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(54) Title: PROCESS FOR PRODUCING 1,1-GPM- AND/OR 1,6-GPS-ENRICHED ISOMALT COMPOSITIONS
(54) Bezeichnung: VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG VON 1,1-GPM- UND/ODER VON 1,6-GPS-ANGEREICHERTEN

ISOMALT-ZUSAMMENSETZUNGEN

(57) Abstract: The present invention relates to a process for producing isomalt compositions enriched in 1-O-a-D-glucopyranosyl-D-
mannitol (hereinafter 1,1-GPM) and/or in 6-O-a-D-glucopyranosyl-D-sorbitol (hereinafter 1,6-GPS) from isomalt-containing solutions,
these being solutions containing hydrogenated isomaltulose, to 1,1-GPM- and/or 1,6-GPS-enriched isomalt compositions produced by
the process of the invention, and to the use of these 1,1-GPM- and/or 1,6-GPS-enriched isomalt compositions.

(57) Zusammenfassung: Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 1-O-0-D-Glucopyranosyl-D-mannit-
(im Folgenden 1,1-GPM genannt) und/oder von 6-O-0-D-Glucopyranosyl-D-sorbit- (im Folgenden 1,6-GPS genannt) angereicher-
ten [somalt-Zusammensetzungen aus [somalt-haltigen Loésungen, also Losungen, die hydrierte [somaltulose enthalten, durch das er-
findungsgeméfe Verfahren hergestellte 1,1-GPM- und/oder 1,6-GPS-angereicherte [somalt-Zusammensetzungen aus [somalt-haltigen
Losungen, sowie die Verwendung dieser 1,1-GPM- und/oder 1,6-GPS-angereicherten [somalt-Zusammensetzungen.
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BESCHREIBUNG

Verfahren zur Herstellung von 1,1-GPM- und/oder von 1,6-GPS-angereicherten

Isomalt-Zusammensetzungen

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 1-O-a-D-Glucopyranosyl-
D-mannit- (im Folgenden 1,1-GPM genannt) und/oder von 6-O-0-D-Glucopyranosyl-D-sorbit-
(im Folgenden 1,6-GPS genannt) angereicherten Isomalt-Zusammensetzungen aus Isomalt-
haltigen Losungen, also Ld&sungen, die hydrierte Isomaltulose enthalten, durch das
erfindungsgemife Verfahren hergestellte 1,1-GPM- und/oder 1,6-GPS-angereicherte Isomalt-
Zusammensetzungen aus Isomalt-haltigen Losungen, sowie die Verwendung dieser 1,1-GPM-

und/oder 1,6-GPS-angereicherten Isomalt-Zusammensetzungen.

Isomalt (hydrierte Isomaltulose oder hydrierte Palatinose) ist ein Zuckeraustauschstoff, der als
Hauptbestandteile 1,1-GPM und 1,6-GPS aufweist, und der aufgrund seiner Akariogenitiit, seines
geringen Brennwerts und seiner Diabetikereignung vorteilhaft ist. 1,1-GPM- und/oder 1,6-GPS-
angereicherte Isomalt-Zusammensetzungen aus einer Isomalt-haltigen Losung sind fiir eine
Vielzahl von Anwendungen besser geeignet als Produkte, die ein nahezu dquimolares Verhiltnis

von 1,1-GPM zu 1,6-GPS aufweisen.

DE 25 20 173 Al betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 1,6-GPS und 1,1-GPM aus

Isomaltulose und dessen Verwendung als Zuckeraustauschstoff.

EP 0625 578 Al offenbart die Herstellung von Isomalt und dessen Verwendung als StiBungsmittel

in Genuss- und Lebensmittelprodukten.

EP 0 859 006 B2 und WO 1997/008958 Al betreffen Verfahren zur Herstellung von 1,6-GPS-
angereicherten und 1,1-GPM-angereicherten Gemischen, 1,6-GPS und 1,1-GPM in reiner Form

und die Verwendung davon.

Derartige Isomalt-Zusammensetzungen werden in vielen Produkten, beispielsweise im Genuss-
und Lebensmittelbereich eingesetzt. Das potentiell sehr breite Anwendungsspektrum derartiger

Zusammensetzungen erfordert je nach Endprodukt Zusammensetzungen, die unterschiedliche



10

15

20

25

WO 2022/219094 PCT/EP2022/059965
2

Anteile an 1,1-GPM und 1,6-GPS aufweisen, insbesondere auch solche, die 1,1-GPM- oder 1,6-
GPS-angereichert sind.

Ein Kiristallisationsverfahren zur Herstellung von derartigen 1,1-GPM- und/oder 1,6-GPS-
angereicherten Isomalt-Zusammensetzungen aus einer Isomalt-haltigen Losung, sowie von 1,6-
GPS und 1,1-GPM in reiner Form, das eine einfache, sichere und effiziente, insbesondere kosten-
und/oder energieeffiziente, Herstellung gestattet, ist derzeit allerdings nicht bekannt. Es besteht
dementsprechend ein Bedarf an Verfahren, die es ermdglichen, aus einer Isomalt-haltigen Losung
Isomalt-Zusammensetzungen zu gewinnen, die gegeniiber den Gehalten an 1,1-GPM und/oder

1,6-GPS in der als Ausgangslosung vorliegenden Isomalt-haltigen Lésungen angereichert sind.

Der Erfindung liegt daher das technische Problem zugrunde, ein Kristallisationsverfahren zur
Herstellung von 1,1-GPM- und/oder von 1,6-GPS-angereicherten Isomalt-Zusammensetzungen
aus einer Isomalt-haltigen Lésung bereitzustellen, das einfach und sicher durchzufiihren ist und in
hoher Ausbeute und reproduzierbar zu 1,1-GPM- und/oder 1,6-GPS-angereicherten Isomalt-

Zusammensetzungen aus einer Isomalt-haltigen Losung fiihrt.

Die vorliegende Erfindung 16st das technische Problem durch die Bereitstellung eines Verfahrens
zur  Herstellung von 1,1-GPM- und/oder von 1,6-GPS-angereicherten Isomalt-

Zusammensetzungen aus einer Isomalt-haltigen Losung, dadurch gekennzeichnet, dass

a) eine Isomalt-haltige Losung bereitgestellt wird, wobei die Isomalt-haltige Losung 65 bis 90
Gew.-%, insbesondere 70 bis 85 Gew.-%, Isomalt aufweist (jeweils bezogen auf das

Gesamtgewicht der Isomalt-haltigen Losung);

b) die in Verfahrensschritt a) bereitgestellte Isomalt-haltige Losung in einem Reaktor einer
Flash-Verdampfung zur Kristallkeimbildung unter Erhalt einer eine erste kristalline Phase und

eine erste fliissige Phase umfassenden ersten Isomalt-haltigen Suspension unterzogen wird;

c¢) die in Verfahrensschritt b) erhaltene erste Isomalt-haltige Suspension einem
Kristallisationsprozess unterzogen wird, wodurch eine eine zweite kristalline Phase und eine
zweite fliissige Phase umfassende zweite Isomalt-haltige Suspension erhalten wird, wobei die
zweite kristalline Phase mit 1,1-GPM angereichert ist und die zweite fliissige Phase mit 1,6-GPS

angereichert ist;
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d) die mit 1,1-GPM-angereicherte zweite kristalline Phase der zweiten Isomalt-haltigen
Suspension aus Verfahrensschritt ¢) von der mit 1,6-GPS-angereicherten zweiten fliissigen Phase

abgetrennt wird; und

e) 1,1-GPM-und/oder 1,6-GPS-angereicherte Isomalt-Zusammensetzungen erhalten werden.

Die Erfindung geht daher von einer Isomalt-haltigen Losung als Ausgangslosung aus, die in
Verfahrensschritt a) bereitgestellt wird und einem Verfahren unterzogen wird, das insbesondere
unter Einsatz der Verfahrensschritte b), ¢), d) und e), zur Bereitstellung von zwei unterschiedlichen
Phasen, ndmlich einer zweiten kristallinen und einer zweiten fliissigen Phase fiihrt, wobei die
zweite kristalline Phase einen hoheren 1,1-GPM-Gehalt als die in Verfahrensschritt a) eingesetzte
Isomalt-haltige Losung und die zweite fliissige Phase einen hoheren 1,6-GPS-Gehalt als die in
Verfahrensschritt a) eingesetzte Isomalt-haltige Losung aufweist. Die vorliegende Erfindung
ermoglicht daher eine Trennung der Isomalt-haltigen Losung in zwei Phasen unter
phasenspezifischer Anreicherung der in der als Ausgangslosung verwendeten Isomalt-haltigen
Losung vorhandenen Komponenten 1,1-GPM in der zweiten kristallinen Phase und 1,6-GPS in
der zweiten fliissigen Phase und stellt erfindungsgemiB 1,1-GPM- und 1,6-GPS-angereicherte
Phasen und Zusammensetzungen bereit, die hinsichtlich des 1,1-GPM- und 1,6-GPS-Gehalts
gegeniiber dem jeweiligen 1,1-GPM- und 1,6-GPS-Gehalt in der Ausgangslosung spezifisch

angereichert sind und sich fiir bestimmte Anwendungen besonders eignen.

Es kommt also erfindungsgemiB durch Durchlaufen der Verfahrensschritte b) und ¢) zum Erhalt
zweier Phasen, ndmlich einer zweiten kristallinen Phase und einer zweiten fliissigen Phase, wobei
in der zweiten kristallinen, mit 1,1-GPM angereicherten Phase der 1,1-GPM-Gehalt gegeniiber
dem 1,1-GPM-Gehalt in der in Verfahrensschritt a) eingesetzten Isomalt-haltigen Losung erhoht
und der 1,6-GPS-Gehalt erniedrigt ist und in der zweiten fliissigen, mit 1,6-GPS angereicherten
Phase der 1,1-GPM-Gehalt gegeniiber dem 1,1-GPM-Gehalt der in Verfahrensschritt a)
eingesetzten Isomalt-haltigen Losung erniedrigt und der 1,6-GPS-Gehalt erhoht ist. Durch
Durchfiihren der Verfahrensschritte d) und e) werden 1,1-GPM- und 1,6-GPS-angereicherte
Isomalt-haltige Zusammensetzungen erhalten, also eine Zusammensetzung, die sich gegeniiber der
in Verfahrensschritt a) bereitgestellten Isomalt-haltigen Losung durch einen hoheren Gehalt an
1,1-GPM charakterisiert und auch eine weitere Zusammensetzung, die sich gegeniiber der in
Verfahrensschritt a) bereitgestellten Isomalt-haltigen Losung durch einen hoheren Gehalt an 1,6-

GPS charakterisiert.
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Die Erfindung sieht demgeméiB ein Verfahren zur Herstellung von 1,1-GPM- und/oder von 1,6-
GPS-angereichten Isomalt-Zusammensetzungen aus einer Isomalt-haltigen Losung vor, wobei
eine Isomalt-haltige Losung, also eine Losung enthaltend ein Isomalt-haltiges Gemisch, in einem
Verfahrensschritt a) bereitgestellt wird und in einem Verfahrensschritt b) durch Flash-
Verdampfung in einem Reaktor, insbesondere Nukleator, eine induzierte Kristallkeimbildung
bewirkt wird, im Rahmen derer eine Kristallkeimbildung und an diesen Kristallkeimen beginnende
Kristallisation unter Erhalt einer ersten Isomalt-haltigen Suspension stattfindet und in einem
Verfahrensschritt ¢) durch anschlieBende Kristallisation in einem Reaktor, insbesondere dem
gleichen oder einem anderen Reaktor, insbesondere Kristallisator, eine eine zweite kristalline
Phase und eine zweite fliissige Phase umfassende zweite Isomalt-haltige Suspension erhalten wird,
wobei die zweite kristalline Phase mit 1,1-GPM angereichert ist und die zweite fliissige Phase mit
1,6-GPS angereichert ist, und in einem Verfahrensschritt d) anschlieBend die 1,1-GPM-
angereicherte Phase von der 1,6-GPS-angereicherten Phase abgetrennt wird, um in einem
Verfahrensschritt e) anschlieBend eine 1,1-GPM- und/oder 1,6-GPS-angereicherte Isomalt-

Zusammensetzungen zu erhalten.

In vorteilhafter und besonders bevorzugter Weise resultiert das erfindungsgeméfe Verfahren in
einer einfachen und effizienten, insbesondere kosteneffizienten, Prozessfithrung. Insbesondere
kann durch die bevorzugt vorgesehene kontinuierliche Verfahrensweise im Vergleich zu giingigen
Kristallkeimungsreaktoren, insbesondere Slurry-Reaktoren, auf die intervallbasierte, fortlaufende
Zugabe von hochreinen, in der Herstellung zeit- und kostenintensiven Kristallkeimen verzichtet

werden.

In vorteilhafter und besonders bevorzugter Weise resultiert das erfindungsgeméfe Verfahren in
einer besonders homogenen Kristallkeimbildung, da auf lokale, die Kristallisation initiierende
Schritte, insbesondere Animpfungen, verzichtet wird, da in-operando, das heifit wihrend des
erfindungsgeméfBen Verfahrens, also im laufenden Betrieb des Reaktors, Kristallkeime fortlaufend
selbststindig entstehen. In vorteilhafter Weise resultiert das erfindungsgeméfie Verfahren so in der
Vermeidung géingiger technischer Problemstellungen, da die selbststindige Kristallkeimbildung
in der gesamten eingesetzten Isomalt-haltigen Losung erfolgt, wohingegen in géingigen
Kristallkeimungsreaktoren, insbesondere Slurry-Reaktoren, die Homogenisierung der
eingesetzten Suspension umfassend Impfkristalle, auskristallisierte Feststoffe und Losungsmittel
oftmals problematisch ist, da die Zugabe von Kristallkeimen eine schnelle Durchmischung

erfordert, um lokale Konzentrationsgradienten zu vermeiden und so homogenes Kristallwachstum
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zu garantieren, wobel es oftmals zur Zerstdrung bereits gebildeter Kristalle kommt. Die Erfindung
geht davon aus, dass sich die Loslichkeit von 1,1-GPM und 1,6-GPS in einer Losung, insbesondere
in einer wissrigen Losung, unterscheidet, beide Komponenten also unterschiedliche
Loslichkeitsgleichgewichte aufweisen, und sich demzufolge die beiden Komponenten wihrend
der Flash-Verdampfung und anschlieBender Kristallisation in unterschiedlichem MaB in den
kristallinen und  fliissigen  Phasen  entsprechend an- bzw. abreichern. Die
Loslichkeitsgleichgewichte sind temperaturabhiingig, wobei bevorzugt durch Steuerung der
Scherung und/oder der Prozessparameter, insbesondere Druck und/oder Temperatur und/oder der
Konzentration der Komponenten 1,1-GPM und/oder 1,1-GPS in fliissiger Phase, der

Anreicherungsgrad der beiden Komponenten gezielt eingestellt werden kann.

Die Flash-Verdampfung wird bevorzugt bei gegeniiber Atmosphirendruck reduziertem Druck
durchgefiihrt, wobei die Absenkung des absoluten Drucks zu Uberhitzung der Fliissigkeit fiihrt.
Ohne an die Theorie gebunden zu sein, verbreitet sich bei Einstellen des reduzierten absoluten
Drucks der Druckabfall mit einer definierten Wellenausbreitung im zur Kristallkeimbildung
verwendeten Reaktor, insbesondere Nukleator, wobei diese Wellenausbreitung schneller erfolgt
als die durch Wirme- und Stoffiiberginge an den Phasengrenzen verlangsamte
Temperaturanpassung des fliissigen Mediums. So kommt es zu einem thermodynamischen
Ungleichgewicht und die durch Druckabsenkung induzierte Uberhitzung wird durch

Energieiibertrag, insbesondere an Siedekeime und/oder an vorhandene Dampfblasen, abgebaut.

Die Reduktion des absoluten Drucks fiihrt also zur Verdampfung eines definierten Teils des
verwendeten Losungsmittels, insbesondere Wasser, wodurch der eingesetzten Isomalt-haltigen
Losung Energie entzogen wird, das heilit, sich das System definiert abkiihlt. Die
Temperaturabhingigkeit der Loslichkeitsgleichgewichte von 1,1-GPM und 1,6-GPS ermoglicht
unter den gegebenen Prozessparametern und -bedingungen eine definierte Kristallkeimbildung
und eine an den gebildeten Kristallkeimen definiert ansetzende Kristallisation, wobei die
resultierenden Kristallkeime und Kristalle mit 1,1-GPM angereichert sind und 1,6-GPS in der
verbleibenden Fliissigkeit angereichert ist. Es werden sich also durch gezielte Druckreduktion und
Temperatursteuerung die unterschiedlichen Loslichkeitsprodukte von 1,1-GPM und/oder 1,6-GPS
zu Nutze gemacht, um eine Anreicherung der entsprechenden Stoffe in kristalliner und in fliissiger
Form zu erreichen. Die in Verfahrensschritt b) durchgefiihrte Flash-Verdampfung fiihrt demgemél

zur Ausbildung einer ersten Isomalt-haltigen Suspension, umfassend eine erste kristalline und eine
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erste fliissige Phase, wobei in der ersten kristallinen Phase 1,1-GPM und in der ersten fliissigen

Phase 1,6-GPS angereichert ist.

Die Flash-Verdampfung wird bevorzugt solange durchgefiihrt, bis eine ausreichende
Anreicherung von 1,1-GPM und/oder 1,6-GPS in der erhaltenen ersten kristallinen und ersten
fliissigen Phase vorliegt, insbesondere in der ersten kristallinen Phase Kristallkeime und daran
aufgewachsene und aus diesen gebildete Kristalle, umfassend, insbesondere bestehend aus, 1,1-
GPM vorliegen, um einen effizienten Kristallisationsprozess sowie homogenes Kristallwachstum

zu ermoglichen.

Die vorliegende Erfindung 16st das ihr zugrundeliegende technische Probleme auch durch die
Bereitstellung von im Rahmen der Verfahrensdurchfithrung erhaltenen Zwischenprodukten sowie
der erhaltenen 1,1-GPM- und 1,6-GPS-angereicherten Zusammensetzungen. Die vorliegende
Erfindung stellt daher auch erste und zweite kristalline und fliissige Phasen sowie 1,1-GPM- und

1,6-GPS angereicherte Zusammensetzungen bereit.

Die erfindungsgemil in der zweiten kristallinen Phase und der 1,1-GPM-angereicherten Isomalt-
Zusammensetzung enthaltenden Kristalle zeichnen sich durch eine vorteilhafte Morphologie aus,
insbesondere ein vorteilhaftes Lingen-zu-Breiten-Verhiltnis der Kristalle aus, insbesondere im

Vergleich zu herkommlich kristallisierten Produkten ein kleines Lingen-zu-Breiten-Verhiltnis.

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform weist die erfindungsgemife 1,1-GPM-
angereicherte Isomalt-Zusammensetzung ebenso wie die in Verfahrensschritt ¢) erhaltene zweite
kristalline Phase ein Lingen-zu-Breiten-Verhiltnis der jeweils in ihnen enthaltenen Kristalle von
7,0 bis 10,5, insbesondere von 7,5 bis 10,0, insbesondere von 7,5 bis 9,0, insbesondere von 7,5 bis

8.5, insbesondere von 8,0 (jeweils Mittelwert) auf.

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform weist die erfindungsgemife 1,1-GPM-
angereicherte Isomalt-Zusammensetzung ebenso wie die in Verfahrensschritt ¢) erhaltene zweite
kristalline Phase ein Lingen-zu-Breiten-Verhiltnis der jeweils in ihnen enthaltenen Kristalle von
6,5 bis 10,0, insbesondere von 7,0 bis 9,5, insbesondere von 7,5 bis 9,0, insbesondere von 7,5 bis

8.5, insbesondere von 7,8 (jeweils Median) auf.

Die erfindungsgemil erhaltenen 1,1-GPM-angereicherten Isomalt-Zusammensetzungen sind

aufgrund des speziellen Lingen-zu-Breiten-Verhiltnis der in ihnen enthaltenen Kristalle
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vorteilhafterweise gut abtrennbar von fliissigen Bestandteilen. Das erfindungsgeméifBe Lingen-zu-
Breiten-Verhiltnis reduziert die Kristallbruchbildung und fithrt zu einer homogeneren
PartikelgroBenverteilung. Dies ist vorteilhaft, da es bekannt ist, da Kristallbruch zu breiteren
inhomogenen PartikelgroBenverteilungen mit gegebenenfalls sogar  bimodaler
PartikelgroBenverteilung sowie zum Verstopfen des Liickenvolumens im Kristallkuchen fiihren
kann, was die Abtrennbarkeit der Kristalle einschlieBlich der Drainage des Kristallkuchens
verschlechtert und so die Produktausbeute reduziert. Das erfindungsgemifl ermoglichte
Reduzieren von Kristallbruch hat auch den Vorteil, daf} die erhaltenen Produkte nach Trocknen
keine oder nur reduzierte Staubbildung aufzeigen. Das erfindungsgemifBe vergleichsweise kleine
und damit kugeligere Lingen-zu-Breiten-Verhéltnis bewirkt dariiber hinaus ein verbessertes,
insbesondere schnelleres, Sedimentationsverhalten in fiir die Abtrennung der Kristalle
vorgesehenen Zentrifugen sowie eine bessere Absiebung mit verbesserter Trennschirfe fiir die
bevorzugt erhaltenen getrockneten Produkte. Das erfindungsgemifle Léngen-zu-Breiten-
Verhiltnis reduziert auch die Steckkornbildung, also die Ausbildung von durch ein groBes Lingen-
zu-Breiten-Verhiltnis ausgezeichneten Kristallkorpern, welche aufgrund ihrer schlanken Struktur

Abtrennsiebe verstopfen und damit ebenfalls die Produktionseffizienz herabsetzen.

