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ROMAN PAWLOWICZ

WPLYW PROCEDURY TERMOSTATOWANIA ORAZ SPOSOBU
PRZEPROWADZENIA POMIARU NA WYNIKI OCENY
ZAWARTOSCI FAZY STALEJ W WYBRANYCH TEUSZCZACH

Streszczenie

Pulsacyjny magnetyczny rezonans jadrowy jest metoda zalecang przez normy mig¢dzynarodowe do
oznaczania zawartosci fazy statej w tluszczach. Przed wykonaniem tego oznaczenia ttuszcze poddaje sig
termostatowaniu. Procedury termostatowania uwzgledniaja réznice w sposobie krystalizacji ttuszczéw.
Czynnik ten byt podstawa podzialu tluszczéw na grupy. Zgodnie z norma ISO 8292, dotyczaca
oznaczania zawarto$ci fazy stalej, ttuszcze podzielono na cztery grupy: (1) masto kakaowe i jego
rownowazniki, (2) olej palmowy, (3) 16j i jego frakcje oraz (4) inne tluszcze. W innych normach (IUPAC,
AOCS, PORIM) tluszcze podzielono na dwie grupy: (1) masto kakaowe i jego réwnowazniki oraz (2)
inne tluszcze. W przypadku oleju palmowego oraz loju istnieja zatem dwie rézne procedury
termostatowania. Norma ISO zaleca wielogodzinne termostatowanie tych tluszczéw, natomiast pozostale
normy tylko jednogodzinne chtodzenie w temp. 0°C. W niniejszej pracy oznaczono zawarto$¢ fazy stalej
w thuszczach nalezacych, zgodnie z norma ISO, do czterech r6znych grup, tj. w thuszczu kakaowym, oleju
palmowym, toju wotowym oraz tluszczu mlecznym. W kazdym z badanych thuszczow zawartos¢ fazy
statej oznaczono po zastosowaniu jednogodzinnego chiodzenia oraz po wielogodzinnym termostatowaniu.
Ttuszcz kakaowy, olej palmowy oraz 16j termostatowano zgodnie z norma ISO. Do tluszczu mlecznego
zastosowano metodg¢ jak do tluszczu kakaowego. Wielogodzinne termostatowanie tluszczu ma na celu
przeprowadzenie go w trwata form¢ krystaliczna. W przypadku ttuszczéw, w ktorych taka przemiana
zachodzi, tzn. tluszczu kakaowego, oleju palmowego oraz toju, temperowanie powoduje wzrost
zawarto$ci fazy statej. W ttuszczach niewymagajacych temperowania, np. w ttuszczu mlecznym, etap ten
powoduje obnizenie zawarto$ci fazy statej ponizej temperatury, w ktorej thuszcz byt stabilizowany.
Zgodnie z norma ISO, oznaczajac zawarto$¢ fazy statej, wykonuje si¢ pomiar réwnolegly. Niektére
normy (IUPAC, PORIM) przewiduja réwniez mozliwos¢ wykonania pomiaréw szeregowych. Gdy
zastosowana procedura nie jest odpowiednia dla danego ttuszczu, tzn. nie umozliwia przeprowadzenia
tluszczu w trwatq formg krystaliczna, wéwczas stosujac pomiar szeregowy otrzymuje si¢ wyzsze wyniki
zawarto$ci fazy stalej. Spowodowane to jest zachodzeniem przemian polimorficznych w trakcie
termostatowania badanego ttuszczu w kolejnej, coraz wyzszej temperaturze. W przypadku zastosowania
prawidtowej procedury pomiar réwnolegly i szeregowy daje takie same wyniki.
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Stowa Kkluczowe: zawarto$¢ fazy statej, pulsacyjny magnetyczny rezonans jadrowy, termostatowanie
thuszczow, masto kakaowe, olej palmowy, 16j wotowy, ttuszcz mleczny.

Wstep

Najwazniejszym parametrem, ktéry w spos6b ilo§ciowy charakteryzuje cechy
uzytkowe tluszczow statych jest zawarto$¢ fazy stalej. Wczesniej, stosujac metody
posrednie, mierzono tzw. indeks fazy statej (SFI — solid fat index). Tego typu
oznaczenie wykonywano stosujac metody: dylatometryczna [12], densytometryczna
[14], ultradzwigkowa [9], metody spektrofotometryczne [15, 17] i skaningowa
kalorymetri¢ réznicowa [6, 13]. Obecnie, zgodnie z norma ISO, do oznaczania
zawartosci fazy statej w tluszczach (SFC — solid fat content) stosuje si¢ metode
pulsacyjnego magnetycznego rezonansu jadrowego [10].

