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1 Einleitung

1 Einleitung

1.1 Problemstellung

Hintergrund

Die Bierherstellung ist einer der dltesten biotechnologischen Prozesse, der noch heute in weitgehend
traditionell gepragter Weise durchgefiihrt wird. Die hohe technische Entwicklung schon in
vorindustrieller Zeit wurde gefordert durch die besondere Bedeutung des Produktes Bier, das neben
Wein als mikrobiologisch unbedenkliches Getrédnk und Nahrungsmittel wesentlich zur Entwicklung
der Gesellschaft im européischen und vorderasiatischen Raum beigetragen hat [126]. Noch immer
sind die Technik und die Abfolge der Verfahrensschritte im Sudhaus von der technischen Tradition
geprigt. Anders als gegenwirtig stellte in der Zeit, in der viele der heute noch iiblichen
Sudwerkanlagen entwickelt wurden, ein GefdBwechsel einen groeren Aufwand dar. Mit
verhdltnismaBig einfachen Mitteln sollten daher eine Vielzahl von verfahrenstechnischen Grund-
operationen in einem Schritt durchgefiihrt werden, wie dies in Tabelle 1.1 anhand der Zuordnung der
klassischen Prozessschritte zu den verfahrenstechnischen Grundoperationen verdeutlicht ist.

Tabelle 1.1. Klassische Prozessschritte im Sudhaus einer Brauerei

Prozessschritt Grundoperation / Funktion
Schroten Zerkleinern, Sieben, Sichten, Mischen
Maischen Suspendieren, Warmeaustauschen, Stoffaustauschen, Losen, Homogenisieren
Lautern Fest-Flssig-Trennung, Extrahieren (Auswaschen)
Wirzekochen Warmeaustauschen, Verdampfen sowie andere thermische Trennvorgange, Ldsen,
Heiftrubtrennen Fest-Fllssig-Trennen
Wiirzekihlen Wéarmeaustauschen

Aus heutiger Sicht 16sen sich daher viele alte Verfahrensweisen von ihrer urspriinglichen
Sinngebung. Fiir jede bei der Bierherstellung bekannte Grundoperation stehen aus verfahrens-
technischer Sicht eine oder mehrere individuelle technische Losungen bereit. Diese Losungen sind
apparatetechnisch oft aufwendiger, konnen aber zu qualitativen, wirtschaftlichen oder
umwelttechnischen Vorteilen fiihren.

Treber als Filtermittel

Die vorliegende Arbeit befasst sich mit der Entwicklung einer neuen Léautertechnik. Zwei sehr
unterschiedliche verfahrenstechnische Grundoperationen gehéren zur Aufgabe des Léuterns. Zum
Einen eine Fest-Fliissig-Separation, also das Trennen der Treber von der Vorderwiirze, und zum
Anderen das Auswaschen des Extraktes in den Trebern. Bisher werden in Brauereien praktisch
ausschlieflich Liuterverfahren eingesetzt, bei welchen beide Grundoperationen in einem Gerét und
unter Nutzung von Treber als Filtermittel durchgefiihrt werden. Dies bringt jedoch nicht
unerhebliche Einschrankungen beziiglich der Malzfeinheit mit sich. Eine positive technologische
Einflussnahme durch die mahltechnischen Aufbereitung ist daher nur eingeschriankt moglich. Auch
wenn mit dem Aufkommen der Diinnschichtmaischefilter diese Moglichkeiten erweitert wurden,
bleibt ein noch grofes Potenzial unangetastet [18, 55, 72, 91, 128]. Dariiber hinaus erfordert der
Umgang mit dem ,,natiirlichen” Filtermittel Treber eine duBerst sensibles Handhaben, um den
Anforderungen beziiglich des Filtrationsverhaltens, der Riickhalteeigenschaften und der
Auswaschausbeute nachkommen zu kénnen.

Membranfiltration
Ein wichtiges Ziel bei der Suche nach Alternativen zu den konventionellen Liutergeréten ist die

Option, fein- und feinstvermahlenes Malz einsetzen zu konnen, da Feinschrotmaischen nicht in der
1



