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Zusammenfassung

Ziel des vorliegenden Forschungsvorhabens ist die Schaffung einer Datengrundlage
zur Vereinfachung der Rohstoff- und Prozessauswahl bei der Herstellung veganer
Milch- und Sahnealternativen. Die Projektbearbeitung ist in drei Phasen eingeteilt: De-
finition geeigneter Stoffsysteme, Untersuchung kritischer Einflussfaktoren und Uber-
tragung der Erkenntnisse auf die Praxis. Hinsichtlich der Auswahl geeigneter Stoffsys-
teme liegt der Fokus zum einen auf der Grenzflache der Ol-in-Wasser-Emulsionen und
zum anderen auf der dispergierten Fettphase. Die Gewinnung und Charakterisierung
der Proteine (Erbse und Hafer) in AP1 sowie die Bestimmung der Protein-Phospholi-
pid-Zusammensetzung in AP2 werden gemal} des Projektplans abgearbeitet. Hierbei
sind ausreichend pflanzliche Proteine (Erbse) zur Verfligung gestellt worden und deren
Einsatzmengen in Kombination mit den einzusetzenden Phospholipiden fir die Wei-
terarbeit bestimmt. In AP3 wird eine Auswahl an Fettphasenkombinationen untersucht.
Dabei ist sowohl auf Oleogelierung mit Wachsen und Ethylcellulose als auch auf TAG-
Strukturierung eingegangen worden. Fir die Weiterarbeit wird der Fokus auf Sonnen-
blumen- und Candelillawachs sowie vollhydrogenisiertes Palmkerndl (FHPK) gelegt.
Mit den bekannten Formulierungen sowie anwendungsbezogenen Modellsystemen
wird in den Arbeitspakten 4, 5 und 6 fortgefahren. Die grenzflachenrheologische Un-
tersuchung der Protein-Phospholipidfiime ist durchgeflhrt und der Einfluss von ther-
misch-mechanischem Stress auf die Stabilitdt der Grenzschicht identifiziert worden
(AP4). Der Einfluss der Fettphase auf die Grenzschicht ist in Untersuchung. In AP5
wird der Einfluss von Kuhlrate und Scherung auf das Gel- bzw. Strukturbildungsver-
halten der Fettphase in der Emulsion untersucht. Ein Effekt der Kiihlrate auf das Kris-
tallisationsverhalten im Tropfen sowie die Auswirkungen auf die Tropfenform ist fest-
gestellt worden. Zusatzlich dazu wird der Einfluss der TropfengroRe auf die Strukturie-
rung in AP6 untersucht. Im relevanten TropfengroRenspektrum wird kein Einfluss auf
das Kristallisationsverhalten festgestellt. Fur die Beurteilung der Ergebnisse in Model-
lanwendung in Labor- und Pilotmafstab (AP7 und AP8) sind relevante Produktcharak-
teristika erarbeitet und anhand von Modellsystemen bewertet worden. Die Bearbeitung

der einzelnen Arbeitspakete liegt im vorgesehenen Zeitplan des Forschungsprojektes.
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1 Forschungsziel und Arbeitshypothese (Auszug aus dem Projek-
tantrag)

Ziel des vorliegenden Projekts ist es, Handlungsempfehlungen fur die Produkt- und
Prozessgestaltung zur Erhéhung der Stabilitat und Akzeptanz von pflanzlich basierten
Lebensmittelemulsionen, insbesondere veganen Alternativen zu Milch- und Sahnepro-
dukten, zu erarbeiten. Hierflr ist ein detailliertes Verstandnis des Einflusses des Kris-
tallisationsverhaltens der pflanzlichen Olphase, der Anwesenheit inharenter oder zur
Gelierung der Olphase zugesetzter Strukturanten und den Eigenschaften der Emulga-
tor-stabilisierten Grenzflache auf die Eigenschaften und physikalische Stabilitat der

Produkte notwendig. Folgende Arbeitshypothesen werden aufgestellt:

2 Losungsweg (Auszug aus dem Projektantrag)

In der ersten Phase des Projekts werden in drei Arbeitspaketen die Proteine gewonnen
und charakterisiert, Protein- und Phospholipidmengen und die notwendige Zusam-
mensetzung des Phospholipids identifiziert (FE 1) sowie geeignete Strukturanten und
deren Einsatzmenge (FE Il) ermittelt. Hierauf aufbauend werden einheitliche Stoffsys-
teme fur alle weiteren Arbeitspakete definiert und in der zweiten Phase des Projekts
die wissenschaftlichen Grundlagen der o.a. Arbeitshypothesen entsprechend der je-
weiligen Expertisen an den drei FE erarbeitet. Die Erkenntnisse werden abschliel3end
in der dritten Phase in Modell-anwendungen beurteilt (FE 1lI) und in anwendungsori-

entierten Handlungsempfehlungen zusammengefasst (Abb. 1).

Phase I: Definition der Phase II: Untersuchung Phase llI: Transferin die Praxis
Stoffsysteme kritischer Einflussfaktoren
AP4: Einfluss von ] I PSS!
. . . . . AP7: Beurteilungin
AP1: Proteingewinnung und - thermisch-mechanischem
- . L Modellanwendungen
charakterisierung Stress auf die Stabilitat von (Labormastab)
Protein-Phospholipidfilmen
= FSli FSii
AP2: Charakterisierung APS: E|nﬂ_uss von AP8: Beurteilung in
" . Prozessvariablen auf
gemischter Protein- ) Modellanwendungen
Phospholipidsysteme Strukturierung und (PilotmaRstab)
Strukturstabilitat der Fettphase
FSII APG: Einfluss der IS m
AP3: Auswahl geeigneter Tropfengréfe auf Kristallisation AP9: Zusammenfassung von
Fettphasen der Fettphase und Stabilitatin Handlungsempfehlungen
Emulsionen

Abb. 1: Ubersicht (iber die Projektphasen und Arbeitspakete
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AP1: Proteingewinnung und -charakterisierung

(FE I; Auszug aus dem Projektantrag)

Zu Beginn des Projektes sollen an FE | die I6slichen Pflanzenproteinfraktionen im La-
bormalistab direkt aus den Rohstoffen Erbse und Hafer extrahiert und anschlielend
charakterisiert werden. Die Proteine werden aus dem vermahlenen Rohstoff wassrig
bei einem pH-Wert zwischen 8 und 9 extrahiert. Die Losungen werden anschliel3end
bei 10.000 g fir 1 h zentrifugiert, der Uberstand abdekantiert und gefriertrocknet.
Durch anschlieBende Fallung am isoelektrischen Punkt kdnnen Proteinextrakte mit
mehr als 80 % Protein hergestellt werden. Es sollen in der ersten Projektphase insge-
samt 1,5 kg Pflanzenprotein fur die Arbeit an allen Forschungseinrichtungen gewon-
nen werden. Danach werden die Pflanzenproteine entsprechend des Bedarfs an den
Forschungseinrichtungen bis zur dritten Projektphase kontinuierlich weiter hergestellt.
Die Charakterisierung des gefriergetrockneten Extrakts umfasst zum einen Nicht-Pro-
teinbestandteile (Fettgehalt mittels Soxhlet-Extraktion, photometrische Bestimmung
von Starke und Zuckergehalt). Die Charakterisierung der Proteinfraktionen umfasst die
Bestimmung der pH- und salzabhangigen Ldéslichkeit, die Bestimmung des Gesamt-
proteingehalts nach Dumas, der Hydrophobizitat (Fluoreszenz-Spektroskopie nach
Reaktion mit 8-Anilinonaphthalen-1-sulfonsaure) und die qualitative ldentifizierung
uber zweidimensionale Elektrophorese (SDS-PAGE mit isoelektrischer Fokussierung)
und GroRRenausschlusschromatographie.

MS1: Die fiir das Projekt benétigten Pflanzenproteine sind in ausreichender Menge

hergestellt und charakterisiert.
Durchgefiihrte Arbeiten AP1

Zu Beginn des Forschungsprojektes (im Jahr 2024) wurden an FE | globulinreiche Erb-
senproteinfraktionen aus kommerziellen Erbsenmehl isoliert. Der Fettgehalt im Erb-
senmehl betrug circa ein Prozent. Somit musste das Erbsenmehl vor der Aufreinigung
nicht entfettet werden. Es wurden rund 300g einer globulinreichen
Erbsenproteinfraktion gewonnen, welches auf die drei Forschungseinrichtungen
aufgeteilt wurde. Nach Rucksprache mit FE Il und FE Il liegt damit bereits gentigend
aufgereinigtes Erbsenprotein fir die Bearbeitung des Foschungsprojektes vor, sodass
die Erbsenproteinaufreinigung abgeschlossen ist. Der Meilenstein AP1 wurde fir das

Erbsenprotein erreicht.
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Abb. 2: Ubersicht tber die Eigenschaften des aufgereinigten Erbsenproteins. A) pH Wert abhangige
Loslichkeit. B) SDS Page des Rohstoffs (Erbsenmehl) und der gewonnenen globulinreichen Erbsenpro-
tein Fraktion C) Denaturierungstemperatur des Erbsenproteins.

Das gewonnene Erbsenprotein wies einen Gesamtproteingehalt von rund 90% auf.
Der Anteil 16slichen Proteins im aufgereinigten Produkt war dabei stark pH abhangig.
Die Proteinldslichkeit war am isoelektrischen Punkt (IEP ~pH 5) am niedrigsten und
nahm anschlieRend mit steigendem pH wieder zu (Abb. 2 A). Basierend auf der Los-
lichkeitsbestimmung wird fur die weitere Projektbearbeitung ein pH-Wert von 7.0 aus-
gewahlt. Die Protein Hydrophobizitat bei pH 7 ist AP 4 zu entnehmen.

In dem aufgereinigten Proteinpulver waren primar die Globulinfraktionen Legumin (60
kDa), Vicilin (16 kDa) und Convicilin (70 kDa) vorhanden. Die Albuminfraktionen PA 1
(6 kDa) und PA2 (26 kDa) wurden abgetrennt (Abbildung 2 B). Daher wird das aufge-
reinigte Protein im Folgenden als ,Globulinreiche Fraktion“ (GRFemse) bezeichnet. Die
Globuline lagen dabei Uberwiegend nativ vor, was durch Ermittlung der Denaturie-
rungstemperatur gezeigt werden konnte.
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Das GRFemse wies ein Denaturierungspeak bei ~75 °C auf, wobei dieser Uber einen
breiten Temperaturbereich verteilt war (70-90°C) (Abbildung 6 C), wie in der Literatur

fur die Globulinfraktion der Erbse beschrieben [1].

Im Gegensatz zum Erbsenmehl weist Hafermehl einen Fettgehalt von Gber 10% auf
und musste daher zunachst entfettet werden. Hierflr wurden verschiedene Lésemittel
und Extraktionszeiten verglichen. Zudem wurde eine geeignete Methode zur Protein-
aufreinigung ausgearbeitet. Folgendes Vorgehen wird fur die Haferproteingewinnung
angewendet: Zunachst wird das Hafermehl mittels Hexans entfettet. Mit dieser me-
thode kann der Fettgehalt im Ausgangsstoff auf etwa 1.63 % reduziert werden (Fett-
gehaltbestimmung mittels Soxhlet-Extraktion). Nach dem Abdampfen des Hexans wird
das Mehl in dest. Wasser suspendiert und der pH-Wert auf 9.5 eingestellt. Nach zwei
Stunden wird das Gemisch bei 10 000 xg zentrifugiert. Der Uberstand wird abgefangen
und der pH-Wert auf 5.7 eingestellt. AnschlieRend wird der Uberstand erneut bei 10
000 xg zentrifugiert. Der Niederschlag wird anschlie3end fur 48h gefriertrocknet.

Die Haferprotein Aufreinigung und Charakterisierung soll bis Februar 2025 abge-

schlossen werden, sodass der Meilenstein AP 1 auch fiir den Rohstoff Hafer erfillt ist.

AP2: Grenzflachenverhalten gemischter Protein-Phospholipidsysteme

(FE I; Auszug aus dem Projektantrag)

Die Ziele von AP2 sind es, geeignete Phospholipide sowie diejenigen Konzentrationen
an Protein bzw. Phospholipid auszuwahlen, bei denen gemischte Protein-Phospholi-
pidfiime an der Phasengrenze vorliegen. Als Proteinquelle werden die in AP1 herge-
stellten gefriergetrockneten Proteinextrakte verwendet. Als Phospholipide sollen zum
einen zur Uberpriifung von Arbeitshypothese 1 (in AP4) hochreine Phospholipide mit
einem Anteil von mehr als 95 % Phosphatidylethanolamin (PE; mit gesattigt und un-
gesattigten Fettsduren; C18:0 und C18:1) bzw. Phosphatidylcholin (PC; ebenfalls
C18:0 und C18:1) verwendet werden (Lipoid GmbH). Vor dem Hintergrund des indust-
riellen Einsatzes bzw. der Modellanwendungen in AP7 und AP8 sollen zusatzlich
sechs kommerzielle Phospholipidmischungen unterschiedlicher botanischer Herkunft
(Lecithine), die sich in ihren Anteilen an PC und PE (45 -90 % PC bzw. PE) unter-
scheiden, untersucht werden (ebenfalls Lipoid GmbH). Als Olphase wird Sonnenblu-
mendl (ADM Germany GmbH, Hamburg) verwendet, das Uber Adsorptionschromato-

graphie von grenzflachenaktiven Substanzen befreit wird. Zunachst werden einzeln far
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alle Rohstoffe diese Konzentrationen ermittelt, bei denen die Ol-Wasser Grenzflache
vollstandig mit Protein bzw. Phospholipid gesattigt ist. Die Bestimmung erfolgt Uber
Konzentrationsreihen an einer Tropfenkonturanalyse (PAT 1M, Sinterface Technolo-
gies e.K) bei 50 — 60 °C, da Phospholipide industriell warm geldst bzw. dispergiert
werden. Im zweiten Schritt werden fir alle moglichen Protein-Phospholipidmischungen
dann die Konzentrationen ermittelt, bei denen Proteine und niedermolekulare Emulga-
toren an der Grenzflache koexistieren. Hier wird bei der Messung erst das Protein vor-
gelegt und nach 30 Minuten das Phospholipid hinzugegeben. Anhand der Kurvenver-
laufe fur die Grenzflachenspannung kann die Verdrangung von Protein an der Grenz-
flache nachgewiesen werden. Die Proteinkonzentration entspricht der zuvor ermittel-
ten CIC. Es werden mindestens drei verschiedene Konzentration an Phospholipiden
getestet, um zu bestimmen, wie hoch die Phospholipidkonzentration maximal sein darf
/ mindestens sein muss, sodass eine Koexistenz der beiden Emulgatorarten mdglich

ist.