Wynik indeksu lub zawartos$ci fazy stalej zalezy z jednej strony od zastosowanej
metody analitycznej, a z drugiej od sposobu termostatowania préobki thuszczu przed
pomiarem. Procedury termostatowania zostaty $cisle okreslone jedynie w przypadku
metody dylatometrycznej [1] oraz metod NMR [4, 10, 11, 16]. W przypadku
pozostatych metod analitycznych korzystano z ww. procedur lub przyjmowano
specyficzne sposoby termostatowania.

Sposréd wymienionych metod analitycznych jedynie metoda FTIR nie wymaga
termostatowania ttuszczu przed pomiarem, poniewaz probke analizuje si¢ w postaci
stopionej. Kalibrujac aparat nalezy jednak oznaczy¢ warto$¢ SFI (dylatometria) lub
warto§¢ SFC (NMR) we wzorcach, poddanych odpowiednim procedurom
termostatowania [17].

Norma dot. oznaczania SFI metoda dylatometryczna [1] zaleca procedurg
przygotowania ttuszczu sktadajaca si¢ z nastgpujacych etapéw: (1) stopienie w temp.
80°C, (2) termostatowanie 15 min w temp. 0°C, (3) termostatowanie 30 min w temp.
26,7°C, (4) kolejno 15 min w temp. 0°C, (5) 30 min w najnizszej temp. pomiaru i
wykonanie pomiaru, (6) nastgpne termostatowanie 30 min w kolejnej temperaturze
pomiaru i wykonanie pomiaru, ... itd.

Niektorzy autorzy taka sama procedurg stosowali przygotowujac tluszcze do
oznaczania zawartosci fazy statej metoda pulsacyjnego NMR [8].

W  metodzie ultradzwigkowej stosowano procedur¢ termostatowania
charakterystyczna dla dylatometrii [9]. W metodzie densytometrycznej [14] probka
byta tylko schtodzona i nastgpnie ogrzewana ze stata szybkosciag. Mimo odmiennego
sposobu  przygotowania  préobek  stwierdzono  dobra  korelacje = metody
densytometrycznej z dylatometryczna [14]. W metodzie spektrofotometrycznej [15]
probki oleju palmowego termostatowano jak w metodzie NMR [16] lub stosowano
zmodyfikowana metode z chtodzeniem do -20°C [15]. W przypadku analiz metoda



WPLYW PROCEDURY TERMOSTATOWANIA ORAZ SPOSOBU PRZEPROWADZENIA POMIARU... 71

DSC réwniez stosowano rézne procedury, np. tluszcz termostatowano jak w
dylatometrii [5] albo stosowano tylko gtebokie schtodzenie do -30°C, a nastepnie
ogrzewanie ze stata szybkoscia [13].

Najwigksza liczbe procedur termostatowania prébek przed oznaczeniem
zawartosci fazy statej opracowano w przypadku metody NMR. W zdecydowanej
wigkszos$ci z nich uwzgledniono fakt, ze ttuszcze réznia si¢ sposobem krystalizacji, w
zwigzku z tym wymagaja odmiennych warunkéw (temperatury 1 czasu)
termostatowania, ktére pozwolityby na uzyskanie odpowiedniej formy krystaliczne;j.
Procedury przygotowania prébek przed oznaczeniem zawarto$ci fazy stalej metoda
NMR przedstawiono w tab. 1.

Pierwsza norma AOCS (American Oil Chemists’ Society) na oznaczanie
zawartosci fazy statej metoda NMR (Cd 16-81) byta wielokrotnie aktualizowana.
Jeszcze w wersji z 1997 r. zalecata ona stosowanie do wszystkich tluszczéw takiej
samej procedury [3]. W wersji z 1999 r. wprowadzono juz zasadnicze zmiany [2].
Thuszcze zostaty podzielone na dwie grupy, ktérym przypisano odmienne procedury,
podobnie jak w innych normach [11, 16]. Norma ta opisuje posrednia metod¢ pomiaru
[2]. Nowsza metoda AOCS (Cd 16b-93 w wersji z 1999 r.), przy stosowaniu takich
samych procedur termostatowania, zaleca metode bezposrednia [4].

