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Einleitung

1 Einleitung

Den Hauptanteil des Biermarkts stellen national und international glanzfeine Biere, auch wenn bei
unfiltrierten Keller-, Zwickel-, Hefeweizen- und anderen Spezialbieren die Nachfrage zunimmt. Der
Grof3teil der Verbraucher bevorzugt ein klares Bier und assoziiert Triibungen mit Produktmangeln.
Von Herstellerseite wird eine lange Mindesthaltbarkeit angestrebt, wahrend der das Bier glanzfein
bleiben muR. Die Filtration ist deswegen ein notwendiger und fundamentaler ProzeR bei der Herstel-
lung. Samtliche Tribungskomponenten wie Hefezellen, Bakterien, Oxalat-Kristalle, Protein-Gerbstoff-
Verbindungen, B-Glucane und Hopfenharze miissen dabei aus dem Bier entfernt werden. Die Filtra-
tion von Bier mit Kieselgur ist heute weltweit Stand der Technik. Wegen der zunehmenden Probleme
mit dieser Technologie sind indessen Alternativen gefragt. Gerade der Mittelstand braucht Lésungen,
moglichst flr die bereits vorhandene Anlagentechnik.

In der Literatur ist die Moglichkeit belegt, Bier anhand regenerierbarer Zellulosefasern zu filtrieren. In
den letzten Jahrzehnten sind immer wieder Arbeiten Uber die Anschwemmfiltration mittels Zellu-
losefasern veroffentlicht worden. Das Verhalten von ausschlieflich aus solchen Fasern bestehenden
Filterhilfsmitteln wurde ebenso untersucht, wie dasjenige von Zellulosen in Mischungen mit anderen
Produkten. Glanzfeines Filtrat ist dabei bisher nur mit vorgeschaltetem Separator oder durch mehr-
fache Zellulosefiltration realisiert worden. Mehrstufige Prozesse sind an dieser Stelle verglichen mit
Kieselgur aber unwirtschaftlich.

Ziel ist daher die Entwicklung einer mit der Kieselgur-Anschwemmfiltration vergleichbaren Technolo-
gie zur einstufigen Klarfiltration von Bier unter Verwendung eines umweltfreundlichen regenerier-
baren Filterhilfsmittels auf Zellulosebasis. Die Entwicklung einer Labormethode zur Einsparung von
Zeit und Aufwand bei Versuchen ist ein weiteres wichtiges Ziel. Daneben steht die dkonomische,
Okologische und rechtliche Bewertung des Verfahrens im Fokus.

Die Zusammenstellung einer sorgfiltig getroffenen Auswahl der am Markt gebotenen Zellulo-
seprodukte zu einer geeigneten Mischung fand bereits im Rahmen eines vorangegangenen Projektes
statt. Die dabei erarbeitete Zellulosemischung ist als Basis fiir die Untersuchungen im Labor- und im
PilotmaRstab beizubehalten und gegebenenfalls zu variieren bzw. mit anderen Filterhilfsmitteln zu
erganzen.

Die vorliegende Arbeit enthalt zunachst die Ergebnisse der Untersuchungen zur Charakterisierung der
zur Verfiigung stehenden Einzelfilterhilfsmittel und der Mischungen, u.a. Trockensubstanz, duReres
Erscheinungsbild, PartikelgroRenverteilung und -oberflachen sowie Permeabilitat.

Darauffolgend werden die Arbeiten lber die Entwicklung und Erprobung von Laborverfahren zur
Untersuchung zellulosebasierter Filterhilfsmittel dargestellt. Eine Methode dient der Ermittlung des
Adsorptionsvermoégens der Fasern, die andere der Vorhersage von Auswirkungen der Variation der
Filterhilfsmittelzusammensetzungen oder auch anderer Filtrationsparameter auf die Filtrattriibung.

Ein komplettes Verfahren zur Zellulose-Anschwemmfiltration inklusive Filterhilfsmittelregeneration
und Anlagenreinigung fir die zur Verfligung stehenden Pilotfilteranlagen - ein Horizontal- und ein
Kerzenfilter - wird vorgestellt, sowie die damit erzielten Ergebnisse. Diese umfassen Zelluosefiltratio-
nen inklusive der Variation einzelner Filtrationsparameter und der Filterhilfsmittelzusammensetzung.
Dabei sind auch die zusatzlichen Hilfsstoffe Kieselsol, PVPP und RHA Gegenstand von Untersuchun-
gen. Schliisse und Moglichkeiten fir weiterfiihrende Untersuchungen werden aufgezeigt. Am Ende
steht eine 6konomische, dkologische und rechtliche Einordnung der erarbeiteten bzw. untersuchten
Verfahren.



Ausgangssituation

2 Ausgangssituation

2.1 Filterhilfsmittel in der Bierfiltration - Stand der Filtrations-
systeme

Die Aufgabe der Filtration ist es, dem Bier die gewiinschte Haltbarkeit und Glanzfeinheit zu geben
bzw. unerwiinschte Trilbungen oder Tribungsteilchen zu entfernen. Dazu zdhlen auch Mikroorga-
nismen und andere Bierinhaltsstoffe, die erst im abgefiillten Bier zu Triibungen fiihren wirden. Es
handelt sich um Proteine, Gerbstoffe, Hopfenharze, Hefen und Bakterien [137, 150, 213]. Bier gilt als
glanzfein, wenn folgende Tribungswerte eingehalten werden: bei der Vorwartsstreuung (meist im
25°-MeRwinkel erfaRt) < 0,2 EBC und seitlich gestreut (90°-MeRwinkel) < 1,0 EBC [20]. Der gesamte
BrauprozelR ist durchsetzt mit einer Folge von Fest/Flussigtrennungen: Abldutern, HeilRtrubentfer-
nung, Kihltrubentfernung, Hefeernte, Geldgerabtrennung, Filtration, Stabilisierung. Bei jedem der
vorgelagerten Trennschritte ist es denkbar, die eigentliche Bierfiltration zu entlasten [32].

Die Bierfiltration wird ein- oder mehrstufig durchgefiihrt. Meist unterscheidet man zweckmaRiger-
weise in Vorfiltration und Nachfiltration. Der Vorfiltration fallt dabei die Aufgabe zu, Hefezellen und
andere Tribungspartikel weitestgehend abzutrennen. Vor der Nachfiltration muR das Bier bereits auf
einen Feststoffgehalt von weniger als 0,1 %, berechnet als Trockensubstanz, vorgeklart sein [18, 161].
Die Nachfiltration ist eine Feinfiltration mit dem Ziel der Glanzfeinheit. Ihr kann noch ein Stabilisie-
rungsschritt vor- oder nachgeschaltet werden. Ein weiterer Schritt kann eine Entkeimung sein, ent-
weder als Filtration oder als thermisches Verfahren. Dies kann auch nach dem Drucktank erfolgen. Es
ist moglich, zwei oder alle drei der genannten Schritte in einem Verfahren zu vollziehen. In manchen
Fallen wird eine zusatzliche Filterstufe als Sicherheit gegen Feststoffdurchbriiche installiert [76, 77].
Damit die kolloidale Stabilitdt des Bieres sichergestellt werden kann, mul die Filtration kalt durch-
gefliihrt werden. Bei Temperaturen oberhalb von 0 °C sind Teile der abzufiltrierenden Stoffgruppen
I6slich [54]. Die Effizienz der Bierfiltration wird neben der Resttriibung auch anhand der Abtrennungs-
rate hierflir zugegebener Mikroorganismen bestimmter Teststamme ermittelt [18].

Gegenstand der vorliegenden Arbeit ist die Vor- oder Klarfiltration des Bieres. Grundsatzlich stliinde
fur die Bierklarung die ganze Palette der verfahrenstechnischen Maoglichkeiten zur Fest/Flussigtren-
nung zur Verfligung. Wie fiir viele Trennungsprozesse Uberlappen die Anwendungsgebiete der Ver-
fahren [193]. Die mechanischen Wege (vor allem Dichtetrennung, Filtration) sind in der Regel pro-
duktschonend und energiesparend im Vergleich zu thermischen (z.B. Destillation, Trocknung) und
daher vorzuziehen, soweit moglich. Bei weitgehenden Abtrennungen von Mikroorganismen und
Trubstoffen aus einer fliissigen Phase vergleichbarer Dichte - wie beim Bier - sind die Filtrations-
methoden den Dichtetrennungen ebenso wie den klassischen thermischen oder chemischen Entkei-
mungsmethoden Uberlegen [12, 131, 168]. Die eigentliche Filtration kann grundsatzlich durch unmit-
telbar vorgelagerte Schritte wie Vorkonzentrierung, Partikelagglomeration oder spezielle Anstrémung
unterstiitzt werden [12, 36, 82]. Hierfiir kommen auch Neigung [124], Uberlagerung mit Mikrowellen,
Ultraschall, vertikalen Schwingungen [100, 168, 243, 253], elektrischen [116, 128] oder Magnetfel-
dern [62, 64] in Frage, bisher allerdings iberwiegend nur im LabormaRstab oder in speziellen Anwen-
dungen aullerhalb der Lebensmittelproduktion [12, 63, 115].

Im Verlauf nichtkontinuierlicher Filtrationen nimmt die Druckdifferenz zu, oder die Filtrationsge-
schwindigkeit ab, oder beides findet statt [37]. Das Abfiltrieren von Mikroorganismen aus Suspensio-
nen fiihrt ohne geeignete Verfahren zur Bildung von nahezu undurchldssigen Deckschichten auf dem
Filtermittel [121].
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Ausgangssituation

Bei der Klarung von Bier kommen daher vor allem die Anschwemmfiltration und die Querstromfiltra-
tion zum Einsatz [12]. Bei der Anschwemmfiltration werden die abfiltrierten Partikel durch Einlage-
rung in einen flissigkeitsdurchlassigen Kuchen an der Bildung undurchlassiger Deckschichten gehin-
dert und bei der Querstromfiltration durch die Strémung entlang der Oberflache des Filtermittels
[228]. Die Querstromfiltration gewinnt an Bedeutung und ist Gegenstand zahlreicher Foschungs-
arbeiten [143, 174, 192], beispielsweise zur Vermeidung von Fluxgefdllen entlang der Membranen
[131, 141, 142, 181], von nachlassender Permeabilitidt (Fouling) [140, 238] oder von permeabilitats-
mindernden Deckschichten [164, 204, 256]. Mit letzteren kann man Filtrationen auch regulieren
[127], z.B. anhand der Uberstrémgeschwindigkeit [196]. Die herkdémmliche Membranfiltration, aus
der die Querstromfiltration entwickelt wurde, ist flr die Klarfiltration von Bier wegen der schnellen
Verblockung ungeeignet [195, 259].

Bier wird mit Hilfe von Zellulosefasern bereits seit dem Beginn der industriellen Filtration filtriert, als
die Klarung mit Spanen, Filtriersacken oder leimartigen Substanzen nicht mehr ausreichte [182]. Be-
reits Enzinger setzte in seinem ersten Filterapparat Zellulosematten ein. Die jahrzehntelang domi-
nierende Massefiltration setzte die Verwendung von Zellulose in der Bierfiltration lange und erfolg-
reich fort. Mit diesen Systemen waren bereits regenerierbare Filtermittel auf Zellulosebasis im Ein-
satz. Die heutige Rolle der Zellulose in der Bierfiltration ist verglichen damit eher beschrankt. Zellu-
lose ist Hauptbestandteil der Filterschichten fir die Polier- bzw. Sterilfiltration und moderner
Schichtenersatzfiltermittel [110, 154]. In Kieselgurfiltern wird sie seit Jahrzehnten als ergadnzendes
Filterhilfsmittel eingesetzt. Sie dient dabei der besseren Bindung der Voranschwemmung an das
Filtermittel, der mechanischen Stabilisierung des Filterkuchens gegen Druckstofle und, durch die
Vernetzung innerhalb des Filterkuchens, einem vereinfachten Ablosen des Filterkuchens vom
Filtermittel [74].

Zur Filtration von Wein, Saft und Most wird hochreine Alpha-Zellulose (a-Zellulose) bereits seit den
1980er Jahren verwendet. Daneben bewahrt sie sich bei Filtrationen in der Zucker-, Dextrose- und
Pektinherstellung, in der chemischen Industrie, bei der Abwasseraufbereitung und bei anderweitigen
Filtrationsprozessen [13, 211, 222].

Seit Jahrzehnten wird Bier auf der ganzen Welt Gberwiegend in Anschwemmfiltern mit Kieselgur als
Filterhilfsmittel geklart. Dabei kommen hauptsachlich Kerzen- und Horizontalfilter, aber auch noch
Stitzschichtenfilter zum Einsatz, deren prinzipielle Konstruktion aus dem England der 1850er Jahre
stammt. Die Diatomeenerde besitzt hervorragende Eigenschaften fir die Bierfiltration, die Techno-
logie ist ausgereift und bewahrt. Bei Vorhandensein der Anlagen fallen die wesentlichen Kosten der
Kieselgurfiltration flr Kieselgurbeschaffung und -entsorgung an [5, 21].

Kalzinierte Kieselguren enthalten Siliziumdioxid mit einem Anteil von 20-25 % als Quarz und bis zu
30 % als Cristobalit. FluBkalzinierte Guren enthalten bis zu 45 % Cristobalit. Quarz und Cristobalit lie-
gen in der Kieselgur in lungengdngiger PartikelgroRe vor. Von der International Agency for Research
on Cancer (IARC) werden sie als krebserregend bei Menschen (Krebsrisikoklasse 1) eingestuft, wenn
sie in die Lunge eindringen [123, 200]. Auch wenn Cristobalit nur eingeatmet in der Lunge gefahrlich
ist, gibt es wegen des Cristobalitgehalts und dessen Einstufung als kanzerogen seit einigen Jahren
immer mehr Umstdnde, die gegen die Verwendung von Kieselgur sprechen. Solche Faktoren sind die
Kosten der Kieselgurentsorgung, die wachsenden Anforderungen an den Arbeitsschutz und das Risiko
negativer 6ffentlicher Wahrnehmung [30]. All dies gibt Anlal® zur Forschung nach alternativen Filter-
technologien, die in der Lage sind, die Kieselguranschwemmfiltration hinsichtlich Qualitat und Wirt-
schaftlichkeit gleichwertig zu ersetzen [55]. Die meisten in Frage kommenden Filterhilfsmittel sind im
Einkauf teurer als Kieselgur. Dieser Kostennachteil ware durch mehrfache Verwendung kompensier-
bar. Daher ist Regenerierbarkeit eine wichtige Eigenschaft potentieller Alternativen.
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Es gibt Veroffentlichungen Uber die Verringerung des Cristobalitgehalts kalzinierter und fluRkalzi-
nierter Kieselguren. Mittels Variation der FluBmittel, der FluBmittelkonzentrationen, der Temperatu-
ren und der Kalzinierungszeit konnte die Cristobalitentstehung tatsachlich verringert werden, eine
vollstandige Vermeidung ist bisher jedoch ohne starke Einschrankung der Permeabilitdt nicht moéglich
[207, 208].

Die Verwertung von Gebrauchtkieselgur als Dlingerzusatz ist in Deutschland gesetzlich eingeschrankt.
Beispielsweise verlangt die Bioabfallverordnung [24] nach der Aufbringung kieselgurhaltiger Stoffe
die sofortige Einarbeitung in den Boden. Die Diingeverordnung [60] stellt Qualitdtsanforderungen
(Cristobalitgrenzwert, Nahrstoffgehalt), deren Einhaltung eine Aufbereitung erfordert, und verbietet
kieselgurhaltige Stoffe schon jetzt auf bestelltem Ackerland, Griinland, im Feldfutterbau sowie auf
Flachen, die fiir den Gemise- oder bodennahen Obstanbau vorgesehen sind. Ab 2014 gilt ein voll-
standiges Ausbringungsverbot. Die Lagerung der Kieselgurschlamme ist aufgrund der schnellen Zer-
setzung der organischen Fracht problematisch [176, 199], die Zugabe zu Trebern oder Maische schei-
tert an der Futtermittelverordnung [88], die Einleitung in das Abwasser an den meisten kommunalen
Abwasservorschriften bezliglich der Feststoffbeladung [200]. In Deutschland ist nach der Verordnung
Uber Deponien und Langzeitlager [52] eine Deponierung von unbehandeltem Kieselgurschlamm
wegen des hohen Gehalts organischer Bestandteile nur auf Deponien der Klasse Ill - auch Sonder-
miulldeponien genannt - moglich. Dies ist wegen der hohen Geblihren unwirtschaftlich [29].

Alle Versuche, Kieselgur wiederzuverwenden, sind bisher den Nachweis der Wirtschaftlichkeit schul-
dig geblieben [32]. Dies gilt fur die nassen [173, 210] Verfahren ebenso wie fiir die thermischen [113,
155, 209].

Zwar gibt es in der Braubranche etablierte Alternativen zur Kieselgurfiltration, wie z.B. die Tangential-
fluR- oder Querstromfiltration. Diese sind aber nicht in jeder Brauerei einsetzbar. Vor allem den Brau-
ereien mit groRer Sortenvielfalt und haufigen Produktwechseln bzw. schwankender Unfiltratqualitat
fehlen wirtschaftliche Alternativen [86, 216].

Sowohl den theoretischen Grundlagen der Filtration als auch der Anlagen- und Prozef3auslegung wird
immer noch groRRes Entwicklungspotential zugeschrieben [11]. Ein vor diesem Hintergrund entwickel-
ter neuartiger Horizontalspaltsiebfilter stand neben den regenerierbaren Zellulosefasern als Filter-
hilfsmittel im Fokus der vorliegenden Untersuchung.

2.2  Voraussetzungen fiir die Anschwemmfiltration

Bei der Kuchenfiltration in reiner Form lagern sich die Partikel an der jeweils aktuellen Kuchen-
oberflache ab, die dadurch standig erneuert wird. Es liegt eigentlich eine Oberflachenfiltration mit
laufend verdanderter Oberflache vor [152, 228]. Die Anschwemmfiltration stellt hier einen Spezialfall
dar, bei dem die kuchenbildenden Partikel - im Wesentlichen das Filterhilfsmittel - vor Eintritt in den
Filterapparat zudosiert werden und gegebenenfalls vor Beginn der eigentlichen Filtration teilweise
vorangeschwemmt werden [12]. Auf der anderen Seite kann diese Oberflachenfiltration in Tiefen-
filtration Gbergehen. Dies ist abhangig von der Kuchenstruktur [106]. Bei der Anschwemmfiltration
von Bier wandern, abhdngig vom gewahlten Filterhilfsmittel, Trubpartikel in den Kuchen, so daB in
der Tiefe des Kuchens noch eine Abtrennung stattfindet, und damit neben einer Oberfldchenfiltration
mit laufend erneuerter Oberflache auch eine Tiefenfiltration vorliegt [101, 120, 197].

Die Partikelabtrennung in der Tiefe ist vor allem fiir die Retention sehr kleiner Partikel (Durchmesser
< 1 um) bei kleiner Feststoffbeladung vorteilhaft und beruht auf zwei unterschiedlichen Wirkungs-
prinzipien [12, 105, 107].
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Durch Anziehung kénnen Partikel zuriickgehalten werden, deren Abmessungen viel kleiner sind als
die Porendurchmesser - und die also von der GréBe her den Filter leicht passieren kénnten. Dieser
adsorptive Mechanismus kann in Bezug auf Filtrationseffizienz, DurchfluRrate und Abtrennungskapa-
zitdt mehr leisten als die Raumsiebwirkung, die groRere Partikel im Filter zuriickhalt [190]. Gerade bei
tiefenwirksamen Filterhilfsmitteln ist jedoch darauf zu achten, dal® das Bier nicht durch Adsorption
wertvoller Inhaltsstoffe negativ verandert wird [130]. Kieselgurfiltration trennt Partikel vor allem an
der jeweiligen Oberflache ab. Daneben ist auch Tiefenwirkung gegeben [120, 201]. Bei Zellulose ist
ein groBerer Anteil der Tiefenwirkung anzunehmen.

Sowohl fir die Einlagerung von Trubpartikeln an der Kuchenoberflache als auch fir deren Abtrennung
in der Tiefe kdnnen Wechselwirkungen zwischen den Partikeln eine groRe Rolle spielen [134]. In der
Tiefe festgehaltene Partikel kénnen ab einem ,kritischen” Flux wieder mitgerissen werden. Diese
Grenze sinkt und damit steigt die Wahrscheinlichkeit des Partikeldurchbruchs mit wachsender kine-
matischer Viskositat der Suspension und mit abnehmendem Porenradius im Kuchen [145]. Auf Filter-
kuchen abgelagerte verformbare Partikel missen von weiterem Filterhilfsmittel umgeben werden,
um die Durchlassigkeit aufrechtzuerhalten [121].

Je komplexer die Filterhilfsmittelmischung, desto mehr Aufwand kann fiir die Erzielung und Uber-
wachung der erforderlichen Mischgiite notig sein [46, 47]. Eine unvollstandige Benetzung der Filter-
hilfsmittelpartikel erhoht die Druckdifferenz und muR vermieden werden [101].

Die Permeabilitdt eines Filterkuchens hangt von den Eigenschaften der beteiligten Partikel und dane-
ben von der Kuchenstruktur ab, deren Ausbildung zwar einen stochastischen Vorgang darstellt, die
unter dhnlichen Bedingungen jedoch stets ahnlich verlauft [220]. Das Sedimentationsverhalten der
beteiligten Partikel ist von Bedeutung flr die Eigenschaften der resultierenden Filterkuchen [70].
Dabei ist zu beachten, daR sich die Sedimentation spharischer und nichtspharischer Partikel qualitativ
unterscheidet [39] und dal} einzelne Stellen im Kuchen erheblich abweichen kénnen von den jeweils
aktuellen Durchschnittswerten fiir z.B. PartikelgréBenverteilung, lokale Stromung, Partikelkonzentra-
tion [194].

Bei der Anschwemmfiltration missen Unfiltrat, Filtermittel und Filterhilfsmittel aufeinander abge-
stimmt sein [56, 257]. Sie ermdglicht dann eine flexible und auf die Unfiltratqualitdt abgestimmte
Arbeitsweise [43].

An ein Filterhilfsmittel zur Anschwemmfiltration sind folgende Anforderungen zu stellen:

e Es muR lebensmittelecht sein.

e Es muR suspendierbar sein.

e Es muR anschwemmbar sein.

e Es muR homogenisierbar sein [173].

Die Qualitat der Anstromung auf die Elemente von Horizontalfiltern spielt vor allem fiir die Standzeit
eine Rolle [92]. Bei Kerzenfiltern ist die Anstromung noch bedeutender. Hier muR auch eine perma-
nente Durchstromung des Filterkuchens gegeben sein, um dessen Abrutschen oder Abldsen zu ver-
meiden. Allen konventionellen Kerzenfiltern ist gemeinsam, daR die vertikale Stromungsgeschwindig-
keit im Filterkessel abnimmt. Unter der Lochplatte erreicht sie den Wert Null. Der Einlaufverteiler soll
hier einen Ausgleich schaffen. Er erzeugt sogenannte vagabundierende Strémungen im Kessel, die
eine Filterhilfsmittelverteilung auch bis an das obere Kerzenende gewahrleisten sollen. Eine Anpas-
sung an unterschiedliche Sinkgeschwindigkeiten von Filterhilfsmitteln, vor allem alternativen, ist mit
klassischen Kerzenfiltersystemen daher nur sehr schwierig zu erreichen [78, 80, 129]. Deshalb war die
Anwendung der Anschwemmfiltration mittels Zellulose in einem herkdmmlichen Kerzenfilter ein
Gegenstand des Projekts.
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2.3  Durchlassigkeit von Kuchenfiltern

Durchldssigkeit, Filterwiderstand und Druckdifferenz

Neben der Riickhaltung von Partikeln muf} ein Filterkuchen den Ablauf des Filtrates ermdglichen. Die
Durchlassigkeit oder Permeabilitat ist daher eine wichtige Eigenschaft der Filterhilfsmittel. Als Ergeb-
nis seiner Betrachtungen zur Stromung von Grundwasser formulierte der franzosische Ingenieur
HENRY DARCY als Erster eine Gesetzmaligkeit zur Beschreibung der Durchstréomung poréser Medien.
Der Volumenstrom durch eine prismenférmige Probe durchldssigen Materials ist proportional zu de-
ren Querschnittsflaiche A und zum Hohenunterschied h. Er ist umgekehrt proportional zur Lange H der
durchstromten Probe. Der Proportionalitatsfaktor k; heildt auch Durchlassigkeitsbeiwert [45, 229]. Es
ergibt sich GI. (1).

Gl. (1)

V= kpx % x A
Auch fiir die Durchstromung von Filterkuchen besitzt dies Giltigkeit: im Falle laminarer Stromung -
die beim Durchstromen der engen Poren eines Filterkuchens stets gegeben ist - zeigt sich der Druck-
verlust proportional zum spezifischen Durchsatz, zur durchstromten Kuchendicke und zur dynami-
schen Viskositdt der Flissigkeit sowie umgekehrt proportional zur Permeabilitdt des Filterkuchens.
Zur Beschreibung der Kuchenfiltration ist die Gleichung nach DARcY daher in der Form von Gl. (2) ge-
eignet.

Gl. (2)

Ap(t) = %x(%{xV(t)+B)xd—V

dt
Darin ist Ap(t) die Druckdifferenz zum Zeitpunkt t, n die dynamische Viskositdt der Fliissigkeit, A die
Filterflache, a der spezifische Filterkuchenwiderstand, k das Verhaltnis von Kuchenmasse zu Filtratvo-
lumen, V(t) das Filtratvolumen zum Zeitpunkt t und B der Filtermittelwiderstand. a ist der Kehrwert
des oben genannten Durchlassigkeitsbeiwerts k; [152, 228].

Bei Ergebnissen aus Filterversuchen mit konstantem Volumenstrom gelten Gl. (3) und Gl. (4).

Gl. (3)

aXk VeXaXk
Xy = =
" Km mC

Gl. (4)

1 A \?
aXK=by XEX(VFt_l)

Die Gleichungen (3) und (4) zeigen, dal der auf die Kuchenmasse bezogene spezifische Kuchenwider-
stand a,, (meist in m kg'l) von dem Filtratgesamtvolumen V¢, der Trockenmasse des Filterkuchens m,,
der Steigung b, der Filtergeraden fir konstanten Volumenstrom, der dynamischen Viskositat n, der
Filterflaiche A und der benétigten Zeit t abhangt [152, 228].

Die spezifische Durchstrombarkeit (Permeabilitat) pordser Kérper kann allgemein nach Gl. (5) berech-
net werden. Nach HENRY DARCY ist eine Einheit zu ihrer Messung benannt, das Darcy. Fliel3t eine



Ausgangssituation

Flissigkeit der Viskositat 1 mPa s bei einer Druckdifferenz von 1 bar mit dem spezifischen Volumen-
strom 1 cm® cm™ s durch pordses Material, besitzt dieses eine spezifische Durchléssigkeit oder Per-
meabilitdt B von 1 Darcy.

Gl. (5)

5 _nx(V/A)xH
= i

1 ist die dynamische Viskositat der Flissigkeit, V/A ist der spezifische Volumenstrom, H ist die Hohe
des Filterkuchens in cm, Ap die Druckdifferenz. Aus den Einheiten ergibt sich Gl. (6).

Gl. (6)
1mPasx (1cm3s /1 cm?)x1cm

— 10—8 2 10—12 2
1 bar cm m

1 Darcy =

Feine Kieselgur besitzt eine Permeabilitdt von ca. 0,1 Darcy, grobe Gur ca. 1 Darcy, Zellulosefasern
unfibrilliert 1-2 Darcy, fibrilliert > 10 Darcy [90, 152, 171].

Bei einer Druckdifferenz von 1 bar bestimmte Wasserwerte nach Schenk kénnen gemal Gl. (7) ndhe-
rungsweise in Milli-Darcy (mDarcy) umgerechnet werden,

Gl. (7)
B = Wasserwert X H X 0,2014

mit der Schichtdicke bzw. Filterkuchenhdhe H in cm [171].

Den EinfluR von Porositdt und Partikeloberflache beriicksichtigt dariiberhinaus Gl. (8), die CARMAN-
KozeNny-Gleichung,

Gl. (8)
S3xApxA
SEx(1—e)2xk(e)xnxXH

dv/dt =

mit € als Porositat, Sy als volumenbezogene spezifische Partikeloberflaiche und k(g) als Kozeny-Kon-
stante. Letztere ist prinzipiell von der Porositdt abhdngig, im fur die Anschwemmfiltration relevanten
Bereich (0,3 < € £0,65) gilt jedoch k(€) = const. = 4. Mit zunehmender Porositat und mit kleinerer spe-
zifischer Partikeloberflache wird der Volumenstrom durch den Filterkuchen demnach groer [228].

In der Praxis ist vor allem bei schwer filtrierbarem Bier das Phanomen des pl6tzlichen Druckanstiegs
bekannt. Das FlieBverhalten von Bier in einem porésen Filter scheint neben der Scherviskositat auch
von der Dehnviskositat beeinfluRt zu werden. Entsprechende Dehnkrafte kénnen beim Durchstromen
von Poren mit unterschiedlichem Durchmesser auch bei laminarer Stromung auftreten und die Druck-
differenz sprunghaft ansteigen lassen. Diesen Effekt 16st vermutlich die stromungsverursachte Veran-
derung makromolekularer und partikulédrer Strukturen aus, wie z.B. die Deformation bzw. Auffaltung
von kolloidal gelésten Bierbestandteilen [58].

Filtermittel neigen im Lauf der Nutzung zum teilweisen Verblocken, was den Filterwiderstand erhoht.
Sie missen deswegen einer laufenden Kontrolle und gegebenenfalls grundlegenden Reinigungen un-
terzogen werden [235, 258].
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Besonderheiten kompressibler Filterkuchen

Kompressible Filterkuchen sind inhomogen [163]. Sie weisen entlang der Kuchenhéhe einen Gradien-
ten in ihrer Porositat auf, dessen Bedeutung stark vom Verhalten der Komponenten und ihrer Wech-
selwirkungen abhangt [11, 79, 237]. Bei der Vorhersage der zu erwartenden Filtrationsgeschwindig-
keit kommt der Abschatzung des mittleren spezifischen Filterwiderstandes zentrale Bedeutung zu
[232, 236]. Vor allem bezogen auf den tatsachlichen Verlauf fallt dies auch mit Computersimulationen
immer noch schwer [59]. Der Filterwiderstand bei Kuchenfiltrationen setzt sich zusammen aus dem
Widerstand des Filtermittels und dem des Kuchens. Er ist damit immer abhadngig vom abzutrennen-
den Partikelsystem und muR jeweils flr dieses bestimmt werden [7, 108, 225]. Dabei kdnnen Aggre-
gationsvorgidnge gegebenenfalls die Permeabilitdt erhéhen, indem Partikel mit gréBerem hydrody-
namischem Durchmesser entstehen und gleichzeitig die effektive Partikelanzahl abnimmt [96]. Die
innere Porositat der Filterhilfsmittel senkt den FlieRwiderstand und verfeinert die Siebwirkung [67].
Unter vergleichbaren Bedingungen hangen Filterkuchenwiderstand und Porositadt linear zusammen
[268]. Die Vergleichbarkeit ist jedoch eingeschrdankt, wenn Unterschiede auftreten in PartikelgréRe,
Stromung, Partikelform, -oberflachenstruktur, -oberflachenladung, -verformbarkeit, -abrasivitat und -
wechselwirkung, betreffend sowohl die abzufiltrierenden Partikel als auch die Partikel des Filterhilfs-
mittels [14, 43, 206].

Kompressibilitdit von Haufwerken setzt nicht zwangslaufig Kompressibilitat der beteiligten Partikel
voraus. Als Ursachen kommen Umlagerung, Deformation und Bruch der Partikel und auch Wechsel-
wirkungen zwischen feinen Partikeln in Frage [4]. Kompressible Filterkuchen verringern mit zuneh-
mender Druckdifferenz ihre Porositat, wahrend sich die volumenbezogene spezifische Oberflache
erhoht [41]. Bei einem unter Praxisdruck inkompressiblen Kuchen (z.B. aus Kieselgur oder Perlit als
Filterhilfsmittel) verhalt sich der Filtratstrom bei gleicher Kuchenhdhe proportional zur Druckdiffe-
renz, im Verlauf einer Anschwemmfiltration ist dadurch der Verlauf von Ap(t) nahezu linear [3]. Im
kompressiblen Fall ist die Fluxzunahme bei gleicher Kuchenhdhe und groRerer Druckdifferenz infolge
der eintretenden Porositdtsminderung jedoch unterproportional, eine optimale Druckdifferenz gibt es
moglicherweise nicht [3, 4]. Stark kompressible Kuchen weisen einen Grenzdruck auf, oberhalb
dessen eine weitere Druckdifferenzerhéhung zu keiner Zunahme der FlieBgeschwindigkeit fuhrt [3,
218]. Kuchenfiltrationen werden wegen der einfacheren Handhabung meist mit konstantem Flux
gefihrt, indessen kann auch eine konstante Druckdifferenz eine giinstige Strategie sein [28].

Der von LEICHKIS [145] gefundene lineare Zusammenhang zwischen kleinerem Porendurchmesser im
Kuchen und der Wahrscheinlichkeit, daB zuvor in der Tiefe des Kuchens zuriickgehaltene Partikel wie-
der mitgerissen werden, [aRt fiir kompressible Kuchen eine Zunahme der Triibung mit zunehmender
Druckdifferenz erwarten, sofern hier der , kritische” Flux erreicht wird.

2.4 Herkunft der Zellulosefasern

Das Polysaccharid Zellulose ist das isotaktische B-1,4-Polyacetal der Zellobiose (CsH100s), und besteht
aus unverzweigten, wasserunloslichen Ketten (s. Abb. 2.1). Kein organischer Stoff kommt in pflanzli-
chem Gewebe haufiger vor als Zellulose, die meist im Verbund mit Hemizellulosen und Lignin auftritt.
Zellulose hat eine mikrokristalline Faserstruktur, ist unldslich in Wasser und organischen Losungsmit-
teln, jedoch hygroskopisch und quillt im Unterschied zu Kieselgur oder Perliten in Wasser. In alkali-
scher Losung quillt Zellulose stark auf und kurzkettige Anteile mit einem durchschnittlichen Polymeri-
sationsgrad (d.h. Glucoseeinheiten) < 200 gehen in Losung [81, 95, 109, 118].
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Abb. 2.1: Ausschnitt aus der Strukturformel von Zellulose [81]

Zellulose wachst in sehr groflen Mengen nach. Laut Schatzung der FAO gab es auf der Erde 2010 ca.
650 x 10° t lebendes Waldholz. Dieses besteht zu 40-50 % aus Zellulose, also 260-325 x 10° t. Jahrlich
wachsen ca. 1,3 x 10 t Zellulose nach [81, 84, 203].

Zellulose als Hilfsstoff fiir die Filtration von Lebensmitteln muR geschmacklich neutral sein, damit sie
das Filtrat sensorisch nicht verandern kann [222]. Daher wird auf hochreine a-Zellulose zuriickge-
griffen. a-Zellulose ist definiert als diejenige Faserfraktion, welche einen Polymerisationsgrad > 200
besitzt sowie in 17,5-prozentiger NaOH und in 24-prozentiger KOH unloslich ist [81].

Der HerstellungsprozeR besteht aus Entrindung der Holzer, Zerkleinerung zu Schnitzeln (Ldnge ca.
1-4 cm), Fasertrennung (z.B. mechanisch oder chemisch durch Kochung unter Druck), Abtrennung
von Lignin und Hemizellulosen (saure Sulfitverfahren, alkalische Veredelung) sowie Aufhellen der Fa-
sern durch Waschen und Bleichen [81, 94, 262]. Ein Teil der Produkte wird zusatzlich fibrilliert. Dabei
wird der Gewebeverbund mechanisch belastet und dadurch Einzelfasern herausgel6st. Alternativ
kann auch enzymatisch fibrilliert werden. Fir die Eignung der Faserprodukte bei der Bierfiltration sind
die Feinheit der Vermahlung, die resultierende Lange der Fasern und ggf. deren Grad der Fibrillierung
wichtig [33, 226].

Zellulose besitzt im fir die Bierfiltration relevanten Bereich um pH 4,5 ein ausgepragt negatives Zeta-
Potential. Je feiner der Mahlgrad desto gréRer ist dabei die Konduktivitat, d.h. die spezifische elektri-
sche Leitfahigkeit, und damit auch das Zeta-Potential [266]. Als Zeta-Potential wird das elektrokine-
tische Spannungsgefille an der Phasengrenze zwischen fest und fllssig bezeichnet [90, 230]. Es
entsteht durch das Abscheren des diffusen Teils der elektrischen Doppelschicht, die einen geladenen
Korper in einer polaren Flissigkeit umgibt und die an sich die Ladungen kompensiert. Dabei wird
Nettoladung transportiert und in der Scherebene ist ein Potential vorhanden, das Zeta-Potential [23,
157]. Mit zunehmendem pH nimmt das Zeta-Potential ab [171]. Zellulose wirkt durch ihr negatives
Zeta-Potential wie ein schwacher Kationenaustauscher [136]. Ebenso wie die Zellulose sind die
wesentlichen trilbenden Bierinhaltsstoffe, also Mikroorganismen und andere organische Partikel, in
waRrigen Medien negativ geladen. Dies 13t eigentlich keine Adsorption erwarten. Stoffe mit positiver
Oberflachenladung beginstigen durch elektrostatische Anziehung sowohl den Transport der Partikel
an die Oberflache des Adsorbens als auch das Festhalten. Man spricht von polarer Adsorption [157].
Ohne die Siebwirkung zu dndern, nimmt das Zeta-Potential Giber die Adsorption wesentlichen EinfluR
auf die Kuchenfiltration [147, 205].

Am Filterhilfsmittelmarkt ist aus oben genannten Griinden ein Trend weg von mineralischen Stoffen
festzustellen, was zur laufenden Verbesserung des Angebots von Zellulosefasern fiihrt [6].
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2.5 Bekannte bzw. bereits erforschte Filtrationseigenschaften von
Zellulosefasern

Die wesentlichen einschlagigen Ergebnisse folgender Autoren wurden ausgewertet: EVERS [76], DON-
HAUSER ET AL. [54, 55], WACKERBAUER ET AL. [250, 252] und Liu [151], die sich mit der Anschwemmfiltra-
tion mittels Zellulose und PVPP befaRten. Daneben wurden weitere Arbeiten tber dhnliche Filtertech-
nologien ausgewertet [30, 40, 67, 99, 129, 170, 172, 173, 260, 264]. Die bisher veroffentlichten Er-
kenntnisse zum Anschwemmverhalten von Zellulosefilterhilfsmitteln lassen sich folgendermalfien zu-
sammenfassen:

Filterhilfsmittel aus Zellulose sind aus sensorischer Sicht der Kieselgur ebenblirtig. Dies wurde an Bier
ebenso bestatigt, wie an Wein [76, 89].

