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@ Verfahren zum Gewinnen rieselfgéhiger Fruktose.

Verfahren zum Gewinnen von feinkdrniger, rieselfahiger
Fruktose bei dem Sirup der einen hohen Fruktosegehalt und
einen bestimmten Feuchtigkeitsgehalt hat mit Athanol der
einen bestimmten Feuchtigkeitsgehalt hat gemischt wird zu
einer klaren, homogenen Lésung, die dann mit kristalliner,
feinkorniger Fruktose geimpft wird. Die daraufhin sich bil-
denden feinkdrnigen Fruktosekristalle werden abgetrennt.
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VERFAHREN ZUM GEWINNEN RIESELFAHIGER FRUKTOSE

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Gewinnung rieselfdhi-
ger, feinkorniger Fruktose durch Auskristallisieren aus Sirup-
5 masse mit hohem Fruktosegehalt.

Da Fruktoseaein natiirlicher zucker ist, wird Fruktose gern in

kristalliner Form als SiiBungsmittel fir Nahrungsmittel wund

dergleichen verwendet. Zu diesem Zweck ist es fiir die Handha-
10 bung wiinschenswert, die Fruktose moglichst rein und 1in riesel-

{ fdhiger, feinkOrniger, kristalliner Form zur Verfiligung zu
stellen.
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, Aufgabe der Erfindung ist es, rieselfdhige Fruktose aus leicht
: 15  verfiigbarer Sirupmasse auf einfache Weise und mit hohem Rein-
heitsgrad zu gewinnen.

Die Erfindung ist dadurch gekennzeichnet, daB eine Sirupmasse

mit einem Fruktosegehalt von 50 bis 98 Gewichtsprozent, vor-
20 zugsweise mehr als 90 Gewichtsprozent, eingesetzt wird;

daB diese Sirupmasse mit einem fiir die Verwendung in Lebens-

mitteln geeigneten, fliichtigen Alkohol, vorzugsweise Athanol,

gemischt wird zu einer klaren, homogenen Sirup-Alkohol-Ld:cung,
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in der sich das Gewicht des Sirupanfeils, gemessen in Gramm,
25 verhdlt zum Volumen des Alkoholanteils, gemessen in Kubikzen-
timeter, wie 1 : 2 bis 2 : 1, vorzugsweise etwa 1 : 1, und bei

_ der fiur den Feuchtigkeitsgehalt die nachfolgenden Beziehungen
: erfiillt sind
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worin bedeutet: i) Ws das Gewicht des Sirupanteils,

gemessen in Gramm,
ii) Wa das Gewicht des Alkoholanteils,
gemessen in Gramm,

iii) Xy, der Feuchtigkeitsgehalt des einge-
setzten Sirups in Gewichtsanteilen, -
bezogen auf das Sirupgewicht,

iiii) Xy, der Feuchtigkeitsgehalt des einge-
setzten Alkohols 1n Gewichtsanteilen,
bezogen auf das Alkoholgewicht,

daR die cirup-Alkohol-LOsung durch Zugabe von feinkSrnigem
Saccharid, Monosaccharid oder Polysaccharid, vorzugsweise
Fruktose und/oder Glukose, angeimpft wird,

daB Fruktose unter Stehenlassen der angeimpftén Sirup-Alkohol-
Losung auskristallisiert wird und

daB die auskristallisierte Fruktose in rieselfdhiger, feinkOr-

niger Qualitdt durch Abtrennen gewonnen wird.

Auf diese Weise kann man Fruktose gewinnen mit einer FeinkOr-

nigkeit kleiner als 400 mesh und mit einer Reinheit von 29 %
und besser.

Aus Getreidestdrke gewinnt man durch Einwirken von Enzymen

‘und/oder Mikroben Getreidesirup mit hoher Fruktosekonzentra-

tion. Solche Getreidesirups sind billig und in groBen Mengen
in der Lebensmittelindustrie verfiigbar. Deshalb geht eine

Weiterbildung der Erfindung von Getreidesirup mit einem Fruktost

gehalt von 90 % aus.

Das Mischen der Sirupmasse mit dem Alkohol sollte eine klare,
homogene L&sung ergeben. Danach wird dann diese Ldsung mit
einem fUr Lebensmittel geeigneten Material von feiner Teilchen-

grdBe beimpft, wobel vorzugsweise ein SuBungsmittel verwendet
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wird, zuv Belspiel Monosaccharid, Folycaccharid und vorzugsweice
feinkristelline Fruktoée, Glukose oder dergleichen. Nach dem
Keimpfen empfiehlt es sich, die LOsung zu riihren, vorzugsweicse

