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Produktstabilitat durch

Einfluss des Glasiibergangs amorpher Pulver bei der Wirbelschicht-Agglomeration

Pulverisierte Extrakte aus Friichten und Gemiise, Pflanzen oder
Probiotika @ndern ihre physikalisch chemischen Eigenschaften in
Abhangigkeit der Umgebungsbedingungen. Erst anhand genauer
Materialkenntnis kénnen Produktentwickler prazise Einstellungen
in Wirbelschichtprozessen wahlen, um die gewiinschten Partikel-
eigenschaften zu definieren und spatere Produktionsausfille zu
vermeiden. Die Pulver-Experten von Glatt unterstiitzen sie auf der
Suche nach dem maf3geschneiderten Pulver mit dem Technologie-
zentrum in Weimar. Von Thomas Wiese

ine Vielzahl von Lebensmitteln
E oder Lebensmitteladditiven wer-
denin pulvriger Form gehandelt,
um durch die Senkung des Wassergehal-
tes die Haltbarkeit zu verlangern und
Transporte 6konomischer zu gestalten.
Zum einen sollten dabei die funktionel-
len Inhaltsstoffe im Pulver erhalten blei-
ben. Zum anderen miissen diese einfach
zu handhaben sein: sowohl fiir den End-
verbraucher als auch fiir verschiedene
Produktionsschritte.

Die Wirbelschichttechnologie ermog-
licht Prozesse zur Herstellung pordser
Granulate mit einer definierten Partikel-

Sprihagglomeration

Spriihen Befeuchten

Bindertropfen  Pulver Flissigkeitsbricke

spezifikation. Dadurch lasst sich gezielt
die Fliefahigkeit, Loslichkeit, Dispergier-
barkeit und Tablettierbarkeit pulvriger
Lebens- oder Nahrungserganzungsmittel
verbessern. Auflerdem bietet sie durch die
simultane Trocknung die Option, Granu-
late sowohl aus einem Pulver als auch di-
rekt aus feststoffhaltigen Fliissigkeiten wie
Losungen, Suspensionen oder Emulsionen
herzustellen. Das Prinzip, dass eine Fliis-
sigkeit in eine fluidisierte Pulvervorlage
eingedust wird, bleibt dabei immer gleich.
Jedoch andern sich je nach Art des Roh-
stoffes (Pulver oder Flissigkeit) die von
den Materialeigenschaften abhdngigen
Prozessbedingungen, die Verdampfungs-

Verfestigen fertiges Agglomerat

Feststoffbriicke LBrombeer"-Struktur

Bei der Spriihagglomeration werden sehr kleine pulverférmige Partikel mit einer Binder-

flussigkeit bespriiht.

leistung, die Baugrofse und -form des Ap-
parates. Die Prozessart - ob chargenweise
oder kontinuierlich - hiangt mafigeblich
von der Produktionsmenge ab.

Ein wasserlosliches Pulver kristalliner
oder amorpher Struktur kann nur mithilfe
von Wasser granulieren, das in die fluidi-
sierte Pulvervorlage eingediist wird. Durch
das Benetzen der Partikeloberflache und
das stetige Kollidieren der Partikel im Wir-
belbettbilden sich bei erhohten Adhasions-
kraften Flissigkeitsbriicken an der Parti-
keloberflache. Die feststoffhaltigen Fliis-
sigkeitsbriicken harten aus, sodass durch
Aggregation des feinkornigen Pulvers ein
poroses Granulat entsteht. Der nachtrag-
liche Trocknungsschritt entfernt die noch
enthaltene Feuchtigkeit und ermoglicht ein
stabiles Produkt. Auf Additive, Binder oder
Hilfsstoffe, die deklariert werden miissen,
kann mitunter vollig verzichtet werden.

Der Glasiibergang amorpher
Stoffe

Die meisten Lebensmittelpulver, wie
Frucht- und Gemusepulver, Biopolymere
(Gummi arabicum, Starke und deren Ab-
bauprodukte), Hefe- und Fleischextrakte,
hydrolisierte Pflanzen- und Fischprote-
ine, Milchpulver, Milchzucker sowie or-
ganische Sauren, weisen amorphe Struk-
turen auf. Kristalline Lebensmittelpulver
wie Zucker oder Salze behalten ihre me-
chanischen Eigenschaften mit steigender
Umgebungsfeuchte bis zur materialspezi-
fisch kritischen Umgebungsfeuchte, bei
der sie niedrigviskose Losungen bilden.
Amorphe Feststoffe hingegen haben eine
flussigkeitsdhnliche supramolekulare
Struktur. Wassermolektile werden in die
molekulare Struktur aufgenommen und
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Allrounder fiir maximale Flexibilitdt im Labormafstab: Das mobile Glatt ProCell LabSystem.

verursachen einen plastifizierenden Ef-
fekt. Das bedeutet, amorphe Strukturen
konnen bei verdnderten Umgebungsbe-
dingungen in ihren physikalisch-che-
mischen Eigenschaften variieren. Der
auftretende Phaseniibergang von fest zu
gummiartig und viskos plastisch wird
auch als Glastibergang bezeichnet.