Zellulose neigt nicht zur Agglomeration, 133t sich gut anschwemmen und bildet als Voranschwem-
mung eine feinfaserige, papierartige Schicht, die fiir eine gute Haftung auf dem Filtermittel bei frei-
bleibenden Poren sorgt. Dabei ist sie in der Lage, Schadstellen zu tberbriicken. Sie bildet elastische,
anpassungsfahige Filterkuchen, die sich leicht und sauber vom Stiitzgewebe |6sen lassen. Das Sedi-
mentationsverhalten der Zellulose unterscheidet sich von dem der Kieselgur (s. Abb. 2.2). Wahrend
des Sedimentierens aus waRrigen Suspensionen bildet Kieselgur von Beginn an einen kompakten
Bodensatz unter einer fortschreitend ausklarenden Flissigkeit, wobei die Hohe des Sediments wachst
und der einmal abgesetzte Bodensatz sich nicht wesentlich verdichtet. In Wasser suspendierte Zellu-
lose bildet schnell eine scharfe, nach unten wandernde Trennlinie. Die Flissigkeit oberhalb dieser
Linie ist klar, das Sediment darunter verdichtet sich zunehmend [40, 76].

Kieselgur
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Abb. 2.2: Sedimentationsverhalten von Zellulose und Kieselgur im Vergleich [76]

Daher mulR beim Anschwemmen und auch beim laufenden Dosieren jegliche Entmischung der ange-
rahrten Filterhilfsmittelsuspension sorgfaltig vermieden werden [250]. Die Voranschwemmung in
Horizontalfiltern ist im Sinne einer gleichmaRigen Verteilung auf den Sieben nicht mit einem Einlauf,
sondern von oben und von unten und mit doppelter Filtrationsgeschwindigkeit durchzufiihren. Bei
der Voranschwemmung erwies sich eine Flichenbelastung von ca. 1,75-2,0 kg m™ als optimal. Deut-
lich knappere Voranschwemmung flihrt zum vorzeitigen Verblocken, entsprechend starkere zum vor-
zeitigen Erschdpfen des Trubraums. Als laufende Dosage sind 150 g hL™ oder mehr nétig.
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Auf Filtern mit 25 mm Siebabstand flihrt der begrenzte Trubraum zu friihzeitigem Abbruch der Filtra-
tion [76]. Die Trubkapazitat Ublicher, fir Kieselgur ausgelegter Anschwemmfilter muRR deswegen fiir
die Filtration mit Zellulosefasern vergrofRert werden.

Bezliglich der Zusammensetzung der Filterhilfsmittel wird in der Literatur Folgendes als relevant er-
achtet:

Vereinfacht dargestellt fihren zunehmender Mahlgrad und zunehmender Fibrillierungsgrad zu einer
Zunahme des Kuchenwiderstandes [151]. Dabei stehen die drei wesentlichen Fasertypen in Wechsel-
wirkung. Lange Fasern bilden ein Stiitzgeflecht und lockern den Kuchen auf, erhéhen seine Kom-
pressibilitdt und vermindern in hohen Anteilen und bei groRen Triibungen die Leistung. Kurze Fasern
bilden ein feines Netz, verringern dadurch die Kompressibilitdit und vermindern ihrerseits in hohen
Anteilen und bei grofRen Tribungen die Leistung. Fibrillierte Fasern reduzieren bei entsprechendem
Anteil die Tribung, allerdings erhdhen sie dann auch die Kompressibilitat [76]. Ein Anteil fibrillierter
Zellulose ist unabdingbar. Nicht die Feinheit der Zellulose, sondern der Grad des mechanischen Auf-
schlusses der Fibrillen ist fir die Tribungsreduzierung und fiir die Glanzfeinheit ausschlaggebend
[252]. Im Unterschied zu Kieselgur besitzt Zellulose keine innere Porositat [67].

Daneben sind weitere Eigenschaften der Zellulosefilterhilfsmittel zu beachten:

Der Druckanstieg verlauft anfangs nahezu linear. Filterkuchen aus Zellulosefasern sind jedoch in-
homogen und kompressibel. Dadurch nimmt der DurchfluBwiderstand bei steigender Druckdifferenz
Uberproportional zu [3, 151, 252]. Bei Filtrationen ohne vorgeschalteten Separator fiihren insbeson-
dere schlecht filtrierbare Biere zu vorzeitigen Filtrationsabbriichen. Je dicker der Filterkuchen, desto
anfalliger ist er gegen Trubdurchschlag infolge von DruckstoRen [76, 264]. Zunachst héhere und nach
2 h verringerte Dosage bringt nicht die vermutete Verbesserung der Tribungswerte, verringert in-
dessen die Standzeit. Auch starkere Voranschwemmungen kosten Standzeit [54, 55].

Bei Filtrationen mit PVPP-haltiger Mischung ist die Standzeit langer, daneben kann ein geringfiigig
niedrigerer Triibungswert des Filtrates erzielt werden [54, 55]. Ein statischer Mischer, der vor dem Fil-
ter angeordnet wird, verbessert die Verteilung - und damit die Einwirkung der adsorptiven Elemente
dieser tiefenwirksamen Filterhilfsmittel aus der laufenden Dosage [119, 252].

Hochreine a-Zellulosen enthalten noch einen mit Natronlauge auswaschbaren Anteil von 3-10 %.
Deshalb werden sie vor der ersten Filtration mit Natronlauge ,aktiviert”. Die Masseverluste betragen
dabei 5-7 %. Danach bleiben die TeilchengréRen auch lber 20 Filtrationen nahezu unverdandert. Sus-
pendierte Zellulose-Filterhilfsmittelmischungen kdnnen unter Lauge ohne Qualitdtsverlust Gber ein
Jahr gelagert werden. Bei kurzer Lagerung - bis 5 Tage - kann auf die Konservierung verzichtet wer-
den. Anlagen gegeniber wirkt Zellulose nicht abrasiv. Sie kann umweltfreundlich verfittert, kompos-
tiert oder verbrannt werden [222].

Die Moglichkeiten der Regeneration werden folgendermafen beschrieben:

Das am weitesten verbreitete Verfahren zur Waschung disperser Feststoffsysteme ist die Filterku-
chenwaschung [114, 198]. In alkalischem Milieu kdnnen die abfiltrierten Triilbungsbestandteile durch
das Aufquellen der Zellulose ausgewaschen werden. Zellulose kann daher mit verdiinnter Natron-
lauge regeneriert werden, analog dem bekannten Verfahren bei PVPP. Die besten Ergebnisse erzielte
EVERS mit 2-prozentiger Lauge zwischen 40 und 50 °C bei einer halbstliindigen Regeneration [76]. Die
Regeneration kann direkt im Filter oder nach dem Austragen durchgefiihrt werden. Kalt sind die
Filterkuchen fiir ein Abschleudern aus Horizontalfiltern teilweise zu stark verfestigt [54, 55]. In der
Warme geht die Regeneration schneller vonstatten [250].
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Noch zu untersuchen ist, ob und wie mittels Zellulosefasern in einer einstufigen Anschwemmfiltration
glanzfeines Bier (Tribung 25° < 0,2 EBC; Triibung 90° < 1,0 EBC) gewonnen werden kann. Daneben ist
der Einflul variierter Zellulosemischungen, moglicher Zusidtze und der vielfachen Regeneration der
eingesetzten Fasern (> 10 Zyklen) auf die Filtrattriibung von Interesse.

2.6 Potentielle zusatzliche Hilfsmittel bei der Zellulosefiltration

Literaturiibersicht beziiglich zusatzlicher Filterhilfsmittel

Bei der Kieselgurfiltration kommen haufig zusatzliche Filterhilfsmittel zum Einsatz. Meist werden Per-
lit und Zellulose zugegeben, daneben Klarmittel wie Kieselgel und PVPP. Aufgabe dieser Zusatze ist die
positive EinfluRnahme auf das Filtrationsergebnis in Bezug auf Filtratqualitdt und Filterstandzeit [83].

Folgende weitere in Frage kommende Filterhilfsmittel sind in der Literatur beschrieben: Aktivkohle
verbessert bei der Anschwemmfiltration mit Zellulosefasern die Trennscharfe wesentlich [87]. Durch
die starke Adsorption positiver Bierinhaltsstoffe wird jedoch die Bierqualitat beeintrachtigt. Asbest
kommt wegen der Gesundheitsgefahrdung fir die Mitarbeiter trotz bester Eignung nicht mehr in
Frage [234]. Bentonit ist nicht anschwemmbar und nicht chemikalienstabil. Fallungskieselsdure ist in
Laugen und heiBen Sauren 16slich und damit nicht regenerierbar [87]. Uber Filterkohle wird in der
Literatur als nicht aktivierte Kohle fir Filtrationszwecke berichtet. Sie besitzt keine adsorptiven Eigen-
schaften. Uber eine Verwendung in der Brauindustrie ist nichts bekannt. Sie besitzt keine innere
Porositat und ist hinsichtlich der Adsorption gegeniber aktivierter Kohle unterlegen. Daher scheint
ihr Einsatz auch nicht erfolgversprechend [160].

Kieselgele werden in der Brauindustrie als EiweiRstabilisierungsmittel eingesetzt. Sie kommen als Zu-
satze bei der Anschwemmfiltration zum Einsatz [42, 146]. Grundsatzlich konnte man sie bei passen-
der KorngroRRenverteilung auch selbst als Filterhilfsmittel verwenden, vor allem, wenn ihre Form und
GroRe die Permeabilitat des Filterkuchens nicht beeintrachtigt [42, 44]. Sie (berstehen allerdings
alkalische Regenerationen nur teilweise [68] und konnen leicht zerbrochen oder abgerieben werden
[104].

Kieselgur ist nicht biologisch abbaubar und birgt Gesundheitsrisiken fur die Mitarbeiter (s.o. 2.1).

Kieselsol kann bei der Anschwemmfiltration mit Kieselgur helfen [187, 212]. Kunstfasern wurden
2007 als Hauptbestandteil eines regenerierbaren Filterhilfsmittels auf Basis kiinstlicher Polymere
(Polystyrol und PVPP) vorgestellt [177]. Hier liegen noch keine belastbaren Ergebnisse vor. Daneben
beschrieben BROCHETON ET AL. [35] 1995 sowie BONACCHELLI ET AL. [31] Ende der 90er Jahre solche Ver-
fahren, ein groRtechnischer Einsatz wurde jedoch nicht bekannt. Mineralische Fasern sind nicht biolo-
gisch abbaubar. Polyethylen schwimmt auf und ist kaum anschwemmbar. Mit Perlit und Zellulose
werden zwar sehr gute Filtrationsergebnisse erzielt [93], Perlit kann jedoch nur schwer entkeimt
werden, wird vor allem durch Pumpen mechanisch zerkleinert und kann deswegen kaum regeneriert
werden. Polyamid (Nylon 66) hat auch stabilisierende Wirkung, ist jedoch nicht biologisch abbaubar.
Die standzeitverlangernde und bierstabilisierende Wirkung von PVPP ist als Bestandteil des F&S-
Systems in Mischungen mit Zellulosefasern gut untersucht [76].

RHA kann zur Bierfiltration angeschwemmt werden [248]. (Mais-)Starke ist ab 50 °C teilweise 16slich
und kann somit nicht heil’ sterilisiert werden. Wegen ihrer kugelartigen unporésen Struktur verbes-
sert sie die Filtrationseigenschaften nicht [34]. Sinterglas halt der unvermeidbaren mechanischen
Belastung nicht stand [153].
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Kieselsol als Hilfsmittel bei der Bierherstellung

Die Verwendung von Kieselgel und Kieselsol als Adsorptionsmittel zur Ausscheidung trilbungsrelevan-
ter Proteine ist in der Brauindustrie weit verbreitet. Vor allem Kieselsol kann Fest/Flissigtrennungen
sowohl wahrend der vorgelagerten Bierherstellung als auch bei der Filtration unterstiitzen [165].

Das Einsatzspektrum der Kieselprodukte ist in den letzten Jahrzehnten stetig gewachsen. Seit 1940 ist
die Klarung von Wein und Fruchtsaft mit Hilfe von Kieselsol anstatt Tannin bekannt. RAIBLE [185] fiihr-
te Kieselsol Anfang der sechziger Jahre bei der Bierklarung zur Vorbereitung der Filtration ein, seit
den siebziger Jahren wurden die Moglichkeiten seines Einsatzes bei anderen Absetzvorgangen im
Rahmen der Bierherstellung entdeckt [188]. RAIBLE ET AL. [187] beschrieben 1990 die Zugabe von Kie-
selsol zur laufenden Dosage bei der Kieselgurfiltration, die nach einer Reaktionszeit von ca. 20 min die
Poren ,verdichtete”, die Filtrattriibung stark senkte, aber auch die Standzeit verkiirzte. Die Verwen-
dung von Kieselsol bei der Zellulosefiltration als Zusatz zur laufenden Dosage war bisher nicht be-
schrieben. Sie wurde im Rahmen dieser Arbeit erprobt (s.u. 4.6.5).

Als Kieselsaurehydrosol, Kieselsduresol oder Kieselsol werden kolloide Dispersionen von hochreinem
Siliziumdioxid, SiO,, meist in Wasser, bezeichnet. Kieselsol wird aus Spezialsand, Soda und Wasser
hergestellt. Durch Druck und Warme entsteht Natronwasserglas. Dieses wird unter pH-Kontrolle
(leicht alkalisch) und unter thermischer Behandlung durch lonenaustauscher nach Gl. (9) zu Kieselsol.

Gl. (9)
(Na25i03)an20 + H2504, 4 (H25i03)nXH20 + Na2504,

Die entstandenen Orthokieselsduremolekiile vernetzen dreidimensional, dabei kondensieren die sehr
reaktiven Silanolgruppen zu Si-O-Si-Bindungen in tetraederfomiger Anordnung um das zentrale Silizi-
umatom. Alternativ ist die Herstellung von Kieselsol durch Auflésung der Vernetzung bereits ausge-
fallten Kieselgels moglich, im alkalischen Bereich unter Hitze und salzfreien Bedingungen [165, 188].

Kieselsol enthalt spharische, 5-150 nm grolle, unpordse, nicht untereinander vernetzte, an der Ober-
flache hydroxilierte Partikel. Diese bestehen wie erwdhnt aus zu Polykieselsdure kondensierter amor-
pher Orthokieselsdure, Si(OH),. Deren negative Oberflaichenladung bewahrt die Partikel trotz an der
Oberflache zahlreich vorhandener hochreaktiver Silanolgruppen vor Agglomerations- und Ausfal-
lungserscheinungen, wodurch das Sol stabilisiert wird. Der Siliziumdioxidgehalt der Kieselsolpartikel
variiert von 15-50 GG % SiO,. Die auf die enthaltene SiO,-Masse bezogene spezifische Oberflache
betragt 50-500 m” g™. Kieselsol erscheint blaulich-opal bis milchig-triib und ist unter geeigneten Be-
dingungen jahrelang lagerfahig. Sein pH-Wert liegt meist bei 9-10. In entsprechender Umgebung bil-
den Kieselsole Agglomerate und flocken aus. Solche Bedingungen sind beispielsweise schwach saurer
pH-Wert oder elektrolythaltige Medien wie Bier, aber auch Verdunstung oder Frieren des Wassers.
Dabei fallt die Kieselsdure aus und bildet irreversibel festes, wasserunldsliches Kieselgel. Indem die
Partikel dreidimensional vernetzen, schlieBen sie die Proteine ein und adsorbieren oder denaturieren
sie teilweise. Die Geschwindigkeit der Gelbildung hangt wiederum von den Umgebungsbedingungen,
hier also vom Bier ab. Besonders instabil ist Kieselsol bei pH 5-6. Auch die Kolloide und Elektrolyte
des Bieres konnen die Ausfallung mehr oder weniger beschleunigen. Die gebildeten Konglomerate
sedimentieren mit einer Geschwindigkeit von 5-7 m d?, dem Zehnfachen, verglichen mit kieselsol-
freier Arbeitsweise [166, 188, 212].

RAIBLE ET AL. bewiesen die Konformitat der Kieselsolverwendung bei der Kieselgurfiltration mit dem in
§ 9 des Vorlaufigen Biergesetzes [249] verankerten Deutschen Reinheitsgebot, indem sie zeigten, daR
solche Verfahren den Kieselsduregehalt des Endproduktes nicht verandern [188].
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Polyvinylpolypyrrolidon (PVPP) als Bierkldrmittel

PVPP ist eine dreidimensionale Vernetzung des eiweildhnlichen Polyvinylpyrrolidons (PVP). Es zeigt
sich als ein weiRes Pulver, das in allen bekannten Losungsmitteln unléslich ist und in Wasser lediglich
quillt. Die flr die Bierbereitung wesentliche Eigenschaft dieses Stoffes ist die selektive Bindung an
tribungsbildenden gerbstoffhaltigen (phenolischen) Verbindungen, die auf einer pH-abhidngigen
Ausbildung von Wasserstoffbriickenbindungen beruht: Im sauren Bereich werden Phenole gebunden,
im alkalischen Bereich werden sie hingegen abgespalten. Dadurch kann PVPP bei im Bier tblichen pH-
Werten von 4,2-4,5 dort vorliegende triibungsaktive Gerbstoffe binden und Konglomerate bilden, die
abfiltriert werden kénnen. Das Klarmittel wird entweder bei der Anschwemmfiltration der laufenden
Filterhilfsmitteldosage beigemischt und danach mit dem Filterkuchen entsorgt, oder nach der eigent-
lichen Bierfiltration in den Flissigkeitsstrom dosiert und in einem separaten Filterapparat wieder
entfernt. Bei dieser Arbeitsweise wird es danach mit NaOH regeneriert und ist nahezu unbegrenzt
wiederverwendbar, bis auf 0,5-1 % Substanzverlust pro Regenerationszyklus [144]. Der Einsatz zur
Bierstabilisierung ist im In- und Ausland etabliert, dies gilt fir Verfahren mit Regeneration des PVPP
ebenso wie fur den verlorenen Einsatz [239].

Reishiilsenasche (RHA) als Filterhilfsmittel

Bei der Trocknung von Reis fallen die Reishilsen als Abfallprodukt an. Sie werden heute zur Vermei-
dung friherer Entsorgungsprobleme groRtenteils verbrannt. Primar wird dadurch Energie gewonnen.
Teilweise werden die Verbrennungsprozesse so gesteuert, daR die entstehende Asche zu Filter-
hilfsmitteln verarbeitet werden kann. Dies geschieht in mehreren 2-300 s dauernden Schritten bei
540-1.370 °C. Nach Vermahlung, Siebung, Windsichtung und Oberflaichenbehandlung stehen ubli-
cherweise Filterhilfsmittel in unterschiedlichen Feinheitsgraden fiir unterschiedliche Anwendungen
zur Verfigung [149]. RHA besteht aus vergleichsweise groRen Partikeln. Ihre innere Porositat ist
groRer als diejenige anderer Filterhilfsmittel. Daneben ist die spezifische Oberflaiche bei RHA grof,
was bei Anschwemmfiltrationen zu weitgehender Partikelrtickhaltung und geringem Filterwiderstand
fiihrt. Soweit bisher untersucht, ist RHA inert gegeniliber samtlichen Bierinhaltsstoffen [149]. Bezlig-
lich ihrer pordsen Struktur ist sie mit Kieselgur vergleichbar (s. Abb. 2.3).

Abb. 2.3: RHA-Partikel unter dem REM [2]
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Beimischungen von RHA kdnnten der Anschwemmfiltration mit Zellulose moglicherweise nutzen,
indem sie eine Vermiderung der Kompressibilitat der Filterkuchen unter Beibehaltung der Permea-
bilitat ermoglichen. Die starren Partikel und die grolRe Porositat der RHA wéaren dabei von Vorteil.
Diese Eigenschaften teilt sie mit Kieselgur, die jedoch in Kritik geraten ist. Die Hauptursache dafir
liegt in dem hohen Anteil gesundheitsschadlichen kristallinen Siliziumdioxids von bis zu 70 % in Kie-
selgur. Durch den Einsatz von RHA konnte dieses Problem vermieden werden, denn RHA enthalt mit
0-1,5 % hier einen sehr geringen Anteil. Ein chemischer Vergleich zeigt bei beiden Filterhilfsmitteln
wesentliche Anteile an Siliziumdioxid. Glinstigerweise finden sich in RHA deutlich geringere Mengen
einzelner Metalloxide, wie beispielsweise dreiwertiges Eisen (s. Tab. 2.1 und Tab. 2.2).

Tab. 2.1: Ausgewdhlte Eigenschaften der Filterhilfsmittel Kieselgur, RHA und Zellulose [1]

Eigenschaft Einheit Kieselgur RHA Zellulose
Mittlere Porengrof3e pum 1,1-30 0,5-10 -
Permeabilitat Darcy 0,05-30 0,2-5 0,4-12
Kompressibilitat niedrig niedrig hoch
Gehalt an kristallinem Silizium GG % 0-70 <1 -
Gehalt an storenden Metall-lonen maRig niedrig niedrig

Stoffe mit starren Partikeln unterliegen bei Rihr- und Pumpvorgangen unter Umstdanden erheblicher
Abrasion. Dies gilt insbesondere, wenn sie in Gehalten > 1 % vorliegen, weil dann auch Partikelkolli-
sionen abrasiv wirken. Im Falle der Regeneration von RHA ist dies moglicherweise zu beriicksichtigen
[202].

Tab. 2.2:  Stoffliche Komponenten von Kieselgur und RHA [2, 209]

Stoff Formel Anteil in Kieselgur / Anteil in RHA /
GG % GG %
iliziumdioxid 5i0, 80,0-99,0 (ar('l’::izpt’:l)”i‘;’fi:'o
Kohlenstoff C k. A. 501
Kaliumoxid K,O 0,5-3,0 2,2+0,1
Kalziumoxid CaO 0,5-2,0 2,0+0,1
Aluminiumoxid Al,O4 0,1-6,0 1,1+0,4
Eisen(lll)-oxid Fe,03 <3,0 0,4+0,1
Magnesiumoxid MgO 0,5-3,0 0,2+0,2
Natriumoxid Na,O 0,5-3,0 0,14 £ 0,04
Titan(IV)-oxid TiO, 0,5-3,0 k. A.

Bisher sind fast keine Veroffentlichungen Uber Ergebnisse beziiglich der Anschwemmfiltration von
Bier mit RHA-haltigen Filterhilfsmitteln bekannt. Im Rahmen ihrer Untersuchungen zur Bierfiltration
mit nicht vermahlener RHA und Perlit erzielten VILLAR ET AL. die vorteilhaftesten Ergebnisse mit einer
Mischung aus 50 % RHA und 50 % Perlit. Andere Zusammensetzungen flihrten bei dhnlicher Filtrat-
tribung zu kiirzerer Standzeit. Daher empfahlen die Autoren aufgrund des deutlich geringen Preises
von RHA die Mischung beider Filterhilfsmittel und weitere Versuche mit 100 % vermahlener RHA
[248].
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2.7 Grundlagen der optischen Untersuchungen

Triibungsmessung

Da sich Licht in optisch homogenen Medien geradlinig ausbreitet, sind zu seiner Ablenkung Hinder-
nisse, also zum Beispiel Partikel erforderlich, die seine Bahn andern. Diese sogenannte Streuung ist
von der Wellenldange des Lichtes, vom Medium und von der Partikelbeschaffenheit abhangig. In Bier
suspendierte Partikel kdnnen abhdngig von ihrer Anzahl, Gr6Re und Form durchstrahlendes Licht
streuen. Bei Wahrnehmung mit dem menschlichen Auge erscheint die Fliissigkeit dann trib. Aller-
dings sind der visuellen Beurteilung des Phdnomens enge Grenzen gesetzt - sowohl in Bezug auf die
Intensitat als auch in Bezug auf die Differenzierung. Daher sind heute Triibungsmelgeradte im Braue-
reialltag fest etabliert, die entweder direkt im Produktstrom oder im Labor zum Einsatz kommen.

Die MeRBwerte werden fir Bier, zumindest in Europa, in EBC-Einheiten, einem Vergleich mit einem
Formazin-Triibungsstandard, angegeben. Die direkte Messung des Durchlichtes, oder genauer des
nicht geradlinig durchgeleiteten Lichts, ist zugunsten der Streulichtmessung, also der Messung des an
den Partikeln gestreuten Lichts, aufgegeben worden. Letztere kann hier differenzierte Informationen
bieten. In der Regel wird die Biertriibung heute durch die Intensitdt des Streulichts in zwei Grund-
richtungen ermittelt. Das Vorwartsstreulicht wird haufig unter einem Winkel von 12-25°, das seitliche
Streulicht unter 90° gemessen.

Anhand der Messungen unter diesen beiden unterschiedlichen Richtungen kann im Bereich von
sichtbarem Licht (Wellenldnge 400-700 nm) durch Verhaltnisbildung eine Aussage Uber die vorliegen-
den PartikelgroBen gemacht werden. Die sogenannte 90°-Triibung entsteht hauptsachlich durch
Lichtstreuung an Protein-Gerbstoff-Kolloiden, die kleiner als 1 um im Durchmesser sind. Hefezellen,
Proteine und Filterhilfsmittel - ebenso wie die hier nicht bedeutenden mikrobiellen Kontaminanten
und komplexe Teilchen aus Eiweil3-Gerbstoff-Verbindungen oder Glucanen - streuen wegen ihrer
deutlich gréBeren Durchmesser von mehr als 1 um wesentlich starker vorwarts und werden deshalb
im 25°-Winkel erfaf3t [16, 117, 137, 156, 251].

PartikelgroBenverteilung

Licht, das in Suspensionen auf Partikel trifft, wird unter anderem durch Beugung gestreut. Das Beu-
gungs- oder genauer Intensitdtsmuster des Laserlichts kann mit Hilfe eines Multielementphotodetek-
tors bestimmt und anschlieRend anhand des Zusammenhangs zwischen Beugungswinkel und Partikel-
grofle auf letztere zurlickgerechnet werden. Dabei kdnnen anhand von Beugungstheorie und Erfah-
rungsmustern auch nichtspharische Partikel berechnet werden. Die Qualitdt der Ergebnisse hangt
wesentlich von der Probenahme und -teilung ab [175, 231, 242].

2.8 Laborverfahren zur Vorhersage der Filtrationseigenschaften

2.8.1 Literaturrecherche zu geeigneten Filterhilfsmittel- bzw. Filtrierbarkeitstests

Filtrationsprozesse sind sehr komplexe Vorginge, flir die es noch keine exakte mathematische Be-
schreibung gibt und deren rechnergestiitzter Simulation daher Grenzen gesetzt sind [255, 261].

Zur Vermeidung unnotigen Versuchsaufwandes im Pilot- oder gar im Praxismalistab konnte ein
Verfahren zur Voruntersuchung von einzelnen Filterhilfsmitteln bzw. von Filterhilfsmittelmischungen
dienen. Die in der Literatur beschriebenen Filterhilfsmittel- bzw. Filtrierbarkeitstests wurden darauf
untersucht, ob sie sich, ggf. modifiziert, dazu eignen.
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Der eigentliche Gegenstand von Filtrierbarkeitstests ist die Untersuchung der Filtrierbarkeit von Bier
mit dem Zweck, Filterstandzeit, Druckanstiegsverlauf und erreichbare Filtratqualitdt vorab zu bestim-
men. Bei der Untersuchung von Zellulosen bzw. deren Mischungen missen jedoch ganz andere An-
forderungen gestellt werden. Folgende Kriterien muR ein in Frage kommender Test erfiillen:

e Ein aus der Probe bestehender Zellulosekuchen tGibernimmt die filtrierende Wirkung.
e Das Filtrat steht fiir weitere Untersuchungen wie Trilbungsmessungen zur Verfligung.
e Der apparative Aufbau ist moglichst einfach.

o Die verwendete Apparatur ist moglichst weitverbreitet bzw. leicht zu beschaffen.

e Die Prozedur ist einfach handzuhaben und gut nachvollziehbar.

e Die Untersuchung ist moglichst kostenglinstig durchzufiihren.

Zwar soll die Filtrierbarkeit hier nicht untersucht werden, allerdings ist entweder eine standardisierte
Suspension oder ein standardisierter Wert (Nullprobe) der jeweiligen Biersorte fiir den Vergleich mit
anderen Ergebnissen erforderlich. Schlecht filtrierbares Bier kann nicht-newtonsches FlieSverhalten
zeigen und ist daher als Probefliissigkeit ungeeignet [58].

Der einfache und weitverbreitete Esser-Test ist ebenso ungeeignet, wie der Small-Scale-Wort-Filtra-
tionstest (Spritzentest), da liber Membranen und nicht Gber Anschwemmungen filtriert wird [71, 85,
159, 227]. Dies gilt auch fiur Modifikationen, wie zum Beispiel die von SIEBERT ET AL. [217] vorgeschla-
genen Varianten des Esser-Tests. Auch die wesentlich alteren, fir die Massefiltration entwickelten
Methoden wie der Durchlassigkeitstest nach VAN GASTEL UND VAN VELDHUIZEN [48, 244] sehen keine An-
schwemmung vor und kommen daher nicht in Frage.

Die ebenfalls sehr aufwendige Untersuchung des Adsorptionsvermégens von Filtermasse nach VAN
ROEY [48] kdnnte mit Standardbier und vereinfachter Durchfiihrung die Anforderungen erfiillen.

Die Methode zur Bestimmung der Adsorptionskapazitdt nach VAN STRIEN [245] sieht eine definierte
Einwirkung des Adsorbens, Faltenfiltrieren und photometrische Bestimmung bei 280 nm, aber ohne
Klarfiltration vor. Sie ist ungeeignet, da sie nur die Entnahme bestimmter Makromolekiile mift.

Weite Verbreitung hat der Ziircher-Test gefunden. Der Ziircher-Filter besteht aus einem Stiitzschich-
tenapparat, einer Drillingskolbendosierpumpe, einem Behalter mit Magnetrihrer fir die Kieselguran-
schwemmung und einer Kohlensduredruckversorgung. Die Pumpenkolben sind stufenlos regelbar.
Zwei fordern das Unfiltrat, der dritte die Filterhilfsmittelsuspension. Filtriert wird mit 5,0 L h das
sind 4,2 hL m? h™ [267]. Dieser Test ist praxisnah, aber auch sehr aufwendig.

Der Walton-Apparat dient der Ermittlung des zu erwartenden Druckanstiegs bei Anschwemmfiltra-
tionen. Gemessen wird das Zeitintervall fir einen Anstieg der Druckdifferenz um 3 bar bei einem
DurchfluB von konstant 10 hL m™ h™ [227, 254]. Bei der Zelluloseuntersuchung steht jedoch die Fil-
trattriibung im Vordergrund. Auch wegen der hohen Kosten und des Arbeitsaufwandes entspricht der
Walton-Apparat nicht den Anforderungen.

C-P-Zellen arbeiten mit vorgefertigten gepreflSten Kuchen und eignen sich dadurch nicht zum Abbilden
der Anschwemmfiltration [232, 233].

Der Raible-Test mit seiner unkompliziert aufgebauten Apparatur und dem Filterhilfsmittel als filtrie-
render Schicht ist in verschiedenen Varianten beschrieben. Die urspriingliche Methode von 1968
sieht eine ,,Grundanschwemmung” und die Errechnung eines Filterkuchenfaktors als Kennzahl vor
[186]. In dieser Form ist der Test aufwendig und zeitraubend.

Die 1990 veroffentlichte einfachere Methode verzichtete auf die Grundanschwemmung und fihrte
zum besseren Verstandnis des Anwenders die Angabe des Testergebnisses in Form einer neuen Kenn-
zahl ein, die das in der betrieblichen Praxis hdufig verwendete spezifische Filtratvolumen annaherte.
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Dieses Kunstprodukt ohne nachvollziehbare Einheit wurde daher Fg,, genannt und in der entspre-
chenden, den Praktikern geldufigen Einheit hL m™? h™ angegeben. Es korreliert sehr gut mit dem
Durchsatz von Praxisfiltern und ist daher als Vorhersagewert - auch fiir den Anstieg der Druckdiffe-
renz - gut geeignet, vor allem wenn sowohl Unfiltrat als auch Filterhilfsmittel aus der Praxis eingesetzt
werden [167, 187]. Die Methode wurde durch die MEBAK als Filtrierbarkeitstest in deren Analysen-
methodensammlung aufgenommen [159], allerdings mit der Angabe des Filterkuchenfaktors anstelle
des Fpe,.

Ein geeigneter Ausgangspunkt flr die weitere Untersuchung ist die von KRrEisz [138] beschriebene
Weiterentwicklung des Raible-Tests gemall MEBAK, im Folgenden Modifizierter Raible-Test genannt.
Bei diesem wird wieder eine Voranschwemmung eingefiihrt. Die Apparatur ist Gbersichtlich aufge-
baut aus einem Filtrationszylinder, Behaltern, Schlauchverbindungen, Ventilen, einem Kihlmittel-
kreislauf und einer CO,-Versorgung. Das Filterhilfsmittel bildet die filtrierende Schicht. Die Prozedur
dauert nur 5-10 min, sie ist in dhnlicher Form Bestandteil der Methodensammlung der MEBAK, da-
durch allgemein bekannt und sehr verbreitet. Am Ende steht das Bierfiltrat zu Tribungsmessungen
und ggf. weiteren Analysen zur Verfligung. Die Kosten sind gering [159, 187]. Der grundsatzliche Ver-
suchsaufbau und das Prinzip der durch Gasdruck getriebenen Filtration sind bei der Charakterisierung
kompressibler Filterkuchen erfolgreich erprobt [69, 111, 135].

Wesentliche Hinweise zum Aufbau geeigneter Testapparaturen, zur Testdurchfiihrung und insbeson-
dere zu vermeidbaren Fehlern gibt ANLAUF [8, 9, 10].

2.8.2 Untersuchung des Adsorptionsvermégens von Filtermasse nach VAN ROEY

In den Vierzigerjahren beschrieb VAN ROEY [48] folgendes Verfahren. Zunachst wird eine Standardtri-
be frisch hergestellt, indem man 100 mL 1-prozentige Gerbsaurelésung, 100 mL 1-prozentiges Pepton
und 100 mL 1-prozentiges Dextrin kraftig verschittelt und unter Schitteln auf 1 L auffillt.

Fiir den Massekuchen werden 20 g trockene Masse in 1 L Wasser von 80 °C aufgeschlammt und auf
eine Nutsche mit einem Durchmesser von 9 cm gegossen. Das Wasser wird abgesaugt, ohne die Mas-
se zu pressen. Dabei mull diese am Rand mit dem Finger etwas zusammengedriickt werden. Nach
dem Ablauf des Wassers wird noch 5 min gesaugt.

Auf diesen Kuchen werden 300 mL der Standardtrilbe gegossen und durchgesaugt. Dann wird die
Saugflasche geleert und es werden weitere 200 mL der Standardtriibe durchgesaugt. Dieses Filtrat
und die Standardtriibe werden auf Triibung im Nephelometer gemessen. Das Ergebnis wird in Pro-
zent der Ausgangstriibung angegeben. Die Ergebnisse sind bis auf 5 % reproduzierbar. Die Reprodu-
zierbarkeit ist bei kiirzeren Fasern wegen der gleichmaRigeren Kuchen besser. Asbestfreie Massen
zeigen 20-50 % Tribungsreduktion, solche mit 1 % Asbest mindestens 40 % und mit 3 % Asbest 90 %.

DE CLErCK empfahl diesen Test 1952 auch fiir Kieselgur [48].

Dieser Adsorptionstest ist sehr aufwendig, moglicherweise ware er mit standardisiertem Bier (mit
Nullprobe) und ohne Kuchenpressen fiir andere Filterhilfsmittel geeignet. Vor allem im Falle einer
Uberwiegend adsorptiven Klarung kénnten mit einer solchen Methode und moderner Triibungsmes-
sung Hinweise auf die Klarungseigenschaften erzielt werden.

2.8.3 Modifizierter Filtrierbarkeitstest nach RAIBLE und KREISZ

Der verwendete Apparat besteht aus einem Anschwemm-, einem Probebehélter und einem Filtra-
tionszylinder. In letzterem liegt ein Stahldrahtgewebe mit einer Porenweite von 15 pum und einer Fil-
terflache von 13,85 cm”. Die Temperatur des Systems wird auf konstant 0 °C gehalten. Abb. 3.8 (s.u.)
zeigt den Aufbau.
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Bei der Anwendung werden 1.700 mL Wasser (T = 0 °C) und 0,98 g grobe Kieselgur homogenisiert
und in den Anschwemmbehilter gegeben, dann 500 mL Probebier (T = 0 °C) und 0,4 g feine Gur in
den Probebehalter. Bier und Filterhilfsmittel fiir den Test stammen Ublicherweise aus der Praxis der
anwendenden Brauerei. Die GefidRe werden verschlossen und der von auRen angelegte CO,-Uber-
druck wird auf 1,0 bar eingestellt. Am Dreiwegehahn wird die Verbindung vom Anschwemmbehilter
zum Filtrationszylinder gedffnet. Der angelegte Uberdruck fordert die Voranschwemmung in den Fil-
trationszylinder. Ist die Suspension vollstandig Gberfiihrt, wird der Dreiwegehahn auf die Verbindung
vom Probebehalter zum Filtrationszylinder umgelegt. 50 mL Vorlauf werden abgewartet bevor die
Messung beginnt. Gemessen wird die Zeitspanne bis zum Austritt von 100 mL Filtratvolumen (= V,,
Zeitpunkt t;) bzw. 180 mL (= V,, Zeitpunkt t,). Anhand der Differenz t,-t; in s (Zeitspanne fiir den
Austritt von V,-V;=80 mL) wird das in der Praxis zu erwartende spezifische Filtratvolumen ,F.,e," als
kinstliche Kennzahl nach Gl. (10) berechnet und in der Einheit der Praktiker (hL m™ h™) angegeben
[138, 187].

Gl. (10)

Fipez = 0,433 x (V, — V1) X

Mit V,-V; = V und t;-t, = t erhédlt man GI. (11).
Gl. (11)

1
Fipez = 0,433 XV x|

Alternativ kbnnen die Ergebnisse gemaR der Methodensammlung der MEBAK [159] als Filterkuchen-
faktor a in s mL? berechnet werden, nach Gl. (12).

