FORSCHUNGSKREIS DER

ERNAHRUNGSINDUSTRIE E.V.

AiF 19306 N

Herstellung von Pektin-Mikrogelpartikeln zur Triubung und zur
Stabilisierung von Getrankeemulsionen

Koordinierung:

Forschungsstelle:

Forschungskreis der Erndhrungsindustrie e. V. (FEI), Bonn

Karlsruher Institut flir Technologie (KIT)

Institut flir Bio- und Lebensmitteltechnik
Teilinstitut I: Lebensmittelverfahrenstechnik
Prof. Dr. Heike P. Karbstein/Dr. Ulrike van der Schaaf

Industriegruppe(n):

Projektkoordinator:

Laufzeit: 2017 - 2019

Zuwendungssumme: €230.610,--

Fachverband Pektin e.V., Neuenblirg

Prof. Dr. Hans-Ulrich Endrel3
Herbstreith & Fox KG; Neuenblirg

(Forderung durch BMWi via AiF/FEl)

Ausgangssituation:

Alkoholfreie Erfrischungsgetranke, wie Li-
monaden, zeichnen sich meist durch ihre
typische Zitrusnote sowie haufig durch eine
homogene Tribung aus. Um beide Eigen-
schaften im Getrank zu erzielen, werden oft
Ol-in-Wasser-Emulsionen eingesetzt. Aroma-
Olemulsionen verleihen der Limonade ihren
typischen Geschmack. Emulsionen basie-
rend auf Triglycerid-Olen sorgen fiir eine
Tribung des Getranks. Eine Entmischung
beider Komponenten wirde zu einer unein-
heitlichen Trubung fliihren, was einen nega-
tiven Einfluss auf die Verbraucherakzeptanz
héatte. Eine stirkere Entmischung der Ol- und
der Wasserphase kann sich auch in Form
einer Ringbildung oder einer vollstandigen
Phasenseparation darstellen. In diesem Fall
ist eine Redispergierung der Olphase durch
den Konsumenten kaum noch mdglich, so
dass sich insgesamt ein uneinheitlicher Ge-
schmackseindruck ergeben kann. Um eine
Entmischung und somit eine verklrzte Halt-
barkeit zu verhindern, ist es daher not-
wendig, die Erfrischungsgetranke zu stabili-
sieren, wobei aus technologischer Sicht der
Einsatz geeigneter Stabilisatoren oder Emul-
gatoren unabdingbar ist.

Ergebnisse des IGF-Vorhabens AiF 18644 N
gaben Anlass zur Vermutung, dass sich pek-
tinbasierte Mikrogelpartikel zur Emulsions-

stabilisierung eignen und die Herstellung
von Erfrischungsgetranken  ermoglichen
konnten, die wesentlich weniger sensitiv auf
z.B. Verdiinnungsschritte reagieren. Neben
der Verwendung als Emulgierhilfsstoff konn-
ten Pektin-Mikrogelpartikel auch als eigen-
standige funktionelle Inhaltsstoffe von Erfri-
schungsgetranken eingesetzt werden, um
eine Tribung in Erfrischungsgetranken zu
erzeugen.

Fir beide Anwendungsmaglichkeiten (Stabi-
lisierungsmittel fuir Emulsionen oder Tru-
bungsmittel) ist die GroRe, Stabilitat und
Dichte der Mikrogelpartikel wichtig flir deren
Funktionalitat. Dies bedingt ein ausrei-
chendes Verstandnis des Einflusses der Her-
stellungsparameter auf diese Charakteristi-
ka. Ziel des Forschungsvorhabens war es da-
her aufzuzeigen, wie der Herstellungspro-
zess der Pektin-Mikrogelpartikel so gestaltet
werden kann, dass gezielt die fur die je-
weilige Anwendung gewilinschten Partikel-
eigenschaften erzeugt werden kénnen und
wie sich die gebildeten Mikrogelpartikel auf
die Getrankeeigenschaften auswirken.