W metodach opracowanych przez IUPAC i PORIM (Palm Oil Research Institute
of Malaysia), podobnie jak w aktualnych normach AOCS, tluszcze podzielone sa na
dwie grupy. Jedynie w normie ISO 8292 tluszcze zostaty podzielone na cztery grupy.
Z grupy tluszczéw, ktére wg normy IUPAC nie wymagaja termostatowania
wyodrebniono dwa dodatkowe tluszcze (olej palmowy oraz 16j i jego frakcje), ktére
rowniez powinny by¢ stabilizowane.

Przedstawione powyzej procedury przygotowania probek sa dlugotrwate i dlatego
nie moga by¢ stosowane do badania ttuszczow w trakcie procesow technologicznych,
np. uwodornienia. W celu znacznego skrdécenia czasu analizy prébuje si¢ stosowac
metody przyspieszone, np. z zastosowaniem szybkiego schlodzenia ttuszczu przy
uzyciu cieklego azotu [7]. Nalezy jednak podkresli¢, ze otrzymane w ten sposob
zawarto$ci fazy stalej moga si¢ r6zni¢ od otrzymanych z zastosowaniem procedur
standardowych, co trzeba uwzgledni¢ poréwnujac otrzymane wyniki. Ponadto metody
skrécone wydaja si¢ by¢ nieprzydatne do analizowania tluszcz6w wymagajacych
termoperowania, gdyz jego brak uniemozliwia powstawanie odpowiedniej formy
krystalicznej

Celem pracy bylto okreslenie wptywu: sposobu przygotowania probek na
zawarto$¢ fazy stalej w tluszczach wymagajacych odmiennych procedur
termostatowania oraz metody pomiaru na otrzymywane wyniki.
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Tabela 1l
Procedury przygotowania ttuszczéw przed oznaczaniem zawartosci fazy statej.
Fat preparation procedures before solid fat contents are determined
AOCS Cd 16-81 (wersja z 1997 r. / version of 1997) [3]
1. 70°C — stopienie/ melting 5.26,7°C —30 min
2. 60°C — 30 min 6. 0°C — 15 min
3.26,7°C — 15 min 7. t.p.* — 30 min
4.0°C — 15 min
Ttuszcze niewymagajace stabilizacji Tluszcze wymagajace dlugiej stabilizacji  (masto
Fats not requiring stabilization kakaowe i jego réwnowazniki)
Fats requiring long stabilization (cocoa butter and CBE)
TUPAC 2.150a [11] TUPAC 2.150b [11]
1. 80°C — stopienie/ melting 1. 80°C — stopienie/ melting
2.60°C — 5 min 2.60°C — 5 min
3. 0°C — 60 min 3.0°C - O min
4. t. p.* = 30-35 min 4.26°C — 40 godz.
5.0°C — 90 min

6. t.p.* — 60-65 min

AOCS Cd 16-81 (wersja z 1999 r. / version of 1999) [2]

1. 100°C — stopienie/ melting 1. 100°C - stopienie/ melting
2,3,4 jak IUPAC 2.150a/ as IUPAC 2.150a | 2,3,4,5,6 jak w IUPAC 2.150b/ as IUPAC 2.150b

AOCS Cd 16b-93 (wersja z 1999 r. / version of 1999) [4]

1. 100°C — stopienie i 15 min/melting and 15 | 1. 100°C — stopienie i 15 min/ melting and 15 min
min 2,3,4,5, 6 jak w IUPAC 2.150b/ as IUPAC 2.150b
2,3, 4 jak IUPAC 2.150a/ as IUPAC 2.150a

PORIM methods p 4.9 (1995) [16]

1. 70°C - 30 min 1. 70°C - 30 min 4. 0°C - 90 min
2.0°C - 90 min 2.0°C — 90 min 5. t.p.* — 60 min
3. t.p.* — 30 min 3.26°C - 40 godz.
1SO 8292 [10]

p-1 p-2 p-3 p4
tluszcze nie ujgte w p.2-4 16j i frakcje olej palmowy masto kakaowe i jego
fat not included in p. 2-4 toju palm oil réwnowazniki

tallow and its cocoa butter and CBE

fractions
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1. 80°C — stopienie / melting | 1. 80°C — 1. 80°C — stopienie / melting | 1. 80°C — stopienie / melting
2. 60°C — 5 min stopienie 2. 60°C — 5 min 2. 60°C — 5 min
3. 0°C - 60 min melting 3. 10°C - 16 godz. 3.0°C - 90 min
4.t. p.* = 30-35 min 2.60°C-15 |4.t p.*—30 min 4.26°C - 40 godz.
min 5.0°C — 90 min
3.0°C-24h 6. t.p.* — 60-65 min
4.t.p.*=30
min

*- temperatura pomiaru / measurement temperature.

