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1 Problem- und Zielstellung

1.1 Ziel der Bachelorarbeit

Laut Angaben der Wirtschaftlichen Vereinigung Zucker (WVZ) und dem Verein der
Zuckerindustrie  (VdZ), denen Zucker herstellende Unternehmen, Ribenbauer und
Unternehmen des Zuckerimports und —exports angehdren, wurden 2013/14 in Deutschland
2,901 Mio. t Zucker umgesetzt.[1] In den Lebensmittelhandel gingen davon rund 12 Prozent,
wobei Zucker dort als Haushaltszucker u. a. in Form von Raffinade sowie Wirfel- und
Puderzucker erhéltlich war.[1] 58,6 Prozent wurden in der verarbeitenden Lebensmittelindustrie
zur Herstellung von Getranken (17,9 %), SiuRwaren (17,3 %), Backwaren (14,3 %),
Brotaufstrichen und Obstkonserven (5,0 %) sowie Milchprodukten und Speiseeis (4,1 %)

verwendet.[1]

In der Lebensmittelindustrie wird eine Vielzahl an Zucker und Zuckeralternativen eingesetzt. Es
gibt heutzutage kaum ein verarbeitetes Lebensmittel, das ohne Zucker und Zuckeralternativen
auskommt. So findet sich Zucker in SdRigkeiten, Backwaren, Getrdnken, Milch- und
Tiefkiihlprodukten (z. B. Pizza). Zucker und Zuckeralternativen verleinen Lebensmitteln einen
suRen Geschmack. Dartiber hinaus weisen sie wichtige funktionelle Eigenschaften auf, die
somit ihren Einsatz in der Lebensmittelindustrie unabdingbar machen. So kbénnen sie
Lebensmitteln ein bestimmtes Aussehen (z. B. Braunfarbung) verleihen oder zur Haltbarkeit
selbiger entscheidend beitragen. Hierbei wird nicht nur Zucker in kristalliner Form, sondern

auch flissige Zuckeralternativen wie der Industriezucker Isoglucose eingesetzt.

Dieser aus Mais und durch eine enzymatische Starkehydrolyse gewonnene Industriezucker,
wird schon seit Jahren in den USA fir die Herstellung von Limonaden und
Erfrischungsgetranken genutzt. Der Einsatz von Isoglucose ist in der Europaischen Union
bisher durch eine Quotenregelung der EU-Zuckermarktverordnung begrenzt, die bis zum
30. September 2017 gultig bleibt. Danach fallen auch die Quotenregelungen weg, wobei

hiervon auch die Isoglucosequote betroffen ist.[2]

Eine im Auftrag des Bundesministeriums fir Erndhrung, Landwirtschaft und Verbraucherschutz
(BMEL) vom Johann Heinrich von Thunen-Institut (vTI) durchgefuhrte Analyse zur Reform der
Zuckermarktordnung schlussfolgert, dass eine Substitution von Zucker durch Isoglucose
stattfinden wird.[2] In Amerika spielt Isoglucose eine grol3e Rolle, da der Industriezucker als
Substitut fir Zucker genutzt wird.[2] Im Jahr 2010 lag dessen Verbrauch dort bei ca. 40
Prozent.[2] Durch die  Abschaffung der Produktionsquoten ist auch eine
Produktionsausdehnung fir Isoglucose in der EU moglich.[2] Besonders in der
Getrankeindustrie, die nahezu ein FlUnftel (Wirtschaftsjahr 2013/14, Verbrauch 17,9 %) des
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gesamten Zuckerverbrauchs ausmacht, kann ein groBerer Anteil Isoglucose verarbeitet

werden.[2]

In der Bachelorarbeit werden verschiedene Zucker und Zuckeralternativen in Hinblick auf ihre
Bedeutung fir die Lebensmitteltechnologie und —industrie betrachtet, wobei insbesondere dem
Industriesirup Isoglucose besondere Beachtung geschenkt wird. Die theoretischen Grundlagen
werden durch experimentelle Untersuchungen gestiitzt. Hierbei werden Starkesirupe, die die
Cargill AG (Standort: Barby) bereitstellte und unbekannte Sirupe, mittels verschiedener

Analyseverfahren untersucht.

Ziel ist es, die Standardmethode nach Lane-Eynon, die zur Bestimmung von DE-Werten dient,
mit Alternativmethoden wie Luff-Schoorl und der chromatographischen Bestimmungsmethode
HPLC (High Performance Liquid Chromatography) zu vergleichen. Das Dextrose-Aquivalent
(DE) ist eine MessgroR3e, die den Gehalt an reduzierenden Zuckern in Lésungen angibt. Eine
Auswertung und Bewertung der Untersuchungsergebnisse wird erfolgen, wobei auch eine

statistische Fehlerbetrachtung durchgefihrt wird.

1.2 Aufbau und Gliederung

Nach einer Heranleitung an das Thema wird zunéchst ein Uberblick tber Zucker und
Zuckeralternativen gegeben sowie deren Bedeutung fiir die Lebensmittelindustrie erlautert.
AnschlieBend wird sich mit der Definition von Zucker auseinandergesetzt. Zudem werden
Einsatzbereiche des Zuckers in der Lebensmittelindustrie aufgezeigt. Eine Beurteilung der
Qualitdit von Zucker ist mdglich, da dieser verschiedene Qualitatsmerkmale aufweist. Die
Parameter, die Ld&slichkeit sowie das mikrobiologische Verhalten von Zucker werden

beschrieben.

In Europa ist der Einsatz von Isoglucose bisher beschrénkt, in den USA hingegen ist deren
Einsatz in der Lebensmittelindustrie recht bedeutend. Mit dem Wegfall der EU-
Zuckermarktverordnung wird die Isoglucose, einen Teil des bisher verwendeten Zuckers in der
Lebensmittelindustrie substituieren. Daher wird sich auch der Thematik Maisstarke gewidmet.
Es wird deren industrielle Bedeutung herausgestellt als auch die Verfahrensstufen zur

Gewinnung der Maisstarke durch die enzymatische Starkehydrolyse aufgezeigt.

Es schliel3t sich die Auswertung des experimentellen Teils an. Es werden die angewendeten
Messmethoden vorgestellt und die Durchfihrung der Versuche detailliert beschrieben. Des
Weiteren werden die Untersuchungsergebnisse auch mittels statistischer Analysen

ausgewertet.
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2.1 Beispiele fur Zucker und SuBRungsmittel

Zucker und SuRungsmittel dienen vorrangig dazu, Lebensmitteln einen stiRen Geschmack zu
verleihen. Es gibt eine Reihe an SuRRungsmittel, die in der Lebensmittelindustrie von mehr oder
weniger grofRer Bedeutung sind (vgl. Abb. 1). In der Lebensmittelindustrie werden so u. a.

Zucker, Sirupe und Zuckerersatzstoffe eingesetzt.

Glucose

B Honi Monosaccharide

onig (Einfachzucker)
Fructose

- Zucker .
— Laktose
Disaccharide _

(Zweifachzucker)

L Maltose

— Fruchtsirup

I
g T Sirup —
2 '—  Zuckerribensirup
>
]
e I
2 — Glucose-Fructose-Sirup
5| Sirupe und Dickséfte —1— Industriesirup —
E || HFCS
e (Maissirup)
N
— Agavendicksaft
— Dickséfte —

— Fruchtdicksaft

— Maltit (E 965)

Zuckeraustauschstoffe —

— Sorbit (E 420)

Cyclamat (E 952)
SiRstoffe ~|:
Stevia

Abbildung 1. Beispiele fir Zucker und StRungsmittel

— Zuckerersatzstoffe
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2.2 Honig

Der Einsatz von Honig spielt seit der Massenproduktion von Zucker, in der weiterverarbeitenden
Lebensmittelindustrie eine untergeordnete Rolle.[3] Die Einsatzgebiete des Honigs sind die
Lebensmittel- und Genussindustrie. Zudem ist Honig in pharmazeutischen Produkten (z. B.
Arzneimittel wie Hustensaft) sowie in kosmetischen Produkten enthalten.[3] Honig hat einen
speziellen Geschmack und weist einen hohen Zuckergehalt auf. Zudem handelt es sich um

einen beliebten Brotaufstrich und um ein alternatives SuRungsmittel (z. B. Tee, Geback).[3]

2.3 Sirupe und Dickséfte

In der Lebensmittelindustrie werden Dicksafte und Sirupe eingesetzt (vgl. Abb. 2). Dickséafte
werden kalt hergestellt. Es handelt sich hierbei um dickflissige, konzentrierte Fruchtsafte, deren
Eindickung in einer Vakuumanlage und unter Druck erfolgt.[3] Als Rohstoff fur die Herstellung
von Dicksaften dient Obstsaft (z. B. aus Apfel, Birnen).[3] Dieser wird eingedickt und
Uberschissige Sauren werden entfernt.[3] Dicksafte bestehen zu einem Uberwiegenden Teil
aus Fruchtzucker (Fructose) und enthalten je nach verwendeter Fruchtsorte, geringe Mengen

an Mineralstoffen sowie typische Geschmacks- und Aromastoffe.[3]

Sirupe sind dickflissige, konzentrierte und zuckerreiche L&sungen wie Zuckerldsungen,
Fruchtsafte, Zuckerriibensaft oder Pflanzenextrakte, bei denen Wasser durch Warme (z. B.
Kochen) entzogen wurde.[3] Sirupe enthalten je nach verwendeten Rohstoff zwischen 65 % und
67 % Zucker.[3]

Es erfolgt zudem eine Unterscheidung von Sirupen und Industriesirupen, die aus Zuckerriben
oder Mais gewonnen und in der weiterverarbeitenden Lebensmittelindustrie eingesetzt werden.
Hierzu gehort Glucosesirup, der ein Produkt der Starkeverzuckerung ist.[4] Starke setzt sich
aus chemisch miteinander verbundenen Zuckern (Sacchariden) zusammen und ist in allen
Pflanzen enthalten.[4] Die chemischen Verbindungen kénnen gelést werden, so dass Starke in
einzelne Zuckerbausteine zerfallt.[4] Somit ist eine Gewinnung von Zucker aus Zuckerrohr,
Zuckerriiben und pflanzlicher Starke moglich.[4] Glucosesirup wird durch die enzymatische
Starkehydrolyse gewonnen, wobei zu den wichtigsten Starkelieferanten Mais, Kartoffeln oder
Weizen zahlen.[5] Glucosesirup gibt es verschiedenen Varianten, die sich beziglich ihrer
SuRkraft und ihrer technologischen Eigenschaften wie Zahigkeit und Konsistenz
unterscheiden.[6] Im Vergleich zu Zucker weist Glucosesirup andere physikalische
Eigenschaften auf und kristallisiert zudem weniger.[6] Zucker wird folglich in einer Vielzahl an
Lebensmitteln ganz oder teilweise durch Glucose ersetzt.[6] Glucosesirup wird z. B. in

SiuRwaren, in Backwaren, in Konfitiren, in Limonaden und Erfrischungsgetranken sowie in



2 Zucker und SufBungsmittel in der Lebensmittelindustrie

Tomatenketchup verwendet und weist eine geringere SuRkraft als Zucker (Saccharose) und

Fructose auf.[5]

Glucose—Fructose—Sirup ist ein Konzentrat, das durch die enzymatische Maisstarkehydrolyse
hergestellt wird und auch die Bezeichnungen Starkesirup, Bonbonsirup, Isoglucose oder
Maissirup tragt.[5] Die Deklaration als Glucose-Fructose-Sirup ist erforderlich, sofern der Sirup
mehr als 5 % Fructose bezogen auf die Trockenmasse enthalt.[5] Liegt der Fructoseanteil im
Sirup bei mehr als 50 %, so wird dieser als Fructose—Glucose-Sirup bezeichnet.[5] Der Sirup
wird insbesondere zum SifRen von Getranken, SURwaren und anderen Lebensmitteln

verwendet.[5]

Der aus Maisstarke gewonnene High Fructose Corn Syrup (HFCS) wird insbesondere in den
USA verwendet und verdrangte dort den Einsatz des traditionellen Zuckers in einigen Bereichen

(z. B. Limonaden und Erfrischungsgetrénken).[7]

Dicksaft ] [ Sirup ] [ Industriesirup
—  Agavendicksaft — Ahornsirup — Glucosesirup
Glucose-Fructose-

— Fruchtdicksaft — Dattelsirup — Sirup

Fructose-Glucose-

— Fruchtsirup — Sirup

4 N\ 4 N\

|| High Fructose Corn

— Kandissirup Syrup (HFCS)

“— Zuckerrlibensirup

(. J

Abbildung 2: Klassifizierung Sirup und Dicksaft

Sirupe und kalt hergestellte Saftkonzentrate (Dicksaft) sind lange haltbar und weisen ein
geringes Transportgewicht auf.[3] Aufgrund dieser Eigenschaften werden sie daher in der

Lebensmittelindustrie verwendet.
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2.4 Zuckerersatzstoffe

Zu den Zuckerersatzstoffen zahlen die Zuckeraustauschstoffe sowie die SuifRstoffe.
Zuckeraustauschstoffe sind Lebensmittelzusatzstoffe, die Lebensmitteln einen sifen
Geschmack verleinen und als Feuchthaltemittel eingesetzt werden. Hierzu gehoéren z. B. die
Polyole  (Zuckeralkohole) Maltit (E965) wund Sorbit (E420). Lebensmittel, die
Zuckeraustauschstoffe enthalten, sind mit der Kennzeichnung “zuckerfrei” oder “ohne

Zuckerzusatz” deklariert.

Maltit ist ein kennzeichnungspflichtiger Lebensmittelzusatzstoff, der aus Mais- oder
Weizenstarke gewonnen wird und seine Verwendung in zuckerfreien und kalorienreduzierten
Lebensmitteln (z. B. fur Diabetiker) findet.[8] Sorbit ist ebenso ein kennzeichnungspflichtiger
Lebensmittelzusatzstoff und Bestandteil vieler Frichte und insbesondere von Kernobstsorten
(z. B. Pflaume, Pfirsiche).[9] Industriell wird Sorbit aus Mais- oder Weizenstarke gewonnen. Der
Zusatzstoff wird zum SifRen von Diabetikerlebensmittein eingesetzt.[9] In der
Lebensmittelindustrie findet Sorbit zudem seine Verwendung als Feuchthaltemittel, da es
aufgrund seiner hygroskopischen Eigenschaften Uber die Fahigkeit verfiigt, Feuchtigkeit zu
binden. Sorbit schiitzt z. B. Senf, Mayonnaise, Toast, Pralinenfullungen und auch Kosmetika

vor dem Austrocknen.[10]

Synthetisch hergestellte oder natirliche Ersatzstoffe fur Zucker werden als Suf3stoffe
bezeichnet.[11] Suf3stoffe stellen eine Alternative zum herkdmmlichen Haushaltszucker dar. Sie
sind nicht hitzestabil, wodurch ihr Einsatz in der Lebensmittelindustrie beschrankt ist.[11]
Zudem verleihen sie Lebensmitteln bei einer Uberdosierung, einen bitteren Geschmack. Sie
haben einen geringen physiologischen Brennwert, so dass sie daher oftmals Bestandteil von
Light-Produkten bzw. kalorienreduzierten Produkten sind.[11]

Seit geraumer Zeit gelangt Stevia bzw. Steviosid (E960), ein SiuRstoff, der aus der
Steviapflanze gewonnen wird, gréf3ere Bekanntheit.[12] Stevia besitzt eine deutlich hdhere
SiRe als Haushaltszucker und hat kaum Kalorien.[12] Es gibt vereinzelte Lebensmittel, die mit
Stevia gesifRt sind. So brachte die Firma Haribo Lakritz mit Stevia auf den Markt. Im Handel

gibt es Stevia fur den Endverbraucher zumeist in Pulverform oder als Flissigstifie.

2.5 Zucker
Der Begriff Zucker umfasst generell alle siiBschmeckenden, kristallisierten und wasserldslichen
Kohlenhydrate, die gewothnlich aus Zuckerriben oder den tropischen Zuckerrohr gewonnen

werden.[13, 14] Ausgehend vom Ausgangsmaterial tragt Zucker auch die Bezeichnung Riben-
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oder Rohrzucker. In anderen Landern der Welt kann Zucker auch aus Ahorn oder Palmen

gewonnen werden und wird folglich als Ahorn- oder Palmzucker bezeichnet.[14]

Der Handelsbegriff Zucker beschrankt sich lediglich auf das Disaccharid Saccharose.[13]
Zudem werden Zuckergemische insbesondere in der Industrie verwendet, die durch die
Hydrolyse von Saccharose entstehen.[14] Hierzu zéhlen z. B. Invertflissigzucker,

Invertzuckersirup, D-Glucose und D-Fructose.

Die primére Funktion des Zuckers ist der Einsatz als Sti3ungsmittel, wobei Zucker nach Stérke
der wichtigste Kohlenhydratlieferant fir den menschlichen Organismus ist.[13] Saccharose ist
heutzutage leicht und preiswert verfligbar. Dies birgt aus ernahrungsphysiologischer Sicht auch
Nachteile. Der Anteil langsam verdaulicher und hochmolekularer Kohlenhydrate (z. B. Starke
aus Getreide und Kartoffeln), die der Mensch Uber die Nahrung aufnimmt, sinkt. Der Anteil
leicht verdaulicher niedermolekularer Kohlenhydrate (z. B. Fructose und Glucose in gestif3ten

Getranken) hingegen, die Gber die Nahrung aufgenommen werden, steigt.[13]

2.5.1 Chemische Einteilung der Kohlenhydrate

Kohlenhydrate werden als Saccharide bezeichnet. Der Begriff leitet sich vom griechischen Wort
saccharos, das “Zucker" bedeutet ab.[15] Grundsatzlich lassen sich Mono-, Oligo- und
Polysaccharide unterscheiden (vgl. Abb. 3), wobei im allgemeinen Sprachgebrauch die zwei
Erstgenannten als Zucker bezeichnet werden. Monosaccharide sind die Einfachzucker, die
durch Hydrolyse nicht weiter in einfachere Zucker zerlegt werden kénnen.[15] Oligosaccharide
sind chemische Verbindungen, bei denen mindestens zwei Monosaccharide miteinander
verknupft sind.[15] Die Verbindung aus zwei Monosacchariden wird als Disaccharid bezeichnet.
Es konnen bis zu sechs Monosaccharide miteinander verknupft sein, wobei es sich dann um ein
Hexasaccharid handelt.[15] Von groRer Bedeutung sind die Disaccharide, wie bspw. die in
Zuckerriiben enthaltene Saccharose und der Milchzucker Lactose.[15] Polysaccharide
bestehen aus vielen Molekilen eines Monosaccharids. Ein bedeutendes Polysaccharid fiir den
Lebensmittelbereich ist die Stéarke.

‘ Chemische Einteilung von Kohlenhydraten

‘ Monosaccharide \ Disaccharide ‘ ‘ Polysaccharide
(Einfachzucker) (Zweifachzucker) (Vielfachzucker)
Glucose ' Saccharose
Fructose . Lactose N} .
q{%ﬁ%ﬂ (Fruchtzucker) (Fle?ouhbriz-clggr(; (Milchzucker) ‘ Starke Dextrine

Abbildung 3: Ubersicht Einteilung Kohlenhydrate
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2.5.2 Das Handelsprodukt Saccharose

Rohr- und RUbenzucker (Saccharose) ist farb- und geruchlos und weist eine gute
Wasserloslichkeit auf.[13] Schon der Einsatz einer geringen Konzentration von zwei Prozent,
fuhrt in wassrigen Losungen zu einem sifien Geschmack.[13] Saccharose besitzt wertvolle
funktionelle Eigenschaften, so dass es als Bestandteil von Lebensmitteln nur schlecht gegen

andere Substanzen ausgetauscht werden kann. Das Handelsprodukt Saccharose wird aufgrund

seiner Reinheit und der Angebotsform in verschiedenen Sorten angeboten (vgl. Tab. 1).[13]

Tabelle 1: Handelsprodukte der Saccharose

Quelle:

in Anlehnung an [13] Glomb: Kohlenhydrate in: Fischer/ Glomb (Hrsg.):

Moderne Lebensmittelchemie, Behr’s Verlag Hamburg 2015, S. 185

Zuckerart

Herstellung

Verwendung

Puder-Erzeugnisse

Herstellung durch Feinvermahlung von Raffinade
oder Weil3zucker
geringer Zusatz von Starke

Bestauben von Geback und
Kuchen
Bestandteil von Glasuren

Herstellung durch Formpressung einer (Raffinade-

Saccharose in kompakter

Saccharose mit Kristalldurchmesser von 7-30 mm

Hartzucker . .
)Kristallmasse mit 1-2 %Wassergehalt Form (z. B. Wurfelzucker)
Herstellung durch Kristallisation von Klaren, die mit StiRen von Tee und
Kandis Zuckercouleur eingefarbt sind anderen Heil3getranken

Zuckerrubensirup

Herstellung durch Einkochen von Zuckerriibensaft
enthalt mind. 60 % Gesamtzucker und héchstens
21,5 % Wasser

Brotaufstrich
Back- und Kochzutat

Flissigsaccharose

in Weizucker- oder Raffinadequalitat

als Flussigzucker karamellisiert = rotbraun mit
leichter Karamellnote

Saccharosegehalt von mind. 62 %

vorgesehen fir den
industriellen Gebrauch

Primitivzucker

Saccharoseprodukt ohne vorherige intensive
Reinigung

gelb bis braun-schwarze Farbe

karamelliger bis schokoladig-bitterer Geschmack

nichtzentrifugierter Zucker
kein Handelsprodukt

2.5.3 Verwendung in der Lebensmittelindustrie

Zucker wird in einer ganzen Bandbreite von Lebensmitteln verwendet. Er erfillt dabei
verschiedene Eigenschaften (vgl. Tab. 2). Zucker als Zutat dient vorrangig dazu, Lebensmitteln
einen sufRen Geschmack zu verleihen und zudem ist Zucker ein Energielieferant, der leichte
und schnell verwertbare Energie liefert.[16] Des Weiteren besitzt Zucker eine Reihe
funktioneller Eigenschaften, die seinen Einsatz bei der Herstellung von Verarbeitung von
Lebensmitteln unabdingbar machen. Hierzu gehéren u. a.:[13, 16]

e die Aroma- und Geschmacksstoffbildung, um den Geschmack von Lebensmitteln zu
verbessern bzw. abzurunden sowie den Lebensmitteln ein Aroma zu verleihen (z. B.
Karamellnote).

o die Verbesserung des Geruchs.

e die Funktion als Nahrsubstrat fur Mikroorganismen (z. B. fur die Milchsauregarung).
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e die Haltbarmachung durch osmotischen Wasserentzug (Konservierung).

e die Feucht- und Weichhaltung.

o die Verleihung eines Koérpers (,body“) insbesondere bei Getranken.

e die Textur- und Strukturbeeinflussung (z. B. Fruchtfleischverfestigung infolge
Komplexbildung mit Zellwandpolysacchariden).

