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Ausgangssituation:

Laktose ist ein Hauptbestandteil von Kuhmilch.
Aufgrund des grofR3en Anteils in der Milch fallt
Laktose in groBem Umfang als Nebenprodukt
bei der industriellen Milchverarbeitung an. Der
partikelbildende Schritt der industriellen Lak-
toseproduktion ist die Kristallisation aus der
Molke oder dem Permeat einer Ultrafiltration.
Dazu wird durch Abklihlung der LOsung eine
Ubersattigung erzeugt, aus der sich zunachst
Kristallkeime bilden. Mit zunehmender Zeit
und abnehmender Temperatur wachsen die
Kristalle bis hin zu einer gewilinschten Gr6l3e
und einer angestrebten Ausbeute. Die zeitliche
Entwicklung von (mittlerer) Kristallgrée und
Umsatz hangen dabei mafl3geblich von dem
gewabhlten zeitlichen Abkuhlprofil ab.

In der industriellen Anwendung haben sich
firmenabhangige Temperaturprofile etabliert,
welche allesamt erfahrungsbasiert sind.
Wenngleich diese eine gewisse Produktivitat
sicherstellen, kénnen sie hinsichtlich der Oko-
nomie und des Ressourcenverbrauchs nicht
als optimal angesehen werden. Fir andere
Stoffsysteme zeigen Arbeiten aus der Literatur,
dass selbst bei langjahrig erfahrungsbasiert
optimierten Kristallisationsprozessen im in-
dustriellen Betrieb durch eine systematische
modellbasierte Prozessoptimierung signifikan-

te Verbesserungen hinsichtlich Produktqualitat
und Wirtschaftlichkeit erzielt werden koénnen.
Die dafiir bendtigten Modelle stehen aber bis-
lang fur die Laktosekristallisation aus industri-
ell relevanten Ausgangsldosungen nicht zur
Verfligung.

Hauptgriinde dafir sind einerseits Schwan-
kungen der Zusammensetzung der Kristallisa-
tionslésung, die sich aus den natirlichen
Schwankungen der Milch und aus der Ver-
schiedenheit der vorgelagerten Prozessschritte
ergeben (SuRBmolke, Sauermolke, Mozzarella-
molke, Ultrafiltrat). Der zweite Grund ist das
Fehlen eines systematisierten Prozesswissens.
Die Beschreibung eines komplexen Prozesses,
wie die Laktosekristallisation aus einem Viel-
stoffgemisch, ist nur mithilfe eines geeigneten
Modells maoglich, wie es derzeit nicht verflig-
bar ist. Um die Entwicklung der Kristallgro-
Benverteilung wahrend einer industriellen
Suspensionskristallisation Uber der Zeit detail-
liert zu beschreiben, sind sog. Populationsbi-
lanzmodelle notwendig. Populationsbilanzmo-
delle erlauben nicht nur die Beschreibung des
Wachstums einer mittleren Partikelgro3e, son-
dern erfassen die Entwicklung der gesamten
Partikelgr6Benverteilung. Diese Betrachtung
ist notwendig, um neben dem Wachstum auch
weiter ablaufende Prozesse, wie sekundéare
Keimbildung durch Abrieb, addquat zu erfas-
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sen. Ein validiertes Populationsmodell kann
dazu herangezogen werden, zusammenset-
zungsangepasste Abktlhlprofile zu erstellen,
die den Prozess hinsichtlich verschiedener Kri-
terien optimieren kdnnen

Ziel des Forschungsvorhabens war es, auf
vorwettbewerblicher Ebene industriell einsetz-
bare Werkzeuge bereitzustellen, um die Lakto-
sekristallisation zu optimieren. Besonderer Fo-
kus lag dabei auf der schwankenden und/oder
prozessabhdngigen Zusammensetzung der
Ausgangsldsung des Kristallisationsprozesses.

Forschungsergebnis:

Um die Schwankungen des Salzgehaltes in
Molkenpermeaten nachvollziehen zu kénnen,
wurden zundchst von Industriepartnern zur
Verfugung gestellte Proben, die sich uber ei-
nen Zeitraum von zwei Jahren erstrecken, mit-
tels lonenchromatographie auf ihre Zusam-
mensetzung untersucht. Dabei hat sich gezeigt,
dass keine signifikanten jahreszeitlich beding-
ten Schwankungen im Anteil einzelner Salze
erkennbar sind.