In vorteilhafter Weise resultiert das erfindungsgeméifBe Verfahren, insbesondere Verfahrensschritt
b), in einer besonders einfachen und effektiven Kristallkeimbildung und/oder Anreicherung von

1,1-GPM in einer ersten kristallinen Phase und von 1,6-GPS in einer ersten fliissigen Phase.

Die vorliegende Erfindung sieht vor, dass die Flash-Verdampfung in Verfahrensschritt b) in einem
Reaktor, insbesondere Nukleator, stattfindet. Die vorliegende Erfindung sieht vor, dass der
Kristallisationsprozess in Verfahrensschritt ¢) in einem Reaktor, insbesondere Kristallisator,

stattfindet.

In besonders bevorzugter Ausfithrungsform sieht die vorliegende Erfindung vor, dass die Flash-
Verdampfung in Verfahrensschritt b) in einem Reaktor, insbesondere Nukleator, stattfindet und
der Kristallisationsprozess in Verfahrensschritt ¢) in einem Reaktor stattfindet, insbesondere dass
der Kiristallisationsprozess in Verfahrensschritt ¢) im gleichen Reaktor wie die Flash-

Verdampfung in Verfahrensschritt b) stattfindet, insbesondere im gleichen Nukleator.

In besonders bevorzugter Ausfithrungsform sieht die vorliegende Erfindung vor, dass der in

Verfahrensschritt b) eingesetzte Reaktor insbesondere ein Nukleator ist, in dem optional
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Verfahrensschritt c¢) durchgefiihrt werden kann, wodurch der Nukleator gleichzeitig ein

Kristallisator ist.

In besonders bevorzugter Ausfithrungsform sieht die vorliegende Erfindung vor, dass die Flash-
Verdampfung in Verfahrensschritt b) in einem Reaktor, insbesondere Nukleator, stattfindet und
der Kristallisationsprozess in Verfahrensschritt ¢) in einem Reaktor stattfindet, insbesondere dass
der Kristallisationsprozess in Verfahrensschritt ¢) in einem anderen Reaktor wie die Flash-

Verdampfung in Verfahrensschritt b) stattfindet, insbesondere in einem Kristallisator.

Die vorliegende Erfindung sieht demgeméif in besonders bevorzugter Ausfithrungsform vor, dass
Verfahrensschritt b) und Verfahrensschritt ¢) im gleichen Reaktor, insbesondere Nukleator,

stattfinden.

Die vorliegende Erfindung sieht ebenfalls in besonders bevorzugter Ausfithrungsform vor, dass
Verfahrensschritt b) und Verfahrensschritt ¢) in jeweils einem anderen Reaktor stattfinden,
niamlich Verfahrensschritt b) insbesondere in einem Nukleator und Verfahrensschritt c)

insbesondere in einem Kristallisator.

Die vorliegende Erfindung sieht in bevorzugter Ausfithrungsform vor, dass die Flash-
Verdampfung in Verfahrensschritt b) in einem Reaktor, insbesondere Nukleator, stattfindet, wobei

der Reaktor, insbesondere der Nukleator, mindestens ein Rithrwerk aufweist.

In bevorzugter Ausfithrungsform wird wihrend Verfahrensschritt b) eine mechanische Agitation
durchgefiihrt, das heifit es wird vorzugsweise eine Bewegung, insbesondere ein Riihren, der in
Verfahrensschritt a) bereitgestellten Isomalt-haltigen Losung wihrend der Flash-Verdampfung
durchgefiihrt.

In besonders bevorzugter Ausfiithrungsform wird die mechanische Agitation in Verfahrensschritt
b) mittels eines in dem Reaktor, insbesondere Nukleator, vorhandenen mindestens einen

Riihrwerks durchgefiihrt.

In vorteilhafter und bevorzugter Weise gewihrleistet das in dem Nukleator vorzugsweise
vorhandene Riithrwerk eine mechanische Agitation, insbesondere eine besonders homogene
Durchmischung iiber den gesamten Reaktorinhalt der in Verfahrensschritt b) zur Flash-
Verdampfung erfindungsgemil eingesetzten Isomalt-haltigen Losung. Diese, durch das Riithrwerk

hervorgerufene bevorzugte homogene Durchmischung wird durch Scherung der in
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Verfahrensschritt a) bereitgestellten und in Verfahrensschritt b) eingesetzten Isomalt-haltigen
Losung erzielt. Die Steuerung der Scherung in Verfahrensschritt b) triigt in Verbindung mit einer
Steuerung der Prozessparameter, insbesondere Druck und/oder Temperatur und/oder der
Konzentration der Komponenten 1,1-GPM und/oder 1,6-GPS, insbesondere
Temperaturerniedrigung und Erhoéhung des Trockensubstanzgehalts dazu bei, eine vorteilhafte
schnelle und homogene Kiristallkeimbildung zu induzieren, insbesondere an den bevorzugt
vorhandenen Rotorblattspitzen des Rithrwerks, um die so erzeugten Kristallkeime schnell und
homogen iiber den gesamten Reaktorinhalt zu verteilen, was ein gleichméfBiges Aufwachsen der
Kristallkeime und einen gesteuerten Ubersittigungsabbau in der gesamten Isomalt-haltigen

Losung gewihrleistet.

Uberraschenderweise fiihrt die bevorzugt vorgesehene Steuerung der Scherung und/oder der
Prozessparameter, insbesondere Druck und/oder Temperatur, zu einer erfindungsgeméif
vorteilhaften homogenen Kristallkeimbildung, wobei die durch das bevorzugt vorgesehene
Riihrwerk hervorgerufene Scherung vorteilhafterweise eine unkontrollierte, erst bei hoher und
lokaler Ubersiittigung auftretende, Kristallkeimbildung vermeidet, die sich aufgrund von fehlender
Durchmischung nachteilig langsam und inhomogen vom Entstehungsort iiber den Rest der

Isomalt-haltigen Losung ausbreitet.

Die durch das bevorzugt eingesetzte Riihrwerk des im Verfahrensschritt b) eingesetzten
Nukleators hervorgerufene Scherung kann durch Auswahl verschiedener Riihrparameter des
Riihrwerks eingestellt werden, insbesondere ausgewihlt aus den Riihrparametern
Drehgeschwindigkeit, insbesondere der Fliigelspitzengeschwindigkeit, Riihrwerksgeometrie,
insbesondere das dadurch erzeugte Ausmaf der Kavitation an den Rotorblattspitzen sowie Anzahl
und/oder Form und/oder Winkel der einzelnen Riihrblitter, insbesondere Rotorbliitter. Auf diese
Weise kann die Kristallkeimbildung, insbesondere die Anzahl der Kristallkeime, gesteuert werden,

wobei das Riihrwerk insbesondere ein Rotor-Stator-System ist.

Uberraschenderweise kann durch die Steuerung der Scherung und/oder Prozessparameter in
Verfahrensschritt b) in Verfahrensschritt ¢) gezielt die Groe und PartikelgroBenverteilung der
sich bildenden Kiristalle, insbesondere 1,1-GPM-Kristalle, beeinflusst werden. Somit ist es
erfindungsgemifl moglich, in Verfahrensschritt ¢) die in Verfahrensschritt b) erhaltene erste
Isomalt-haltige Suspension umfassend eine erste kristalline Phase und eine erste fliissige Phase
einem Kristallisationsprozess zu unterziehen, wodurch eine eine zweite kristalline Phase und eine

eine zweite fliissige Phase umfassende zweite Isomalt-haltige Suspension erhalten wird,
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insbesondere eine eine homogene zweite kristalline Phase und eine zweite fliissige Phase
umfassende zweite Isomalt-haltige Suspension, und wobei durch Steuerung der Scherung und/oder
der Prozessparameter gezielt die Anzahl und GroBenverteilung der in der zweiten kristallinen

Phase der zweiten Isomalt-haltigen Suspension enthaltenen 1,1-GPM-KTristalle gesteuert wird.

In bevorzugter Ausfithrungsform ist das mindestens eine Rithrwerk ein Rotor-Stator-System.

Die vorliegende Erfindung sieht besonders bevorzugt vor, dass das Rotor-Stator-System einen

Rotor und einen Stator umfasst, insbesondere aus einem Rotor und einem Stator besteht.

Die vorliegende Erfindung sieht besonders bevorzugt vor, dass der Rotor des Rotor-Stator-
Systems bevorzugt ein Propellerriihrer ist, insbesondere ein Propellerriihrer mit mindestens zwei

Rotorblittern.

Die vorliegende Erfindung sieht besonders bevorzugt vor, dass der Stator des Rotor-Stator-

Systems bevorzugt ein Zentralrohr ist.

Die vorliegende Erfindung sieht besonders bevorzugt vor, dass der Rotor, insbesondere
Propellerriithrer in dem Stator, insbesondere Zentralrohr, vorliegt, insbesondere so vorliegt, dass

eine freie Drehbarkeit des Rotors gewihrleistet ist.

Die vorliegende Erfindung sieht besonders bevorzugt vor, dass der Rotor in dem Stator vorliegt,
insbesondere so vorliegt, dass durch die in Verfahrensschritt b) bevorzugt vorgesehene
mechanische Agitation permanent die erfindungsgemidf in Verfahrensschritt a) bereitgestellte
Isomalt-haltige Losung auf der Seite der Rotorblitter zugefiihrt und auf der gegeniiberliegenden
Seite der Rotorblitter abgefiithrt werden kann, um eine vollstindige Durchmischung des

Reaktorinhalts zu gewihrleisten.

Die vorliegende Erfindung sieht besonders bevorzugt vor, dass die Rotorblitter des
Propellerrithrers eine spezifische Form aufweisen, insbesondere eine Rechteckform, eine

Trapezform, eine Doppeltrapezform oder eine Rechtecktrapezform.

Die vorliegende Erfindung sieht besonders bevorzugt vor, dass der Rotor des Rotor-Stator-
Systems ein Propellerrithrer ist, aufweisend mindestens 2 Rotorblitter, insbesondere 3,

insbesondere 4, insbesondere 5, bevorzugt 3 Rotorblitter.
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Die vorliegende Erfindung sieht besonders bevorzugt vor, dass die Rotorblitter des
Propellerriihrers, jeweils ausgehend von einer zentralen Befestigungsstelle, in einem Winkel von
36 bis 180 °, insbesondere 45 bis 120 °, insbesondere 72 bis 90 °, bevorzugt 72 ° (berechnet von

der Mitte einer Rotorblattspitze zur nichsten) zum benachbarten Rotorblatt vorliegen.

Die vorliegende Erfindung sieht besonders bevorzugt vor, dass der Rotor des Rotor-Stator-
Systems ein Propellerrithrer ist, aufweisend mindestens 2 Rotorblitter, insbesondere 3,
insbesondere 4, insbesondere 5, bevorzugt 3 Rotorblitter die, jeweils ausgehend von einer
zentralen Befestigungsstelle, in einem Winkel von 36 bis 180 °, insbesondere 45 bis 120 °,
insbesondere 72 bis 90 °, bevorzugt 72 © (berechnet von der Mitte einer Rotorblattspitze zur

ndchsten) zum benachbarten Rotorblatt vorliegen.

Die vorliegende Erfindung sieht besonders bevorzugt vor, dass die Rotorblitter des
Propellerrithrers um ihre Lingsachse um 0 °, insbesondere 1 °, insbesondere 5 °, insbesondere
10 °, insbesondere 20 °, insbesondere 30 °, insbesondere 40 °, insbesondere 45 ° (ausgehend von

in einer Ebene liegenden Rotorbléttern) geneigt sind.

Die vorliegende Erfindung sieht besonders bevorzugt vor, dass der Rotor des Rotor-Stator-
Systems ein Propellerrithrer ist aufweisend mindestens 2 Rotorblitter, insbesondere 3,
insbesondere 4, insbesondere 5, bevorzugt 3 Rotorblitter, die jeweils in einem Winkel von 36 bis
180 °, insbesondere 45 bis 120 °, insbesondere 72 bis 90 °, bevorzugt 72 ° (berechnet von der Mitte
einer Rotorblattspitze zur nichsten) zum benachbarten Rotorblatt vorliegen und um die
Lingsachse des Rotorblatts um 0 °, insbesondere 1 °, insbesondere 5 °, insbesondere 10 °,
insbesondere 20 °, insbesondere 30 °, insbesondere 40 °, insbesondere 45 ° (ausgehend von in

einer Ebene liegenden Rotorblittern) geneigt sind.

Die vorliegende Erfindung sieht besonders bevorzugt vor, dass der Rotor des Rotor-Stator-
Systems ein Propellerrithrer ist aufweisend mindestens 2 Rotorblitter, insbesondere 3,
insbesondere 4, insbesondere 5 Rotorblitter, bevorzugt 3 Rotorblitter, die jeweils in einem
Winkel von 36 bis 180 °, insbesondere 45 bis 120 °, insbesondere 72 bis 90 °, bevorzugt 72 °
(berechnet von der Mitte einer Rotorblattspitze zur ndchsten) zum benachbarten Rotorblatt
vorliegen, die um die Lingsachse des Rotorblatts um 0 °, insbesondere 1 °, insbesondere 5 °,
insbesondere 10 ©, insbesondere 20 ©, insbesondere 30 ©, insbesondere 40 °, insbesondere 45 °©

(ausgehend von in einer Ebene liegenden Rotorbléttern) geneigt sind und die eine spezifische Form
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aufweisen, insbesondere eine Rechteckform, eine Trapezform, Doppeltrapezform oder

Rechtecktrapezform.

Die erfindungsgemile Verfahrensweise fiihrt in bevorzugter Ausfithrungsform dazu, dass im
Nukleator Kristallkeime von 1,1-GPM-Dihydrat entstehen, insbesondere selektiv entstehen, das

heiBt unter zumindest teilweisem, insbesondere vollstindigem Ausschluss von 1,6-GPS.

In besonders bevorzugter Ausfithrungsform der vorliegenden Erfindung ermoglicht die
erfindungsgemifBe Verfahrensweise, eine erste Isomalt-haltige Suspension in Verfahrensschritt b)
bereitzustellen, in der vorwiegend, insbesondere allein Kristallkeime vorliegen, die aus 1,1-GPM,
insbesondere 1,1-GPM-Dihydrat, bestehen. Die erfindungsgemifie Verfahrensweise stellt daher
in bevorzugter Ausfiihrungsform, insbesondere in Verfahrensschritt b), eine besonders homogen
aufgebaute erste Isomalt-haltige Suspension bereit, die sich in bevorzugter Ausfithrungsform
dadurch auszeichnet, dass simtliche in ihr enthaltenen Kristallkeime aus 1,1-GPM, insbesondere
1,1-GPM-Dihydrat, bestehen. Eine derartige Isomalt-haltige Suspension, enthaltend vorwiegend
1,1-GPM-KTristallkeime, insbesondere eine allein 1,1-GPM-Kristallkeime aufweisende erste

kristalline Phase, eignet sich besonders gut fiir die in Verfahrensschritt ¢) folgende Kristallisation.

In vorteilhafter und besonders bevorzugter Weise resultiert das erfindungsgeméfe Verfahren in
erhohter Arbeitssicherheit, da in der Flash-Verdampfung, insbesondere durch gezielte Steuerung
der Scherung und/oder Prozessparameter gegeniiber gingigen Kristallkeimungsreaktoren,
insbesondere Slurry-Reaktoren, kein Dispergiermedium, insbesondere Alkohole, insbesondere
Isopropanol, eingesetzt wird, woraus neben erhohter Arbeitssicherheit durch reduzierte
Explosionsgefahr weiterhin eine Reduktion der Betriebskosten resultiert. Dariiber hinaus muss
vorteilhafterweise kein Slurry in einem vorgeschalteten Arbeitsschritt bereitgestellt und hinzu

dosiert werden.

In vorteilhafter Weise kann das erfindungsgemiBe Verfahren, insbesondere und in bevorzugter
Ausfithrungsform unter Steuerung der Scherung und/oder der Prozessparameter, insbesondere der
Ubersiittigung, Temperatur und Druck, homogene Kristallkeime generieren, umfassend 1,1-GPM,
insbesondere bestehend aus diesem, wobei die erste fliissige Phase der ersten Isomalt-haltigen
Suspension neben Losungsmittel gelostes 1,6-GPS enthilt, wodurch im anschlieBenden
Kristallisationsprozess besonders reine Kristalle, umfassend, insbesondere bestehend aus, 1,1-
GPM oder 1,6-GPS oder 1,1-GPM und 1,6-GPS, erhalten werden. Dies fullt, ohne an die Theorie

gebunden zu sein, auf den sehr guten Wachstumseigenschaften der in Verfahrensschritt b)
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erfindungsgemil erhaltenen Kristallkeime, wohingegen es in gingigen technischen Reaktoren,
insbesondere Slurry-Reaktoren, durch Prozessschritte zur Entstehung von Bruchkanten kommen
kann, wobei bei fortlaufendem Kristallwachstum diese Bruchkanten einen bevorzugten Ort des
Kristallwachstums darstellen, das heifit an diesen Bruchkanten erfolgt bevorzugt Kristallisation.
Durch bevorzugtes Kristallwachstum an diesen Bruchkanten kommt es zum Einschluss von
Losungsmitteln, insbesondere Wasser, beziehungsweise der erfindungsgemill vorliegenden
fliissigen Phase, insbesondere der Isomalt-haltigen fliissigen Phase, in die Kristallstruktur der
erhaltenen Kristalle, wodurch nach Erhalt der kristallinen Phase die Kristalle Verunreinigungen,

insbesondere ungewiinschte Einschliisse, aufweisen.

In vorteilhafter Weise wird durch das erfindungsgemifBe Verfahren eine besonders gleichmiBige
KristallgréBenverteilung, insbesondere eine durch Steuerung der Scherung und/oder der
Prozessparameter einstellbare KristallgréBenverteilung in den 1,1-GPM- und/oder 1,6-GPS-
angereicherten Phasen erhalten, sodass diese effizient von anderen Phasen, insbesondere fliissigen

Phasen, abgetrennt werden kdnnen.

Die Erfindung stellt also ein besonders einfaches und effizientes Verfahren zur Herstellung von
1,1-GPM- und/oder von 1,6-GPS-angereicherten Isomalt-Zusammensetzungen aus einer Isomalt-
haltigen Losung bereit, insbesondere von reinem 1,1-GPM und/oder reinem 1,6-GPS, das sich
unterschiedliche Loslichkeitsprodukte von 1,1-GPM und 1,6-GPS zunutze macht und wobei zwei
separate Phasen erhalten werden, die jeweils gegeniiber dem 1,1-GPM-Gehalt beziehungsweise
1,6-GPS-Gehalt der Isomalt-haltigen Losung gemill Verfahrensschritt a) einen erhdhten, das heif3t
angereicherten 1,1-GPM- beziehungsweise 1,6-GPS-Gehalt, aufweisen. Insbesondere ermoglicht
es die erfindungsgemiBe Verfahrensweise in einem einzigen Verfahren, sowohl eine 1,1-GPM-
als auch eine 1,6-GPS-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung zu erhalten. Erfindungsgeméif
kann auch vorgesehen sein, das erfindungsgemiBe Verfahren durchzufiihren, um lediglich eine
1,1-GPM-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung zu erhalten. Erfindungsgemidfl kann in
bevorzugter Ausfithrungsform auch vorgesehen sein, das erfindungsgemifie Verfahren
durchzufiihren, um lediglich eine 1,6-GPS-angereicherte  Isomalt-Zusammensetzung

bereitzustellen.

Die Erfindung sieht insbesondere vor, dass in Verfahrensschritt a) eine Isomalt-haltige Losung
bereitgestellt wird, die einen Gehalt von 65 bis 90 Gew.-% Isomalt (bezogen auf das

Gesamtgewicht der Isomalt-haltigen Losung) aufweist.
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In einer erfindungsgemdB bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt a)
bereitgestellte Isomalt-haltige Losung 70 bis 85 Gew.-%, insbesondere 70 bis 80 Gew.-% Isomalt
auf, bevorzugt 72 bis 80 Gew.-%, bevorzugt 74 bis 80 Gew.-%, bevorzugt 76 bis 80 Gew.-%,
bevorzugt 70 bis 78 Gew.-%, bevorzugt 74 bis 76 Gew.-%, bevorzugt 70 bis 74 Gew.-%, bevorzugt
70 bis 75 Gew.-%, bevorzugt 70 bis 76 Gew.-%, bevorzugt 72 bis 76 Gew.-%, bevorzugt 74 bis
76 Gew.-%, bevorzugt 75 bis 80 Gew.-%, oder bevorzugt 76 bis 80 Gew.-% (jeweils bezogen auf

das Gesamtgewicht der Isomalt-haltigen Losung).

In einer erfindungsgemidB bevorzugten Ausfithrungsform ist die in Verfahrensschritt a)
bereitgestellte Isomalt-haltige Losung eine gesittigte Losung, besonders bevorzugt eine

tibersittigte Losung.

In einer erfindungsgemdB bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt a)
bereitgestellte Isomalt-haltige Losung einen Gehalt an 1,1-GPM von 35 bis 61 Gew.-%, bevorzugt
46 bis 56 Gew.-%, bevorzugt 48 bis 55 Gew.-%, bevorzugt 49 bis 54 Gew.-%, bevorzugt 50 bis
53 Gew.-% (jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der Trockensubstanz der Isomalt-haltigen

Losung) auf.