Gl. (12)
(7%~ 7)

T,y

19



Material und Methoden

3 Material und Methoden

3.1 Bier

Alle beschriebenen Pilotversuche wurden mit Unfiltrat der Sorte Hell der Aktienbrauerei Kaufbeuren
durchgefiihrt. Dabei handelte es sich um ein bayerisches Helles mit 11,7 °Plato, 5,0-5,1 Vol % Alkohol,
22 EBC-Bittereinheiten und einer Farbe von 6,5 EBC. Das Bier wurde konventionell hergestellt, mit
einer kalten Lagerung von mindestens 3 Wochen.

Die Filtriererversuche in den Laboratorien wurden mit derselben Biersorte durchgefiihrt, in diesem
Fall allerdings mit dem unbehandelt in Flaschen abgefiillt vertriebenen Produkt. Als Vergleichsprobe
Filtrat wurde dasselbe, jedoch kieselgur- und schichtenfiltrierte, in Flaschen abgefiillte Bier herange-
zogen.

Die begleitend durchgefiihrten Stichproben beziglich der Filtrierbarkeit der Biere ergaben bei Unfil-
trat wie bei Filtrat durchweg ,,sehr gut filtrierbar”.

3.2 Filterhilfsmittel

Zellulosefasern

Fiir die Zellulosemischungen standen sieben Zelluloseprodukte zur Verfligung. Die Fasern lagen dabei
folgendermaRen vor (s. Tab. 3.1): FHM3 und FHM4 in Form von fibrillierten Fasern; FHM5, FHM6 und
FHM7 als kurze Fasern sowie die anderen Zellulosen als lange Fasern. Optisch sind Kurz- und Lang-
fasern Pulver, fibrillierte Fasern sehen aus wie ein dreidimensionales Geflecht. FHM3 war laut Her-
steller oberflaichenbehandelt im Sinne besserer Adsorptionseigenschaften. FHM6 und FHM7 waren
weder optisch noch mikroskopisch noch analytisch zu unterscheiden und werden deshalb im Folgen-
den als dasselbe Produkt beschrieben.

Tab. 3.1: Herstellerangaben zu den Fasern

Faserprodukt Fasertyp naherungsweise naherungsweise Gliihriickstand /
durchschnittliche durchschnittliche
Faserlinge / Faserdicke /
um Hm %
FHM1 lang 200 20 ca.0,2
FHM2 lang 100 20 k. A.
FHM3 fibrilliert 600 30 ca.0,3
FHM4 fibrilliert 600 30 k. A.
FHM5 kurz 20 20 k. A.
FHM6 kurz 30 20 k. A.
FHM7 kurz 30 20 k. A.

Alle Produkte waren hochreine a-Zellulosen aus Buchenholz. Sie wurden als frei von Hemizellulosen,
Lignin und anderen Verunreinigungen angeboten.
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Kieselsol

Zwei unterschiedliche Kieselsolprodukte standen fiir die Versuche zur Verfligung, mit dem Zweck,
durch adsorptive Reduktion der Trubfracht die Filtration zu entlasten.

Das 30-prozentige Kieselsolprodukt Spindasol SB1 war laut Hersteller zur Verwendung bei der Wiirze-
klarung im HeiRbereich vorgesehen. Die anbieterseitige Gabeempfehlung lautete ca. 20 g hL™ einige
Minuten vor Kochende in die Wirzepfanne. Als wichtige Eigenschaft nannte der Hersteller mit Blick
auf die Verwendung im HeilRbereich das chemisch inerte Verhalten von Spindasol SB1.

Spindasol SB3 wurde als Spezialprodukt flir den Kaltbereich zur Jungbierklarung und Hefesedimenta-
tion angeboten. Der Hersteller empfahl hier eine Gabe von 30-40 g hL! bezogen auf das Jungbier-
volumen bereits beim Schlauchen. Damit sei eine lange Einwirkung gegeben, wahrend der das Jung-
bier vorgeklart und als Kellerbier besser filtrierbar werden soll.

PVPP

Divergan F war laut Hersteller ein fiir die sogenannte verlorene, also einmalige Verwendung bestimm-
tes PVPP. Es wurde versuchsweise als ergidnzendes Filterhilfsmittel zur laufenden Filterhilfsmittel-
dosage beigemischt. Der Hersteller machte folgende Angaben zum Produkt: Dichte 1,2 g cm, Schutt-
dichte (20 °C) 200 g L™ und Quellvolumen 6,0 L kg ™.

RHA

MaxFlo wurde im Rahmen dieses Projektes im Labor untersucht. Der Hersteller vertrieb das Produkt
mit diesen Spezifikationen: Wassergehalt 1,0-2,0 %, Schittdichte 256-320 g L™, PartikelgroRe: mini-
mal 1 um, durchschnittlich 200 um, maximal 2,8 mm.

Kieselgur

Der Hersteller nannte folgende Permeabilitdtswerte flir die am Kerzenfilter der Versuchsbrauerei und
bei den Laborversuchen verwendeten Kieselgur-Produkte: feine Kieselgur: 100 mDarcy, mittelfeine
Kieselgur 300 mDarcy, grobe Kieselgur 1.000 mDarcy.

3.3 Pilotfilteranlagen

Pilothorizontalfilter

Der Horizontal-Kesselfilter konnte anhand einer integrierten SPS vollautomatisch betrieben werden.
Als Filtermedien dienten Spaltbéden mit einer Spaltweite von ca. 70 um und keilférmigem Aufbau.
Das System war modular aufgebaut, es konnten je nach Bedarf unterschiedlich viele Spaltbodenele-
mente eingesetzt werden, die durch je zwei eigene Auslaufventile auch einzeln ansteuerbar waren.
Eine Besonderheit war die Abwesenheit mechanisch beweglicher Teile.

Abb. 3.1 stellt einen Aufstellvorschlag des Herstellers mit 20 Filterelementen dar. Die Anordnung ent-
halt links oben das Stapelgefal’ fiir das Filterhilfsmittel, darunter die Pumpen fiir Unfiltrat (Produkt-
pumpe) und Voranschwemmung (Anschwemmpumpe) und rechts den Filterapparat. Zum System
gehorten daneben ein Schaltschrank mit beriihrungssensitivem Bedienfeld, ein DosagegefdR mit
zugehoriger Pumpe fiir die Dosage der Filterhilfsmittelsuspension (Dosagepumpe) und diverse MeR-
technik.
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Filterapparat mit 20
eingelegten Elementen

StapelgefalR
fir Filter-
hilfsmittel

Abb. 3.1: Aufstellvorschlag des Herstellers fiir den Pilothorizontalfilter [132]

Wahrend des Projekts waren zunachst ein, spater zwei Filterelemente installiert. Abb. 3.2 zeigt den
Pilothorizontalfilter in der Versuchsbrauerei mit zwei eingebauten Elementen.

Abb. 3.2: Photographie des Pilothorizontalfilters mit zwei Filterelementen
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Das Unfiltrat kam von einem manuell zu bedienenden Verschneidbock mit drei Laternen zur Anlage
und dann von unten durch die Mittelsdule des Filters auf die Filterelemente. Durch den jeweiligen
Filterkuchen und Spaltsiebboden gelangte das Bier auf der Trennplatte zu den sich gegeniberlie-
genden beiden Ventilen der Auslaufe des betreffenden Elements (s. Abb. 3.3 bis Abb. 3.5).

Filterelement . _

mit 2 gegen- .
tiberliegenden
Auslaufventilen

Filtrat <:j

Abb. 3.3: Produktstréme im Pilothorizontalfilter [132]

Unfiltrat

Filterkuchen
(FHM)

Spaltsiebboden

Trennplatte

Filtrat

Abb. 3.4: Funktionsweise des Spaltsiebbodens mit Filterkuchen im Pilothorizontalfilter [132]
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Unfiltrat
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Abb. 3.5: Stromung durch die Filterelemente des Pilothorizontalfilters [132]

Tab. 3.2 enthdlt die wesentlichen technischen Daten des Versuchsfilters, Tab. 3.3 die zugehorigen
MeRgerate und Anhang C eine stichwortartige Beschreibung des gesamten Arbeitsablaufs.

Tab. 3.2:  Technische Daten des Pilothorizontalfilters

Bezeichnung

Innopro KOMETRONIC

Hersteller Fa. KHS AG (Dortmund)
Maschinen-Nr. 500215/000110
Filterelementdurchmesser / mm 1.200
Spaltbreite (Spaltsiebboden) / m 70

Anzahl der Filterelemente 1-5
Filterfliche pro Element / m’ 1,0
Filterfliche gesamt / m? 1-5

Volumen druckloses StapelgefaR / L 1.200
Maximaler Betriebsdruck Filter / bar 8,0

Nennweite der Produktleitungen

DN 50, reduziert auf DN 40
Schlduche und -zubehor DN 40

Max. Leistung der frequenzgeregelten

Rithrwerks im StapelgefiR / min™

Produktpumpe gegen 8 bar / m* h* 10
Max. elektrische Leistungsaufnahme der 75
Produktpumpe / kW !
Max. Leistung der frequenzgeregelten 55
Anschwemmpumpe gegen 8 bar / m* h™ !
Max. elektrische Leistungsaufnahme der 15
Anschwemmpumpe / kW !
Leistung der Dosagepumpe (Kolbenpumpe)

gegen 8 bar /Lh* 350
Max. elektrische Leistungsaufnahme der 055
Kolbendosierpumpe / kW !
Max. Drehzahl des frequenzgesteuerten 36
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Tab. 3.3: Im Pilothorizontalfilter eingebaute Mef3gerdite
MeRgerat Bezeichnung Hersteller
StammwiirzemeRgerate LiquiSonic Plato Fa. SensoTech GmbH

(jeweils an Ein- und Auslauf)

(Magdeburg-Barleben)

zulauf, Filterauslauf)

TriibungsmeRgerat ITM-4 Fa. Negele GmbH
(Einlauf) (Egg an der Giinz)
TriibungsmeRgerat DualScat mit Bedien- | Fa. Sigrist AG

(Auslauf) gerat Sirel 2 (Ennetbirgen, Schweiz)
TemperaturmeRsonden TFP-162/02/03 Fa. Negele GmbH
(jeweils an Ein- und Auslauf) (Egg an der Glinz)
DruckmefBsonden k. A. Fa. KHS AG

(jeweils an Ein- und Auslauf) (Dortmund)
DurchfluBmeRgerate Optiflux 6.300 C Fa. Krohne GmbH
(jeweils an Kalt- und HeiBwasser- (Duisburg)

(Stapeltank)

DurchfluBmeRgerate IFC 090 Fa. Krohne GmbH

(jeweils nach Anschwemm- und (Duisburg)

Produktpumpe)

Fillstandskontrolle Deltapilot S Fa. Endress und Hauser GmbH &

Co. KG (Maulburg)

Das System verfligte wahrend samtlicher Versuche tber ein berihrungssensitives Bedienfeld, das alle
wesentlichen Einstellungen und Zustdnde anzeigte. Daneben ermoglichte es direkte Eingriffe in die
Stellung der pneumatisch angetriebenen Ventile und in die Regelung der Pumpen. In Anhang A befin-
den sich schematische Darstellungen von Aufbau und Betrieb der Anlage.

Pilotkerzenfilter

Der Versuchsfilter vom Typ Innopro Getra Eco, ein konventioneller Kerzenspaltfilter mit hangenden

Kerzen, ist durch die in Tab. 3.4 genannten Daten gekennzeichnet.

Tab. 3.4: Technische Daten des Pilotkerzenfilters
Hersteller Fa. KHS AG
(Dortmund)
Baujahr 1999
zul#ssiger Betriebsdruck / bar 10
zul#ssige Betriebstemperatur / °C 80
Behilterinhalt / L 231,5
Anzahl der Kerzen 16
Linge der Kerzen / mm 800
Durchmesser der Kerzen / mm 34
Flache pro Kerze / m® 0,0845
Fliche gesamt / m? 1,367
Filterfliche gesamt, nominal / m? 1,82
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In Abb. 3.6 werden die wichtigsten Komponenten des Versuchsfilters benannt. Anhang B zeigt den
Aufbau der Anlage. Der Arbeitsablauf am Pilotkerzenfilter ist beispielhaft in Anhang D beschrieben.

Abb. 3.6: Aufbau des Pilotkerzenfilters

Legende: Zwischenplatte (1), Ringleitung, Entliiftung (2), Filterkerzen (3), Behdlterentliiftung (4), Wasserzulauf
fiir Ringleitung (5), Entliiftungsleitung (6), Luftzufuhr fiir Kerzenabreinigung (7), Filtratauslauf (8), Filterhilfs-
mittelaustrag (9), Splilwasserabfluf3 (10), Behdlterabfluf (11), Unfiltratzulauf (12) [133]

Tiefenfilterkerze (Trapfilter)

Zeitweise war am Auslauf des Pilothorizontalfilters ein Trapfilter eingebaut. Er bestand aus einem fir
Filterkerzeneinsadtze vorgesehenen Gehduse Innopro CORVUS, Fa. KHS AG (Dortmund), und einer
Filterkerze Profilestar, Fa. Pall GmbH (Dreieich), mit folgenden Spezifikationen: Lange 254 mm, Einstu-
fung der absoluten Entfernung 10 um, Einbauart O-Ring mit BajonettverschluB und geripptem Ende,
Durchmesser 70 mm, Dichtungsringvariante Ethylen-Propylen.

3.4 Angepalites Verfahren zur Bestimmung der
Trubaufnahmekapazitat

Ausgangspunkt dieses Verfahrens war die Methode nach VAN ROEY (s.o. 2.8.2). In folgenden Punkten
wurde das Verfahren an die Untersuchung von Zellulosefasern zur Anschwemmfiltration angepal3t:
e \Verzicht auf das Kuchenbilden mit der Nutsche, da die Anschwemmfiltration im Unter-
schied zur Massefiltration keine vorgefertigten Kuchen bendotigt
e Einfihrung einer Anschwemmung mit Wasser im Filterstand
e \Verzicht auf einen laboribergreifenden Standard, stattdessen Verwendung eines Keller-
bieres als , Tribe”.
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Der eingesetzte Filterteststand, eine Drucknutsche vom Typ MINOfiltertube MFT-01 (im Folgenden
,Filtertube” genannt) der Fa. Mino Engineering AG (Muttenz, Schweiz), ist schematisch in Abb. 3.7
dargestellt.

EntlGftung
Py

Zulauf >

.........................................

... Filterhilfsmittel
......................................... Flltermlttel

I Filtrat

Auslauf €

Abb. 3.7: Aufbauschema des Filtertubes

Die Anschwemmung wurde analog zu den Pilotversuchen auf 1,5 kg m™ festgelegt, also 5,22 g TrS fur
die 34,82 cm? des Filtertubes. Das Filterhilfsmittel wurde abgewogen, sorgfiltig in Wasser suspen-
diert und in den Filterapparat gegeben. Dieser wurde verschlossen, mit Wasser randvoll aufgefillt
und entliiftet. Nach einer Sedimentationsrast von 15 min wurde bei offenem Wasserzulauf (Uber-
druck: ca. 1,5 bar) mehrfach fiir je 2 s der Auslauf gedffnet. Dieser Schritt ersetzte den beim Filter-
tube nicht moglichen Kreislaufbetrieb mit dem Ziel, den Filterkuchen zu stabilisieren. Damit war der
Filterkuchen aufgebracht.

Das Wasser wurde mit dem Versuchsbier (Unfiltrat, Sorte Hell, Tribung (90°) 35 EBC, Hefezellzahl ca.
4 x 10° mL") verdrangt. Weiteres Filterhilfsmittel konnte wegen der Neigung zum Sedimentieren in
der sehr langsam durchstrémten Zuleitung nicht zudosiert werden. Wahrend des eigentlichen Ver-
suchslaufs wurde die ausgetretene Filtratmenge durch eine elektronische Waage protokolliert und
die Triibung im 90°-Winkel anhand jeweils im Abstand von 15 min gezogener Proben im Labor mit
dem Turbidimeter 2100AN IS bestimmt. Anhand der fortlaufenden Wagung wurde der Durchflu® auf
den bereits bei den Pilotfiltrationen vorgegebenen spezifischen Volumenstrom 1,5 hL m? h™ einge-
stellt.
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3.5 Raiblefilter

Der gesamte Aufbau war zusammengesetzt aus einem Anschwemm-, einem Probebehdlter und
einem Filtrationszylinder, wie in Abb. 3.8 dargestellt. Abb. E.1 in Anhang E zeigt eine Photographie
des Zylinders. In ihm lag ein Stahldrahtgewebe mit 15 um Porenweite und 13,85 cm? Filterflache. Die
drei GefdlRe besaRen Kihlmantel mit Anschlul® an einen regelbaren Kiihimittelkreislauf.

I > |
Filtrations- Y @
zylinder
~ |
= co,
Anschwemm- Kiahimittel-
behalter kreislauf
li—l ....................................... Draht_
gewebe
Drei- I v A =
wege- =
hahn Probe- =
behalter =

| | » & | |
-y -

e ~..| Magnet-
rihrer

Abb. 3.8: Versuchsaufbau des Modifizierten Raible-Tests

Die Methode , Modifizierter Raible-Test” ist im Rahmen der Literaturrecherche zu diesem Thema
beschrieben (s.o. 2.8.3). Die neue Methode ,, Angepaliter Raible-Test” fiir Zellulose ist mit ihrer Ent-
wicklung als Ergebnis der vorliegenden Arbeit in 4.2.3 (s.u.) beschrieben.

3.6 Analysengerate und -methoden

Labor-Analysengerite

Durchlicht-Mikroskop CX41, Fa. Olympus Deutschland GmbH (Hamburg)
e  Okular WH10x/22
e Objektive Plan N 10x/0.25, Plan N 40x/0.65, Plan C 100x/1.25 oil
e Digitale Kamera C-5060, Fa. Olympus Deutschland GmbH (Hamburg)
e Software analysis docu 5.0, Fa. Olympus Soft Imaging Solutions GmbH (Hamburg).

EBC-Filter, Fa. KHS AG (Dortmund), Stltzschichtdurchmesser 50 mm, Filterflache 19,63 cm?, Spalt-
weite 70 um (s. Abb. E.2 in Anhang E).

Feuchtebestimmer MA 150, Fa. Sartorius AG (Gottingen).
Feuchtebestimmer MA 45, Fa. Sartorius AG (Gottingen).
Labor-TribungsmeRgerat Turbidimeter 2100AN IS, Fa. Hach Lange GmbH (Disseldorf).
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Labor-TribungsmeRgerat LabScat, Fa. Sigrist-Photometer AG (Ennetbiirgen, Schweiz).
Laserbeugungssensor HELOS, Fa. Sympatec GmbH (Clausthal-Zellerfeld).

Laserdiffraktometer Rodos T4.1, Fa. Sympatec GmbH (Clausthal-Zellerfeld), MeRbereich 0,5/9,0-
1.750 pm.

Laborfilter, Fa. Schenk Filterbau GmbH (Waldstetten), Stiutzschichtdurchmesser 48,6 mm, Filterflache
18,55 cm’ (s. Abb. E.3 in Anhang E).

Spektralphotometer Cadas 200, LPG 392, Fa. Hach Lange GmbH (Disseldorf).

Trockensubstanz

Die Messung mit den Feuchtemelgeraten bestand aus den Schritten:

e Einwiegenvon 8-10g

e Einstellen der Trocknungstemperatur (130 °C bei frischer, also noch nicht suspendierter
Zellulose und 180 °C bei aktivierter bzw. regenerierter Zellulose)

e Starten der Messung, die bis zur Massenkonstanz dauerte

e Ablesen des Trockensubstanzanteils in %R.

Permeabilitdt (Darcy-Wert)

| Dreiwege-
I hahn
Druckluft
> - >
I
Y
)
EBC-Filter

Stapelgefaf | L 1 - Filterhilfsmittel

Abb. 3.9: Versuchsaufbau zur Permeabilitéitsbestimmung nach DARcY

Die Untersuchung der Permeabilitat bzw. Durchlassigkeit der Filterhilfsmittel wurde nach MEBAK [75,
180] durchgefiihrt, jedoch nicht in einem Permeameter, sondern in einem EBC-Filter (s. Abb. E.2 in
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Anhang E). Abb. 3.9 zeigt schematisch den Aufbau. Jede Messung wurde dreifach durchgefiihrt. Bei
Zellulosefasern muR besonders auf gleichmaBiges und gleichartiges Aufriihren geachtet werden, um
trotz der leichten Thixotropie der Zellulosesuspensionen reproduzierbare Ergebnisse zu erhalten. Die
Wasser-Zellulosesuspensionen wurden unmittelbar nach dem Aufriihren in den Filter Gberfiihrt, wo
sie wegen ihres im Vergleich zu Kieselgur langsameren Absetzens 15 min sedimentierten, bevor die
Messung begann.

Wasserwert nach Schenk

Die Bestimmung des Wasserwertes erfolgte nach MEBAK [178] auf dem Schenk-Laborfilter mit
18,55 cm” Filterflache (Aufbau s. Abb. 3.10, Photographie des Filters s. Abb. E.3 in Anhang E). Der
Wasserwert nach SCHENK ist definiert als das Wasservolumen (L), das pro Zeiteinheit (h) 1.600 cm?
einer Anschwemmung aus 12,5 kg m des untersuchten Filterhilfsmittels bei einer Druckdifferenz von
0,2 bar passiert.

Filterhilfsmittel
Stitzschicht

Stapelgefal

A Y mit Uberlauf

als Niveau-
regulierung €
o
o
S
N
Wasser Y S
g
G
©
c
[J]
<
:0
I

Schenk-
Filter

Abb. 3.10: Versuchsaufbau zur Bestimmung des Wasserwertes

Mikroskopie

Nicht suspendierte Filterhilfsmittelproben wurden zunachst mit wenig destilliertem Wasser homo-
genisiert. Bei allen Proben war am Mikroskop CX41 Helligkeitsstufe ,6“ (max.) und Aperturblende
»,Ph1“ einzustellen. Mit der eingebauten Digitalkamera C 5060 wurden die mikroskopischen Photos
angefertigt.
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PartikelgroBenverteilung

Fiir die automatisierte Messung der PartikelgroRenverteilung von Filterhilfsmitteln im Laserbeugungs-
sensor wurden die Proben der Praxisnahe halber in destilliertem Wasser suspendiert.

Biertriibung

Bei den Pilotfiltrationen wurde die Triibung in der Leitung am Auslauf des jeweiligen Versuchsfilters
unter beiden MeRwinkeln (25° und 90°) gemessen. Fir Laboruntersuchungen wurden Probeflaschen
(0,5 L) randvoll gefiillt und im Labor-Trilbungsmefgerat ebenfalls unter beiden MelRwinkeln gemald
der in Anhang F genannten Vorschrift untersucht.

Am Filtereinlauf des Pilothorizontalfilters wurde die Tribung im 90°-MeRwinkel zur Erkennung von
Hefest6Ren gemessen.

Bierfarbe

Alle Werte fir Bierfarben wurden nach der EBC-Methode bestimmt. Diese besteht aus dem photo-
metrischen Vergleich der Extinktionen von Probe und Wasser, welche in 10-mm-Kiivetten in das
Photometer gesetzt wurden. Die einzustellende Wellenlange betrug 430 nm. Bei Extinktionen > 0,8
mufte die Probe verdiinnt und das Ergebnis spater durch den Verdiinnungsfaktor geteilt werden.
Proben mit Tribungswerten > 1,0 EBC muBten anhand eines Membranfilters mit 0,45 um filtriert
werden [159].

Viskositdtsmessung

Beim Rotationsviskosimeter Rheomat R 180 (Fa. ProRheo GmbH, Althengstett) wurde die Scherge-
schwindigkeit D in s™ manuell vorgegeben. Das Gerat maR die Temperatur T der Probe, daneben das
Drehmoment M, und die Schubspannung t. Hierzu wurde die zu untersuchende Flissigkeit in einen
fixierten MeBbecher gegeben, in dem ein MeRkorper rotierte. Nach dem sogenannten SEARLE-Prinzip
ergibt sich aus dem gemessenen Moment die Schubspannung. Aus ihr und der von der Drehzahl ab-
hidngigen Schergeschwindigkeit kann die Viskositdt errechnet werden [184]. Das Rotationsviskosi-
meter zeigte die dynamische Viskositdt n in Pa s an.

Hefezellzahlbestimmung

Die Hefezellzahl in unfiltriertem Bier wurde anhand einer Thomazahlkammer (Typ Profundeur, Fa.
Optik Labor GmbH, Friedrichsdorf) gemaf MEBAK [179] ermittelt. Bei Filtratproben wurde die Mem-
branfiltermethode angewandt, bei der man die Probe lber einen Membranfilter (ME 25/21, 0,45 um,
Fa. Whatman GmbH, Dassel) filtriert, diesen in einer Petrischale auf Wirzeagar (Fa. Mieth & Co.
GmbH, Mannheim) anaerob bei 27 °C bebriitet und nach 5 Tagen die Hefekolonien auszahlt.

Filterkuchenwiderstand

Der Filterkuchenwiderstand ist ein geeignetes Kriterium zur Beurteilung der Eigenschaften von Filter-
hilfsmitteln, sofern diese keine hochkompressiblen Kuchen bilden [219]. Er wurde bei einem Teil der
Versuche bestimmt. Zu diesem Zweck mulite der spezifische Widerstand des Filterkuchens der Pilot-
filtration anhand der Filterkuchenmasse bestimmt werden, weil die Hohe der Kuchen im Pilotfilter
nicht gemessen werden konnte. Dies geschah gemaR STIER [228] und Liu [151], unter der Annahme
konstanten Volumenstroms unter Verwendung von Gl. (3) und Gl. (4).

Gl. (3)

aXk VeXaXk
a — —
" Km mC
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Gl. (4)

1 A\
aXK:b1X5X(ﬁ)

Die Kuchenmasse wurde aus den Massen von Voranschwemmung, gesamter Dosage und zuriickge-
haltener Hefezellen errechnet. Dabei wurde eine Masse von 0,1 ng pro Hefezelle angenommen [264].
Zur Erleichterung der Arbeit wurden gemalR der Empfehlung von GOsELE [152] die Gleichungen fir
inkompressible Filterkuchen verwendet, die im vorliegenden Druckdifferenzbereich einsetzbar sind.
Der Widerstand ist dadurch als Durchschnittswert iber die Filterkuchenhéhe zu interpretieren. Die
exponentiell ansteigenden Druckdifferenzgraphen wurden in Abschnitte zu je 30 min unterteilt und
die Steigung der jeweiligen Ausgleichsgeraden als b, fiir den betreffenden Abschnitt ermittelt.

Alterungsverkostung nach Eichhorn

Die sensorischen Auswirkungen der Bieralterung wurden nach EICHHORN [65] bestimmt. Diese Unter-
suchung beinhaltete die Bewertung von Geruch, Trunk und Bittere anhand einer vierstufigen Skala:

1 frisch

2 leicht gealtert

3 stark gealtert

4  extrem gealtert.

Jeder Verkoster konnte angeben, ob er die Probe beziiglich der Alterung zu 0 %, 20 %, 40 %, 60 %,
80 % oder 100 % akzeptierte. Der gewichtete Durchschnitt ergab die Akzeptanz in %. Dabei wurden
Geruch und Trunk doppelt, Bittere einfach gewertet.

Standardanalysen

Die weiteren, im Rahmen des Projekts verwendeten Standardanalysenmethoden enthalt Anhang F.

Konfidenzintervall

Fiir gemessene Werte wurde, soweit sinnvoll, das Konfidenzintervall um das arithmetische Mittel der
Einzelwerte gemal Gl. (13) errechnet.

Gl. (13)

JEL - w)m
Vn

u + Konfidenzintervall = y + F X

x; sind die Ergebnisse der Einzelmessungen i, p ist deren arithmetisches Mittel und n ihre Anzahl. Der
Faktor F hangt von der Negativwahrscheinlichkeit a ab. Fiir a =5 % gilt F = 1,96 [148, 183].

3.7 Aktivierungs- und RegenerationsprozeR fiir Laborversuche

Fiir den Aktivierungs- und den Regenerationsprozel’ bei den Laborversuchen galt folgendes Standard-
verfahren. Die auf einem Sieb mit Kaltwasser bis zur Schaumfreiheit gespilte und abgetropfte Zellu-
lose wurde in 1,5-prozentige NaOH mit einer Temperatur von 80 °C + 5 K gegeben und 60 min lang bei
dieser Temperatur mittels beheiztem Magnetrihrer geriihrt. Unmittelbar nach Ablauf dieser Riihrzeit
wurde die gesamte Suspension mit HsPO, neutralisiert, dann noch einige Tropfen weitere H;PO, zuge-
geben und erneut mit Kaltwasser bis zur Neutralitat gesplilt.
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4 Ergebnisse und Diskussion

4.1 Filterhilfsmittelbeschreibung und -untersuchung

4.1.1 Zusammensetzung der verwendeten Zellulosemischungen

Die Zellulosemischung ZMIX1 war im Rahmen eines vorangegangenen Projektes erarbeitet worden
und hatte sich bereits in der ersten Klarstufe zweistufiger Filtrationen bewahrt [264]. Auf dieser Basis
wurden drei weitere Mischungen erprobt, bei deren Zusammensetzung in erster Linie der Anteil
fibrillierter Fasern variiert wurde (s. Tab. 4.1).

Tab. 4.1: Zusammensetzung der erprobten Zellulosemischungen

Angaben bezogen auf TrS

Mischung | Anteil Anteil Anteil Anteil Anteil | Anteil FHM6 | Mittlere Faser-

FHM1/ | FHM2/ | FHM3/ | FHM4/ | FHM5 / | bzw. FHM7 / | linge nach TrS-

GG % GG % GG % GG % GG % GG % Anteilen / pum
ZMIX1 25 54 - 5 15 1 ca. 150
ZMIX2 25 45 10 5 15 - ca. 200
ZMIX3 15 50 15 5 15 - ca. 210
ZMIX4 15 45 20 5 15 - ca. 230

4.1.2 Trockensubstanzgehalt der Filterhilfsmittel

Die Trockensubstanz der Filterhilfsmittel wurde fiir das Errechnen korrekter Mischungszusammenset-
zungen, Voranschwemmungsmengen und Dosageeinstellungen bestimmt. Die Mittelwerte der Ergeb-
nisse der Einzelbestimmungen sind in Tab. 4.2 zusammengestellt.

Tab. 4.2: Trockensubstanzanteil der eingesetzten Filterhilfsmittel

Produkt TrS / Wassergehalt /
%R %L
FHM1 93,32 6,68
FHM2 92,82 7,18
FHM3 93,50 6,50
FHM4 29,79 70,21
FHM5 90,92 9,08
FHM®6 bzw. FHM7 91,52 8,48
Divergan F 92,67 7,33
MaxFlo 92,84 7,16

4.1.3 Photographien der Filterhilfsmittel im Hellfeld

Zum Zweck der optischen Beurteilung und des optischen Vergleichs der Filterhilfsmittel wurde deren
Erscheinungsbild im mikroskopischen Hellfeld in zwei unterschiedlichen VergroRerungen photogra-
phiert, s. Abb. 4.1 bis Abb. 4.10.
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Abb. 4.1: Photographien von FHM1 im Hellfeld

Abb. 4.3: Photographien von FHM3 im Hellfeld

Abb. 4.4: Photographien von FHM4 im Hellfeld
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Abb. 4.8: Photographien von Kieselsol (Spindasol SB3) im Hellfeld
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Abb. 4.10: Photographien von RHA (MaxFlo) im Hellfeld

4.1.4 Partikelgréfienverteilung und spezifische Partikeloberfldiche

Die Herstellerangaben zu den PartikelgréBen beschrankten sich meist auf Durchschnittswerte. Daher
wurden die PartikelgroRenverteilungen, jeweils als Summenverteilung Qs(x) und Dichteverteilung
gs(x), fur die in den erprobten Mischungen enthaltenen Zellulosen und fiir die weiteren untersuchten
Filterhilfsmittel Kieselsol, PVPP und RHA ermittelt. Die wesentlichen Ergebnisse sind in Tab. 4.3 und
Tab. 4.4 dargestellt. Bei den erhaltenen Werten ist zu beachten, daR die GroBenmessung mit Hilfe der
Laserbeugung sich vor allem fiir sphéarische Partikel eignet. Je starker die Form der Teilchen von der
Kugel abweicht, desto ungenauer ist diese Methode [221]

Tab. 4.3:  Partikelgréfienverteilung der untersuchten Filterhilfsmittel

Produkt X10 / pm Xso / pm Xga [ pm Xeo / UM Xgo / UM @/ um
FHM1 15 56 146 187 427 81
FHM2 12 49 116 143 296 67
FHM3 k.A. k.A. k.A. k.A. k.A. k.A.
FHM4 k.A. k.A. k.A. k.A. k.A. k.A.
FHMS5 4 18 36 43 89 23
FHM6 bzw. FHM7 10 32 64 76 133 37
Divergan F 14 48 96 k.A. k.A. 54
Spindasol SB3 5 20 43 49 103 24
MaxFlo 8 48 78 94 244 60
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Tab. 4.4: Oberflichenkennzahlen der untersuchten Filterhilfsmittel

Produkt s,/ m’>cm?® Sn/cm’gt
FHM1 0,195 1,95 x 10°
FHM2 0,228 2,28 x 10°
FHM3 k. A. k. A.
FHM4 0,213 2,13 x10°
FHM5 0,534 5,34 x 10°
FHM6 bzw. FHM7 0,302 3,02 x 10°
Divergan F 0,213 2,13 x 10°
Spindasol SB3 0,474 4,74 x 10°
MaxFlo 0,283 2,83 x10°

Bei den fibrilierten Zellulosefasern wurde der MeRbereich des Laserdiffraktometers Gberschritten. In
Anbetracht der sehr langen Partikel ware hier kein belastbares MeRergebnis moglich gewesen.

Die in Tab. 4.4 zusammengefalRten Ergebnisse fur die Partikeloberflache (S, bezogen auf das Volumen
beziehungsweise S, auf die Masse) und in Tab. 4.3 fiir die PartikelgrofRe (Mittelwert) zeigen deutliche
Unterschiede zwischen den einzelnen Zelluloseprodukten. FHM5 hatte mit durchschnittlich 23 um die
geringste PartikelgroRe und auch die grofSte spezifische Partikeloberflache, sowohl in Bezug auf das
Volumen als auch in Bezug auf die Masse. Die groRten Partikel besaRen FHM3 und FHM4 (hier wurde
der MeRbereich Uberschritten). Die geringste spezifische Oberfliche lag beim im Unterschied zu
FHM3 und FHM4 nicht fibrillierten FHM1 vor. Mit einer fiir FHM3 angenommenen spezifischen mas-
senbezogenen Oberflache auf dem Niveau des mikroskopisch sehr dhnlich aussehenden Produktes
FHMA4 von 2,13 x 10° cm?® g ergeben sich fir die vier untersuchten Mischungen (s.o., Tab. 4.1) fast
identische Werte zwischen 2,63 x 10° und 2,66 x 10> cm? g"l. Vergleiche auf dieser Basis erscheinen
daher nicht sinnvoll.

Das PVPP-Produkt Divergan F hatte eine mit FHM2 und FHM4 vergleichbare Partikeloberflache, aller-
dings bei kleineren Partikeln.

MaxFlo (Reishiilsenasche) lag sowohl bei der spezifischen Partikeloberflache als auch bei der durch-
schnittlichen PartikelgroRe etwas hoher als das PVPP-Produkt. Bezliglich beider Werte war es unge-
fahr auf dem Niveau von FHM2. Dieses machte in der verwendeten Mischung ZMIX1 den gréRten
Massenanteil aus. Durch einen (teilweisen) Ersatz von FHM2 mit RHA wiirde die Zusammensetzung
der gesamten Filterhilfsmittelmischung in Bezug auf PartikelgroBe und spezifische Oberflache also
kaum veradndert. Die Permeabilitdt der Reishiilsenasche lag mit 2,50 Darcy Uber derjenigen der ver-
wendeten Zellulosemischung ZMIX1 (1,26 Darcy, s.u. 4.1.5). Eine Verwendung von RHA sollte die
Durchlassigkeit des Filterkuchens demnach vergrofRern, was im untersuchten LabormaRstab auch der
Fall war (s.u. 4.1.6).

Ein Vergleich der anhand des Laserdiffraktometers gemessenen PartikelgréBen mit den Angaben der
jeweiligen Hersteller der Filterhilfsmittelprodukte ist nicht direkt moglich. Die Hersteller gaben in
ihren Produktdatenblattern Werte fiir die durchschnittliche Faserldange und Faserdicke an, gemessen
wurde im Rahmen dieser Untersuchung jedoch die durchschnittliche PartikelgroRe. Daher stimmten
diese Angaben bei den naher an sphéarischen Formen liegenden kurzen Zellulosefasern besser Gberein
als bei den langeren Fasern. Bei FHM5 waren laut Hersteller Faserlange und Faserdicke jeweils 20 um,
was gleichzeitig einer mittleren PartikelgroRe entsprechen miite. Der mit dem Laserdiffraktometer
ermittelte Wert von 23 um bestatigte die Herstellerangaben.

37



Ergebnisse und Diskussion

4.1.5 Permeabilitits- und Wasserwerte

Die Darcy- und Wasserwerte der untersuchten Filterhilfsmittel sind in Tab. 4.5 wiedergegeben. Die
Permeabilitdt der im Versuchsbetrieb eingesetzten feinen Kieselgur lag laut Hersteller bei ca.
100 mDarcy, der mittelfeinen Kieselgur bei ca. 300 mDarcy und der fluBkalzinierten, also groben Kie-
selgur bei ca. 1.000 mDarcy. Das untersuchte PVPP entspricht in dieser Beziehung kalzinierten Guren,
die RHA fluBBkalzinierten Guren. Unterstellt man bei RHA denselben Zusammenhang zwischen Perme-
abilitat und Klarscharfe wie bei Kieselgur, ist beim Einsatz von RHA eine grof3ere Filtrationsgeschwin-
digkeit bei geringerer Klarscharfe zu erwarten, und bei PVPP trifft jeweils das Gegenteil zu. Die Versu-
che im LabormaRstab bestatigen dies (s.u. 4.1.6 bzw. 4.2.4).

Tab. 4.5: Permeabilitits- und Wasserwerte der untersuchten Filterhilfsmittel

Filterhilfsmittel Permeabilitat / Wasserwert /
Darcy Lh

Divergan F 0,16 55

MaxFlo 2,50 350

FHM3 12,1

ZMIX1 1,26

ZMIX2 1,84

ZMIX3 1,49

ZMIX4 1,77

Mit der stark fibrillierten, in ihren adsorptiven Eigenschaften optimierten Zellulose FHM3 wurde im
Rahmen der Untersuchungen der Filterhilfsmittelmischungen auch eine Einzelkomponente beobach-
tet, deren alleiniger Einsatz zwischenzeitlich erwogen worden war.

