreba pogodnog sredstva za upjenjivanje, te odabrati prikladan
nacin suSenja,temperaturu susenja i1 paziti na svojstva pjenjenja kao Sto su gustoca pjene 1
ekspanzija pjene. Daljnji razvoj uredaja za kontinuirano suSenje pomocu pjene pomoci ¢e u
postizanju stabilnije pjene, Sto zauzvrat rezultira osusenim prahom visoke kakvocée. Takoder, za
daljnje poboljsanje procesa potrebno je usmjeriti paznju na istrazivanja o mikrostrukturi pjene i
dobivenog praha te na racunalne simulacijske tehnike za predvidanje distribucije vlage i
temperature u proizvodu. Oc¢ekuje se da ¢e daljnjim poboljSanjem procesa susenja u pjeni, kao i
koriStenjem drugih metoda susenja u kombinaciji s ovom tehnikom suSenja dovesti do sve ¢eSce

primjene ove metode u prehrambenoj industriji (Sangamithra i sur., 2014).

2.2. KAKAO PRAH

Kakaovac je zreli plod drveta kakaovca (Theobroma cacao L)., koji sadrZi u sebi sjemenke u
nizovima i uzgaja se plantazno u tropskim regijama Afrike i Juzne Amerike, gdje mu odgovara
topla 1 vlazna tropska klima s temperaturama izmedu 25 1 32 °C. Plod kakaovca dugacak je oko
20 cm 1 tezi oko 0,5 kg (Komes, 2008), a sastoji se od kore, srZi u kojoj je rasporedeno 20 do 50
kakao sjemenki. Kakao sjemenke konzumnih vrsta kakaovca manje su ovalne ili spljostene, deblje
ljuske 1 ljubicasto obojenih kotiledonskih listi¢a, a plemenite vrste imaju meke sjemenke ovalnog
oblika, tanku ljusku 1 bjelicasti kotiledonski dio (Goldoni, 2004). Zadnjih godina raste interes za
kakao i njegove proizvode zbog potencijalnog utjecaja na zdravlje Covjeka jer titi tijelo od utjecaja

slobodnih radikala, smanjuje stres i depresiju, §titi od bolesti srca 1 krvnih Zila, $titi od mnogih
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vrsta raka, odlian je izvor Zeljeza, regulira razine Secera i1 kolesterola u krvi, potice bolju memoriju
1 koncentraciju, smanjuje rizik od sr¢anog udara i pomaze u reguliranju krvnog tlaka (Latif, 2013).
Kakao zrna su osnovna sirovina potrebna u proizvodnji kakao-proizvoda, a to su kakao lom, kakao

masa, kakao sitnez, kakao pogaca, kakao prah, cokolada i ostali ¢okoladni proizvodi.

Slika 2. Kakao prah (Anonymous 1, 2018)

Kakao prah (slika 2) je proizvod dobiven mljevenjem kakao pogace, koja moze biti proizvedena
iz alkaliziranog kakao loma ili kakao mase. Zbog toga se razlikuju dvije vrste proizvoda: kakao
prah (nealkalizirani proizvod) i alkalizirani kakao prah (Goldoni, 2004). Prema Pravilniku o
temeljnim zahtjevima za kakao proizvode, proizvode slicne cokoladi, krem-proizvode i
bombonske proizvode (1996) na trziSte se stavlja kakao prah s najmanje 17,5 % kakao maslaca
racunato na suhu tvar proizvoda te se u promet moze stavljati i kakao prah koji sadrzi manje od
17,5 % kakao-masti, ali ne manje od 10 %, ra¢unano na suhu tvar kakao praha.

Kakao prah dobiven iz kakao mase od kakao zrna przenih/susenih na temperaturama ispod 100 °C
blage je arome, a od kakao zrna przenih na temperaturama iznad 100 °C (125 do 140 °C) je
mrkosmede boje 1 jace izraZene gor€ine 1 arome (Goldoni, 2004). Kvalitetan kakao prah ima
svojstvo slobodnog teCenja, mikrobioloSku stabilnost, ujednacenost u boji 1 okusu, dobru
mikrobiolosku kvalitetu i prakti¢nost kod rukovanja od strane potros$aca. Osim toga i drugi faktori
utjecu na kvalitetu kakao praha kao Sto su pH, finoca Cestica, sadrzaj masnoca, luznatost, mocivost,

apsorpcija vlage, topljivost 1 nasipna gustoca (de Muijnck, 2005).



2.2.1. Proizvodnja kakao praha

Kako bi se dobio kakao prah iz kakao mase potrebno je ekstrahirati dovoljnu koli¢inu kakao
maslaca te se u tu svrhu mogu upotrijebiti okomite ili vodoravne hidrauli¢ne prese i ekspeler
(puzne) prese. Danas se najviSe upotrebljavaju vodoravne hidrauli¢ne preSe koje su zamijenile
okomite, dok se ekspeler prese koriste u proizvodnji ekspeler kakao maslaca iz sitnih i polomljenih
kakao zrna, kakao ljuske, kakao sitnezi i otpadnih materijala s ve¢im udjelom kakao maslaca.
Kakao masa ¢uva se u teku¢em stanju u spremnicima na temperaturi 40-50 °C i prethodno se mora
zagrijati na temperaturu presanja od 80 do 100 °C (temperatura veca od 100 °C rezultira
proizvodom zagorjelog okusa) prolazom kroz odgovarajuéi izmjenjiva¢ topline. Moderne
vodoravne hidrauli¢ne prese mogu imati vise od 20 posuda postavljenih na jedan vodoravni okvir,
a svaka je posuda opremljena s jednim ¢elicnim sitom poduprtim na plo¢u posude. Kad je presa
zatvorena automatski se puni pomocu posebne crpke pod tlakom priblizno od 20 bara s vru¢om
usitnjenom kakao masom. Automatski nakon punjenja posuda, nastupa stezanje prese, postupno
se povecava tlak u posudama i kakao maslac ispresava preko filtera do trenutka postizanja Zeljene
ostatne koli¢ine maslaca u kakao pogaci. Presani kakao maslac iz svake posude odlazi kanalom u
prihvatni spremnik, a u posudama zaostaje kruti proizvod koji se naziva preSana kakao pogaca.
Otvaranjem prese iz svake posude ispada kakao pogaca na prihvatni podest ili pokretnu transportnu
traku 1 zatim se odvodi u hladionik ili ru¢no slaze na palete i odvodi u odgovarajuée prostorije na
postupno hladenje odlezavanjem. Hladenje je potrebno zbog toga $to neposredno nakon izlaza iz
preSe temperatura kakao pogace iznosi od 70 do 80 °C te nije pogodna za drobljenje i mljevenje u
kakao prah jer bi doSlo do nakupljanja i lijepljenja Cestica na aktivne elemente i dodirne povrSine
drobilice ili mlina. Pretvorba kakao pogace u kakao prah vrsi se u dva stupnja usitnjavanja. Prvo
se pogaca drobi u drobilici u djeli¢e maksimalne veli€ine zrna graska i to prolazom izmedu dvaju
suprotno rotiraju¢ih valjaka s naizmjence postavljenim zupcima. Grubo usitnjena kakao pogaca
usitnjava se u kakao-prah finim mljevenjem na mlinovima Ceki¢arima ili dezintegratorima s
klinovima ili diskovima ili turbo mlinovima koji rade u sprezi sa zra¢nim sitima, rotacijskim
separatorom ili rotacijskim svilenim ili Zi€anim sitima.

Kakao prah se moze uskladistiti u ba¢vama i natronskim ili plastiénim vre¢ama iznutra oblozenim

papirom ili slicnim ambalaznim materijalom, ponajbolje na temperaturi od 18 do 22 °C i relativnoj



vlaznosti od 50 do 60 %. Povecanje koli¢ine vode u kakao prahu otvara moguénost razvoja plijesni
u proizvodu. Kakao prah izloZen visokoj temperaturi neujednacenog je izgleda i svjetlije boje.
Uobicajeno je da se kakao prah aromatizira dodatkom prirodne arome ili arome identi¢ne
prirodnim, a naj¢es¢e je to vanilin, etilvanilin ili cimet. Arome u prahu s veli¢inom cestica ne
vec¢om od onih kakao praha mogu se izravno umijesati u taj proizvod. Upotreba tekuc¢ih aroma u
obliku esencija ili etericnih ulja daje slabiji rezultat, jer aromatske tvari nisu zatvorene u stanicnoj
strukturi i zato lako oksidiraju, a u pripremljenom kakao napitku pojavljuju se na povrsini u obliku
uljnih kapljica.

U danasSnje vrijeme osim u tradicionalnom vru¢em kakao napitku sve se viSe uziva u hladnim
kakao napitcima. Ono $to je problem s takvim napitcima je to $to se ne moze dobiti hladni napitak
odgovarajuce kvalitete s dobrom rasprSenosti i topljivosti ¢estica praha ¢ak niti s prahom u kojem
je dodan lecitin. Zbog toga se za pripremu hladnih napitaka izraduju instant kakao proizvodi.
Postupak instantizacije ukljuc¢uje aglomeraciju fluidizacijom cCestica Secera i kakao praha u
atmosferi sa suhom zasi¢enom parom, koja ¢e dostatno navlaziti kristale Secera i istovremeno
dovesti do vlazenja i adhezije Cestica kakao praha u aglomerate sa Se¢erom. Nastali vlazni
aglomerirani instant kakao proizvod susi se u fluidiziranom sloju, prosijava, a sitne Cestice se
vracaju na ponovno instatiziranje. U instant kakao prahove moze se dodati mlijeko u prahu,
razli¢iti funkcionalni dodaci te vitaminski i mineralni aditivi. Svi ti instant proizvodi imaju dobra

svojstva vlazenja 1 disperzibilnost u hladnim teku¢inama (Goldoni, 2004).

2.2.2. Poboljsanje bioaktivnih svojstava instant kakao napitaka dodatkom bioaktivnih sastojaka

Kakao proizvodi najvise se konzumiraju zbog svojeg poznatog slatkog okusa, ali imaju nepovoljan
nutritivni sastav zbog povecanog udjela Secera i zasi¢enih masti. Medutim, posljednjih desetljeca
u sve vecem fokusu su istraZivanja koja ispituju utjecaj kakao proizvoda, pa tako i instant kakao
napitaka, na ljudsko zdravlje. Do sada se utvrdilo da je utjecaj kakaa povezan sa smanjenjem
oksidacije lipoproteina niske gustoée (LDL), oksidacijskog stresa, aktivacije trombocita i
povecanja koncentracije lipoproteina visoke gusto¢e (HDL) te poboljSanje endotelne funkcije. Nizi
sistolicki 1 dijastolicki krvni tlak i poboljSanja osjetljivosti na inzulin su isto tako potencijalne
zdravstvene dobrobiti koje proizlaze iz konzumacije kakao proizvoda (Ding i sur., 2006). Sve
dobrobiti proizlaze iz bioaktivnih sastojaka kojim je kakao bogat kao $to su prvenstveno polifenoli,

ali i metilksantini primjerice kofein i teobromin (Greer i sur., 2001; Rios i sur., 2003). Osim toga



kakao je bogat mikronutrijentima, a mikronutrijenti poput bakra koji se nalaze u kakau mogu
znatno pridonijeti njegovom unosu u ljudski organizam (Joo i sur., 1995). Unato¢ visokom
sadrzaju bioaktivnih spojeva u kakau, znanstvenici i prehrambeni tehnolozi pronalaze razlicite
nacine kako obogatiti kakao proizvode dodatkom bioaktivnih komponenti. Na trzi§tu postoje
brojni kakao i Cokoladni proizvodi koji su obogaéeni raznim dodacima, kao Sto su sukroza,
prehrambena vlakna ili probiotici (Bel$¢ak-Cvitanovic i sur., 2012). U tablici 1 navedeni su neki

primjeri obogacenih instant kakao napitaka koji se ve¢ mogu naci na trzistu.

Tablica 1. Prikaz obogacenih instant kakao napitaka koji se mogu pronaci na trzistu

Naziv instant kakao napitka =~ Dodatak instant napitku Proizvodac
“Gold Choxa SteviQ” o CACAO group d.o.0.,
) Stevija, inulin
Kakao napitak Hrvatska
) ) 3 Sklew Biotech Sdn. Bhd.,
“Noni Cocoa Drinks” Ekstrakt nonija ~
Malezija
) ) Sklew Biotech Sdn. Bhd.,
“Cordyceps Cocoa Drinks” Ekstrakt kordicepsa .
Malezija
) Sklew Biotech Sdn. Bhd.,
“Guarana Cocoa Drinks” Ekstrakt guarane y
Malezija
“Mushroom Hot Cacao Mix” Ekstrakt reishi Four Sigmatic, SAD
_ Ekstrakt korijena cikle i
“CocoCardio” Madre Labs, SAD

rozele

2.3. PROIZVODNJA BILINIH EKSTRAKATA

Od pamtivijeka se ljekovite biljne vrste koriste kao dodatak u lijeCenju razli¢itih bolesti te je tako
otac medicine, anticki lijecnik Hipokrat (460. pr. Kr.— 380. pr. Kr.) vjerovao u njihovu mo¢ i u
lije¢enju primjenjivao ljekovite biljke znane ljudima stolje¢ima (Zugkin i sur., 2013). Preradom

biljaka primjenom ekstrakcije, destilacije, proc¢iS¢avanja, koncentriranja ili fermentacije dobivaju



se biljni preparati. Pod pojmom biljnog preparata smatraju se osusene biljke, tinkture, ekstrakti,

etericna ulja, cijedeni sokovi i ekstrudati. Ovisno o konzistenciji, ekstrakti se klasificiraju kao:

. tekuéi ekstrakti - tekuci ekstrakti i tinkture (extracta fluida, tincturae)
. polucvrsti ekstrakti - meki (zitki) ekstrakti (extracta spissa)
. ¢vrsti ekstrakti - suhi ekstrakti (extracta sicca)

Biljni ekstrakti se dobivaju tako da se usitnjeni dijelovi biljke, uglavnom suhe, dovode u kontakt
s otapalom za ekstrakciju u odgovaraju¢em uredaju (ekstraktoru). U sljedecoj fazi procesa nastaje
meduproizvod (eluat) koji se odvaja od ostatka biljaka. Ako se u procesu ekstrakcije koriste tekuca
otapala, kao $to su etanol ili smjesa etanola i vode ili ulja, nakon filtracije se dobiva tekuéi ekstrakt.
Kao rezultat procesa ekstrakcije moze se dobiti i suhi ekstrakt, ako se od faze eluata nastavi proces
uparivanja u vakuum uparivacu. U ovoj fazi nastaje gusti ekstrakt od kojeg se daljnjim procesom
susenja na odgovarajuéi nacin dobiva suhi ekstrakt (Savi¢, 2014).

