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(57) Abstract: The invention relates to a spherical capsule that comprises a liquid core and a seamless, solid shell surrounding said
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(57) Zusammentassung: Beschrieben wird eine sphérische Kapsel mit einem fliissigen Kern und einer diesen Kern umgebenden
nahtlosen, festen Hiille, wobei: der Durchmesser der Kapsel im Bereich von 4 - 8 mm liegt; die Dicke der Hiille im Bereich von 20
O - 200 pm liegt; das Verhiltnis von Hiilldicke zu Kapseldurchmesser im Bereich von 0,004 - 0,04 liegt; die Hiille 70 - 90 Gew.-%
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Nahtlose gefillie Kapseln

Die \)orliegende Erfindung betrifft sphérische Kapseln mit einem flissigen Kern
und einer diesen Kern umgebenden nahtlosen, festen Hiille; der Kern umfasst
dabei einen Aromaanteil und die Hulle umfasst Gelatine. Die Erfindung betrifft
auch Verfahren zur Herstelluhg solcher Kapseln sowie aushéartbare
Hullmischungen (Hllformulierungen) zur Verwendung bei der Herstellung der

.erfindungsgeméaRen Kapseln. Die erfindungsgemafRlen Kapseln zeichnen sich

dadurch aus, dass sie ohne weitere Verarbeitung zum Direktverzehr geeignet
sind und im Mund gelutscht oder zerkaut werden kénnen, ohne dass die Huille
dabei als storend empfunden wird.

Zur Erzielung von Geschmackseindriicken werder{ in Lebensmitteln Aromen
eingesetzt. Im Sinne der vorliegenden Erfindung sind unter einem Aroma ein
einzelner Stoff (Aromastoff) oder eine Mischung aus Stoffen (Aromastoffen) zu

verstehen, der bzw. die organoleptische Eigenschaften besitzen. Zu diesen

PCT/EP2003/013473
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organoleptischen Eigenschaften z&hlen die Eigenschaft, einer Mischung einen
bestimmten Geruch oder Geschmack zu verleihen, und die Eigenschaft,
bestimmte. Reize hervorzurufen, die Uber den Trigeminusnerv geleitet und so
wahrgenommen werden.

Ole, wie beispielsweise Pflanzendle und andere Triglyceride, die als
Losungsmittel fir das Aroma verwendet werden, und die selbst geruchs- und

geschmacksneutral sind, werden nachfolgend nicht als Aromastoffe betrachtet.

Sollen von einem Konsumenten Aromen portionsweise in Form einer Flissigkeit
aufgenommen werden, dann bietet sich die Verwendung einer Kapsel an, bei der‘
ein Kern aus einer aromahaltigen Flussigkeitsmenge von einer festen Hiille
umgeben ist. Hierbei sind insbesondere folgénde Probleme und Anforderungen
zu beachten:

1. Fur eine optimale organoleptischen Wahrnehmung muss die Freisetzung des
aromahaltigen, flissigen Kerns bereits im Mund erfolgen. Sinnvollerweise solite
die Kapsel inklusive der Hulle verzehrfahig sein, da eine Trennung von Hulle und
Flussigkern nach Aufnahme der Kapsel in den Mund problematisch ist.

2. Das Erreichen eines angenehmen Mundgefihls beim Verzehr von

Gelatinekapseln ist eine technologische Herausforderung. Insbesondere wird es

Abislang als nachteilig empfunden, dass die meisten Hillen von im Handel

erhaltlichen verzehrfertigen Kapseln im Mund als unangenehmer gummiartiger,
zéher Ruckstand wahrnehmbar sind. Insbesondere bei grolien gefullten Kapseln
(Durchmesser >4 mm) werden entsprechende Wahrnehmungen gemacht und
als besonders negativ empfunden. 4

3. Beim Verzehr sollte eine Kapselhtille im Mund vorzugsweise (a) haptisch nicht
storend wirken, (b) sich gut zerbeillen lassen und (c) sich schnell aufiésen. Die
freizusetzende bzw. freigesetzte aromahaltige Kernflissigkeit soll einen

sensorischen Effekt mit starkem Impakt im Mund hervorrufen.

PCT/EP2003/013473
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4. Gleichzeitig sollte sich die Kapsel gut handhaben lassen, d.h. eine gewisse

MindestgroRe aufweisen; bei spharischen Kapseln wird in vielen Fallen ein

Durchmesser =4 mm bevorzugt.

5. AuBerdem sollte die Kapsel zur einfachen Handhabung bei Transport,
Lagerung und Gebrauch eine ausreichende Temperaturstabilitat besitzen.
Winschenswert ist hierzu, daf die Kapseln auch bei Temperaturen tiber 30°C

nicht verkleben.

Sphérische Kapseln mit einem flussigen Kérn und einer diesen Kern
umgebenden festen Hulle sind bekannt, und Kapseln mit einem Durchmesser
von mehr als 4 mm konnen beispielsweise Uber das Rotary Die Verfahren oder
bei den besonders interessanten Kapseln mit nahtloser Hulle Uber ein
Tropfverfahren mit Mehrstoffdiise hergestéllt werden (vgl. Bauer, Fromming,
Flhrer, Pharmazeutische Technologie; 1997). Dieses Verfahren wird
nachfolgend auch als Mehrstoffdiisen-Verfahren bezeichnet. Bezugnahmen auf
das Mehrstoffdlisen-Verfahren sind dabei (soweit sich aus dem Zusammenhang
nichts anderes ergibt) auch als Bezugnahmen auf eine Vielzahl verwandter
Verfahren zur Herstellung nahtloser Kapseln zu verstehen. '

Im Rotary Die Verfahrén werden Kapseln mit einer Naht in der Hille Uber ein
Stanzverfahren mit rotierenden Fofmwalzen erzeugt, bei dem die Kapselwand
aus- zwei Gelatinehalften zusammengesetzt und geformt wird, die aus einem
Gelatineband ausgestanzt sind. Fir die Herstellung von Weichgelatinekapseln
nach dem Rotary Die Verfahren werden hohe "Anforderungen an die
Klimatisierung gestellt. 20 — 30% relative Luftfeuchte bei etwa 22°C missen in

allen Herstellungs- und Verpackungsraumen gewahrleistet sein.

Im Mehrstoffdisen-Verfahren werden Kapseln mit éiner nahtlosen Huille nach
einem Tropfverfahren hergestellt. Hierbei werden Ublicherweise ein lipophiles
Kernmaterial und eine warme Gelatinelésung gleichzeitig durch eine
konzentrische Mehrstoffdise gepumpt, so dass sie in eine kalte lipophile
Kahiflissigkeit, beispielsweise Pflanzendl, eintropfen. Die Diise kann dabei direkt
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in die Kuhlflussigkeit eintauchen. Beim Ein“tropfen nehmen die Kapseln aufgrund
der Grenzflachenspannungen Kugelform (sphéarische Form) an. Durch die
Temperaturabsenkung bei Kontakt mit der Kuhlflussigkeit erstarrt die
gelatinehaltige nahtlose Kapselhtille.

US 4,481,157 und US 4,251,195 beschreiben Verfahren und Apparate zur
kontinuierlichen Herstellung von nahtlosen Kapseln nach dem Mehrstoffdiisen-
Verfahren, bei dem die Dise in die Kuhlfiussigkeit eintaucht.

JP 52-148635 beschreibt eine Kapsel mit einem Durchmesser von 0,5-4 mm
far den Direktverzehr. Die Wanddicke der Kapsel betragt 50um — 200um. Ein
Kapseldurchmesser Uber 4 mm wird nicht beschrieben.

