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Menetelmd dipeptidimakeutusaineiden sumutuskuivaamiseksi

Tamd keksintd koskee uutta menetelmdd sumutuskui-
vatun vdhdkalorisen makeutusaineen valmistamiseksi. Eri-
tyisesti tdmd keksintd koskee menetelmdd homogeenisen,
vapaasti valuvan dipeptidimakeutusaineagglomeraatin, jol-
la on sokerin ulkomuoto ja kiilto, valmistamiseksi, joka
menetelmd késittdd vesiliuoksen valmistamisen dipeptidi-
makeutusaineesta ja happo-entsyymi-happo ~hydrolysoidus-
ta oligosakkaridista, liuoksen paineistamisen sen jdlkeen
ja hiilidioksidikaadun suihkuttamisen siihen paineista-
misen jdlkeen, mutta ennen kuin se saapuu sumutuskuivu-
riin. Sitten liuos sumutuskuivataan tavanomaisella ta-
valla.

Sumutuskuivaus on kdyttdkelpoinen menetelmd syd-
tdvien elintarvikkeiden valmistuksessa. Silld on se etu,
ettd sumutuskuivatulla tuotteella on mahdollista olla
pienentynyt ndenndistiheys ja siten suurempi tilavuus.
Sumuthskuivaus saattaa vaikuttaa my®s sellaisiin ominai-
suuksiin kuten liukoisuus. On kauan tiedetty, ettd l&m-
mdlle herkkien aineiden sumutuskuivaus voidaan suorit-
taa korkeammissa lampdtiloissa kuin ne, jotka normaalis-
ti olisivat vahingollisia. US-patenttijulkaisu 51 263
(1865) esittdd menetelmidn kananmunien sumutuskuivaamisek-
si munien normaalia hajoamisldmpotilaa korkeammissa l&dm-
pbtiloissa. Uusitussa US-patenttijulkaisussa 13 232
esitetddn menetelmd maidon sumutuskuivaamiseksi runsaas-
ti maidon kriittistd ldmpétilaa korkeammissa ldmpdtilois-
sa. Syynd tdhdn ndenndiseen ristiriitaan on se suhteelli-
sen lyhyt ajanjakso, jonka sumutuskuivattava aine on var-
sinaisesti alttiina korotettujen ladmpdtilojen vaikutuk-
selle. Joka tapauksessa menetelmd on nykyddn yleisesti
tunnustettu ldmm&lle herkkien aineiden valmistuskeino.

Esimerkkejd timin keksinndn mukaisessa menetelmés-
sd kdyttokelpoisista dipeptidimaketusaineista, joiden

middrd ei kuitenkaan rajoitu kyseisiin yhdisteisiin, ovat
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US-patenttijulkaisuissa 3 475 403, 3 492 131 ja 4 029 701
esitetyt yhdisteet sekd vastaavat. Soveltuvimpia ndista
yvhdisteistd ovat aspartyylifenyylialaniinin alkyylies-

terit, joissa alkyyliryhmd on pienimolekyylinen ja joi-

den stereokemiallinen rakenne on L-L, DL-DL, DL-L tail

L-DL, sekd niiden erdiat suolat ja kompleksit. Esimerkke-
jéd esterien pienimolekyylisistd alkyyliryhmistd ovat
metyyli, etyyli, propyyli, butyyli, pentyyli, heksyyli,
heptyyli ja niiden haaraketjuiset isomeerit; metyylies-—
teri on edullinen. Dipeptidimakeutusaineet voivat my0s
muodostaa soveltuvia suoloja ja komplekseija, ks esimer=
kiksi US-patenttijulkaisu 4 029 701 ja toinen, avoinna
oleva patenttihakemuksemme n:o0 2300, jatetty 5.3.1982
tai suunnilleen silloin, "Dipeptide Sweetener-Metal
Complexes", hakijana Josef Tsau. Tdlld hetkelld aspar=-
taami (APM) on FDA:n hyvidksymd elintarvikkeissa kdytettd-
vdksi. APM on aspartyylifenyylialaniinin metyyli;steri.
APM, joka hajoaa nOpeasti 80° C:n ylédpuolella, voidaan
sunutuskuivata turvallisesti, koska aika, jonka se on
alttiina korotetun ldmpdtilan vaikutukselle, on suhteel-
lisen lyhyt (alle 10 sekuntia) verrattaessa sitd APM:n
hajoamisaikakdyridn.