FHM3 bildete sehr durchldssige Kuchen und zeigte mit 12,1 Darcy den hochsten Wert. Nach der Un-
tersuchung jedoch zeigten sich diese Kuchen eher als fest verwoben und erschwert auszutragen.
FHM3 als alleiniges Filterhilfsmittel lieB sich nach einem Vorversuch auch aus dem Pilothorizontal-
filter nicht austragen, der gebildete Kuchen besal® zuviel Zusammenhalt. Daher wurde es im Folgen-
den nicht weiter alleine betrachtet, sondern nur als Bestandteil von Mischungen.

Der Filterkuchen der Mischung ZMIX1 war kompakt, die Permeabilitdt mit 1,26 Darcy die kleinste
unter den untersuchten Mischungen. Dies lag wahrscheinlich an dem hohen Anteil kurzer Fasern. Die
drei anderen betrachteten Mischungen ZMIX2, ZMIX3 und ZMIX4 beinhalteten verglichen mit ZMIX1
deutlich mehr fibrillierte Fasern. Dadurch waren ihre Fasern durchschnittlich langer und die
Permeabilitat hoher.

4.1.6 Weitere Voruntersuchungen an RHA

Adsorption farbgebender Bierinhaltsstoffe durch RHA

Zur Einordnung moglicher Auswirkungen des RHA-Einsatzes auf die Bierqualitdt wurde RHA in variier-
ter Konzentration, bezogen auf Praxisfiltrationen bis hin zum groRen UberschuR, in Bier suspendiert.
Nach einer gegeniiber der gangigen Filtrationspraxis versechsfachten Kontaktzeit von 30 min unter
Riihren im Becherglas wurde das Filterhilfsmittel per Faltenfilter (MicroScience 595 %, Fa. Whatman
GmbH, Dassel) und dann per Membranfilter (ME 25/21, 0,45 um, Fa. Whatman GmbH, Dassel) abfil-
triert und das Filtrat analysiert.
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Die Bierfarbe wurde photometrisch bestimmt. Tab. 4.6 zeigt die Abnahme der Farbe bei hdheren
Gaben. Allerdings weicht die Bierfarbe erst bei 10 g L™ deutlich von der Nullprobe (6,4 EBC) ab. Diese
Konzentration entspricht dem Zehnfachen des bei der Anschwemmfiltration von Bier Ublichen Filter-
hilfsmitteleinsatzes. Deshalb kann man von einer unbedenklich kleinen Adsorptionsaktivitat gegen-
tiber den firbenden Bierinhaltsstoffen ausgehen. Die mit 0gL™ (Nullprobe) und die mit 5g L be-
handelten Proben wurden zusatzlich wieder aufkarbonisiert und sensorisch verglichen. Der Vergleich
ergab im Triangel-Test bei sieben Verkostern mit drei richtigen Ergebnissen keinen signifikanten sen-
sorischen Unterschied.

Tab. 4.6: Zusammenhang von RHA-Konzentration (Uberschuf), Extinktion und Bierfarbe

Konzentration / Konzentration / Extinktion (430nm) Bierfarbe /

gLt ghL! EBC

0 0 0,256 6,40

5 500 0,256 6,40
10 1.000 0,242 6,00
15 1.500 0,240 6,05
20 2.000 0,239 5,98
25 2.500 0,233 5,83
30 3.000 0,231 5,78
35 3.500 0,223 5,58

Die erzielten Ergebnisse legen den SchluB nahe, daR ein Filterhilfsmittel mit oder aus RHA die Bier-
qualitat gegeniliber der Kieselgurfiltration nicht beeintrachtigen wird, wenn vergleichbare Tribungs-
werte erzielt werden.

Regeneration von RHA und Zusatz zum Zellulosefilterhilfsmittel

Voraussetzung fir einen wirtschaftlichen Einsatz von Mischungen aus Zellulosefasern und RHA als
Filterhilfsmittel in der Anschwemmfiltration wére deren Regenerierbarkeit und damit auch die der
zugesetzten RHA. Zu deren Beurteilung wurde 100 % RHA wiederholt dem Angepalten Raible-Test
und jeweils anschlieRend dem Aktivierungs- und Regenerationsprozell bei den Laborversuchen unter-
zogen.

Die Triibungswerte nahmen mit zunehmender Anzahl durchgefiihrter Regenerationen ab (s. Abb.
4.11). Auch das Fg,e, nahm deutlich ab. Der Verlauf des Graphen [d8t den Schluf zu, daB das F, bei
weiteren Regenerationen noch weiter abgenommen hatte.

Auffallig war die leichte Schwarzfarbung des auf knapp unter pH 7 gesauerten Spiilwassers nach der
Regeneration von RHA. Offensichtlich wurden Partikel suspendiert und ausgespiilt.

Die mikroskopische Bestimmung der Partikelzahl im Filtrat anhand einer Thomakammer ergab nach
der ersten Filtration ca. 5-20 grofSe RHA-Partikel (Durchmesser ca. 5-100 um) pro Zahlfeld. Nach einer
Regeneration waren es 0-1 und nach zwei Regenerationen keine mehr. Dementsprechend nahm das
Verhiltnis 25°/90° zu und erreichte nach zwei Regenerationen sein Maximum. Der Hauptbestandteil
von RHA, Siliziumdioxid, ist chemisch inert gegenliber NaOH. Daraus kann geschlossen werden, dal}
die hier pur verwendete RHA mechanisch zerkleinert wurde, was ihre Regenerierbarkeit erheblich in
Frage stellt.
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Die Moglichkeiten und Auswirkungen des Einsatzes von RHA, vor allem hinsichtlich hoherer adsorpti-
ver Aktivitdt gegeniber Tribungsbildnern und bierfairbenden Komponenten wurden anhand des
AngepaRten Raible-Tests mit stufenweise von 0-100 % variiertem Mischungsverhéltnis der Filterhilfs-
mittel RHA und ZMIX1 untersucht. Die Einwaagen betrugen auch hier 1,5kg m? TrS in den An-
schwemmbehilter und 100 g hL! in den Probebehilter. Neben den Mischungen kam damit je einmal
pure RHA und einmal pure Zellulose zum Einsatz. Diese Mischungen wurden nach Gebrauch dreimal
regeneriert und erneut untersucht, um Auswirkungen der Regeneration von RHA in diesen Mischun-
gen zu ermitteln.

Abb. 4.12 zeigt, daR samtliche Triibungswerte mit zunehmendem RHA-Anteil anstiegen. Bierfarbe
und 25°/90°-Triibungsverhaltnis wiesen dabei zunachst auf eine schlechtere Adsorptionsfahigkeit hin.
Die Steigerung der Triibung ist wahrscheinlich auf die vergleichsweise grolRen Partikel und die hohe
Permeabilitat der eingesetzten RHA zurlickzufihren.

Nach dreimaligem Regenerationsprozel? wurde mit diesen Filterhilfsmitteln zwischen 40 % und 80 %
RHA-Anteil eine deutliche Verringerung der Tribungswerte erzielt. Ursache ist wahrscheinlich die
Verkleinerung der Filterkuchenporen infolge der mechanischen Zerkleinerung der RHA-Partikel beim
Regenerieren.
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Abb. 4.13: Auswirkungen variierten RHA-Anteils am Filterhilfsmittel nach dreimaliger Regeneration
Angepafter Raible-Test, ZMIX1 (akt), n = 3, a = 0,05

In erster Linie zeigen auch diese Ergebnisse, daR die vorliegende RHA nicht mit der verwendeten Me-
thode regenerierbar war, unter anderem zu sehen an der leichten Schwarzfarbung der Waschlauge
nach dem Regenerieren. Hier waren RHA-Verluste nicht zu vermeiden, da auch nach Abfiltrieren die-
ser feinen Partikel anhand eines Membranfilters diese nicht in die Probe zuriickgefiihrt werden konn-
ten. Gerade bei erstmals regenerierter RHA zeigte sich wahrend der Versuche, dal diese auf Ober-
flachen am Arbeitsgerat Ablagerungen bildete, die sich allein durch Strémung nicht entfernen lieRen.
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Abb. 4.14 zeigt als Beispiel rechts zwei neue und links zwei Rihrfischchen nach dem Regenerieren.
Die dunkle Schicht lie8 sich auch durch mechanische Einwirkung nicht entfernen.

Abb. 4.14: Photographie der Ablagerung auf Riihrfischchen nach der Regeneration von RHA

Abb. 4.15 zeigt zwei 0,45-um-Membranfiltereinlagen. Die linke war zum Klaren einer Filtratprobe aus
einem Versuch mit 80 % RHA nach drei Regenerationszyklen verwendet worden, die rechte mit 100 %
Zellulose, dient hier dem Farbvergleich. Die Verfarbung links zeigt die im Filtrat vorhandenen RHA-
Reste.

Abb. 4.15: Vergleich der Einlagen nach Membranfiltration von Filtraten des Angepaf3ten Raible-Tests mit bzw. ohne RHA

Die eingesetzte RHA ist der Belastung durch das hier angewandte Regenerationsverfahren nicht ge-
wachsen. Dies gilt auch fiir Mischungen mit Zellulosefasern. Eine Verwendung im groReren Malstab
scheint deswegen auf diesem Stand nicht sinnvoll.

4.2 Entwicklung von Laborverfahren zur Vorhersage der
Filterhilfsmitteleigenschaften

4.2.1 Bestimmung der Trubaufnahmekapazitdt der Filterhilfsmittel

Diese Untersuchung wurde zur Klassifizierung der Filterhilfsmittel erprobt. Die Apparatur erlaubte
keinen Kreislaufbetrieb zur Verbesserung der Voranschwemmung vor Beginn der Messung. Das Ver-
dréangen der Wasser-Bier-Mischphase vor Beginn der eigentlichen Messung fihrte zu anfanglich
erhohtem Tribungswert. Dennoch war der Filterhilfsmittelverlust vernachlassigbar. Der Triibungswert
am Auslauf blieb nach Ablauf der ersten 15 min zunachst auf niedrigem Niveau. Infolge der fehlenden
laufenden Filterhilfsmitteldosage stieg er danach an, wenn die Trubaufnahmekapazitat erschopft war.

42



Ergebnisse und Diskussion

Jedes untersuchte Filterhilfsmittel wurde zunachst aktiviert, gemessen, regeneriert und nochmals
gemessen. FHM3, ZMIX3 und ZMIX4 ergaben im aktivierten Zustand etwas hdhere Tribungswerte als
nach der Regeneration. Bei ZMIX1 und ZMIX2 lagen die Tribungswerte mit regenerierten Proben
deutlich hoher als bei den aktivierten. Die Untersuchung der regenerierten Proben dieser beiden
Fasermischungen war offensichtlich nicht erfolgreich.

Gute Filtrationseigenschaften der Filterhilfsmittel wurden im Fall niedrigen Trilbungswertes und lan-
ger Standzeit vor dem Triibungsanstieg erwartet. In dieser Hinsicht lieBen ZMIX1 (akt), ZMIX2 (akt)
und ZMIX3 positive Eigenschaften erwarten. Durch den frilhen Tribungsanstieg schien ZMIX4 weni-
ger geeignet. Diese Ergebnisse stimmen nicht mit denen der Pilotfiltrationen am Horizontalfilter Gber-
ein, bei denen mit ZMIX3 die besten und ZMIX4 die zweitbesten Ergebnisse erzielt wurden (vgl. unten
Tab. 4.13, aktivierte FHM).

Die Untersuchung regenerierter Zellulosen mit dem Filtertube konnte nicht erfolgreich durchgefiihrt
werden. Dies kdnnte an mechanischen Veranderungen der Fasern mit der Folge durchbrechender
feiner Zellulosepartikel und an Sedimentationserscheinungen am Auslauf gelegen haben. Konstruk-
tionsbedingt befand sich im Filtertube verglichen mit einem Pilot- oder Praxisfilter eine sehr viel gro-
Rere Menge Fest-Flissig-Suspension Gber dem Filterkuchen. Daneben konnte keine laufende Dosage
zugegeben werden. Die Raumsiebwirkung entfaltete sich anders als am Pilotfilter. Offensichtlich ist
ihr Einflul wichtiger als die hier untersuchte Adsorption. Im Ergebnis erscheint diese Methode nicht
gut geeignet zur Vorhersage der Filtrationseigenschaften von Fasermischungen.

GroRerer Anteil langer Fasern fuhrt bei dieser Konfiguration tendentiell zu héherem Triibungswert.
Ein nur aus FHM3 aufgebauter Filterkuchen ist hier zu durchldssig fir eine nennenswerte Partikel-
retention, wie die schnell ansteigende Tribung zeigt (s. Abb. 4.16). Laut Hersteller besalR dieses
Produkt optimierte Adsorptionseigenschaften. Ein hinsichtlich der Trilbung besseres Filtrationsergeb-
nis bei der Praxisfiltration ware demnach nicht durch Adhasion bzw. Zeta-Potential zu erreichen, son-
dern Uber scharfere Raumsiebwirkung.
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4.2.2 Anpassung des Modifizierten Raible-Tests als Laborverfahren zur
Vorhersage der Filtrationseigenschaften von Zellulosefasern

Ziele der Anpassung

Zweck der beschriebenen Untersuchungen war, mit der Methode Auswirkungen von Filterhilfsmittel-
variationen fiir den groBeren Maldstab vorhersagen zu konnen. Hierbei lag das Hauptaugenmerk auf
den bei der Zellulosefiltration kritischen Triilbungswerten im Unterschied zur Orientierung am Durch-
satz beim Modifizierten Raible-Test. Die Methode sollte Anschwemmungen ermdoglichen, die mit den
unterschiedlichen Zelluloseprodukten jeweils reproduzierbare Triibungswerte und als Voraussetzung
daflir auch reproduzierbare Werte fiir das Fy, liefern. Zunachst war die operative Verwendbarkeit
der Apparatur mit reinen Zellulosefasersuspensionen sicherzustellen.

Verbesserung der Stromung in den Leitungswegen

Als Ergebnis von Eignungsversuchen neigten die fiir Kieselgur ausgelegten Innendurchmesser der
Anschlisse und Ventile des Filterstandes flr den Modifizierten Raible-Test beim Durchstromen mit
Zellulosesuspensionen zum Verstopfen. Daher wurden die vorhandenen Leitungen und Anschliisse
sowie das Dreiwegeventil durch Bauteile mit groBerem Durchmesser ersetzt (s. Tab. 4.7).

Tab. 4.7: Abmessungen der originalen und neuen Bauteile des Raiblefilters

Bauteil MaR vor dem Umbau nach dem Umbau
Innendurchmesser 6 mm 9mm
Schlauchverbindungen
Wandstarke 3mm 3mm
Schlauchtillen Innendurchmesser 1/8 Zoll 1/4 Zoll
Dreiwegehahn Innendurchmesser 1/8 Zoll 1/4 Zoll

Die Verwendbarkeit auch der umgebauten Apparatur fiir den Modifizierten Raible-Test mit Kieselgur
konnte anhand folgender Untersuchung nachgewiesen werden. Jeweils vor und nach dem Umbau
wurde die Methode mit den in 3.2 (s.0.) genannten Kieselguren und drei unterschiedlichen unfiltrier-
ten Bieren bzw. Wasser durchgefiihrt. Als zuldssige Abweichung wurden maximal 5 % definiert.

Tab. 4.8: Auswirkungen des Umbaus auf den Modifizierten Raible-Test

n=5
Probe Fspez / Trilbung 90° / Triibung 25° /
hLm?h™ EBC EBC
Hacker-Pschorr, 4,70 1,34 2,06
Kellerbier ANNO 4,56 1,32 2,07
1417 Abweichung -3,0% -1,5% 0,5%
Bischofshof, 4,53 0,69 0,90
. . 4,56 0,71 0,91
Kellerbier Zoigl -
Abweichung 0,7 % 2,9% 1,1%
Mittenwalder, 7,02 0,65 1,70
Berg-Gold, 6,94 0,66 1,59
Zwickelbier Abweichung -1,1% 1,5% -6,5%
14,34
Wasser 14,87
Abweichung 3,7%
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Nach dem Umbau ging die Entleerung des Anschwemmbehalters bis ca. zum halben Fillstand er-
kennbar schneller, danach zeigte sich eine Angleichung. Daraus wurde gefolgert, dall ab dem unge-
fahr halben Anschwemmvolumen nicht mehr die Stromung in der Zuleitung, sondern der Filterku-
chen die Stromungsgeschwindigkeit bestimmte. Tab. 4.8 stellt dem Fg,, und der Triibung vor dem
Umbau die Werte danach gegeniiber.

In neun von zehn Fallen wurde die vorher festgelegte Maximalabweichung eingehalten, meist sogar
deutlich unterschritten. Die einzige Uberschreitung ist eine Trilbungsmessung. Beim Modifizierten
Raible-Test wird indessen das F,, als Ergebnis ermittelt, sodaB der Raiblefilter mit vergrofRerten
Leitungsdurchmessern auch dafiir weiterhin eingesetzt werden kann.

Verbesserung der Kuchenbildung: Anpassungsversuche mit Wasser

Vollfiillen des Zylinders

Bereits bei den Eignungsversuchen hatten die Zellulosefilterkuchen im Raibleapparat , Locher” (s.
Abb. 4.17), das aus fibrillierten Fasern bestehende FHM4 bildete keine Kuchen. Dies schien durch die
auftreffende Flussigkeit verursacht und dadurch beglinstigt, daR die Kuchen aus Zellulose weniger
kompakt waren als Kieselgurkuchen. Ohne entsprechende Korrektur schien das Erzielen aussage-
fahiger Ergebnisse unmaoglich.

Abb. 4.17: Photographie eines Raiblefilterkuchens aus Zellulosefasern mit ,,Loch”

Die Variation des anliegenden Uberdrucks brachte keine Verbesserung, weder die Anhebung auf
1,3 bar noch die variierte Absenkung auf 0,7 bar, 0,5 bar und 0,3 bar.

Der Versuch, den Filtrationszylinder vor dem Offnen des Filterauslaufs mit der Suspension aus dem
Anschwemmbehalter vollzufillen (ca. 230 mL) blieb erfolglos, obwohl die einstromende Flussigkeit
den Kuchen nicht mehr ungebremst treffen konnte. Auch diese hohere Wassersaule Gber dem Ku-
chen konnte die ungiinstige Einwirkung der Strdomung nicht im erforderlichen Umfang einschranken.
Abb. 4.18 zeigt das jeweils erzielte F,,. Die MelRergebnisse wiesen eine breite Streuung auf, wie an
den groRen Konfidenzintervallen zu sehen ist. Die Oberflachen der resultierenden Filterkuchen waren
dementsprechend uneben (s. Abb. 4.19). Bei FHM4 war es nicht moglich, einen richtigen Kuchen
anzuschwemmen.
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Abb. 4.18: F,,,, einzelner FHM bei Vollfiillen des Filtrationszylinders
Anschwemmbehidlter: 0,98 g, Probebehdlter: 0,40g, p = 1,0 bar, T=0 °C, n =3, a = 0,05

Abb. 4.19: Vollfiillen des Zylinders: Photographie eines Raiblefilterkuchens aus Zellulosefasern

Einbau von Dralleinsdtzen

Eine weitere Moglichkeit der kuchenschonenden Anschwemmung liegt in der Entscharfung der ein-
tretenden Stromung durch geeignete Einbauten. Mit dem Ziel, den Strahl vor dem Auftreffen auf die
Kuchenoberflache abzubremsen und zu zerteilen, wurden je drei Zapfen angeschweilSt (s. Abb. 4.20).
Darauf konnten entsprechende Einsatze gelegt werden. Diese Einsatze waren herausnehmbar, um
den Testaufbau auch fiir den Modifizierten Raible-Test verwenden zu kénnen. Abb. 4.21 zeigt den
Aufbau des Filtrationszylinders mit diesen Zapfen.
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Abb. 4.20: Photographie der oben in den Raiblefilter eingebauten Zapfen

=~
=273

e

ey g e ey ey ey ey e e e e e
3

v
e e e e R R

Abb. 4.21: Ldngsschnitt durch den Filtrationszylinder des Raible-Testaufbaus (liegend dargestelit)

Abmessungen in mm; Legende: Filtereinlauf (a), Filterauslauf (b), Stiitzschicht (c), Stahldrahtgewebe (d), einge-
baute Zapfen als Stiitze fiir Dralleinséitze (e), Kunststoffring zum Befestigen des aus Stiitzschicht und Stahldraht-
gewebe bestehenden Filtermittels (f), Dichtungen (g), Kiihimantel (h), Spannreifen zum Befestigen des Filtermit-
tels (i), Rohrschelle (k)

Zunéachst wurden Zapfen oben unter dem Einlauf und unten Uber der Stiitzmembran angebracht (s.
Abb. 4.21 und Abb. E.1 in Anhang E). Weil der Kiihimantel des Zylinders die Montage dort deutlich
erschwert hatte, wurde die zunachst angedachte dritte Versuchsposition in der Mitte zuriickgestellt.
In der unteren Position erméglichten die Einsatze kein gleichméaRiges Absetzen der Zellulosefasern.
Mit keinem der erprobten Dralleinsatze konnten regelmaRig aufgebaute Filterkuchen angeschwemmt
werden. Die obere Position indes lieR eine Tendenz zur Verbesserung erkennen und wurde im Folgen-
den verwendet.
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Sechs unterschiedliche Dralleinsdtze wurden erprobt. Diese bestanden aus einem Aluminiumgitter
mit unterschiedlichen aufgeloteten Aufsatzen. In Tab. 4.9 sind die Abmessungen dieser Aufsdtze und
die verwendeten Bezeichnungen zusammengestellt. Abb. 4.22 zeigt den Querschnitt durch einen sol-
chen Dralleinsatz und die MalRbezeichnungen, Abb. 4.23 Photographien aller erprobter Einsatze.

Tab. 4.9: Abmessungen der untersuchten Dralleinsdtze gemdf3 Abb. 4.22

Bezeichnung Nr. in Beschreibung a/ b/
Abb. 4.23 mm mm
Scheibe klein 1 konvexe Metallscheibe 3,6 18,4
Scheibe mittel 2 konvexe Metallscheibe 4,3 22,3
Scheibe groR 3 konvexe Metallscheibe 5,4 28,4
Beilagscheibe klein 4 flache Beilagscheibe (mit Loch) 1,0 34,5
. . flache Beilagscheibe plus Scheibe
Beilagscheibe groR > klein zum VerschlieRen des Lochs. 10 40,0
Gitter mit aufgesetztem zweitem,
Gitter doppelt 6 um 90° gedrehtem Gitter (im Photo entfallt entfallt
nur eine Gitterlage)

eV

— Aufsatz

aI ~_——— Aluminiumgitter

Abb. 4.22: Querschnitt durch einen Dralleinsatz mit konvexer Form

Alle Zellulose-Filterhilfsmittel wurden je dreimal angeschwemmt und die Kuchen visuell begutachtet.
Ihr Aufbau zeigte sich regelmaRig, die eingelegten Einsdtze verstopften nicht. Abb. 4.24 definiert das
Dralleinsatz-Gitter (Abmessungen in mm).

Die Anpassungsversuche wurden mit Wasser durchgefiihrt. Damit wurde eine geeignete Verfahrens-
weise zur Erzielung regelmaRig geformter Filterkuchen gesucht. Der Vergleichbarkeit halber wurde
hier stets FHM2 als Filterhilfsmittel eingesetzt.

Abb. 4.23: Photographien der untersuchten Dralleinsditze
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Abb. 4.24: Aufbau des Dralleinsatz-Gitters

Abb. 4.25: Photographie eines iiber Dralleinsatz angeschwemmten Raiblefilterkuchens als Beispiel
Scheibe mittel, normale Einwaage 0,98 g / 0,40 g, Uberdruck 1,0 bar

40

Scheibe klein Scheibe mittel Beilagscheibe klein Gitter doppelt

Dralleinsatz

Abb. 4.26: 1,0 bar: Vergleich des Wasser-F,., bei unterschiedlichen Dralleinséitzen
Anschwemmbehidilter: 0,98 g, Probebehdlter: 0,40 g, ZMIX1 (akt), T=0 °C, n =3, a = 0,05
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Zunachst wurden die Anpassungsversuche mit den Parametern des Modifizierten Raible-Tests gemafR
KREIsz und MEBAK [138, 159] durchgefiihrt (Uberdruck 1,0 bar, 0,98 g FHM in 1.700 mL Wasser in den
Anschwemmbehalter, 0,40 g FHM in 500 mL Bier in den Probebehalter, Messung nach 100 mL bzw.
180 mL). Dabei waren die Dralleinsatze Gitter doppelt, Scheibe klein, Scheibe mittel sowie Beilag-
scheibe klein nacheinander eingelegt. Die erhaltenen Filterkuchen waren akzeptabel (s. Abb. 4.25).
Abb. 4.26 zeigt die Ergebnisse.

Die Versuche mit den Einsdtzen Scheibe klein, Beilagscheibe klein und Gitter doppelt zeigten breite
Streuungen in den Ergebnissen, zu sehen an den Konfidenzintervallen. Sie erwiesen sich somit als
ungeeignet und wurden bei den weiteren Anpassungsversuchen nicht mehr berticksichtigt.

Variation von Einsatz, Druck und Dosage am Modifizierten Raible-Test

Bei Versuchen mit den Originalparametern des Modifizierten Raible-Tests dauerte der Durchlauf der
notwendigen 80 mL Probenfllssigkeit nur 0,9-2,0 s. Dadurch war der bei der Messung per Stoppuhr
zu erwartende Melfehler im Verhaltnis zu den absoluten Werten sehr grol3. Dieser wurde auf einen
Betrag von durchschnittlich ca. 0,1 s geschatzt. Er sollte nicht mehr als 5 % des Ergebnisses ausma-
chen, deshalb sollte die Laufzeit mindestens 2 s, durchschnittlich 3 s betragen.

Daher wurden weitere Anpassungsversuche angestellt mit dem Ziel, die Durchlaufgeschwindigkeit auf
einfache Weise, durch Reduktion des CO,-Uberdrucks bzw. durch Erhdhung der Zelluloseeinwaage, zu
reduzieren.

Ergebnisse mit Dralleinsitzen bei 0,7 bar mit normaler Einwaage (0,98 g / 0,40 g)

Anhand der Einsatze Scheibe mittel, Scheibe gro und Beilagscheibe grofR (mit verschlossenem Loch)
(s.0. Abb. 4.23) wurden je funf Versuche durchgefiihrt. Die Zeitspanne fiir den Ablauf der vorgegebe-
nen 80 mL Wasser lag bei 2,6-3,0 s (s. Abb. 4.27).
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Abb. 4.27: 0,7 bar: Vergleich des Wasser-F,., bei unterschiedlichen Dralleinséitzen
Anschwemmbehidilter: 0,98 g, Probebehdlter: 0,40 g, ZMIX1 (akt), T=0 °C,n =5, o = 0,05
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Das Fg,e, ware damit flr Bier immer noch sehr hoch gewesen. Die Verlangsamung durch die zusatzli-
chen Trubpartikel erlaubte hier indessen die Erwartung annehmbarer Werte im Fall der Verwendung
unfiltrierten Bieres.

Ergebnisse mit Dralleinsitzen bei 0,5 bar mit normaler Einwaage (0,98 g / 0,40 g)

Zwar ergaben sich fur das F,e, Werte im Sollbereich, die Filterkuchen waren jedoch ungleichmaBig (s.
Abb. 4.28) und ihre mangelnde Reproduzierbarkeit war nicht akzeptabel (s. Abb. 4.29). Der Uberdruck
von 0,5 bar wurde daher als zu niedrig angesehen.

Abb. 4.28: 0,5 bar: Photographie eines ungleichmdfligen Raiblefilterkuchens
Scheibe grof3, normale Einwaage 0,98 g /0,40 g
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Abb. 4.29: 0,5 bar: Vergleich des Wasser-F,., bei unterschiedlichen Dralleinséitzen
normale Einwaage, Anschwemmbehdlter: 0,98 g, Probebehdlter: 0,40 g, ZMIX1 (akt), T=0°C,n =5, a = 0,05

51



Ergebnisse und Diskussion

Ergebnisse mit Dralleinsétzen bei 0,7 bar und erhéhter Einwaage (1,48 g / 0,90 g)

Die Zelluloseeinwaage wurde bei dieser Versuchsreihe um jeweils 0,5 g erhéht. Damit enthielt der
Anschwemmbehalter 1,48 g und der Probebehalter 0,90 g Trockensubstanz. Die erhaltenen Filter-
kuchen waren demgemaR hoher (s. Abb. 4.30) und das F,, geringer. Beides mufte so erwartet wer-
den. Die Ergebnisse sind in Abb. 4.31 dargestellt.

Abb. 4.30: 0,7 bar: Photographie eines Raible-Filterkuchens
Scheibe mittel, erhéhte Einwaage 1,48 g /0,90 g
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Abb. 4.31: Erhéhte Einwaage: Vergleich des Wasser-F,,, bei unterschiedlichen Dralleinséitzen

Anschwemmbehidilter: 1,48 g, Probebehdlter: 0,90 g, ZMIX1 (akt), p=0,7 bar, T=0°C,n=5, a = 0,05
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Zusammenfassung der Anpassungsversuche mit Wasser

Tab. 4.10 zeigt, daB mit dem Dralleinsatz Scheibe mittel fast durchweg die geringsten Wertestreu-
ungen auftraten. Im Folgenden wurde deswegen stets dieser Einsatz verwendet. Die dargestellten
Konfidenzintervalle lassen kein eindeutiges Optimum beziiglich des anzulegenden CO,-Uberdrucks
erkennen. Fiir die weiteren Versuche wurde ein Uberdruck von 0,7 bar als Standard definiert, da bei
einem Uberdruck von 0,5 bar hiufig unregelméRig aufgebaute Filterkuchen beobachtet worden wa-
ren. Die Optimierung der Einwaage wurde mit Bier als Probeflissigkeit vorgenommen (s.u.).

Tab. 4.10: F,,.,-Konfidenzintervalle fiir die unterschiedlichen Dralleinséitze

Dralleinsatz Konfidenzintervall (einfach)
1,0 bar 0,7 bar 0,5 bar 0,7 bar
normale normale normale erhéhte
Einwaage Einwaage Einwaage Einwaage
(0,98g; 0,40 g) (0,98g; 0,40 g) (0,98g; 0,40 g) (1,48g; 0,90 g)

Scheibe klein 5,6291 k.A. k.A. k.A.
Scheibe mittel 0,8624 0,5570 0,3013 0,2195
Scheibe groR k.A. 0,5603 0,5445 0,3806
Beilagscheibe klein 2,5164 k.A. k.A. k.A.
Beilagscheibe groR k.A. 0,4080 0,5067 0,3119
Gitter doppelt 2,1478 k.A. k.A. k.A.

Ermittlung geeigneter Testparameter: Anpassungsversuche mit Bier

Probeflissigkeit war das unfiltrierte ,Naturtriibe Kellerbier Anno 1308“. Dessen Tribungswerte und
die des filtrierten Vergleichsbieres ,Aktien Hell” sind in Tab. 4.11 dargestellt. Im Sinne eines praxis-
nahen Tests wurden diese Werte als Zielvorgabe angesetzt: Fqpe, ca. 5 hl m?h™* und Tribung 90°

<0,8 EBC.

Tab. 4.11: Triibung der Versuchsbiere bei den Anpassungsversuchen

Probe Trilbung 90° / Trilbung 25° /
EBC EBC

filtriertes Vergleichsbier 0,56 0,10

Unfiltrat 25 45

Zur Ermittlung einer geeigneten Einwaage wurden flnf Voranschwemmungsvarianten (Anschwemm-
behiltereinwaagen) erprobt: 1.200, 1.500, 2.000, 2.500, 3.000 g m™. Die weitere Einwaage von 0,4 g
in den Probebehalter wurde nicht verandert. Als Standardparameter dienten dabei:

e 0 °C Temperatur der Suspensionen in Anschwemm- und Probebehalter
e 0,7 bar CO,-Uberdruck
e Dralleinsatz Scheibe mittel.

Die Untersuchung des Langfaserproduktes FHM2 zeigte bei zunehmender Einwaage zwar abnehmen-
des Fpe,, aber im Trend ganz leicht ansteigende Triilbungswerte (s. Abb. 4.32). Beim Kurzfaserprodukt
FHMS5 fiel die Tribung in diesem Bereich leicht (s. Abb. 4.33).
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Abb. 4.32: Auswirkung der schrittweisen Erh6hung der Anschwemmbehdlter-Einwaage bei FHM2 (akt)
Probebehdilter: 0,40 g, Dralleinsatz: Scheibe mittel, p = 0,7 bar, T=0 °C, n = 3, a = 0,05
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Abb. 4.33: Auswirkung der schrittweisen Erh6hung der Anschwemmbehdlter-Einwaage bei FHMS5 (akt)
Probebehdilter: 0,40 g, Dralleinsatz: Scheibe mittel, p = 0,7 bar, T=0 °C, n =3, a = 0,05
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Zwischen 1.500 g m? und 2.500 g m™ bilden die Triibungswerte in beiden MeBwinkeln unabhangig
vom gewadhlten Filterhilfsmittel nahezu waagerechte Geraden. Die Poren der Kuchen werden dem-
nach im Raiblefilter mit der gleichbleibenden Druckdifferenz bei machtigeren Kuchen nicht zusatzlich
verengt. Damit konnte die Anschwemmung fiir den AngepalSten Raible-Test analog zu den Pilotfiltra-
tionen auf 1.500 g m™ und damit die Einwaage des Anschwemmbehilters auf 2,078 g TrS festgelegt
werden. Die Ergebnisse der Uberpriifung des gewihlten Betriebsiiberdrucks mit zwei unterschied-
lichen Zellulosemischungen zeigen Abb. 4.34 und Abb. 4.35. Dabei wurde auch die Anpassung der
Vorlage in den Probebehalter auf 0,5 g erfolgreich erprobt, entsprechend der laufenden Dosage von
100 g hL™ bei den Pilotfiltrationen.

In beiden Féllen 13Rt die Steigerung des Druckes das Fge, ansteigen. Die Triibung dndert sich dabei
nicht nennenswert. Der Uberdruck von 0,2 bar erwies sich wegen der zum Erliegen kommenden
Filtration als zu gering. Diese Versuche mit Bier als Versuchsfliissigkeit zeigten somit kein eindeutiges
Optimum beziiglich des einzustellenden CO,-Uberduckes. Daher konnte der bisher priferierte Uber-
druck von 0,7 bar als Standard festgelegt werden. Die hier mit den Zellulosemischungen ZMIX1 und
ZMIX4 gemessenen Tribungswerte unterscheiden sich nicht wesentlich von denen der in Abb. 4.57
und Abb. 4.60 (s.u.) dargestellten Pilotfiltrationen.

Die gezeigten Ergebnisse weisen die umgebaute Apparatur und auch die erarbeitete Methode als
geeignet aus, mit Zellusofasern reproduzierbare Kuchen anzuschwemmen. Die Méglichkeit zu Riick-
schlissen auf das Verhalten der Filterhilfsmittel im groBeren MalRstab wird in 4.2.5 und 4.2.6 (s.u.)
diskutiert.
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Abb. 4.34: Uberpriifung des Uberdrucks im Raiblefilter mit ZMIX1 (akt)
Einwaage 2,078 gund 0,59, T=0 °C,n=3, a = 0,05
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Abb. 4.35: Uberpriifung des Uberdrucks im Raiblefilter mit ZMIX4 (akt)
Einwaage 2,078 gund 0,59, T=0°C,n=3, a =0,05

4.2.3 Beschreibung des AngepafSten Raible-Tests fiir Zellulose

Die wesentlichen Bauteile des Labor-Anschwemmfilters sind (s.o0. Abb. 3.8, Abb. 4.22, Abb. 4.23, Abb.
4.24, Abb. E.1, und Tab. 4.9):

e ein Filterzylinder mit einem oben, unter der Offnung eingelegten Dralleinsatz (Gitter mit
konvexer Scheibe, dscheibe = 22,3 mm) und einem unten, Gber dem Auslauf eingebauten
Stahldrahtgewebe mit 15 pm Porenweite und 13,85 cm? Filterfliche

e je ein Behilter fur die Anschwemmungs- und fiir die Probesuspension

e ein Klhlsystem flr Leitungen und Behalter.

Die Suspension fiir die Voranschwemmung aus 1.700 mL Wasser (T =0 °C) und 2,078 g TrS Filterhilfs-
mittel wird im Anschwemmbehilter vorgelegt, diejenige fiir die eigentliche Filtration aus 500 mL
unfiltriertem Bier (T =0 °C) und 0,500 g TrS Filterhilfsmittel im Probebehilter. Ein CO,-Uberdruck von
0,70 bar wird angelegt. Uber den Dreiwegehahn gelangen zunichst die Voranschwemmung und nach
deren Ablauf die Probe in den Filtrationszylinder. Wahrend des Laufes der Probe wird manuell die
Zeitspanne t ermittelt, die nach Auslauf von 100,0 mL beginnt und nach 180,0 mL endet. Daraus wird
die Vergleichszahl Fype, unter Verwendung von Gl. (11) berechnet und in hL m~ h™ angegeben.

Gl. (11)

1
Fipez = 0,433 XV X m
Dabeiist V=80 mLund tins zu verwenden (s.o. 2.8.3).
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Im Anschlu® an den Filtrationsversuch werden die Trilbungswerte des Filtrats bestimmt, um neben
dem zeitlichen Verlauf der Filtration auch ihre Qualitdt beurteilen zu kdnnen. Wichtigster Untersu-
chungsgegenstand ist der Verlauf der erhaltenen Triibbungswerte z.B. lber Parametervariationen.
Diese sollen deutlich unter 1 EBC bleiben, sowohl im 90°- als auch im 25°-MelRwinkel, entsprechend
einer Kieselgurfiltration. Das Verhaltnis von 25°- zu 90°-Triibung ist ein weiterer moglicher Untersu-
chungsgegenstand. Im Falle eindeutiger Veranderung dieses Verhaltnisses im Rahmen von Parameter-
variationen kdnnen entsprechende Riickschlisse gezogen werden. Fiele z.B. die 90°-Tribung ab, die
25°-Tribung aber nicht, ware dies ein Hinweis auf eine erhdhte Adsorption vor allem kleiner Tri-
bungspartikel, wahrend die Siebwirkung gegeniiber groReren Partikeln wie Hefezellen gleich geblie-
ben wadre. Eine steigende Verhaltniszahl zeigt allgemein eine relativ zunehmende Bedeutung der Ad-
sorption an, eine fallende Kennzahl spricht fiir eine relativ zunehmende Bedeutung der Siebwirkung.