Zum Abschluss von AP2 werden Emulgierversuche durchgeflihrt. Getestet werden die
6 kommerziellen Phospholipide im Gemisch mit den zwei Pflanzenproteinen. Die
Emulsionen werden analog zu AP5 mittels Rotor-Stator-System mit mittlerer Tropfen-
grofe 5 ym bis 10 ym hergestellt. Bestimmt wird das Zeta-Potenzial sowie die Ober-
flachenhydrophobizitat der Oltropfen. Zur Bestimmung des Schereinflusses wahrend
der Emulgierung auf die Proteine erfolgen FTIR-Messungen und GroRenausschluss-
Chromatographie. Von den kommerziellen Phospholipiden werden fur die Arbeiten an
FEIl und FEIIl zwei Rohstoffe ausgesucht, die in niedriger Dosierung mit den Pflan-

zenproteinen an der Phasengrenze koexistieren.
Durchgefiihrte Arbeiten AP2

Im Jahr 2024 wurden an FE | umfangreiche grenzflachenrheologische Charakterisie-
rungen durchgefuhrt. Die nachfolgende Tabelle gibt eine Zusammenfassung Uber die

Rohstoffe, welche fur dieses Arbeitspaket getestet wurden.

Tab. 1: Ubersicht (iber die verwendeten Rohstoffe und deren Verwendung

Protein Phospholipide Phospholipide
Aufgerenigt Hochrein Kommerziell

Grenzflachenrheologie  Grenzflachenrheologie Emulgierversuche
+ Emulgierversuche
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Erbsenprotein
(globulinreiche Frak-
tion, GRFErbse)

Haferprotein
(G RFHafer)

Phosphatidylcholin (PC)
= Gesattigt (PC 18:0)
= Ungesattigt (PC 18:1)

Phosphatidylethanolamin (PE)

=  Gesattigt (PC 18:0)

Phospholipidmischungen mit
= 45% PC 18:1
= 75% PC 18:1

= 90% PC 18:1
Phospholipidmischungen mit

= 75% PC 18:0

= 90% PC 18:0
Phospholipidmischungen mit

= Ungesattigt (PC 18:1) = 90% PE

Zunachst wurden einzeln fur alle Rohstoffe diese Konzentrationen ermittelt, bei denen
die Ol-Wasser Grenzflache vollstandig mit Protein bzw. Phospholipid geséttigt ist.
Diese Konzentrationen werden im Folgenden als CIC (critical interfacial concentration
im Falle der Proteine) bzw. der CMC (Critical micelle concentration im Falle der Phos-
pholipide) bezeichnet. Die Bestimmung erfolgte Gber Konzentrationsreihen an einer
Tropfenkonturanalyse.

Die CIC des Erbsenproteins lag bei 0.01%. Die CMC der hochreinen Phospholipide
(PL) betrug ~0.006% im Falle der gesattigten PL und 0.003% im Falle der ungesattig-
ten PL (Tab. 2). Die CMC der ungesattigten PL war geringer als die der gesattigten
PL. Die Doppelbindung im Fettsdurerest der ungesattigten PL fungiert als ,Platzhalter”
und hindert so die PL daran sich dicht an der Grenzflache anzulagern, was in einer
geringeren CMC resultiert. Die CMC der PC war dabei geringer als die der PE. Die
Kopfgruppe des PC ist groRer als die des PE. Es wurde weniger Emulgator in die
Grenzflache eingebaut. Dieses Ergebnis ist im Einklang mit vorherigen Forschungsar-

beiten.

Tab. 2: Ubersicht tiber die CIC des Proteins und der CMCs der Phospholipide. CIC: critical interfacial

concentration im Falle der Proteine. CMC: Critical micelle concentration im Falle der Phospholipide)

‘ CiCc /CMC Grenzflichenspannung ‘

Erbsenprotein 0.01 wt% 14 mN/m
Phosphatidylcholin (PC)

= Gesattigt (PC 18:0) . 0.006Wt% . 16 mN/m

= Ungesattigt (PC 18:1) . 0.001Wt% .« 8mN/m
Phosphatidylethanolamin (PE)

=  Gesittigt (PC 18:0) = 0.007wt% = 20 mN/m

= Ungeséttigt (PC 18:1) = 0.003wt% = 5mN/m
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Basierend auf diesen Ergebnissen wurden unterschiedliche Konzentrationen an PL
unterhalb der CMC in Kombination mit dem Protein getestet um zu bestimmen, wie
hoch die PL Konzentration maximal sein darf, um eine Koexistenz mit dem Protein zu
erreichen. Getestet wurden PL Konzentrationen, die im Bereich der CMC lagen sowie
um den Faktor 10, 100 unterhalb der CMC lagen (0.00005-0.005%). Die Ergebnisse
zeigt die nachstehende Abbildung.

A) B)
30

—GRF —GRF
1 - = -GRF +0.005% PC 18:1 25 - - = -GRF + 0.005% PE 18:1

....... GRF + 0.0005% PC 18:1 - GRF + 0.0005% PE 18:1
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-."‘\ 15 -l:-'..\
1 e e e e e e 10 I : T A S e g s T T STV o cvTe -
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C) D)
30
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Abb. 3: Ermittlung der Grenzflachenspannung uber die Zeit in Systemen, wo sowohl Erbsenprotein (glo-
bulinreiche Fraktion, GRF) als auch Phospholipid vorliegen. Die Konzentration an Phospholipid wurde
dabei von 0.00005% bis 0.005% variiert. GRF: globulinreiche Erbsenproteinfraktion. PC 18:0: gesattig-
tes Phosphatidylcholin. PC 18:1: ungesattigtes Phosphatidylcholin. PE 18:0: gesattigtes Phos-
phatidylethanolamin. PE 18:1: ungesattigtes Phosphatidylethanolamin.

Die Grenzflachenspannung der rein GRFEmse stabilisierten Oltropfen lag nach 3600 s
bei ~ 14 mN/m, was der Halfte der urspriinglichen Grenzflachenspannung entspricht.
Im Falle der ungesattigten PL wurde die Grenzflachenspannung bei einer PL Konzent-
ration von 0.005% auf einen Wert von unter 5 mN/m herabgesetzt (Abb. 3 A, B). Bei
einem derartig geringen Wert ist davon auszugehen, dass das GRFerbse Proteinnetz-

werk aufgrund des hohen Grenzflachendrucks kollabieren und Uber die Zeit von der
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Grenzflache verdrangt wird. Die Konzentration an ungesattigten Phospholipiden sollte
daher unter 0.005% liegen, um eine Ko-existenz mit dem Protein zu ermdglichen.

Im Fall der gesattigten Phospholipide (Abb. 3 C, D). lag die Grenzflachenspannung
auch bei Phospholipidkonzentrationen von 0.005% noch bei ~10mN/m und war damit
nur geringfigig niedriger als die der reinen GRFEermse Grenzflache (~14mN/m) bzw. der
rein Phospholipid stabilisierten Grenzflache (~ 20 mN/m) (Tab. 2). Dies deutet darauf
hin, dass das PL und das Protein an der Grenzflache ko-existierten, da der Grenzfla-

chendruck hinreichend niedrig war.

Zum Abschluss der Versuchsreihe mit dem GRFemse wurden Emulgierversuche durch-
gefuhrt, um zu Uberprufen, ob die Stabilitat der Erbsenprotein stabilisierten Emulsionen
durch die Anwesenheit von Phospholipiden beeinflusst wird. Getestet wurden zu-
nachst die 2 hochreinen Phosphatidylcholins im Gemisch mit den GRFermse. Die Emul-
sionen wurden analog zu AP5 mittels Rotor-Stator-System hergestellt (ULTRA-TUR-
RAX T 25 far 90 s bei 15.000 rpm (bei Dispergierstab-Durchmesser rotierender Teil:
1,25 cm). Die Ergebnisse zeigt die nachfolgende Abbildung.

A) B)
25 25 :
7% ——GRF 0 min ——GRF + PC 18:0 0 min
......... GRF 15 min - GRF + PC 18:0 15 min
20 A — —GRF 30 min 20 — —GRF + PC 18:0 30 min
: GRF 60 min GRF + PC 18:0 60 min
15 (] 15
X i
o 10 4 | 10
5 5
by
0 +— 0
C)
——GRF +PC 18:1 0 min
s GRF + PC 18:1 15 min
— —GRF + PC 18:1 30 min
GRF + PC 18:1 60 min
= \
A
\
i e DR ™
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Durchmesser [um]

Abb 4: OltropfengréBenverteilung (OTG) in Emulsionen stabilisiert durch (A) GRF. (B) GRF + PC 18:0
und (C) GRF + PC 18:1. GRF: globulinreiche Erbsenproteinfraktion. PC 18:0: gesattigtes Phosphatidyl-
cholin. PC 18:1: ungesattigtes Phosphatidylcholin.

Es konnte gezeigt werden, dass die Stabilitat der Erbsenprotein-stabilisierten Emulsi-
onen im Falle der gesattigten Phospholipide erhéht werden konnte (Abb. 4). Im Falle
der ungesattigten Phospholipide fiel die durchschnittliche Oltropfengrée zu Beginn
aufgrund der schnelleren Grenzflachenstabilisierung wahrend der Emulgierung niedri-
ger aus im Vergleich zur rein GRFEemse stabilisierten Emulsion. Nach 60 Minuten hinge-
gen kam es zu einer deutlichen Zunahme der durchschnittliche Oltropfengrée im
Falle der GRFemse + ungesattigte Phospholipide stabilisierten Emulsion (Abb. 4). Dies
lasst sich vermutlich auf die geschwachten Protein-Protein-Wechselwirkungen zurtck-
fuhren, was in einer Abnahme der elastischen Filmanteile resultierte. Zurzeit wird an
FEI Gberprift, ob die Ergebnisse auch auf die kommerziellen Phospholipide Ubertrag-

bar sind. Diese Versuche sollen bis Februar 2025 abgeschlossen werden.

Basierend auf den Ergebnissen werden die gesattigten und ungesattigten PCs fur die
weitere Projektbearbeitung ausgewahlt. Die Einsatzmengen an GRFEemse (0.01 wt%)
und Phospholipiden (0.005 wt% fur PC gesattigt; 0.0005 wt% fur PC ungesattigt) sind
bekannt (Meilenstein AP 2 erfillt).

In der letzten Phase des AP2 soll Uberprift werden, inwiefern die anhand des GRFerbse
gewonnenen Erkenntnisse auch fir das Haferproteine zutreffen. Die Konzentrationen
an Phospholipiden werden analog zu den Versuchen mit dem GRFemse verwendet. Die
Versuche zu den Haferprotein sind zurzeit am Laufen und sollen bis Marz 2025 abge-

schlossen werden.

MS2: Kommerzielle Phospholipide sind ausgewéhlt und Einsatzmengen (Protein,

Phospholipid) fiir die folgenden APs sind festgelegt.

AP3: Auswahl geeigneter Fettphasen
(FE II; Auszug aus dem Projektantrag)

Ziel von AP3 ist es, die qualitative und quantitative Zusammensetzung geeigneter Fett-

phasen zu bestimmen. Es geht zum einen um durch Strukturanten gelierte Pflanzendle
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(Oleogele), zum anderen um konventionelle Triglycerid-strukturierte Fettphasen (TAG-
strukturierte Fettphasen). Auch Mischungen beider Ansétze sind denkbar. Als Olphase
wird grundsatzlich aufgereinigtes Sonnenblumendl (ADM Germany GmbH). Die zu un-
tersuchenden Olstrukturanten sind Sonnenblumenwachs (Kahlwax GmbH), Ethylcel-
lulose und aquimolare Sterol/Sterolester-Mischungen. Die konventionelle Triglycerid-
Strukturierung (TAG-Strukturierung) erfolgt durch Kombination von tropischen Fetten
(Palmal, Palmdlfraktionen, Palmkerndl, Kokosnussal). Erste Untersuchung der Gelie-
rung bzw. TAG-Strukturierung finden in der reinen Olphase statt. Die TAG-Strukturie-
rung (TPA) wird fur ca. 30 verschiedenen Fettkombinationen untersucht.

Die Auswahl der Strukturanten zur Oleogelierung erfolgt nach qualitativer Beurteilung
der Strukturbildungskinetik und der Strukturstabilitat. Im Fall der TAG-Strukturierung

wird neben dem Schmelzverhalten auch das Festfettprofil zur Auswahl herangezogen.

MS3: Auswahl an Fettphasenkompositionen fiir AP5 (ca. 15 Systeme) und die Arbeiten
an FE | und FE Ill im Rahmen der weiteren APs (je bis zu 4 konventionelle TAG-struk-
turierte Fettphasen bzw. Strukturanten zur Oleogelierung)

Durchgefiihrte Arbeiten AP3

Im Jahr 2024 wurden an FE |l umfangliche Arbeiten zur Identifikation geeigneter Fett-
phasen ausgefuhrt. FUr die zielgerichtete Auswahl geeigneter Fettphasen wurden fol-
gende Aktivitaten ausgefuhrt: Auswahl vielversprechender Strukturanten, Charakteri-
sierung des Kristallisations- bzw Gellierungsprozesses, Strukturbewertung und Des-
integrationscharakteristik. Das, diesen Untersuchungen zugrunde liegende Parame-

terfeld umfasst ,dose-response’, Kihlungsprozess, Scherung.

Zur |dentifikation geeigneter Fettphasen wurden diverse Wachse, Ethylcellulosen und
hochschmelzende Fette bzw. Fettfraktionen (TAGSs) untersucht (siehe Tabelle 1). Als
Basis der Fettphase wurden Sonnenblumendl (SFO, ADM Germany GmbH), chroma-
tographisch aufgereinigtes Sonnenblumendl (SFOp) und MCT — Ol (MCT, Caesar &
Loretz GmbH) verwendet. Die Aufreinigung des Sonnenblumendls erfolgte in Anleh-

nung an die in der Arbeit von Scharfe et. al. (2019) beschriebenen Methode.