Material i metody badan

W pracy badano tluszcze nalezace do czterech réznych grup i wymagajace
odmiennych sposobéw termostatowania: masto kakaowe (Cargill Foods Company),
rafinowany olej palmowy (Zaktady Ttuszczowe ,.Bielmar” Sp. z o0.0.), 16j wotowy
(wytopiony w laboratorium ze $wiezej tkanki ttuszczowej) oraz tluszcz mleczny
(Mlekovita, Wysokie Mazowieckie). Zawarto$s¢ fazy statej w badanych ttuszczach
oznaczano metoda pulsacyjnego magnetycznego rezonansu jadrowego (pNMR),
stosujac spektrometr Minispec pc 120 (Bruker). Prébki tluszczéw przed pomiarem
termostatowano zgodnie z procedurami zalecanymi przez normg ISO 8292 (tab. 1), a
mianowicie: masto kakaowe temperowano 40 godz. w temp. 26°C, olej palmowy — 16
godz. w temp. 10°C, t6j wotowy — 24 godz. w temp. 0°C natomiast ttuszcz mleczny
chtodzono tylko 1 godz. w temp. 0°C. Ta ostatnia procedura wg metody TUPAC
przeznaczona jest tez do oleju palmowego i toju.

Pomiary zawartosci fazy statej wykonano metoda réwnolegta oraz szeregowa. W
metodzie réwnoleglej przed kazdym pomiarem przeprowadza si¢ cala procedurg
termostatowania, natomiast w przypadku pomiaru szeregowego tluszcz jest raz
schtodzony (ewentualnie stabilizowany), a nastgpnie termostatowany w kolejnej, coraz
wyzszej temperaturze, w ktorej mierzona jest zawartos¢ fazy stalej.

Wykonujac pomiary zawarto$ci fazy statej spektrometr ustawiono na 3 pomiary w
odstgpie 2 s. W przypadku masta kakaowego, zgodnie z uwaga zamieszczona w
normie ISO 8292 [10], dodatkowo zastosowano jeden pomiar, a odstgp migdzy
impulsami wynosit 6 s.

Whiyniki i dyskusja

W metodach IUPAC [11], AOCS [4] oraz PORIM [16] tluszcze dzielone sq na
dwie grupy. Do pierwszej z nich naleza tluszcze, ktére nie wymagaja dlugiej
stabilizacji, gdyz po schtodzeniu krystalizuja w odpowiedniej formie. Do tej grupy
zalicza si¢ zdecydowana wigkszo$¢ ttuszczow. Do drugiej grupy nalezy masto
kakaowe oraz jego rownowazniki (CBE), czyli tluszcze, ktére do uzyskania trwalej
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formy krystalicznej B wymagaja 40-godz. stabilizacji (temperowania) w temp. 26°C.
Jak duze znaczenie ma etap stabilizacji masta kakaowego w temp. 26°C,
zaprezentowano narys. 1.

W trakcie temperowania masta kakaowego nastgpuje krystalizacja do formy
krystalicznej 3, o najwyzszej temperaturze topnienia, co w efekcie powoduje wyrazny
wzrost zawarto$ci fazy statej.

W przypadku tluszczéw, w ktérych nie zachodza przemiany polimorficzne, etap
stabilizacji ma odmienny wplyw na zawarto$¢ fazy statej — przykltadem moze by¢

tluszcz mleczny. Wplyw stabilizacji tego tluszczu na zawarto$§¢ fazy stalej
przedstawiono na rys. 2.