¢ Beeinflussung der Konsistenz eines Lebensmittels.

e die thermische Braunfarbung von Lebensmitteln.

Tabelle 2:  Funktionen des Zuckers in ausgewahlten Lebensmitteln
Quelle: in Anlehnung an [16] Jung: Saccharose in: Rosenplenter/ Néhle (Hrsg.):
Handbuch SiRungsmittel, 2. Auflage, Behr’s Verlag Hamburg 2007, S. 81 ff.
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3 Qualitatsmerkmale und Eigenschaften von Saccharose

3.1 Qualitatsparameter fur Weilzucker und Raffinade

Anhand verschiedener Parameter wird die Qualitat von Zucker beurteilt (vgl. Abb. 4).
WeilRzucker ist eines der reinsten Lebensmittel und weist einen Saccharosegehalt von
mindestens 99,7 % auf, wobei Wasser mit max. 0,06 % die Hauptverunreinigung darstellt.[16]
International vereinbarte standardisierte Untersuchungsmethoden der International Commission
for Uniform Methods of Sugar Analysis (ICUMSA) werden zur Bestimmung der

Qualitdtsparameter herangezogen.[16]

Polarisation

Feuchtigkeit

Invertzuckergehalt

Aschegehalt

Farbe in Losung

Schwermetalle und Pflanzenschutzmittelriickstande

Qualitatsparameter von Zucker

KristallgroRenverteilung

|
|
|
|
Farbtype ‘
|
|
|

WS S RS S ) [ p— —

Abbildung 4: Qualitatsparameter

In der EU werden Zucker-Standardsorten produziert, die sich im Gehalt an wasserléslichen
Mineralstoffen (Asche), an der Farbtype des Kristallzuckers sowie in der Farbe in wassrigen
Losungen unterscheiden.[16] Neben diesen Parametern sind auch Angaben zum Gehalt an
Schwermetallen, Pflanzenriickstédnden, Schwefeldioxid, die KorngroRenverteilung und der

Staub(zucker)-Anteil von Bedeutung, um die Qualitat von Zucker zu beurteilen.[16]

Die Reinheit des Zuckers ist messbar, wobei hierfiir ein Polarimeter eingesetzt wird.[16]
Aufgrund der optischen Aktivitat des Zuckers, lassen sich Verunreinigungen im Zucker
feststellen.[16]

Zucker kann Wasser enthalten, wobei zwischen an der Oberflache der Kristalle adsorbiertes
(»freies”) und im Kristall eingeschlossenes Wasser (,inneres“) unterschieden wird.[16] Der
Wassergehalt lasst sich gravimetrisch durch Trocknen der Probe sowie durch Titration mit Karl-

Fischer-Losung ermitteln.[16]

10
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Der Invertzuckergehalt gibt den Gehalt an D-Glucose, D-Fructose und anderen reduzierenden
Zuckern an und lasst sich i.d.R. nach dem Verfahren von Lane-Eynon bestimmen.[16] Der
Invertzucker beeinflusst die Lagerfahigkeit des Zuckers, da er dessen Hygroskopizitat erhoht,

also die Neigung Feuchtigkeit aus der Luft aufzunehmen.[16]

Anorganische Bestandteile, die nach einer vollstdndigen anorganischen Verbrennung Ubrig
bleiben, werden als Asche bezeichnet.[16] Es erfolgt die Messung der konduktometrischen
Leitfahigkeitsasche, wobei zu deren Bestandteilen Gberwiegend Kalium-, Natrium-, Calcium-,
Eisen-, Chlorid-, Sulfat-, Carbonat- und Phosphat-lonen gehéren.[16]

Die Qualitat von Zucker wird anhand des optischen Eindrucks beurteilt.[16] Mittels
Standardmustern einer Farbtypenreihe, denen Zahlenwerte zugeordnet sind, werden Zucker
verglichen.[16] Des Weiteren dienen reflektometrische Messungen zur Ermittlung der
Farbtype.[16]

Wahrend des Zuckerfabrikationsprozesses finden Braunungsreaktionen statt, durch die
farbende Stoffe entstehen (z. B. Maillard-Reaktion).[16] Zur Bestimmung der Farbe erfolgt eine
Filtration einer Zuckerlosung durch Membranfilter, wobei Tribstoffe entfernt werden.[16] Es
schlief3t sich eine Extinktion bei 420 Nanometer mittels Photometer an, wobei die Farbe auch

abhangig vom pH-Wert ist.[16]

Bei der Produktion von Weilzucker in deutschen Fabriken liegt der Gesamtgehalt an
Schwermetallen  deutlich unter 0,5mg/kg (vgl. Tab. 3).[16] Rulckstdande an

Pflanzenschutzmitteln sich bei deutschem WeiRzucker kaum oder gar nicht nachweisbar.[16]

Tabelle 3: Gehalt an Schwermetallen

Quelle: in Anlehnung an [16] Jung: Saccharose in: Rosenplenter/ Noéhle (Hrsg.):
Handbuch SuBungsmittel, 2. Auflage, Behr’s Verlag Hamburg 2007, S. 52
Schwermetall Gehalt in mg/kg
Blei <0,001 - 0,167
Kupfer ca.0,1
Arsen 0,046 - 0,610
Quecksilber unter 0,03
Cadmium 0,002 - 0,05

Kristallzucker weist verschiedene KorngroRen auf, die fur die industrielle Verarbeitung von
Bedeutung sind und sich demzufolge auf die Rieselfahigkeit, den Abrieb oder die
Losegeschwindigkeit auswirken.[16] Mittels genormter Prifsiebe erfolgt eine Siebanalyse, um
die KristallgroRenverteilung zu ermitteln.[16] Je kleiner die KorngrofRe des Zuckers ist, desto

schneller erfolgt eine Auflésung in wassrigen Medien.
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Die Europaische Union (EU) definiert Standardsorten flr Zucker und gibt entsprechende
Qualitdtsparameter vor (vgl. Tab. 4). Die nachfolgende Tabelle zeigt, die durch die Zuckerarten-
Richtlinie 2001/111/EG und die Zuckermarktordnung EG Nr. 318/2006 fir Raffinade und

Weilzucker festgelegten Parameter.

Tabelle 4: Spezifikation von Weil3zucker
Quelle: [17] Nordzucker AG (2011) [letzter Abruf: 23.11.2015] und [18] EUR-Lex (2001) [letzter
Abruf: 18.03.2016]

Raffinade Weil3zucker
(EG-Kategorie 1) (EG-Kategorie 2)
MessgroRe Einheit Zuckerarten-Verordnung Zuckerarten-Verordnung
Zuckermarktordnung Zuckermarktordnung
Polarisation °Z > 99,7 2997
Farbe in Lésung % <0,06 <0,06
Farbe in Lésung Punkte <3 <6
Farbtype Punkte <4 <9
Aschegehalt Punkte <6 <15
Gesamtpunktzahl Punkte <8 <22
Gehalt an Invertzucker % <0,04 <0,04

Doch nicht nur fir WeiRzucker und Raffinade sind klare Merkmale definiert sondern u. a. auch
fur Glucosesirup (vgl. Tab. 5), der aus Starke und/oder Inulin gewonnen wird. Glucosesirup

muss bspw. Uber einen DE-Wert von mindestens 20 Prozent verfligen.

Tabelle 5:  Merkmale Glucosesirup gemaf Richtlinie 2001/111/EG

Quelle: [18] EUR-Lex (2001) [letzter Abruf: 18.03.2016]
Zuckerarten-Verordnung
MessgréfiRe Einheit
Zuckermarktordnung

Trockenmasse % mind. 70% in Gewicht
Dextrose-Aquivalent % mind. 20% in Gewicht in der Trockenmasse, ausgedrtickt in D-

Glucose
Sulfatasche % héchstens 1% in Gewicht in der Trockenmasse

3.2 Technologisch relevante Eigenschaften

3.2.1 SuRRkraft und SuRqualitat

Der Mensch kann die Geschmacksrichtungen salzig, sauer, bitter und st schmecken. Zu den
wichtigsten Energielieferanten des menschlichen Organismus zahlen Kohlenhydrate, die zudem
einen sifRen Geschmack aufweisen. Die Beliebtheit des sliien Geschmacks ist angeboren.[19]
Der siilie Geschmack ist ein sensorischer Parameter und kann sich auf die Sufl3kraft und die
SiuRqualitat beziehen, wobei sich die Parameter zur prazisen Darstellung und Differenzierung
des suflen Geschmacks eines Lebensmittels heranziehen lassen.[19] Die Suf3ungsmittel

weisen eine unterschiedliche SuRkraft auf (vgl. Tab. 6).
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Tabelle 6: Relative SuBkraft ausgewahlter StiRungsmittel

Quelle: [19] Paulus/ Seidel: Sensorik und sensorische Eigenschaften von Zuckern und
SiuRungsmitteln in: Rosenplenter/ Nohle (Hrsg.): Handbuch SiRBungsmittel, 2. Auflage,
Behr’s Verlag Hamburg 2007, S. 25

SiRungsmittel Relative SuRkraft
Saccharose 1

Glucose 0,5-0,8

Fructose 0,8-1,7
Isoglucose 0,95

Glucosesirup 0,75

SuRe ist jedoch nicht gleich SiRe, so kénnen sich sl schmeckende Substanzen vom
Charakter der SuRRe, von der Intensitat und von der Reinheit her unterschieden. Es gibt eine

Reihe sensorischer Testverfahren, um die Sif3e zu charakterisieren (vgl. Tab. 7).

Tabelle 7:  Sensorische Testverfahren

Quelle: in Anlehnung an [19] Paulus/ Seidel: Sensorik und sensorische Eigenschaften von Zuckern
und SuRungsmitteln in: Rosenplenter/ Néhle (Hrsg.): Handbuch SitRungsmittel, 2. Auflage,
Behr’s Verlag Hamburg 2007, S. 17

Ziel Testmethode

Ermittlung der Empfindlichkeit gegentber suf3 Schwellenwert

Erfassung der SURintensitat Modifizierte Fechnerskalierung
Bestimmung der Sufgleichheit Reihe von Paarvergleichen
Ermittlung der S3qualitat Profilprifung

Ermittlung der Einstellung zu sufd Verbrauchertest

Als Vergleichsobjekt dient Saccharose. Es besteht ein Zusammenhang zwischen der
Konzentration des silienden Stoffes und der wahrgenommenen SiURintensitét.[19] Die SufRkraft
wird als relative SuRkraft angegeben. Parameter wie die Temperatur, der Salzgehalt, die
Saurekonzentration und der pH-Wert nehmen Einfluss auf die Suf3kraft. Durch die Mischung
von Sacchariden kann eine hohere SuRRkraft, im Vergleich zu den Einzelkomponenten, erzielt

werden.

Bei der Schwellenwertprifung wird ermittelt, wie hoch die Konzentration eines suf3enden
Stoffes sein muss, damit bspw. in einer wassrigen Ldsung, ein siRer Geschmack
wahrgenommen wird.[19] Mit steigender Konzentration des Siu3stoffs nimmt auch die Intensitat
an SuBRe zu, jedoch tritt irgendwann eine Sattigungsschwelle ein, in der keine
Intensitatssteigerung mehr bewirkt wird.[19] Bei diesem Testverfahren kdnnen in der Praxis
Schwankungen zwischen den Ergebnissen der Testpersonen auftreten.[19] Die
Erkennungsschwelle, also der Wert an der Konzentration von Saccharose in wassriger Lésung,

bei der die SuRe wahrgenommen wird, betragt nur wenige g/l.

Die Erfassung der SuRintensitat kann mittels der Fechner-Skalierung erfolgen. Hierbei handelt
es sich um eine Exponentialfunktion (vgl. Tab. 8), bei der die funktionelle Abhangigkeit der
SiuRintensitat von der Konzentration an Saccharose angegeben wird. Mittels dieser Funktion

lassen sich Saccharoseaquivalentkonzentrationen bzw. SuRintensitaten vorausberechnen. Es
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konnen verschiedene siRBende Stoffe gemischt werden, wobei eine computergestitzte

Berechnung der Mischeffekte erfolgt (z. B. bei Flissigkeiten wie Erfrischungsgetranken). [19]

Tabelle 8: SiuRintensitat
Quelle: [19] Paulus/ Seidel: Sensorik und sensorische Eigenschaften von Zuckern und
SiRungsmitteln in: Rosenplenter/ Nohle (Hrsg.): Handbuch SiiBungsmittel, 2. Auflage,
Behr’s Verlag Hamburg 2007, S. 18
R=Rm(1-exp(-bS/Rm))
Werte fur Saccharose

R = SuRintensitat bei S Rm/b = 83,33 g/l
S = Basiskonzentration

b = Konzentrationskoeffizient b=1,068I/g
Rm = maximale SiReintensitat Rm=89

Die SuRkraft SK (vgl. Tab. 9) gibt das Verhaltnis der Konzentration der BezugsgrtfRe
Saccharose und die Konzentration der zu untersuchenden suf3en Verbindung an, die zum
Erzielen ein und derselben SiRintensitat erforderlich sind.[19] Sie dient zur Charakterisierung
suRer Verbindungen und zum Vergleich von Einsatzmdglichkeiten stiRer Verbindungen.[19] Die
Ermittlung der Sikraft kann mittels analytisch sensorischer Tests erfolgen, wobei diese zum

Vergleich von Verbindungen mit steigender Konzentration an suf3en Verbindungen dienen.

Tabelle 9:  SuRkraft

Quelle: [19] Paulus/ Seidel: Sensorik und sensorische Eigenschaften von Zuckern und
SiuRungsmitteln in: Rosenplenter/ Nohle (Hrsg.): Handbuch SiiBungsmittel, 2. Auflage,
Behr’s Verlag Hamburg 2007, S. 19

SK = S¢/Sx

SK = die SiRRkraft bei Saccharosekonzentrationen Ss

Ss = Saccharosekonzentration bei der die StiRkraft fur Verbindung x bestimmt wird
Sx = Konzentration der Verbindung x, um gleiche Sii3e zu bewirken

Die Sufkraft ist eine Vergleichszahl, die Auskunft darliber gibt, ob eine Verbindung die gleiche
SuRkraft wie Saccharose (Sx=Ss), eine kleinere (Sx>Ss) oder eine groRere (Sx<Ss) SuRkraft

wie Saccharose aufweist.[19]

Fur die Lebensmittelhersteller und —verarbeiter ist die SiRintensitat eine entscheidende Grole,
da sie fir technische und dkonomische Aspekte von Relevanz ist. Sie stehen vor der Frage,
welches SufRungsmittel eingesetzt werden kann, um eine vorgegebene SuRintensitat
kostenglinstig zu erhalten. Aus Verbrauchersicht ist die SuRqualitat relevant, da fir diese der
Geschmack von Lebensmitteln, die mit einem SiRstoff statt mit Saccharose gesif3t sind, zu
stark abweicht. Die SuRqualitat der Saccharose ist das Sul3ungsmittel an dem alle anderen
gemessen werden. Mittels sensorischer Testverfahren kann fir ein Produkt ein quantitatives
Profil erstellt werden, das eine umfassende sensorische Beschreibung des Produktes liefert.
Hierbei werden sensorische Merkmale wie Farbe, Form, Geruch und Geschmack sowie die

SuRintensitat (z. B. sehr stark, nicht wahrnehmbar) erfasst. [19]
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Fur die sensorische Unterscheidung sii3ender Stoffe ist der Geschmack und bedingt auch das
Mundgefiihl von Bedeutung.[19] SifRungsmittel weisen wie Saccharose einen siif3en
Geschmack auf, jedoch verfugen sie auch uber weitere Geschmackseigenschaften (vgl. Tab.
10).

Tabelle 10: Sensorische Geschmackseigenschaften
Quelle: [19] Paulus/ Seidel: Sensorik und sensorische Eigenschaften von Zuckern und
SiuRungsmitteln in: Rosenplenter/ Nohle (Hrsg.): Handbuch SiRBungsmittel, 2. Auflage,
Behr’s Verlag Hamburg 2007, S. 21
Sensorische Geschmackseigenschaften

SiuReigenschaften Zusatzliche Eigenschaften

volle SuR3e bitter

wassrige SuRe metallisch

spitze SilRe seifig/laugig

langanhaltende SiRe lakritzartig (adstringierend/kratzend)

Zusammenfassend wird deutlich, dass analytisch sensorische Tests zur Bestimmung von
SulReigenschaften der sif3enden Stoffe in reinen Losungen als auch in fertig verarbeiteten
Lebensmitteln, herangezogen werden konnen. Die Ergebnisse der Profilierung liefern
detaillierte Informationen, die Aufschluss dartuber geben, welches SuRungsmittel fur ein

bestimmtes Lebensmittel geeignet ist.

3.2.2 Loslichkeit

Die  physikalischen  Eigenschaften von  Saccharoselésungen sind  fir  deren
lebensmitteltechnologische Verarbeitung von Bedeutung.[20] Glucoselésungen mit gleichen
DE-Werten weisen zwangslaufig nicht die gleiche chemische Struktur auf. Sie kdnnen sich aus
anderen Saccharidfraktionen zusammensetzen, so dass sie auch andere physikalische

Eigenschaften aufweisen.[14]

Saccharose ist in Wasser sowie in organischen Losungsmitteln 16slich.[20] Die Loéslichkeit in
Wasser ist hoch, die in polaren organischen Losungsmitteln niedrig.[20] Bei einer Temperatur
von 20°C ldsen sich ca. 2.005 Gramm Saccharose in einem Liter Wasser auf.[20] Auch die
Temperatur beeinflusst die Loslichkeit, je héher diese ist, umso besser I6sen sich Saccharose
und Saccharide.[20] Sind in einer Lésung Nichtsaccharosestoffe enthalten, so kénnen diese die
Loslichkeit erhdhen oder senken.[20] Mit zunehmender Konzentration und zunehmender
Temperatur  erhdhen  bspw.  Alkalisalze  die  Loslichkeit der  Saccharose.[14]
Stickstoffverbindungen und andere Saccharide wiederum, senken die Ldslichkeit der

Saccharose.[14]

Steigt der Anteil an Glucosesirup in einer Losung, so nimmt der Sattigungsgehalt der

Saccharose ab. Der Gehalt an Trockensubstanz wiederum steigt an (Vgl. Abb. 5).
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Abbildung 5: Ldslichkeitsdiagramm von Saccharose-Invertzucker-Losungen
Quelle: [20] Mauch: Zucker in: Hoffmann/ Mauch/ Untze: Zucker und Zuckerwaren. 2. Auflage,
Behr’s Verlag Hamburg 2002, S. 13

Die Loslichkeit wird mit der Léslichkeitszahl g, angegeben, die Auskunft dariiber gibt, wieviel
Saccharose [g] in Wasser [1g oder 100g] l6slich ist. Die Loslichkeit kann auch mit dem
Sattigungsgehalt s [g/100g Lésung oder %] angegeben werden.[20] In Lésungen, die
untersattigt sind, kann noch Substanz gelost werden.[14] Ist die Grenzkonzentration jedoch
uberschritten, tritt in der Losung ein Ubersattigungszustand ein, d. h. Substanz kann aus der
Ldsung auskristallisieren.[20] Die Ubersattigungszanhl charakterisiert den
Ubersattigungszustand und gibt das Verhéltnis der Loslichkeit von Saccharose in iibersattigter
Losung zur gesattigten Ldsung wieder (y=0/q.).[20] Es wird zwischen drei
Ubersattigungsgebieten unterschieden (vgl. Abb. 6):[20]
1. Metastabiles Gebiet
- keine Bildung von Kristallkeimen
- Wachstum vorhandener Kristallkeime
2. Intermediares Gebiet
- Bildung von Kristallkeimen, sofern bereits welche vorhanden sind
3. Labiles Gebiet
- spontane Bildung von Kristallkeimen

Ein Auslosen bzw. ein Steuern der Kristallisation ist durch eine Anderung der Konzentration und
der Temperatur sowie durch eine Zugabe von Ldsungsmitteln (z. B. Ethanol) moglich.[20]
Hierbei wird der Ubersattigungszustand geandert. Trotz hoher Uberséattigung nimmt die
Neigung der Saccharose zum Kiristallisieren ab, wenn der Anteil an mehreren Sacchariden
zunimmt.[20] Das Auskristallisieren stellt z. B. bei der Herstellung von SifRwaren eine

Qualitatsverschlechterung dar.[14]
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Abbildung 6: Ubersattigungsgebiete wassriger Saccharoseldsungen
Quelle: [20] Mauch: Zucker in: Hoffmann/ Mauch/ Untze: Zucker und Zuckerwaren. 2. Auflage,
Behr’s Verlag Hamburg 2002, S. 14

3.2.3 Mikrobiologische Eigenschaften

Aufgrund seines geringen Wassergehalts, bietet trockener Kristallzucker keinen Nahrboden fur
Mikroorganismen.[16] Wird auch wéahrend der Lagerung ein Eindringen von Feuchtigkeit
vermieden, dann bleibt Zucker ein mikrobiologisch stabiles und nahezu keimfreies Produkt.[16]
Neben trockenem Kristallzucker sind auch konzentrierte Zuckerlésungen mit mehr als 60 %
Trockenstoffgehalt  mikrobiologisch  stabil.[16] Die Zuckerldsungen verfligen Uber
selbstkonservierende Eigenschaften, wobei dieser Effekt insbesondere bei Speisesirupen,
Invertzuckercremes, Gelees, Marmeladen oder gezuckerter Kondensmilch zum Tragen
kommt.[16] Dennoch konnen auch diese Lebensmittel verderben, sofern sich auf der
Oberflache Kondenswasser bildet. Die Zuckerkonzentration an der Oberflache sinkt
infolgedessen, wodurch ein Sirupfilm entsteht, der den Mikroorganismen einen geeigneten
Nahrboden bietet.[16]
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4 Maisstarke als Quelle fur Starkesirupe

4.1 Starkeherstellung aus Mais

Neben der Gewinnung von Kartoffel- und Weizenstarke ist auch die Gewinnung von Maisstérke
im europdischen Raum und Amerika von grof3er Bedeutung.[21] Die Maisstarkengewinnung
bietet aus Sicht der Prozesstechnik bessere Ergebnisse im Gegensatz zur Gewinnung von

Weizenstarke.