Es wurde davon ausgegangen, dass es mog-
lich ist, Pektin-Mikrogelpartikel tUber Ausge-
lierung mit Calcium-lonen im Hochdruckho-
mogenisationsprozess herzustellen, wobei
vermutet wurde, dass insbesondere die
Mischeffizienz und -glite zwischen Pektin
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und Calciumionen wahrend des Hochdruck-
prozesses die Grof3e und innere Struktur der
Pektin-Mikrogelpartikel bestimmen. Als tech-
nologischer Ansatz wurde mit einer SHM-
Blende gearbeitet, da bisherige Untersu-
chungen der Forschungsstelle zeigten, dass
sich gerade in diesem Hochdruckprozess
Mischgute und Mischeffizienz gezielt ein-
stellen lassen.

Forschungsergebnis:

Ziel des Forschungsvorhabens war es,
Pektin-basierte Mikrogel-Partikel herzustel-
len und die Méglichkeiten dieser fiir den Ein-
satz als Emulgierhilfsstoff und als Tribungs-
mittel in Erfrischungsgetranken zu charak-
terisieren. Hierzu wurden zunachst Mikrogel-
Partikel aus verschiedenen Pektintypen mit
Calcium synthetisiert und die Eigenschaften
dieser in Lésung und an der Ol-Wasser-
Grenzflache untersucht.

Im Rahmen des Vorhabens wurden folgende
Erkenntnisse gewonnen: Die mechanischen
Eigenschaften von Gelen aus Citruspektin,
amidiertem Pektin und Pektinsdure wurden
bestimmt, um die Zerkleinerungsfahigkeit
der jeweiligen Gele zu charakterisieren und
einen geeigneten Pektin-Typ flr die weiteren
Versuche auswahlen zu koénnen. Dabei
wurde festgestellt, dass Gele aus Pektin sich
leichter unter Zugbeanspruchung als unter
Druck zerkleinern lassen. Aullerdem wurde
eine Beziehung zwischen mechanischer
Gelstarke und dem Vernetzungsgrad aufge-
zeigt.

Zwei Methoden zur Partikelherstellung wur-
den getestet: SHM-Blendensystem und
Emulsionspolymerisation. Mit dem SHM-
Blendensystem konnten erfolgreich Mikro-
gelpartikel mit langlicher Form wund in
breiten GroRenverteilungen hergestellt wer-
den. Bei der Emulsionspolymerisation wur-
de beachtet, dass der Zerkleinerungs- und
Gelierungsschritt voneinander entkoppelt
sind, so dass kleinere PartikelgroRen als mit
der SHM-Methode resultierten. Mikrogele
aus Citruspektin und Pektinsdure konnten
erfolgreich mit Partikeldurchmessern von 1
bis 10 pym produziert werden. AulRerdem
waren die hergestellten Partikeln nahezu
rund, was die Charakterisierung der
funktionellen Eigenschaften erleichterte.
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Im Anschluss wurden die Grenzflachen-
aktivitdit und die Tribungswirkung der so
hergestellten Mikrogel-Partikeln aus Pektin-
saure bestimmt. Die Grenzflachenspannung
an der Ol-Mikrogel-Suspension-Grenzflache
wurde mittels eines Tropfenprofil-Ten-
sionsiometers gemessen. Die Trubungswir-
kung der Mikrogele wurde uber die
Extinktion der herstellten Suspensionen
photometrisch bestimmt. Hierflir wurden Mi-
krogelsuspensionen mit unterschiedlichen
Getrankezutaten versetzt, um den Einfluss
von lonenstarke und osmotischem Druck auf
die Tribungswirkung und die Partikelgrof3e
der Mikrogele zu untersuchen.

AulBerdem wurde die Hitzebestdandigkeit von
Mikrogelen aus Pektinsdure UGberprift, in-
dem diese mit einem fiir die Pasteurisation
typischen Temperatur-Zeit-Profil belastet
wurden. Des Weiteren wurden Emulsionen
hergestellt, die mit Mikrogelen aus Pek-
tinsaure stabilisiert wurden. Es ist gelungen,
mittels Hochdruckhomogenisation feindis-
perse Emulsionen mit Oltropfen von 0,1-1
um herzustellen. Es war kein Einfluss des
Prozessdrucks auf das Emulgierergebnis
messbar. Diese Emulsionen waren uber 3
Wochen stabil.

