Prifungsarbeit eines Bewerbers
(Priafungsaufgabe A - Chemie)

Néhrwertreduzierte widssrige Emulsionen, Polyglycerinester als Emulgatoren und
Verfahren zur Herstellung von Polyol-Fettsidureestern

Gegenstand der Erfindung sind neue Polyglycerinester, ihre Vewendung als Emul -
gatoren oder Schidumungsmittel, entsprechende Emulsionen, sowie ein Verfahren zur
Herstellung von Polyol-Fettsdureestern und Verfahren zur Aufbereitung und
Anwendung der neuen Ester.

Die Verwendung von Polyglycerinestern relativ kurzkettiger Fettsduren, die
wasserléslich sind, als Emulgatoren in der Lebensmitteltechnologie ist bekannt
(D1).

Auch Emulsionen mit reduziertem Nihrwert wurden bereits beschrieben, die einen
relativ niedrigen Wasseranteil und einen hohen Anteil von Fett und Polyglycerin-
fettsidureestern als Emulgator aufwiesen (DII).

Es wurden nun einige neue Polyglycerinester gefunden, die sich als Emulgatoren
oder Schidumungsmittel zur Bereitung von Lebensmitteln mit niedrigerem Nihrwert
eignen.

Gemeinsam ist den obengenannten Zubereitungen, die tblicherweise auf widfirigen
Emulsionen beruhen, dafl sie einen deutlich niedrigeren Nidhrwert besitzen als
ihre konventionellen Equivalente, weil die Verbindungen zum Beispiel erlauben,
den Gehalt an fetthaltige Zutaten zu reduzieren oder sie gar ganz zu ersetzen.
Dabei sollten trotz des Ersatzes der herkdémmlichen Zutaten durch Inhaltsstoffe
mit niedrigem Nidhrwert die angenehmen geschmacklichen und anderen sensorischen
Wahrnehmungen im Mund (mouthfeel) nicht leiden.

Gegenstand der Erfindung sind daher zunidchst Glycerinester enthalten 3 bis 10
miteinander uber Ethergruppen gebundene Glycerin-Einheiten in einer Polygly-
cerinkette. Von den Hydroxylgruppen des Polyglycerins lassen sich eine oder
mehrere durch gesittigte oder ungesidttigte lineare Fettsdurereste verestern.
Geeignete Fettsiduren reichen von linearen Carbonsiduren mit insgesamt 12 (Laurin-
sdure) bis zu solchen mit insgesamt 26 Kohlenstoffatomen (Cerotinsidure), z. B.
14-20 Kohlenstoffatomen, und schlieflen solche mit insgesamt 14 (Myristinsdure),
16 (Palmitinsidure), 18 (Stearinsdure) und 20 C-Atomen (Arachinsiure) mit ein.
Damit lassen sich Verbindungen herstellen, die vollstidndig wasserléslich sind,
aber auch solche, die vollstédndig 6l1l6slich sind.

Als geeignet fiir obige Verwendungszwecke haben sich Verbindungen mit ein oder
zwel Fettsiureester-Gruppen erwiesen, die vorzugsweise nicht wasserléslich,
sondern in Wasser gut dispergierbar sind. Innerhalb dieser Gruppe erhielten wir
besonders stabile Emulsionen, die sich gut weiterverarbeiten und auch auf-
schiumen lassen, mit den Palmitat- und Arachinatestern. Noch besser geeignet
sind die Stearate. Zu nennen sind in diesem Zusammenhang Hexaglycerin- und
Dekaglycerindistearat. Das beste Produkt ist Triglycerinmonostearat.

Gegenstand der Erfindung sind weiterhin widfirige Emulsionen mit reduziertem
Nidhrwert enthaltend die neuen Polyglycerinester als Emulgatoren oder Schiumungs-
mittel, insbes. als Emulgatoren.

Gegenstand der Erfindung ist weiterhin ein Verfahren zur Herstellung von Polyol-
Fettsidureestern durch Umsetzung von Polyolen, die mindestens 3 Hydroxylgruppen
enthalten, mit einem fliissigen Fettsiureester einer linearen Fettsdure. Die




Umsetzung erfolgt in Gegenwart einer Fettsiure-Seife und einem Katalysator. Als
Fettsdureester sind insbesondere die Ester, die Methylester oder Ester mit einem
anderen bis ca. 100 Grad C siedenden Alkohol zu nennen.