Um aus Weizen, Kartoffeln oder Mais, Starke fur die Weiterverarbeitung zu gewinnen, werden
Industriezentrifugen eingesetzt. Der Mais enthadlt Starke, die aus dem Zellverband gel6st
werden muss ohne hierbei den Keimling zu beschadigen. Dieser ist dlhaltig und kann daher zu
einem hohen Fettgehalt in der Maisstarke sorgen.[21] Der Mais wird zunéchst einer Quellung
unterzogen, wobei das Maiskorn seine Struktur verliert.[21] Der Keimling kann durch den
Vorgang des Vermahlens schonend herausgetrennt werden.[21] Durch den Einsatz von
Maschinen wird der Mais in seine einzelnen Komponenten wie Stérke, Gluten, Schalen und
Fasern sowie den Keimling aufgetrennt.[21] Die Nebenprodukte Fasern sowie Maisgluten und
Maiskeimlinge der Maisstarkegewinnung, finden ihren Einsatz in der Verarbeitung von
Mischfuttermitteln.[21]

4.1.1 Verfahrensstufen der Maisstarkegewinnung

Die Gewinnung von Maisstarke aus getrockneten Maiskérnern umfasst mehrere Prozessstufen
(vgl. Abb. 7 und Abb. 8), wobei ein Nassverfahren angewandt wird. Vor der Verarbeitung wird
der Mais zunachst griindlich gereinigt. Durch den Einsatz von Sieben und Aspirationsanlagen
werden Verunreinigungen wie Staub, Steine, Maisspindeln, Stroh und Sand entfernt.[21]

AnschlieRend wird der Mais in gro3e Behalter zur Quellung gelagert.

Fur die Quellung wird Wasser mit einer Temperatur von 48°C his 50°C verwendet.[21] Dieser
Vorgang dauert zwischen 30 und 60 Stunden. Spater kann eine Eindickung des Quellwassers
erfolgen, das anschlieend gemeinsam mit den Schalen getrocknet wird. Dem Quell- und
Prozesswasser wird Schwefeldioxid (0,1-0,3 %) zugegeben, um unkontrollierte mikrobielle
Vorgénge zu unterbinden.[21] Die kontrollierte Milchsduregarung, die hierdurch erreicht wird,
fuhrt zu einer Umsetzung von Zucker zu Milchsaure (0,8-1,5 %).[21] Die l6slichen Substanzen

diffundieren in das Prozesswasser.
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Abbildung 7: Verfahrensstufen
Quelle: in Anlehnung an [21] Tscheuschner: Grundziige der Lebensmitteltechnik, 3. Auflage,
Behr’s Verlag Hamburg 2010, S. 401

Der Keimling muss vom gequollenen Mais getrennt werden. Im Zuge der Quellung hat der
Keimling an Elastizitdtt gewonnen und bleibt somit bei der Vermahlung in den
Zahnscheibenmuhlen weitestgehend erhalten.[21] Durch den Einsatz von Keimzyklonen erfolgt
schlie3lich die Abtrennung.[21] Der Keimling wird von anhaftender Starke befreit und fir die
Weiterverarbeitung getrocknet.[21] Die entstandene Maissuspension muss nun noch von den
Schalen und Fasern getrennt werden, wobei spezielle Stiftmihlen eingesetzt werden.[21] Die
Auswaschung der Starke erfolgt in einem mehrstufigen Siebprozess. Die Entwasserung der
Schalen und Fasern erfolgt in Schneckenpressen, wobei die Produkte spater mit dem

Quellwasser getrocknet werden.[21]

Die nun entstandene Rohstarkemilch bzw. Muhlenstarke, die auch nach dem Sieben noch Sand
enthalt, wird von diesem mittels Entsandungszyklonen befreit.[21] Es schliel3t sich die
Primarseparation an, bei der die in der Flissigkeit enthaltende Starke und das enthaltene
Gluten z. B. in Separatoren voneinander getrennt werden. Zum Einsatz kommen:[21]

1. ein Teller-Disenseparator, der die Mihlenstarke vorkonzentriert und

2. ein Primar-Separator mit Wascheinrichtung, der die Stéarke und das Gluten auftrennt.

19



4 Maisstarke als Quelle fur Starkesirupe

Kornermais

% Verdampfung I<—{ Quel‘ung |

Vormahlung
Diisenseparator
Keime- > Miihlenstarke
separation Konzentrierung
Feinmahlung Diisenseparator
Primarseparator Disenseparator
Dusenseparator | 1

Konzentrierung

l

Dekanter-
Entwasserung

L I Extraktion Starkerick-
Entwasserung

gewinnung

[ Trocknung J‘ Trocknung |
l l

I Abwasser I | Keime | I Maiskleberfutter ‘ I Maisstarke l | Maisgluten ’

Abbildung 8: FlieRschema zur Starkeherstellung aus Mais
Quelle: in Anlehnung an [21] Tscheuschner: Grundziige der Lebensmitteltechnik, 3. Auflage,
Behr’s Verlag Hamburg 2010, S. 401

Die Maisstarke wird nach der Primarseparation z. B. in einem mehrstufigen Teller-
Dusenseparator gewaschen und raffiniert.[21] Durch diesen Vorgang erfolgt eine Herabsetzung
des Proteingehalts in der Maisstarke auf 0,3 Prozent.[21] Die Maisstarke wird soweit
entwassert, dass eine Restfeuchte von 35 % bis 42 % zurickbleibt.[21] Hierbei werden
Vakuum-Drehfilter, Siebschleudern oder Entwasserungszentrifugen eingesetzt. AbschlielBend
erfolgt die Trocknung der Maisstarke in Stromtrocknern mit HeiRluftstrom, dies tragt zur
Vermeidung einer Uberhitzung der Starke erheblich bei.[21] Der native Zustand der Maisstérke

bleibt erhalten.

4.1.2 Herstellung von Starkesirupen

Im Gegensatz zur direkten Gewinnung von Zucker aus Zuckerriiben oder Zuckerrohr, dient
auch Starke aus Kartoffeln und Mais als Ausgangsstoff fur die Herstellung von
Isoglucosesirupen. Bei diesem Verfahren werden Starkemolekile in ihre einzelnen

Zuckerbausteine (Starkehydrolysate) aufgeldst.[22]

Es bedarf mehrerer Prozessschritte und dem Einsatz von Enzymen, damit aus Starke HFCS
entsteht (vgl. Abb. 9). In einem ersten Schritt erfolgt die Verflissigung der Starke, wobei das
Enzym a-Amylase eingesetzt wird.[23] Es schlie3t sich die Verzuckerung der Starke an, wobei
es sich um eine enzymatische Hydrolyse handelt, bei der gentechnisch hergestellte Enzyme
zum Einsatz kommen. Durch das Enzym Glucoamylase (Exo-Amylase) bzw. Amyloglucosidase
werden die Spaltprodukte zum Monosaccharid Glucose abgebaut.[22] Die Spaltprodukte
Glucose und Fructose werden durch die weiteren Prozessschritte Reinigen, Filtrieren und

Konzentrieren behandelt. Durch den Einsatz des gentechnisch hergestellten Enzyms
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Glucoseisomerase erfolgt anschlieBend eine Uberfilhrung in ein Glucose/Fructose — Gemisch
(Isomeratzucker), das sich aus 48-49 % Glucose und 51-52 % Fructose zusammensetzt.[24]
Dieser chemische Prozess wird als Isomerisierung bezeichnet. Das Gemisch wird gereinigt und
vakuumiert und findet seinen vielfaltigen Einsatz in der Lebensmittelproduktion.[24] Das
Gemisch besitzt annahernd die SuRkraft von Haushaltszucker (Saccharose).[22] Eine
Steigerung der SuRkraft kann durch weitere Prozessdurchlaufe erreicht werden. Es entsteht
Fructosesirup HFCS (High Fructose Corn Syrup), der bereits seit Jahren die Verwendung von
Saccharose in den USA verdrangt hat.[22] Durch eine Reihe an Verfahren lassen sich Chargen
mit bis zu 90% Fructose wie dem VEHFCS erhalten.

| Stirke |

[ a- Amylase | Verflissigung der Starke |

‘ Glucoamylase ? | Verzuckerung I

Reinigung
Filtration
lonenaustausch
Konzentrierung

Glucoseisomerase . Isomerisierung

Isomeratzucker
(Glucose +Fructose)

Reinigung
Filtration
Konzentrierung

42 % Fructosein TS Isosirupbzw. Isoglucose-Sirup
|.70%TS (HFCS — High Fructose CornSyrup)

lonenaustauscher
Behandlung
Reinigung
Einengen

Mit Fructose angereicherterisosirup bzw.
Isoglucose-Sirup
(VEFCS - Very Enriched Fructose Corn Syrup)

90 % Fruci;ﬂge in TS
|80%TS

Abbildung 9: Herstellung von High Fructose Corn Syrup (HFCS)

Quelle: in Anlehnung an [23] Prave et al.: Handbuch der Biotechnologie, 4. Auflage, Oldenbourg
Verlag Miinchen 1994, S. 649 und [24] Ruttloff/ Proll/ Leuchtenberger: Lebensmittel-
Biotechnologie: Probleme und Lésungsansatze, Springer-Verlag Berlin 1996, S. 217
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4.1.3 Gesundheitliche Risiken

Insbesondere in den USA verdoppelte sich in den letzten drei Jahrzehnten der Verbrauch an
HFCS, der als SiURungsmittel in Lebensmitteln und insbesondere in Getranken eingesetzt
wird.[25, 27] Der  Konsum Uberschussiger Fructose steht im  Verdacht,
Stoffwechselerkrankungen wie Fettleibigkeit zu foérdern.[27] Fettleibigkeit steht in direktem
Zusammenhang mit Herz-Kreislauferkrankungen, Typ-2-Diabetes, Schlaganfall,
Lebererkrankungen und Krebs. [26] Bei der Entstehung von Fettleibigkeit spielt insbesondere
die Ernahrung und der damit einhergehende Ubermafige Verzehr fett- und zuckerhaltiger
Lebensmittel eine bedeutende Rolle.[26] Der Einsatz von HFCS in Lebensmitteln ist daher nicht
unumstritten. Wahrend Befurworter argumentieren, dass HFCS ein naturlicher Zucker ist, der
aus Fructose und Glucose besteht, stufen Gegner den Zucker kritischer ein.[25] Wirtschatftlich
gesehen, stellt Fructose im Gegensatz zu Saccharose die bessere Wahl dar, da Fructose um
eine Vielfach hohere SuRkraft verfligt und Lebensmitteln bzw. Getranken schnell einen siiRen
Geschmack verleiht.[25]

In den USA wurden bereits diverse Studien durchgefiihrt, um die Auswirkungen eines erhdhten
Konsums von HFCS auf den Fett- und Kohlehydratstoffwechsel des menschlichen Organismus
zu untersuchen. Dabei wurde der Hypothese nachgegangen, dass der Konsum von
Lebensmitteln, die stark fructosehaltige Sirupe wie HFCS enthalten, im Gegensatz zu
Sacharose gesufiten Lebensmitteln, erheblich zu Stoffwechselerkrankungen wie Fettleibigkeit
beitragt. Wahrend Glucose als wichtiger Energielieferant gilt, wird Fructose, die nicht Gber Obst
und Gemdise aufgenommen wird, weniger gut eingestuft. Fructose, die die Leber verlasst, wird
in der Mehrheit in Fettsduren umgewandelt.[25] Die zusatzlich aufgenommenen Kalorien
werden nicht verbrannt und daher weitestgehend als Fett gespeichert.[25] Ein Ubermaliger
Konsum von HFCS tragt daher zur Verfettung bei.[25] Experimente an Ratten zeigen, dass der
Konsum von Zuckern mit einem hoheren Fructose- als Glucoseanteil Veranderungen im

Organismus erzeugen, die in Zusammenhang mit Stoffwechselerkrankungen stehen. [26]

4.2 Dextrose-Aquivalent

4.2.1 Definition

Die Starke ist ein Rohstoff, der sich zur Verzuckerung eignet.[28] Die Verzuckerung der Starke
erfolgt durch enzymatische Hydrolyse oder durch eine S&urehydrolyse. Wahrend dieses
Prozesses entstehen Verzuckerungsprodukte in unterschiedlicher Zusammensetzung.[28] Der
Verzuckerungsgrad wird in Dextrose-Aquivalenten (DE-Wert) angegeben. Der Wert beschreibt

die Summe der reduzierenden Zucker, die als Glucose berechnet werden.[28]
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Ry, — Reduktionsvermdogen der Probe in Masseprozent
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Der Verzuckerungsgrad ist entscheidend fir die Intensitat des sufien Geschmacks von

Starkehydrolysaten.[28]

Tabelle 11: Durchschnittliche Zusammensetzung von Stéarkehydrolysaten
Quelle: in Anlehnung an [28] Belitz/ Grosch/ Schieberle: Lehrbuch der Lebensmittelchemie, 5.
Auflage, Springer-Verlag Berlin 2001, S. 862
Enzymatische Hydrolyse
DE-Wert Glucose Maltose Maltotriose Hoéhere
Oligosaccharide

[%] (%] [%] (%] (%]
20 1 5 6 88
45 5 50 20 25
65 39 35 11 15
97 96 2 - 2

Starkesirupe konnen sich aus Glucose, Maltose, Maltotriose und anderen Oligosacchariden
zusammensetzen, wobei der Anteil der einzelnen reduzierenden Zucker sich unterscheidet (vgl.
Tab. 11). Ein Starkesirup, der einen DE-Wert von 20 % aufweist, kann z. B. zu einem Prozent
aus Glucose, zu funf Prozent aus Maltose, zu sechs Prozent aus Maltotriose und zu 88 Prozent
aus hoheren Oligosacchariden bestehen. Jedoch kénnen sich die Starkesirupe, die einen
gleichen oder ahnlichen DE-Wert aufweisen, in ihrer Zusammensetzung unterscheiden.
Entscheidend Einfluss auf den DE-Wert eines Sirups, nimmt der Anteil von Fructose und

Glucose. Ist deren Anteil sehr hoch, ergibt sich auch ein hoher DE-Wert.

4.2.2 Hydrolysegrad

Glucose- bzw. Starkesirupe enthalten etwa 20 Prozent Wasser, Glucose, Maltose sowie Oligo-
und Polymere.[23] Mittels chromatographischer Messverfahren kann die Zusammensetzung der
Kohlenhydrate genauer bestimmt werden.[29] Die Enzyme, die zur Stérkeverzuckerung
eingesetzt werden, bestimmen mafgeblich den Verzuckerungsgrad und den Anteil an Gluco-
Oligosacchariden.[24] Das Rohprodukt nach der Verzuckerung wird u. a. filtriert und
entfarbt.[24] Eine Unterscheidung der Glucosesirupe mit verschiedenen Hydrolysegraden ist
mdglich (vgl. Tab. 12).[24]

Der Einsatz von Glucose- bzw. Starkesirupen ist in der Lebensmittelindustrie sehr bedeutend.
Die Sirupe dienen als Feuchtestabilisatoren, als Frisch- und Weichhaltemittel sowie als

Kristallisationshemmer und Dickungsmittel.[24]
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Tabelle 12: Hydrolysegrad

DE Hydrolysegrad
20-30 % niedrig verzuckert
36-48 % mittelverzuckert
63-70 % hochverzuckert

>95 % Flussigdextrose

Der Einsatz von Starkesirupen in der Suf3warenindustrie ist von grof3em Vorteil, da diese eine
Kristallisation der Saccharose (z. B. Hartkaramellen) verhindern.[29] Zudem wirken die Sirupe
als Feuchthaltemittel (z. B. Weichkaramellen, Fondant, Kaugummi).[29] Die Sirupe werden
darliber hinaus zur Herstellung von Speiseeis, alkoholischen Getranken,
Erfrischungsgetranken, Obstprodukten und der Backwarenindustrie eingesetzt.[29] Des
Weiteren erfolgt ein Einsatz in fettarmen und energiereduzierenden Lebensmitteln, wobei die

Sirupe dort zur Verbesserung der Emulsions- und Schaumstabilitdt dienen.[24]
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5 Experimenteller Teil

5.1 Methoden zur Bestimmung von Sacchariden

Fur den Nachweis von Sacchariden in Lebensmitteln kdnnen verschiedene Methoden
angewandt werden. So gehdren zu den Messprinzipien u. a. polarimetrische Methoden
chromatographische Methoden und chemische Summenmethoden (vgl. Abb. 10).[30]

Methoden zur Bestimmung von Sacchariden

Chromatographische Enzymatische

Polarimetrie Chemische Methoden Methoden Methoden

Abbildung 10: Methoden zur Bestimmung von Sacchariden

Zur gquantitativen Bestimmung von Saccharose erfolgt der Einsatz polarimetrischer Methoden.
Die Polarimetrie ist eine Methode zur Reinheitsprifung und zur Bestimmung von Lésungen
optisch aktiver Stoffe.[30] Die Lésungen drehen die Ebene des polarisierten Lichts in
Abhangigkeit ihrer Konzentration um einen bestimmten Betrag.[30] Eine Bestimmung des
Drehwinkels erfolgt vor und nach der Saurehydrolyse (Inversion) mittels Polarimeter.[30] Zur
Bestimmung des Saccharosegehalts wird die Differenz der Drehwerte herangezogen. Die

Methode kann schnell und einfach durchgefihrt werden.[30]

Bei den chemischen Summenmethoden erfolgt der Einsatz von Salzlésungen, die
Schwermetalle enthalten. Insbesondere Lésungen, die Kupfer enthalten, (z. B. Fehlingsche
Losung, Luffsche Losung) werden verwendet. Das Reduktionsvermdgen vieler Zucker auf
Schwermetalle wird sich daher in der Zuckeranalytik zu Nutze gemacht.[31] Mono- und
Disaccharide (z. B. Glucose, Fructose, Lactose) weisen aufgrund ihrer chemischen Struktur als
Halbacetal eine reduzierende Wirkung auf.[30] Durch den Einsatz alkalischer Lésung wie
Fehlingsche Ldsung oder Luffsche Losung, wird eine Zerstérung der Halbacetalstruktur bewirkt

und Kupferionen oxidiert.[30] In Abhangigkeit der Zuckermenge entsteht Kupferoxid.

In der Industrie kommen jedoch vermehrt moderne chromatographische Analysemethoden zum
Einsatz. Hierzu gehoren die Gaschormatographie (GC) und die
Hochleistungsfliissigkeitschromatographie (HPLC). Bei den chromatographischen Methoden
handelt es sich um Trennverfahren, bei denen eine Trennung von Gemischen aus mehreren
Zuckern erfolgt.[30] In einem weiteren Schritt werden die getrennten Zucker identifiziert. Die

Methoden liefern somit recht genaue Werte.
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Als eine weitere Methode zur Bestimmung von Zuckern kénnen enzymatische Verfahren
angewendet werden, die eine hohe Messgenauigkeit aufweisen.[30] Zudem kdnnen
verschiedene Zucker nebeneinander bestimmt werden.[30] Die enzymatische Analyse ist durch
zwei grundlegende Verfahrensweisen charakterisiert. In einem ersten Schritt werden die Zucker
mithilfe von Enzymen bestimmt und in einem zweiten Schritt erfolgt die Ermittlung der Enzym-
Aktivitat, wobei photometrische Bestimmungsmethoden (z. B. UV-Spektralphotometer) zum

Einsatz kommen.[30]

Fir den experimentellen Abschnitt standen finf verschiedene Muster an Industriesirupen und
zwei unbekannte Sirupe zur Verfligung. Die Industriesirupe wurden durch die Cargill
Deutschland GmbH (Standort Barby) bereitgestellt. Ziel war es, die DE-Werte der Sirupe mittels
verschiedener Verfahren zu bestimmen und die ermittelten Werte, mit der Standardmethode

Lane-Eynon zu vergleichen.

Zu den alternativen Verfahren, die zur DE-Wert-Bestimmung herangezogen wurden, gehdrten
die chemische Methode nach  Luff-Schoorl sowie die chromatographische
Bestimmungsmethode  HPLC  (High  Performance Liquid Chromatography). Die

Untersuchungsergebnisse werden in diesem Kapital ausgewertet und bewertet.

5.1.1 Lane-Eynon

Lane-Eynon ist eine Standardmethode, um den DE-Wert mittels Titration zu bestimmen. Hierbei
wird mit der Probelésung statt wie Ublich mit der MaRlésung titriert. Der DE-Wert wird nach
folgender Formel ermittelt (vgl. Abb. 11). Zur Berechnung werden der Verbrauch an
Dextroseldsung, der Verbrauch an Probeldsung als auch die Trockensubstanz herangezogen.