Der Einfluss des Mikrogel/Ol-Verhéltnisses
wurde ebenfalls untersucht. Es wurde ge-
zeigt, dass ab einer Partikelkonzentration
von 5 Vol.-% eine leichte Agglomeratbildung
bemerkbar ist. Dahingegen konnte man
Emulsionen mit 1 und 0,5 Vol.-% Parti-
kelanteil gut stabilisieren. In diesem Fall
wurde kaum ein Unterschied in der Ol-
tropfengréBenverteilung in  Abhangigkeit
von der Partikelkonzentration gemessen. Ab
einer Partikelkonzentration von 5 Vol.-% und
5 Vol.-% Ol wurde eine Viskositatserhdhung
beobachtet, die sich als eine Folge der Aus-
bildung von Kapillarbricken erklaren lasst.
Es zeigte sich, dass die Viskositatserhohung
vom Partikelanteil abhangt.

AnschlieBend wurden Erfrischungsgetranke
hergestellt, in denen Mikrogele aus Pektin-
saure, amidiertem Pektin und Apfelpektin als
Emulgierhilfsstoff und Tribungsmittel ein-
gesetzt wurden. Dabei wurde gezeigt, dass
die Mikrogele aus verschiedenen Pektin-
typen unterschiedlich empfindlich gegen-
Uber pH und lonenstirke sind, obwohl sie
das gleiche Emulgierverhalten aufweisen.
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Aus diesem Grund ist die Wahl eines
geeigneten Pektintyps fir die gewlnschte
Anwendung wichtig. So kann das Auftreten
von Flocken vermieden und die Stabilitat der
Emulsion und die Aufrechthaltung der Tri-
bungswirkung gewahrleistet werden.

Wirtschaftliche Bedeutung:

Pektine zeichnen sich durch wertvolle tech-
nofunktionelle Eigenschaften sowie ein
positives Image beim Verbraucher aus, u.a.
weil es sich hierbei um l6sliche Ballaststoffe
handelt. Pektin-basierte Emulgierhilfsstoffe
konnen aus Pflanzen aus regionalem Anbau,
z.B. aus Apfeln oder Zuckerriiben, gewonnen
werden, wobei diese Pektine ca. 20 % der
weltweit gehandelten Menge ausmachen.
Da hierbei Nebenstrome der Lebensmittel-
industrie, z.B. der Saftproduktion und der
Zuckergewinnung, genutzt werden koénnen,
wird zusétzlich ein Beitrag zur Nachhaltigkeit
geleistet.

Besonders interessant ist der Einsatz von
Pektinen zur Stabilisierung von Emulsionen
z.B. in Getranken. Bereits heute wird vielfach
Zuckerribenpektin zur Emulsionsstabilisie-
rung in Getrdanken eingesetzt, wobei es je-
doch immer wieder zu Qualitdtsproblemen
durch z.B. eine Phasenseparation kommt,
deren Ursachen noch nicht vollstdndig ver-
standen sind. Gerade kleine und mittel-
stdndische Unternehmen (KMU) stellt dies
aufgrund des erforderlichen hohen For-
schungsaufwands vor Schwierigkeiten.

Die Ergebnisse konnen u.a. zur Verbesse-
rung der Haltbarkeit von Getrankeemul-
sionen beitragen. Der potenzielle Nutzerkreis
ist grof3 und umfasst sowohl die Getranke-,
Aromen- und SiuBwarenindustrie als auch
die Pektinhersteller. Da die zu unter-
suchenden Pektine keine Spezialanfer-
tigungen darstellen und die Herstellungs-
verfahren der Getranke, wenn Uberhaupt,
nur geringfligig angepasst werden missen,
werden den verarbeitenden Unternehmen
keine zusatzlichen Kosten durch die
Verwendung von Pektin entstehen. Dartber
hinaus sind die Einsatzmodglichkeiten von
Pektinen zur Bildung und Stabilisierung von
Emulsionen in Lebensmittelprodukten viel-
faltig.