Fir eine bessere Handhabung und Portionierung beim Direktverzehr und einen
starken Aromaimpakt durch eine einzige Kapsel im Mund ist allerdings ein
Kapseldurchmesser von 4 mm und mehr erforderlich.

hJe groler eine Kapsel ist, desto schwieriger ist es jedoch, eine dinne, stabile
Hille zu realisieren, da die Stabilitdt der Kapsel beim Trocknen und beim
Transport mit ansteigendem Verhaltnis Kapse]durchmesser/HUlldicke stark
absinkt. AuRerdem ist die Zentrierung des Kerns und das gleichmafige
Umschliefen des Kerns durch eine Hulle bei groRen Kapseln &auferst

problematisch.

US 5,939,097 beschreibt ein Lebensmittel, das Kapseln enthélt, die wiederum
einen pharmazeutischen Wirkstoff enthalten, wobei das Verhaitnis von Hulldicke
zu Kapseldurchmesser 0,01 — 0,05 betragt, bei Kapseldurchmessern von 05-5
mm. Die Kapseln sind dazu bestimmt, in das Lebensmittel eingearbeitet zu
werden und sollen mit diesem ganz verschluckt werden. Die Kapsel soll erst im
Magen-Darm Trakt den Kern freigeben. Die Kapselhiille enthalt Gelatine oder
Agar. Weitere Angaben zur Zusammensetzung der Hulle werden nicht gemacht,
Weichmacher werden nicht genannt.

PCT/EP2003/013473
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US 5,300,305 beschreibt nahtlose Kapseln mit einem Durchmesser von 2 — 9
mm, die zum Direktverzehr geeignet sind und zur Atemgeruchskontrolle
eingesetzt werden. Aktive Substanzen zur Atemgeruchskontrolle sind dabei aus
Loslichkeitsgrinden in die Hille der Kapseln eingearbeitet. Die Kapsein sollen
eine langere Zeit im Mund verbleiben, damit sich die den Atemgeruch
beeinflussende aktive Substanz aus der Hiille l16sen und im Mund einen lang
anhaltenden Effekt hervorrufen kann. Die Hulidicke liegt im Bereich von 30um bis
2 mm. Ausflihrungsbeispiele zeigen Hilllanteile von nicht unter 13 Gew.% und
nur geringe Weichmacheranteile (Sorbitol < 10 % bezogen auf die Hiille). Die
Kapsel enthélt im Kern bis zu 25 Gew.-% Aroma, bezogen auf die Gesamtmasse ,
der Kapsel. Hergestellt werden die Kapseln beispielsweise durch einen
Mehrstoffdlisen- Prozess. ' |

Die Kapselhtlle ist ersichtlich auf eine langsame Aufldsung im Mund hin
entwickelt worden, und eigene Untersuchungen haben nun gezeigt, dass sie sich
im Anlutschen als eher hart und stdrend erweist. Nachteilig bei Verwendung der
in der US 5,300,305 beschriebenen Kapsel fiir einen sofortigen starken
Aromaeindruck ist dementsprechend insbesondere das negative Mundgefiihl,

das durch die sich nur langsam auflésenden Hullreste im Mund hervorgerufen

wird. AuBerdem ist, wie erwahnt, der Aromagehalt in der Kapsel auf 25 %
beschrénkt und die Realisierung eines starken Aromaimpakts deshalb nicht
moglich.

US 4,935,243 beschréibt eine Weichgelatinekap'sel, deren Hulle beim Kauen
schnell zerfallt. Die Hulle besteht aus Wasser (15 ~ 30%), Weichmacher (17,5 —
35 %) und einem geringen Anteil hydrierter hydrolysierter Starke (5 - 25%).
Ausfuhrungsbeispiele zeigen Hulliésungen, deren Trockenmassenanteil bei etwa
75 % liegt.

Als nachteilig wird insbesondere empfunden, dass die Hullformulierungen der US
4,9357,243 aufgrund der hohen Trockenmasse und der dadurch bedingten hohen
Viskositét nur fur ein Rotary Die Verfahren und nicht fir ein Tropfverfahren
geeignet sind, d.h. zur Herstellung von Kapseln mit Naht, nicht aber zur
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Herstellung von hahtlosen Kapseln nach beispielsweise dem Mehrstoffdiisen-
Verfahren.

WO 96/29986 beschreibt nahtlose Kapseln mit einem Durchmesser von 2 — 9
mm, die einen pharmazeutischen Wirkstoff gegen Husten enthalten. Die
Kapselhillen sind 30 pm — 500 pm dick und sollen sich innerhalb von 35-5
Minuten auflésen. Die Kapselhi]llen enthalten mindestens 10% Wasser. Ein
Verhaltnis von Hiilidicke zu Kapseldurchmesser wird nicht angegeben.

Nachteilig ist bei den Kapseln gemaR WO 96/29986 insbesondere die .
angegebene geringe Auflésegeschwindigkeit der Hullle.

US 5620707 beschreibt nahtlose spharische Kapseln mit einem Durchmesser

von 2 — 15 mm und einer Hulldicke von 30um — 2000 ym fur die Anwendung in
Getranken, dfe Aroma, Acesulfam und einen weiteren SURstoff in bestimmten
Verhaltnissen im Kern enthalten. Den Ausflihrungsbeispielen ist zu entnehmen,
daR die Hulle ber 10% Wasser enthéalt und als Weichmacher Sorbitol in
Mengen Uber 15 % in der Hulle verwendet wird. Eine Formulierung ganz ohne
Weichmacher ist ebenfalls genannt.

Es war eine priméare Aufgabe der vorliegenden Erfinduwng, sphérische Kapseln
der eingangs genannten Art anzugeben, die ohne weitere Verarbeitung zum
Direktverzehr geeignet sind und im Mund gelutscht.oder zerkaut werden kénnen,
ohne dass dabei die Hille als stérend empfunden wird. Die vorstehend
angegebenen Probleme und Anforderungen sollten dabei zumindest teilweise,
vorzugsweise aber samtlich gelost bzw. beriicksichtigt sein. Zudem sollte ein in
groBtechnischem Malstab praktikables Herstellverfahren fur die Kapseln
angegeben werden. Zudem sollte auf eine Troéknung in Gegenwart von
Trennmitteln verzichtet werden kénnen, die Ublicherweise eine nachteilige
Trubung der Kapselhtille mit sich bringt.

PCT/EP2003/013473
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Eine spezielle (Teil-)Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es, eine spharische

- nahtlose Kapsel mit einer nur 20 — 200 ym dicken Hulle, einem Durchmesser im

Bereich von 4 — 8 mm und einem Verhaltnis von Hiulldicke zu
Kapseldurchmesser im Bereich von 0,004 — 0,04 anzugeben, deren wahrend der
Herstellung vor der Trocknung noch feuchte Hulle auch bei Temperaturen von
40°C -~ 60°C noch formstabil bleibt. Hieraljrch sollte sowohl eine hohere
Trocknungsgeschwindigkeit (dufch mdgliche .  Anwendung hoéherer
Trocknungstemperaturen) als auch eine verbesserte Lagerrungs- und
Transportfahigkeit realisiert werden.