Die Trockensubstanz wurde im Vorfeld mittels eines Refraktometers bestimmt.

ml Verbrauch Dextroseldosung x 0,6 x 500 ml x 100 %

DE-Wert =

ml Verbrauch Probelésung x g Einwaage x % TS

Abbildung 11: DE-Wert Bestimmung nach Lane-Eynon

Als Priflosung wird die Fehlingsche Losung eingesetzt. Hierbei handelt es sich um eine
Komplexlésung mit Kupfer(ll)-lonen. Durch die Zugabe von zuckerhaltigen Losungen werden
die Kupfer-lonen reduziert und es tritt ein Farbumschlag ein. Die Kupfer-lonen in der blauen
Ldsung fallen als rotbrauner Niederschlag aus.
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5.1.2 Luff-Schoorl

Bei der DE-Wert Bestimmung nach Luff-Schoorl handelt es sich um eine reduktometrische
Methode, um den Gehalt direkt reduzierender Zucker in einer Probe zu bestimmen. Hierbei wird
Luffsche Losung eingesetzt, wobei es sich um ein Gemisch aus drei Teillbsungen handelt. Die
Teilldsung A enthdlt Citronensaure, die Teilldsung B enthalt Natriumcarbonat und die Teilldsung

C enthalt Kupfersulfat.[30] Die Teillésungen werden in destilliertem Wasser geltst.[30]

Glucose und Fructose zéhlen zu den wichtigsten reduzierenden Monosacchariden und Maltose
sowie Lactose wiederum zu den wichtigsten reduzierenden Disacchariden in Lebensmitteln.[30]
In alkalischer Losung liegen reduzierende Zucker statt in der Ringform in der offenkettigen
Aldehyd- bzw. Ketoform vor (vgl. Abb. 12).[30]

4CHO
|
8 H-C-0OH
HOCHQOH 2 ©
H—C—OH
HO * 12 OH 4
OH H-C—OH
|
CHz0H
o-D-Glucopyrancse offenkettige
{o- D-Glcp) D-Glucose

Abbildung 12: Ring- und Ketoform Glucose CgH1,06
Quelle: [9] Falbe/ Regitz (Hrsg.): Rémpp Chemie-Lexikon: Lebensmittelchemie, 9. Auflage,
Georg Thieme Verlag Stuttgart 1995, S. 346

In der Luffschen Lésung sind Kupfer (ll)-lonen enthalten, mit denen der reduzierende Zucker
reagiert.[30] Das Zusammenspiel reduzierender Zucker mit der Luffschen Losung und einem
anschlieBendem Erhitzen der Lésung, fuhrt dazu, dass die reduzierenden Zucker oxidieren und
Cu?*-lonen zu Cu*-lonen reduzieren.[30] Es fallt Kupfer(l)-oxid (Cu,0) aus (GI. 5-1).[30] Durch
lodometrie, eine chemisch analytische Methode, kann der Uberschuss an Cu®*-lonen bestimmt
werden, wobei die Cu®*-lonen mit Kaliumiodid versetzt werden (Gl. 5-2). Der Probenansatz
wurde zuvor mit 25%iger Schwefelsédure versetzt. Es entsteht ein Kupfer(ll)-lon, welches zu
Kupferiodid (Cul) reduziert und ein lodid, welches zu lod oxidiert (I,). Die lod-Molekulle werden

anschlieRend durch Thiosulfat (S,05%) zu I'-lonen weiter reduziert (Gl. 5-3).

red. Zucker

2Cu® —> Cu,0| (5-1)
ocu” + 4l 5 2cul (5-2)
—>2Cul| + |,

2- _
|, + 250, —> 21 + SO (5-3)
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5.1.3. HPLC

HPLC steht fur High Performance Liquid Chromatography, wobei es sich um ein wichtiges
Hochleistungstrennverfahren handelt, das seine Anwendung u. a. in der Lebensmittelanalytik, in
der Biochemie sowie in der Umweltanalytik findet.[32] HPLC wird genutzt, um den Transport
von Stoffen zu ermdéglichen, die voneinander zu trennen sind.[32] Hierbei kommt eine mobile
Trennphase, die einen gasformigen oder flissigen Aggregatzustand aufweist und eine mobile
Phase, die einen flissigen oder festen Aggregatzustand aufweist, zum Einsatz.[32] Der
Aggregatzustand der mobilen Trennphase gibt die Einsatzmoglichkeiten vor.[32] HPLC beruht

somit auch auf einer Wechselwirkung zwischen mobiler und stationérer Trennphase.

Der Grundaufbau einer HPLC-Apparatur besteht aus einem Probenaufgabensystem, aus einer
Hochdruckpumpe zur Foérderung der mobilen Phase und aus einer Trennsaule.[32] Die
Trennsaule ist mit einem Detektor und einem Schreiber bzw. elektronischem Integrator

verbunden, der zur qualitativen und quantitativen Analyse dient.[32]

Bei einer chromatographischen Analyse konnen verschiedene Trennsystem angewendet
werden, jedoch gleichen sich der Aufbau und die Bestandteile einer HPLC-Apparatur
unabhangig davon.[32] Die physikalische Stofftrennung in der HPLC-Saule st
temperaturabhangig, daher ist fir die Reproduzierbarkeit eine stabile Temperatur der
Trennsaule erforderlich.[32] Die Saulen kénnen bspw. durch Saulendfen, die aus elektrisch
beheizten Aluminiumblécken in einem Wasserbad bestehen oder mittels Umluft, erwarmt
werden.[32]

5.2 Material

5.2.1 Gerate und Chemikalien far Versuchsdurchfiihrung nach Lane-Eynon

Fur die Versuchsdurchfiihrung werden verschiedene Gerate und Chemikalien bendtigt (vgl.
Tab. 13). Eine detaillierte Aufschliisselung, die u. a. die Herstellerangaben enthélt, findet sich

im Anhang (vgl. Al).

Tabelle 13: Gerate, Hilfsmittel, Chemikalien fur Versuchsdurchfihrung Lane-Eynon

Herd- bzw. Heizplatte
Analysewaage (Genauigkeit 0,0001 g)

Gerate/Hilfsmittel Chemikalien
e 25 ml Birette e Fehlingsche Lésungen | und Il
e 500 ml Messkolben e Methylenblau als Indikator (1%iges
e Erlenmeyerkolben 300 ml Methylenblau)
e Vollpipetten (10 ml, 15 ml, 20 ml und 25 ml) e Standard-Glucoselosung (6g/1l)
e Eppendorf-Pipette
e Stoppuhr
e Siedesteine
]
]
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5.2.2 Gerate und Chemikalien fur Versuchsdurchfihrung nach Luff-Schoorl

Fur die Versuchsdurchfiihrung werden verschiedene Gerdate und Chemikalien benétigt (vgl.

Tab. 14). Eine detaillierte Aufschlisselung, die u. a. die Herstellerangaben enthélt, findet sich

im Anhang (vgl. Al).

Tabelle 14: Gerate, Hilfsmittel, Chemikalien fur Versuchsdurchfihrung Luff-Schoorl

Gerate/Hilfsmittel

Chemiekalien

Heizplatte

Kihlwasserbad

250 ml Messkolben

Vollpipetten (10 ml, 25 ml)

300 ml Erlenmeyerkolben mit Schliff
RuchfluBkihler mit Schliff

Stoppuhr

Schott Titronic 97 (Titrationssystem bis 50 ml)
Siedesteine

Pipette

Lésung nach Luff

(o]

Teillésung A:
50 g Citronenséaure in 50 ml Wasser

|6sen

Teilldsung B:

143,7 g Natriumcarbonat in 350 ml
Wasser l6sen

25 g Kupfersulfat in 100 ml Wasser
I6sen

Kaliumjodid (30 g/100 ml)

25%ige Schwefelsaure

ca. 1%ige Starkeldsung (als Indikator)
Natriumthiosulfat-MaR3l16sung 0,1 mol/|

5.2.3 Versuchsbedingungen HPLC
Die Analyse mittels HPLC unterlag bestimmten Versuchsbedingungen (vgl. Tab. 15): Eine

detaillierte Aufschlisselung, die u. a. die Herstellerangaben enthalt, findet sich im Anhang (vgl.

Al). Es lag eine isokratische Trennung vor, d. h. die Auftrennung von Substanzgemischen mit

unverénderter Loésungsmittelzusammensetzung in der mobilen Phase.

Tabelle 15: Versuchsbedingungen HPLC

Elutionsmittel: 0,01 N Schwefelsaure (H2SO04)
Injektionsvolumen: 10 pl

Flow: 0,6 ml/min

Temperatur: 35°C

5.3 Durchfuhrung
5.3.1 Versuchsdurchfuhrung Lane-Eynon

Zunachst war eine Herstellung der Fehlingschen Losungen erforderlich.

Fehlingsche Ldsung |

o 69,3 g Kupfer(ll)sulfat in 1.000 ml destilliertem Wasser l6sen.

Fehlingsche Lésung Il

o 346 g Kalium-Natrium-tartrat und 100 g Natriumhydroxid in 1.000 ml destilliertem

Wasser losen.

o Fehlingsche Losungen im Verhaltnis 1:1 mischen
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Die Durchfihrung der Standardmethode Lane-Eynon besteht aus den Schritten

Titerbestimmung und Titration der Probe.

1. Titerbestimmung

In einen 300 ml Erlenmeyerkolben werden 25 ml Fehlingsche Losung und 20 ml der
Standard-Glucoselésung gegeben. Die Herstellung einer Standard-Glucoselésung war
erforderlich, um eine Bezugsgrofe zu erhalten, da Starkesirupe mit unbekannten
Konzentrationen untersucht wurden. Zudem werden Siedesteine hinzugefiigt. Die Probe
muss auf eine vorgewarmte Heizplatte gestellt und innerhalb von zwei Minuten zum Sieden
gebracht werden. Die Probe sollte dann zwei Minuten kochen. In die Probe werden 2-3
Tropfen des Methylenblau-Indikators gegeben. AnschlieBend wird mit der Standard-
Glucoseldsung aus der Biirette tropfenweise titriert. Die Titration muss solange erfolgen, bis
der Farbumschlag von zu farblos eintritt. Das Probegefal} sollte wahrend der Titration nicht

bewegt werden. Der Inhalt muss leicht sieden.

2. Titration der Probe

Die Probe muss mdoglichst genau eingewogen und in einem Becherglas mit heiRem
destilliertem Wasser aufgeldst werden. Dies ist erforderlich aufgrund der Zahflussigkeit der
Zuckersirupe. Die Probe wird in einem 500 ml Messkolben Uberfuhrt und bis zur Eichmarke
aufgefullt. Der Ablauf der Titration der Probe gleicht den Ablauf der Titerbestimmung der
Standard-Glucoselésung (s. 0.). Eine Doppelbestimmung der Probe ist fur die weitere
Berechnung des DE-Wertes erforderlich, da aus den Ergebnissen fur Probe 1 und Probe 2

ein Mittelwert gebildet wird.

5.3.2 Versuchsdurchfuhrung Luff-Schoorl

In einen 300 ml Erlenmeyerkolben werden 25 ml Luffsche Lésung und 25 ml der Probeldsung
(Filtrat) pipettiert. Das Gemisch wird mit Siedesteinen versetzt und innerhalb von zwei Minuten
zum Sieden gebracht. Nach genau zehn Minuten sieden, muss die Probenlésung sofort mit
kaltem Wasser abgekihlt werden. Der erkalteten Probelésung werden 3 g Kaliumiodid und
unter vorsichtigem Umschwenken, 25 ml einer 25%igen Schwefelsdure (H,SO,) zugegeben.
Nach Zugabe von 1 ml Starkeldsung muss mit Natriumthiosulfat-Maf3lésung (0,1 mol/l), bis zum
Verschwinden der Blaufarbung, titriert werden. Die Titration muss solange erfolgen, bis die

matt-gelbe Farbe eintritt.

5.3.3 Versuchsdurchfihrung HPLC
Die Bedienung einer HPLC-Apparatur setzt eine entsprechende Erfahrung voraus. Die

Vermittlung der Kenntnisse war im Rahmen der Bachelorarbeit zeitlich nicht moglich, so dass
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die DE-Werte, die mit HPLC ermittelt wurden, durch eine Labormitarbeiterin zugearbeitet
wurden. An dieser Stelle wird daher das grundlegende Prinzip der chromatographischen

Methode beschrieben.

Der Ablauf einer chromatographischen Analyse umfasst die Einzelschritte Probenaufgabe,
Trennung, Uberfiihrung in ein Detektorsystem und quantitative Auswertung (vgl. Abb. 13).[32]

Die stationdre Phase befindet sich in einer Saule und ein Fordersystem fordert die mobile
Phase, kontinuierlich aus einem Vorratsbehélter durch die Trennsaule.[32] Durch eine manuelle
oder automatisierte Probenaufgabe, gelangt die Probe auf die Trennsaule, wobei der Fluss der
mobilen Phase hierbei nicht unterbrochen wird.[32] Die Beforderung der Probe durch die
stationdre Phase der Trennséaule erfolgt durch die mobile Phase.[32] In der Trennsaule erfolgt
die Trennung der Probe in die einzelnen Komponenten, in Abhéngigkeit der Wechselwirkung
zwischen Probe und stationdrer Phase.[32] Die mobile Phase leitet die getrennten Substanzen,
die nacheinander die Saule verlassen, an den Detektor weiter, der in Abhangigkeit der
Konzentration, flir jede Komponente ein elektrisches Signal erzeugt.[32] Ein Schreiber

registriert die Signale, die als Peaks bezeichnet werden und erstellt ein Chromatogramm.[32]

Probenaufgabe

Trenn-
saule

Fordersystem

Detektor

Eluentenvorrat

Abbildung 13: Prinzip eines Saulenchromatographen
Quelle: Bdcker: Chromatographie — Instrumentelle Analytik mit Chromatographie und
Kapillarelektrophorese, Vogel Verlag Wirzburg 1997, S. 38

Ein Peak stellt die Probenkonzentration als Funktion der Zeit dar, wobei diese sich als normierte
Verteilungsfunktion beschreiben lasst.[32] Zu den haufigsten Verteilungsfunktionen zahlen die
normale Gaul3-, Poisson- oder Binomialverteilung.[32] Die Peaks einer untersuchten Mischung

liefern gleichzeitig qualitative und quantitative Informationen.[32]

Fur eine qualitative Analyse ist die Retentionszeit erforderlich, die im Rahmen der
chromatographischen Auswertung, eine bedeutende Grofe ist. Hierbei handelt es sich um die
verstrichene Zeit von der Probenaufgabe bis zum Erscheinen des Signalmaximums auf dem
Schreiber.[32] Die Retentionszeit wird von der Art der Trennséaule, von der Zusammensetzung
der mobilen Phase und deren FlieRgeschwindigkeit sowie von der Temperatur beeinflusst.[32]
Bei gleichen chromatographischen Bedingungen, weist die Retentionszeit einer Komponente,

stets die gleiche Gréf3e auf.[32] HPLC wirft somit ein Chromatogramm mit den Peaks flr die
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jeweilige Substanz aus. Dieses Diagramm enthélt zwei verschiedene Zeiten sowie die Totzelt t,
(vgl. Abb. 14). Die mobile Phase bendétigt eine gewisse Zeit, um vom Ort der Probenaufgabe
durch die Trennsaule bis zum Detektor zu wandern. [32] Diese benétigte Zeit wird als Totzeit tg
bezeichnet. [32]. Die Brutto-Retentionszeit tg beschreibt die Zeit, die eine retardierte Substanz
bendtigt, um von der Probenaufgabe bis zum Detektor zu gelangen.[32] Eine retardierte
Substanz ist ein Stoff, der von der stationdren Phase gar nicht festgehalten wird.[32] Die Netto-
Retentionszeit t' ergibt sich aus der Differenz von Brutto-Retentionszeit tz und Totzeit to.[32]
Eine Unterscheidung der getrennten Stoffe ist insbesondere durch die Netto-Retentionszeit
maglich, die die Aufenthaltszeit in der stationdren Phase angibt.[32] Eine lange Verweildauer
eines Stoffes in der stationdren Phase, tragt zu einem spateren Eluieren des Stoffes bei. Die
Fliegeschwindigkeit der mobilen Phase als auch die Lange der Trennsaule, nehmen Einfluss
auf die Retentionszeit.[32]

' Substanz 1 Substanz 2

fre

fay -

Detektorsignal

b
-
fh Zeit
- o

Probenaufgabe

Abbildung 14: Chromatogramm und seine Kenngréen
Quelle: Bdcker: Chromatographie — Instrumentelle Analytik mit Chromatographie und
Kapillarelektrophorese, Vogel Verlag Wiirzburg 1997, S. 41

Im Vorfeld der DE-Wert-Bestimmung mittels HPLC ist es erforderlich, Standardldsungen fir die
Kalibrierung herzustellen. Es erfolgt ein Vergleich der Standardprobe und des zu
untersuchenden Stoffes, wobei die chromatographischen Bedingungen gleich sein missen.[32]
Dennoch kénnen zwei unterschiedliche Substanzen, die gleiche Retentionszeit aufweisen,
wodurch es zu einer falschen qualitativen Aussage kommt.[32] Daher gibt es die Mdglichkeit,
die Probe und die Standards unter zwei verschiedenen Chromatographiebedingungen zu
chromatographieren und deren Retentionszeiten zu vergleichen.[32] Die Wahrscheinlichketit,
dass zwei Substanzen unter diesen Umstanden,die gleiche Retentionszeit aufweisen, ist eher
gering.[32] Auch der Einsatz geeigneter Detektoren hilft dabei, weitere Informationen tber die
Substanz zu erhalten.[32] Anhand dieser zwei Moglichkeiten, kann eine gesicherte Analyse
erfolgen.[32]
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Nach der Identifizierung der Substanzen mittels der qualitativen Analyse, kann eine
Quantifizierungen erfolgen.[32] Um die Konzentration einer Substanz zu bestimmen, kann die

Peakhohe oder die Peakflache herangezogen werden (vgl. Abb. 15).

Detektorsignal

¥

Basislinie

Abbildung 15: Peakflache bzw. Peakhéhe fur die quantitative Analyse
Quelle: Bdcker: Chromatographie — Instrumentelle Analytik mit Chromatographie und
Kapillarelektrophorese, Vogel Verlag Wirzburg 1997, S. 40

5.4 Ergebnisse und Diskussion

5.4.1 Auswertung Messergebnisse Lane-Eynon

Exemplarisch wird die DE-Wert-Bestimmung nach Lane-Eynon am Beispiel des Musters 1
ausfuhrlich dargestellt (Gl. 5-4). Die Werte fur die weiteren Muster sind in einer Tabelle (vgl.
Tab. 16) erfasst. Die Messergebnisse und Berechnungen finden sich zudem detailliert im
Anhang (vgl. A2). Der Verbrauch an Standard-Glucoseldsung betrug 24,2 ml. Bei Muster 1
betrug der Verbrauch an Probelésung bei beiden Proben jeweils 24,4 ml und der berechnete
DE-Wert 60,3 %. Die mit dem Refraktometer ermittelte Trockensubstanz betrug 81,6 %.

EW: 6,0462 g/500 ml
TS [%]: 81,6
Standard-Glucoseldsung: 24,2 ml

Verbrauch an Probel6ésung: 1. Probe: 24,4 ml
2. Probe: 24,4 ml

24,2ml*0,6¥500ml*100
" 24,4ml*6,0462g+81,6

DE-Wert =60,3% (5-4)

Die untersuchten Stérkesirupe wiesen DE-Werte zwischen 28,6 % und 92,0 % sowie
Trockensubstanzen zwischen 70,8 % und 84,9 % auf. Laut der Verordnung Uber einige zur
menschlichen Erndhrung bestimmte Zuckerarten, handelt es sich also um gereinigte und
konzentrierte Losungen von zur Ernahrung geeigneten und aus Starke oder Inulin gewonnenen

Sacchariden, die sich durch die Merkmale:
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e Trockenmasse mindestens 70 % in Gewicht,

e Dextrose-Aquivalent mindestens 20 % in Gewicht in der Trockenmasse, in D-
Glukose ausgedriickt sowie

e Sulfatasche hdchstens 1 % in Gewicht in der Trockenmasse

kennzeichnen.

Tabelle 16: Experimentelle Daten zur DE-Wert-Bestimmung nach Lane-Eynon (M1-M7)

Muster Einwaage Trocken- Verbrauch an DE-Wert
(bezogen auf substanz Probelésung
500ml)
[a] TS [%] [mi] (%]
Probe 1 Probe 2 Probe 1 Probe 2 X

(n=2)
1 6,0462 81,6 24,4 24,4 60,3 60,3 60,3
2 9,0109 82,0 24,2 24,15 40,6 40,7 40,7
3 4,3470 75,0 24,2 24,2 92,0 92,0 92,0
4 5,0760 84,9 27,1 27,1 62,2 62,2 62,2
5 4,5974 70,8 24,3 24,3 91,8 91,8 91,8
6 13,8804 75,0 24,4 24,5 28,6 28,5 28,6
7 8,5400 82,5 24,6 24,4 41,9 42,2 42,1

5.4.2 Auswertung Messergebnisse Luff-Schoorl
Zur Bestimmung der DE-Werte nach der Luff-Schoorl-Methode, erfolgte eine Entnahme von
sechs Proben je Muster. Aus den sechs ermittelten DE-Werten fir jede Probe wurde ein

Mittelwert gebildet. Exemplarisch wird dies an Muster 1 aufgezeigt (vgl. Tab. 17).

Tabelle 17: Experimentelle Daten zur DE-Wert-Bestimmung nach Luff-Schoorl (M1)

Einwaage: 589,32 mg - 589,32 mg*0,816 = 480,89 mg
TS: 81,6 % - 0,816
Name ay ¢ Reduzierende Reduzierende DE-Wert
Zucker Zucker
[mI] [ml] [mg/25ml] [mg/250ml] [%]
Probe 1 13,51 11,59 29,19 291,9 60,7
Probe 2 13,49 11,61 29,25 292,5 60,8
Probe 3 13,49 11,61 29,25 292,5 60,8
Probe 4 13,49 11,61 29,25 292,5 60,8
Probe 5 13,51 11,59 29,19 291,9 60,7
Probe 6 13,50 11,60 29,22 292,2 60,8
60,8
av: Verbrauch an Natriumthiosulfat — MaR3lésung in ml im Hauptversuch
b: Verbrauch an Natriumthiosulfat — MaR3lésung in ml im Blindversuch (Blindwert =
25.10 ml)
c: ¢ [ml] = b - ay Verbrauch an Natriumthiosulfatiésung, der der Menge an reduzierenden
Zucker entspricht
TS in %: Glucosegehalt [ mg/250 ml] / Glucose (reine) [mg]

Zunachst wurden mittels eines Blindversuchs der Verbrauch an Natriumthiosulfat-Mal3lésung
(b) ermittelt. Hierfir wurden 25,0 ml der Luffschen Lésung und 25,0 ml destilliertes Wasser in
einen Erlenmeyerkolben gefillt und gemaf? der Versuchsanleitung untersucht. Dieser Vorgang

wurde einmal wiederholt.
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Es ergab sich ein Blindwert von je 25,10 ml. Im Anschluss wurden 25 ml der Luffschen Lésung
mit 25 ml der Probeldsung gemischt und nach Versuchsanleitung untersucht. Der Verbrauch an
Natriumthiosulfat—-MaRldsung in ml im Hauptversuch (a,) lag zwischen 13,49 ml und 13,51 ml.
Diese Werte wurden herangezogen, um den Verbrauch an Natriumthiosulfatidsung, der der
Menge an reduzierenden Zucker entspricht (c), zu ermitteln (c=b-a,). Es ergaben sich Werte
zwischen 11,59 ml und 11,61 ml. Die Ermittlung von c ist erforderlich, um die Menge an
reduzierenden Zuckern | aus der Tabelle (vgl. A3) abzulesen. Hierbei ist das Interpolieren
erforderlich. Fur Probe 1 von M1 lag der Verbrauch an Natriumthiosulfatidsung (c) bei 11,59 ml.
Durch Interpolieren ergibt sich ein Wert von 29,19 mg fiir die Summe von Glucose und Fructose
bezogen auf das eingesetzte Volumen von 25 ml der Probel6sung. So ergab sich ein Gehalt an
reduzierenden Zuckern bei Probe 1 von M1 von 291,9 mg/ml. Die Ermittlung des DE-Wertes
wird auf die Trockensubstanz bezogen, daher wurde die Einwaage mit 480,89 mg/250 ml ins
Verhaltnis zu den reduzierenden Zuckern mit 291,9 mg/250 ml gesetzt. Fur Probe 1 von M1
ergibt sich somit ein DE-Wert von 60,8 %. Da eine Sechsfach-Bestimmung erforderlich war,

wurde der oben beschriebene Vorgang finfmal wiederholt (Probe 2 — Probe 6).