Ekstrakcija se definira kao proces izdvajanja neke tvari iz ¢vrste (krute) ili tekuce smjese
prikladnim otapalom u kojem je ta tvar topljiva ili imaju bolju topljivost od preostalih sastojaka
smjese. S obzirom na agregatno stanje dviju faza, razlikujemo ekstrakciju ¢vrsto-tekuce i tekuce-
tekuce (Lovri¢, 2003). Poznato je da na prinos ekstrakcije utjecu brojni parametri kao §to su vrsta
i polarnost otapala, vrijeme ekstrakcije i temperatura, omjer uzorka i otapala, kao i kemijski sastav
1 fizicke karakteristike uzoraka. Ekstrakcije otapalima najceSc¢e su koriSteni postupci za pripremu
ekstrakata iz biljnog materijala zbog svoje jednostavnosti koriStenja, ucinkovitosti i Siroke
primjene (Dai 1 Mumper, 2010). Otapala kao Sto su metanol, etanol, aceton, etil acetat 1 njihove
kombinacije koriste se za ekstrakciju polifenola iz biljnih materijala, ¢esto s razli¢itim omjerima
vode. Odabir odgovarajuéeg otapala utjece na koli¢inu 1 brzinu izdvajanja polifenola iz materijala
(Xu 1 Chang, 2007). Posljednjih godina razvijene su brojne metode kao Sto su mikrovalna
ekstrakcija s ultrazvuénim sredstvima i tehnike koje se temelje na upotrebi komprimiranih tekucina
kao sredstava za ekstrakciju, kao $to je subkriticna ekstrakcija vode (SWE), superkriti¢na
ekstrakcija tekucine (SFE), ekstrakcija pod pritiskom (PFE) ili ubrzana ekstrakcija otapala (ASE)
(Dai i Mumper, 2010). Izdvajanje polifenola iz biljnog materijala je zahtjevno zbog dva glavna
razloga. Prvo, ovi spojevi izrazito su razliiti s obzirom na njihovu strukturu: mogu se pojaviti u
biljnim tkivima u kombinaciji sa Se€erima, proteinima ili mogu stvoriti polimerizirane derivate
razlicitih topljivosti. Njihove kemijske strukture i interakcije s ostalim spojevima u hrani nisu u

potpunosti poznati te je zbog toga vrlo vazan dobar odabir otapala 1 uvjeta ekstrakcije. Drugo,



polifenoli su osjetljivi na oksidaciju te visoka temperatura i alkalna sredina mogu uzrokovati

njihovu degradaciju te je potrebno s oprezom odrediti uvjete ekstrakcije (Tura i Robards, 2002).

2.3.1. Ekstrakcija ¢vrsto-tekuce

Ekstrakcija cvrsto-tekuce jest odvajanje jedne ili viSe otopljenih tvari iz Cvrstog materijala
primjenom prikladnog otapala te je jedna od najstarijih koriStenih operacija u kemijskoj industriji.
U prehrambenoj industriji ovaj postupak se koristi za izolaciju vaznih tvari primjerice karotenoida
i flavonoida ili radi uklanjanja nepogodnih spojeva kao §to su toksini ili tvari koja uzrokuju
oneciS¢enja (Takeuchi i sur., 2009). Mehanizam ekstrakcije ukljucuje tri osnovne faze: mijesanje
uzorka i otapala u jednom ili viSe stupnjeva, zatim zadrZavanje unaprijed odredeno vrijeme te na
kraju odvajanje otapala. Tijekom perioda zadrzavanja odvija se prijenos mase topljive tvari iz

uzorka u otapalo, a ima tri stadija:

1. topljiva tvar otapa se u otapalu
2. smjesa otopljene tvari i otapala krece se iz unutra$njosti uzorka do povrsine
3. otopljena tvar dispergirana je u cijelom volumenu otapala.

Tijekom ekstrakcije vrijeme zadrzavanja trebalo bi biti dovoljno kako bi otapalo efikasno otopilo
topljivu tvar te kako bi se postigla ravnoteZza u koncentraciji Zeljene komponente u otopini i

namirnici (Herceg, 2011).

2.4. MIKROINKAPSULIRANJE

Kako bi se zastitile visokovrijedne bioaktivne tvari dobivene procesom ekstrakcije, razvijen je
proces mikroinkapsuliranja. Mikroinkapsuliranje se moze definirati kao postupak uvodenja jedne
tvari (aktivnog sredstva) unutar druge tvari. Tvar koja je mikroinkapsulirana naziva se jezgra
materijala, aktivna tvar, punjenje ili unutarnja faza. Tvar koja €ini ovojnicu naziva se premaz,
membrana, ljuska, stijenka materijala, vanjska faza ili matriks (Fang i Bhandari, 2010; Wandrey i
sur., 2009). Vecina kapsula su male sfere s promjerima izmedu nekoliko mikrometara i nekoliko
milimetara. U prehrambenoj industriji proces mikroinkapsulacije moze se primijeniti iz razli¢itih
razloga. Mikroinkapsuliranje je koristan alat za poboljSanje prijenosa bioaktivnih molekula (npr.
antioksidanasa, minerala, vitamina, fitosterola, masnih kiselina) i zivih stanica (npr. probiotici) u

hranu (Wandrey i sur., 2009; Vos i sur., 2010). Mikroinkapsuliranje sastojaka hrane provodi se
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radi zastite bioaktivnih sastojaka od nepogodnih uvjeta (temperatura, pH, vlaga, enzimi, kisik,
redoks-potencijal, UV svjetlo) tijekom skladiStenja, za sprjeCavanje nastanka reakcije bioaktivnih
komponenata s drugim sastojcima u hrani, za maskiranje loSeg okusa ili mirisa, da se sprijeci
isparavanje i razgradnja hlapivih aktivnih sastojaka te da bi se osiguralo kontrolirano oslobadanje
bioaktivnih komponenata (Gharsallaoui i sur., 2007). Postoje mnogobrojne metode inkapsulacije
stanica i aktivnih tvari, koje se mogu podijeliti u sljedece skupine:
. Fizikalne metode — suSenje rasprSivanjem, mikroinkapsulacija koristenjem
superkriti¢nih fluida
. Fizikalno — kemijske metode — mikroinkapsulacija hladenjem emulzija,
emulzifikacija i uklanjanje otapala, metode temeljene na hidrofobnim interakcijama,
metode temeljene na ionskim interakcijama
. Kemijske metode — in situ polimerizacija, grani¢na polikondenzacija i grani¢no

unakrsno povezivanje (eng. "cross-linking™) (Munin i Edwards-Lévy, 2011).

2.5. LAVANDA

Lavanda je jedna od omiljenih biljaka, koja krasi brojne domove, a uz to sve vise se uzgaja i
plantazno. Kako nema velikih zahtjeva glede kvalitete tla, njezin uzgoj je vrlo ekonomic¢an. U
Republici Hrvatskoj najviSe lavande se uzgaja na otoku Hvaru. Lavanda pripada porodici
Lamiaceae, odnosno usnatice koje nose ime po vjenci¢u koji je graden u obliku gornje i donje

usne.

Slika 3. Cvijet lavande (Anonymous 2, 2016)
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Raste kao nizak grm visine 40-60 cm i promjera 80 — 120 cm. Njezine stabljike su mnogobrojne,
dlakave i duge 20 — 40 cm. Listovi su linearno-siljasti, nasuprotno uski, cjelovitog ruba, dugi 3 —
5 cm, S$iroki 0,2 do 0,5 cm, sivozelenkasti. Cvjetovi (slika 3) su zigomorfni s laticama
karakteristi¢ne plave boje lavande. Plod je kalavac (vrsta tanke, ¢vrste ovojnice koja se kala da bi
sjeme ispalo) s 4 sjemenke u kojima se potpuno razviju svega 1 do 2 sjemenke. Postoje brojni
kultivari lavande, koji su nastali medusobnim oprasivanjem zbog sadnje viSe vrsta unutar istog
vrta ili nasada. Danas je poznato oko 25-30 vrsta lavande (Mihovilovi¢, 2005).

Ime lavanda potjece od latinske rijeci lavare, §to znaci kupati se, a objasnjava osnovnu namjenu
suhog cvijeta i lavandina, eteri¢nog ulja. Osuseni cvjetovi lavande su vrlo jakog mirisa i gorkog
okusa 1 najceSce se koriste za pripremu Cajeva, tinktura, kupki te za inhalaciju. Destilacijom cvijeta
lavande dobiva se eteri¢no ulje, kojeg cvijet prave lavande sadrzi od 0,5 do 1,5 %, a hibridne
lavande 0,9 do 5 %. Glavni spojevi etericnog ulja su linalil acetat i linalol. Vrstu karakterizira
sastav eteri¢nog ulja, pa tako prava lavanda sadrzi linalil acetata 35 do 60 %, a hibridna lavanda
samo 7 — 16 %. Etericno ulje upotrebljava se kao mirisna komponenta i aktivna tvar u
farmaceutskim i kozmetickim proizvodima, za aromatiziranje hrane 1 u aromaterapiji
(Mihovilovi¢, 2005).

Ljekovita svojstva lavande su mnogobrojna, a jedna od primjena je kao blago sredstvo za
smirivanje kod Ziv€anosti 1 uznemirenosti, upotrebljava se kod problema sa spavanjem, za
povecanje lucenja zuci te kao diuretik. Postize bolja svojstva kada se mijeSa s ruzmarinom,
kamilicom 1 kaduljom, jer navedene biljke poboljSavaju njezino djelovanje. Eteri¢no ulje dovodi
do poboljSanja prokrvljenja, blage nadraZenosti i poboljSava regenerativne procese u dubljim
slojevima koze (Anonymous 3, 2015).

Lavanda, osim §to je ljekovita biljka s bioloSkim aktivnim komponentama, takoder se koristi kao
dodatak za aromu i miris u hrani. Okus lavande opisan je kao zemljani s podlogama citrusa,
ruzmarina i mente. Kod prehrambenih proizvoda upotrebljava se esencijalno ulje lavande kao
sredstvo za poboljSanje okusa te se dodaje u Zvakace gume, Cokoladu, bombone i ostale
konditorske proizvode, u pi¢a poput ¢aja, kave, vruce ¢okolade, limunade i koktela, u pripremi

razli¢itih kolaca, torti, sladoleda i krema (Shipley, 2004; Hander Lyons, 2007).
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3. EKSPERIMENTALNI DIO

3.1. MATERIJALI

U ovom radu za proizvodnju vodenih ekstrakata koriSteno je osuSeno samoniklo bilje lavande
(Lavandula x hybrida L.) iz Medimurske Zupanije, Hrvatska od proizvodaca biljnih ¢ajeva Suban

d.o.o. (Strmec Samoborski, Hrvatska).

3.1.1. Aparatura i pribor

Aparatura:

. Analiticka vaga (Sartorius TE214S, Gottingen, Njemacka)

o Laboratorijski susionik (Inkolab ST605, Zagreb, Hrvatska)

o Eksikator (Normax, Marinha Grande, Portugal)

o Centrifuga (Hettich, Kirchlengern, Njemacka)

o UV-VIS spektrofotometar (Biochrom Libra S11, Cambridge, Engleska)

o Uljna kupelj (IKA HBR 4 digital, IKA-Werk, Staufen, Njemacka)

o Konduktometar (Seven Compact, Mettler Toledo, Greifensee, Svicarska)

o pH-metar (Seven Compact, Mettler Toledo, Greifensee, Svicarska)

. Mlin (Tube Mill control, IKA-Werk, Staufen, Njemacka)

o Analizator vlage (PMB Moisture Analyser, Adam Equipment, Milton Keynes, Ujedinjeno
Kraljevstvo)

o Vortex (Biosan V-1 plus, Riga, Latvija)

o Klipna pumpa NE-300 (New Era Pump Systems, Farmingdale, SAD)

o Multipraktik (Philips, Amsterdam, Nizozemska)

Pribor:

o Staklene epruvete

o Stalak za epruvete

o Staklene pipete volumena 10 mL

o Mikropipete volumena 100 uL i 500 uL (Eppendorf, Hamburg, Njemacka)

o Kivete za spektrofotometrijsko mjerenje
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o Odmjerna tikvica volumena 250 mL

o Staklena pipeta volumena 5 mL
. Case

. Spatula

. Stoperica

J Falkon kivete 15 mL i 50 mL

o Pasteur pipeta

o Aluminijske posudice za susenje
o Filter papir

. Sprice

o Mikrokapilare

3.1.2. Reagensi

U ovom radu koristeni su sljedeci reagensi:

e Destilirana voda

e Folin-Ciocalteu reagens (Kemika, Zagreb, Hrvatska)

e 20 %-tna otopina natrijevog karbonata (Na2COs) (Gram-Mol, Zagreb, Hrvatska)

e Metanol (J.T.Baker, Hampton, New Hampshire, SAD)

e 1,1-difenil-2-pikrilhidrazil radikal (DPPH) (Sigma Aldrich, Steinheim, Njemacka)
e Glicerol, 85 % (Gradska ljekarna Zagreb, Zagreb, Hrvatska)

e Zelatina, goveda, mljevena (Podravka, Koprivnica, Hrvatska)

e Zelin (Podravka, Koprivnica, Hrvatska)

e Suncokretovo ulje (Tvornica ulja Cepin d.d., Cepin, Hrvatska)

e Teku¢i bjelanjak (Elcon prehrambeni proizvodi, Zlatar Bistrica, Hrvatska)
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3.2. METODE

3.2.1. Proizvodnja vodenog ekstrakta lavande

U staklenu ¢asu odvaze se 4 g uzorka usitnjenog osusenog bilja lavande te se prelije s 200 mL
destilirane vode, koja je prethodno zagrijana na temperaturu od 80 °C. Tako pripremljena
ekstrakcijska smjesa termostatira se na 80 °C u uljnoj kupelji (IKA HBR 4 digital, IKA-Werk,
Staufen, Njemacka) pri 250 rpm tijekom 60 minuta. Provedeni uvjeti ekstrakcije dobiveni su
prethodnim eksperimentom optimiranja uvjeta ekstrakcije, Ciji rezultati nisu prikazani u ovom
radu. Nakon isteka vremena ekstrakcije, uzorak se profiltrira kako bi se odvojio vodeni ekstrakt
od krute faze te se tako dobiveni ekstrakt dalje dodaje u kakao smjesu u tekuéem ili

mikroinkapsuliranom obliku.

