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1 Einleitung

1.  Einleitung

1.1. Problemstellung und Zielsetzung

Die Ermittlung verfahrenstechnischer Kenngréfen zur Beschreibung von Stoffstromen
und Umwandlungsprozessen ist eine wichtige Voraussetzung zur Berechnung und Op-
timierung von Produktionsprozessen und — anlagen.

Bei der Optimierung der Brauprozessabschnitte Zerkleinern des Malzes, Maischen und
Lautern mussen die Rohstoffqualitdt und die daraus gewonnenen Zwischenprodukte
charakterisiert und klassifiziert werden. Vermahlungsgrad, Konzentration (Schattungs-
verhaltnis), Temperatur und Zeit sind die entscheidenden Prozessparameter zur Opti-
mierung des Brauprozesses.

Zentrale verfahrenstechnische Einheit ist der Maischbottich. Beim Maischen laufen die
wesentlichen enzymatischen und mechanischen Abbauvorgange ab, deren Effizienz
den gesamten Brauprozess beeinflussen.

Die Zusammensetzung der durch den Maischprozess erhaltenen Wuirzen und deren
Abhangigkeit von Rohstoffqualitat, Temperaturverlauf und Zeiteinhaltung der Wir-
kungsoptima der Enzyme ist technologisch und kinetisch eingehend untersucht wor-
den.

Die Zusammensetzung der Feststoffbestandteile beim Maischen und deren Veran-
derung in Abhangigkeit von mechanischen Einflussen, Rohstoffqualitat, Temperatur-
verlauf und Zeit sind weitestgehend unerforscht. Zerkleinerung, Desagglomeration,
Scherung, Quellung, und Verkleisterung sind die entscheidenden mechanischen Ab-
bauvorgange und wirken sich auf die Gewinnung der Lésungsprodukte in der Wurze
aus.

Zur Losung dieser Problemstellung werden rheologische Eigenschaften untersucht, die
fur Stromungsvorgange beim Pumpen, Riahren und Filtrieren wichtig sind.

Die rheologischen Eigenschaften von Suspensionen werden im allgemeinen durch

- das Fliel3verhalten der kontinuierlichen Phase,

- die Eigenschaften der dispersen Phase,

- die Wechselwirkungen der dispersen und kontinuierlichen Phase sowie

- die Wechselwirkungen zwischen den einzelnen Partikeln der dispersen Phase

bestimmt.
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Die Maischesuspension ist hinsichtlich Partikelgro3e und Kornform eine heterogene
Suspension.

Die vorliegende Arbeit setzt sich als Ziel, die Maische als Suspension durch die Ent-
wicklung geeigneter Messmethoden und Anwendung der Messgréfien auf Suspen-

sionsmodelle aus der Literatur rheologisch zu charakterisieren.

1.2. Prozessablauf: Zerkleinern, Maischen, Lautern

Die Maische im Brauprozess stellt ein komplexes Stoffsystem dar, das sich in Ab-
hangigkeit von Temperatur und Zeit in der Zusammensetzung der dispersen und konti-
nuierlichen Phase (Wasser) andert. Die rheologisch relevante disperse Phase (Schrot)
setzt sich aus Starkemehl, Starkeagglomeraten (Mehlkérperbruchstiicke) und Cellulo-
sefasern (Spelzen) zusammen. Das Schrot ist das Ergebnis einer vorangegangenen
Zerkleinerung. Ziel der konventionellen Zerkleinerungstechnik ist das Zerlegen des En-
dosperms (Mehlkorper). Das Schrot besteht je nach Vermahlungsgrad aus unter-
schiedlich groRen Mehlbruchstiicken. Diese Bruchstlicke sind aus einzelnen Starke-
kérnern sowie Zellwandbruchstiicken (Proteine, Glucane) aufgebaut. Beim Grobschrot
zeigt sich eine sehr breite PartikelgroRenverteilung, wahrend beim Feinschrot mit Hilfe
moderner Feinstvermahlung xg0 3 — Werte kleiner 80 um erreicht werden kdnnen [7].
Der Grund fur die Verwendung unterschiedlicher PartikelgréRenverteilungen ist die
sich dem Maischprozess anschlielende Fest / Flussigtrennung (Lauterung). Nach dem
Maischprozess wird bei Temperaturen zwischen 75 °C und 78 °C absatzweise ein
Kuchen durch Sedimentation aus den in der Maische mitgefihrten nicht — I6slichen
Feststoffbestandteilen aufgebaut. Ziel der Lauterung ist eine moéglichst verlustfreie und
schnelle Gewinnung der Flissigkeit mit den geldsten Bestandteilen (Extrakt). Im Brau-
ereibereich kommen daflr eigens konstruierte Lauterbottiche zum Einsatz. Die beiden
gangigsten Systeme sind der Lauterbottich und der Maischefilter. In einer aktuellen
Forschungsarbeit wurde die Vibrationssiebung (Dynamische Mikrofiltration) als eine
technische Alternative fur den Lauterbottich vorgestellt [7]. Neben der Technik der
Fest / Flissigtrennung erhofft man sich vom Feinschroten eine schnellere und vollkom-
menere Losung [29].

Da in Brauereien hauptsachlich der Lauterbottich (93 % in Deutschland [8]) eingesetzt
wird, wird von der Zerkleinerungstechnik die Unversehrtheit der Spelzen und die Zer-

kleinerung der Mehlkdrper gefordert.
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Durch die gleichzeitige Beanspruchung von Spelze und Mehlkérper bei der Vermah-
lung stellen die in der Brauerei eingesetzten klassischen Walzenmuhlen einen Kom-
promiss hinsichtlich Mehlkorperzerkleinerung und Spelzenunversehrtheit dar. Fi-
scher [29] untersuchte unterschiedliche Walzenpaarabstande einer Sechswalzenmuh-
le hinsichtlich der Veranderungen der Trockenschrotfraktionen. Die Untersuchungen
zeigten, dass ein Walzenpaarabstand von 0,4 mm zur Spelzenschadigung fuhrt und
ein doppelt so grofer Abstand zur unzureichenden Ausmahlung des Mehlkorpers aus
den Spelzen. Eine anschlielende Spelzentrennung ware mit einem Extraktverlust ver-
bunden. Demnach kénnen bereits kleine Veranderungen des Mahlspaltes zu Ausbeu-
teverlusten fuhren. Zur Verbesserung der Spelzenunversehrtheit kann vor der Vermah-
lung ein Weichschacht eingebaut werden. Innerhalb dieser Weichstrecke werden die
Spelzen der ganzen Korner eine definierte Zeit mit Wasser befeuchtet. Die Elastizitat
wird durch die Wasseraufnahme erhoht. Der Mehlkdrper soll dabei weitestgehend
trocken bleiben, um anschlieend in der Walzenmuhle zerkleinert zu werden. Die
elastischere Spelze hingegen ubersteht den Mahlstuhl schadensfrei [30].

Die Forderung der Starkekornvereinzelung wird auch von Prallmihlen erfallt. Aller-
dings ist die Schadigung der Spelze bei dieser Vermahlung nicht zu vermeiden. Daher
kénnen Feinstvermahlungen nur einen Anteil der Gesamtschittung vom Lauter-
bottichschrot ausmachen oder die Festflussigtrennung muss mit den entsprechenden
Alternativtrenntechniken durchgefihrt werden.

Die Uber die Vereinzelung der Starkekodrner (Desagglomeration) hinausgehende Zer-
kleinerung des Einzelstarkekorns durch Feinstvermahlung wird in der Literatur kontro-
vers diskutiert.

Lotz [1] stellte fest, dass bei gut gelosten Malzen die Vermahlung nur einen unterge-
ordneten Einfluss hat und kaum Unterschiede beim Lésen und Abbau der Malzinhalts-
stoffe bringt. Richter [86] und Einsiedler [26] fanden heraus, dass selbst das Facher-
schlagerschrot (xzs3 = 100 um) unversehrte Starkekdrner hervorbringt. In der Reak-
tionsgeschwindigkeit des Starkeabbaus lag kein signifikanter Unterschied zwischen
Fein —und Grobschrot vor. Die Unversehrtheit von Starkekérnern nach der Ver-
mahlung in einer Dispergiermihle (Dispax, Fa. IKA) wurde von Herzog [25] durch
Rasterelektronen — Mikroskop — Aufnahmen (REM — Aufnahmen) bestatigt. Jek [33]
zeigte mittels REM — Aufnahmen die Unversehrtheit der Starkekorner von Pulverschro-
ten unterschiedlicher Cerealien aus der Miullereitechnologie. Durch Verwendung der

Ruhrwerkskugelmihle konnte Richter [86] erstmals das Starkekorn weiter zerkleinern

3
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und dies mittels Laserbeugungspektroskopie messtechnisch nachweisen [86]. Schnei-
der [7] erhielt durch Feinstvermahlung mit einer Zirkoplexsichtermihle (x753 = 40 um)
einen signifikanten Anstieg der Extraktausbeute, was sich auch in einer Erhéhung im
Zuckerspektrum widerspiegelte. Beim Endvergarungsgrad zeigen sich bei Schneiders
Untersuchungen jedoch keine Unterschiede.

Mit den bisher industriell genutzten Feinvermahlungstechniken (Prallmihle) wird das
Starkekorn nicht weiter zerkleinert. Fur die Erhéhung der reaktiven Oberflache ist die
Vermahlung der Starkekorner weiterhin von grofem Interesse, da erst mit der Er-
héhung reaktiver Stellen eine Ausbeutesteigerung erreicht werden kann.

Die PartikelgroRenverteilung wird bei grobem Schrot mit der Siebanalyse und bei fei-
nem Trockenschrot mit Laserbeugungsspektroskopie bestimmt. Fur RUhr—, Stro-
mungs — und Filtrationsaufgaben ist jedoch die Kenntnis der Partikelfraktionen in der
Maische notwendig, da sich durch Auswaschen der Spelzen und Zerfallen von Mehl-
korperbestandteilen bis hin zu den vereinzelten Starkekdrnern die Feststoffmassen-
verteilung der Maische gegenuber der des Trockenschrotes andern wird. Der Fest-
stoffgehalt der Maische wurde bisher geschatzt ([5], [4], [6]). Schneider [7] ermittelte
den Feststoffgehalt der Maische aus der Ausbeute und den Messdaten der Filtration.
Durch Siebschnitte oder Zentrifugieren wurden die Feinstfraktionen aus der Maische
untersucht. So wurden von Uhlig und Vasquez [31] sogenannte nicht hydrolysierbare
Feinstoffe (NHF) durch Filtration (ohne Angabe der Maschenweite) und Zentrifugieren
aus der Maische herausgetrennt. Die qualitative Feinstoffzunahme durch mechanische
Einflisse beim Maischen wurde diskutiert. Buhler [32] untersuchte erstmals
systematisch die suspendierten Feinfraktionen der Maische nach Abschluss des
Maischprozesses (x <1000 ym) durch Trennen der Probe Uber zwei Siebe und
Auswaschen der Ruckstande.

Eine Aufstellung der gravimetrischen Partikelfraktionen trocken und suspendiert nach
MEBAK [68] steht also noch aus. Fur eine eindeutige Bestimmung des I6slichen und
nicht — I6slichen Feststoffanteils ware es daher empfehlenswert, eine Methode der
Feststoffbestimmung wahrend des Maischens zu wahlen.

Ziel des Maischens ist es, einen moglichst hohen Anteil der Starkekérner der enzyma-
tischen Hydrolyse zuganglich zu machen und in das wertgebende Zucker — und Stick-
stoffspektrum abzubauen. Fur die enzymatische Hydrolyse in der Maische werden die
Temperaturoptima der jeweiligen Hydrolasen zwischen 10 und 30 Minuten gehalten
(s. Bild 1.1).
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Bild 1.1: Maischverfahren, Verkleisterungstemperaturen, Temperaturoptima und Inaktivierungstempera-
turen verschiedener Enzyme [71]

Das gewahlte Temperaturprogramm hangt von der Ldéslichkeit des Malzes und vom
Biertyp ab.

In der Regel werden drei Rasten angewandt (s. Bild 1.1). Die erste ist die Eiweild — und
R — Glucanrast bei 45 °C - 50 °C, in der polymere Kohlenhydrate und Proteine zu Dex-
trinen und mittel — sowie niedermolekulare Stickstofffraktionen abgebaut werden. Die
zweite Rast bei 62 °C — 65 °C wird auch Maltoserast genannt. Dabei werden von den
zuvor verkleisterten Starkekdrnern (Amylose und Amylopektin) Maltosemolekile vom
nicht reduzierenden Ende der Amylose — und Amylopektin — Ketten abgespalten. In
der anschliellenden dritten 72 °C — Rast wird das noch vorhandene Amylopektin und
die Amylose Uber Dextrine bis hin zur Glucose abgebaut.

Bei der klassischen technologischen Beschreibung des Maischprozesses werden die
Hydrolyse — Prozesse in Amylolyse (Abbau der Starke), Proteolyse (Abbau von Prote-
inen) und Zytolyse (Abbau von GerUstsubstanzen, 3 — Glucanen) unterteilt.

Die Zuganglichkeit der Starkekorner ist ein Qualitatsparameter des Malzes und wird
vom Malzungsprozess bestimmt. Wahrend der Keimung werden die Starkekornagglo-
merate durch den enzymatischen Abbau der sie umgebenden Zellwande freigelegt.
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Dieser Zuganglichkeits — beziehungsweise Losungsgrad des Malzes wird von der mo-
dernen Malzereitechnologie erfullt [22]. Bereits 34 % der deutschen Brauereien ver-
wenden daher das sogenannte Hochkurzmaischverfahren, das bei Einmaischtempera-
turen von 62 °C und einer Rast bei 72 °C flr starkeabbauende Enzyme ein zeitopti-
miertes Maischverfahren durchfuhrt und auf die zellwandabbauenden Enzyme wie
Proteinasen und Glucanasen (50 °C — Rast) verzichtet [8].

Die Herabsetzung der Einmaischtemperatur und die damit verbundene Maischzeitver-
langerung kann jedoch nur eingeschrankt auf den Abbau von hochmolekularen Zell-
wandbestandteilen (Proteine, R — Glucan) im Vergleich zum Malzen Einfluss nehmen.
So kann ein knapp geldstes Malz bezuglich des B — Glucanabbaus nur 30 % und
bezuglich des hochmolekularen EiweilRes nur 60 % der Abbaumenge im Vergleich
zum Malzen erreichen [22]. Dickel [34] bestatigte durch seine Analysen die gering-
fugige Zunahme an freiem Amino — Stickstoff (FAN) bei der Proteolyse und die gering-
fligige Abbaumenge an 3 — Glucan bei der Zytolyse im Maischprozess.

Bisher sind die Infusionsmaischverfahren fest einprogrammiert und das Steuerungspo-
tential hinsichtlich Temperaturvariation und Anpassung der Reaktionszeit werden nicht
genutzt. Der Grund dafir ist, dass momentan keine prozesstauglichen online Analy-
senverfahren zur Erfassung der Vorgange zur Verfligung stehen.

Neben dem beschriebenem sogenannten Infusionsmaischverfahren wird das Dekok-
tionsmaischverfahren unterschieden, bei dem Maischanteile getrennt gekocht und wie-
der zur Hauptmaische zurickgefihrt werden. In der Kombination beider Verfahren
kommen das Ein —, Zwei — und Dreimaischverfahren sowie das Springmaischverfah-
ren am haufigsten vor [12].

Im Ausland wird beim traditionellen englischen Maischprozess das Maischen auf eine
einzige Temperatur beschrankt und damit zeitlich und energetisch auf ein Minimum re-
duziert. Bei der Eintemperatur — Infusionsmaische wird Wasser bei Verkleisterungs-
temperatur mit dem Schrot vermischt und in einem warmeisolierten Bottich ohne Ruhr-
system bis zur Verzuckerung gehalten. Anschliel3end wird die Wirze getrennt (Lauter-
ung). Das Verfahren ist in England weit verbreitet. Der Nachteil liegt in den hohen Ex-
traktverlusten, die im Treber zurickbleiben. Aus dem Englischen leitet sich der Begriff
Infusion ab, der die Bedeutung ,Aufguss® hat [21].

Damit stellt das klassische Infusionsmaischverfahren den Aufguss des Malzschrotes
mit Wasser bei einer Temperatur zwischen 60 ° und 72 °C dar. Maischen und Lautern

erfolgen in einem Bottich.
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Im Gegensatz zu diesem statischen Verfahren steht die technische Entwicklung von
Maischebottichen mit entsprechenden Ruhrsystemen in den letzten 10 Jahren.

Die Prozessschritte Maischen und Lautern laufen mit Ausnahme vom englischen Ver-
fahren in getrennten Anlagen ab. Aufgrund der schnellen Entwicklung rationeller Lau-
teranlagen in den letzen Jahren stellt das zeitlich aufwendige Maischprogramm den
Engpass bei der Wirzebereitung dar [22]. Daher wurden am Lehrstuhl fur Maschi-
nen — und Apparatekunde Untersuchungen bezuglich der Zeitoptimierung der Maisch-
rasten durchgefuhrt. Im Hinblick auf die wertgebenden Abbauprodukte der Wirze
(Zucker, Aminosauren und niedermolekulare Stickstoffverbindungen) konnte nach ei-
ner Haltezeit von durchschnittlich 20 Minuten bei der jeweiligen Temperatur keine wei-
tere Steigerung erzielt werden [24]. Schwill — Miedaner [22] schlief3t nicht aus, dass die
dabei erreichte Gesamtmaischzeit von 70 Minuten noch weiter heruntergesetzt werden

kann.

1.3. Maischbottich und Maischeriihrer

Der Maischprozess erfolgt absatzweise in heillwasser — oder dampfbeheizten Ruhr-
kesseln mit boden — und wandnahen Scheibenrihrern. Der Ruhrer soll die geforderten
Grundruhraufgaben Suspendieren, Warmeverteilung und Warmeltbergang optimal er-
flullen. Der Brauereianlagenbau verzichtet jedoch auf Strémungsbewehrungen. Im
Ruhrkessel bildet sich eine Rotationsstromung aus. Vertikal — und Radialkomponente
bleiben klein. Der Bereich um die Langsachse wird unzureichend durchmischt. Es er-
geben sich dadurch Temperaturdifferenzen von bis zu 7 K zwischen Behalterwand und
Kernzone [9].

In den letzten Jahren wurde das Augenmerk auf die Optimierung der Ruhrorgane im
Maischebottich gelegt, um mit der Ruhrstromung die Warmeverteilung und Suspen-
dierung Uber die Fullhdhe zu verbessern ([9], [10], [11]). Die aktuellen Ruhrer — Model-
le beruhen auf dem Prinzip des Gegenstromrihrers durch rechtwinklig zueinander ver-
setzte Ruhrblatter [18, 19]. Allerdings zeigten eigene Ergebnisse, dass erst mit Strom-
bewehrung eine Verbesserung der Suspendierung erfolgen konnte [10]. Unabhangig
von der Ruhrerkonstruktion bleiben die bereits erwahnten Nachteile bei Rihrsystemen
ohne Strombrecher erhalten. Aufgrund hygienischer Bedenken sind Einbauten bis auf
Leitersprossen vom Kunden nicht gewlnscht.

Gscheidtmeyer [20] konnte die Abnahme der Warmeubergangszahl an der Behalterin-

nenseite Uber mehrere Sude eines unbewehrten Maischebottichs messen. Als Grund
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fur die Abnahme wird Belagbildung an der Behalterinnenwand genannt. Die Konden-
sationswarme an den dampfbeheizten Mantelflachen fuhrt zu Temperaturspitzen an
der Behalterinnenwand, wodurch Maische anbrennt und zu Belagen fuhrt. Der Belag
fuhrt zu einem zusatzlichen Warmestromwiderstand und zu einer Verschlechterung
der Warmedurchgangszahl. Zusatzlich fihren die niedrigen Rihrerumfangsgeschwin-
digkeiten zu niedrigen Nusselt — Zahlen.

Ein Kriterium fur die Wahl der Ruhrerumfangsgeschwindigkeit ist, neben der Suspen-
dierung und der Optimierung des Warmeubergangs, der Eintrag von Scherkraften. In
der Literatur werden unabhangig von der Rihrergeometrie (Durchmesser, Blattbreite,
Anstellwinkel usw.) Drehzahlen von maximal 35 U/ min. empfohlen ([12], [13]). An-
drews [14] fasste in seinem Artikel die Ursachen und Folgen hoher Scherkrafte beim
Maischen und Wirzekochen technologisch zusammen. Er stellte die Hypothese auf,
dass beim Maischen unter hohen Scherkraften zusatzliches R — Glucan freigesetzt
wird, das sich in gelartige Strukturen umwandelt, sich auf den Filterporen ablagert und
die Filtrationsgeschwindigkeit beim Lautern verringert. Wie hoch die Scherkrafte sein
mussen, bis diese 3 — Glucanfreisetzung eintritt, wird jedoch nicht angegeben. Die
englische Eintemperatur — Infusionsmaische wird von Andrews als ideales System fa-
vorisiert, da nach dem Einmaischen nicht mehr gerthrt wird und damit Scherungen
ausbleiben.

Schwill — Miedaner [23] stellte bei einer forcierten Drehzahl des Maischerthrers
(200 U / min., d; = 400 mm, einstufiger Intermig) wahrend des Maischens eine drasti-
sche Verschlechterung der anschlielenden Lauterung fest. Jedoch konnte eine 3 —
Glucanfreisetzung bei den erhohten Scherraten nicht nachgewiesen werden.

Aus dem Schrifttum geht bisher nicht eindeutig hervor, ob die erhdhten Scherkrafte zu
Schadigungen der nicht — I6slichen Bestandteile der Maische, zur Freisetzung von zu-
satzlichem R — Glucan oder zu strukturellen Veranderungen der gelésten 3 — Glucane
und damit zur Viskositatserhhung der Warze fuhren.

Sowohl der Ruhrkessel als auch der Ruhrer sind nicht genormt und fur den Brauerei-
betrieb speziell angefertigt. Die geometrischen Verhaltniszahlen sind nicht festgelegt.
Die Beurteilung des Stromungsbildes erfolgte z.B. optisch mit gefarbten Kunststoffgra-
nulaten unterschiedlicher Dichte, deren Verteilung in der Ruhrstromung von Maische-
behalternachbauten aus Acryl (Labor — oder Technikumsmalstab) bei Zimmertemper-
atur Uber der Fullhdhe in Newton’schen Fluiden unterschiedlicher Viskositat beobach-

tet werden ([11], [10]). Die gemessenen Leistungskennzahlen sind jedoch nur unzurei-
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chend auf das Originalmedium Maische Ubertragbar, da bisher fir die Maische keine
physikalischen GroRen vorliegen, die eine genauere Beschreibung und Modellierung

der Maischesuspension zulief3en.

1.4. Messmethoden zur Erfassung der Stoffumsetzungen beim Maischen

Der Einsatz von prozesstauglichen online Analysenverfahren zur Erfassung der Vor-
gange beim Maischprozess ist in der Braupraxis ungebrauchlich.

Der Jodtest zur Beurteilung der Verzuckerung und die Dichtebestimmung (Extrakt) am
Ende des Maischprozesses sind die gangigsten Kontrollen der Maischarbeit im Be-
triebsmafRstab. Ublicherweise wird ein festgelegtes Temperaturprogramm gefahren.
Einsiedler [26] hat erstmals systematisch und umfassend die reaktionskinetischen Vor-
gange beim Starke —, Protein — und 3 — Glucanabbau in Abhangigkeit von Temperatur
und Zeit im Labormalistab untersucht. Mit den entwickelten mathematischen Modellen
kann die GréRenordnung der Veranderung eines Inhaltsstoffes zu einem bestimmten
Zeitpunkt bei Variation des Maischprogramms berechnet und damit vorhergesagt wer-
den. Die reaktionskinetischen Betrachtungen von Einsiedler und Schwill -Mieda-
ner [23] haben gezeigt, dass fur die drei Abbauwege bei Handelsmalzen Rastdauern
von jeweils 20 Minuten ohne Qualitatseinbuf’en ausreichen.

Die bisherigen kinetischen Betrachtungen leiten sich von filtrierten Wirzeproben ab,
die zum gegebenen Zeitpunkt durch Herunterkthlen fixiert und anschlieend analysiert
wurden. Ziel aktueller Forschungsarbeiten ist es, die drei Hydrolyse — Prozesse des
Maischens (Amylolyse, Proteolyse und Zytolyse) prozesstechnisch so zu erfassen,
dass Fehlablaufe erkannt und entsprechende Gegenmalinahmen eingeleitet werden
konnen. Dazu wird am Lehrstuhl fir Prozessautomation und Fluidmechanik in Zusam-
menarbeit mit dem Lehrstuhl der Brauereitechnologie | eine prozesstaugliche Online —
Messeinheit zur Zustandsbeschreibung der genannten Teilprozesse entwickelt. Diese
Zustandsbeschreibung soll dazu dienen, eine Prozessflihrung zu implementieren, die
sowohl variierende Randbedingungen in der Rohstoffzusammensetzung kompensiert
als auch die Einhaltung technologischer wie wirtschaftlicher Zielvorgaben unterstutzt.
Fischer, Mitzscherling u.a. [46] haben dazu eine Bypassmessstrecke am Maischbottich
im Technikumsmalstab konstruiert, Gber die eine zuvor mit einem Hydrozyklon ge-
trennte Wurze prozessbegleitend auf Dichte, Viskositat, pH und Leitwert vermessen
wird. Die biochemischen Umsetzungen sollen aus den aufgenommenen Daten der Hy-

drozyklonwurzen abgeleitet und mit Hilfe neuronaler Netze gesteuert werden.
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Biochemische Sensoren flr die direkte Bestimmung von Abbauprodukten wie Zucker
oder Proteine in der unfiltrierten Maische existieren bisher nicht. Kommerzielle Bio —
Sensoren fur die direkte Zuckerbestimmung kénnen selbst fur die filtrierte Wirze aus-
geschlossen werden, da die hohe Zuckerkonzentration in Maischen eine Verdinnung
in den fur die Zuckersensoren messbaren Bereich erfordern wirde.

Optische oder photometrische Inline — Messmethoden sind grundsatzlich auszu-
schlie3en, da die Maische lichtundurchlassig ist. Erst die filtrierte klare Wurze erlaubt
die Anwendung photometrischer offline — Messmethoden. In einer aktuellen Arbeit [35]
werden absatzweise filtrierte Proben von Wirzen gelchromatographisch in die unter-
schiedlichen MolekilgréRen getrennt und photometrisch mittels UV —und Fluores-
zens —Detektor quantitativ bestimmt.

Grundsatzlich muss die Maische fur alle bisher erwahnten Messmethoden filtriert wer-
den. Aufgrund des hohen Sedimentkuchenwiderstandes der Feststoffe bendtigt die
konventionelle Schwerkraft — Filtration viel Zeit, um fir Analysen ausreichend hohe
Probenmengen bereitzustellen. Prozessbegleitende Analysen verlangen jedoch eine
schnelle Bereitstellung der Probe, da temperatur — und zeitabhangige Stoffumsetzung-
en untersucht werden. Stand der Technik ist es, die Wurze durch ,schnelles” Herunter-
kiihlen der Probe zu fixieren, um die enzymatischen Reaktionen zu stoppen und an-
schlieBend nach der Filtration die Zusammensetzung der Wuirze zu untersuchen.
Bisher liegt keine einheitliche Arbeitsvorschrift fur das Fixieren von Wurzen vor.

Eine neuartige Ultraschallmessung zur online — Erfassung der Konzentration der Fest-
stoffe in der Maische stellt eine Mdglichkeit dar, den Abbau der Mehlkdrperbestand-
teile in Abhangigkeit von Temperatur und Zeit zu messen. Bisherige Ansatze fur den
Einsatz fur Maische scheinen erfolgsversprechend sind aber noch in der Entwick-
lung [88].

2. Grundlagen

2.1. Rheologische Grundlagen

Die Rheologie beschreibt das Verhalten eines Korpers bei mechanischer Beanspruch-
ung durch aullere Krafte. Dabei kommt es zu einer reversiblen (elastischen) oder irre-
versiblen (viskosen) Deformation des Korpers. Das Deformationsverhalten ist dabei
abhangig von der Intensitat der einwirkenden Kraft und bei strukturierten Systemen

von der Einwirkzeit.
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2 Grundlagen

Die Ursache flr die Veranderung von FlieReigenschaften basiert auf dem Vorhanden-
sein und der dynamischen Ausbildung von Strukturen im Korper. Je nach GroRenbe-
reich der Strukturen unterscheidet man die Mikro — bzw. Makrorheologie. Zur Einteil-
ung der Strukturen bezuglich ihrer Grofde wird die Einteilung disperser Systeme nach

Schubert [41] Gbernommen.

2.1.1.Mikrorheologische Betrachtung

Die Mikrorheologie betrachtet die Kdrper in ihrem molekularen beziehungsweise dis-
persen Aufbau. Dabei werden als Parameter Form, GrofRe, Konzentration und
Wechselwirkungen der Komponenten sowie deren statische beziehungsweise dyna-
mische Mikrostrukturen untersucht.

Die mikrorheologischen Deformationsprozesse werden auf der Basis atomphysi-
kalischer und physiko — chemischer Gesetzmafigkeiten beschrieben und interpretiert.
Flussigkeiten nehmen eine Zwischenstellung zwischen Gasen und Festkorpern ein.
Die Flussigkeitsmolekule konnen wie die der Gase ihren Platz wechseln. Dabei unter-
liegen die Molekule der intermolekularen Anziehungskraft der Nachbarmolekile, der
Wechselwirkungspotentialenergie mit den Nachbarmolekulen und der Warme-
bewegung. Im Vergleich zu Gasen sind die Molekule im flissigen Zustand dicht ge-
packt, so dass der Abstand zwischen den Molekulen durch die wirkenden Anziehungs-
kréfte nur in bestimmten Grenzen ohne gleichzeitige Anderung des Aggregatzustan-
des veranderlich ist. Die Umordnung der Molekule ist nur moglich, wenn Fehlstellen in
der Molekulpackung bestehen. Die Erhohung der Temperatur fuhrt zu einer Zunahme
dieser Fehlstellen. Die Dichte der Flussigkeit verringert sich und die Beweglichkeit der
Molekule nimmt zu. Nach der Theorie von Frenkel und Eyring mussen die Molekle ein
Energiepotential aufbringen, um in eine Fehlstelle Uberwechseln zu kénnen. Dasjenige
Molekul, das der Fehlstelle am nachsten ist und das das erforderliche Energiepotential
besitzt, springt in die Fehlstelle Uber und gibt damit den eigenen Platz frei. Die Anzahl
der mdglichen Spriinge pro Zeiteinheit ist um so grof3er, je mehr Fehlstellen vorhanden
sind und je geringer das erforderliche Energiepotential ist. Der Mechanismus wird als
Selbstdiffusion bezeichnet.

Kommt es zu einer aulleren Krafteinwirkung, so ist die Wahrscheinlichkeit von
Springen der Molekile in Richtung der Kraft grof3er, da das erforderliche Energiepo-

tential geringer ist als in entgegengesetzter Richtung zur Kraft. Es kommt zu einer er-
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2 Grundlagen

zwungenen Bewegung in Richtung der Kraft, die das viskose Flielien der Flissigkeit

bedingt.

2.1.2.Makrorheologische Betrachtung

Die Makrorheologie betrachtet die Korper als kontinuierliches Medium ohne Beruck-
sichtigung der Mikrostruktur. Es werden phanomenologische Betrachtungen bei der
Deformation des Korpers angestellt. Die Phanomene werden mit rheologischen Zu-
standsgleichungen und mechanischen Modellen beschrieben. Die messtechnische Er-
fassung zur experimentellen Bestimmung dieser Phanomene wird als Rheometrie defi-
niert. Die Rheometrie soll den physikalischen Zustand im Mikrobereich integral wider-
spiegeln. Aufgrund der Komplexizitat der zu untersuchenden Stoffe werden grol3e An-

forderungen an die Messtechnik gestellt.