Der absolute Wert fiir die Vergleichszahl Fs,, wird im Gegensatz zum urspriinglichen Filtrierbarkeits-
Raible-Test nicht bewertet. In der Regel liegt er mit 7-10 hL m? h™ in einem Bereich, den man im
Zusammenhang mit der Filtrierbarkeit von Bier als ,,sehr gut” bezeichnen wirde. Die relative Veran-
derung des Fq,e, im Rahmen von Parametervariationen liefert indessen wichtige Hinweise auf deren
Auswirkungen, wie z.B. einen zu erwartenden steileren Anstieg der Druckdifferenz im Falle geringeren

Fspez-

Die Ermittlung der Hefezellzahl kann zur Klarung der Trilbungsursache bei hoher 25°-Triibung sinnvoll
sein. Auch Zellulosefasern waren unter dem Mikroskop erkennbar. Die Bierfarbe wird zur Kontrolle
der - vor allem adsorptiven - Veranderung der Bierzusammensetzung herangezogen.

4.2.4 Evaluierungsversuche mit dem Angepaften Raible-Test fiir Zellulose

Gegenstand der Versuche

Die nachfolgend beschriebenen Untersuchungen hatten den Zweck, die Tauglichkeit der erarbeiteten
Labormethode (ber die bei der Entwicklung verglichenen unterschiedlichen Zellulosemischungen
hinaus zu ermitteln. Soweit nicht anders angegeben, kam dabei das in 4.2.3 (s.0.) beschriebene Ver-
fahren zur Anwendung.

Zugabe von Kieselgur

Gegenstand dieser Untersuchung war der Vergleich des Verhaltens von Mischungen aus Kieselgur
und Zellulose im Raiblefilter mit demjenigen der pur eingesetzten Filterhilfsmittel. Beim ersten Teil
wurde einer unveranderten Kieselgurgabe eine variierte Zellulosemenge zugegeben. Die Testbedin-
gungen entsprachen dem Modifizierten Raible-Test (1,0 bar CO,-Uberdruck, 0,98 g grobe Gur in den
Anschwemmbehalter und 0,40 g feine Gur in den Probebehalter). Dazu wurden je einmal 10 %, 20 %,
und 30 %, bezogen auf die Kieselgur-TrS, der Zellulosemischung ZMIX1 zuséatzlich eingewogen, in
Anschwemm- und Probebehiélter. Keiner der untersuchten Werte dnderte sich signifikant (s. Abb.
4.36).

Im zweiten Teil der Untersuchung wurden die Auswirkungen variierten Kieselguranteils bei fester Zel-
lulosegabe untersucht. Hier galten die Vorgaben des fiir Zellulose AngepalSten Raible-Tests (0,7 bar).
Eine Einwaage an Filterhilfsmittel-TrS in Hohe von 1,5 kg m™ und 100 g hL™* aus zunéchst 100 % Zellu-
lose (ZMIX1) wurde schrittweise ersetzt, durch Grobgur im Anschwemmbehalter und durch Feingur
im Probebehilter, bis das Filterhilfsmittel keine Zellulose mehr enthielt.

Mit zunehmendem Anteil von Kieselgur an der Filterhilfsmittelmischung nahmen alle untersuchten
Werte ab, am steilsten das Fye, und die Triibung im 25°-MeRwinkel, offenbar durch kompaktere
Kuchen mit kleineren Poren. Letztere erreichte bei keiner Messung Werte < 0,5 EBC (s. Abb. 4.37).
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Abb. 4.36: Auswirkungen variierten Zelluloseanteils in Kieselgur
Modifizierter Raible-Test, ZMIX1 (akt), n = 3, a = 0,05
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Abb. 4.37: Auswirkungen schrittweisen Austausches der Zellulosemischung mit Kieselgur
Angepafter Raible-Test, ZMIX1 (akt), n = 3, a = 0,05
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Untersuchung des Zusatzes von PVPP

In diesen Versuchen wurde der Probendosage des AngepafBten Raible-Tests ein von 10-100 g (hL TrS)™
variierter PVPP-Anteil zugesetzt. Zum Einsatz kam das fiir einmalige Anwendung vermarktete Produkt
Divergan F. Der Hersteller empfahl fiir die Zugabe bei der Kieselgurfiltration 20-40 g hL". Die Kontakt-
zeit vor Filtrationsbeginn dauerte 5 min. Die Ergebnisse zeigt Abb. 4.38.
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Abb. 4.38: Einfluf3 variierter PVPP-Zugabe auf die Ergebnisse des Angepafiten Raible-Tests
ZMIX1 (akt), n = 3, a = 0,05

Mit héherer PVPP-Zugabe nahm das F,,, ein wenig ab, wahrscheinlich aufgrund des insgesamt héhe-
ren Filterkuchens. Ein Einfluf auf die Tribungswerte ist hingegen nicht erkennbar. Eine zusatzliche
Adsorption sofort tribungsrelevanter Bierbestandteile kann demnach ausgeschlossen werden. Diver-
gan F besteht aus Partikeln der GroBe langer Zellulosefasern und konnte daher auch keine Porenver-
engung bewirken. Dies ist ein Hinweis, dal} die Partikelabtrennung hier in erster Linie durch Siebwir-
kung erreicht wurde.

Verwendung von Kieselsol als zusatzliches Filterhilfsmittel

Die Zellulosefiltration mit Kieselsol als zusatzlichem Filterhilfsmittel wurde anhand unterschiedlicher
Soleinwaagen (Kieselsol fiir den Kaltbereich Spindasol SB3) untersucht. Unter sonst gleichen Beding-
ungen wurde dem Unfiltrat Kieselsol zugesetzt, eine Kontaktzeit von 5 min abgewartet und dann der
AngepaRte Raible-Test begonnen. Die Ergebnisse zeigt Abb. 4.39.

Mit zunehmender Kieselsolgabe wurden unter beiden MelRwinkeln héhere Trilbungswerte erhalten.
Bierfarbe und F,., wurden indessen kaum beeinfluBt. Méglicherweise wurden Triibungsbildner durch
Kieselsol gebunden und diese Konglomerate nicht zurlickgehalten. Darauf deutet auch das abneh-
mende Verhaltnis 25°/90° hin.
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Abb. 4.39: Einfluf variierter Kieselsolzugabe auf die Ergebnisse des Angepaften Raible-Tests
ZMIX1 (akt), n = 3, a = 0,05

Multiple Regeneration der Zellulose

Dieser Versuch umfaRte insgesamt 20 Zyklen aus je drei parallelen AngepaRten Raible-Tests und einer
Regeneration. Es mullte darauf geachtet werden, das nach jedem Test im Filterapparat befindliche
Filterhilfsmittel anndhernd quantitativ auszuspiilen. Konstruktionsbedingt verblieb einerseits nicht
das gesamte eingesetzte Filterhilfsmittel im Filterkuchen. Andererseits ging auch beim Regenerieren
ein kleiner Teil verloren. Die Apparatur wurde nach jedem Testlauf mit Wasser gespiilt. Aus Spllwas-
ser, Regenerationsabwasser und Filtraten wurde anhand eines Faltenfilters zunachst verlorenes Filter-
hilfsmittel zuriickgewonnen und bei der ndachsten Regeneration wieder zugegeben. Fir je drei paralle-
le Angepalite Raible-Tests wurde die TrS fiir deren vier eingewogen, hier also 10,312 g TrS, und je-
weils mitregeneriert, um das Einwiegen zu erleichtern und Verluste zu kompensieren. Die Massen-
bilanz aller Regenerationsversuche zeigt geringe Verluste: Pro Versuchszyklus (drei Angepalite Raible-
Tests und eine Regeneration) trat ein durchschnittlicher Verlust von 30,4 mg auf. Im Sinne einer guten
Vergleichbarkeit zwischen den einzelnen Versuchen, wurden alle mit derselben Zellulosemischung
ZMIX1 durchgefiihrt.

Abb. 4.40 zeigt, daR Bierfarbe und Triibungsverhaltnis sich im Verlauf von 20 Zyklen nicht oder kaum
verdnderten. Das Fq,e, und die Filtrattriibung nahmen jedoch wéhrend der ersten Zyklen erkennbar
ab, um dann nahezu konstant zu bleiben. Abb. 4.41 zeigt, daB es einen linearen Zusammenhang gibt
zwischen der errechneten Kennzahl F,, und den Triibungswerten (r(espez; Tribung 907 = 0,890 o I (Fspez;
Tribung 257 = 0,909 ***). Daraus |3t sich ableiten, daR die Beanspruchung der Fasern bei der Regene-
ration zu einer schéarferen Siebwirkung fihrte, wiahrend die Werte von Farbe und Trilbungsverhaltnis

25°/90° auf ein unverandertes Adsorptionsverhalten hindeuten.
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Abb. 4.40: Auswirkungen multipler Regeneration des Zellulosefilterhilfsmittels
AngepafSter Raible-Test, ZMIX1, n = 3, a = 0,05
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Abb. 4.41: Zusammenhang von Triibung 90° bzw. 25° und F,., beim Angepaf3ten Raible-Test nach multipler Regeneration
ZMIX1,n=3

Regeneration mit Variation der Laugeneinwirkung

Gegenstand dieser Untersuchung war der Einflul der Laugenwaschedauer auf die Testergebnisse.
Dafir wurde jede Zelluloseprobe gemaR Aktivierungs- und RegenerationsprozelR bei den Laborver-
suchen aktiviert und dann wurde mit ihr am Raiblefilter (Angepaliter Raible-Test) filtriert. Die so ge-
wonnenen ,benutzten” Filterkuchen wurden anschlieend abermals nach derselben Methode rege-
neriert, wobei die Laugenwasche davon abweichend 10-100 min dauerte.
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Abb. 4.42 zeigt, dalR die unterschiediche Dauer der Laugenwdasche liber den gesamten Verlauf des
Versuchs zu keinen signifikanten Anderungen der Ergebnisse fiihrte.
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Abb. 4.42: Einfluf3 der Regenerationsdauer auf die Ergebnisse des Angepaften Raible-Tests
ZMIX1 (akt), n =3, a = 0,05

Hier kann einerseits festgehalten werden, dal} die Ergebnisse bezliglich multipler Regeneration in
ihrer Giltigkeit wahrscheinlich nicht durch eine moglicherweise vom PraxismaRstab abweichende
Beanspruchung der Fasern beim Regenerationsprozell eingeschrankt werden. Andererseits |aRt das
Ergebnis den SchluR zu, daR Abnutzungserscheinungen bei den Fasern kein Kriterium bei der Opti-
mierung der Dauer der Laugenwasche flr den grolReren Malstab sein missen.

4.2.5 Vergleich mit den Ergebnissen der Pilothorizontalfilteranlage

Die Ergebnisse des Angepaliten Raible-Tests und der Filtrationsversuche am Pilothorizontalfilter mit
vergleichbaren Vorgaben wurden verglichen. Am Pilothorizontalfilter erreichten die Tribungswerte
bei allen Versuchen frih ein Maximum und fielen im weiteren Verlauf stetig (z.B. s.u. Abb. 4.47). Am
Raiblefilter kann kein Verlauf ermittelt werden. Daher wurde ein Zeitpunkt gesucht, an dem die Tri-
bungswerte lbereinstimmten. Analog zu den in Abb. 4.57 und Abb. 4.60 (s.u.) wiedergegebenen Ver-
suchen am Pilothorizontalfilter wurden daher die Zellulosemischungen ZMIX1 und ZMIX4 je einmal
aktiviert und einmal regeneriert mit dem AngepalSten Raible-Test untersucht. Tab. 4.13 enthalt die
Ergebnisse und eine Auswertung beziglich der Zeitspannen t,5 und tq, nach denen die Pilotfiltratio-
nen den Laborergebnissen entsprechende 25°- bzw. 90°-Trlibungswerte lieferten.

Nach 50-60 min Filtrationszeit am Pilothorizontalfilter waren die Werte vergleichbar mit denen des
AngepaRten Raible-Tests. Bei diesen Pilotversuchen war auf ein konstantes spezifisches Filtratvolu-
men von 5,0 hL m? h™ geregelt, so daR dieser Vorschlag einem Vergleich nach 4,6-5,0 hL m™ gleich-
kommt. Das Verfahren konnte hier also zum Vergleich unterschiedlicher Filterhilfsmittelmischungen
eingesetzt werden.
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Tab. 4.12: Ergebnisvergleich von Labortest und Pilotfiltration

FHM Beschreibung AngepalRter Raible-Test Zeitspanne auf der

Pilotfilteranlage

Fspez / Trilbbung 90° / | Triibung 25° / tys / too /

hLtm?h? EBC EBC min min
ZMIX1 aktiviert 6,72 1,1 3,4 65 50
ZMIX1 1 x regeneriert 6,83 0,9 2,8 55 60
ZMIX4 aktiviert 6,47 1,1 3,3 40 50
ZMIX4 1 x regeneriert 5,75 0,9 2,7 60 55

Die mit Kieselgur erhaltenen Resultate geben die aus der Praxis bekannten, gegentiber der Zellulose-
filtration deutlich niedrigeren Tribungswerte wieder. Daneben zeigt der Angepalte Raible-Test die-
sen Trend im Unterschied zum Modifizierten Raible-Test bereits bei 20 % Zelluloseanteil am Filterhilfs-
mittel.

Beziiglich des Zusatzes von PVPP zur Zellulosefilterhilfsmittelmischung ergaben Angepafter Raible-
Test und PilotmaRstab im Wesentlichen dasselbe: keine signifikante Auswirkung auf die Filtrattri-
bung.

Auch bei der multiplen Regeneration wére eine Vorhersage anhand des Angepaliten Raible-Tests ziel-
fihrend gewesen. Der 25°-Trilbungswert von aktivierter Zellulose am Pilotfilter lag nach einer Stunde
bei ca. 6,1 EBC, beim Angepaliten Raible-Test lag er bei 3,5 EBC. Nach vier Regenerationen waren es
4,4 EBC bzw. 2,8 EBC, nach acht Regenerationen 2,3 EBC bzw. 2,9 EBC. Somit zeigte der Angepalite
Raible-Test auch ohne die konkreten Tribungswerte vorwegzunehmen die im Pilotmalistab beobach-
tete Tendenz, mit zunehmender Anzahl der Regenerationszyklen scharfer zu filtrieren. Daneben nahm
er mit dem abnehmenden F, die schnellere Zunahme der Druckdifferenz vorweg.

Bei der Verwendung einer Zellulosemischung mit Kieselsolzusatz steht das Ergebnis des Angepaliten
Raible-Tests (s.0. Abb. 4.39) in deutlichem Kontrast zu dem am Pilothorizontalfilter. Dabei wurde die
ausschlieliche Verwendung von Zellulosefasern verglichen mit einer Filtration, bei der unter sonst
gleichen Bedingungen zusatzlich 6 g hL™ bzw. 8 g hL™" Kieselsol dosiert wurden (s.u. Abb. 4.77 und
Abb. 4.78). Die Kieselsolgabe senkte die Triibungswerte deutlich, das Niveau der Trilbungsgraphen
unterscheidet sich um ca. 1,4 EBC (25°) bzw. ca. 0,5 EBC (90°). Die hohere Solgabe senkte dieses
Niveau weiter um ca. 0,5 EBC (25°) bzw. ca. 0,1 EBC (90°). Die verbesserte Klarwirkung am Pilotfilter
ging indessen mit einer deutlich verkiirzten Standzeit einher. Das negative Ergebnis am Raiblefilter
kdnnte damit auch als Indiz fir diesen Nachteil interpretiert werden. Hier ist anzumerken, dall am
Raiblefilter eine tatsachlich laufende Dosage nicht nachgestellt werden kann. Unterscheiden sich Vor-
anschwemmung und laufende Dosage grundsatzlich, beispielsweise durch andersartige Filterhilfs-
mittel, miissen die Ergebnisse des Angepaliten Raible-Tests mit praxisnahen Versuchen abgeglichen
werden.

4.2.6 Einordnung des Angepafiten Raible-Tests

Das Laborverfahren im kleinen MaRstab gibt einen Uberblick iiber zu erwartende Ergebnisse mit
neuen Filterhilfsmittelmischungen auf Zellulosefaserbasis. Dabei liegt das Augenmerk vor allem auf
der Tribung des Filtrats. Anhand der beschriebenen Filterhilfsmitteluntersuchungen erwies sich der
AngepaRte Raible-Test als aussagefahige, giinstige und einfache Alternative zu kostentrachtigen Pilot-
versuchen.
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Werden in Voranschwemmung und laufender Dosage dieselben Filterhilfsmittel eingesetzt, bildet der
Angepalte Raible-Test die im groBeren Malistab zu erwartende Veranderung der Trilbungsverhalt-
nisse bei Variationen der Filterhilfsmittel sehr gut ab und erlaubt damit die erhebliche Reduktion des
Aufwandes.

Auch bei grundsatzlichen Unterschieden zwischen den Filterhilfsmitteln in Voranschwemmung und
laufender Dosage kénnen die Ergebnisse anhand weniger vorliegender praxisnaher Ergebnisse nutz-
bringend interpretiert werden. Daflir steht neben den Triibungsverhdltnissen auch das F, zur Ver-
fligung.

Raiblefilter sind sehr verbreitet und daher giinstig zu beschaffen. Der fir den Angepaliten Raible-Test
beschriebene Umbau ist weder aufwendig noch kostenintensiv. In der umgebauten Form kann der
Laborfilterstand auch zu seinem urspriinglichen Einsatzzweck, zur Untersuchung der Filtrierbarkeit
des Bieres eingesetzt werden.

4.3 Erarbeitetes Filtrierverfahren fiir die Pilotfilteranlagen

Anlagentest und Verfahrensabgrenzung

Beide Pilotfilteranlagen wurden vor Beginn der ersten Versuche mit Zellulose anhand einer Filtration
mit Kieselgur als Filterhilfsmittel auf einwandfreie Funktion geprift. Die erzielten Ergebnisse stimm-
ten bezlglich Filtratqualitat und Standzeit mit denen des Kieselgurkerzenfilters der Versuchsbrauerei
Uberein. Die Filter arbeiteten einwandfrei.

Wie oben dargestellt, weist das eigentliche Filtrationsverfahren keine grundsatzlichen Unterschiede
zur weit verbreiteten Anschwemmfiltration mit Kieselgur auf. Im Folgenden wird das erarbeitete Ge-
samtverfahren auf der Pilothorizontalfilteranlage in seinen wesentlichen Einzelheiten beschrieben.
Anhang C enthalt eine stichwortartige Darstellung dieses Gesamtverfahrens am Horizontalfilter,
Anhang D filr den Pilotkerzenfilter. Aus diesen gehen die abweichenden Details hervor zwischen den
auf beiden Anlagen verwendeten Verfahren.

Aktivierverfahren

Beim Aktivieren waren Hemizellulosen, Lignin und andere Fremdstoffe aus der Zellulose zu entfernen.
Folgendes Verfahren wurde erarbeitet und erfolgreich angewandt. Die Fasern wurden als bereits
anhand der TrS definierte Mischung in NaOH gerihrt, im Filter mit Kaltwasser gespult und ausge-
tragen. Danach wurde der Uberstand abgezogen. Dabei galten diese Parameter:

e Konzentration der NaOH: 1 % (hier ca. 500 mL 50-prozentige NaOH pro kg Zellulose-TrS)
e Dauer des Rihrvorganges: 1 h bei Raumtemperatur

e Splilvorgang: Anschwemmen, dann Kaltwasserspiilung bis pH-neutral

e Sedimentationsrast im Stapelgefald vor dem Abdekantieren: 2 h.

Voranschwemmung und laufende Dosage

Das fiir die vorgegebene Voranschwemmung benétigte Suspensionsvolumen wurde ebenso anhand
der TrS der verbleibenden Suspension errechnet wie der fiir die laufende Dosage erforderliche Sus-
pensionsvolumenstrom. Aufgrund der Verwendung der Filterhilfsmittelsuspension sowohl fiir die Vor-
anschwemmung als auch die laufende Dosage konnte maximal so lange filtriert werden, bis sie auf-
gebraucht war bzw. bis das Rihrwerk im Dosagegefdl® nicht mehr in die Suspension eintauchte und
diese daher Entmischungserscheinungen zeigte.
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Vor der Anschwemmung war der Filter zu reinigen und dann zu entliiften. Die Reinigung konnte am
Vortag erfolgen. Zur Detektion moglicher Rest- oder Storstoffe erfolgte ein automatischer Druckdiffe-
renz-Test zundchst fir den ganzen Filter und anschliefend einzeln fir die eingebauten Elemente,
sofern mehr als eines installiert war.

Wie bei Anschwemmfiltrationen Ublich, erfolgte die Voranschwemmung im Kreislaufbetrieb und im
Sinne eines gleichmalig aufgebauten Kuchens mit dem gegeniber der Filtration verdoppelten Volu-
menstrom. Die Uberwachung der Voranschwemmung konnte anhand der Volumenerfassung am Ab-
wasserablauf erfolgen, weil die zuflieRende Suspension zwangslaufig ein Volumenaquivalent Wasser
verdrangte.

Abb. 4.43 zeigt den spezifischen Volumenstrom von 10 hL m™? h™ bei der Voranschwemmung. Einzel-
ne Fasern gelangten zu Beginn der Anschwemmung noch vor Ausbildung eines richtigen Kuchens auf
die Filtratseite. Die 25°-Trlibung zeigt, dal} bereits am Anfang des anschliefenden insgesamt 20-min-
tigen Kreislaufbetriebs ohne weitere Dosage fast keine Fasern mehr den Kuchen passierten. Dieser
Kreislauf mit dem Zweck der Stabilisierung des Filterkuchens und der Vermeidung von Filterhilfs-
mittelverlusten war ebenfalls auf den erhéhten Volumenstrom von 10 hL m™ h™* festgelegt. Wahrend
der ersten 10 min wurde dabei das von der Voranschwemmung her im Filter befindliche Kaltwasser
im Kreis gepumpt und gleichzeitig das Kaltwasser in der Zuleitung vom Verschneidbock her durch ent-
gastes Wasser verdrangt. AnschlieBend wurde auch das Kaltwasser im Filter mit entgastem Wasser
verdrangt und danach der Kreislaufbetrieb noch weiter fortgesetzt. Das Umstellen des Kreislaufbe-
triebs auf entgastes Wasser verursachte hier eine kurze Spitze bei der 25°-Triibung (s. Abb. 4.44). Die
Tribungs- und Druckverhaltnisse wahrend einer beispielhaften Voranschwemmung sind in Abb. 4.43
dargestellt, die des anschlieBenden Kreislaufbetriebes in Abb. 4.44.
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Abb. 4.43: Verlaufsbeispiel einer Voranschwemmung auf dem Pilothorizontalfilter
Kaltwasser, ZMIX3 (akt), VA: 1,5 kg m’z, Dosage: 100 g hL'l, A=1m’
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Abb. 4.44: Triibungs- und Druckverhdltnisse am Ende der Voranschwemmung und beim nachfolgenden Kreislaufbetrieb
ZMIX3 (akt), VA: 1,5 kg m™, Dosage: 100 g hL™", A =1 m’

Filtration

Das entgaste Wasser wurde mit unfiltriertem Bier verdrangt. Zunachst am Filtereinlauf und dann am
Filtrattankeinlauf wurde die Mischphase solange verworfen, bis 8 °Plato erreicht waren. Mit Beginn
der Verdrangung des entgasten Wassers im Filter startete die laufende Filterhilfsmitteldosage. Das
spezifische Filtratvolumen war, soweit nicht Gegenstand von Variationen, auf 5 hL m?* h™ geregelt. Ein
weiterer zu regelnder Parameter war der Uberdruck p im Filterauslauf, der mit einer Handklappe im
Bereich 1,5 bar < p £ 2,0 bar gehalten wurde.

Die Filtration wurde meist durch Erreichen der maximal zuldssigen Druckdifferenz von 1,2 bar oder
durch vollstandigen Verbrauch der vorgelegten Filterhilfsmittelsuspension beendet. Am Ende der
Filtration wurde das Bier mit entgastem Wasser verdrangt, die laufende Dosage endete bei Stamm-
wirze < 8°Plato am Filtereinlauf. Bei samtlichen Umstellvorgdangen war auf das Vermeiden von
DruckstoRen zu achten. Einzelne Versuche wurden bei Erreichen der maximalen Druckdifferenz durch
schrittweises Absenken des spezifischen Filtratvolumens zur Beobachtung des Verhaltens in dieser
Konstellation verlangert.

Wichtigstes Ziel der Versuche war, eine Technologie zu entwickeln, die ein glanzfeines Filtrat mit
spezifikationskonformen Triibungswerten ermdglicht (gemaR BAck [20]: Tribung 25° < 0,2 EBC; Tri-
bung 90° < 1,0 EBC). Mit einer zweiten Zellulosefiltrationsstufe ware dies zu erwarten gewesen, eine
zweite Stufe aber bedeutet zusatzliche Scherkrafte, Sauerstoffeintrag und Verbrauch von Zeit, Medien
und Energie. Sie war technologisch und wirtschaftlich unerwiinscht. Aus diesem Grund wurden im
Rahmen dieser Arbeit ausschlieBlich einstufige Pilotfiltrationen betrachtet, auch wenn die Filtrat-
tribungswerte keine Praxistauglichkeit erreichten.
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Regenerierverfahren

Nach der Filtration wurde das Filterhilfsmittel mit Kaltwasser gespiilt. Der Spllvorgang war beendet,
wenn am Filterauslauf < 1 °Plato gemessen wurde. Das Filterhilfsmittel wurde mit Hilfe von Kaltwas-
ser in das StapelgefaR ausgetragen. Durch Zugabe von 50-prozentiger NaOH (15 L kg™ bezogen auf die
FHM-TrS) wurde die Suspension auf ca. 1 % NaOH eingestellt, fiir 1 h gerthrt, 2 h sedimentiert und
mit 75-prozentiger H;PO, neutralisiert. Nach erneutem Anschwemmen erfolgte eine weitere Kalt-
wasserspllung. Nochmaliges Austragen in das StapelgefaR beendete die Regeneration.

Sensorische Auswirkungen des Regenerationsprozesses waren wegen der Gleichartigkeit von Aktivie-
rung und Regeneration nicht erwartet worden und waren auch nach 20 Filtrier- und Regenerierzyklen
nicht erkennbar.

In samtlichen untersuchten Richtlinien von Okoverbinden wurde die Verwendung technischer En-
zyme ausgeschlossen. Die Abschatzung aufgrund eines Preisspiegels ergab zudem keine wettbe-
werbsfahige Kostenprognose. Daher wurde auf die Untersuchung enzymatischer Regenerationsver-
fahren verzichtet.

Reinigung

Zur Reinigung der Versuchsfilter stand seitens der Versuchsbrauerei eine CIP-Anlage zur Verfligung,
deren Einzelschritte von Hand weiterzuschalten waren. Der fiir alle Versuche geltende Reinigungs-
vorgang bestand aus diesen Schritten: Spiilen mit Kaltwasser, HeiSlaugekreislauf 25 min, Ausschub
mit HeiBwasser, Spililen mit Kaltwasser, Sdurekreislauf 15 min, Splilung mit Kaltwasser. Ein kompletter
Verlauf ist in Abb. 4.45 als Beispiel dargestellt.
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Abb. 4.45: Schrittfolge und Temperaturverlauf einer Reinigung des Pilothorizontalfilters
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4.4

4.4.1

spez. Filtratvolumen / hL m2 h!

Abb. 4.46: Verlauf einer Filtration mit reiner Zellulosemischung und mit einem Filterelement, Beispiel 1
Einlauftriibung 90°: 30 EBC, ZMIX3 (1 x reg), VA: 1,5 kg m, Dosage: 100 g hL™, A =1 m?
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Abb. 4.47: Verlauf einer Filtration mit reiner Zellulosemischung und mit einem Filterelement, Beispiel 2
Einlauftriibung 90°: 29-19 EBC, ZMIX3 (akt), VA: 1,5 kg m”, Dosage: 100 g hL", A =1 m®
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Soweit nicht anders angegeben bzw. bei den einzelnen Versuchen gezielt variiert, waren folgende
Parameter vorgegeben: Voranschwemmung 1,5 kg m?, laufende Dosage 100 g hL™* und spezifisches
Filtratvolumen 5hL m?h™. Bei Versuchen mit einem eingelegten Filterelement betrug die Filter-
leistung also 5 hLh™, bei zwei Elementen 10 hL h™. Im Fall von Unfiltrattriibungswerten > 100 EBC
(90°) wurde die Dosage auf bis zu 140 g hL™ erhdht. In Abb. 4.46 und Abb. 4.47 sind Beispielverlufe
von Filtrationen mit einer reinen Zellulosemischung und mit einem Filterelement dargestellt. Abb.
4.48 zeigt den Verlauf einer Zellulosefiltration Uber zwei Filterelemente als Beispiel fir diese Kon-
stellation.

Am Anfang der Filtrationslaufe erreichten die Tribungswerte nach steilem Anstieg rasch ihr Maxi-
mum, um danach stetig und im Trend linear abzunehmen. Die Druckdifferenz wies eine exponentielle
Steigung mit meist flachem Beginn auf. Beide Verlaufe belegen die zunehmende Verblockung der
kompressiblen Kuchen. Die Verlegung der Poren mit Trubpartikeln, dadurch steigende Druckdifferenz
und dadurch infolge komprimierten Kuchens wiederum verengte Poren scheinen Ursache dieser Ver-
laufe zu sein. Eine Neigung zu flacherem Druckdifferenzanstieg war bei hohen Filtrattriibungen zu be-
obachten, ein steilerer bei besonders scharfer Filtration. Auf allen dargestellten Filtrationsdiagram-
men markiert der Beginn des Einstromens des Unfiltrats in den Filter den Zeitpunkt 0.

Die Tribung der mit reinen Mischungen aus aktivierter oder einmal regenerierter Zellulose erhalte-
nen Filtrate blieben mit beiden erprobten Filterflachen stets > 1,5 EBC (25°) bzw. > 0,6 EBC (90°). Dies
zeigt auch Tab. 4.13 anhand eines Wertevergleichs nach 19 hL m™. Die Filtrationen vor und nach dem
Einlegen eines weiteren Filterelements sind demnach beziglich des Verlaufs ebenso vergleichbar wie
bezlglich der absoluten Werte. Daraus kann geschlossen werden, daR anhand zusatzlicher Elemente
weiter vergroRerte Filterflache nicht zu anderen Ergebnissen geflihrt hatte.
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Abb. 4.48: Verlaufsbeispiel fiir Filtrationen mit einer reinen Zellulosemischung und mit zwei Filterelementen
Einlauftriibung 90°: 176-41 EBC, ZMIX1 (akt), VA: 1,5 kg m™, Dosage: 100-120 g hL™, A=2 m’
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Tab. 4.13: Vergleichswerte der Pilotfiltrationen nach jeweils 19 filtrierten hL m?

Voranschwemmung 1,5 kg m? laufende Dosage 100 g htt, spezifisches Filtratvolumen 5 hL m?h?, n=1
H= Pilothorizontalfilter; K=Pilotkerzenfilter

FHM Filter- |Gesamt-| gesamtes Druck- Triibung Triibung | Triibung
bauart | stand- Filtrat- differenz | Filtrat 25° | Filtrat 90° | Unfiltrat
und zeit/ | volumen / nach nach nach 90° /
flache / 19hLm?/|[19hL m?/| 19 hLm?/

m’ h:min hL bar EBC EBC EBC
ZMIX1 (akt) H 1 4:00 19,7 0,23 2,5 0,9 40
ZMIX1 (1 xreg) | H 1| 5:40 26,9 0,40 2,2 0,8 30
ZMIX2 (akt) H 1| 6:30 31,1 0,22 2,9 0,9 40
ZMIX2 (1 xreg) | H 1| 6:10 25,8 0,50 2,1 0,8 25
ZMIX3 (akt) H 1 5:00 25,1 0,20 2,8 0,9 <30
ZMIX3 (1 xreg) | H 1| 5:15 24,3 0,57 1,5 0,7 40
ZMIX4 (akt) H 1 5:50 28,4 0,29 2,5 0,9 <58
ZMIX4 (1 xreg) | H 1| 5:30 26,2 0,48 1,9 0,8 <45
CLALE (ELG, H 2| 458 49,8 0,32 2,9 1,0 @ 70
(n=12)
ZMIX1 (4 xreg) | H 2| 4:19 44,0 0,63 1,4 0,8 @ 58
ZMIX1 (akt) K 1,82 4:00 35,7 0,32 3,9 1,2 40

4.4.2 Pilotfiltrationen am Kerzenfilter

Auch am Pilotkerzenfilter waren die oben genannten Parameter Standard. Diese waren spezifisches
Filtratvolumen 5 hLm™?h™, bei installierten 1,82 m? Filterfldche also 8,8 hL h™! Filterleistung, Voran-
schwemmung 1,5 kg m™ und laufende Dosage 100 g hL™. Wegen der in Anpassungsversuchen sehr
ungleichmaBigen Filterkuchen, die am unteren Ende fast zusammenwuchsen, wurde der Durchfluf} in
Schritten a 10 hL h™* gesteigert. Ab 40 hL h™ war die Voranschwemmung bei visueller Beurteilung als
gleichmaRig erschienen. Fiir die weiteren Versuche wurde daher mit 40 hL h™, also mit mehr als vier-
facher Filtrationsgeschwindigkeit vorangeschwemmt.

Die ersten Versuche dienten zum Vergleich der Ergebnisse mit denen des Pilothorizontalfilters. Zu die-
sem Zweck waren beide Filter derartig angeschlossen, daR sie parallel oder auch einzeln betrieben
werden konnten. Dadurch war es moglich, mit Unfiltrat aus einer Leitung auf beiden Filtern gleichzei-
tig zu filtrieren und so die Unfiltratqualitat als Ursache fir unterschiedliche Verldufe auszuschlief3en.
Am Kerzenfilter sah der typische Verlauf gleichartig aus, wie beim Horizontalfilter. Eine exponentielle
Steigerung der Druckdifferenz begann zunachst flach und wurde im Verlauf der Filtrationen immer
steiler, was die potentielle Standzeit limitierte. Bis zum Erreichen eines Abbruchkriteriums konnte die
Filterleistung durch die automatische Leistungsregelung der Produktpumpe auf dem Sollwert gehal-
ten werden.

Bei diesen Versuchen war wegen der Vergleichbarkeit stets das Filterhilfsmittel ZMIX1, jeweils akti-
viert im Einsatz. Wahrend die Druckdifferenz im Kerzenfilter eine mit dem Pilothorizontalfilter voll-
kommen vergleichbare Entwicklung zeigte, lagen die Tribungswerte erkennbar héher. Im 90°-MeR-
winkel war der Unterschied mit 1,2 EBC am Kerzenfilter gegenliber Werten von knapp unter 1 EBC am
Horizontalfilter nicht groR. Die 25°-Triibung lag mit ca. 4,0 EBC hier allerdings deutlich {ber den vor-
her erzielten Werten. Abb. 4.49 zeigt einen Verlauf als Beispiel.
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Abb. 4.49: Filtrationsverlaufsbeispiel am Pilotkerzenfilter mit einer reinen Zellulosemischung
Einlauftriibung 90°: ca. 40 EBC, ZMIX1 (akt), VA: 1,5 kg m™, Dosage: 100 g hL™", A = 1,82 m’

Der Wertevergleich in Tab. 4.13 (s.0.) nach jeweils 19 filtrierten hL m™ enthalt auch auf dem Pilotker-
zenfilter erzielte Ergebnisse.

Die hoheren Triibungswerte am Kerzenfilter sind wahrscheinlich auf den fir das Filterhilfsmittel nicht
geeigneten Einlaufverteiler zuriickzufiihren. Anhand des gegeniiber dem Pilothorizontalfilter verdop-
pelten spezifischen Volumenstroms konnte die Voranschwemmung gleichmaRiger aufgebracht wer-
den. Der Einlauf in den Pilotkerzenfilter kdnnte ggf. anhand der Erkenntnisse von EVERS [76] angepaldt
werden.

4.4.3 Verwendung eines nachgeschalteten Trapfilters

Im Rahmen der Pilotversuche wurde zeitweise ein klassischer Trapfilter erprobt, wie er in Brauereien
zur Vermeidung von Kieselgurdurchbriichen verwendet wird. Am Auslauf des Pilotfilters angeordnet,
konnte seiner Spezifikation entsprechend die Retention aller Partikel mit Durchmessern D > 10 um
erwartet werden, kleinere Partikel in mit deren Durchmesser abnehmendem Male. Die Tiefenfilter-
kerze sollte also die eingesetzten Zellulosefasern (bei allen verwendeten Produkten D = 20 um) quan-
titativ, Hefezellen (Ldnge 8-10 um, Breite 5-7 um) groRtenteils und kolloid geldste Partikel (D < 1 um)
nicht zurtickhalten kdnnen.

Abb. 4.50 und Abb. 4.51 zeigen die Auswirkung des Tiefenfilterkerzeneinsatzes. Tatsachlich trat eine
Reduktion der Triibung im 25°-MeRBwinkel ein, allerdings bei Weitem nicht im fiir glanzfeines Filtrat
erforderlichen Umfang. Daneben ist zu beobachten, dalR diese Wirkung bei dem Versuch mit hoherer
Einlauftribung (s. Abb. 4.50) fast vernachlassigbar war. Hier war das Pilotfiltrat - vermutlich durch
friih verlegte Poren, wie auch die kurze Standzeit belegt - bereits weiter geklart und so konnte der
Trapfilter nur wenig weitere grobe Partikel zuriickhalten.
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Abb. 4.51:
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Bezliglich der 90°-Triibung, also der Retention vorrangig relativ kleiner Partikel brachte der Einsatz
der Tiefenfilterkerze erwartungsgemiR keine nennenswerte Anderung. Das Resttriibungsniveau am
Auslauf des Zellulosefilters fihrte nicht zum Verblocken der Tiefenfilterkerze. Der grofStechnische Ein-
satz derartiger Trapfilter in dhnlicher Konstellation ware demnach maoglich, um wie bei der Kieselgur-
filtration Filterhilfsmitteldurchbriiche abzufangen.

4.5 Variation von Filtrationsparametern bei Pilotfiltrationen

4.5.1 Vorgaben fiir die Versuche

Im Sinne der Vergleichbarkeit waren folgende Parameter - soweit nicht selbst Gegenstand der Varia-
tion - vorgegeben: Voranschwemmung 1,5 kg m?, laufende Dosage 100 g hL?, spezifisches Filtratvo-
lumen 5 hL m2h™. Das hefetriibe Unfiltrat war stets die Biersorte ,Helles” der Versuchsbrauerei.