Erfindungsgemal wird zur Losung der gestellten Aufgabe(n) eine sphéarische
Kapsel mit einem flilssigen Kern und einer diesen Kern umgebenden nahtlosen, ‘
festen Hillle angegeben, wobei der Durchmesser der Kapsel im Bereich von 4 —
8 mm liegt, die Dicke der Hiille im Bereich von 20 — 200 pm liegt, das Verhaltnis
von Hulldicke zu Kapseldurchmeséer im Bereich von 0,004 — 0,04 mm liegt, die
Hille 70 — 90 Gew.-% Gelatine und 10 - 30 Gew.-% Weichmacher enthalt,
bezogen auf die Trockenmasse der Hiille, und der Kern einen Aromaanteil im
Bereich von 1 — 100 Gew.-% enthalt, bezogen auf die Gesamtmasse des Kerns.
Die Kapsel 1at sich nach einem Mehrstoffdiisen- Verfahren herstellen; sie ist
ohne weitere Verarbeitung zum Direktverzehr geeignet und kann im Mund
gelutscht oder zerkaut werden, ohne dass die Hti]lle dabei als stdrend empfunden
wird. Bei Wahl einés geeigneten Trocknungsverfahrens (ohne Trennmittel) ist die
Kapselhllle glanzend und transparent. Eine Kapsel wird dabei als spharische
Kapsel bezeichnet, soweit das Verhaltnis zwischen dem groRten und dem
kleinsten Durchmesser der Kapsel nicht mehr als 1,2 betragt. Als Durchmesser
einer erfindungsgeméRen Kapsel wird nachfolgend der arithmetische Mittelwert

aus dem groften und dem kleinsteh Durchmesser der Kapsel bezeichnet.

FUr das organoleptische Empfinden ist es besoﬁders vorteilhaft, wenn der
Durchmesser der Kapsel im Bereich von 4,5 — 6,5 mm, die Dicke der Hiille im
Bereiqh von 50 - 150 pm wund das Verhaltnis von Hilldicke zu
Kapseldurchmesser im Bereich von 0,01 — 0,03 liegt. Am vorteilhaftesten ist es,
wenn der Durchmesser der Kapsel im Bereich von 4,5 — 5,5 mm, die Dicke der
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Hille im Bereich von 50 — 90 pm und das Verhltnis von Hiilidicke zu
Kapseldurchmesser im Bereich von 0,01 — 0,02 liegt

Bevorzugte Ausgestaltungen der erfindungsgemaRen Kapsel ergeben sich aus
der nachfolgenden Beschreibung, den Beispielen und den Patentanspriichen.

HULLDICKE:

Fir eine schnelle Aufldsung der Hulle einer erfindungsgemaRen Kapsel im Mund
sollte die Hulidicke so gering wie méglich sein. Bei gleichbleibendem Kern-Hulle-
Masse-Verhéltnis steigt die Hulldicke mit zunehmendem Kapseldurchmesser
stark an.

Die erfindungsgeméfien Kapseln besitzen trotz groRer Kapseldurchmesser von 4
- 8 mm eine Hulldicke von nur 20 pm - 200 pm. Dabei liegt das Verhaltnis von
Halldicke zu Kapseldurchmesser im Bereich von 0,004 — 0,04. Diese Angaben
beziehen sich auf die getrocknete Kapsel. Der Kapseldurchmesser kann dabei
mit einer Mikrometerschraube bestimmt werden. Zur Bestimmung der Hulldicke
wird von der Kapsel ein Querschnitt angefertigt. Uber ein Mikroskop mit
Bildauswertung kann die Dicke der Hille bestimmt werden. Es wird dazu an
mehreren Stellen der Kapselhille deren Dicke gemessen und der mathematische

’ Mifte!wert fur die Hullstarke bestimmt.

Bei erfindungsgemaf gewahlter Zusammensetzung der Hiille (siehe dazu unten)
sind eine hohe ProzeR- und Transportstabilitat, eine ausreichende Elastizitat,

eine gute Zerbeil¥fahigkeit sowie ein ausreichend hohes Auflésevermégen im

“Mund gewahrleistet.

ZUSAMMENSETZUNG DER HULLE:

Viskositét der Hiillmischung / Gelierpunkt:

PCT/EP2003/013473
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Bei der Ausformung einer eﬁindungsgehé&en Kapsel Uber ein Mehrstoffdiisen-
Verfahren sind die Viskositdt und das Gelierverhalten der aushartbaren
Hallmischung besonders zu beachten. Eine zu niedrige Viskositat oder ein zu
niedriger Gelierpunkt verhindern eine ausreichend feste Kapselhi]lle im nassen
Zustand. Entsprechende Kapseln wiirden durch die weiteren Prozessschritte wie
z.B. Zentrifugieren mechanisch zerstért. Eine zu hohe Viskositat und ein zu
hoher Gelierpunkt verhindern andererseits eine korrekte Kapselausformung und

verursachen zudem eine unerwiinscht starke Satellitenbildung.

Die Viskositat bevorzugter Hullmischungen zur Herstellung erfindungsgemafer
Kapseln wurde mit einem Rheometer CVO 120 (Fa. Bohlin Instruments GmbH,
Pforzheim) bestimmt. Als Messsyétem diente ein Platte-Platte-System mit einem
Plattendurchmesser von 50 mm. Es wurde in Rotation gemessen. Die Scherrate
betrug 50 s™, der Spalt wurde auf 500 um eingestellt. Es wurde isotherm
gemessen, die Temperatur lag bei 80°C.

Bevorzugte Hullmischungen besitzen bei 80°C eine Viskositat im Bereich von 30
mPas bis 300 mPas, bevorzugt von 40 mPas bis 150 mPas, besonders
bevorzugt von 50 mPas bis 90 mPas.

Der Gelierpunkt bevorzugter Hﬁllmischungen zur Herstellung erfindungsgemafer
Kapseln wurde ebenfalls mit einem Rheometer CVO 120 (Fa. Bohlin Instruments
GmbH, Pforzheim) bestimmt. Als Messsystem diente ein Platte-Platte-System mit
einem Platten Durchmesser von 50 mm. Es wurde in Oszillation gemessen. Die
Frequenz betrug konstant 1 Hz, der Spalt wurde auf 500 pm eingestelit, die
Temperatur wurde von 80°C auf 10°C mit einem Gradienten von 5°C/min
abgesenkt. Als Gelierpunkt, dem Sol/Gel Ubergangspunkt, wurde die Temperatur
abgelesen‘, bei der Viskositats- oder Speichermodul G* gleich dem Elastizitats-
oder Verlustmodul G* ist. (Thomas Mezger, Das Rheologie Handbuch, 2000).

Die Gelierpunkte bevorzugter erfindungsgemaRer Hullmischungen liegen
zwischen 15°C und 60°C, vorzugsweise zwischen 20°C und 40°C, besonders
bevorzugt zwischen 25°C und 35°C.

PCT/EP2003/013473
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Gelatine:

Die Hulle der erfindungsgemaRen Kapseln enthalt Gelatine und Weichmacher.
Qualitat und Menge der Gelatine und des Welchmachers haben Auswirkung auf
die Loslichkeitskinetik der Hulle im Mund.

Zur Kapselausformung werden firr die Hillle 'vorzugsweise waflrige Losungen mit
10 — 40 Gew.-%, bevorzugt 15 - 30 Gew.-%, besonders bevorzugt 18 - 25 Gew.-
% Gelatine verwendet.

Die in erfindungsgemafien Kapseln verwendete Gelatine wird in vielen Fallen
durch partielle Hydrolyse von collagenhaltigem Material von Tieren, wie
beispielsweise Schweinen, Rindern, Fischen, Gefligel gewonnen. Typ A
Gelatine wird durch sauren Aufschluf meist von Schweine- oder Fischhauten }
gewonnen, wahrend Typ B Gelatine durch alkalischen Aufschiu meist von

Rinderknochen und -hauten gewonnen wird.

Zur Kennzeichnung der Gallertfestigkeit von Gelatine wird der Begriff Bloom
verwendet. Bei der Bestimmung des Bloomwertes wird ein Stempel eines Bloom-
Gelometers oder Texture Analysers von 12,7 mm (0,5 Zoll) Durchmesser 4 mm
tief in ein 6,67 % iges Gelatinegel eingedriickt, das vor der Messung bei 10°C 18
Stunden gealtert wurde. Die Angabe erfolgt in",Bloom*, entsprechend dem
Gewicht in Gramm, das auf dem Stempel zur Erzielung der Elndruckt|efe lastet.
(vgl. Schormiller, Handbuch der Lebensmittelchemie, Band I, 1968 und Bn’ush
Standard Method for Sampling and Testing Gelatine (BS757; 1975)).

