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Ausgangssituation:

Emulgatoren werden in zahlreichen Milch-
produkten, wie z. B. Eiskrem, Desserts, Kaf-
feeweiller und Sprihsahne, in geringer
Menge (< 1 %) zugesetzt, um technofunktio-
nelle Eigenschaften, wie Viskositat, Auf-
rahmstabilitat, Schaumfestigkeit und -stabili-
tat, einzustellen. Fur Lebensmittel zugelassen
sind laut Verordnung (EG) Nr. 1333/2008
Emulgatoren der Zusatzstoff-Gruppe |, die
den Emulgator E 471 (Mono-/Diglyceride) so-
wie Derivate von Mono- und Diglyceriden mit
Essigsaure (Acetem), Milchsaure (Lactem),
Zitronensaure (Citrem) und Weinsaure
(Datem) (E 472a - E 472f) einschlieBen, die als
solche zu deklarieren sind. Die zugesetzten
Emulgatoren sind dabei keine definierten Ein-
zelsubstanzen, sondern Mischungen, die zu-
satzliche Nebenprodukte (Glycerin, freie Fett-
sduren, organische Sauren) aus der techni-
schen Gewinnung enthalten.

Zunehmend werden trendige Milchprodukte
mit Convenience-Charakter, wie z. B. Milch-

mischgetranke, nachgefragt, die vermehrt bis
in den asiatischen Raum exportiert werden.
Daraus ergeben sich nicht nur erweiterte mik-
robiologische Anforderungen an diese Pro-
dukte, sondern auch veranderte Anforderun-
gen an ihre Herstellungstechnologie, d. h.
hinsichtlich der Homogenisierung, Erhitzung
und Formulierung sowie beziiglich des Zusat-
zes von Emulgatoren, um trotz langer, ther-
misch und mechanisch belastender Trans-
portwege bis zum Ende der deklarierten Halt-
barkeit (haufig bis zu einem Jahr) die Stabili-
tat, Funktionalitdt und Sensorik garantieren
zu konnen. So fuhrten Reklamationen bezug-
lich Schaumfestigkeit und Restentleerung bei
Spriihsahne bereits zu technologischen und
empirischen Anpassungen bei den zugesetz-
ten Emulgatoren und Stabilisatoren. Milch-
verarbeitende Unternehmen haben bislang
wenig analytische Maglichkeiten, im Rahmen
einer Prozess- oder Produktkontrolle ihre Re-
zepturen hinsichtlich des Emulgatorzusatzes
zu Uberpriifen. Auch Handelslaboratorien
bieten aktuell keine Methoden in ihrem
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Portfolio an, mit denen technische Emulgato-
ren qualifiziert oder in Milchprodukten quan-
tifiziert werden konnen. Es fehlt in der Praxis
eine Methode, mit der Uberprift werden
kann, in welcher Zusammensetzung ein de-
klarierter Emulgator vorliegt und inwieweit
sich die Zusammensetzung einschliel3lich der
Nebenprodukte von einer vorhergehenden
Charge unterscheidet. Bereits geringe Abwei-
chungen in der Dosage des komplex zusam-
mengesetzten Emulgators E 471 kdnnen z. B.
bei homogenisierter Sahne die Viskositat
drastisch verandern.

Ziel des Forschungsvorhabens war es des-
halb, die Beziehungen zwischen der Zusam-
mensetzung und Konzentration technischer
Emulgatoren und den technofunktionellen
Produkteigenschaften in komplexen Milcher-
zeugnissen, z. B. Desserts, Kaffeeweil3er und
Sprihsahne, zu untersuchen. Die chemische
Charakterisierung der Emulgatoren beinhal-
tet die Bestimmung der Mono-, Di- und Trig-
lyceride sowie der freien Fettsauren und des
freien Glycerins. Entwickelt werden sollten
analytische Methoden zur Identifizierung und
Bestimmung der Emulgatoren E 471 und E
472, die von der Milchindustrie zur Eingangs-
kontrolle kommerzieller Emulgatoren, zur
Prozesskontrolle und zur Quantifizierung in
Milcherzeugnissen eingesetzt werden kon-
nen.