4.5.2 Auswirkungen variierter Filtrationsgeschwindigkeit

Bei einer Versuchsfiltration wurde die Filterleistung gezielt variiert. Abb. 4.52 zeigt, daR mit jeder
DurchfluBerhohung offenbar ein DruckstoR einherging, der vor allem grobe Partikel (im 25°-Mel-
winkel erfaSt) durchschlagen lie. Mit jeder Erh6hung stieg auch das nach den Druckschlagen verblei-
bende Triibungsniveau hoher und sank nicht wie sonst Uber die Zeit. Auch die Druckdifferenz stieg
erwartungsgemalR mit jeder Erhéhung an. Trotz der komprimierenden und damit porositdtsvermin-
dernden Wirkung des hoheren spezifischen Filtratvolumens passierten demnach mehr Partikel den
Filterkuchen. Die Erhhung der Filtrationsgeschwindigkeit kommt somit nicht in Betracht als MalRnah-
me zur Verringerung der Filtrattribung.

12 0,30
DurchfluR-
regelung
abgeschaltet

entgastes
Wasser

=
o

0,25

0,20

0,15

Tribung / EBC
(o)}

Druckdifferenz / bar
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eingestellte Filterleistung / hL m2 h!
spez. Filtratvolumen / hL m2 h!

0,05

0,00

Zeit/ h
eingestellte Filterleistung ===spez. Filtratvolumen Tribung 25° ===Triibung 90° ===Druckdifferenz

Abb. 4.52: Filtrationsverlauf bei variiertem Volumenstrom
Einlauftriibung 90°: 36-6 EBC, ZMIX3 (2 x reg), VA: 1,5 kg m”, Dosage: 100 g hL™, A = 1 m’
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4.5.3 Filtration mit gleichbleibender Druckdifferenz

Ausgehend von der Annahme, bei der Kuchenfiltration mit Zellulosemischungen handele es sich
zumindest teilweise um Tiefenfiltration, stellte sich die Frage nach dem Verhalten des Filterkuchens
ohne steigende Druckdifferenz. Die Absicht, die ungeklarten Folgen der Kompressibilitdat des Zellulo-
sekuchens zu vermeiden, gab AnlaR zu Versuchen mit gleichbleibender Druckdifferenz. Dadurch sollte
eine gleichbleibende Kapillarstruktur erreicht werden.

Gleichbleibende Druckdifferenz wurde daher am Pilothorizontalfilter erprobt. Hierfiir wurde die Fre-
guenzregelung der Produktpumpe so programmiert, daR sie anstelle des sonst verwendeten konstan-
ten Durchflusses die Druckdifferenz konstant hielt. Dabei wurde ein Teil des Filtrates liber ein Regel-
ventil im Kreislauf geflihrt. Unfiltratzu- und Filtratablauf waren wie bei den Standardbedingungen auf
5 hL m?h™ festgelegt und wurden (iber ein Regelventil am Auslauf aufrechterhalten. Installiert waren
zwei Filterelemente, also 2 m? Filterfliche. Abb. 4.53 zeigt das Versuchsprinzip, der Aufbau ist in Abb.
A.2 (Anhang A) dargestellt. Der Vergleichbarkeit halber wurde bei sonst gleichen Parametern und mit
der Filterhilfsmittelmischung ZMIX1 filtriert, nur das ,interne” spezifische Filtratvolumen unterschied
sich also von den Standardbedingungen.

Der Arbeitsablauf am Filter mufSte dafiir leicht modifiziert werden. Nach Voranschwemmung und
Kreislaufbetrieb mit Wasser begann die Filtration wie bei der Regelung auf konstanten Volumen-
strom. In diesem Fall geschah dies zur vollstandigen Verdrangung des entgasten Wassers aus dem
Filter. Danach begannen der Kreislauf mit Bier und die Druckregelung auf die vorgewahlte Druckdiffe-
renz. Dieser Modus galt bis zur Stabilisierung der Triibung. Dann konnten Dosage und Auslauf geoff-
net werden, so daR im weiteren Verlauf 5 hL m™?h™ Filtrat ab- und Unfiltrat zuflossen.

Die angelegte Druckdifferenz wurde zwischen 0,5 und 2,0 bar filtrationsweise in Schritten von 0,5 bar
variiert. Durch die konstant gehaltene Druckdifferenz nahm das spezifische Filtratvolumen im Kreis-
lauf (,,intern”) wahrend der Filtration kontinuierlich ab. Abb. 4.54 zeigt ein Verlaufsdiagramm als Bei-
spiel. Die Tribungswerte waren durchweg hoch. Sie stiegen wahrend der ersten Filtrationsstunden,
um ungefahr beim Unterschreiten eines , internen” spezifischen Filtratvolumens von 10 hL m~2h™ ein
Maximum zu erreichen und danach auf hohem Niveau langsam abzunehmen. Die Filtration kénnte
auf diese Weise maximal so lange fortgeflihrt werden, bis der Durchfluf im Filter das festgelegte
spezifische Filtratvolumen von 5 hL m?h™" unterschreitet.

N
Unfiltratzulauf 5 hL m2 h1 "X
Filter
Kreislauf mit
konstanter
)] Druckdifferenz
Filtratablauf 5 hL m2 h't
< > o

Abb. 4.53: Prinzip der Filtration mit konstanter Druckdifferenz
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Abb. 4.54: Verlauf einer Filtration mit konstanter Druckdifferenz
Einlauftriibung 90°: 80-40 EBC, ZMIX1 (akt), VA: 1,5 kg m™, Dosage: 100 g hL™", A=2 m’

Zum Vergleich sind in Tab. 4.14 die Zustande nach 2 h Filtrationsdauer zusammengestellt. In dieser
Phase waren die Triibungswerte in der Nahe ihrer Maxima. Der Vergleich mit den Filtrationsverlaufen
mit konstantem spezifischem Filtratvolumen - einmal Gber ein Filterelement und einmal Uber zwei -
zeigt, dall die zusatzliche Verdichtung des Filterkuchens durch den erhéhten Volumenstrom die Trii-
bungswerte nicht verringern konnte. Eher scheinen im Gegenteil mehr Tribungspartikel durch den
Filterkuchen ,gedriickt” worden zu sein. Insofern palit dieses Ergebnis zu den Versuchen mit erhohter
Filtrationsgeschwindigkeit. Hier kann wie dort gefolgert werden, dal® die isobare Filtration per se kein
Potential zur Senkung der Filtrattriibung besitzt. Ein Vergleich der isobaren Versuche zeigt ein Opti-
mum bezlglich der Triibung bei 1,0 bar.

Tab. 4.14: Vergleich der isobaren Filtrationsversuche nach 2 h Filtrationsdauer

Druckdifferenz / Trilbung 25° / Trilbbung 90° / | ,internes” spez. Filtratvolumen /
bar EBC EBC hL m?h*

0,5 4,1 1,6 9,1

1,0 3,2 1,3 71

1,5 4,0 1,5 15,2

2,0 4,1 1,5 17,9

(variabel, mit

: 31 1,0 (5,0
1 Filterelement)

(variabel, mit

: 3,8 1,2 (5,0
2 Filterelementen)
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4.5.4 Variation der laufenden Dosage innerhalb einer Filtration

Die Auswirkung hoherer laufender Dosage wurde anhand stufenweiser Erhohung ermittelt. Die Ver-
suchsfiltration begann mit der Standarddosage von 100 g hL™, danach wurde im Halbstundentakt
erhoht: nach 1 h auf 200 g hL?, nach 1,5 h auf 300g hL?, nach 2 h auf 400 g hL™. Nach 2,5 h wurde
sie wieder auf die Standarddosage von 100 g hL™ reduziert und nach 3 h vollstandig eingestellt. Die
ersten beiden Erhohungen blieben ohne Auswirkung auf die Triibung. In der Folge der Dosageerho-
hung auf 400 g hL™ sanken die Triibungswerte und blieben auch nach Beendigung der Dosage niedrig
(s. Abb. 4.55). Die Druckdifferenz stieg stetig. Die Trilbungswerte anderer Versuche mit der Standard-
dosage 100 g hL™* wurden nicht unterschritten. Daher kann eine hohere laufende Dosage nicht als
erfolgversprechend bewertet werden. Daneben ist zu beachten, dal8 sie aufgrund des eher erschopf-
ten Trubraumes und des mit dem machtigeren Kuchen verbundenen schnelleren Verblockens die
Standzeit eng begrenzt.
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Abb. 4.55: Filtrationsverlauf bei Variation der laufenden Dosage
Einlauftriibung 90°: 300-15 EBC, ZMIX3 (akt), VA: 1,5 kg m™, Dosage: 0-400 g hL™", A =1 m’

4.5.5 Verhalten bei Kreislaufbetrieb

Die Auswirkungen einer einstlindigen Unterbrechung der Filtration infolge einer Stérung im Lager-
keller, Gberbriickt durch langen Kreislaufbetrieb, zeigt Abb. 4.56. Der Volumenstrom der Filtration,
5hL m?h™, wurde wahrend dessen beibehalten, jedoch ohne laufende Dosage. Dabei ging die Filtrat-
tribung zwar merklich zurlick, erreichte jedoch bald nach Wiederaufnahme der Filtration das vorige
Niveau. Demnach vermag auch lange Zirkulation die Filterscharfe der Kuchen nicht zu erhéhen, dies
zeigt aber, daR die Technologie nicht anféllig gegeniliber Fremdstérungen ist.
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Abb. 4.56: Filtrationsverlauf bei Kreislaufbetrieb wéhrend der Filtration
Einlauftriibung 90° 93-10 EBC, ZMIX3 (1 x reg), VA: 1,5 kg m>, Dosage: 100-300 g hL™", A = 1 m?
4.6 Variation der Filterhilfsmittel bei Pilotfiltrationen
4.6.1 Filtrationsverlauf bei unterschiedlichen Fasermischungen
5
. I |
§ ’ / AM o :
S~
g A
B9 oo N /\l\
'= \Vﬂ ~
L \
0
0 50 100 150 200 250 300
Zeit / min

Trlbung 25° aktiviert ===Triibung 25° regeneriert ==Triilbung 90° aktiviert ===Triibung 90° regeneriert

Abb. 4.57: Triibungsverlauf am Pilothorizontalfilter mit ZMIX1 (akt und 1 x reg)
VA: 1,5 kg m? Dosage: 100 g ht A=1m’
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Jede der in Tab. 4.1 (s.0.) beschriebenen Fasermischungen wurde jeweils aktiviert und nach einmali-
ger Regeneration erprobt. Alle Filtrationen verliefen nach dem oben beschriebenen Muster (s. Abb.
4.57 bis Abb. 4.60).
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Abb. 4.58: Triibungsverlauf am Pilothorizontalfilter mit ZMIX2 (akt und 1 x reg)
VA: 1,5 kg m?, Dosage: 100 g hL”, A= 1 m’
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Abb. 4.59: Triibungsverlauf am Pilothorizontalfilter mit ZMIX3 (akt und 1 x reg)
VA: 1,5 kg m?, Dosage: 100 g hL™, A=1m’
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Abb. 4.60: Triibungsverlauf am Pilothorizontalfilter mit ZMIX4 (akt und 1 x reg)
VA: 1,5 kg m?, Dosage: 100 g hL™ A =1 m’

Zwar ist auf diese Weise offensichtlich mit keiner der Zellulosemischungen Bier in nur einer Klarstufe
glanzfein zu filtrieren, jedoch lassen die Graphen Unterschiede erkennen. Die Auswertung nach
einem Filtratvolumen von 19 hL m™ zeigt das Potential der neuen Mischungen, vor allem von ZMIX3
und ZMIX4 (s.o. Tab. 4.1 und Tab. 4.13). Damit ist erwiesen, dal} auch die Filterhilfsmittelmischung
weitere Optimierungsmoglichkeiten bietet. Alle 25°-Triibungswerte blieben <5 EBC. Die Biere waren
also mit einer zweiten Zellulose-Filtrationsstufe gemaR ZELLER ET AL. [264] glanzfein zu filtrieren.

Der Versuch einer Bestimmung der Hefezellzahl im Filtrat konnte den Vergleich der Mischungen nicht
prazisieren. Immerhin zeigt diese Auswertung, dal8 die Filtrate nicht hefefrei waren, was wenigstens
teilweise die hohe vorwartsgestreute Trilbung erklart (s. Tab. 4.15). Die Ermittlung der Filtrationseffi-
zienz mit Mikroorganismen-Teststammen nach BAck [18] wurde angesichts dieser Ergebnisse als noch
nicht sinnvoll erachtet.

Tab. 4.15: Vergleich der Heferiickhaltung bei unterschiedlichen Mischungen
A=1m’

Filterhilfsmittel ZMIX1 | ZMIX1 | ZMIX2 | ZMIX2 | ZMIX3 | ZMIX3 | ZMIX4 | ZMIX4
akt 1xreg akt 1xreg akt 1xreg akt 1xreg

Zellzahl im Unfiltrat /

10° L™ 2,17 2,63 2,21 2,25 2,13 3,13 2,21 2,21

Zellzahl im Filtrat /

1 mL™ 1,7 3,3 5,0 1,0 k.A. 3,7 k.A. 7,7

Retentionsrat
SR | 99:9999 99,9999 99,9998 100,000 kA. 99,9999 kA. 99,9997
(1]
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Die regenerierten Filterhilfsmittel filtrierten stets scharfer als die aktivierten (s. Abb. 4.61). Dies kann
auf ein Verkirzen und Aufrauhen der Fasern bei der Regeneration zurtickzufiihren sein. Dadurch wére
der mittlere Porendurchmesser geringer und damit auch die Raumsiebwirkung besser geworden.
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Abb. 4.61: Verbesserung der Kidrwirkung nach einmaliger Regeneration unterschiedlicher Filterhilfsmittelmischungen
nach 19 hL m'z; VA: 1,5 kg m'z, Dosage: 100 g hL'l, A=1m?
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Abb. 4.62: Kldrwirkung bei unterschiedlichen Anteilen fibrillierter Fasern
1 x regenerierte Fasern, nach 19 hL m-2; VA: 1,5 kg m-2, Dosage: 100 g hL.-1, A=1 m2
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Im Rahmen der Versuche kamen Fasermischungen mit unterschiedlichen Anteilen fibrillierter Fasern
zum Einsatz. Der Anteil fibrillierter Fasern an der gesamten Mischung war dabei zusammengesetzt
aus 0-20 % FHM3 und jeweils 5 % FHM4, beide mit ca. 600 um durchschnittlicher Faserlange. Bei der
Auswertung der Ergebnisse unter diesem Aspekt zeigt sich ein Optimum, vor allem beziiglich der pro-
blematischen 25°-Trlbung, bei einem Gesamtanteil von 20 % fibrillierter Fasern an der Zellulosemi-
schung (s. Abb. 4.62).

4.6.2 Spezifischer Filterkuchenwiderstand bei unterschiedlichen Mischungen

Die Ap(t)-Graphen der Pilotfiltrationen stiegen wie gesehen infolge der abnehmenden Porositat der
kompressiblen Kuchen exponentiell an. Fiir die erprobten Mischungen wurde der spezifische Filterku-
chenwiderstand a,, betrachtet, um das Verhalten der Kuchen zu analysieren. Bei der Verwendung von
Kieselgur 1363t sich ay, in der Regel als Zahlenwert fiir die gesamte Filtration ermitteln. Dies setzt aller-
dings im Anwendungsbereich inkompressible Filterkuchen voraus [228]. Diese Voraussetzung ist bei
der Zellulosefiltration nicht erflillt. Daher ist der spezifische Filterkuchenwiderstand hier jeweils im
Filtrationsverlauf dargestellt. Der hochste gefundene Wert betrug 5,82 x 10 m kg™ Verglichen mit
der Filtrierbarkeitsskala fir Unfiltrate nach STIER [228] wadre dies als ,sehr gut bis gut filtrierbar”
einzuordnen.

Bei aktivierten wie regenerierten Filterhilfsmitteln zeigen die Widerstandsgraphen ein immer wieder-
kehrendes Bild: einem anfanglichen leichten Riickgang folgte eine Phase quasi-linearen Anstiegs, der
in einen exponentiellen Anstieg miindete. Abb. 4.63 verdeutlicht diesen Sachverhalt anhand der
Darstellung von a,, und seines Kehrwerts, der Permeabilitdt des Filterkuchens B. Auf den ersten Blick
Uberrascht der anfangliche Riickgang. Die Ursache ist moglicherweise in der Flexibilitat vor allem der
langen und fibrillierten Fasern zu suchen, die dadurch auch im angeschwemmten Kuchen ihre Lage
noch andern und der Stromung anpassen kénnen.

1,2E-10 3,0E+11

1,0E-10 / 2,5E+11

8,0E-11 2,0E+11
\

6,0E-11

1,5E+11

4,0E-11 \ 1,0E+11

Permeabilitiat / kg m?

spezifischer Kuchenwiderstand / m kg

2,0E-11 ___,\ 5,0E+10
. \

0,0E+00 0,0E+00
0 50 100 150 200 250 300 350
Zeit / min

=¢=Durchlassigkeit des Kuchens -i-spezifischer Kuchenwiderstand

Abb. 4.63: Gegeniiberstellung von Permeabilitit und spezifischem Filterkuchenwiderstand
ZMIX1 (1 x reg), VA: 1,5 kg m™, Dosage: 100 g hL'", A = 1 m’, gemdp Gl. (3) und Gl. (5) (s.0. 2.3)
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Der Widerstand der regenerierten Zellulosemischung ZMIX1 verlauft Gber die Zeit erheblich steiler als
dies bei aktivierten Fasern der Fall ist (s. Abb. 4.64). ZMIX2 zeigte bei nahezu identischer Hefezellzahl
des Unfiltrates dasselbe Verhalten (s. Abb. 4.65). Auch bei ZMIX3 und ZMIX4 sehen die Graphen dhn-
lich aus (s. Abb. 4.66 und Abb. 4.67).
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Abb. 4.64: Spezifischer Filterkuchenwiderstand bei ZMIX1 (akt und 1 x reg)
VA: 1,5 kg m>, Dosage: 100 g hL'", A= 1 m?
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Abb. 4.65: Spezifischer Filterkuchenwiderstand bei ZMIX2 (akt und 1 x reg)
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Abb. 4.66: Spezifischer Filterkuchenwiderstand bei ZMIX3 (akt und 1 x reg)
VA: 1,5 kg m>, Dosage: 100 g hL'", A= 1 m?
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Abb. 4.67: Spezifischer Filterkuchenwiderstand bei ZMIX4 (akt und 1 x reg)
VA: 1,5 kg m? Dosage: 100 g ht A=1m’

Eine mogliche Ursache des hoheren Filterkuchenwiderstandes und der scharferen Filtration mit den
jeweils regenerierten Fasern ist deren mechanische Belastung beim RegenerationsprozeR. Das Auf-
rauhen, Verkirzen und Ausfransen beim Rihren und Pumpen fiihrt mit groRer Wahrscheinlichkeit zu
verkleinerten Poren der Kuchen.
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4.6.3 Einsatz mehrfach regenerierter Fasern
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Bei fast allen Versuchen an den Pilotfiltern wurden der Vergleichbarkeit halber aktivierte Fasern ver-
wendet. Der hohe Einstandspreis des Filterhilfsmittels erfordert in der Praxis jedoch seinen mehrma-
ligen Einsatz, also seine Regeneration. Zur Bestimmung des Einflusses der Anzahl der durchlaufenen
Filtrations-Regenerationszyklen wurde beginnend mit aktivierter Zellulosemischung diese nach je
einer Filtration am Pilothorizontalfilter regeneriert und dann wurde erneut filtriert. Der unvermeid-
bare TrS-Verlust wurde dabei jeweils vor der Regeneration mit 5 % unbehandelter Zellulosemischung
ersetzt, bezogen auf die Ausgangs-TrS. Die Hohe des notwendigen Ersatzes wurde mit Blick auf die
Gegebenheiten geschatzt. In eingeflihrter Praxis mit entsprechender GréRenordnung und im Beson-
deren bei automatisierter Betriebsweise waren deutlich geringere Verluste zu erwarten.

Abb. 4.68 zeigt, dal’ mit den absolvierten Zyklen die Druckdifferenz zunahm und zwar bei fortschrei-
tender Filtration starker. Die Tribung nahm indessen in beiden Streurichtungen ab. Eine solche Ent-
wicklung hatte sich auch in vorherigen Versuchen angedeutet (s.0. Abb. 4.61). Auch die Standzeit
nahm ab (s. Abb. 4.69).

4.6.4 Einsatz von Kieselsol in der Bierherstellung

Die Vorklarung des Unfiltrates konnte ein geeignetes Mittel sein, die Filtration von groben Partikeln zu
entlasten und damit die Standzeit zu verlangern und moglicherweise auch die Filtrattriibung zu ver-
ringern. Daher wurde der Einflull der Vorklarung von Wiirze- und Jungbier mittels Kieselsol erprobt.
Diese Versuche fanden im PraxismaRstab statt mit einem Umfang von zwei Gartankchargen a 600 hL.
Bei einer wurden noch im Wirbelbottich (Whirlpool) 20 g hL* Kieselsol (Spindasol SB1) zur Wiirze
gegeben. Jeweils die Hilfte des erhaltenen Jungbieres jedes Tanks wurde mit 30 g hL™ eines Kiesel-
solprodukts zur kalten Anwendung (Spindasol SB3) behandelt, so daR vier unterschiedliche Versuchs-
biere entstanden, ein unbehandeltes, ein nur wiirzebehandeltes, ein nur jungbierbehandeltes und
eines mit beiden Behandlungen. Systematik und zeitliche Abfolge des sechs Sude umfassenden Ver-
suchs zeigt Abb. 4.70. Der Vergleichbarkeit halber wurden die sechs Sude direkt nacheinander aus
den gleichen Rohstoffchargen mit einheitlicher Technologie hergestellt und zu je drei Suden in zwei
Gartanks vergoren.

bei 3 keine 1 | 1 1 | 1
Suden Jungbier- 35-36 Tage
keine klarung
6 Sude im Wiirze-
Praxis- kldrung Jungbier-
maRstab durch klarung 27 Tage 11-14 Tage
(@220 hL) Kieselsol mit SB3
aus
einheit- bei 3 keine
lichen Suden Jungbier- 27-29 Tage
Rohstoff- Wiirze- klarung
chargen klarung
mit Jungbier-
Spindasol klarung 42-43 Tage 7-8 Tage
>B1 mits8s | o D oo Do o o o,
5 10 15 20 25 30 35 40 45 Tage

|:| ohne Vorklarung
|:| Spindasol SB1

|:| Spindasol SB3

| Versuchsfiltration

|:| Spindasol SB1 und SB3

Abb. 4.70: Ubersicht und zeitlicher Verlauf der Versuche mit Vorklédrung durch Kieselsol
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Abb. 4.71: Verlauf der Triibung (25°) bei Vorbehandlung mit Kieselsol
ZMIX1 (akt), VA: 1,5 kg m™, Dosage: 100 g hL™, A = 2 m?
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Abb. 4.72: Verlauf der Triibung (90°) bei Vorbehandlung mit Kieselsol
ZMIX1 (akt), VA: 1,5 kg m”, Dosage: 100 g hL) A =2 m?
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Beide Behandlungsvarianten verringerten die Filtrattrilbung (s. Abb. 4.71 und Abb. 4.72). Dabei reich-
te dieser Effekt beim Jungbier deutlich weiter als bei der HeiBwiirze und bei der Kombination beider
Methoden noch etwas weiter. Daher wurde fiir die weiteren Versuche der Kieselsoleinsatz im Sud-
haus im Zusammenhang mit der Zellulosefiltration nicht weiter erprobt. Die geringen zusatzlichen
Vorteile legen den SchluR nahe, daR durch das Kieselsolprodukt fir den Heillbereich (Spindasol SB1)
im Sudhaus Uberwiegend nur solche Triibungsbestandteile entfernt werden konnten, die auch durch
das Kieselsolprodukt fiir den Kaltbereich (Spindasol SB3) im Lagerkeller erfallit wurden. Damit sind
Aufwand und Kosten der zusatzlichen Wirzeklarung mit Kieselsol nicht gerechtfertigt.

Ein Vergleich der Jungbierklarung mit hoherer Solgabe (35 g hL™) bei weiteren Versuchen (s. 4.6.5)
zeigte gegeniiber den vorher untersuchten 30 g hL eine deutlich weitergehende Kldrung in beiden
untersuchten MeBwinkeln (s. Tab. 4.16, Filtratonsverlauf s.u. Abb. 4.75 und Abb. 4.76).

Tab. 4.16: Vergleich der Filtrattriibung infolge Jungbierkldrung mit unterschiedlichen Kieselsolgaben

Zugabe Spindasol SB3 / Filtrattriibung 25° / Filtrattriibung 90° /
ght! EBC EBC
30 5,0-2,4 1,5-1,1
35 3,7-1,8 1,4-0,7

4.6.5 Einsatz von Kieselsol und PVPP als zusdtzliche Filterhilfsmittel

Zwei Versuchsreihen dienten der Ermittlung der Moglichkeiten des Einsatzes der Klarmittel Kieselsol
und PVPP bei der laufenden Filterhilfsmitteldosage. In erster Linie war zu ermitteln, ob Kieselsol dabei
seine Adsorptionswirkung entfalten kann und ob dies auch nach einer Jungbierklarung weitere Vor-
teile zu bringen vermag. Zunachst wurde der Zusatz von Kieselsol anhand eines konventionell herge-
stellten Bieres und einer als Jungbier mit Kieselsol vorgeklarten Charge untersucht. Beide Biere wur-
den je einmal mit der Zellulosemischung ZMIX1 (akt) allein, einmal mit zusatzlich 6 g hL™* und einmal
mit zusatzlich 8 g hL™" des fiir den Kaltbereich bestimmten Kieselsolprodukts Spindasol SB3 filtriert.

Die Tribungsgraphen beim konventionell hergestellten Bier zeigen zunachst die Auswirkung der
Dosage von Kieselsol am Filter. Hier ist die Vorwartsstreuung um ca. 1,4 EBC (6 g hL™) bzw. ca. 1,9 EBC
(8 g hL'") und die seitliche Streuung um ca. 0,5 EBC (6 g hL'") bzw. ca. 0,6 EBC (8 g hL™) gegenuiber der
reinen Zellulosefilterhilfsmittelmischung verringert (s. Abb. 4.73 und Abb. 4.74). Die Zugabe von Kie-
selsol fhrte also zu einer deutlichen Reduktion der im 25°-MeRwinkel erfaRten Triibung. Die héhere
Dosage brachte einen nahezu mengenproportionalen weiteren Vorteil.

Durch die vorhergehende Behandlung im Lagertank (Jungbierklarung im ZKL) mit 35 g hL™ Spindasol
SB3 konnte die Filtrattriibung nochmals gesenkt werden. Abb. 4.75 und Abb. 4.76 zeigen die Ergeb-
nisse. Der Filtrationsversuch ,,ohne zusatzliche Dosage 1“ erhielt infolge eines Bedienfehlers im Lager-
keller friih einen grolRen Hefestol’ und wurde als ,,ohne zusatzliche Dosage 2“ wiederholt.

Bei den weiteren Versuchen wurde zum Vergleich mit oben stehenden Ergebnissen nochmals die
reine Zellulosefiltration, zusatzlich mit 6 g hL™ bzw. 8 g hL™ Kieselsol (Spindasol SB3) und daneben mit
6 g hL" PVPP (Divergan F) untersucht. In beiden gemessenen Tribungswinkeln erscheinen die mit
zusatzlicher Kieselsoldosage erzielten Ergebnisse einander nahezu gleichwertig, wahrend die Filtra-
tion mit pur eingesetzter und die mit PVPP ergdnzter Zellulose deutlich héhere, einander ebenfalls
dhnliche Tribungswerte lieferten (s. Abb. 4.77 und Abb. 4.78). Der absolute Nutzen der Kieselsoldo-
sage lag im Rahmen der o.g. Ergebnisse (s.0. Abb. 4.73 und Abb. 4.74), allerdings konnte der oben
beobachtete mengenproportionale Vorteil der hdheren Gabe (8 g hL™) nicht bestétigt werden.
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Abb. 4.73: Einsatz von Kieselsol in der laufenden Dosage, Triibung (25°) des konventionell hergesteliten Bieres
ZMIX1 (akt), VA: 1,5 kg m™, Dosage: 100 g hL™, A = 2 m?
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Abb. 4.74: Einsatz von Kieselsol in der laufenden Dosage, Triibung (90°) des konventionell hergestellten Bieres
ZMIX1 (akt), VA: 1,5 kg m”, Dosage: 100 g hL”) A =2 m?
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Abb. 4.75: Einsatz von Kieselsol in der laufenden Dosage, Triibung (25°) des als Jungbier vorgekiéirten Bieres
ZMIX1 (akt), VA: 1,5 kg m™, Dosage: 100 g hL™, A =2 m?
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Abb. 4.76: Einsatz von Kieselsol in der laufenden Dosage, Triibung (90°) des als Jungbier vorgekldrten Bieres
ZMIX1 (akt), VA: 1,5 kg m™, Dosage: 100 g hL™, A =2 m®
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Abb. 4.77: Einsatz von Kieselsol oder PVPP in der laufenden Dosage, Triibung (25°)
konventionell hergestelltes Bier, ZMIX1 (akt), VA: 1,5 kg m'z, Dosage: 100 g hL'l, A=2m’
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Abb. 4.78: Einsatz von Kieselsol oder PVPP in der laufenden Dosage, Triibung (90°)
konventionell hergestelltes Bier, ZMIX1 (akt), VA: 1,5 kg m'z, Dosage: 100 g hL'l, A=2m?
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PVPP nahm in diesem Versuch keinen EinfluB auf die 25°-Triibung, konnte aber durch seine adsorbie-
rende Wirkung die 90°-Triibung leicht reduzieren. Friihere Ergebnisse aus der Literatur, z.B. DONHAU-
SER ET AL. [54, 55], passen dazu: der Zusatz von PVPP diente vor allem der Verlangerung der Standzeit
und konnte moglicherweise durch den Wegfall eines zusatzlichen Stabilisierungsschrittes die Wirt-
schaftlichkeit der Verfahren verbessern. Signifikant niedrigere Filtrattriibung brachte er nicht. Auf
weitere Versuche mit PVPP wurde wegen der Fokussierung auf die fiir die Zellulosefiltration wesent-
liche 25°-Triibung bei den weiteren Untersuchungen verzichtet.

Die Zellulosefiltration mit zuséatzlicher Kieselsoldosage erzielte Minimalwerte der Filtrattriibungen
von 0,8 EBC (25°) bzw. 0,7 EBC (90°). Letzteres entspricht der Definition von glanzfeinem Bier (Tri-
bung 90°< 1,0 EBC). Bei der Vorwartsstreuung geniigt die mit Kieselsol erzielte Retention dieser
Anforderung (Triibung 25° < 0,2 EBC) noch nicht. Werte < 1,0 EBC stellen indessen einen beachtlichen
Fortschritt dar.

4.7 Weitere Erkenntnisse liber die Zellulosefiltration

4.7.1 Druckdifferenzverhalten der Zellulosefiltration

Der exponentielle Anstieg der Druckdifferenz fiihrte bei der Mehrzahl der Gber 100 Pilotfiltrationen
zum Abbruch bevor Trubraum oder Filterhilfsmittelvorrat erschépft waren, wodurch sich die Druck-
differenz erneut als Indikator fur die Standzeit erwies. Dies trifft auch auf die Filtrationen mit zusatzli-
cher Kieselsoldosage (s.0. Abb. 4.77 und Abb. 4.78) zu. Abb. 4.79 zeigt den Verlauf der Druckdifferenz
bei diesen Versuchen.
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Abb. 4.79: Verlauf der Druckdifferenz bei unterschiedlicher laufender Dosage am Pilothorizontalfilter
ZMIX1 (akt), VA: 1,5 kg m™, Dosage: 100 g hL™", A =2 m®
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Hier ist der Versuch mit zusatzlicher PVPP- Dosage von Interesse. In diesem Fall war der Druckanstieg
flacher und die Standzeit langer, ohne dal? die Triibung deutlich negativ beeinfluSt gewesen ware. Bei
einer mit reiner Zellulosefiltration vergleichbaren Triibungsretention blieb der Filterkuchen langer
permeabel. Ein Ansatz fur kiinftige Entwicklungen kénnte also sein, die Kuchen mit PVPP zu stabi-
lisieren. Dadurch kénnte auch dem Verlust an Standzeit bei multipler Regeneration des Filterhilfs-
mittels entgegengewirkt werden.

Bei der zusatzlichen Dosage des Kieselsolprodukts Spindasol SB3 hingegen zeigt sich deutlich, daRl die
Standzeit mit hoherer Kieselsolgabe ab- bzw. die Druckdifferenz schneller zunahm. Indessen kénnte
auch die Kombination der langeren Standzeit mit PVPP und der weitergehenden Klarung mit Kieselsol
ein sinnvoller Gegenstand fiir weitere Untersuchungen sein.

Bei allen Zellulosefiltrationen miindete der Verlauf der Druckdifferenz in einen mehr oder weniger
steilen exponentiellen Anstieg. In deutlichem Kontrast dazu steht die lineare Entwicklung bei der Kie-
selguranschwemmfiltration. Zur Bestatigung wurden im Versuchszeitraum acht Filtrationslaufe dersel-
ben Biersorte am Kieselgur-Kerzenfilter der Versuchsbrauerei untersucht. Abb. 4.80 gibt deren Druck-
anstieg wieder. Wegen der je nach Lagerkellerabteilung unterschiedlichen Filtrationsgeschwindigkeit
(100-170 hL h™) bei diesen Beispielen aus der Praxis variierte die Zunahme der Druckdifferenz (0,37-
0,53 bar h™* bzw. 0,26-0,45 bar 100" hL™). Der Verlauf ist quasi linear und bestétigt diesen grundsatzli-
chen Unterschied zwischen der inkompressiblen Kieselgur und der kompressiblen Zellulose.
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Abb. 4.80: Verlauf der Druckdifferenz bei der Kieselgurfiltration am Kerzenfilter der Versuchsbrauerei
n=8

Abb. 4.81 zeigt dieses unterschiedliche Muster beim Ansteigen der Druckdifferenz wahrend je einer
beispielhaften Kieselgur- und Zellulosefiltration. Bei der Kieselgurfiltration werden die Trubpartikel in
den Kuchen aus starren pordsen Filterhilfsmittelpartikeln eingelagert, auch der Kuchen bleibt dabei
starr. Im Unterschied dazu werden die Poren des Zellulosekuchens mit fortschreitender Filtration
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infolge seiner Kompressibilitait immer kleiner. Dies legt den Versuch nahe, das Verhalten des Zellulo-
sefilterhilfsmittels durch weitere Zusatze hin zu weniger kompressiblem Verhalten zu verbessern.
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Abb. 4.81: Vergleich beispielhafter Verldufe der Druckdifferenz von Kieselgur- und Zellulosefiltration
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Abb. 4.82: Verlaufsbeispiel einer Filtration mit druckdifferenzbedingter Reduktion des spez. Filtratvolumens
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Die Zellulosefilterkuchen zeigten weitere Besonderheiten bezliglich des Druckanstiegs im Verlauf der
Filtration. Bei Erreichen der maximal zuldssigen Druckdifferenz von 1,2 bar wurde bei manchen Ver-
suchen die Vorgabe fiir das spezifische Filtratvolumen von der Standardeinstellung 5 hLh™* m™? zu-
nachst auf 4 hL h™> m? und teilweise weiter auf 3 hLh™? m™ zurlickgenommen. Beispiele dafiir zeigen
Abb. 4.82 und Abb. 4.83.
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Abb. 4.83: Verlaufsbeispiel einer Filtration mit zweimaliger druckdifferenzbedingter Reduktion des spez. Filtratvolumens
Einlauftriibung 90°: 140-100 EBC, ZMIX1 (akt), VA: 1,5 kg m™, Dosage: 100 g hL™", A =2 m’

Jede Drosselung fiihrte kurzfristig, aber vorriibergehend, zu geringerer Druckdifferenz. Danach setzte
jeweils ein erneuter Anstieg ein. Daneben gingen auch die Trilbungswerte, vor allem im 25°-MeRwin-
kel vorriibergehend zuriick. Offensichtlich war bei geringerem Durchsatz der Filterkuchen in der Lage,
trotz der infolge seiner Entspannung gréRBeren Poren die groberen Partikel besser zurlickzuhalten.

Dies 1aRt darauf schlieRen, daR deren Retention wenigstens teilweise auf adsorptive Effekte zuriick-
zufiihren war, und dal} die Raumsiebwirkung hier ungentigend war. Die wesentlich kleineren, im 90°-
MeRwinkel erfalSten Partikel wurden zwar iberwiegend durch Adsorption zurlickgehalten. Dennoch
konnte dieser Effekt bei ihnen nicht im gleichen MaRe greifen, da ihr wesentlich kleinerer Querschnitt
den EinfluR der stromungsbedingten Scherkrafte stark einschrankte.

4.7.2 Verhalten bei Druckschlédgen

Das Verhalten der Zellulosekuchen 14Rt sich an den Druckschwankungen durch die Umstellungen am
Anfang und am Ende der Filtrationen ebenso beobachten wie an denen nach besonderen Vorkomm-
nissen. Ein Beispiel mit Druckschwankungen infolge solcher Anfangs- und Endumstellungen zeigt Abb.
4.83 (s.0.). Die Schwankung am Ende wurde durch das automatische Umstellen auf entgastes Wasser
ausgeldst und erhéhte die 25°-Triibung um mehr als 50 %.
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In Abb. 4.44 (s.o.) ist der kurzzeitige Triibungsanstieg (25°) zu sehen, den das Umstellen von Kreislauf-
betrieb nach der Voranschwemmung auf DurchfluB mit entgastem Wasser mit sich brachte. Hier zeigt
sich die Empfindlichkeit der Kuchen gegeniiber DruckstofRen sehr deutlich. Der Ausschlag der 25°-
Tribung nach der vergleichsweise kleinen und langsamen Druckschwankung 1Bt aber dennoch nur
den Schlul® zu, dal der Kuchen Zellulosefasern verlor.

Diese Neigung zum Tribungsdurchschlag bei Driickst63en zeigt sich auch am Ende des in Abb. 4.47
(s.0.) dargestellten Versuchs, auch in diesem Fall durch automatisches Umstellen auf entgastes Was-
ser ausgelost. Ein durch Bedienfehler verursachter Druckschlag wahrend der Filtration ist in Abb. 4.84
und Abb. 4.85 dargestellt. Bei diesem Druckschlag wurde die Obergrenze des Melbereichs des Tri-
bungsmessers (10 EBC) erreicht und aller Wahrscheinlichkeit nach auch (berstiegen. Die Druckdif-
ferenz stieg hier bereits steil an, daher hatten sich keine Nachteile auf die verbleibende Filtration
ergeben kdnnen.

