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Ausgangssituation:

Die in Lebensmitteln enthaltenen amorphen Zu-
cker und Zuckeraustauschstoffe rekristallisieren
in Abhangigkeit von der Temperatur und ihrem
Wassergehalt mehr oder weniger schnell; auch
der Zusatz anderer Zucker hat einen Einfluss.
Diese Rekristallisation fiihrt zu einer Verschlech-
terung der Gebrauchs- bzw. Geschmackseigen-
schaften (Sandigkeit von Lactose in Schokolade,
Veranderung der Aufnahmefahigkeit fir Aroma-
stoffe u.a.m.). Auch in technologischer Hinsicht
verhalten sich amorphe Zucker anders als kristal-
line (Komprimierféhigkeit, Oberflacheneigen-
schaften). Bisher liegen nur wenige Untersu-
chungen Uber die Kinetik der Rekristallisation
vor.

Ziel des Forschungsvorhabens war es daher, die
unterschiedlichen Eigenschaften von kristalliner
und amorpher Saccharose am Beispiel der tech-
nologisch wichtigen Parameter Kom-
primierfahigkeit und Oberflacheneigen-
schaften/Benetzbarkeit zu untersuchen. Daneben
wurden zum Vergleich auch andere Zuckeraus-
tauschstoffe mit in die Untersuchungen einbe-
zogen. Thermodynamik und Kinetik der Rekris-
tallisation = wurden in  Abhangigkeit von
Temperatur, Luftfeuchtigkeit und Produkt-
eigenschaften untersucht. Zur Bestimmung des
amorphen Anteils sollten neben der Dynami-
schen Differenz-Kalorimetrie verschiedene ande-
re Methoden eingesetzt und validiert werden:

Lésungskalorimetrie,  Rontgenbeugung,  NIR-
Spektrometrie, unterschiedliche Lé&slichkeiten
von amorpher und kristalliner Phase in bestimm-
ten Lésungsmitteln.

Forschungsergebnis:

Von den Zuckern Glucose und Saccharose und
den Zuckeraustauschstoffen Sorbit, Lactit, Mal-
tit und Isomalt wurden einige amorphe Phasen
nach zwei verschiedenen Methoden hergestellt
und zwar durch Lyophilisation und durch Erkal-
ten einer Schmelze. Das Herstellen einer amor-
phen Phase durch schnelle Fallung gelang nur
bei einer kleinen Menge; flir groRere Mengen
misste unter Schutzgasatmosphare gearbeitet
werden.

Von allen amorphen und kristallinen Phasen der
Zucker und Zuckeraustauschstoffe wurden die
Lésungsenthalpien gemessen, soweit sie nicht
schon vorher bekannt waren. Die Differenzen
der Losungsenthalpien der amorphen und kristal-
linen Phasen geben ein MalR fiir die relative Sta-
bilitdt und damit fir die Rekristallisationsneigung
an. Die Rekristallisation aufgeschmolzener Pha-
sen der Zucker und Zuckeraustauschstoffe bei
verschiedenen Umgebungsfeuchten wurde bei
Raumtemperatur, 35 °C und 5 °C untersucht.
Die amorphen Zucker und Zuckeraustauschstof-
fe nehmen zunachst Feuchtigkeit aus der Luft
auf, die sie im Laufe der Rekristallisation wieder
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abgeben. Lactit und Glucose geben deutlich we-
niger Wasser beim Kristallisieren ab, da sie unter
diesen Bedingungen ein Monohydrat bilden.
Isomalt nimmt nur wenig Wasser aus der Umge-
bung auf und gibt es nicht wieder ab, sondern
bildet auf der Oberflache eine kristalline Schicht,
die verhindert, dass weiteres Wasser in das In-
nere der Probe eindiffundiert. Von Saccharose
sind beim Aufschmelzen die meisten Proben so
weit karamellisiert, dass eine Rekristallisation
dadurch weitgehend verhindert ist. Bei 35 °C
verlauft die Rekristallisation deutlich schneller
als bei Raumtemperatur. Glucose bildet bei
35 °C beim Rekristallisieren die wasserfreie
Ss-Phase, bei tieferen Temperaturen Uberwie-
gend das 9o-Hydrat. Bei b °C ist die Keim-
bildung der Rekristallisation stark gehindert; die
Proben neigen zum ZerflieRen.

AulRer an glasférmigen amorphen Proben wurde
die Rekristallisation unter dem Einfluss von Luft-
feuchtigkeit auch an lyophilisierten Proben un-
tersucht. Wegen der groReren Oberflache ver-
lauft die Rekristallisation in diesem Fall schneller.
Fir lyophilisierte Saccharose wurde der Rekris-
tallisationsverlauf mit NIR-Spektroskopie ver-
folgt. Von den untersuchten Zuckern und Zu-
ckeraustauschstoffen zeigt nur Saccharose eine
Jkalte Kristallisation”.

Es konnte gezeigt werden, dass zur Bestimmung
des amorphen Anteils in Zuckern und Zuckeraus-
tauschstoffen neben den Methoden R&ntgen-
pulverdiffraktometrie und Gravimetrie der Rekris-
tallisation, die in der Literatur beschrieben
werden, auch die Lésungskalorimetrie (fir sehr
genaue Messungen) und die Extraktion mit was-
serfreiem Methanol (als Schnelltest) geeignet
sind. Mit der NIR-Spekroskopie lassen sich nicht
nur amorphe und kristalline Phasen unterschei-
den, sondern zum Teil auch die verschiedenen
kristallinen Phasen.

Wirtschaftliche Bedeutung:

Im Rahmen dieses Forschungsvorhabens wurde
der Einfluss amorpher Phasen auf Lagerstabilitat
und Rekristallisationsneigung, Verarbeitbarkeit
mit unterschiedlichen Zusatzen und Aromen-
einarbeitung und -verteilung untersucht. Die
Kenntnis der Eigenschaften dieser amorphen
bzw. kristallinen Zustédnde schafft die Voraus-
setzung, durch gezielte Rohstoffauswahl bzw.
Rezeptanpassung sowie durch Optimierung der
Prozessfihrung eine Verbesserung des Quali-
tatsstandards herbeizufihren. Diese Infor-

mationen sind fir den gesamten Bereich der zu-
ckerverarbeitenden Industrie von Interesse,
insbesondere aber bei der Herstellung von Scho-
kolade und Komprimaten. Weiterhin kann auch
die Zulieferindustrie aufgrund der Ergebnisse
dieser Arbeiten gezielter auf Kundenwiinsche
eingehen, z.B. durch optimierte Herstellung von
Mahlprodukten wie Puderzucker.
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