1 Einleitung

Lage sind, eine hinreichend pordse und permeable Filterschicht zu bilden. Es bieten sich hierzu
zweil klassische Losungen an: Erstens kann ein Tiefenfiltermittel eingesetzt werden. Das
Auswaschen und Entsorgen der Treber, die sich im Innern des Filtermittels festsetzten, ist jedoch
duBlerst schwierig. Zweitens ist der Einsatz von Filterhilfsmitteln denkbar. Es muss dabei
berticksichtigt werden, dass bei der Maischefiltration, im Gegensatz z. B. zur Bierkldrung, bei der
der Filterhilfsmitteleinsatz erfolgreich betrieben wird, der Feststoffanteil erheblich hoher ist.
Folglich ist der materielle Aufwand bedeutend groBer und die Filterstandzeit zudem sehr klein.
Neben diesen unbefriedigenden Alternativen bietet die dynamische Membranfiltration eine
moderne Losung des Problems an. Bereits in andere Bereiche der chemischen Verfahrenstechnik
hat diese Technik erfolgreich Eingang gefunden [7, 113]. Auch hinsichtlich der Nutzung von
Membranen als Hilfsmittel fiir die Maischefiltration sind verschiedene Techniken bekannt
[13, 14,16, 17,71, 97, 98, 99]. Jedoch beziehen sich diese Quellen zumeist auf die Anwendung von
Membranen als Stiitzschicht oder nachgeschaltete Feinklarung. Soll die Membran hingegen als
alleiniges Filtermittel eingesetzt werden, dann ist aufgrund des hohen Feststoffanteils ein
dynamisches Verfahren erforderlich.

Apparative Trennung der verfahrenstechnischen Grundoperationen

Aus heutiger Sicht ist ein hdufiger GefaBwechsel, auch bei dickfliissigen Medien wie Maische und
Treber moglich. Die zu bewerkstelligenden Grundoperationen konnen also - anders als in
herkdmmlichen Brauverfahren angestrebt - getrennt werden, um fiir die individuellen verfahrens-
technischen Aufgaben besser geeignete Techniken einsetzen zu konnen. Die dynamische
Membranfiltration ermoglicht eine solche Trennung von Filtration und Extraktauswaschen (Bild
1.1).

Anschwanz- )
wasser l T Wirze
Auswaschen Fest-Flussig-
<—
im Ruhrreaktor Separation
I N 4
N4

Bild 1.1. Trennung von Auswaschen der Treber und der Fest-Fliissig-Separation im Chargenbetrieb

Verbindung von Technik und Brautechnologie

Nur wenige technische Innovationen konnten sich im Brauereisektor gegeniiber den bestehenden
Verfahren erfolgreich durchsetzen. Grund dafiir war oftmals die Skepsis in den produzierenden
Betrieben, die sich einer von der verfahrenstechnischen Seite ausgereiften, jedoch brautechno-
logisch nur unzureichend untersuchten Technik gegeniiber sahen. Technik und Technologie sind
miteinander verwoben. So kann eine neue Technik ermdglichen, neue technologische Wege zu
beschreiten. Andererseits ist die Technik vielfach zwingend an technologische Anpassungen
gebunden. Im Fall des Lauterprozesses spielt vor allem die Verquickung der Feinstschrot-
verwendung mit der Filtration der Maische eine entscheidende Rolle. Einen Uberblick iiber den
derzeitigen Stand der Technik, der das Zusammenspiel von Schrotfeinheit und Lautertechnik
beinhaltet, gibt Abschnitt 1.3 im Anschluss an die Vorstellung der Konzeption der Arbeit.

1.2 Konzeption der Arbeit

Diese Arbeit stellt sich die Aufgabe, eine dynamische Membrantrenntechnik, die den Einsatz von
feinstvermahlenem Malz ermdoglicht, als Alternative zu herkdémmlichen Léuterverfahren zu
entwickeln. Der Lautervorgang nimmt im Bierherstellungsprozess eine besondere Stellung ein, da
von ihm sowohl die Produktqualitét als auch die Rohstoffausbeute und die Kapazitit des Sudhauses

2
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(ChargengrofBe und —folge) beeinflusst werden. Folgerichtig miissen drei Untersuchungs-

gegenstinde als Bewertungsmalstébe fiir das neu zu entwickelnde Verfahren erfasst werden:

1. Kapazitdit Untersuchungen des Filtrationsverhaltens mit dem {ibergeordneten Ziel eines hohen
flachenspezifischen Filtratflusses

2. Qualitat Kontrolle der technologischen Auswirkungen des neuen Verfahrens auf die Wiirze-
und Bierqualitét

3. Quantitit Optimieren und Uberpriifen der Malzextraktausbeute beim Auswaschen der Treber
(Anschwinzen)

10 Zusammen-
fassung

Die vollstindige und umfassende Bearbeitung dieses
Themas muss demnach auf zwei Stiitzen, einer
verfahrenstechnischen ~ und  einer  technologischen,