Auch die durch zeitweisen Ausfall der Produktpumpe ausgeldste, in Abb. 4.86 im Detail dargestellte
Druckschwankung hatte deutliche Triibungsschwankungen zur Folge. Allerdings ist an den genannten
Graphen auch zu erkennen, daR die Druckschlage die Hohe der Druckdifferenz, deren weiteren Ver-
lauf und die Triibungswerte nicht nachhaltig beeinfluten. Die Filterkuchen waren empfindlich in Be-
zug auf Triibungsdurchbruch, nahmen aber keinen weiteren Schaden. Sie bewahrten ihre Durchlassig-
keit und ihr Retentionsvermdégen, so dal} die Filtration jeweils fortgesetzt werden konnte, als ob es
keinen Druckschlag gegeben hatte. Die Fahigkeit, Druckschlage unbeschadet zu lberstehen, ist ein
groRer Vorteil dieser Filterhilfsmittel.
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Abb. 4.84: Auswirkungen eines Druckschlages infolge Bedienfehler
Einlauftriibung 90°: 40 EBC, ZMIX2 (akt), VA: 1,5 kg m? Dosage: 100 g 't A=1m’
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spez. Filtratvolumen / hL m2 h!

Abb. 4.85:

spez. Filtratvolumen / hL m2 h!

Abb. 4.86: Auswirkungen eines technisch verursachten Druckschlages - Detailansicht
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4.7.3 Auswirkung unterschiedlicher Unfiltrattriibung auf Filtrattriibung und
Standzeit

Die im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrten Pilotfiltrationen konnten nicht ohne Einfliisse der nor-
malen Betriebstatigkeit der Versuchsbrauerei bleiben. Einer dieser Einfliisse war die uneinheitliche
Tribung des Unfiltrates. Abb. 4.87 vergleicht je eine Filtration mit sehr hoher (ca. 160 EBC) und mit
niedriger Unfiltrattriibung (ca. 60 EBC). Die Zellulosekuchen zeigten stets die Tendenz, bei hoher Un-
filtrattribung nach kurzer Anlaufzeit scharfer zu filtrieren und schneller zu verblocken. Dabei war der
EinfluB auf die 25°-Triibung groRer als auf die 90°-Triibung. Offensichtlich fiihrte das zeitige Verlegen
der Poren bei den kompressiblen Kuchen schnell zu einer solchen Verdichtung, sodal} die Partikel-
retention zwar erheblich verbessert wurde, jedoch auf Kosten eines sehr friihen steilen Druckanstiegs
mit der Konsequenz vorzeitigen Filtrationsendes wegen Erreichens der maximalen Druckdifferenz.

Versuche, bei denen die Unfiltrattriibung oder andere Einflisse des Betriebs der Versuchsbrauerei
erkennbare Auswirkungen hatten, wie der in Abb. 4.87 dargestellte Versuch mit vorzeitigem Abbruch,
mufiten wiederholt werden.
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Abb. 4.87: Auswirkungen unterschiedlicher Unfiltrattriibung 90° (UFT) auf die Filtrattriibung
ZMIX1 (akt), VA: 1,5 kg m™, Dosage: 100 g hL™", A=2 m’

4.8 Chemische und sensorische Vergleichsuntersuchungen

Wahrend der laufenden Produktion wurden in der Versuchsbrauerei parallel zur dortigen Filtration
Versuchsfiltrationen mit dem jeweils selben Unfiltrat durchgefiihrt. Die dabei entstandenen Filtrate
sind durch die in Tab. 4.17 zusammengestellten Bieranalysen gekennzeichnet. Die mit ,Kieselgur-
filtrat” bezeichneten Proben stammten aus der laufenden Kieselgurfiltration der Versuchsbrauerei.
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Daneben stehen die Ergebnisse der Versuchsbiere. Im ersten Fall (Charge 1) handelt es sich um das
Resultat einer Zellulosefiltration (ZMIX1, aktiviert), im zweiten Fall (Charge 2) einer Zellulosefiltration
(ZMIX1, aktiviert) mit einer zusatzlichen Gabe von 6 g hL™" Kieselsol (Spindasol SB3) zur laufenden
Filterhilfsmitteldosage.

Im Rahmen dieser klassischen Bieranalyse unterschieden sich die Proben nur hinsichtlich der Farbe
und der Tribung deutlich. Bei allen Pilotfiltrationen lag die gemessene Stammwiirze am Filterauslauf
wie bei der Kieselgurfiltration um einige Zehntel °Plato unter dem jeweiligen Wert am Einlauf. Dies
war so zu erwarten, da die Filterhilfsmittel als vergleichsweise diinne Suspension zudosiert werden
muBten.

Tab. 4.17: Klassische Bieranalysen bei Versuchs- und Vergleichsfiltrationen

Charge 1 Charge 2
Zellulose-
Kieselgur- Zellulose- Kieselgur- Kieselsol-
Analysenbezeichnung Einheit | Unfiltrat| filtrat filtrat  Unfiltrat filtrat filtrat
Laborquotient 1,007 1,007 1,007 1,008 1,008 1,008
Stammwiirze GG %| 11,95 11,79 11,76 11,85 11,47 11,66
Alkohol Vol %| 5,37 5,29 5,28 5,19 5,12 5,09
Scheinbarer Extrakt GG%| 1,83 1,81 1,81 2,08 2,09 2,06
Wirklicher Extrakt GG %| 3,77 3,73 3,72 3,96 3,95 3,91
Vergarungsgrad wirklich %| 69,8 69,7 69,7 68,0 67,7 67,9
Vergarungsgrad scheinbar %| 84,7 84,7 84,6 82,5 82,2 82,3
pH 4,47 4,45 4,49 4,44 4,45 4,43
Farbe EBC 7,3 6,0 7,0 6,8 6,4 6,5
Triibung 90° EBC 16 0,39 0,70 - 0,46 0,68
Tribung 25° EBC 20 0,05 1,54 - 0,07 1,43
Schaum s 267 239 277 - - -
B-Glucane mg L™ 279 261 253 324 315 310
Eisen mg L < 0,02 0,10 <0,02 <0,02 0,07 <0,02
Gesamt-Stickstoff- 4
) mg L 871 818 856 857 834 834

verbindungen
Anteil hochmolekulare

. . %| 12,2 8,8 17,9 12,6 13,8 15,3
Stickstoffverbindungen
Anteil mittelmolekulare

. . %| 339 34,7 26,4 33,4 30,3 29,6
Stickstoffverbindungen
Anteil niedermolekulare

. . %| 54,0 56,5 55,7 54,0 55,9 55,0
Stickstoffverbindungen
a-Aminostickstoff (FAN) mg L™ 178 173 172 145 146 142

Zu den Triibungsverhaltnissen paRt die Auswertung der Stickstoffuntersuchungen: bei der hoch-
molekularen Fraktion war der Gehalt insbesondere nach einer reinen Zellulosefiltration deutlich ho-
her, die Schaumhaltbarkeit besser. Dies galt auch im Fall der kieselsolunterstitzten Zellulosefiltration.

An den hochmolekularen Verbindungen zeigte sich die filtrationsverscharfende Wirkung des Sols. Die
anderen Werte unterschieden sich nicht nennenswert. Hier ist auch der Einsatz eines Eiweil3sta-
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bilisierungsmittels bei der Kieselgurfiltration zu beachten. Fiir die Abweichung bei der Bierfarbe gibt
es keine Erklarung. Weil bei den anderen Filtrationsversuchen im Rahmen des Projekts keine signi-
fikanten Abweichungen der Bierfarbe auftraten, wurde dies nicht weiter untersucht.

Abb. 4.88 bis Abb. 4.90 zeigen die Auswirkungen des Einsatzes von Kieselgur, Zellulose und Kieselsol
auf den Mineralstoff-Gehalt des Bieres. Abb. 4.88 vergleicht die Gehalte an Mengenelementen, Abb.
4.89 an Spuren- und Abb. 4.90 an Ultraspurenelementen. Die Zahlenwerte sind in Anhang G zusam-
mengestellt.
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Abb. 4.89: Spurenelementgehalt bei Versuchs- und Vergleichsfiltrationen

Die Filtration mit Zellulose flhrte offensichtlich zu einem geringfligigen Natriumeintrag. In den Zellu-
losefiltraten lagen hier mit 6,3 mg L™ bzw. 6,5 mg L' um ca. 50 % gegeniiber den Unfiltraten erhohte
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Gehalte vor. Ursache ist moglicherweise der AktivierungsprozeR (mit NaOH) vor der Zellulosefiltra-
tion. Wegen der Ubereinstimmung der pH-Werte von Filtraten (4,43 bzw. 4,49), Unfiltraten (4,47 bzw.
4,44) und Kieselgurfiltraten (4,45) wurde dies als nicht problematisch eingestuft. Es stellt aber einen
Hinweis dar, daf} fir ein Praxisverfahren die Spiilung nach Aktivierung bzw. Regenerierung des Zellulo-
sefilterhilfsmittels optimiert und laufend Gberprift werden muR.

Im Zusammenhang mit der Verwendung von Kieselsol stellt sich die Frage nach deren Ubereinstim-
mung mit dem Deutschen Reinheitsgebot. Dies ist dann der Fall, wenn keine Kieselsdaure im Produkt
verbleibt. Wie aus Abb. 4.89 hervorgeht, enthielt das Filtrat der mit Zellulose und Kieselsol filtrierten
Charge 2 tendentiell weniger Silizium als das Unfiltrat. Damit kann ein Verbleiben der Kieselsol im
Produkt und damit auch eine Verletzung der Vorschrift ausgeschlossen werden, das Verfahren ist im
Gultigkeitsbereich des Deutschen Reinheitsgebots anwendbar.

Ein Vergleich des Gehaltes an Metall-lonen zeigt, daR die Filtration mit Zellulose und ggf. mit Kieselsol
einen bekannten Nachteil der Kieselgur umgeht. Die Zellulosefiltrate von Charge 1 und Charge 2 wie-
sen wie die Unfiltrate keinen meRbaren Eisengehalt (< 0,02 mg L") auf. Die Kieselgurfiltrate enthielten
dagegen 0,07 mg L™! bzw. 0,10 mg L™. Auch beim Aluminiumgehalt entsprachen die Zellulosefiltrate
den Unfiltraten (0,6-0,9 mg L"), wahrend er bei der Kieselgurfiltration verdoppelt wurde (0,2 mgL*
bzw. 0,14 mg L™). Offensichtlich enthielten die Zellulose-Filterhilfsmittel im Unterschied zu Kieselgur
weder bierl6sliches Eisen noch Aluminium. Diese lonen beeintrachtigen die Geschmacksstabilitat des
fertigen Bieres.
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Abb. 4.90: Ultraspurenelementgehalt bei Versuchs- und Vergleichsfiltrationen

Die Unterschiede in den verglichenen Mineralstoffgehalten kénnen stoffliche Auswirkungen der Zellu-
losefiltration aufzeigen, die hier dargestellten Vorteile der Zellulose miissen jedoch im Licht der unter-
schiedlichen Klarwirkung der Filtrationssysteme gesehen werden.

Das zellulosefaserbasierte Filterhilfsmittel besaR keinen signifikanten Einflul auf den Gehalt an Bitter-
stoffen (s. Abb. 4.91).
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Abb. 4.91: Bitterstoffgehalt bei Versuchs- und Vergleichsfiltrationen
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Die Verkostungen nach dem DLG-Schema und die Alterungsverkostungen nach EICHHORN ergaben
jeweils eine Praferenz zugunsten des Zellulosefiltrats. Die Ergebnisse sind in Tab. 4.18 und Tab. 4.19

dargestellt.

Tab. 4.18: Verkostungsergebnisse nach DLG (Charge 1)

Priifmerkmal Kieselgurfiltrat | Kieselgurfiltrat | Zellulosefiltrat Zellulosefiltrat
frisch forciert frisch forciert
Geruch 4,0 3,3 4,5 4,0
Geschmack 3,8 3,2 4,5 4,0
Vollmundigkeit, Trunk 4,3 4,2 4,7 4,3
Rezenz 4,5 4,5 4,5 4,3
Bittere 4,3 3,8 4,3 4,0
gewichtete Punktzahl 41 37 45 41

nach DLG

Tab. 4.19: Ergebnisse der Alterungsverkostungen nach EicHHORN (Charge 1)

Priifmerkmal Kieselgurfiltrat | Kieselgurfiltrat | Zellulosefiltrat Zellulosefiltrat
frisch forciert frisch forciert
Geruch 1,5 2,0 1,2 1,2
Trunk 1,5 1,8 1,0 1,2
Bittere 1,0 1,3 1,0 1,2
Akzeptanz / % 82 70 100 92

Die Gerbstoffe wurden einerseits als Gesamtpolyphenole und andererseits unterteilt in Anthozyano-
gene und Tannoide bestimmt. Tab. 4.20 zeigt, daR die Zellulosefiltrate hohere Anteile enthielten. Dies
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[aRkt sich auf die weniger scharfe Filtration zurlickfhren. Daher scheint eine Bewertung nicht ange-
zeigt. Bei den Tannoiden war dieser Unterschied gegenliber dem Kieselgurfiltrat deutlicher ausge-
pragt als bei den Anthozyanogenen. Der gegenliber dem Unfiltrat leicht hohere Wert des Gesamt-
polyphenolgehalts der Zellulosefiltrate ist moglicherweise auf die Probenvorbereitung des Unfiltrates

zurickzufiahren.

Tab. 4.20: Gerbstoffgehalt der Filtratproben

Charge 1 Charge 2
Zellulose-
Kieselgur- Zellulose- Kieselgur- | Kieselsol-
Analysenbezeichnung | Einheit |Unfiltrat filtrat filtrat | Unfiltrat filtrat filtrat
Gesamtpolyphenole mg L 209 161 220 203 183 207
Anthozyanogene mg L* 94 78 84 97 88 95
Tannoide mg PVP L™ 64 37 59 63 31 45

Die Osmolalitat schien durch die verwendeten Filterhilfsmittel nicht beeinfluRt (s. Abb. 4.92).
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Abb. 4.92: Osmolalitit der untersuchten Proben

Die untersuchten Filterhilfsmittel zeigen sich insgesamt hinsichtlich sensorischer und analytischer
Bierqualitat der Kieselgur ebenblrtig. Wesentliche Unterschiede der erhaltenen Filtrate zu kieselgur-
filtriertem Bier sind:

e Die hohere Resttriibung ist bisher nicht vermeidbar.

e Der Gehalt an Natriumionen ist als Folge des Aktivierungs- bzw. Regenerationsprozesses
im kleinen MaRstab um ca. 2 mg L* erhoht. Dies wird fiir den PraxismaRstab als nicht re-
levant eingeschatzt.

e Der Gehalt an Eisen und Aluminium ist niedriger. Dies ist ein bedeutender Vorteil beziig-
lich der Geschmacksstabilitat des filtrierten Bieres.
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4.9 Ansatze fiir weitere Untersuchungen

Weiterfiihrende Untersuchungen

Der Einsatz von Kieselsol in der laufenden Dosage hatte eine scharfere Klarung bei kiirzerer Standzeit
zur Folge. Bei PVPP war es umgekehrt. Hier wurde eine etwas weniger scharfe Klarung bei verlanger-
ter Standzeit beobachtet. Die Untersuchung von Kombinationen aller drei Filterhilfsmittel kann mogli-
cherweise weitere Fortschritte bringen. Zunachst waren in jedem Fall die Auswirkungen der Regene-
ration auf Kieselsol zu ermitteln.

RHA ist nicht kompressibel aber sehr por6s. Daher erscheint die Untersuchung von Mischungen aus
Zellulose und RHA sinnvoll. Zuvor waren Methoden zu finden, RHA so aufzubereiten, dal} sie nach
dem vorhandenen Verfahren mit der Zellulose regeneriert werden kann. Moglicherweise ware auch
ein alternatives Gesamt-Regenerationsverfahren zu erarbeiten.

Bierbereitung

Die Aufgabe der Filtration ist es, dem Bier die gewiinschte Haltbarkeit und Glanzfeinheit zu geben
bzw. unerwiinschte Triibungen oder Triibungsteilchen zu entfernen. Der gesamte Herstellungsprozeld
kann hier auf Verbesserungspotentiale untersucht werden. SchlieRlich hdngen die zum Filter gelan-
gende Partikelfracht und die Filtrierbarkeit des Bieres von der gesamten Technologie [72, 137, 213,
214] und von der Technik [57, 73] ab, beginnend auf dem Gerstenfeld [66]. Besonderen EinfluR haben
Sudhaus [213] und Bierlagerung [61]. Nach wenigstens einwdchiger Kaltlagerung sind Hefen und
andere Partikel mit einem Durchmesser von 6 um und dariiber kaum mehr vertreten. Der Hauptteil
der abzufiltrierenden Teilchen ist zwischen 0,4 und 4 um grof3. Es sind iberwiegend Proteine. Die im
Rahmen der Stabilisierung entfernten Kolloide sind noch kleiner, werden jedoch nicht abfiltriert, son-
dern adsorptiv abgetrennt [191].

Der gesamte BrauprozeR ist durchsetzt mit einer Folge von Fest/Fllssigtrennungen: Abldutern, HeiRR-
trubentfernung, Kiihltrubentfernung, Hefeernte, Geldagerabtrennung, Filtration und Stabilisierung. Bei
jedem der vorgelagerten Trennschritte ist es denkbar, die eigentliche Bierfiltration zu entlasten. Jeder
Schritt der Bierbereitung kann als Vorbereitung einer erfolgreichen Filtration gesehen werden, so-
wohl im Zusammenhang mit der Vermeidung unglinstiger Inhaltsstoffe, die zu Filtrationsschwierigkei-
ten fiihren kdnnen, als auch mit der friihzeitigen Ausscheidung von Triibungspartikeln [15, 173].

Fiir Brauereien ist es wirtschaftlich meist nicht interessant, fiir eine neue Filtertechnologie ihre ge-
samte Herstellung umzustellen bzw. in Frage zu stellen. Hier geht es also um einfache, wirtschaftlich
durchzufiihrende MaBnahmen. Technologische Eingriffe im Sinne der Beglinstigung einer erfolgrei-
chen Bierfiltration mittels Zellulosefasern, die Gber die im Rahmen dieser Arbeit erprobte Vorklarung
mit Kieselgel hinausgehen, sind daher vor allem bei der Bierlagerung erfolgversprechend.

Modifizierte Zellulosen

Nicht modifizierte Zellulose, wie sie im Rahmen der vorliegenden Arbeit eingesetzt wurde, besitzt ein
fiir die Adsorption von Partikeln aus Bier unglinstiges negatives Zeta-Potential. Es gibt Verfahren, die
elektrokinetische Ladung der Zellulose von negativ nach positiv zu verandern. Man bedient sich bei-
spielsweise der direkten Kationisierung, der Kationisierung durch radikalische Pfropfung oder man
behandelt mechanisch bearbeitete Zellulose mit auskondensierten, lebensmittelechten kationischen
Kunstharzen wie Polyamin/Epichlorhydrin- oder Melamin/Formaldehyd-Harzen [97, 98]. MATZMORR
und WERNER zeigten anhand von Stromungsstrommessungen, da® dadurch das Adsorptionsvermogen
der Zellulose gegeniiber negativ geladenen Substanzen vervielfacht wird [157]. Die Adsorption ist bei
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modifizierten Zellulosen allerdings scher- und leitwertabhangig [91]. In den achtziger Jahren wurden
solche Produkte - auch im Verbund mit Kieselgur und Perlit - als Asbestersatz entwickelt. Eine Rege-
neration war nicht vorgesehen [234].

Fir Filterschichten stehen fibrillierte Produkte mit positivem Zeta-Potential und somit glinstigen Ad-
sorptionseigenschaften seit tiber 25 Jahren zur Verfiigung [189]. Bei der Membranfiltration wird be-
reits mit dem Zeta-Potential gearbeitet [139]. Im Rahmen dieses Projekts stand zwar mit FHM3 ein
oberflachenbehandeltes Produkt zur Verfligung, anschwemm- und regenerierbare Fasern mit positi-
vem Zeta-Potential bot der Markt jedoch nicht. Ahnliches kann aber méglicherweise fiir die An-
schwemmfiltration mittels Zellulose erarbeitet werden.

Eine weitere Moglichkeit konnte die Variation des hydrodynamischen Durchmessers und des Zeta-
Potentials der Trubpartikel durch elektrische Felder bieten. Allerdings stehen dem bisher sehr hohe
Kosten entgegen [116, 128].

Untersuchung der Kuchenstruktur

Wegen ihrer Kompressibilitdt konnte die Struktur der Zellulosefilterkuchen wahrend der Filtration in
situ untersucht werden, um weitere Erkenntnisse tber mogliche Fortschritte durch zusatzliche Hilfs-
mittel zu erzielen. Hierfiir kommen Filterzellen in Kernspintomographen in Frage. Auch dabei waren
hohe Kosten in Kauf zu nehmen [69].

4.10 Okonomische, dkologische und rechtliche Einordnung der
Verfahren

4.10.1 Okonomische Bilanz unter besonderer Beriicksichtigung kleiner und
mittelstéindischer Betriebe

Filtrationskosten der Zellulose- und der Kieselgurfiltration

Tab. 4.21: Einzelpreise bzw. -kosten

Kostentrager Bezugsgrofe Preis / €
Zellulosefasern (Hilfsstoff bei der Kieselgur-VA) kg 1,94
Kieselgur (grob und fein) kg 0,73
EiweiBstabilisierungsmittel kg 2,75
Filterschichten Stiick 12,73
Kieselgur- bzw. Schichtenentsorgung t 62,00
NaOH (50 %) L 0,22
HsPO, (75 %) L 0,77
Zellulosemischung ZMIX1 kg 2,71
Arbeitslohn h 20,00
Strom kWh 0,05
Wiarme kWh 0,02
HeiBwasser m3 1,78
Kaltwasser m3 0,20
entgastes Wasser m3 1,30
Abwasser m3 1,30
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Ausgehend von den oben beschriebenen Pilotversuchen wurden deren Kosten ermittelt. Auf dieser
Basis wurden anhand realistischer Annahmen die Kosten einer Zellulosefiltration im Mal3stab der Ver-
suchsbrauerei errechnet und mit den Istkosten der dortigen Kieselgurfiltration verglichen.

Tab. 4.21 enthélt die Preise aller relevanten Kostentrager in der zum Zeitpunkt der Versuche in der
Versuchsbrauerei giiltigen Hohe. Die betriebseigenen Brunnen machen bei der Ubertragung auf
andere Betriebe die besondere Berlicksichtigung des moglicherweise deutlich hoheren Wasserpreises
erforderlich.

Spezifische Filterhilfsmittelkosten

Bei der Kieselgurfiltration wurden die gesamten Filterhilfsmittelkosten eines Jahres bezogen auf das
in diesem Zeitraum filtrierte Biervolumen (64.569 hL). GemalRl der Aufstellung in Tab. 4.22 betrugen
die spezifischen Filterhilfsmittelkosten der Kieselgurfiltration der Versuchsbrauerei mit bzw. ohne
EiweiRstabilisierung 0,37 € hL" bzw. 0,20 € hL™.

Der Einkauf der Zellulosefilterhilfsmittelmischung ZMIX1 kostete 2,71 € kg™ (s. Tab. 4.23). Bei 7 kg
Zellulosemischung pro Ansatz und 51,2 hL Filtrat pro Filtration ergdben sich bei einmaliger Verwen-
dung der Zellulose spezifische Filterhilfsmittelkosten von 0,37 € hL™. Hier ist beriicksichtigt, da zwar
10 kg angesetzt, fiir ca. 50 hL aber nur 7 kg verbraucht wurden. Bei dieser Berechnung ist jedoch zu
beachten, daR eine konkurrenzfahige Technologie eine der Kieselgurfiltration vergleichbare Standzeit
von 10 h anstatt der realisierten 5 h und damit ein Filtratvolumen von ca. 100 hL ermdglichen miRte.
Damit und bei durchgehender laufender Dosage von 100 g hL* betriigen die spezifischen Filterhilfs-
mittelkosten ohne Wiederverwendung 0,33 € hL™. Dies ldge 65 % tiber der Kieselgurfiltration.

Tab. 4.22: Filterhilfsmittelkosten der Kieselgurfiltration der Versuchsbrauerei

Produkt Verbrauch / | Einkaufspreis / Kosten / spez. FHM-Kosten /
kg €kg* € € hL

Zellulosefasern (Hilfsstoff

2.34 1,94 4, 7
bei der Kieselgur-VA) 340 9 539,60 0,0
Kieselgur grob 8.738 0,73 6.335,05 0,10
Kieselgur fein 2.652 0,73 1.922,70 0,03
EiweiBstabilisierungsmittel 3.958 2,75 10.884,50 0,17
Summe mit
EiweiRstabilisierung 0,37
Summe ohne
EiweiBstabilisierung 0,20

Tab. 4.23: Einstandspreis der Zellulosemischung ZMIX1

Produkt Anteil / | Trockensubstanz / Einzelpreis / | Preisanteil an ZMIX1 / €
% % € (kg Trs)™* (kg Trs)™
FHM1 25 93,3 2,98 0,75
FHM2 54 92,8 2,25 1,22
FHM4 5 29,8 3,76 0,19
FHM5 15 90,9 3,50 0,53
FHM6 bzw. FHM7 1 91,5 2,30 0,02
Summe 100 2,71
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Fir einen sinnvollen Vergleich der Zellulosefiltration mit der vorhandenen Kieselgurfiltration der Ver-
suchsbrauerei muBte einerseits die Regenerierbarkeit des Filterhilfsmittels und andererseits der ent-
sprechende Malistab einbezogen werden. Zur Vermeidung einer moglicherweise ungerechtfertigt
glinstigen Darstellung der Zellulosefiltration wurde die o0.g. notwendige langere Standzeit nicht einge-
rechnet, sondern der bei den Versuchen ermittelte Filterhilfsmitteleinsatz verwendet. Dies beinhaltet
die Annahme, dal} die Mehrkosten infolge erzielten Fortschritts bei der Klarung durch die Einsparun-
gen einer langeren Standzeit kompensiert wiirden. Die Kalkulation enthélt die 51,2 hL Filtrat, die im
Mittel bei den Pilotfiltrationen filtriert wurden, den Einsatz von 10 kg Filterhilfsmittel bei der ersten
Filtration und fir jede weitere Filtration einen fiir den PraxismaRstab angenommenen Verlustaus-
gleich in H6he von 1,5 %.

Die Kosten der Regeneration wurden ausgehend von 7 kg Zellulose-TrS bei der Pilotfiltration errech-
net. Zu Vergleichszwecken erschien es angebracht, anhand realistischer Annahmen Verbrduche einer
Regeneration im MaRstab des Praxisfilters der Versuchsbrauerei (170 hL h™ und ca. 900 hL pro Filtra-
tion) zu kalkulieren (s. Tab. 4.24). Dafir wurde eine Gesamt-TrS von 180 kg angenommen.

Tab. 4.24: Kosten fiir eine Regeneration bei einer angenommenen Zellulosefilterhilfsmittelmasse von 180 kg

bezogen auf 7 kg 180 kg 180 kg, optimiert
Bedarf Kosten / Bedarf | Kosten / Bedarf | Kosten /
Kostentriger Einheit €kg’ €kg” €kg’
Zelluloseersatz | % 1,5 0,04 1,5 0,04 1,5 0,04
NaOH (50 %) L 11,7 0,37 270 0,33 165 0,20
H3PO, (75 %) L 2,4 0,26 55 0,24 50 0,22
HeiBwasser m3 0,67 0,17 12,5 0,12 10 0,10
Kaltwasser m3 2,8 0,08 50 0,06 35 0,04
Abwasser m3 3,5 0,64 62,5 0,45 42 0,30
Strom kWh 15 0,10 100 0,03 100 0,03
Arbeitszeit h 1 2,86 1,5 0,17 1 0,11
Summe € kg™ 4,52 1,44 1,04

Es ergaben sich Kosten fiir die Regeneration der Zellulosemischung in Héhe von 1,44 € kg™. Den
geschatzten niedrigeren Verbrauchen bei der optimierten Variante liegen diese Annahmen zugrunde:
Die von EVERS [76] vorgeschlagene einmalige Laugewiederverwendung (Stapeltank) sollte den Ver-
brauch von NaOH um ca. 40 % und den Abwasseranfall um ca. 30 % reduzieren. Die anderen Medien
und Energien kdnnten bei einer um den Faktor 17 leistungsfahigeren Anlage in unterschiedlichem
Umfang eingespart werden. Bei einem Verfahren mit permanenter Regeneration bedeutete dies
einen Filterhilfsmittelpreis von 1,04 € kg™. Bei 180 kg Gesamtfilterhilfsmittelmasse und 900 hL Durch-
satz ergeben sich 0,21 € hL™. Bei der Kieselgurfiltration fielen 0,20 € hL™? und 0,05 € hL™ fur die Kiesel-
gurentsorgung an.

Gegeniiberstellung der gesamten Filtrationskosten beider Verfahren

Bei diesem optimierten Szenario schneidet die Zellulosefiltration glinstiger ab, wenn man die sonsti-
gen Kosten der Verfahren als vergleichbar annimmt (s. Tab. 4.25). Bei der Zellulosefiltration waren
dariberhinaus hohere Abschreibungen einzurechnen fiir einen groReren Siebabstand im Filter sowie
je einen Stapeltank fir Filterhilfsmittel und Lauge. Dem steht fiir die Filtration mit Kieselgur nur eine
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etwas hohere Abschreibung fiir die notwendige Kieselgurhandhabungsanlage gegeniber. Zellulose
besitzt durch ihr nicht abrasives Verhalten Kostenvorteile bei der Anlagenerhaltung. Diese Tatbestan-
de sind schwer zu quantifizieren und wurden wegen ihrer geringen Bedeutung im Vergleich zu den
aufgefiihrten Kosten ignoriert.

Tab. 4.25: Spezifische Kosten der Filtration mit Kieselgur und Schichten im Vergleich zur Zellulose

Kostentrager spezifische Kosten spezifische Kosten
Kieselgurfiltration / Zellulosefiltration /
€hL? €hLt
FHM-Kosten ohne Stabilisierungsmittel 0,20
FHM-Entsorgung 0,05
Regeneration Zellulosemischung 0,21
Lohnkosten 0,23 0,23
Abwasser 0,06 0,06
Wasserarten 0,05 0,05
Strom 0,01 0,01
Summe 0,60 0,56

Die angenommene Zellulosefiltration mit Laugewiederverwendung und dauerhafter Regenerierung
ware um 0,04 € hL™ ginstiger. Wegen der bislang unzureichenden Klarwirkung der Zellulosefiltration
ware allerdings hier ein leistungsfahigeres Nachfiltrationssystem erforderlich. AuRer der vorhandenen
Kieselgurfiltration der Versuchsbrauerei und der aus den Versuchen abgeleiteten Kosten fiir die Zellu-
losefiltration standen keine Daten zur Verfligung. Daher enthalt Tab. 4.26 aus der Literatur entnom-
mene Kostenannahmen fir ausgewahlte Verfahren, die mit der Zellulosefiltration kombiniert werden
kdnnten, und einen Vergleich zur Kieselgur- und Schichtenfiltration. Bei der Variante Zellulose mit
Schichten zur Nachfiltration ist die unglinstigere Kostenannahme angesetzt, da die Synergien des vor-
handenen Versuchsbetriebs nicht in jedem Fall zu realisieren waren und auch die héhere Resttriibung
hier Mehrkosten verursachen wiirde.

Tab. 4.26: Spezifische Kosten der Verfahren inklusive Nachfiltrationsvarianten (teilweise aus [103])

Verfahren Einzelkosten / € hL* Gesamtkosten / € hL*
Zellulosefiltration - Membranfiltration 0,56 + 0,72 1,28
Zellulosefiltration - Schichtenfiltration 0,56 + 0,14 0,70
Separator - Zellulosefiltration 0,12 + 0,56 0,68
Kieselgurfiltration - Schichtenfiltration 0,60 + 0,08 0,68

Von ihrem Abtrennverhalten gesehen, konnten sich Membran- und Zellulosefiltration ergdnzen.
Membranen verblocken wegen der feinen Partikel, grobe kdnnen sie hervorragend abtrennen. Die
Zellulosefiltration trennt im feinen Bereich gut, 1868t aber zuviel Grobes passieren. Die Kombination
mit der Membranfiltration scheint aber aufgrund der um 88 % hoheren Kosten nicht attraktiv.

Neben der noch nicht auf dem erforderlichen Stand befindlichen Zellulosetechnologie ist bei den
Kostenvergleichen zu beachten, dalR die Kosten fiir die einzelnen Verfahren von Betrieb zu Betrieb
stark variieren konnen. Die Literatur nennt beispielsweise 0,12-0,98 € hL™ als Kosten der Kieselgur-
filtration, je nach Brauerei- und AnlagengréRe sowie Verwendungssituation [103, 112].
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Die vorhandene Kieselgur- und Schichtenfiltration der untersuchten Brauerei kostete 0,68 € hL?, die
Kombination Zellulose-Schichten 0,70 € hL™ und die Kombination Zentrifuge-Zellulose 0,68 € hL™.
Unter den vorgenannten Bedingungen ware die Zellulosefiltration wirtschaftlich gleichwertig mit der
Kieselgurfiltration.

4.10.2 Okologische Bewertung der Verfahren

Die Untersuchung der umweltbezogenen Auswirkungen einer Einflhrung der dargestellten Techno-
logie kann auf die Abweichungen des Verfahrens vom Stand der Technik beschrankt werden, da auch
die derzeit vorherrschende Praxis Bier im Anschwemmverfahren klart. In erster Linie sind hier die
Filterhilfsmittel Zellulose und Kieselgur miteinander zu vergleichen. Zellulose wachst auf natdirliche
Weise nach, Kieselgur ist ein fossiler Rohstoff. Nachhaltige Systeme zeichnen sich vor allem dadurch
aus, dald sie in ihren wesentlichen Eigenschaften fortbestehen. [53]. Die Verwendung von Zellulose ist
daher nachhaltig und der endlichen Ressource Kieselgur unter diesem Gesichtspunkt vorzuziehen.
Kieselgur wird in der Regel nur einmalig verwendet, Zellulose ist regenerierbar. Nur wenn aufgrund
von Stdrungen oder Ahnlichem eine Regeneration der Zellulosefasern unmoglich oder unerwiinscht
ist, liegt das verbrauchte Filterhilfsmittel als Zelluloseschlamm vor.

Die BioAbfV [24] schrankt die Verwendung von Zelluloseschlamm nicht wie bei Kieselgur ein. Sie 1aRt
das Kompostieren von Zelluloseschlamm als Bioabfall zu. Dadurch kann die Humusbilanz von Béden
verbessert und Mineraldlinger eingespart werden. Beim Kompostieren von Zellulose entsteht kein
Methan [122, 169]. Ahnlich wie bei der Kieselgurentsorgung muR vor der Verwertung des Zellulose-
schlamms auf Kompostdeponien dessen Wassergehalt reduziert werden. Oberhalb 80 % sind Schlam-
me nicht mit Foérderbandern zu transportieren. Eine thermische Trocknung scheidet aus ékonomi-
schen wie aus 6kologischen Erwdgungen aus, so daR mit kombinierten Absetz- und Siebschritten zu
entwassern ware. Den Deponien fallen bei Annahme forderbandgangigen Zelluloseschlamms Kosten
von ca. 76 € t* an [17]. Diese Kosten sind héher, als die fiir Kieselgur ermittelten 62 € t™, entstehen
wegen der Regenerierbarkeit der Zellulose aber nur im Ausnahmefall.

Eine Alternative kdnnte die Verfutterung sein. Die Zulassung von Futtermitteln erfolgt in Deutschland
durch die Normenkommission fiir Einzelfuttermittel im ZentralausschuBR der Deutschen Landwirt-
schaft. Die Zulassigkeit der Verflitterung setzt einen entsprechenden Eintrag in der Positivliste der
Normenkommission voraus. Bisher enthélt diese Liste keinen Zelluloseschlamm oder Ahnliches. Im
Rahmen der Antragstellung zur ,,Aufnahme eines Einzelfuttermittels in die Positivliste” sind Futter-
wert, erkennbare Marktbedeutung und rechtliche Zulassigkeit der Verwendung als Einzelfuttermittel
nachzuweisen [265]. Die Futtermittelverordnung 138t im Gegensatz dazu das Verfiittern von Kieselgur
nicht zu [137].

Die Verwertung in der Energieerzeugung ist nach Auskunft aus der Biogaswirtschaft (u. a. Mabagas
GmbH & Co. KG, Hamburg, Innovas GmbH, Hamburg und Fachagentur Nachwachsende Rohstoffe e.V.,
Gulzow) auf heutigem Stand wirtschaftlich nicht moglich. Die (bliche Mikroflora der Biogasanlagen
kann a-Zellulose nicht ohne aufwendige Vorbehandlung spalten. Biogasanlagen kdnnen daher nur
Substrate mit geringem a-Zellulose-Anteil verarbeiten. Bei Kieselgur stellt sich diese Frage nicht, da
sie keine Energie liefern kann.

Die genannten Entsorgungswege sind mit Blick auf die Umwelt vorteilhaft. Das regenerierbare Fil-
terhilfmittel 138t indes nur geringen Entsorgungsbedarf fir Zelluloseschlamme erwarten. Aus diesem
Grund wirden die Kosten der beschriebenen Filtrierverfahren nicht wesentlich erhéht, auch wenn
die massenbezogenen Entsorgungskosten hoher sind als bei Kieselgur. Bei entsprechendem Bedarf
kdnnte dieser Aufwand durch einen Antrag an die Normenkommission erheblich gesenkt werden.
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Eine umweltbezogene Bilanz der Zellulosefiltration im Vergleich mit Kieselgur umfaRt damit folgende
Vorteile gegeniber Kieselgur:

o Nachhaltigkeit durch einen unerschépflich nachwachsenden Rohstoff
e Regenerierbarkeit des Filterhilfsmittels

e kaum Entsorgungsbedarf

e grundsatzlich kompostierbare Abfalle

e keine Gefdahrdung der menschlichen Gesundheit

e weniger Abnutzung von Anlagen, da keine Abrasion.

Da nur die Aufwendungen an Energie und Wasser fiir die Regeneration auf der Nachteilseite stehen,
fallt die umweltbezogene Bilanz des Verfahrens liberaus giinstig aus.