Auf Basis der ionenchromatographischen Un-
tersuchungen wurden Modellmolkenpermeate
entwickelt, die weitgehend die Fallung schwer
I6slicher Salze vermeiden, die wesentlichen
Merkmale nattrlicher Molkenpermeate abbil-
den und als reproduzierbare Substrate flir
Wachstums- und Kristallisationsversuche die-
nen.

Der Einfluss unterschiedlicher Salze, wie sie in
nattirlichen Molken vorliegen, auf die Loslich-
keit von Laktose in Wasser wurde bestimmt.
Dabei konnte gezeigt werden, dass mit Aus-
nahme von Kaliumcarbonat alle untersuchten
Salze die Endloslichkeit von Laktose in Wasser
bei gleicher Temperatur verringern.

Die Beeinflussung der bei Laktoselésungen
auftretenden Mutarotation wurde ebenfalls un-
tersucht. Dabei konnte festgestellt werden,
dass die Mutarotation unter Salzeinfluss be-
schleunigt stattfindet und das Mutarotations-
gleichgewicht zu Gunsten von alpha-Laktose
verschoben wird.

Zur hochauflosenden Vermessung des Kris-
tallwachstums wurde ein Jamin-Interferometer
aufgebaut. Dieses kann Wachstum in Berei-
chen von 0,69 bis 4,60 um/px detektieren. Zu-
satzlich kdnnen ortsaufgeldst Anderungen der
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Laktosekonzentration in Losung ab 0,03 Gew.-
% Laktose gemessen werden. Wahrend der
Messungen wird die Messkammer gezielt
temperiert. Die zu beobachtenden Kristalle er-
fahren dabei keine hydrodynamischen Effekte,
da sie in vollstdndig abgeschlossenen Kuvet-
ten angebracht sind. Mit Hilfe dieses Aufbaus
kdnnen automatisiert Wachstumsraten in Ab-
hangigkeit von der Temperatur und der Kon-
zentration an der Phasengrenze zwischen Kris-
tall und Losung bestimmt werden.

Um die Beeinflussung des Kristallwachstums
durch die in Molkenpermeaten vorhandenen
Salze zu untersuchen, wurden Wachstumsra-
ten unter Einfluss von Einzelsalzen sowie ver-
schiedener Salzmischungen untersucht. Mit
Hilfe der erlangten Daten wurde eine Wachs-
tumskinetik fur Laktose entwickelt, die es er-
moglicht, das Wachstum in Abhangigkeit von
Temperatur, Sattigung und Salzgehalten zu
beschreiben und vorherzusagen.

Dabei hat sich gezeigt, dass die meisten in na-
tirlichen Permeaten vorhandenen Salze eine
wachstumsfordernde Wirkung zeigen. Einzig
Kaliumcarbonat zeigte eine wachstumshem-
mende Wirkung. Erwartungsgemald haben
Versuche mit unterschiedlichen Salzmischun-
gen gezeigt, dass das Wachstum von Laktose-
kristallen durch die vorhandene Gesamtheit
der Salze gefordert wird. Weiter konnte festge-
stellt werden, dass die hochste Wachstums-
steigerung nicht mit moglichst hohen Salzan-
teilen erzielt wird. Hierzu wurden Versuche mit
unterschiedlichen Modellmolkensalzlsung/
Wasser-Verhéltnissen durchgefiihrt. Dabei war
zu sehen, dass Verhéltnisse von 1:4 bzw. 2:3
eine deutlich starkere Wachstumsforderung
hervorrufen als hohere Salzgehalte. Diese Ein-
flisse konnten sowohl im Interferometer also
auch in Laborreaktorversuchen gezeigt wer-
den.

Um den Kristallisationsprozess im 1-L-
Laborreaktor detailliert untersuchen und be-
obachten zu kénnen, wurde eine Methode zur
In-line-Messung der Laktosekonzentration in
Losung entwickelt. Dabei wird die Absorption
eines Infrarot-Spektrums durch die vorliegen-
de Losung mit Hilfe einer Mettler-Toledo-
ReactlR-Sonde betrachtet.