Fiur das Herstellungsverfahren eignet sich fast jede Seife einer Fettsiure,
vorausgesetzt, mindestens ein Teil davon besitzt eine Kettenlidnge der Fettsidure
von weniger als 15 Kohlenstoffatomen. Dieser Teil sollte mindestens 8 Gew.-% der
Gesamtmenge der in der Seife gebundenen Fettsduren betragen. In der Seife sind
kurze Kohlenstoffketten (ab 6 Kohlenstoffatome) méglich, aber die besten Werte
sind 10 bis 12 Kohlenstoffatome.

Die Molverhdltnisse zwischen den Reaktionsteilnehmern sind auch von grofler
Wichtigkeit: Das Verhiltnis Seife/Polyol muB zwischen 0,1:1 und 2,5:1 gehalten
werden, wobei hinsichtlich Ausbeute und Reaktionsdauer ungefdhr 1,6:1 den besten
Wert darstellt. Das Verhdltnis Ester/Polyol mufl zwischen 10:1 und 20:1 gehalten
werden. :

Als Katalysator kann jeder fiur diesen Typ von Reaktion tbliche eingesetzt werden,
zum Beispiel funktioniert jede starke Base wie Natrium- und Kaliumhydroxid. Auch
ein Loésungsmittel kann verwendet werden. Der Druck wird so eingestellt, daB der
bei der Reaktion frei werdende niedrig siedende Alkohol abdestilliert werden
kann. Die Temperatur wird im allgemeinen bei 100 bis 180 Grad C, vorzugsweise
bei 110 bis 150 Grad C gehalten.

Sind die Polyglycerinester einmal hergestellt, so missen sie in eine brauchbare
Form gebracht werden. Das Problem ist, daB sie wachsartig sind und sich daher
schlecht mischen lassen. GemdB einem bekannten Verfahren werden wachsartige
Verbindungen in geschmolzenem Zustand oberhalb ihrer Schmelztemperatur, z. B.
bei mindestens 70 Grad C, mit einigen der anderen festen Komponenten, mit denen
sie weiterverarbeitet werden sollen, gemischt. Eine andere bekannte Verarbeit-
ungsmethode fiur wachsartige Produkte ist das Mahlen der tiefgefrorenen Stoffe zu
Pulver bei Temperaturen, bei denen das Produkt geniigend spréde bleibt. Bei
diesem Mahlen missen allerdings die Verarbeitungsbedingungen sehr aufwendig
geregelt werden, und die Mihle verstopft oft.

Wir haben gefunden, daB es stattdessen besser ist, den geschmolzenen Ester in
einem Spruhtrockner in kalte Luft (d.h. mit einer Temperatur unterhalb 30 Grad C)
als Kihlmittel tber eine Diise einzusprithen, so daB er dort in feinteiliger Form
erstarrt. Falls notwendig, kénnen auch wie bei dem gemahlenen Pulver Mittel zur
Verhinderung des Verklebens der entstehenden feinen Teilchen in dieser Ver-
arbeitungsstufe zugesetzt werden.

Der Polyglycerinester wirkt ab einer Menge von mindestens 0,3 Gew.-% geniigend
emulgierend. Die Konsistenz der damit hergestellten Emulsionsprodukte schwankt
je nach seiner Menge. Oberhalb 5 Gew.-% bekommen die Produkte jedoch trotz
Schlagens mit Luft eine fettartige Konsistenz wie die von Butter. Wir haben bei
unseren Versuchen gefunden, dafl der Zusatz von 2 bis 5 Gew.-% Polyglycerinester
zu einer Mischung fuhrt, die nicht butterartig ist, sich stark schidumen laBt,
und sich dann als schlagsahneartige Verzierung (Topping) fir Lebensmittel
eignet. Die Expansion der Produkte wird durch die Stdrke des Schlagens oder
Mischens gesteuert.

Dafiir wird der Polyglycerinester mit einer geeigneten Menge warmen Wassers und
den anderen Zutaten versetzt und in das Gemisch wird dann mit einem mechanischen
Mischer (sogar ein elektrischer Haushaltsmixer genigt) so viel Luft hinein-
geschlagen, daB der gebildete Schaum nicht weiter zunimmt (expandiert). Die




Temperatur des Wassers ist nicht so entscheidend, eine Temperatur zwischen 50
und 100 Grad C ist geeignet. Um eine bessere Struktur der Mischung zu erhalten,
muB jedoch die Temperatur wihrend des Schlagens zwischen 50 und 60 Grad C, noch
besser zwischen 52 und 57 Grad C gehalten werden.