Tabelle 1: Auflistung der untersuchten Strukturanten zur Oleogelierung und hochschmelzender Fette
zur TAG-Strukturierung von Sonnenblumendl

Wachse Ethylcellulosen TAGs
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Sonnenblume (SFX) EC10 Palmkerndl (hydr.)

Reiskleie (RBX) EC45 Kokosnussal (hydr.)

Carnauba (CRX) EC100 Palmolmittelfraktion

Candellila (CLX) Palmolstearin
Sheastearin

Rapsol (hydr.)

Die Matrix der untersuchten Wachse Ubersteigt den urspringlichen Projektplan, um
sicherzustellen, dass fur diese Kategorie von Strukturanten verschiedene Auspragun-
gen abgebildet werden. Dies insbesondere, da Reiskleie und Sonnenblumenwachs
eigentlich vergleichbar sind, jedoch bekanntermalien unterschiedliche strukturge-
bende Eigenschaften zeigen. Fur die im Projektantrag aufgefiuhrte Kombination von
Sterolester und Sterol (Orzyzanol/Sitosterol) hat sich in ersten Versuchen gezeigt,
dass die Anwesenheit der Wasserphase (aw=1,0) dazu flhrt, dass auch im derzeitigen
Emulsionskonzept die strukturzersetzende Sterol-Hydratbildung nicht unterdrickt wer-
den kann. Nichtsdestotrotz wird dieses Strukturierungskonzept in eher realen Model-
len mit niedrigerem aw-Wert wieder aufgenommen werden. Neben der Sterolkombi-
nation sind auch verschiedene Ethylcellulosen als potenzieller Strukturant untersucht

worden.

Die Auswahl der Fette ist primar auf einer grundlegenden Analyse der jeweiligen Trig-
lyzeridzusammensetzung erfolgt. Palmkern und Kokosfett finden bereits vielfaltig in
Lebensmitteln als vermeintlicher Ersatz fur Milchfett und Kakaobutter Anwendung. Um
einen ausreichenden Festfettgehalt Uber die gesamten Bereich von Lagerung und Dis-
tribution sicherzustellen ist die Erh6hung der Schmelzpunktes durch Absattigung der
ungesattigten Fettsaurereste fir diese laurischen Fette ein probates Mittel. Die Ketten-
langenunterschiede zwischen den laurischen (C12 und C14) bzw kurzen (C8 und 10)
Fettsauren mit der Stearinsaure resultieren jedoch in Unterschiede im Kristallisations-
verhalten. Die Palmolmittelfraktion und das Sheastearin reprasentieren ein vergleich-
bares Paar, beide sind reich in Triglyceriden der Konfiguration Sat-O-Sat. Im Gegen-
satz dazu haben das hydrierte Rapsél und das Palmstearin einen hohen Anteil an
langkettigen, gesattigten Fettsauren, Stearin- und Palmitinsaure. Die untersuchte Mat-
rix bildet den Kompositionsraum also gut ab. Damit kbnnen ggf. tiber Kombinationslo-

sungen noch weitere Verbesserungen an gefundenen Vorzugsldsungen identifiziert

14 von 54



werden kénnen. Hierbei ist insbesondere auch an Hybridldsungen mit Wachsen und
Triglyceriden zu denken, die bereits untersucht werden. Bei diesem Optimierungspro-
zess spielen jedoch die Erkenntnisse aus APS eine wesentliche Rolle, da KristallgroRe

und Orientierung zur Grenzflache dominante Charakteristika darstellen.

Um die industrielle Umsetzbarkeit der Ergebnisse zu verbessern sind neben der ab-
gesprochenen Olqualitat des Sonnenblumendls (aufgereinigt) auch MCT-OI (C8 C10
basiert, gesattigt) und SF, wie von ADM geliefert, zum Einsatz gekommen. Damit wird
die Bedeutung minorer Komponenten in Abhangigkeit der Olqualitdt ebenso abgebil-
det wie der Einfluss der Fettsdurezusammensetzung, ungesattigte Bindungen. Dar-
Uber hinaus wurden die genutzten Wachse mittels einer an FEII entwickelten HPLC
Methode molekular charakterisiert. Dies stellt sicher, dass tatsachlich Kompositions-
Funktionalitatsbeziehungen untersucht werden, da Wachs nicht zwingend gleich
Wachs ist.

Oleogelierung mit Wachsen

Beim Abkihlen einer Wachs-Ol-Mischung kristallisieren die Wachse entsprechend ih-
rer Zusammensetzung aus. Die entstehende kristalline Netzwerkstruktur ist in der
Lage die flissige Olphase zu immobilisieren. Zur Herstellung der Wachs-Ol-Oleogele
wurden die Wachse bei 90°C in der Olphase unter leichtem Riihren geldst. Anschlie-
Rend wurde Lésung in die Probebehalter abgeflllt und fir 24 h ausharten gelassen.
Die Texturanalyse (Gelharte) erfolgte mit der zwickiLine — Prifmaschine von Zwick
Roell. Pro Datenpunkt wurden 2 Proben a 45 g hergestellt, deren Harte an 5 verschie-
denen Positionen gemessen wurde. Die Hellfeld- und Polarisationsmikroskopie wurde
mit Axio.Scope.A1 KMAT von Zeiss durchgefiihrt. Etwaige Temperaturrampen wurden
mit der Stage MHCS120 von Microptic BV eingestellt. Fur die Mikroskopieaufnahmen
wurden die Proben bei 90°C aufgetragen und unter dem Mikroskop kontrolliert abge-
kahlt. Die rheologischen Eigenschaften der Oleogele wurden mit dem MCR 302e Rhe-
ometer von Anton Paar GmbH mit einer Platte-Platte-Geometrie (PP25S) gemessen.
Die Proben wurden bei 90°C aufgetragen, bei leichter Scherung (y = 1 s1) equilibriert,
anschlieBend kontrolliert abgekuhlt und ausgehartet. Wahrend des Abkuhlens und
Aushartens wurde eine geringe Scherdeformation (y = 0.005 %, w = 10 rads~1) auf-
gegeben, um den sol-gel-Ubergang aufnehmen zu konnen. AnschlieBend wurde ein

Amplitudentest zur Strukturcharakterisierung durchgefuhrt. Die Schmelz- und Kristalli-
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sationsprofile der Wachse sowie der Oleogele wurden per dynamischer Differenzkalo-
rimetrie (DSC) aufgenommen. Proben von 9 mg wurden in die Messtiegel eingewogen
und bei Heiz- bzw. Kuhlraten von 5 K/min in mehreren Zyklen von 20 auf 105 °C und

zuruck temperiert. Ein Auszug der Daten wird in Abb 6. (unten gezeigt)

Einfluss der Olqualitit auf die Geleigenschaften am Beispiel von Sonnenblu-
menwachs

Der Einfluss der Aufreinigung des Sonnenblumendls (Reduktion des Anteils polarer
Komponente) und MCT auf die Gelbildung wurde untersucht. Die Ergebnisse der Tex-
turanalyse sowie rheologischen und mikroskopischen Messungen sind in den Abbil-

dungen 1 — 3 dargestellt.
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Abbildung 1: Gelharte der Oleogele mit verschiedenen Olphasen am Beispiel von Sonnenblumenwachs
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Abbildung 2: Scherdeformation am FlieBpunkt (links) und Ende des linear viskoelastischen Bereichs
(rechts) der Oleogele mit verschiedenen Olphasen am Beispiel von Sonnenblumenwachs
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Abbildung 3: Hellfeld-Mikroskopaufnahmen von Sonnenblumenwachs (10 w/w-%) in MCT-OI (links) und
in Sonnenblumendl (rechts) bei 20°C (Abkuhlung mit 5 K/min)

Die Untersuchungen zeigen erwartbar, dass die Gelharte mit zunehmender Wachs-
konzentration substantiell zunimmt. Zwischen den verschiedenen Olqualitaten zeigen
sich nur geringflgige Unterschiede. Aus der rheologischen Charakterisierung ergibt
sich ein etwas anderes Bild. Obwohl die Enden der respektiven linear-viskoelastischen
Bereiche ebenfalls mit zunehmender Wachskonzentration ansteigen sind leichte,
wenn auch schwer als systematisch zu identifizierende, Unterschiede zwischen den
Olen aufgetreten. Beachtenswert ist eher, dass der LVE-Bereich nur eine sehr geringe
Deformation tGberspannt und damit die Gele als sehr brittle identifiziert. Bei der Defor-
mation am Gel-Sol-Ubergang zeigt sich jedoch ein anderes Bild. Bei der niedrigsten
Wachskonzentration wird tatsachlich ein Einfluss der Olqualitét erkennbar. Das deckt
sich mit friheren Studien in verdinnten Systemen, da minore, polare Komponenten
die Kristall-Kristall Wechselwirkung beeinflussen. Im Bereich von 4 bis 10% Wachs im
Ol wird fiir alle Sonnenblumenwachsgele ein nahezu konstanter Wert (30%) gefunden,
Dominanz des Partikelgels. Bei hdheren Konzentrationen fallt der Wert jedoch drama-
tisch ab. Die derzeitige Interpretation bedarf noch weiterer Bestatigung, ist aber fur
Produktanwendungen der Gele relevant. Die Kombination von Harte und LVE-Bereich
weist eindeutig auf briichige, harte Gele hin. Das entsprechend des Gel-Sol Uber-
gangs noch weitestreichend ein feststoffahnlicher Zustand (elastisch Uber plastischen
Anteilen) vorliegt ist darauf zurlickzufluhren, dass nach dem Aufbrechen der urspring-
lichen Struktur Kristallflocken (Aggregate), die durch ihren grof3en hydrodynamischen
Radius, Uber Kollisionen fir die rheologischen Eigenschaften sorgen, vorliegen. Bei
noch hoheren Wachskonzentrationen fuhrt die mechanische Belastung scheinbar zu
einem schnelleren Abbau der Aggregate. Das gefunden Verhalten weicht deutlich von
dem der Referenz (Milchfett) ab. Die Betrachtung der Mikroskopiebilder bestatigt zu-
nachst einmal, dass die plattchenférmigen Sonnenblumenwachskristalle unter dem
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Mikroskop aufgrund der Ausrichtung und optischer Phanomene als vermeintliche ,Na-
deln‘ erscheinen. Obwohl in Abb 3 der Kristallhabit, bzw das Aggregationsmuster un-
abhangig vom Ol zu sein scheint, ist auffallig, dass die sichtbaren Strukturen in der

Sonnenblumendlprobe deutlich kleiner sind als die in der MCT-Probe.

Grundsatzlich I4sst sich aus den Untersuchungen schlussfolgern, dass Ole in indust-
rieller (Ollieferant) Qualitat keine grofRe Risiken in Bezug auf Performanceschwankun-

gen mit sich bringen.
Einfluss der Wachsart auf die Geleigenschaften

Die oben beschriebenen Untersuchungen fokussierten sich auf Sonnenblumenwachs
als Strukturant. Abbildungen 4 und 5 illustrieren zunachst einmal die Unterschiede in
der Gelperformance der verschiedenen Wachse. Qualitativ wurde das gleiche Verhal-
ten, wie beim Sonnenblumenwachs gefunden. Ansteigen der Gelharte mit zunehmen-
der Konzentration und kurzer LVE-Bereich sind charakteristisch. Jedoch zeigen die
anderen Wachse eine andere Beziehung zwischen der Deformation am Gel-Sol Uber-
gang und der Wachskonzentration. Zur Referenzbildung sind in den Abb 4 und 5 je-

weils die Werte flr Milchfett als horizontale Linie eingefiihrt worden.
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Abbildung 4: Vergleich der Gelharte fur verschiedene Wachse: RBX, SFX, CRX, CLX; Die schwarze
Linie markiert die Harte von Butterreinfett.
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Abbildung 5: Vergleich der rheologischen Eigenschaften (FlieBpunkt und linear viskoelastischer Be-
reich) verschiedene Wachse: RBX, SFX, CRX, CLX; Die schwarzen Linien markieren die Ergebnisse
von Butterrreinfett.