2.1.3.Viskositat

Zur Charakterisierung der Veranderungen der FlieReigenschaften wird die Viskositat
gemessen. Die Viskositat ist ein Mal fur die Fliel3fahigkeit der untersuchten Flissig-
keit. Je hoher die Viskositat ist desto mehr widersetzt sich die Flussigkeit dem Fliel3en.
Definition:

In der Modellvorstellung wird das Flieien dadurch ausgel6st, dass ein Fluid mit einer
Kraft Gber eine Flache gezogen wird, auf der sich die nachste Flissigkeitsschicht be-
findet. Abhangig von den Haftungsbedingungen (Reibungswiderstand) zwischen die-
sen beiden Schichten wird sich eine entsprechend langsame (bei hoher Reibung) oder
schnelle Geschwindigkeit (bei geringer Reibung) der ersten FlUssigkeitsschicht einstel-
len. Bei einer Newton’schen Platte / Platteanordnung haften die oberste und unterste
Flussigkeitsschicht jeweils an einer Platte fest, so dass die Kraft von der gezogenen
auf die stillstehende Platte Uber die zum Fliefen gezwungene Flussigkeitsgesamt-
schicht Ubertragen wird (actio = reactio).

Der physikalische Bezug zwischen der eingesetzten Kraft und des sich eingestellten
Geschwindigkeitsgradienten wird Uber den Koeffizienten Viskositat (genauer: dyna-
mische Viskositat) ausgedruckt. Die dynamische Viskositat beschreibt das Verhaltnis
aus Schubspannung und Schergefalle.

Daraus ergibt sich:

Schergefille y=— (2.1)

12
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und
F
Schubspannung T= A (2.2)
und schlief3lich
. . .y F s 1
dynamische Viskositat n=——=-— (2.3)
v A vy

Wenn die Struktur der Moleklle wahrend des erzwungenen FlieRens nicht verandert
wird, ist die Viskositat ebenfalls konstant. Das heil3t, wenn z.B. die angesetzte Kraft F
verdoppelt wird, dann verdoppelt sich auch die Geschwindigkeit v. Die FlUssigkeit zeigt
dann ein sogenanntes Newton sches FlieRverhalten. Tabelle 2.1 gibt einen Uberblick
uber die dynamische Viskositat von bekannten Newton’schen Flussigkeiten bei Zim-

mertemperatur und Atmospharendruck.

Tabelle 2.1: Dynamische Viskositat von bekannten Newton’schen Flissigkeiten bei Zimmertem-
peratur (20 °C) und Atmospharendruck
Fliissigkeit dynamische Viskositat

[Pas]

Glas 104

Bitumen 10 8

Syrup 10 2

Olivendl 10~

Wasser 1073

Luft 10 ~°

Die folgende Tabelle 2.2 zeigt Scherraten — Bereiche fir industriell angewendete

FlieRprozesse.

Tabelle 2.2: Scherraten — Bereiche fur industriell angewendete FlieRprozesse [97]

FlieBprozess Scherrate [s™]
Sedimentation von feinen 10°°%-10*
Partikeln
Extrusion 10°-102
Rohrstrémung 10°-10°
Mischen (Ruhrstrdomung) 10"'-10°
Spriihen 10°-10"
Mahlen 10°-10°
Schmierung 10°-10"
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Anhand der grol3en Viskositats — und Scherratenbreite wird deutlich, dass die Visko-
sitatsmessung fur den praktisch relevanten Scherratenbereich und fur das jeweilig zu

verarbeitende Produkt ausgelegt werden muss.

2.1.4.FlieBverhalten von Suspensionen

Das Newton’sche Fliel3 — Modell war ausreichend, bis die Synthetikfaser — und Kunst-
stoffproduktion begann. Mit der aufkommenden Petrochemie und der Charakterisier-
ung komplexer biochemischer Prozesse etablierte sich die Lehre des FlielRens (Rheo-
logie) als interdisziplinare Wissenschaft. Mit der Verwendung komplexerer Materialien
waren entsprechend komplexere rheologische Zusammenhange verbunden. Die Vis-
kositat dieser Fluide ist keine Konstante mehr. Das heil3t, dass die angreifenden Krafte
nicht mehr linear von der Scherrate abhangig sind. Die Struktur der FlUssigkeit andert
sich mit den Schubspannungen. Die Fluide, deren Viskositat sich in Abhangigkeit von
der Scherrate andert, fasst man unter den nicht — Newton'schen Flussigkeiten zusam-
men.

Strukturviskositat:

Ein sehr haufig vorkommendes nicht — Newtonsches Fluid ist das strukturviskose
Fluid. Es zeichnet sich dadurch aus, dass mit zunehmender Scherrate die Viskositat
abnimmt. Bei der Diskussion der Strukturviskositat wird haufig das sogenannte
Power —Law — Modell verwendet.

n, =K-4™" (2.4)
Beim Potenzgesetz (Power — Law — Modell, Gleichung (2.4)) ist die Einheit von K ab-
hangig vom Exponenten m [Pas™). K ist der sogenannte Konsistenzfaktor und m ist der
FlieRindex. K und m sind voneinander abhangig. Es macht daher keinen Sinn, die bei-
den Faktoren getrennt voneinander mit anderen Fluiden zu vergleichen wie es oft in
der Literatur gemacht wird. Der exponentielle Zusammenhang wird haufig als Anpas-
sungskurve fur f(t)=7™ verwendet. Mit einem Exponenten m <1 werden scherver-
dunnende oder strukturviskose Medien diskutiert wahrend bei m > 1 dilatante
FlieRkurven (scherverdickendes Flieen) diskutiert werden konnen.

Unter Einbeziehung der konstanten Viskositat bei sehr niedrigen und sehr hohen

Scherratenn,und n_ werden mit einer erweiterten Funktion (sog. Carreau — Modell)

die beiden Viskositatsplateaus miteinbezogen:

14



2 Grundlagen

n= Mo Mo ),

]

Durch das Verhaltnis des gemessenen Schergefalles y und y, (Schergefalle, ab der
die Viskositat n < n,wird) kirzt sich die Dimension [1/s] heraus und ein Potenzieren

mit a ist mdglich. a ist ein Mal fur den Abfall der Kurve, bis n_ erreicht ist.

Die Anwendung aller bisher genannten Gleichungen beschranken sich auf strukturelle
Anderungen bei konstanter Konzentration.

Einstein [36] befasste sich in seiner fur die Suspensionsrheologie bahnbrechenden Ar-
beit von 1905 mit der theoretischen Herleitung des Flie3verhaltens von Suspensionen
bei unterschiedlichen Konzentrationen (¢: < 0,03).

Die Anwesenheit eines spharischen und starren Teilchens in einem stromenden Me-
dium fuhrt zu einer Veranderung der Geschwindigkeitsverteilung um das Teilchen. Die
hydrodynamische Stérung flhrt zu einer zusatzlichen Energiedissipation, die sich in
einem Anstieg der Viskositat bemerkbar macht. Einstein zeigte, dass die Zunahme der

Viskositat von der Volumenkonzentration der suspendierten Partikeln abhangt:
n=nq-(1+25-¢¢) (2.6)
n ist die Viskositat der Suspension und ny ist die Viskositat der Tragerflussigkeit.

Fir die Berechnung traf Einstein folgende Annahmen:

1. Die Tragerflussigkeit ist Newton’sch, inkompressibel und die Suspension darf als
Kontinuum betrachtet werden.

2. Die Stromung ist schleichend (Vernachlassigung von Rotationsbewegung und
Tragheitseffekten der Partikeln).

Wandgleiteffekte zwischen den Teilchen und dem Fluid treten nicht auf.

Die Partikeln sind kompakt und spharisch.

Keine Wechselwirkung zwischen den Partikeln.

Systemabgrenzende Wande haben keinen Einfluss auf den Stromungsvorgang.
Dichtefluktuation treten nicht auf (keine Sedimentation der Partikeln).

Teilchenwanderung findet nicht statt (Migration).

© © N o g &> w

Die Stérung der Geschwindigkeit durch die Anwesenheit eines Teilchens ist lokal;
das Geschwindigkeitsfeld in dem umgebenden Fluid verhalt sich so, als ob keine
Teilchen vorhanden waren.

Aus der 1. und 6. Annahme lassen sich zwei wichtige Folgerungen fur die Suspen-

sionsrheologie ableiten:
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- Der Durchmesser der Fluidmolekiile ist wesentlich kleiner als der mittlere Partikel-
durchmesser der suspendierten Teilchen.

- Um die Wandeffekte zu vermeiden, muss der mittlere Partikeldurchmesser der sus-
pendierten Teilchen wesentlich kleiner sein, als der einzustellende Spalt des
Rheometers.

Gleichung (2.6) bedeutet, dass die Zugabe kompakter, kugelformiger Partikeln zu
einem Fluid zu einer Viskositatserhdhung fuhrt, die dem 2,5 — fachen des Volumenfill-
grades ¢; entspricht. Die Viskositatserhohung ist unabhangig von der GroRRe der Parti-
keln. Der Nachteil der Theorie von Einstein liegt im eingeschrankten Gultigkeitsbereich
der Volumenkonzentrationen (¢: < 0,03). Dadurch kénnen nur Viskositatserhhungen
bis 7,5 % Uber der der Tragerflussigkeitsviskositat vorausberechnet werden. Nahezu

alle Suspensionen in der Praxis sind in der Regel hoher konzentriert [37].

2.1.5.Einfluss konzentrierter Suspensionen auf die Suspensionsviskositat

Bei hoher konzentrierten Suspensionen spielen hydrodynamische Wechselwirkungen
eine grole Rolle. Hydrodynamische Wechselwirkungen entstehen, wenn der Abstand
zweier Partikeln so klein wird, dass der Stromungswiderstand der einen Kugel einen
Einfluss auf das Stromungsverhalten um die andere Kugel ausubt.

Batchelor [39] konnte in Anlehnung an die Einstein — Theorie zeigen, dass bis zu einer
Volumenkonzentration bis ¢; = 0,10 die Viskositatserhohung proportional zur quadra-
tischen Volumenkonzentration ansteigt :

n=ng-(1+25 ¢y +62-¢;°). (2.7)
Die theoretischen Ansatze zur Beschreibung des Newton’'schen FlieRverhaltens von
Suspensionen mit ¢;: > 0,10 sind um ein Vielfaches komplizierter. Auf Grund der Viel-
zahl der sich einstellenden hydrodynamischen Wechselwirkungen gelingt eine Be-
schreibung der Viskositatserhohung nur durch Mittelung der Effekte [37]. Ball und
Richmond [90] gingen von der Annahme aus, dass der viskositatserhohende Effekt
aller suspendierten Partikeln die Summe der Effekte der Einzelpartikeln darstellt. In
Anlehnung an die Theorie von Einstein stellten sie die Viskositatszunahme in differen-
tieller Form dar:

dn=(25-1,)-d, (2.8)
wobei dn die infinitesimale Zunahme der Suspensionsviskositat bei der Zugabe einer

infinitesimalen Volumenkonzentration d¢ der Partikeln darstellt.
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Eine Integration zwischen 0 und ¢; ergibt unter Bertcksichtigung der Zuordnung von njy
bei ¢ = 0 und n bei ¢ = ¢ Gleichung (2.9):
n=n,;exp(25-¢). (2.9)
Aufgrund von Packungseinschrankungen fanden Ball und Richmond heraus, dass bei
der weiteren Zugabe eines Teilchens zu einer bereits konzentrierten Suspension weit
mehr Raum als der durch das Partikelvolumen d¢ nach Gleichung (2.8) bendtigt wird.
Je hoher der Volumenflllgrad einer Suspension desto dichter erfolgt die Aneinanderla-
gerung der Partikeln. Diese Tatsache fuhrt zu der Einfihrung des sogenannten
Packungsparameters K, der die Moglichkeit der Partikelkumulation in Gleichung (2.8)
bertcksichtigt. Ersetzt man d¢ durch d¢ / (1 — Ky-¢r) und integriert wie oben mit den
Randbedingungen nyq bei ¢ = 0 und n bei ¢ = ¢ ergibt sich Gleichung :
1
(1-Kp 0?5 (11KP)

n=ny- (2.10)

Die Suspensionsviskositat n geht gegen unendlich wenn ¢: = 1/ K, wird.

Aus dieser Darstellung heraus wurde der Parameter 1 /K, als maximale Packungs-
kumulation ¢max gedeutet, tber der kein Fliellen mehr stattfindet und damit die Visko-
sitat der Suspension gegen unendlich geht. Die Suspension hat Feststoffcharakter.
Abweichend von der 4. Annahme (s. S. 15) wird durch Einfuhrung der dimensions-
losen intrinsischen Viskositat [ninstrins] die Moglichkeit erdffnet, auch nichtspharische
Partikelnsuspensionsviskositaten zu berechnen. Wird der Wert 5/ 2, der fur spha-

rische Partikeln gilt, durch [ninstrins] €rsetzt, ergibt sich Gleichung (2.11):

n=mng- (1 _ d)q)t )*[nintrins]“bmax . (21 1)

Die von Ball und Richmond hergeleitete Gleichung (2.11) entspricht der empirisch her-
geleiteten Gleichung von Krieger und Dougherty [40] von 1959. Beide fuhren auf die

Einstein — Gleichung (2.6) zurtick, wenn die Volumenkonzentration ¢; klein wird.

2.1.6.Maximale Packungsdichte ¢max und intrinsische Viskositat [Ninstrins]

Der Einfluss der Partikeln bei hoherer Volumenkonzentration auf die Viskositat der
Suspension wird am besten in Abhangigkeit der maximalen Packungsdichte ¢max und

intrinsischen Viskositat [Ninstrins] bestimmt [37].
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Grundsatzlich stellt die maximale Packungsdichte ¢max den Volumenanteil der disper-
sen Phase dar, der sich in dichtester Packung anordnet. Fir monodisperse, spha-
rische und hexagonal gepackte Partikeln ist der maximale Wert ¢max = 0,740.

Spater erkannte man, dass auch die Partikelform, die PartikelgréRenverteilung und die
Scherstromung einen Einfluss auf die dichtest mogliche geometrische Packung haben.
Der Einfluss der Partikelform wird durch die intrinsische Viskositat [ninstrins] beschrie-
ben. Barnes fasst fur spharische und nicht — spharische Partikeln die ermittelte max-
imale Packungsdichte und intrinsische Viskositat unter Scherbelastung diverser Au-

toren zusammen [37]:

Tabelle 2.3: maximale Packungsdichte verschiedener sphérischer und nichtsphéarischer Parti-
keln [37]
System geometrische Daten Pmax [Minstrins]
Kugeln X<1um 0,71 2,70
Kugeln X >40 uym 0,61 3,28
Glasfasern I/'b =7 0,37 3,80
Glasfasern I/'b =14 0,26 5,03
Glasfasern I/'b =21 0,23 6,00
Glasplattchen Ixb = 30x700 um 0,27 9,25
Glasplattchen Ixb =100x400 um 0,38 9,87

Tabelle 2.3 zeigt deutlich, dass nicht— spharische Partikeln weitaus geringere
Packungsdichten haben als sphérische Partikeln. Ubertragen auf die Gleichung (2.11)
kann fur eine bestimmte Konzentration ¢: und eine Tragerfllssigkeitsviskositat nn gefol-
gert werden, dass die Viskositat n der Suspension mit anisotropen Partikeln héher ist
als die einer Kugelsuspension. Der Stromungswiderstand der nicht — spharischen Par-
tikeln ist hoher und damit auch die Energiedissipation durch die Prasenz der Teilchen.

Obwohl die Theorie von Einstein flr spharische Partikeln hergeleitet wurde, erlaubt die
Modifizierung seiner Gleichung (2.6) in Form der Gleichung (2.11), eine Reihe aniso-
troper Partikeln mit entsprechend unterschiedlichen Strémungswiderstanden rheolo-

gisch zu diskutieren.

2.1.7.Nicht — Newton’sches FlieRBverhalten von Suspensionen

Bisher gelten die Gleichungen fir den Konzentrationsbereich von Suspensionen, in
dem die Viskositat unabhangig von der Scherbelastung ist (s.S. 17). Die hydro-

dynamischen Krafte dominieren und die Suspension hat Newton’sches FlieRverhalten.
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Mit wachsender Feststoffvolumenkonzentration sind die Feststoffpartikeln dichter ge-
packt. Ab einer stoffspezifischen kritischen Konzentration ¢c treten Stérungseffekte
durch benachbarte Teilchen und somit Partikel — Partikelwechselwirkungen auf. Die
interpartikularen Wechselwirkungskrafte ubersteigen die hydrodynamischen Krafte und
die Viskositat wird zusatzlich von der Scherrate abhangig. Damit beginnt das Nicht —
Newton’sche FlieRverhalten. Die FlieRgrenze stellt das integrale Maly fur die
Wechselwirkungskrafte zwischen den Partikeln dar.
Weipert et al. [44] formulieren die kritische Konzentration in Abhangigkeit vom Par-
tikelformfaktor p anisotroper Teilchen:
oc 2p~ (2.12)
wobei der Partikelformfaktor p als p = amax / amin definiert ist. a stellt die maximale be-
ziehungsweise minimale Teilchendimension dar.
Hochstein [45] schatzt mit einer geometrischen Betrachtung den mittleren freien
Abstand von Fasern in einer Suspension ab. Dabei befinden sich die Mittelpunkte der
Faser auf den Eckpunkten eines kubisch — raumzentrierten Gitters mit der Gitterkon-
stanten ag, die gleich dem kurzesten Abstand zwischen zwei Fasermittelpunkten ist.
Eine Gitterzelle mit dem Volumen ag® enthélt in dieser Anordnung dann eine Faser mit
dem Durchmesser D und der Lange L (Zylinderform):

n-D? L
bc = :G3 (2.13)
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Saar et al. entwickelten ein numerisches Modell flr Kristallschmelzen (Ellipsen — und

Quaderform) und berechneten fur zufallige Kristallanordnungen die kritische Konzen-

tration ¢¢ (s. Bild 2.2).

10° ,
0 gestreckt a=b=c

—_—
<

Volumenkonzentration .

v
'
'
'
]
'
'
)
'
'
'
1

Vo

'
'
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107 10” 10°
Langenverhaltnis p

Volumenkonzentration @,

Bild 2.2: Einfluss der Partikelform (zwei — und dreidimensional) auf die kritische Konzentration ¢¢ [43]

Bei p=5 betragt ¢c=0,13+0,01 nach Saar (s.Bild 2.2) wahrend nach Glei-
chung (2.12) flr das gleiche p die kritische Konzentration schon bei ¢c = 0,04 erreicht
ist und nach Hochstein eine kritische Konzentration von ¢c = 0,25 errechnet wird (An-

nahme: ag = L/ 2). Das ungleiche Ergebnis zeigt, dass der Einfluss der Partikel —Par-
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tikelwechselwirkungen der jeweiligen Suspension experimentell nachgeprift werden
muss, worauf in Kapitel 2.1.9 naher eingegangen wird.
Der Einfluss von Scherstromung und Konzentration auf nicht — Newton'sche Effekte

zeigt folgendes Bild 2.3.

.ol ]
:It: nfli-—-—o
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i nel.
8 r|7—-—o¢
— 1
@D 10 F
=
)
=
®
o) 10°
= i | L | 1 1
0-1 02 a3 O-4 g5 06

Volumenkonzentration @
Bild 2.3: Einfluss der Scherrate auf die Suspensionsviskositat [37]
Im Bild 2.3 ist die relative Viskositat (n / ng) in Abhangigkeit von der Volumenkonzen-
tration fur monodisperse Latex —Kugeln bei hohen und niedrigen Scherraten

(y > o bzw. y — 0) dargestellt. Beide Ergebnisse wurden mit der Gleichung (2.11)

angepasst. Bis zu einer Konzentration von ¢: = 0,25 verlaufen die relativen Viskosi-
taten deckungsgleich und sind unabhangig von der Scherrate. Die Latex — Suspension
unterschiedlicher Volumenkonzentration hat bis dahin Newton’sches FlieRverhalten.
Dem scherverdiunnenden Effekt bei sehr hohen Volumenkonzentrationen (¢:> 0,3)
wird durch entsprechende Anpassung der maximalen Packungsdichte ¢max Rechnung
getragen (¢max| ¥ —» > dmax| ¥ —0). Dies wird damit begriindet, dass bei dominierenden
hydrodynamischen Kraften (hohe Scherraten bzw. Schubspannungen) die Tendenz
von dreidimensionaler zu zweidimensionaler Strukturbildung der Partikeln besteht. Die
zweidimensionale ScherflieBstruktur ist dichter gepackt und besitzt einen reduzierten

Stromungswiderstand, was zu strukturviskosem Flie3verhalten der Suspension fuhrt.
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Bild 2.4: Schematische Scherviskositatsfunktionen von Modellsuspensionen bei zugrundeliegender
Newton scher Matrixfluid

Bild 2.4 veranschaulicht graphisch die Bereichsabgrenzung zwischen Strukturkraften

(Partikel — Partikelwechselwirkungen) und hydrodynamischen Kraften. Bis zu einer Vo-

lumenkonzentration ¢¢1 kann Uber den gesamten Messbereich (7 bzw. t) Newton-

sches FlieRverhalten beobachtet werden. Fur eine hohere Volumenkonzentration ¢
kommt es bei niedrigen Scherraten zu einer festkdrperahnlichen Struktur. Die Struk-
turierung der dispersen Phase fuhrt zur Ausbildung einer FlieRgrenze, deren Hohe von
den interpartikularen Wechselwirkungen und den Parametern der dispersen Phase
(Partikelform, Partikeldurchmesser, Partikelverteilung und Partikeloberflache) abhangt.
Windhab [69] stellte fur kugelformige und monodisperse Partikeln ein einfaches geo-
metrisches Modell auf, das dem von Gleichung (2.13) entspricht. Das geometrische
Modell diente zur Beschreibung des experimentell gefundenen Zusammenhangs zwi-
schen FlieRgrenze und Volumenkonzentration fur ¢:> ¢c . Damit konnte er die
Wechselwirkungskrafte zwischen idealisierten Feststoffpartikeln berechnen [69].

Aufgrund der Komplexizitat des Nicht — Newton’'schen Bereiches werden verschiedene
disperse Systeme Ublicherweise in einem Konzentrationsbereich verglichen, in dem
die Viskositatsfunktion von der Belastungsvorgabe unabhangig ist (Newton’sches
Flielverhalten im Bereich dominierender hydrodynamischer Krafte). Dieser Zustand

wird auch als ,high — shear” — Bereich bezeichnet.
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Die in Tabelle 2.3 zusammengestellten Wertepaare ¢max Und [Ninstrins] Stellen somit fur
die monodispersen Suspensionen Anpassungsparameter dar, mit der im ,high —
shear” — Bereich sowohl flr spharische als auch anisotrope Partikeln die Suspensions-
viskositat nach Gleichung (2.11) in Abhangigkeit von der Konzentration berechnet wer-

den kann.

2.1.8.Einfluss der Partikelfraktionen auf die maximale Packungsdichte ¢max

In den bisherigen Ausfuhrungen wurden die Parameter Partikelform und Packungs-
dichte in Abhangigkeit von der Konzentration fur monodisperse Suspensionen be-
rechnet.

Das folgende Bild 2.5 stellt den Einfluss bidisperser Partikelfraktionen flir spharische
Partikeln in verschiedenen Mischungsverhaltnissen und Konzentrationen auf die Sus-
pensionsviskositat dar.

Auf der Abszisse ist der Anteil des grolieren Partikels gegen die relative Viskositat auf
der Ordinate aufgetragen. Die Linien verbinden die Punkte gleicher Volumenkonzen-
tration ¢: von 0 (100 % kleine Teilchen) bis 1 (100 % grof3e Teilchen). Das Durchmes-
serverhaltnis betragt 5. Interessant ist, dass der Einfluss der Bidispersitat erst ab Kon-
zentrationen ¢; > 0,25 messbare Veranderungen in der Viskositat zeigt. Vergleicht man
diese Grenzkonzentration mit der von Bild 2.3, so ist die Grenzkonzentration gleich mit
der kritischen Konzentration ¢c. Das bedeutet, dass im Newton’schen Bereich die
PartikelgroRenverteilung von spharischen Partikeln keinen Einfluss auf die Suspen-

sionsviskositat hat.
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Bild 2.5: Einfluss der Bidispersitat auf die Suspensions-

viskositat bei unterschiedlichen Konzentrationen die speZ|f|sche Oberflache erhoht.

Die fur die bidisperse Suspension
beobachtete Viskositatserniedrigung kann nicht Uber einen reduzierten Par-
tikeldurchmesser und eine damit verbundene erhdhte spezifische Oberflache erklart
werden, da eine grolRere spezifische Oberflache eine hohere Viskositat erwarten
lassen wurde [38]. Die Ausbildung des Minimums wird in Anlehnung an Gleichung
(2.11) auf die erzielbare maximale Packungsdichte ¢max zurickgefuhrt. Die
Zwischenraume der grof3en spharischen Partikeln werden durch die kleinen Partikeln
ausgefullt, was zu einer hoheren Packungsdichte ¢max gegeniber der monodispersen
Packungsdichte fuhrt. Das Verhaltnis aus ¢t/ ¢max Wird kleiner und damit auch die
Viskositat bei gleicher Konzentration. Der Pfeil P—Q verdeutlicht die Abnahme der
Viskositat um 50 % wenn eine hochkonzentrierte monodisperse Suspension (¢: = 0,60)

in eine bimodale Suspension (50 / 50) gleicher Konzentration umgewandelt wird.
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Bild 2.6: Maximale Packungsdichte und relative Viskositat

polydisperser Kugelsuspensionen [38]
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Schmitt [38] konnte in einer
aktuellen Arbeit die Abhangigkeit
der Viskositat von der maximalen
Packungsdichte ¢max auf polydis-
perse Suspensionen erweitern. In
Bild 2.6 ist die relative Viskositat
(linke Ordinate) und die maximale
Packungsdichte Omax = Pmax,dry
(rechte Ordinate) in Abhangigkeit
vom Partikelkleinanteil &p darge-
stellt. &p ist das Verhaltnis aus der
Volumenkonzentration der fei-
neren PartikelgroRenverteilung
zur  Volumenkonzentration der
Gesamtmischung aus feineren
und gréberen Partikeln. C2 hat die
feinste, C3 die mittlere und C5 die
grobste PartikelgroRenverteilung.
Ap ist definiert als Verhaltnis der
Xs0 — Werte  (Xso,gros / Xs0,kiein) der
Ausgangsverteilungen (C2, C3,
C5), die entsprechend &p ge-
mischt wurden. Je hoher die er-
zielbare maximale Packungs-
dichte (gestrichelte Linie) einer
PartikelgroRenverteilung ist, um

so kleiner fallt bei konstant ge-

haltener Volumenkonzentration (hier: ¢= 0,35) die relative Viskositat (durchgezogene

Linie) aus. Bei dem groften Ap (drittes Diagramm von oben) wird dieser Verlauf am

deutlichsten. Aufgrund der Unterschiede der beiden gemischten Partikelgrofenvertei-

lungen (C5und C2) haben die kleinen Partikeln Platz, die Hohlrdaume der Kugel-

packung von den groRen Partikeln auszufillen. Die Folge ist eine maximale
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Packungsdichte von Uber ¢max > 0,72, die aufgrund von Gleichung (2.11) zu entsprech-

end niedrigeren Suspensionsviskositaten fuhrt.

2.1.9.Konzept der Aufteilung der dissipierten Energie unter Scherdeformation

Im folgenden wird ein Modell von Sommer [42] vorgestellt, das die gemessene Schub-
spannung in den Teil der inneren Stromungsreibung (hydrodynamische Krafte) und in
den Teil der Partikel — Partikelwechselwirkungen (Strukturkrafte) unterteilt.

In Analogie zur mechanischen Reibungskraft, bei der ein Korper durch Gleiten auf ei-
ner Oberflache Energie verliert, wird die Reibungsenergie auf die Scherstromung tber-
tragen. Bei der Scherstromung ist die Schubspannung t die Reibungsenergie pro Vo-
lumeneinheit. Das Produkt von gemessener Schubspannung t und entsprechender

Scherrate y ergibt die Summe der dissipierten Energie pro Volumeneinheit und Zeit
E,:

Eg y .2
=% — .y =1 2.14
V.o ren (2.14)

Bei hochkonzentrierten Suspensionen teilt sich die gesamte ins Medium eingebrachte

E,

Scherleistung E, in Struktur — und Viskositatsenergie (E und E,) auf:

E, =# (2.15)

Die in das FlUssigkeitsvolumen Vg /V = (1 — &) eingebrachte Viskositatsenergie fuhrt
zu der volumenspezifischen Leistungsdissipation E,

. E, E

EVﬂ=Vﬂ=V—:~(1—¢t) (2.16)
Aus der in die FlUussigkeit eingebrachten Leistung Evﬂ wird eine aquivalente Scherrate
7®abgeleitet, bei der die gleiche Energie pro Volumeneinheit und Zeit in eine Flissig-

keit mit der Viskositat ng eingebracht wird.

Ei i
TR (2.17)

Gleichung (2.15) wird mit Gleichung (2.16) und (2.17) zu Gleichung (2.18) umgeformt:

Eiss . ®2 E
=i (1-0)+ (2.18)
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Die dissipierte Energie ist in den hydrodynamischen Teil mit der zunachst noch unbe-
kannten Aquivalentscherrate 7° und in den strukturellen Teil mit der unbekannten Eg

aufgeteilt. Zur Losung der beiden Unbekannten wird eine weitere Gleichung bendtigt.
Sommer erhalt die zweite Gleichung mit Hilfe eines identischen Scherexperimentes bei

zwei verschiedenen Temperaturen T4 und Ta:

E : E )
V“=nﬂ1~v®2-(1—¢t)+% fur T4 (2.19)
E . E .
=" o (=4)+=2 fiir T (2.20)

Durch die gleichen Randbedingungen der Scherexperimente (gleiche aullere Scher-
rate y und gleiche Volumenkonzentration ¢) legt Sommer [42] fest, dass die Aquiva-
lentscherrate y® und ES gleich bleiben und somit unabhangig von der Temperatur

sind.
Durch diese Festlegung und Gleichsetzen von (2.19) und (2.20) ergibt sich

E _E

. Ma,  Ma

E.=7—7—"< 2.21
EEl 220
Mg, Ma2

Die energetische Betrachtung von Sommer [42] erméglicht die Abschatzung der Par-
tikel — Partikelwechselwirkungen Es, wenn sie die hydrodynamischen Krafte Uber-

steigt, ohne die genauen interpartikularen Mechanismen zu kennen.

2.1.10. Aquivalente Scherrate

Zur Darstellung der FlieRvorgange in einer Suspension wurde von Sommer [42] das
Konzept der aquivalenten Scherrate und spater von Gleille und Baloch [92] das Kon-

zept der schubspannungsaquivalenten, inneren Schergeschwindigkeit entwickelt.
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Beide Konzepte basieren auf der idealisierten mikroskopischen Betrachtung der Stro-

mungsvorgange, bei der die kontinuierliche Phase bei konstanter makroskopischer

\"
—

Bild 2.7: Modell der aquivalenten Scherrate

Scherrate in den Partikelzwischenrdumen eine starkere Scherung als die reine Flus-
sigkeit erfahrt. Nach Sommer [42] werden die Suspensionspartikeln zu einer mittig im
Scherspalt angeordneten Platte zusammengefasst (s. Bild 2.7). Die obere Platte wird
mit v bewegt, die untere Platte befindet sich in Ruhe. Die mittig angeordnete Platte be-

wegt sich mit v/ 2.