100
- —e— bez stabilizacji
90t without stabilization
| stabilizacja w 26°C
stabilization at 26°C

;5‘ 80 —
€ 7ot
(] L
) 60
E -
[7]

50
&
o 40f
~8 L
€
c 30
2 L
©
N 20F

101

0 I L i " 1 " |
0 10 20 30 40

Temperatura / Temperature [°C]

Rys. 1. Wptyw 40-godz. stabilizacji w temp. 26°C na zawarto$¢ fazy stalej w ttuszczu kakaowym.
Fig. 1. The effect of 40 hours stabilization at 26°C on the SFC in cocoa butter.
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Rys.2.  Wpltyw 40-godz. stabilizacji w temp. 26°C na zawarto$¢ fazy stalej w ttuszczu mlecznym.
Fig. 2. The effect of 40 hours stabilization at 26°C on SFC in milk fat.

W trakcie stabilizowania ttuszczu mlecznego niskotopliwe TAG nie krystalizujg i
pozostaja w fazie cieklej, w efekcie czego ponizej temperatury stabilizacji zawarto$¢
fazy statej zmniejsza si¢ [12, 19].

W przypadku oznaczania zawartosci fazy statej w ttuszczu kakaowym lub jego
réwnowaznikach nalezy zwrdci¢ uwage na jeszcze jeden aspekt majacy bardzo duzy
wplyw na otrzymanie prawidtowego wyniku. W przypadku tych tluszczéw, oprécz
odmiennej metody przygotowania probek, nalezy réwniez stosowaé inne ustawienie
spektrometru NMR w czasie pomiaru. Z reguty, w czasie analizy wigkszosci ttuszczow
wykonuje si¢ 3 pomiary w odstgpie 2 s, a wynik koncowy jest ich S$rednig. W
przypadku ttuszczu kakaowego, ze wzgledu na jego formg krystaliczna (ktéra z kolei
ma wplyw na czas relaksacji) [18], odstgp migdzy impulsami powinien wynosi¢ 6 s. W
przypadku zastosowania 6 s odstepu i 3 pomiarow, catkowity czas pomiaru wynositby
18 s. Tak dtugie przebywanie ttuszczu w gltowicy spektrometru o temp. 40°C miatoby
wplyw na otrzymany wynik, szczegélnie przy pomiarach zawartosci fazy statej w
niskiej temperaturze. W zwiazku z tym, w przypadku stosowania 6 s odst¢gpu migdzy
impulsami, wynik powinien pochodzi¢ z 1 pomiaru [10]. W tab. 2. poréwnano
zawartosci fazy stalej w probce ttuszczu kakaowego, otrzymane z 1 pomiaru po 6 s i 3
pomiaréw w odstepie 2 s.

Tabela 2
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Wplyw ustawienia spektrometru pNMR na wyniki zawarto$ci fazy stalej w tluszczu kakaowym
poddanym temperowaniu.
The effect of pPNMR spectrometer settings on solid fat content in tempered cocoa butter.

Temperatura / Temperature [°C]
5 10 15 20 | 25 [ 30 | 35
Zawarto$¢ fazy statej / SFC [%]

Ustawienia spektrometru NMR
NMR spectrometer settings

1 impuls/ 1 pulse
RD*=6s 89.8 86,8 81,4 77,2 70,1 46,0 13,4
3 impulsy/ 3 pulses
RD*=2 s 90.0 84,4 79,5 74,4 64,1 38,3 11,0

* — odstep migdzy impulsami w [s] / relaxation delay in [s].

Najwicksza bezwzgledna réznica w zawartosci fazy statej, dochodzaca do 8%,
wystapita w temp. 30°C. Zatem btad wzgledny, spowodowany nieodpowiednim dla
masta kakaowego ustawieniem aparatu, wynidst tu ponad 16%.

W normie ISO [10], w odréznieniu od wcze$niej oméwionych metod [4, 11, 16],
tluszcze podzielono nie na dwie, lecz na cztery grupy: (1) masto kakaowe, (2) olej
palmowy, (3) t6j i jego frakcje, (4) pozostate tluszcze. Poréwnujac norme¢ ISO z
innymi normami zauwaza sig¢, ze w stosunku do oleju palmowego i foju wolowego
zalecane sa rézne procedury przygotowania probek.

Odmienny sposéb termostatowania oleju palmowego oraz toju [10] miat znaczacy
wplyw na otrzymang zawarto$¢ fazy stalej, co przedstawiono na rys. 3.
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Rys. 3.  Wplyw sposobu termostatowania (a) oleju palmowego i (b) foju wotowego na zawarto$¢ fazy
statej.
Fig.3  The effect of a heat treatment method of palm oil (a) and tallow (b) on SFC.