In einer erfindungsgemdB bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt a)
bereitgestellte Isomalt-haltige Losung einen Gehalt an 1,6-GPS von 39 bis 65 Gew.-%, bevorzugt
44 bis 54 Gew.-%, bevorzugt 45 bis 52 Gew.-%, bevorzugt 46 bis 51 Gew.-%, bevorzugt 47 bis
50 Gew.-% (jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der Trockensubstanz der Isomalt-haltigen

Losung) auf.

In einer erfindungsgemdB bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt a)
bereitgestellte Isomalt-haltige Losung einen Gehalt an 1,1-GPM von 35 bis 61 Gew.-%, bevorzugt
46 bis 56 Gew.-%, bevorzugt 48 bis 55 Gew.-%, bevorzugt 49 bis 54 Gew.-%, bevorzugt 50 bis
53 Gew.-% 1,1-GPM und einen Gehalt an 1,6-GPS von 39 bis 65 Gew.-%, bevorzugt 44 bis 54
Gew.-%, bevorzugt 45 bis 52 Gew.-%, bevorzugt 46 bis 51 Gew.-%, bevorzugt 47 bis 50 Gew.-%
1,6-GPS (jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der Trockensubstanz der Isomalt-haltigen

Losung) auf.

In einer erfindungsgemdB bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt a)

bereitgestellte Isomalt-haltige Losung einen Gehalt an 1,1-GPM von 35 bis 44 Gew.-% und einen
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Gehalt an 1,6-GPS von 56 bis 65 Gew.-% (jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der

Trockensubstanz der Isomalt-haltigen Losung) auf.

In einer erfindungsgemdB bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt a)
bereitgestellte Isomalt-haltige Losung einen Gehalt an 1,1-GPM von 35 bis 50 Gew.-%, bevorzugt
37 bis 48 Gew.-%, bevorzugt 39 bis 46 Gew.-%, bevorzugt 39 bis 44 Gew.-%, bevorzugt 39 bis
42 Gew.-% (jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der Trockensubstanz der Isomalt-haltigen

Losung) auf.

In einer erfindungsgemdB bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt a)
bereitgestellte Isomalt-haltige Losung einen Gehalt an 1,6-GPS von 50 bis 65 Gew.-%, bevorzugt
52 bis 63 Gew.-%, bevorzugt 54 bis 61 Gew.-%, bevorzugt 56 bis 59 Gew.-%, bevorzugt 58 bis
59 Gew.-% (jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der Trockensubstanz der Isomalt-haltigen

Losung) auf.

In einer erfindungsgemdB bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt a)
bereitgestellte Isomalt-haltige Losung einen Gehalt an 1,1-GPM von 35 bis 50 Gew.-%, bevorzugt
37 bis 48 Gew.-%, bevorzugt 39 bis 46 Gew.-%, bevorzugt 41 bis 44 Gew.-%, bevorzugt 41 bis
42 Gew.-% 1,1-GPM und einen Gehalt an 1,6-GPS von 50 bis 65 Gew.-%, bevorzugt 52 bis 63
Gew.-%, bevorzugt 54 bis 61 Gew.-%, bevorzugt 56 bis 59 Gew.-%, bevorzugt 58 bis 59 Gew.-%
1,6-GPS (jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der Trockensubstanz der Isomalt-haltigen

Losung) auf.

In einer erfindungsgemdB bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt a)
bereitgestellte Isomalt-haltige Losung einen Gehalt an 1,1-GPM von 35 bis 50 Gew.-% und einen
Gehalt an 1,6-GPS von 50 bis 65 Gew.-% (jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der

Trockensubstanz der Isomalt-haltigen Losung) auf.

In einer erfindungsgemdB bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt a)
bereitgestellte Isomalt-haltige Losung einen Gehalt an 1,1-GPM von 45 bis 57 Gew.-%, bevorzugt
47 bis 56 Gew.-%, bevorzugt 48 bis 55 Gew.-%, bevorzugt 49 bis 54 Gew.-%, bevorzugt 50 bis
53 Gew.-% (bezogen auf das Gesamtgewicht der Trockensubstanz der Isomalt-haltigen Losung)

auf.
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In einer erfindungsgemdB bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt a)
bereitgestellte Isomalt-haltige Losung einen Gehalt an 1,6-GPS von 43 bis 55 Gew.-%, bevorzugt
44 bis 53 Gew.-%, bevorzugt 45 bis 52 Gew.-%, bevorzugt 46 bis 51 Gew.-%, bevorzugt 47 bis
50 Gew.-% (bezogen auf das Gesamtgewicht der Trockensubstanz der Isomalt-haltigen Losung)

auf.

In einer erfindungsgemdB bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt a)
bereitgestellte Isomalt-haltige Losung einen Gehalt an 1,1-GPM von 45 bis 57 Gew.-%, bevorzugt
47 bis 56 Gew.-%, bevorzugt 48 bis 55 Gew.-%, bevorzugt 49 bis 54 Gew.-%, bevorzugt 50 bis
53 Gew.-% 1,1-GPM und einen Gehalt an 1,6-GPS von 43 bis 55 Gew.-%, bevorzugt 44 bis 53
Gew.-%, bevorzugt 45 bis 52 Gew.-%, bevorzugt 46 bis 51 Gew.-%, bevorzugt 47 bis 50 Gew.-%
1,6-GPS (jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der Trockensubstanz der Isomalt-haltigen

Losung) auf.

In einer erfindungsgemdB bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt a)
bereitgestellte Isomalt-haltige Losung einen Gehalt an 1,1-GPM von 45 bis 57 Gew.-% und einen
Gehalt an 1,6-GPS von 43 bis 55 Gew.-% (jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der

Trockensubstanz der Isomalt-haltigen Losung) auf.

In einer erfindungsgemdlB bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt a)
bereitgestellte Isomalt-haltige Losung eine Temperatur von 50 bis 90 °C auf, bevorzugt 60 bis 90
°C, bevorzugt 61 bis 85 °C, bevorzugt 64 bis 85 °C, bevorzugt 50 bis 80 °C, bevorzugt 60 bis 80
°C, bevorzugt 60 bis 75°C, bevorzugt 64 bis 75 °C, bevorzugt 64 bis 75 °C, oder bevorzugt 64 bis
70 °C. In einer bevorzugten Ausfithrungsform wird die Isomalt-haltige Losung in

Verfahrensschritt a) auf eine der vorgenannten Temperaturen eingestellt.

In einer erfindungsgemdB bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt a)
bereitgestellte Isomalt-haltige Losung 1,1-GPM, 1,6-GPS und mindestens einen Stoff auf,
ausgewihlt aus der Gruppe bestehend aus 1,1-GPS, weiteren Desoxy-Disaccharidalkoholen,
Polysacchariden, Oligosacchariden, Trisacchariden, Monosacchariden, Disacchariden, Sorbit,

Mannit und Isomelezitose.

In einer erfindungsgemdB bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt a)
bereitgestellte Isomalt-haltige Losung 1,1-GPM, 1,6-GPS und mindestens einen Stoff auf,

ausgewihlt aus der Gruppe bestehend aus 1,1-GPS, weiteren Desoxy-Disaccharidalkoholen,
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Oligosacchariden, Trisacchariden, Monosacchariden, Disacchariden, Sorbit, Mannit und

Isomelezitose.

In einer erfindungsgemdB bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt a)
bereitgestellte und in Verfahrensschritten b) und c¢) weiter prozessierte Isomalt-haltige Losung
neben Wasser, 1,1-GPM, 1,6-GPS sowie dem mindestens einen Stoff auf, ausgewihlt aus der
Gruppe bestehend aus 1,1-GPS, weiteren Desoxy-Disaccharidalkoholen, Oligosacchariden,
Trisacchariden, Monosacchariden, Disacchariden, Sorbit, Mannit und Isomelezitose, keine

weiteren Substanzen auf.

In einer erfindungsgemiB bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt a)
bereitgestellte und in Verfahrensschritten b) und c¢) weiter prozessierte Isomalt-haltige Losung

Isomalt-haltige Losung kein Gummi arabicum auf.

In einer erfindungsgemdB bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt a)
bereitgestellte und in Verfahrensschritten b) und c¢) weiter prozessierte Isomalt-haltige Losung

Isomalt-haltige Losung neben Wasser und 1,1-GPM und 1,6-GPS keine weiteren Substanzen auf.

In einer erfindungsgemidB bevorzugten Ausfithrungsform ist die in Verfahrensschritt a)
bereitgestellte Isomalt-haltige Losung eine Losung von Isomalt in einem Losungsmittel,
insbesondere Wasser, Ethanol, Propanol, Isopropanol, Butanol, Isobutanol oder Mischungen
davon. In einer besonders bevorzugten Ausfithrungsform ist die in Verfahrensschritt a)
bereitgestellte Isomalt-haltige Losung eine wissrige Losung mit geringen Anteilen an Ethanol,
Propanol, Isopropanol, Butanol und/oder Isobutanol, insbesondere 0,1 bis 5 Vol.-% der Alkohole
bezogen auf die gesamte wissrige Losung. In einer weiteren besonders bevorzugten
Ausfithrungsform ist das Losungsmittel der in Verfahrensschritt a) bereitgestellten Isomalt-
haltigen Losung Wasser, insbesondere vollentsalztes Wasser. Bevorzugt umfasst die in

Verfahrensschritt a) bereitgestellte Isomalt-haltige Losung keine organischen Losungsmittel.

In einer erfindungsgemidB bevorzugten Ausfithrungsform ist die in Verfahrensschritt a)
bereitgestellte Isomalt-haltige Losung eine wissrige Losung, insbesondere eine wissrige Losung,
die einen pH-Bereich von 3,0 bis 8,0 aufweist, bevorzugt 3,5 bis 7,5, bevorzugt 4,0 bis 7.0,
bevorzugt 4,3 bis 6,5, bevorzugt 4,6 bis 6,0, bevorzugt 4,8 bis 5,5, oder bevorzugt 4,9 bis 5,5,
bevorzugt einen pH-Wert von 4,9 aufweist, bevorzugt 6,0, bevorzugt 8,0 bevorzugt 4,5, bevorzugt

4.0, bevorzugt 3.5, bevorzugt 3.0.
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In einer erfindungsgemiB bevorzugten Ausfithrungsform wird eine Isomalt-haltige Losung
unmittelbar aus Isomalt und Wasser, optional aus Isomalt, Wasser und weiteren zuvor

aufgefiihrten Komponenten, hergestellt.

In einer erfindungsgemiBl bevorzugten Ausfithrungsform wird die in Verfahrensschritt a)
bereitgestellte Isomalt-haltige Losung in einem vor Verfahrensschritt a) stattfindenden
Verfahrensschritt al) aus einer Isomalt-haltigen Ausgangslosung oder -suspension durch
Verdampfung oder Umkehrosmose erhalten. In einer erfindungsgemidll bevorzugten
Ausfithrungsform wird in Verfahrensschritt al) die erfindungsgemiB in Verfahrensschritt a)
bereitgestellte Isomalt-haltige Losung aus einer Ausgangslosung oder -suspension von Isomalt in
Wasser durch Erhohung der Temperatur der Losung oder Suspension, insbesondere bei gegeniiber

Atmosphérendruck reduziertem Druck, erhalten.

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform wird in Verfahrensschritt al) die
erfindungsgemill in Verfahrensschritt a) bereitgestellte Isomalt-haltige LOsung aus einer
Ausgangslosung oder -suspension von Isomalt in Wasser durch Umkehrosmose, insbesondere bei

gegeniiber Atmosphirendruck erhohtem Druck, hergestellt.

In einer erfindungsgemill bevorzugten Ausfithrungsform wird in Verfahrensschritt al) die
erfindungsgemil in Verfahrensschritt a) bereitgestellte Isomalt-haltige Losung durch Zugabe von
kristallinem Isomalt zu Wasser, insbesondere entsalztem Wasser, hergestellt. In einer
erfindungsgemill  bevorzugten Ausfithrungsform wird in Verfahrensschritt al) die
erfindungsgemil in Verfahrensschritt a) bereitgestellte Isomalt-haltige Losung durch Zugabe von
kristallinem Isomalt zu einer geringer konzentrierten Ausgangslosung oder -suspension, die

Isomalt aufweist, hergestellt.

In einer erfindungsgemill bevorzugten Ausfithrungsform wird in Schritt al) die in Schritt a)
bereitgestellte Isomalt-haltige Losung aus einer Ausgangslosung oder -suspension hergestellt, die
Isomalt aufweist, indem die Ausgangslosung aufkonzentriert wird, bevorzugt durch Verdampfung,
insbesondere bei gegeniiber Atmosphérendruck reduziertem Druck, Umkehrosmose, insbesondere
bei gegeniiber Atmosphérendruck erhthtem Druck und/oder Zugabe von kristallinem Isomalt,
oder indem die Ausgangslosung oder -suspension verdiinnt wird, bevorzugt durch Zugabe von

Wasser, und so die in Schritt a) bereitgestellte Isomalt-haltige Losung erhalten wird.



10

15

20

25

WO 2022/219094 PCT/EP2022/059965
19

In einer erfindungsgemill bevorzugten Ausfithrungsform wird die fiir Verfahrensschritt al)
eingesetzte Isomalt-haltige Ausgangslosung oder -suspension durch selektive Hydrierung,

insbesondere 1,6-GPS-selektive Hydrierung erhalten.

In einer erfindungsgemill bevorzugten Ausfithrungsform wird die fiir Verfahrensschritt al)
eingesetzte Isomalt-haltige Ausgangslosung durch selektive Hydrierung, insbesondere durch
selektive ~ Hydrierung  mittels eines  Hydrierungskatalysators, insbesondere  eines
Hydrierungskatalysators umfassend, insbesondere bestehend aus, Ruthenium oder Rutheniumoxid

und einem Katalysatortriger erhalten.

In einer erfindungsgemill bevorzugten Ausfithrungsform wird die fiir Verfahrensschritt al)
eingesetzte Isomalt-haltige Ausgangslosung oder durch selektive Hydrierung, insbesondere durch
selektive Hydrierung mittels eines Hydrierungskatalysators umfassend, insbesondere bestehend

aus, Nickel, Raney-Nickel oder getrigertem Nickel, erhalten.

In einer erfindungsgemiBl bevorzugten Ausfiihrungsform weist die in Verfahrensschritt al)
erhaltene Isomalt-haltige Ausgangslosung eine Temperatur von 50 bis 95 °C, insbesondere 55 bis

90 °C, insbesondere 60 bis 85 °C , insbesondere 65 bis 80°C , bevorzugt 65 bis 70 °C.

In einer besonders bevorzugten Ausfiithrungsform weist die in Verfahrensschritt al) erhaltene
Isomalt-haltige Ausgangslosung eine um mindestens 10 °C hohere Temperatur auf, bevorzugt
mindestens 8 °C, bevorzugt mindestens 5 °C, oder bevorzugt mindestens 3 °C, im Vergleich zur
in Verfahrensschritt a) bereitgestellten Isomalt-haltigen Losung. Bevorzugt wird die in
Verfahrensschritt al) erhaltene Isomalt-haltige Losung auf eine bevorzugt in Verfahrensschritt a)

einzusetzende Temperatur abgekiihlt.

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform findet Verfahrensschritt al) in einem

Verdampfer statt.

Das erfindungsgemiiie Verfahren umfasst nach Verfahrensschritt a) und vor Verfahrensschritt c)

in einem Verfahrensschritt b) eine Nukleation mittels Flash-Verdampfung.

In einer erfindungsgemifl bevorzugten Ausfithrungsform wird nach Verfahrensschritt a) und vor
Verfahrensschritt b) die Temperatur der Isomalt-haltigen Losung eingestellt. Erfindungsgemif

bevorzugt wird vor der Flash-Verdampfung, also nach Verfahrensschritt a) und vor
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Verfahrensschritt b), die Temperatur der zugefiihrten Isomalt-haltigen Losung auf 50 bis 90 °C,
bevorzugt auf 55 bis 80 °C, besonders bevorzugt auf 60 bis 75 °C, eingestellt.

Bevorzugt weist die in Verfahrensschritt a) bereitgestellte Isomalt-haltige Losung eine Temperatur

von 50 bis 90 °C, bevorzugt 55 bis 80 °C, besonders bevorzugt 60 bis 75 °C, auf.

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform wird die Flash-Verdampfung gemél

Verfahrensschritt b) kontinuierlich durchgefiihrt.

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform wird die Flash-Verdampfung gemél

Verfahrensschritt b) diskontinuierlich durchgefiihrt.

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform wird bei der Flash-Verdampfung geméif
Verfahrensschritt b) nach Verfahrensschritt a) und vor Verfahrensschritt ¢) der absolute Druck um
mindestens 5 % abgesenkt, bevorzugt um mindestens 10 %, bevorzugt um mindestens 50 %,
bevorzugt um mindestens 70 %, oder bevorzugt um mindestens 90 % (jeweils bezogen auf den

urspriinglich herrschenden absoluten Atmosphirendruck).

Verfahrensschritte al), a), ¢), d) und e) finden bevorzugt bei einem gegeniiber Verfahrensschritt

b) erhéhtem Druck statt.

Verfahrensschritte a), ¢), d) und e) finden bevorzugt bei einem gegeniiber Verfahrensschritt b)

erhohtem Druck statt.

Verfahrensschritte al), a), d) und e) finden bevorzugt bei einem gegeniiber Verfahrensschritt b)
erh6htem Druck statt.

Verfahrensschritte a), d) und e) finden bevorzugt bei einem gegeniiber Verfahrensschritt b)

erhohtem Druck statt.

Verfahrensschritte al), a), ¢), d) und e) finden bevorzugt bei Atmosphérendruck statt.

Verfahrensschritte a), ¢), d) und e) finden bevorzugt bei Atmosphérendruck statt.

Verfahrensschritte al), a), d) und e) finden bevorzugt bei Atmosphérendruck statt.

Verfahrensschritte a), d) und e) finden bevorzugt bei Atmosphirendruck statt.
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In besonders bevorzugter Ausfithrungsform wird Verfahrensschritt ¢) unter Atmosphérendruck
durchgefiihrt, wenn Verfahrensschritt ¢) in Form einer Kiihlungskristallisation oder einer
isothermen  Kristallisation  ausgefithrt ~ wird.  Sofern  Verfahrensschritt ¢)  als
Verdampfungskristallisation ausgefiihrt wird, findet Verfahrensschritt ¢) bevorzugt bei einem

gegeniiber Atmosphérendruck reduzierten Druck statt, insbesondere Vakuum.

In einer erfindungsgemill besonders bevorzugten Ausfithrungsform wird bei der Flash-
Verdampfung gemifB Verfahrensschritt b) nach Verfahrensschritt a) und vor Verfahrensschritt c)
der absolute Druck verringert, bevorzugt auf 10 bis 500 mbar, bevorzugt auf 20 bis 400 mbar,
bevorzugt 30 bis 300 mbar, bevorzugt 50 bis 200 mbar, bevorzugt 90 bis 110 mbar, insbesondere
90 bis 100 mbar.

In einer weiteren bevorzugten Ausfithrungsform der vorliegenden Erfindung wird bei der Flash-
Verdampfung gemifB Verfahrensschritt b) nach Verfahrensschritt a) und vor Verfahrensschritt c)
der absolute Druck auf hochstens 500 mbar, bevorzugt héchstens 400 mbar, bevorzugt hochstens
300 mbar, bevorzugt hochstens 200 mbar, bevorzugt hochstens 150 mbar, bevorzugt héchstens
100 mbar, bevorzugt héchstens 80 mbar, bevorzugt héchstens 50 mbar, bevorzugt hochstens 20

mbar, bevorzugt hochstens 10 mbar, verringert.

In einer weiteren erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform wird die Flash-Verdampfung
gemil Verfahrensschritt b) nach Verfahrensschritt a) und vor Verfahrensschritt ¢) bei einer
Temperatur im Bereich von 30 bis 70 °C, bevorzugt 35 bis 65 °C, bevorzugt 30 bis 60 °C,
bevorzugt 40 bis 60 °C, bevorzugt 45 bis 55 °C, bevorzugt 50 bis 55 °C durchgefiihrt.

In einer weiteren erfindungsgemil bevorzugten Ausfiihrungsform wird die Flash-Verdampfung
gemil Verfahrensschritt b) nach Verfahrensschritt a) und vor Verfahrensschritt c¢) bei einer
Temperatur im Bereich von 30 bis 70 °C, bevorzugt 35 bis 65 °C, bevorzugt 40 bis 60 °C,
bevorzugt 30 bis 60 °C, bevorzugt 45 bis 55 °C, bevorzugt 50 bis 55 °C und bei verringertem
absoluten Druck, bevorzugt bei 10 bis 500 mbar, bevorzugt bei 20 bis 400 mbar, bevorzugt 30 bis
300 mbar, bevorzugt 50 bis 200 mbar, bevorzugt 90 bis 110 mbar durchgefiihrt, insbesondere bei
90 bis 100 mbar und 50 bis 55 °C.