Daraus ergibt sich die dquivalente Scherrate 7 in Abhangigkeit von y wie folgt:

5.V

e 2 Vv s . 1

¥ ss, (s-s,) s v[1 S‘Jj (2.22)
s

Die aquivalente Scherrate 7® erhdht sich um den Faktor des verengten Scherspaltes
oberhalb und unterhalb der mit v / 2 gleitenden Platte.
Die Dicke so multipliziert mit der Scherflache A ergibt das Partikelvolumen, das im Ver-

haltnis mit dem Gesamtschervolumen (V =s - A) die Partikelvolumenkonzentration ¢t

ergibt:
)

m_ \s) _ s _ 1 1

M [ v _(s—so)_(1_so-Aj_(1_¢t) (2.23)
S-S s-A
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Die Gleichung (2.23) entspricht exakt der ersten Herleitung von Einstein [36], die dann
1911 um den Faktor 2,5 korrigiert wurde [s. Gleichung (2.6)].

T ——
y
Sq
. —

7

Bild 2.8: Modell der schubspannungsaquivalenten, inneren Scherrate

Beim Konzept von Gleitle und Baloch [92] zur Simulation von FlieRvorgangen in he-
terogenen Systemen wird die Suspension als Schichtensystem betrachtet. Die disper-
se Phase liegt als steife Platten der Anzahl n und der Dicke s in dem Fluid vor. Die

Feststoffplatten werden zu einer wandparallelen Gesamtschicht zusammengefasst
(s. Bild 2.8). Der Scherspalt ist auf die Hoéhe s —sq reduziert, so dass sich 7° ent-

sprechend Gleichung (2.22) erhoht. Dieser Faktor wird als Erhohungsfaktor B(¢t) be-
zeichnet und statt dem Quotienten mit der Volumenkonzentration wie in Glei-
chung (2.23) eingesetzt:

n= gy e =B (2.24)
Beide Gleichungen stellen den Verschiebungsfaktor der Viskositat in Abhangigkeit der
Volumenkonzentration gleichermalen dar. Beide Modelle leiten sich von der Einstein —

Gleichung ab.

2.2. Kennzeichnung eines Partikelkollektives

Zur Kennzeichnung eines Partikelkollektives wird dieses nach einem messbaren mog-
lichst eindeutigen Partikelmerkmal eingeteilt. Das Partikelmerkmal muss dabei eine
messbare physikalische Grélke (z.B. Flache, Volumen, Masse) sein. Welche physikali-
sche GroRe ausgewahlt wird, richtet sich nach dem verfahrenstechnischen Prozess

(z.B. Mischen, Ruhren, Pumpen). Zur Charakterisierung von Partikeln in Suspensionen
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sind die Partikelgréfie und die Partikelform zu erfassen, da sie Einfluss auf Strémungs-
widerstand beziehungsweise Fliellverhalten haben (s. Tabelle 2.3, S.18).

Die Methoden zur Bestimmung der PartikelgroRenverteilung (Sieb, Laserbeugungs-
spektroskopie) beschreiben den Formtyp durch eine geometrische Grofle (z.B. Qua-
drat — oder Kreisscheibenform). Daher wird in der Praxis sehr haufig der Aquivalent-
durchmesser verwendet, der sich in den meisten Fallen auf die flachen —, umfangs —
oder volumenaquivalente Kreisscheiben — bzw. Kugelform bezieht.

Zur objektiven geometrischen Beschreibung der Partikelform werden in der Literatur
Formdiagramme vorgeschlagen. Bei der Beschreibung der Partikelform eines Objektes
werden charakteristische geometrische Daten des Partikels mit den Formfaktoren
kreis — oder quadratahnlicher (zweidimensionale Abbildungen) beziehungsweise ku-

gel — oder wurfeldahnlicher Formen (dreidimensionale Abbildung) verglichen.

5
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Xy B
Xz 4 :
-
) .4 _/ \Ibﬂg\.\é\
- dsdcl/ 1ol |
1 K“"A L.
00 1 2 3 4 5 6 7
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Bild 2.9: Formdiagramm nach Walz [91]

In Bild 2.9 werden die experimentell ermittelten maximalen Langenabmessungen eines
Partikels bezogen auf die drei Achsenrichtungen eines dreidimensionalen Koordina-
tensystems (X, y, z) ins Verhaltnis zur Maximalabmessung in z — Achsenrichtung ge-
setzt. Das Verhaltnis der Langenabmessungen ergibt Formfaktoren. Abhangig von der
GroRe der Formfaktoren wird das Diagramm in die Bereiche kugelig, gedrungen sowie
flach- und langgeformte Partikeln eingeteilt.

Bei der zweidimensionalen Abbildung einer rechteckigen Faser bieten sich die geome-
trischen GrolRen Faserlange | und — breite b als messbare Objekteigenschaften an.

Das Verhaltnis aus Faserbreite zu Faserlange ergibt einen Formfaktor (Voraussetzung
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| > b). Ist der Formfaktor nahe bei 1, so ist die Faserform als quadratisch zu sehen.
Wird der Formfaktor hingegen sehr klein, so ist die Faserform stabchenformig.

Bei unregelmalligen Partikelkollektiven mussen die auftretenden Partikelformen den
Einzelpartikeln zuzuordnen sein. Die eindeutige Beschreibung durch Partikellange und
— breite ist nur bei der direkten Flachen — bzw. Umfangsmessung der Einzelpartikeln

moglich (Individualanalyse) [72].

2.3. Beschreibung der Maische als Suspension

Bei den Suspensionseigenschaften der Maische wird die disperse von der kontinuier-
lichen Phase unterschieden (s. Bild 2.10).

Die disperse Phase der Maische setzt sich aus unterschiedlich grolRen Agglomeraten
von Starkekornern (Mehlkorperbruchsticke) und Cellulosefasern (Spelzen) zusam-
men. Die PartikelgroRenverteilung dieses Partikelkollektives (Schrot) hangt von der

Zerkleinerungstechnik ab.

disperse kontinuierliche
Phase Phase
| Schrot | | Wasser |
I |
Yy
| Suspension |
Diffusion Enzymatik
- Desagglomeration - Hydrolyse
- Quellung -Lésung
-Verkleisterung

Y

| Viskositit n(Tt) |

Bild 2.10: Klassifizierung der Maische als Suspension

Die kontinuierliche Phase ist Wasser mit den darin geldsten molekularen Abbaupro-
dukten aus dem Malzungs — und Maischprozess (Zucker — und Aminosaurespektrum
und BB — Glucan, s. Kapitel 1). Die Suspensionsviskositat n andert sich in Abhangigkeit

der Prozessparameter Temperatur (T) und Zeit (t) (s. Bild 2.10).
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2.3.1.Viskositatsbeeinflussende Veranderungen der dispersen Phase

Die Ursachen fir die Viskositatsanderung der Suspension (Maische) sind das Desag-
glomerieren und Quellen von Mehlkérperbruchstiicken und Spelzen nach dem Einmai-
schen und die Verkleisterung der Starkeprimarpartikeln nach Erreichen der Verkleister-
ungstemperatur.

Die Starkeagglomerate (Mehlkorper-
bruchstlicke) bestehen aus grdliten-
teils kugel — und linsenférmigen Star-
ke — Primarpartikeln. Die linsenformi-
gen GrolRkorner (s. Bild 2.11) haben

eine Grole zwischen 20 — 30 ym und

N R S —

Bild 2.11: Seitenansicht eines GroRstarkekorns [61] machen 10 % der Gesamtanzahl der

Starkeprimarpartikeln aus. Die kugelformigen Kleinkorner haben eine GrofRe von 1 —

5 ym und machen entsprechend 90 % der Gesamtanzahl der Primarpartikeln aus [12].

tarkekorn
tgi:?llllg: "n& ‘ | Ketten von 12-16 - rand
amorphe X Glucosemolekiilen -e;tfo?a’t’a‘c‘!i:ﬁ,.
Lamellen FJ h}
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! Glucosemolekiilen - semikristalliner
Bereich
_ '(‘.: ! amorpher
o 1,6-Bindung ooiad | @ nm Bereich
1,4-Bind Ty A
o 1,4-Bindung A Starkekorn-
zentrum
a b c d

Bild 2.12: Schematische Darstellung des Starkekorns (d), des kristallinen und amorphen Bereiches (c)
und der Struktur von Amylopektin (a, b) [60]

Die Starkekorner haben einen semikristallinen Strukturaufbau. Der Hauptteil an kristal-
linen Strukturen im Starkekorn geht auf das Amylopektin zurlick. Das Amylopektin ist
ein breites Netzwerk parallel angeordneter Doppelhelices (s. Bild 2.12 (a, b, c¢)), die im
Starkekorn radial ausgerichtet sind und durch Faltung zu der charakteristischen Ring-
bildung im Starkekorn fuhren (s. Bild 2.12 (d)).
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In Bild 2.13 wird diese Ringbildung an einem aufgebrochenen Starkekorn unter dem
Rasterelektronenmikroskop  sichtbar.
Die Starke besteht zu 76 — 83 % aus
Amylopektin und zu 17 -24 % aus
Amylose [12].

Entscheidend fur die Suspensionsrheo-
logie ist die Veranderung der Starke-

korner durch das Benetzen und Durch-

Bild 2.13: Eingp6a1ckung des Amylopektins im Starke- dringen mit Wasser (Einmaischen) und
o b durch den Einfluss der anschlielRenden

Temperaturrasten.

Bei Uberschuss von Wasser, wie es bei Maische der Fall ist, vollzieht sich die Verklei-

sterung in zwei Teilen:

- Hydratation und Quellung der amorphen Regionen

- Schmelzen der kristallinen Bereiche

Weiteres Erhitzen und weitere Wasseraufnahme flihren zum Herauswaschen der
Amylose aus den Starkekdrnern und zum restlosen Schmelzen der kristallinen Be-
standteile [61]. Mit dem Schmelzen der Kristalle erfolgt eine lockere Bindung zwischen
den Helices und dem Losungsmittel (Wasser). Die geordnete Struktur wird mit dem
Schmelzprozess aufgehoben. Im Vergleich zu den wassrigen Starkesuspensionen
werden bei hoch — konzentrierten Starkegemischen mit Erreichen der Schmelz — bzw.
Verkleisterungstemperatur nur geringe Teile der kristallinen Struktur zum Schmelzen
gebracht. Der destabilisierende Effekt der Starkekristalle ist also stark vom Wasseran-
teil in der Suspension abhangig [62]. Die Schmelztemperaturen von Amylopektin und
Amylose sind unterschiedlich. Bei Amylose liegt sie zwischen 76 °C und 88 °C wah-
rend sie fur Amylopektin zwischen 60 °C und 66 °C liegt (s. Bild 1.1). Das Schmelzen
der Starkekristalle fuhrt zu einem hohen Anstieg der Viskositat. Erst mit dem
Verkleistern konnen die Starkepolymere enzymatisch hydrolysiert werden [63].

Die Spelzen als zweiter Hauptbestandteil der dispersen Fraktion liegen als zerkleinerte
Cellulosefasern vor. Je nach Zerkleinerungsgrad wird die Lange und die Breite der Fa-
sern verandert. Im Siebturm bleibt die trockene Spelzenfraktion auf einer Sieb-
maschenweite von x = 1,27 mm mit einem durchschnittlichen Ruckstandsanteil von

18 % bei Lauterbottichschrot und 11 % bei Maischefilterschrot zurlick. Die Spelzen
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werden wahrend des Maischprozesses durch Enzyme kaum verandert [12]. Weitere
charakteristische geometrische Daten liegen weder fur den trockenen noch fir den
nassen Zustand vor. Im geschalten und beschadigten Zustand erscheinen die beiden
Spelzenschalen als trapezférmige Bruchstlcke. In ihrer Funktion als aul3erste Umhal-
lung des Mehlkérpers liegen die Bauch — und Rickenspelze an dem oval geformten
bauchigen Korn an. Das ganze Gerstenkorn kann als langlicher Kegelstumpf beschrie-
ben werden. Aus dieser vereinfachten raumlichen Form lasst sich die Trapezform der
zerkleinerten Schalenteile als zweidimensionale Kegelstimpfe ableiten.

FiUr den zerkleinerten Spelz darf von einer flachen platten Form ausgegangen werden.
Die Charakterisierung des zerkleinerten Spelzes kann daher auf ein — und zweidimen-

sionale Partikelmerkmale beschrankt werden.

2.3.2.Viskositatsbeeinflussende Inhaltsstoffe in der kontinuierlichen Phase

In der kontinuierlichen Phase werden die aus den Hydrolyseprozessen der Feststoff-
bestandteile gewonnenen molekularen Strukturen gelost.
Die l6slichen Bestandteile, die die Viskositat der kontinuierlichen Phase beeinflussen,
sind:

- R — Glucane

- Starke (bzw. Zucker)

- Eiweil3stoffe (bzw. Stickstoffverbindungen)

Fransenmizellen

vernetzte Fransenmizellen

mit Eiweil} fixierte Fransenmizellen
unterléster Bereich um die Starkeagglomerate
Abbau durch Endo — 3 — Glucanasen

Abbau durch 3 — Glucan — Solubilase

~— — — N — ~—

1
2
3
4
5
6

(
(
(
(
(
(

Bild 2.14: Abbaustadien des 3 — Glucans beim Maischen [13]

Das 3 — Glucan wird in der Literatur als zentrale und mafgebliche viskositatsbeeinflus-

sende Substanz der Maische beschrieben. In Bild 2.14 ist das R — Glucan anhand ei-
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nes Modells in den einzelnen Abbausstadien skizziert. Es ist ein lineares, aperiodisch
verknupftes Polysaccharid. Das Molekdul ist flexibel und damit vollkommen streckbar
wie auch verknaulbar [99]. Aufgrund der aperiodischen Glycosid — Verknupfungen in-
nerhalb des Molekuls wird es im Modell als Fransenmizell { s. Bild 2.14, Nummer (1) }
dargestellt [13].

Das Gersten — 3 — Glucan ist in den Zellwanden ursprunglich mit Proteinen verbunden
{s. (4), Bild 2.14 }. Erst durch Losung der Esterbindung zwischen den Proteinen und
den B — Glucanen beim Malzen und Maischen {s. (3) —» (2), Bild 2.14} wird das R —
Glucan wasserloslich [12]. Nach dem enzymatischen Abbau in |6sliche Form beein-
flusst diese Substanz die Viskositat der kontinuierlichen Phase ([59], [48], [12]). Der
Abbau dieser Substanz lasst sich wahrend des Maischprozesses viskosimetrisch gut
beobachten. Der 3 — Glucangehalt steigt bei 60 °C — 65 °C sprunghaft an. Dies ist auf
eine Freisetzung von Zellwandmaterial bei der Verkleisterung der Starke zurickzufuh-
ren ([47], [48]). Bei einer Temperatur von 60 °C — 65 °C ist keine Endo — 3 — Glucana-
senaktivitat mehr nachweisbar ist. Es erfolgt die Losung hochmolekularer 3 — Glucan-
verbindungen durch die temperaturunempfindlichere “i3 — Glucan — Solubilase®, die je-
doch den Abbau von (2) zu (1) (s. Bild 2.14) nicht weiterfuhrt. Eiselt [94] definiert die
hochmolekularen 3 — Glucanverbindungen als Assoziate, die sich durch besonders ho-
he Viskositaten auszeichnen.

Der Effekt der sprunghaften Zunahme von 3 — Glucanen zwischen 60 °C — 65 °C ist in
der Literatur ausreichend bestatigt. Die Ursache fur die 3 — Glucanerhdhung hingegen
beruht auf Annahmen. Die R — Glucan —Solubilase ist bisher nicht erforscht und die
Annahme, dass es sich um eine Esterase handelt, ist rein hypothetisch.

Neben dem Einfluss der einzelnen R — Glucanassoziate wird der Einfluss durch Struk-
turanderungen in Form von Vernetzungen einzelner Assoziate unterschiedlicher Mole-
kulgroRe auf die Viskositat in der Literatur kontrovers diskutiert. Die vernetzten 3 —
Glucanassoziate werden 3 — Glucangele genannt und sollen aufgrund von Scherkraf-
ten entstehen [65]. Bei Temperaturen T > 60 °C werden die Gele in die Solform Uber-
fuhrt, wodurch sie fur den Heil3bereich keinen Einfluss haben [89].

Leedham u. a. [93] behaupteten, dass durch eine Scherbelastung der Maische hdhere
3 — Glucankonzentrationen in der Wrze vorliegen. Schwill — Miedaner [23] konnte bei
unterschiedlichen Belastungsarten (Rohr —und Ruhrstromung, Dispergierung) keine
Viskositatsanderung und keinen Anstieg der [ — Glucane in der filtrierten Maische fest-

stellen. Als Grund wird der sehr hohe Schubspannungsbereich fur molekulare Veran-
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derungen (t ~ 5-10° — 5.10"° Pa) angefiihrt, der von den wesentlich niedrigeren Schub-
spannungen im Brauprozess von t~ 20— 1500 Pa nicht erreicht wird. Drost [64]
konnte mit seinen Ergebnissen fir unterschiedliche Belastungsarten auf die Struktur
vom [ — Glucan im fertigen Bier die Resultate von Miedaner bestatigen. Die fir die
Strukturanderungen relevante Grenzviskositat [entspricht Staudinger — Index] zeigte
bei allen von Drost durchgefuhrten Stromungsexperimenten keine messbaren Veran-
derungen. Eiselt [94] stellte die Hypothese auf, dass die bei der Verkleisterung freige-
setzten R — Glucan — Assoziate unter Scherkrafteinwirkung bei hoher Temperatur in
einem aktivierten (d.h. gestreckten) Zustand vorliegen, in dem sie Verbindungen unter-
einander knupfen kdnnen und die neu entstandenen Strukturen durch schnelles Ab-
kuhlen fixiert werden. Kulicke u. a. [95] stellten in konzentrierten 3 — Glucansuspen-
sionen (isoliert aus der Gerste) fest, dass die Gelbildung erst mehrere Stunden nach
der Scherbeanspruchung rheologisch messbar ist. Eine spontane Gelbildung direkt
nach der Scherbeanspruchung ist nach Kulicke auszuschlieen. Bisher geht aus der
Literatur nicht eindeutig hervor, ob durch Scherkrafte die B — Glucankonzentration
steigt, die I3 — Glucanverbindungen sich strukturell andern oder beide Einflisse einen
Einfluss auf die Viskositat haben.

Bei den Eiweil3stoffen sind die Gelproteine zu nennen, die einen Einfluss auf die Vis-
kositat der Maische haben. Unter Sauerstoffeinfluss bilden die schwefelhaltigen Ami-
nosauren Disulfidbriicken aus, die zu einer MolekulvergroRerung fihren. Starkekoérner,
R — Glucane und Pentosane, die mit Proteinen verbunden sind nehmen an der Bildung
von Komplexen teil. Durch die Komplexbildung kommt es zur Teigbildung [12].

Um die biochemisch — physikalischen Vorgange wahrend des Maischens zu messen
und auf das FlieRverhalten zu beziehen, mussen der Feststoffanteil und die Losungs-
prozesse im Flussiganteil getrennt voneinander in Abhangigkeit von der Zeit und Tem-

peratur gemessen werden.

2.3.3.Experimentelle Ermittlung der Maischeviskositat

Bei den Messgeraten zur absoluten Bestimmung des Flie3verhaltens flieRfahiger
Systeme wird eine rheometrische Stromung realisiert (stationare parallele Schichten-
stromung). Die gebrauchlichsten Geratetypen sind das Kapillar —und Rotations-
rheometer. Die gangigsten Typen sind das konzentrische Zylinder —, Kegel — Platte —

und das Platte —Platte — Rheometer.
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Bisherige Versuche der rheologischen Charakterisierung der Maische muissen hin-
sichtlich Zeit, Temperatur, Partikeleigenschaften, Scherraten und Partikelvolumenkon-
zentration unterschieden werden. Fur die Untersuchung an Suspensionen ist es erfor-
derlich, dass die Abmessungen der Schergeometrie um den Faktor 10 grél3er sind als
die grofRten in der Suspension befindlichen Teilchen [69]. In der Literatur werden Fliel3-
kurven fiir Feinschrotmaischen diskutiert, deren Partikeln einen mittleren Aquivalent-
durchmesser zwischen 10 —200 ym haben. Unter Einhaltung der geometrischen
Randbedingungen in einem konzentrischen Zylinder — Rheometer zeigte Hagen [53]
die Problematik der Messgenauigkeit aufgrund der Sedimentation der Starkekérner vor
der Verkleisterung . Die Suspensionen hatten bei Volumenkonzentrationen zwischen

10 und 20 % im Bereich dominierender hydrodynamischer Krafte (300 s™ < 7 <800 s”

'Y Newton sches FlieRverhalten. Lotz [1] und Resch [5] verwendeten das koaxiale Zy-
linder — Rheometer fir die Bestimmung der FlielReigenschaften von Feinschrotmai-
schen (sog. Pulverschrotmaischen) nach Abschluss des Maischprozesses und stellten
eine Gleichung fiir die Maischeviskositét (1000 s < 7 <6000 s™') in Abhangigkeit von

der Feststoffmassenkonzentration auf. Schneider [7] untersuchte unterschiedlich auf-
konzentrierte Feinschrotmaischen nach Abschluss des Maischprozesses mit dem
Platte — Platte — Rheometer. Bei Volumenkonzentrationen groRer 50 % konnte er ein
ausgepragtes strukturviskoses Verhalten der breiigen Suspensionen im Bereich domi-

nierender Strukturkrafte (1-10 ?s™ < y <1102 s™) nachweisen.

Bisher wird die Viskositat der Wirze bei 20 °C bestimmt und anschlie3end auf die Pro-
zesstemperatur mit empirischen Annaherungsfunktionen hochgerechnet. Die im Brau-
bereich am haufigsten angewendete Naherungsfunktion nq =f (T) ist die von Assel-
meyer, Issig und Hohn [73]. Asselmeyer u. a. legten Ausgleichskurven durch die ex-
perimentell ermittelten Viskositaten von Vorder — und Ausschlagwurzen bei Tempera-
turen zwischen 1 °C - 80 °C. Er leitete auf der Basis dieser Kurvenschar folgende ma-

thematische Funktion ab:

(93\( , ( (n 2)) _ ( (TH\\“
In| — | arsinh| In| —  -arsinh| In| —
’ 1} L g}) L g)U+arsinh(ln{n 1“

0,) ng)) (2.25)
In{e—d

sinh

nfl:=mge
Nach der Gleichung (2.25) mussen fur zwei Temperaturen (61 und 6,) die entsprechen-

den Viskositaten (n1 und n32) der untersuchten Wirze experimentell ermittelt werden,
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um fir eine beliebige Temperatur 63 die Viskositdt ng zu berechnen (mit ng =
0,000137 mPas).

Nach dem bisherigen Stand in der Literatur sind rheologische Untersuchtungen von
Feinschrotmaischen mit konventionellen Rheometern im ,high — shear” — Bereich mo-
glich.

Fur Grobschrote mit grol3en Partikeln wurden rheologische Bestimmung mit Torsions —
oder Rotationskdrpern im unendlich grolem Spalt durchgefihrt. Einen Versuch zur In-
line — Viskositatsmessung innerhalb des Maischprozesses fur Grob — und Feinschrot-
maischen stellt die Schwingungsrheometrie mit dem Physica — Rheoswing RSD 1-1
(Fa. Paar Physica, Stuttgart) dar. In einer Reihe von Veréffentlichungen wurde der Tor-
sionsschwinger als geeignetes Messverfahren flr die Erfassung der Suspensionsvis-
kositat in der Maische vorgestellt ([74], [76], [75], [77]). Dabei wird ein Torsions-
schwingungskopf direkt in die Suspension eingetaucht. Die Schwingungsdampfung ei-
ner tordierenden Messsonde wird gemessen. Die Dampfung der Torsionsschwingung
wird auf die Viskositat der Suspension bezogen [77]. Eigene Untersuchungen des
Messsystems sowohl im Labor — als auch im Technikumsmassstab lieRen jedoch kei-
ne Rulckschlisse auf die Suspensionsviskositat zu. Die Messwerte lielken sich nicht
eindeutig der Suspensions — oder Tragerflissigkeitsviskositat zuordnen [79].

Eine weitere Moglichkeit zur Bestimmung der rheologischen Eigenschaften von Grob-
schrot — Maischen ist das Rohrrheometer. Dabei wird der Druckabfall einer Rohrstro-
mung auf einer geraden waagerechten Rohrstrecke gemessen, der Rohrreibungsbei-
wert berechnet und in Abhangigkeit von der Re — Zahl beziehungsweise der Viskositat
dargestellt. Eigene Versuche im Technikumsmalistab zeigten, dass keine signifikante
Unterscheidung des Druckverlustes in einer Rohrstromung einer im Kreislauf gepump-
ten Maische maoglich ist (s. Bild 2.15, S. 39). Der mit Erreichen der 62° C —Rast abge-
nommene Druckverlust ist nicht signifikant.

Druckverlustmessungen mit konditioniertem Nassschrot in einer waagerechten Rohr-
stromung im Betriebsmalistab wurden mit dem Ansatz von Ostwald — de Waele (Flief3-
index, Konsistenzfaktor) modelliert [52]. Fur Einfachmessungen wurden Maischevisko-
sitaten von Lauterbottichschrot zwischen 0,058 und 0,116 Pas in einem Schergefalle

zwischen 10 und 10000 s™' gemessen.
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Bild 2.15: Spezifischer Druckverlust Aps,e,. in €inem waagerechten hydraulisch glattem Rohr wahrend
des Maischprozesses fiir Feinschrot (normal gelost)

Aufgrund der heterogenen Feststoffzusammensetzung von Grobschrotmaischen sind
Ruhrreaktoren entwickelt worden, die die Veranderung des Drehmoments am Ruhror-
gan in Bezug zu den Losungsvorgangen der geruhrten Maischesuspension setzen.
Die Messmethode stammt aus der Starkeindustrie (Papier —, Textil —und Klebstoff-
industrie). Dabei handelt es sich um den Brabender — Viskographen und das Haake —
Rotovisko — Gerat. Die Viskositat wird in Form eines gerateeigenen relativen Mal3sys-
tems ausgedrickt (Brabender — Einheiten bzw. Rotovisko — Einheiten) [3]. Yoshida
und Yamada [54] waren 1970 die ersten, die mit dem Brabender — Viskographen im
Brauereibereich arbeiteten. lhre Versuche zeigten, dass der qualitative Drehmoments-
verlauf in einem RUhrreaktor eine summarische Gréfle fir den Lésungsgrad und die
Enzymaktivitat des Malzes darstellt. Sie hatten eine einfache und schnelle Methode
gefunden, die angelieferte Malzqualitat in der Brauerei im Vergleich zu den bisherigen
Methoden (z.B.: Extraktdifferenz, Viskositat der Kongresswirze und Hartongindex) zu
bestimmen. Bei der Beurteilung von Ziichtungserfolgen neuer Gerstensorten mit einem
hohen Malzungspotential stellte sich der Viskograph als ungeeignet heraus [2]. Hinge-
gen wurde die Eignung bei der Beurteilung der Auswirkungen von Zusatzstoffen (z.B.
Rohfrucht) und Enzymen auf die Malz — und damit Maischequalitat bestatigt [80].

Alle Arbeiten haben gemeinsam, dass der Verkleisterungspeak durch die Zunahme

des Drehmomentes erfasst wird. Der qualitative Verlauf des Verkleisterungspeaks und
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damit die Erhdhung der Viskositat wird in der angegebenen Literatur eingehend tech-
nologisch diskutiert.

Nach dem bisherigen Stand sind rheologische Untersuchungen fur Grobschrotmai-
schen mit konventionellen Rheometern nicht mdglich. Daher wird Uber die Leistungs-
kennzahl in Ruhrstromungen oder den Rohrreibungsbeiwert in Rohrstromungen der
Zusammenhang zu den Stromungsbedingungen in Form der Re — Zahl bestimmt. Uber
die Reynoldszahl kann auf die Viskositat geschlossen werden, wie im folgenden Kapi-
tel 2.3.4 erlautert wird.

2.3.4.Prinzip des rheometrischen Riihrens
Rieger und Novak [56] fanden eine Methode, die der Ruhrer — Leistung direkt eine re-
prasentative Viskositat ns zuordnet. Das Rieger — Novak — Verfahren entspricht in den

ersten beiden Verfahrensschritten dem Metzner — Otto — Verfahren [57].

Ne = Pl(p-n’- d) Dabei wird im ersten Schritt bei verschie-

@ denen RuUhrerdrehzahlen n das Drehmo-

(LF Leistungscharakteristik 1 ment M; gemessen und die Ruhrerleistung P
N berechnet:

P=2n-M,-n. (2.26)

Die Messungen werden mit Original — Fluid

im Original — Rihrwerk durchgefihrt. Aus

der berechneten Ruhrerleistung wird die di-

[
Re;  Rey Re Re = mensionslose Leistungskennzahl Ne be-

ne=p-n-dRe rechnet (Newton — Zahl):
5 " 5

P
Ne=—s 47 (2.27)
@1 »Riihrwerks- p-N"-0y
5] 1 Viskositdtskurve« Im zweiten Schritt wird eine Re — Zahl aus

der newtonschen Leistungscharakteristik

Ne = f (Re) des Ruhrwerks abgelesen, die

mit der berechneten Ne — Zahl korrespon-
diert (s. Bild 2.16).

|
¥ ) 3 =

Bild 2.16: Rieger — Novak — Methode [58]
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:n.p.d22
Ns

Re (2.28)

Aus der Re — Zahl wird die entsprechende Viskositat ns berechnet (s. Bild 2.16).

_n-p-d22
T]S Re

Hugelshofer [55] charakterisierte Uber dieses Verfahren Suspensions — Emulsions-

(2.29)

mischungen rheologisch bei Leistungsmessungen eines Wendelrihrers. Bei stabilen
Mischungen (konstante Suspensionsviskositat) konnte er aus dem Drehmoment und
der Drehzahl Viskositaten nach dem Rieger — Novak — Verfahren errechnen, die mit
den Viskositaten eines Rotationsviskosimeters gut Ubereinstimmten.

Banke [85] liel3 sich dieses Verfahren zur rheologischen Untersuchung grobdisperser

Suspensionen patentieren.

2.4. Klassische Beschreibung der Turbulenz
Um die Beanspruchung von Partikeln in turbulenter Stromung von Suspensionen zu
erforschen, ist die freie Turbulenz entscheidend. Die freie Turbulenz entsteht in Frei-
strahlen, im Rdhrerstrom und in Nachlaufstromungen hinter Blenden, Lochplatten und
Umlenkblechen. Die der Hauptstromung entzogene kinetische und / oder Druckenergie
wird vollstandig in die kinetische Energie der Zusatzwirbelbewegung umgewandelt und
dissipiert in Warme.
Die Turbulenz kann als die Uberlagerung einer Grundstromung mit einer groRen Zahl
von Turbulenzelementen unterschiedlicher Abmessungen und Intensitat betrachtet
werden, die eine stochastische Zusatzgeschwindigkeit ue zur Grundstromung erzeu-
gen.
Eine turbulente Stromung wird charakterisiert

= durch die Schwankungsgeschwindigkeit ue

= den Turbulenzgrad

» den Makromalistab A

= die ortliche Dissipation ¢

= dem Kolmogorov'schen Langenmalstab Ak
Aufgrund der unterschiedlich grofden Strukturen der Turbulenz unterscheidet man Ma-
kro — und Mikroturbulenz. Fur die Beanspruchung der Partikeln in turbulenter Stro-

mung von Suspensionen ist die Mikroturbulenz von entscheidender Bedeutung [15].
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In der Praxis hat es sich als zweckmallig erwiesen, Wirbelgréien und deren kinetische
Energie als Energiespektrum E(k) abhangig von der Wellenzahl k als reziproken Wert
der Wellenlange A darzustellen [81].