Der Vorgehensweise wurde flir die Muster 2-7 beibehalten, um die DE-Werte zu ermitteln (vgl.
Tab. 18). Die Messergebnisse und Berechnungen finden sich im Anhang (vgl. A4). Bei Muster 4
erschienen die Werte fur die Proben im Erstversuch zu hoch. Aus diesem Grund wurden noch
weitere 6 Proben dieses Musters untersucht. Die Werte aller 12 Proben des Musters 4 waren

sich @hnlich und wiesen geringe Unterschiede auf.

Tabelle 18: DE-Werte nach Luff-Schoorl (M1-M7)

Muster X

DE-Wert
[%]
60,8
40,6
92,4
69,7
92,2
28,9
42,6

N[OOI~ WIN|F

Aus den sechs Wiederholbestimmungen fur jede Untersuchungsprobe lagen die Mittelwerte
zwischen 28,9 % (M6) und 92,4 % (M3).

5.4.3 Auswertung Messergebnisse HPLC
Mittels des eingesetzten HPLC Systems werden die DE-Werte der Muster bestimmt. Dies
erfolgt anhand des Chromatogramms, welches durch die Analyse mit HPLC erstellt wird. Im

Vorfeld der DE-Wert-Bestimmung mittels HPLC ist es erforderlich, Standardlésungen fiir die
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Kalibrierung herzustellen. So kénnen die in den Proben enthaltenen reduzierenden Zucker
identifiziert werden (vgl. Abb. 16).

] RDIA Refrectve Index Signal (D:.CHEM221...160126\FIE1SCH_SME_20160126 2016-01-26 11-07-331034-3401 0
nFIL

2
5263
2
3,
8238
%,

RT 5.614 min: Maltotriose
RT 6.260 min: Maltose
RT 7.476 min: Glucose
20000 RT 8.239 min: Fructose

BT

5
-
",
<
%

20000

10000 4

-10000

T T T T T T T T T
1 2 ] 4 5 [ 7 s ] i

Saule: VARIAN Metacarb 67H 300 x 6,5 mm PN A 5244

Abbildung 16: Chromatogramm Standardlésung

In der HPLC-Analyse konnten die vier Standardzucker Glucose, Fructose, Maltose und
Maltotriose getrennt werden. Die Retentionszeiten fir diese Zucker sind in der tabellarisch
dargestellt (vgl. Tab. 19). Fir das Oligosaccharid Maltotetrose war kein Standard verfligbar. Der

erste Peak im Chromatogramm neben der Maltotriose wurde diesem Zucker zugeordnet.

Tabelle 19: Retentionszeiten Standardlésung

Saccharid Retentionszeit
[min]
Maltotriose 5,614
Maltose 6,260
Glucose 7,476
Fructose 8,239
Sorbit 8,677

Aus den Peakflachen konnen Uber eine externe Kalibrierung die Gehalte der einzelnen
Zuckersubstanzen ermittelt werden. Der Gehalt an den jeweiligen Zuckern (Glucose, Fructose,
Maltose, Maltotriose, Sorbit) wird direkt aus der Peakflache ermittelt. Hierbei werden
Kalibriergeraden der HPLC-Analyse herangezogen (vgl. A7). Fur M1 bis M7 wurde ein
Chromatogramm erstellt (vgl. A8-Al14). Das Chromatogramm des jeweiligen Musters dient als
Grundlage zur Berechnung des DE-Wertes. Neben den Peaks gibt das Chromatogramm

Auskunft darliber, wieviel g/l an einem Saccharid in der Losung enthalten ist.
Die Berechnung des DE-Wertes wird an Muster 1 detailliert erlautert. Zun&chst wird Uber die

Kalibriergerade der Gehalt am jeweiligen Saccharid in g/l berechnet. Dies wird fur die
Kalibriergerade fir Glucose von M1 beschrieben (vgl. Abb. 17).
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Amount[g/]]

Abbildung 17: Kalibriergerade Glucose M1
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Bei der Kalibrieregeraden handelt es sich um eine lineare Funktion (y=mx+n). Durch eine

Umstellung der Formel nach x, wird der Gehalt an Glucose berechnet. Der Wert fir m ist durch

die HPLC-Kalibriertabelle vorgegeben. Der Wert fir y ermittelt sich Uber die Peakflache der

Glucose von M1 (vgl. Tab. 20). Unter Berlicksichtigung der Verdiinnung der Proben wurden die

Tabellenwerte erhalten.

Tabelle 20: Werte Chromatogramm M1

Saccharid Retentionszeit Kalibriergerade | Peakflache Gehalt Gehalt nach
Anstieg Multiplikation mit
m Y le Verdiunnungsfaktor
m (VF: 4)
[min] [NRIU*s] [9/1] lo/1]
Maltotriose 5,613 154.879,63636 67.719,9 0,43724 1,749
Maltose 6,269 156.828,06676 814.523,0 5,19373 20,775
Glucose 7,474 155.440,23977 622.136,0 4,08241 16,330
Fructose 8,173 157.038,75540 3.220,2 0,025061 0,100

Aus der Einwaage und der l6slichen Trockenmasse wird der Gehalt des Einzelzuckers im Sirup

berechnet. Es ergibt sich fur Glucose ein Wert von 31,2 g/100 g (Gl. 5-5).

Einwaage:

TS [%]: 81,6 = 0,816

Glucose: 16,330 g/1=0,01633 g/ml
Glucose 0,01633 g/ml

EinwaagesTS  0,0641409 g/mlx0,816

6,41409 g/100ml = 0,0641409 g/ml

=0,312 g/ml =31,2 g/100 ml=31,2g/100 g

(5-5)

M1 enthalt Maltotriose, Maltose, Fructose und Glucose sowie anteilig Maltotetraose, wobei

deren Anteil summarisch ermittelt wird.
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Anhand der Masse m, der molaren Masse M (vgl. A6) und der Formel zur Bestimmung der
Stoffmenge, werden die Anteile der reduzierenden Zucker im Muster M1 ermittelt. Das
Dextrose-Aquivalent gibt den Anteil reduzierender Zucker berechnet als Glucose an, daher wird
fir die Berechnung die Molare Masse M fur Glucose mit 180,16 g/mol zugrunde gelegt (vgl.
Tab. 21).

Tabelle 21: Ermittlung DE-Wert mittels HPLC am Muster M1

m M n=" m=n*M
M
[g/100g] | [g/mol] [mol] [g]

Glucose 31,2 180,16 | n=—28 0,173 mol m=0,173 mol*180,16 g/mol=31,2
180,16 g/mol

Fructose 0,2 180,16 | n=——229 0,001 mol m=0,001 mol*180,16 g/mol=0,2
180,16 g/mol

Maltose 39,7 3423 n=—2>"9_—0116 mol m=0,116 mol*180,16 g/mol=20,9
342,3 g/mol

. 3,3

Maltotriose 3,3 504,4 n=mzo,007 mol m=0,007 mol*180,16 g/mol=1,3

Maltotetraose 25,6 666,6 n=%=0,038 mol m=0,038 mol*180,16 g/mol=6,8
,6 g/mol

DE-WERT % 60,4 %

5.4.4 Korrelation und Bestimmtheitsmalf3

Der Korrelationskoeffizient ist eine statistische Grol3e, die Streudiagramme in einer einzelnen
Zahl zwischen +1 zusammenfasst. Mittels des Koeffizienten lasst sich zudem eine Aussage
daruber treffen, ob die Trendlinie einen positiven, einen neutralen oder einen negativen Verlauf
aufweist. Einen Aufwaértstrend spiegelt ein Koeffizient zwischen 0 und 1 wieder. Ein
Korrelationskoeffizient r=0 zeigt einen horizontalen Trend an und ein Abwartstrend wird mit
einem Wert zwischen -1 und 0 deutlich.

Ziel der experimentellen Untersuchungen war es, u. a. zu ermitteln, ob sich eine Methode zur
DE-Wert-Bestimmung durch eine andere Methode ersetzen lasst. Mittels des
Korrelationskoeffizienten kdnnen so Aussagen getroffen werden, ob ein Zusammenhang

zwischen den Methoden besteht.

Der Korrelationskoeffizient und das Bestimmtheitsmal3 lassen sich mittels einer Formel
berechnen (GI. 5-6 und GI. 5-8)[33]. Da es sich um ein lineares Modell handelt, l&sst sich das
Bestimmtheitsmal3 R2 durch das Quadrieren des Korrelationskoeffizienten ermitteln.
Angewendet auf die Messergebnisse, ergibt sich ein Korrelationskoeffizient von r=0,994 (Gl. 5-
7) und ein Bestimmtheitsmall R2%=0,988 (Gl. 5-8). Die ausfiihrliche Berechnung des
Korrelationskoeffizienten fir die Messergebnisse ist tabellarisch im Anhang (vgl. A16)

aufgefuhrt. Dieser sagt aus, dass die Trendlinie positiv verlauft.

38



5 Experimenteller Teil

Weiterhin wird deutlich, dass die Streuung der Messergebnisse gering ist. Diese liegen

demzufolge sehr eng an der positiven Trendlinie und die Korrelation ist stark.

L (=D =) (5-6)

r=
[0 5,09y

3.751,20 _ 3.751,20

r= J3.228,692 x/3.717,512  61,88%60,97 =0994 (5-7)
R2=0,994%=0,988 (5-8)

Die Korrelation lasst sich mittels eines Diagramms veranschaulichen (vgl. Abb. 18). Die x-Achse
zeigt die durchschnittichen DE-Werte nach Luff-Schoorl und die y-Achse zeigt die
durchschnittlichen DE-Werte nach der Standardmethode Lane-Eynon. Das Streudiagramm
zeigt deutlich, dass die DE-Werte fur M1 bis M7 einem positiv linearen Verlauf folgen und

bestétigten somit den ermittelten Korrelationskoeffizienten.

Fur das Bestimmtheitsmal kbnnen Werte zwischen 0 und 1 erzielt werden. Fir die Berechnung
des Zusammenhangs zwischen Lane-Eynon und Luff-Schoorl ergibt sich ein Bestimmtheitsmalid
von R2=0,988 und somit liegt dieser Wert sehr nah an 1. Die DE-Werte von Luff-Schoorl
entsprechen somit 98,8 Prozent den mit Lane-Eynon ermittelten. DE-Werten. Es besteht somit

ein linearer Zusammenhang. Beide Methoden eignen sich somit zur Bestimmung von DE-

Werten.
Korrelation Lane-Eynon und Luff-Schoorl
100
y = 0,9809x - 0,1889 M3,
90 r2-=0,9885 VS
__ 80
X
70
S 60 Ml/’rvm
u% 50 /
2 40 "
< e
— 30 T
2 20 M6
W
L 10
0 T T T T T T T T T 1
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Abbildung 18: Korrelation der DE-Werte versch. Zuckersirupe analysiert mit Lane-Eynon und Luff-
Schoorl
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Der Korrelationskoeffizient r fur die Messergebnisse HPLC und Lane-Eynon betragt 0,996 (Gl.
5-9 u. 5-10).[33] Der Korrelationskoeffizient zeigt an, ob die Trendlinie einen positiven,
neutralen oder negativen Verlauf aufweist. Der ermittelten Werte liegt zwischen 0 und 1,
demzufolge zeigt sich ein positiver Verlauf der Trendlinie. und eine geringe Streuung der
Messergebnisse. Diese liegen zudem sehr eng an der positiven Trendlinie und die Korrelation

ist stark.

T, (D 0i=F) (5-9)
N e

r=

3.687,68 3.687,68
r = =
/3.683,982 %,/3.717,512  60,7%60,97

=099 (5-10)

Die Korrelation lasst sich mittels eines Diagramms veranschaulichen (vgl. Abb. 19). Die x-Achse
zeigt die durchschnittlichen DE-Werte nach HPLC und die y-Achse zeigt die durchschnittlichen
DE-Werte nach der Standardmethode Lane-Eynon. Das Streudiagramm zeigt deutlich, dass die
DE-Werte fur M1 bis M7 einem positiv linearen Verlauf folgen und somit den ermittelten

Korrelationskoeffizienten bestatigten, der mit 0,996 zwischen 0 und 1 liegt.

Fir das Bestimmtheitsmalfd konnen Werte zwischen 0 und 1 erzielt werden. Fur die Berechnung
des Zusammenhangs zwischen Lane-Eynon und HPLC ergibt sich ein Bestimmtheitsmald von
R2=0,993 und somit liegt dieser Wert sehr nah an 1. Die DE-Werte von HPLC entsprechen

somit 99,3 Prozent den mit Lane-Eynon ermittelten DE-Werten. Es besteht somit ein linearer

Zusammenhang.
Korrelation Lane-Eynon und HPLC
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Abbildung 19: Korrelation der DE-Werte versch. Zuckersirupe analysiert mit Lane-Eynon und HPLC
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5.4.5 Fehlerbetrachtung der experimentellen Analyse
Die DE-Werte wurden mittels verschiedener Verfahren bestimmt. Hierbei wurde deutlich, dass
es bei den einzelnen Mustern Abweichungen gab, d. h. die mit den Methoden nach Lane-

Eynon, nach Luff-Schoorl und HPLC ermittelten Werte waren nicht identisch (vgl. Tab. 22).

Tabelle 22: Ubersicht DE-Werte Lane-Eynon, Luff-Schoorl, HPLC (M1 — M7)

n 1 2 3
DE-Wert %, [%]
Muster Lane-Eynon Luff-Schoorl HPLC ‘

M1 60,3 60,8 60,4
M2 40,7 40,6 44,0
M3 92,0 92,4 96,5
M4 62,2 69,7 62,8
M5 91,8 92,2 96,0
M6 28,6 28,9 34,2
M7 42,1 42,6 46,4

Die untersuchten Starkesirupe wiesen einen unterschiedlichen Gehalt an reduzierenden
Zuckern auf. Die Abweichungen lassen sich mittels eines Diagramms veranschaulichen (vgl.
Abb. 20).

Ersichtlich ist, dass die nach der Standardmethode Lane-Eynon und nach Luff-Schoorl
ermittelten DE-Werte bei den Mustern M1, M2, M3, M5, M6 und M7 nur geringflgig
voneinander abweichen. Bei den Mustern M2, M3, M5, M6 und M7 wurden mit HPLC deutlich
hohere DE-Werte ermittelt.

100
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i e e o [1T7T] o Lane-Eynon
R 4%:::: s NI oHPLE

50 1

DE-Wert [%)]
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Abbildung 20: Vergleich der analysierten DE-Werte mit verschiedenen Analysemethoden
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Zur Bewertung dieser statistischen Abweichungen ist daher eine Fehlerrechnung erforderlich,
bei der das arithmetische Mittel, die Varianz, der Variationskoeffizient und die

Standardabweichung zu bestimmen sind (vgl. Tab. 23).

Tabelle 23: Statistische Fehlerrechnung

Muster Arithmetisches Standard- Varianz | Variations- Fehler des Vertrauensbereich
Mittel abweichung koeffizient Mittelwerts t-Verteilung
% s s? Vk=2+100 A% -, S
X X+ t\/ﬁ
(%] [%] [%] [%] (%] [%]
M1 60,5 0,26 0,07 0,43 0,15 60,5+0,7
M2 41,8 1,93 3,74 4,62 1,12 41,8+4,8
M3 93,6 2,49 6,20 2,66 1,44 93,616,2
M4 64,9 4,17 17,37 6,43 2,41 64,9+10,4
M5 93,3 2,32 5,37 2,49 1,34 93,345,8
M6 30,5 3,18 10,12 10,43 1,84 30,5+7,9
M7 43,8 2,29 5,22 5,23 1,32 43,845,7

Fehlerberechnung am Beispiel M1

Im Rahmen der Fehlerberechnung ist die Ermittlung statistischer Grof3en erforderlich (vgl. Tab.
24) Zunachst wird das arithmetische Mittel berechnet. Beim arithmetischen Mittel handelt es
sich um den Mittelwert. Es gibt Aufschluss lber den Durchschnittswert der ermittelten DE-
Werte. Fur Muster 1 wurde:

e nach Lane-Eynon von 60,3 %,

e nach Luff-Schoorl ein DE-Wert von 60,8 % und

e mittels HPLC von 60,4 %

ermittelt.

Tabelle 24: Fehlerrechnung M1

n 1 2 3
Methode Lane-Eynon Luff-Schoorl HPLC
DE-Wert X; 60,3 60,8 60,4
Arithmetische Mittel Varianz Standardabweichung Fehler des Mittelwerts
x s* s Ax
[%] [%] [%] [%]
60,5 0,07 0,26 0,15

Der Mittelwert X betragt somit 60,5 % (Gl. 5-11 u. 5-12).[33]

)

=l
Il
e

L X (5-11)

30

X =2(60,8+ 60,3 +604) = 605 % (5-12)
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Der Varianz s2 gibt die Streuung der Messwerte x; um den Mittelwert X an (GI. 5-13 u. 5-14).[34]
Fur die Berechnung der Varianz werden somit das arithmetische Mittel und die DE-Werte

herangezogen. Fiir Muster 1 ergibt sich flir die Varianz ein Wert von 0,07 %.

s2=—— 3" (% — %)? (5-13)
s2 = i[(eo,a —60,5)% + (60,3 — 60,5)2 + (60,4 — 60,5)2] =0,07% (5-14)
Die Standardabweichung zeigt die Genauigkeit der Messungen und ermittelt sich aus dem
Radizieren der Varianz (Gl. 5-15 u. 5-16).[30][33] Die Werte der Standardabweichungen

betragen 0,26 % fir M1 und 4,17 % fir M4. Dies verdeutlicht, dass die Ergebnisse fir M1 am

genauesten sind.

s= [— Y0 (% — %)? (5-15)

n-1

s = \/g [(60,8 — 60,5)2 + (60,3 — 60,5)% + (60,4 — 60,5)2] =0,26 % (5-16)

Die Anzahl der durchgefiihrten Messungen nimmt entscheidend Einfluss auf die Genauigkeit
des Mittelwertes.[30] Der statistische Fehler des Mittelwerts dient zur Beurteilung der
Messergebnisse.[30] Fur die Berechnung des Fehlers des Mittelwerts wird die
Standardabweichung s und die Anzahl der Messergebnisse n herangezogen (Gl. 5-17 u. 5-
18).[35]

_—i— 1 n =2 _
Ax _ﬁ_\[n(n—1) 2 (i =T (5-17)
Af=%=% =0,15% (5-18)

Der Variationskoeffizient wird aus dem Quotienten des arithmetischen Mittels und der
Standardabweichung berechnet (Gl. 5-19).[34] Es handelt sich um eine Mal3zahl, die eine

Streuung unabhangig von einer Skalierung eines Merkmals beschreibt.

Vk==* 100 (5-19)
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Ist der wahre Mittelwert (uy) und die wahre Varianz (o,) unbekannt, so wird zur Schatzung des
Vertrauensbereiches der arithmetische Mittelwert (x) und die Standardabweichung (s)
herangezogen (GI- 5-20).[33] Statt der Normalverteilung, wird die ,Student“-Verteilung bzw. t-
Verteilung (vgl. A17) verwendet.

ol

H

[
gl

(5-20)

Zur Ermittlung von ,t“ werden die Freiheitsgrade f (n-1) und das Vertrauensniveau (statistische
Sicherheit S) herangezogen. Hierbei wird von einer 95%igen statistischen Sicherheit S
ausgegangen. Ubertragen auf die Auswertung ergibt sich n=3 und folglich der Freiheitsgrad f=2
und eine statistische Sicherheit von 95 %, wobei sich laut der Tabelle der t-Verteilung ein Wert
von t=4,3027 ergibt. Die Messunsicherheit fir M1 betragt bei einer 95%igen statistischen
Sicherheit +0,7 Prozent (Gl 5-21).