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform wird bei der Flash-Verdampfung geméif
Verfahrensschritt b) nach Verfahrensschritt a) und vor Verfahrensschritt ¢) die in Verfahrensschritt

a) bereitgestellte Isomalt-haltige Losung reduziertem absolutem Druck ausgesetzt bis 10 bis 50 %,
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insbesondere 15 bis 40 %, insbesondere 20 bis 30 % der in der mittels Verfahrensschritt a)
bereitgestellten Isomalt-haltigen Losung enthaltenen Menge an gelostem 1,1-GPM in die erste
kristalline Phase iibergegangen ist und somit eine Anreicherung von 1,1-GPM in der ersten

kristallinen Phase und eine Anreicherung von 1,6-GPS in der ersten fliissigen Phase erreicht wird.

Verfahrensschritt b) kann bevorzugt fiir einen Zeitraum von 2 Minuten bis 12 Stunden, 3 Minuten
bis 10 Stunden, bevorzugt 4 Minuten bis 9 Stunden, bevorzugt 1 bis 12 Stunden, bevorzugt 2 bis
8 Stunden, bevorzugt 3 bis 7 Stunden, bevorzugt 4 bis 6 Stunden, bevorzugt 1 bis 5 Stunden,
bevorzugt 2 bis 5 Stunden, bevorzugt 3 bis 5 Stunden, bevorzugt 4 bis 5 Stunden, bevorzugt fiir 5
Stunden, durchgefiihrt werden.

In einer erfindungsgemiBl bevorzugten Ausfithrungsform wird Verfahrensschritt b) so
durchgefiihrt, dass wihrend Verfahrensschritt b) 20 bis 30 % des in Verfahrensschritt a)
vorhandenen gelosten 1,1-GPM in die erste kristalline Phase iibergehen (bezogen auf das
Gesamtgewicht der Trockensubstanz (TS) von 1,1-GPM in der in Verfahrensschritt a)

bereitgestellten Losung).

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform wird die Flash-Verdampfung gemél
Verfahrensschritt b) nach Verfahrensschritt a) und vor Verfahrensschritt ¢) so durchgefiihrt, dass
wihrend Verfahrensschritt b) der Trockensubstanzgehalt der in Verfahrensschritt a)
bereitgestellten Isomalt-haltigen Losung um 1 bis 10 Gew.-%, bevorzugt 1 bis 8 Gew.-%,
bevorzugt 1 bis 6 Gew.-% (bezogen auf das Gesamtgewicht der Trockensubstanz (TS) der
bereitgestellten Isomalt-haltigen Losung und der erhaltenen ersten Isomalt-haltigen Suspension)

erhoht wird.

In einer erfindungsgeméif bevorzugten Ausfiithrungsform liegt in der nach der Flash-Verdampfung
gemdlB Verfahrensschritt b) erhaltenen ersten kristallinen Phase der ersten Isomalt-haltigen
Suspension ein Gehalt an 1,1-GPM von 57 bis 100 Gew.-%, bevorzugt 60 bis 100 Gew.-%,
bevorzugt 62 bis 99 Gew.-%, bevorzugt 65 bis 99 Gew.-%, bevorzugt 67 bis 95 Gew.-% 1,1-GPM
sowie ein Gehalt an 1,6-GPS von 0 bis 43 Gew.-%, bevorzugt 0 bis 40 Gew.-%, bevorzugt 1 bis
38 Gew.-%, bevorzugt 1 bis 35 Gew.-%, bevorzugt 5 bis 33 Gew.-% 1,6-GPS (jeweils bezogen
auf das Gesamtgewicht der Trockensubstanz der nach Verfahrensschritt b) erhaltenen ersten

kristallinen Phase der Suspension) vor.
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In einer erfindungsgemif bevorzugten Ausfithrungsform liegt in der nach der Flash-Verdampfung
gemidB Verfahrensschritt b) erhaltenen ersten fliissigen Phase der ersten Isomalt-haltigen
Suspension ein Gehalt an 1,1-GPM von 25 bis 35 Gew.-%, bevorzugt 28 bis 34 Gew.-%, bevorzugt
29 bis 33 Gew.-%, bevorzugt 30 bis 32 Gew.-%, bevorzugt 31 Gew.-% 1,1-GPM, sowie ein Gehalt
an 1,6-GPS von 65 bis 75 Gew.-%, bevorzugt 66 bis 72 Gew.-%, bevorzugt 67 bis 71 Gew.-%,
bevorzugt 68 bis 70 Gew.-%, bevorzugt 68 Gew.-% 1,6-GPS (jeweils bezogen auf das
Gesamtgewicht der nach Verfahrensschritt b) in der ersten fliissigen Phase verbleibenden

Trockensubstanz) vor.

In einer erfindungsgemif bevorzugten Ausfithrungsform liegt in der nach der Flash-Verdampfung
gemidB Verfahrensschritt b) erhaltenen ersten fliissigen Phase der ersten Isomalt-haltigen
Suspension ein Gehalt an Trockensubstanz von 56 bis 80 Gew.-%, bevorzugt 69 bis 74 Gew.-%,
bevorzugt 70 bis 73 Gew.-%, bevorzugt 71 bis 72 Gew.-% (bezogen auf das Gesamtgewicht der

nach Verfahrensschritt b) vorliegenden ersten Suspension) vor.

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform erfolgt wihrend Verfahrensschritt b)

keine Animpfung mit Saatkristallen, insbesondere Isomalt, 1,1-GPM und/oder 1,6-GPS.

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform wird der Kristallisationsprozess gemél

Verfahrensschritt ¢) in einem Kristallisator durchgefiihrt.

Die erste Isomalt-haltige Suspension wird in Verfahrensschritt ¢) bevorzugt Bedingungen
ausgesetzt, die eine vollstindige Loslichkeit von Isomalt in der eingesetzten ersten fliissigen Phase
nicht ermoglichen, sodass eine weitere Kristallisation von Isomalt, bevorzugt 1,1-GPM, erfolgt,
insbesondere die erste kristalline Phase weiter mit 1,1-GPM-angereichert wird und die erste
fliissige Phase weiter mit 1,6-GPS-angereichert wird, um eine zweite Suspension aufweisend eine
zweite kristalline Phase und eine zweite fliissige Phase zu erhalten, wobei die zweite kristalline
Phase bevorzugt mit 1,1-GPM und die zweite fliissige Phase bevorzugt mit 1,6-GPS angereichert
ist. In einer bevorzugten Ausfiihrungsform liegen 1,6-GPS und 1,1-GPM dabei teilweise gelost

und teilweise ungeldst vor.

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform kann die Kristallisation geméil

Verfahrensschritt ¢) kontinuierlich durchgefiihrt werden.
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In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform kann die Kristallisation geméil

Verfahrensschritt ¢) diskontinuierlich durchgefiihrt werden.

In einer erfindungsgemidBl bevorzugten Ausfithrungsform ist die Kristallisation in
Verfahrensschritt ¢) eine isotherme Kristallisation, eine Kiihlungskristallisation und/oder eine

Verdampfungskristallisation, insbesondere mehrstufige Verdampfungskristallisation.

In einer erfindungsgemill bevorzugten Ausfithrungsform wird die aus Verfahrensschritt b)
erhaltene erste Isomalt-haltige Suspension in Verfahrensschritt ¢) einer Kristallisation, bevorzugt
einer isothermen Kristallisation unterzogen. Erfindungsgemél bevorzugt wird bei Einsatz einer
isothermen Kristallisation die Temperatur der ersten Isomalt-haltigen Suspension auf 50 bis 60 °C
eingestellt, bevorzugt 52 bis 60 °C, bevorzugt 54 bis 60 °C, bevorzugt 51 bis 59 °C, bevorzugt 52
bis 59 °C, bevorzugt 53 bis 59 °C, bevorzugt 54 bis 59 °C, bevorzugt 52 bis 58 °C, bevorzugt 53
bis 57 °C, bevorzugt 53 bis 58 °C, bevorzugt 54 bis 58 °C, bevorzugt 54 bis 57 °C, bevorzugt 54
bis 57 °C, oder bevorzugt 54 bis 56 °C eingestellt.

In einer erfindungsgemifB bevorzugten Ausfithrungsform betriigt die Temperatur der isothermen
Kristallisation in Verfahrensschritt ¢) 50 bis 60 °C, bevorzugt 51 bis 60 °C, bevorzugt 52 bis 60
°C, bevorzugt 53 bis 59 °C, bevorzugt 50 bis 59 °C, bevorzugt 51 bis 59 °C, bevorzugt 52 bis 58
°C, bevorzugt 53 bis 58 °C, bevorzugt 54 bis 60 °C, bevorzugt 54 bis 58 °C, bevorzugt 54 bis 56
°C, bevorzugt 53 bis 57 °C, bevorzugt 53 bis 56 °C, oder bevorzugt 54 bis 56 °C. In einer
erfindungsgemil besonders bevorzugten Ausfithrungsform findet die in Schritt ¢) durchgefiihrte
isotherme Kristallisation bei der in Schritt c) eingestellten Temperatur statt, wobei freiwerdende

Kristallisationsenergie kontinuierlich abgefiihrt wird.

In einer erfindungsgemiB bevorzugten Ausfiihrungsform wird die isotherme Kristallisation der
Isomalt-haltigen Suspension in Verfahrensschritt ¢) iiber einen Zeitraum von 10 bis 100 Stunden
durchgefiihrt, bevorzugt 20 bis 100 Stunden, bevorzugt 20 bis 80 Stunden, bevorzugt 20 bis 60
Stunden, bevorzugt 20 bis 52 Stunden, bevorzugt 20 bis 40 Stunden, bevorzugt 30 bis 80 Stunden,
bevorzugt 30 bis 70 Stunden, bevorzugt 30 bis 60 Stunden, bevorzugt 30 bis 50 Stunden oder
bevorzugt 30 bis 40 Stunden.

In vorteilhafter Weise resultiert das Durchfiihren des Verfahrensschrittes ¢) mittels isothermer
KTristallisation in einer homogenen KristallgroBenverteilung, da, ohne an die Theorie gebunden zu

sein, die stetige Abnahme der Ubersittigung mit fortschreitendem Kristallisationsverlauf die
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Gefahr der Feinkornbildung zu spéteren Zeitpunkten des Prozesses minimiert. Des Weiteren fiihrt
diese Betriebsweise zu einer Verlingerung der Standzeit des zur Kristallisation verwendeten
Reaktors, weil eine reduzierte Belagsbildung und/oder reduzierte Inkrustationen gegeniiber
anderen Kristallisationen, insbesondere Kiihlungskristallisationen mit Einsatz einer Kiihlrampe,
zu beobachten sind. Ohne an die Theorie gebunden zu sein, beruhen die reduzierte Belagsbildung
und/oder Inkrustationen auf nur kleinen Temperaturunterschieden zwischen den eingesetzten

Kiihlelementen und der verwendeten Isomalt-haltigen Suspension (Magma).

In einer erfindungsgemill bevorzugten Ausfithrungsform wird die aus Verfahrensschritt b)
erhaltene erste Isomalt-haltige Suspension in Verfahrensschritt ¢) einer Kristallisation, bevorzugt
einer Kiihlungskristallisation unterzogen. ErfindungsgemiB bevorzugt wird bei Einsatz einer
Kiihlungskristallisation die Temperatur der Kiihlungskristallisation in Verfahrensschritt c)
schrittweise bevorzugt um hochstens 2 K/h, bevorzugt hochstens 1 K/h, bevorzugt héchstens 0,8
K/h, bevorzugt hochstens 0,6 K/h, bevorzugt héchstens 0,4 K/h, bevorzugt hochstens 0,2 K/h,
besonders bevorzugt hochstens 0,1 K/h, abgesenkt, um die Ausbeute an mit 1,1-GPM
angereicherten Kristallen zusitzlich zu erhhen. Bevorzugt wird eine Kiihlrate von 0,8 bis 1,5 K/h,

bevorzugt beginnend bei einer Temperatur von 65 °C und endend bei 37 °C.

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform wird die Kiihlungskristallisation der
Isomalt-haltigen Suspension in Verfahrensschritt c) iiber einen Zeitraum von 10 bis 100 Stunden
durchgefiihrt, bevorzugt 20 bis 100 Stunden, bevorzugt 20 bis 80 Stunden, bevorzugt 20 bis 60
Stunden, bevorzugt 20 bis 52 Stunden, bevorzugt 20 bis 40 Stunden, bevorzugt 30 bis 80 Stunden,
bevorzugt 30 bis 70 Stunden, bevorzugt 30 bis 60 Stunden, bevorzugt 30 bis 50 Stunden oder
bevorzugt 30 bis 40 Stunden.

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform wird die Kristallisation, insbesondere
Verdampfungskristallisation, insbesondere mehrstufige Verdampfungskristallisation, durch
Erhohen der Konzentration der aus Verfahrensschritt b) erhaltenen ersten Isomalt-haltigen
Suspension in Verfahrensschritt ¢) bewirkt, insbesondere wird die Konzentration des Isomalts in
der fliissigen Phase der ersten Isomalt-haltigen Suspension erhoht, insbesondere durch einen

Mehrfach-Effekt-Verdampfer erhoht.

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform weist der Mehrfach-Effekt-Verdampfer
mindestens zwei Reaktoren auf, bevorzugt mindestens 3 Reaktoren, bevorzugt mindestens 4

Reaktoren, bevorzugt mindestens 5 Reaktoren, bevorzugt mindestens 6 Reaktoren, bevorzugt
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mindestens 7, bevorzugt maximal 3 Reaktoren, bevorzugt maximal 4 Reaktoren, bevorzugt

maximal 5 Reaktoren, bevorzugt maximal 6 Reaktoren, bevorzugt maximal 7 Reaktoren.

In einer erfindungsgemidBl bevorzugten Ausfithrungsform wird durch den Mehrfach-Effekt-
Verdampfer mindestens ein Losungsmittel ganz oder teilweise entfernt, bevorzugt ein
Losungsmittel, bevorzugt mehrere Losungsmittel, insbesondere bevorzugt Wasser und mindestens
ein Alkohol. Die Konzentration des Isomalts in der fliissigen Phase der zweiten Isomalt-haltigen
Suspension in Verfahrensschritt ¢) wird erfindungsgemil bevorzugt derart eingestellt, dass die
Menge an Losungsmittel nicht ausreicht, bei einer vorgegebenen Temperatur die gesamte Menge

an Isomalt zu 16sen.

In einer erfindungsgemifl bevorzugten Ausfiihrungsform liegt der Druck im Mehrfach-Effekt-
Verdampfer in Verfahrensschritt ¢) bei 0,01 bis 2 bar, bevorzugt 0,01 bis 1 bar, bevorzugt 0,01 bis
0,5 bar, bevorzugt 0,1 bis 1 bar, bevorzugt 0,1 bis 0,5 bar.

In einer erfindungsgemif bevorzugten Ausfiithrungsform ist die Verdampfungskristallisation in
Verfahrensschritt ¢) in den jeweiligen Reaktoren des Mehrfach-Effekt-Verdampfers jeweils, also

pro Reaktor, eine isotherme Kristallisation.

In einer erfindungsgemill bevorzugten Ausfithrungsform ist der Druck in einem folgenden
Reaktor im Mehrfach-Effekt-Verdampfer in Verfahrensschritt ¢) im Vergleich zu einem
vorhergehenden Reaktor um mindestens 5 % reduziert, bevorzugt um mindestens 10 %, bevorzugt

um mindestens 12 %, bevorzugt um mindestens 15 %, oder bevorzugt um mindestens 20 %.

In einer erfindungsgemifB bevorzugten Ausfiihrungsform ist die Temperatur in einem folgenden
Reaktor im Mehrfach-Effekt-Verdampfer in Verfahrensschritt ¢) im Vergleich zu einem
vorhergehenden Reaktor um mindestens 5 % reduziert, bevorzugt um mindestens 10 %, bevorzugt

um mindestens 12 %, bevorzugt um mindestens 15 %, oder bevorzugt um mindestens 20 %.

Das Mengenverhiltnis an 1,1-GPM und 1,6-GPS in der mit 1,1-GPM-angereicherten zweiten
kristallinen Phase und in der mit 1,6-GPS-angereicherten zweiten fliissigen Phase kann durch die
Temperatur und/oder den Druck, insbesondere den Temperaturverlauf und/oder den Druckverlauf

in den einzelnen Reaktoren im Mehrfach-Effekt-Verdampfer eingestellt werden.
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In einer erfindungsgemiB bevorzugten Ausfithrungsform wird die Verdampfungskristallisation
der Isomalt-haltigen Suspension in Verfahrensschritt c) iiber einen Zeitraum von 1 Minute bis 14

Stunden durchgefiihrt, insbesondere durch einen Mehrfach-Effekt-Verdampfer.

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform erfolgt wihrend der Kristallisation in
Verfahrensschritt ¢) keine Animpfung mit Impfkristallen, insbesondere Isomalt, 1,1-GPM
und/oder 1,6-GPS.

In einer erfindungsgemidB bevorzugten Ausfiihrungsform erfolgt wihrend des Verfahrens,
insbesondere wihrend einer erfindungsgemill bevorzugten isothermen Kristallisation in
Verfahrensschritt ¢), keine Animpfung mit Impfkristallen, insbesondere Isomalt, 1,1-GPM
und/oder 1,6-GPS.

In einer erfindungsgemif bevorzugten Ausfithrungsform erfolgt withrend der Verfahrensschritte

b) und c) keine Animpfung mit Impfkristallen, insbesondere Isomalt, 1,1-GPM und/oder 1,6-GPS.

In einer weiteren erfindungsgemif bevorzugten Ausfithrungsform wird in Verfahrensschritt c)
kristallines Isomalt, 1,1-GPM oder 1,6-GPS in reiner oder nahezu reiner Form als Impfkristall
zugegeben. Nach Einbringen von Impfkristallen in die Isomalt-haltige Losung 16sen sich die
leichter 16slichen 1,6-GPS-Kristalle, wihrend die weniger 1oslichen 1,1-GPM-Kristalle als

Kristallisationskeime verbleiben.

In einer erfindungsgeméif bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt ¢) mit 1,1-
GPM-angereicherte zweite kristalline Phase ein Gemisch aus 1,1-GPM und 1,6-GPS mit 57 bis 99
Gew.-% 1,1-GPM und 43 bis 1 Gew.-% 1,6-GPS auf, bevorzugt von 60 bis 80 Gew.-% 1,1-GPM
und 20 bis 40 Gew.-% 1,6- GPS, bevorzugt 60 bis 75 Gew.-% 1,1-GPM und 25 bis 40 Gew.-%
1,6-GPS, bevorzugt 65 bis 75 Gew.-% 1,1-GPM und 25 bis 35 Gew.-% 1,6-GPS auf (jeweils

bezogen auf das Gesamtgewicht der Trockensubstanz (TS) der zweiten kristallinen Phase).

In einer erfindungsgeméif bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt ¢) mit 1,6-
GPS-angereicherte zweite fliissige Phase ein Gemisch aus 1,1-GPM und 1,6-GPS mit 43 bis 1
Gew.-% 1,1-GPM und 57 bis 99 Gew.-% 1,6-GPS auf, bevorzugt 20 bis 25 Gew.-% 1,1-GPM und
80 bis 75 Gew.-% 1,6-GPS (jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der Trockensubstanz (TS)

der zweiten fliissigen Phase).
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In einer erfindungsgemiBl bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt d)
abgetrennte zweite kristalline Phase mindestens 60 Gew.-% 1,1-GPM auf, bevorzugt mindestens
67 Gew.-%, bevorzugt mindestens 75 Gew.-%, bevorzugt mindestens 80 Gew.-%, bevorzugt
mindestens 85 Gew.-%, bevorzugt mindestens 90 Gew.-%, oder bevorzugt mindestens 95 Gew.-

% (jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht (TS) der zweiten kristallinen Phase).

In einer besonders bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt d) abgetrennte
zweite kristalline Phase mindestens 99 Gew.-%, insbesondere 100 Gew.-% 1,1-GPM (bezogen auf

das Gesamtgewicht (TS) der zweiten kristallinen Phase) auf.

In einer erfindungsgemiBl bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt d)
abgetrennte zweite kristalline Phase hochstens 40 Gew.-% 1,6-GPS auf, bevorzugt hochstens 32
Gew.-%, bevorzugt héchstens 25 Gew.-%, bevorzugt héchstens 20 Gew.-%, bevorzugt héchstens
15 Gew.-%, bevorzugt hochstens 10 Gew.-%, oder bevorzugt hochstens 5 Gew.-% (jeweils

bezogen auf das Gesamtgewicht (TS) der zweiten kristallinen Phase).

In einer besonders bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt d) abgetrennte
zweite kristalline Phase hochstens 1 Gew.-%, insbesondere 0 Gew.-% 1,6-GPS (bezogen auf das
Gesamtgewicht (TS) der zweiten kristallinen Phase) auf.

In einer erfindungsgemél besonders bevorzugten Ausfiithrungsform weist die in Verfahrensschritt

d) abgetrennte kristalline Phase kein oder nahezu kein 1,6-GPS auf.

In einer erfindungsgemiBl bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt d)
abgetrennte zweite kristalline Phase 60 bis 75 Gew.-% 1,1-GPM, insbesondere 60 bis 72 Gew.-%
1,1-GPM auf, bevorzugt 65 bis 71 Gew.-%, bevorzugt 66 bis 70 Gew.-%, 67 bis 69 Gew.-%,
bevorzugt 68 Gew.-% (jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der zweiten kristallinen Phase)
1,1-GPM und 25 bis 40 Gew.-%, insbesondere 28 bis 40 Gew.-% 1,6-GPS auf, bevorzugt 29 bis
35 Gew.-%, bevorzugt 30 bis 34 Gew.-%, 31 bis 33 Gew.-%, bevorzugt 32 Gew.-% 1,6-GPS

(jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht (TS) der zweiten kristallinen Phase).