3.2.2. Proizvodnja mikroinkapsuliranog ekstrakta lavande

U Falcon kiveti volumena 50 mL odvaze se 0,8 g glicerola i doda 20 mL prethodno pripremljenog
vodenog ekstrakta lavande. Otopina se stavi u hladnjak da se dobro ohladi te nakon toga se izvaze
2 g zelatine u prahu i doda se ohladenoj otopini ekstrakta lavande i glicerola. Ostavi se stajati 10
minuta da zelatina nabubri. Nakon 10 minuta otopina se zagrije dok se sva zelatina ne otopi.
Pripremljena vruca otopina prenese se u $pricu na koju se stavljaju mikrokapilare te se montira na
Klipnu pumpu protoka NE-300 (New Era Pump Systems, Farmingdale, SAD) s protokom 1
mL/min. Istovremeno se pripremi ¢asa s ohladenim uljem koja se smjesti na izlaz kapilare. Pumpa
se pokrene te se kapljice skupljaju u ¢asu s ohladenim uljem. Nakon pripreme mikrokapsula smjesa
se ostavi da stoji 1 h te se nakon toga ocijedi ulje. Pripremljene mikrokapsule drZe se u hladnjaku

do upotrebe.

3.2.3. Proizvodnja obogacenog instant kakao praha susenjem u pjeni

Kakao prahovi pripremljeni su u 3 seta (kontrolni uzorci — bez ekstrakta, uzorci s dodatkom
tekuceg ekstrakta i uzorci s dodatkom mikroinkapsuliranog ekstrakta) prema recepturi prikazanoj
u tablici 2.
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Tablica 2. Receptura pripremljenih kakao praskastih mjesavina

SET 3: dodatak
SET 1: kontrola (bez|SET 2: dodatak tekuceg | )
mikroinkapsuliranog
ekstrakta) ekstrakta
ekstrakta
. - Smjesa  kakao/Secer | - Smjesa  kakao/Secer
- Smjesa  kakao/Secer
(30:70): 150 g (30:70): 150 g
(30:70): 150 ¢ o o
S - Bjelanjak: 180 g - Bjelanjak: 180 g
- Bjelanjak: 180 g . .
. - Zelin 0,5 % na ukupnu | - Zelin 0,5 % na ukupnu
- Zelin 0,5 % na ukupnu ) ]
) masu smjese masu smjese
masu smjese
- ' ) - 5 % (w/w) ekstrakta - 5 % (w/w) ekstrakta
- MijeSanje 4 min . _ .
- MijeSanje 4 min - MijeSanje 4 min

Prvo se pripremi temeljna kakao/Secer smjesa te se potom u tu Smjesu dodaje Zelin. Bjelanjak se
izmijesa s ekstraktom 4 min pri maksimalnoj brzini te se nakon mijesanja paZzljivo ru¢no umijesaju
suhi sastojci te vodeni ili mikroinkapsulirani ekstrakt lavande. Od tako pripremljene pjene uzima
se 10 mL u prethodno izvaganu Falcon kivetu od 50 mL za odredivanje gustoce i stabilnosti pjene.
Stabilnost pjene se odreduje tako da se uzorak ostavlja da stoji 2 sata na sobnoj temperaturi nakon
cega se o€ita volumen. Pored gustocCe i stabilnosti, pjeni se odreduje i sadrzaj ukupnih polifenola
te antioksidacijski kapacitet DPPH metodom (postupak prikazan u nastavku). Pripremljenu pjenu
ravnomjerno se rasporedi na aluminijski pladanj i susi 3 sata u konvekcijskoj susari (InkoLab,
Zagreb, Hrvatska) na temperaturama 50, 60 i 70 °C. Nakon zavrS§enog suSenja osuSena pjena se

ohladi i izmelje mlinom (Tube Mill control, IKA-Werk, Staufen, Njemacka) u prah.

3.2.4. Modeliranje procesa suSenja u pjeni 1 odredivanje kinetickih parametara pri 50, 601 70 °C

Paralelno sa susenjem u konvekcijskoj susari dio pjene stavlja se na suSenje u PMB analizatoru
vlage (Adam Equipment, Milton Keynes, Ujedinjeno Kraljevstvo) kod kojeg je o€itavan sadrzaj
vlage uzoraka u vremenskim intervalima od 5 minuta tijekom 3 sata suSenja. Iz tih podataka

izraCunat je omjer sadrzaja vlage (engl. moisture ratio) putem formule:

M R: W—We

[1]

Wo—We
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gdje je:
MR - omjer vlage,
w - udio vlage izmjeren u vremenu t (min),
Wo - pocetni udio vlage
We - ravnotezni udio vlage (= 0)

Obrada eksperimentalnih podataka dobivenih primjenom analizatora vlage provodi se u
programskom sustavu Statistica v.10.0 (StatSoft, Tulsa, USA). Eksperimentalno odredene
vrijednosti MR Kkoriste se u aproksimaciji s odabranim empirijskim modelima susenja u tankom
sloju prikazani u tablici 3. Prikladnost odabranih modela procjenjuje se temeljem koeficijenata
determinacije (R?) te vrijednosti standardnih pogresaka. Primjenom navedenih modela takoder se

odreduju i kineti¢ki parametri, od kojih je najvaznija brzina susenja (k).

Tablica 3. Upotrjebljeni empirijski modeli susenja u tankom sloju (MR = omjer vlage (engl.
moisture ratio), a i N = empirijske konstante upotrijebljene u modelima susenja, t = vrijeme (min),

k = konstanta brzine suenja (min))

Broj Model susenja Jednadzba Reference
Zhang i sur., 2014
1 Newton MR =exp(-k - t) )
Khaleta i sur., 2013
Zhang i sur., 2014
Akpinar, 2010
2 Page MR = exp(—k - t"N) _
Corréaisur., 2011
Yurtlu, 2011
) ] Roberts i sur., 2008
3 Henderson i Pabis MR = a-exp(-k - t)

Akpinar, 2010
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3.2.5. Analiza fizikalnih svojstava pjene i kakao mjeSavina obogacenih ekstraktom lavande

3.2.5.1. Gustoca i stabilnost pjene

Od pripremljene pjene prije suSenja uzima se 10 mL u prethodno izvaganu Falcon kivetu od 50
mL za odredivanje gustoce pjene. Stabilnost pjene se odreduje tako da se ocita pocetni volumen
uzorka u Falcon epruveti te se o¢itanje volumena ponavlja nakon $to je uzorak stajao na sobnoj
temperaturi 2 sata. Stabilnost pjene odreduje se kao omjer volumena ocitanog nakon 2 sata te

pocetnog volumena pjene.

3.2.5.2. Suha tvar pjene

Suha tvar predstavlja koli¢inu tvari u materijalu koja je zaostala nakon uklanjanja vode.
Standardnom metodom suSenja odreduje se ostatak nakon suSenja pri temperaturi od 105 °C do
konstantne mase (AOAC, 1995). U suhu i izvaganu aluminijsku posudicu s poklopcem odvaze se
3 g uzorka (x 0,0001).

Susenje uzorka pjene traje 3 sata pri 105 °C u susioniku s automatskom regulacijom temperature,
pri ¢emu posudice moraju biti otvorene. Kada je suSenje zavrseno, posudice se zatvore u susioniku
i prenesu u eksikator gdje se hlade na sobnoj temperaturi te se vazu na analitickoj vagi (Sartorius
TE214S, Gottingen, Njemacka).

Udio vode u uzorcima izracuna se iz gubitka mase prema formuli:

% vode = (a-b) - 100/ m [2]
% suhe tvari = 100 - % vode [3]
gdje je:

a — masa posudice s uzorkom prije susenja (g)
b — masa posudice s uzorkom poslije suSenja (g)

m — masa uzorka (g)

Na svakom uzorku provedena su dva paralelna mjerenja.
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3.2.5.3. Analiza fizikalnih svojstava praskastih kakao mjesavina obogacenih ekstraktom lavande

3.2.5.3.1. Raspodjela velicine cestica

Mjerenja se provedene uz pomoc¢ laserskog analizatora veliCine Cestica (Mastersizer 2000) 1
jedinice za suhu disperziju (Scirocco 2000). Uzorak se usipa u kadicu jedinice za suhu disperziju
koja je opremljena sitom za razbijanje aglomerata i ujednac¢avanje dotoka uzorka u mjernu ¢eliju.
Prije mjerenja provodi se mjerenje pozadinskog Suma koji nastaje kao rezultat struje zraka kroz
mjernu ¢eliju. Zasi¢enje laserske zrake podesava se na 2 — 6 %, za svaki su uzorak provode se 3

paralelna mjerenja, svako u trajanju od 10 sekundi.

3.2.5.3.2. Nasipna gustoca

Uzorak se slobodno nasipa u menzuru do ukupnog volumena 250 mL te se izvaze. Nakon oc€itanja
pocetne mase i volumena menzura se pri¢vrséuje na postolje vibracionog volumetra. Volumetar
radi na principu sabijanja praha vibracijama duz vertikalne osi koje uzrokuju istiskivanje zraka iz
Supljina medu Cesticama, $to kao posljedicu ima smanjenje volumena praha u menzuri, a time
ujedno i povecanje vrijednosti nasipne gustoce. U prvom se ciklusu provodi 10 vibracija menzure

s uzorkom a u drugom 100 vibracija (20 s) i nakon svakog se ciklusa zabiljezi se volumen praha.

3.2.5.3.3. Sadrzaj vlage prahova

Postupak odredivanja sadrZaja vlage (suhe tvari) prahova istovjetan je postupku odredivanja suhe

tvari pjene opisan u odjeljku 3.2.5.2. Na svakom su uzorku provedena dva paralelna mjerenja.

3.2.5.3.4. Svojstva tecenja odredena reometarskom metodom

Svojstva teCenja mjeSavina odreduju su reometarskom metodom pomocu analizatora teksture
TA.HD.Plus Texture Analyser-a u kombinaciji s analizatorom te¢enja prahova Powder Flow
Analyser-om (Stable MicroSystems, Godalming, Velika Britanija). Provode se 2 testa: brzi test za

procjenu kohezivnosti praha i test stvaranja ¢vrstog kolaca (caking test).

Kohezivnost je sklonost ¢estica praskastog materijala da prianjaju jedna uz drugu i nakupljaju se
u vece Cestice - aglomerate. Powder Flow Analyser mjeri ove karakteristike pomicanjem rotirajuce

oStrice koja podize prah u cilindricnom spremniku u kojem se nalaze testirani praSkasti materijali.
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Test pocinje s dva kruga kondicioniranja uzorka kojima se uklanja pritisak i "normalizira" prah
nakon nasipavanja. Ostrica se zatim pomice kroz kolonu metodom "sjecenja" brzinom 50 mm/s
pod kutem 170 ° i uzrokuje minimalno sabijanje. Kada se ostrica kre¢e prema gore, kroz kolonu
praha brzinom 50 mm/s i pod kutem 178 °, biljezi se sila kojom prah djeluje na bazu posude.
Kohezivniji prah ¢e se sabiti ili pribiti uz ostricu zbog ¢ega se smanjuje sila naprezanja na bazi
posude. Mjerenje se vrsi kontinuirano s pomicanjem ostrice prilikom ¢ega se dobiva krivulja s
izmjerenom silom na ordinati i prijedenim putem oStrice na apscisi. PovrSina krivulje ispod
negativne sile predstavlja koeficijent kohezije (g mm). Dijeljenjem koeficijenta kohezije s masom
uzorka (g) dobiva se indeks kohezije (mm) (Janjatovi¢, 2011). Indeks kohezije koristi se za

kategorizaciju prahova kao $to je prikazano u tablici 4.

Tablica 4. Kategorizacija prahova prema indeksu kohezije (Shah i sur., 2008; Janjatovi¢, 2011;
Benkovic¢ i sur., 2012)

Indeks kohezije  Svojstva teCenja praha

>19 Izrazito kohezivan
16 -19 Vrlo kohezivan
14 -16 Kohezivan
11-14 Lako tece

<11 Slobodno tece

Uredaj je programiran da provodi 3 ciklusa mjerenja kojima se odreduje koeficijent kohezije pri
brzini od 50 mm/s.