5 bis 10 Stunden lang, weil durc das Rihren die Ausbeute pe-
glinstigt werden kann. Dann 148t man die beimpfte LOsung einige
Stunden, vorzugswelise 3 bis 12 Stunden, stehen, so daB sich die
Fruktosekristalle bilden kdnnen, die dann gewonnen weféen, ingen
sie curch Filtration, Zentrifugieren oder durch andere Trenri-
maBrniahmen geerntet werden. Die kristalle konnen dann gewaschern
verden, vorzugsweise in Alkohol, zum Beispiel in Athancl, und in
Vakuumn getrocknet werden. Die so gewonnenen Xristalle sind rie-
selfdhig und haben eine TeilchengrdBe von weniger als 400 mesh,
in den meisten Féllen sogar wenider als 20C bis 300 mesh. Vor-
zugsweise bestehen die zum Ilmpfen verwendeten Kristalle aus rei-
ner kristalliner Fruktose wie d&s kristalline Produkt, das mit
dem Verfahren nach der Erfindung gewonnen wird, so daR man vor-
zugsweise die mit dem Verfahren nach der Erfindung gewonnenen
Fruktosekristalle zum Impfen einsetzen kann. Es ist unschdadlich,
wvenn die eingesetzte Sirupmasse, wie bei handelsiiblichen Sirup-
massen mit hoher Fruktosekonzentration, andere Saccharide, zum
Beispiel 3 bis 8 % (Prozent) Dextrose und geringere Mengen ande-
rer Polysaccharide enth3lt.

Zum Impfen wird vorzugsweise kristallines Saccharid eingesetzt
mit einer KorngrdBe von vorzugsweise 0,05 bis 0,5 mm und in ei-
ner Menge von vorzugswelse 0,5 bis 5 Gewichtsprozent Saccharid
bezogen auf das Gewicht der zu beimpfenden Sirup-Alkohol-Ldsung.

Wenn der Feuchtigkeitsgehalt des Fruktosesirups, von dem ausge-

30 gangen wird, zu hoch ist, so daB er den angegebenen Grenzwerten

fir Q nicht mehr entspricht, dann kann der Feuchtigkeitsgehalt
der Sirupmasse durch Xonzentration des Sirups in einem Vakuum
entsprechend verringert werden, wobel man jedoch vorzugsweise
Temperaturen im Bereich von 30 bis 90° Celsius, besser Tempera-

35 turen im Bereich von 35 bis 550 Celsius, anwendet. Die Konzen-

tration im Vakuum sollte immer bel einer solchen Temperatur er-
folgen, bei der sich das Xonzentrat nicht verfarbt, insbeson-

dere nicht gelb verfdrbt. Es wurde ndmlich festgestellt, daB bei
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Getreidesirupmasse, die unter Vakuuu xonzentriert wurde, FC.me—
tionen von gelber Farbe die Kristallisierung und die kiickgewin-
nung der rieselfédhigen Fruktose hemmte oder verztgerte. Aus die-
sem Grunde sollte man die Entstehung solcher Formationen durch

5 Vermeidung von Temperaturen, bei denen sich diese Formationen

bilden, von vornherein vermneiden.

Es kann jeder fiir Lebensmittel geeignete, fliichtige Alkohol ver-
wendet werden, der leicht entfernt.werden kann und der eine klare
10 homogene Losung mit der fruktosehaltigen Sirup bildet und desser
Feuchtigkeitsgehalt der Bestimmung fir Q entspricht. Bevorzugt
ist als Alkohol Athanol, obwohl auch andere Alkohole, wie Pro-
panol, Butanol und dhnliche aliphatische Alkohole oder sogar
niedermolekulare, mehrwertige Alkohole verwendet werden kénnen.
15
Mit dem erfinderischen Verfahren dewinnt man rieselfdhige, feine
Fruktosekristalle, die direkt 1n essbaren Lebensmitteln, wie zum
Beispiel in SiliBigkeiten, Schokoladeprodukten, Xuchen und anderen
Lebensmitteln, allein oder in Verbindung mit anderen natiirlichen
20 oder kiinstlichen SiiBungsmitteln verwendet werden kénnen. Die
GroBe der gewonnenen Kristalle kann variieren und auch beein-
fluBt werden durch die Verfahrensbedingungen, zuvm Beispilel die
Temperatur der Sifup—Alkohol—Lﬁsung, die Absenkung dieser Tempe-
ratur im Laufe des fortschreitenden Verfahrens, die Menge und
25 den Typ der fiir die Impfung verwendeten Kristalle und so weiter.