In einer erfindungsgemidB bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt d)
abgetrennte zweite kristalline Phase 60 bis 75 Gew.-% 1,1-GPM, insbesondere 65 bis 71 Gew.-%,
1,1-GPM (jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der zweiten kristallinen Phase) und 25 bis 40



10

15

20

25

WO 2022/219094 PCT/EP2022/059965
29

Gew.-%, insbesondere 29 bis 35 Gew.-%, 1,6-GPS (jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht (TS)

der zweiten kristallinen Phase) auf.

In einer erfindungsgemiBl bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt d)
abgetrennte zweite kristalline Phase ein Lingen-zu-Breiten-Verhiltnis der in ihr enthaltenen
Kristalle von 7,0 bis 10,5, insbesondere von 7,5 bis 10,0, insbesondere von 7,5 bis 9,0,

insbesondere von 7,5 bis 8,5, insbesondere von 8,0 (jeweils Mittelwert) auf.

In einer erfindungsgemiBl bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt d)
abgetrennte zweite kristalline Phase ein Lingen-zu-Breiten-Verhiltnis der in ihr enthaltenen
Kristalle von 6,5 bis 10,0, insbesondere von 7,0 bis 9,5, insbesondere von 7,5 bis 9,0, insbesondere

von 7,5 bis 8,5, insbesondere von 7,8 (jeweils Median) auf.

In einer erfindungsgemiBl bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt d)
abgetrennte zweite fliissige Phase 15 bis 32 Gew.-% 1,1-GPM auf, bevorzugt 17 bis 30 Gew.-%,
bevorzugt 19 bis 28 Gew.-%, 20 bis 26 Gew.-%, bevorzugt 21 bis 24 Gew.-% (jeweils bezogen

auf das Gesamtgewicht der Trockensubstanz (TS) der zweiten fliissigen Phase).

In einer erfindungsgemiBl bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt d)
abgetrennte zweite fliissige Phase mindestens 72 Gew.-% 1,6-GPS auf, bevorzugt mindestens 75
Gew.-%, bevorzugt mindestens 80 Gew.-%, bevorzugt mindestens 85 Gew.-%, oder bevorzugt
mindestens 90 Gew.-% (jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der Trockensubstanz (TS) der

zweiten fliissigen Phase).

In einer erfindungsgemiBl bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt d)
abgetrennte zweite fliissige Phase 68 bis 85 Gew.-% 1,6-GPS auf, bevorzugt 70 bis 83 Gew.-%,
bevorzugt 72 bis 81 Gew.-%, 74 bis 80 Gew.-%, bevorzugt 76 bis 79 Gew.-% (jeweils bezogen

auf das Gesamtgewicht der Trockensubstanz (TS) der zweiten fliissigen Phase).

In einer erfindungsgemiBl bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt d)
abgetrennte zweite fliissige Phase 15 bis 32 Gew.-% 1,1-GPM auf, bevorzugt 17 bis 30 Gew.-%,
bevorzugt 19 bis 28 Gew.-%, bevorzugt 20 bis 26 Gew.-%, bevorzugt 21 bis 24 Gew.-% (jeweils
bezogen auf das Gesamtgewicht der Trockensubstanz (TS) der zweiten fliissigen Phase) 1,1-GPM
und 68 bis 85 Gew.-% 1,6-GPS auf, bevorzugt 70 bis 83 Gew.-%, bevorzugt 72 bis 81 Gew.-%,
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bevorzugt 74 bis 80 Gew.-%, bevorzugt 76 bis 79 Gew.-% 1,6-GPS (jeweils bezogen auf das

Gesamtgewicht der Trockensubstanz (TS) der zweiten fliissigen Phase).

In einer erfindungsgemiBl bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt d)
abgetrennte zweite fliissige Phase 15 bis 32 Gew.-% 1,1-GPM (bezogen auf das Gesamtgewicht
der Trockensubstanz (TS) der zweiten fliissigen Phase) und 68 bis 85 Gew.-% 1,6-GPS auf

(bezogen auf das Gesamtgewicht der Trockensubstanz (TS) der zweiten fliissigen Phase).

In einer erfindungsgemif bevorzugten Ausfithrungsform enthélt die mit 1,1-GPM-angereicherte
abgetrennte zweite kristalline Phase héchstens 20 Gew.-% Wasser, bevorzugt hochstens 18 Gew.-
% Wasser, bevorzugt héchstens 15 Gew.-% Wasser, bevorzugt hochstens 13 Gew.-% Wasser,
bevorzugt 5 bis 20 Gew.-% Wasser, bevorzugt 8 bis 18 Gew.-% Wasser, bevorzugt 10 bis 15
Gew.-% Wasser, oder bevorzugt 11 bis 13 Gew.-% Wasser (jeweils bezogen auf das

Gesamtgewicht der mit 1,1-GPM-angereicherten zweiten kristallinen Phase).

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform wird die mit 1,1-GPM-angereicherte
zweite kristalline Phase in Verfahrensschritt d) von der mit 1,6-GPS-angereicherten zweiten
fliissigen Phase durch Dekantieren, Filtrieren, Sedimentieren oder Zentrifugieren abgetrennt,
insbesondere bevorzugt durch Zentrifugieren. Eine erfindungsgemill vorgesehene Abtrennung,
insbesondere Zentrifugation, fiihrt zu einer Abtrennung der zweiten fliissigen Phase von der
zweiten kristallinen Phase, die mit 1,1-GPM angereichert ist, wihrend die zweite fliissige Phase

mit 1,6-GPS angereichert ist.

Die abgetrennte 1,1-GPM-angereicherte zweite kristalline Phase kann in weiteren Aufreinigungs-
und Konzentrierungsschritten zu einer 1,1-GPM-angereicherten Zusammensetzung, insbesondere
zu kristallinem 1,1-GPM mit einer Reinheit von mindestens 95 Gew.-%, bevorzugt mindestens 96
Gew.-%, bevorzugt mindestens 97 Gew.-%, bevorzugt mindestens 98 Gew.-% oder bevorzugt
mindestens 99 Gew.-% (jeweils Gewicht von 1,1-GPM bezogen auf das Gesamtgewicht (TS) der

Zusammensetzung) weiterverarbeitet werden.

In einer erfindungsgemif bevorzugten Ausfithrungsform wird die 1,1-GPM-angereicherte zweite
kristalline Phase nach Verfahrensschritt d) getrocknet und in Verfahrensschritt e) als feste 1,1-

GPM-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung erhalten.
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In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfiihrungsform wird die mit 1,6-GPS-angereicherte
zweite fliissige Phase nach Verfahrensschritt d) mindestens einmal aufkonzentriert, bevorzugt
mindestens zweimal aufkonzentriert oder bevorzugt mindestens dreimal aufkonzentriert, und in

Verfahrensschritt e) als fliissige 1,6-GPS-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung erhalten.

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfiihrungsform wird die mit 1,6-GPS-angereicherte
zweite fliissige Phase nach Verfahrensschritt d) auf mindestens 60 Gew.-% Trockensubstanzgehalt
aufkonzentriert, bevorzugt mindestens 65 Gew.-%, bevorzugt mindestens 70 Gew.-%, bevorzugt
mindestens 75 Gew.-%, bevorzugt mindestens 80 Gew.-%, bevorzugt mindestens 85 Gew.-%,
bevorzugt mindestens 90 Gew.-%, oder bevorzugt mindestens 95 Gew.-% (jeweils bezogen auf
das Gesamtgewicht der Zusammensetzung) und in Verfahrensschritt e) als fliissige 1,6-GPS-

angereicherte Isomalt-Zusammensetzung erhalten.

In einer weiteren erfindungsgeméif bevorzugten Ausfithrungsform wird die 1,6-GPS-angereicherte
zweite fliissige Phase in weiteren Aufreinigungs- und Konzentrationsschritten zu einer 1,6-GPS-
angereicherten Isomalt-Zusammensetzung, insbesondere zu kristallinem 1,6-GPS mit einem
Trockensubstanzgehalt von mindestens 95 Gew.-%, bevorzugt mindestens 96 Gew.-%, bevorzugt
mindestens 97 Gew.-%, bevorzugt mindestens 98 Gew.-%, oder bevorzugt mindestens 99 Gew.-
% (jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der Trockensubstanz (TS) der Isomalt-

Zusammensetzung) weiterverarbeitet.

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform wird die 1,6-GPS-angereicherte Isomalt-
Zusammensetzung aus der 1,6-GPS-angereicherten zweiten fliissigen Phase erhalten, indem die
1,6-GPS-angereicherte ~ zweite  fliissige ~ Phase  aufkonzentriert und  anschlieBend
kiithlungskristallisiert wird, bevorzugt findet die Kiihlungskristallisation in einem
Temperaturbereich von 40 bis 60 °C statt, bevorzugt 50 bis 60 °C, bevorzugt 40 bis 50 °C, oder
bevorzugt 45 bis 55 °C, und bevorzugt bei Kiihlraten von 0,1 bis 0,3 K/h, bevorzugt 0,2 bis 0,3
K/h, oder bevorzugt 0,1 bis 0,2 K/h. Die Aufkonzentrierung und die Kiihlungskristallisation
werden gegebenenfalls unter gleichen Bedingungen wiederholt, bis eine gewiinschte

Kristallmenge erhalten wird.

In einer erfindungsgemif bevorzugten Ausfiihrungsform wird nach Verfahrensschritt d) die mit
1,6-GPS-angereicherte zweite fliissige Phase getrocknet und in Verfahrensschritt e) als eine feste

1,6-GPS-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung erhalten.
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In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfiihrungsform wird die mit 1,6-GPS-angereicherte
zweite fliissige Phase nach Verfahrensschritt d) getrocknet und in Verfahrensschritt €) als feste

1,6-GPS angereicherte Isomalt-Zusammensetzung, insbesondere als kristallines Produkt, erhalten.

In einer erfindungsgemill bevorzugten Ausfithrungsform enthilt die getrocknete 1,6-GPS-
angereicherte Zusammensetzung bevorzugt 0,05 bis 6 Gew.-% Wasser, bevorzugt 2,0 bis 3,0
Gew.-% Wasser, bevorzugt 0,05 bis 2,5 Gew.-% Wasser, bevorzugt 0,05 bis 1 Gew.-% Wasser,
bevorzugt 0,1 bis 0,5 Gew.-% Wasser, bevorzugt maximal 6,0 Gew.-% Wasser, bevorzugt
maximal 4,0 Gew.-% Wasser, bevorzugt maximal 2,5 Gew.-% bevorzugt maximal 2,0 Gew.-%
Wasser, bevorzugt maximal 1,0 Gew.-% Wasser oder bevorzugt maximal 0,5 Gew.-% Wasser
(Jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der mit 1,6-GPS-angereicherten kristallinen

Zusammensetzung).

In einem weiteren Aspekt stellt die vorliegende Erfindung nach dem erfindungsgemiBen
Verfahren herstellbare, insbesondere hergestellte 1,1-GPM- und/oder 1,6-GPS-angereicherte

Isomalt-Zusammensetzungen bereit.

In einer erfindungsgemiBl bevorzugten Ausfithrungsform weist die 1,1-GPM-angereicherte
Isomalt-Zusammensetzung 60 bis 72 Gew.-% 1,1-GPM auf, bevorzugt 65 bis 71 Gew.-%,
bevorzugt 66 bis 70 Gew.-%, bevorzugt 67 bis 69 Gew .-%, bevorzugt 67 oder 68 Gew.-% (jeweils
bezogen auf das Gesamtgewicht der Trockensubstanz (TS) der 1,1-GPM-angereicherten

Zusammensetzung).

In einer weiteren bevorzugten Ausfithrungsform der vorliegenden Erfindung weist die 1,6-GPS-
angereicherte Isomalt-Zusammensetzung der vorliegenden Erfindung 15 bis 32 Gew.-% 1,1-GPM,
bevorzugt 17 bis 30 Gew.-%, bevorzugt 19 bis 28 Gew.-%, bevorzugt 20 bis 26 Gew.-%, bevorzugt
21 bis 14 Gew.-% 1,1-GPM und 68 bis 85 Gew.-%, insbesondere 70 bis 83 Gew.-%, insbesondere
72 bis 81 Gew.-%, insbesondere 74 bis 80 Gew.-%, insbesondere 76 bis 79 Gew.-% 1,6-GPS auf
(Jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der Trockensubstanz (TS) der 1,6-GPS-angereicherten

Zusammensetzung).

Die Erfindung betrifft in bevorzugter Ausfithrungsform eine 1,1-GPM-angereicherte Isomalt-
Zusammensetzung, aufweisend 60 bis 75 Gew.-% 1,1-GPM und 25 bis 40 Gew.-% 1,6-GPS,
insbesondere herstellbar nach einem erfindungsgemidBen Verfahren (jeweils bezogen auf das

Gesamtgewicht der Trockensubstanz (TS) der Zusammensetzung).
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Die Erfindung betrifft in bevorzugter Ausfithrungsform eine 1,1-GPM-angereicherte Isomalt-
Zusammensetzung, aufweisend 60 bis 75 Gew.-% 1,1-GPM und 25 bis 40 Gew.-% 1,6-GPS
(Jeweils bezogen auf die Trockensubstanz der Gesamtmenge an 1,1-GPM und 1,6-GPS),
insbesondere herstellbar nach einem erfindungsgeméfBen Verfahren, insbesondere mit einem 1,1-
GPM-Gehalt von mindestens 60 Gew.-% (bezogen auf das Gesamtgewicht der Trockensubstanz

(TS) der Zusammensetzung).

Die Erfindung betrifft in bevorzugter Ausfithrungsform eine 1,6-GPS-angereicherte Isomalt-
Zusammensetzung, aufweisend 15 bis 32 Gew.-% 1,1-GPM und 68 bis 85 Gew.-% 1,6-GPS,
insbesondere herstellbar nach einem erfindungsgemidBen Verfahren (jeweils bezogen auf das

Gesamtgewicht der Trockensubstanz (TS) der Zusammensetzung).

Die Erfindung betrifft in bevorzugter Ausfithrungsform eine 1,6-GPS-angereicherte Isomalt-
Zusammensetzung, aufweisend 15 bis 32 Gew.-% 1,1-GPM und 68 bis 85 Gew.-% 1,6-GPS
(Jeweils bezogen auf die Trockensubstanz der Gesamtmenge an 1,1-GPM und 1,6-GPS),
insbesondere herstellbar nach einem erfindungsgeméfBen Verfahren, insbesondere mit einem 1,6-
GPS-Gehalt von mindestens 68 Gew.-% (bezogen auf das Gesamtgewicht der Trockensubstanz

(TS) der Zusammensetzung).

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt e)
erhaltene mit 1,1-GPM-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung mindestens 61 Gew.-% 1,1-
GPM auf, bevorzugt mindestens 75 Gew.-% bevorzugt mindestens 80 Gew.-%, bevorzugt
mindestens 85 Gew.-%, bevorzugt mindestens 90 Gew.-%, bevorzugt mindestens 94 Gew.-%,
bevorzugt mindestens 95 Gew.-%, bevorzugt mindestens 96 Gew.-%, bevorzugt mindestens 99
Gew.-%, bevorzugt 75 bis 95 Gew.-%, bevorzugt 75 bis 90 Gew.-%, bevorzugt 75 bis 85 Gew.-
%, oder bevorzugt 80 bis 99 Gew.-% (jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der

Trockensubstanz (TS) der 1,1-GPM-angereicherten Isomalt-Zusammensetzung).

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform weist die in Verfahrensschritt e)
erhaltene mit 1,6-GPS-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung mindestens 72 Gew.-% 1,6-GPS
auf, bevorzugt mindestens 75 Gew.-%, bevorzugt mindestens 80 Gew.-%, bevorzugt mindestens
85 Gew.-%, bevorzugt mindestens 90 Gew.-%, bevorzugt mindestens 95 Gew.-%, bevorzugt
mindestens 99 Gew.-%, bevorzugt 72 bis 95 Gew.-%, bevorzugt 72 bis 90 Gew.-%, bevorzugt 72
bis 85 Gew.-%, oder bevorzugt 80 bis 99 Gew.-% (jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der

Trockensubstanz (TS) der 1,6-GPS-angereicherten Isomalt-Zusammensetzung).
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In einer erfindungsgeméif bevorzugten Ausfithrungsform liegt die 1,1-GPM- und/oder 1,6-GPS-

angereicherte Isomalt-Zusammensetzung in kristalliner Form vor.

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform weist die erfindungsgemife 1,1-GPM-
angereicherte Isomalt-Zusammensetzung, welche bevorzugt eine oder mehrere der vorstehend
charakterisierten = bevorzugten  erfindungsgemiBen  1,1-GPM-angereicherten  Isomalt-
Zusammensetzungen ist, ein Lingen-zu-Breiten-Verhéltnis der in ihr enthaltenen Kristalle von 7,0
bis 10,5, insbesondere von 7,5 bis 10,0, insbesondere von 7,5 bis 9,0, insbesondere von 7,5 bis 8,5,

insbesondere von 8,0 (jeweils Mittelwert) auf.

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform weist die erfindungsgemife 1,1-GPM-
angereicherte Isomalt-Zusammensetzung, welche bevorzugt eine oder mehrere der vorstehend
charakterisierten =~ bevorzugten  erfindungsgemiBen  1,1-GPM-angereicherten  Isomalt-
Zusammensetzungen ist, ein Lingen-zu-Breiten-Verhéltnis der in ihr enthaltenen Kristalle von 6,5
bis 10,0, insbesondere von 7,0 bis 9,5, insbesondere von 7,5 bis 9,0, insbesondere von 7,5 bis 8,5,

insbesondere von 7,8 (jeweils Median) auf.

In einer weiteren bevorzugten Ausfithrungsform liegt die 1,1-GPM- und/oder 1,6-GPS-

angereicherte Isomalt-Zusammensetzung in semikristalliner oder amorpher Form vor.

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform weist die erfindungsgemife 1,1-GPM-
und/oder 1,6-GPS-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung neben den Komponenten 1,1-GPM
und 1,6-GPS mindestens eine weitere Komponente auf, ausgewéhlt aus der Gruppe bestehend aus
Mannit, Sorbit, Saccharose, 1,1-GPS (1-O-a-D-Glucopyranosyl-D-sorbit), Glycosylglycitolen,
Desoxy-Disaccharidalkoholen, GPI (Glucopyranosyl-idit), Isomaltose, Isomaltulose und

Isomelezitose.

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform weist die erfindungsgemife 1,1-GPM-
und/oder 1,6-GPS-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung 0,01 bis 0,3 Gew.-% Mannit auf,
bevorzugt 0,01 bis 0,2 Gew.-%, bevorzugt 0,01 bis 0,1 Gew.-%, bevorzugt 0,01 bis 0,06 Gew.-%,
0,02 bis 0,3 Gew.-%, bevorzugt 0,02 bis 0,2 Gew.-%, bevorzugt 0,02 bis 0,1 Gew.-%, oder
bevorzugt 0,02 bis 0,06 Gew.-%, bevorzugt hochstens 0,3 Gew.-% Mannit, bevorzugt héchstens
0,2 Gew.-%, bevorzugt hochstens 0,1 Gew.-%, oder bevorzugt héchstens 0,06 Gew.% (jeweils
bezogen auf das Gesamtgewicht (TS) der 1,1-GPM- und/oder 1,6-GPS-angereicherten Isomalt-

Zusammensetzung).
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In einer erfindungsgemil bevorzugen Ausfithrungsform enthélt die erfindungsgemife 1,1-GPM-

und/oder 1,6-GPS-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung kein Mannit.

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform weist die erfindungsgemife 1,1-GPM-
und/oder 1,6-GPS-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung 0,01 bis 0,4 Gew.-% Sorbit auf,
bevorzugt 0,01 bis 0,2 Gew.-%, bevorzugt 0,01 bis 0,1 Gew.-%, bevorzugt 0,01 bis 0,04 Gew.-%,
bevorzugt 0,02 bis 0,4 Gew.-%, bevorzugt 0,02 bis 0,02 Gew.-%, bevorzugt 0,02 bis 0,1 Gew.-%,
oder bevorzugt 0,02 bis 0,04 Gew.-%, bevorzugt hochstens 0,4 Gew.-% Sorbit, bevorzugt
hochstens 0,2 Gew.-%, bevorzugt hochstens 0,1 Gew.-%, oder bevorzugt hochstens 0,04 Gew.-%
(Jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht (TS) der 1,1-GPM- und/oder 1,6-GPS-angereicherten

Isomalt-Zusammensetzung).

In einer erfindungsgemil bevorzugen Ausfithrungsform enthélt die erfindungsgemife 1,1-GPM-

und/oder 1,6-GPS-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung kein Sorbit.

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform weist die erfindungsgemife 1,1-GPM-
und/oder 1,6-GPS-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung 0,01 bis 2 Gew.-% Saccharose auf,
bevorzugt 0,01 bis 1 Gew.-%, bevorzugt 0,01 bis 0,6 Gew.-%, bevorzugt 0,01 bis 0.4 Gew.-%,,
oder bevorzugt 0,01 bis 0,1 Gew.-%, bevorzugt héchstens 2 Gew.-% Saccharose, bevorzugt
hochstens 1 Gew.-%, bevorzugt hochstens 0,6 Gew.-%, bevorzugt héchstens 0,4 Gew.-%, oder
bevorzugt hochstens 0,1 Gew.-% (jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht (TS) der 1,1-GPM-

und/oder 1,6-GPS-angereicherten Isomalt-Zusammensetzung).