Zur Herstellung erfindungsgemafer Kapseln wird bevorzugt eine Gelatine mlt
einem Bloom-Wert von ber 200, besonders bevorzugt mit einem Bloom-Wert
von 240-300 eingesetzt, und zwar vorzugsweise eine Typ A Gelatine. Damit wird
eine ausreichende Stabilitat der Hulle wahrend der Kapselherstellung und
wahrend des Transports trotz geringer Dicke der Kapselhtille erméglicht.

Auch Gelatinequalitaten, die aus Rind, Geflugel oder Fisch gewonnen werden,

PCT/EP2003/013473
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sind fur die Herstellung der erfindungsgemaiien Kapsel geeignet. Zu beachten ist
dabei in jedem Fall, wie bereits erwshnt, daR die Viskositat und das
Gelierverhalten richtig eingestellt werden. Als Fischgelatine kdnnen sowohl
Qualitaten aus Kaltwasserfischen als auch Qualitaten aus Warmwasserfischen
verwendet werden. Es kénnen auch Mischungen  verschiedener
Gelatinequalitaten eingesetzt werden. Einzelheiten sind den "Beispielen zu
entnehmen.

Eine hohe ProzeRstabilitat einer Kapsel bei gleichzeitig schneller Léslichkeit der

Kapselhtlle im Mund zu erreichen, ist eine besondere technische Aufgabe.

* Einerseits ist es namlich fir den HerstellungsprozeR der Kapsel und die

Lagerung vorteilhaft, eine Huliformulierung zu wahlen, die der Kapsel eine

besonders hohe mechanische Festigkeit gibt, schnell ein festes Gel bildet, das
nach dem Trocknen mdglichst hart ist und wenig Wasser aufnimmt. Andererseits
ist es fur eine gutes Mundgefiihl beim Verzehr der Kapsél von Vorteil, wenn die
Hiille schnell Wasser aufnimmt, weich und flexibel ist, und sich schnell lost.

Uberraschend wurde gefunden, daR bei Verwendung eines Gemisches aus einer
hydrolysierten Gelatine mit Bloomwert 0 und einer hochbloomigen Gelatine mit
einem Bloomwert von 200 und dariiber (vorzugsweise einem Bloomwert im
Bereich von 240 — 300) diese besondere technische Aufgabe geldst werden
kann. Die hochbloomige™ Gelatine bildet dabei vermutlich ein festes Netzwerk,
das fur die ProzeRstabilitat wichtig ist. Die hydrolysierte O-bloomige Gelatine
besetzt vermutlich Zwischenrdume in diesem Netzwerk und fihrt im Mund zu
einer schnelleren Wasseraufnahme und dadurch Léslichkeit der gesamten Hulle.
Vgl. Beispiel 26 und 27 unten.

Hydrolysierte 0-bloom Gelatine besitzt keine Gelierkraft und ist in Wasser bei
20°C leicht l6slich. Die Polypeptidketten sind in dieéer 0 bloom Gelatine durch
Saure oder enzymatische Hydrolyse sehr stark abgebaut. Sie wird daher auch
bisher nicht zur Bildung von Kapselhiillen eingesetzt, sondern lediglich z. B. als
Nahrstoff (Proteinquelle), als Emulgator, oder auch zum Kldren von Wein
verwendet.

PCT/EP2003/013473
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Zur Lésung der besonderen technischen Aufgabe eignen sich vorzugsweise Hull-
Mischungen aus (a) hydrolysierter 0-bloom Gelatine, die aus beliebigen Tierarten.
gewonnen wurde, mit (b) Gelatine, die einen Bloomwert von >200 besitzt, wobei
der Anteil der hydrolysierten O-bloom Gelatine vorzugsweise im Bereich von 0,5
~ 90 Gew.-% liegt, bezogen auf die Trockenmasse der Hiille.

Der Gelierpunkt der Mischungen wird dabei maldgeblich vom Gelierpunkt des

‘hochbloomigen Gelatineanteils bestimmt (siehe die beigefugte Tabelle

~Gelierpunkte*).

Die Flexibilitdt eines aus einer Hiill-Mischung hergestellten Films ist im Gbrigen
berraschend hoch, wenn die Mischung 0-bloomige Gelatine umfasst (siehe die

beigefugte Tabelle ,Gelierpunkt).

Eine weitere Mdglichkeit, die oben genannte besondere technische Aufgabe zu
losen, besteht in der Mischung von bestimmten niedrigbloomigen (Bloomwert <
200) Fischgelatinen mit hochbloomiger Gelatine (Bloomwert =200).

Je niedriger der Bloomwert einer Gelatine, desto niedriger sind im allgemeinen
der Gelierpunkt, die Viskositat sowie die mechanische Stabilitat des feuchten
erstarrten Gels. Mischungen aus Gelatine mit niedrigem Bloomwert und mittlerem
Bloomwert zur Erzielung einer vérbesserten Loslichkeit der Kapselhiille im Mund
sind bekannt. US 6,258,380 beschreibt derartige Hullen. Hierbei wurde allerdings
keine Uber den Bloomwert hinausgehende Spezifizierung der Gelatine
vorgenommen.

Uberraschend wurde nun gefunden, dass bei Verwendung von Fischgelatine als
Gelatine-Anteil mit niedrigem Bloomwert (< 200) und gleichzeitiger Verwendung
einer hochbloomigen Gelatine mit Bloomwert von 200 und dartber, eine weiter

verbesserte Loslichkeit im Mund erzielt werden kann. Dies wird vermutlich durch

den niedrigeren Gelierpunkt von Fischgelatinen (unter 28 °C) im Vergleich mit

Schwein-, Rind-, und Geflugelgelatinen (etwa 28 — 40 °C) bewirkt.
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Insbesondere eignen sich Fischgelatinequalitaten mit einem Gelierpunkt < 20° C
und Qualitaten, die aus Kaltwasserfischen, beispielsweise Kabeljau, hergestellt
werden, da deren Gelierpunkte mit etwa 10 — 20 °C noch unter denen von
Gelatinen aus Warmwasserfischen (Gelierpunkt etwa 20 — 28 °C), wie
beipielsweise aus Karpfen, liegen. Zu den Kaltwasserfischen zahlen hierbei alle
Fischarten, die sich vorwiegend in Gewassern mit Temperaturen von 18°C und
darunter aufhalten. Untersuchungen von Choi und Regenstein (Journal of Food
Science Vol.65, No.2, 2000) sowie eigene Untersuchungen (siehe beigefugte
Tabelle ,Gelierpunkte”) bestatigen die niedrigeren Gelierpunkte von
Fischgelatinen gegenliber Schwein-, Rind-, Hihnergelatine bei in etwa
vergleichbaren Bloomwerten.

Vermutlich ist fir die bei Fischgelatinequalitaten niedrigeren Gelierpunkte die,
Proteinzusammensetzung von Bedeutung. Die Anteile der Aminosauren Prolin
und Hydroxyprolin sind bei Fischgelatinen, und zwar insbesondere bei
Kaltwasserfischgelatinen im Vergleich zu Schweine-, Rinder-, und
Geflugelgelatine, deutlich niedriger. Hydroxyprolin und Prolin spielen eine
bedeutende Rolle bei der Vernetzung der Proteinhelices untereinander. In
Wasser kommt es vermutlich zur Auffaltung der Helices, Wasser kann
eingelagert werden, und die Loslichkeit steigt. Die Temperatur, bei der diese
Auffaltung stattfindet, hangt vom Hydroxyprolin- und Prolingehalt ab. Je niedriger
der Gehalt, desto niedriger die Temperatur, bei der die Gelatine in Lésung geht.