9 Diskussion

Prozessfiihrung

aufbauen. Bildlich soll die Figur in Bild 1.2 den Aufbau der ?:,:%' T
Arbeit veranschaulichen. Auf dem ,,Sockel“ der %:”‘% 3:::?::"
Problemstellung und der Situationsanalyse nach dem Stand % “Membranen
der Technik (Kapitel 1) stehen die beiden ,,Beine™ der Hascneas
Grundlagen beziiglich der Verfahrenstechnik (Kapitel 2) —
und der Brautechnologie (Kapitel 3). Methoden
~E
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Bild 1.2. Bildliches Schema zur Konzeption der Arbeit [ Problemstellung _Konzeption der Arbeit _Stand der Technik |

Bevor nach der Darlegung der Methoden und Versuchsaufbauten (Kapitel 4) die drei genannten

Untersuchungsschwerpunkte behandelt werden, sind einige wesentliche verfahrenstechnische und

stromungsmechanische Voruntersuchungen (Kapitel 5) notwendig. Sie beschiftigen sich mit der

speziellen Kombination von Aufgabe und Mittel, also der Kombination Maischefiltration und

Mikrofiltration. Drei Unterpunkte werden dabei behandelt:

o Die Auswahl des Verfahrens der Oszillationsmembranfiltration aus den mdglichen technischen
Varianten der dynamischen Filtration (5.1).

o Die spezifischen Eigenschaften von Membranen bei der Maischefiltration (5.2).

o Die Maische als Medium fiir die dynamische Mikrofiltration (5.3).

Darauf aufbauend folgen die Kapitel 6 bis 8, die sich mit folgenden Inhalten beschéftigen: Kapitel 6

befasst sich mit dem Filtrationsverhalten der Oszillationsfiltration:

o Zunidchst werden die typischen Verhaltensmuster der Oszillationsfiltration (stationdre und
instationére) durch ein kinetisches Modell beschrieben und begriindet (6.1).

o Im zweiten Schritt wird fir den Fall des stationdren Verhaltens dem FEinfluss der
Prozessparameter bei individueller Variation nachgegangen (6.2).

o SchlieBlich wird das Zusammenwirken der Prozessparameter beleuchtet und somit der
»Wirkmechanismus® der Oszillation ergriindet sowie der Kreis zum kinetischen Modell wieder
geschlossen, indem die Uberginge von stationdirem zu instationirem Filtrationsverhalten erklért
werden (6.3).

In Kapitel 7 werden die technologischen Auswirkungen untersucht:

o Zunidchst wird der Einfluss der Feinstvermahlung auf die Maischvorginge (ohne
Membranfiltration) betrachtet. Dadurch ist eine Trennung der Einfliisse Schrotfeinheit und
Trenntechnik moglich (7.1 und 7.2).
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o Darauf folgen Ergebnisse zum Einfluss der Membrantrennung (7.3).

o Im Vergleich mit einem Lé&uterbottichprozess werden schlieBlich der Einfluss von
Feinstvermahlung und Membrantrenntechnik auf die Wiirze- und Bierqualitét gepriift (7.4).

o Aus den gewonnenen Erkenntnissen ergeben sich verschiedene Ansétze zur Nutzung des neuen
Verfahrens (7.5).

Im letzten Schwerpunkt wird das fiir die Rohstoffausnutzung wichtige Anschwinzen behandelt

(Kapitel 8):

o Zunichst wird der Stoffdurchgang bei Feinstschrot vom Feststoff in die Matrixfliissigkeit
untersucht, der ein Berechnen der Extraktabnahme ermdoglicht (8.1 und 8.2).

o Im zweiten Schritt werden die Prozessparameter in die Uberlegungen integriert und deren
Einfluss experimentell {iberpriift (8.3).

o Die daraus resultierenden Erkenntnisse werden fiir Anweisungen an eine Prozessfithrung
umgesetzt, wobei die Bewertung u. a. anhand der Treberextraktverluste vorgenommen wird
(8.4).

In der abschlieBenden Diskussion und Zusammenfassung (Kapitel 9 und 10) werden die

Erkenntnisse aus beiden ,,Armen‘ zusammengefiihrt und analysiert.

1.3 Ausgangssituation nach dem Stand der Technik

Bei der Entwicklung einer Maischefiltrationstechnik ist es erforderlich, die technisch und
technologisch miteinander korrespondierenden Prozessschritte Malzzerkleinerung, Maischen,
Treberseparation und Extraktauswaschen der Treber einer {ibergreifenden Bewertung zu
unterziehen. Allgemein kdnnen zwei in der Praxis anzutreffende Verfahren unterschieden werden.
Zum Einen das Verarbeiten von grobem Schrot in einem Lduterbottich und zum Anderen das
Feinvermahlen in Verbindung mit einem Diinnschichtmaischefilter. Tabelle 1.2 zeigt die
Unterschiede in der Malzfeinheit beider Systeme. Feinere Schrote konnen nicht ohne zum Teil
erhebliche Einbuflen in der Filtriergeschwindigkeit eingesetzt werden.