In einer erfindungsgemil bevorzugen Ausfithrungsform enthélt die erfindungsgemife 1,1-GPM-

und/oder 1,6-GPS-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung keine Saccharose.

In einer bevorzugten Ausfithrungsform weist die erfindungsgeméfe 1,1-GPM- und/oder 1,6-GPS-
angereicherte Isomalt-Zusammensetzung 0,1 bis 10 Gew.-% 1,1-GPS auf, bevorzugt 0,1 bis 8
Gew.-%, bevorzugt 0,1 bis 6 Gew.-%, bevorzugt 0,1 bis 4 Gew.-%, bevorzugt 0,1 bis 2 Gew.-%,
bevorzugt 0,1 bis 1 Gew.-%, bevorzugt 0,1 bis 0,6 Gew.-%, bevorzugt 0,1 bis 0.4 Gew.-%,
bevorzugt 0,1 bis 0,2 Gew.-%, bevorzugt 0,2 bis 10 Gew.-%, bevorzugt 0,2 bis 8 Gew.-%,
bevorzugt 0,2 bis 6 Gew.-%, bevorzugt 0,2 bis 4 Gew.-%, bevorzugt 0,2 bis 2 Gew.-%, bevorzugt
0,2 bis 1 Gew.-%, bevorzugt 0,2 bis 0,6 Gew.-%, oder bevorzugt 0,2 bis 0,4 Gew.-%, bevorzugt
hochstens 10 Gew.-% 1,1-GPS, bevorzugt hochstens 8 Gew.-%, bevorzugt hochstens 6 Gew.-%,

bevorzugt hochstens 4 Gew.-%, bevorzugt hochstens 2 Gew.-%, bevorzugt hochstens 1 Gew.-%,
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bevorzugt héchstens 0,6 Gew.-%, bevorzugt hochstens 0,4 Gew.-%, oder bevorzugt héchstens 0,2
Gew.-% (jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht (TS) der 1,1-GPM- und/oder 1,6-GPS-

angereicherten Isomalt-Zusammensetzung).

In einer erfindungsgemif besonders bevorzugten Ausfithrungsform enthilt die erfindungsgeméfe

1,1-GPM- und/oder 1,6-GPS-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung kein 1,1-GPS.

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform weist die erfindungsgemife 1,1-GPM-
und/oder 1,6-GPS-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung 0,01 bis 2 Gew.-% Glycosylglycitole
auf, bevorzugt 0,01 bis 1 Gew.-%, bevorzugt 0,01 bis 0,6 Gew.-%, bevorzugt 0,01 bis 0,4 Gew.-
%, bevorzugt 0,01 bis 0,1 Gew.-%, bevorzugt 0,03 bis 2 Gew.-%, bevorzugt 0,03 bis 1 Gew.-%,
bevorzugt 0,03 bis 0,6 Gew.-%, bevorzugt 0,03 bis 0,4 Gew.-%, bevorzugt 0,03 bis 0,1 Gew.-%,
oder bevorzugt 0,03 bis 0,1 Gew.-%, bevorzugt hochstens 2 Gew.-% Glycosylglycitole, bevorzugt
hochstens 0,6 Gew.-%, bevorzugt hochstens 0,4 Gew.-%, oder bevorzugt hochstens 0,1 Gew.-%
(Jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht (TS) der 1,1-GPM- und/oder 1,6-GPS-angereicherten

Isomalt-Zusammensetzung).

In einer erfindungsgemil bevorzugen Ausfithrungsform enthélt die erfindungsgemife 1,1-GPM-

und/oder 1,6-GPS-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung keine Glycosylglycitole.

In einer bevorzugten Ausfithrungsform weist die erfindungsgeméfe 1,1-GPM- und/oder 1,6-GPS-
angereicherte Isomalt-Zusammensetzung 0,01 bis 2 Gew.-% Desoxy-Disaccharidalkohole auf,
bevorzugt 0,01 bis 1 Gew.-%, bevorzugt 0,01 bis 0,6 Gew.-%, bevorzugt 0,01 bis 0,2 Gew.-%,
bevorzugt 0,01 bis 0,1 Gew.-%, bevorzugt 0,03 bis 2 Gew.-%, bevorzugt 0,03 bis 1 Gew.-%,
bevorzugt 0,03 bis 0,6 Gew.-%, bevorzugt 0,03 bis 0,2 Gew.-%, oder bevorzugt 0,03 bis 0,1 Gew .-
%, bevorzugt hochstens 2 Gew.-% Desoxy-Disaccharidalkohole, bevorzugt hochstens 1 Gew.-%,
bevorzugt hochstens 0,6 Gew-%, bevorzugt hochstens 0,2 Gew.-%, oder bevorzugt héchstens 0,1
Gew.-% (jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht (TS) der 1,1-GPM- und/oder 1,6-GPS-

angereicherten Isomalt-Zusammensetzung).

In einer erfindungsgemif besonders bevorzugten Ausfithrungsform enthilt die erfindungsgeméfe
1,1-GPM- und/oder 1,6-GPS-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung keine Desoxy-
Disaccharidalkohole. In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfiihrungsform weist die
erfindungsgemifBe 1,1-GPM- und/oder 1,6-GPS-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung 0,01
bis 2 Gew.-% GPI auf, bevorzugt 0,01 bis 1 Gew.-%, bevorzugt 0,01 bis 0,6 Gew.-%, bevorzugt



10

15

20

25

WO 2022/219094 PCT/EP2022/059965
37

0,01 bis 0,4 Gew.-%,, oder bevorzugt 0,01 bis 0,1 Gew.-%, bevorzugt hochstens 2 Gew.-% GPI,
bevorzugt héchstens 1 Gew.-%, bevorzugt hochstens 0,6 Gew.-%, bevorzugt héchstens 0,4 Gew .-
%, oder bevorzugt hochstens 0,1 Gew.-% (jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht (TS) der 1,1-
GPM- und/oder 1,6-GPS-angereicherten Isomalt-Zusammensetzung).

In einer erfindungsgemil bevorzugen Ausfithrungsform enthélt die erfindungsgemife 1,1-GPM-

und/oder 1,6-GPS-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung kein GPIL

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform weist die erfindungsgemife 1,1-GPM-
und/oder 1,6-GPS-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung 0,01 bis 2 Gew.-% Isomaltose auf,
bevorzugt 0,01 bis 1 Gew.-%, bevorzugt 0,01 bis 0,6 Gew.-%, bevorzugt 0,01 bis 0.4 Gew.-%,,
oder bevorzugt 0,01 bis 0,1 Gew.-%, bevorzugt héchstens 2 Gew.-% GPI, bevorzugt héchstens 1
Gew.-%, bevorzugt hochstens 0,6 Gew.-%, bevorzugt hochstens 0,4 Gew.-%, oder bevorzugt
hochstens 0,1 Gew.-% (jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht (TS) der 1,1-GPM- und/oder 1,6-

GPS-angereicherten Isomalt-Zusammensetzung).

In einer erfindungsgemil bevorzugen Ausfithrungsform enthélt die erfindungsgemife 1,1-GPM-

und/oder 1,6-GPS-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung keine Isomaltose.

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform weist die erfindungsgemiBe 1,1-GPM-
und/oder 1,6-GPS-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung 0,01 bis 2 Gew.-% Isomelezitose auf,
bevorzugt 0,01 bis 1 Gew.-%, bevorzugt 0,01 bis 0,6 Gew.-%, bevorzugt 0,01 bis 0.4 Gew.-%.,
oder bevorzugt 0,01 bis 0,1 Gew.-%, bevorzugt hochstens 2 Gew.-% GPI, bevorzugt hochstens 1
Gew.-%, bevorzugt hochstens 0,6 Gew.-%, bevorzugt hochstens 0,4 Gew.-%, oder bevorzugt
hochstens 0,1 Gew.-% (jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht (TS) der 1,1-GPM- und/oder 1,6-

GPS-angereicherten Isomalt-Zusammensetzung).

In einer erfindungsgemif bevorzugen Ausfithrungsform enthilt die erfindungsgeméiBe 1,1-GPM-

und/oder 1,6-GPS-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung keine Isomelezitose.

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform weist die erfindungsgemiBe 1,1-GPM-
und/oder 1,6-GPS-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung eine PartikelgroBenverteilung auf,
gemil derer mindestens 90 % der Partikel eine Partikelgrofe, insbesondere einen Durchmesser,

von 100 bis 1000 um aufweisen, bevorzugt 100 bis 800 pm, bevorzugt 100 bis 200 pm, bevorzugt
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100 bis 500 pm, bevorzugt 200 bis 800 um, bevorzugt 300 bis 600 pm, bevorzugt 20 bis 80 um,
bevorzugt 40 bis 80 um, oder bevorzugt 50 bis 100 pm.

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform weist die erfindungsgemife 1,1-GPM-
und/oder 1,6-GPS-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung eine PartikelgroBenverteilung auf,
gemiB derer mindestens 90 % der Partikel eine PartikelgréBe, insbesondere einen Durchmesser,
von hochstens 1000 pm aufweisen, bevorzugt héchstens 800 pm, bevorzugt héchstens 600 pm,
bevorzugt hochstens 500 pum, bevorzugt hochstens 400 pum, bevorzugt hochstens 200 pm,
bevorzugt hochstens 100 um, bevorzugt hochstens 80 um, bevorzugt héchstens 40 pm, bevorzugt

hochstens 20 pm.

In einem weiteren Aspekt stellt die vorliegende Erfindung auch die Verwendung der nach dem
erfindungsgeméfBen Verfahren hergestellten 1,1-GPM- und/oder 1,6-GPS-angereicherten Isomalt-
Zusammensetzungen in Produkten fiir den menschlichen und/oder tierischen Verzehr bereit.
Bevorzugt ist das Produkt fiir den menschlichen oder tierischen Verzehr ein Nahrungs- oder

Genussmittel oder ein pharmazeutisches Produkt.

In einer erfindungsgemil bevorzugten Ausfithrungsform ist das Nahrungs- oder Genussmittel eine
SiiBware, eine Fiillung fiir StiBwaren, eine Weichkaramelle, eine Hartkaramelle, ein Fondant, ein
Joghurt, ein Gebick, ein Kaugummi, eine Eiscreme, Milch, ein Milchprodukt, ein Getrink,
Fruchtsaft, ein Fruchtsaftkonzentrat, eine Fruchtzubereitung, eine Marmelade, ein Gelee oder ein

Smoothie.

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung wird unter dem Begriff ,,Isomalt oder
,hydrierte Isomaltulose* bevorzugt ein Gemisch bestehend aus oder umfassend 1,1-GPM und 1,6-
GPS verstanden, insbesondere ein Gemisch bestehend aus oder umfassend 35 bis 61 Gew.-% 1,1-
GPM und 65 bis 39 Gew.-% 1,6-GPS, insbesondere ein dquimolares oder nahezu dquimolares
Gemisch bestehend aus oder umfassend 1,1-GPM und 1,6-GPS. Unter Isomalt konnen demgeméf
auch Gemische bestehend aus oder umfassend 1,1-GPM und 1,6-GPS verstanden werden, die kein
dquimolares Verhiltnis von 1,1-GPM zu 1,6-GPS aufweisen, sondern in denen ein héherer 1,1-

GPM- als 1,6-GPS-Gehalt oder ein hoherer 1,6-GPS- als 1,1-GPM-Gehalt vorliegt.

In besonders bevorzugter Ausfithrungsform weist das Isomalt neben den beiden Komponenten

1,1-GPM und 1,6-GPS keine weiteren Komponenten auf.
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In besonders bevorzugter Ausfithrungsform weist das Isomalt neben den beiden Komponenten
1,1-GPM und 1,6-GPS zusitzlich eine oder mehrere weitere Komponenten auf, beispielsweise
Mannit, Sorbit, Saccharose, 1,1-GPS (1-O-a-D-Glucopyranosyl-D-sorbit), Glycosylglycitole,
Desoxy-Disaccharidalkohole, = GPI  (Glucopyranosyl-idit),  Isomaltose,  Isomaltulose,
Isomelezitose, hydrierte oder nicht-hydrierte Oligosaccharide, insbesondere hydrierte oder nicht-

hydrierte Trisaccharide, oder/und andere Stoffe.

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung wird unter einer erfindungsgemél erhaltenen
1,1-GPM- und/oder 1,6-GPS-angereicherten Isomalt-Zusammensetzung bevorzugt ein 1,1-GPM-
und/oder 1,6-GPS-angereichertes Isomalt verstanden, also im Fall von einer 1,1-GPM-
angereicherten Isomalt-Zusammensetzung eine Zusammensetzung, in der ein héherer 1,1-GPM-
als 1,6-GPS-Gehalt vorhanden ist, und im Fall einer 1,6-GPS-angereicherten Isomalt-
Zusammensetzung eine Zusammensetzung, in der ein hoherer 1,6-GPS- als 1,1-GPM-Gehalt

enthalten ist.

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung wird unter einer erfindungsgemél erhaltenen
1,1-GPM-angereicherten Phase oder einer erfindungsgemél erhaltenen 1,1-GPM-angereicherten
Isomalt-Zusammensetzung, insbesondere eine Phase oder ein Gemisch verstanden, in der oder in
dem mindestens 57 Gew.-% 1,1-GPM, bevorzugt mindestens 60, insbesondere mindestens 70,
insbesondere mindestens 80, insbesondere mindestens 90, insbesondere mindestens 95,
insbesondere mindestens 98, insbesondere mindestens 99 Gew.-% 1,1-GPM und hochstens 43
Gew.-% 1,6-GPS, insbesondere hochstens 40, insbesondere hochstens 30, insbesondere héchstens
20, insbesondere hochstens 10, insbesondere héchstens 5, insbesondere hdchstens 2, insbesondere
hochstens 1 Gew.-% 1,6-GPS (jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der Trockensubstanz der

in der Phase oder der Zusammensetzung vorhandenen Menge an 1,6-GPS und 1,1-GPM), vorliegt.

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung wird unter einer erfindungsgemél erhaltenen
1,6-GPS-angereicherten Phase oder einer erfindungsgemil erhaltenen 1,6-GPS-angereicherten
Isomalt-Zusammensetzung eine Phase oder ein Gemisch verstanden, in der oder in dem
mindestens 57 Gew.-% 1,6-GPS, bevorzugt mindestens 60, insbesondere mindestens 70,
insbesondere mindestens 80, insbesondere mindestens 90, insbesondere mindestens 95,
insbesondere mindestens 98, insbesondere mindestens 99 Gew.-% 1,6-GPS und hochstens 43
Gew.-% 1,1-GPM, insbesondere hochstens 40, insbesondere hochstens 30, insbesondere
hochstens 20, insbesondere hichstens 10, insbesondere hdchstens 5, insbesondere hichstens 2,

insbesondere hochstens 1 Gew.-% 1,1-GPM (jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der
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Trockensubstanz der in der Phase oder der Zusammensetzung vorhandenen Menge an 1,1-GPM

und 1,6-GPS), vorliegt.

In einer bevorzugten Ausfithrungsform kann eine 1,1-GPM- und/oder 1,6-GPS-angereicherte
Isomalt-Zusammensetzung auch eine 1,1-GPM- und/oder 1,6-GPS-angereicherte Phase sein. Eine
1,1-GPM-angereicherte Phase und eine 1,1-GPM-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung, die
erfindungsgemil erhalten wurde, insbesondere gemifl Verfahrensschritt €), weist einen héheren
1,1-GPM-Gehalt auf als die fiir ihre erfindungsgeméfe Herstellung verwendete Isomalt-haltige
Losung, insbesondere gemill Verfahrensschritt a). Eine 1,6-GPS-angereicherte Phase und eine
1,6-GPS-angereicherte Zusammensetzung, die erfindungsgemif erhalten wurde, insbesondere
gemil Verfahrensschritt e), weist einen hoheren 1,6-GPS-Gehalt auf als die fiir ihre
erfindungsgeméfle  Herstellung  verwendete  Isomalt-Losung,  insbesondere  gemil

Verfahrensschritt a).

In bevorzugter Weise ist der gegeniiber der Isomalt-haltigen Losung erhohte 1,1-GPM-Gehalt in
der 1,1-GPM-angereicherten Phase oder Zusammensetzung um mindestens 5, mindestens 10,
mindestens 15, mindestens 20, mindestens 30, mindestens 40, mindestens 50, mindestens 60,
mindestens 70, mindestens 80, mindestens 90, mindestens 100, mindestens 150 und insbesondere
mindestens 200 Gew.-% (jeweils bezogen auf den 1,1-GPM-Gehalt in der Isomalt-Losung
bereitgestellt gemil Verfahrensschritt a)) erhoht.

In bevorzugter Weise ist der gegeniiber der Isomalt-haltigen Losung erhohte 1,6-GPS-Gehalt in
der 1,6-GPS-angereicherten Phase oder Zusammensetzung um mindestens 5, mindestens 10,
mindestens 15, mindestens 20, mindestens 30, mindestens 40, mindestens 50, mindestens 60,
mindestens 70, mindestens 80, mindestens 90, mindestens 100, mindestens 150 und insbesondere
mindestens 200 Gew.-% (jeweils bezogen auf den 1,6-GPS-Gehalt in der Isomalt-Lésung
bereitgestellt gemil Verfahrensschritt a)) erhoht.

3

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung versteht man unter dem Begriff ,,Nukleation
eine Kristallkeimbildung, also den ersten Teilprozess, der einen Phaseniibergang erster Ordnung
einleitet. Durch die Kristallkeimbildung wird eine neue, bei den vorgegebenen Bedingungen
thermodynamisch stabile Phase, durch Keime aus einer bereits vorliegenden, metastabilen Phase,

bevorzugt einer iibersittigten Phase, ausgebildet.
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Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung versteht man unter dem Begriff ,,iiberséttigte
Losung® oder ,,iibersiittigte Phase einen metastabilen Zustand einer Losung, die eine groBere
Menge von einem gelosten Stoff enthilt, als der Loslichkeit des betreffenden Stoffs bei einer
bestimmten Temperatur entspricht. Eine derartige iiberséttigte Losung bildet sich bevorzugt durch
langsames Abkiihlen einer geséttigten Losung, durch Verdampfung eines Teils des Losungsmittels
oder durch eine Kombination aus Abkiihlen der gesittigten Losung und Verdampfung eines Teils

des Losungsmittels, bevor der Uberschuss des gelosten Stoffes ausfillt, insbesondere kristallisiert.

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung versteht man unter dem Begriff ,,Flash-
Verdampfung® eine Entspannungsverdampfung, also das Entstehen von Dampf bei Absenken des
Drucks in einem mit Fliissigkeit befiillten Reaktor. Die Flash-Verdampfung erzeugt eine Zunahme
an Ubersittigung der Isomalt-haltigen Losung, die in Kombination mit den auf die Losung
einwirkenden Scherkriften zur Nukleation fiihrt. In einem Flash-Verdampfer entsteht bei
Absenken des Drucks in einem mit Fliissigkeit befiillten Reaktor Dampf, insbesondere da die
Fliissigkeit bei der Flash-Verdampfung iiberhitzt in den Reaktor eintritt. Der so induzierte
Energieiibergang fiihrt zu einem Abkiihlen der Losung, insbesondere der iiberséttigten Losung,
bei gleichzeitiger Erhohung des Trockensubstanzgehalts, wodurch eine Nukleation erfolgt. Zur
Flash-Verdampfung kommt es in einem Reaktor, der mit gesittigter oder iibersittigter Fliissigkeit

und zugehoriger Dampfphase befiillt ist, wenn der Druck abgesenkt wird.

Erfindungsgemil bevorzugt kann die Flash-Verdampfung kontinuierlich oder diskontinuierlich
durchgefiihrt werden. Bei einer erfindungsgemidl bevorzugt durchgefiihrten kontinuierlichen
Flash-Verdampfung wird dem Reaktor kontinuierlich eine Isomalt-haltige Lésung zugefiihrt bei
gleichzeitigem Abfiihren der, durch Flash-Verdampfung erhaltenen, erfindungsgemifBen Kristall-

Sirup-Suspension.

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung versteht man unter dem Begriff ,.isotherme
Kristallisation* das Auskristallisieren einer Losung oder Suspension, die solange bei einer
konstanten Kristallisationstemperatur gehalten wird, bis die Kristallisation abgeschlossen ist oder
bis eine bestimmte Menge einer Komponente, insbesondere einer mit 1,1-GPM-angereicherten
kristallinen Phase oder einer mit 1,6-GPS-angereicherten kristallinen Phase, aus der Losung oder

Suspension auskristallisiert ist.

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung wird unter einer 1,1-GPM-angereicherten oder

einer 1,6-GPS-angereicherten Phase jeweils eine 1,1-GPM-angereicherte oder 1,6-GPS-
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angereichte  Isomalt-Zusammensetzung  gleichartiger  physikalischer und chemischer
Eigenschaften verstanden, beispielsweise eine fliissige oder kristalline Phase. Eine derartige Phase
weist demgemdlB zumindest jeweils eine 1,1-GPM-angereicherte oder 1,6-GPS-angereicherte
Isomalt-Zusammensetzung, gegebenenfalls zusammen mit einem oder mehreren Lésungsmitteln

auf.