Zur Bestimmung der Wellenzahl wird der zeitliche Verlauf der ortlichen Geschwindig-
keit durch eine Fourier — Analyse in ein Spektrum sinusahnlicher Verlaufe mit den Fre-
quenzen f4...f, aufgespalten. Wird angenommen, dass die Wirbel schlupffrei mit der
Stromung mitgenommen werden, so entspricht der Frequenz f eine Wellenlange eines
Turbulenzelementes.

%= “79 - 27" (2.30)
Bei der Mikroturbulenz unterscheidet man zwei Bereiche des Energiespektrums E(k):
den Tragheitsbereich und den Dissipationsbereich. Die kinetische Energie der turbu-
lenten Schwankungsgeschwindigkeit wird an immer kleinere Wirbel tGbertragen (Trag-
heitskrafte) bis der kleinste stabile laminar flieRende Wirbel erreicht wird (Reibungs-
krafte). Als Mal fur die kleinste Wellenlange Ak dient die von Kolmogorov aus dimen-

sionsanalytischen Betrachtungen heraus formulierte Beziehung:

1

3\a
A :(V_] (2.31)
€
mit
P
€ :p'—V (2.32)

Mit der kleinsten Wellenlange Lk erfolgt die Unterteilung in die beiden Bereiche

1.Tragheitsbereich: (20Ak < Ar < 0,1A)

2 5

E(k)=A; €3 k3 (2.33)

mit der dazugehdrigen Schwankungsgeschwindigkeit ue:

2
u?=19-(e-Ar)s (2.34)
Dabei ist A das Makromal3, das dem groldten Turbulenzballen entspricht. Im Falle der
Ruhrstromung wird in der Literatur vorgeschlagen, das Makromal} gleich dem Ruhrer-

durchmesser d, zu setzen [81].

2. Dissipationsbereich (Ar < 6k)
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E(K)=¢”-v* -k~ (2.35)

mit der dazugehdrigen Schwankungsgeschwindigkeit ue:

u,2 =00676-Ar* - < (2.36)
A%

Ar ist die Distanz zwischen zwei unterschiedlich hohen lokalen Turbulenzgeschwindig-
keiten u(r) und u (r + Ar) im Geschwindigkeitsfeld der Wirbel, aus deren Differenz sich
die turbulente Schwankungsgeschwindigkeit ue ergibt. Die ortliche Dissipation ¢ und
die kinematische Viskositat v bestimmen somit die Intensitat und die Struktur der Mi-
kroturbulenz.

Entscheidend fur die Beanspruchung der Partikeln ist das Verhaltnis Ar / Ax. Aufgrund
der Struktur der Mikroturbulenz kann fur eine Partikelgrof3e dr die mechanische Bean-
spruchung in der turbulenten Stromung durch Gleichsetzen von Ar und dr abgeschatzt
werden [17].

Wenn das Partikeln wesentlich groRer ist als die kleinsten Wirbel (200 < Ar < 0,1A),
so ergibt sich die Belastung der Teilchen aus der Schwankungsgeschwindigkeit an der
Partikeloberflache und den damit verbundenen schwankenden Druckverteilungen. Ist
das Partikel hingegen wesentlich kleiner als der kleinste Wirbel (Ar < 6Lk), dann wird
die Geschwindigkeitsverteilung im Wirbel durch das Partikel nicht gestort. Der Wirbel
ist ein rotierender, zylindrischer Fluidbereich [82].

Durch die turbulente Schwankungsgeschwindigkeit erfahren die Partikeln eine dynami-

sche Beanspruchung, die sich bei turbulent flieRenden Wirbeln nach
txp-u,’ (2.37)

e

und bei laminar flieBRenden Wirbeln nach

2
<K 'd\/“e (2.38)
F

ergibt [15].

T

2.4.1.Beanspruchung von Partikeln im Turbulenzfeld beim Riihren

Im Bereich der Chemieverfahrenstechnik gibt es Veroffentlichungen, die den Zusam-
menhang zwischen der Zerstorungskinetik (Abnahme von df) und dem Rduhrerlei-
stungseintrag experimentell ermitteln. Biedermann und Henzler [15] zeigten in scale —
up — Versuchen, dass der volumenbezogene Leistungseintrag die entscheidende

Grolie fur die Partikelbeanspruchung ist und nicht wie bisher angenommen die Rihrer-
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umfangsgeschwindigkeit. Sie zeigten, dass Rihrer mit grof3er relativer Blatthéhe und
groRem d,/ d¢ die geringste Scherung verursachen, da bei kleinen axialférdernden
Ruhrern der grofdte Teil der Gesamtenergie dissipiert wird. Shamlou u.a. [17] bestati-
gen die Abhangigkeit der Zerstorungskinetik vom volumenbezogenen Leistungseintrag
anhand von verschieden beanspruchten Kalksteinagglomeraten in vollturbulenter Stro-
mung. Zusatzlich konnten sie durch Vergleich eines Ruhrers mit einem Vibrationsmixer
feststellen, dass die Zerstorungskinetik unabhangig von der eingesetzten stromungsin-
duzierenden Quelle ist.

Bals und Hinrichs [16] priften im Bereich der Lebensmitteltechnologie zwei Berech-
nungsansatze hinsichtlich ihrer Eignung flr die Auslegung eines schonenden Ruhrvor-
gangs von Rahm (Fett— Wassersuspension). Es werden experimentell ermittelte
Scherraten in einem Rotationsrheometer zugrundegelegt, die bei Einhaltung ent-
sprechender Zeiten zu einem Uberproportionalen Anstieg der Viskositat fuhren. Der
steile Anstieg bei Uberschreitung der jeweiligen Scherzeit ist auf die irreversible Scha-

digung der Fettkigelchen zurtckzufuhren. Diese kritische Scherrate . wird in Ab-

hangigkeit von der Rlhrerdrehzahl n formuliert und zum einen in Abhangigkeit von
d2 / dy (Gleichung (2.39)) und zum anderen in Abhangigkeit d, /s (Gleichung (2.40))

formuliert.

2:nm d—2
. dq
Te = 2 (2.39)
HE
d4
. n'TC'd2
fo=""5 (2.40)

Die experimentelle Uberpriifung beider Ansatze im RUhrreaktor zeigte, dass die be-
rechneten Drehzahlen zu hoch sind. Das heif3t, die irreversible Schadigung im Ruhr-
reaktor stellt sich bereits bei niedrigeren Drehzahlen im Vergleich zu den Drehzahlen,
die mit dem rheometrischen Scherraten berechnet wurden.

Denk u.a. [98] konnten fur die Reduzierung der HeilRwirzebelastung im Brauprozess
eine kritische Stromungsgeschwindigkeit fur die Rohrstromung festlegen. Durch glo-
bale Betrachtung zahlreicher Whirlpools im Betriebsmalistab ergab sich eine maximale

Whirlpool — Eintrittsgeschwindigkeit von 3,5 m / s, bis zu der die Inhaltsstoffe der Heil3-
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wurze zwischen 90 °C und 100 °C nicht zerstért und die Denaturierung des Proteinver-
bindungen nicht gestort wurden. Basierend auf dieser maximalen Rohrstromungsge-
schwindigkeit ergibt sich eine maximale Schubspannung von 50 Pa. Fir Anlagenteile
(Rohrkrimmer, T —Stlicke) konnten die zulassigen Stromungsgeschwindigkeiten bezo-

gen auf die maximale Schubspannung numerisch ermittelt werden.

2.4.2.Beanspruchung vom Spelz bei Scherkraften

Wie bereits in Kapitel 1.3 erwahnt, wird der Einfluss von Scherkraften beziehungswei-
se Schubspannungen in der Brauwissenschaft kontrovers diskutiert. In vollturbulenten
Ruhr —, Rohr — und Pumpenstromungen soll es neben der Beeinflussung der gelosten
Bestandteile (s. Kapitel 2.3.2) auch zum Abrieb von nichtléslichen Bestandteilen kom-
men ([32], [31]). Bisher gibt es keine Angaben uber kritische Scherraten oder Schub-
spannungen fiir Maischen, bei deren Uberschreitung es zu strukturellen Verander-
ungen in der I6slichen oder nicht — I6slichen Fraktion kommt.

Palmowski [83] hat bei Zerkleinerungsversuchen von organischen Feststoffen die
Scherfestigkeit unter anderem von Heu gemessen. Dabei wurde die gemessene maxi-
male Kraft auf die urspringlich zu scherende Querschnittsflache bezogen (s. Tabelle
2.4).

Tabelle 2.4: Scherfestigkeit verschiedener organischer Materialien (mit Vertrauensbereich fur 95 %
Wahrscheinlichkeit) [83]

Material Scherfestigkeit [N / mm?]
Reis 8,36 + 1,74
Heu (lufttrocken) 3,19+0,55
12 h gewassertes Heu 8,9 [84]
Kartoffeln 0,35+ 0,04
Apfeln 0,12 + 0,01

Wenn man davon ausgeht, dass Heu Uberwiegend aus Cellulose besteht, konnte in er-
ster Ndherung die gemessene Schubspannung von 3,2 -10° Pa auch ein Grenzwert fiir
den Spelz darstellen. Die Grékenordnung der Schubspannung fir die Schadigung der
Cellulosestruktur wird durch die Schubspannungen in der turbulenten Stromung im
Brauprozess (20 — 1500 Pa) nie erreicht. Interessant ist, dass das gewasserte Heu an

Elastizitdat zunimmt und einen fast dreifach so hohen Grenzwert annimmt. Diese Tat-
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sache deckt sich mit den empirischen Erfahrungen aus der Brauerei. Durch die Be-
feuchtung der ganzen Gerstenkorner vor der Vermahlung (s. Kapitel 1.2) wird die
Schadigung der Spelzen wahren des Mahlvorganges minimiert.

Eine Schadigung der Spelzen durch Schubspannungen in turbulenter Strémung im

Brauprozess kann nach den Angaben aus der Literatur ausgeschlossen werden.
3. Material und Methoden

3.1. Rohstoffe fur die Maischversuche

Fiar die Maischen wurden Malze unterschiedlicher Qualitat verwendet. Die differieren-
de Malzldésung bezieht sich auf die Zuganglichkeit des Starkekornes. Je schlechter das
Malz gelOst ist, desto unbeschadeter die Zellwand der starkekorntragenden Zellen, de-
sto hoher der R — Glucangehalt und desto hoher die Viskositat. Aufgrund der geringen
Mengen an schlecht geldstem Malz, die extra hergestellt wurden, musste Uber die Ver-
suchszeit mit drei verschiedenen Chargen gearbeitet werden. Die Analysen im einzel-

nen konnen der Tabelle 3.1 entnommen werden.

Tabelle 3.1: Analysen der verwendeten Malze

Pilsener Malz
schlecht gelést  schlecht gelést  schlecht geldst

Analyse Einheit Handelsmalz Charge 1 Charge 2 Charge 3
Wassergehalt % 4.4 52 4,7 4,9
Extrakt wfr. % 82,6 81,9 81,3 80,8
Extraktdifferenz % 1,3 50 3,7 2,8
,f/lrﬁg:gi‘;:er % 84,4 61,1 68,2 64,5
Teilglasig % 14 37,1 30,4 33,3
Ganzglasig % 1,6 1,8 1,4 2,2
Verzuckerung min. 10-15 <10 <10 <10
Farbe EBC 3,1 24 2,5 21
Eiweild wfr. % 10,4 10 10 9,4
Léslicher N mg/100g 694 596 602 664

MTrS
ELG % 41,8 37,2 37,8 44,2
Viskositat mPas 1,53 1,769 1,555 2,061

(bez. auf 8,6 %)
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3.2. Zerkleinerung vom Malz
Feinschrot und Grobschrot

Die Gerstenmalze wurden mit einer Miag — Muhle in Grob — (Walzenabstand 0,8 mm)
und Feinschrot (Walzenabstand 0,2 mm) vermahlen [68]. Die PartikelgroRenverteil-
ungen sind dem Bild 3.17 zu entnehmen. Hierbei ist darauf hinzuweisen, dass die x —
Achse die Maschenweite der verwendeten Siebe vom Siebturm nach MEBAK [68]
darstellt und das Lauterbottichschrot als Vergleich aus Narzif3 [12] entnommen ist. Auf
der Ordinate sind die aufsummierten Ruckstande bezogen auf die jeweiligen Maschen-

weiten in Prozent angegeben.

100

80- F

K4 L
r'¢ 1

20 // A Feinschrot
| /%///El' @ Grobschrot

—=— Lauterbottichschrot

Massensummenverteilung Q3(x) [%]

0 T T T T f T I T l T
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 1.2 1.4
Maschenweite [mm)]

Bild 3.17: Partikelgrofenverteilung vom geschroteten Handelsmalz (fein, grob)

3.3. Maischprogramme

Der Einfluss der Abbauvorgange auf die Maischeviskositat in Abhangigkeit von Zeit
und Temperatur wurde mit Infusionsmaischen und isothermen Maischen verfolgt. Die
Temperaturen, Haltezeiten und Aufheizraten fur Grobschrot sind der nachfolgenden

Tabelle 3.2 zu entnehmen.
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Tabelle 3.2: Maischprogramm fiir Grob- und Feinschrotmaischen

R Lo Gradient o
normal gel6stes Schrot Zeit [min.] °C / min ] Temperatur [°C]
Prozess Enzymatik Infusion Isotherm Infusion Infusion Isotherm

Einmaischen Proteolyse / 14 14 ; 40  |50/62/72/78
Cytolyse
Aufheizen 10 1
Proteolyse /
Temperaturrast | Cytolyse 30 30 - 50
Aufheizen 12 1
Temperaturrast || Amylolyse 30 30 - 62
Aufheizen 10 1
Temperaturrast 1| Verlzjl:]gker- 10 30 - 72
Aufheizen 10 1
Abmaischen keine 8 30 - 78

Die Einmaischzeit betragt sowohl bei Isotherm — als auch bei Infusionsmaischen
14 Minuten. Die isotherme Maische wird konstant auf einer Rast— Temperatur (
s. Tabelle 3.2 Temperaturrasten | — lll und Abmaischtemperatur) 60 Minuten gehalten.
Dadurch kdnnen enzymatische Hydrolyseprozesse gezielt gesteuert und auf ihren Vis-
kositatseinfluss untersucht werden. Durch Uberschreitung der Temperaturoptima
nimmt die Aktivitat der Enzymgruppen rapide ab (s. Bild 1.1), die Polymere bleiben er-
halten und der Einfluss der Polymere auf die Viskositat der kontinuierlichen Phase
kann gemessen werden. Die Infusionsmaischen beginnen bei 40 °C und werden mit
1 °C / min. auf die enzymatisch relevanten Rast — Temperaturen (Zytolyse, Proteolyse
und Amylolyse) stufenweise aufgeheizt. Das Maischprogramm fur Feinschrot ist

Anhang 11.2 zu entnehmen.
3.4. Entwicklung der Versuchsanlage fur die Viskositatsmessung

3.4.1.Aufbau der Versuchsanlage

In der Literatur wird der Ruhrreaktor im Labormalstab bei der Erfassung von rheologi-
schen Veranderungen nach Zugabe und Losung von grobdispersen Partikeln als ge-
eignet beschrieben (s. Kapitel 2.3.4). Es erschien daher sinnvoll, eine entsprechend
modifizierte Anlage flr die mechanischen und biochemischen Veranderungen im
Maischprozess zu konstruieren.

In Zusammenarbeit mit der Fa. IKA wurde ein Laborreaktor (LR 2001) konstruiert, der
folgende Kriterien erfullt [67]:

- Erfassung der viskositatsbeeinflussenden Veranderungen in der Maische
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- schnelle und genaue Drehmoment — und Drehzahlerfassung

- reibungsfreies Ruhren durch freihangende Ruhrwelle ohne Unwucht

- Messbereich zwischen 10 — 400 mPas
- reproduzierbare Messungen

- Aufheizrate von 1 °C / min.

- gleichmaRiger Leistungseintrag in das Ruhrmedium fur ausreichende Suspendierung

- ausreichender Abstand zwischen Riihrer und Behalterwand

Der modifizierte IKA — Laborreaktor besteht aus den Komponenten Teleskopstativ,

Ruhrwerkstrager, Behalterspannvorrichtung und einem zentrisch angeordneten frei-

hangenden Ankerrihrer am Ruhrwerksantrieb (s. Bild 3.18). Rihrwerksantrieb mit

Ruhrwelle und Ankerruhrer sind in einem Spannring fixiert.

Der Spannring ist in Rotationsrichtung frei beweglich und kann das von der rotierenden

Tolaskop-Stativ AbschluBscheibe
Riihrwerksantrieh

Rihrwerks-
tréger

Behélter
spann-
zangen

Hand- T s °
Kurbel i pann-
bagel

Klemmhebe!

Scheibe

[T T T T T TT U] TITCT

Reaktorgefd
Klemrmring

[T T T T T T T 111

Geréteful

—‘\1

Bild 3.18: Laborreaktor LR 2001, Fa. IKA

Welle Ubertragene Drehmoment (actio)
auf eine Kraftmessdose weiterleiten (re-
actio). Die Reibungsverluste sind durch
die speziell konstruierte frei hangende
Ruhrwelle minimal, so dass das ins Ruhr-
medium eingebrachte Drehmoment ver-
lustfrei gemessen werden kann. Die Dreh-
momentsmessung (IKA — Viskoklick) zu-
sammen mit dem eingespanntem Ruhr-
werksantrieb und der Ruhrwelle sind am
Ruhrwerkstrager befestigt. Der Ruhr-
werkstrager ist mit dem Teleskopstativ
verbunden. Der Ruhrwerkstrager schlief3t
mit dem Deckel und den Behalterspann-
zangen ab. Beim Einspannen des Re-
aktorgefaRes mit den Behalterspann-
zangen wird das Gefall unter dem Deckel
zentriert und mit drei Spannspannzangen
fest angezogen. Durch die Fixierung des

Behalters konnen die geometrischen

Randbedingungen konstant gehalten werden (s. Anhang Bild 11.3). Die einzelnen
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technischen Daten der Anlagen — Komponenten sowie eine Abbildung der Anlage sind

dem Anhang 11.1 zu entnehmen.

3.4.2.Konstruktion des Probennehmers zur Viskositatsmessung der kontinuier-
lichen Phase

Fur die getrennte energetische Betrachtung des volumenspezifischen Leistungseintra-
ges in der Suspension nach Sommer (s. 2.1.9) und die Erfassung der viskositatsbeein-
flussenden gelosten Stoffe muss die Viskositat der kontinuierlichen Phase in Ab-
hangigkeit von Zeit und Temperatur wahrend des Maischprozesses getrennt gemes-
sen werden. Das Ziel war, eine Probennahme (Filtration) und direkte Messung der
Wirzeviskositat in der Maische bei der jeweiligen Rasttemperatur in Abhangigkeit von

der Zeit zu realisieren. Folgende Kriterien mussten erflllt werden:

- schnelle Bereitstellung der filtrierten Probe in ausreichender Menge
- definierte Trennung der kontinuierlichen von der dispersen Phase

- direkte Messung der Viskositat bei der jeweiligen Prozesstemperatur mit einem tem-
perierbaren Viskosimeter

Bei der Wahl der Probennahme zur Messung der Viskositat der Tragerflissigkeit hat

sich die statische Druckfiltration als geeignet herausgestellt.

Die Druckfiltration erfolgt Uber ein in die Maische eingetauchtes Rohr, tiber dessen Off-
nung die Maische in das Rohrinnere ge-

Kolben mit Gewinde langt (s. Bild 3.19). Nach Verschliel3en die-

ser Offnung wird ein Kolben mit Gewinde in

it das Rohr eingeschraubt. Der Kolben
ye [ ] R schlief3t dicht mit dem Rohrinnern Uber eine
: % O — Ringdichtung ab und baut einen Druck
% Offnung auf. Am Kopf des Kolbens ist ein 50 ym —

Edelstahl — Filtersieb (s. Bild 3.19: Filter-
7|

Z kopf) eingespannt, durch das die kontinuier-

7
/ ﬂ liche Phase in das Innere des Kolbens hin-

eingepresst wird. Durch die Druckfiltration

mit definierter Trennung gewinnt man je

/ nach Schrotzusammensetzung, LOsungs-

grad und Prozessabschnitt innerhalb von

Bild 3.19: Probennehmer am Laborreaktor

50



3 Material und Methoden

5 — 15 Minuten eine ausreichende Probenmenge fir die sich anschlieRende Visko-
sitatsmessung. Die Konstruktionszeichung des Probennehmers ist dem Anhang 11.1,
Bild 11.4 zu entnehmen.

Bei der Wahl des Viskosimeters musste im Vorfeld Uberlegt werden, ob die Scherra-
tenabhangigkeit der filtrierten kontinuierlichen Phase bertcksichtigt werden muss. Die
Anderungen im Wasser resultieren allein aus den Abbau — und Lésungsvorgéangen des
Feststoffes. Die Konzentration der gelosten Bestandteile in der Flussigkeit am Ende
des Maischprozesses liegt zwischen 16 und 20 GG - %. Dieser Vorderwurzekon-
zentration entspricht eine Viskositat zwischen 2,000 und 3,295 mPas bei 20 °C. Die
Vorderwurze bleibt nach Erreichen der maximalen Konzentration eine wassrige
Losung. Die viskositatsbeeinflussenden Hauptinhaltsstoffe sind Maltose (Hauptzucker
der abgebauten Starke) und das 3 —Glucan. Der Maltosegehalt einer 18 GG - %igen
Wirze liegt bei 70 g /| und der 3 —Glucangehalt bei 150 — 200 mg /| (normal gelostes
Malz) [23]. Aus Bild 3.20 kann man abschatzen, dass die Viskositat der Wirze erst bei
R — Glucanzugaben von Uber 1300 mg /| deutlich ansteigt. Eiselt [94] bestatigt in
seiner Dissertation die geringe Zunahme der von ihm definierten 3 — Glucanviskositat
von 1,075 mPas /g /| 3 — Glucan. Dabei setzt Eiselt die Differenz der Viskositat vor
und nach dem Abbau von B —Glucan ins Verhaltnis zur Differenz vom [ —
Glucangehalt vor und nach dem Abbau. Bei den Werten von Scott [49] (s. Bild 3.20)
betragt die R — Glucanviskositat durchschnittlich 0,78 mPas / g/ | B — Glucan (in Wurze
von normal geléstem Malz). Der 3 — Glucangehalt der schlecht gelésten Malze, die in

dieser Arbeit verarbeitet werden, liegen bei 1010 — 1100 mg / I.
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Bild 3.20: Veranderung der Viskositat durch Zugabe von R — Glucan in Wasser und Wiirze aus normal

und schlecht gel6stem Malz [49]

Die Konzentrationen von Zucker und B — Glucan sind zu gering, als dass ein grol3er

Anstieg der Viskositat zu erwarten ware [66].

Eine Messung der FlieBkurve ist damit sinnlos, da von einer Scherratenabhangigkeit

aufgrund der zu erwartenden niedrigen Viskositatswerte abgesehen werden kann.

Aufgrund der zu erwartenden niedrigen Viskositatswerte musste eine prazise Ein-

punktsmessmethode gefunden werden, die reproduzierbare Ergebnisse bei den Pro-

Temperierung

{ i Kapillare

Bild 3.21: Temperierbares Kapillarviskosimeter

zesstemperaturen zwischen 50 °C und
78 °C liefert. Der Temperaturbereich er-
fordert eine exakte Temperierung, da die
Temperaturabhangigkeit der Viskositat
sehr hoch ist.

In Zusammenarbeit mit der Fa. Rheotest
(Medingen) wurde ein temperierbares
Kapillarviskosimeter fur niedrigviskose
Flussigkeiten  entwickelt.  Unmittelbar
nach der Druckfiltration wird das temper-
ierbare Kapillarviskosimeter (s. Bild 3.21)
in die filtrierte Probe vom eingeschraub-
ten Kolben (s. Bild 3.19) eingetaucht. Da-
zu wurden von der Fa. Rheotest Spe-
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zial — Kapillaren mit einer Gesamtlange von jeweils Ix = 200 mm gefertigt. Nach jeder
Messung werden der Probennehmer und das Kapillarviskosimeter gespult und ge-

trocknet, um keine Beeintrachtigung der nachfolgenden Viskositatsmessung zu haben.

Funktionsweise des Kapillarviskosimeters:

Das Kapillarviskosimeter RHEOTEST® LK 2.1 misst gemaR dem Hagen — Poisedille-
schen Gesetz fur laminare Kapillar — Stromung:
4
% _ %ﬁp (3.1)
Ein Kolben oberhalb der eingeschraubten Kapillare (s. Bild 3.21, innerhalb der Tem-
perierung) saugt das zu messende Fluid durch die Kapillare ein und drickt es danach
in umgekehrter Richtung wieder durch die gleiche Kapillare mit einem konstanten Vo-
lumenstrom AV / At heraus. Ein Drucksensor, der im Kolben angebracht ist, misst den
Druckverlust Ap, der sich Uber die Kapillarlange Ix bei konstantem Volumenstrom auf-
baut. Das Drucksignal wird in der gerateinternen Auswerteelektronik verarbeitet und
die Gleichung (3.1) nach der Viskositat n aufgelost. Ein PT — 100 Temperatursensor
nimmt gleichzeitig die Temperatur des Fluids auf und ermdéglicht, mit Hilfe der Temper-
ierung (s. Bild 3.21) die Prozesstemperaturen bei der Messung exakt einzustellen.
Ein — und Aussaugvorgang dauern im Falle der Wiurzemessungen 20 Sekunden. Pro
Messung wurden 4 Einzelwerte aufgenommen. Aus den 4 Einzelmessung wird auf die
Viskositat bei der jeweiligen Prozesstemperatur gemittelt. Das genaue Versuchs-
protokoll mit der auf das Maischprogramm zeitlich abgestimmten Probennahme und

Viskositatsmessung ist Anhang 11.2 zu entnehmen.

3.5. Kalibrierung des Riihrsystems

Zur Berechnung der Suspensionsviskositat der Maische nach dem Prinzip des rheo-
metrischen Rihrens (s. 2.3.4) wird die Leistungscharakteristik des Rihrsystems be-
stimmt. Als Kalibrierflissigkeit werden Saccharoselosungen unterschiedlicher Tempe-
ratur und Konzentration angesetzt, die einen Viskositatsbereich von 10 — 400 mPas
abdecken. In einem Drehzahlbereich zwischen 40 — 160 U / min. werden die Drehmo-
mente gemessen und entsprechend den Gleichungen (2.26) - (2.29) die Leistungs-
und Reynoldszahlen gerechnet. Die Viskositat wird mit den Kapillaren | — IV vom Ka-

pillarviskosimeter (Fa. Rheotest) und die Dichte mit dem Handbiegeschwinger (Fa.
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Paar Physica) gemessen (s. Anhang 11.1). Die Leistungscharakteristik des Ruhrsys-

tems ist in Bild 3.22 logarithmisch dargestellt.

13
8
7 =
6 -0
2 ° g
= 4 s
(1] °
g 3 °
L T=
S o
2 2 %
‘Do
1
10’ 10° 10° 10*

Reynoldszahl Re

Bild 3.22: Leistungscharakteristik des Laborreaktors LR 2001

Im laminaren Bereich verlauft die Leistungszahl (Ne — Zahl) indirekt proportional zur
Re — Zahl. Bei Re — Zahlen gro3er 1200 pendelt sich die Ne — Zahl auf einen konstan-
ten Wert ein und die Leistungszahl wird unabhangig von den Stromungsverhaltnissen.
Zur Bestimmung der reprasentativen Viskositat (s. Kapitel 2.3.4) werden innerhalb des
laminaren Stromungsbereiches zur gemessenen Ne — Zahl der gerthrten Maische die
entsprechende Re — Zahl aus Bild 3.22 abgelesen. Aus der Re —Zahl wird die Visko-

sitat der Suspension (s. Gleichung (2.29)) im Laborreaktor bestimmt.
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3.6. Nasssiebung
Zur quantitativen Beschreibung der Desagglomerations — und Quellungsvorgange von

Mehlkdrperbruchsticken und Spelzen

AV
Maischeprobe nach dem Einmaischen und wahrend

des Maischprozesses wurde ein am
Y dest. Wasser Lehrstuhl  konstruierter Nasssiebturm

nach dem Vorbild der vollautomatischen

Nasssiebanlage von der TH Karlsruhe
verwendet (Siebmaschenweiten nach
MEBAK [68]).

Aufbau und Prinzip:

Nasssiebturm
Zwischen den einzelnen Sieben befinden

sich Glaszylinder. Die Glaszylinder wer-

----------- den mit den Sieben zu einem Siebturm

vertikal zusammengebaut und wasser-

@ Pumpe dicht abgeschlossen. Die Suspension
wird in die oberste Kammer eingegos-

AV

sen. Die Partikeln bilden ihrer Grolie ent-
Auffangbehalter o,.o-heng Riickstande auf den Sieben.

Mit Hilfe einer Schlauchpumpe durch-

Bild 3.23: Nasssiebturm
stromt Wasser die Siebe. Durch kurzzei-

tige Umkehr der Forderrichtung wird ein Aufwirbeln der Partikeln bewirkt. Aufgrund der
grolReren Projektionsflache von Spelzen und GrobgrieBRen werden diese hoher
aufgewirbelt im Vergleich zu den kugeligen Kleinpartikeln mit kleinerer Angriffsflache
und gleicher Dichte. Der anschlieBende Forderstrom nach unten zieht die
Kleinpartikeln durch die Siebe, ehe die Grobpartikeln den Durchlass versperren. Die
genaue Versuchsdurchfuhrung und -—auswertung der Nasssiebung ist dem

Versuchsprotokoll von Anhang 11.3 zu entnehmen.
3.7. Bildanalyse und Bildverarbeitung

3.7.1.Verkleisterung

Neben der summarischen Erfassung der Verkleisterung Uber den Leistungseintrag

wird durch mikroskopische Aufnahmen die Verkleisterung eines einzelnen Starkekorns
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in Abhangigkeit von Temperatur und Zeit visualisiert. Dazu wird die Probe unter einem
Umkehrhellfeld — Mikroskop (Fa. Leitz, Labovert FS) mit einer Ummantelungstemper-
ierung (Fa. VHS — Schankanlagentechnik, & = 25 mm) auf die Prozesstemperaturen
eingestellt. Eine Spatelspitze vom Pudermehl wird in destilliertes und entgastes Was-
ser bei 40 °C gegeben. Ein Gesichtsfeld mit vereinzelten Starkekoérnern wird fixiert. An-
schlieflend folgt eine Temperaturrampe mit 50 °C, 62 °C und 72 °C. Innerhalb der
Rasten werden 10 Bilder pro Minute aufgenommen. Die aufgenommene Sequenz der
digitalen Bilder gibt Aufschluss Uber die VergroRerungsgeschwindigkeit und schliefdlich

die Auflésung des Starkekorns wahrend der Verkleisterung.

3.7.2.Partikelcharakterisierung der Spelzen durch Bildanalyse

Mit der Bildanalyse kann die Quellung und die GroRenzunahme der Spelzen vor und
nach der Befeuchtung durch geometrische Parameter bestimmt werden. Die Form der
einzelnen Spelze kann in Abhangigkeit vom Zerkleinerungsgrad bestimmt werden.

Die Bildanalyse gliedert sich in Bildvorverarbeitung, Objekterkennung anhand eines Bi-
narbildes und die Objektvermessung zur Ermittlung der partikelspezifischen Parame-
ter. Die einzelnen Schritte sind durch entsprechende Software automatisiert (Image C,
Fa. Imtronic, Berlin). Die Gesamtheit der untersuchten Spelzen kann durch die digitale
Bildauswertung mit hoherer Genauigkeit beschrieben werden als durch manuelle Aus-
wertung.

Die Voraussetzung fur die automatische Bildanalyse liegt in der Eignung des digitalen
Bildes fir die Objekterkennung der Partikeln. Daher ist die Unterscheidung zwischen
Einzelpartikeln und die Differenzierbarkeit des Partikels gegentber dem Hintergrund
wichtige Voraussetzung.