Tabelle 1.2. Korngrofsenmassenverteilung nach der Pfungstddter Plansichter-Methode fiir ein
Lduterbottichschrot und ein Schrot eines Diinnschichtmaischefilters [82, 129]

Fraktion KorngroRe Lauterbottich Diinnschichtmaischefilter
in um in % in %

Spelzen >1270 18 0,6

Grobgriel >1010 8 0,9

Feingrief | > 547 35 7,0

FeingrieB Il > 253 21 14,3

Mehl >152 7 12,0

Pudermehl <152 11 65,2

Neben den Lauterbottich- und Maischefilterverfahren sind eine Vielzahl von anderen Techniken
bekannt, die im Pilotstadium oder auch grofftechnisch zur Anwendung kommen bzw. gekommen
sind. Die bekannteren sind der Strainmaster, das British Mashtun und Maischefilter dlterer
Generation. Daneben existiert eine Reihe von kontinuierlich arbeitenden und vielfach
Sedimentationseffekte nutzende Techniken [100, 98, 116, 117].

Malzzerkleinerung

Fiir Lauterbottichschrote werden ausschlieBlich Walzenstiihle, die mit ein bis drei Walzenpaaren
ausgestattet sind, eingesetzt. Eine Feuchtkonditionierung des Mahlgutes ist moglich und zielt darauf
ab, die fiir den Filtrationsprozess im Liuterbottich forderlichen Spelzen im Mahlprozess zu
erhalten. Fiir das Feinschrot der Diinnschichtmaischefilter werden entweder Walzenstiihle mit 3
Walzenpaaren, Hammermiihlen oder auch Scheibenmiihlen eingesetzt [56, 65, 127]. Die in der
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Praxis vorzufindende Auswahl von Walzenstiihlen ist in Tabelle 1.3 in Abhéngigkeit von der
Zerkleinerungsaufgabe fiir Liuterbottich und Maischefilter in einer Ubersicht dargestellt.

Tabelle 1.3. Walzenmiihlentypen fiir Lduterbottich- und Maischefilterschrote [125]

Muhlenart 1. Spalt 2. Spalt 3. Spalt Durchsatz Einsatz

in mm in mm in mm in kg/(hmm) | LB = Lauterbottich

MF = Maischefilter
2 Walzen 0,6-1,4 1,5-2,0 LB, Kleinbrauereien
3 Walzen 1,3-1,6 0,4-0,7 2,0-3,0 LB, Kleinbrauereien, Malz und Reis
4 Walzen ohne Sieb 1,3-1,9 0,3-1,0 2,0-6,0 LB und MF, Malz
4 Walzen mit Sieb 1,317 0,6-1,0 LB und MF, Malz, trocken und kond.
5 Walzen 1,6-2,0 0,7-1,1 0,2-0,4 LB, Malz und Rohfrucht
5 Walzen Konditionierung 14-19 0,5-1,0 0,2-0,4 2,0-6,0 LB, Malz konditioniert
5 Walzen Maischefilter 1,0-1,4 0,4-0,6 0,1-0,3 MF, Malz trocken
6 Walzen 1,6-2,0 0,7-1,1 0,2-0,4 2,0-10,0 LB, Malz und Rohfrucht
6 Walzen Konditionierung 1,4-19 0,5-1,0 0,2-0,4 LB, Malz konditioniert
6 Walzen Maischefilter 1,0-1,4 0,4-0,6 0,1-0,3 1,5-8,0 MF, Malz trocken
6 Walzen Rohfrucht 1,3-1,8 0,6-1,0 0,3-0,5 LB und MF, Rohfrucht
Liiuterbottich

Ein Lauterbottich (Schnittzeichnung in Bild 1.3) besteht aus einem isolierten Behélter mit
zylindrischer Zarge und leicht konischem Boden. Wenige Millimeter tiber dem Lauterbottichboden
befindet sich der sog. Senkboden, der perforiert ist und als Stiitze fiir den Treberkuchen dient.
Durch die Schlitze, die sich von unten nach oben auf 0,7-1,0 mm verjlingen, wird, je nach Material
und Ausfithrung, eine freie Durchgangsflache zwischen 6 und 25 % erreicht.