Stvaranje Cvrstog kolaca je sklonost praha sabijanju i stvaranju velikih aglomerata tijekom
skladiStenja i transporta. Sposobnost stvaranja ¢vrstog kolaca ovisi o kohezivnosti, efikasnom
pakiranju, nasipnoj gusto¢i materijala, interakcijama izmedu cestica 1 udjelu vlage u okolini
(Barbosa-Canovas i sur., 2005; Bobinac, 2009). Izvodenju testa prethode 2 ciklusa u kojima se
prah kondicionira u koloni s uzorkom. Na poéetku analize oStrica ravna prah na vrhu stupca i mjeri
se visina kolone, zatim se kretanjem oStrice brzinom 20 mm/s pod kutem 20 ° prah u koloni sabija
silom 7,5 N. Kad se dostigne ta sila, o$trica se podize brzinom 10 mm/s pod kutem 45 ° i ciklusi
se ponavljaju jos Cetiri puta (sveukupno pet ciklusa). Peti put kad se ostvari ciljana sila, ostrica
mijenja smjer, brzinu (100 mm/s) 1 kut kretanja (175 ©) i reze kola¢ koji se formirao u posudi.
Prosje¢na sila potrebna za rezanje kolaCa predstavlja Rezultati su prikazani kao prosje¢na

vrijednost (n=3) sile potrebne za rezanje kolaca, tj. kao prosjecna ¢vrstoca kolaca.
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3.2.5.3.5. Rekonstitucijska svojstva

a) Disperzibilnost
Disperzibilnost praha se odreduje testom mijeSanja i definirana je kao vrijeme u sekundama
potrebno da se odredena koliCina praha u potpunosti rasprS$i u odredenoj koli¢ini vode pri
odredenoj temperaturi. U ¢asu se ulije 50 mL vode, koja je temperirana na 24 °C. Potrebno je
izvagati 5 g uzorka. Uzorak se usipa u ¢asu i istovremeno se pokrene Stoperica i ru¢no se mijesa
(cca 25 okretaja u 15 sekundi). MijeSa se sve dok se prah u potpunosti ne otopi i zaustavi se
Stoperica. Disperzibilnost predstavlja sekunde od pocetka mijeSanja do potpunog rasprSivanja

uzorka

b) Topivost
Topivost se izrazava kao tzv. indeks topivosti koji je definiran kao sposobnost praha da se otopi u
vodi. Izrazava se kao volumen taloga u mL. lzvaze se 2 g uzorka, doda u 10 mL vode, koja je
temperirana na 24 °C te promijesa 90 sekundi. Mjesavinu se ostavlja na sobnoj temperaturi 15 min
da se istalozi te se nakon toga centrifugira pri 6000 rpm u trajanju 5 minuta. Nakon centrifugiranja,
uklanja se supernatant Pasteur pipetom, ponovno se napuni falkonica s 10 mL destilirane vode,
koja je temperirana na 24 °C, promijesa se i jo$ jednom centrifugira 5 min pri 600 rpm. Indeks

topivosti predstavlja mL zaostalog taloga u falkonici

3.2.6. Analiza kemijskih svojstava pjene i prahova

3.2.6.1. Priprema ekstrakta

Izvaze se 2 g praha i usipa u ¢asu s 25 mL 75 % acetona prethodno zagrijanog na 50 °C. Ekstrakcija
se provodi 40 min na 50 °C u uljnoj kupelji (IKA HBR 4 digital, IKA-Werk, Staufen, Njemacka).
Nakon zavr$ene ekstrakcije profiltrira se ekstrakt putem vakuum filtracije tako da se filtrat skuplja,
atalog se baci. Skupljene filtrate se stavi otklopljene u susaru preko no¢i na 50 °C da ispari ostatak
otapala. Prije toga potrebno je ocitati masu i volumen uparenog ekstrakta. Nakon evaporacije
ponovno ocitati masu i volumen evaporiranog ekstrakta. Ekstrakt se razrijedi do oznake (10 mL)

s destiliranom vodom. Tako dobiveni ekstrakti koristi se za daljnje analize.
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3.2.6.2. Folin-Ciocalteau metoda odredivanja ukupnih polifenola

Ukupni polifenoli odreduje se metodom koja se temelji na kolorimetrijskoj reakciji Folin-
Ciocalteau reagensa s reduciraju¢im reagensom polifenolima. Folin-Ciocalteau reagens je smjesa
fosfovolframove 1 fosfomolibden kiseline, koja reagira s fenoksid ionom iz uzorka, prilikom cega
se fenoksid ion oksidira, a Folin-Ciocalteau reagens reducira do plavo obojenih volframovih i
molibdenovih oksida (Singleton i sur., 1965). Nakon provedene reakcije spektrofotometrijski se
odredi intenzitet nastalog plavog obojenja na 765 nm, koje je proporcionalno koncentraciji
polifenola (Ough i Amerine, 1988).

U epruvetu se otpipetira 7,9 mL destilirane vode, 100 pL uzorka, 500 puL Folin-Ciocalteu reagensa
i 1,5 mL 20 %-tne otopine Na>COz. Dodatkom 20 %-tne otopine Na2COz pokrece se reakcija te
uzorci stoje 2 sata u mraku na sobnoj temperaturi, nakon ¢ega se mjeri apsorbancija razvijenog
plavog obojenja pomocu spektrofotometra (Biochrom Libra S11, Cambridge, Engleska) na 765
nm. Osim uzoraka priprema se i slijepa proba, na isti nacin kao i reakcijska smjesa za uzorke samo
Sto umjesto uzorka dodaje 100 pL destilirane vode. Za svaki uzorak pripremaju se dvije paralelne
probe, a kao rezultat se uzima srednja vrijednost.

Dobiveni rezultati se izrazavaju kao mg ekvivalenata galne kiseline (GAE/L), dok se udio ukupnih
polifenola racuna se na osnovu jednadzbe bazdarnog pravca (slika 4) galne kiseline (10 — 500

mg/L), koja glasi:

y=0,0011x [4]
gdje su:
X- koncentracija otopine galne kiseline (mg/L)
y- izmjerene vrijednosti apsorbancije pri 765 nm
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Slika 4. Bazdarni pravac za galnu kiselinu

3.2.6.3. Odredivanje antioksidacijske aktivnosti DPPH metodom

Ova metoda odredivanja antioksidativne aktivnosti temelji se na redukciji DPPH radikala (1,1-
difenil-2-pikrilhidrazil) u metanolnoj otopini, koja je pra¢ena kolorimetrijskom reakcijom. DPPH
radikal radi nesparenog elektrona pokazuje jaku apsorpciju u vidljivom dijelu spektra (515 nm). U
prisutnosti elektron donora - AH (antioksidans koji gasi slobodne radikale) dolazi do sparivanja
elektronskog para DPPH radikala te do promjene ljubicaste boje otopine u Zutu, $to se prati

mjerenjem apsorbancije u opadanju (Blois, 1958; Brand-Williams i sur., 1995).
DPPH + AH — DPPH-H + A’
DPPH' + R"— DPPH-R

Pripremi se 0,094 mM otopina 1,1-difenil-2-pikrilhidrazil radikala (DPPH) u metanolu. U
epruvetu otpipetira se 100 pL ispitivanog uzorka i doda 3,9 mL 0,094 mM otopine DPPH te dobro
homogenizira. Reakcija se odvija 30 min u mraku nakon ¢ega se mjeri apsorbancija pri 515 nm. U
drugu epruvetu stavi se 100 uL metanola i 3,9 mL 0,094 mM otopine DPPH §to predstavlja slijepu
probu. Dobiveni rezultati se izrazavaju kao molarni (umol/g) ili maseni udio (ug/g uzorka)
ekvivalenata Trolox-a, a preracunavaju se prema jednadzbi bazdarnog pravca (slika 5) u

koncentracije (umol I/L Trolox ekvivalenta-analog vitamina E), koja glasi:
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y=0,61x [5]
gdje su:
x- koncentracija standarda otopine Troloxa (umol /L)

y- izmjerene vrijednosti apsorbancije pri 515 nm

07
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05

04 y = 0.61x
R2 = 0.9939

03

A (515 nm)

0.2

01

0 0,2 04 0,6 08 1 12

koncentracija Trolox-a (umol/L)

Slika 5. Bazdarni pravac za Trolox

3.2.7. Analiza senzorskih svojstava dobivenog praha

Dobiveni prahovi nakon fizikalnih i kemijskih analiza su se senzorski ispitivali u laboratoriju
prigodne temperature i dobrog osvjetljenja. Prije senzorskog ocjenjivanja pripremili su se uzorci
tako da se 1 Cajna Zli¢ica praha (4-5 g) rekonstruirala s 80 mL mlijeka, koje je prethodno bilo
zagrijano do vrenja. Ispitivac¢ima su uzorci bili davani slucajnim odabirom. Senzorska svojstva
napitka odredivala su se prema hedonisti¢koj skali od 1 do 9 pri ¢emu je 1 oznacavalo najmanje
svidanje, a 9 najvece svidanje. Ocjenjivali su se izgled, boja, miris, slatko¢a, naknadni okus i biljni

okus dobivenih prahova.
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3.3. STATISTICKA OBRADA PODATAKA

Statisticka obrada mjerenih podataka provedena je s ciljem da se utvrdi postojanje medusobne
zavisnosti fizikalnih, kemijskih i senzorskih svojstava mjeSavina. Spearmanovi korelacijski
koeficijenti, kao metoda neparametarske statistike, dostupna u programskom paketu Statistica
v.10.0 (StatSoft, Tulsa, USA), koriStena je za utvrdivanje medusobne povezanosti svojstava

mjeSavina pri razini znacajnosti p < 0,05.
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4. REZULTATI | RASPRAVA

U ovom radu istrazivan je utjecaj temperature susenja u pjeni na fizikalna, kemijska i senzorska
svojstva dobivenih praskastih kakao mjeSavina obogacenih vodenim i1 mikroinkapsuliranim
ekstraktima lavande. Najprije su proizvedeni vodeni i mikroinkapsulirani ekstrakti lavande te
potom instant kakao prah susenjem u pjeni pri 50, 60 i 70 °C. Dobiveni kakao prah podijeljen je
na tri dijela, koji je jedan dio sluzio kao kontrola bez dodataka, u drugi dio dodan je vodeni ekstrakt
lavande, a u treci dio dodan je mikroinkapsulirani ekstrakt lavande.

Tijekom susenja u pjeni u laboratorijskom susioniku istovremeno se u analizatoru vlage ocitavao
sadrzaj vlage pri 50, 60 i 70 °C. Dobiveni rezultati prikazani su kao krivulje susSenja na slikama 6,
7 i 8 i obradeni su u programskom sustavu Statistica v.10.0 (StatSoft, Tulsa, USA).
Eksperimentalno odredene vrijednosti omjera vlage koriste se za aproksimaciju s modelima
susenja u tankom sloju — Page, Henderson i Pabis i Newton.Vrijednosti dobivene modeliranjem
prikazane su u tablici 5, dok su graficki prikazi upotrijebljenih modela prikazani na slikama 9 - 11.
Prilikom istrazivanja odredena su fizikalna svojstva pjene (gusto¢a, suha tvar pjene), koja su
prikazana u tablicama 6 i 7. Takoder, istrazivala su se fizikalna svojstva dobivenih kakao
praskastih mjesavina (raspodjela veliine Cestica, nasipna gusto¢a, udio suhe tvari prahova,
svojstva teCenja odredena reometarskom metodom 1 rekonstitucijska svojstva [disperzibilnost 1
topivost]). Dobiveni rezultati za udio suhe tvari prahova, veliine Cestica 1 nasipne gustoce
prikazani su u tablicama 7, 8 i 9 dok su rezultati za indeks kohezije i test stvaranja ¢vrstog kolaca,
kao i disperzibilnost i topivost prikazani graficki na slikama 12 — 15.

Uz fizikalna svojstva, mjerena su i kemijska svojstva pjene i instant kakao prahova. Ukupni
polifenoli odredivani su spektrofotometrijski Folin-Ciocalteu metodom te su dobiveni rezultati
prikazani na slici 16. Antioksidacijski kapacitet odreden je primjenom DPPH metode te su
dobiveni rezultati prikazani na slici 17.

U istrazivanju je provedena i senzorska analiza dobivenih instant kakao prahova koja je prikazana
naslici 18. Za utvrdivanje medusobne zavisnosti fizikalnih, kemijskih i senzorskih svojstava pjene

i prahova koristeni su Spearmanovi korelacijski koeficijenti za koji su prikazani u tablici 10.
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4.1. REZULTATI ODREBIVANJA KINETICKIH PARAMETARA PRI 50, 60 I 70 °C
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Slika 6. Krivulja susenja kontrole, teku¢eg i mikrokapsuliranog ekstrakta pri 50 °C
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Slika 7. Krivulja susenja kontrole, teku¢eg i mikrokapsuliranog ekstrakta pri 60 °C
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Slika 8. Krivulja susenja kontrole, tekuc¢eg i mikrokapsuliranog ekstrakta pri 70 °C

Rezultati dobiveni mjerenjem udjela vlage na analizatoru vlage u vremenskim intervalima od 5
minuta tijekom vremena od 90 minuta prikazani su u obliku krivulja susenja (slike 6 - 8). Omjer
udjela vlage s pocetnih 1,00 smanjio se na raspon od 0,52 do 0,60 nakon 90 minuta susenja. Kao
Sto je vidljivo sa slika 6 — 8 vrijeme susenja ima utjecaja na omjer udjela vlage, zbog toga §to omjer
udjela vlage eksponencijalno pada porastom vremena suSenja. Isti takav zakljuc¢ak dobili su
Ambekar i suradnici (2013), koji su proizvodili prah od marakuje suSenjem u pjeni.

Krivulja susenja kakao praskastih mjesavina bez i s dodacima pri temperaturi od 50 °C prikazana
je naslici 6 iz koje je vidljivo da su omjeri udjela vlage svih uzoraka prikazani kao eksponencijalne
krivulje koje padaju ovisno o vremenu. Takav isti slucaj je zabiljeZzen 1 kod krivulja suSenja
uzoraka pri temperaturi od 60 °C (slika 7) i pri temperaturi od 70 °C (slika 8). 1z navedenih slika
je vidljivo da postoje razlike medu njima pa tako na slici 5 kontrolni uzorak ima najve¢i udjel
vlage nakon 90 minuta (MR=0,5852) , slijedi uzorak s mikrokapsulama (MR = 0,5666) te na kraju
uzorak s teku¢im ekstraktom (MR=0,5403). Kod slike 7 drugaciji je redoslijed pa uzorak s
mikrokapsulama (MR=0,5939) ima najve¢i udjel vlage nakon susenja, zatim slijedi kontrola
(MR=0,5840) te opet uzorak s teku¢im ekstraktom ima najmanji udjel vlage (MR=0,5271).
Krivulja susenja pri 70 °C (slika 8) slijedi isti trend kao 1 krivulja susenja pri 50 °C, samo §to je
minimalna razlika u omjeru udjela vlage izmedu uzoraka s mikrokapsulama (MR=0,5204) i

tekuc¢im ekstraktom (MR=0,5194) za razliku od krivulje susenja pri 50 °C.
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Dobivene vrijednosti omjera udjela vlage koristene su za aproksimaciji s odabranim modelima
susenja U tankom sloju (Newton, Page, te Henderson i Pabis). Prikladnost odabranih modela
procjenjuje se temeljem koeficijenata determinacije (R?) te vrijednosti standardnih pogresaka.
Upotrijebljeni modeli sadrze parametre koji predstavljaju odredene konstante suSenja
karakteristi¢ne za taj model te su prema dobivenim eksperimentalnim rezultatima procijenjeni
parametri odabranih modela. Za numericke aproksimacije eksperimentalnih podataka u ovom radu
dobivene su visoke vrijednosti koeficijenata determinacije R? u rasponu od 0,7769 do 0,9974 koje
su prikazane u tablici 5. Prema podacima prikazanim u tablici 5 te na slici 10, empirijski model
koji je najbolje aproksimirao eksperimentalne podatke susenje uzoraka u pjeni je Page model
bazirano na koeficijentu determinacije koji se kre¢e u rasponu od 0,9797 do 0,9974, te je najvisa
vrijednost koeficijenta determinacije postignuta za uzorak susen u pjeni pri 70 °C bez ikakvih
dodataka Primijeceno je da dodatkom tekuceg ili mikroinkapsuliranog ekstrakta eksperimentalne
vrijednosti pokazuju manje slaganje s vrijednostima odredenim Page-ovim modelom (tablica 5,
slika 9). Ostala dva modela pokazuju manje slaganje izmedu eksperimentalnih i predvidenih
podataka (slike 9 i 11) u usporedbi s Page-ovim modelom, ali i dalje s vrijednostima koeficijenata
determinacije koji predstavljaju jaku povezanost izmedu eksperimentalnih podataka i vrijednosti
utvrdenih modelom (tablica 5). Kod modela Henderson i Pabis koeficijenti determinacije se krecu
od 0,9021 do 0,9915, sto i dalje znaci dobro slaganje eksperimentalnih podataka i podataka
dobivenih modelom (slika 11) Newtonov model najlosije aproksimira dobivene podatke jer se
koeficijenti determinacije krecu u rasponu od 0,7769 do 0,9882, sto se vidi i prema grafickom
prikazu podataka dobivenih eksperimentom i modelom (slika 9).

