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Einfluss der Heizrate auf den Glasiibergang von Laktose

Claire Strasser

1 Strukturvon Laktose (C,_H..0,.) [1]
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Einleitung

Die in der Milch von Saugetieren vorhandene Laktose
besteht aus Galaktose und Glukose. Laktose macht ca.
2 % bis 8 % der Milch (nach Gewicht) aus, obwohl die
Menge nach Art und Individuum variieren kann. Der
Name leitet sich von Lac (gen. lactis) ab, dem lateini-
schen Wort fur Milch plus der Endung -ose, der Bezeich-
nung fur Zucker [3].

Laktose wird haufig in der Lebensmitteltechnologie oder
als Hilfsstoff in pharmazeutischen Produkten eingesetzt.
Die Kenntnis der thermischen Eigenschaften von Laktose
ist unerlasslich, da der Glastibergang von Laktose direkt
mit den physikalischen Eigenschaften (wie z.B. Klebe-
und FlieBverhalten) von milchzuckerhaltigen Pulvern
verbunden ist, was wiederum den Herstellungsprozess
[4] beeinflusst.

In diesem Beispiel wurde der Einfluss der Heizrate
auf die thermischen Eigenschaften von a-Laktose-
Monohydrat (FlowLac® 90, MEGGLE) mittels DSC unter-
sucht. Als sprihgetrocknetes Produkt enthalt es typische
weise einen amorphen Anteil von 10 % bis 15 % [5].
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Messbedingungen

Die Messungen wurde mit der DSC 214 Polyma in dyna-
mischer Stickstoffatmosphare durchgefihrt. Die Proben-
einwaagen zwischen 4,21 mg und 4,74 mg wurden in
Concavus®-Tiegeln aus Aluminium mit gelochtem Deckel
eingebracht und mit unterschiedlichen Heizrate (20, 50,
100 und 200 K/min) aufgeheizt.

Messergebnisse

In Abbildung 2 und 3 sind die DSC-Messkurven mit
unterschiedlichen Heizraten dargestellt.

Die Anderung der spezifischen Wéarmekapazitat mit
Midpoint zwischen 62 °C (Messung mit 20 K/min) und
85 °C (Messung mit 200 K/min) weist auf den Glasuiber-
gang der Probe hin.

In Ubereinstimmung mit der Literatur [2] setzt Laktose-
Monohydrat bei Erwarmung tGber 150 °C Hydratwasser
frei. Diesen Vorgang spiegeln die Peaktemperaturen zwi-
schen 148 °Cund 185 °C wider.

Das Schmelzen der a-Laktose-Anhydrat-Kristalle kenn-
zeichnet der zweite Peak — je nach Heizrate zwischen
222 °Cund 248 °C.

Obwohl die Kurven sehr &hnlich verlaufen, ist der Einfluss
der Heizrate auf alle Effekte (Glasibergang, Dehydrata-
tion und Schmelzen) deutlich ersichtlich: Mit zunehmen-
der Heizrate verschieben sich nicht nur die Effekte zu
hoheren Temperaturen, sondern sie werden auch ver-
starkt. Dies ist auf den Einfluss der Heizrate auf die Kine-
tik der Prozesse zurlckzufuhren.
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2 DSC-Messungen an a-Laktose-Monohydrat mit unterschiedlichen Heizraten
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3 Ausschnitt aus den DSC-Messungen im Bereich des Glastibergangs von a-Laktose-Monohydrat bei verschiedenen Heizraten

Die Erhohung der Heizrate fuhrt zu einem einfacheren
Nachweis von kleinen Effekten, wie es sich auch in die-
sem Beispiel anhand der Glasumwandlungstemperatur
zeigt.

Die Messungen mit geringeren Heizraten (z.B. 20 und
50 K/min) weisen eine deutliche Peaktrennung zwischen
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der Wasserfreisetzung und dem Schmelzen auf. Bei der
Messung mit einer Heizrate von 200 K/min kommt es
bereits zur Uberlagerung der beiden unterschiedli-
chen Effekte, was die korrekte Auswertung der Peak-
enthalpien erschwert. Im Gegensatz dazu lasst sich die
Dehydratationsenergie bei kleineren Heizraten genau
bestimmen.
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Zusammenfassung

Mittels dynamischer Differenz-Kalorimetrie (DSC) lassen
sich die thermischen Effekte von a-Laktose-Monohydrat
einfach bestimmen.

Dabei ist der Einfluss der Heizrate auf die Lage der Gla-
sumwandlungstemperatur, Dehydratation und des
Schmelzens zu beachten. Fir eine verbesserte Auswer-
tung von kleinen Effekten kann die Erhdéhung der Heiz-
rate durchaus hilfreich sein, da sich dabei die Effekte
vergréBern. Dagegen kann eine Erniedrigung der Heiz-
rate zur verbesserten Trennung Uberlagerter Effekte
fUhren.
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