Applikationsbericht

Uberprifung der Mischungsstabilitdt eines Protein-Shakes

Die Mischungsstabilitdt einer
fliissigen Protein-Shake-Probe
wurde mit Hilfe des MultiScan 20
Stabilitatsanalysesystems unter-
sucht. Durch die Analyse des
Transmissions- und Ruickstreuver-
haltens der Dispersion konnten
binnen kurzer Zeit instabile
Komponenten nachgewiesen und
verschiedene Destabilisierungs-
mechanismen unterschieden
werden.

Hintergrund und Fragestellung

Proteinpulver ist ein bei Sportlern belieb-
tes Nahrungserganzungsmittel, das zur
Kraft- und Leistungssteigerung beitragen
kann [1]. Es wird typischerweise in Form
von Protein-Shakes, dispergiert in Wasser
oder Milch, konsumiert (s. Abb 1 links).

Neben weiteren Zusatzen, wie Vitaminen
und Mineralstoffen, werden verzehrferti-
gen Protein-Shake-Produkten Stabilisato-
ren hinzugesetzt. Diese sollen einer Ent-
mischung der Dispersion in die einzelnen
Komponenten liber eine moglichst lange
Zeit entgegenwirken und so eine lange
Halt- bzw. Lagerbarkeit der Produkte, z.B.
bei Raumtemperatur, ermoglichen. Die
Shakes sind somit fiir langere Zeit , stabi
und Entmischungsvorgange und damit
einhergehende Veranderungen eines
Produkts, wie die Separierung einzelner
Bestandteile, oft erst nach mehreren
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Abb. 2: DataPhysics MS 20 Stabilitdtsanalysesystem

Wochen oder Monaten fiir das menschli-
che Auge erkennbar. Obgleich so absolut
erwlnscht, erschwert diese Tatsache in
der Produktentwicklung weitere Stabili-
tatsoptimierungen und vorhersagen.

Mithilfe des MultiScan 20 (MS 20)
Stabilitatsanalysesystems (s. Abb. 2)

und der zugehorigen Mess- und Aus-
wertesoftware MSC von DataPhysics
Instruments kénnen geringste Anderun-
gen innerhalb von Dispersionen exakt
verfolgt und bestimmt werden. Das

MS 20 erlaubt eine schelle und objektive,
vom Anwender unabhangige, Analyse der
Dispersionsstabilitat und dartiber hinaus
Riickschltsse auf mogliche Destabi-
lisierungsprozesse. Am Beispiel eines
kommerziell erhaltlichen, bei Raumtem-
peratur lagerbaren Protein-Shakes auf
Milchbasis wird dies im Folgenden
gezeigt.

Abb.1 links: Molke Proteinpulver in Flissigkeit gelost
rechts: Protein-Shake in Probengefaf8 nach 16 Tagen und 18 Stunden
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Messmethode

Ein Probenglaschen, gefiillt mit der zu
untersuchenden fliissigen Dispersion,
wird in einen ,ScanTower”“ des MS 20
gestellt. Dessen Scan-Einheit besteht aus
einer Transmissions- und einer Ruckstreu-
LED, sowie einem Detektor. Diese Einheit
fahrt das Probenglaschen der Hohe ent-
lang (z-Achse) ab. Die dabei detektierte
Transmissions- und Ruickstreuintensitat
wird in einem Intensitat-Weg-Diagramm
aufgetragen und kann somit positi-
onsabhdngig ausgewertet werden. Die
Probe wird in definierten Zeitintervallen
abgescannt.

Veranderungen der detektierten Mess-
signale zwischen den einzelnen Scans
erlauben Ruckschlisse auf die Stabilitat
der Probe. Abbildung 2 zeigt das MS 20
Stabilitdtsanalysesystem ausgestattet
mit sechs voneinander unabhangigen
ScanTower-Einheiten.

Vor der Messung wird der Protein-Shake
im Originalbehaltnis wie vom Hersteller
empfohlen eine Minute lang geschuttelt
und anschliefend 20 ml davon in ein
Probengefal gegeben. Die Probe wird
bei einer Temperatur von T = 25 °C fiir
eine Gesamtdauer von 16 Tagen und

18 Stunden im Intervall von At =5 min
vermessen. Der vermessene Bereich liegt
zwischen 0 mm (Boden des Glaschens)
und 55 mm (Fillhohe der Dispersion im
Probengldschen). Abbildung 1rechts
zeigt das mit dem Protein-Shake gefiillte
Probenglaschen nach der Messung.
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Ergebnisse

In Abbildung 3 sind die gemessenen
Transmissions- und Rickstreuintensita-
ten der Protein-Shake-Probe gegentiber
der Position aufgetragen. Die farbliche
Kodierung der Kurven entspricht den
Aufnahmezeiten, von Rot = Mess-
beginn (t = 0 s) bis Lila = Messende
(t=16d 18 h). Jede Einzelkurve ent-
spricht dabei einer Messung.