Vorzugsweise wird nach der Erfindung wie folgt verfahren:

Getreidesirup mit hohem Fruktosegehalt wird im Vakuum bei einer
30 Temperatur zwischen 35 und SSOC auf einen Feuchtigkeitsgehalt vo:
20 % konzentriert. 1000 Gramm dieses konzentrierten Sirups werde:
mit 1000 Kubikzentimeter Athanol mit einem Feuchtigkeitsgehalt
von 5 % gemischt. Die Mischung wird so lange geriihrt, bis man
eine homogene, klare LOsung erhdlt, vorzugsweise bei 30 bis 350C
35 Die Mischung wird dann beimpft mit 0,5 bis 5,0 Gewichtsprozent,
vorzugsweise 2 bis 3 Gewichtsprozent, kristalliner Fruktose mit
einer TeilchengrdBe von 0,05 bis 0,% mm. Dann wird 5 biz 10 Stun

den gerithrt. Es kristallisieren dann feine Fruktosekristalle

<y
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1 Zeit stehenlifit, zuw Beispiel flUr 3 bils 12 Stunden. Die Kristalle
P werden geerntet durch Filtration oder Zentrifugieren. Dann werden

e
die Xristelle in Alkohol gewaschen und im Vakuum getrocknet.

AR

‘Nach dieser Verfahrensweise errechnet sich Q wie folgt:

e - ) - 2 . ye = . WA . 1000 -
X1 = 766 ¢ Fup = 755 ¢ WS = 1000; Wa = 0,79 -1000.

J
Vo e o _ 200 + 39,5

Ws + WaXM2 1000 + 39,5

= 0,23.

; Man kann Sirup und Athanol mit einem anderen Feuchtigkeitsgehalt
%einsetzen, vorausgesetzt 0,05 < Q € 0,25.

: Beispiel 1

Es wvarde von Getreldesirup ausgegangen mit einem Fruktosegehalt

¢ von 90 Trockengewichtsprozent, einem Dextrosegehalt von 7 Trocken-
- dgewichtsprozent, einem Gehalt an anderen Sacchariden von 3

‘ Trockengewichtsprozent und einem Wassergehalt von 20 %.

1000 Gramm dieses Getreidesirups wurden bei Raumtemperatur mit

710 Milliliter wasserfreiem Athanol gemischt. Diese Mischung
iswurde dann beimpft mit 16 Gramm feinkdrniger, kristalliner

% Fruktose. Die Mischung wurde dann filr 12 Stunden stehengelassen

% und die dann entstandenen Kristalle wurden abgetrennt, mit

? Athanol géwaschen und unter Vakuum getrocknet. Es wurde fein-

XOrnige, rieselfdhige Fruktose mit einer PartikelgroBe kleiner

b 4 ee 1 A

ioals 300 mesh, einem Ertrag von 36 Prozent und einer Reinheit von
¢ 99 % gewonnen.

Belspiel 2

=

£ Wle Belspiel 1 mit dem einzigen Unterschied, daB die beimpfte

¥ischung zusitzlich 5 Stunden lang geriihrt wurde. Durch das Rihren
varde der Ertrag von 36 % aus Beispiel 1 gesteigert auf 45 %. Parti-

> A

<elIr2fe und Ri:lshaiitsgrad waren gleich wie beim Beispiel 1.
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Getreldesirup in der cleichen Zusammensetzung wie 1m Heispiel 1
angeceben wurde im Vakuur bei 4¢° Celsius auf einen Feuchtig-
keitsgehalt von 10 % konzentriert. 1000 Gramm dieses konzentrier-
ten Sirups wurden erwdrmt auf 50O Celsius und mit 558 Milliliter
Athanol bei Raumtemperatur gemischt. Das eingesetzte Athanol
hatte einen Wassergehalt von 5 %. Die Mischung wurde dann mit

18 Gramm feinkOrniger, kristalliner Fruktose beimpft, gerﬁhft
und zum Abkilihlen stehengelassen. Nach 15 Stunden wurden die
inzwischen gebildeten Fruktosekristalle abfiltriert, in Kthanol
gewaschen und unter Vakuum getrocknet. Es wurde feinkdrnige,
rieselfdhige Fruktose mit einer Partikelgr&Be von 200 bis 400 me:

einem Ertrag von 50 % und einer Reinheit von 99 % gewonnen.
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Anspriche:

1. Verfahren zum Gewinnen rieselfdhiger, feinkOrniger Fruktose
durch Auskriciallicieren aus Sirupmasse mit hohem Fruktosege-
5 halt, dadurch cgekennzeichnet,

dals eine Sirupmasse mit einem Fruktosegehalt von 50 bis $b
Gewichtsprozent eilngesetzt wird; .
daRk diese Sirupmasse mit einem fiir die Verwendung in Lebens-
mitteln geeigneten, fluchtigen Alkohol gemischt wird zu einer

10 klaren, homogenen Sirup-Alkohol-LOsung, in der sich das Gewicht
des Sirupanteils, gemessen in Gramm, verhdlt zum Volumen des
Alkoholanteils, gemessen in Xubikzentimeter, wie 1 : 2 bic
2 : 1 und beil der filir den Feuchtigkeitsgehalt die nachfolgenden
Beziehungen erfiillt sind