Stabilizowanie oleju palmowego w temp. 10°C spowodowato podwyzszenie
zawartoéci fazy statej w zakresie 10-25°C. Procedura wg normy ISO w przypadku
oleju palmowego jest jedyna, ktéra nie przewiduje chtodzenia oleju palmowego w
temp. 0°C. W zwiazku z tym zawarto$¢ fazy statej w tym ttuszczu mozna w zasadzie
oznacza¢ dopiero od temp. 10°C.

Dtugotrwate stabilizowanie toju w temp. 0°C powoduje, ze w zakresie temp. 5—
20°C powstaje znacznie wigcej fazy statej. W temp. powyzej 20°C wyniki sa niemal
identyczne. W przypadku tego ttuszczu obydwie poréwnywane procedury réznig si¢
jedynie czasem termostatowania prébki w temp. 0°C. Znaczne réznice w zawarto$ci
fazy statej, szczegélnie w niskiej temperaturze, dowodza, ze aby wykrystalizowaty
niskotopliwe TAG potrzebne jest znacznie dtuzsze chtodzenie ttuszczu niz przez 1
godz. Przy zastosowaniu 1-godz. chtodzenia mozna zaobserwowac nietypowy przebieg
zaleznosci zawartosci fazy statej od temperatury. Wraz ze wzrostem temp. z 5 do 10°C
nastgpowal nie, jak nalezalo si¢ spodziewac, spadek, lecz wzrost zawartosci fazy statej.
Mozna wigc stwierdzi¢, ze po 1-godz. chtodzeniu nie nastapito catkowite i prawidlowe
wykrystalizowanie toju. W trakcie 30-min termostatowania przed pomiarem w temp.
10°C nastgpowato z jednej strony czeg$ciowe stopienie niskotopliwych TAG, ktére
wykrystalizowaty w temp. 0°C, z drugiej natomiast zachodzily przemiany
polimorficzne powodujace w efekcie wzrost zawarto$ci fazy statej.

W  przedstawionych powyzej przykladach pomiar zawartosci fazy stalej
wykonywano w sposéb réwnoleglty. Polega on na tym, ze przed kazdym pomiarem
SFC prébka tluszczu poddawana jest petnej procedurze przygotowawczej. Taki sposéb
pomiaru zalecaja m.in. normy ISO [10] i AOCS [4]. Zawarto$¢ fazy statej mozna tez
oznaczac stosujac pomiar szeregowy [16]. W takim przypadku prébka tluszczu jest raz
schtodzona (i ewentualnie stabilizowana), a nastg¢pnie termostatowana w kolejnej,
coraz wyzszej temperaturze i po kazdym termostatowaniu wykonuje si¢ pomiar
zawartos$ci fazy statej. W przypadku pomiaru szeregowego, im wyzsza temperatura
pomiaru, tym tluszcz jest poddany dluzszej procedurze, gdyz byl on wczedniej
termostatowany w nizszej temperaturze, w ktorej wykonano pomiary fazy statej. W
przypadku, gdy zastosowana procedura stabilizacji nie doprowadzita do powstania
trwatej formy krystalicznej, w kolejnej coraz wyzszej temperaturze moga zachodzic¢
dalsze przemiany majace wptyw na zawartos¢ fazy stalej. Na rys. 4. przedstawiono
zalezno$ci zawarto$ci fazy statej tluszczu kakaowego, oleju palmowego i toju
wotowego od temperatury. Poréwnano wyniki pomiaréw szeregowych i réwnolegtych,
otrzymane przy zastosowaniu procedur przeznaczonych dla kazdego z tych ttuszczow;
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wg normy ISO 8292 (rys. 4a) oraz procedury bez stabilizacji probki, a jedynie po 1
godz. chtodzeniu w temp. 0°C (rys. 4b).

W przypadku zastosowania odpowiednich dla badanych ttuszczéw procedur (rys.
4a) wyniki z pomiaru szeregowego i réwnolegltego pokrywaja sig, natomiast po
zastosowaniu procedury z 1-godz. chtodzeniem w temp. 0°C w pomiarze szeregowym
uzyskuje si¢ wyzsze zawartosci fazy state;j.