026 _

60,5 + 4,3027E

60,5%+0,7% (5-21)
Es zeigt sich, dass Muster 1 mit +0,7 Prozent die geringste Abweichung und Muster 4 mit
+10,4 Prozent die gréfdte Abweichung aufweisen. Hierbei ist zu berlcksichtigen, dass sich
bereits der mit Luff-Schoorl ermittelte DE-Wert bei Muster 4 deutlich von den ermittelten DE-
Werten der anderen Verfahren unterscheidet. Griinde hierfir kénnen z. B. in der
Versuchsdurchfilhrung liegen. So fiihrt ein Uberschreiten der Kochdauer zu Fehlern zwischen
0,5 % und 2 %, sofern der Anteil an reduzierenden Zuckern in der Analysesubstanz mehr als
10 % betragt. Zudem kann Kupfer(l)-oxid bei einer nicht zigigen Arbeitsweise geringfligig

oxidieren. [36]

Die Anwendung der Methoden nach Luff-Schoorl und nach Lane-Eynon weist Vor- und
Nachteile auf. Die Standardmethode Lane-Eynon ist eine einfache Messmethode, die bei einem
hohen Gehalt an reduzierenden Zuckern, im Gegensatz zu Luff-Schoorl, genauere

Messergebnisse liefert. Zudem weist die Reagenzlésung eine gute Haltbarkeit auf. [36]

Werden jedoch Ldsungen untersucht, bei denen der Zuckergehalt unbekannt ist, so ist ein
Vorversuch erforderlich, der eine Standardisierung mit Invertzucker-Standardlésung umfasst.
Anwendung findet die Methode nach Lane-Eynon bei der Analyse von Produkten mit einem

hohen Gehalt an Zucker (z. B. Zuckerribenprodukte, Starkeverzuckerungsprodukte). [36]
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Die Methode nach Luff-Schoorl weist den grof3en Vorteil der unbeschréankten Haltbarkeit der
Luffschen-Losung auf. Die Zersetzung der Zucker erfolgt aufgrund des niedrigen pH-Wertes
gleichméRiger und genauer. Dennoch kénnen Abweichungen des pH-Wertes eintreten, so dass
ungenaue Analyseergebnisse mdoglich sind. Die Methode eignet sich zur Analyse von

Lebensmitteln mit niedrigen und mittleren Gehalten an reduzierenden Zuckern. [36]

AbschlieBend lasst sich feststellen, dass die &lteren Verfahren Luff-Schoorl und Lane-Eynon
auch heute noch verwertbare Ergebnisse liefern und néherungsweise an die Werte, die mit dem
hochmodernen Mess- und Analyseverfahren HPLC ermittelt werden, heranreichen. Mit den
Verfahren lassen sich die DE-Werte niedrig bis hochverzuckerter Sirupe bestimmen. Die
chemischen Summenmethoden Lane-Eynon und Luff-Schoorl eignen sich jedoch nicht, um ein
genaues Zuckerspektrum eines Sirups zu ermitteln, da der Nachweis der einzelnen enthaltenen
Saccharide in einem Sirup damit nicht moglich ist. HPLC liefert genauere Ergebnisse zum
Zuckerspektrum, da sich mit dieser Bestimmungsmethode der prozentuale Anteil der

enthaltenen Mono-, Di- und Oligosaccharide in einem Sirup nachweisen lasst.

5.4.6 Einfluss der Zuckerzusammensetzung auf Dichte und Viskositat

5.4.6.1 Dichte

Nach Bestimmung der DE-Werte sollte geprift werden, ob sich Aussagen zum DE-Wert in
Abhéngigkeit zur Dichte und zur Viskositat treffen lassen. Und zwar war aus den HPLC-
Chromatogrammen ersichtlich, dass die Sirupe, die in annahernd gleichen DE-Wert-Bereichen
lagen, ein unterschiedliches Zuckerspektrum, d. h. eine unterschiedlich anteilige

Zusammensetzung an Zuckern, aufwiesen.

Die Dichte ist eine Stoffeinheit, die sich als Masse pro Volumen eines Stoffes definiert. Als
Einheit fur die Dichte von Feststoffen und Flissigkeiten wird Gramm pro Kubikzentimeter
(g/cm3) bzw. Gramm pro Milliliter (g/ml) verwendet. Da sich das Volumen der meisten
Substanzen in Abhangigkeit von der Temperatur andert, ist die Angabe einer Bezugstemperatur
erforderlich. Ist keine Temperatur angegeben, wird von einer Zimmertemperatur von 25°C

ausgegangen. [37]

Durch die Masse-Volumen-Bestimmung, wurde die Dichte fur die Sirupe ermittelt. Im Vorfeld
wurde das Fassungsvermogen mit Wasser eines gewahlten Behéalters bestimmt. Der Behalter
mit Wasser wurde gewogen und anschlie3end erfolgte eine Umrechnung der Einheiten Gramm
in Kubikzentimeter. Die Dichte des Wassers (0,100 g/cm?3) stellte die BezugsgrofRe dar. Dann
wurden nacheinander die Muster abgewogen und deren Dichte ermittelt aus dem Quotienten

von Masse und Volumen (vgl. Tab. 25).
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Es wurde der Zusammenhang der Dichte und der Trockensubstanz fur die Muster mit &hnlichen
DE-Wert-Bereichen betrachtet. Hierzu gehdrten M1 und M4 sowie M2 und M7. Erganzend
wurden auch die Muster M5 (93,3 %) und M6 (30,5 %) betrachtet, die stark voneinander
abweichende DE-Werte aufwiesen.

Tabelle 25: Werte fur Dichte, DE-Werte und Werte fur Trockensubstanz

Dichte DE-Wert" Trockensubstanz
[9/cm?] [%] [%]

M1 1,477 60,5 81,6

M2 1,442 41,8 82,0

M4 1,457 64,9 84,9

M5 1,363 93,3 70,8

M6 1,422 30,5 75,0

M7 1,385 43,8 82,5

Die geringste Dichte weist M5 mit 1,363 g/cm3 auf, wobei dieses Muster auch die geringste
Trockensubstanz besitzt. Es ist zudem das Muster mit dem hdchsten DE-Wert. Die hdchste
Dichte zeigt sich bei M1 mit 1,477 g/cm3. Werden die DE-Werte und die Werte fiir die Dichte

graphisch betrachtet, so ist ein proportionaler Zusammenhang nicht erkennbar (vgl. Abb. 21).

Werden die Muster betrachtet, die in einem ahnlichen DE-Wert-Bereich liegen, fallt auf, dass
die ermittelten Werte fir die Dichte von M2 (DE-Wert: 41,8 %) und M7 (DE-Wert: 43,8 %)
0,057 g/lcm? auseinander liegen, wobei M7 mit dem hdheren DE-Wert eine niedrigere Dichte
aufweist. Bei M1 (DE-Wert: 60,5 %) und M4 (DE-Wert: 64,9 %) verhdlt es sich &hnlich. M4
verfugt Uber den hoheren DE-Wert, jedoch (ber den kleineren Wert fir die Dichte. Der

Dichtewert von M4 und M1 unterscheidet sich um 0,020 g/cms.

o M5

DE-Wert [%]

M6
.

13 1,32 1,34 1,36 1,38 14 1,42 1,44 1,46 1,48 15
Dichte [g/cm?]

Abbildung 21: Zusammenhang DE-Werte und Dichte

! Mittelwert der DE-Werte aus den Methoden Lane-Eynon, Luff-Schoorl und HPLC
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5.4.6.2 Viskositat

Die Viskositdt ist eine wichtige Eigenschaft von Flissigkeiten, da diese sich in ihrer
FlieRzahigkeit unterscheiden konnen. Es gibt Flussigkeiten, die flieRen leicht und andere
wiederum, die bspw. eine dickflissige bis gelartige Konsistenz aufweisen, flieRen zah. Dieser
FlieBwiderstand wird als Viskositat definiert. Die Viskositat hangt von den Anziehungskréften
zwischen den Molekilen in einer Flissigkeit ab. Mit steigender Molekllmasse, steigt auch die
Viskositat. [37] Die Viskositat ist zudem eine GroRRe, die temperaturabhéngig ist. Fur die

Untersuchung wurde ein Rotationsviskosimeter verwendet.

Im Rahmen der experimentellen Untersuchung sollte anschlieBend Uberprift, ob ein
Zusammenhang zwischen ahnlichen DE-Wert-Bereichen und der Viskositat festzustellen ist.
Hierfir wurde die Viskositat der Muster M1 und M4, die DE-Werte von 60,5 % und 64,9 %
aufwiesen sowie die Viskositat der Muster M2 und M7, die DE-Werte von 41,8 % und 43,8 %
aufwiesen, untersucht (vgl. A18-A23). Ergédnzend wurden auch die Muster M5 (93,3 %) und M6
(30,5 %) betrachtet, die stark voneinander abweichende DE-Werte aufwiesen. Alle zwei
Sekunden erfolgte eine Messung bei 20°C, wobei insgesamt 30 Messpunkte erfasst wurden.
Der Verlauf der Viskositditsmessung wird an 15 Messpunkten graphisch dargestellt (vgl. Abb.
22).

Es zeigt sich, dass Muster M5 nach einer sehr hohen Anlaufphase, die niedrigste Viskositéat
aufweist. Die hdchste Viskositat weist Muster M4 auf. Daraus lasst sich schlussfolgern, dass
das Muster mit der héchsten Viskositét eine dickflissige Konsistenz und das Muster mit der
geringsten Viskositat eine weniger dickflissige Konsistenz aufweist. Ubertragt man dies auf die
DE-Werte, konnte die Annahme getroffen werden, dass die Viskositat mit steigendem DE-Wert
fallt. Werden die anderen Muster betrachtet, trifft diese Annahme jedoch nicht zu. Dies zeigt
sich z. B. beim Vergleich von M6 mit einem DE-Wert von 30,5 % und bei M4 mit einem DE-Wert
von 64,9 % sowie bei M5 mit einem DE-Wert von 93,3 %. Die Viskositat von M6 ist geringer als
die von M4 und nimmt hier mit steigendem DE-Wert zu. Die Viskositat von M6 ist jedoch héher

als die von M5 und nimmt hier mit steigendem DE-Wert ab.
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Abbildung 22: Verlauf der Viskositatsmessung an 15 Messpunkten

Neben den DE-Werten und der Viskositat kann auch eine weitere GrofRe betrachtet werden.

Mittels der Trockensubstanz kdnnen weitere Aussagen getroffen werden. Insgesamt wurden fur

die Viskositdt 30 Messpunkte erfasst, aus denen der Median ermittelt wurde. Der Median ist

eine statistische Grofe, die den Durchschnitt vieler Messungen angibt, bei denen Ausrei3er

auftreten. Dies war erforderlich, da mit einer konstanten Temperatur gearbeitet wurde und die

Werte fir die einzelnen Messpunkte gerade zu Beginn voneinander abwichen.

Werden die Werte fiir die Viskositat nach der Grof3e geordnet, zeigt sich, dass das Muster mit

dem kleinsten Viskositatswert, die geringste Trockensubstanz aufweist. Das Muster mit der

hdchsten Viskositat wiederum, weist auch den héchsten Wert fir die Trockensubstanz auf (vgl.

Tab. 26).

Tabelle 26: Zusammenhang Viskositat und Trockensubstanz

Muster DE-Wert Viskositat Trockensubstanz
Median

(%] (%]
M5 93,3 0,644 70,8
M6 30,5 571 zunehmende 75,0
M1 60,5 20,65 Zahflussigkeit 81,6
M2 41,8 99,20 82,0
M7 43,8 64,15 82,5
M4 64,9 174,00 84,9
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5 Experimenteller Teil

Es zeigt sich der Trend, dass die Viskositdt mit zunehmendem Trockensubstanzgehalt ansteigt
(vgl. Abb. 23). M5 weist den niedrigsten Trockensubstanzgehalt von 70,8 % und auch den
niedrigsten  Viskositatswert mit 0,644 Pa-s auf. M4 wiederum hat den hochsten
Trockensubstanzgehalt mit 84,9 % und auch die hochste Viskositat mit 174,00 Pa-s. Die
Trockensubstanzgehalte der Muster M2 und M7 liegen mit 82,0 % und 82,5 % sehr eng bei
einander. Auch die DE-Werte dieser Muster liegen mit 41,8 % und 43,8 % in einem ahnlichen
Wertebereich. Es ware daher anzunehmen, dass auch die Viskositidtswerte Parallelen

aufzeigen. Jedoch ist festzustellen, dass der Viskositatswert von M7 geringer ist als von M2.

Die Muster weisen unterschiedliche Zuckerspektren und somit Unterschiede in der GréRRe der
enthaltenen Zuckermoleklle auf, die die Werte flr Dichte und Viskositat beeinflussen. Sie
enthalten Glucose und Fructose, die jeweils nur aus einem Molekil (ein Glucose- bzw. ein
Fructosebaustein) bestehen. Des Weiteren enthalten die Sirupe Maltose, das hingegen aus
zwei Molekllen sowie Maltotriose und Maltotetraose, die als Oligosaccharide aus einer
Glucosemolekiil-Kette, bestehen. Werden fur einen Vergleich die HPLC-Werte herangezogen,
dann wird deutlich, dass die Sirupe, die einen hohen Glucose- und Fructoseanteil enthalten,
einen hohen DE-Wert aufweisen. Sie enthalten folglich weniger Molekule. Es lasst sich somit
schlussfolgern, dass die Muster, die weniger Molekile enthalten, die hdéheren DE-Werte

aufweisen.
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Abbildung 23: Viskositat und Trockensubstanz

Fir die technische Verarbeitung von Sirupen ist die Viskositat von grof3er Bedeutung. Die
Viskositat von Zuckerlésungen steigt exponentiell an, wenn die Konzentration zunimmt
(dilatantes Fluid) und fallt wiederum mit zunehmender Temperatur. [37] Ein Fluid, dessen

Viskositat abnimmt, ist strukturviskos.
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5 Experimenteller Teil

Um weitere Aussagen zur Viskositat zu treffen, wurde daher auch die Schergeschwindigkeit
betrachtet. Der Schergeschwindigkeit von Flissigkeiten gibt Auskunft dartiber, ob es sich um
strukturviskoses oder dilatantes Fluid handelt. Bei der Untersuchung der Viskositat der Muster
zeigte sich, dass dilatante Fluids also scherverdickende Fluids vorlagen. Je groRer die
Scherung ist, umso viskoser bzw. zdher ist der Sirup. Anhand der Diagramme (vgl. A24) der
Viskositatsmessung wird deutlich, dass die Viskositat nicht konstant bleibt und die Sirupe daher
nicht-newtonsch sind. Eine Zunahme der Viskositdat der Sirupe wird durch eine
Strukturveranderung bewirkt. Die einzelnen Partikel im Fluid stehen in Wechselwirkung
miteinander und verhaken. Sie konnen daher schlechter aneinander vorbei gleiten. [39] Das
Viskositatsdiagramm des Musters 5 zeigt, dass dessen Schergeschwindigkeit konstant bleibt,
daher ist davon auszugehen, dass es sich um ein newtonsches Fluid handelt. Die Konsistenz
dieses Sirups war sehr flissig und &hnelte Wasser. Zudem wies dieses Muster den geringsten

Viskositatswert mit 0,644 Pa-s auf.
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6 Fazit und Ausblick

6 Fazit und Ausblick

Warum wurde sich mit dem Thema Stérkesirupe befasst? Isoglucose wird aktuell bereits in
einer Vielzahl an Lebensmitteln und Getranken eingesetzt. Mit dem Wegfall der
Quotenregelung der EU-Zuckermarktverordnung Ende des dritten Quartals 2017 wird
angenommen, dass bei der Verarbeitung von Lebensmitteln, Zucker anteilig durch Isoglucose

substituiert wird.

Der Einsatz des Industriezuckers Isoglucose ist erforderlich, um der Nachfrage der
Konsumenten zu entsprechen. Diese wollen Lebensmittel in einer gleichbleibenden Qualitat und
mit einem charakteristischen Geschmack und Aussehen sowie langer Haltbarkeit kaufen.
Diesen Wiunschen kann nur entsprochen werden, wenn die Lebensmittel entsprechend
technisch bearbeitet werden, wobei dies den Einsatz verschiedener Stoffe und Zutaten bei der
Verarbeitung bedingt. Der Einsatz von Zucker und Zuckeralternativen ist daher aus der
Lebensmittelindustrie kaum wegzudenken und aus industrieller Sicht auch erforderlich, um die

Kriterien, die die Verbraucher an verarbeitete Lebensmittel stellen, zu erfiillen.

Aus industrieller und wirtschaftlicher Sicht ist die Verwendung von Starkesirupen von Vorteil, da
bereits durch einen geringen Rohstoffeinsatz, eine hohe Suf3e erzielt wird und dieser auch uber
andere funktionelle Eigenschaften verfugt. Zudem wabhrt sich die Industrie Unabhéangigkeit (z. B.
vor Ernteausfallen, vor Preissteigerungen auf dem Weltmarkt). Biotechnologisch steht Mais
preiswert und maRgeschneidert zur Verfligung. Starkesirupe stellen daher eine preiswerte

Alternative zur Raffinade dar.

Starkesirupe muissen mindestens einen DE-Wert von 20 Prozent aufweisen, wobei das
Zuckerspektrum des jeweiligen Starkesirups variieren kann. Das Zuckerspektrum gibt Auskunft
Uber die Zusammensetzung der Sirupe und somit Uber den prozentualen und mengenmaRigen
Anteil der einzelnen Zucker im Sirup. Zur Bestimmung der DE-Werte werden in der Praxis
verschiedene Methoden angewandt. Im Rahmen der experimentellen Untersuchung wurden
DE-Werte von Starkesirupen mit einem unbekannten Zuckerspektrum untersucht. Hierbei zeigte
sich, dass fur die DE-Wert-Bestimmung niedrig bis hochverzuckerter Starkesirupe verschiedene
Verfahren eingesetzt werden kénnen, wobei sich die Genauigkeit der Ergebnisse unterschied.
Es wurde sich auf die chemischen Summenmethoden Lane-Eynon und Luff-Schoorl sowie auf

die chromatographische Bestimmungsmethode HPLC beschrankt.
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6 Fazit und Ausblick

Die standardisierte Summenmethode Lane-Eynon lieferte aussagekraftige Ergebnisse zum DE-
Wert des jeweiligen Starkesirups, jedoch war mit dieser Methode eine genaue Bestimmung des
Zuckerspektrums nicht mdglich. Bei der DE-Wert-Bestimmung nach Luff-Schoorl war es
maoglich, die reduzierenden Monosaccharide Glucose und Fructose zu bestimmen. Mittels der
chromatographischen Bestimmungsmethode lieBen sich detaillierte Aussagen zum
Zuckerspektrum treffen. So war der prozentuale Anteil an Monosacchariden (Glucose und
Fructose), an Disacchhariden (Maltose) und an Oligosacchariden (Maltotriose, Maltotetraose)
nachweisbar. Die Methoden unterscheiden sich nicht nur vom zeitlichen Aufwand her, sondern
auch von der Art der Versuchsdurchfilhrung sowie vom eingesetzten Material (z. B. Geréte,
Chemikalien). Dennoch zeigten sich bei den ermittelten DE-Werten nur geringe Abweichungen
zwischen den Messmethoden. Es stellte sich heraus, dass die standardisierte Methode nach
Lane-Eynon, aussagekréftige Ergebnisse lieferte und auch im starken Zusammenhang mit den
anderen Bestimmungsmethoden steht. Ein Nachteil der Methode war, dass eine Bestimmung
des Zuckerspektrums nicht mdglich war, da die Mono-, Di- und Oligosaccharide nicht einzeln
nachweisbar waren. Dies ist aus industrieller und wirtschaftlicher Sicht jedoch erforderlich, um
den Einsatz von Stéarkesirupen in einem Lebensmittel abzustimmen. So soll aus ékonomischer

Sicht durch einen geringen Rohstoffeinsatz, ein bestmogliches Ergebnis erzielt werden.

Die Auseinandersetzung mit Zucker und Zuckeralternativen ist auch zukinftig fur die
Lebensmittelindustrie von Relevanz, wobei die kritische Betrachtung gesundheitlicher Risiken,
die womdglich von Starkesirupen ausgehen, zunehmen wird. In den USA wird bereits seit
Jahren der Industriezucker HFCS eingesetzt und Studien zu dessen gesundheitlichen Risiken
durchgefuhrt. Der High Fructose Corn Syrup zeichnet sich durch einen hohen Fructoseanteil
aus und substituierte einen hohen Anteil an Zucker in verarbeiteten Lebensmitteln.
Starkesirupe, die aus Mais gewonnen werden, stehen dort im Verdacht,
Stoffwechselerkrankungen wie Fettleibigkeit zu férdern. Es ist davon auszugehen, dass sich im
europdischen Raum und insbesondere in Deutschland mit den Risiken, die womdglich vom

Industriezucker ausgehen, befasst wird.
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Al: Gerate und Chemikalien

Gerat/Chemikalie Hersteller

Lane-Eynon
Fehling | Roth
Fehling Il Roth
Methylenblau
Analysenwaage
Heizplatte
Stoppuhr
Siedesteine
Eppendorf-Pipette
Vollpipetten (10 ml, 15 ml, 20 ml und 25 ml)
Erlenmeyerkolben 300 ml
500 ml Messkolben
25 ml Birette

Luff Schoorl
Citronensaure Roth
Natriumcarbonat Roth
Kupfer(Il)sulfat Roth
Kaliumjodid Roth
25%ige Schwefelsaure Roth
1%ige Starkelésung Roth
Natriumthiosulfat-MafR3ldsung 0,1 mol/l Roth

Titrationssystem bis 50 ml

Schott Titronic 97

Heizplatte

Kuhlwasserbad

Ruchflukihler mit Schliff

250 ml Messkolben

Vollpipetten (10 ml, 25 ml)

300 ml Erlenmeyerkolben mit Schliff

Pipette

Stoppuhr

Siedesteine

HPLC

HPLC System

Agilent 1100 Series

Detektor RID

G 1362A

Software

ChemStation Edition
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Anhang

A2: Messergebnisse Lane-Eynon

Verbrauch an Standard-Glucoselésung: 24,2 ml

Verbrauch an
Probeldsung

DE-Wert?