Eine niedrige Geliertemperatur und eine niedrige Loslichkeitstemperatur ist fir
eine gute Loslichkeit im Mund vorteilhaft.

Durch Verwendung von Fischgelatine mit einem Bloomwert von unter 200 als
alleinige Gelatineart in der Hulle ist eine ausreichende ProzeRstabilitat der
Kapsel in der Regel nicht zu erreichen. Die Gelfestigkeit der noch feuchten
Kapselhtillen ist fiir einen weiteren ProzeRverlauf haufig nicht ausreichend. Die
Kapseln sind haufig mechanisch zu instabil. |
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Hingegen wird durch die Beimischung einer solchen Gelatine als schnelligslicher
Fullstoff zu einer hochbloomigen Gelatine, die ein prozeRstabiles Geriist bilden
soll, die besondere technische Aufgabe gelést. Dabei haben sich Mischungen
aus Fischgelatinen mit Bloomwerten unter 200 und hochbloomigen Schweine-,
Rinder-, oder Gefligelgelatinen mit Bloomwert tiber 200 als vorteilhaft erwiesen.
Bevorzugt sind Anteile an Fischgelatine (unter 200 bloom) von 0,5 - 50 Gew. %, .
bezogen auf die Trockenmasse der Hiille. Besonders bevorzugt sind dabei

Gelatinequalitdten aus Kaltwasserfischen.

Der Gelierpunkt der Mischungen wird dabei mafgeblich vom Gelierpunkt des
hochbloomigen Gelatineanteils bestimmt (siehe die beigefiigte Tabelle
~Gelierpunkte”).

Weichmacher:

Als Weichmacher koénnen insbesondere Polyole wie beispielsWei,se Sorbitol,
Glycerin, Pfopylénglykol, Lactitol, hydrierte Starkehydrolysate, Trehalose
eingesetzt werden. Weichmacheranteile verbessern die Verzehrseigenschaften
einer Kapsel, indem Sie die Harte der Kapselhiille herabsetzen und die
Loslichkeit im Mund verbessern. Weichmacher fordern zudem die Flexibilitat der
Hiille und damit die Stabilitat bei der Kapseltrocknung und beim Transport.

Bevorzugte Weichmacheranteile fiir die erfindungsgemafen Kapseln liegen nicht
Uber 30 Gew.-%, bezogen auf die Gesamttrockenmasse der Hulle. Hohere
Mengen Weichmacher erschweren die Trocknung der Kapseln und machen
aulerdem Verpackungen erforderlich, die die Luftfeuchtigkeit ausschlieRen.

Bevorzugt werden Weichmacher mit einem Anteil von 10 — 30 Gew.-%,
besonders bevorzugt von 15 — 20 Gew.-% in der Hiille, bezogen auf die
Trockenmasse der Hulle, eingesetzt. Bevorzugt umfasst der Weichmacher ein

oder mehrere Polyole, vorzugsweise ausgewahlt aus der Gruppe, die aus
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" Glycerin, Propylenglykol, Sorbitol und Maltitol besteht. Glycerin wird als

Weichmacher bevorzugt.

Anteile  Weichmacher tber 30 Gew.-% erschweren die Trocknung
erfindungsgeméfRer Kapseln und machen haufig die Verwendung von

Anticakingmitteln wie Kieselsaure notwendig. Da die erfindungsgemafRen

. Kapseln aber aus optischen Griinden in der Regel eine transparente, glanzende

Hulle aufweisen sollen, ist die Verwendung von Kiesels&ure nicht erwiinscht.

Anteile  Weichmacher unter 10 Gew.-%. lassen .die Kapselhtille einer

erfindungsgeméfen Kapsel zunehmend sprode werden

Versuche haben gezeigt, daf im Falle von Sorbitol bereits Anteile von tiber 15
Gew.-% in der Hulle zu Problemen bei der Kapseltrocknung fiihren kénnen und
dann die unerwlinschte Verwendung eines Anticakingmittels notwendig machen
wirde.

WEITERE (OPTIONALE) BESTANDTEILE DER KAPSELHULLE:
SiiBstoffe / Farbstoffe / Wasser:

Zusétzlich zu Gelatine und Weichmacher kann, die Hulle einer
erfindungsgemalen Kapsel SUI&sfoffe wie beispielsweise Sucralose, Aspartam,
Acesulfam K, Na-Saccharin, Thaumatin, Neohesperidin, oder Mischungen
hieraus, sowie wasserlésliche Lebensmittelfarbstoffe enthalten.

Wahrend des Herstellungsprozesses werden die Kapseln getrocknet. Eine
gewisse Restmenge Wasser verbleibt hierbei gebunden im Gelatinenetzwerk. Je
nach Umgebungsfeuchte wird sich ein Wassergehalt in der Kapselhtlle im
Gleichgewicht einstellen. Die Gleichgewichtsfeuchte typischer
erfindungsgemafer Kapseln liegt bei 20°C und 50% relativer Luﬁfeuchtigkeit-im
Bereich von etwa 8 — 10 Gew.-% Wasser, bezogen auf die Gesamtmasse der
Kapselhtilie. ‘

PCT/EP2003/013473
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Hydrokolloide / Gellan Gum:

Zugaben von Hydrokolloiden zur Gelatine beeinflussen die Loslichkeit und damit

die Aufnahme von Wasser sowie die Temperaturstabilitat der gebildeten Gele.

Als Beimischung zur Gelatine einer Hulimaterialmischung zur Herstellung einer
erfindungsgemafen Kapsel kann insbesondere das Hydrokolloid Gellan Gum-
vorteilhaft verwendet werden. Gellan Gum ist ein gelbildendes Polysaccharid,
das mit Hilfe von Mikroorganismen durch Fermentation hergestellt wird

US 4517216 (Merck) beschreibt bereits Mischungen aus Gelatine und Gellan

~ Gum. Durch einen Gellan Gum Anteil von 16% - 83 % bezogen auf die Summe

aus Gellan Gum- und Gelatinemenge wird eine hohe Gelstérke der Hille durch
einen synergistischen Effekt erreicht. Beschrieben ist auferdem, dal nur die
deacylierten und teilweise deacylierten Formen von Gellan Gum diesen Effekt

hervorrufen, nicht aber das native Gellan Gum.

JP 4027352 (Fuji) beschreibt Weichgelatinekapseln, die nach dem Rotary Die
Proze hergestelit werden, und die sich erst im Darmtrakt aufldsen. Die
Verénderung der Loslichkeit der Hulle wird dabei durch die Zugabe von
Hydrokolloiden, die mit Calciumionen ein Gel bilden, wie beispielsweise Gellan
Gum, hervorgerufen. Nachteilig ist hierbei die Zugabe von Calciumionen zur
Hullldsung. Eine Herstellung von nahtiosen Kapseln nach dem Mehrstoffdiisen-
Verfahren ist mit dieser Hullmischung nicht moglich, da durch die Calciumionen

_ die Viskositat und der Gelierpunkt der Hulllbsung zu hoch sind .

JP 1037259 (San Ei) beschreibt Gelatinekapseln mit einem Gellan Gum Anteil in
der Hulle zum Erreichen einer verbesserte ‘Hl'JlIstérké. Dabei sind 0,08% — 2,4 %
Gellan Gum bezogen auf die Summie aus Gellan Gum- und Gelatinemenge in
der Hulle enthalten. Die Trockenmasse der Hiille betragt mindestens 50 %.
Aufgrund der dadurch hervorgerufenen hohen Viskositat ist diese Formulierung
nicht fur einen Mehrstoffdiisen- ProzeR fur die Herstellung von nahtlosen

PCT/EP2003/013473
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Kapseln geeignet.