Powyzsze wyniki dowodza, Zze pomiar szeregowy moze by¢ stosowany jedynie
wowczas, jesli mamy pewno$¢, ze zastosowany sposOb termostatowania jest
odpowiedni dla danego ttuszczu i w efekcie uzyskuje si¢ takie same wyniki jak w
pomiarze rownolegtym. Z drugiej strony wykonanie pomiaréw w sposéb réwnolegty i
szeregowy oraz poréwnanie wynikow pozwala stwierdzi¢, czy zastosowana procedura
byla prawidlowa i czy badany tluszcz uzyskal odpowiednia, niezmieniajaca si¢ w
trakcie termostatowania, forme krystaliczna.

100 100
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L \-\. parallel measurements L \\\ parallel measurements
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Rys. 4. Wplyw metody pomiaru na zawarto$¢ fazy statej w ttuszczu kakaowym (- - — - — ), oleju

palmowym (—) i toju (- — ).
a) termostatowanie zgodnie z norma ISO 8292, b) chtodzenie 1godz. w temp. 0°C.

Fig. 4.  The effect of a measuring on SFC in cocoa butte (- - — - — ), palm oil (—) and tallow (——-)
a) termostating according to ISO 8292, b) 1 hour cooling at 0°C.
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Whioski

1.

Masto kakaowe, olej palmowy oraz 16j wotowy powinny by¢ poddawane
wielogodzinnej stabilizacji przed oznaczeniem zawartosci fazy statej. Brak takiej
stabilizacji powoduje otrzymywanie nizszych zawartosci fazy statej, a w przypadku
toju moze nawet spowodowac otrzymanie nietypowych zaleznosci, tzn. zwickszenie
zawartosci fazy stalej wraz ze wzrostem temperatury.

. W przypadku oznaczania zawartosci fazy statej w ttuszczu kakaowym oraz jego

réwnowaznikach nalezy pamigta¢ o prawidlowym ustawieniu spektrometru NMR.
Wynik powinien pochodzi¢ z jednego pomiaru, a odstgp migdzy impulsami
powinien wynosi¢ 6 s.

. W przypadku zastosowania prawidtowej procedury termostatowania wyniki

pomiaru réwnoleglego i szeregowego nie réznia si¢ migdzy soba. W przeciwnym
razie w pomiarze szeregowym uzyskuje si¢ wyzsze wyniki.
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THE EFFECT OF THERMOSTATING PROCEDURES AND METHODS
OF MEASUREMENTS ON THE EVALUATION RESULTS OF SOLID FAT CONTENTS
IN SOME SELECTED FATS

Summary

Pulsed NMR is a method recommended by international standards for determination of solid fat
content (SFC). Fats are thermostated before SFC are determined. Fats are divided into several groups
owing to differences in their crystallization processes. Different thermostating procedures have been
worked out for each group. According to the ISO 8292 standard on the determination of SFC, fats are
divided into four groups: (1) cocoa butter and its equivalents, (2) palm oil, (3) tallow and its fractions, and
(4) other fats. According to other standards (IUPAC, AOCS, PORIM), fats are divided into two groups:
(1) cocoa butter and its equivalents, and (2) other fats. Therefore, two different procedures are used to
thermostate palm oil and tallow. The ISO 8292 standard recommends that these fats are tempered for
many hours, whereas other standards recommend only 1 hr cooling at 0°C. In this study, SFC in fats that,
according to ISO 8292, belong to four different groups (cocoa butter, palm oil, tallow, and milk fat) were
determined. Solid fat contents in samples were determined after a 1 hr cooling and many hr lasting
tempering processes. With regard to cocoa butter, palm oil and tallow, ISO procedures specifically
designed for these fats were used. Milk fat was tempered in a similar way as cocoa butter. Fats are
tempered in order to change them into a stable crystalline form. In case of fats in which such changes
occur, i.e. cocoa butter, palm oil and tallow, tempering causes an increase in SFC. In fats not requiring
tempering, e.g., milk fat, this step causes a decrease in SFC at a temperature appearing lower as the
temperature at which the fat was tempered. Additionally, some standards (IUPAC, PORIM) include a
possibility of taking serial measurements. When procedure applied is not suitable for a given fat, i.e. when
it is not possible to change the fat into a stable crystalline form, then, a higher SFC is obtained while
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taking series measurements. This effect is caused by polymorphic transformations occurring during the
process of thermostating samples at successively increasing temperatures. If a procedure applied is fitting,
both the parallel and serial measurements supply the same results.

Key words: solid fat content, pulsed nuclear magnetic resonance, tempering of fats, cocoa butter, tallow,
palm oil, milk fat