Es koénnen als andere Zutaten, z. B. Fette, Geschmacksstoffe, Farbstoffe, Ver-
dicker (bodying agent) wie Trockenmilch, Molkepulver, Trockenei, Zucker oder
SiBstoff, eingesetzt werden. Ein geeigneter Verdicker ist beispielsweise Dex-
tran, wenn ein sehr niedriger Nidhrwert gewlnscht wird.

Die stark aufgeschiumten Produkte fallen nach kurzer Zeit wieder zusammen, es
sei denn, man setzt ihnen als Schaumstabilisator ein hydrophiles Pflanzengummi
(vegetable gum) in Mengen von 0,2 bis 3,5 Gew.-%, bezogen auf wiBrige Phase, zu.
Geeignet ist hier insbesondere Gummi arabicum (Akaziengummi, Acacia gum), Xanth-
angummi, Guargummi, Carrageen. Es ist allerdings zu beachten, daB Pflanzengummi
das Aufschidumen zumindest behindert. Es kann daher bei der Herstellung von voll
expandierten Schiumen (z. B. fiur Toppings) erst eingemischt werden, wenn sich
der Schaum gebildet hat. Die Mischung ist dann geschmeidig und so gut wie ohne
Geschmack.

Nach vielen vergeblichen Versuchen fanden wir heraus, daBl bei gefrorenen Des-
serts, z. B. Speiseeis, der Verdicker 45 Gew.-% und der Anteil der genannten
nichtwédfirigen Zutaten insgesamt 55 Gew.-7% der Gesamtmischung nicht tlbersteigen
sollte. Dazu kommen dann noch 0,5 bis 1 Gew.-% (bezogen auf das Gesamtgewicht)
unseres Polyglycerinesters und das Wasser. Das Mischen und Lufteinschlagen wird
so eingestellt, daB eine 0,5- bis 1,1-fache Expansion (ein sogenannter Uberlauf
von 50 bis 110%) erreicht wird, um eine stabile Emulsion des Desserts zu
erhalten, die sich im Mund angenehm anfuhlt.

Abgesehen von seiner Eigenschaft als Stabilisator verbessert das Pflanzengummi
auch die Textur des Endproduktes. Zum Beispiel verzégert oder verhindert es die
unerwinschte Kristallisation von Eis oder Zucker. Bei gefrorenen Desserts ist
eine flussige Schmelze erwiinscht. Zuviel Stabilisator verhindert dies und
bedingt eine steife puddingartige Schmelze. Dieses Phdnomen wird Schmelzwider-
stand genannt. Daher wird in diesem Fall die Menge des Stabilisators auf 0,2 bis
0,5 Gew.-% beschrinkt.

Gegenstand der Erfindung ist daher auch ein Verfahren zur Herstellung einer
entsprechend wissrigen, aufgeschiumten Emulsion, insbesondere eines gefrorenen
Desserts, sowie die Verwendung eines Polyglycerinesters wie oben beschrieben als
Emulgator oder Schiumungsmittel fir Lebensmittelzubereitungen.

Patentanspriiche

1. Polyglycerinester enthaltend 3 bis 10 miteinander iber Ethergruppen ver-
bundene Glycerin-Einheiten und einen oder mehrere gesittigte oder unge-

sédttigte C12 - C26 - Fettséurereste.
2. Verbindung gemiB Anspruch 1 enthaltend einen oder mehrere C14 - 020 - Fett-
sdurereste.

3. Verbindung gemdB Anspruch 1 enthaltend 1 oder 2 Fettsdurereste.

4. Verbindung gemidB Anspruch 3, die nicht wasserléslich, sondern in Wasser gut
dispergierbar ist.
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. Verbindung gemidB Anspruch 3, worin der Fettsidurerest ein Palmitat-, Arach-

inat- oder Stearatrest ist.

. Hexaglycerindistearat, Dekoglycerindistearat oder Triglycerinmonostearat

gemdB Anspruch 5.

. WaBrige Emulsion mit reduziertem Nidhrwert enthaltend als Emulgator einen

Polyglycerinester gemidfl Anspruch 1.

. WaBrige Emulsion gemidB Anspruch 7, enthaltend 0,3 bis 5 Gew.-% Polyglycerin-

ester.