JP 63170310 (San Ei) besch}eibt Kapseln mit Hullen aus Gellan Gum und
anderen Hydrokolloiden, u.a. Gelatine. Dabei liegt der Anteil des Gellan Gum an
der Gesamtmasse der Hydrokolloide i Bereich von 50 — 80 Gew.-%. Ziel ist es,
eine moglichst hohe Geliertemperatur und Geliergeschwindigkeit zu erzielen.

Die US 2002/0024678 A1 beschreibt Gelatine-Zusammensetzungen  fir
zweiteilige Kapseln, wobei Gellan Gum als Bestandteil eines Abbindesystems
(setting system) eingesetzt werden kann. Die in den Beispielen beschriebenen
zweiteiligen Kapseln sind Hartkapseln mit einem Auflésevermégen, das fiir die
Zwecke der vorliegenden Erfindung nicht akzeptabel ware.

,N‘achteili‘g an den vorstehend wiedergegebenen Ausgestaltungen ist, daR sie

nicht auf das Verfahren zur Herstellung von nahtlosen Weichgelatinekapseln
nach dem Mehrstoffdiisen- Verfahren abgestimmt sind. Soll zur Herstellung einer
erfindungsgemalen Kapsel das Mehrstoffdiisen- Verfahren mit eingetauchter
Duse angewandt werden, ist es bei der Verwendung von Gellan Gum im
Hilimaterial essentiell, die korrekte Auswahl des Gellan Gums Typs und der
Gellan Gum Menge zu treffen, damit die Halle nicht bereits erstarrt, bevor die
Kapselbildung volistandig erfolgt ist. AuRerdem darf die Viskositat der Hualllésung
nicht zu hoch sein.

Zur Erzielung einer erhohten Temperaturstabilitat wird der Hlllmischung zur
Herstellung einer erfindungsgemafien Kapsel vorteilhafterweise Gellan Gum
zugegeben; hierdurch steigt die Erweichungstemperatur der Hulle deutlich an
und auch die Geliertemperatur der Mischung ist deutlich erhoht. Fﬁr die
Herstellung erfindungsgemaRer Kapseln nach dem Mehrstoffdiisen-Verfahren:
mit eingetauchter Dlse solite die Geliertemperatuf nicht Gber 50°C und die
Viskositat der Hulldsung bei 80°C nicht Uber 300 mPas liegen, andernfalls ist

eine Kapselbildung erschwert oder nicht erreichbar. Daher miissen Gellan Gum ‘
-Art und -Menge besonders gezielt ausgewzhlt werden.,

PCT/EP2003/013473
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Es gibt hoch- und niedrig acylierte Gellan Gum Qualitaten. Zur Herstellung
erfindungsgemaler Kapseln wird vorzugsweise ein niedrig acyliertes Gellan
Gum, bevorzugt die Qualitat KELCOGEL F von Kelco, einer Division von Merck &
Co, eingesetzt. Mit niedrig acylierten Gellan Gum Qualitaten kénnen harte,
transparente Gele erzielt werden.

Mit einer hoch acylierten Gellan Gum Qualitat, wie beispielsweise KELCOGEL
LT100 von Kelco, ist die Herstellung erfindungsgemale Kapseln im
Mehrstdffdi]sen—ProzeB problematisch, da sich bei der Kapselausformung die
Kapseln aufgrund einer hoher Elastizitat der Hille nicht stérungsfrei von der

. koaxialen Duse abldsen. - AuRerdem werden unerwinscht triibe und sehr

hochelastische weiche Gele erzeugt.

In einer bevorzugten waRrigen Hullmischung (Hullidsung) zur Herstellung einer
erfindungégeméﬁen Kapsel macht Gelatine mit > 15 Gew.-%, bezogen auf die
Gesamtmasse der Hullésung, den Hauptanteil an der Gesamtmasse eingesetzter
Hydrokolloide aus. Gellan Gum wird daneben mit einem Anteil von maximal 0,6
Gew.-%, vorzugsweise einem Anteil im Bereich zwischen 0,2 und 0,5 Gew.-%
eingesetzt.

Hohere Anteile an Gellan Gum setzen die Viskositat der Hullldsung bei der
Kapselausformung stark herauf und die Léslichkeit der getrockneten Kapselhtlle

im Mund stark herab, was nicht erwiinscht ist.

Geringere Anteile an Gellan Gum sind fiir eine verbesserte Temperaturstabilitat

der getrockneten Kapsel nicht mehr sonderlich wirksam.

Die Anwesenheit Qon Gellan Gum fuhrt in der Hl’JlAle einer erfindungsgemafen
Kapsel zur Bildung' eines festen Netzwerkes, das sich im feuchten Zustand auch
bei 40 - 60°C in der Regel nicht lost. Dieses Netzwerk soll als festigendes
Element nur einen vergleichsweise geringen. Anteil der Hulle ausmachen. Die
Anteile unvernetzter Gelatine und weiterer Zutaten wie beispielsweise
Weichmacher, sollen sich hingegen im Mund besonders schnell 16sen.

PCT/EP2003/013473
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Bevorzugt sind erfindungsgemaRe Kapseln, die Gellan Gum in einem Bereich
von 0,4 - 3 Gew.-%, bevorzugt von 0,8 - 2 Gew.-% enthalten; bezogen auf die
Trockenmasse der Hiille. Bei Anteilen von 70 - 90 Gew.-% Gelatine, bezogen auf
die Trockenmasse der Hiille, ergibt sich ein bevorzugtes Massenverhaltnis von
Gellan Gum zu Gelatine im Bereich von 1 : 23 bis 1 : 230, bevorzugt von 1 : 35
bis 1: 115.

Der Gelatineanteil kann dabei insbesondere auch Anteile 0-bloomiger Gelatine
und/oder niedrigbloomiger Fischgelatine enthalten (siche dazu oben).

KERNFLUSSIGKEIT:

Bei Herstellung einer erfindungsgemaRen Kapsel nach dem Mehrstoffdiisen-
Verfahren ist die Kernfliissigkeit hydrophob und in der Lage, mit waRrigen
Lésungen ein Zweiphasensystem zu bilden.

Beim Verzehr der erfindungsgemaRen groRen Kapseln (Kapseldurchmesser im
Bereich von 4 — 8 mm, Dicke der Hulle im Bereich von 20 — 200 um) gelangt
eine relativ grole Flussigkeitsmenge direkt in den Mund. Dabei soll ein mdglichst
starker sofortiger Aromaeindruck hervorgerufen werden. ' |

Bevorzugt werden deshalb fur die Kemﬂuésigkeit Mischungen aus Aromen mit

Pflanzendlen oder Triglyceriden eingesetzt. Die Mischung stellt vorzugsweise bei
Raumtemperatur und bevorzugt auch noch bei 10°C eine klare Lésung dar.
Beispielsweise eignen sich synthetische und nattirliche Aromastoffe und deren
Mischungen sowie auch Oleoresine oder Extrakte von Pflanzen, Blattern, Bluten,
Friichten und dergleichen, sowie deren Kombinationen. Bevorzugt werden
Aromen aus der Reihe Pfefferminzél, Spearmihtc‘jl, Eukalyptusol, Zimtol,
Cassiadl, Anisol, Bittermandel6i, Nelkendl, Citrusole, fruchtige
Aromenkompositionen der Geschmacksrichtungen wie Apfel, Birne, Pfirsich,
Traube, Erdbeere, Himbeere, Kirsche, Ananas, sowie Einzelkomponenten wie
Menthol, Menthon, Menthylacetat verwendet.