Dipeptidimakeutusaineilla tuntuu olevan laajaa
kaupallista kdyttdd makeutusaineina, koska niiden makeus-
aste on jopa 200-kertainen sokerin makeusasteeseen nih-
den eiki niilld ole havaittavaa epimiellyttdvai jalki-
makua ja niitd voidaan valmistaa luonnossa esiintyvista
aminohapoista. Tdmdn korkean makeusasteen vuoksi dipep-
tidimakeutusaineita tarvitsee kdyttdd hyvin pienid mdd-
rid sakkaroosiin verrattuna. Tdstd syystd sumutuskuivaus
on osoittautunut hyddylliseksi siksi, ettd voidaan val-
mistaa dipeptidimakeutusainetuote, jonka ndenndistiheys
on sellainen, ettd lusikallisen dipeptidimakeutusainetta
makeutusvaikutus on sama kuin lusikallisen sakkaroosia.

Vertailukohteelle, sakkaroosille, on kaupan ole-

vassa muodossa tunnusomaista homogeeninen ulkomuoto ja
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kiilto. Kiilto on aineen karakteristinen kimallus valon
heijastuessa kunkin kiteen sivuista. Tuotteet, joiden
kiilto on l&hemp&nd sokerin kiiltoa, ovat yleensd far-
maseuttisesti hienompia tuotteita samoin kuin vaativalle
kdyttdjdlle helpommin hyvdksyttdvid. Aikaisemmat mene-
telmidt dipeptidimakeutusaineiden sumutuskuivaamiseksi
ovat johtaneet tuotteisiin, joiden lopullinen yleinen
ulkomuoto ja kiilto on huono sakkaroosiin verrattuna.
Lisdksi on ilmennyt aineen tiheyteen ja lopputuotteen
homogeenisuuteen liittyvid ongelmia. Lisdksi esiintyy
valuvuus- ja dispergoituvuusongelmia, jotka saattaisivat
vaatia valuvuutta edistdviid aineita sekd vastaavia.

Sumutuskuivaus on alalla tunnettua, kuten edelld
on kerrottu. Sitd paitsi sumutuskuivaustekniikkaa on
sovellettu myds dipeptidimakeutusaineisiin. US-patentti-
julkaisu 3 753 739 kuvaa menetelmdid APM:n sumutuskuivaa-
miseksi, joka menetelmd k&dsittdd tdrkkelyshydrolysaatin
(vain 0-20 DE) liuoksen valmistamisen 30 - 600:ssa, APM~
vesilietteen muodostamisen sen jdlkeen korkeintaan 40°
C:ssa, molempien liuosten sekoittamisen keskenddn ja liu-
oksen kuivaamisen vadlittdmdsti siten, ettd tuloksena
oleva kosteuspitoisuus on korkeintaan 5 %. US-patentti-
julkaisu 3 761 288 koskee nopeasti liukenevan APM-tuot-
teen valmistamista muodostamalla syodtdvdksi kelpaavan
tdyteaineen vesiliuos, joka sisdltdd alle 1 osan APM:a
yhtéd osaa kohden tdyteainetta, sumutuskuivaamalla se
sitten 100°C:n yldpuolella. US-patenttijulkaisut 3 962 468
ja 4 059 706 esittdvidt vield sumutuskuivatun APM-koostu-
muksen, joka sisdlt&dd 15 - 60 paino-% APM:a koko kiinto-
ainemddrdstd ja joka valmistetaan muodostamalla liete
liukenemattomien aineiden kanssa ja sumutuskuivaamalla
siten, ettd kosteuspitoisuudeksi tulee alle 5 % ja nden-
ndistiheydeksi y1li 0,2 g/ml.

Keksintd koskee menetelmdd vapaasti valuvan, sumu-

tuskuivatun dipeptidimakeutusaineagglomeraatin, jolla on
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homogeeninen koostumus ja sakkaroosiin verrattavissa
oleva ulkomuoto ja kiilto, valmistamiseksi, Jjoka menetel-
md kd8sittidd seuraavat vaiheet:

a) vesiliuoksen valmistamisen dipeptidimakeutusaineesta
ja happoentsyymi-happo ~hydrolysoidusta oligosakkaridié—
ta;

b) vaiheessa a valmistetun liuoksen pailneistamisen;
c)hiilidioksidin suihkuttamisen vaiheessa b muodostet-
tuun paineistettuun liuokseen; ja

d) wvaiheessa ¢ saadun liuoksen sumutuskuivaamisen.

Lisdksi keksintd koskee edelld esitetylld mene-
telmdlld valmistettuja tuotteita.

Happo-entsyymi-happo -hydrolysoidut oligosakkari-
dit ovat myytdvdnd olevia valmisteita, jotka sisdltavidt
hajotettua maissitdrkkelystd suunnilleen pH:ssa 4,5 ja
pelkistdvadd sokeria 0 - 20 paino-% (pelkistdvidn sokerin
pitoisuus = DE) oligosakkaridimdirdstd (esim. maltodekst-
riinistd) . Edullisesti DE on 10 - 20 paino-% oligosakka-
rideista.