Za temeljnu kakao mjeSavinu bez dodataka, koja je predstavljala kontrolni uzorak, susenu na 50
°C vrijednost k za Newton model iznosi 0,0070 min~t, dok za Page model iznosi 0,0194 min™, a
empirijska konstanta N iznosi 0,7520. Za Henderson i Pabis model konstanta brzine susenja je
0,0063 mint, dok je empirijska konstanta a 0,9604. Za kontrolu susenu na 60 °C k vrijednost za
Newton model iznosi 0,0074 min~, dok za Page model iznosi 0,0322 min, a empirijska konstanta
N iznosi 0,6378, a za Henderson i Pabis model konstanta brzine susenja je 0,0060 min™ i
empirijska konstanta a je 0,9323. Za kontrolni uzorak susen na 70 °C vrijednost k za Newtonov
model iznosi 0,0084 min~t, dok za Pageov model iznosi 0,0194 min~, a empirijska konstanta N

iznosi 0,6276, a za Henderson i Pabis model konstanta brzine suenja je 0,0068 min™*, a empirijska
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konstanta a je 0,9222. Za kakao prah, koji je sadrzavao tekuci ekstrakt lavande i osusen na 50 °C
k vrijednost za Newton model iznosi 0,0080 mint, dok za Page model iznosi 0,0159 min?, a
empirijska konstanta N iznosi 0,8304, a za Henderson i Pabis model konstanta brzine susenja je
0,0075 mint,a empirijska konstanta a je 0,9737. Uzorak s teku¢im ekstraktom koji susen na 60
°C k vrijednost za Newton model iznosi 0,0097 min~, dok za Page model iznosi 0,0572 min™, a
empirijska konstanta N iznosi 0,5594, a za Henderson i Pabis model konstanta brzine susenja je
0,0075 min~%, empirijska konstanta a je 0,8948. Kakao prah dobiven susenjem na 70 °C i dodatkom
tekuéeg ekstrakta lavande za Newton model k vrijednost iznosi 0,0097 min™t, dok za Page model
konstanta brzine susenja iznosi 0,0457 min™*, a empirijska konstanta N iznosi 0,6152, a za model
Henderson i Pabis k vrijednost je 0,0079 min™t, empirijska konstanta a je 0,9131. Uzorak s
dodanim mikroinkapsuliranim ekstraktom lavande i osusen na 50 °C ima Kk vrijednost za Newton
model je 0,0090 min~!, dok za Page model iznosi 0,0764 min, a empirijska konstanta N iznosi
0,4697, a za Henderson i Pabis model konstanta brzine susenja je 0,0063 min?, empirijska
konstanta a je 0,8716. Kakao prah s dodanim mikroinkapsuliranim ekstraktom lavande i osusen
na 60 °C k vrijednost za Newton model je 0,0070 min-1, dok za Page model iznosi 0,0219 min,
a empirijska konstanta N iznosi 0,7197, a za Henderson i Pabis model konstanta brzine susenja je
0,0061 min~1, empirijska konstanta a je 0,9552. Kakao prah s dodanim mikroinkapsuliranim
ekstraktom lavande i osusen na 70 °C k vrijednost za Newton model 0,0100 min, dok za Page
model iznosi 0,0544 min~t, a empirijska konstanta N iznosi 0,5790, a za Henderson i Pabis model
konstanta brzine susenja je 0,0079 mint, empirijska konstanta a je 0,9005. Kod sva tri modela
konstante brzine suSenja su najvise pri najvisim temperaturama susenja (70 °C) dok su najmanje
pri najmanjim temperaturama susenja (50 °C). Takvi rezultati su i logi¢ni, buduci da vlaga brze
difundira iz srediSta namirnice prema povrSini zbog vece kineticke energije (Lovri¢, 2003) Sto se
poklapa s rezultatima koji su dobili Madureira i sur. (2011) koji su istrazivali brzinu suSenja
indijske smokve. Nadalje vidljiva je razlika u konstantama brzine suSenja izmedu kontrolnih
uzoraka, uzoraka s teku¢im ekstraktima lavande i mikroinkapsuliranim ekstraktima lavande. Kao
Sto se moze primijetiti dodaci su uzrokovali povecéanje konstanti brzine susenja kakao prahova kod
sva tri modela, $to znaci da se uzorak brze posusi s dodacima nego bez njih. Isto tako primijecena
je razlika izmedu dodataka u utjecaju na konstante brzine suSenja uzoraka. Mikroinkapsulirani
ekstrakt povecao je konstante brzine suSenja pri temperaturama od 50 i 70 °C vise nego tekuci

ekstrakt, dok je pri 60 °C tekuci ekstrakt viSe povecao konstante brzine suSenja nego mikrokapsule.
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Tablica 5. Dobivene vrijednosti primijenjenih empirijskih modela u tankom sloju putem programa Statistica

Procijenjene vrijednosti R? standardna pogreska
Newton k=0.0070 min? 0.9760 k=0.0002
] k=0.0018
Page k=0.0194 min ; N=0.7520 0.9967
50 °C N=0.0230
) . . a=0.0109
Henderson i Pabis a=0.9604; k=0.0063 min! 0.9864
k=0.0002
Newton k=0.0074 mint 0.9404 k=0.0002
_ k=0.0023
Page k=0.0322 mint: N=0.6378 0.9972
KONTROLA 60°C N=0.0178
_ ) _ a=0.0142
Henderson i Pabis a=0.9323: k=0.0060 min* 0.9743
k=0.0003
Newton k=0.0084 mint 0.9360 k=0.0004
_ k=0.0025
Page k=0.0379 min!; N=0.6276 0.9974
70 °C N=0.0167
) ) ) a=0.0158
Henderson i Pabis a=0.9222: k=0.0068 min! 0.9732
k=0.0004
Newton k=0.0080 min! 0.9882 k=0.0002
, _ k=0.0017
TEKUCI Page k=0.0159 min~t; N=0.8304 0.9964
50 °C N=0.0264
EKSTRAKT
_ ) _ a=0.010062
Henderson i Pabis a=0.9737: k=0.0075 min*! 0.9915
k=0.000241
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EKSTRAKT

60 °C

70 °C

50 °C

60 °C

Newton

Page

Henderson i Pabis
Newton

Page

Henderson i Pabis

Newton

Page

Henderson i Pabis

Newton

Page

Henderson i Pabis

k=0.0097 mint

k=0.0572 min!; N=0.5594

a=0.8948: k=0.0075 min!
k=0.0097 min!

k=0.0457 min; N=0.6152

a=0.9131; k=0.0079 min*!
k=0.0090 mint

k=0.0764 mint; N=0.4697

a=0.8716: k=0.0063 min*
k=0.0070 mint

k=0.0219 min!; N=0.7197

a=0.9552: k=0.0061 min*!

0.8853

0.9902

0.9462

0.9216

0.9906

0.9585

0.7769

0.9797

0.9021

0.9668

0.9952

0.9808

k=0.00054
k=0.006779
N=0.029866
a=0.023816

k=0.00062

k=0.00047
k=0.005812
N=0.031923

a=0.022065
k=0.00057

k=0.000629
k=0.01129
N=0.037493
a=0.027969
k=0.000722
k=0.000225

k=0.002344
N=0.026479

a=0.012601
k=0.000295
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70 °C

Newton

Page

Henderson i Pabis

k=0.0100 mint

k=0.0544 min-!; N=0.5790

a=0.9005: k=0.0079 min!

0.8939

0.9854

0.9429

k=0.000553

k=0.008177
N=0.037884
a=0.025745
k=0.000674
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Slika 9. Ovisnost omjera udjela vlage prema temperaturama prikazanih kao usporedba izmedu eksperimentalnih promatranih i
predvidenih podataka modela Newton: A) kontrola 50 °C, B) kontrola 60 °C, C) kontrola 70 °C, D) teku¢i ekstrakt 50 °C, E) tekuci
ekstrakt 60 °C, F) tekuci ekstrakt 70 °C, G) mikrokapsule 50 °C, H) mikrokapsule 60 °C, I) mikrokapsule 70 °C
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Slika 10. Ovisnost omjera udjela vlage prema temperaturama prikazanih kao usporedba izmedu eksperimentalnih promatranih i
predvidenih podataka modela Page: A) kontrola 50 °C, B) kontrola 60 °C, C) kontrola 70 °C, D) tekué¢i ekstrakt 50 °C, E) tekuci ekstrakt
60 °C, F) teku¢i ekstrakt 70 °C, G) mikrokapsule 50 °C, H) mikrokapsule 60 °C, I) mikrokapsule 70 °C
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Slika 11. Ovisnost omjera udjela vlage prema temperaturama prikazanih kao usporedba izmedu eksperimentalnih promatranih i
predvidenih podataka modela Henderson i Pabis: A) kontrola 50 °C, B) kontrola 60 °C, C) kontrola 70 °C, D) teku¢i ekstrakt 50 °C, E)
tekuci ekstrakt 60 °C, F) teku¢i ekstrakt 70 °C, G) mikrokapsule 50 °C, H) mikrokapsule 60 °C, 1) mikrokapsule 70 °C
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4.2. REZULTATI ODREDIVANJA FIZIKALNIH SVOJSTAVA PJENE I
KAKAO MJESAVINA OBOGACENIH EKSTRAKTOM LAVANDE

4.2.1. Gustoca i stabilnost pjene

Tablica 6. Dobiveni rezultati odredivanja gustoce pjene

oznaka uzorka gustoéa pjene (gmL™?)
K50 0,7493
K60 0,6190
K70 0,8195
TES0 0,5036
TE60 0,6060
TE70 0,5829
M50 0,5812
M60 0,6048
M70 0,7174

Gustoca pjene vazno je svojstvo za procjenu sposobnosti pjenjenja uzorka. Manja gustoca pjene
indicira na ¢injenicu da je viSe zraka obuhvaceno u strukturi pjene. Prisutnost vece koli¢ine zraka
u pjeni povecava sposobnost tu¢enja pjene (Thuwapanichayanan i sur., 2008). U tablici 6 prikazani
su rezultati odredivanja gustoée pjene (gmL™) za svih 9 ispitivanih uzoraka. Uzorci bez dodataka
(kontrola- K) imaju najveéu gustoéu pjene koja se kreée u rasponu od 0,62 do 0,82 gmL™. Uzorci
s dodanim mikrokapsulama lavande (ME) imaju gusto¢u pjene u rasponu od 0,58 do 0,72 g/ gmL"
! dok je najmanja gustoéa pjene odredena kod uzoraka s dodanim tekuéim ekstraktom lavande
(TE) ¢&ije su gustoée kreéu od rasponu od 0,50 do 0,61 gmL™. 1z tih podataka vidljivo je da dodatak
tekuceg ekstrakta najvisSe smanjuje gustocu pjene, te da ¢e pri uvjetima mjeSanja koriStenim u
ovom radu, pjenu s najboljim svojstvima dati kontrolni uzorci. Prema rezultatima prikazanim u
tablici 6, ako se zeli izbje¢i smanjenje gustoce pjene dodatkom ekstrakata, preporucljivo je izbjeci
dodavanje ekstrakta u teku¢em obliku te taj ekstrakt dodati u mikroinkapsuliranim obliku. U
istrazivanju Krasackoopt i Bhatia (2012) kod proizvodnje praha od jogurta suSenjem u pjeni
odredena je gustoéa pjene u rasponu od 0,69 g/cm® do 0,88 g/cm?, §to se podudara s rezultatima

dobivenim ovim istrazivanjem. Gustoce pjena izmjerene u ovom radu vise su od gustoca pjene za
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koje se pokazalo da su prikladne za susenje u pjeni, a kreéu se u rasponu od 0,2 do 0,6 g/ cm® (Hart
i sur., 1967).

Stabilnost pjene za sve uzorke iznosila je 100 %, to¢nije volumen pjene ostao je nepromijenjen
nakon 2 h stajanja pri sobnoj temperaturi, sto ukazuje na dobar odabir sredstva za upjenjavanje
(bjelanjka). Prema literaturnim podacima, bjelanjak slovi kao jedno od najce$c¢e koriStenih
sredstava za upjenjavanje zbog moguénosti brzog upjenjavanja, brze apsorpcije na granici plina i

tekucine te brze denaturacije (Townsend i Nakai, 1983).