Fur die Spelzen wurden Digitalfotos auf einer von unten mit mattem Licht gleichmafig
beleuchteten Klarsichtfolie gemacht, so dass die Spelzen als schwarze Konturen gut
zu erkennen waren. Die Bereitstellung der bestmoglichen digitalen Bildqualitat unter
Zielsetzung moglichst guter Kontraste sowohl im trockenen als auch nassen Zustand
wurde ermdglicht [70].

Nach der Vorverarbeitung erfolgt eine pixelweise Umwandlung des Grauwerte — Bildes
in ein Binar — Bild (Schwarz — Weil} — Bild). Fur alle im Binarbild eindeutig voneinander
getrennten Objekte kann eine automatische Analyse geometrischer Merkmale durch-
gefuhrt werden. Die vorherige Vereinzelung der Spelzen ermdglicht die getrennte Ob-

jekterkennung.
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3 Material und Methoden

Trennung, Vereinzelung und Befeuchtung der Spelzen sowie Fotoaufnahmen und Bild-

analyse mit der Software Imtronic sind Anhang 11.4 zu entnehmen.

Definition der MessgroRen
Flache

Die Flache F berechnet die Software unter Bericksichtigung des Kalibrierungsfaktors

aus der Pixelanzahl des gefundenen Objektes in mm?.

Umfang

Der Umfang U wird aus den Projektionen des Teilchens unter Bertcksichtigung des
Kalibrierungsfaktors in mm berechnet. In die Projektion fir eine Richtung gehen alle
Konturpunkte mit der entsprechenden Ausrichtung bezuglich ihrer Nachbarpunkte ein.
Es wird also der gesamte Umfang abgefahren und samtliche Einbuchtungen beruck-

sichtigt.

Minimale und maximale Feret’'sche Durchmesser

Der Feret’'sche Durchmesser ist definiert als die Projektion des Kornumrisses auf die
Senkrechte zur Blickrichtung.

Der Feret'sche Durchmesser ist eine MessgrofRe, die von der Blickrichtung auf die
Partikeln abhangt. Andert sich die Blickrichtung, so @ndert sich auch der Fere'tsche
Durchmesser und es ergibt sich ein Maximum und ein Minimum. Diese beiden Extrem-

werte werden von jedem Partikel bestimmt und als Feretax und Feretmi, bezeichnet.

3.8. B - Glucanbestimmung

Der B — Glucangehalt der filtrierten Maischen wurde mit dem 3 — Glucan — Analyser —
tecator 5700, System Carlsberg, bestimmt. Das Messprinzip beruht auf der Komplex-
bildung des Fluorochroms Calcofluor mit hochmolekularem R — Glucan, wodurch die
Fluoreszenz ansteigt. Uber Kalibrierkurven mit gereinigtem B — Glucan (StandardIo-
sung) lasst sich der 3 — Glucangehalt ohne weitere Probenaufbereitung mit einer Ge-

nauigkeit von 8 % ermitteln [68].

3.9. Dichtebestimmung der Maische
Zur Berechnung der reprasentativen Viskositat der Maischesuspension wird die Dichte
der Maische benétigt. Ubliche Methoden wie Biegeschwinger oder Pyknometer sind

aufgrund der grobdispersen Struktur nicht anwendbar.
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4 Ergebnisse und Diskussion flir Grobschrotmaischen

Daher wurde in einen 500 ml — Standzylinder eine Probe der Suspension abgefullt und
abgewogen. Der Standzylinder war isoliert, damit die Temperatur wahrend der Wa-
gung konstant blieb. Die gewogene Suspensionsmasse wurde ins Verhaltnis zum ab-

gelesen Volumen im Standzylinder bei der jeweiligen Maischtemperatur gesetzt.
4. Ergebnisse und Diskussion fur Grobschrotmaischen

4.1. Auswertung der Ergebnisse und Einteilung des Maischprozesses

Eine Quantifizierung des Flielverhaltens von Suspensionen gelingt nur dann, wenn ei-
ne Suspension in einem definierten strukturellen Zustand vorliegt.

Mit dem in Anhang 11.1 beschriebenen RiUhr — Rheometer werden die strukturellen
Anderungen in Abhangigkeit von der Zeit und Temperatur bestimmt. Die Ergebnisse
sollen Aufschluss dartiber geben, in welchen Zeitspannen die Maischesuspension
strukturell unverandert bleibt und damit definiert ist. Dazu ist die exakte Einhaltung des
Maischablaufs nétig:

- programmierbarer Temperaturverlauf,

- einheitliches Einmaischen Uber die Vibrations — Zuteilrinne,

- konstante Drehzahl nach dem Einmaischen

- Probennahme der kontinuierlichen Phase innerhalb des Maischprozesses bei der je-
weiligen Prozesstemperatur

Bild 4.1 zeigt eine Dreifachmessung des Drehmoments einer Grobschrotinfusionsmai-
sche (normal geldst; 1:2,8) in Abhangigkeit von der Zeit. Der Verlauf des Drehmo-

ments Uber die Gesamtmaischzeit wird unterteilt in folgende Abschnitte:
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Bild 4.1: Ruhrer — Drehmoment in einer Grobschrotmaische (1 : 2,8) mit Einteilung des Maischprozes-
ses im Laborreaktor

- Ende Einmaischen 40 °C
- Beqginn / Ende 50 °C — Rast
- Beginn / Maximum der Verkleisterung / Ende 62 °C — Rast

- Minimum / Maximum der Verzuckerung / Ende Maischen

Die Drehmomentsverlaufe der beiden Wiederholungsmessungen stimmen sehr gut mit

der ersten Messung uberein.

Auswertung des Drehmoments

Das Drehmoment wird auf die entsprechenden Suspensionsviskositaten am Rihrer
uber die Leistungscharakteristik (s. Bild 3.22) nach dem Rieger — Novak — Verfahren
(s. Kapitel 2.3.4, Gleichungen (2.26) — (2.29)) umgerechnet.
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4 Ergebnisse und Diskussion flir Grobschrotmaischen

Statistische Auswertung der Daten

Jeder Versuch wurde dreimal durchgeflhrt. Zur statistischen Absicherung der Ergeb-
nisse wurden aus den drei Messwerten der arithmetische Mittelwert Xy und die Stan-
dardabweichung S,.1 gebildet.

Zur Bestimmung der Fehlergrenzen fir die Dreifachmessung dient die Student—t —
Verteilung. Die Student —t — Verteilung dient bei endlich durchgefuhrten Messwieder-
holungen n, zur Abschatzung des Bereiches, in dem sich der wahre Messwert befin-
det. Die Voraussetzung fur die Anwendung der Student — t — Verteilung ist, dass die
Messwerte normalverteilt sind und die Messung mindestens zweimal wiederholt wird.
Fir technische Prozesse wird eine Sicherheit von P, = 95 % empfohlen. Bei n, = 3 und
P, = 95 % ergibt sich aus der Student — t —Verteilung ein Faktor von a, = 4,3.

Die Fehlergrenze f wird mit der Standardabweichung S..1, dem Faktor a, und der
Stichprobenmenge n, = 3 berechnet:

_ i 4,3 . Sn_1

f A (4.1)

4.2. Viskositatsverlauf der Maische fur Grobschrot unterschiedlicher Lésung
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Bild 4.2: Viskositatsverlauf fir Grobschrotmaischen (1 :2,8) aus unterschiedlicher Losung (schlecht
geléstestes Malz von Charge 1)

Bild 4.2 zeigt den Viskositatsverlauf fur unterschiedlich geloste Grobschrotmaischen zu

den zuvor in Bild 4.1 festgelegten Zeitpunkten.
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4 Ergebnisse und Diskussion flir Grobschrotmaischen

Auf der linken Ordinate ist die Suspensionsviskositat im Verhaltnis zur maximal ge-
messenen Viskositat dargestellt (absolute Ergebnisse in Anhang 11.5). Auf der rechten
Ordinate ist die Temperatur und die Drehzahl des Ruhrers aufgetragen.

Der Messpunkt nach Beendigung des Einmaischens bei 40 °C ist das absolute Maxi-
mum. Ursache flr den Anstieg sind die Partikeln des Schrotes, die vom Ruhrer sus-
pendiert werden und durch ihre Prasenz den Stromungswiderstand erhohen. Nach
dem Einmaischen fallt die Viskositat aufgrund der Temperaturerhéhung auf 50 °C ab.
Der signifikante Viskositatsabfall bei konstant gehaltenen 50 °C ist flacher. Die Abnah-
me der Viskositét ist wahrend der 50 °C — Rast allein auf die strukturellen Anderungen
der Suspension zurlckzufluhren. Der anschlielende Viskositatsabfall durch die Tem-
peraturerhohung ist gleich der Viskositatsabnahme von 40 °C auf 50 °C bis zum Er-
reichen der Verkleisterungstemperatur Ts (hier Ts = 58 °C). Die Strukturumwandlung
der Starkekorner ist ab der Verkleisterungstemperatur die rheologisch entscheidende
Veranderung trotz Temperaturerhdhung. Nach 15 Minuten bei 62 °C ist die Maische-
viskositat auf das Niveau vom Verkleisterungsminimum abgefallen und andert sich bis
zum Ende der 62 °C — Rast nicht mehr signifikant. Der leichte Anstieg der Maischevis-
kositat bei der sich anschlieenden Temperaturzunahme von 62 °C auf 72 °C ist nicht
signifikant. Mit Abschluss der Verkleisterung kann durch die darauffolgenden Mess-
punkte eine monoton abfallende Ausgleichsgerade innerhalb der Konfidenzintervalle
gezogen werden.

Der Gesamtverlauf der Viskositat bei schlecht gelostem Malz ist hdher. Interessant ist,
dass die Verlaufscharakteristik bis auf den Verkleisterungspeak identisch mit der vom
normal geldsten Grobschrot ist. Die Viskositatszunahme bedingt durch die Verkleister-
ung erfolgt trotz der schlechteren Zuganglichkeit der Starkekorner bei der gleichen
Temperatur und zur selben Zeit wie bei normal geldster Maische.

Die rheologischen Veranderungen in Abhangigkeit von Zeit und Temperatur werden in
Bild 4.2 fur ein festgelegtes Programm dargestellt. Wahrend der Temperaturrasten
beim Infusionsverfahren ist die Viskositatsanderung auf mechanische und enzymati-
sche Abbauvorgange in Abhangigkeit von der Zeit zurlckzufihren. Es stellt sich die
Frage, ob diese Vorgange messtechnisch und zeitlich zu differenzieren sind. Weiterhin
ist unklar, ob sich die innerhalb einer Infusionsmaische gemessenen strukturellen Ver-
anderungen nur in dem festgelegten Temperatur — Zeit — Verlauf einstellen. Komplex
erweist sich das Zusammenspiel zwischen Temperaturzunahme und gleichzeitigen

Strukturanderungen. Bei der Erwarmung der Maische von 50 °C auf 62 °C stellen sich
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4 Ergebnisse und Diskussion fiir Grobschrotmaischen

die Strukturanderungen der Starkekoérner durch den Verkleisterungspeak ganz deutlich

heraus.

4.3. Vergleich der Viskositat von Infusions —und Isothermmaischen (Grob-
schrot)

Um den Einfluss des festgelegten Temperatur — Zeit — Verlaufes zu untersuchen, wur-
den die Maischeviskositaten isothermer Maischen gemessen und mit den Infusions-
maischen verglichen.

Jeder Messung sowohl bei der Isotherm — wie auch bei der Infusionsmaische ging eine
Einmaisch — und Mischzeit von 14 Minuten voraus. Die Maischeviskositaten der iso-
thermen Maische bei 50 °C wurden 10 Minuten eher gemessen, da der Infusionsmai-
sche die Aufheizzeit von 40 °C auf 50 °C vorausgeht (Aufheizrate 1 °C / min.). Ent-
sprechend addieren sich die Temperierungszeiten der folgenden Rasten der Infusions-
maische gegenuber der isothermen Rast hinzu (bei 62 °C: 1 h 04 min.; bei 72 °C:

1 h 44 min.). Zusatzlich verlangert sich auch die Rihrzeit in der Infusionsmaische.

Tabelle 4.1: Vergleich der Maischeviskositat von Isotherm — und Infusionsmaische
Grobschrot Grobschrot
Maischeviskositit [mPas] (normal gelost) (schlecht gelost)
(schlecht gelostes Malz von
Charge 1)
Prozess Isotherm Infusion Isotherm Infusion
Beginn
50°C — Rast 208 + 29 224 + 14 260 + 26 289 + 29
Ende
50°C — Rast 166 + 23 177+ 8 207 + 21 227 +18
Maximum
Verkleisterung 221+ 31 185+ 14 328 + 33 291+9
Ende
62°C — Rast 164 + 23 129 + 16 257 + 26 166 + 11
72°C — Rast 134 £ 19 119+ 17 416 + 42 152 +12

Tabelle 4.1 vergleicht die isothermen Maischeviskositaten mit denen vom Infusions-
maischverfahren. Die Konfidenzintervalle der isothermen Maische in dieser Versuchs-
reihe sind rechnerische Werte, da die isothermen Versuche nur einmal durchgefihrt
wurden. Das gerechnete Konfidenzintervall ergibt sich aus dem gro3tmdglichen ex-
perimentellen Konfidenzintervall der Infusionsmaischen (14 % bei normal gelostem,
10 % bei schlecht geléstem Malz). Dadurch wird vom schlechtesten Fall bei den

isothermen Experimenten ausgegangen, um sichere Aussagen zu erhalten.
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Trotz der langeren Rihr —und Temperierungszeiten bei der Infusionsmaische zeigt
Tabelle 4.1 fur die 50 °C — Rast, dass sowohl bei normal gelostem als auch bei
schlecht gelostem Malz Isotherm — und Infusionsmaischeviskositaten am Anfang und
am Ende der Rast gut Ubereinstimmen. Bei Maischen mit normal geléstem Malz besta-
tigt sich die Ubereinstimmung auch fiir die 62 °C — und die 72 °C — Rast. Die Viskositat
der Infusionsmaischen andert sich trotz langerer Ruhrzeiten und vorausgegangener
Temperaturrasten nicht.

Bezogen auf den Aufheizvorgang der Maische in einem Temperaturbereich zwischen
50 °C und 72 °C st die Temperatur der entscheidende Parameter fur die strukturellen
Veranderungen normal geloster Maischen. Eine konstante Temperatur T, die oberhalb
oder unterhalb der Verkleisterungstemperatur Ts liegt, fuhrt zum gleichen strukturellen
Zustand in einer normal gelosten Grobschrotmaische wie eine Infusionsmaische mit
entsprechenden Temperatur — Zeit — Verlauf bis zum Erreichen der Temperatur T.
RUhr —und vorgeschaltete Temperaturhaltezeiten nehmen keinen Einfluss auf die
Struktur der normal geldsten Grobschrotmaische.

Beim schlecht gelosten Malz hingegen wird der Unterschied zur Infusionsmaische am
Ende der 62 °C — Rast und bei der 72 °C — Rast sehr deutlich.

Nach der Verkleisterung scheint die Zuganglichkeit zu den Starkepolymeren (Amylose
und Amylopektin) nicht ausreichend, um in der vorgegebenen Zeit von einer halben
Stunde die Verzuckerung durchzufuhren. Die Polymere der schlecht geldsten Malze
bleiben im Gegensatz zum normal gelésten Malz erhalten und fihren zu den hohen
Viskositaten. Zusatzlich werden die 3 — Glucane im Malz freigesetzt und durch Errei-
chen der Inaktivierungstemperatur der Endo — 3 —Glucanasen uber 60 °C bei den Iso-
therm — Maischen nicht mehr abgebaut. Aufgrund der hohen Konzentration im schlecht
gelésten Malz bestimmen die B — Glucane als Makromoleklle zusatzlich zu den
Starkepolymeren die Struktur der kontinuierlichen Phase und flhren zu Viskositatsab-
weichungen in der isothermen Maische im Vergleich zur Infusionsmaische (s. Tabelle
4.1).

4.4. Temperaturhaltezeit isothermer Maischen

Im folgenden Experiment wurde bei isothermen Maischen mit Temperaturen unterhalb
und oberhalb der Verkleisterungstemperatur Ts nachgepruft, ab welcher Zeit die Struk-
tur in der Suspension stabil ist. Dazu wurde das eingebrachte Drehmoment in der Mai-

sche in Abhangigkeit von der Zeit aufgenommen.
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Bild 4.3: Drehmomentsverlauf von isothermen Grobschrotmaischen (1:2,8) unterschiedlicher L6-
sung in Abhangigkeit von der Zeit (schlecht geléstes Malz von Charge 1)

In Bild 4.3 ist der Drehmomentsverlauf von isothermer Maische (normal und schlecht
geldst) fur 50 °C und 72 °C nach dem Einmaischvorgang in Abhangigkeit von der Zeit
aufgetragen. Unabhangig vom Ldsungsgrad des Schrotes und der Temperatur stellt
sich nach 25 Minuten eine stabile Suspension ein. Das Drehmoment andert sich nicht

mehr.

4.5. Viskositatsverlauf der Suspension und der kontinuierlichen Phase

Zur Differenzierung der strukturellen Anderungen in geldste und nicht — geldste Be-
standteile der dispersen Phase wurde die Viskositat des Filtrates innerhalb der Tem-
peraturrasten zwischen 50 °C und 72 °C gemessen (s. Kapitel 3.4.2).

Die Maschenweite des Filters musste so gewahlt werden, dass im Filtrat aus-
schlie8lich die in Wasser geldsten Bestandteile enthalten sind. Die Siebmaschenweite
wurde mit x = 50 ym festgelegt. Durch Abtrennung aller Partikeln x > 50 ym wird der
rheologische Einfluss der Starkekdrner vor der Verkleisterung sowie der Einfluss der
R — Glucane und der Proteinverbindungen auf die kontinuierliche Phase dem Einfluss
der grobdispersen Partikeln (Spelzen, Griel3e) gegenubergestellt.

Das Filtrat wird als feindisperse Suspension bezeichnet und im folgenden Wiurze ge-

nannt. Die grobdisperse Suspension wird im folgenden weiterhin Maische genannt.
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Bild 4.4: Gegenuberstellung Wirzeviskositdt und Maischeviskositat von Grobschrot (normal geldst,
1:2,8)

In Bild 4.4 ist die Maischeviskositat von normal geléstem Malz (linke Ordinate) der
Wirzeviskositat (rechte Ordinate) gegentbergestellt. Die Wirzeviskositat liegt um
Grolkenordnungen niedriger als die Maischeviskositat. Die Wirze ist im wassrigen Vis-
kositatsbereich (1 — 5 mPas). Die Maischeviskositat wird demnach entscheidend durch
die grobdisperse Feststofffraktion beeinflusst. Bezogen auf das beschriebene Modell in
Kapitel 2.1.10 verringern die Feststoffe den Scherspalt, wodurch es zur Erhdhung der
Suspensionsviskositat gegenuber der Viskositat der kontinuierlichen Phase kommt
(s. Gleichung (2.23)).

Innerhalb der 50 °C — Rast nimmt die Wurzeviskositat zu. Die Erhdhung der Wirzevis-
kositat wahrend der 50 °C — Rast ist auf das Lésen von Proteinverbindungen zurtck-
zufihren, was im folgenden (s. Kapitel 4.10) noch detaillierter analysiert wird.

Aufgrund der Temperaturerhohung von 50 °C auf 62 °C fallt die Wirzeviskositat ab auf
das Niveau von 50 °C — Anfang. Interessant ist, dass die Abnahme der Maischevisko-
sitat nach dem Verkleisterungspeak mit einem zeitlich versetzten Anstieg der Wuirze-
viskositat einhergeht. Die Viskositatserhdhung der Wirze innerhalb der 62 °C — Rast
ist auf die enzymatische Hydrolyse von verkleisterten Starkepolymeren in Dextrine und
Zucker und das Freisetzen von R — Glucanen zuruckzufuhren. Am Ende der 62 °C —
Rast nimmt die Wiurzeviskositat bis zur Abmaischtemperatur (78 °C) aufgrund der

Temperaturerhdhung monoton ab.

65



4 Ergebnisse und Diskussion fiir Grobschrotmaischen

Fur das schlecht geléste Grobschrot ergibt sich ein ahnlicher Verlauf in Abhangigkeit
von der Temperatur mit hoheren Viskositatswerten ab dem Ende der 62 °C — Rast (s.
Tabelle 11.8). Die Wiurzeviskositat ist trotz der hdheren Konzentration der 3 — Glucane

im wassrigen Viskositatsbereich.

4.6. Vergleich Infusions — und Isothermwiirzeviskositat von Grobschrot

Um den Einfluss von Temperaturverlauf und Ruhrzeit auch fur die kontinuierliche Pha-
se zu untersuchen, werden die Wurzeviskositaten fur normal geloste Grobschrotmai-
schen aus dem Infusionsmaischprogramm mit isothermen Maischen in Tabelle 4.2 ver-

glichen.

Tabelle 4.2: Vergleich der Wirzeviskositaten von Isotherm — und Infusionsmaische

. . Grobschrot
Woarzeviskositat [mPas] .
(normal gelost)
Prozess Isotherm Infusion

Beginn

50 °C — Rast 0,983 £ 0,056 0,945 £ 0,056
Ende

50 °C — Rast 1,086 + 0,046 1,074 + 0,010

62 °C — Rast 1,348 + 0,071 1,329 + 0,050

72 °C — Rast 1,192 + 0,065 1,295 + 0,037

Die langeren Prozesszeiten bei den Infusionswirzen entsprechen den Zeiten von Ka-
pitel 4.3. Die Gegenuberstellung der Wirzeviskositaten in Tabelle 4.2 bestatigt das Er-
gebnis von Tabelle 4.1 flr die Maischeviskositaten flr normal geléste Grobschrote. Die
Vorgeschichte durch langeres Ruhren und vorausgegangene Temperaturrasten ist bei
der Ausbildung der Struktur wahrend des Erwarmens der Maische in einem Tempera-
turbereich zwischen 50 °C und 72 °C in der kontinuierlichen Phase ebenfalls nicht rele-
vant. FUr die kontinuierliche Phase ist die Temperatur und die Haltezeit der Tempera-

tur entscheidend.

4.7. Temperaturhaltezeit isothermer Wiirzen
In Bild 4.5 wird die Viskositatsanderung fiur isotherme Wurzen bei 50 °C und 72 °C in
Abhangigkeit von der Zeit dargestellt.
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Bild 4.5: }j/ergzle!;;h der Wirzeviskositat isothermer Wirzen (normal geldst, 1 : 2,8) in Abhangigkeit von
er el
Innerhalb der mdglichen Zeitauflésung und der Genauigkeit der Messungen ist der An-
stieg der Wurzeviskositat ab der 40. Minute fur beide isothermen Maischen beendet
(Bild 4.5). Der signifikante Unterschied zwischen der Wurzeviskositat zwischen der
15. und der 60. Minute ist fUr die praxisrelevante Rastzeiten von maximal 30 Minuten
unbedeutend. Die Veranderung der Wurzeviskositat ist sehr klein. Daher wird die
Struktur der kontinuierlichen Phase fur normal geléste Maischen aufgrund der ge-
ringen Viskositatsanderungen ab der 15. Minute sowohl fur die 50 °C als auch fur die
72 °C als stabil bewertet. Im Vergleich zur Viskositat von Wasser zum Zeitpunkt t = 0
(s. Bild 4.5) laufen die rheologisch entscheidenden Lésungsvorgange innerhalb der er-

sten 15 Minuten ab.

4.8. Losungsvorgange wahrend der Verkleisterung (62°C — Rast)
Um den Zeitpunkt des Viskositatsanstieges der Wirze aufgrund der Lésungsvorgange
bei 62 °C praziser zu bestimmen, wurden Isotherm — Maischen bei 62 °C viskosime-

trisch analysiert und mit den Werten der Infusionsmaische verglichen.
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Bild 4.6: Vergleich der Wirzeviskositat von Infusions —und Isotherm — Maische bei 62 °C (normal
gelést, 1:2,8)
In Bild 4.6 ist die Wirzeviskositat in Abhangigkeit von der Zeit aus dem Infusions-
maischprogramm und der isothermen Maische fur 62 °C aufgetragen. Der erste Mess-
wert der isothermen Wiurze entspricht bereits dem Endwert der Infusionsmaische. Die
folgenden Werte der isothermen Maische bleiben konstant. Der Viskositatsanstieg, be-
dingt durch die Losungsprozesse wahrend der 62 °C — Rast, findet innerhalb der
ersten 15 Minuten statt, was sich mit [23] deckt. Nach 15 Minuten wird wie in Bild 4.5

auch bei der 62 °C — Rast der rheologische Zustand als stabil bewertet.

4.9. Struktur der Wiirze nach der Verkleisterung

Nach Abschluss des Verkleisterungs —und Losungsprozesses in den ersten
15 Minuten von der 62 °C — Rast ist es nun von Interesse, ob sich weitere strukturelle
Anderungen in der darauffolgenden 72 °C — und 78 °C — Rast vollziehen.

Dazu wurden Infusionsmaischen nach Abschluss des Maischprozesses von der Ab-
maischtemperatur (78 °C) auf die Rasttemperaturen von 72 °C, 62 °C und 50 °C
heruntergekuhlt und mit den Daten aus dem vorangegangenen Maischprozess ver-

glichen.
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Bild 4.7: Vergleich der Wirzeviskositat einer Infusionsmaische mit den Wirzeviskositaten durch Herun-
terklhlen der abgeschlossenen Infusionsmaische auf die jeweiligen Rasttemperaturen (Grob-
schrot, normal gelést, 1 : 2,8)
In Bild 4.7 ist die Wirzeviskositat einer Infusionsmaische (1 : 2,8) in Abhangigkeit von
den Rasttemperaturen dargestellt. Die durchgezogene schwarze Kurve verlauft durch
die gemessenen Wurzeviskositaten jeweils zu Rastanfang und — ende fur 50 °C und
62 °C und durch die Einpunktsmessung flr die 72 °C — und die 79 °C — Rast wahrend
des Maischens. Die gestrichelte schwarze Kurve verbindet die Wurzeviskositaten nach
Abschluss des Maischens, in dem die Maische durch Herunterkihlen auf die Rasttem-
peraturen zurucktemperiert wurde und bei jeder Rast nach der Fest / Flissigtrennung
eine Messung durchgeflhrt wurde. Die gestrichelte und die durchgezogene schwarze
Linie verlaufen nach der Verkleisterung deckungsgleich innerhalb des Konfidenzinter-
valls. Fur normal geloste Grobschrotmaischen konnte mit der Messung nachgewiesen
werden, dass bei 72 °C und 79 °C keine viskositatsbeeinflussenden Strukturverander-
ungen in der Wurze mehr erfolgen. Nach der Verkleisterung andert sich die Viskositat

der kontinuierlichen Phase nur noch in Abhangigkeit von der Temperatur.

4.10. Struktur der Wiirze vor der Verkleisterung
Aus den Ergebnissen von Tabelle 4.2 ist zu entnehmen, dass sich die Wurzeviskositat
wahrend der 50 °C —Rast sehr wenig andert. Innerhalb der 50 °C — Rast kdnnen pro-

teolytische und cytolytische Enzyme wirken ( Bild 1.1). Die Erhéhung der Wirzevisko-
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sitat wird durch Proteinabbauprodukte hervorgerufen. Die Cytolyse bewirkt den Abbau
der gelosten 3 — Glucane, so dass deren rheologischer Einfluss zu vernachlassigen
ist. Neben der Enzymatik ist in der dispersen Phase der Wurzeviskositat das Starke-
korn vor der Verkleisterung als entscheidender rheologischer Einfluss zu nennen.

Zur Beurteilung der morphologischen Veranderungen des Starkekorns vor der Verklei-

sterung wurde die Bildanalyse nach 3.7.1 angewendet.

morphologische Verdnderung eines Starkekorns
in Abhédngigkeit von der Temperatur (33 pm)
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Bild 4.8: Morphologische Veranderung des suspendierten Starkekorns in Abhangigkeit von der Zeit und
Temperatur

In Bild 4.8 sind die Fotos eines Starkekorns wahrend der Infusionsmaische dargestellt.
Die Fotounterschriften geben an, bei welcher Temperatur und Temperaturhaltezeit (in
Klammern) die Aufnahmen gemacht worden sind. Im Temperaturbereich zwischen
40 °C und 50 °C andert sich in den ersten 50 Minuten des Maischprogramms das Star-
kekorn nicht. Erst bei Erreichen der Verkleisterungstemperatur kommt es zu dramati-
schen Veranderungen innerhalb der ersten drei Minuten. Das Starkekorn nimmt an Vo-
lumen zu und I6st sich wahrend der 62 °C — Rast auf.

Die Starkekorner bleiben vor der Verkleisterung unverandert. Die Wurze vor der Ver-
kleisterung ist als feindisperse Suspension zu beschreiben. Die Starkekdrner sind in
der kontinuierlichen Phase kolloidal gelost und beeinflussen durch ihre Prasenz die

Viskositat der Wirze. Die Viskositat der kontinuierlichen Phase wird durch das Losen
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von hydrolysierten Proteinverbindungen innerhalb der 50 °C — Rast zusatzlich leicht er-
hoht (s. Tabelle 4.2).

4.11. Disperse Phase vor und nach der Verkleisterung

Zur quantitativen Bestimmung der Anderungen der dispersen Phase (grob — und fein-
dispers) wurde nach Kapitel 3.6 die PartikelgroRenverteilung in der Maischesuspen-
sion bestimmt. Die Ergebnisse von Bild 4.3 haben gezeigt, dass nach einer Haltezeit
von 25 Minuten eine stabile Struktur der Partikeln im Temperaturbereich zwischen
50 °C und 72 °C erreicht ist. Aufgrund der Analysezeit von Uber 20 Minuten bei der
Nasssiebung konnen keine Anderungen des Partikelkollektives in Abhangigkeit von
der Zeit aufgenommen werden. Daher wird der stabile Zustand des Partikelkollektives
nach 25 Minuten Maischzeit bei der jeweiligen Rasttemperatur bestimmt.

Im folgenden Bild 4.9 werden die Ruckstande der normal gelésten Grobschrot-

maischen AQs(x) dargestellt.

Pudermehl _ Feingrie® Il _ GrobgrieRe
GrieRmehl Feingrief | Spelzen

0.8

suspendierte Maische bei 25°C
isotherm 50°C
isotherm 62°C
isotherm 72°C
isotherm 79°C

0.063 0.188 0.375 0.750 1.125 2.200
mittleres x flir Maschenweite %1 <x< X, [mm]

Bild 4.9: Veranderung der Partikelfraktionen von normal gelésten isothermen Grobschrotmaischen
(normal geldst)

Auf der Abszisse sind die mittleren Maschenweiten aufgetragen. Die mittlere Maschen-

weite ist der Mittelwert zweier aufeinanderfolgender Siebmaschenweiten (s. Anhang

11.3.2). Die nach MEBAK [68] festgelegte Fraktionierung steht fur die jeweilige mittlere

Maschenweite Uber dem Diagramm. Auf der Ordinate sind die Massenanteile aufgetra-
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gen. Fur jede mittlere Maschenweite werden die Saulen von links nach rechts mit stei-
gender Temperatur gelesen.

Die Massenanteile bei 25 °C (karierte Saulen) stellen die Partikelgrof3enverteilung oh-
ne den Einfluss der Temperatur dar. Im Vergleich zur Maische bei Zimmertemperatur
sind die Mehlkorperfraktionen bei x =0.188, 0.375, 0.750 und 1.125 mm nach dem
25 —minutigen Maischen bei 62 °C bis auf kleine Ruckstande komplett abgebaut. Der
verbliebene 2 —3 %-ige Mengenanteil (TrS) in den Fraktionen x=0.750 und
x =1.125 mm ist auf beschadigte nicht — I6sliche Spelzensplitter zurlickzufihren. Der
Ubrige Anteil der verbliebenen nicht — I6slichen Spelzenfraktion fur x = 2.200 mm liegt
bei 17 % (TrS).

