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Vermeiden Sie das Verklumpen von Laktose mit der NETZSCH-TG

Claire Strasser

1 Strukturformel von Laktose (C,_H..O. ) [6]
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Einleitung

Laktose ist ein Zucker, der in der Milch von Sdugetieren
vorkommt. Er kann in amorpher oder kristalliner Form
vorliegen. a-Laktose kristallisiert als Monohydrat, wah-
rend B-Laktose kein Kristallwasser enthalt und daher
oft als wasserfreie Laktose bezeichnet wird. Eine beson-
dere Form von Laktose wird durch Sprihtrocknen einer
Losung aus fein gemahlenem a-Laktose-Monohydrat
gewonnen. Dabei entsteht neben kristalliner Laktose
auch amorphe Laktose. Das durch diesen Prozess entste-
hende Produkt besteht aus einer Matrix aus amorpher
Laktose, in die Laktose-Monohydratkristalle mit enger
PartikelgroBenverteilung eingebettet sind. Die amorphe
Struktur begUnstigt den Kompressionsprozess und tragt
zu besseren Tablettiereigenschaften bei [1, 2, 3].

Laktose, Feuchtigkeit und Klumpenbildung

Die Affinitdt von Laktose-Produkten zur Feuchtig-
keit hangt von ihrer Modifikation ab. Reine a-Laktose-
Monohydrat-Produkte sind sehr stabil gegenuber
Luftfeuchtigkeit. Im Gegensatz dazu ist amorphe Laktose
sehr hygroskopisch: Bei einer bestimmten Luftfeuchtig-
keit wird amorphe Laktose in die kristalline a-Laktose-
Monohydratform umgewandelt und weist Anderungen
in ihren Kompressionseigenschaften auf [2].
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Verklumpungen (Auftreten von Klumpen in unterschied-
licher GroBe in Laktosepulver) sind ein haufiges Prob-
lem, das wahrend der Produktion, der Lagerung oder
dem Transport von Pulvern auftreten kann. Ist ein Pul-
ver verklumpt, fihrt dies zu langeren Verarbeitungszei-
ten und verminderter Produktqualitat. Verklumpungen
entstehen durch die Bildung fester Briicken zwischen
den Partikeln aufgrund von Feuchtigkeit, Temperatur-
schwankungen, Druck und Migration kleiner Partikel
[4, 5]. Die Klumpenbildung héngt auch von der Par-
tikelgroBenverteilung ab. So kodnnen beispielsweise
kleine Laktosekristalle mit einer PartikelgroBe kleiner als
300 pm leicht verklumpen, sobald der Wassergehalt
hoher als 3 % ist [4].

Im Folgenden wird der Einfluss von Feuchtigkeit auf das
Lagerverhalten von Laktose FlowlLac® 90 von MEGGLE
mittels TG untersucht. FlowlLac® 90 ist ein sprihgetrock-
netes a-Laktose-Monohydrat mit einem Anteil an amor-
pher Laktose von 8 % bis 12 %.

Messbedingungen
Far die Feuchtebehandlung wurde die Probe zwei
Wochen in einem offenen Behélter in einem geschlosse-

nen, mit Wasser gefillten GefaB3 (kein direkter Kontakt
der Probe mit dem Wasser) gelagert (Abbildung 2).

2 lagerung der Probe in feuchter Atmosphare bei Raumtemperatur
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Die Messungen wurde mit der TG 209 F1 Libra® unter
dynamischer Stickstoffatmosphare (40 ml/min) durchge-
fuhrt. Zwei Laktoseproben wurden in geschlossenen Alu-
miniumtiegeln vorbereitet: eine Probe im angelieferten
Zustand (6,43 mg) und die andere nach zweiwochiger
Lagerung in feuchter Atmosphare (7,62 mg). Der Deckel
jedes Probentiegels wurde vor der Messung automatisch
vom Gerat gelocht. Die Proben wurden von Raumtempe-
ratur bis 600 °C mit 10 K/min aufgeheizt.

Messergebnisse

Abbildung 3 zeigt die Massendnderungen in beiden Pro-
ben wahrend der Aufheizung bis 600 °C. In Abbildung

4 ist ein Ausschnitt der Messung zwischen Raumtem-
peratur und 200 °C dargestellt. Die beiden TG-Kurven
unterscheiden sich — bedingt durch die Freisetzung von
Oberflachenwasser — deutlich voneinander: Die zweiwo-
chige Lagerung in Feuchte fihrt zu einem Anstieg des
absorbierten Wassers von 0,5 % auf 4,5 % (blaue Kurve).
In den zweiten Massenverluststufen von 4,5 % bzw.
4,7 % wurde kein signifikanter Unterschied festgestellt.
Diese Stufe ist auf die Freisetzung von Kristallwasser im
a-Laktose-Monohydrat zurlckzufuhren. Es folgt die Zer-
setzung bei 224 °C (extrapolierter Onset der TG-Kurve),
die unabhangig von der Feuchtebehandlung in zwei
Schritten erfolgt. Weitere Informationen Uber den Zer-
setzungsprozess sind in [7] wiedergegeben.
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3 TG- (durchgezogene Linien) und DTG- (strichpunktierte Linien) Kurven von a-Laktose-Monohydrat mit Feuchtelagerung

(blaue Kurve) und ohne Feuchtelagerung (griine Kurve)
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4 TG-Kurven von a-Laktose-Monohydrat mit (blaue Kurve) und ohne Feuchtelagerung (griine Kurve) zwischen Raumtemperatur und
200 °C, VergréBerung des Temperaturbereichs bis 200 °C von Abbildung 3.
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Zusammenfassung

Thermogravimetrie erlaubt die Bestimmung von Ober-
flachen- und Kristallwasser in einer einzigen Analyse.
Klassische Methoden zur Wasserbestimmung, wie Karl
Fischer, Toluol-Destillation und konventionelle Ofenme-
thoden, bendtigen in einigen Fallen mehr Analysezeit
und liefern weniger Ergebnisse als mit einer einzigen TG-
Messung erhalten werden kann [8].

Eine zweiwdchige Lagerung in feuchter Atmosphare bei
Raumtemperatur fUhrt zu einem starken Anstieg des
Oberflachenwassers in sprihgetrocknetem a-Laktose-
Monohydrat. Hier dient die TG-Methode als Qualitats-
kontrollwerkzeug durch Aufzeichnung der Menge an
Oberflachenwasser im Produkt, sodass bei Lagerung,
Transport und Verarbeitung von Laktose das Verklum-
pen verhindert werden kann.
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