4.2.2. Sadrzaj suhe tvari pjene i praha

Tablica 7. Odredeni rezultati suhe tvari pjene i praha

Oznaka uzorka suha tvar pjene (%) suha tvar praha (%)
K50 52,69 95,73 +0,03
K60 53,79 97,18+0,05
K70 53,14 08,49+0,21
TES0 49,94 96,14+0,02
TE6GO 50,42 97,21+0,11
TE70 51,44 98,61+0,05
M50 52,79 95,76+0,12
M60 51,96 97,43+0,02
M70 51,99 98,67+0,06

U tablici 7 prikazane su dobivene vrijednosti suhe tvari pjene i dobivenog praha nakon suSenja na
temperaturama pri 50, 60 1 70 °C. Suha tvar pjene krece se u rasponu od 49,94 do 53,79 %, dok
suha tvar praha u rasponu od 95,73 do 98,67 %. Usporedbom dobivenih vrijednosti moze se
zakljuciti da suha tvar pjene ima manje vrijednosti od suhe tvari praha upravo zbog toga Sto je
pjena stavljena na suSenje prilikom ¢ega je doslo do smanjenje udjela vode te je nastao prah. Na
osnovu dobivenih rezultata vidljivo je da temperatura ima utjecaj na suhu tvar praha jer
povecanjem temperature susenja u pjeni povecava se udio suhe tvari praha Sto se podudara s
rezultatima istrazivanja Krasaekoopt i Bhatia (2012), koji su isti zakljucak dobili kod proizvodnje

praha od jogurta susenjem u pjeni.

38



4.2.3. Fizikalna svojstva praskastih kakao mjeSavina obogacenih ekstraktom lavande

4.2.3.1. Raspodjela velicine Cestica

Tablica 8. Raspodjela veli¢ina ¢estica dobivenih prahova

Oznaka
uzorka d(0,1) (pm) d(0,5) (pm) d(0,9) (um)  D[3,2] (nm)  D[4,3] (nm)
K50 29,717+0,189 169,736+0,539 382,241+0,559 64,473+0,281 190,347+0,451
K60 29,427+0,773  154,183+2,550 369,207+2,726 61,811+1,274 179,326+2,069
K70 30,502+0,698 148,121+2,206 358,976+2,877 64,044+0,987 174,300+1,920
TE50  31,368+0,718 167,568+2,622 379,237+2563 65,862+1,165 189,125+2,097
TE60  31,374+0,636 164,302+2,869 375,250+2,939 65,921+1,044 186,577+2,313
TE70  33,145+0,354 160,553+1,225 371,533+1,110 68,659+0,496 184,145+0,951
M50  32,700+0,185 166,761+2,268 380,732+2,200 73,710+0,052 189,087+1,596
M60 36,549+0,320 186,039+1,003 395,638+0,877 80,876+0,508 203,528+0,664
M70 32,020+0,748  158,787+2,150 369,138+2,064 71,760+1,114 182,498+1,760

Raspodjela velicine Cestica predstavlja jedan od najvaznijih faktora kod identifikacije fizikalnih
svojstva prahova. Nasipna gustoca, stlacivost 1 svojstvo tecenja prahova mnogo ovise o veli¢ini
Cestica prahova i njihovoj distribuciji (Barbosa—Canovas i sur., 2005). Raspodjela veli¢ine Cestica
u ovom radu odredena je uz pomoc¢ laserskog analizatora veli¢ine Cestica i jedinice za suhu
disperziju. Raspodjela veli¢ine Cestica u ovom istrazivanju definirana je u vidu D[4,3], D[3,2],
d(0,1), d(0,5) i d(0,9) i prikazana u tablici 8. Parametar d(0,1) predstavlja veli¢inu Cestica ispod
koje se nalazi 10 % uzorka, dok parametar d(0,5) predstavlja veli¢inu ¢estica u kojoj je 50 %
Cestica sadrzi manji promjer od ovoga, a 50 % Cestica sadrzi veéi promjer i jo$ je poznat kao mass
median diameter ili medijan raspodjele volumena. Parametar d(0,9) je veli¢ina Cestice od koje je
manje 90 % cestica cijelog uzorka. Parametar D[3,2] predstavlja surface weighted mean, surface
area mean diameter ili Sauterov promjer, dok D[4,3] predstavlja volume weighted mean ili mass
moment mean diameter (Malvern Instruments Ltd., 2007). Gledajuc¢i parametre d(0,5) i D(4,3)
moze se zakljuciti da najvecu veli¢inu Cestica ima uzorak M60, ¢ije vrijednosti iznose 186,04 i
80,88 pm. Uzorak K70 pokazuje najmanju veli¢inu Cestica uzorka gledajuéi parametre d(0,5) 1

D(4,3) te njegove vrijednosti iznose 148,12 i 174,30 um. Nadalje, srednji promjer ¢estica (d(0,5))
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za sve uzorke krece se u rasponu od 148,121 do 186,039 um, dok se sauterov promjer krece izmedu
61,81 1 80,87 um, Sto predstavlja relativno uzak raspon veli€ina, $to je bilo 1 o¢ekivano buduci da

su svi uzorci mljeveni na istom mlinu pri istim uvjetima mljevenja (vrijeme i rpm).

4.2.3.2. Nasipna gustoc¢a

Tablica 9. Dobiveni rezultati nasipne gusto¢e prahova

Oznaka nasipna gustoéa pri | nasipna gustoca pri nasipna gustoca pri

uzorka 0 udaraca (gmLt) 10 udaraca (gmL™) 100 udaraca (gmL?)
K50 0,5917 0,6484 0,7396
K60 0,5835 0,6398 0,7150
K70 0,5306 0,5725 0,6906
TES50 0,5544 0,6026 0,7809
TE60 0,5125 0,6062 0,7047
TE70 0,5396 0,5942 0,7295
M50 0,4735 0,5315 0,6331
M60 0,5356 0,5787 0,6713
M70 0,5515 0,5760 0,6894

Nasipna gusto¢a predstavlja omjer mase granuliranog materijala i volumena kojeg taj materijal
zauzima nakon stavljanja u mjerni cilindar. Ova gustoca ovisi o brojnim ¢injenicama, kao §to su
npr. oblik 1 veli¢ina Cestica, povrSina Cestica, prethodni proces obrade (npr. uvjeti susenja kod
dehidratiranih namirnica), metoda odredivanja (Lelas, 2006). Dobivene vrijednosti za slobodnu
nasipnu gustocu i nasipne gusto¢e nakon 10 i 100 vibracija prikazane su u tablici 9. Slobodna
nasipna gustoéa kreée se u rasponu od 0,47 do 0,59 gmL™, dok se nasipna gustoéa o¢itana nakon
10 vibracija kreée u rasponu od 0,53 do 0,65 gmL™. O¢itana nasipna gusto¢a nakon 100 vibracija
krecée se u iznosu od 0,63 do 0,78 gmL™. Kao $to je vidljivo iz tablice vrijednosti nasipne gustoée
rastu s porastom brojem vibracija kojima je izlozena menzura s prahom. Sto se ti¢e temperature
suSenja i dodataka upotrijebljenih u ovom radu, oni nisu imali utjecaja na nasipne gusto¢e kakao

prahova.
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4.2.3.3. Svojstva tecenja odredena reometarskom metodom
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Slika 12. Graficki prikaz rezultata za indeks kohezije (K-kontrola, TE- tekuci ekstrakt, M-
mikroinkapsulirani ekstrakt)

m50°C m60°C m70°C

300

E 250

e

=

- 200

B

£ 150

g

2 100

Sh

& 50
0

K TE M

Oznaka uzorka

Slika 13. Grafi¢ki prikaz rezultata za test stvaranja ¢vrstog kolaca (K-kontrola, TE- tekuci ekstrakt,
M-mikroinkapsulirani ekstrakt)

TeCenje je vazno svojstvo praskastog materijala zbog utjecaja na kompresiju, pakiranje,
formulaciju, mijesanje i transport (Knowlton i sur., 1994). Kombinacija fizikalno-kemijskih
svojstava praha, kao §to su gustoa praha, veliCina i oblik Cestica, struktura i karakteristike
povrSine praha, te sadrzaj vlage, bjelan¢evina i masnoca utjecu na svojstva teCenja praha (Kim i

sur., 2005; Liu i sur., 2008). Dobiveni rezultati mjerenja svojstva tecenja testom kohezivnosti
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prikazani su na slici 12 i izrazeni su kao indeksi kohezije na temelju kojih je provedena
karakterizacija prahova pomocu tablice 4 u poglavlju Eksperimentalni dio. Iz rezultata se moze
zakljuciti da su uzorci K50 i K70 karakterizirani kao kohezivni uzorci, jer su njihovi indeksi
kohezije iznosili 14,00 i 14,92. Uzorak K60 ima indeks kohezije 13,47 $to ga karakterizira kao
prah sa svojstvom laganog tecenja, ali je pri gornjoj granici s kohezivno$¢u. Uzorak TE50, Kkoji
spada u skupinu uzoraka koji su sadrzavali tekuci ekstrakt lavande, prikazuje svojstvo kohezivnosti
(C1=14,74), dok je uzorak TEGO vrlo kohezivan prah s indeksom kohezije 16,10. Uzorak TE70 je
izrazito kohezivan prah, jer indeks kohezije iznosi 19,10. Uzorci koji su sadrzavali
mikroinkapsulirani ekstrakt lavande karakterizirani su kao izrazito kohezivni prahovi jer su se
indeksi kohezije kretali u rasponu od 19,10 do 26,57. Bels¢ak i sur. (2011) su okarakterizirali
kakao prahove kao izrazito kohezivne prahove, §to se djelomi¢no podudara s rezultatima
dobivenim u ovom radu. Upotrijebljene temperature susenja nisu imale utjecaja na kohezivnost
prahova, dok su koriSteni dodaci imali utjecaja na kohezivnost prahova, jer njihovim dodatkom

doslo je do povecanja indeksa kohezije.

Tendencija praha za stvaranje ¢vrstog kolaca jest nepozeljan fenomen u kojem se prahovi
transformiraju u ljepljivi, nepozeljan materijal, Sto rezultira gubitkom funkcionalnosti i
smanjenom kvalitetom praha (Aguilera i sur., 1995). Prahovi koji su stvorili ¢vrsti kola¢ mogu
rezultirati razli¢itim mjeSavinama koje mogu biti u rasponu od malih agregata koji se lako mogu
slomiti do tvrdih agregata za Cije je lomljenje potreban ¢eki¢ (Barbosa-Canovas i sur., 2005).
Svojstva prahova za stvaranjem kolaca vazno je znati jer ¢e prahovi biti skladiSteni u spremnicima
ili silosima ili biti transportirani tijekom proizvodnog procesa (Benkovi¢ i Bauman, 2009).
Prosje¢na snaga stvaranja ¢vrstog kolaca prikazana je na slici 13. 1z dobivenih rezultata odmah je
vidljivo da uzorci suseni pri 70 °C pokazuju vise vrijednosti prosjecne ¢vrstoce kolaca nego uzorci
suSeni pri ostalim temperaturama. Dobivene vrijednosti za uzorke susene pri 70 °C iznose:
kontrola - 113,72 (g mm), tekudi ekstrakt - 155,36 (g mm) i mikroinkapsulirani ekstrakt - 227,94
(9 mm). Sljedeci po redu su uzorci suseni pri 50 °C, ¢ije vrijednosti iznose za kontrolu 104,49 (g
mm), tekuéi ekstrakt 93,41 (g mm) i za mikroinkapsulirani ekstrakt 72,90 (g mm). Uzorci suSeni
pri 60 °C imaju najnize vrijednosti prosjecne ¢vrstoce kolaca: kontrola 47,43 (g mm), tekuci
ekstrakt 60,33 (g mm) i za mikroinkapsulirani ekstrakt 67,01 (g mm). Ono S§to se iz dobivenih
rezultata moze primijetiti da temperatura nije imala utjecaja na vrijednosti prosjecne cvrstoce

kolaca, dok su koristeni dodaci imali utjecaja. Buduc¢i da se u kakao praskastu mjeSavinu dodao
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Cisti, neviskozni vodeni ekstrakt lavande, koji je ,,razrijedio* nastalu mjesavinu, tako je doslo do
pada ¢vrstoce nastalog kolaca. S druge strane dodavanjem Zelatine sadrzane u mikrokapsulama
dovelo je do povecanja vrijednosti ¢vrsto¢e kolaca, upravo zbog toga Sto se zelatina koristi kao
vezivno sredstvo, koja djeluje kao adheziv zbog visoke viskoznosti, koju ima njegova vodena

otopina (Sun i sur., 2008), i time osigurava kohezivnost bitnu za vezanje ¢vrstih Cestica (Barbosa-
Canovas i sur., 2005).

4.2.3.4. Rekonstitucijska svojstva

m50°C m60°C m70°C

K TE
Oznaka uzorka

Slika 14. Graficki prikaz rezultata za disperzibilnost (K-kontrola, TE- tekuci ekstrakt, M-
mikroinkapsulirani ekstrakt)
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Slika 15. Graficki prikaz rezultata za topljivost (K-kontrola, TE- tekuci ekstrakt, M-
mikroinkapsulirani ekstrakt)

Disperzibilnost je svojstvo praha da se u potpunosti rasprsi u odredenoj koli¢ini vode pri odredenoj
temperaturi (Fang i sur., 2007). Dobiveni rezultati prikazani su na slici 14. Vremena
disperzibilnosti za kakao praSkaste mjeSavine kretale su se u rasponu od 21 s do 32 s. Ono §to je
vidljivo iz slike je da uzorku TE60 potrebno je najduze vrijeme (32 s) da se u potpunosti rasprsi u
vodi. Zatim slijedi uzorak M50 s vremenom od 28,5 s, nakon toga uzorak K60 s vremenom 26,5
s. Padaju¢im slijedom idu K70 i M60 s istim vremenom (24 s), TE50 (23,5 s), TE70 (23 s), K50
(22,5 s). Najmanje vrijeme potrebno je uzorku M70 za potpuno rasprSivanje u vodi (21 S).

Koristene temperature suSenja i dodaci nisu imali utjecaja na disperzibilnost kakao prahova.