Nach dem Starkekornabbau (T =62 °C) sind die aus der Nasssiebung gravimetrisch
erfassbaren Partikelfraktionen festgelegt. Das heil3t, die Mengenanteile andern sich
mit Zunahme der Temperatur bis zur Abmaischtemperatur (79 °C) nicht mehr signifi-
kant. Dies entspricht dem Ergebnis flir die kontinuierliche Phase nach der Verkleister-
ung (s. Bild 4.7). Die Maische ist nach der 62 °C — Rast bezogen auf die grob — und
feindisperse Struktur stabil und andert sich rheologisch nur noch in Abhangigkeit von

der Temperatur.

4.12. Quellung und Desagglomeration der dispersen Phase

Die Zunahme der Pudermehlfraktion und die Abnahme der restlichen Fraktionen
zwischen 25 °C und 62 °C in Bild 4.9 lasst auf die bereits beschriebenen thermisch —
mechanischen und enzymatischen Prozesse schlieRen (s. Kapitel 2.3.1).

Um die rein mechanischen Veranderungen durch das Suspendieren zu unterscheiden
(Quellung und Desagglomeration), wurden Trockensiebschnitte mit anschlieRender
Nasssiebung bei 25 °C nach Bild 11.5 und Tabelle 11.4 durchgefuhrt (s. Anhang). Die
Differenz der Anteile der Nasssiebfraktionen vom Durchgang zweier aufeinanderfol-
gender Trockensiebschnitte (von xmin Nach Xmax betrachtet) ergibt die Desagglomera-
tions — und Quellungsanteile (s. Tabelle 11.9). Die Messung soll Aufschluss daruber
geben, wie sich das Trockenschrot durch das Suspendieren in Wasser hinsichtlich der

Partikelfraktionen andert.
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Bild 4.10: Quellungs — und Desagglomerationsbilanz flr Grobschrot (normal geldst)

Bild 4.10 stellt die Bilanz zwischen normal gelostem trockenen und suspendiertem
Grobschrot bezogen auf die quellenden und desagglomerierenden Anteile der Fraktio-
nen in Prozent mit Konfidenzintervall dar. Die untereinander angeordneten Felder sym-
bolisieren die Siebe mit der angegebenen Maschenweite x. Der Pfeil gibt die Verschie-
bung des Anteiles vom jeweiligen Siebruckstand (trocken) auf das Sieb nach dem Sus-
pendieren durch Quellung (linke Seite) oder Desagglomeration (rechte Seite) an.
Hauptanteil der gravimetrisch erfassbaren Bestandteile des Schrotes sind die Starke
(Mehlkoérper) und die Cellulose (Spelzen).

Insgesamt 22 % der Mehlkorper (s. Bild 4.10, rechte Darstellung), die trocken zerklei-
nert im GrolRenbereich zwischen 0,125 und 1,250 mm vorliegen, zerfallen allein durch
das Suspendieren in die Feinstfraktion (x < 0.125 mm). Die Mehlkorper aus normal ge-
I6sten Grobschroten zerfallen in Wasser sehr leicht. Dieses Ergebnis ist flr die Zerklei-
nerungstechnologie interessant. Allein durch die Benetzung mit Wasser zerfallt ein
Groliteil der GrieRe, den man ansonsten durch energieaufwendige Trockenzerkleiner-
ungen pulverisiert.

Spelzen, Spelzensplitter und Mehlkdrper aus den unterlosten Malzkornbereichen quel-
len, wie in Bild 4.10 auf der linken Seite dargestellt ist. 10 % der Fraktion x < 1,000 mm

gehen durch die GroRenzunahme in die Fraktionen x < 1,250 mm Uber und 11 % der
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Fraktion x < 0,500 mm verteilen sich auf das 1,000 mm —und das 1,250 mm — Sieb.
Der Rest von insgesamt 6 % verteilt sich auf die Siebe mit x = 0,125 — 0,500 mm.

Die Differenzierung der Veranderung bei den Schrotfraktionen bei 25 °C erlaubt Rick-
schlusse auf die Veranderung der Fraktionen bei hdheren Temperaturen.

Da die Spelzen den Maischprozess unbeschadet Uberstehen, ist die Abnahme der
Fraktionen durch den Einfluss der Temperatur in Bild 4.9 auf den Zerfall von Mehlkor-
perbestandteilen zurtickzuflhren, die bei Raumtemperatur (25 °C) zunachst quellen.
Die verbleibenden Ruckstande auf den Sieben nach der Verkleisterungstemperatur,
also nach dem Abbau der Mehlkorper und Starkekdrner, konnten als Spelzen und

Spelzensplitter durch optische Kontrolle bestatigt werden.

4.13. Rheologisches Modell fur die Wurze vor der Verkleisterung

Die Volumenkonzentration der suspendierten Starkekorner in der kontinuierlichen Pha-
se ist der entscheidende rheologische Einfluss auf die Wirzeviskositat vor der Verklei-
sterung. Die im Theorieteil hergeleitete Gleichung (2.11) (s. Kapitel 2.1.5) zur Berech-
nung der Suspensionsviskositat nach Krieger — Dougherty und Ball — Richmond flr
Suspensionen soll auf die Wurzeviskositat vor der Verkleisterung angewendet und dis-
kutiert werden.

In Gleichung (2.11) ist die Suspensionsviskositat in Abhangigkeit von der Volumenkon-
zentration, der Viskositat der kontinuierlichen Phase, der maximalen Packungsdichte
und der Partikelform (intrinsische Viskositat) formuliert.

Die Wurzeviskositat vor der Verkleisterung wird unterteilt in die Viskositat am Anfang
und die Viskositat am Ende der 50 °C — Rast (s. Tabelle 4.2).

Fur die Viskositat der Tragerfllissigkeit am Anfang der 50 °C — Rast wird die Viskositat
von Wasser bei 50 °C eingesetzt (nnasocc = 0,619 mPas). Dies setzt voraus, dass bis
zum Erreichen der 50 °C — Rast keine messbaren viskositatsbeeinflussenden Stoffe in
Wasser geldst worden sind. Fir die maximale Packungsdichte ¢max wird in Anlehnung
an Tabelle 2.3 fur kugelahnliche Partikeln in der GroRenordnung von 40 ym ein Wert
von 0,61 angenommen.

Der Massenanteil der vereinzelten Starkekorner wird aus der Massenbilanz von Bild
4.9 bei 50 °C in der Pudermehlfraktion abgelesen. Dies setzt voraus, dass in der Bo-
denfraktion (x < 0,125 mm) ausschliel3lich vereinzelte Starkekdrner vorliegen. Die An-
nahme konnte getroffen werden, da vorangegangene mikroskopische Untersuchungen

der Bodenfraktion dies optisch bestatigten.
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Die Masse der Starkekorner ergibt sich aus der jeweiligen Gesamtschittung (Grob-
schrotmenge) und dem experimentell ermittelten Massenanteil bezogen auf die
Trockensubstanz. Die Umrechnung von der Masse auf das Volumen der Starkekdrner
erfolgt (iber die Feststoffdichte von Starke (pstrke = 1250 kg/m°, bei 50 °C). Zur Be-
rechnung der Volumenkonzentration ¢+ wird das Starkevolumen ins Verhaltnis zum
Gesamtvolumen der Maische gesetzt (s. Anhang 11.6).

Die intrinsische Viskositat verbleibt als einzige unbekannte Grole, die fur jede Partikel-
suspension experimentell ermittelt werden muss. Mit den angenommenen Randbe-
dingungen konnte die berechnete Kurve nach Gleichung (2.11) flr ein [Minstrins] durch
die experimentell ermittelten Wurzeviskositaten gelegt werden.

Bild 4.11 zeigt, dass die Messergebnisse fur 50 °C — Rastanfang (s. Tabelle 11.10) mit
den gerechneten Werten nach Gleichung (2.11) und der ermittelten intrinsischen Vis-
kositat [ninstrins] = 3,5 innerhalb des Konfidenzbereichs sehr gut beschrieben werden

(durchgezogene Linie durch die Messpunkte).
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Bild 4.11: Wirzeviskositat bei 50 °C — Rastanfang msg, in Abhangigkeit von der Volumenkonzentration
mit Ausgleichskurve nach Gleichung (2.11)

Die durchgezogene Linie unterhalb der Messpunkte ist die graphische Darstellung der
Gleichung (2.11) mit dem Formfaktor fur Kugeln ([Ninstrins] = 2,5) und die durchgezoge-
ne Gerade unterhalb dieser Kurve ist die graphische Darstellung der Gleichung (2.6)
nach Einstein. Die Abweichung der Starkekorner von der Kugelform ist signifikant. Die
Volumenkonzentration der Starkekorner ist zu hoch, als dass sie mit dem Ansatz von

Einstein beschrieben werden konnte. Die Wurzeviskositaten sind im ,high — shear® —
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Bereich mit einem Kapillarviskosimeter gemessen worden. Die Volumenkonzen-
trationen liegen unterhalb der kritischen Konzentration von kugelahnlichen Partikeln
nach Kapitel 2.1.5, Bild 2.2. Der Eintrag durch Partikel — Partikelwechselwirkungen ist
daher auszuschliel3en. Die kapillarviskosimetrischen Messungen sind somit im Bereich
dominierender hydrodynamischer Krafte. Die Gleichung (2.11) kann fir die Wirze-
suspension vor der Verkleisterung angewendet werden.

Im nachsten Schritt wurde die berechnete Wurzeviskositat nach Gleichung (2.11) mit
den experimentell ermittelten Werten am Ende der 50 °C — Rast mit folgenden Annah-
men verglichen.

Aufgrund des Ergebnisses der Bildanalyse (s. Bild 4.8) andert sich die Form der Star-
kekorner wahrend der 50 °C —Rast nicht. Daraus wird gefolgert, dass der Wert von
[Minstrins], der den rheologischen Einfluss der Kornform beschreibt, Uber die ganze
50 °C — Rast konstant ist. Fur Anfang und Ende der 50 °C —Rast gilt somit
[Minstrins] = 3,5. Neben konstanter Kornform blieb auch die KorngroRe der Starkekorner
uber die 50 °C — Rast konstant. Daraus folgt, dass auch die maximale Packungsdichte
dmax konstant bleibt. Als weitere Annahme fiir die Berechnung der Wirzeviskositat am
Ende der 50 °C — Rast wird festgelegt, dass der Mengenanteil der Starkérner und so-
mit auch die zuvor berechneten Volumenkonzentrationen konstant bleiben. Die einzige
sich andernde Grolde in Gleichung (2.11) ist die Viskositat von Wasser durch die Lo-
sung der viskositatsbeeinflussenden Malzinhaltsstoffe, die wahrend der Rast gebildet
werden.

Das folgende Bild 4.12 zeigt, dass die experimentell ermittelten Wirzeviskositaten mit
Gleichung (2.11) und der korrigierten Viskositat der kontinuierlichen Phase npfesocc =

0,710 mPas sehr gut innerhalb des Konfidenzbereiches berechnen lassen.
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Bild 4.12: Wirzeviskositat bei 50 °C — Rastende nsq. in Abhdngigkeit von der Volumenkonzentration mit
Ausgleichskurve nach Gleichung (2.11)

Die getroffenen Annahmen fur die Berechnung der Wurzeviskositat vor der Verkleister-

ung wurden durch die Experimente bestatigt, so dass folgende Erkenntnisse aus dem

rheologischen Modell zusammengefasst werden kénnen:

- Die Volumenkonzentration der Starkekorner ist aus den experimentellen Ergebnissen
der Nasssiebung fur Grobschrot zu berechnen.

- Die Volumenkonzentration der Starkekorner andert sich wahrend der 50 °C — Rast
nicht mehr. Die Desagglomerationsvorgange in die Feinstfraktion sind innerhalb der
ersten 25 Minuten (Einmaisch — und Aufheizzeit) abgeschlossen.

- Die maximale Packungsdichte der Starkekorner ist ¢max = 0,61.
- Die intrinsische Viskositat von Starkekdrnern ist [Ninstrins] = 3,5.

- Die Losung von messbaren viskositatsbeeinflussenden Stoffen erfolgt innerhalb der
Rast bei 50 °C. Die Lésung von messbaren viskositatsbeeinflussenden Stoffen vor
der 50 °C — Rast ist vernachlassigbar.

4.14. Abschatzung der Strukturkrafte nach der Verkleisterung

Die Maischeviskositat andert sich nach der 62 °C — Rast nur noch in Abhangigkeit von
der Temperatur. Aufgrund der strukturellen Stabilitat kann das theoretisch besproche-
ne Modell von Sommer in Kapitel 2.1.9 auf die Maische zwischen 72 °C und 78 °C
angewendet werden. Ziel der energetischen Betrachtung ist die Abschatzung der Par-
tikel — Partikelwechselwirkungen (Strukturkrafte) im brautechnologisch relevanten Kon-

zentrationsbereich nach der Verkleisterung. Die Abschatzung soll Aufschluss dartber
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geben, ob nach der Verkleisterung Nicht — Newton’'sches FlielRverhalten in Grob-
schrotmaischen vorliegt.

Das Konzept der Aufteilung der dissipierten Energie ist fur die ideale Scherstromung
(Couette — Stromung) entwickelt worden. Aufgrund der bereits erdrterten Probleme,
die sich mit den konventionellen Rotationsrheometern bei grobdispersen Suspensio-
nen wie der Maische ergeben, muss im Rahmen dieser Arbeit von einem mittleren
Schergefalle hypothetisch ausgegangen werden.

Das heildt, die Scherrate wird auf die gemessene Ruhrleistung pro Volumeneinheit be-

zogen:

. |2-m-M;-n
- (== 7t 4.2
Y n-Vv 4-2)

- Energieanteil E fiir 1:2,8

Nach Gleichung (2.21) wird die gemessene Leistung E1 und E2 fur die Maische bei

der Temperatur T4 =72 °C und T, =79 °C (s. Tabelle 11.6) ins Verhaltnis zur gemes-
senen Wiurzeviskositat ngs und nqz (s. Tabelle 11.10) gesetzt. Fur die Schittung 1 : 2,8

ergibt sich ein rechnerisches E¢ =-0,065W. Das bedeutet, dass die Partikel —

Partikelwechselwirkungen die hydrodynamischen Krafte nicht Ubersteigen und an-
nahernd Null betragen. Die hochste Konzentration der Maische in der Praxis (soge-
nanntes ,High — gravity“ —Brauen) liegt zwischen 1: 2,7 — 1 : 2,8. Daraus kann flr das
praxisrelevante maximale Schuttungsverhaltnis gefolgert werden, dass im Labor-
reaktor die hydrodynamischen Krafte nach der Verkleisterung in der Maischesus-
pension Uberwiegen. Ein Nicht -Newton’sches Fliel3verhalten konnte nicht festgestellt

werden.
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Bild 4.13: Maischeviskositat von Grobschrot in Abhangigkeit von der Drehzahl des Rihrers bei 72 °C
und 78 °C (Grobschrot 1 : 2,8, normal gelost)

Die experimentelle Ermittlung der Maischeviskositat fur 72 °C und 78 °C bei unter-

schiedlichen Drehzahlen im Laborreaktor (s. Bild 4.13) bestatigt das Newton’'sche

FlieRverhalten der Grobschrotmaische.

4.15. Charakterisierung der Spelzenfraktion bei Grobschrot

Die Rheologie der Maische wird entscheidend durch die nicht — I6slichen Bestandteile
der Suspension bestimmt (s. Kapitel 4.5). In Kapitel 4.14 wurde durch die energetische
Abschatzung der Partikel — Partikelwechselwirkungen gezeigt, dass die Maische bei
den in der Praxis eingesetzten Konzentrationen nach der Verkleisterung Newton sches
Flielverhalten hat. Trotz der nicht — spharischen Form der Spelzen wird die kritische
Konzentration innerhalb des untersuchten Konzentrationsbereiches nicht Uberschrit-
ten. Die Form der Spelzen wurde sowohl im trockenen als auch im nassen Zustand
bisher nicht untersucht.

Um die nicht — spharische Form der Grobschrotspelzen zu beschreiben, wurden durch
die in Kapitel 3.7.2 beschriebene Bildanalyse geometrische Daten von trockenen und

nassen Spelzen gemessen.
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Mit der Individualanalyse der Spelzen wurde es mdglich, die Partikelmerkmale eindeu-
tig dem einzelnen Partikel zuzuordnen und fur das gesamte Partikelkollektiv zu disku-
tieren. Fahndrich [70] konnte durch die Gegenuberstellung der trockenen und nassen
Spelzen die Veranderungen durch Quellung anhand des maximalen und minimalen

Feret'schen Durchmessers messen.

1 4 N SN S R
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—— Mittelwert trocken

Bild 4.14: Gegenuberstellung der Anzahlsummenverteilung Feret,,, im trockenen und nassen Zustand
der Grobschrotspelzen
In Bild 4.14 und Bild 4.15 sind die Anzahlsummenverteilungen der Feret’schen Durch-
messer fur Grobschrotspelzen trocken und nass gegenubergestellt. Der minimale
Feret’sche Durchmesser im nassen Zustand nimmt im Vergleich zum trockenen
Zustand zu (s. Bild 4.14). Der maximale Feret'sche Durchmesser ist nicht signifikant
zu unterscheiden (s.Bild 4.15). Die Grolkenzunahme der Spelzen nach der
Wasseraufnahme orientiert sich in eine Richtung. Die Wasseraufnahme bewirkt ein
Streckung der bauchigen ovalen Form zu einer ebenen platten Trapez — Form. Die
Ausbreitung des Spelz fihrt zu einer Zunahme der Breite beziehungsweise des
minimalen Feret’'schen Durchmessers. In Langsrichtung der Spelzen bewirkt der
Wassereinschluss hingegen keine messbare Grolenzunahme der Spelzenlange

beziehungsweise des maximalen Feret’schen Durchmessers.
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Bild 4.15: Gegenuberstellung der Anzahlsummenverteilung Feret,,« im trockenen und nassen Zustand
der Grobschrotspelzen

Im nachsten Schritt wurde Uberprift, ob eine Korrelation zwischen der gemessenen
Flache sowie dem Umfang und Feretnin und Feretyax der nassen Spelzen besteht. Der
Spelz wird in einem stark vereinfachten Modell als Rechteck betrachtet. Die Lange ent-
spricht dem maximalen Feret’schen Durchmesser und die Breite des Rechtecks ent-
spricht dem minimalen Feret’schen Durchmesser.

FUr die Berechung der Flache wurde das Produkt aus minimalem und maximalem
Feret’'schen Durchmesser mit einem Faktor frische multipliziert und mit den gemesse-

nen Flachen auf Gleichheit Gberprift (s. Gleichung (4.3)).

I:Ié‘Chegemessen = Feretmay -Feretmin - friache (4.3)

Konfidenzbereich

B T T T T

™~ Korrelationskurve

10 —

Flache berechnet [mm2]

| | | |
0 5 10 15 20 25

0503 . 2 25
Flache gemessen [mm<]

Bild 4.16: Korrelation bei Grobschrotspelzen zwischen gemessener Flache und berechneter Flache
(bm = 0,998 fir f = 0,575, P, = 95 %)
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Bei einem Faktor frscne = 0,575 konnte die Ubereinstimmung der gemessenen Werte

mit den berechneten Werten nach Gleichung (4.3) fur P, =95 % bestatigt werden

(s. Bild 4.16). Etwas mehr als die Halfte der Rechtecksflache mit den Kantenlangen

der beiden Feret'schen Durchmesser entspricht der Flache vom Spelz flir das ge-

samte Partikelkollektiv.

Fur die Umfangsberechnung wurde Gleichung (4.4) mit den gemessenen Werten ver-

glichen.

Umfanggemessen = (Feretmax +Feretmin)- fumfang (4.4)

Umfang [mm] gerechnet

D

iia

10 15 20 25 30 35

Umfang [mm] gemessen

Bild 4.17: Uberpriifung der Korrelation bei Grobschrotspelzen zwischen gemessenem Umfang und
berechnetem Umfang (fumfang = 1.7)

Bild 4.17 zeigt, dass zwischen dem berechneten Umfang und den gemessenen Daten

keine Ubereinstimmung fir das gesamte Partikelkollektiv vorliegt. Ab dem Umfang von

12 mm ( bei fumtang = 1,7) werden die gemessenen Werte gegentiber den berechneten

Werten groRer. Die Spelzen werden mit zunehmender GroRe faseriger. Bild 4.18

B

}

%

Bild 4.18: Binarisierte Spelzen

verdeutlicht dies exemplarisch an drei binarisierten
Spelzen. Durch den faserigen Umriss wird der gemes-
sene Umfang um ein Vielfaches hdher im Vergleich
zum berechneten Umfang. Der Umfang der untersuch-
ten Spelzen kann daher nicht mit einem Faktor flr das
ganze Partikelkollektiv beschrieben werden.

Bei einem zweidimensionalen Gebilde wie der Spelze

eignet sich als Formfaktor das Verhaltnis aus Feretyn und Feretmax. In Bild 4.19 wird
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4 Ergebnisse und Diskussion flir Grobschrotmaischen

das Verhaltnis aus maximalem und minimalen Feret’schen Durchmesser in
Abhangigkeit von der Flache fur die nassen Spelzen dargestellt.

Der Formfaktor Feretmi, / Feretynax der Spelzen liegt bei konstant 0,63 (s. Bild 4.19). Die
groken Konfidenzintervalle im Flachenbereich zwischen 16 und 24 mm? sind auf die

geringe Anzahl an Spelzen in diesem Messbereich zurlickzufihren.
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Bild 4.19: Verhaltnis aus Feret,.x und Feret,,, in Abhdngigkeit von der Flache der Spelzen (nass)

4.16. Zusammenfassung fiir Grobschrotmaischen

Mit den eigens entwickelten und modifizierten Messmethoden konnen die strukturellen
Veranderungen sowohl fur die grob — wie auch fur die feindisperse Fraktion in einer
Grobschrotmaische analysiert werden. Grundlegende Erkenntnisse Uber den Einfluss
von Temperatur und Zeit auf die Veranderung der Grobschrotmaische konnten ermit-
telt werden, die im folgenden zusammengefasst werden sollen:

Der Maischprozess kann nach dem Einmaischen in drei Teile aufgeteilt werden:

- 1. Teil: vor der Verkleisterung,

- 2. Teil: Verkleisterung und Abbau der Starkekdrner

- 3. Teil: nach der Verkleisterung.

1. Teil:

Im ersten Teil, vor der Verkleisterung, wird die Struktur der Maische durch das Des-

agglomerieren und Quellen von Mehlkérperbruchstiicken und Spelzen verandert, was
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durch Nasssiebungen und Bildanalyse nachgewiesen werden konnte. Je hoher die
Einmaischtemperatur desto mehr GrielRe (Mehlkorperbruchsticke) zerfallen in die ein-
zelnen Starkekorner (Primarpartikeln). Das einzelne Starkekorn verandert sich nicht.
Die Struktur der Maischesuspension ist nach 25 Minuten flr den im Rahmen dieser Ar-
beit gewahlten Versuchsaufbau, inklusive Einmaischzeit und unabhangig vom Lo-
sungsgrad, stabil. Die Losung von viskositatsbeeinflussenden Stickstoffverbindungen
bei normal geldstem Grobschrot erfolgt innerhalb der 50 °C — Rast. Fur die feindis-
perse Starkekornsuspension konnte ein rheologisches Modell experimentell bestatigt
werden. Der rheologische Formfaktor [ninstins] fUr die nicht — zerkleinerten Star-
kekdrner wurde ermittelt. Die Volumenkonzentration der suspendierten Starkekorner
wahrend der 50 °C bleibt konstant.

2. Teil:

Der Verkleisterungspunkt ist exakt zu bestimmen. Verkleisterung und Abbau der Star-
kekorner laufen zeitlich versetzt ab. Die Quellung der Starkekorner ist innerhalb der er-
sten drei Minuten, die Abbau — und Losungsvorgange hingegen erst nach 15 Minuten
abgeschlossen. Nach der 62 °C — Rast andert sich die Struktur sowohl in der fein — als
auch in der grobdispersen Fraktion nicht mehr. Die Maischestruktur ist stabil und die
Viskositat andert sich nur noch in Abhangigkeit von der Temperatur.

Die Verkleisterung von schlecht geléstem Grobschrotmalz ist bei gleicher Temperatur
und zur gleichen Zeit wie bei normal gelostem Grobschrot. Trotz hoherer 3 —Glucan-
konzentration in der Wurze von schlecht gelostem Malz ist die Wurzeviskositat weiter-
hin im wassrigen Viskositatsbereich.

3. Teil:

FUr die grobdisperse Fraktion konnte der Einfluss der Partikel — Partikel — Wechsel-
wirkungen nach dem Verkleistern abgeschatzt werden. Die Strukturkrafte Ubersteigen
die hydrodynamischen Krafte innerhalb des Konzentrationsbereiches bis 1 : 2,8 nicht.
Der Formfaktor der Grobschrotspelzen als Verhaltnis aus minimalem und maximalem
Feret’'schen Durchmesser konnte flir nasse Spelzen gemessen werden und ist Uber

das gesamte Partikelkollektiv konstant.
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5. Scherbeanspruchung der Wiirze und Zerkleinerung der Spelzen beim Mai-

schen

5.1. Scherbeanspruchung der Wiirze beim Maischen

Die Versuche sollen Aufschluss dartber geben, ob durch die Scherbeanspruchung die
Wirzeviskositat verandert wird und auf was die Veranderung zurlckzuftihren ist. Dazu
wurden folgende Hypothesen vor dem Hintergrund der bisherigen Veroffentlichungen
(s. Kapitel 2.3.2) aufgestellt:

- Der Scherkrafteintrag fuhrt zu einer grof3eren Freilegung von Zellwandmaterial und

zu einer verbesserten Angreifbarkeit des 3 — Glucans. Die 3 —Glucansolubilase 16st
mehr 3 — Glucan. Es kommt zu einer Viskositatserhohung ohne Strukturanderung.

- Der Scherkrafteintrag flhrt zu einer héheren [ — Glucankonzentration mit zu-
satzlicher 3 — Glucangelbildung nach Bild 2.14 und dadurch zur Viskositatserhohung.

Die Viskositatsanderung der Wirze durch hohe Scherbeanspruchung wurde mit dem
Versuchsaufbau nach Kapitel 3.4 und einem Ultraturrax der Fa. IKA (n=
20000 U / min.; d4= 5 mm) untersucht.
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Bild 5.20: Temperaturverlauf des Hochkurzmaischverfahrens mit Zeitpunkten der forcierten Scherung

Ein normal geldstes Grobschrot wurde bei 62 °C eingemaischt (14 Minuten), 30 Minu-
ten bei 62 °C gehalten auf 72 °C hochgeheizt, 20 Minuten gehalten, auf 78 °C hochge-
heizt und abschlieRend 10 Minuten bei 78 °C gehalten (Schittung =1 : 3,5). Am An-
fang jeder Rast wurde der Ultraturrax in die Maische eingetaucht und die Maische
2 Minuten bei 20 000 U / min geschert (s. Bild 5.20). Am Ende jeder Rast wurde die
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Waurzeviskositat nach Kapitel 3.4.2 gemessen. Am Ende des Maischprozesses wurden
in den Wurzen der 3 — Glucangehalt nach Kapitel 3.8 bestimmt. AbschlieRend wurde
gelautert und die Lauterzeit gemessen.

Um die messbare Viskositatserhdhung eindeutig auf die 3 — Glucane zurlckzufihren,
wurden die gescherten Wurzeviskositaten mit identisch scherbelasteten Wurzen ver-

glichen, in die thermostabile B — Glucanase im Uberschuss zugegeben wurde.
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Bild 5.1: Wrzeviskositatsverlauf eines Hochkurzmaischverfahrens mit und ohne Scherbelastung

In Bild 5.1 ist die Wurzeviskositat in Abhangigkeit von der Zeit, Temperatur, Scherung
und R — Glucanasezusatz aufgetragen.

Die Zugabe der 3 — Glucanase zeigt, dass die signifikante Viskositatserhohung durch
die Scherung eindeutig auf die 3 — Glucane zurtickzufihren ist. Die gescherte Wirze

mit 3 — Glucanase hat die gleiche Viskositat wie die Referenzwtrze (ungeschert).

Tabelle 5.1: R — Glucankonzentrationen der Wirzen mit und ohne Scherbelastung und ohne R —
Glucanase (Maischende)

Versuch R — Glucangehalt
[mg /1]
ungeschert / ohne R — Glucanase 128 + 35
geschert / ohne 3 — Glucanase 232 + 37

In Tabelle 5.1 ist eine signifikante Zunahme der 3 — Glucankonzentration bei der ge-
scherten Maische im Vergleich zur ungescherten Maische festzustellen. Nach Glei-

chung (2.37) hat die Schubspannung am Ultraturrax bei 20000 U/ min. (mit
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Ue=7-dg-n und p=1100kg/m®) eine GroRenordnung von 30000 Pa. Aus den
Ergebnissen kann gefolgert werden, dass die hohe Schubspannung eine groRere Frei-
legung des Zellwandmaterials bewirkt. Die Anzahl von Esterbindungen zwischen 3 —
Glucanen und Proteinen, die von der 3 —Glucansolubilase gespalten werden konnen,
wird erhoht. Abbauprodukt ist das R —Glucan, das analytisch mit einer hoéheren

Konzentration in der gescherten Maische nachgewiesen werden konnte.

Die Analyse der scherbeanspruchten Maischen auf 3 — Glucangele durch Kreisz [96]
sollte Aufschluss darUber geben, ob die hohe Schubspannung zusatzlich molekulare
Veranderungen am [ — Glucan verursacht. Die Ergebnisse von Kreisz [96] zeigen kei-
nen eindeutigen Nachweis von [ — Glucangelen flur die scherbelasteten Proben. Aus
den bisherigen Experimenten kann damit nicht eindeutig gezeigt werden, ob die Scher-

belastung der Maische zu einer Gelbildung fuhrt.

5.2. Zerkleinerung der Spelzen

Trotz gleicher Wirzeviskositat der ungescherten Wirze und der Wirze nach Scherung
und Enzymzusatz war die anschlieBende Lauterzeit dreimal so lang wie beim
Referenzsud (113 min.). Die Ursache fur die langere Lauterung muss demnach in der
grobdispersen nicht —loslichen Spelzenfraktion zu finden sein, die den Treberkuchen
ausbildet. Durch die Scherung vom Ultraturrax werden die Spelzen zerkleinert, was
optisch bestatigt werden konnte. Die GroRe und die Form der Spelzen zeigen
demnach einen gro3en Einfluss auf die Durchlassigkeit des Treberkuchens bei
gleicher Wirzeviskositat. Da die Zerkleinerung der Spelzen durch den Ultraturrax sehr
ungleichmafig erfolgt, wurden zur Charakterisierung die zerkleinerten Spelzen vom
Labor — Feinschrot verwendet.

Genau wie in Kapitel 4.15 fur Grobschrotspelzen wurden Feinschrotspelzen trocken
und nass analysiert (s. Anhang 11.8) und mit den Ergebnissen vom Grobschrot ver-
glichen. Der Vergleich soll zeigen, welche Partikelmerkmale beim Zerkleinern der

Spelzen sich andern.

Tabelle 5.2: Vergleich der Formfaktoren und der Anzahl der Spelzen

Schrot frische Xs0.0 (Feretmin) Anzahl
Grobschrotspelzen 0,575 2,9 282
Feinschrotspelzen 0,585 1,6 1103
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Tabelle 5.2 zeigt, dass sowohl bei Feinschrot — als auch bei Grobschrotspelzen der
Faktor frische gleich ist. Die Zerkleinerung von der Grob — zur Feinschrotspelze fuhrt zu
keiner wesentlichen Anderung der Form bezogen auf die Flache. Entscheidend ist die
Grollenabnahme, wie am xso 3 gezeigt werden konnte.