Liuoksen paineistaminen suoritetaan normaalisti
tavallisen mekaanisen painepumpun avulla. Hiilidioksidi
syétetéén‘sitten livokseen apukaasupumpun kautta lopul-
lisen liuoksen paineen s&ddtelemiseksi.

Kaasujen kdyttd sumutuskuivattujen tuotteiden
stabiilisuuden ja ndenndistiheyden séételemiseﬁa on ylei-
sesti tunnettua. Sekd inerttejd ettd reaktiivisia kaasu-
ja, esimerkiksi typped, happea, ilmaa, heliumia, hiilidi-
oksidia ja vastaavia, kdytetdidn ja kaasut valitaan ensi-
sijassa taloudellisten seikkojen ja sumutuskuivattavan
aineen kanssa yhteensoveltuvuuden perusteella, varsin-
kin kun lopputuotteessa ei esiinny mitddn kdytettdvdstd
kaasusta aiheutuvaa eroa. Tavanomainen menetelmd kaasun
sydttdmiseksi liuokseen on sen suihkuttaminen ennen pai-
neistamista. Tdmd muodostaa mahdollisen vaaratekijdn

siksi, ettd kaasun suihkuttaminen ennen paineistamista
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saattaa aiheuttaa pumpussa kavitaatiota, jonka seurauk-
sena on pumpun vaurioituminen. (Ks. esimerkiksi "Sweete-
ners and Enhancers, Noyes Data Corp., Pintauro, 1977).
Tutkittaessa muutamia kaasuja, so. typped, happea, il-
maa, hiilidioksidia, jne., on ylléittden havaittu, ettd
ainoastaan hiilidioksidi, liuoksen paineistamisen jdl-
keen suihkutettuna, johtaa tuotteeseen, jolla on paljon
parempi ndenndistiheys, valuvuus, dispergoituvuus ja
kiilto kuin muita kaasuja tai menetelmid kdyttden saa-
duilla tuotteilla sekd hyvin ldhelld sakkaroosia oleva
yleinen ulkomuoto. Siten tdlld uudella menetelmdllsd val-
mistetulla tuotteella on suurempi homogeenisuus, pienem-
pi hygroskooppisuus, pienempid pdlydmisongelmia pakkaus-
ten tdytdn aikana, pienentynyt ylimddrdisten valuvuutta
edistdvien aineiden tarve samoin kuin tyydyttavampi ylei-
nen ulkomuoto ja sakkaroosiin verrattavissa oleva kiilto.
Keksinndn mukainen menetelmd kidsittdd seoksen muo-
dostamisen ensin dipeptidimakeutusaineesta ja happo-
entsyymi-happo -hydrolysoidusta oligosakkaridista, joka
seos sisdltdd dipeptidimakeutusainetta noin 1 - 5 paino-
% koko kiintoainemddrdstd. Sen jdlkeen valmistetaan vesi-
liuos, jossa kiintoainem#ird on noin 40 - 60 % koko kiin-
toainemddrdstd 60 : 5° C:ssa. Sitten liuos sy&tetdén
pﬁmppuun ja paineistetaan. Edullinen paine on 27 - 61
atm (400 - 900 psi). Paineistamisen jdlkeen liuokseen
suihkutetaan hiilidioksidia apukaasupumpun kautta. On
vélttémétgnté paineistaa hiilidioksidi edullisesti 14 -
27 atm (200 - 400 psi) suurempaan paineeseen kuin dipep-
tidimakeutusaineoligosakkaridi -liuos. Sen jdlkeen voi-

daan syodttdd sumutuskuivaussuuttimeen ja kuivata tavan-

.omaisesti.

Keksintd ilmenee perusteellisemmin seuraavana
olevista esimerkeistd. Ne esitetddn vain valaisun vuoksi,

eikd niiti tule pitdd keksinndn henked eikd keksinndn

'piirid rajoittavina, silld aine- ja mentelmdmuunnelmat

ilmenevit selityksestd alan asiantuntijoille.
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Esimerkki 1

Valmistetaan 55 % kiintoainetta sisdltdvi vesi-
liuos lisddmidlld asianmukaiseen mddrddn vettd 7,25 kg
Maltriéz)ISO :4 (DE 15) ja 15,9 kg APM:a. Seos kuumen-
netaan ja paineistetaan pumpulla 88 atm:n (1300 psi) pai-
neeseen. Apukaasupumppua kdyttden sydOtetddn seokseen
hiillidioksidia, jonka paine on 109 atm (1600 psi). Sen
jdlkeen tdmd seos sydtetddn sumutussuuttimeen ja kuiva-
taan. Lopputuotteen hiukkaskoko on”suurempi kuin 250 /um
(60 mesh:n seulalla), ja sen kosteyspitoisuus on noin

3 %. Tuotteen ndenndistiheys pakattaessa on 0,06 - 0,122

g/cm3.