Da das Forschungsvorhaben sehr weit vorne
in der Wertschopfungskette von Lebensmit-
telprodukten anzusiedeln ist, kann eine
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Vielzahl betroffener KMU direkt oder indirekt
von den Forschungsergebnissen profitieren.
Die Aromenindustrie in Deutschland umfasst
derzeit 60 Betriebe, von denen mehr als die
Halfte kleine und mittelstandische Unter-
nehmen sind. Aromen wiederum werden in
unterschiedlichsten Lebensmittelprodukten
angewandt, so z.B. in Erfrischungsgetran-
ken. Der Umsatz im Bereich alkoholfreier
Erfrischungsgetranke in Deutschland betrug
2015 rund 7 Mrd. €, erwirtschaftet durch
rund 200 Unternehmen mit mehr als 60.000
Mitarbeitern. Ein weiterer Anwendungs-
bereich ist die Einbringung von mit Pektin
hergestellten natlirlichen Farbstoffemul-
sionen in SudBwaren. Der Umsatz der
deutschen SuBwarenindustrie betrug im
Jahre 2015 mehr als 10 Mrd. €. Knapp
600.000 Tonnen Zuckerwaren wurden dabei
durch mehr als 37.000 Beschaftigten in ca.
160 Betrieben produziert.

Im Vorhaben konnten zwar die Limi-
tierungen von pektin-basierten Mikrogelpar-
tikeln in Lebensmittelprodukten mit hoher
lonenstdrke und sauren pH-Werten aufge-
zeigt werden, aber es zeigte sich, dass diese
Limitierungen von den eingesetzten Pektin-
typ abhangen. So ist es moglich, je nach
Applikation einen geeigneten Pektintyp zur
Mirkogelherstellung auszuwahlen. Es konnte
gezeigt werden, dass sich Mikrogele aus
Pektin als Emulgiersstoffe eignen und zum
Teil bessere Ergebnisse als das reine,
ungelierte Pektin liefern. Dies dulRerte sich in
kleineren Emulsionstropfen bei gleicher
Produktstabilitat. Durch diese Erkenntnisse
konnen gangige Emulgatoren, wie Gummi
Arabicum, in bisherigen Anwendungen
durch Pektin-Mikrogele ersetzt werden. Dies
wird deutsche KMU rohstoffunabhangiger
und somit robuster gegen Schwankungen
im Weltmarktpreis und gegen Rohstoff-
engpadsse machen. AulRerdem lassen sich
nun Pektine in Lebensmittelprodukten an-
wenden, in denen sie bislang noch nicht
zum Einsatz kamen. Hierdurch wird eine
schnelle Entwicklung von Lebensmittelpro-
dukten mit neuartigen Eigenschaften
moglich und KMU konnen sich neue Konsu-
mentengruppen, z.B. mit einem Bewusstsein
fir regional erzeugte Inhaltsstoffe, er-
schlie3en.

Um die Wettbewerbsfahigkeit von KMU
durch Prozess- und Produktinnovationen zu
steigern, sind grundlegende Kenntnisse tber
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die Zusammenhange zwischen Rohstoffaus-
wahl, produktspezifischen Parametern, Pro-
zessfiihrung und Produkteigenschaften no-
tig. Gerade bei der Verwendung von Roh-
stoffen aus natirlichen Quellen, wie die hier
im Fokus stehenden Pektine, war bislang
noch sehr wenig verstdndnisbasiertes Wis-
sen vorhanden. Durch die im Rahmen des
Vorhabens durchgefiihrten anwendungs-
orientierten Forschungsarbeiten konnten
wichtige Erkenntnisse uber die Wechsel-
wirkung von Pektinen mit unterschiedlichen
produktspezifischen Parametern gewonnen
werden. Dieses neue Verstandnis dartber,
welche Pektintypen in welchen Anwen-
dungen erfolgreich eingesetzt werden kon-
nen und wie unterschiedliche Rezeptur-
parameter mit den eingesetzten Rohstoffen
wechselwirken, ermoglicht es der pektinver-
arbeitenden und der Aromen- und Getranke-
industrie, auf die bisher Ubliche, sehr auf-
wandige und nicht immer erfolgreiche ,trial
and error”“-Vorgehenswiese zu verzichten
und systematischer an die Produktentwick-
lung heranzugehen.

Da die im Rahmen des Projekts erzielten For-
schungsergebnisse an modellhaft gewahlten
Basisrezepturen erarbeitet wurden, nicht
firmengebunden sind und zudem o6ffentlich
zuganglich sind, kénnen die Erkenntnisse
von allen interessierten Unternehmen umge-
setzt werden. Fur die industrielle Umsetzung
der Projektergebnisse sind keinerlei Inves-
titionskosten erforderlich, was eine schnelle
Implementation insbesondere von Seiten
von KMU férdert.
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