Die quantitative Bestimmung der Partikelmerkmale sowohl vom Fein — als auch vom
Grobschrot in Kombination mit den Lauterversuchen bestarken die Hypothese von
Bahler und Miedaner, dass die grobdisperse Fraktion der Maische durch hohe Scher-
raten geschadigt wird und die Zerkleinerung entscheidend die Lauterung der Wurze

beeintrachtigt.

6. Ergebnisse fur Feinschrotmaischen

Aufgrund der Schadigung von Spelzen wahrend des Prozesses und der Anwendung
feinvermahlener Schrote in der Praxis, war es von Interesse, die Feinschrote auf die
gleichen Merkmale wie das Grobschrot zu analysieren und die Unterschiede herauszu-
arbeiten. Die Durchfihrung der Versuche erfolgt identisch zu denen des Grobschrotes
(s. Kapitel 4). Die Vergleiche von Maische — und Wurzeviskositat bei Infusions — und
Isothermmaischen fur gut gelostes Feinschrotmalz bestatigen die Ergebnisse vom
Grobschrot. Beim Feinschrot stellte sich nach 25 Minuten eine stabile Struktur beim
isothermen Maischen ein. Unabhangig vom vorangegangenen Temperatur — und Zeit-
verlauf waren die Maische — und Wiurzeviskositaten von Infusions — und Isothermmai-
sche gleich, so dass auch bei Feinschrotmaischen die strukturellen Anderungen in Ab-
hangigkeit von der Temperatur erfolgen. Die Messwerte kdnnen dem Anhang 11.7

entnommen werden.
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6.1. Disperse Phase vor und nach der Verkleisterung

Pudermehl _ | FeingrieR Il _ = GrobgrieBe
GrieBmehl Feingrief | Spelzen
0.8 LF

‘
58 BERmr |

0.063 0.188 0.375 0.750 1.125 2.200
mittleres x fiir Maschenweite Xq <X<X [mm]

suspendierte Maische bei 25°C
isotherm 50°C
isotherm 62°C
isotherm 72°C
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AQ [ -]
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Bild 6.1: Veranderung der Partikelfraktionen von normal geldsten isothermen Feinschrotmaischen
(normal gelést)

Die Fraktionen x =2,200; 1,125 und 0,750 mm in Bild 6.1 verandern sich in einem
Temperaturbereich zwischen 25 °C und 72 °C nicht. Im Vergleich zum Grobschrot (s.
Bild 4.9) sind die Mehlkoper bereits durch die Feinvermahlung zerfallen, so dass die
Benetzung mit Wasser (Suspendierung) keine Veranderungen in den groben Frak-
tionen hervorbringt. Der Abbau der Mehlkorper in den feinen Fraktionen (x = 0,375 und
0,188 mm) und schlieRlich der Abbau der Starkekorner ist mit Abschluss der 62 °C —
Rast genau wie beim Grobschrot beendet. Die Mengenanteile bleiben bei Tem-
peraturen Uber 62 °C konstant. In den Fraktionen x = 0,188 und 0,375 mm verbleibt
ein Rest an Spelzensplittern zwischen 1 — 3 %. Der grof3te Anteil der Spelzen verteilt

sich zu je 8 % auf x = 0,750 mm und x = 2,200 mm.
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Bild 6.2: Quellungs — und Desagglomerationsbilanz fiir Feinschrot (normal geldst)

Die Quellungs — und Desagglomerationsbilanz bei Feinschrot in Bild 6.2 zeigt, dass die
ersten drei Fraktionen (Siebmaschenweiten: 0,500 mm — 1,250 mm) durch das Sus-
pendieren unverandert bleiben. Die Quellung der zerkleinerten Spelzen innerhalb die-
ser Fraktionen ist quantitativ nicht messbar. Insgesamt 21 % der trocken zermahlenen
Feingriel3e Il und des GrieBmehls (Siebmaschenweiten: 0,250 mm und 0,125 mm) zer-
fallen durch die Suspendierung zu Pudermehl (Bodenfraktion). Die Mehlkdrper aus
den unterlosten Malzkornbereichen quellen von der Feinstfraktion und der GrieRmehl-
fraktion in die nachst hdheren Fraktionen und werden bis zum Erreichen der 62 °C —
Rast abgebaut. Die verbleibenden Ruckstande auf den Sieben nach der Verklei-

sterung konnten als Spelzenfraktionen durch optische Kontrolle bestatigt werden.

6.2. Wiurzeviskositat vor der Verkleisterung bei Feinschrot

Innerhalb der 50 °C — Rast steigt die Wurzeviskositat der Feinschrotwirze leicht an,
was auf die Losung von Proteinverbindungen zurickzuflhren ist (s. Tabelle 11.13).
Entsprechend der Wirzeviskositat von Grobschrot vor der Verkleisterung soll das
Rheologiemodell mit Gleichung (2.11) auch fur die Feinschrotwirzen angewendet wer-
den. Dazu werden folgende Annahmen in Anlehnung an die Ergebnisse vom Grob-
schrot (s. Kapitel 4.13) getroffen:

e Die Starkekorner als Primarpartikeln in der Suspension werden durch die fei-
nere Vermahlung des Schrotes nicht zerkleinert. Somit muss [Nintrins] = 3,5
weiterhin gelten.
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¢ Die maximale Packungsdichte der Starkekorner bleibt bei ¢pmax = 0,61

®  MNMfla50°C = 0,619 mPas und Nfle50°C = 0,72 mPas

Tabelle 6.3: Vergleich Feinschrotwiirzen (normal geldst) unterschiedlicher Konzentration mit Gleichung
(2.11) gerechnet und gemessen

Volumenkonz. ¢ Rast gerechnet gemessen
50 °C — Anfang 0,787 0,816 £ 0,070
0,065
50 °C — Ende 0,916 0,892 + 0,023
50 °C — Anfang 0,967 1,018 £ 0,088
0,115
50 °C — Ende 1,125 1,129 + 0,067
50 °C — Anfang 1,080 1,085 + 0,045
0,140
50 °C — Ende 1,256 1,133 + 0,046

Tabelle 6.3 stellt die gerechneten Werte mit den oben getroffenen Randbedingungen
den gemessenen Werten gegenuber. Die Wurzeviskositat fur Feinschrot vor der Ver-
kleisterung lasst sich gut mit dem Suspensionsmodell berechnen. Es darf angenom-
men werden, dass die Starkekorner unbeschadet die Feinvermahlung Uberstehen.

Im nachsten Schritt wurde ein noch feiner vermahlenes Malz gemessen, das aus dem
Versuchsschrot von Schneider [7] stammt (x753 = 40 um). Aufgrund der langen Filtra-
tionszeit bei der Probennahme aus dem Maischbottich, konnten nur die Viskositat am
Ende der 50 °C — Rast mit den gerechneten Werten verglichen werden.

Tabelle 6.4: Vergleich Feinstschrotwirzen (normal geldst) unterschiedlicher Konzentration mit Glei-
chung (2.11) gerechnet und gemessen

Volumen-konz. ¢ Rast gerechnet gemessen
0,090 50 °C — Ende 1,014 1,042 + 0,031
0,113 50 °C — Ende 1,114 1,115+ 0,031

Die Ubereinstimmung von gerechnetem und gemessenem Wert in Tabelle 6.4 gibt ei-
ne weitere Bestatigung fur die Annahme, dass auch bei dieser Form der Vermahlung

(Strahlmunhle) das Starkekorn nicht zerkleinert wurde.
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6.3. Viskositatsverlauf der Feinschrotmaische im Vergleich zur Grobschrotmai-
sche

Durch die erfolgreiche Anwendung des Rheologiemodells auf feindisperse Suspen-

sionen von Kapitel 4.13 soll die Gleichung (2.11) fir die grobdispersen Spelzen nach

der Verkleisterung ebenfalls Anwendung finden. Dazu soll ein rheologischer Form-

faktor [nintrins] fUr Grob — und Feinschrotspelzen ermittelt werden. Es darf angenommen

werden, dass [ninrins] fUr die beiden Spelzenformen gleich ist, da die Bildanalyse die

gleiche Form der Partikeln ergab (s. Tabelle 5.2).

Tabelle 6.5: Vergleich der Viskositaten von Grob — und Feinschrotmaische

. Schrot (1:2,8)
Maischeviskositat [mPas] .
(normal gelost)
Prozess fein grob

Beginn

50°C — Rast 29+3 297 + 16
Ende

50°C — Rast 28+6 224 + 14

62°C — Rast (Ende) 25+4 129 + 16

72°C — Rast 27+5 119 £ 17

78°C — Rast 19+5 80+ 10

Der Vergleich in Tabelle 6.5 zeigt, dass die Maischeviskositaten von Feinschrotmai-
sche uber den gesamten Maischprozess kleiner sind. Dies kann nach Gleichung (2.11)

folgende Grunde haben:

- dmax VON Grobschrot ist kleiner als von Feinschrot

- ¢1 von Feinschrot ist kleiner als von Grobschrot

In der Literatur gibt es bisher keine Angaben liber maximale Packungsdichten ¢max von
Spelzen. Daher wurden Messungen nach der in der Literatur angegebenen Zentrifu-
genmethode zur Bestimmung von ¢max durchgefuhrt [38]. Dabei werden Maischen 1 h
bei 3500 U / min. zentrifugiert und die Hohe des aussedimentierten Feststoffvolumens
Vgesamt gemessen (Versuchsdurchfuhrung s. Anhang 11.9). Fur die Auswertung der
Messungen wurde davon ausgegangen, dass in erster Naherung der Verlust vom

Wasservolumen durch Wasseradsorption in Spelzen zu vernachlassigen ist.
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Tabelle 6.6: Vergleich von ¢max und Vet mit Konfidenzbereich fir Fein — und Grobschrot nach der Ver-

kleisterung
Isotherme Maischen bei 72°C
(normal geldst)
Schrot Omax Viest [M*]10°
Feinschrot 0,14 £ 0,02 261+0,8
Grobschrot 0,14 + 0,03 3,70+0,8

In Tabelle 6.6 werden die maximalen Packungsdichten und das Feststoffvolumen von
Fein —und Grobschrotmaischen nach der Verkleisterung verglichen. Die Berechnung
der maximalen Packungsdichte und des Feststoffvolumens aus der Zentrifugenmetho-
de ist Anhang 11.9 zu entnehmen. Die maximale Packungsdichte von Fein- und Grob-
schrot ist gleich. Das Volumen der Feinschrotspelzen hingegen nimmt ein kleineres
Volumen in der Suspension ein als die Grobschrotspelzen bei gleicher Ausgangs-
menge (Schuttung). Aufgrund der Uberschneidung der Konfidenzintervalle ist dieser
Unterschied mit einer Sicherheit von 95 % nicht signifikant. Das heil3t, die Ursache fur
die niedrigere Viskositat von Feinschrotmaische mit einer geringeren Volumenkonzen-
tration von Viest zu begrinden, gelingt nur tendenziell. Dennoch geben die Ergebnisse
Anlass dazu, die GréRenordnung der Viskositat von Grob —und Feinschrotmaische
aus den Messwerten rechnerisch zu ermitteln.

Die Volumenkonzentration ¢; der Fein — und Grobschrotmaische nach der Verkleister-
ung (stabiler Zustand) wird aus dem Verhaltnis von Vit (s. Tabelle 6.6) und dem
Gesamtvolumen der Suspension fur das Schittungsverhaltnis 1 : 2,8 berechnet. ¢: und
dmax Werden in Gleichung (2.11) eingesetzt. Fur die Viskositat der kontinuierlichen Pha-
se nn wird die gemessene Wirzeviskositat nw bei 72°C (Schiittung: 1 : 2,8) eingesetzt
(s. Tabelle 11.13 fur Feinschrot und Tabelle 11.10 fir Grobschrot). Die Maischevisko-
sitat wurde experimentell mit dem Laborreaktor gemessen (s. Kapitel 4.3) und wird mit
der Suspensionsviskositat n in Gleichung (2.11) verglichen.

Die letzte Unbekannte ist die intrinsischen Viskositat [ninrins]. Tabelle 6.7 zeigt, dass
mit einer angenommenen intrinsischen Viskositat von [Minrins] =49 die nach Glei-
chung (2.11) gerechneten Maischeviskositaten mit den gemessenen Maischeviskosita-
ten sowohl flr Grob — als auch fir Feinschrotmaische (normal geldst) gut Gbereinstim-

men.
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Tabelle 6.7: Vergleich der gerechneten und gemessenen Viskositaten von Grob — und Feinschrot-

maische (1 :2,8)

Maischeviskositat

Grobschrot Feinschrot
[mPas]
72°C — Rast gemessen 119+ 17 27+5
72°C — Rast gerechnet 129 21

Die Annahme, dass der rheologische Formfaktor [nintins] fUr die unterschiedlich ver-

mahlenen Spelzen gleich ist, wird bestatigt. Das Ergebnis zeigt, dass das Rheologie-

modell von Ball und Richmond auf die grobdisperse Suspension fur normal geloste

Schrote nach der Verkleisterung Ubertragbar ist.
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7. Schlussfolgerungen

Die Ergebnisse der Fein — und Grobschrotmaischen ermdglichen erstmalig eine Cha-
rakterisierung der heterogenen Suspension Maische. Durch die entwickelten und mo-
difizierten Analysemethoden kdnnen Quellung, Desagglomeration, Verkleisterung und
Lésungsprozesse wahrend des Maischen quantifiziert werden. Quellung und Des-
agglomeration der grobdispersen |0slichen und nicht — I6slichen Fraktionen der Mai-
sche konnen in Abhangigkeit von der Temperatur bilanziert werden.

Nach Beendigung der 62 °C — Rast andert sich die PartikelgroRenverteilung in der
Maische nicht mehr. Bezogen auf den Aufheizvorgang der Maische in einem Tempera-
turbereich zwischen 50 °C und 72 °C ist die Temperatur der entscheidende Parameter
fur die strukturellen Veranderungen sowohl in der kontinuierlichen als auch dispersen
Phase von Maischen mit normal geléstem Malz. Nach der Verkleisterung andert sich
die Viskositat der kontinuierlichen Phase nur noch in Abhangigkeit von der Tempera-
tur.

Das Einmaischen von trockenzerkleinertem Grobschrot hat gezeigt, dass bei normal
geldstem Malz durch die Benetzung und das Durchdringen der groben Mehlkorper mit
Wasser ein grol3er Teil der Grobgriel3e bereits bei Zimmertemperatur zerfallt (21 % im
Vergleich zum Trockenschrot). Die Zerkleinerungsenergie fir die mechanische Pulveri-
sierung der Mehlkorper kann demnach durch das Einmaischen erfolgen und somit ge-
spart werden.

Die Verkleisterungs — und die enzymatischen LOsungsvorgange bei Erreichen der
Verkleisterungstemperatur konnen mit dem selbstentwickelten Probennehmer zeitlich
differenziert werden. Die Ergebnisse zeigten, dass die viskositatsbeeinflussenden en-
zymatischen Losungen erst nach der Verkleisterung beginnen und nach 15 Minuten
abgeschlossen sind. Verkleisterung und enzymatische Losung setzen nicht gleichzeitig
ein.

Auf der Grundlage von Einsteins Suspensionsmodell kann die gemessene Viskositat
der fein — und grobdispersen Fraktion der Maischesuspension im stabilen Zustand be-
rechnet werden. Der rheologische Einfluss der spezifischen Partikelform der Starke-
koérner und der Spelzen kann durch die intrinsische Viskositat (rheologischer Form-
faktor) bestimmt werden. Die Volumenkonzentration der rheologisch relevanten Fest-
stoff — Fraktionen im fein — und grobdispersen Bereich der Maische leitet sich aus den

Ergebnissen der Quellungs —und Desagglomerationsbilanz (Nasssiebung) ab. Damit
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ist es moglich, die Maischeviskositat flr Fein — und Grobschrot in Abhangigkeit von der
Volumenkonzentration und der intrinsischer Viskositat rheologisch zu beschreiben.

Die Bildanalyse der trockenen und nassen Spelzen ermoglicht, die Partikelform von
Grob —und Feinschrot durch geometrische GroRen zu charakterisieren. Fir die grob
und fein vermahlenen Spelzen nach MEBAK [68] konnte gezeigt werden, dass die
Form der Partikeln gleich bleibt und nur die GroRRe der Partikeln abnimmt.

Der Vergleich der intrinsischen Viskositat verschieden fein vermahlener Malzschrote
hat gezeigt, dass die industriell angewendeten Feinzerkleinerungen das einzelne Star-
kekorn nicht zerkleinert. Daraus folgt, dass keine VergrofRerung der Angriffsflache mit
der erhofften Ausbeutesteigerung beim Maischen zu erwarten ist. Trotz feinerer Ver-
mahlung bleibt die intrinsische Viskositat des Starkekorns gleich. Die Bildanalyse des
einzelnen Starkekorns in Abhangigkeit von Zeit und Temperatur brachte Aufschluss
Uber die VergroRRerungsgeschwindigkeit und schliel3lich die Auflésung des Starkekorns
wahrend der Verkleisterung.

Die Konzentrationen der bei Scherdeformation rheologisch relevanten gelosten In-
haltsstoffe in der Wurze fur die untersuchten normal und schlecht gelosten Malze sind
Uber die gesamte Maischzeit gering und fihren zu Viskositaten im wassrigen Viskosi-
tatsbereich.

Die Veranderungen der Maische durch forcierten Schereintrag wurden mit dem ent-
wickelten Versuchsaufbau analytisch und rheologisch diskutiert. Die Scherbelastung
innerhalb des Maischprozesses fuhrte zu einer Erhéhung der 3 — Glucankonzentration.
Die Veranderung der molekularen Struktur der 3 — Glucane durch Nachweis von 3 -
Glucangelbildung konnte innerhalb der Genauigkeit der verwendeten Messanalytik
nicht nachgewiesen. Fur weiterfuhrende Arbeiten wird daher empfohlen, mit einem
schlecht geldsten Malz, in der die Ausgangskonzentration an 3 — Glucanen hoher ist,
die Versuche zu wiederholen.

Die energetische Abschatzung der Partikel — Partikelwechselwirkungen zeigte, dass
das FlieRverhalten innerhalb des praktisch relevanten Konzentrationsbereiches nach
der Verkleisterung keine Abweichung vom Newtonschen FlielRverhalten hat. Die rech-
nerisch ermittelte mittlere Energie fur Partikel — Partikelwechselwirkungen Uberstieg
nicht die hydrodynamische Energie. Zusammenfassend kann fur die Maischsuspensio-
nen festgestellt werden, dass im untersuchten Konzentrationsbereich keine Abwei-

chung vom Newtonschen Fliel3verhalten festzustellen war.
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8. Zusammenfassung

Die strukturellen Eigenschaften der Maische wurden in einem Ruhrsystem in Ab-
hangigkeit von Zeit, Temperatur, Konzentration und Vermahlungsgrad gemessen. Fur
die zeitgleiche Messung der Viskositat der kontinuierlichen Phase wahrend des Mai-
schens wurde ein Probennehmer fir die Fest/ Flissigtrennung konstruiert. Bei der
Konstruktion des Probennehmers kam es darauf an, eine schnelle und definierte Mai-
schefiltration bei der jeweiligen Rasttemperatur mit sofortiger Vermessung der sepa-
rierten Probe durchzuflihren. Die Veranderung der dispersen Phase in Abhangigkeit
von Zeit und Temperatur wurde mit einem am Lehrstuhl konstruierten Nasssiebturm
nach dem Vorbild der vollautomatischen Nasssiebanlage der TH Karlsruhe durchge-
fuhrt (Siebmaschenweiten nach MEBAK ). Mit Hilfe einer modifizierten Methode der
Bildanalyse konnten Quellung und GroRenzunahme der nassen nicht — I6slichen Spel-
zen durch geometrische Parameter bestimmt werden.

Die Ergebnisse der Nasssiebung geben quantitativ die Veranderung der dispersen
Phase durch Quellung, Desagglomeration und Losung in Abhangigkeit vom Zerkleiner-
ungsgrad wider. Die Trennung in kontinuierliche und disperse Phase ermdglicht die
Abschatzung der hydrodynamischen Krafte und der Partikel — Partikel — Wechselwir-
kungs - Krafte in der Maischesuspension. Die Viskositat der kontinuierlichen Phase
liegt um GroRenordnungen niedriger als die Maischeviskositat. Die Wurze ist sowohl
bei schlecht als auch normal gelosten Malzen im wassrigen Viskositatsbereich. Die
Maischeviskositat wird entscheidend durch die grobdisperse Feststofffraktion beein-
flusst. Mit dem Konzept der Aufteilung der dissipierten Energie unter einem mittleren
Schergefalle nach Sommer konnte innerhalb des praxisrelevanten Volumenkonzentra-
tionsbereiches von Maischen berechnet werden, dass die Partikel — Partikel — Krafte
die hydrodynamischen Kraften nicht Ubersteigen. Die strukturelle Stabilitdt von Mai-
schen in Abhangigkeit vom Temperatur — Zeitverlauf konnte beurteilt werden.

Mit Hilfe der modifizierten Einstein — Gleichung fur Suspensionen lie® sich der rheo-
logische Einfluss der Starkekorner in der kontinuierlichen Phase vor der Verkleisterung
sehr gut beschreiben. In das Modell gehen die Parameter Volumenkonzentration, Par-
tikelform und Flussigkeitsviskositat ein. Nach der Verkleisterung konnte der Einfluss
der nicht — I6slichen Spelzenfraktion in der stabilen Maischesuspension mit dem glei-
chen rheologischen Modell, entsprechend auf die Spelzenpartikelform angepasst, be-

rechnet und messtechnisch bestatigt werden. Es konnte damit gezeigt werden, dass
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die Einstein — Gleichung sowohl fir fein — als auch grobdisperse und nicht — spha-
rische Partikeln in Suspensionen am Beispiel der Maische angewendet werden kann.
Mit der Bildanalyse der feuchten Spelzen ist die messtechnische Grundlage geschaf-
fen worden, die Spelzen anhand von Partikelmerkmalen zu charakterisieren. Damit
kénnten Schaden durch extreme Beanspruchungen der Spelzen im Produktionsablauf,
wie z.B. Zerkleinerung (Nass- und Trockenvermahlung) und Transport (Rohr — und
Pumpenstromung) gemessen werden. Durch Untersuchungen der Verarbeitungsei-
genschaften von verschiedenen Schrotzusammensetzungen Ruckschlisse auf einen
optimalen Vermahlungsgrad bilden, der eine verbesserte Lauterarbeit erlaubt und da-
mit den zeitlichen Ablauf im Sudhaus beschleunigt.

Die Untersuchungsmethoden lassen sich auf andere im Ausland verwendete Cerealien
(z.B. Reis, Mais und Hirse) anwenden und ermdglichen fur zukunftige Arbeiten, die
dispersen und rheologischen Eigenschaften der Suspensionen in Abhangigkeit von

Temperatur, Konzentration und Zeit zu bestimmen.
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9. Summery

A measuring system has been developed in order to measure the parameters required
to characterise the rheological properties of the mash: viscosity and density of the
continuous phase, particle size distribution, particle concentration and particle shape of
non — soluble particles during the mashing process. For that purpose, a laboratory re-
actor was set up which, in addition to providing power input into the suspension
(mash), simultaneously measures the viscosity of the filtered wort (continuous phase)
in the stirred medium. Static pressure filtration was found to be suitable for solid/liquid
separation within the process for measuring viscosity of the continuous phase. A wet
sieve stack has been constructed in order to detect the particle fractions during
mashing process. Using the image analysis the plate — shaped cellulose fibres in the
suspension were able to detect.

The analytical methods provide the basis for characterisation mash rheologically as a
suspension. Further on, swelling, disintegration and gelatinization of the endosperm
components were able to detect. The viscosity dependency from solid volume fraction,
maximum packing density and shape of starch granules can be described by the modi-
fied Einstein —equation for asymmetric particles. The modified Einstein — equation was
verified with the experimental results for different volume concentrations. Mash
viscosity is mainly influenced by coarse solid components. A method of Sommer
allows the separation of energy dissipation into energy dissipation caused by direct
particle-particle interaction and into energy dissipation caused by viscous flow. Within
the concentration range of practical relevance the energy dissipation caused by
particle-particle interaction is negligible.

By means of detecting the intrinsic viscosity for starch granules it was able to prove
that time and temperature rests below the gelatinisation temperature have no influence
on barley starch granules.

For the insoluble fraction after gelatinisation the modified Einstein — Equation was
confirmed. Maximum packing density of coarse and fine fibres was measured with the
centrifugation method. Because of the lower maximum packing density of the coarse
husks the suspension viscosity is higher compared to the fine husks. The intrinsic vis-
cosity of coarse and fine fibres is the same. Image analysis confirmed that coarse and
fine fibres have the same shape. By means of the measuring system further investiga-

tions with other starch and cellulose suspensions are possible.
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11. Anhang

11.1. Laborriihrsystem (Komponenten und technische Daten)

‘ Ib At 'ln'l |
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Drehmoment und Drehzahl

‘ Thermostat
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Bild 11.1: Versuchsanlage

Anlagen — Komponenten:

Viscoklick 600, Fa. IKA (Staufen)
Funktion:
Erfassung des Drehmomente
Messgenauigkeit:
MeRbereich von 0—-60 Ncm: +/-0,5Ncm
MeRbereich von 60 — 600 Ncm: + /-1 Ncm

Riihrwerksantrieb EUROSTAR - Power — control — visc, Version
(Staufen)

Funktion:

Antrieb der Ruhrwelle

Technische Daten:

Maximales Drehmoment am Spannfutter: 380 Ncm

P7, Fa. IKA
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Drehzahlbereich: 8-290 U/ min
Ubersetzungsverhaltnis i: 14,9
Spannung/Frequenz: 230V /50 Hz /60 Hz
Motorleistung Aufnahme/Abgabe: 130 W/ 110 W
Leistung an der Ruhrwelle: 105 W

RS 232-Schnittstelle

PT — 100 — Messfiihler mit DTM 11 — Temperaturmessgerét, Fa. IKA (Staufen)
Funktion:
Temperaturmessung

Technische Daten:

Mess-/Regelbereich: -100 °C - 850 °C
Digitale Temperaturanzeige
Auflésung K: 0,1

RS 232-Schnittstelle

Steuerungs — und Datenerfassungssoftware labworldsoft, Fa. IKA (Staufen)

Funktion:

Die Messwerte werden online Uber eine RS232 — Schnittstelle digital erfasst und
durch die Software labworldsoft auf einem Computer visualisiert. Die Messwerte
lassen sich in Microsoft Excel — ,*“.txt — Datei Ubertragen und dort auswerten. Mit
dieser Software lassen sich die Versuchsablaufe steuern. So lasst sich z.B. die
Drehzahl Uber Rampen steuern. Aufgebaut ist die Software nach einem Bau-
kastenprinzip, bei dem alle Anlagen — Komponenten und Steuerungsmechanismen
per Doppelklick auf die Benutzeroberflache gebracht werden kénnen. Diese Bau-
kasten lassen sich Uber Pfeile verbinden. Die Taktzeit der Messwerterfassung
reicht von 100 ms bis 1500 ms pro Messwert. Im Rahmen dieser Arbeit werden

Drehmoment, Drehzahl und Temperaturen online gemessen.
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Bild 11.2 zeigt als Beispiel die Be-

DTM 11

nutzeroberflache der Software zur
Steuerung vom Temperaturmess-
gerat DTM 11, Viscoklick 600 und
der EUROSTAR POWER control-

visc (blau unterlegte Buttons). Der

Nullabgleich kann beim Viscoklick
(Drehmomentsmessung)  durch

die Tasterfunktion erfolgen und

die Drehzahl wird durch einen
Bild 11.2: Benutzeroberflache der Software labworldsoft Soliwert vorgegeben (rot unterle-

gte Buttons). Die Messwerte Tem-
peratur, Drehmoment und Drehzahl werden sowohl durch eine Digitalanzeige als auch
graphisch in Abhangigkeit von der Zeit auf dem Bildschirm dargestellt (griin unterlegte
Buttons). Jeder Messparameter wird alle 100 ms aufgenommen und zudem in einer

. Ixt — Datei gespeichert.

Vibrations — Zuteilrinne ,,labortette®, Fa. Fritsch (Idar — Oberstein)
Funktion:
Dosierte Zufuhrung des Trockenschrotes (Einmaischen)

Durch Vibration einer Rinne (U — Form) wird das rieselfahige geschrotete Malz aus
einem Trichter in einem gleichmafigen Strom zum Ende der Rinne gefordert und fallt
in den Maischbottich, in dem es bei 80 U/ min. mit destilliertem Wasser vermischt
wird. Die Forderleistung ist auf die maximale Schwingungsamplitude der Rinne ge-
stellt. Das Einmaischen dauert je nach Einmaischtemperatur und Lésungsgrad des
Malzes zwischen 5 und 12 Minuten.

Umwaélzthermostat FS 18 — HP, Fa. Julabo Labortechnik (Seelbach)

Funktion:
Temperierung des Edelstahlbehalters

Technische Daten:

Temperaturbereich: -30°C-+100 °C
Digitale Temperaturanzeige
Auflésung : 0,01 °C

RS 232 — und RS485 — Schnittstelle

Programmierung: Die Programmierung ermaoglicht die Einstellung fester Infusions-
maischprogramme mit dem Gradienten von 1 °C / min bei einer
Heizleistung von 34 %.
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Edelstahl — Riihrkessel und Ankerriihrer, Fa. IKA (Staufen)
Funktion:

Ruhrsystem (Labormaischbottich)

Geometrische Daten:

d, —

—_— |

geometrische Daten in [mm]

| ] & d,=1522 (Behilterdurchmesser)
d, =1406 (Rihrerdurchmesser)
d,= 175 (Breite d. Riihrerblattes)
h = 130 (Hhe d. Riihrers)

s = 5 (Bodenabstand d. Riihrers)

\k v i/J’_/ ¥

N—

i

L 4

a -
- >

Bild 11.3: Ankerrihrer mit geometrischen Daten

Handbiegeschwinger, Firma Paar Physica DMA 35n, (Stuttgart)

Funktion:

Dichtemessung

Eine mit Untersuchungslosung geflllte Messzelle (Biegeschwinger) wird elektronisch
zum Schwingen angeregt. Bei steigender Dichte der Losung (entsprechend ihrer Mas-
se bei gleichem Volumen der Messzelle) wird die Schwingungsdauer der Messzelle
beeinflusst. Aus der Schwingungsdauer wird die Dichte berechnet.

Technische Daten:

Probevolumen: 10 ml

Temperatur: 0°C-80°C
Dichte: bis 1,9999 g / cm?®
Viskositatsbereich: bis ca. 1000 mPas

Messunsicherheit: 0,001 g/ cm?®bzw. 0,2 °C
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Kapillarviskosimeter RHEOTEST LK 2.1, Fa. Rheotest Medingen GmbH,
(Ottendorf - Okrilla)

Funktion:

Messung der dynamischen Viskositat (Messgutmenge : Vp = 10 ml)

Kapillaren:

Kapillare I:

Messbereich: 0,900 — 6,000 mPas

Geometrische Daten: Durchmesser dgx = 1 mm, Lange Lk = 200 mm

Kalibrierkonstanten: a=-0,246; b =0,974 (Speicherplatz ,Kapillare 6/2“ in
Auswerteelektronik)

Kapillare Il

Messbereich: 6,000 — 33,000 mPas

Geometrische Daten: Durchmesser dx = 1,5 mm, Lange Lx = 200 mm

Kalibrierkonstanten: a =-0,940; b =5,055 (Speicherplatz ,Kapillare 1/2“ in
Auswerteelektronik)

Kapillare Il

Messbereich: 33,000 — 100,000 mPas

Geometrische Daten: Durchmesser dg = 2 mm, Lange Lk = 200 mm

Kalibrierkonstanten: a = 14,9400 (Speicherplatz ,Kapillare 2“ in Auswerteelektronik)

Kapillare 1V:

Messbereich: 100,000 — 500,000 mPas

Geometrische Daten: Durchmesser dgx = 3 mm, Lange Lx = 200 mm
Kalibrierkonstanten: a = 74,6330 (Speicherplatz ,Kapillare 3“ in Auswerteelektronik)

Messverfahren: Die Viskositat wird aus dem arithmetischen Mittel der gemessenen
Dricke vom Saugen und Herausdriicken des Fluids durch die Kapil-
lare berechnet.