Die Daten illustrieren, dass keines der Oleogele die Eigenschaften des Milchfetts hat.
Trotzdem zeigen die Daten zur Gelharte und Gel-Sol-Ubergangsdeformation vielver-
sprechende Ahnlichkeiten. Hier muss jedoch vor zu groRem Enthusiasmus gewarnt
werden, da die hier gezeigten Ahnlichkeiten sich nur auf eine Temperatur beziehen.
Im Gegensatz dazu ist zu beachten, dass das Festfett im Milchfett mit weiterer Tem-
peraturerhéhung in den flissigen Zustand tbergeht, wohingegen Wachsoleogele auch
bei héheren Temperaturen ihre Struktur aufrechterhalten. Das ist unter anderem in
Abb 6 dokumentiert. Hier werden die Temperaturbereiche zwischen Sol-Gel- (,Kristal-
lisationstemperatur‘) und Gel-Sol-Ubergang (Dissolutionstemperatur) ermittelt mit ent-
weder dem Rheometer (links) oder der DSC (rechts) dargestellt.
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Abbildung 6: Gel-Sol-Ubergang bei 5 K Temperaturrampe (SFX — grau, RBX — schwarz, CRX — schraf-
fiert, CLX, - gepunktet); Kristallisations- und Schmelztemperaturen (,Hochster Peak® - Temperatur) bei
5 K/min

Es zeigt sich in Abb 6 deutlich, dass die Resultate aus den unterschiedlichen Messun-
gen — Rheologie und DSC — gut miteinander korrespondieren. Dariber hinaus zeigt
sich, dass zwischen den verschiedenen Wachsen erhebliche Unterschiede in der Un-
terkiihlung auftreten (Lange des Balkens). Damit wurden frihere Studien, die die In-
homogenitat der Zusammensetzung fur die Unterkihlung verantwortlich machen, be-
statigt. AuRerdem zeigt sich, dass die Dissolutionstemperatur im untersuchten Zusam-
mensetzungsbereich nur gering als Funktion der Wachsdosage variiert. Bei niedrige-
ren Konzentrationen wird der Effekt starker, so dass die Fettphasenverflissigungstem-
peratur zumindest bedingt manipuliert werden kann. Aus den DSC-Messungen zeigt
sich jedoch, dass in Bezug auf eine Produktanwendung, in der die Abwesenheit eines
wachsigen Mundgeflihls ggf. kritisch ist, Candellilawachs ein interessanter Kandidat

ist.
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Abbildung 7: Hellfeld-Mikroskopaufnahmen diverser Wachse (10 w/w-%) in Sonnenblumendl bei 20 °C
(Abkihlung mit 5 K/min): Sonnenblume (oben links), Reiskleie (oben rechts), Carnauba (unten links)
und Candellila (unten rechts)

Die in Abb 7 gezeigten Mikroskopaufnahmen 10%iger Wachsgele dokumentieren ein-
drucksvoll die Unterschiede der Wachse. Im Vergleich zum zuvor gezeigten Sonnen-
blumenwachs, das eine gleichmalRige Verteilung des kristallinen Materials aufweist,
zeigen sich bei Reiskleie und Carnaubawachs ausgepragte Inhomogenitaten mit kom-
pakten Feststoffansammlungen. Diese kdnnten ein Hinweis auf negative Desintegra-
tionscharakteristik sein. Im Gegensatz dazu weist Candellila ein grol3e Menge gleich-
maRig verteilter Strukturelemente auf. Erneut muss fur die Auswahl der strukturierten
Lipidphasen in Erwagung gezogen werden, wie die innere Lipidkristallisation die Trop-
fenform und damit mogliche Koaleszenzphanomene in der Produktanwendung beein-

flussen kann.
Oleogelierung mit Ethylcellulose

Ethylcellulose (EC) ist ein lineares Polysaccharid, das in der Lage ist, das zu gelie-
rende Ol in einem dreidimensionalem Polymernetzwerk einschlieen. Neben der Kon-
zentration der Ethylcellulose hat auch die mittlere Kettenlange einen entscheidenden
Einfluss auf die Gelharte sowie rheologische Eigenschaften des Gels. Um ein Ethyl-
cellulose-Gel herzustellen, ist die Lésung Uber die Glasibergangstemperatur von 135
°C zu erhitzen. Um eine reproduzierbare Gelqualitat zu erhalten, wurden die EC-OI-

Mischungen auf mindestens 160 °C erhitzt. Nach Erreichen dieser Temperatur wurde
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diese unter standigem Ruhren fur 30 Minuten gehalten. AnschlieRend harteten die
Gele bei 20 °C fur 24 Stunden aus. Zur Herstellung eines stabilen Gels aus Sonnen-
blumendl mit EC10 waren hohe Konzentrationen an Strukturant (>20 w/w-%) notwen-

dig.
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Abbildung 8: Gelharte von EC45-Sonnenblumendl-Oleogelen bei verschiedenen Konzentrationen
(links); Scherdeformation am Gel-Sol-Punkt (Quadrate) und LVE — Bereich (Diamanten) von EC45-Son-
nenblumendl-Oleogelenbei verschiedenen Konzentrationen (rechts).

Im Projekt unternommene Versuche, relevante Oleogele ohne den vermeintlich prohi-
bitiven Auflosungsschritt bei 160°C zu realisieren blieben erfolglos. Unter Einbezie-
hung, des bereits zuvor identifizierten Ausléseprozesses, der anderen Zutaten Scha-
den zufiigen wtrde, ergeben sich folgende Resultate: die Gelharte lasst sich durch die
Konzentration gut kontrollieren; die Deformation am Ende des LVR und am Gel-Sol-
Ubergang sind gegenlaufig von der EC-Konzentration abhangig. Trotz grundsétzlich
interessanter Eigenschaften kann das EC-System in der derzeitigen Form nicht emp-
fohlen werden. Allerdings konnte eine Entkoppelung von Gelbildungsprozess und Pro-
duktherstellung hier eine produktanwendbare Option darstellen, die derzeit untersucht
wird. Anstellen eines Emulsionsprozesses wird die vorgelierte Fettphase zerhackt und

als soft solid Partikel im Produkt dispergiert.
Untersuchung zu konventionellen, trigylceridbasierten Fettphasen

Die in Tabelle 1 aufgeflhrten Fette sind umfanglich charakterisiert worden. Fur die
einzelnen Fette sind einige Mischungen mit Sonnenblumendl und Kombinationen der
verschiedenen Fette, mit oder ohne Sonnenblumendl, untersucht worden. Zentral
stand hier die Bestimmung des Kristallisationsverhaltens. Die Mikroskopieaufnahmen
fur Fette geben aufgrund der bekannten Dimension der Fettkristalle nur bedingt be-
lastbare Informationen. Die Untersuchungen wurden deshalb in groRem Umfang mit
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der DSC ausgefihrt. Hier wurden zahlreiche Varianten von Kihlungskurven und
Schmelzkurven aufgenommen. Dabei wird die isotherme Kristallisation im Bereich der
Temperaturen des industriellen Prozesses als meist relevant angesehen. Die gesam-
melten Daten sind in die Auswahl der Fette fur die weiteren Untersuchungen einge-
flossen. Die wichtigsten Charakteristika sind dabei die Kristallisationstemperatur, die
isotherme Kristallisationskinetik, die Dissolutionstemperatur und die Moglichkeit die

Ubergangstemperaturen durch Olzugabe substantiell verschieben zu kénnen.

Grundsatzlich sind in die Untersuchung und Beurteilung der strukturierten Lipidphasen
auch Aspekte wie Risko der Tropfen-Tropfen-Fettkristall-Netzwerkbildung, Desinteg-
rationstemperaturen, Lagerstabilitat unter Berlicksichtigung der Temperaturverlaufe in

Produktion und Produktanwendung eingegangen.

Abschlie3end, ist zu konstatieren, dass AP3 erfolgreich abgeschlossen wurde. Aller-
dings sind noch einige wichtige Aktivitaten, die Uber den urspringlichen Projektplan
hinausgehen, nach wie vor in Ausfuhrung. Dies sind beispielsweise langfristige Lager-
versuche, die die Stabilitat der Zustande Uber das Produktlebensalter hinaus sicher-

stellen sollen.

MS3: Auswahl an Fettphasenkompositionen fiir AP5 (ca. 15 Systeme) und die Arbeiten
an FE | und FE Ill im Rahmen der weiteren APs (je bis zu 4 konventionelle TAG-struk-

turierte Fettphasen bzw. Strukturanten zur Oleogelierung) definiert und kommuniziert.

AP4: Einfluss von thermisch-mechanischem Stress auf die Stabilitat von Pro-

tein-Phospholipidfilmen

(FE I; Auszug aus dem Projektantrag)

Ziel des AP 4 ist es, die Stabilitdt von Protein-Phospholipid-stabilisierten Ol-Wasser
Grenzflachen unter thermisch-mechanischem Stress grenzflachenrheologisch zu un-
tersuchen. Die Untersuchung erfolgt mit den hochreinen und kommerziellen (in AP2
ausgewahlten) Phospholipiden in Kombination mit den Pflanzenproteinextrakten, bei
den in AP2 festgelegten Konzentrationen. Als Fettphase wird zunachst aufgereinigtes
Sonnenblumendl (Ausgangspunkt aus AP2) verwendet, um die Stabilitat der Protein-
Phospholipidfiime vergleichend in Abwesenheit anderer im Ol enthaltener grenzfla-
chenaktiver Begleitstoffe zu untersuchen. Uber scherrheologische Untersuchungen

bei konstanter Grenzflache (zweidimensionaler Stress) kdnnen die Wechselwirkungen
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A)

im Grenzflachenfilm qualitativ vergleichend analysiert werden. Sie dienen dem Nach-
weis der Netzwerkausbildung zwischen Proteinen und Phospholipiden. Die Untersu-
chungen werden am Rheometer (IRS-Zelle und Bikonus an MCR102 und MCR301,
Anton Paar GmbH) bei konstanter Oberflache bei 50 — 60 °C durchgefuhrt. Nach ei-
nem Zeitsweep (12 h) schlielRen sich Frequenzsweeps (konstante Amplitude 1 %, va-
rierende Frequenz 0.001 —1 Hz) und Amplitudensweeps (konstante Frequenz
0.01 Hz, variierende Amplitude 1 — 1000 %) an. Uber hohen Scherstress (Amplituden
aulBerhalb des linear viskoelastischen Bereichs) kann die Prozessstabilitat des Pro-

tein-Phospholipidfilms bei héherer Stresseinwirkung beurteilt werden.

Im Anschluss erfolgen Versuche zur Auswirkung der Anwesenheit von Strukturanten
bzw. hochschmelzenden tropischen Fetten auf die Stabilitdt des Grenzflachenfilms.
Die Strukturanten und TAG-strukturierten Fettphasen wurden in AP3 definiert. Die Ein-
satzmenge der Strukturanten wird in einer Konzentration unterhalb ihrer spezifischen
Gelbildungskonzentration gewahlt, da eine vollstandig gelierte Olphase nicht vermes-
sen werden kann. Um einen moglichen Einfluss von thermisch-mechanischem Stress
wahrend des Emulgierens auf die Proteinstruktur zu bertcksichtigen, werden die Pro-
teine in der wassrigen Phase geldst und anschlielRend zusatzlich thermisch und me-
chanisch vorbehandelt (Hochdruckhomogenisation bei 200/50 bar, 50 °C). Zum Nach-
weis maoglicher Strukturanderungen werden Hydrophobizitat und Veranderungen der
Sekundarstruktur mittels FT-IR beschrieben. Die grenzflachenrheologischen Untersu-

chungen erfolgen wie im vorigen Abschnitt beschrieben.
Durchgefiihrte Arbeiten 2024 (FE 1)

Zunachst wurde der Einfluss von thermisch-mechanischem Stress wahrend des Emul-
gierens auf die Proteinstruktur des GRFsemse untersucht. Hierfur wurde die GRFEerbse in
der wassrigen Phase geldst und anschlieltend thermisch und mechanisch vorbehan-
delt (Hochdruckhomogenisation bei 200/50 bar, 50 °C). Zum Nachweis maglicher
Strukturanderungen wurden Hydrophobizitat und Veranderungen der Sekundarstruk-

tur mittels FT-IR untersucht.

B)
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Abb. 7: Hydrophobizitat (A) und Proteinfaltung der GRFErbse (B) Strukturelemente sind p-sheet (1630—
1638 cm—1), random coil (1640-1648 cm-1), a-helix (1650, 1656 cm—-1) und B-turn (1675 cm-1) [1].

Das thermisch-mechanisch beanspruchte GRFemse unterschied sich nur geringfugig in
der Hydrophobizitat von der unbehandelten GRFerse Probe (Abb. 7 A). Wie auch in
der ungebandelten GRFemse waren die Hauptstrukturelemente in der thermisch-me-
chanisch behandelten Probe 3-sheet (1630—-1638 cm—1) und B-turn (1675 cm-1).(Abb

6 B). Daher wird im Folgenden mit dem unbehandelten GRFemse weitergearbeitet.

Im nachsten Schritt wurden die Eigenschaften der resultierenden Grenzflachen Uber-
pruft. Dies erfolgte zunachst anhand dilatationsrheologischen Messungen mittels
Tropfenkonturanalyse. Die Messungen wurden bei 20°C durchgefuhrt.

Im nachfolgenden werden die Ergebnisse beispielshaft an gesattigten und ungesattig-
ten Phosphatidylcholin (PC) beschrieben, da hier die Unterschiede am signifikantesten
waren. Die Ergebnisse fur die anderen Phospholipide sind dem Anhang zu enthnehmen
(Abb. S-1 bis S-4).
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Abb 4: Speichermodul Ed‘ und Verlustmodul Ed“ als Funktion der Deformation (Amplitude) von Ol-
Wasser-Grenzflachen, welche mittels Erbsenprotein (globulinreiche Fraktion, GRF) und Phospholipid
stabilisiert wurden. Der Amplitudensweep wurde mittels Tropfenkonturanalyse durchgefiihrt. Die Kon-
zentration an Phospholipid war fix (0.005% fir PC 18:0, 0.0005% fir PC 18:1), basierend auf AP 2 und
entsprach jeder Konzentration, bei welcher Ko-existenz von Protein und Phosholipid erwartet wurde.
GREF: globulinreiche Erbsenproteinfraktion. PC 18:0: gesattigtes Phosphatidylcholin. PC 18:1: ungesat-
tigtes Phosphatidylcholin.

Alle drei Grenzflachen wiesen einen Speichermodul auf, welcher auf ein viskoelasti-
schen Deformationsverhalten schlielien lasst (Speichermodul Uber Verlustmodul).
Dies lasst vermuten, dass sich ein Proteinnetzwerk an der Grenzflache ausgebildet
hat.

Der Speichermodul der reinen GRFerbse Grenzflache ist hdher als die der GRFerbse +
PC18:1 Grenzflache. Folglich wurden Protein-Protein-Wechselwirkungen an der
Grenzflache durch die Anwesenheit des ungesattigten PLs geschwacht. Im Gegensatz
dazu wies die GRFemse + gesattigtes PL Grenzflache zu Beginn des Amplitudens-
weeps den hdchsten Speichermodul auf (Amplitude 1-5 %), was darauf hindeutet,
dass das Protein und das gesattigte PL zeitgleich an der Grenzflache vorlagen. Die
Interaktion von Protein und PL hat dabei in einer Zunahme der elastischen Filmanteile
resultiert; die Grenzflachenstabilitat steigt. Eine Amplitude von 7 % scheint dabei aus-
reichend zu sein, um die an der Grenzflache ausgebildete Struktur teilweise zu zersto-

ren (Abnahme des Speichermoduls).
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Um die Ausbildung eines Proteinnetzwerkes bzw. eines Protein-Phospholipid-Netz-
werks zu bestatigen, wurden die Grenzflacheneigenschaften der GRFemse und der
GRFemse + Phospholipid stabilisierten Grenzflachen zusatzlich mittels grenzflachen-
scherrheologischen Untersuchungen bei hohen Deformationsgraden ermittelt. Hierfar
wurden zunachst die Stabilitadt der GRFemse und der GRFemse + Phospholipid stabili-
sierten Grenzflachen an der Wasser-Sonnenblumendl Grenzflache bestimmt. Die Er-
gebnisse sind in der nachfolgenden Abbildung dargestellt.
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Abb. 5: Speicher- und Verlustmodul als Funktion der Deformation (Amplitude) von Ol-Wasser-Grenz-
flachen, welche mittels Erbsenprotein (globulinreiche Fraktion, GRF) und Phospholipid stabilisiert wur-
den. Der Amplitudensweep wurde mittels Scherrheologie durchgefiihrt. Die Konzentration an Phospholi-
pid betrug 0.005% fur PC 18:0 und PC 18:1, basierend auf AP 1 und entsprach jeder Konzentration, bei
welcher Koexistenz von Protein und Phospholipid erwartet wurde. Fir PC 18:1 wurden die Versuche
mit 0.0005% far PC 18:1 aufgrund der geringen Werte wiederholt. GRF: globulinreiche Erbsenprotein-
fraktion. PC 18:0: gesattigtes Phosphatidylcholin. PC 18:1: ungesattigtes Phosphatidylcholin.