Forschungsergebnis:

Zur Charakterisierung und Quantifizierung
kommerzieller E 471- sowie E 472-Emulgato-
ren wurden analytische Methoden entwickelt.
Diese umfassten vor allem Methoden der
Hochleistungsdiinnschichtchromatographie

(HPTLC) und Flissigkeitschromatographie
(LC), gekoppelt mit Fluoreszenz-Detektion
(FLD) und/oder massenselektiver (MS) oder
UV-Detektion. Die entwickelte HPTLC-FLD-
Screening-Methode fiir E 471-Emulgatoren
lieferte eine schnelle und einfach durchzufiih-
rende Analytik fir E 471-Emulgatoren, indem
die einzelnen Lipidklassen, d.h. Mono- und
Diacylglyceride (MAG, DAG), Triacylglyceride
(TAG) sowie freie Fettsauren (FS), nach deren
Fokussierung auf der planaren Schicht in der
Summe bestimmt wurden. Durch die Bestim-
mung der Summenwerte mittels einer einzi-
gen Kalibriersubstanz (1,2-Distearin) und ei-
nem Responsefaktor-System zur Umrech-
nung auf die jeweilige Klasse wurde die zeit-
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und kostenintensive Analyse der einzelnen
Vertreter umgangen.

Fir die E 471-Emulgatoren wurde eine Extrak-
tionsmethode aus Spriihsahne entwickelt
und validiert, welche die Analyse von Proben
des deutschen Marktes sowie die Charakteri-
sierung der Emulgator-Zusammensetzung in
Spriihsahne Uber einen langeren Lagerzeit-
raum ermoglichte. Flir die Entwicklung der
Extraktionsmethode fiir Sahnematrix wurde
eine zunachst zum Nachweis zugesetzter
Emulgatoren in Milch entwickelte Methode
fur Sahnematrix optimiert. Diese lieferte Wie-
derfindungsraten fur AMG und DAG aus
Sprihsahne unter Einsatz von MAG/DAG-
Emulgatoren von nahe 100 % mit geringen
Standardabweichungen und ausreichender
Sensitivitat zur Bestimmung von MAG und
DAG in Spriihsahne aus dem Handel. Eine
Ubersichtsanalyse von Sprithsahneproduk-
ten vom deutschen Markt zeigte Unter-
schiede in den eingesetzten Emulgatoren und
deren Gehalten. Zusatzlich wurde eine
HPTLC-FLD-Methode fiir die Charakterisie-
rung von E 472-Emulgatoren entwickelt, die
auf bildlichen Fingerprints basiert und ergéan-
zend anhand einer HPTLC-MS-Kopplung
massenspezifische Informationen liefert. Zur
vollstandigen kompositionellen Charakteri-
sierung wurde zudem eine HPLC-UV-Me-
thode entwickelt und optimiert, um freie und
gebundene Fruchtsduren der Emulgatoren
des Typs E 472 zu bestimmen; des Weiteren
wurde der Glycerin- und Aschegehalt ermit-
telt. Die im Projekt untersuchten 22 Emulga-
toren des Typs E 472 zeigten teilweise deutli-
che Unterschiede innerhalb einer Produktka-
tegorie zwischen Produkten und auch zwi-
schen Chargen eines Produktes. Bei einem
technischen Emulgator (ACETEM) wurde ein
Unterschied in der chemischen Zusammen-
setzung zwischen zwei Chargen festgestellt,
der mit veranderten technofunktionellen Ei-
genschaften im Milchprodukt einherging. Als
Alternative zur HPTLC-FLD-Methode wurde
fir die E 471-Emulgatoren begleitend eine
LC-MS-Methode entwickelt, welche die mas-
senselektive Analyse der MG, DG, TG sowie
FS ermoglicht und ebenfalls eine robuste und
moglichst einfache Quantifizierungsstrategie
fir die Bestimmung der C12-C18-Vertreter
der genannten Lipidklassen nur anhand der
C16-Vertreter nutzt. Nach Bestimmung der
Responsefaktoren, bezogen auf die C16-Ver-
treter der Lipidklassen, wurde die Quantifi-
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zierungsstrategie anhand unterschiedlicher
Mischungen an C16, C18 und C18:1 in ver-
schiedenen Konzentrationen verifiziert und
die Strategie fiir die chemische Charakterisie-
rung der Emulgator-Zusammensetzung tech-
nischer Emulgatoren angewandt.