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung versteht man unter einem ,,Mehrfach-Effekt-
Verdampfer (Multiple-Effect-Evaporator) einen Verdampfer, in dem eine Ld&sung oder
Suspension in mehreren Stufen bei niedrigen Temperaturen kristallisiert wird. In einem Mehrfach-
Effekt-Verdampfer wird eine Losung in mehreren aneinander gereihten Stufen zum Sieden
gebracht, wobei jeder der aufeinander folgenden Reaktoren einen niedrigeren Druck aufweist als
der vorherige. Durch den niedriger werdenden Druck in der Reihe der aneinander geschalteten
Reaktoren nimmt der Siedepunkt des Losungsmittels in der Reihe der aneinander geschalteten

Reaktoren sukzessive ab.

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung versteht man unter dem Begriff
,Kiihlungskristallisation* das Auskristallisieren eines Stoffes aus einer Losung oder Suspension
durch Absenken der Temperatur bis die Kristallisation abgeschlossen ist oder bis eine bestimmte
Menge einer Komponente, insbesondere einer mit 1,1-GPM angereicherten kristallinen Phase oder
einer mit 1,6-GPS angereicherten kristallinen Phase, aus der Losung oder Suspension

auskristallisiert ist.

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung versteht man unter dem Begriff ,,mehrstufige
Verdampfungskristallisation® die Anreicherung einer kristallinen Phase durch Kristallisation in

mehreren Reaktoren mit jeweils unterschiedlichen Druckstufen und/oder Temperaturen.

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung wird unter einer ,Phase” ein
zusammenhidngender oder nicht zusammenhingender rdumlicher Anteil der Suspension
verstanden, in dem homogene im Wesentlichen gleiche Materialeigenschaften vorliegen. Eine
fliissige Phase ist daher der Anteil der Suspension, der sich durch seinen fliissigen
Aggregatzustand auszeichnet. Eine kristalline Phase ist der Anteil der Suspension, der sich durch

seinen kristallinen und somit festen Aggregatzustand auszeichnet.
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Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung wird unter einer ,kristallinen Phase*
beziechungsweise einer ,.fliissigen Phase” eine Phase verstanden, die sich im Verlauf der

Verfahrensweise gemill Verfahrensschritte b) und c¢) ausbildet.

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung wird unter einem ,verringerten oder
abgesenkten® absoluten Druck ein absoluter Druck verstanden, der gegeniiber dem absoluten

Umgebungsdruck, insbesondere dem atmosphérischen Druck von 1 bar verringert ist.

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung addieren, soweit nicht anders angegeben
und/oder erkenntlich, die fiir eine Zusammensetzung von Komponenten angegebenen
prozentualen Anteile einzelner Komponenten auf 100 Gew.-%, das heifit, die

Gesamtzusammensetzung, auf.

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung wird unter dem Begriff ,,und/oder* verstanden,
dass alle Mitglieder einer Gruppe, welche durch den Begriff ,,und/oder verbunden sind, sowohl
untereinander kumulativ in einer beliebigen Kombination, als auch alternativ zueinander
dargestellt sind. Exemplarisch ist fiir den Ausdruck ,,A, B und/oder C*, folgender
Offenbarungsgehalt darunter zu verstehen: 1) (A oder B oder C), oder ii) (A und B), oder iii) (A
und C), oder iv) (B und C), oder v) (A und B und C).

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung wird unter ,,Scherung® eine mechanische

Agitation, das heif3t vorzugsweise eine Bewegung, insbesondere ein Riihren, verstanden.

13

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung wird unter ,Riihrwerk® insbesondere ein

Rotor-Stator-System verstanden.

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung wird unter ,,Rotor-Stator-System*

insbesondere ein Homogenisator verstanden.

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung wird unter ,,Rotor* der sich drehende Teil

eines Homogenisators, insbesondere bei vorhandenem Stator, verstanden.

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung wird unter ,,Stator* der unbewegliche Teil

eines Homogenisators, insbesondere bei vorhandenem Rotor, verstanden.
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Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung ist der Rotor ein Propellerriihrer, der im Stator,

einem Zentralrohr, vorliegt und in dem Zentralrohr rotieren kann.

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung wird unter ,einem Rotorblatt mit

Rechteckform* ein Rotorblatt verstanden, das eine konstante Blatttiefe aufweist.

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung wird unter ,,einem Rotorblatt mit Trapezform*

ein Rotorblatt verstanden, das eine iiber die Linge abnehmende Blatttiefe aufweist.

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung wird unter ,einem Rotorblatt mit
Doppeltrapezform* ein Rotorblatt verstanden, das eine iiber die Lénge zu- und dann abnehmende

Blatttiefe aufweist.

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung wird unter ,einem Rotorblatt mit
Rechtecktrapezform® ein Rotorblatt verstanden, das eine iiber die Linge konstante, dann

abnehmende Blatttiefe aufwelist.

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung wird unter , Kristall* ein Festk&rper mit
regelméBig in einer Kristallstruktur angeordneten Bausteinen, insbesondere Molekiilen,

verstanden.

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung wird unter ,,Reaktor” ein Behiltnis,
insbesondere Behilter, insbesondere Reifebehilter verstanden, in dem besonders bevorzugt

Verfahrensschritt b) und/oder Verfahrensschritt ¢) durchgefiihrt wird.

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung wird unter ,,Verdampfung* der Ubergang
einer Fliissigkeit oder eines Fliissigkeitsgemisches in den gasférmigen Aggregatszustand

verstanden.

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung wird unter ,,Umkehrosmose* das umgekehrte
Prinzip der Osmose verstanden, wobei Osmose den Prozess des Konzentrationsausgleichs zweier
Fliissigkeiten durch eine halbdurchlissige Membran beschreibt. Die Umkehrosmose findet
besonders bevorzugt bei gegeniiber Atmosphérendruck erhdhtem Druck statt. Dadurch bleibt der
geloste Stoff, insbesondere Isomalt, in der Ausgangslosung oder -suspension zuriick und das
Losungsmittel, insbesondere Wasser wird durch die 10sungsmitteldurchlédssige, insbesondere

wasserdurchldssige Membran abgefiihrt.



10

15

20

25

WO 2022/219094 PCT/EP2022/059965
45

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung wird unter ,,Animpfen” die Zugabe von

Impfkristallen zu der anzuimpfenden Losung oder Suspension verstanden.

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung wird unter ,,Fliigelspitzengeschwindigkeit*
auch Rotorblattspitzengeschwindigkeit verstanden, die an der Spitze, also dem dufleren Ende des

Rotorblatts, gemessen wird.

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung wird das Lingen-zu-Breiten-Verhéltnis von

Kristallen gemif der in Beispiel 2 beschriebenen Methodik bestimmt.

Weitere vorteilhafte Ausgestaltungen der Erfindung ergeben sich aus den Unteranspriichen.

Die Erfindung wird anhand von Ausfithrungs- und Vergleichsbeispielen und dazugehdriger

Figuren néher erldutert.

Die Figuren zeigen:

Figur 1: Loslichkeitsdiagramm nach Schiweck (H. Schiweck, alimenta 19, Palatinit® -
Herstellung, technologische Eigenschaften und Analytik palatinithaltiger Lebensmittel, 5-16,
1980) fiir 1,1-GPM (GPM, 3), 1,6-GPS (GPS, 2) und Isomalt (Isomalt, 1) in Wasser, in dem die
Loslichkeitsgrenzen vorstehend genannter Komponenten in Abhéngigkeit von der Temperatur

dargestellt sind,

Figur 2A bis 2D: Mikroskopische Aufnahmen von Kiristallisationsprodukten aus Beispiel 2.1
(VergroBerung x4),

Figur 3A bis 3D: Mikroskopische Aufnahmen von Kiristallisationsprodukten aus Beispiel 2.1
(VergroBerung x10),

Figur 4A bis 4D: Mikroskopische Aufnahmen von Kiristallisationsprodukten aus Beispiel 2.2
(VergroBerung x10 und x20),

Figur 5A bis 5F: Mikroskopische Aufnahmen von Kristallisationsprodukten aus Beispiel 2.3
(VergroBerung x4 und x10),

Figur 6A bis 6F: Mikroskopische Aufnahmen von Kristallisationsprodukten aus Beispiel 2.4
(VergroBerung x4 und x10),
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Beispiel 1:

Auftrennung von Isomalt (hydrierter Isomaltulose) in 1,1-GPM- und 1,6-GPS-angereicherte
Isomalt-Zusammensetzungen mittels Flash-Verdampfung in Verfahrensschritt b) und

anschliefender isothermer Kristallisation in Verfahrensschritt c).

Die beiden Hauptbestandteile von Isomalt, das heifit 1,1-GPM und 1,6-GPS, besitzen
unterschiedliche Loslichkeitsprodukte in wissrigen Losungen (Figur 1). In Suspension bildet jede
Komponente ihr eigenes Loslichkeitsgleichgewicht aus. Es kommt zu einer Anreicherung der
leichter kristallisierenden, beziehungsweise schlechten 16slichen, Komponente 1,1-GPM im
Feststoffanteil der Suspension (kristalline Phase), da die schwerer kristallisierende,
bezichungsweise besser 10sliche, Komponente 1,6-GPS bevorzugt in Losung geht
beziehungsweise in Losung verbleibt. Die sich ausbildenden Gleichgewichte sind bei gleicher
Konzentration der Suspension an Isomalt in Wasser temperaturabhiingig. Bei gleicher Temperatur
nimmt der 1,6-GPS-Anteil in der Losung mit steigendem Anteil an Trockensubstanz (TS) der
Suspension zu. Das Loslichkeitsdiagramm von 1,1-GPM, 1,6-GPS und Isomalt (Figur) zeigt eine
stetige Zunahme der Loslichkeit der einzelnen Komponenten bei steigender Temperatur. Diese
Beobachtung macht sich die vorliegende Erfindung zunutze. Ein durch iibliche Prozessschritte
gewonnene Isomalt-haltige Losung wird in einem Verfahrensschritt al) thermisch auf einen
Trockensubstanzgehalt von 70 bis 85 Gew.-% eingedickt. Die so erhaltene und in
Verfahrensschritt a) bereitgestellte Isomalt-haltige Losung (Isomalt-Gehalt 70 bis 85 Gew.-%
bezogen auf Gesamtgewicht der Losung) mit einem Gehalt an 1,1-GPM von 35 bis 44 Gew.-%,
nimlich 40,7 Gew.-%, und einem Gehalt an 1,6-GPS von 56 bis 65 Gew.-%, nimlich 58,4 Gew.-
%, 0,01 bis 2 Gew.-% GPI, 0,01 bis 2 Gew.-% Glycosylglycitole, 0,01 bis 0,4 Gew.-% Sorbit,
0,001 bis 2 Gew.-% Desoxy-Disaccharidalkohole, 0,1 bis 10 Gew.% 1,1-GPS und/oder 0,01 bis
0,3 Gew.-% Mannit (jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der Trockensubstanz der Isomalt-
haltigen Losung) wird anschlieBend auf eine Temperatur von 60 bis 75 °C gebracht und
anschlieBend gemidB Verfahrensschritt b) des erfindungsgemiBien Verfahrens einer
Kristallkeimbildung im sogenannten Nukleator einer Flash-Verdampfung unterzogen. Nach
Einstellung der Temperatur der Isomalt-haltigen Losung auf 60 bis 75 °C wird die Flash-
Verdampfung mit einem absoluten Druck von 50 bis 200 mbar, insbesondere 90 bis 100 mbar, und
einer Temperatur von 50 bis 55 °C betrieben. Durch den verringerten absoluten Druck erhdht sich
der Dampfdruck und die induzierte Energieabfuhr fiihrt dazu, dass das im Vergleich zu 1,6-GPS
in Wasser weniger gut Iosliche 1,1-GPM (siehe Loslichkeit nach Schiweck, Figur 1) entsprechend

seinem thermodynamischen Loslichkeitsprodukt in eine kristalline erste Phase iibergeht (initial
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etwa 5 % des in der Ausgangslosung befindlichen 1,1-GPM). Durch die im Reaktor verwendete
Riihrwerksgeometrie und die so kontinuierlich erzeugten Scherkrifte werden fortlaufend weitere

1,1-GPM-angereicherte Kristallkeime gebildet.

Nach einer Verweilzeit von bis zu 5 h sind etwa 25 Gew.-% des zu Beginn in der Ausgangslosung
vorliegenden 1,1-GPM in die erste kristalline Phase iibergegangen, wobei die nach Durchfiihrung
des Nukleationsprozesses gemidll Verfahrensschritt b) erhaltene fliissige erste Phase 31 Gew.-%
1,1-GPM und 68 Gew.-% 1,6-GPS aufweist (bezogen auf das Gesamtgewicht der sich in Losung
befindenden Trockensubstanz). Die aus Verfahrensschritt b) erhaltene erste Isomalt-haltige
Suspension, umfassend durch Verfahrensschritt b) erhaltene 1,1-GPM-angereicherte
Kristallkeime, wird kontinuierlich einem Kristallisationsprozess gemidfl Verfahrensschritt c),
durchgefiihrt in einem temperaturgesteuerten Kristallisator, unterzogen. Hierbei wachsen unter
isothermen Bedingungen in einem Temperaturbereich von 50 bis 60 °C, insbesondere 56 °C, die
mit 1,1-GPM angereicherten Kiristallkeime solange weiter zu Kristallen, bis sich die
Restiibersittigung weitestgehend abgebaut hat. Der Erhalt isothermer Bedingungen wird durch die
kontinuierliche Abfuhr der freiwerdenden Kristallisationsenergie gewihrleistet. Durch langsames
schrittweises Absenken der Temperatur des Reifebehilters (Kristallisators) (hdchstens 0,5 K/h,
insbesondere hochstens 0,1 K/h) auf 55 °C wird die Ausbeute an mit 1,1-GPM-angereicherten
Kristallen zusétzlich erhoht, ohne dabei die Reinheit dieser Kristalle negativ zu beeinflussen. Die
so erhaltene zweite Suspension kann mittels geeigneter Trenntechniken geméf Verfahrensschritt
d) (beispielsweise Zentrifugieren) aufgearbeitet werden, wobei die so erhaltene zweite kristalline
Phase 69,9 Gew.-% 1,1-GPM und 29,8 Gew.-% 1,6-GPS (bezogen auf das Gesamtgewicht der
Trockensubstanz der zweiten kristallinen Phase) und die abgetrennte zweite fliissige Phase 20,2
Gew.-% 1,1-GPM und 78,6 Gew.-% 1,6-GPS (bezogen auf das Gesamtgewicht der

Trockensubstanz der zweiten fliissigen Phase) enthilt.
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Beispiel 2

Im folgenden Beispiel wird das erfindungsgemifBe Verfahren (Beispiel 2.1) mit bekannten
Kristallisationsverfahren (Beispiele 2.2 bis 2.4) verglichen.
Die Versuche wurden in einem 2-Liter-Kiihlungskristallisator durchgefiihrt. Dieser ist mit einem
Riihrwerk und einem Doppelmantel zur Heizung mittels eines Thermostates ausgestattet. Die
Trennung von Kristallmagmen fand in einer beheizten Drucknutsche oder in einer
Technikumszentrifuge statt. Zur Bilddokumentation der Kristalle in den Kristallsuspensionen
wurde ein Mikroskop verwendet. Zur Bildanalyse wurde die Software Olympus Stream Motion
verwendet.
Die bei den Versuchen erhaltenen angereicherten Phasen wurden wie folgt analysiert:

- Analyse des Wassergehalts des Filterkuchens (zweite kristalline Phase) mittels Karl-

Fischer-Verfahren

- Analyse des Wassergehalts des Filtrats (zweite fliissige Phase) mittels Refraktometrie
- Analyse des 1,1-GPM-Gehalt und 1,6-GPS-Gehalt iiber HPLC

- Analyse des Lingen-zu-Breiten-Verhiltnisses:

Mittels einer Kamera (Olympus UC 90) und der dazugehérigen Software von Olympus sowie
eines Mikroskops von Zeiss (Carl Zeiss Axiolab re) wurden mikroskopische Kristallbilder von der
Glycerin-dispergierten zweiten Isomalt-haltigen Suspension (Magma) mit VergroBerung 4x und
10x aufgenommen. Mindestens zwanzig mittels eines Zufallsgenerators ausgewdhlte
Einzelkristalle pro Kristallbild wurden mithilfe der Bildanalyse-Software Olympus Stream Motion
(maximale charakteristische Kristalllinge und dazu im 90 °-Winkel die maximale
charakteristische Kristallbreite) hinsichtlich der Kristalllinge und Kristallbreite ausgemessen und
rechnerisch das Verhiltnis von ausgemessener Linge zu ausgemessener Breite bestimmt sowie
daraus der Mittelwert beziehungsweise der Median bestimmt. Bevorzugt wird als Zufallsgenerator
eine durch das mikroskopische Kristallfoto (Kristallbild) gelegte diagonale Linie eingesetzt und
alle auf dieser diagonalen Linie eine eindeutige Abgrenzung und Bestimmung der Kristalllinge
und -breite zulassenden Kiristalle fiir die Bestimmung des Léngen-zu-Breiten-Verhiltnisses
verwendet, wobei auf der Linie mindestens zwanzig Kristalle zu erkennen sein miissen.

Anderenfalls wurde eine andere mikroskopische Aufnahme erstellt und verwendet.
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In der folgenden Tabelle 1 sind die 1,1-GPM- und 1,6-GPS-Gehalte der in diesem Beispiel
eingesetzten Isomalt-Losungen in Bezug auf TS (Trockensubstanz) und Gesamtmasse der Isomalt-

Losung) angegeben.

1,1-GPM-Gehalt 1,6-GPS-Gehalt 1,1-GPM-Gehalt 1,6-GPS-Gehalt

in g/100gTS in g/100gTS in g/100g in g/100g
Beispiel 2-1 40,40 57,39 314 44.6
Beispiel 2-2 46,08 51,39 22,6 25,2
Beispiel 2-3 46,63 51,00 36,2 39,6
Beispiel 2-4 46,66 51,30 36,2 39,8

Tabelle 1: Analyse der Ausgangs-Isomalt-Losungen

Beispiel 2.1 (erfindungsgemil):

Eine entsprechend der Lehre nach Beispiel 1 erhaltene zweite Suspension (Magma) wird dem
Kristallisator vor dem Zentrifugieren geméil Verfahrensschritt d) teilweise entnommen, in
Glycerin verdiinnt und Kristallbilder werden aufgenommen. Weiter wird eine Trennung gemél
Verfahrensschritt d) der festen von der fliissigen Phase in einer Zentrifuge bei einer Drehzahl von

1800 Umdrehungen pro Minuten fiir 30 Minuten durchgefiihrt:

Die Figuren 2A bis 2D zeigen Kristallbilder des erhaltenen Magmas, dispergiert in Glycerin,
VergroBerung x4, und die Figuren 3A bis 3D zeigen Kiristallbilder des erhaltenen Magmas,

dispergiert in Glycerin, VergroBerung x10.

Das Lingen-zu-Breiten-Verhiltnis der im Magma und in der in Verfahrensschritt d) erhaltenen

zweiten kristallinen Phase erhaltenen Kristalle betrug 8,0 (Mittelwert) und 7,8 (Median).

Aus nachstehender Tabelle 2 ist die Zusammensetzung der nach Trennung erhaltenen Phasen

(Filterkuchen ist die feste kristalline Phase, Filtrat ist die fliissige Phase) zu erkennen.
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Filterkuchen Filtrat

Wassergehalt in g/100g 16,1 25,9
1,1-GPM-Gehalt in g/100g 55,2 15,3
1,6-GPS-Gehalt in g/100g 294 56,8

Verhiiltnis 1,1-GPM zu 1,6-GPS in g/g 1,88 0,27
1,1-GPM-Gehalt in g/100gTS 65.8 20,6
1,6-GPS-Gehalt in g/100gTS 35,0 76,6

Tabelle 2: Analyse der angereicherten Phasen, jeweils bezogen auf Gesamtmasse

Die erhaltenen Kristalle in der festen Phase sind besonders rein und zeigen eine hohe
GleichmiBigkeit in Form und GroBe auf. Die Kristallsuspension nach Abschluss der Kristallisation
zeigt im Kiristallbild keine Feinkornbildung. Das Lingen-zu-Breiten-Verhéltnis der in der in
Verfahrensschritt d) erhaltenen zweiten kristallinen Phase enthaltenen Kristalle ist vergleichsweise
klein. Die Abtrennung der erhaltenen zweiten kristallinen Phase mittels Zentrifugation erfolgte
ohne Probleme in sehr zufriedenstellender Weise, was sich insbesondere in der Anreicherung von
1,1-GPM in der kristallinen Phase nach der Zentrifugation zeigt. Das 1,6-GPS-angereicherte
Filtrat, also die 1,6-GPS-angereicherte zweite fliissige Phase, drainiert sehr gut aus dem
Filterkuchen heraus. In der erhaltenen zweiten kristallinen Phase wird erfindungsgemil eine
Anreicherung von 1,1-GPM und eine Abreicherung von 1,6-GPS gefunden, wihrend
gleichermallen in der erhaltenen zweiten (fliissigen 1,6-GPS-angereicherten Phase eine
Anreicherung von 1,6-GPS und eine Abreicherung von 1,1-GPM jeweils gegeniiber der

Ausgangszusammensetzung festgestellt wird.
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Beispiel 2.2 (nicht erfindungsgemal):

WO 1997/008958 A1l offenbart Verfahren zur Herstellung von 1,6-GPS-angereicherten und 1,1-

GPM-angereicherten Gemischen. Beispiel 2 dieses Dokumentes offenbart die Herstellung 1,1-

GPM und 1,6-GPS angereicherter 1,1-GPM/1,6-GPS Gemische, wobei Isomalt® zu 5 kg Wasser

(vollentsalzt) gegeben und die erhaltene Suspension bei 35 °C je nach Korngrofe 1 - 20 Stunden

geriihrt wird. Anschliefend wird diese Suspension bei 35 °C in eine fliissige Phase und feste Phase

in einer beheizten Drucknutsche getrennt.