Sowohl die GRFermse als auch die GRFemset Phospholipid stabilisierten Grenzflachen
wiesen bei geringen Beanspruchungsgraden einen Speichermodul auf, welcher tber
dem Verlustmodul lag. Die Grenzflachen wiesen somit ein viskoelastisches Deforma-
tionsverhalten auf, welches keine Frequenzabhangigkeit zeigte (Frequenzsweep, An-
hang). Die bei der Dilatationsrheologie vermutete Netzwerkausbildung konnte somit
bestatigt werden. Der Speichermodul der rein GRFEemse stabilisierte Grenzflache war

27 von 54



bis Amplituden von 100% Uber dem Verlustmodul, was auf eine hohe Stabilitat des
Grenzflachenfilms hindeutet. Nach Uberschreiten dieser Amplitude nimmt der Verlust-
modul héhere Werte an. Dies bedeutet, dass das Proteinnetzwerk zerstort wurde und
sich die Grenzflache ab dem Zeitpunkt Uberwiegend viskos verhalt.

Sowohl die GRFEerse + gesattigtes Phospholipid als auch die GRFerse + ungesattigtes
Phospholipid stabilisierte Grenzflache wies einen ahnlichen Kurvenverlauf wie die der
rein GRFerbse stabilisierte Grenzflache auf; das Protein wurde nicht von der Grenzfla-
che verdrangt. Folglich ist eine Grenzflachenstabilitat durch die Anwesenheit der Phso-

pholipide nicht negativ beeinflusst worden.

Zusammenfassend lasst sich festhalten, dass die Protein-Phospholipidfiime verglei-
chend grenzflachenrheologisch charakterisiert sind. Der Einfluss von thermisch-me-
chanischem Stress ist bekannt. Zurzeit wird an FEI untersucht, welchen Einfluss die
Anwesenheit von Strukturanten bzw. hochschmelzenden tropischen Fetten auf die
Stabilitat des Grenzflachenfilms haben. Die Auswahl und Konzentrationen an Struk-
turanten und TAG-strukturierten Fettphasen erfolgt dabei in Absprache mit FEII und
FEIIl. Die Arbeiten sollen bis April 2025 abgeschlossen werden.

MS4: Protein-Phospholipidfilme sind vergleichend grenzfldchenrheologisch charakte-
risiert. Der Einfluss von thermisch-mechanischem Stress auf die Stabilitat der Phasen-

grenze ist untersucht.

AP5: Einfluss der Prozessvariablen auf Strukturierung und Strukturstabilitat

der Fettphase
(FE II; Auszug aus dem Projektantrag)

Ziel von APS5 ist es, den Einfluss von Prozessvariablen auf die Strukturierung und Sta-
bilitat der in AP3 ausgewahlten Fettphasen im dispergierten Zustand zu untersuchen
(Arbeitshypothese 2). An FE Il werden diese Formulierungen nun in einem Rotor-Sta-
tor-System dispergiert und der Einfluss von Abkuhlungsrate und Scherung auf die
Strukturbildung und Stabilitat der strukturierten Fettphase im Tropfen untersucht. Die
mittlere Tropfengréfle soll 5 um bis 10 um betragen. Die Charakterisierung der Sys-
teme erfolgt mit den in AP3 beschriebenen Methoden, so dass sowohl die Gelbildungs-

kinetik als auch die Desintegrationscharakteristik als Funktion der variierten Parameter
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bekannt sind. Lagerungstests mit Temperaturzyklen werden fur alle Modellsysteme
durchgefuhrt, um die Strukturstabilitat der Fettphase zu evaluieren. Die Bedingungen
werden gemeinsam mit dem Projektbegleitenden Ausschuss an die in der Industrie

ublichen Testbedingungen angepasst.

MSS5: Der Einfluss von Kiihlungsrate und Scherung auf die Gelbildung bzw. Struktur-
bildung sowie Strukturstabilitéat fiir Oleogele und TAG-strukturierte Fettphasen im

Tropfen ist bekannt.
Durchgefiihrte Arbeiten AP5

Die bisher ausgefuhrten Arbeiten des APS beziehen sich auf den Einfluss der Para-
meter des Kuhlungsprozesses auf die Kristallisation und Effekte der Emulsion auf die

Kristallisation und vice versa.

Untersuchungen zu verschiedenen Kuhlraten wurden und werden fir verschiedene
Oleogelsysteme, Vorzugssysteme aus AP3, mit der DSC durchgefihrt. Hierbei ist der
Einfluss der Kiihlrate auf Gelbildungskinetik, Gel-Sol Ubergang und Struktur von zent-
raler Bedeutung.

50 0,40
WSFX_5 [@SFX_20 WSFX_5 BSFX_20

030 ||mCX_s mBCLx 20

40 | mcx s m@cLx 20

‘v 30

20

Scherdeformation an
FlieRgrenze in %
LVE - Bereich in %
o
N
o

[
o

o

Konzentration in w/w-% Konzentration in w/w-%

Abbildung 1: Einfluss der Kihlirate (5 K/min oder 20 K/min) auf rheologische Eigenschaften der Oleogele
mit SFX und CLX

Abbildung 1 illustriert, dass die Abkuhlungsrate in dem Bereich zwischen 5 K/min und
20 K/min auf die Flie3grenze und Ausdehnung des LVE-Bereichs nur minimalen Ein-
fluss hat, so dass deutlich wird, dass die Effekte durch die Wahl des Wachs deutlich

dominieren.
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Vergleichbare Untersuchungen, Efffekte der Variation der Kihlrate, zu Triglycerdkom-
positionen wurden ebenfalls ausgefihrt und befinden sich derzeit in der Auswertung

und flie3en in Planungen zu weiteren experimentellen Kampagnen ein.
Einfluss der Fettphasenkristallisation auf die Tropfenform in Emulsionen

Zur Untersuchung der Auswirkungen der (Teil-)kristallisation der Fettphase wurden zu-
nachst Emulsionen im Verhaltnis Wasser: Fettphase:Lecithin von 94:5:1 hergestellt.
Um die Visualisierung der Tropfenverformung hervorzuheben, wurden grobe Emulsio-
nen mit einem Magnetruhrer hergestellt. Die Fettphase wurde auf 70°C (90°C bei SFX)
erhitzt, um alle festen Bestandteile vollstandig aufzuschmelzen, und mit der vorgefer-
tigten Wasser/Lecithin — Mischung bei derselben Temperatur zu emulgieren. Fur die
Hellfeld- und Polarisationsmikroskopieaufnahmen (Axio.Scope.A1 KMAT von Zeiss)
wurden die Proben auf einen vorgeheizten Objekttrager aufgetragen. Mit der Stage
MHCS120 von Microptic BV wurden die entsprechenden Kihlraten oder isothermen
Haltetemperaturen eingestellt. Zur Herstellung der Emulsionen, die in ihrer Tropfen-
grolRenverteilung den spateren Produktanforderungen gerecht werden und den mit der
Membranemulgieranlage von FE Ill hergestellten Emulsionen ahneln, wurde der
Panda 2K Hochdruckhomogenisator von GEA verwendet. Die Entscheidung dieses
Verfahren, anstatt der Projektantrag angefuhrten Rotor-Stator Losung zu wahlen, be-
ruht auf vergleichenden Untersuchungen im Rahmen des Projekts, die eindeutig die
Uberlegenheit der wiederholten Homogenisierung zeigen. Alle Emulsionen wurden
etwa 10 °C Uber der jeweiligen hochsten Schmelztemperatur hergestellt. Die mittels
Magnetrihrer hergestellte Voremulsion wurde bei 50 bar homogenisiert. Es wurden
bis zu 5 Zyklen durchlaufen. Die folgenden Ausflihrungen beziehen sich auf Zyklus 1.
Die erreichten Tropfengréfien sind Tabelle 2 dokumentiert. Die gegeben Daten sind
optisch ermittelt. In diesem Fall ist die Reprasentativitat der Bestimmung durch das
sogenannte Stitching deutlich verbessert. Die Anzahl der Daten und Untersuchungen
zu Wiederholbarkeit haben dies bestatigt. Die Daten illustrieren, dass nach 5 Durch-
laufen (Z5) die Zieltropfengrofie von Milch gut abbildet wird.

Ergebnisse ,,grobe“ Emulsion

Die im Folgenden gezeigten Mikroskopaufnahmen illustrieren den Einfluss der inneren
kristallisierenden Phase auf die Tropfen. Es handelt sich um Untersuchungen an gro-

Ren Tropfen. Das bedeutet, dass die Formintegritat der Tropfen als Funktion ihres
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Durchmessers ist (Laplacedruck) geringer ist als bei kleinen, realistischen Tropfen.
Nichtsdestotrotz erlauben die Bilder bereits wichtige Einblicke. Sowohl fur Sonnenblu-
menwachs als auch fur alle Fette sind zahlreiche Kristalle zu sehen, die keine bevor-
zugte Orientierung zur Grenzflache aufweisen. Dies weist darauf hin, dass fir die ge-
gebenen Prozessbedingungen keine heterogene Keimbildung an der Grenzflache vor-
lag. Um schlussfolgern zu kénnen, dass umfangliche Keimbildung im Inneren des
Tropfens stattgefunden hat, sind weitere Untersuchungen notwendig. Es ist hingegen
bekannt, dass adaquate Emulgatoren in der Phasengrenzflache als Template fungie-
ren kénnen. Hier wurde bisher ausschlieBlich Lecithin verwendet. Die Aufnahmen il-
lustrieren jedoch, das Potenzial die Kristallorientierung aufzulésen. Die weiteren Un-
tersuchungen sollten Hinweise darauf geben und damit ein zielfihrende Manipulation
der Kristallorientierung ermdglichen. Daruber hinaus ist festzustellen, dass die Kristal-
lisation in allen Fallen Einfluss auf die Tropfenform nimmt. Neben in nahezu allen Pro-
ben auftretenden Abweichung von einer kreisrunden Form sind in der auf Palmstearin
beruhenden Probe klare Anomalien, regelmaRige ,Stachel’, in der Grenzflache sicht-
bar. Ob sich diese bei langerer Lagerung auswachsen und zur Koalenszenz fuhren
koénnen, ist Objekt laufender Studien. Ein Vergleich der nebeneinanderstehenden Bil-
der zeigt, dass die Abweichung von der runden Form, Effekt der inneren Kristallisation,

fur langsam abgekuhlte Proben (links) ausgepragter ist.
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Abbildung 9: Hellfeld- (oben) und Polarisations- (unten) Mikroskopieaufnahmen einer auskristallisierten
Emulsion mit SFO — SFX — Oleogel (10 w/w-%) als Fettphase abgekuihlt unterschiedlichen Kihlraten: 2
K (links) und 25 K (rechts).

Abbildung 10: Hellfeld- (oben) und Polarisations- (unten) Mikroskopieaufnahmen einer auskristallisier-
ten Emulsion mit Palmélstearin als Fettphase. Die Emulsion wurde mit 25 K/min auf 30 °C (links) und
10 °C (rechts) abgekuhlt und bei der Zieltemperatur gehalten.
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Abbildung 11: Hellfeld- (oben) und Polarisations- (unten) Mikroskopieaufnahmen einer auskristallisier-
ten Emulsion mit Sheastearin als Fettphase. Die Emulsion wurde mit 25 K/min auf 25 °C (links) und 10
°C (rechts) abgekuhlt und bei der Zieltemperatur gehalten.

Die gezeigten Resultate illustrieren eindrucksvoll, dass die in AP3 gewonnenen Er-
kenntnisse eine wichtige Grundlage flr die weiteren Betrachtungen zur ,in Tropfen*-

Kristallisation darstellen.
Ergebnisse ,,feine“ Emulsion

Anstatt mit dem Magnetrihrer oder Ultra-Turrax Emulsionen mit variabler Tropfen-
grofRe herzustellen wurde auf den Homogenisator zurickgegriffen. Nach Untersuchun-
gen an Emulsionen mit relativ grober TropfengrolRenverteilung, ist auf eine Mehrfach-
homogenisierung zuriickgegriffen worden. Die TropfengréRenverteilung wurde in die-
sem Fall mikroskopisch ermittelt. Die Stitch-Funktion des Mikroskops ermdglicht es
relevante Anzahlen an Tropfen zu vermessen. Die Tabelle zeigt, dass mit 5 Homoge-
nisierschritten eine enge TropfengroRenverteilung erzielt werden konnte. An der Uber-
flUhrung der optischen Daten in die Ubliche Darstellung der Partikel/Tropfengréfienver-

teilung wird derzeit gearbeitet.