Temperaturbereich: 0°C — 80°C

Temperaturmessung: PT — 100 (Konstante: -25,6146)

Auswerteelektronik:

Passwort: ,111"
RS 232-Schnittstelle
LCD — Display (Anzeige in mPas u. °C)
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Technische Zeichnung
“Probennehmer”

Bild 11.4: Technische Zeichnung vom Probennehmer: Messrohr (links), Kolben mit Gewinde (rechts)
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11.2.Versuchprotokolle fiir die Probennahme und Viskositatsmessung bei

Infusionsmaischen (Grob — und Feinschrot)

Grobschrot:
Dateiname:

Schittung:
634,3/740/800 /900 /950 g auf 2220 ml

Einstellungen:
1h vorher Computer und Temperiergefalle einschalten

Offnungen am Bottichdeckel mit Folie abdecken
Flllhéhen:

Fallhéhe in der Hilse mit Wasservorlage:

Fullhéhe in der Hilse nach Einmaischen:

Fulllhéhe in der Hilse nach 12 min. (Quellung):

Zeitpunkt Protokoll
00:01:37 Temperaturprogramm starten (Programmgeber 1)
00:01:57 Einmaischen
Kapillartemperatur: 54°C
00:14:00 Beginn mit Mischen und Schrauben
00:24:00 Bereitstellung der Probe
00:24:30 Beginn der 1.Viskositdtsmessung [50°C Anf.]

24 Umdrehungen

wahrend der Messungen Spllbecher bereitstellen

Messergebnisse in Tabelle notieren
Kapillarviskosimeter in Wasserbecher

2x spulen (5x)
Anzahl der Umdrehungen bis Anschlag:
Gesamtumdrehungen:
ab 2. Messung

Temperatur im Maischbottich: Tgoicn (b 2.Messung) =
Tgottich (naCh 6.MeSSung) =

Zeit (ab 2.Messung) =
Zeit (nach 6.Messung)=

00:27:30 Ende der Viskositatsmessung
00:28:30 Beginn mit Dichtemessung
p
00:30:00 Beginn mit Ausschrauben des Kolbens
00:31:00 Ende mit Ausschrauben, Stdpsel entfernen
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00:38:00

00:48:00
00:51:30
00:52:00
00:53:00
00:54:30
01:02:00
01:12:00
01:15:30
01:38:00
01:41:30
02:01:00
02:04:30
02:20:00

Reinigung
Reinigung des Filterkolbens

Reinigung des Kolbens, neues Filtersieb einsetzen gut abtrocknen,

Reinigung der Kapillare

Kapillare abschrauben vorderen Kolbenbereich abspilen
Haftwasser aus Kapillare herauspusten

Trockenmessung:

2x spllen (5x)

Kapillartemperatur fir nachste Messung:

Kapillartemperatur: 54°C

Feinschrot:

Beginn mit Mischen und Schrauben, Bereitstellung der
Probe

Beginn der 2.Viskositatsmessung [50°C End.]
Ende der Viskositatsmessung

Dichtemessung

Herausschrauben

Reinigung (s.0.)

Probennahme (s.0), Kapillartemperatur: 67,5°C
3. Viskositdtsmessung [62°C Anf.]
Dichtemessung

4.Viskositdtsmessung [62°C End.]

Dichtemessung, Kapillartemperatur: 77,5°C
5.Viskositatsmessung [72°C]
Dichtemessung, Kapillartemperatur: 85,5°C

6.Viskositatsmessung [78°C ]

Das Versuchsprotokoll von Grobschrot muss fur Feinschrot aufgrund der langeren Fil-

trationszeiten von Feinschrotmaischen entsprechend Tabelle 11.1 zeitlich angepasst

werden

Tabelle 11.1: Versuchsprotokoll fur Feinschrot (normal und schlecht geldst)

normal gelost schlecht gelost o

Zeit [hh:r%m:ss] Zeit [hh:mgm:ss] Protokoll Temperatur [*C]
00:25:00 1. Viskositatsmessung 50 Anfang
00:28:30 Dichtemessung
01:05:00 2. Viskositatsmessung 50 Ende
01:08:30 Dichtemessung
01:22:00 3. Viskositatsmessung 62 Anfang
01:25:30 Dichtemessung
02:04:00 4. Viskositatsmessung 62 Ende
02:07:30 Dichtemessung
02:17:00 5. Viskositatsmessung 72
02:20:30 Dichtemessung
02:44:00 6. Viskositatsmessung 78
02:47:30 Dichtemessung

Schiittung:

800 / 850 / 900 g auf 2220 ml
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11.2.1.Berechnung der Schiuttungsmengen durch Anpassung der Fiillhohe bei
Feinschrot

Aufgrund des niedrigeren Verdrangungsvolumen musste die Fullhdhe der Feinschrot-

maischen entsprechend angepasst werden:

- Gewdlnschte Flllhéhe im Maischbottich: 17,3cm (3 1)
- spezifische Hohenzunahme vom Feinschrot: 0,037 mm/g
- Volumenzunahme: 17,29 ml / mm

Beispiel: fur mgen = 850 g ist die Volumenzunahme AV = 544 mi
11.3.Versuchsprotokoll und — auswertung fiir die Nasssiebung

11.3.1.Versuchsprotokoll

Schrotproben auf ~1,5 g Probeteilen ( 30 g im Probeteiler Laborette 10 (Fa. Fritsch,
Idar — Oberstein)

Nasssiebturm mit eingespanntem Siebsatz (1,250; 1; 0,5; 0,250; 0,125 mm)
Edelstahlsiebe, Fa. Haver & Boecker (DIN A5 — Muster)

Einstellung der Quetschschlauchpumpe
Volumenstrom: max.
Zyklus: 8 s Zupumpen
2 s Zuruckpumpen
nach der Nasssiebung Siebe in den Muffelofen stellen und danach Am bestimmen
Wassergehaltsbestimmung von Schrotprobe bei jeder Messung

Tabelle 11.2: Protokoll zur Nasssiebung

NASSSIEBUNG Anfangsgewicht
Maschenweite x [mm] Am (X) [g] Mieer (X) Muon (X) Zeit im Ofen
Boden DraErTrc::i:ke
0,125 0,080
0,250 0,140
0,500 0,315
! 0,630
1,250 0,630
X Am (x)
Probe
; Probe AmM
Wasserbestimmung vor nach Trocknung | nach Trocknung
Trocknung —
Tara=
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11.3.2. Versuchsauswertung

Tabelle 11.3:  Versuchsauswertung fir die Nasssiebung

Maischtemperatur

NASSSIEBUNG

T[°C] Differenzwagung nach MEBAK [68
Masch it gemessene relative
aschenweite : < ;
ge;r;l|:t)e(|te<six<[rxnm] Riickstinde Massenanteil
i+1 i Am i _
X [mm] (X) [d] AQS,i(X)
Boden
Am
0,063 Am7 = MTrS - iAmi AQ&7 =7
=t MTrs
0,125 Amg S.0.
0,188
0,250 Ams S.0.
0,375
0,500 Amy S.0.
0,750
1,000 Amjy S.0.
1,125
1,250 Am, S.0.
2,200
3,150 Am; S.0.
Trockenanteil d. Schrotprobe TrS [1]
Einwaage Mges [l
Einwaage TrS Mrs = Mges TrS [g]
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Tabelle 11.4: Versuchsauwertung fur den Siebschnitt mit anschliefliender Nasssiebung

Maischtemperatur

SIEBSCHNITT UND NASSSIEBUNG

Trel Differenzwégung nach MEBAK [68]
Maschenweite . - gemessene relative
Qerf'[‘;rtti:e:ixjxmim] Riicksténde Massenanteil
X [mm] am,(x) [g] AL
Boden
Am7 = (Mrs - Mrrrs) - AM
: AQ,, =—— T
0,063 Z’ Am, 37 M_-M_.)
0.125 Amg S.0.
0,188
0250 Ams S.0.
0,375
0.500 Amy S.0.
0,750
1,000 Amg s.o.
1,125
1.250 Amy S.0.
2,200
3,150 Am; S.0.
Trockenanteil d.
Schrotprobe s [1]
Masse Rickstand Mo
(trocken) auf Sieb x Riickstand 9]
TrS Rickstand Mg1rs = MRickstana” TrS [d]
Einwaage Maes [q]
s Mps = qus' TrS [g]

11.4. Probenvorbereitung und Bildanalyse (Komponenten und technische Daten)

Probenteiler Laborette 10 (Fa. Fritsch, Idar — Oberstein)
30 g Schrot (grob und fein) auf ~1,5 g probeteilen

Riittelsieb KS1000 (Fa. Retsch)

- Trennung der Spelzen: Grobschrotspelzen (Maschenweite x = 1,6 mm)
Feinschrotspelzen (Maschenweite x = 0,8 mm)

70 U / min., 5 Minuten

- Einstellung:

Tabelle 11.5: Rickstand flir Grob- und Feinschrotspelzen

Schrot Ruckstand R(x) [%] Anzahl der Spelzen
Grobschrotspelzen 10,7 + 1,43 282
Feinschrotspelzen 7,7+143 1103
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Digitalkamera Olympus E - 10 (Fa. Olympus, Hamburg)
Funktion: digitale Bildaufnahme der Spelzen nass und trocken

Einstellungen:
- A fur manuelle Blende
- Makro fur Nahaufnahmen
- WB flur automatischen Weiltabgleich
- Zoomeinstellung auf ganz weit fir Nahaufnahmen
- Blendenweite auf 6,3
- manueller Fokus, um die Einstellungen manuell den Gegebenheiten anzupassen
- Menue ,Aufzeichnungsmodus®:
+ Super High Quality im Menue Aufzeichnungsmodus 2240 x 1680 Pixel
+ HARD im Menue Aufzeichnungsmodus fur die Bildscharfe
+ HIGH im Menue Aufzeichnungsmodus fur den Kontrast

Befeuchtung der Spelzen

Nach den digitalen Aufnahmen der trockenen Spelzen wurden die Spelzen mit dest.
Wasser betraufelt und 5 Minuten eingeweicht. Vorversuche haben erwiesen, dass kei-
ne weiteren Veranderungen am Spelz bei langerer Einwirkzeit als 5 Minuten fest-
zustellen waren [70]. Nach dem Betraufeln bilden sich aufgrund der Oberflachenspan-
nung des Wassers auf der Klarsichtfolie kugelférmige Flissigkeitsoberflachen aus. Die
eingetauchten Spelzen sammeln sich am Scheitelpunkt der Oberflachen. Um eine an-
schlieBende Vereinzelung der feuchten Spelzen zu erreichen, wurde das uberschus-
sige Wasser mit Ethanol vermischt. Die Oberflachenspannung wurde dadurch herab-
gesetzt, die Spelzen vereinzelten sich und die Alkohol — Wassermischung verflichtigte
sich. Anschlieend wird die Restflussigkeit mit einem saugfahigem Papiertuch entfernt,

da es sonst zu Reflexionen kommt, die die Auswertung verfalschen.

Bildanalyse — Software Image C (Fa. Imtronic, Berlin)

Kalibrierung:
Zur Bestimmung der geometrischen Daten ist eine Kalibrierung des digitalen Bildes auf

die verwendete Vergrofierung notwendig. Dazu wurde ein Lineal mit oben beschrie-
bener Digitalkameraeinstellung fotografiert und mit der entsprechenden Funktion des

Bildanalyse — Programms kalibriert.

Schwellenwert:

Fur die pixelweise Umwandlung des Grauwerte — Bildes in ein Binarbild ist die Einstel-
lung des Schwellenwertes nétig. An Hand dieser Schwelle unterscheidet die Software

zwischen Partikel und Hintergrund. Bei der Schwellensetzung muss darauf geachtet

117



11 Anhang

werden, dass sich die Partikelform bei der Umwandlung eines Graubildes in ein
Schwarzweil3bild wenig verandert und alle Partikel erfasst werden. Aullerdem muss
beachtet werden, dass der Schwellenwert von der Intensitat der Lichteinstrahlung ab-
hangig ist.

Der Schwellenwert musste flr jedes einzelne Foto manuell eingestellt werden. Dabei
lasst sich der Hintergrund der Objekte verandern und wird zweckmaligerweise so ein-
gestellt, dass die Spelzen allseitig von der Kontrastfarbe umgeben sind, alle Spelzen
erfasst werden und der Hintergrund einheitlich hell bleibt. Details Uber die Optionen
zum Einstellen des Schwellenwertes kdnnen der Arbeit Beck entnommen werden [72].
Auswertung:

Die Bearbeitung und Auswertung der digitalen Bilder erfolgte teilautomatisiert mit ma-
nueller Schwellenwerteinstellung nach folgenden Schritten:

- Bildsubtraktion eines Referenzbildes, um nicht zum eigentlichen Bild gehérende Par-
tien zu entfernen

- Erhéhung des Farbkontrastes mit dem entsprechenden Filter
- Durchfihrung einer Helligkeitsangleichung

- Binarisierung des Bildes

- Messung der verschiedenen Merkmale

- Ausgabe der Ergebnisse

11.5. Suspensionsviskositat von Grobschrotmaische

Tabelle 11.6: Suspensionsviskositat von normal geléster Grobschrotmaische

n =60 U/ min. Dreh ¢ Leist Dicht
rehmomen eistun ichte ; T

normal gelost Ne — Zahl g 3 Re - Zahl Viskositat

) [Ncm] [W] [kg / m’] [mPas]
Schittung 1: 2,8
cnde Binmaischen | 5631024 | 624 [037£0015| 1091 72+4 | 207+16
bei 40°C
Beginn 50°C —Rast 4,67 +£0,22 5,04 0,29 £ 0,015 1083 95+ 6 224 + 14
Ende 50°C — Rast 3,89+0,13 4,19 0,24 £0,015 1083 120+ 5 177+ 8
Beginn
Verkleisterung 3,40 £ 0,26 3,67 0,21 £0,015 1083 152 £ 17 140 + 16
Maximum
Verk|eisterung 4,03 * 0,22 4,34 0,25 + 0,015 1083 114+ 8 185+ 14
Ende 62°C — Rast 3,20 £ 0,22 3,45 0,20 £ 0,015 1083 165+ 20 129 + 16
Minimum vor
Verzuckerung 2,82+0,24 3,03 0,18 £ 0,015 1088 199 + 23 107 £ 14
Maximum
Verzuckerung 3,04 £0,28 3,26 0,19 £0,015 1088 179+ 25 119+ 17
Ende Maischen 2,34+0,12 251 |0,15+0,015| 1088 265 + 30 80 + 10
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Tabelle 11.7: Suspensionsviskositat von schlecht geldster Grobschrotmaische

n =60 U/ min. breh ¢ Leist Dicht
rehmomen eistun ichte ; i
normal gelost Ne — Zahl g 3 Re - Zahl Vlskgsnat
[Ncm] [W] [kg / m’] [mPas]
Schittung 1:2,8
Ende Einmaischen
Ry 6,77 £ 1,05 7,20 0,43+ 0,06 1099 60 + 11 358 + 62
bei 40°C
Beginn 50°C —Rast 5,72 + 0,56 6,08 0,36 + 0,03 1099 74 +8 289 + 29
Ende 50°C — Rast 4,74 + 0,27 5,03 0,30 +£ 0,02 1099 95+ 8 227 +18
Beginn
Maximum
Verk|eisterung 5,74 + 0,14 6,12 0,36 + 0,01 1097 74 +£2 291+9
Ende 62°C — Rast 3,80 +0,15 4,05 0,24 + 0,01 1097 129+ 10 166 + 11
Minimum vor
Verzuckerung 3,20 + 0,25 3,40 0,20 + 0,02 1099 168 + 18 128 + 15
Maximum
Verzuckerung 3,58 + 0,28 3,80 0,22 + 0,015 1099 142 + 11 152 + 12
Ende Maischen 3,08 + 0,06 327 |0,19+0,01 | 1099 179+ 5 121+ 4

Tabelle 11.8: Wirzeviskositat von Grobschrot (schlecht gelost) 1 : 3,5

Prozess (1: 3,5) schlecht geléstes Grobschrot | normal geléstes Grobschrot
Beginn 50°C —Rast 0,831+ 0,125 0,912 + 0,046
Ende 50°C — Rast 1,088 + 0,129 1,029 + 0,040
Beginn 62°C —Rast 0,909 £ 0,198 0,917 £ 0,078
Ende 62°C — Rast 1,423 +0,113 1,168 + 0,053
72°C — Rast 1,185+ 0,163 1,017 £ 0,047
78°C — Rast 1,253+ 0,114 0,891 + 0,029

119




11 Anhang

Tabelle 11.9: Bilanz des Siebschnitts mit allen Sieben und anschlieRender Nasssiebung (nach Bild 11.5)
fir normal geldstes Grobschrot

Riickstand Trockensieb bei 0,125 mm
Siebschnitt bei 0,125 mm 0,88
laschenweity{ Messwerte Konfi
0,063 0,10 0,01
0,188 0,01 0,01
0,375 0,00 0,00
0,750 0,00 0,00
1,125 0,00 0,00
2,200 0,00 0,00
0,12]
Riickstand Trockensieb bei 0,250 mm
Siebschnitt bei 0,250 mm 0,83 0,05]
Siebschnitt von 0,125 mm Bilanz Konfi
Aaschenweitgwerte umgere, Konfi Messwerte Konfi
0,063 0,12 0,01 0,10 0,01 0,02 0,02
0,188 0,02 0,00 0,01 0,01 0,01 0,01
0,375 0,02 0,00 0,00 0,00 0,02 0,00
0,750 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
1,125 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
2,200 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
0,17]
Riickstand Trockensieb bei 0,500 mm
Siebschnitt bei 0,500 mm 0,73 0,10
Siebschnitt von 0,250 mm Bilanz Konfi
Aaschenweitgwerte umgere, Konfi Messwerte Konfi
0,063 0,15 0,01 0,12 0,01 0,03 0,02
0,188 0,02 0,01 0,02 0,00 0,00 0,01
0,375 0,05 0,01 0,02 0,00 0,03 0,01
0,750 0,03 0,00 0,00 0,00 0,03 0,00
1,125 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
2,200 0,00 0,01 0,00 0,00 0,00 0,01
0,27|
Riickstand Trockensieb bei 1,000 mm
Siebschnitt bei 1,000 mm 0,50 0,23
Siebschnitt von 0,500 mm Bilanz Konfi
Aaschenweitgwerte umgere, Konfi Messwerte Konfi
0,063 0,19 0,01 0,15 0,01 0,03 0,02
0,188 0,02 0,00 0,02 0,01 0,00 0,01
0,375 0,05 0,02 0,05 0,01 0,00 0,03
0,750 0,13 0,01 0,03 0,00 0,09 0,01
1,125 0,08 0,01 0,00 0,00 0,07 0,01
2,200 0,04 0,02 0,00 0,01 0,04 0,03
0,50
Riickstand Trockensieb bei 1,250 mm
Siebschnitt bei 1,250 mm 0,36 0,14
Siebschnitt von 1,000 mm Bilanz Konfi
Aaschenweitgwerte umgere, Konfi Messwerte Konfi
0,063 0,25 0,01 0,19 0,01 0,06 0,02
0,188 0,01 0,01 0,02 0,00 -0,01 0,01
0,375 0,04 0,02 0,05 0,02 -0,01 0,04
0,750 0,11 0,01 0,13 0,01 -0,02 0,02
1,125 0,09 0,01 0,08 0,01 0,01 0,02
2,200 0,14 0,03 0,04 0,02 0,10 0,05
0,64
N iebung der g ten Probe Siebschnitt von 1,250 mm Bilanz Konfi
aschenweit{ Messwerte Konfi Messwerte Konfi
0,063 0,33 0,05 0,25 0,01 0,08 0,06
0,188 0,03 0,00 0,01 0,01 0,01 0,01
0,375 0,05 0,01 0,04 0,02 0,01 0,03
0,750 0,10 0,02 0,11 0,01 -0,01 0,03
1,125 0,10 0,03 0,09 0,01 0,01 0,04
2,200 0,39 0,05 0,14 0,03 0,25 0,08

Messwerte

0,87
0,09
0,02
0,01
0,01
0,01

1,00

Messwerte

0,72
0,13
0,10
0,02
0,01
0,00

1,00

Messwerte

0,57
0,09
0,19
0,12
0,02
0,02

1,00

Messwerte

0,37
0,05
0,09
0,25
0,16
0,08

1,00

Messwerte

0,39
0,02
0,06
0,17
0,14
0,22

Konfi
0,07
0,08
0,04
0,01
0,03
0,03

Konfi
0,05
0,02
0,02
0,02
0,01
0,00

Konfi
0,02
0,03
0,05
0,01

0,00
0,02

Konfi
0,03
0,01
0,04
0,02
0,02
0,05

Konfi
0,02
0,01

0,03
0,02
0,02
0,05

Riickstand
0,88

Riickstand
0,83

Riickstand
0,73

Riickstand
0,50

Riickstand
0,36

Konfi
0,02

Konfi
0,01

Konfi
0,02

Konfi
0,00

Konfi
0,05

120



11 Anhang

Trockensiebschnitt und Nasssiebung

Trockenschrot 1. Siebschnitt 2. Suspension 3. Nasssiebung
/\ Ruckstand R(x) Durchgang D(x)
L i
L
— Empml  fD
L
I . v
.
—— = gy (B
| e
| e |
Bild 11.5:  Aufteilung vom trockenen Riickstand R(x) und dem suspendierten Durchgang D(x) zur

Differenzierung von Quellungs — und Desagglomerationsanteil bei Zimmertemperatur

Tabelle 11.10: Wirzeviskositat von Infusionsmaische (normal geléstes Grobschrot) fir unterschiedliche

Schittungen

Schittung
1:3,50 1:2,80 1:2,47 1:2,34
Prozess
Volumenkonzentration der
0,10 0,12 0,14 0,15

Starkekorner ¢ fir 50°C
Beginn 50°C —Rast 0,912 + 0,046 | 0,959 + 0,065 | 1,074 + 0,043 | 1,129 + 0,008
Ende 50°C — Rast 1,029+ 0,040 | 1,084 + 0,012 | 1,208 + 0,043 | 1,289 + 0,082
Beginn 62°C —Rast 0,917 + 0,078 | 0,995 + 0,052 | 1,142 + 0,009 | 1,127 + 0,046
Ende 62°C — Rast 1,168 + 0,053 | 1,356 + 0,037 | 1,645 + 0,000 | 1,786 + 0,019
72°C — Rast 1,017 0,047 | 1,179+ 0,039 | 1,470 + 0,048 | 1,561 + 0,031
78°C — Rast 0,891 + 0,029 | 0,994 + 0,041 | 1,248 + 0,025 | 1,295 + 0,043

11.6. Berechnung der Volumenkonzentration ¢; bei 50°C fur Grobschrotmaische
Beispiel: 800 g Grobschrot auf 2220 ml Wasser (1 : 2,80 )

0,53 aus Nasssiebung bei 50°C (s. Bild 4.9)
0,53-800g=424g¢

Mengenanteil Starke:

Masse Starke:
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Volumen d. Starke:

Volumenkonzentration:

11.7. Suspensionsviskositat von Feinschrotmaische

Tabelle 11.11: Suspensionsviskositat von normal geléster Feinschrotmaische

0,424 kg / 1250 kg/m® = 0,00034 m*
Volumen d. Gesamtsuspension: 0,0027 m®

0,12

n =60 U/ min. breh ¢ Leist Dicht
rehmomen eistun ichte ; it

normal gelost Ne — Zahl g 3 Re - Zahl Viskositat

i [Nem] [wi] [kg / m®] [mPas]
Schittung 1:2,8
Ende Einmaischen
bei 40°C 1,48 £ 0,08 1,59 0,09 £ 0,01 1088 610 + 62 35+4
Beginn 50°C —Rast 1,35+ 0,07 1,45 0,08 £ 0,01 1088 726 £ 74 29+3
Ende 50°C — Rast 1,33+0,14 1,42 0,08 £ 0,01 1088 753 £ 130 28+ 6
Beginn
Verkleisterung 1,27 £ 0,08 1,37 0,08 £ 0,00 1088 814 £ 100 26+3
Maximum
Verk|eisterung 1,51 + 0,13 1,62 0,10 + 0,01 1091 585 + 86 37+6
Ende 62°C — Rast 1,25+0,10 1,34 0,08 £ 0,01 1091 842 + 140 25+4
Minimum vor
Verzuckerung 1,21+0,13 1,30 0,08 £ 0,01 1085 890 + 154 24 +5
Maximum
Verzuckerung 1,30 + 0,13 1,40 0,08 + 0,01 1085 776 + 168 27 t5
Ende Maischen 1,07 £0,14 1,15 | 0,07+0,01 | 1085 | 1130 + 240 19+5
Tabelle 11.12: Suspensionsviskositat von schlecht geldster Feinschrotmaische
n =60 U/ min. Dreh ¢ Leist Dicht

rehmomen eistun ichte ; it

normal gel6st Ne — Zahl g 3 Re - Zahl Viskositat

) [Nem] [W] [kg / m’] [mPas]
Schittung 1:2,8
Ende Einmaischen | 5 55+ 0,22 236 | 0,14+001 | 1099 | 294+62 | 7311
bei 40°C
Beginn 50°C —Rast 1,93+0,13 2,05 0,12 + 0,01 1098 363 + 54 59 + 6
Ende 50°C — Rast 1,71 +0,10 1,82 0,11 + 0,01 1098 468 + 50 46 £5
Beginn
Verk|eisterung 1,62 t 0,16 1,72 0,10 t 0,01 1098 520 £ 90 41+9
Maximum
Verkleisterung 2,52+0,23 2,67 0,16 £ 0,015 1101 243 + 30 89 +10
Ende 62°C — Rast 1,63 +0,20 1,73 0,10 + 0,01 1101 517 + 148 42 +£10
Minimum vor
Verzuckerung 1,44 +0,18 1,53 0,09 + 0,01 1101 652 + 190 33+8
Maximum
Verzuckerung 1,60 +£ 0,07 1,71 0,10 £ 0,00 1088 525 + 85 40+4
Ende Maischen 1,15 £ 0,11 123 | 0,07+001 | 1088 994 + 100 21+4
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Tabelle 11.13: Wrzeviskositat von Infusionsmaische (normal geldstes Feinschrot) flr unterschiedliche
Schittungen

Schittung
1:3,11 1:2,89 1:2,69
Prozess
Volumenkonzentration der
0,065 0,115 0,14
Starkekoérner ¢, fur 50°C
Beginn 50°C —Rast 0,816 + 0,070 1,018 + 0,088 1,085 + 0,045
Ende 50°C — Rast 0,892 + 0,023 1,129 + 0,067 1,133 + 0,046
Beginn 62°C —Rast 0,783 + 0,040 0,937 + 0,032 0,987 + 0,007
Ende 62°C — Rast 1,040 + 0,070 1,178 + 0,091 1,239 + 0,03
72°C — Rast 0,878 + 0,092 1,032 + 0,018 1,112 + 0,055
78°C — Rast 0,913 + 0,077 1,015 + 0,008 1,071 + 0,033
—— Drehzahl A isotherm 62°C 0O isotherm 72°C —
8 A__A_A 80 1] .
1 25. Minute B -
7 n
] I o
_6 ~60 3
£ L x
25 50 T
- L =
[ ©
g4 40 32
] E o o 5
% 3 30 =
2 L 3
a oA e
2 A 20
1 A Aopq,0,0 ngoooooono| | 2
] A O A A AN O~ " A A A 10 5
I:Im AN ARWAY Zx g_
_L r g
o_ T T T T T T T T I T T T T T T T T T I T T T T T T T T I T T T T T T T T T I T T T T 0 '—
0 10 20 30 40

Zeit [min.]

Bild 11.6: Drehmomentsverlauf von isothermen Feinschrotmaischen (1 : 2,8) in Abhangigkeit von der
Zeit

123



11 Anhang

11.8. Charakterisierung der Spelzenfraktion bei Feinschrot

0,9
0,8
0,7
0,6
0,5
04

03 —eo— Mittelw ert
0,2 Feinschrot

0,1

Qx)

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Intervalle in mm

0,9
0,8
0,7
0,6
0,5
0,4

Qq(x)

0,3 —eo— Mittelwert
0,2 Feinschrot

0,1

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Intervalle in mm

Bild 11.7: Gegenuberstellung der Anzahlsummenverteilung Feret,,;, im trockenen und nassen Zustand
der Feinschrotspelzen

0,9
0,8
0,7
0,6

04

0,3 .

0,2
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0
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Bild 11.8: Anzahlsummenverteilung Feret,.x im trockenen und nassen Zustand der Feinschrotspelzen
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Flache berechnet [mm?]

| | | |
0 2 4 6 8 10

Flache gemessen [mm?]

Bild 11.9: Korrelation bei Feinschrotspelzen zwischen gemessener Flache und berechneter Flache
(bm = 1,000 far f = 0,585, Konfidenzzahl 95 %)

a
——

Umfang [mm] gerechnet

0 5 10 15 20 25 30 35

Umfang [mm] gemessen

Bild 11.10: Uberpriifung der Korrelation bei Feinschrotschrotspelzen zwischen gemessenem Umfang
und berechnetem Umfang (fumfang = 1,7)
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11.9. Bestimmung der maximalen Packungsdichte ¢max und des Feststoff-
volumens Vi et

Maischen:

15 g Probe (Grob —und Feinschrot) mit 40 ml destilliertem Wasser vermischen und

25 Minuten bei 72°C im Maischbad ruhren. Mit 20 ml destilliertem Wasser in Zentri-

fugenglas Uberfuhren.

Zentrifugieren:

1 h bei 3500 U / min. in der Zentrifuge (Hettich)

Messen:

Volumen der Maischesuspension Vsus
mit Schieberlehre
Hohe des Feststoffes messen Htest (@b Zarge)
Hohe des Flussigkeitsspiegels Hen
Masse des eingemaischten Schrotes  mggp,
Auswertung:
Geometrie des Zentrifugenglases: VBoden = 10 ml
dzyiinder = 0,033 m
Gesamtvolumen (Feststoffvolumen und Hohlraumvolumen):
Vgesamt = Vioden + (7 - d%zyiinger/4) - Hrest
Hohlraumvolumen:
Vhont = 60 ml — (Hian - Hrest) - (T - d°2yiinger/4)

Feststoffvolumen:

Vgesamt - Vhohl = Viest

maximale Packungsdichte:

Omax = Vrest / Vgesamt

Volumenkonzentration:

Ot = Vrest | Visus
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Lebenslauf

Name:

Geburtsdatum:

Geburtsort:

Schulausbildung:

Schulabschluss:

Weiterer Werdegang:

Abschluss:

Tatigkeit:

Jan Christian Herrmann

27. Februar 1972

Essen

1977 — 1980: Stadt. Grundschule in Mettmann
1980 — 1991: Stadt. Gymnasium in Mettmann

Allgemeine Hochschulreife im Frihjahr 1991

November 1991 bis September 1997:

Studium der Fachrichtung Brauwesen und Getran-
ketechnologie an der TU Miunchen-Weihenstephan

Diplom-Vorprifung im November 1994
Diplom-Hauptprufung im September 1997

November 1997 bis Dezember 2002

Wissenschaftlicher Mitarbeiter am Lehrstuhl fir
Maschinen- und Apparatekunde, TU Munchen-
Weihenstephan
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