Das Transmissionsdiagramm zeigt ent-
lang der gesamten Probe eine konstante
mittlere Intensitat von I, =0 % und
darin keine Anderung Uber die gesamte
Messdauer hinweg. Dieses Verhalten
lasst sich durch die Triibheit des Pro-
tein-Shakes erklaren, welche keine
Transmission des eingestrahlten Lichts
zuldsst.

Das Riickstreudiagramm hingegen zeigt
im Positionsbereich zwischen 2 und

55 mm deutlich eine Riickstreuintensitat
von im Mittel I, = 22 % sowie eine zeit-
abhangige Veranderung des Signals. Dies
wird bei relativer Darstellung (bezogen
auf den ersten gemessenen Intensitats-
verlauf) noch deutlicher (s. Abb. 4).

Die Veranderung der Rickstreuintensitat
zeigt, dass die Protein-Shake-Dispersion
im gemessenen Zeitraum instabil ist.
Mit der MSC Software ist es moglich

zu analysieren, auf welche méglichen
Prozesse diese Destabilisierung des
Ausgangszustands zurlckzufiihren ist.

Das Signal der Riickstreuintensitaten,
wie in Abbildung 4 dargestellt, wird zur
Auswertung in drei Bereiche unterteilt:
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Abb. 4: Riickstreuintensitatsdiagramm relativ zum Intensitatsverlaufbeit=0s

1. Positionsbereich 3 mm — 50 mm:
positionsunabhangiger Anstieg der
Ruckstreuintensitat Gber die Zeit

2.Positionsbereich 1Tmm —4 mm:
Ausbildung eines mit der Zeit immer
ausgepragter erscheinenden Intensi-
tatsmaximums

3.Positionsbereich 52 mm — 54mm:
abnehmende Intensitat und Ver-
schiebung des Signals zu niedrigerer
Position

Bereich 1 wird mit Hilfe der Values-Ana-
lysemethode der MSC Software ausge-
wertet. Im dabei generierten Diagramm
(s. Abb. 5) wird die mittlere Intensitat

in diesem Bereich gegenlber der Zeit
dargestellt. Im Diagramm ldsst sich
erkennen, dass die mittlere Rickstreuin-
tensitat innerhalb des ersten Tages stark
ansteigt.
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Abb. 3: Transmissions- (oben) und Riickstreu- (unten) Intensitatsdiagramm

Ab dem zweiten Tag nimmt die Intensi-
tat in deutlich geringerem Umfang, mit
einer — liber den restlichen Messverlauf
konstanten — Rate von 0,04 % pro Tag
Zu.

Der deutliche Anstieg am ersten Tag
lasst sich durch die Abnahme von im
Gemisch dispergierten Luftblasen
erklaren. Diese wurden durch das Schiit-
teln vor Messbeginn in die Mischung
aufgenommen, werden dort aber nicht
stabilisiert und entweichen daher
schnell wieder.

Die konstante Zunahme der Riickstreu-
intensitat im Positionsbereich 1, der
fast die gesamte Probenh6he umfasst,
wahrend der restlichen Messdauer
deutet auf eine globale Anderung der
PartikelgroRe einer oder mehrerer
Komponenten, z.B. durch Agglomera-
tion, hin: Das Streuvermdgen ist unter
anderem von der GroRe der streuenden
Partikel abhangig [2].

Bereich 2 am unteren Rand des
Probenglaschens wird mittels der
Peak-Area-Analysemethode ausgewertet.
Das resultierende Flachen-Zeit-Diagramm
ist in Abbildung 6 dargestellt. Das Dia-
gramm zeigt einen dhnlichen Verlauf wie
das fiir Positionsbereich 1 (vgl. Abb. 5).

0 5

10 15
Tivw [ays]

Abb. 5: Mittlere relative Riickstreuintensitat
in Bereich 1vs. Zeit
(Anstiegsrate: 0,04 %/d)
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Abb. 6: Profilflichen-Zeit-Diagramm
der Riickstreuprofile in Bereich 2
Anstiegsrate: 0,35mm % /d

Auch hier nimmt das Signal (die Flache
unter der Riickstreukurve innerhalb des
Bereichs) am ersten Tag deutlich zu, was
ebenfalls auf die vermutliche global im
Proteinshake stattfindende Abnahme
von Luftblaschen zurlickgefiihrt werden
kann.