Mit der entwickelten HPTLC-Methode wurden
kommerzielle E 471-Emulgatoren charakteri-
siert und in vier Klassen eingeteilt: gesattigte
MAG, gesattigte MAG/DAG, ungesattigte
MAG, ungesattigte MAG/DAG. Es zeigte sich,
dass sich Emulgatoren gleicher Produktbe-
zeichnung, die von unterschiedlichen Herstel-
lern stammen, bzw. verschiedene Chargen ei-
nes Herstellers, in der Zusammensetzung
und dem Fettsaurespektrum unterscheiden.
Durch Applikation in rekombinierter Modell-
spriihsahne (30 g/100 g Fett, Butterfett + Ma-
germilchpulver) wurde gezeigt, dass gesat-
tigte MAG die Emulsions- und Schaumstabi-
litdit erhohen, wohingegen gesattigte DAG
die Schaumstabilitat verringern. Flir ungesat-
tigte MAG wurde festgestellt, dass diese mit
steigender Konzentration die Emulsionsstabi-
litdt verringern und das Aufschdaumen der
Modellspruhsahne verhindern.

Die Lagerversuche, bei denen E 471-Emulga-
toren fir 8 Wochen bei Temperaturen ober-
halb ihres jeweiligen Schmelzpunktes gela-
gert wurden, zeigten, dass es durch Umeste-
rung zu Anderungen der Emulgatorzusam-
mensetzung wahrend der Lagerung kommt.
Der MAG-Gehalt eines gesattigten MAG
nahm Uber die Lagerung bei gleichzeitigem
Anstieg des DAG-Gehaltes ab. Dies fuhrte bei
Applikation in Modellspriihsahne zu einer
verringerten Schaumstabilitdt. Um uner-
wiinschte Anderungen der Emulgatorzusam-
mensetzung wahrend des Transports und der
Lagerung zu vermeiden, muss somit die Tem-
peratur berlcksichtigt werden.

Der Einfluss von Nebenprodukten der Emul-
gatorsynthese wurde durch Zugaben von
Glycerin, Palmitinsdure und Stearinsdure zu
einem gesattigten MAG, das in Modellspriih-
sahne appliziert wurde, untersucht. Die Mo-
dellspriuhsahne wurde fiir 16 Wochen gela-
gert (20 °C; 30 °C Temperaturprofil: 20-40-60-
40-20 °C, je 33,6 h) und die physikalischen Ei-
genschaften und die chemische Zusammen-
setzung Uber die Lagerung bestimmt. Fir alle
untersuchten Bedingungen wurde eine Ab-
nahme im MG-Gehalt von = 20 % Uber einen
Lagerungszeitraum von 8 Wochen ermittelt.
Durch die Lagerung bei Temperaturprofil trat
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nach 4 Wochen, bedingt durch Koaleszenz
und Aufrahmen von Fettkugeln, eine Phasen-
trennung der Proben auf. Auch eine Lagerung
bei 30 °C fuhrte zur Emulsionsinstabilitat, je-
doch trat diese erst nach 8 Wochen Lagerung
auf. Bei einer Lagertemperatur von 20 °C war
Uber den gesamten Untersuchungszeitraum
(16 W) Emulsionsstabilitdt gegeben. Die
Schaumeigenschaften der Proben &dnderten
sich, solange Emulsionsstabilitat gegeben
war, nicht. Proben, die bei 30 °C gelagert wur-
den, zeigten eine signifikant verringerte Drai-
nage und erhohte Formstabilitat, vermutlich
bedingt durch verdnderte Fettkristallisation
beim Kiihlen auf die Analysentemperatur von
5 °C. Die unterschiedliche Emulgatorzusam-
mensetzung hatte keinen Einfluss auf die
technofunktionellen Eigenschaften.