Die Glastibergangstemperatur andert
sich in Abhédngigkeit der Produktfeuchte
und Umgebungstemperatur und spielt
eine maligebliche Rolle beim Partikel-
wachstum in der Wirbelschicht-Agglo-
meration amorpher Lebensmittelpulver.
Mit steigender Produktfeuchte sinkt die
Glasiibergangstemperatur, die mit einer
sprunghaft reduzierten Viskositat ein-
hergeht. Der Glastibergang kann erreicht
werden, indem entweder die Feuchtigkeit
des Produkts oder die Differenz zwischen
der Umgebungs-/Prozesstemperatur und
Glastubergangstemperatur erhoht wird.

Die Temperatur und Produktfeuchte
in der Prozesskammer konnen bei der
Wirbelschicht-Agglomeration anhand
verschiedener Stellschrauben wie Gas-
eintrittstemperatur und -geschwindigkeit
sowie der Tropfchengrofle und Spriithrate
der einzudtsenden Flussigkeit gezielt ein-
gestellt werden. Fur die Einstellung der
Prozessparameter ist die Betrachtung der
materialspezifischen Glastibergangstem-
peratur wichtig. Wird sie tberschritten,
so werden die Einzelpartikel im Prozess
klebriger. Uber die Verweilzeit konnen
dann Partikeleigenschaften wie Grofe,
Morphologie und Schiittdichte gezielt
definiert werden. Uberschreitet man die
Glastubergangstemperatur zu weit, besteht
durch die sprunghafte Viskositatsernied-
rigung die Gefahr der Klumpenbildung

beziehungsweise des vollstandigen Kol-
lapses des Wirbelbettes.

Agglomeration von
Malzextrakt

Malzextrakt reagiert sehr empfind-
lich auf Feuchtigkeit und neigt zum Ver-
backen. In einer Testreihe am ProCell
LabSystem von Glatt wurden Agglome-
rationsversuche mit amorphen Malzex-
traktpulvern im einstelligen Kilomaf-
stab durchgefithrt. Anhand thermischer
Analysen (DSC - Differential Scanning
Calorimetrie) wurde die Glastibergangs-
temperatur bestimmt und das Prozess-
fenster eingegrenzt, was wertvolle Zeit
bei der eigentlichen Prozessfindung
im Versuchs- oder Produktionsbetrieb
spart. Anhand der Glasliibergangstem-
peratur konnten ebenfalls Daten tiber
den bendtigten Restfeuchtegehalt bei
Lagerungsbedingung abgelesen werden,
um Qualitdtsminderungen durch nach-
tragliche Sintervorgange zu verhindern.

Um die Ubertragung der gewonne-
nen Prozessdaten zu testen, wurden Ver-
gleichsversuche mit Glukosesirup durch-
gefiihrt, der wie Malzextrakt durch en-
zymatische Spaltung des Polysaccharids
Starke hergestellt wird. Glukosesirup weist
daher ein ahnliches Zuckerspektrum und
eine vergleichbare Gasiibergangstempe-
ratur wie Malzextrakt auf. Trotzdem zeigt
Glukosesirup ein anderes Agglomerati-
onsverhalten als Malzextrakt. Der Grund
dafiir konnte auf die Zusammensetzung
und den Herstellungsprozess des Pulvers
zurtickgefihrt werden. Malzextrakt bein-
haltet neben Zucker rund sechs Prozent
Protein. Dieses ist in der Lage, sich beim
Trocknen im heiflen Luftstrom an der
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Grenzflache zwischen Fliissigkeit und hei-
Rer Luft anzusiedeln. Die Proteine bilden
somit eine Hillleum die Zuckermatrix und
fihren zu einer verringerten Klebrigkeit,
sodass die Prozessbedingungen wahrend

-~ der Wirbelschicht-Agglomeration ange-
" passt werden miissen.

Bei Beachtung des Glastuberganges
amorpher Lebensmittelpulver kann durch
ein eingegrenztes Prozessfenster das Ver-
backen beziehungsweise der vollstandige
Kollaps des Wirbelbetts verhindert wer-
den. Zusdtzlich kénnen materialspezifi-
sche Restfeuchtegehalte abgeschitzt wer-
den, die die Stabilitdt des Endproduktes
bei entsprechenden Umgebungsbedin-
gungen gewahrleisten. Dennoch zeigen
die Versuche, dass die Prozessdaten ahn-
licher Materialien mitunter nicht direkt
ubertragbar sind. Lebensmittelpulver
sind komplexe Stoffsysteme, unterschied-
liche Zusammensetzungen und Herstel-
lungsmethoden beeinflussen die Wachs-
tumskinetik der Partikel im Prozess.
Daher fithren, unter Berticksichtigung
der Materialkenntnis, praktische Mach-
barkeitstests im Labormalf3stab zu schnel-
len Ergebnissen hinsichtlich verbesserten
Partikeleigenschaften oder optimierten
bestehenden Produktionsprozessen bei
Formulierungsanderungen. Das Techno-
logiezentrum von Glattin Weimar verfigt
uber die entsprechende Analytik und ist
mit modernen Wirbelschichtanlagen im
Labormafstab tiber den Pilot- bis hin zum
Produktionsmalistab ausgestattet.

Mehr Informationen
www.glatt.com

Die typischen Gréf3en der Agglomerate
reichen von 100 Mikrometern bis zu
drei Millimetern.
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