Abbildung 12: Mikroskopieaufnahme der im Homogenisator hergestellten Emulsion mit SFX - Oleogel
als Fettphase. Originalbild (links), nach Bildbearbeitung (rechts)

Tabelle 2: Anzahl der ausgewerteten Trépfchen pro Klasse

System Klasse 1 Klasse 2 Klasse 3 Klasse 4 Klasse 5
<1.0 um 1.0-1.5um 1.5-2.0um 2.0-25um >2.5um
SFO 20507 17000 3682 1039 647
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SFX-40K 13703 11200 3584 1346 1082

SFX-1K 7051 3566 897 321 191
POS-40K 19976 9502 2263 606 245
POS-1K 9503 9216 2937 819 388
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Abbildung 13: Relative Zirkularitat und Aspect Ratio der Emulsionen bezogen auf das SFO — System
des Palmolstearinsystems (rot) und des Sonnenblumenwachssystems (griin) nach Z1 bei unterschied-
lichen Kuhlraten: 40 K/min (ausgefillt), 1 K/min (schraffiert)

Die weitere detaillierte Auswertung der Bilder zu feinen Emulsionen findet derzeit statt.
Die obenstehenden Grafiken illustrieren in jedem Fall bereits, dass mehrere Homo-
genisatordurchlaufe einen Effekt haben. Daruber hinaus ist deutlich, dass die Form
der kristallisierten’ Tropfen sowohl vom Strukturanten als auch der Kihlungsrate ab-
hangt. In den beiden unteren Grafiken ist die Ol-basierte Probe zur Referenz erklart
worden. Flr zukunftige Experimente ist geplant, die Tropfengrof3en der heilRen Probe
(immer flUssig) mit der der abgekuhlten und der kihlgehaltenen (gelagert) zu verglei-
chen. Es ist zu erwarten, damit die Unterschiede zwischen unterschiedlichen Emulga-

toren und Strukturanten deutlich herausarbeiten zu kbnnen.

In Anbetracht der bisher gesammelten Ergebnisse und der oben prasentierten ist die

Schlussfolgerung, dass AP5 voll im Plan ist, angemessen.

APG6: Einfluss der TropfengroBe auf die Strukturierung der Fettphase (FE Ill)
Ziel von AP 6 ist es, den Einfluss der Tropfengréf3e auf die Strukturbildung in der Fett-

phase zu beschreiben (Arbeitshypothese 3). Die Zusammensetzungen des Grenzfla-
chenfilms und der Fettphase wurden dazu in der ersten Phase des Projekts (AP2 und

AP3) definiert. Der Dispersphasenanteil wird in AP6 auf 3 % eingestellt. Die Oltropfen-
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grofde soll auf drei Stufen (1 ym, 5 ym und 10 ym) variiert werden, was GrofRen ent-
spricht, die in typischen Milchersatzprodukten zu finden sind. Die Modellemulsionen
werden daher mithilfe einer Spritzenmembranemulgieranlage (Eigenbau an FE Ill) her-
gestellt, mit der mit Dricken zwischen 1,5 bar und 6 bar eine sehr schmale Tropfen-
grolRenverteilung erreicht wird. Die Bestimmung der TropfengroRRe erfolgt mittels stati-
scher Laserbeugung an einem Horiba LA-950V2 Laser Particle Size Analyser (Retsch

Technology GmbH, Haan, Deutschland).

Zur Untersuchung der Kristallisation in den Emulsionen werden diese bei Kuhl-
schranklagerung auf die Anderung ihrer TropfengréRen am Horiba und ihre Partikel-
form am Polarisations-Lichtmikroskop untersucht. Bei ausgewahlten Proben wird ein
Teil des freien Wassers sublimiert, um mit Cryo-REM bei bei Thermo Electron (Mitglied
des PA) die Kristallisation der TAG-Phase zu betrachten. Das Wachstum der Kristalle
bei der Strukturierung der Oltropfen kann zu einem Hinauswachsen (iber die Phasen-
grenzflache fihren und damit die Partikel verformen. Die Messung der Tropfengrofien
und -Form zur Untersuchung des Einflusses der Lagerdauer sollen nach Herstellung,
nach einer Woche und nach einem Monat stattfinden. Zusatzlich soll der Einfluss von
Temperaturschwankungen (5 — 35 °C) analog zu AP5 auf die Kristallisation und Stabi-
litdt untersucht werden. Die Systeme werden dazu in drei Zyklen mit Kihl-/Heizraten
von 2 K/min aufgeschmolzen (systemabhangiger Schmelzbereich wurde in AP3 mit-
tels DSC bestimmt) und wieder zum Erstarren gebracht. Erneut werden TGV und Mik-

roskopaufnahmen zur Beurteilung der Stabilitat herangezogen.

MS6: Der Einfluss der Tropfengré3e auf die Strukturierung in TAG-strukturierten Fett-

phasen ist bekannt.
Durchgefiihrte Arbeiten im Jahr 2024 (FE Ill)
FE lll bearbeitet aktuell AP6, AP7 beginnt im Februar 2025.

Die Strukturbildung in der Fettphase hangt wie in Arbeitshypothese 3 beschrieben
stark von der TropfengréRenverteilung (TGV) in einer Emulsion ab. Im Rahmen der
Bearbeitung der Arbeitshypothese wurde sich fur die Herstellung von zwei verschie-
denen Median-Tropfengrof3en an einer Membranemulgiernalage der FE 3 entschie-
den: 3,66 um um eine Modellformulierung flir Sahnealternativen, und 1,2 ym um eine

Modellformulierung fur Milch zu untersuchen. Aufgrund der wechselnden Struktur der
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Gemische, welche manchmal als Suspensionen, manchmal als Emulsionen vorliegen,
werden die Gemische als Suspoemulsionen bezeichnet. Die Suspoemulsionen wur-
den mit verschiedenen Dispersphasen und bei unterschiedlichen Temperaturen unter-
sucht, um die Struktur durch unterschiedlich viel Kristallisation zu variieren. Es wird Ol
reich an mittelkettigen Fettsduren (MCT-OI, fliissig im Anwendungsbereich, Witarix
60/40, 101 Oleo GmbH, Deutschland), Kokosfett (Schmelzbereich = 30-39 °C, Softisan
100, 10l Oleo GmbH, Deutschland) und Milchfett (Schmelzbereich = 15-35 °C, Buta-
ris, Dairy Fine Food GmbH, Deutschland) genutzt. Zur Herstellung der Suspoemulsio-
nen wurde eine Stammldsung hergestellt, indem 2 % Molkenproteinisolat unter Rih-
ren bei Raumtemperatur in Wasser verdunnt wurden. Die Losung wurde dann in eine
10-ml-Luer-Lock-Spritze (Omnifix, B. Braun SE, Melsungen, Deutschland) tberfuhrt.
Das Kokosfett, ein Mischfett (Kokosfett und MCT-OI) und das Milchfett wurden unter
Ruhren auf einer Heizplatte 10 K Gber dem Schmelzbereich geschmolzen. Die ver-
schiedenen Triglyceride wurden entsprechend der in Tabelle 3 angegebenen Mengen-
verhaltnissen in eine zweite 10-ml-Luer-Lock-Spritze Uberfuhrt. Alle Spritzen wurden
in einem Wasserbad bei 60 °C aufbewahrt. Die Modellemulsionen wurden daraufhin
mithilfe einer Membranemulgieranlage (Eigenbau FE lll) hergestellt, mit der bei gerin-
gem Produktionsvolumen (Vp = 15 ml) schmale TropfengroRenverteilungen erreicht
werden. Bei den Sahnealternativen betragt der Dispersphasenanteil ¢ = 30 %. Zur
Herstellung der Milchalternativen wurden die Sahnealternativen mit demineralisiertem
Wasser auf ¢ = 3,5 % gebracht. Alle Suspoemulsionen wurden am Tag der Messung

frisch hergestellt.
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Tabelle 3: Formulierungsparameter der Suspoemulsionen. Die Suspoemulsionen werden nach der ver-
wendeten Tri-glyceridphase benannt. Verwendet wurden mittelkettige Triglyceride (MCT), hydrierte Ko-
kosglyceride (Kokosfett), eine Kombination aus mittelkettigen Triglyceriden und hydrierten Kokosglyce-
riden (MCT/Kokosfett) und reines Butterfett (PBF).

Suspoemulsions — Bezeichnung M?é';i’:gj’f,i‘”' Kokosfett / % | MCT-O1/% | Milchfett / %
MCT — Suspoemulsion (SE) 30
15 15
70
Kokosfett — SE % 30
Milchfett — SE 7 30

Bei der Membranemulgieranlage wurden zum Vormischen die Spritzen zuerst mit ei-
nem Luer-Lock-Adapter (Rotilabo, Carl Roth GmbH + Co. KG, Karlsruhe, Deutschland)
verbunden, um die Flussigkeit 20 Mal zwischen den Spritzen hin und her zu schieben,
im Folgenden als Anzahl der Durchgange bezeichnet. Anschliel3end wurde ein hydro-
philer Spritzenfilter zwischen die Spritzen eingesetzt. Beide Spritzen wurden mit Heil3-
luftstromen konstant auf Uuber 60 °C gehalten, um die dispergierte Phase fllissig zu
halten. Die Tropfengrofe von 3,66 um wurde mithilfe eines hydrophilen Spritzenfilters
mit einer PorengroRe von 10 ym (PSF Acrodisc, Durchmesser = 25 mm, Pall Corpo-
ration, New York, USA) und 20 Durchgangen erreicht. Die Tropfengréf3e von 1,2 ym
wurde mithilfe eines hydrophilen Spritzenfilters mit einer Porengréf3e von 0,8 um (PSF
Acrodisc, Durchmesser = 25 mm, Pall Corporation, New York, USA) und 10 Durch-
gangen hergestellt. Nach dem Emulgierprozess wurden alle Proben auf Raumtempe-
ratur abgekuhlt. Um die Strukturierung der Dispersphase durch die verschiedenen
Triglyceride bei den unterschiedlichen Emulsionen zu vergleichen, mussen die Trop-
fengroRenverteilungen der Emulsionen ahnlich sein. Zur Uberprifung wurde daher die
TropfengréRenverteilung der Emulsionen mit einem Laserbeugungs-Partikelgroen-
messgerat in einer Durchflussmesszelle (Horiba LA-940, Retsch Technology, Haan,
Deutschland) bestimmt. Die Emulsionen wurden vor der Analyse verdunnt und dreimal
bei Raumtemperatur gemessen. Der charakteristische x50,3-Wert und die Span-Wert
zur Darstellung der Tropfengrof3enverteilungen wurden bestimmt. Es wurden ahnliche
TropfengréfRen erzielt, wie aus Tabelle 4 hervorgeht. Eine im Supermarkt gekaufte
Sahne (Beste Wahl, Rewe) hatte einen x50,3-Wert von 3,552 ym + 0,069 mit einem
Span = 1,167.
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Tabelle 4: TropfengroRenverteilungen der Milch-Modellemulsionen und Sahne-Modellemulsionen

Milch-Modellemulsionen Sahne-Modellemulsionen
X50,3 / ym Span/ - X503 / um Span / -
MCT-OI 1,208 + 0,016 1,126 3,793 +0,193 0,933
Mischfett 1,279 + 0,005 1,242 3,552 + 0,309 0,926
Kokosfett 1,054 + 0,021 1,123 3,584 + 0,080 0,967
Milchfett 1,261 + 0,007 1,175 3,723 + 0,052 1,027

Der Einfluss auf die Struktur wurde anhand von zwei Kriterien untersucht, deren Er-
gebnisse vorgestellt werden. 1: Die Kristallisation mithilfe der Polarisationsmikrosko-
pie und deren Auswirkung auf die Festigkeit mithilfe von Druckversuchen wurden be-
trachtet. 2. Die Reibung als charakteristischer Kennwert flr das Mundgefihl wurden

mithilfe der Tribologie als neue Methode an Forschungseinrichtung Il gemessen.

1. Kristallisation als Strukturgeber:

|
Kokosfett % Milchfett g Mlschfett E

MCT-OI

Abbildung 14: Bilder aus der Polarisationsmikroskopie bei 5 °C. Kristalline Partikel erscheinen gelb
und/oder griin, flissige erscheinen grau.

Die allgemeine Mikrostruktur der Tropfen wurde direkt nach der Herstellung beurteilt.
In Abbildung 14 sieht man beispielhaft Bilder der verschiedenen Modellemulsionen mit
3,66 um aus der Polarisationsmikroskopie (Eclipse LV100ND, Nikon, Shinagawa, Ja-
pan) bei 5 °C. Kristallin, also fest, vorliegende Triglyceride erscheinen unter polarisier-
tem Licht grin oder gelb. Sind die Triglyceride flissig sind oder amorph vorliegen blei-
ben sie farblos. Der Anteil der grinen Tropfen ist bei der Kokosfett-SE ganz links am
hoéchsten, bei der Milchfett-Emulsion und der Mischfett-Emulsion &hnlich gering und
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bei der MCT-Emulsion sind keine Kristalle zu sehen. Da Partikel im Submikrometer-
bereich unter dem Lichtmikroskop nicht sichtbar sind, konnen mit der Methode keine
Ruckschlisse auf den Anteil des festen Fetts gezogen werden, und mit dieser Me-

thode die Modellemulsionen mit 1,2 ym nicht sinnvoll ausgewertet werden.

Um die Festigkeit der dispersen Phase quantitativ darstellen zu kdnnen, wurden der
E-Modul, also die Festigkeit der Triglyceride bei 5 °C und 20 °C mit Druckversuchen
gemessen. Dazu wurden Triglyceridzylinder hergestellt (8 mm Hohe, 25 mm Durch-
messer), Kompressionsversuche mit einem Rheometer mit Platte-Platte Geometrie
(Haake Mars 60, Thermo Scientific, Karlsruhe, Deutschland) durchgefuhrt. Die Versu-
che wurden bei einer Kompressionsgeschwindigkeit von 0,05 mm/s bis 75 % der Aus-
gangshohe durchgefiuhrt. Der E-Modul wurde aus der Anfangssteigung der Span-
nungs-Dehnungs-Kurven im Dehnungsbereich von etwa 0,05 bis 0,10 ermittelt, siehe

Ergebnisse in Tabelle 5. Die Messungen wurden dreifach durchgefuhrt.

Tabelle 5: E-modul fur die verschiedenen Triglyceridzylinder zum Vergleich der Festigkeit.

5°C 20 °C
Bulk
E-Modul / MPa E-Modul / MPa
Kokosfett 5.5419 +0.3231 3.004 +0.0729
Milchfett 2.6301 +0.3164 0.0195 + 0.0004
2.2532 +0.3085 0.5615 +0.1124

Die Festigkeit des Kokosfetts ist am hochsten und passt zu den Mikroskopaufnahmen,
da auch in den Emulsionen mit Kokosfett die meisten Kristalle gebildet wurden. Die
Festigkeiten bei 5 °C des Milchfetts und des Mischfetts ist dieselbe und stimmt eben-

falls mit den Mikroskopaufnahmen tberein.