PCT/EP2003/013473
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Aromaanteil im fliissigen Kern:

Der Aromaanteil in der Kernflissigkeit richtet sich insbesondere nach der
Kapselgrofe und der Aromaintensitat und reicht erfindungsgemaf von 1 bis 100
%, bezogen auf die Gesamtmasse des fliissigen Kerns. 'Bevorzugt ist allerdings
ein Aromaanteil im fliissigen Kern im Bereich von 5 —90 Gew.-%, vorzugsweise

30 —-80 % Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmasse des flussigen Kerns.
SiiBstoffe im fliissigen Kern (optional):

Der Kernflissigkeit einer erfindungsgemaRen Kapsel kénnen auch SufRstoffe
zugesetzt werden, gegebenenfalls unter Einsatz von Lbsungévermittlern. Da die
Kernflissigkeit bestimmungsgeman "im Mund in direkten Kontakt mit den Zahnen
kommt, ist es von Vorteil, wenn von der Kernflussigkeit keine pH-absenkende
Wirkung ausgeht. Andernfalls wére eine Schadigung des Zahnschmelzes nicht
auszuschlief3en.

Es wurde nun in eigenen Untersuchungen gefunden, daR Thadmatin,
Neohesperidin und Miraculin (sowie deren Mischungen) als SiiRstoffe in der
Kernfliissigkeit besonders geeignet sind, und den pH-Wert nicht nachteilig

beeinflussen. Aus Léslichkeitsgriinden wird Thaumatin besonders bevorzugt.

Es wurde auch gefunden, dafl} hingegen andere grundsatzlich zum Einsatz
geeignete SURstoffe wie beispielsweise Saccharinsaure oder Acesulfam K, den
pH-Wert der Wasserphase absenken, und daher nicht in groleren
Konzentrationen eingesetzt werden soliten, wenn die pH-Entwicklung im Mund
tolerabel bieiben soll. \

Zur Ermittlung des pH-Einflusses wurden 20 ml Wasserphase 5 Minuten lang
unter Rihren bei 25°C in Kontakt mit 5 ml der SuRstoffe enthaltenden
Kernflussigkeit gebracht. Nach Phasentrennung wurde der pH-Wert der walrigen

Phase gemessen. Bei Einsatz von Saccharinsaure oder Acesulfam K wurde der

PCT/EP2003/013473
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pH der Wasserphase auf unter 4 abgesenkt.

Ole im fliissigen Kern:

Als Ole zur Verdinnung eingesetzter Aromen eignen sich insbesondere
fraktionierte Kokosole, die hauptséchlich Fettsaurereste C6-C8 atifweisen. Diese
Ole zeichnen sich durch ihre Geschmacksneutralitat sowie durch ihre gute

Oxidationsstabilitat aus.
Weitere Bestandteile des fliissigen Kerns (optional) :

Der Kernflissigkeit konnen farbgebende Substanzen, Vitamine und/oder
Pflanzenextrakte zugesetzt werden.

WEITERE, INSBESONDERE PHYSIKALISCHE KAPSELEIGENSCHAFTEN:

Harte:

Erfindungsgemaie Kapseln besitzen vorzugsweise eine Harte von 1000 — 4000
g. Bevorzugt werden Kapseln, die, z.B. bei einem Durchmesser von 5 mm, eine
Harte von 1500 — 3500 g aufweisen.

Hartere Kapseln verursachen tiblicherweise ein unangenehmes Mundgefiihl,
weichere Kapseln verursachen Schwierigkeiten beim Transport, da sie
mechanisch nicht stabil sind.

Die Harte der Kapseln wird dabei mit einem Texture Analyser bestimmt,
beispielsweise mit einem TA-XT2i der Firma Stable Micro Systems. Dabei wird
ein Stempel mit einem Durchmesser von 2 mm mit éinem konstanten Vorschub .
von 0,5 mm/sec auf eine Kapsel soweit abgesenkt, bis die Hiille dieser Kapsel
bricht. Als Harte der Kapsel wird das Gewicht in g bezeichnet, das am
Bruchpunkt auf der Kapsel lastet.

PCT/EP2003/013473
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Zur Harte erfindungsgemaRer Kapseln vergleiche die Beispiele.

Auflésevermégen:

Die Hulle bevorzugter erfindungsgemafer Kapseln Idst sich im im Mund in
weniger als 60 Sekunden, bevorzugt in weniger als 45 Sekunden auf. Bestimmt
werden kann die Auflésegeschwindigkeit sensorisch, wobei auch die
mechanischen Einwirkungen beim Bewegen der Kapsel im Mund bericksichtigt
werden.

Zum Aufidsungsvermogen erfindungsgemaRer Kapseln vergleiche die Beispiele

Aussehen:

Erfindungsgeméfle Kapseln sind kugelférmig (sphérisch). Mit dem
Mehrstoffdiisen- Verfahren lassen sich erfindungsgemaRe Kapseln herstellen.
Das Verhéltnis zwischen dem gréRten und dem kleinsten Durchmesser einer
erfindungsgemaRen 'sphérischen Kapsel betrégt nicht mehr als 1,2, bevorzugt
nicht mehr als 1,1. Bei einem groReren Verhaltnis wird die Schalendicke
ungleichmaRig und die Kapsel mechanisch labil.

Die Hulle einer erfindungsgeméafen Kapsel ist vorzugsweise transparent und
glénzend; daher sollte auf den Einsatz von Trennmitteln bei der Trocknung oder

Konfektionierung nach der Trocknung verzichtet werden. Zum Erzielen einer

transparenten Hulle sollte auch auf jegliche Zusatze zur Hulimischung verzichtet
werden, die die Hulle triben, auch wenn die Zusatze positive sonstige
Eigenschaften besitzen und beispielsweise die Lbélichkeit der Hulle im Mund
positiv beeinflussen wiirden, so wie beispielsweise Cellulosen.

BEISPIELE:

PCT/EP2003/013473
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Nachfolgend werden bevorzugte Ausgestaltungen der Erfindung anhand von
Beispielen naher erlautert:

Beispiele 1-29: Verfahren zur Herstellung erfindungsgemiBer Kapseln -
Allgemeine Verfahrensvorschrift (Mehrstoffdiisen-Verfahren mit
eingetauchter Diise)

Die in der béigef[]gten Tabelle ,Beispiele 1 — 29 angegebenen Bestandteile fr
die Hullmischung werden zusammengegeben und im Wasserbad auf 80°C
erhitzt, bis eine klare, im wesentlichen Iuftblasenfreie Losung entstanden ist.
Vorngsweise werden Lésungen mit Trockenmasseanteilen von 20 — 40 Gew. %
verwendet. A

Die Kernfliissigkeit wird bei 10 — 20 °C bereitgestellt.

‘Hullflissigkeit und Kernflissigkeit werden tber ein Pumpensystem einer
konzentrischen Zweistoffdiise zugefithrt. Dabei wird - die Leitung fur die

Huliflissigkeit auf 60 — 80°C gehalten. Die konzentrische Zweistoffdiise taucht in
ein Flussigkeitsbad ein, das mit Pflanzensl gefiillt ist. Die Temperatur dieses
Olbads betragt ca. 14°C.

Der aus der Duse in das Olbad austretende Flussigkeitsstrah! zerfallt, unterstiitzt
durch zusatzliche Schwingungsanregung der Flussigkeit, zu Einzeltropfen, bei
denen es sich um nahtlose Kapseln aus Kern und Hiille handeit.

Die noch nassen Kapseln werden durch Zentrifugieren vom anhaftenden O]
getrennt und anschlieBend unter standiger Bewegung in einem trockenen
Luftstrom  getrocknet. Es  kénnen (bliche ‘ Wirbelbetttrockner  oder
Trommeltrockner verwendet werden. Voraussetzung fur einen guten
Trocknungserfolg ist, daR die Kapseln durch Rotation oder durch
Luftverwirbelung in Bewegung gehalten werden kénnen. In manchen Fallen ist
hierzu der Einsatz eines FlieRhilfsmittels ratsam.