U ovome radu topljivost prikazana je kao indeks topljivosti, odnosno kao ml zaostalog taloga u
Falcon kiveti. Sto je manji volumen zaostalog taloga to zna¢i da prah pokazuje bolju topljivost.
Topljivost je vazan pokazatelj sposobnosti prahova da ostanu homogeno pomijesani s vodom, tj.
Cini stabilnost smjese koju ¢ine Cestice otopljene u tekuéini (Franco i sur., 2016). Dobiveni rezultati
prikazani su naslici 15 te se moze vidjeti da se volumen taloga zaostalog u kiveti kretao u rasponu
od 0,8 do 1,5 mL. Najmanji indeks topljivosti izmjeren je kod uzorka K60 (0,8 mL). U rastu¢em
slijedu kre¢u se uzorci K50 i M50 s indeksom topljivosti 1,2, mL. Zatim slijedi uzorak M60 s
indeksom topljivosti 1,45 mL. Bez razlike najvece indekse topljivosti imaju uzorci TE60, TE70,
K70 i M70 (1,5 mL). Temperature suSenja imale su utjecaja na topljivost kakao praskastih
mjeSavina, jer povetanjem temperature susenja povecala se topljivost kakao prahova. S druge

strane, koriSteni ekstrakti od lavande nisu imali utjecaja na topljivost proizvoda.
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4.3. REZULTATI ODREDIVANJA KEMIJSKIH SVOJSTAVA PJENE | PRAHOVA

4.3.1. Rezultati odredivanja udjela ukupnih polifenola Folin-Ciocalteau metodom
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Slika 16. Udjel ukupnih polifenola (mg GAE L) u pjeni i prahu osusenom na T pri 50, 60 i 70 °C

Udjel ukupnih polifenola u ovom radu odreden je Folin-Ciocalteau metodom. Prijasnja istrazivanja
pokazuju da se raspon udjela ukupnih polifenola u lavandi krec¢e od 5,4 £ 0,2 do 50,6 £+ 3,16 mg
GAE/ g (Miliauskas i sur., 2004; Spiridon i sur., 2011). Dobivene rezultate udjela ukupnih
polifenola (mg GAE /L) u pjeni i prahu osusenom na temperaturama pri 50, 60 i 70 °C prikazuje
slika 16. Tako je najveci udjel polifenola za prahove zabiljezen kod uzorka M60 (1,40 mg GAE L
1), a u padajuéem nizu slijede uzorci TE70 (0,67 mg GAE L?), K50 (0,65 mg GAE L), TE6O
(0,64 mg GAE L1, TE50 (0,59 mg GAE L), M50 (0,58 mg GAE L*M70 (0,52 mg GAE L),
K70 (0,49 mg GAE L) i na kraju najmanji udjel polifenola ima K60 (0,45 mg GAE L™). Kod
pjene najveéi udjel polifenola zabiljezen je kod K50 (0,62 mg GAE L), zatim slijede M70 (0,51
mg GAE L), M60 (0,45 mg GAE L), TE60 (0,44 mg GAE L), K60 (0,41 mg GAE LY), TE50
(0,40 mg GAE L), K70 (0,39 mg GAE L), M50 (0,37 mg GAE L), a najmanji udjel polifenola
utvrden je kod TE70 (0,35 mg GAE L™). Usporedbom dobivenih vrijednosti vidljivo je da
praskaste mjeSavine sadrzavaju veci udjel polifenolnih spojeva nego pjene. Takav rezultat se
poklapa s rezultatima dobivenim u istrazivanju Lobo i suradnika (2017) koji su proizvodili prah
od manga susSenjem u pjeni. Prema njima povecana koli¢ina ukupnog polifenolnog sadrzaja u
suhim uzorcima, u odnosu na pjene, vjerojatno je posljedica toplinske obrade, koja najvjerojatnije

olakSava ekstrakciju polifenolnih spojeva koji su povezani s matricom hrane. Iste rezultate su
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dobili autori Wojdyto 1 sur. (2014) koji su ispitivali utjecaj konvencionalnog 1 vakuumskog suSenja
na vis$njama. Oni smatraju da to ponasanje moze biti posljedica ¢injenice da je veliki postotak
polifenolnih spojeva vezan za stanicne strukture, a tretmani suSenja oslobadaju vezane
fitokemikalije iz materijala kako bi ih ucinili dostupnijima u ekstrakciji. Chism i Haard (1996)
navode da voce i povrée obi¢no imaju visok sadrzaj polifenolnih spojeva u svojim vanjskim
dijelovima, budué¢i da su polifenoli metabolicki meduproizvodi i1 obi¢no se nakupljaju u
vakuolama. U kakau mogu se identificirati tri skupine polifenola: katehini, koji ¢ine oko 37 %
sadrzaja polifenola, antocijanidini (oko 4 %) i proantocijanidini (oko 58 %). Od katehina, (-) -
epikatehin najvise je prisutan (do 35 %), dok su (+) - katehin, (+) - galokatehin i (-) epigalokatehin
prisutni u manjim koli¢inama (Wollgast i Anklam, 2000). Niti temperature su$enja niti dodaci nisu

imali utjecaja na udjel ukupnih polifenola pjena i prahova.

4.3.2. Rezultati odredivanja antioksidacijskog kapaciteta utvrdenog DPPH metodom

K50 K60 K70 M60 M70

Slika 17. Antioksidacijski kapacitet odreden DPPH metodom (umol Troloxa L) u pjeni i prahu
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Antioksidacijski kapacitet pjene 1 praskastih mjesavina u ovom radu odreden je DPPH metodom
(umol Troloxa L), odredivanjem koja se temelji detekciji potencijalnog antioksidanta za prijenos
jednog elektrona kako bi se smanjio slobodni radikal DPPH te su dobiveni rezultati prikazani su
naslici 17. Najveci antioksidacijski kapacitet za prahove utvrden je kod TE60 (2,88 pumol Troloxa
L1),zatim slijede TE70 (2,86 umol Troloxa L), K50 (2,69 pmol Troloxa L), M70 (2,68 pmol
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Troloxa L), TE50 (2,54 umol Troloxa L), M60 (2,54 umol Troloxa L), K70 (2,52 umol
Troloxa L), K60 (2,47 pmol Troloxa L) i na kraju najmaniji antioksidacijski kapacitet ima M50
(2,22 umol Troloxa L™). Sto se ti¢e pjene najveéi antioksidacijski kapacitet izmjeren je kod K50
(2,27 pmol Troloxa L), zatim u padaju¢em nizu slijede K70 (2,25 pumol Troloxa L), K60 (2,18
umol Troloxa L), TE70 (2,10 umol Troloxa L), M70 (1,94 umol Troloxa L), M60 (1,88 pmol
Troloxa L), TE6O (1,78 pmol Troloxa L), M50 (1,57 pumol Troloxa L) i najmanji
antioksidacijski kapacitet ima TE50 (1,24 umol Troloxa L™). Antioksidacijski kapacitet odreden
DPPH metodom pokazuje sli¢an trend kao udjel ukupnih polifenola, odnosno antioksidacijski
kapacitet je nakon suSenja veci nego onaj izmjeren u pjeni. Veci antioksidacijski kapacitet nakon
susenja dobili su i Lobo i suradnici (2017) koji tu pojavu objasnjavaju time da je postupak susenja
u pjeni metoda koja se koristi za smanjenje izloZenosti visokim temperaturama i dugim vremenima
toplinske obrade, Sto moze objasniti visoki kapacitet antioksidansa u osuSenim uzorcima.
Temperature suSenja imale su utjecaj na antioksidacijski kapacitet pjene, jer povecanjem
temperature suSenja doslo je do smanjenja antioksidacijskog kapaciteta pjene, dok na
antioksidacijski kapacitet prahova nisu imale utjecaja. Takoder, upotrijebljeni dodaci nisu imali

utjecaja na antioksidacijske kapacitete pjene i prahova.
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4.4. REZULTATI ODREDIVANJA SENZORSKOG SVOJSTVA DOBIVENOG PRAHA
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Slika 18. Rezultati senzorske analize dobivenih prahova

Dobiveni prahovi, koji su bili bez dodataka 1 koji su sadrzavali tekuci i mikroinkapsulirani ekstrakt
lavande, senzorsko su ocijenjeni. Sveukupno za ispitivanje bilo je 9 uzoraka, koji su se osim
dodataka medusobno razlikovali i prema temperaturama pri kojima su bili suseni: 50, 60 i 70 °C.
Uzorcima su ocjenjivana sljedeca senzorska svojstva: izgled, boja, miris, slatkoc¢a, naknadni okus
i biljni okus. Navedena senzorska svojstva ocjenjivana su hedonistickom skalom, gdje se uz svaki
parametar dodjeljivala ocjena od 1 do 9 ( 1- najmanje svidanje, 9- najvece svidanje) na
ocjenjivackim listi¢cima. Ocjene senzorske procjene koriStene su za prikaz ukupne srednje ocjene
za svako senzorsko svojstvo kakao praskastih mjeSavina obogacenog tekuéim i
mikroinkapsuliranim ekstraktima lavande prikazane na slici 18 u obliku ,,paukove mreze* , pri
¢emu se procijenjeni intenzitet svakog od ocijenjenih senzorskih svojstava povecava s pove¢anom
udaljenosti od centralne tocke (Lawless i Heymann, 2010).

Gledaju¢i ocjene za izgled uzorak K50 dobio je najvecu ocjenu (8,50), dok je uzorak TE70 dobio
najmanju ocjenu (5,8). Kod ocjenjivanja boje najvecu ocjenu dobio je uzorak K50, dok je najmanju

ocjenu dobio TE70 (6,3). Za slatko¢u napravljenog kakao napitka najbolju ocjenu dobio je uzorak
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K50 (8,3), dok je najmanju ocjenu dobio M60 (6,5). Najbolje prihva¢eni naknadni okus imali su
uzorci K50 i K60 s ocjenom 8,3, dok su najmanje prihvaéeni uzorci TE70 i M70 s ocjenom 6,3.

Sto se ti¢e biljnog okusa u kakao napitcima najbolju ocjenu dobio je uzorak M50 (6,8), a najmanju
ocjenu dobio je uzorak TE70 (5,8). Usporedujuci kakao prahove s dodacima, moze se zakljuciti
da nema pretjerane razlike u prihvacenosti izmedu dodanog tekuceg ekstrakta 1
mikroinkapsuliranog ekstrakta lavande. Prahovi koji sadrze bilo tekuée bilo mikroinkapsulirane
ekstrakte i suSeni su na najvisoj temperaturi (70 °C) imali su najmanje rezultate senzorske analize,
odnosno najmanje su prihvacéeni od strane panelista, dok su najbolje prihvaceni kakao prahovi koji

sadrze bilo tekuce bilo mikroinkapsulirane ekstrakte, ali su suSeni na najmanjoj temperaturi (50

°C).
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4.5. STATISTICKA ANALIZA

Vrste dodataka kori$tene u ovom radu su vodeni i mikroinkapsulirani ekstrakt lavande, koji su
dodavani u napravljene pjenaste kakao mjeSavine te je sve skupa suSeno pri temperaturama od 50,
60 i 70 °C. Iz statisti¢ke analize temeljem Spearmanovih koeficijenata (tablica 10) vrste dodatka
su imale utjecaja na odredene fizikalne, kemijske parametre te na senzoriku gotovog proizvoda.
Vrsta dodataka imala je znacajan utjecaja na d(0,1), D[3,2] parametre veli¢ine Cestica te su obje
vrste dodataka povecale veli¢ine Cestica s obzirom na kontrolu. Indeksi kohezije su povecani
dodatkom obje vrste ekstrakata te su takvi prahovi okarakterizirani kao vrlo i izrazito kohezivni
prahovi, za razliku od kontrole, ¢iji su prahovi kohezivni. Visi Spearmanov koeficijent za indekse
kohezije jest takav vjerojatno zbog Zelatine koja je upotrijebljena prilikom izrada mikrokapsula.
Sto se ti¢e kemijskog dijela analize, vrste dodataka imale su negativan utjecaj na antioksidacijski
kapacitet pjene odreden DPPH metodom. To se moZe objasniti dodatkom zelatine prilikom
proizvodnje mikrokapsula, Sto je dovelo do ,razrjedenja“ otopine, odnosno do smanjenja
antioksidacijskog kapaciteta. Kod senzorske analize dodaci su imali utjecaja na slatko¢u dobivenih
instant kakao prahova te na naknadni okus kakao prahova. Dodani ekstrakti nisu utjecali na
prihvatljivost/odbojnost dobivenih prahova, ve¢ prihvatljivost proizvoda ovisi o preferencijama
potrosaca.

Susenje u pjeni u ovom radu provodilo se pri temperaturama od 50, 60 i 70 °C. Kao $to je prikazano
u tablici 10, temperatura je imala pozitivan utjecaj na suhu tvar praha. Povecanje koristene
temperature dovelo je do povecanja udjela suhe tvari instant kakao prahova. Osim toga
temperatura je imala negativan utjecaj na d(0,5) i d(0,9) parametre veli¢ine Cestica, gdje je su
povecanjem temperature dobivene Cestice manjih dimenzija. Kod topljivosti prahova detektiran je
znaajan utjecaj temperature, gdje se povecanjem temperature suSenja povecala topljivost
dobivenih proizvoda. To se objaSnjava time da vi$a temperatura rezultira prahom vece poroznosti,
Sto rezultira vecom kontaktnom povr§inom izmedu praha i vode time ve¢om topljivoséu (Chun i
sur., 2010). Dobiveni rezultati podudaraju se s rezultatima istrazivanja Azizpoura i suradnika
(2016) koji proizvodili prah od skampa primjenom susenja pomocu pjene. Njihov zakljucak je taj
da je do povecanja topljivosti doslo zbog povecanja temperature Sto je vjerojatno uzrokovalo
porast poroznosti uz ujednacenost pora uzoraka suSenih na viSim temperaturama, u usporedbi s

onima suSenim na nizim temperaturama. Kod senzorike temperatura imala je negativan
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signifikantni utjecaj na izgled i boju dobivenih kakao prahova, $to znaci da bi se kao dio buducih
istrazivanja trebalo provesti optimiranje parametara suSenja kako bi se dobili najbolji prahovi u
smislu senzorskih svojstava.