Versuchsdurchfiihrung:

X v W

10.

11.
12.

. Finschalten des Thermostats zur Beheizung des 2-Liter-Kristallisator Einstellung der

Vorlauftemperatur auf 35,3 °C. Temperierung iiber internen Temperatursensor des
Thermostats

Zugabe von 999,79 g VE-Wasser in den 2-Liter-Kristallisator

Einschalten des Riihrers und Einstellung der Drehzahl auf 60 Umdrehungen pro Minute
Vorheizen des Wassers auf 35 °C

Zugabe von 999,96 g Isomalt ST-M in den 2-Liter-Kristallisator

19,5 Stunden nach Zugabe des Isomalts: Vorheizen der Doppelmantel-Drucknutsche auf 35
°C iiber Thermostat

20 Stunden nach Zugabe des Isomalts: Entnahme der erhaltenen Kristallsuspension (Magma)
aus dem Kristallisator

Herstellung einer Verdiinnung eines Teils des Magmas mit VE-Wasser (eins zu eins) zur
Analyse

Eindispergieren eines Teils des Magmas in Glycerin zur Aufnahme von Kiristallbildern in der
Suspension

Uberfiihren von 200 ml Magma in die vorgeheizte Drucknutsche und Abtrennung von Kristall
und Mutterlosung. Als Filter wird ein Filtervlies aus Polyethylen der Firma Porvair Sciences
Typ Vyon D mit einer Maschenweite von 15-25 pm verwendet

Verdiinnung des aufgefangenen Filtrats mit VE-Wasser (eins zu eins) zur Analyse

Entnahme von Kiristallen aus der Drucknutsche zur Analyse

Versuchsergebnisse:
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Gemil Beispiel 2 der WO 1997/008958 A1l wird als Ausgangsmaterial fiir die angestrebten
Anreicherungen und anschlieBende Auftrennung der angereicherten festen und fliissigen Phase
keine Isomalt-haltige L&sung, sondern eine Suspension von Isomalt in Wasser eingesetzt. Es findet
daher im Rahmen dieses Verfahrens wihrend der cirka 20-stiindigen Inkubation bei 35 °C keine
Kristallisation von Isomalt-Komponenten aus einer Losung statt, sondern findet lediglich ein
teilweises Anldsen und Auflésen von ungeldsten Isomalt-Komponenten aus der festen Phase der

Suspension in die fliissige Phase und umgekehrt statt.

Die Figuren 4A und 4B zeigen Bilder des erhaltenen Magmas, dispergiert in Glycerin,
VergroBerung x10, und Figuren 4C und 4D zeigen Bilder des erhaltenen Magmas, dispergiert in

Glycerin, VergroBerung x20.

Trotz der gewihlten hochauflésenden Vergroerung sind keine Einzelkristalle zu erkennen,
sondern lediglich teilangeloste, Flocken-artige Partikel, die auf die teil-amorph erstarrte Struktur
der in der Ausgangssuspension eingesetzten Isomalt-Partikel zuriickzufiihren ist, welches
Konglomerate aus kleinen Kristalliten von 1,1-GPM und 1,6-GPS darstellen. Diese entstammen
nicht einem Kristallisationsprozess, sondern einem Trocknungsprozess und zeigen demzufolge
keine in einer klassischen Kristallisation zu erwartenden Kristallformen. Das in diesem
Vergleichsbeispiel realisierte Prinzip der Anreicherung basiert auf einem Ausldsen der besser
16slichen 1,6-GPS-Komponente aus einem 1,1-GPM- und 1,6-GPS-haltigen Feststoff und
entspricht damit nicht einer erfindungsgemifBien Anreicherung durch Kristallisation aus einer 1,1-

GPM und 1,6-GPS-haltigen Losung.

Aus nachstehender Tabelle 3 sind die 1,1-GPM- und 1,6-GPS-Gehalte der nach Trennung

erhaltenen Phasen zu erkennen.

Filterkuchen Filtrat

Wassergehalt in g/100g 21,2 55,4
1,1-GPM-Gehalt in g/100g 69,0 15,1
1,6-GPS-Gehalt in g/100g 9,6 28,0

Verhiiltnis 1,1-GPM zu 1,6-GPS in g/g 7,22 0,54
1,1-GPM-Gehalt in g/100gTS 87,6 33,9

1,6-GPS-Gehalt in g/100gTS 12,1 62.8
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Tabelle 3: Analyse der angereicherten Phasen (Filterkuchen ist die feste kristalline Phase, Filtrat

ist die fliissige Phase), jeweils bezogen auf Gesamtmasse

Beispiel 2.3 (nicht erfindungsgemal):

EP 0859 006 B2 offenbart Verfahren zur Herstellung von 1,6-GPS-angereicherten und 1,1-GPM-

angereicherten Gemischen. Beispiel 1 dieses Dokumentes offenbart die Herstellung 1,1-GPM und

1,6-GPS angereicherter 1,1-GPM/1,6-GPS Gemische unter Einsatz eines Impfschrittes und von

zwel verschiedenen Kiihlraten wihrend der Kristallisation.

Versuchsdurchfiihrung:

1.

SN T

10.

Einschalten des Thermostats zur Beheizung des 2-Liter-Kristallisator und Einstellung der
Vorlauftemperatur auf 85 °C
Zugabe von 649,91 g VE-Wasser in den 2-Liter-Kristallisator
Einschalten des Riihrers und Einstellung der Drehzahl auf 100 Umdrehungen pro Minute
Erwédrmen des Wassers auf 85 °C
Zugabe von 2453,2 g Isomalt ST-F in den 2-Liter-Kristallisator
Starten des Kiihlprogramms
a. 85 °C halten fiir 2 Stunden — Temperierung iiber externes PT100 im Kiristallisator
— Riihrerdrehzahl 100 Umdrehungen pro Minute
b. 85 °C auf 65 °C Kiihlen iiber 2 Stunden — Temperierung iiber internes PT100 im
Thermostat — Rithrerdrehzahl 60 Umdrehungen pro Minute
c. 65 °C auf 37 °C Kiihlen iiber 23,3 Stunden — Temperierung iiber internes PT100
im Thermostat — Riihrerdrehzahl 60 Umdrehungen pro Minute
Nach Erreichen von 62 °C: Zugabe von 0,5 g Isomalt ST-PF in 4,95 g Isopropanol iiber
eine Spritze in die Losung
Nach Erreichen von 37 °C: Entnahme des Magmas aus dem Kristallisator
Herstellung einer Verdiinnung eines Teils des Magmas mit VE-Wasser (eins zu eins) zur
Analyse
Eindispergieren eines Teils des Magmas in Glycerin zur Aufnahme von Kristallbildern in

der Suspension
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11. Uberfithren von 604 g Magma in eine Zentrifuge und Abtrennung von Kristall und
Mutterlsung. Als Sieb wird ein Filtervlies aus Polyethylen der Firma Porvair Sciences
Typ Vyon D mit einer Maschenweite von 15-25 pm verwendet. Drehzahl ist 1800
Umdrehungen pro Minute. Zentrifugationszeit 30 Minuten. Keine Wasserdecke.
5 12. Verdiinnung des aufgefangenen Ablaufs mit VE-Wasser (eins zu eins) zur Analyse

13. Entnahme der Kristalle aus der Zentrifuge

Die Trennung in der Zentrifuge konnte nicht zufriedenstellend durchgefiihrt werden. Die Masse
an Ablauf war gering. Der Filterkuchen wies eine optisch klar zu erkennende hohe Restfeuchte

10 auf.

Die Figuren 5A, 5B und 5C zeigen Kristallbilder, Magma, dispergiert in Glycerin, Vergréferung
x4, und Figuren 5D, SE und SF Kristallbilder, Magma, dispergiert in Glycerin, Vergroferung x10.

15  Das Lingen-zu-Breiten-Verhiltnis der Kristalle im Magma 11,2 (Mittelwert) und 11,1 (Median).

Aus nachstehender Tabelle 4 sind die 1,1-GPM- und 1,6-GPS-Gehalte der nach Trennung

erhaltenen Phasen zu erkennen.

20

Filterkuchen Filtrat

Wassergehalt in g/100g 19,0 30,2
1,1-GPM-Gehalt in g/100g 42,9 11,3
1,6-GPS-Gehalt in g/100g 35,6 56,0

Verhiiltnis 1,1-GPM zu 1,6-GPS in g/g 1,21 0,20
1,1-GPM-Gehalt in g/100gTS 53,0 16,3
1,6-GPS-Gehalt in g/100gTS 44.0 80,3

Tabelle 4: Analyse der angereicherten Phasen (Filterkuchen ist die feste kristalline Phase, Filtrat

25  istdie fliissige Phase), jeweils bezogen auf Gesamtmasse
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In den Kiristallbildern ist deutlich erkennbar, dass in der Kristallsuspension nach Abschluss der
Kristallisation eine signifikante Feinkornbildung auftritt. Das Lingen-zu-Breiten-Verhiltnis der
Kristalle ist verhéltnisméBig groB. Die Abtrennung der kristallinen Phase mittels Zentrifugation
ist nicht zufriedenstellend mdoglich. Die Anreicherung an 1,1-GPM in der erhaltenen kristallinen
Phase nach der Zentrifugation ist minimal und die Gehalte an 1,1-GPM und 1,6-GPS im
Filterkuchen entsprechen in etwa der Zusammensetzung der Ausgangslosung. Das 1,6-GPS

angereicherte Filtrat drainiert nur sehr schlecht aus dem Filterkuchen heraus.

Beispiel 2.4 (nicht erfindungsgemal):

Auch US 6,414,138 B1 offenbart Verfahren zur Herstellung von 1,6-GPS-angereicherten und 1,1-
GPM-angereicherten Gemischen. Beispiel 1 dieses Dokumentes offenbart die Herstellung 1,1-
GPM und 1,6-GPS angereicherter 1,1-GPM/1,6-GPS Gemischeso wie in Beispiel 2.3 beschrieben,
allerdings unter Einsatz von zwei verschiedenen Kiihlraten wéhrend der Kristallisation ohne

Impfen.

Versuchsdurchfiihrung:

1. Einschalten des Thermostats zur Beheizung des 2-Liter-Kristallisator und Einstellung der
Vorlauftemperatur auf 85 °C

Zugabe von 627,44 g VE-Wasser in den 2-Liter-Kristallisator

Einschalten des Riihrers und Einstellung der Drehzahl auf 100 Umdrehungen pro Minute
Erwédrmen des Wassers auf 85 °C

Zugabe von 2372,5 g Isomalt ST-F in den 2-Liter-Kristallisator

SR RIS

Starten des Kiihlprogramms
a. 85 °C halten fiir 2 Stunden — Temperierung iiber externes PT100 im Kristallisator
— Rithrerdrehzahl 100 Umdrehungen pro Minute
b. 85 °C auf 65 °C Kiihlen iiber 2 Stunden — Temperierung iiber internes PT100 im
Thermostat — Rithrerdrehzahl 60 Umdrehungen pro Minute
c. 65 °C auf 37 °C Kiihlen iiber 23,3 Stunden — Temperierung iiber internes PT100
im Thermostat — Riihrerdrehzahl 60 Umdrehungen pro Minute
7. Nach Erreichen von 37 °C: Entnahme des Magmas aus dem Kiristallisator
8. Herstellung einer Verdiinnung eines Teils des Magmas mit VE-Wasser (eins zu eins) zur

Analyse
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9. Eindispergieren eines Teils des Magmas in Glycerin zur Aufnahme von Kristallbildern in

der Suspension

Die Figuren 6A, 6B und 6C zeigen Kristallbilder, Magma, dispergiert in Glycerin, VergroBerung
x4 und Figuren 6D, 6E und 6F Kristallbilder, Magma, dispergiert in Glycerin, VergréBerung x10.

Das Lingen-zu-Breiten-Verhiltnis der Kristalle im Magma betrug 11,3 (Mittelwert) und 10,5
(Median).

Auch in diesen Kristallbildern ist deutlich erkennbar, dass in der Kristallsuspension nach
Abschluss der Kristallisation eine signifikante Feinkornbildung auftritt. Das Lingen-zu-Breiten-

Verhiiltnis der Kristalle ist verhiltnismiBig groB und vergleichbar mit dem aus Beispiel 2.3.
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Anspriiche

1. Verfahren zur Herstellung von 1,1-GPM- und/oder von 1,6-GPS-angereicherten Isomalt-

Zusammensetzungen aus einer Isomalt-haltigen Losung, dadurch gekennzeichnet, dass

a) eine Isomalt-haltige Losung bereitgestellt wird, wobei die Isomalt-haltige Losung 65 bis 90

Gew.-% Isomalt aufweist (bezogen auf das Gesamtgewicht der Isomalt-haltigen Losung);

b) die in Verfahrensschritt a) bereitgestellte Isomalt-haltige Losung in einem Reaktor einer
Flash-Verdampfung zur Kristallkeimbildung unter Erhalt einer eine erste kristalline Phase und

eine erste fliissige Phase umfassenden ersten Isomalt-haltigen Suspension unterzogen wird;

c¢) die in Verfahrensschritt b) erhaltene erste Isomalt-haltige Suspension einem
Kristallisationsprozess unterzogen wird, wodurch eine eine zweite kristalline Phase und eine
zweite fliissige Phase umfassende zweite Isomalt-haltige Suspension erhalten wird, wobei die
zweite kristalline Phase mit 1,1-GPM angereichert ist und die zweite fliissige Phase mit 1,6-GPS

angereichert ist;

d) die mit 1,1-GPM-angereicherte zweite kristalline Phase der zweiten Isomalt-haltigen
Suspension aus Verfahrensschritt ¢) von der mit 1,6-GPS-angereicherten zweiten fliissigen Phase

abgetrennt wird; und

e) 1,1-GPM- und/oder 1,6-GPS-angereicherte Isomalt-Zusammensetzungen erhalten werden.

2. Verfahren nach Anspruch 1, wobei wihrend Verfahrensschritt b) eine mechanische Agitation
durchgefiihrt wird.

3. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die in Verfahrensschritt a)
bereitgestellte Isomalt-haltige Losung 35 bis 61 Gew.-% 1,1-GPM (bezogen auf das

Gesamtgewicht der Trockensubstanz (TS) der bereitgestellten Isomalt-haltigen Losung) aufweist.

4. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die in Verfahrensschritt a)

bereitgestellte Isomalt-haltige Losung auf eine Temperatur von 50 bis 90 °C eingestellt wird.

5. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die in Verfahrensschritt a)
bereitgestellte Isomalt-haltige Losung 1,1-GPM, 1,6-GPS und mindestens einen Stoff aufweist

ausgewdhlt aus der Gruppe bestehend aus 1,1-GPS, weiteren Desoxy-Disaccharidalkoholen,
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ausgewihlt aus der Gruppe bestehend aus 1,1-GPS, weiteren Desoxy-Disaccharidalkoholen,
Polysacchariden, Oligosacchariden, Trisacchariden, Disacchariden, Monosacchariden, Sorbit,

Mannit und Isomelezitose.

6. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die in Verfahrensschritt a)
bereitgestellte Isomalt-haltige Losung in einem Verfahrensschritt al) aus einer Isomalt-haltigen

Ausgangslosung oder -suspension durch Verdampfung oder Umkehrosmose erhalten wird.

7. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die fiir Verfahrensschritt al)
eingesetzte Isomalt-haltige Losung durch selektive Hydrierung, insbesondere 1,6-GPS-selektive

Hydrierung erhalten wird.

8. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei der in Verfahrensschritt b) zur

Flash-Verdampfung eingesetzte Reaktor ein Nukleator ist.

9. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die in Verfahrensschritt b)
durchgefiihrte Flash-Verdampfung bei einem absoluten Druck von 10 bis 500 mbar, insbesondere
50 bis 200 mbar, und einer Temperatur von 30 bis 70 °C, insbesondere 30 bis 60 °C, durchgefiihrt

wird.

10. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die in Verfahrensschritt b)
durchgefiihrte Flash-Verdampfung {iiber einen Zeitraum von 2 Minuten bis 12 Stunden

durchgefiihrt wird.

11. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die in Verfahrensschritt b)

durchgefiihrte Flash-Verdampfung kontinuierlich durchgefiihrt wird.

12. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei Verfahrensschritt b) so
durchgefiihrt wird, dass wihrend Verfahrensschritt b) 20 bis 30 % des in Verfahrensschritt a)
vorhandenen gelosten 1,1-GPM in die erste kristalline Phase der ersten kristallinen Isomalt-
haltigen Suspension iibergehen (bezogen auf das Gesamtgewicht der Trockensubstanz (TS) von

1,1-GPM in der in Verfahrensschritt a) bereitgestellten Losung).

13. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei Verfahrensschritt b) so
durchgefiihrt wird, dass wihrend Verfahrensschritt b) der Trockensubstanzgehalt der in

Verfahrensschritt a) bereitgestellten Isomalt-haltigen-Lésung um 1 bis 6 Gew.-% (jeweils bezogen
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auf das Gesamtgewicht der Trockensubstanz (TS) der bereitgestellten Isomalt-haltigen Losung

und der erhaltenen ersten Isomalt-haltigen Suspension) erhéht wird.

14. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei der Kristallisationsprozess

gemiB Verfahrensschritt ¢) in einem Kristallisator durchgefiihrt wird.

15. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei der Kristallisationsprozess

gemiB Verfahrensschritt ¢) kontinuierlich durchgefiihrt wird.

16. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei der Kristallisationsprozess
gemiB Verfahrensschritt ¢) eine isotherme Kristallisation ist, insbesondere bei einer Temperatur

von 50 bis 60 °C.

17. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 15, wobei der Kristallisationsprozess geméif

Verfahrensschritt c¢) eine Kiihlungskristallisation ist.

18.  Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 15, wobei der Kristallisationsprozess geméif
Verfahrensschritt  ¢) eine  Verdampfungskristallisation,  insbesondere  mehrstufige

Verdampfungskristallisation ist.

19. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei wihrend des Verfahrens,
insbesondere withrend der isothermen Kristallisation in Verfahrensschritt ¢), keine Animpfung mit

Saatkristallen durchgefiihrt wird.

20. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei nach Verfahrensschritt d) die
mit 1,1-GPM-angereicherte zweite kristalline Phase getrocknet wird und in Verfahrensschritt €)

eine feste 1,1-GPM-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung erhalten wird.

21. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei nach Verfahrensschritt d) die
mit 1,6-GPS-angereicherte zweite fliissige Phase mindestens einmal aufkonzentriert wird,
insbesondere auf mindestens 60 Gew.-% Trockensubstanzgehalt aufkonzentriert wird (bezogen
auf das Gesamtgewicht der zweiten fliissigen Phase), und in Verfahrensschritt e) eine fliissige 1,6-

GPS-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung erhalten wird.
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22. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei nach Verfahrensschritt d) die
mit 1,6-GPS-angereicherte zweite fliissige Phase getrocknet wird und in Verfahrensschritt e) eine

feste 1,6-GPS-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung erhalten wird.

23. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die in Verfahrensschritt d)
abgetrennte zweite kristalline Phase mindestens 60 Gew.-% 1,1-GPM aufweist (bezogen auf das

Gesamtgewicht der Trockensubstanz (TS) der kristallinen Phase).

24. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die in Verfahrensschritt d)
abgetrennte zweite fliissige Phase mindestens 72 Gew.-% 1,6-GPS aufweist (bezogen auf das

Gesamtgewicht der Trockensubstanz (TS) der zweiten fliissigen Phase).

25. 1,1-GPM-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung, insbesondere herstellbar nach einem
Verfahren gemiB einem der Anspriiche 1 bis 24, wobei die 1,1-GPM-angereicherte Isomalt-
Zusammensetzung ein Lingen-zu-Breiten-Verhiltnis der in ihr enthaltenen Kristalle von 7,0 bis
10,5, insbesondere von 7,5 bis 10,0, insbesondere von 7,5 bis 9,0, insbesondere von 7,5 bis 8,5,

insbesondere von 8,0 (jeweils Mittelwert) aufweist.

26. 1,6-GPS-angereicherte Isomalt-Zusammensetzung, aufweisend 15 bis 32 Gew.-% 1,1-
GPM und 68 bis 85 Gew.-% 1,6-GPS (jeweils bezogen auf die Trockensubstanz der Gesamtmenge
an 1,1-GPM und 1,6-GPS), insbesondere herstellbar nach einem Verfahren gemif einem der
Anspriiche 1 bis 24, insbesondere mit einem 1,6-GPS-Gehalt von mindestens 68 Gew.-% (bezogen

auf das Gesamtgewicht der Trockensubstanz (TS) der Zusammensetzung).

27.  Verwendung einer mit einem Verfahren gemél einem der Anspriiche 1 bis 24 hergestellten
1,1-GPM- oder 1,6-GPS-angereicherten Isomalt-Zusammensetzung oder einer Zusammensetzung
nach einem der Anspriiche 25 oder 26 in Produkten fiir den menschlichen und/oder tierischen

Verzehr.
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