Neben der Kristallisation im Kleinmal3stab und
im Interferometer wurden Versuche im 1-ms3-
Mafstab durchgefiihrt. Dabei wurden Kristalli-
sationen zum einen mit Wasser und zum ande-
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ren mit Melasse/Wasser-Mischungen als Sub-
strat durchgefiihrt. Die genutzte Melasse wur-
de dabei direkt von einem Industriepartner zur
Verfigung gestellt und diente zur Replikation
naturlicher Permeatbestandteile. Die Versuche
im Labor und im 1-ms3-Technikumsmalstab
ergaben dabei gute Ubereinstimmungen. Dies
deutet auf eine gute Ubertragbarkeit der Er-
gebnisse und ein mogliches Scale-Up mit nur
relativ geringen Anpassungen hin.

Um alle gemessenen Einfllisse und Prozesse in
einem Modell zu erfassen, wurde zunéachst ein
mittelwertbasiertes Momentenmodell erstellt.
Dieses kann die Kristallisation von Laktose un-
ter den Einfliissen von Temperatur (Rampen),
Konzentration/Sattigung, Mutarotation und
Permeat/Wasser-Verhéltnissen simulieren. Da-
mit dient dieses Modell bereits als grundle-
gendes Hilfsmittel zur Vorhersage und Ausle-
gung von Kiristallisationsprozessen. In einem
nachsten Schritt wurde das bestehende Modell
auf ein vollwertiges Populationsbilanzmodell
erweitert. Dabei werden nicht nur die genann-
ten Einflisse auf die Kristallisation berticksich-
tigt, sondern zusatzlich auch Kristallgréf3enver-
teilungen. So bietet das erweiterte Modell die
Moglichkeit auch GroBBen in Hinblick auf die
Produktqualitat besser zu erfassen.

Beide Modelle wurden unter Zuhilfenahme
verschiedener Kristallisationsprozesse evalu-
iert und zeigten eine generelle Ubereinstim-
mung mit den experimentellen Ergebnissen.

Wirtschaftliche Bedeutung:

EU-weit werden rund 450.000 t Laktose jahrlich
verkauft. Der Anteil daran in Deutschland be-
tragt mehr als ein Viertel. Bei einem mittleren
Preis von 1 €/kg ergibt sich alleine durch eine
Steigerung der Ausbeute von lediglich 1 % ein
jahrlicher Mehrwert von ca. 3,7 Mio. €.

Neben einer Anzahl an mittelstdndischen Lak-
toseproduzenten findet sich gerade bei den
Hauptabnehmern in der Pharma- und Lebens-
mittelindustrie eine Vielzahl von mittelstandi-
schen Unternehmen (KMU). Nach Schatzun-
gen des Milchindustrieverbandes werden lber
zwei Drittel der gesamten Laktoseproduktion
im SiRwarensektor, der einen besonders ho-
hen Anteil an KMU aufweist, eingesetzt.

Das Preisniveau von Laktose ist eher niedrig,
aber starken Schwankungen ausgesetzt. In den
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letzten Jahren bewegten sich die Laktosepreise
zwischen 0,40 und 2,00 €/kg. Wegen des nied-
rigen Preises kommt der effizienten Produktion
eine besondere Bedeutung zu. Bereits geringe
Effizienzsteigerungen und eine damit verbun-
dene Preissenkung kommen somit sowohl den
Produzenten als auch den Abnehmern der Lak-
tose zugute. Neben diesem direkten 6konomi-
schen Nutzen ergeben sich gerade durch die
gezielte Produktgestaltung neue Moglichkeiten
zur Qualitatssteigerung der Produkte, was zur
Sicherung der Wettbewerbsposition beitragt.
So kénnen KristallgroRen gezielt auf Kunden-
winsche maligeschneidert werden. Alternativ
erlaubt die Beeinflussbarkeit der Kristallgro-
Benverteilung eine Optimierung in Hinblick auf
weiterflihrende  Prozessschritte  (Filtration,
Trocknung).
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