EW TS [%] —
1.Probe | 2.Probe 1.Probe 2. Probe (nJ=CZ)
24,2ml1%0,6¥500ml*100 24,2ml1%0,6¥500ml*100

: g =60.3 - . =60,3

M1 6,0462g/500ml 81,6 24.4 24,4 24,4ml*6,0462g+81,6 ! 24,4ml*6,0462g+81,6 ! 60.3%
24,2ml*0,6*500ml*100_40 6 24,2ml*0,6*500m1*100_4o 7

M2 9,0109¢g/500ml 82 24,2 24,15 24,2ml%9,0109g*82 ' 24,15ml*9,0109g+82 ’ 40,7%
24,2ml*0,6*500m1*100_92 0 24,2m1>k0,6*500m1*100_92 0

M3 4,3479/500ml 75 24,2 24,2 24,2ml*4,347g%75 ’ 24,2ml*4,347g+75 ! 92.0%
24,2ml*0,6*500ml*100_62 > 24,2ml*0,6*500m1*100_62 °

M4 5,076g/500ml 84,9 27,1 27,1 27,1ml+5,076g+84,9 ’ 27,1ml1+5,076g+84,9 ' 62,2%
24,2ml*0,6*500ml*100_91 8 24,2ml*0,6*500m1*100_91 8

M5 4,5974/500ml 70,8 24,3 24,3 27,1ml%4,5974g%70,8 ! 27,1ml%4,5974g*70,8 ! 91,8%
24,2ml*0,6*500ml*100_28 6 24-,2ml*0,6*500m1*100_28 5

M6 13,88049/500ml 75 24.4 24,5 24,4ml*13,8804g+75,1 ! 24,5ml*13,8804g+75,1 ! 28 6%
24,2ml*0,6*500ml*100_41 9 24,2m1*0,6*500m1*100_42 °

M7 8,54009/500ml 82,5 24,6 24,4 24,6ml«8,54g*82,5 ’ 24,4ml«8,54g+82,5 ’ 42.1%

2 Werte wurden auf eine Stelle nach dem Komma gerundet.
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Anhang

A3:  Tabelle zur Ermittlung des Gehaltes an Glucose und Fructose sowie Lactose bzw.
Maltose — Luffsche Lésung, 10min Kochzeit

Quelle: [30] Matissek, R./ Schnepel, F.-M./Steiner, G.: Lebensmittelanalytik: Grundzige-
Methoden-Anwendungen, 2. Auflage, Springer-Verlag Berlin 1992, S. 130

c I L M
[mi] [mg] A [mg] A [mg] A
1 24 2,4 3,6 3,7 3,9 3,9
2 4,8 2,4 7,3 3,7 7,8 3,9
3 7,2 2,5 11,0 3,7 11,7 3.9
4 9,7 2,5 14,7 3,7 15,6 4,0
5 12,2 2,5 18,4 3,7 19,6 3,9
6 14,7 25 22,1 3,7 23,5 4,0
7 17,2 2,5 25,8 3,7 27,5 4,0
8 19,8 2,6 29,5 3,7 31,5 4,0
9 22,4 2,6 33,2 3,8 35,5 4,0
10 25,0 2,6 37,0 3,8 39,5 4,0
11 27,6 2,7 40,8 3,8 43,5 4,0
12 30,3 2,7 44,6 3,8 47,5 4,1
13 33,0 2,7 48,4 3,8 51,6 4,1
14 35,7 2,8 52,2 3,8 55,7 4,1
15 38,5 2,8 56,0 3,9 59,8 4,1
16 41,3 29 59,9 3,9 63,9 4,1
17 44,2 29 63,8 3,9 68,0 4,2
18 47,1 29 67,7 4,0 72,2 4,3
19 50,0 3,0 71,7 4,0 75,5 4,4
20 53,0 3,0 75,7 4,1 80,9 4,5
21 56,0 3,1 79,8 4,1 85,4 4,6
22 59,1 3,1 83,9 4,1 90,0 4,6
23 62,2 88,0 94,6

o

Verbrauch an Natriumthiosulfat-Maflésung (0,1 mol/l), der der Menge an reduzierenden
Zuckern entspricht

Glucose, Fructose als Invertzucker: CgH1,0¢

Lactose, wasserfrei: C1oH»,011

Maltose, wasserfrei: C1oH201,

Differenz zum nachstehenden Wert der Spalte

>z~
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A4: Messergebnisse Luff-Schoorl

Analyse von Muster 1

Einwaage: 589,32 mg - 589,32 mg*0,816 = 480,89 mg/250 ml Wasser

TS: 81,6 % - 0,816
Name ay c Gehalt an Glucose und Fructose Zuckergehalt
in ml in ml in mg/25ml in mg/250ml in %
Probe 1 13,51 11,59 29,19 291,9 60,7
Probe 2 13,49 11,61 29,25 292,5 60,8
Probe 3 13,49 11,61 29,25 292,5 60,8
Probe 4 13,49 11,61 29,25 292,5 60,8
Probe 5 13,51 11,59 29,19 291,9 60,7
Probe 6 13,50 11,60 29,22 292,2 60,8
X (n=¢) 60,8
Analyse von Muster 2
Einwaage: 594,40 mg - 594,40 mg*0,82 = 487,41 mg/250ml Wasser
TS: 82,0 % - 0,820
Name ay c Gehalt an Glucose und Fructose Zuckergehalt
in ml inml in mg/25ml in mg/250ml in %
Probe 1 17,09 8,01 19,83 198,3 40,7
Probe 2 17,12 7,98 19,75 197,5 40,5
Probe 3 17,08 8,02 19,85 198,5 40,7
Probe 4 17,09 8,01 19,83 198,3 40,7
Probe 5 17,10 8,00 19,80 198,0 40,6
Probe 6 17,11 7,99 19,77 197,7 40,6
X (n=6) 40,6
Analyse von Muster 3
Einwaage: 300,03 mg - 300,03mg*0,75 = 225 mg/250ml Wasser
TS: 75,0 % - 0,750
Name ay c Gehalt an Glucose und Fructose Zuckergehalt
in ml inml in mg/25ml in mg/250ml in %
Probe 1 16,70 8,40 20,84 208,4 92,6
Probe 2 16,71 8,39 20,81 208,1 92,5
Probe 3 16,75 8,35 20,71 207,1 92,0
Probe 4 16,71 8,39 20,81 208,1 92,5
Probe 5 16,72 8,38 20,79 207,9 92,4
Probe 6 16,70 8,40 20,84 208,4 92,6
X (n=6) 92,4
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Analyse v

on Muster 4

Einwaage:

572,25 mg - 572,25 mg*0,849 = 485,84 mg/250ml Wasser
b = Blindwert = 25.61ml

TS: 84,9 % > 0,849
Name ay c Gehalt an Glucose und Fructose | Zuckergehalt
in ml in ml in mg/25ml in mg/250m| in %
Probe 1 12,26 13,35 33,94 339,4 69,9
Probe 2 12,31 13,30 33,81 338,1 69,6
Probe 3 12,25 13,36 33,97 339,7 69,9
Probe 4 12,32 13,29 33,78 337,8 69,5
Probe 5 12,31 13,30 33,81 338,1 69,6
Probe 6 12,25 13,36 33,97 339,7 69,9
Probe 7 12,31 13,30 33,81 338,1 69,6
Probe 8 12,26 13,35 33,94 339,4 69,9
Probe 9 12,25 13,36 33,97 339,7 69,9
Probe 10 12,31 13,30 33,81 338,1 69,6
Probe 11 12,32 13,29 33,78 337,8 69,5
Probe 12 12,31 13,30 33,81 338,1 69,6
X (n=12) 69,7
Analyse von Muster 5
Einwaage: 353,81 mg - 353,81mg*0,708 = 250,5 mg/250ml Wasser
TS: 70,8 % - 0,708
Name ay c Gehalt an Glucose und Fructose | Zuckergehalt
in ml in ml in mg/25ml in mg/250ml in %
Probe 1 15,79 9,31 23,21 232,1 92,7
Probe 2 15,85 9,25 23,05 230,5 92,0
Probe 3 15,86 9,24 23,02 230,2 91,9
Probe 4 15,82 9,28 23,13 231,3 92,3
Probe 5 15,83 9,27 23,10 231,0 92,2
Probe 6 15,84 9,26 23,08 230,8 92,1
X n=e) 92,2
Analyse von Muster 6
Einwaage: 307,9 mg - 307,5mg*0,75 = 230,93 mg/250ml Wasser
b = Blindwert = 25.81ml
TS: 75,0 % - 0,750
Name ay c Gehalt an Glucose und Fructose Zuckergehalt
in ml inml in mg/25ml in mg/250ml in %
Probe 1 23,06 2,75 6,60 66,0 28,6
Probe 2 22,98 2,83 6,79 67,9 29,4
Probe 3 23,09 2,72 6,52 65,2 28,2
Probe 4 23,05 2,76 6,62 66,2 28,7
Probe 5 23,02 2,79 6,69 66,9 29,0
Probe 6 22,97 2,84 6,81 68,1 29,5
X (n=6) 28,9
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Analyse von Muster 7

Einwaage: 600,35 mg - 600,35 mg*0,825 = 495,28 mg/250ml Wasser

TS: 82,5 % > 0,825
Name ay c Gehalt an Glucose und Fructose | Zuckergehalt
in ml in ml in mg/25ml in mg/250m| in %
Probe 1 17,32 8,49 21,07 210,7 42,5
Probe 2 17,20 8,61 21,39 213,9 43,2
Probe 3 17,25 8,56 21,26 212,6 42,9
Probe 4 17,30 8,51 21,13 2113 42,7
Probe 5 17,40 8,41 20,86 208,6 42,1
Probe 6 17,36 8,45 20,97 209,7 42,3
% (=) 42,6

av: Verbrauch an Natriumthiosulfat — Maf3l6sung in ml im Hauptversuch

b: Verbrauch an Natriumthiosulfat — MaRlésung in ml im Blindversuch (Blindwert = 25.10ml )

¢ [ml]: b -ay

Verbrauch an Natriumthiosulfatldsung, der der Menge an reduzierenden Zucker entspricht
TS in % : Glucosegehalt [ mg/250ml] / Glucose (reine) [mg]
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A5: Bestimmung durch HPLC

Probe Einwaage TS Glucose Fructose Maltose Maltotriose Malto-

[9] [%] [9/1] [9/1] [9/1] [9/1] tetraose
[9/1]

M1 6,41409 81,6 4,08241 0,025061 5,19373 0,43724 -
VF: 4 16,330 0,100 20,775 1,749 -
g/100g 31,2 0,2 39,7 3,3 25,6
M2 6,32086 82,0 2,14902 0,02366 1,78771 1,62826 -
VF: 4 8,596 0,095 7,151 6,513 -
g/100g 16,6 0,2 13,8 12,6 56,8
M3 2,31322 75,0 3,6011 0,4672 0,1607 0,031314 -
VF: 4 14,404 1,869 0,643 0,125 -
g/100g 83,0 10,8 3,7 0,7 1,8
M4* 6,67777 84,9 3,9916 1,14005 5,15163 0,03459 -
VF: 4 15,966 4,560 20,607 0,138 -
g/100g 28,2 8,0 36,3 0,2 25,1
M5 4,88800 70,8 4,46512 3,59284 0,32468 0,07455 -
VF: 4 17,860 14,371 1,299 0,298 -
g/100g 51,6 41,5 3,8 0,9 2,2
M6 4,531 75,0 0,2372 0,1379 0,8534 1,38533 -
VF: 4 0,949 0,552 3,414 5,541 -
g/100g 2,8 1,6 10,0 16,3 69,3
M7 5,034 82,5 2,03622 0,01608 1,55925 1,21249 -
VF: 4 8,145 0,064 6,237 4,850 -
g/100g 19,6 0,2 15,0 11,7 53,5

*Muster 4 enthielt neben den aufgefuhrten reduzierenden Zuckern auch noch Sorbit (2,2 g/100 g).

AG: Molare Masse von reduzierenden Zuckern

Molmasse

[g/mol]
Glucose 180,16
Fructose 180,16
Maltose 342,30
Maltotriose 504,40
Maltotetraose 666,60
Sorbit 182,17

A.5/A.6
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A7:. Retentionszeiten und Kalibriergeraden

RT Sig Lvl Amocunt Area Rsp.Factor Ref ISTD # Compound
fg/1]
------- e e el B il Rt Babatll Bl Bttt it it
5.614 1 1 1.00000 1.51630e5 6.59500e~6 No No Maltotriose
2 2.00000 3.08400e5 6.48508e-6
3 3.00000 4.64130e5 6.46371e-06
4 4,00000 6.19590e5 6.45588Be-6
5 5.00000 7.75840e5 6.44463e-6
6.260 1 1  1.00000 1.58103e5 6.32499e-6 No No Maltose
2 2.00000 3.13641e5 6.37671le-6
3 3.00000 4.69850e5 €.38502e-6
4 4.00000 6.27634e5 6.37314e-6
5 5.00000 7.84014e5 6.37744e-6
7.476 1 1 1.00000 1.54296e5 6.48104e-6 No No Glucaose
2 2,00000 3.10384e5 6.44363e-6
3 3.00000 4.65595e5 6.44337e-6
4 4.00000 6.21706e5 6.433%0e-6
5 5.00000 7.78107e5 6.42585e-6
8.239 1 1 1.00000 1.56585e5 6.38632e-6 No No Fructose
2 2.00000 3.13444e5 6.38072e-6
3 3.0000C 4.70343e5 6.37832e-6
4 4.00000 6.27547e5 6.37402e-6
5 5.00000 7.86488e5 6.35738e-6
8.677 1 1 1.00000 1.58260e5 6.31872e-6 No No Sorbit
2 2.00000 3.17142e5 6.30632e-6
3 3.00000 4.77626e5 6.28107e-6
4 4.00000 6.3646Be5 6,2846Be-6
5 5.000C00 8.11111e5 6.16438e-6
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Calibration Curves
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Maltotriose at exp. RT: 5.614
RID1 A, Refractive Index Signal
Correlation: 0.99999
Residual Std. Dev.: 1920.33153
Formula: y = mx

m: 154879.63636

X: Amount

y: Area

Maltose at exp. RT: 6.260
RID1 A, Refractive Index Signal
Correlation: 1.00000
Residual Std. Dev.: 732.71878
Formula: y = mx

m: 15682B.06676

X: Amount

y: Area

Glucose at exp. RT: 7.476
RID1 A, Refractive Index Signal
Correlation: 1.00000
Residual Std. Dev.: 852.33404
Formula: y = mx

m: 155440.23977

X: Amount

y: Area

Fructose at exp. RT: 8.239
RID1 A, Refractive Index Signal
Correlation: 1.00000
Residual Std. Dev.: 901.12871
Formula: y = mx

m: 157038.75540

x: Amount

y: Area

Sorbit at exp. RT: 8.677
RID1 A, Refractive Index Signal
Correlation: 0.9999%
Residual Std. Dev.: 5908.77059
Formula: y = mx

m: 160488.16364

x: Amount

y: Area

A7
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A8: Chromatogramm M1

Acg. Operator : SYSTEM Seq. Line : 47
Acgq. Instrument : LC1108 mit RID Location : Vial 46
Injection Date : 1/27/2016 5:02:19 PM Inj : 1
Inj volume : 10.8 pul
Method : D:\CHEM32\DATA\PIETSCH_SMB_20168126\PIETSCH_SMB_20160126 2016-61-26 11-07-
33\ZUCKERMALTOTRIMALTOGLUCFRUCSOR_20160126.M (Sequence Method)
Last changed : 1/27/2016 4:03:13 PM by SYSTEM
RID1 A, Refractive index Signal (D:\CHEM32\... 160126\PIETSCH_SME_20180126 2016-01-26 11-07-331046-4701.0)
nRIU B
] o
50000
-
S
: ~
40000
30000 |
1 o~
5
. ~t
20000 -
10000 - \ -
d Y\ E_
1 w
1 3 8% 38 8 & g2 2 3 38 2 3
{ 8 RE= S @ ERE R \/\ o 8§
o+— OPT——— S 22T T N B
1 T T T T T T T T T T
0 1 2 3 4 s & 7 8 g min
M1
Saccharid | Retentionszeit Kalibriergerade Peakflache Gehalt Gehalt nach
Anstieg Multiplikation mit
m y X = y Verdinnungsfaktor
m (VF: 4)
[min] [NRIU*s] (9/1] [o/]
Maltotriose 5,613 154.879,63636 67.719,9 0,43724 1,749
Maltose 6,269 156.828,06676 814.523,0 5,19373 20,775
Glucose 7,474 155.440,23977 622.136,0 4,08241 16,330
Fructose 8,173 157.038,75540 3.220,2 0,025061 0,100

A.8
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A9:

Acq. Operator

Acq. Instrument :

Injection Date
Method

Last changed

Chromatogramm M2

: SYSTEM

LC110@ mit RID

: 1/27/2016 5:24:31 PM

Seq. line : 48
Location :
Inj : 1
Inj Volume :

vial 47

16.@ pl

+ Di\CHEM32\DATA\PIETSCH_SMB_2016€126\PIETSCH_SMB_20160126 2016-01-26 11-87-
33\ZUCKERMALTOTRIMALTOGLUCFRUCSOR_2016@126.M (Sequence Method)
1 1/27/2016 4:03:13 PM by SYSTEM

RID1 A, Refractive Index Signal (D:\CHEM32\... 160126\PIETSCH_SMB_20160126 2016-01-26 11-07-33'047-4801 .D)
nRIU g
35000i :
30000 -
25000 °
*
20000 - §
15000
10000 y
5000 -
5 E3EES & g &g & S
ot S o SR b oo S St + 22
T T T i 1 1 | T
0 1 2 3 4 5 7 8 2] mir|
M2
Saccharid Retentionszeit Kalibriergerade | Peakflache Gehalt Gehalt nach
Anstieg Multiplikation mit
m y le Verdinnungsfaktor
m (VF: 4)
[min] [NRIU*s] [9/1] [a/l]
Maltotriose 5,620 154.879,63636 252.185,0 1,62826 6,513
Maltose 6,270 156.828,06676 267.817,0 1,78771 7,151
Glucose 7,7476 155.440,23977 334.044,0 2,14902 8,596
Fructose 8,219 157.038,75540 | 3.715,00537 0,02366 0,095

A9
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A10: Chromatogramm M3

Acq. Operator : SYSTEM Seq. Line : 36
Acq. Instrument : LC1102 mit RID Location : vial 36
Injection Date : 1/26/2816 5:37:29 PM Inj: 1
Inj Volume : 10.8 pl
Acg. Method 1 D:\CHEM32\DATA\PIETSCH_SMB_20168126\PIETSCH_SMB_20160126 2016-01-26 11-87-
33\ZUCKER®.6ML-MIN_KALIQ,25-6G-L_20160126.M
Last changed 1 1/26/2016 3:47:11 PM by SYSTEM
Analysis Method : C:\CHEM32\1\METHODS\ZUCKERMALTOTRIMALTOGLUCFRUCSOR_20160126.M
Last changed ¢ 1/27/2016 8:38:26 AM by SYSTEM

Additional Info : Peak(s) manually integrated
RID1 A, Refractive Index Signal (D:\CHEM32\... 160126\PIETSCH_SMB_20160126 2016-01-26 11-07-331036-3601.D)

nRIU ] o

35000
30000 -
25000 -
20000 , '
15000
10000 -]

5000

-500C
-10000 T T T T 7 T T T T .
o 1 2 3 4 5 [+ 7 8 9 mir|
M3
Saccharid Retentionszeit Kalibriergerade Peakflache Gehalt Gehalt nach
Anstieg Multiplikation mit
m y x:l Verdiunnungsfaktor
m (VF: 4)
[min] [NRIU*s] [9/1] [9/]
Maltotriose 5,494 154.879,63636 | 4.849,86182 0,031314 0,125
Maltose 6,275 156.828,06676 25.198,4 0,16075 0,643
Glucose 7,475 155.440,23977 559.601,0 3,6011 14,404
Fructose 8,236 157.038,75540 73.368,4 0,4672 1,869

A.10
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Al1l: Chromatogramm M4

Acq. Operator

Acq. Instrument :

Injection Date
Method

Last changed

: SYSTEM Seq. Line : 49
LC1108 mit RID Location : vial 48

1 1/27/20916 5:46:44 PM Inj : 1
Inj Volume : 10.6 pl

: D:\CHEM32\DATA\PIETSCH_SMB_20160126\PIETSCH_SMB_20160126 2016-91-26 11-07-
33\ZUCKERMALTOTRIMALTOGLUCFRUCSOR_20160126.M {Sequence Method)

1 1/27/2016 4:@3:13 PM by SYSTEM

RID1 A, Refractive Index Signal {D:\CHEM32\...160126\PIETSCH_SMB_20160126 2016-01-26 11-07-33W48-4901.D)

I nRW @
1 I
50000;
g
1 P~
40000 {\
30000 -
5
1 <
20000
g
€K
10000 \ /
\ 3 / 2
@ ©
Ty oo 2 Q2 2 8 \A \ / W
{ N o QN = N o~ o
o+ P =P 7T : S e -
| T T T T L I T i T T
3] 1 2 3 4 S I 8 8 miry
M4
Saccharid Retentionszeit Kalibriergerade | Peakflache Gehalt Gehalt nach
Anstieg Multiplikation mit
m y le Verdinnungsfaktor
m (VF: 4)
[min] [NRIU*s] [9/1] [9/1]
Maltotriose 5,494 154.879,63636 53.216,0 0,03459 0,138
Maltose 6,275 156.828,06676 807.921,0 5,15163 20,607
Glucose 7,475 155.440,23977 620.456,0 3,99160 15,966
Fructose 8,236 157.038,75540 179.032,0 1,14005 4,560
Sorbit 8,678 160.488,16364 50.659,9 0,31637 1,265

A.ll
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Al12: Chromatogramm M5

Acq. Operator

Acq. Instrument :

Injection Date
Acq. Method
Last changed

Analysis Method
Last changed

Additional Info :

1 SYSTEM Seq. Line : 37
LC11e9 mit RID Location : Vial 37
1 1/26/2016 5:59:41 PM Inj : 1

Inj volume : 18.9 pl
: D:\CHEM32\DATA\PIETSCH SMB_20169126\PIETSCH_SMB_20160126 2016-01-26 11-07-
33\ZUCKER@.6ML-MIN_KALI®,25-6G-L_20160126.M
1 1/26/2016 3:47:11 PM by SYSTEM
¢ C:\CHEM32\1\METHODS\ZUCKERMALTOTRIMALTOGLUCFRUCSOR_28160126.M
1 1/27/20816 8:38:26 AM by SYSTEM
Peak(s) manually integrated

RID1 A, Refractive Index Signal (DACHEMB32\...160126\PIETSCH_SMB_20160126 2016-01-26 11-07-33\037-3701.0)
nRIW | @
400002 3
30000 - A
20000;
10000 - ©
A &
4 A - N
_ Fe & \
I \
wx” \
0 - \/{,—4{___ H/}“ r i \—Rj e
10000 | ‘ ; ,
o 2 4 6 8 mir|
M5
Saccharid Retentionszeit Kalibriergerade | Peakflache Gehalt Gehalt nach
Anstieg Multiplikation mit
m y le Verdinnungsfaktor
m (VF: 4)
[min] [NRIU*s] [9/1] [o/1]
Maltotriose 5,501 154.879,63636 11.547,7 0,07455 0,298
Maltose 6,279 156.828,06676 50.918,6 0,32468 1,299
Glucose 7,476 155.440,23977 694.059,0 4,46512 17,860
Fructose 8,241 157.038,75540 564.214,0 3,59284 14,371

A.12
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A13: Chromatogramm M6

Acg. Operator
Acqg.