15

WsX,,. . Wa¥,
9 = Pl + M2 . 9,05 ¢ @< 0,25;
Ws + WaXy, |

worin bedeutet: i) Ws das Gewicht des Sirupanteils,

gemessen in Gramm,

20
ii) Wa das Gewicht des Alkoholanteils,
gemessen in Gramm,
iii) Xy, der Feuchtigkeitsgehalt des einge-
setzten Sirups 1n Gewichtsanteilen,

25 bezogen auf das Sirupgewicht,

iiidi) Xy, der Feuchtigkeitsgehalt des einge-
setzten Alkohols in Gewichtsanteilen,
bezogen auf das Alkoholgewicht,

daB die Sirup-Alkohol-LOsung durch Zugabe von feinkOrnigem

30 Saccharid angeimpft wird,
daB Fruktose unter Stehenlassen der angeimpften Sirup-Alkohol-
Losung auskristallisiert wird und
daB die auskristallisierte Fruktese in rieselfdhiger, feinkdr-
niger Qualitdt durch Abtremn2n gewonnen wird.
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7. Yerfanren nach fZnspruch 1, dadurlis gekennzeicanel, Gl 7

feuchte Sirupmasse durch Eindicken im Vaxium unter aswendun: 2on
Temperaturen zwischen 30 und 900 Celsius, jeaoch unter Vermneldung
vorn hohen Temperaturen aus diesem Bereich, wenn diese zu Gelbfér-

bungen. fihren, auf die vorgesehene Feuchtigkeit eingestellt wird.

32, Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB
als 4lkohol Athanol eingesetzt wird im Verhdltnis Sirupgewicht
in Gramm zu Alkoholvolumen in Kubikzentimeter von etwa 1 : 1.

4. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, daf zum Impfen kristallines Saccharid eingesetzt

wird.

5. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, daB zum Impfen Fruktose und/oder Glukose eingesetzt

wird.

€. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, daB zum
Impfen Fruktose eingesetzt wird, die nach einem Verfahren der
vorhergehenden Anspriiche gewonnen 1ist.

7. Verfahren nach einem der vorhergehendeﬁ Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, daB zum Impfen 0,5 bis 5 Gewichtsprozent Saccharid,
bezogen auf das Gewicht der zu beimpfenden Sirup-Alkohol-Losung,
eingesetzt wird. '

8. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, daB zum Impfen Saccharid mit einer XorngrdBe von
0,05 bis 0,5 mm (Millimeter) eingesetzt wird.

8. Verfahren nach-einem der vorhefgehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, daB die Sirup-Alkohol-LGsung beim und/oder nach dem
Impfen 5 bis 10 Stunden gerihrt wird.

10. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, daB die beimpfte Sirup-Alkohol-LOsung zum Auskristal-
lisieren 3 bis 12 Stunden stehengelassen wird.



R L Sl Al AT e w

Europiisches
Patentamt

EUROPAISCHER RECHERCHENBERICHT

-V

0013014

Nummer der Anmelidung

EP 79 10 5309

EINSCHLAGIGE DOKUMENTE

KLASSIFIKATION DER
ANMELDUNG {Int CI =

Kategone| Kennzeichnung des Dokuments mit Angabe, sowelt erforderhich. der betrifft
maisgeblichen Teile Anspruch
X | CHEMICAL ABSTRACTS, Band 43, Nr. 9, y-10 | C 13 K 11/00
10. Mai 1949, Zusammenfassung Nr.
3639f, '
Columbus, Ohio, Us,
& JP -~ B - 161 985 (SHIGETARO UEKI)
(22.02.1944)
* Zusammenfassung *
X DE - A - 2 015 591 (MAIZENA GESELLw=| 1-1
SCHAFT) 0
* Beispiele 2,4; Anspriiche * RECHERCHIERTE
SACHGEBIETE (Int CI !
C 13 K 11/00
GB - A - 1 206 040 (BOEHRINGER) 1-10

* Anspriche *

KATEGORIE DER
GENANNTEN DOKUMENTE

* von besonderer Bedeutung
- technologischer Hintergrund
- nichtschniftiiche Offenbarung

- Zwischeniiteratur

= 0 0O » X

: der Erfindung zugrunde
lhegende Theorien oder
Grundsatze

E. koilidierende Anmeldung

D 1nder Anmeldung angefuhrtes

Dokument

~

aus andern Grunden

angefunrtes Dokumaent

8. Mitghied der gisichen Patent-
B m—
v familie. ubareinstimmaendes
I Der vorhiegende Recherchenbericht wurde fur alle Patentanspruche erstellt .
NG Dokument
Recherchenort Abschiufidatum ger Recherche Pruter
Den Haag 02-04-1980 LENSEN

EPA form 1503.1 06,78



	Bibliographie
	Beschreibung
	Ansprüche
	Recherchenbericht