Im weiteren zeitlichen Messverlauf wird
der analysierte Riickstreupeak in seiner
Flache immer groRRer. Auch seine Breite
nimmt mit der Zeit zu, wie in Abbildung 4
zu erkennen ist. Diese Beobachtungen
sind durch eine verstarkte Streuung

an sedimentierten Partikeln in diesem
Bereich zu erklaren.

Die Migrationsfront-Auswertung in
Bereich 3 am oberen Rand des einge-
fullten Probenvolumens bestatigt die
Annahme eines Sedimentationsprozesses
fir einzelne Komponenten der analysier-
ten Dispersion (s. Abb. 7).

Aus Abbildung 7 wird auch klar ersicht-
lich, dass sich die Migrationsfront
innerhalb der ersten 3 Tage nur unwe-
sentlich verschiebt. Zwischen dem 4.
und 7. Versuchstag wandert die Position
der Front dann mit einer mittleren Rate
von 0,17 mm pro Tag um insgesamt etwa
0,5 mm nach unten, was auf eine sedi-
mentationsbedingte Auftrennung der
Komponenten zurlickzufiihren ist.

Vom 7. Versuchstag bis zum 12. Versuchs-
tag bleibt die Position dann bei im Mittel
53,0 mm konstant. Anschliefend wan-
dert die Migrationsfront bis zum Ende
der Versuchsdurchfiihrung mit einer im
Mittel konstanten Rate von 0,12 mm pro
Tag weiter abwarts.

Aus dem eben beschriebenen und

in Abbildung 7 dargestellten Verlauf
wird ersichtlich, dass es zu Beginn der
Messung im Probenbereich 3 zu keiner
sedimentationsbedingten Intensitats-
veranderung kommt. Ein Sedimentati-
onsprozess scheint erst nach 4 Tagen
einzusetzen.
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Abb. 7: Anderung der Migrationsfront-Position wihrend der Messdauer

Zusammen mit den Ergebnissen aus
Bereich 1liegt der Schluss nahe, dass erst
ab einer kritischen Partikelgroi3e, welche
z.B. durch Agglomeration nach 4 Tagen
erreicht ist, eine nennenswerte sedi-
mentationsbedingte Auftrennung der
Komponenten, und damit eine Verschie-
bung der Migrationsfront, einsetzt.

Nach dem 7. Versuchstag sind die
sedimentierenden Partikel bereits

bis unterhalb des Positionsbereichs 3
abgesunken. Zwischen dem 7. und 12.
Versuchstag liegen in Bereich 3 nur noch
Komponenten in der Mischung vor, die
sedimentationsstabil sind.

Wie durch die Auswertung in Bereich 1
ersichtlich ist, kommt es aber weiterhin
zu einer globalen PartikelgroBendnde-
rung. Ein weiterer Teil der Komponen-
ten erreicht nach 12 Tagen vermutlich
ebenfalls eine kritische Grol3e, sodass
erneut ein in Bereich 3 zu beobachtender
Sedimentationsprozess eingeleitet wird.

Zusammenfassung

Mittels des Stabilitatsanalysesystems

MS 20 und der zugehorigen Software
MSC wurde ein kommerziell erhaltli-

cher Protein-Shake im Hinblick auf die
Mischungsstabilitat seiner Komponenten
untersucht. Durch die Aufnahme von
Transmissions- und Ruickstreuintensi-
tats-Diagrammen uber eine Messdauer
von 16 Tagen und 18 Stunden konnte
mithilfe verschiedener Auswertemoglich-
keiten der MSC Software gezeigt werden,
dass einige Komponenten der fliissigen
Dispersion nicht langzeitstabil sind,
wobei zwischen unterschiedlichen Desta-
bilisierungsmechanismen unterschieden
werden konnte.

Die Moglichkeit diese absolut nur sehr
geringen Anderungen bereits nach kurzer
Zeit zu detektieren bietet Herstellern
solcher Shakes, sowie Herstellern von
Dispersionen im Allgemeinen, die Chance
quantitative und objektive Messergeb-
nisse zu erhalten. Mit dem MultiScan 20
(MS 20) Stabilitatsanalysesystem ist nach
nur wenigen Tagen eine Vorhersage uber
Langzeitstabilitat und etwaige Destabili-
sierungsprozesse moglich, wodurch Pro-
dukte zeit- und kosteneffizient optimiert
werden kénnen.
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