Acqg. Method

Last changed

Analysis Method :

Last changed

Additional Info :

Instrument
Injection Date

¢ SYSTEM Seq. Line :
¢ LC1100 mit RID Location
1/26/2016 6:21:51 PM Inj

Inj Vclume :

38

: Vial 38

1
10.0 nl

: D:\CHEM32\DATA\PIETSCH_SMB_ZOIGO126\PIETSCH_SMB_20160126 2016-01-26 11-
07-33\ZUCKERO, 6ML-MIN_KALIO, 25-6G-L_20160126.M
1/26/2016 3:47:11 PM by SYSTEM

1/27/2016 8:38:26 AM by SYSTEM

Peak(s) manually integrated

C:\CHEM32\1\METHODS\ ZUCKERMALTOTRIMALTOGLUCFRUCSOR_20160126.M

RID1 A, Refractive Index Signal (D\CHEM32\...160126\PIETSCH_SMB_20160126 2016-01-26 11-07-33\038-3801.D)

nRIU | T§§ o
25000 - R
20000
15000
10000
1
5000 - ©
] 5
] N .
N o
0 1 i : t
0 é A‘1 ‘ T é min
M6
Saccharid Retentionszeit Kalibriergerade | Peakflache Gehalt Gehalt nach
Anstieg Multiplikation mit
m y le Verdinnungsfaktor
m (VF: 4)
[min] [NRIU*s] [9/1] [9/1]
Maltotriose 5,623 154.879,63636 214.560,0 1,38533 5,541
Maltose 6,274 156.828,06676 133.845,0 0,8534 3,414
Glucose 7,476 155.440,23977 36.877,0 0,23724 0,949
Fructose 8,237 157.038,75540 | 2.165,86230 0,137919 0,552

A.13
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Al4: Chromatogramm M7

Acq. Operator : SYSTEM Seq. Line : 39
Acq. Instrument : LC11€0 mit RID Location : vial 39
Injection Date : 1/26/2016 6:44:95 PM Inj: 1
Inj Volume : 10.8 ul
Acg. Method ! D:\CHEM32\DATA\PIETSCH_SMB_22160126\PIETSCH_SMB_20160126 2016-01-26 11-07-
33\ZUCKER@. 6ML -MIN_KALI®, 25-6G-L_20160126.M
Last changed 1 1/26/2016 3:47:11 PM by SYSTEM
Analysis Method : C:\CHEM32\1\METHCDS\ZUCKERMALTOTRIMALTOGLUCFRUCSOR_20160126 . M
Last changed 1 1/27/2016 8:38:26 AM by SYSTEM

Additional Info : Peak(s) manually integrated
RID* A, Refractive Index Signal (D:ACHEM32\...160126\PIETSCH_SMB_20160126 2016-01-26 11-07-331039-3801.0)

nRIU | 5
F R
o
e
A
4 , \ |
20000 - ‘ )] \
! mn
Vo
f |
15000 — 1 §
] | s
.
1. b
10000 - \ I
5000
0 _— I
T T T T T T T T T T T
0 1 2 3 4 5 8 7 8 g min
M7
Saccharid Retentionszeit Kalibriergerade | Peakflache Gehalt Gehalt nach
Anstieg Multiplikation mit
m y le Verdinnungsfaktor
m (VF: 4)
[min] [NRIU*s] [9/1] [9/M
Maltotriose 5,614 154.879,63636 187.789,0 1,21249 4,850
Maltose 6,265 156.828,06676 244.534,0 1,55925 6,237
Glucose 7,471 155.440,23977 316.511,0 2,03622 8,145
Fructose 8,086 157.038,75540 | 2.576,75977 0,01608 0,064

A.14
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A15: Messergebnisse HPLC

Glucose Fructose Maltose Maltotriose Maltotetraose DE-§Vert

[g/100g] | [in %] | [9/100g] | [in %] [9/1009g] [in %] | [g9/100g] | [in %] | [g/100g] | [in %] [in %]
M1 31,2 31,2 0,2 0,2 39,7 20,9 3,3 1,2 25,6 6,9 60,4
M2 16,6 16,6 0,2 0,2 13,8 7,3 12,6 4,5 56,8 15,4 44,0
M3 83 83 10,8 10,8 3,7 1,9 0,7 0,3 1,8 0,5 96,5
M4* 28,2 28,2 8,0 8,0 36,3 19,1 0,2 0,1 25,1 5,2 62,8
M5 51,6 51,6 41,5 41,5 3,8 2,0 0,9 0,3 2,2 0,6 96,0
M6 2,8 2,8 1,6 1,6 10 5,3 16,3 5,8 69,3 18,7 34,2
M7 19,6 19,6 0,2 0,2 15 7,9 11,7 4,2 53,5 14,5 46,4

*Muster 4 enthielt 2,2 g/ 100 g Sorbit, dies entspricht 2,2 %.
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A16: Berechnung Korrelationskoeffizient r

S (=% (¥i—Y)

r=

\[EZLl(xi—f)z* Jzi’élm—i)z

DE-Wert
S(I:_fl:(];f(;rl é;:gé X —x Yi—y x—-0@:i—-y) (X —-%)? i —¥)?
x y
M1 60,8 60,3 -0,229 0,629 -0,144 0,052 0,395
M2 40,6 40,7 -20,429 -18,971 387,559 417,327 359,915
M3 92,4 92 31,371 32,329 1.014,193 984,167 1.045,137
M4 69,7 62,2 8,671 2,529 21,926 75,194 6,394
M5 92,2 91,8 31,171 32,129 1.001,493 971,658 1.032,245
M6 28,9 28,6 -32,129 -31,071 998,281 1.032,245 965,434
M7 42,6 42,1 -18,429 -17,571 323,816 339,612 308,755
z 61,0286 59,6714 3.747,126  3.820,254 3.718,274
V' 61,80821  60,97765
r 0994218
DE-Wert
L Een xmE L yimY | R0 | @D 0
x y
M1 60,4 60,3 -2,500 0,629 -1,571 6,250 0,395
M2 44 40,7 -18,900 -18,971 358,560 357,210 359,915
M3 96,5 92 33,600 32,329 1.086,240  1.128,960 1.045,137
M4 62,8 62,2 -0,100 2,529 -0,253 0,010 6,394
M5 96 91,8 33,100 32,129 1.063,456 1.095,610 1.032,245
M6 34,2 28,6 -28,700 -31,071 891,750 823,690 965,434
M7 46,4 42,1 -16,500 -17,571 289,929 272,250 308,755
z 62,900 59,671 3.688,110 3.683,980 3.718,274
\ 60,696 60,978

r

0,996494
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Al7: Tabelle t-Verteilung
Quelle: Kromidas: Validierung in der Analytik-Die Praxis der instrumentellen Analytik, Wiley-
VCH

Verlag Weinheim 1999, S. 261

— t-Tabelle
I P=95% P=9% P=999 %
1 12,706 63,657 636,619
2 4,303 9,925 31,598
3 3,182 5,841 12,924
4 2,776 4,604 8,610
5 2,571 4,032 6,869
6 2,447 3,707 5,959
7 2,365 3,499 5,408
8 2,306 3,355 5,041
9 2,262 3,250 4,781
10 2,228 3,169 4,587
11 2,201 3,106 4,437
12 2,179 3,055 4,318
13 2,160 3,016 4,221
14 2,145 21977 4,140
15 2,131 2,947 4,073
16 2,120 2,921 4,015
17 2,110 2,898 3,965
18 2,101 2,878 3,922
19 2,003 2,861 3,883
20 2,086 2,845 3,850
21 2,080 - 2,831 3,819
22 2,074 2,819 3,792
23 2,069 2,807 3,767
24 2,064 2,797 3,745
25 2,060 2,787 3,725
26 2,056 2,779 3,767
27 2,052 2,771 3,690
28 2,048 2,763 3,674
29 2,045 2,756 3,659
30 2,042 2,750 3,646
oo 1,960 2,576 3,291

A.17



Anhang

A18: Viskositatswerte M1

Name: Glucosesirup 1 [Herschel-Bulkley 1]
Probe: Muster 1
Datenreihen-Informationen
Name: Glucosesirup 7
Probe: Muster 1
Benutzer: Kevin Flamming
Anzahl Abschnitte: 1
Applikation: RHEOPLUS/32 Multi3 V3.61 21000263-33029
Messgerat: MC20 SN03201148; FW02.01
Datum/Zeit: 07.03.2016; 11:01
Messsystem: Z3 DIN (25mm); d=0 mm
Zusatzgerate: DAV1=VT 10
Abschnitt: 1
Anzahl Messpunkte: 30
Zeitvorgabe: 30 Messpunkte, Deformation ricksetzen
Messpunktdauer 2 s
Messprofil:
Scherrate d(gamma)/dt=0,1...51/slin
Messpkt. Scherrate Schubspannur Viskositat Drehzahl Moment
[1/s] [Pa] [Pa-s] [1/min] [UNm]
1 0,0684 4,94 72,3 0,0528 216
2 0,268 7,5 28 0,207 328
3 0,432 8,5 18,7 0,333 372
4 0,607 11,3 18,5 0,469 492
5 0,776 13,8 17,8 0,599 603
6 0,944 16,6 17,6 0,729 728
7 1,11 20 17,7 0,859 860
8 1,28 24 18,4 0,99 1.030
9 1,45 27 18,3 1,12 1.160
10 1,62 31 18,9 1,25 1.340
11 1,79 35 18,6 1,38 1.530
12 1,96 38 19,6 1,51 1.680
13 2,13 42 19,6 1,64 1.830
14 2,3 45 18,5 1,77 1.960
15 2,47 50 20,2 1,91 2.180
16 2,63 53 20,1 2,03 2.320
17 2,8 57 20,4 2,16 2.510
18 2,97 62 20,9 2,29 2.720
19 3,14 68 21,6 2,42 2.960
20 3,31 72 21,6 2,55 3.140
21 3,48 75 21,7 2,69 3.300
22 3,65 79 21,8 2,81 3.470
23 3,81 84 22,1 2,94 3.680
24 3,99 90 22,4 3,08 3.920
25 4,15 94 22,6 3,2 4110
26 4,33 99 22,9 3,35 4.330
27 4,5 104 23,2 3,47 4.560
28 4,66 109 23,5 3,6 4.790
29 4,83 115 23,8 3,73 5.040
30 5,01 121 24,2 3,87 5.310
20,65
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A19: Viskositatswerte M2

Datenreihen-Informationen

Name: Glucosesirup 6

Probe: Muster 2

Benutzer: Kevin Flamming

Anzahl Abschnitte: 1

Applikation: RHEOPLUS/32 Multi3 V3.61 21000263-33029
Messgerat: MC20 SN03201148; FW02.01
Datum/Zeit: 07.03.2016; 10:48
Messsystem: Z3 DIN (25mm); d=0 mm
Zusatzgerate: DAV1=VT 10

Abschnitt: 1

Anzahl Messpunkte: 30

Zeitvorgabe:

Messprofil:
Scherrate d(gamma)/dt=0,1...51/s lin
Messpkt. Scherrate Schubspannur Viskositat Drehzahl Moment Status
[1/s] [Pa] [Pass] [1/min] [UNm] (]
1 0,0213 5,44 255 0,0164 238
2 0,273 24,5 89,7 0,211 1.070
3 0,441 39,7 90 0,341 1.740
4 0,607 51,5 84,7 0,469 2.250
5 0,776 67,9 87,5 0,599 2.970
6 0,947 84,1 88,8 0,731 3.680
7 1,11 99,6 89,5 0,859 4.360
8 1,28 117 90,9 0,991 5.110
9 1,45 135 93,1 1,12 5.920
10 1,62 149 92,1 1,25 6.530
11 1,79 169 94,1 1,38 7.380
12 1,95 184 94,1 1,51 8.040
13 2,14 206 96,3 1,65 9.000
14 2,3 224 97,5 1,78 9.820
15 2,47 244 98,5 1,91 10.700
16 2,64 260 98,6 2,04 11.400
17 2,81 280 99,8 2,17 12.300
18 2,97 300 101 2,3 13.100
19 3,14 319 101 2,43 14.000
20 3,32 342 103 2,56 15.000
21 3,47 360 104 2,68 15.700
22 3,64 381 105 2,81 16.700
23 3,84 403 105 2,96 17.700
24 4,01 422 105 31 18.500
25 4,14 442 107 3,2 19.400
26 4,33 466 108 3,34 20.400
27 4,53 489 108 3,5 21.400
28 4,7 515 110 3,63 22.600
29 4,86 535 110 3,75 23.400
30 5,01 557 111 3,87 24.400
99,2

30 Messpunkte, Deformation riicksetzen
Messpunktdauer 2 s
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A20: Viskositatswerte M4

Datenreihen-Informationen
Name:

Probe:

Benutzer:

Anzahl Abschnitte:
Applikation:

Messgerat:

Datum/Zeit:

Messsystem:
Zusatzgerate:

Abschnitt:
Anzahl Messpunkte:

Zeitvorgabe:

Messprofil:
Scherrate
Messpkt. Scherrate
[1/s]
1 0,021
2 0,273
3 0,447
4 0,607
5 0,776
6 0,944
7 1,12
8 1,29
9 1,45
10 1,61
11 1,8
12 1,96
13 2,11
14 2,3
15 2,46
16 2,62
17 2,8
18 2,97
19 3,14
20 3,33
21 3,5
22 3,68
23 3,83
24 3,95
25 4,18
26 43
27 4,48
28 4,66
29 4,83
30 4,96

Glucosesirup 8

Muster 4

Kevin Flamming
1

RHEOPLUS/32 Multi3 V3.61 21000263-33029
MC20 SN03201148; FW02.01

07.03.2016; 11:16

Z3 DIN (25mm); d=0 mm
DAV1=VT 10

1
30

30 Messpunkte, Deformation riicksetzen
Messpunktdauer 2 s

d(gamma)/dt=0,1...51/s lin

Schubspannur Viskositat Drehzahl Moment Status
[Pa-s] [1/min] [UNm] [l
5,63 268 0,0162 246
39,8 146 0,21 1.740
63,8 143 0,345 2.790
90,5 149 0,469 3.960
113 146 0,599 4.950
144 152 0,729 6.280
177 159 0,862 7.760
203 158 0,996 8.900
229 158 1,12 10.000
258 160 1,24 11.300
297 165 1,39 13.000
323 165 1,51 14.100
351 166 1,63 15.400
386 168 1,77 16.900
419 170 1,9 18.300
452 172 2,03 19.800
492 176 2,16 21.500
522 176 2,3 22.900
559 178 2,42 24.500
600 180 2,57 26.300
643 184 2,7 28.100
681 185 2,84 29.800
709 185 2,96 31.000
747 189 3,05 32.700
790 189 3,23 34.600
825 192 3,32 36.100
865 193 3,46 37.900
901 193 3,6 39.400
952 197 3,73 41.700
990 199 3,83 43.300
174
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Anhang

A21: Viskositatswerte M5

Datenreihen-Informationen

Name:

Probe:

Benutzer:

Anzahl Abschnitte:
Applikation:
Messgerat:
Datum/Zeit:

Messsystem:
Zusatzgerate:

Abschnitt:
Anzahl Messpunkte:

Zeitvorgabe:

Messprofil:
Scherrate
Messpkt. Scherrate
[1/s]
1 0,0582
2 0,162
3 0,327
4 0,606
5 0,776
6 0,945
7 1,11
8 1,28
9 1,45
10 1,62
11 1,79
12 1,96
13 2,13
14 2,3
15 2,46
16 2,64
17 2,8
18 2,97
19 3,14
20 3,31
21 3,48
22 3,65
23 3,82
24 3,99
25 4,16
26 4,32
27 4,49
28 4,66
29 4,83
30 5

Glucosesirup 10

Muster 5

Kevin Flamming
1

RHEOPLUS/32 Multi3 V3.61 21000263-33029

MC20 SN03201148; FW02.01
07.03.2016; 11:40

Z3 DIN (25mm); d=0 mm
DAV1=VT 10

1
30

30 Messpunkte, Deformation riicksetzen
Messpunktdauer 2 s

d(gamma)/dt=0,1...51/s lin

Schubspannur Viskositat Drehzahl Moment
[Pa-s] [1/min] [UNm]
1,1 18,9 0,0449 48,1
0,918 5,66 0,125 40,2
293 896 0,253 12.800
0,391 0,644 0,468 17,1
0,503 0,649 0,599 22
1,58 1,67 0,73 69,2
0,821 0,737 0,86 35,9
0,416 0,324 0,991 18,2
1,21 0,836 1,12 53,1
1,69 1,04 1,25 74,1
0,38 0,212 1,38 16,6
1,79 0,916 1,51 78,5
1,81 0,852 1,64 79,4
0,95 0,413 1,77 41,6
2,45 0,993 1,9 107
2,22 0,841 2,03 97
1,52 0,544 2,17 66,7
1,62 0,545 2,3 70,9
0,899 0,286 2,43 39,4
1,61 0,487 2,56 70,6
1,98 0,57 2,69 86,9
0,731 0,2 2,82 32
0,748 0,196 2,95 32,8
0,99 0,248 3,08 43,3
2,33 0,562 3,21 102
3,72 0,86 3,34 163
3,57 0,794 3,47 156
2,21 0,474 3,6 96,7
1,62 0,335 3,73 70,8
2,32 0,465 3,86 102
0,644

Status
I
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Anhang

A22: Viskositatswerte M6

Datenreihen-Informationen

Name:

Probe:

Benutzer:

Anzahl Abschnitte:
Applikation:
Messgerat:
Datum/Zeit:

Messsystem:
Zusatzgerate:

Abschnitt:
Anzahl Messpunkte:

Zeitvorgabe:

Messprofil:
Scherrate
Messpkt. Scherrate
[1/s]
1 0,0738
2 0,237
3 0,444
4 0,606
5 0,776
6 0,945
7 1,11
8 1,28
9 1,45
10 1,62
11 1,79
12 1,96
13 2,13
14 2,3
15 2,47
16 2,63
17 2,8
18 2,97
19 3,14
20 3,31
21 3,48
22 3,65
23 3,82
24 3,99
25 4,15
26 4,32
27 4,49
28 4,66
29 4,83
30 5

Glucosesirup 11

Muster 6

Kevin Flamming
1

RHEOPLUS/32 Multi3 V3.61 21000263-33029
MC20 SN03201148; FW02.01

07.03.2016; 11:49

Z3 DIN (25mm); d=0 mm
DAV1=VT 10

1
30

30 Messpunkte, Deformation riicksetzen
Messpunktdauer 2 s

d(gamma)/dt=0,1...51/s lin

Schubspannur Viskositat Drehzahl Moment Status
[Pa-s] [1/min] [UNm] [l
0,632 8,57 0,057 27,7
1,45 6,11 0,183 63,3
1,54 3,46 0,343 67,2
2,19 3,61 0,468 95,7
4,25 5,47 0,599 186
7,23 7,66 0,73 317
6,7 6,02 0,859 293
7,38 5,76 0,99 323
8,28 5,7 1,12 362
9,29 5,73 1,25 406
9,59 5,36 1,38 420
9,99 5,1 1,51 437
10,7 5,03 1,64 469
11 4,81 1,77 484
13,1 5,3 1,9 571
14 5,32 2,03 613
14,8 5,28 2,16 647
16,6 5,58 2,3 726
17 5,4 2,43 742
18,5 5,6 2,55 811
19,9 5,72 2,69 872
20,7 5,66 2,82 905
22,4 5,87 2,95 981
23,4 5,86 3,08 1.020
24,3 5,84 3,21 1.060
25,1 5,81 3,34 1.100
26,7 5,94 3,47 1.170
27,5 5,91 3,6 1.210
29,1 6,02 3,73 1.270
30,8 6,16 3,86 1.350
5,71
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A23: Viskositatswerte M7

Datenreihen-Informationen
Name:

Probe:

Benutzer:

Anzahl Abschnitte:
Applikation:

Messgerat:

Datum/Zeit:

Messsystem:
Zusatzgerate:

Abschnitt:
Anzahl Messpunkte:

Zeitvorgabe:

Messprofil:
Scherrate
Messpkt. Scherrate
[1/s]
1 0,1
2 0,276
3 0,441
4 0,607
5 0,776
6 0,943
7 1,12
8 1,28
9 1,45
10 1,62
11 1,78
12 1,96
13 2,13
14 2,3
15 2,47
16 2,63
17 2,8
18 2,98
19 3,14
20 3,3
21 3,47
22 3,63
23 3,79
24 4,02
25 4,13
26 4,35
27 4,49
28 4,65
29 4,82
30 5,02

Glucosesirup 9

Muster 7

Kevin Flamming
1

RHEOPLUS/32 Multi3 V3.61 21000263-33029
MC20 SN03201148; FW02.01

07.03.2016; 11:30

Z3 DIN (25mm); d=0 mm
DAV1=VT 10

1
30

30 Messpunkte, Deformation riicksetzen
Messpunktdauer 2 s

d(gamma)/dt=0,1...51/s lin

Schubspannur Viskositat Drehzahl Moment Status
[Pa-s] [1/min] [UNm] [l
5,85 58,4 0,0773 256
15,1 54,7 0,213 661
23,4 53 0,341 1.020
33,2 54,7 0,469 1.450
43,4 55,8 0,599 1.900
51,7 54,8 0,728 2.260
62,4 56 0,861 2.730
73,1 57 0,99 3.200
84,7 58,5 1,12 3.710
98,4 60,8 1,25 4.310
106 59,3 1,38 4.630
123 62,5 1,52 5.370
133 62,5 1,64 5.820
146 63,3 1,78 6.370
157 63,6 1,91 6.880
170 64,7 2,03 7.460
182 65 2,17 7.980
197 66,2 2,3 8.620
212 67,4 2,42 9.260
223 67,6 2,55 9.770
237 68,4 2,68 10.400
251 69 2,8 11.000
268 70,5 2,93 11.700
284 70,8 3,1 12.500
296 71,5 3,19 12.900
314 72,1 3,36 13.700
329 73,4 3,46 14.400
344 73,9 3,59 15.000
361 74,8 3,72 15.800
379 75,5 3,87 16.600
64,15
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Anhang

A24: Viskositatsdiagramme
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