4.10.3 Rechtliche Einordnung: Reinheitsgebot

Das bayerische Reinheitsgebot, in seiner urspriinglichen Fassung im Jahre 1516 vom bayerischen Her-
zog Wilhelm IV. erlassen, wurde 1906 mit der Anderung des Biersteuergesetzes in ganz Deutschland
eingeflhrt. Es gilt auch heute noch und |4Rt als Zutaten zur Herstellung von Bier ausschlielRlich Malz,
Hopfen, Wasser und die spéater erganzte Hefe zu [102, 263].

Seit 1993 ist das Reinheitsgebot im Vorlaufigen Biergesetz geregelt. Auch nach dessen weitgehendem
AuBerkrafttreten 2005 regelt die Bierverordnung das Fortgelten seiner Bestimmungen beziiglich der
Verwendung von Roh- und Hilfsstoffen [22]. Die fiir die Filtration malRgebliche Vorschrift steht in § 9
Abs. 6 des Vorlaufigen Biergesetzes und bestimmt, dal fir Wirze und Bier nur mechanisch oder
adsorbierend wirkende Stoffe als Klarmittel verwendet werden dirfen und diese wieder entfernt wer-
den missen, bis auf technisch unvermeidbare Anteile, die gesundheitlich, geruchlich und geschmack-
lich unbedenklich sind [249].

Anschwemmfiltrationen von Bier erfiillen diese Anforderungen geradezu zwangslaufig. Ist die Bier-
tribung nach der Filtration spezifikationskonform, kdnnen nur Spuren der Filterhilfsmittel enthalten
sein. Dal diese tatsachlich im Endprodukt enthalten sein kdnnen, ist von der Kieselgurfiltration her
bekannt [19, 215], aber eben auch akzeptiert. Haufig wird dies jedoch durch geeignete Nachfilter
unterbunden. Hochreine a-Zellulose aus Buchenholz ist gesundheitlich vollkommen unbedenklich
und verhalt sich gegen Bier geruchlich wie geschmacklich neutral. Die hier untersuchte Technologie
erflllt diese Kriterien also auch dann, wenn Spuren von Zellulosefasern in das fertige Bier gelangen.
Die zusatzliche Verwendung von Kieselsol fliihrte weder bei der Bierbereitung noch bei der laufenden
Filterhilfsmitteldosage zu Veranderungen des Siliziumgehalts im Filtrat. Somit konnte gezeigt werden,
daR auch diese Technologie mit dem deutschen Reinheitsgebot konform ist.

4.10.4 Vereinbarkeit mit der Herstellung von Okobier

Vereinbarkeit mit staatlichen und privaten Biosiegeln in Deutschland

Die Verwendung des seit 2001 existierenden deutschen staatlichen Biosiegels ist an folgende Voraus-
setzungen geknlipft: Produktion gemall den Rechtsvorschriften beziiglich 6kologischen Landbaus un-
ter Verwendung von mindestens 95 % Zutaten aus 0kologischem Landbau, Verzicht auf Gentechnik in
allen Produktionsstufen, Verzicht auf zahlreiche in der konventionellen Produktion zugelassene
Zusatzstoffe, erfolgreiche Kontrollen durch eine zugelassene Oko-Kontrollstelle, raumlich oder zeitlich
von der nichtdkologischen bzw. nichtbiologischen Produktion getrennte Aufbereitung [38].

Die EG-Oko-Basisverordnung (EG) Nr. 834/2007 [246], auch EG-Oko-Verordnung genannt, und die EG-
Oko-Durchfiihrungsvorschriften (EG) Nr. 889/2008 [247] geben den Rahmen fiir die Biosiegel der
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Mitgliedsstaaten. Wesentliche Aspekte dieser Normen sind einheitliche Bedingungen im Binnen-
markt, nachhaltiger Fortschritt der 6kologischen und biologischen Lebensmittelherstellung und Wah-
rung der Interessen der Konsumenten. Die EG-Oko-Verordnung regelt Einschriankungen bei der Ver-
wendung von Zusatzstoffen. In Artikel 16 sind Verwendungszwecke aufgefihrt, fir die sogenannte
Positivlisten vorgesehen sind. Die nicht in diesen Listen genannten Stoffe sind bei der Okoproduktion
zum jeweiligen Zweck nicht zugelassen. Fir nicht aufgefiihrte Zwecke gibt es keine Positivlisten [158].
Die Positivliste in Anhang VIII Abschnitt B der Durchfiihrungsvorschriften [247] fiihrt nahezu samtliche
fur die Bierklarung bedeutenden Stoffe auf: Bentonit, Kieselgur, Perlit, Siliziumdioxid als Gel oder
kolloidale Lésung und Zellulose werden ausdriicklich zugelassen. Nicht erlaubt ist hier lediglich PVPP.
Die Mitgliedsstaaten kdnnen zwar Ausnahmen beziglich des Einsatzes konventioneller Produkte
zulassen. Die entsprechende Liste des Bundesministeriums fiir Erndhrung und Landwirtschaft enthalt
jedoch derzeit keinen Eintrag in der Bierklarung eingesetzter Stoffe [241].

Die Bierfiltration mit Zellulosefasern kollidiert also nicht mit den genannten Vorgaben. Die An-
schwemmfiltration mit anderen - haufig zellulosehaltigen - Filterhilfsmittelmischungen stellte auch
bisher kein Hindernis bei der Verwendung des staatlichen Biosiegels dar und dies gilt auch fir die
Verwendung reiner Zellulose. Auf Kieselprodukte muR bei der Bioproduktion ebenfalls nicht verzich-
tet werden. Die beschriebenen Verfahren lassen die Kennzeichnung mit dem staatlichen Biosiegel zu,
ausgenommen bei einer Verwendung von PVPP.

Verpackte Bio-Lebensmittel miissen ab Mitte 2011 neben den ggf. verwedeten anderen Kennzeichen
- oder auch ausschlieRlich - das neue EU-Gemeinschaftslogo tragen [246].

Neben den staatlichen bzw. europaischen Biosiegeln gibt es auch private Kennzeichen (meist von Ver-
banden vergeben), deren Verwendung u. a. zur Einhaltung der in diesem Fall privaten Richtlinien
verpflichtet. Da auch diese Oko- bzw. Biolebensmittel den europaischen bzw. nationalen Vorschriften
unterliegen, sind die privaten Richtlinien in keinem Fall groRRziigiger, haufig indessen strenger [158].
Die im Folgenden beispielhaft untersuchten Verbande erlauben ihren Mitgliedern die entsprechende
Kennzeichnung nach den Verbandsrichtlinien hergestellter Lebensmittel. Im Einzelnen sind dies die
Richtlinien von Biokreis e.V. in Passau [240], Bioland e.V. in Mainz [26], Demeter e.V. in Darmstadt [49]
und Naturland e.V. in Grafelfing [162].

Die Richtlinien dieser Verbande sind sich sehr dhnlich und unterscheiden sich von der EG-Bio-Ver-
ordnung vor allem hinsichtlich der hier eingeschrankten landwirtschaftlichen Diingung, der Toleranz
gegenliber konventionell hergestellten Zutaten und Einschrankungen bei der Verarbeitung (Verfahren
und Hilfsstoffe). Bezogen auf die Bierklarung und -entkeimung sind dies Verbote von:

e Stabilisierung mit Bentonit oder Kieselpraparaten

e Entkeimung mit ionisierenden oder UV-Strahlen (ausgenommen Naturland e.V.)

e Einsatz von Klarhilfsmitteln wie Holzspanen, Aluminiumfolien, pechimpragnierten ,,Bio-
Spanen”,

Bis auf Naturland e.V. nennen die Verbande die Klarung mit Zellulose, textilen Filtern und Membran-
filtern, jedoch ohne PVC, PVPP, Asbest oder Bentonit, sowie mit Kieselgur als zuldssige Verfahren.
Naturland e.V. schrankt allerdings die Zelluloseverwendung auf Baumwolle ein und schlieft damit
hochreine a-Zellulose aus. AuBer bei nachgewiesenem Mangel entsprechenden Angebots verlangen
die Verbande im Unterschied zur EG-Bio-Verordnung 100 % Zutaten aus 6kologischer Herstellung, die
den Verbandsrichtlinien genligt. lonisierende Strahlen, Mikrowellen und Mikrobizide sind in allen
Erzeugungsstufen verboten.

Die beschriebene Filtration mit Zellulosefasern ist bei den untersuchten Bioverbdnden mit Ausnahme
von Naturland e.V. zuldssig, nicht aber die zusatzliche Verwendung von Kieselsol oder PVPP.
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Ergebnisse und Diskussion

Vereinbarkeit mit internationalen Okorichtlinien fiir Bier

In der Schweiz gelten mit der Schweizer Bio-Verordnung (910.18) [223] und der Verordnung des
Eidgendssischen Volkswirtschaftsdepartements (iber die biologische Landwirtschaft (910.181) [224]
den o.g. EU-Regelwerken sehr dhnliche staatliche Bestimmungen. Es existieren zwei Bioverbande: Bio
Suisse in Basel und Demeter in Arlesheim. Bio-Suisse nennt in seinen Weisungen [27] als zulassige
Filtrationshilfsmittel Zellulosefilter, textile Filter, Membranen: asbest- und chlorfrei, Kieselgur, Perlite
und fur alkoholfreies Bier auch Aktivkohle. Die Vorgaben des Demeter-Verbandes erfiillen nach
seinen Angaben alle Anforderungen von Bio Suisse. Die Richtlinien dieses Verbandes [51] nennen
keine weitergehenden Regelungen fir Bier.

In der Schweiz gelten damit dieselben Vorgaben wie in Deutschland: Mit Zellulose und ggf. auch mit
Kieselsol filtriertes Bier kann als Biobier gekennzeichnet werden, sofern kein PVPP verwendet wird.
Die Zulassung fur die privaten Kennzeichen ,Knospe” (Bio Suisse) und ,,Markenbild“ (Demeter) ist bei
Verwendung von Zellulose ebenfalls moglich, nicht aber bei Kieselsol oder Kieselgel.

Die EU-Regelungen gelten auch in den beispielhaft untersuchten weiteren Mitgliedstaaten Belgien,
GroRbritannien, Niederlande und Osterreich. In Osterreich und GroRbritannien geben nur die natio-
nalen Demeter-Verbande private Regeln fiir die Okobierherstellung vor. Wie der deutsche und der
schweizerische Verband, sind auch sie Mitglieder bei Demeter-International, setzen dessen Richtlinie
[50] um und nennen fir Bier dieselben Vorgaben. Auch in den Niederlanden existiert ein nationaler
Demeter-Verband mit den o.g. Regeln. Daneben besitzt auch Skal (NL-Zwolle) ein eigenes Bio-Logo,
fihrt jedoch keine eigenen Vorschriften fir Bier.

In Belgien ist das eingetragene Warenzeichen des Verbandes , Biogarantie vzw*“ (B-Sint-Agatha-Rode)
das einzige derartige Logo fiir Bio-Produkte. Biogarantie besitzt aber keine spezielle Vorschrift fir Bier
[25]. Manche belgische Unternehmen schliefen sich Demeter und Bioland in Deutschland an, man-
che verwenden mit dem AB-Logo das franzdsische Pendant zum staatlichen deutschen Biosiegel.

Fiir die Zellulosefiltration gelten in allen untersuchten Lindern also dieselben Bedingungen wie in
Deutschland: Zellulose ist fiur alle Hersteller von Biobieren erlaubt, mit Ausnahme der Mitglieder des
Verbandes Naturland e.V. Die zusatzliche Verwendung von Kieselsol ist im Rahmen der staatlichen
Regelungen erlaubt, nicht aber bei den privaten Verbanden. Die Klarung von Biobier mit PVPP ist in
keinem Fall moglich.
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Zusammenfassung und Ausblick

5 Zusammenfassung und Ausblick

Hauptziel des Projekts war, die Entwicklung einer kieselgurfreien Filtertechnologie fir kleine und
mittlere Brauereien voranzubringen. Die durch Gesundheitsrisiko und Entsorgungskosten in MiSkredit
geratene Kieselgur soll durch ein regenerierbares Filterhilfsmittel auf Zellulosebasis ersetzt werden.
Der Ablauf soll vergleichbar sein zur weitverbreiteten Anschwemmfiltration mit Kieselgur. In diesem
Fall kdnnen vorhandene Anlagen weitergenutzt und die gewohnte unkomplizierte Handhabung auch
bei haufigen Sortenwechseln beibehalten werden, so dall auch der Mittelstand mit grofem Sorten-
spektrum eine wirtschaftliche und nachhaltige Alternative zur Kieselgur- bzw. Querstrommembranfil-
tration erhalt.

Zellulose ist ein nachwachsender, nahezu unerschépflicher Rohstoff. Die fiir die Getrankeindustrie
relevanten Zellulosefasern werden aus Buchenholz gewonnen. Sie sind in hochreiner und aufbereite-
ter Form geschmacksneutral und eignen sich zur Anschwemmung.

Im Sinne der Vereinfachung von Forschung und Entwicklung zu diesem Thema wurde eine neue
Labormethode zur systematischen Filterhilfsmittelbewertung bendétigt. Nach einer Analyse der Ver-
wendbarkeit der in der Literatur beschriebenen Methoden zur Untersuchung der Filtrierbarkeit des
Bieres bzw. von Filterhilfsmitteln zeigte der Filtrierbarkeitstest nach RAIBLE glinstige Voraussetzungen.
Nach Eignungs- und Anpassungsversuchen wurde die Apparatur entsprechend umgebaut. Als Ergeb-
nis zahlreicher Versuche wurde eine Testmethode entwickelt. Der neu beschriebene Filterhilfsmittel-
test wurde anhand zahlreicher Untersuchungen erprobt. Er eignet sich als glinstige und einfache
Alternative zu Pilotversuchen, vor allem bei der Untersuchung von Variationen der Filterhilfsmittel-
zusammensetzung oder auch anderer Filtrationsparameter.

Das Wissen Uber die Anschwemmfiltration mit Zellulosefasern konnte deutlich erweitert werden. Fiir
Versuchsfiltrationen im PilotmaRstab standen zwei Anlagen zur Verfligung: ein Horizontalfilter ohne
bewegte Einbauten und ein Kerzenfilter. Ein Filtrierverfahren fiir beide Filteranlagen, mit Zellulose-
fasern als Filterhilfsmittel, einschlieflich Filterreinigung und Filterhilfsmittelregeneration wurde erar-
beitet bzw. adaptiert, beschrieben sowie in lGber 100 Filtrierversuchen angewendet und untersucht.
Das Verfahren an sich ist auf jedem gangigen Anschwemmfilter einsetzbar, der Gber genligend Raum
zur Kuchenbildung und die zur Aufbewahrung und Aufbereitung der Filterhilfsmittelsuspension erfor-
derlichen GefaRe verfigt.

Die Retention der bei dieser Technologie kritischen vorwartsstreuenden Partikel wurde anhand der
Variation der Zusammensetzung des Zellulosefilterhilfsmittels optimiert. Fasermischungen mit einem
Anteil von 20 % fibrillierten Fasern an der Trockensubstanz zeigten hier die besten Ergebnisse.

Die Vorwartsstreuung (25°) reinen Zellulosefiltrats konnte gegeniber fritheren Arbeiten erheblich
verbessert werden, blieb aber stets > 1,5 EBC. Fir glanzfeines Zellulosefiltrat ware ein weiterer Fil-
trationsschritt bzw. die schon friher beschriebene zweistufige Zellulosefiltration notwendig. Die
erzielbare Tribung des Filtrats entsprach seitlich (90°) gemessen mit < 1,0 EBC der Definition fir
glanzfeines Bier. Das Filterhilfsmittel ist vollstindig regenerierbar. Die mehrfache Regeneration der
Zellulosefilterhilfsmittel fuhrt zu einer scharferen Filtration, die mit einer schneller ansteigenden
Druckdifferenz einhergeht. Dadurch wird die Standzeit verkiirzt.

DruckstoRe lassen zwar Triibungsspitzen in das Filtrat gelangen, fihren aber nicht zu vorzeitigen
Filtrationsabbriichen und verkiirzen die Standzeit nicht. Diese Toleranz ist ein wesentlicher Vorteil der
zellulosebasierten Filterhilfsmittel.
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Die Filtration kann durch Einsatz von Kieselsol in der Bierbereitung, vor allem bei der Lagerung, ent-
lastet werden. Die mit Kieselsol als zusatzliches Filterhilfsmittel unterstiitzte Zellulosefiltration wurde
erstmals erprobt. Die Ergebnisse sind positiv: Eine Zugabe von 6 g hL™ Kieselsol zur laufenden Dosage
erhoht zwar die Druckdifferenz, flihrt aber zu deutlich scharferer Filtration, d.h. erheblich reduzierter
Filtrattribung.

Die filtrierten Biere sind sensorisch kieselgurfiltrierten Vergleichsbieren ebenbiirtig. Die Bieranalysen
und -verkostungen zeigen nur wenige Unterschiede. Ein bedeutender Vorteil der zellulosebasierten
Filterhilfsmittel ist die weitgehende Abwesenheit von Eisen und Aluminium. Im Zellulosefiltrat sind
anders als bei Kieselgur keine erhohten Metallionenkonzentrationen zu finden, deren Vorhandensein
vor allem die Geschmacksstabilitdt beeintrachtigt. Auch die zusatzliche Dosage von Kieselsol fihrt zu
keiner meRbaren Anderung.

Auf dem beschriebenen Stand ist das Verfahren der Zellulosefiltration auch im Mafistab des Mittel-
stands kostendeckend. Die 6kologische Bewertung fallt angesichts des nachwachsenden Rohstoffs,
dessen Wiederverwendung und umweltfreundlicher Entsorgungsmaoglichkeiten sehr positiv aus. Die
Technologie ist konform mit dem Deutschen Reinheitsgebot und mit nationalen, internationalen und
den meisten verbandsinternen Richtlinien zur Biobierherstellung. Abgesehen von den Richtlinien der
Bioverbande gilt dies auch fir den Einsatz von Kieselsol.

Zur weiteren Verbesserung der Technologie ist eine scharfere Raumsiebwirkung erforderlich. Dabei
ist die Neigung der kompressiblen Kuchen zur Verblockung eine wesentliche Herausforderung. Eine
Moglichkeit ware, ein weiteres gemeinsam mit Zellulose regenerierbares Hilfsmittel zu finden, das die
Kuchen mechanisch stabilisiert, ohne die Permeabilitat deutlich zu senken. Ein anderer Weg kdnnte in
der Ausnutzung der weitgehenden Adsorption kleiner Partikel durch die Zellulosefiltration liegen. In
diesem Fall miRten die hier verblockend wirkenden gréberen Trubteile in einem vorgelagerten Schritt
abgetrennt werden.
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Anhang A: Aufbau der Pilothorizontalfilteranlage
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Abb. A.1: Schematische Darstellung der gesamten Pilothorizontalfilteranlage
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Abb. A.2: Schematische Darstellung der gesamten Pilothorizontalfilteranlage bei laufender isobarer Filtration
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Anhang B: Aufbau der Pilotkerzenfilteranlage
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Abb. B.1: Schematische Darstellung der gesamten Pilotkerzenfilteranlage
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Anhang C: Arbeitsablauf am Pilothorizontalfilter (A = 2 m?)

Reinigung (CIP)

Brauerei-CIP-Kreislauf aufbauen

Filterventile wie bei Filtration schalten, Vorlauf ist Unfiltrateinlauf, Riicklauf ist
Filtratauslauf

CIP-Programm starten

samtliche Filterleitungen mit allen Medien spilen

Stapel- und Dosagegefal} mit jeweiligem Medium etwas befiillen und wieder entleeren
ganzes System gut mit Wasser spiilen

Filter unter Wasser und unter Druck stehen lassen

Filtrat-/Unfiltrat-Schlduche reinigen/dampfen

FHM aktivieren

StapelgefaRR mit Kaltwasser fillen

Spruhkopfe im StapelgefaR abschrauben, Riihrwerk anschalten

Natronlauge und FHM zugeben

Kreislauf zum Suspendieren und Homogenisieren der FHM fahren

nach 30 min Riihrwerk und Innenwand des StapelgefaBes mit Kaltwasser abspiilen
nach 60 min vollstdndige Hmogenisierung der FHM-Suspension liberprifen
Kreislauf beenden

Leitungen spiilen

Sprihkopfe im Stapelgefald anschrauben

Innenwand des StapelgefdlRes spiilen

aktiviertes FHM auf den Filter anschwemmen

Filter Gber die Produktpumpe (3 % Leistung) im Kreislauf fahren
Anschwemmung Gber die Anschwemmpumpe (70-80 %) starten
gesamte Menge FHM anschwemmen

Anschwemmung beenden

Leitungen spiilen

StapelgefaR spilen

Zahlerstande des DurchfluR-MefRgerates am Filter auf Null setzen
FHM mit Kaltwasser laugefrei spiilen

aktiviertes und angeschwemmtes FHM in das Stapelgefal3 austragen

Wasserdruckvon ca. 1,5-2,0 bar sicherstellen

Rihrwerk im Stapelgefal® anschalten

Wasser mit hohem Volumenstrom (iber die Disen in den Filter bringen
Wasser aus Filter mit Luft verdrangen

Uberprifen, daR keine groben FHM-Reste mehr im Filter sind, ansonsten Vorgang
wiederholen

Filter mit Kaltwasser fillen und dieses mit Luft verdréangen

Vorgang so lange wiederholen, bis Filter faserfrei

Leitungen spiilen

FHM-Probe am Stapelgefall nehmen, Trockensubstanz bestimmen
Rihrwerk am Stapelgefald ausschalten, Fiillstand protokollieren

117



Anhang

FHM sedimentieren lassen

Wasser iiber dem FHM abziehen

FHM in das DosagegefalR umpumpen

FHM komplett (iber die Anschwemmpumpe (60-70 % Leistung) mittels Schlauch in das
DosagegefaR umpumpen

Leitungen spiilen

Rihrwerk am StapelgefaR aus- und am Dosagegefal einschalten

StapelgefaR spilen

Fillstand des DosagegefaRes protokollieren

aus der Trockensubstanz und dem Fiillstand das benétigte Volumen fiir die Voran-
schwemmung und die Einstellung der Dosagepumpe fiir die laufende Dosage berechnen

Filter entliiften

Filter mit Kaltwasser fillen

Filtratleitung entliiften

Filter Gber die Produktpumpe (60 % Leistung) im Kreislauf fahren
Filter entliften

Druckdifferenz-Test durchfiihren

Filter mul® mit Kaltwasser gefiillt sein

Filter Giber die Produktpumpe (60 hL h™) im Kreislauf fahren

Auslauf-Druck auf 1,5 bis 2,0 bar einregeln

Druckdifferenz protokollieren

Produktpumpe auf 30 hL h™ absenken und Ventilreihe von Element 2 schlieRen
Druckdifferenz von Element 1 protokollieren

Ventilreihe von Element 2 6ffnen und Ventilreihe von Element 1 schlieRen
Druckdifferenz von Element 2 protokollieren

Voranschwemmung

Filtrieren
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FHM befindet sich aktiviert, laugefrei und homogen im DosagegefaR

Filter tiber die Produktpumpe (20 hL h™) im Kreislauf fahren

Voranschwemmung tiber die Anschwemmpumpe (70-80 %) starten

bendtigtes Volumen durch Auffangen der verdrangten Wassermenge am Gully auslitern
Voranschwemmung beenden

Filter weiter Giber die Produktpumpe (20 hL h™") fiir mindestens 10 min im Kreislauf
fahren

Leitungen spiilen

Filtrattank mit CO, auf 0,6-0,8 bar vorspannen

entgastes Wasser vor dem Filter vorschieRen lassen

Kreislauf am Filter beenden

Zahlerstande des DurchfluR-MefRgerates am Filter auf Null setzen

Kaltwasser mit entgastem Wasser verdrangen (ca. 300 L)

anschlieRend Filter wieder tiber die Produktpumpe (10 hL h™) im Kreislauf fahren
Bier am Verschneidbock und dann vor dem Filter vorschielRen lassen
Unfiltrattriibung (90°) sollte kleiner als 100 EBC sein

Bier auf Filter bringen, wenn Stammwdirze am Einlauf > 8 °Plato ist

Kreislauf beenden, Zahlerstande des DurchfluR-MeRgerates am Filter auf Null setzen
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Produktpumpe anschalten (10 hL h™) und zunichst Gully am Auslauf 6ffnen
Dosagepumpe anschalten und einstellen

Druck und DurchfluR beobachten und ggf. iiber manuelle Auslaufklappe nachregeln
Bier auf den Filtrattank bringen, wenn Stammw(irze am Auslauf > 8 °Plato
entgastes Wasser auf den Filter bringen, wenn Filtration beendet werden soll
Dosagepumpe ausschalten, wenn Stammw{irze am Einlauf < 8 °Plato

Filtration beenden, wenn Stammwiirze am Auslauf < 8 °Plato

FHM regenerieren

FHM auf dem Filter mit Kaltwasser spiilen, bis Stammwirze am Auslauf < 1 °Plato
FHM mit Warmwasser (ca. 50 °C) bis zur Schaumfreiheit spilen

FHM in das StapelgefaR austragen (s.o.)

Rihrwerk im Stapelgefal® anschalten

Natronlauge zugeben und fir mindestens 60 min rihren und dann Rithrwerk abschalten
FHM sedimentieren lassen

Lauge Uber dem FHM abziehen

Rihrwerk im Stapelgefal anschalten

FHM mit Phosphorsaure neutralisieren

FHM auf den Filter anschwemmen (s.0.) und dann Riihrwerk abschalten

FHM mit 30 hL h™ mit 6 hL Kaltwasser spiilen (s.0.)

FHM in das StapelgefaR austragen

Rihrwerk im StapelgefalR anschalten

FHM-Probe am Stapelgefall nehmen, Trockensubstanz bestimmen

Rihrwerk am Stapelgefald ausschalten, Fiillstand protokollieren

FHM sedimentieren lassen

Trenddatei verarbeiten
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Anhang D: Arbeitsablauf am Pilotkerzenfilter [133]

Reinigung (CIP)

e Brauerei-CIP-Kreislauf aufbauen

e Filterventile wie bei Filtration schalten, Vorlauf ist Unfiltrateinlauf, Riicklauf ist
Filtratauslauf

e CIP-Programm starten

e samtliche Filterleitungen mit allen Medien spiilen

o DosagegefaR mit jeweiligen Medien etwas befiillen, Dosagepumpe anschalten, darauf
achten, dal} das Dosagegefal nicht leergefahren wird

e ganzes System gut mit Wasser spilen

e  Filter unter Wasser stehen lassen

Wasser mit CO, verdrangen
e CO, und Auslaufdruck-MelRgerat an Filter anschlieBen und diesen Uiber Leitung unter
Druck setzen
e unteres oder seitliches Konusventil 6ffnen
e Wasser komplett aus dem Filter verdrdangen, Druck ablassen

Entliiften mit entgastem Wasser

e Unfiltrateinlauf am Filter ist geschlossen

e im Drucktankkeller entgastes Wasser anschlieen und Ventile 6ffnen

e Unfiltratventil 6ffnen, Filter mit entgastem Wasser befiillen, dabei alle Entliftungsventile
offnen

e alle Entliiftungsleitungen blasenfrei spilen

e  Produktpumpe einschalten (35 % Leistung)

e erneut alle Leitungen entliften

e Auslaufventil der Anschwemmpumpe 6ffnen, entgastes Wasser in DosagegefaR driicken
bis Leitung luftfrei, Dosagegefal bei Bedarf mit entgastem Wasser befiillen

e  Filtratschlauch zum Drucktank entliften

Dosage anriihren
e FHM abwiegen
e Dosagebehilter mit entgastem Wasser befiillen, Riihrwerk einschalten, FHM moglichst
klumpenfrei einriihren
e DosagegefaR bis auf gewlinschte Hohe auffiillen
e prifen ob Ein- und Auslauf der Dosagepumpe gedtffnet
e wenn moglich Anschwemmleitung mit entgastem Wasser entliiften

Anschwemmen

e  Filter auf Kreislauf schalten

e Unfiltratventil (Filtereinlauf) schlieRen

e  Produktpumpe ist eingeschaltet

e Anschwemmpumpe einschalten, dann Ventil an deren Druckseite voll 6ffnen

e Entliiftungsventil leicht 6ffnen (Sollzeit der Anschwemmung: ca. 5 min)

e zur Anschwemmung gewiinschte Menge in den Filter fahren (Kontrolle iber Niveau im
Dosagegefal® oder mit Hilfe von MeRbechern am Entliiftungsventil; letzteres ist genauer
und erlaubt ein schnelles SchlieRen des Entliftungsventils, wenn die Menge im Filter ist)

e Entliftungsventil schlieRen

e Auslaufventil Anschwemmpumpe schliefen, Anschwemmpumpe abschalten
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Kreislaufbetrieb zum Kuchenaufbau

Filter so lange im Kreislauf fahren, bis 25°-Triibung niedrig ist (im Bereich von 0,3 EBC)
je nach FHM(-mischung) kann dies 10-30 min dauern

sobald der FHM-Kuchen aufgebaut und die Triibung akzeptabel ist, Produktpumpe
stufenweise nach unten regeln (in 2 %-Schritten) und DurchfluB auf ca. 10 hL h™
einstellen

Bier am Verschneidbock vorschieRen lassen

Entgastes Wasser mit Bier verdrangen

Filtration

am Verschneidbock ist Bierventil gedffnet, Filtereinlauf ist geschlossen

vor dem Filter tber T-Stick Bier vorschiel3en lassen

Filtereinlauf 6ffnen

Entliftungsventil 6ffnen und entgastes Wasser mit Bier in den Gully verdrangen; dazu
Kreislaufventil schlieBen, Filtratauslauf schlieRen, Ventil an horizontaler Leitung langsam
und nur wenig 6ffnen (auf DurchfluR und Auslaufdruck achten und etwa konstant halten)
und tber Gullyventil in Gully fahren

sobald Bier am Filtratauslauf > 8 °Plato, kann unter Beachtung des Durchflusses und des
Auslaufdruckes (> Sattigungsdruck des Bieres) auf den Tank umgestellt werden

nach Umstellung sofort Dosagepumpe einschalten, Spilung der Dosagepumpe
einschalten

alle Parameter kontrollieren und regelmaRig aufschreiben

Filtratauslauf verkosten

eventuell biologische Probe nehmen

Gar- und Lager- bzw. Drucktankkeller regelmaRig Gberprifen

wenn Filtration beendet werden soll, Bier mit entgastem Wasser verdrangen
Wasserventil im Drucktankkeller 6ffnen

Bierventil bzw. Verschneidbock schlief3en

eventuell entgastes Wasser vorschielRen lassen

Bier mit Wasser aus dem System verdrdangen (Dauer: ca. 15 min)

sobald Wasser-/Biergemisch am Auslauf ankommt, umstellen auf Gully, Filtratleitung
schlieBen, FHM-Kuchen spiilen und regenerieren

von entgastem Wasser auf normales Wasser umstellen

in Gully spiilen bis Tribung sinkt bzw. Triibung im Schauglas weg ist (ca. 10-15 min)

Regeneration

mit Warmwasser spiilen (ca. 50 °C, 10 min),

mit HeiRwasser spiilen (> 70 °C mindestens 10 min, Pumpe auf > 20 hL h™)

eventuelle Reste aus Dosagegefal? in den Filter fahren

Dosagegefal sdubern, dann mit ca. 20 L HeiRBwasser fiillen

ca. 6 L Lauge ins Dosagegefall geben

Filter auf Kreislauf schalten, Filtereinlauf schlieBen, Lauge Gber Anschwemmpumpe in
den Filter dricken, Gully 6ffnen bis Lauge im Filter (dabei keine Luft einbringen)
Lauge im Kreislauf fahren (ca. 30 min)

Lauge mit HeilBwasser aus Filter verdrangen, Filtereinlauf 6ffnen, Gully langsam 6ffnen
Dosagebehalter erneut mit HeilBwasser befillen, 6 L Lauge dazugeben

zweiter Laugekreislauf (s.o.)

Lauge mit HeiBwasser aus Filter in Gully verdrangen (ca. 10-15 min)
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e Kaltwasser fahren, Filter abkihlen, dabei Entliiftungsleitungen der Filtratseite spilen
(ca. 10-15 min)
o auf pH-Neutralitat prifen

FHM-Kuchen austragen

e Filter befindet sich im Kreislauf

e Gullyventil schlieRen, Filter mit voll ge6ffnetem CO,-Ventil iber Wandspulung unter
Druck setzen

e (iber links angebrachte Entliftungsleitung Wasser aus Filter verdrangen

e Produktpumpe abschalten, sobald Wasser aus der Entliftungsleitung austritt

e sobald Wasserspiegel am unteren Schauglas ankommt, unteres Konusventil 6ffnen

e Ventil solange getffnet halten, bis Wasser vollstandig aus dem Filter entfernt ist; fallt
FHM von den Kerzen ab, muR das Ventil sofort geschlossen werden

e wenn Wasser aus dem Filter entfernt ist, Druck Uber ein Entliftungsventil ablassen

e Kerzen mit Wasser Uber Filtratleitung riickwarts spilen, damit FHM-Kuchen abfallt, ganz
kurz CO, 6ffnen

e (iber Austragventil am Konus das FHM in einen Behalter austragen

e Austragventil schlieen, Wandung kurz spilen, erneut austragen

Filter spiilen
e Druck vollstandig entweichen lassen
e unteres Konusventil 6ffnen
e Filtratleitung 6ffnen und Kerzen rlickwarts spiilen, CO, 6ffnen (fiir ca. 5 s), um Reste des
FHM in den Kerzenspalten zu entfernen; diesen Vorgang 10-12 mal wiederholen
e Kerzen auf Sauberkeit Uberprifen
e samtliche Leitungen abwechselnd mit Wasser spiilen
e nach Spllungen Filter mit Wasser befiillen
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Anhang E: Photographien der Laborfilter

Abb. E.1: Photographie des Raible-Filtrationszylinders mit Kennzeichnung der erprobten Zapfenpositionen
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Abb. E.3: Photographie des zur Bestimmung des Wasserwertes verwendeten Laborfilters
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Anhang F: Standardanalysenmethoden

Tab. F.1: Liste der angewandten Standardanalysenmethoden

Methode Vorschrift
Silizium DIN EN ISO 11885 E22 [125]
Phosphor DIN EN ISO 11885 E22
Bor DIN EN ISO 11885 E22
Barium DIN EN ISO 11885 E22
Kobalt DIN EN ISO 11885 E22
Molybdan DIN EN ISO 11885 E22
Strontium DIN EN ISO 11885 E22
Arsen DIN EN ISO 11969 D18 [126]
Kalzium DIN EN ISO 11885 E22
Magnesium DIN EN ISO 11885 E22
Kalium DIN EN ISO 11885 E22
Natrium DIN EN ISO 11885 E22
Eisen DIN EN ISO 11885 E22
Kupfer DIN EN ISO 11885 E22
Mangan DIN EN ISO 11885 E22
Zink DIN EN ISO 11885 E22
Aluminium DIN EN ISO 11885 E22
Osmolalitat Bestimmung mittels CryoStar,
Fa. Funke - Dr. N. Gerber Labortechnik (Berlin)
Laborquotient MEBAK I 2.10.2 [159]
Stammwdirze MEBAK 11 2.10.6.3
Alkohol MEBAK 11 2.10.6.3
scheinbarer Extrakt MEBAK 11 2.10.6.3
wirklicher Extrakt MEBAK 11 2.10.6.3
Vergarungsgrad MEBAK 11 2.10.6.3
pH MEBAK 11 2.14
Gesamt-Stickstoff MEBAK 112.8.1.1
hochmolekularer Stickstoff MEBAK 112.8.3.1
niedermolekularer Stickstoff MEBAK 112.8.3.2
mittelmolekularer Stickstoff MEBAK 112.8.3.2
FAN (leicht assimilierbarer Stickstoff) MEBAK 112.8.4.1.1
Gesamtpolyphenole MEBAK 112.17.1
Anthozyanogene MEBAK I12.17.2
Tannoide MEBAK 112.17.3
R-Glucane MEBAK 112.5.2
Filtrierbarkeit MEBAK 112.21.1
DLG-Verkostung / Triangel-Test MEBAK 11 2.34.3
Bitterstoffe MEBAK I11 3.1.1 [179]
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Anhang G: Einzelergebnisse der Mineralstoffbestimmung

Tab. G.1: Mineralstoffgehalt bei einer Zellulose- und einer Vergleichsfiltration (Charge 1)

Element Einheit Unfiltrat Zellulosefiltrat Kieselgurfiltrat
Aluminium mg L™ 0,09 0,09 0,20
Arsen mg L™ < 0,004 < 0,004 0,011
Barium mg L™ 0,02 0,02 0,03
Bor mg L™ 0,08 0,14 0,10
Eisen mg L <0,02 <0,02 0,10
Kalium mg L™ 568 564 560
Kalzium mg L™ 88,9 89,9 89,2
Kobalt mg L™ <0,010 <0,010 <0,010
Kupfer mg L™ 0,07 0,07 0,06
Magnesium mg L™ 87,6 87,8 86,8
Mangan mg L 0,12 0,12 0,13
Molybdin mg L™ <0,010 <0,010 <0,010
Natrium mg L™ 4,3 6,5 5,0
Phosphor mg L 298,0 293,0 292,0
Silizium mg L™ 24,9 24,7 24,8
Strontium mg Lt 0,090 0,090 0,093
Zink mg L <0,01 <0,01 <0,01

Tab. G.2: Mineralstoffgehalt bei einer Zellulosefiltration mit einer zusdtzlichen Kieselsoldosage von 8 g ht* und einer
Vergleichsfiltration (Charge 2)

Element Einheit Unfiltrat Zellulose- Kieselgurfiltrat
Kieselsolfiltrat
Aluminium mg L™ 0,07 0,08 0,14
Arsen mg L™ < 0,004 < 0,004 0,009
Barium mg L™ 0,02 0,02 0,02
Bor mg L™ 0,13 0,16 0,11
Eisen mg L™ <0,02 <0,02 0,07
Kalium mg L™ 562 553 560
Kalzium mg L™ 78,2 79,5 78,6
Kobalt mgL* < 0,010 < 0,010 < 0,010
Kupfer mg L™ 0,07 0,07 0,07
Magnesium mg L? 87,2 86,5 87,4
Mangan mg L™ 0,13 0,13 0,14
Molybdin mg L™ <0,010 <0,010 <0,010
Natrium mg L* 3,8 6,3 4,4
Phosphor mgL* 286,0 281,0 282,0
Silizium mg L™ 25,5 25,3 25,0
Strontium mg L* 0,090 0,090 0,090
Zink mg L™ <0,01 <0,01 <0,01
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