2. Reibung als charakteristischer Wert fir das Mundgefiihl:
Mithilfe der Tribologie kann die Auswirkung von Emulsionen auf die Reibung in einem

Messsystem dargestellt werden. Dazu werden Polydimethylsiloxan-Pins verwendet,
auf die eine Glaskugel mit vorgegebener Kraft Fy druckt. Weiter wird die Rotationsge-
schwindigkeit v, vorgegeben und mit zunehmender Dauer des Versuchs erhdht, um

den Scherratenbereich des Mundraums und des Schluckvorgangs abzubilden. Die zur
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Erhohung der Rotationsgeschwindigkeit aufgewendete Kraft Fg wird aufgezeichnet,
um hieraus den Reibungskoeffizienten p, zu berechnen, siehe Abbildung 15. Die hie-
raus erhaltene Messkurve wird Stribeckkurve genannt, und unterteilt sich in die drei

Bereiche 1. Grenzreibung, 2. Mischreibung, 3. hydrodynamischer Anhub.

Grenz- . " hydrodynamischer
reibung | Mischrelbling Anhub

i

- e

=1 ) o)

NANSNA— AN INAd NS\ n—
1

is

" Reibungs-
Messung > F koeffizient Stribeck->
der Reibung N\ _ Fr |kurve
i < | #r= Fn

Reibungskoeffizient # /-

Rotationsgeschwindigkeit v/ mm - s

Abbildung 15: Grundlagen der Tribologie zur Messung der Reibungskoeffizienten der Suspoemulsio-
nen.

Um den Unterschied der Tropfengréf3e herauszuarbeiten werden die Ergebnisse der
Emulsionen mit hohen Dispersphasenanteil ¢ = 30 % prasentiert, da hier die Auswir-
kung der Fettphase besser sichtbar ist. Dazu sind in Abbildung 16 die Reibungskoeffi-
zienten Uber der Rotationsgeschwindigkeit der Suspoemulsionen mit 1,2 ym bei vier
verschiedenen Temperaturen dargestellt. Dadurch wird die Kristallinitat auf unter-
schiedliche Arten variiert. Bei 5 °C werden bei den Kokosfett-Emulsionen die héchsten
Reibungskoeffizienten erzielt. Je hoher die Temperatur, desto mehr nahert sich der
Verlauf der Reibungskoeffizienten der MCT-Emulsion an, deren Dispersphase bei al-

len Temperaturen fllissig vorliegt.
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Abbildung 16: Tribologische Messungen der Suspoemulsionen (SE) mit 1,2 ym mit den Reibungskoef-
fizienten Uber der Rotationsgeschwindigkeit. Die Reibungskoeffizienten aller SE nehmen trotz unter-
schiedlicher dispergierter Phasen mit zunehmender Temperatur ab. Der Verlauf der MCT-MSS ist bei
allen vier Temperaturen gleich, wahrend der Verlauf der HCG-MSS bei niedrigen Temperaturen ansteigt
und bei hohen Temperaturen abnimmt.

In Abbildung 17 werden die Modellemulsionen mit 1,2 ym mit den Modellemulsionen

mit 3,66 um exemplarisch bei zwei Temperaturen vergleichen.

5°C 50°C
1,2 pm:
B MCT-SE,
= Fettmischung-SE
W’ #- Kokosfett-SE
3,7 pum:
MCT-SE

Fettmischung-SE
Kokosfett-SE .

Reibungskoeffizient up/—

0.01

10 100 10 100

Rotationsgeschwindigkeit v./mm - s~1

Abbildung 17: Tribologische Messungen der Suspoemulsionen (SE) mit 1,2 um und 3,66 um mit den
Reibungskoeffizienten Uber der Rotationsgeschwindigkeit. Der Unterschied der TropfengréRe hatte
keine Auswirkung auf den Verlauf der Reibung iber der Rotationsgeschwindigkeit.

Die Reibungskoeffizienten der Emulsionen sind Uber den gesamten Rotationsge-
schwindigkeitsbereich sehr ahnlich. Die Erklarung fur den steigenden Reibungskoeffi-
zienten bei sinkender Temperatur ist hochstwahrscheinlich die Kristallisation der ver-
schiedenen Triglyceride. Je hdher der Festfettgehalt (Erkennbar an der Grinfarbung

unter dem Mikroskop) der verwendeten Triglyceride, desto hdher ist der gemessene
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Reibungskoeffizient. Auch bei geanderter TropfengrolRe, bleibt der Verlauf der Rei-
bungskoeffizienten gleich. Daraus wird geschlossen, dass die Festigkeit die durch die
Kristallisation verursacht wird in den Tropfen mit 1,2 ym genauso stattfindet wie in den
3,66 um grol3en Tropfen. Zur besseren Veranschaulichung werden die gemessenen
E-Module des Bulkphase der Triglyceride gegen die Reibungskoeffizienten der Sus-

poemulsionen in Abbildung 18 aufgetragen.

0.5 T T T T T T T T T T T T ™15
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Abbildung 18: Reibungskoeffizienten der Suspoemulsionen bei 100 mm/s aufgetragen tber den E-Mo-
dul der Bulk-Triglyceridphase.

Zum einen ist der Zusammenhang sichtbar, dass mit steigender Festigkeit der Bulk-
phase die Reibungskoeffizienten der Suspoemulsionen ansteigen. Desweiteren ver-
halten sich die Modellemulsion mit 1,2 um und die Modellemulsion mit 3,66 um ahn-
lich. Daher wird angenommen, dass die Kristallinitat in der Dispersphase ahnlich sein

muss, da sonst nicht dieselben Reibungskoeffizienten zu erwarten waren.

Auch wurden Suspoemulsionen mit Erbsenprotein als Emulgator hergestellt. Dazu
wurde windgesichtetes Erbsenmehl (Yellow Pea, GoodMills Innovation GmbH, Ham-
burg, Deutschland) geldst, mittels Bradford-Analyse der Proteingehalt gemessen und
fir die Suspoemulsionen auf 2 % eingestellt. An einer Membranemulgieranlage wur-
den dann rein pflanzliche Suspoemulsionen hergestellt. Der mittlere Durchmesser der
verschiedenen Suspoemulsionen liegt bei ca. 5,5 um. In Abbildung 19 werden exemp-
larisch die Reibungskoeffizienten der Erbsenprotein-Suspoemulsionen mit den Mol-

kenprotein-Modellemulsionen mit 1,2 ym verglichen.
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Abbildung 19: Tribologische Messungen der Suspoemulsionen (SE) mit Molken- und Erbsenproteinen
als Emulgator mit den Reibungskoeffizienten ber der Rotationsgeschwindigkeit. Die Reibungskoeffi-
zienten der Messkurve n mit der gleichen Dispersphase sind sehr dhnlich.

Die Reibungskoeffizienten der Erbsenprotein — und Molkenprotein-Suspoemulsionen
uber den gesamten Rotationsgeschwindigkeitsbereich sind sehr ahnlich. Die Festig-
keit der Dispersphase hatte erneut denselben Einfluss, auch unabhangig von der Trop-

fengrofRe in den Suspoemulsionen.

Bisheriges Ergebnis aus APG6: Der Einfluss der Tropfengrdlde wurde mit verschiedenen

dispergierten Triglyceridphasen zwischen 1,2 ym (typische Tropfengrdfie in Milch) und
3,6 um (typische TropfengroRRe in Sahne) variiert. Dieser Unterschied in der Tropfen-
grofde hatte keine Auswirkung auf das Reibungsverhalten und Kristallisationsverhalten
der dispersen Phase. Ein Ergebnistransfer an die Offentlichkeit fand bereits mit einem
Vortrag und Postern auf Konferenzen und der Veroffentlichung Changing the oral tri-
bology of emulsions through crystallization of the dispersed triglyceride phase;
(https://onlinelibrary.wiley.com/doi/full/10.1111/jtxs.12871) statt.

Ausstehende Ergebnisse aus AP 6: Rekristallisationsversuche der Festfett-Emulsio-

nen durch Lagerung und Schaukeltests.

APT: Beurteilung in Modellanwendungen (LabormaRstab, FE Il)

Ziel von AP7 ist es, die Erkenntnisse zum Einfluss von Tropfengréfe und thermisch -

mechanischem Stress auf spezifische produktrelevante Qualitatsaspekte in typischen
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Modellanwendungen zu untersuchen und so die in Arbeitshypothese 4 formulierten

Zusammenhange zu uberprifen. Die Modellanwendungen sind in Tab. 2 dargestellt.

Tab. 2: Ubersicht tiber die Modellanwendungen und spezifische Qualitatsaspekte

Modellanwendung Vegane Milchalterna- | Vegane Sahnealterna- Vegane Sahnealterna-
tive / Barista-Variante tive (Kochen) tive (Schlagen
Rohstoffe Erbsenprotein bzw. Haferprotein

2 kommerzielle Lecithine
4 TAG-strukturierte Fettphasen und 4 Oleogele (aus AP3)

Protein (%) 1 bzw. 3 2 1

Fett (%) 1 bzw. 3 15 25

OltropfengréRe (um) 1 5 5

Qualitatsaspekte Mundgefunhl, Temperaturstabilitat Aufschlagbarkeit
Aufschaumbarkeit

Die veganen Milch- und Sahnealternativen werden auf einer Labor-Kolloidmuhle (Bau-
form O, PUC 60 bereitgestellt durch PA Mitglied Probst und Class GmbH & Co. KG)
hergestellt. Die Prozessbedingungen werden unter Berucksichtigung aller Ergebnisse
der vorigen Arbeitspakete gemeinsam mit den Industriepartnern festgelegt. Unmittel-
bar nach der Herstellung werden die Proben rheologisch und tribologisch untersucht.
Beide Untersuchungen sind eng mit dem Mundgefiihl beim Kau- und Schluckvorgang
assoziiert. Die scherrheologischen Untersuchungen werden an einem MCR 301 Rhe-
ometer, Anton Paar GmbH, durchgefuhrt. FlieBkurven werden bei 8 °C (unmittelbarer
Verzehr nach Kuhllagerung) und bei 20 °C (Produkt bei Raumtemperatur) untersucht.
Die tribologischen Untersuchungen werden an einem Tribometer mit Edelstahl/PDMS-
System (Fa. Thermo Fisher) durchgeflihrt. Die Aufschaumbarkeit soll unter haushalts-
und gastronomietypischen Bedingungen durch Einsatz der Proben in einem handels-
ublichen Kaffeevollautomaten bewertet werden. Schaumvolumen und Schaumstabili-
tat werden nach Uberfiihrung des Schaums in ein Becherglas beurteilt [2], [3]. Als Re-
ferenz werden reine Protein-Phospholipid-Lésungen aufgeschaumt, um den Einfluss
der Fettphase beim Aufschaumprozess zu bewerten. Die Sahnealternativen werden
entsprechend o.a. Methodik bei Kuhlschranktemperatur (8 °C) untersucht. In diesem
Fall werden die Proben jedoch mit einem handelsublichen Handmixer bei gleichblei-
bender Einstellung aufgeschaumt. Zusatzlich zu o.a. Analytik werden die aufge-
schaumten Sahnealternativen in 100 ml Becher geflllt und bei Kihlschranktemperatur
(8 °C) und Raumtemperatur (20 °C) gelagert. Nach 4 und nach 24 Stunden wird die
Schaumstabilitat erneut analog zu [2], [3] untersucht. Im Fall der veganen Sahnealter-
nativen zum Einsatz beim Kochen werden die Proben unter haushaltsublichen Bedin-
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gungen bis zu 20 min erhitzt und die Tribung mithilfe eines UV-VIS Photospektrome-
ters gemessen (Evolution 201, Thermo Scientific) zur Ermittlung einer Phasensepara-
tion durch Hitze. Uber die in AP6 beschriebene PartikelgréRenanalytik wird eine Ver-
anderung der TGV (misst dadurch auch Bildung von Aggregaten durch Flockung) be-
urteilt. Die Veranderung der Viskositat wird am Rheometer wie oben beschrieben ver-

folgt.

MS7: Qualitatsrelevante Produktcharakteristika sind in Abhé&ngigkeit der Grenzfla-

cheneigenschaften und der Strukturierung Olphase in Modellanwendungen beurteit.

AP8: Beurteilung in Modellanwendungen (Pilotmafstab; FE Il)

Ziel von APS8 ist es, die Erkenntnisse aus der zweiten Projektphase und den Modellan-
wendungen des AP7 auf vorwettbewerblichem Niveau mit dem PA im industriellen
Umfeld zu bewerten. Dies umfasst sowohl den Einsatz kommerzieller Rohstoffe (Pro-
teine und Sonnenblumendl) als auch eine produkttypische Prozessierung im Pilot-
Malstab bei den Industriepartnern. In Zusammenarbeit mit PUC kann der in AP7 ver-
wendete Emulgierprozess fur zwei ausgewahlte Modellanwendungen auf einen indust-
rierelevanten Malstab Ubertragen werden. Die hergestellten Milch- und Sahnealterna-
tiven werden mit den Methoden aus AP6—7 (TGV, Tribologie und Rheologie) charak-
terisiert. Thermisch-mechanischer Stress wird in Kooperation mit der Firma VF Nutri-
tion GmbH (Vly) untersucht. Die Herstellung umfasst dann eine branchenubliche dem
Emulgierprozess angeschlossene direkt oder indirekte UHT-Behandlung. In einer Ko-
operation mit der Firma Mdller Milch werden diese Modelle von einem geschulten Sen-
sorikpanel beurteilt und die Ergebnisse mit tribologischen Messungen an FE Il vergli-
chen. Die konkreten Versuchsplanung hangen stark von den Ergebnissen der vorhe-
rigen Arbeitspakete ab. Die Planung soll gemeinsam mit den Industriepartnern in Ka-

lendermonat 19 erfolgen, wenn die ersten beiden Projektphasen abgeschlossen sind.

MS8: Wissenschaftliche Erkenntnisse aus der zweiten Projektphase sind unter indust-

rienahen Bedingungen Ulberpriift worden.