Veli¢ina Cestica d(0,1) ima negativan signifikantni utjecaj na izgled, miris, slatko¢u i naknadni
okus kakao-prahova. To potvrduje tezu Barbose-Canovas i sur. (2005) da veli¢ina Cestica ima
utjecaja na izgled, prihvatljivost i teksturu proizvoda. Na udjel polifenola ekstrahiranog iz biljnog
materijala bitno utjece i veliCina Cestica uzorka. Tako u ovom radu parametri veli¢ine ¢estica d(0,5)
i d(0,9) i D[4,3] imaju pozitivan signifikantni utjecaj na udjel ukupnih polifenola kakao-praha.
Manje veli¢ine Cestica povecavaju prinos ekstrakcije, zbog vece povrsine po jedinici mase praha
Sto rezultira ve¢om dostupno$c¢u analita otapalu upotrebljenom za ekstrakciju. Osim toga, brzina
migracije analita kroz pore ¢vrste matrice takoder se povecava sa smanjenjem veli¢ine Cestica
(Luthria, 2008). Parametri d(0,1) i D[3,2] imaju znacajan utjecaj na indeks kohezije, odnosno $to
je veca velicina Cestica to se povecava kohezivnost prahova §to je suprotno literaturnim navodima.
Uobicajeno je da prahovi koji sadrZze manje velicine Cestica pokazuju vecu kohezivnost upravo
zbog vece povrsine i jac¢ih van der Waalsovih sila (Fitzpatrick, 2005). Rezultati dobiveni u ovom
radu mogu se pojasniti kompleksnim medudjelovanjem viSe parametara na indeks kohezije
(prisustva ekstrakta, prisustva zelatine u mikroinkapsuliranom ekstraktu i sl.), a ne samo veli¢ine
Cestica kao zasebnog parametra. Osim veliCine Cestica na kohezivnost imaju utjecaja vlaga,
temperatura i oblik estica. Kako bi se bolje ispitala medudjelovanje navedenih faktora, u budué¢im
je istrazivanjima potrebno je provesti analizu pod elektronskim mikroskopom, koja moze otkriti
strukturu samih Cestica te eventualne razlike u njihovoj poroznosti. Nasipne gusto¢e nakon 10 i
100 vibracija imaju negativan utjecaj na indekse kohezije, dok nasipna gustoca pri 0 vibracija nije
imala signifikantni utjecaj zbog pogreske prilikom ocitavanja slobodnog nasipnog volumena u
menzuri u kojoj se prah vrlo ¢esto nakon nasipavanja smjesta pod odredenim kutevima ili se lijepi
na stijenke menzure $to otezava ocitavanje volumena i povecava pogresku metode. Indeks kohezije
ima negativan utjecaj na izgled, slatko¢u i naknadni okus prahova, §to ¢ini takve prahove manje
pozeljnim krajnjim potrosa¢ima. Prosjetna snaga kolaca ima signifikantni utjecaj na
disperzibilnost prahova, odnosno poveéanjem vrijednosti prosjecne snage kolaa smanjuje se
disperzibilnost dobivenih prahova, $to predstavlja logic¢an zakljucak s obzirom na to da je prema
literaturnim podacima poznato da prahovi s viSom prosjec¢nom ¢vrstocom kolaca pokazuju i jace

privlacne sile medu Cesticama ili slojevima praha te ih je stoga puno teze odvojiti te samim time 1
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rasprSiti u odredenom otapalu (Barbosa-Canovas i sur., 2005) Topljivost je svojstvo koje je
relevantno za potroS$nju gotovih proizvoda jer utjee na percepciju potroSaca na svojstvo okusa
kona¢nog proizvoda. U ovom radu topljivost ima negativan utjecaj na izgled, boju i miris
dobivenih prahova buduc¢i da je tijekom ocjenjivanja kod uzoraka s losijom topljivosti u ¢asi bio

vidljiv talog neotopljenog, $to je snizilo ocjene za navedene parametre.
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Tablica 10. Spearmanovi korelacijski koeficijenti. Vrijednosti u kurzivu pokazuju signifikantnu ovisnost parametara (p<0,05)

Vista | Temperat rg;esrfgc(: suhatvar| suhatvar|d(0.1) d(0,9) d(0.9) 0f3.2) | 048] | il iy | G850 gusoea | o | s (disperzibi topvost) TR FDPRH [ DPRH | L L naknadn) - Okus
dodatka | ura (°C) 1. |piene (%)|praha (%) (um) | (um) |(um) | (um) | (um) 1 1 1 nost(s) | (mL) | pjena piena prah iokus |ekstrakta
mL™) (gmL) | (gml") [100 (g mL")

Variabla
Vrsta dodatka 1,00 0,00 -0,53 -0,37 0,26 0,84 037 032 095 037 -0,47 -0,58 -0,63 0,9 0,11 0,00 0,22 0,00 0,32 -0,69 -0,05 -0,48 -0,39 -0,50 -0,75 -0,72 0,50
Temperatura (°C) 0,00 1,00 0,42 0,11 0,95 0,21 -0,69 -0,74 0,00 -0,69 -0,16 -0,32 -0,21 0,37 0,47 -0,24 0,76 -0,16 -0,16 0,37 0,21 -0,80 -0,77 = -0,50 -0,51 -0,48 -0,45
gusto¢a pjene (g/ml) -0,53 0,42 1,00 0,57 0,22 -0,52 -0,45 -0,45 -0,48 -0,45 0,23 0,13 -0,05 -0,20 0,23 -0,24 0,25 0,48 -0,35 0,83 0,07 0,05 0,09 0,44 0,22 0,39 0,04
stabilnost pjene (%)
suhatvar pjene (%) -0,37 0,11 0,57 1,00 -0,12 -0,45 -0,48 -0,32 -0,38 -0,48 0,07 -0,17 -0,35 -0,25  -0,10 0,13 -0,34  -0,02 -0,63 0,60 -0,68 0,32 0,26 0,75 0,49 0,64 0,28
suhatvar praha (%) 0,26 0,95 0,22 -0,12 1,00 0,42 -0,52 -0,62 0,23 -0,52 -0,20 -0,40 -0,27 0,57 0,50 -0,29 0,79 -0,12 -0,03 0,12 0,25 -0,9 -0,85 @ -0,69 -0,72 -0,71 -0,36
d(0,1) (um) 0,84 0,21 -0,52 -0,45 0,42 1,00 0,37 033 093 0,37 -0,55 -0,55 -0,52 0,87 0,20 -0,02 0,44 -0,23 0,62 -0,48 0,13 -0,70  -0,57  -0,70 -0,83 -0,81 0,19
d(0,5) (um) 0,37 -0,69 -0,45 -0,48 -0,52 0,37 1,00 0,97 0,50 1,00 0,08 0,22 0,07 0,13 -0,22 -0,07 -0,31 0,35 0,77 -0,37 0,17 0,31 0,43 -0,02 -0,11 -0,09 0,45
d(0,9) (um) 0,32 -0,74 -0,45 -0,32 -0,62 0,33 0,97 1,00 0,47 0,97 0,02 0,22 -0,02 0,07 -0,37 0,10 -0,43 | 0,27 0,72 -0,32 0,03 0,39 0,53 0,12 -0,01 0,05 0,49
D{3,2] (um) 0,95 0,00 -0,48 -0,38 0,23 0,93 0,50 0,47 1,00 0,50 -0,50 -0,53 -0,62 0,9 0,13 -0,03 0,28 0,00 0,55 -0,55 0,05 -0,51 -0,37 -0,50 -0,76 -0,71 0,50
D{4,3] (pm) 0,37 -0,69 -0,45 -0,48 -0,52 0,37 1,00 0,97 0,50 1,00 0,08 0,22 0,07 0,13 -0,22 -0,07 -0,31 0,35 0,77 -0,37 0,17 0,31 0,43 -0,02 -0,11 -0,09 0,45
nasipna gustoéa 0 (g mL’l) -0,47 -0,16 0,23 0,07 -0,20 -0,55 0,08 0,02 -0,50 0,08 1,00 0,70 0,70 -0,55 0,12 -0,63 -0,46 = 0,47 -0,05 0,45 0,15 0,47 0,40 0,29 0,45 0,26 -0,14
nasipna gustoéa 10 @ mL?| -058 | -032 013  -017  -040 -055 022 022 -053 022 0,70 1,00 075  -0,70 -037 -008 -038 045 018 030 047 053 063 024 044 | 037 -033
nasipna gustoéa 100 (g mL| -0,63 -0,21 -0,05 -0,35 -0,27  -0,52 0,07 -0,02 -0,62 0,07 0,70 0,75 1,00 -0,72 0,08 -0,35 -0,22 0,03 0,12 0,20 0,47 0,36 0,24 -0,01 0,49 0,20 -0,60
a 0,90 0,37 0,20 -0,25 057 087 013 007 090 013 -0,55 -0,70 0,72 1,00 037 -013 057 0,00 030 | -038 007 -075 -064 -057 -0,86 -0,79 0,40
MCS 0,11 0,47 0,23 -0,10 050 | 020 -022 -0,37 013 -022 0,12 -0,37 0,08 037 100 -080 055 -0,07 0,05 027 028 -051 -068 -0,32 -019 -045 -0,04
disperzibilnost (s) 0,00 024 024 013 -0,29 -0,02 -0,07 0,10 -0,03 -0,07 -0,63 -0,08 -03  -013 -080 1,00  -017 -033 -018 -037 -033 0417 028 | 016 006 | 032  -0,02
topivost(mL) 0,22 0,76 0,25 -0,34 0,79 0,44 -0,31 -0,43 0,28 -0,31 -0,46 -0,38 -0,22 0,57 0,55 -0,17 1,00 -0,09 0,20 0,05 0,55 -0,87  -0,80 -0,67 -0,66 -0,64 -0,29
TPC pjena 0,00 -0,16 0,48 -0,02 -0,12 -0,23 0,35 0,27 0,00 0,35 0,47 0,45 0,03 0,00 -0,07 -0,33 -0,09 1,00 0,13 0,25 0,28 0,29 0,46 0,29 -0,04 0,11 0,44
TPC prah 0,32 -0,16 -0,35 -0,63 -0,03 0,62 0,77 0,72 055 0,77 -0,05 0,18 0,12 0,30 0,05 -0,18 0,20 0,13 1,00 -0,15 0,55 -0,22  -0,03 -0,44 -0,41 -0,44 0,02
DPPH pjena -0,69 0,37 0,83 0,60 0,12 -0,48 -0,37 -0,32 -0,55 -0,37 0,45 0,30 0,20 -0,38 0,27 -0,37 0,05 0,25 -0,15 1,00 0,07 0,12 0,12 0,44 0,40 0,43 -0,15
DPPH prah -0,05 0,21 0,07 -0,68 0,25 0,13 0,17 0,03 0,05 0,17 0,15 0,47 0,47 0,07 0,28 -0,33 0,55 0,28 0,55 0,07 1,00 -0,36  -0,22  -0,50 -0,28 -0,43 -0,40
izgled -0,48 -0,80 0,05 0,32 -090 -0,70 0,31 0,39 -0,51 0,31 0,47 0,53 0,36 -0,75 -0,51 0,17 -0,87 0,29 -0,22 0,12 -0,36 1,00 0,93 0,82 0,82 0,85 0,28
boja -0,39 -0,77 0,09 0,26 -0,85 -0,57 043 053 -0,37 0,43 0,40 0,63 0,24 -0,64  -0,68 0,28 -0,80 0,46 -0,03 0,12 -0,22 0,93 1,00 0,77 0,64 0,78 0,33
miris -0,50 -0,50 0,44 0,75 -069 -0,70 -0,02 0,12 -0,50 -0,02 0,29 0,24 -0,01 -0,57  -0,32 0,16 -0,67 0,29 -0,44 0,44 -0,50 0,82 0,77 1,00 0,80 0,92 0,45
slatko¢a -0,75 -0,51 0,22 0,49 -0,72 -0,83 -0,11 -0,01 -0,76 -0,11 0,45 0,44 0,49 -0,86  -0,19 0,06 -0,66 = -0,04 -0,41 0,40 -0,28 0,82 0,64 0,80 1,00 0,89 -0,02
naknadni okus -0,72 -0,48 0,39 0,64 -0,71  -0,81 -0,09 0,05 -0,71 -0,09 0,26 0,37 0,20 -0,79  -0,45 0,32 -0,64 0,11 -0,44 0,43 -0,43 0,85 0,78 0,92 0,89 1,00 0,13
Okus ekstrakta 0,50 -0,45 0,04 0,28 -0,36 0,19 045 049 0,50 0,45 -0,14 -0,33 -0,60 0,40  -0,04 -0,02 -0,29 0,44 0,02 -0,15 -0,40 0,28 0,33 0,45 -0,02 0,13 1,00
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5. ZAKLJUCCI

Provedbom eksperimenata i analize rezultata doneseni su sljedeci zakljudci:

1.

Dobiveni rezultati omjera udjela vlage aproksimirani su s odabranim modelima susenja
u tankom sloju te dobivene vrijednosti najbolje aproksimira Page model susenja s
koeficijentima determinacije u rasponu od 0,9797 do 0,9974.

Povecanjem temperature povecala se | brzina suSenja. KoriSteni dodaci takoder su imali
utjecaja, te njihovim dodatkom u kakao mjesavinu doslo je do povecanja brzine susenja
za razliku od kontrole.

Primjenom vise temperature susenja doslo je do povecanja udjela suhe tvari praha.
Dodani ekstrakti od lavande nisu imali signifikantnih utjecaja na vlagu kakao prahova
dobivenih suSenjem u pjeni.

Dodatak ekstrakata lavande u kakao prahove dovelo je do povecanja vrijednosti indeksa
kohezije, odnosno takvi prahovi su opisani kao vrlo i izrazito kohezivni prahovi, za
razliku od kakao praha bez dodataka koji je okarakteriziran kao kohezivan prah. S druge
strane, temperatura nije imala signifikantni utjecaj na indekse kohezije.

Iz dobivenih rezultata vidljivo je da uzorci suseni na 70 °C pokazuju vise vrijednosti
prosjecne ¢vrstoce kolaca nego uzorci suseni na ostalim temperaturama.

Prema dobivenim rezultatima pokazalo se da najbolja rekonstitucijska svojstva imaju
prahovi suseni pri temperaturi od 50 °C.

Dobiveni kakao prahovi nakon susSenja imali su ve¢i udjel ukupnih polifenola i1 veci
antioksidacijski kapacitet nego pripravljene pjene prije suSenja.

Najbolje prihvaceni kakao prahovi od strane panelista su uzorci suseni pri temperaturi
od 50 °C, dok su uzorci suseni pri 70 °C najmanje prihvaceni. Dodani tekuci ekstrakt i
mikroinkapsulirani ekstrakt u kakao prahove ne utjecu na prihvacenosti/odbojnosti

proizvoda, ve¢ prihvacenost ovisi o preferencijama potrosaca.
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