PCT/EP2003/013473
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Die Verwendung eines FlieRhilfsmittels ist jedoch in den meisten Fallen nicht
erwlinscht. Eine transparente und glanzende Hulle wird namlich >erreicht, wenn
die Zusammensetzung der Hullmischung so gewahlt wird, daR auf ein
FlieRhilfsmittel wie beispielsweise Kieselsaure wahrend der Trocknung verzichtet
werden kann, und es trotzdem nicht zum Verkleben der Kapseln kommt
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Tabelle: Gelierpunkte

Zusammensetzung der waRrigen Gelier Viskositat |Bemerkung
Hullésung punkt bei 80 °C

Flexibilitat

A 75 % Wasser 29°C 54 mPas
20 % Schweinegelatine 260 bloom
5 % Glycerin

gering

B~ [75% Wasser 34°C 61 mPas
20 % Rindergelatine 240 bloom
5 % Glycerin

gering

C 75 % Wasser : 35°C 71 mPas
20 % Huhnergelatine 250 bloom
5 % Glycerin

gering

D 75 % Wasser 30°C 130 mPas
‘ 10 % Schweinegelatine 260 bloom
10 % Fischgelatine 110 bloom

5 % Glycerin

mittel

E 75 % Wasser . 29°C 90 mPas
15 % Schweinegelatine 260 bloom -

5 % Fischgelatine 0 bloom
5 % Glycerin

hoch

F 75 % Wasser , 32°C 85 mPas
15 % Hihnergelatine 250 bloom
5 % Fischgelatine 0 bloom

5 % Glycerin

hoch

G 75 % Wasser - 50°C 300 mPas
19,6 % Fischgelatine 165 bloom
0,4 % Gellan Gum Kelcogel F

5 % Glycerin

gering

H 75 % Wasser 20°C 42 mPas |feuchte .

20 % Fischgelatine 110 bloom Kapselhille

5 % Glycerin . ‘ zu instabil fir
' ' weitere

ProzeRschritte

mittel

] 75 % Wasser 24°C 72 mPas |feuchte
20 % Fischgelatine 165 bloom Kapselhtlle

5 % Glycerin ' zu instabil fir
weitere
Prozel3schritte

mittel

K 75 % Wasser 33°C - 90 mPas
20 % Schweinegelatine 80 bloom
5 % Glycerin

gering

* Flexibilitat : Beurteilung beim Umknicken eines 200 ym dicken Films, der
aus der Hullldsung durch Ausgiellen und Trocknen an der Luft (20°C, 40
% relative Luftfeuchte, mindestens 20 h) hergestellt wurde
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Patentansprliche

1. Sphérische Kapsel mit einem fliissigen Kern und einer diesen Kemn
umgebenden nahtlosen, festen Hulle, wobei

1

der Durchmesser der Kapsel im Bereich von 4 — 8 mm liegt,

die Dicke der Hulle im Bereich von 20 — 200 um liegt,

das Verhaltnis von Hiilidicke zu Kapseldurchmesser im Bereich von 0,004 —
0,04 liegt, - '
- die Hille 70 — 90 Gew.-% Gelatine und 10 — 30 Gew.-% Weichmacher enthlt,
bezogen auf die Trockenmasse der Huille, und q
- der Kern einen Aromaanteil im Bereich von 1 — 100 Gew.-% enthalt, bezogen
auf die Gesamtmasse des Kems.

2.  Kapsel nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass

- der Durchmesser der Kapsel im Bereich von 4,5 - 6,5 mm, bevorzugt 4,5 —
5,5 mm, \ .

- die Dicke der Hulle im Bereich von 50 — 150 pm, bevorzugt 50 — 90 um,

- das Verhaltnis von Hulldicke zu Kapseldurchmesser im Bereich von 0,01 —
0,03, bevorzugt 0,01 — 0,02, '
liegt.

3. Kapsel nach einem der vorangehenden Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, dass die Hille aus einer Gelatine und Weichmacher
umfassenden Mischung hergestellt ist, die einen Gelierpunkt im Bereich
zwischen 15°C und 60°C, vorzugsweise zwischen 20°C und 40°C, besonders
bevorzugt zwischen 25°C und 35°C besitzt.

4. -~ Kapsel nach einem der vorangehenden Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, dall zur Herstellung der Hulle (a) eine Gelatine mit einem
Bloomwert von mindestens 200, vorzugsweise einem Bloomwert im Bereich von
240 - 300 eingesetzt wird.

5.  Kapsel nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, dass zusatzlich (b) eine
Gelatine mit Bloomwert 0 und/oder Fischgelatine mit einem Bloomwert < 200

PCT/EP2003/013473
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eingesetzt wird.

6.  Kapsel nach einem der vorangehenden Anspriiche, wobei die Fischgelatine
eine Kaltwasser-Fischgelatine ist und/oder einen Gelierpunkt < 20°C besitzt.

7. ‘ Kapsel nach einem der vorangehenden Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, dall der flissige Kern einen SiuRstoff enthalt, der aus der
Gruppe ausgewahlt ist, die aus Thaumatin, Neohesperidin, Miraculin und deren
Mischungen besteht.

8. Kapsel nach einem der vorangehenden Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, daR die Konzentration des Weichmachers in der Hiille, 10 — 30
Gew.-%, bevorzugt 15 - 20 Gew.-% betragt, bezogen auf die
Gesamttrockenmasse der Hullle. *

9.- Kapsel nach einem der vorangehénden Anspriiche, = dadurch
gekennzeichnet, dal der Weichmacher ein oder mehrere Polyole umfasst,
vorzugswéise ausgewahlt aus der Gruppe, die aus Glycerin, Propylenglykol,
Sorbitol und Maltitol besteht.

10. Kapsel nach einem der vorangehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, daR die Gelatine ausgewahlt ist aus der Gruppe, die aus
Schweinegelatine, Rindergelatine, Huhnergelatine, Fischgelatine und deren
Mischungen besteht.

11. Kapsel nach einem der vorangehenden . Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, dal die Hille einen Stfstoff enthalt, der vorzugsweise aus der

Gruppe ausgewahlt ist, die aus Sucralose, Aspartam, Acesulfam K, Thaumatin,

" Na-Saccharin , Neohesperidin und deren Mischungen besteht.

12. Kapsel nach einem der vorangehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dal die Hulle Gellan Gum enthalt.

13. Kapsel nach einem der vorangehenden Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, daf die Hulle 0,4 - 3 Gew.-% Gellan Gum enthélt, bezogen auf

PCT/EP2003/013473



10

15

WO 2004/050069

-32-

die Trockenmasse der Hillle.

14. Verfahren zur Herstellung einer Kapsel nach einem der vorangehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass ein fliissiges Kernmaterial und eine
gelatinehaltige ‘aushartbare Hallmischung gleichzeitig durch eine konzentrische
Mehrstoffdiise gepumpt werden, so dass sie unter Kapselbilidung in eine
Kuhlflussigkeit eintropfen.

15.  Aushértbare Hullmischung zur Verwendung bei der Herstellung einer
Kapsel nach einem der Ansprijche 1-13, dadurch gekennzeichnet, dass die
Hulimischung Gelatine und Weichmacher umfasst.

16.  Verwendung einer Mischung aus (a) einer Gelatine mit einem Bloomwert
von mindestens 200 und (b) einer Gelatine mit Bloomwert 0 und/oder einer

Fischgelatine, zur Einstellung von Harte und Auflésevermégen der Hulle einer

spharischen Kapsel mit einem flissigen Kern und einer diesen Kem

umgebenden nahtlosen, festen Hullle.

PCT/EP2003/013473
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