. WaBrige Emulsion gemiB Anspruch 7, enthaltend weitere lebensmitteliibliche

Zusitze.

Wéfirige Emulsion gemdf Anspruch 7 in mit Luft aufgeschdumter Form enthaltend
als Schaumstabilisator ein hydrophiles Pflanzengummi in Mengen von 0,2 bis
3,5 Gew.-%, bezogen auf die widBrige Phase.

Verfahren zur Herstellung eines Polyolesters durch Umsetzung eines Polyols
mit dem Ester einer linearen gesdttigten oder ungesédttigten Fettsdure in
Gegenwart einer Fettsiure-Seife und eines Katalysators, dadurch gekenn-
zeichnet, daB

das Polyol mindestens 3 Hydroxylgruppen besitzt,

der Ester der linearen Fettsdure bei Reaktionstemperatur flissig ist,

die Fettsdure-Seife einen Anteil an Fettsdureresten mit einer Kettenléinge
von weniger als 15 C-Atomen enthdlt und

das Verhdltnis Fettsiure-Seife/Polyol zwischen 0,1:1 und 2,5:1 gehalten wird
und

das Verhdltnis Ester/Polyol zwischen 10:1 und 20:1 liegt.

Verfahren gemdB Anspruch 11, worin die Ester der Fettsiure Methylester oder
Ester mit einem anderen bis ca. 100° C siedenden Alkohol sind.

Verfahren gemdB Anspruch 12, worin der Druck so eingestellt wird, daB der
bei der Reaktion freiwerdende Alkohol abdestilliert werden kann.

Verfahren gemidB Anspruch 11, worin die Fettsédure-Seife mindestens 6 C-Atome
enthdlt.

Verfahren gemdB Anspruch 11, worin das Polyol ein Polyglycerin enthaltend

3-10 Glycerin-Einheiten und der Ester ein Ester einer 012 - 026 - Fettsdure
ist.

Verfahren gemdB Anspruch 14, worin in der Seife der Anteil an kurzkettigen
Fettsdureresten mit weniger als 15 C-Atomen mindestens 8 Gew.-% betrigt.

Verfahren zur Aufbereitung eines Polyglycerinesters gemidB Anspruch 1 in
feinteilige Form, dadurch gekennzeichnet, dafl man den geschmolzenen Ester
tUber eine Diise in Luft von einer Temperatur unterhalb von 30C einspriht.




18. Verfahren zur Herstellung einer aufgeschidumten wéBrigen Emulsion mit
reduziertem Nihrwert, dadurch gekennzeichnet, daB ein Polyglycerinester
gemdB Anspruch 1 mit einer geeigneten Menge warmen Wassers und anderen
lebensmitteliiblichen Zusédtzen versetzt und das entstandene Gemisch dann mit
einem mechanischen Mischer in Gegenwart von Luft geschlagen wird, bis der
gebildete Schaum nicht weiter zunimmt.

19. Verfahren gemidB Anspruch 18 zur Herstellung gefrorener Desserts, worin der
Polyglycerinester in einer Menge von 0,5 bis 1 Gew.-%, 0,2 bis 0,5 Gew.-%
Stabilisator, nicht widssrige lebensmittelibliche Zusdtze in einer Menge von
maximal 55 Gew.-%, wobei der Verdicker maximal 45 Gew.-% ausmacht, jeweils
bezogen auf das Gesamtgewicht der Mischung, sowie Wasser eingesetzt werden,
und das Schlagen so eingestellt wird, daB eine 0,5- bis 1,1-fache Expansion
erreicht wird.

20. Verwendung eines Polyglycerinesters gemdf Anspruch 1 als Emulgator oder
Schidumungsmittel fur Lebensmittelzubereitungen.

21. Verwendung gemidB Anspruch 20, wobei es sich um eine nihrwertreduzierte
Zubereitung handelt.

22. Verwendung gemiB Anspruch 21 fiur gefrorene Desserts, insbesondere Speiseeis.

Kommentar
Zu Anspruch 11 (Herstellungsverfahren):
Die Angaben auf Seite 6, 3. Absatz, des Mandantenschreibens beziglich "Fett-

sduren" wurden so interpretiert, daB sie sich auf die Fettsdureester beziehen,
da eine Fettsdure als solche in dem Verfahren nicht eingesetzt wird.

Da sich das Herstellungsverfahren auf einen breiteren Genus bezieht, kénnte eine
Beanstandung wegen Uneinheitlichkeit aufgebracht werden.