Wirtschaftliche Bedeutung:

Im Jahr 2018 erwirtschaftete der milchverar-
beitende Sektor in Deutschland mit knapp
38.000 Beschiftigten an Gber 150 Betriebs-
standorten einen Umsatz von mehr als 28
Mrd. €. Be- und verarbeitet wird an diesen die
Milch von fast 63.000 mittelstandischen
Milcherzeugerbetrieben. Durch das Auslau-
fen der EU-weit geregelten Milchmengenpro-
duktionsbeschrankung (Milchquote) am 31.3.
2015 hat sich der innereuropaische und inter-
nationale Wettbewerb intensiviert. Verscharft
wird die Situation durch eine steigende
Milchproduktion in der EU, die bei stagnie-
render bzw. sinkender Nachfrage zu sinken-
den Rohstoffpreisen fiihrt. Der Exportanteil
der deutschen Molkereien betrug 2018 fast
30 % und verdeutlicht die wirtschaftliche Be-
deutung von Milchprodukten mit langer Halt-
barkeit in Drittlander auBerhalb der EU fiir die
Milchindustrie. Innovative und mit technolo-
gischem Know-how gestaltete Milchpro-
dukte, die Genuss versprechen und gleichzei-
tig einen hohen Convenience-Charakter be-
sitzen (z. B. geschdaumte Desserts), sind weni-
ger preissensitiv. Insbesondere KMU bietet
diese Produktsparte die Moglichkeit, sich ab-
seits der Massenware, z. B. mit innovativen
Dessertprodukten, neue Kaufergruppen tber
den Export zu erschlieBen und damit ihre
Wettbewerbsfahigkeit zu starken.

Im Rahmen des Forschungsprojekts wurden
Methoden zur Quantifizierung und Differenz-
ierung von Mono- und Diglyceriden entwi-
ckelt, die einen wichtigen Beitrag zum Aufbau
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einheitlicher Standards zur Qualitatskontrolle
von Emulgatoren leisten. Auf das aufgebaute
analytische und technologische Know-how
konnen KMU gleichermal3en in der Produkt-
entwicklung, der Optimierung von Prozessen
und in der Qualitatskontrolle zurickgreifen.
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Offentlichkeit bei der Forschungsstelle abzu-
rufen.

Weiteres Informationsmaterial:

Universitat Hohenheim

Institut fir Lebensmittelchemie

FG Lebensmittelchemie und Analytische Chemie
Garbenstr. 28, 70599 Stuttgart

Tel.: +449 711 459-23979

Fax: +49 711 459-24096

E-Mail: michael.granvogl @uni-hohenheim.de

Universitat Hohenheim

Institut flir Lebensmittelwissenschaft
und Biotechnologie

FG Milchwissenschaft und -technologie
Garbenstral3e 21, 70599 Stuttgart

Tel.: +49 711 459-23792

Fax: +49 711 459-23617

E-Mail: jh-Ith@uni-hohenheim.de

Forschungskreis der Ernahrungsindustrie e.V. (FEI)
Godesberger Allee 125, 53175 Bonn

Tel.: +49 228 3079699-0

Fax: +49 228 3079699-9

E-Mail: fei@fei-bonn.de

Gefordert durch:
Bundesministerium Das IGF-Vorhaben AiF 19355 N der Forschungsvereinigung Forschungskreis der Er-
% fiir Wirtschaft néhrungsindustrie e.V. (FEI), Godesberger Allee 125, 53175 Bonn, wurde tiber die AiF
und Energie im Rahmen des Programms zur Férderung der Industriellen Gemeinschaftsforschung

(IGF) vom Bundesministerium fiir Wirtschaft und Energie aufgrund eines Beschlusses
des Deutschen Bundestages gefordert.

aufgrund eines Beschlusses
des Deutschen Bundestages


mailto:fei@fei-bonn.de