AP9: Zusammenfassung von Handlungsempfehlungen (alle FE)

Aus den Erkenntnissen des Projekts werden auf vorwettbewerblichem Niveau Emp-
fehlungen fur eine gezielte Auswahl, Kombination und Prozessierung zur Stabilisie-

rung von Emulsionen abgeleitet. Diese Zusammenstellung wird als Handreichung fur
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KMU bereitgestellt. Dabei wird sich FE | auf die Auswahl von Proteinen und Phospholi-
piden konzentrieren und Messroutinen vorstellen, mit denen die Eignung der Stoffe flr
Milch- und Sahnealternativen bestimmt werden kann. FE Il stellt Konzepte zur Struk-
turierung der dispersen Phase zusammen und beurteilt diese fur die jeweiligen An-
wendungsfalle. FE Il gibt Hinweise auf das Zusammenspiel der Formulierungspara-
meter auf das Produkt und stellt beispielhaft vor, wie eine wissenschaftsgetriebene

Optimierung in einem Produkt umgesetzt werden kann.

MS9: Handreichung fiir interessierte Parteien ist erstellt.

Arbeitsdiagramm und Personaleinsatz

Projekt-Quartal
Arbeitsschritte 1 2 3

AP1: Proteingewinnung und - Charakterisierung (FE I)
AP2: Grenzflachenverhalten gemischter Protein-Phospholipidsysteme (FEI)
AP3: Auswahl geeigneter Fettphasen zum Einsatz in veganen Milch- und
Sahnealternativen (FEII)

AP4: Einfluss von thermisch-mechanischem Stress auf die Stabilitat von
Protein-Phospholipidsystemen (FEI)

APS5: Einfluss von Prozessvariablen auf Strukturierung und Strukturstabilitét
der Fettphase (FEII)

APG: Einfluss der TropfengrofRe auf Kristallisation der Fettphase und Stabili-
tat in Emulsionen (FEIII)

AP7: Beurteilung in Modellanwendungen (Labormalistab; FEIII)

AP8: Beurteilung in Modellanwendungen (Pilotmalistab; FEIII)
AP9: Zusammenfassung von Handlungsempfehlungen (alle FE)

Personaleinsatz (FE I)

1 wissenschaftliche/r Mitarbeiter/in HPA A (18 PM)

1 Studentische Hilfskraft HPA F (5 PM)
Personaleinsatz (FE Il)

1 wissenschaftliche/r Mitarbeiter/in HPA A (13,5 PM)
1 technische/r Mitarbeiter/in HPA D (9 PM)

Personaleinsatz (FE lll)

1 wissenschaftliche/r Mitarbeiter/in HPA B (16,5 PM)

1 technische/r Mitarbeiter/in HPA D (6 PM)

3 Umsetzbarkeit und Transfer der Ergebnisse

Aussagen zur voraussichtlichen industriellen Nutzung der F&E-Ergebnisse
nach Projektende

Im vorliegenden Projekt wird vorwettbewerbliches Basiswissen zum Emulgierverhalten

von Pflanzenproteinen und niedermolekularen Emulgatoren, zur Fettkristallisation und
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Strukturierung der Fettphase, und zu den Prozessbedingungen im Herstellprozess vor
dem Hintergrund der Verbesserung der Stabilitdt veganer Milchalternativen generiert,
dass in diesem Umfang und dieser Systematik von einzelnen Unternehmen und ins-
besondere KMU nicht erarbeitet werden kann. Ein Schwerpunkt liegt daher auf der
zielgruppenspezifischen Aufbereitung und Verbreitung der Erkenntnisse. Aus den Er-
kenntnissen des Projekts kdnnen auf vorwettbewerblichem Niveau Empfehlungen flr
eine gezielte Auswahl, Kombination und Prozessierung zur Stabilisierung von Emulsi-
onen abgeleitet werden. Die Ergebnisse sind aufgrund der strukturellen Ahnlichkeit der
Proteinfraktionen auf andere als die verwendeten pflanzlichen Rohstoffe tUbertragbar.
Hiervon profitieren Hersteller von Pflanzenproteinkonzentraten und -isolaten in der Ap-
plikationsberatung und Produktentwicklung. Eine Umstellung von Formulierungen und
Prozessen ist kurz- bis mittelfristig industriell umsetzbar. Daher profitieren Unterneh-
men im Bereich der vegetarischen und veganen Lebensmittel, und hier insbesondere
die sehr lebhafte KMU-Szene sowie klein und mittelstandische Unternehmen anderer
Sektoren, die sich zusatzlich zu ihrem Kerngeschaft in diesem Segment positionieren.
Sie werden in die Lage versetzt, Produktinnovationen in deutlich kirzer Zeit zu entwi-
ckeln und so bestehende Produkte den Anforderungen der Verbraucher*innen anzu-

passen, ihr Portfolio zu erweitern und so ihre Marktposition zu festigen.
Plan zum Ergebnistransfer in die Wirtschaft

Der Plan zum Ergebnistransfer ist als Anlage beigeftigt.
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Anlage: Plan zum Ergebnistransfer in die Wirtschaft

1. TransfermaBnahmen des FEI geplant durchgefiihrt

¢ Einstellung von Projektinformationen auf der FEI-Website* und in die offentlich zugéngliche FEI- | ab Start* ab 01.11.2023
Internet-Projektdatenbank*

o Jahrliche Vertffentlichung (jeweils im 1. Quartal) von Projektinformationen im FEI-Forschungs- | ab Start* ab 01.11.2023
report* und FEI-Jahresbericht*

o Jahrliche Veroffentlichung (jeweils im 1. Quartal) von FEI-Projektkurzberichten* und FEI-Pro- | ab Start ab 01.11.2023
jektdokumentationen*

o Vorstellung der Ergebnisse im Rahmen der FEI-Tagungen* ab Start* 09/2024

e Einbeziehung bzw. Beteiligung folgenden Branchenfachverbands bzw. FEI-Mitgliedsver- ab Start ab 01.11.2023

bands als Informationsmultiplikator gegentiber der potenziellen Nutzergruppe (u. a. mit Pro-
jektberichterstattung in Gremien- und Arbeitskreissitzungen des Verbands):

— Milchindustrieverband e.V. (MIV), Berlin

o Erstellung ausfihrlicher (kalenderjahrlicher) Projekt(zwischen)berichte und jahrliche Weiter- | ab Start*™* ab 01.11.2023
gabe dieser Berichte* (jeweils im 1. Quartal) Uber den o. g. Branchenfachverband an alle interes- 15.02.2025
sierten Unternehmen*

o Dauerhafte Bereitstellung aller relevanten Projektinformationen, Berichte und Sitzungsprotokolle | ab Start* ab 01.11.2023
fir den beteiligten Branchenverband sowie die Unternehmen des Projektbegleitenden Ausschus-
ses Uber den ,,FEI-Service” (FEI-Extranet)*

¢ RegelméBige (mind. 1x jéhrliche) Sitzungen des Projektbegleitenden Ausschusses (PA) des | [1] ab Start** 13.06.2024
FEI und kontinuierliche Berichterstattung gegentiber den hierin vertretenen Unternehmen und
Verbanden*

2. TransfermaBnahmen der Forschungseinrichtung(en) geplant durchgefiihrt

o Publikation der Ergebnisse in folgenden Fach- bzw. Branchenzeitschriften spatestens innerhalb
von 6 Monaten nach Vorhabenende:
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- Food Hydrocolloids, Colloids and Surfaces B ab 2024**
- European Journal of Lipid Science and Technology
Poster: 2024
+  Evaluation of fat phases for vegan milk and cream alternatives Felix Geisendorfer, Eckhard
Floter; 2nd Berlin Symposium on Structured Lipid Phases, Berlin, Oktober 2024
Veréffentlichung: 2024
*  Philipp R. Schochat, Lina Lepp, Heike P. Karbstein, Nico Leister, Changing the oral tribol-
ogy of emulsions through crystallization of the dispersed triglyceride phase; Wiley Jour-
nal of Texture Studies, 2024, https://onlinelibrary.wiley.com/doi/full/10.1111/jtxs.12871
2024
Vortrag:
*  Changing the oral tribology of emulsions through crystallization of the dispersed triglyc-
eride phase P. R. Schochat, L. Lepp, H. P. Karbstein, N. Leister; Annual European Rheol-
ogy Conference, Leeds, April 2024 2024
Poster:
*  Friction of plant-based dairy cream alternatives P. R. Schochat; T. Blasczyk; N. Leister; 2024
38th The European Federation of Food Science and Technology (EFFoST) International
Conference, Briigge, November 2024
«  Anderung der Tribologie von Sahnealternativen durch die Kristallisation der dispersen
Phase, P. R. Schochat, L. Lepp, H. P. Karbstein; N. Leister; Jahrestreffen der DECHEMA/VDI-
Fachgruppe Lebensmittelverfahrenstechnik, Quakenbriick, Februar 2024
o Vorstellung der Ergebnisse durch Vortrage/Présentationen auf folgenden Veranstaltungen:
- Jahrestagung ProcessNet Fachaussschuss Lebensmittelverfahrenstechnik ab 2024**
- EuroFedLipid
- EFFoST-Jahrestagung™
- ProcessNet Jahrestagung, ProcessNet Fachausschuss Lebensmittel-VT, Grenzflaich- | ab 2024
enbestimmte Prozesse, Kristallisation, European Conference on Liquid Atomization
and Spray Systems, Food Colloids, Delivery of Functionality in Complex Food Sys-
tems, EffoSt European and luFoSt World Congress on Food Science and Technol-
ogy, International Congress on Foods ICEF, Kiel Food Science Symposium
o Beratung interessierter Unternehmen durch Forschungseinrichtung nach Vorha-
benende

o Ubernahme der Ergebnisse in die akademische Lehre bzw. berufliche Aus- und Weiterbildung,
u.a. im Rahmen folgender Veranstaltungen:
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- Vorlesungen der Lebensmitteltechnologie an der Technischen Universitat Berlin**
- Vorlesungen zur Lebensmittelbiotechnologie, zur Lebensmittelverfahrenstechnik und
zu Ausgewahlten Formulierungstechnologien am KIT

- Vorlesungen am KIT: Lebensmittelbiotechnologie fiir CIW/VT und BIW; Verfahren und
Prozessketten fiir Lebensmittel tierischer Herkunft, Lebensmittelverfahrenstechnik fiir
CIWIVT und BIW, Profilfach Lebensmitteltechnologie fiir CIW/VT und BIW; Ausge-
wahlte Formulierunstechnologien fiir CIW/VT und BIW, Grundlagen der Lebensmittel-
verfahrenstechnik fiir LmChem, WiWi und NWT, Vertiefung der Lebensmitteverfah-
renstechnik fiir LmChem und WiWi

- Vorlesungen an der TUB: Grundlagen der Lebensmitteltechnologie, Technologie der

Milchverarbeitung, Lebensmittelmaterialwissenschaften, Projekt Prozessingenieur-
wissenschaften

ab 2025*
ab 2025*

ab 2024

ab 2024

*Vom FEI veranlasste MalRnahmen, **Von Forschungseinrichtung(en) auszufiillen bzw. zu veranlassen sowie wéh-

rend des Voorhabens jéhrlich zu aktualisieren
Stand: 15.02.2025
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5 Anhang

AP 4: Grenzflachenrheologische Untersuchung der Erbsenprotein + Phospholipid stabilisier-
ten Ol-Wasser Grenzflachen.
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Abb S-1: Speichermodul Ed* und Verlustmodul Ed*“ als Funktion der Deformation
(Amplitude) von Ol-Wasser-Grenzflachen, welche mittels Erbsenprotein (globulinreiche
Fraktion, GRF) und Phospholipid stabilisiert wurden. Der Amplitudensweep wurde mit-
tels Tropfenkonturanalyse durchgefiihrt. Die Konzentration an Phospholipid war fix
(0.005% fur PE 18:0, 0.0005% fur PE 18:1), basierend auf AP 2 und entsprach jeder
Konzentration, bei welcher Ko-existenz von Protein und Phosholipid erwartet wurde.
GREF: globulinreiche Erbsenproteinfraktion. PE 18:0: gesattigtes Phosphatidylethanola-
min. PE 18:1: ungesattigtes Phosphatidylethanolamin.
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Abb. S-2: Speicher- und Verlustmodul als Funktion der Deformation (Amplitude) von OlI-
Wasser-Grenzflachen, welche mittels Erbsenprotein (globulinreiche Fraktion, GRF) und
Phospholipid stabilisiert wurden. Der Amplitudensweep wurde mittels Scherrheologie durch-
gefuhrt. Die Konzentration an Phospholipid war fix (0.005% fur PE 18:0, 0.0005% fur PE
18:1), basierend auf AP 2 und entsprach jeder Konzentration, bei welcher Ko-existenz von
Protein und Phosholipid erwartet wurde. GRF: globulinreiche Erbsenproteinfraktion. PE 18:0:
gesattigtes Phosphatidylethanolamin. PE 18:1: ungesattigtes Phosphatidylethanolamin.
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Abb. S-3: Speicher- und Verlustmodul als Funktion der Frequenz von Ol-Wasser-Grenz-

flachen, welche mittels Erbsenprotein (globulinreiche Fraktion, GRF) und Phospholipid stabi-
lisiert wurden. Der Frequenzsweep wurde mittels Scherrheologie durchgefiihrt. Die Konzent-
ration an Phospholipid war fix (0.005% fir PC 18:0, 0.0005% fir PC 18:1), basierend auf AP
2 und entsprach jeder Konzentration, bei welcher Ko-existenz von Protein und Phosholipid
erwartet wurde. GRF: globulinreiche Erbsenproteinfraktion. PC 18:0: gesattigtes Phos-
phatidylcholin. PC 18:1: ungeséttigtes Phosphatidylcholin.
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Speicher- und Verlustmodul als Funktion der Frequenz von Ol-Wasser-Grenz-
flachen, welche mittels Erbsenprotein (globulinreiche Fraktion, GRF) und Phospholipid stabi-
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lisiert wurden. Der Frequenzsweep wurde mittels Scherrheologie durchgefiihrt. Die Konzent-
ration an Phospholipid war fix (0.005% far PE 18:0, 0.0005% fur PE 18:1), basierend auf AP
2 und entsprach jeder Konzentration, bei welcher Ko-existenz von Protein und Phosholipid
erwartet wurde. GRF: globulinreiche Erbsenproteinfraktion. PE 18:0: gesattigtes Phos-
phatidylethanolamin. PE 18:1: ungesattigtes Phosphatidylethanolamin.
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