Valuvuus. 100 g tuotetta ldpdisee suppilon, jossa
kulma on 45° ja jonka kaulan pituus on 1/2 tuumaa ja
sisdhalkaisija 0,390 tuumaa (9,9 mm), 20 sekunnissa.
Siltojen tai kolojen muodostusta ei ole havaittavissa.

Dispergoituvuus. 15 cm3 digpergoituu heti kylmdan
(SOC:iseen) veteen vaahdoten ja poreillen merkityksetto-
mdsti.

Hiukkaskokojakautuma on vastaava kuin kaupanole-
valla sokerilla, vdri valkoinen ja kiilto kuin kaupan-
olevalla sokerilla.

Esimerkki 2

Valmistettiin liuos kuten esimerkissd 1 silld poik-
keuksella, ettd seos paineistettiin 37 atm:n (550 psi)
paineeseen ja hiilioksidia sy&tettiin 58 atm:n (850 psi)
paineella. Lopputuotteen kosteuspitoisuus oli 4 % ja

ndenndistiheys 0,095 - 0,144 g/cm3 sekd ulkomuoto ja omi-

naisuudet samat kuin esimerkissd 1 valmistetulla tuotteella.

Esimerkki 3

Valmistettiin liuos kuten esimerkissd 1 sillid
poikkeuksella, ettd kdytettiin maltodekstriinid, jonka
DE oli 20, 34 - 37 atm:n (500 - -50 psi) paineisena sekd
hiilidioksidia, jonka paine oli 58 atm (850 psi). Loppu=-
tuotteen kosteuspitoisuus oli 3,2 % Jja ndenndistiheys
0,093 - 0,131 g/cm3 sekd yleinen ulkomuoto ja ominaisuu-

det samat kuin esimerkissd 1 valmistetulla tuotteella.
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FPatenttivaatimukset:

1. Menetelmd vapaasti valuvan, sumutuskuivatun
dipeptidimakeutusaineagglomeraatin, jolla on homogeeni-
nen koostumus Ja sakkaroosiin verrattavissa oleva ulko-

muoto ja kiilto, valmistamiseksi, t unne t t u siitsi,

ettd

a) valmistetaan dipeptidimakeutusainetta ja happo-entsyy-
mi-happo-hydrolysoitua oligosakkaridia sisdltdvd vesi-
liuvos;
b) vaiheessa a valmistettu liuos paineistetaan;
c¢) suihkutetaan hiilidioksidia vaiheessa b muodostettuun
paineistettuun liuckseen; ja
d) wvaiheessa c saatu liuos sumutuskuivataan.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmi,
tunnettu siitd, ettd dipeptidimakeutusaineena on

aspartaami.

3. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmd,
tunnettu siitd, ettd oligosakkaridin DE on 10 - 20.
4. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmd,

tunnettu siitd, ettd vaiheessa a valmistetun liu-
oksen paine on 27 — 61 atm (400 - 900 psi).

5. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmd,
tunnettu siitd, ettd hiilidioksidin paine on
14 - 27 atm (200 - 400 psi) suurempi kuin liucksen a
paine.
- 6. Aspartaamia sisdltdvd sumutuskuivattu agglome-
raattituote, t un ne t £t u siitd, ettd se valmiste-

taan patenttivaatimuksen 1 mukaisella menetelmdlls.
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Patentkrav

l. Forfarande for framstdllning av ett friflytande, sprut-
torkat dipeptid-s&tningsmedelagglomerat av enhetligt konsistens
och med ett utseende och en glans som kan jédmfdras med sackaros,
kad3annetecknat ddrav, att man
a) framstdller en vattenldsning av ett dipeptid-sdtningsmedel med
en sta=-enzym/syra-hydrolyserad oligosackarid;

b) f&rsdtter 10sningen fran a) under tryck;

c) insprutar koldioxid i den under tryck stdende ldsningen fran
steget b); och

d) spruttorkar 1lésningen frén steget c).

2. Fdrfarande enligt patentkravet 1, k & nne teck -
n at darav, att dipeptid-sdétningsmedlet dr aspartam.

3. Forfarande enligt patentkravet 1, k @nneteck -
n a t dirav, att oligosackaridens DE &dr 10-20.

4., Forfarande enligt patentkravet 1, k @&nne teck -

n a t ddrav, att trycket i 1l1dsningen i steget a) d&r 27-61 atm
(400-900 psi).

5. Forfarande enligt patentkravet 1, k dnneteck -

n at darav, att koldioxidens tryck dr 14-27 atm (200-400 psi)
hdgre dn i ldsningen a.

6. Spruttorkad aspartamagglomeratprodukt, k d n ne t e ¢ k-

n a d ddrav, att den framstdllts enligt forfarandet i patenkravet

1.
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