1 PRI T T Y RS IR e

I | b TR | ',CI- i - IL‘ Leber

- ~ Ay 5 S W Y L) — 7 kloppen

i e e e I ! i |
— -e__ ={I= - !’ |: Treberqun
Maischeeinla Senkbodenqus -
spritzung.
puifer

Lauter bottich -
antrieb
- /
Ablauterpumpe =
!- VO

Bild 1.3. Lduterbottich Werkszeichnung Fa. Ziemann GmbH, Ludwigsburg aus Narzifs [82]

Ein in Hohe und Drehzahl regelbares Hackwerk soll dem Verdichten des Filterkuchens
entgegenwirken. Das Auswaschen der Treber, das sog. Anschwinzen, erfolgt liber einen Ring von
Spriihkdpfen oder Pralltellern von oben. Das Abziehen der Wiirze wird {iber mehrere Quellgebiete
(etwa 1 m?) realisiert, um dem unterschiedlichen Treberkuchenaufbau Rechnung zu tragen. Dariiber
hinaus zdhlen zur Liuterbottichausstattung die Maischeeinlagerungsvorrichtung im Senkboden, die
Austreberklappe im Senkboden sowie eine Triibwiirzepumpe und —leitung. Die Abmale des
Lauterbottichs ergeben sich aus der Gesamtbeladung wund der flichenbezogenen
Senkbodenbeladung, die je nach Schrot und angestrebter Lautergeschwindigkeit zu einer
Schichthéhe von 30-50 cm Treberkuchen fiihrt. Die hohen Anforderungen beziiglich Klarwirkung,
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Ausbeute und Lautergeschwindigkeit verlangen eine aufwindige Regelungstechnik. Da das
Entwicklungsniveau der mechanischen Konstruktion des Léduterbottichs einen sehr hohen Stand
erreicht hat, ist eine Verbesserung der Hydrodynamik nur durch einer Verbesserung der
Regelungstechnik moglich [111]. Neue Techniken, wie unscharfe Regelung (Fuzzy-Logic) bzw. das

Trending, werden bereits erfolgreich angewendet.

Diinnschichtmaischefilter [66, 76, 129, 130]

Maischefilter sind vertikale Plattenrahmenfilter mit
alternierender Anordnung von Trubraum und Klarraum.
Bild 1.4 zeigt ein Segment eines Filter des Modells
2001 der Firma Meura, Leuven. Bei diesem System
wird der Treberkuchen zur Entfeuchtung vor und nach
dem Anschwinzen von flexiblen Membranen mittels
Druckluft gepresst. Die neue Generation der
Maischefilter sieht eine Kuchenh6éhe von nur 4-8 cm
vor, weshalb ein feineres Schrot und damit zusammen-
hidngend ein groBerer spezifischer Kuchenwiderstand

ermoglicht wird.

Bild 1.4. Aufbau des Kammernsystems eines

Diinnschichtmaischefilters des Typs Meura
2001 [66]

1 - Modul 2 - perforierte Kanalplatte
6 - Gitterplatte 7 - Maischeeinlass

3 - Elastische Membran 5 - Rahmen

8 - Wiirzeabfluss 9 - Filtertuch

Wichtige technische Kriterien zum Unterscheiden von Léauterbottich und Maischefilter sind in

Tabelle 1.4 zusammengefasst.

Tabelle 1.4. Technische Kriterien von Léiuterbottich und Diinnschichtmaischefilter

Lauterbottich

Diinnschichtmaischefilter

Schichthéhe 30 - 50 cm

Schichtdicke 4 - 8 cm

Spelzen und definierte KorngréRenverteilung erforderlich

Feineres Schrot als konventioneller Maischefilter, dennoch
Grenzen in der Schrotfeinheit, Spelzen oder flockuliertes Protein
erforderlich

Senkboden als Stiitzschicht

Polypropylen-Tiicher als Stiitzmittel

nur fiir Maischen bis etwa 20 % Vorderwiirzekonzentration

Vorderwirzen bis 28 % méglich (high gravity)

keine Filtration wahrend Maischetransfer; Tribwlrzepumpen

Filterbett ist sehr schnell geformt, teilweise Tritbwiirzepumpen

Beladung bis (iber 30 t mdglich

Beladung bis 21 t méglich

Belegungszeit von Beladung und Schrotung abhangig; <
120 min méglich

Belegungszeit < 120 min

Maischeeinlagerung von unten und oben (&ltere Bauarten)

Maischeeinlagerung: Zulauf unten und oben mit Bogen

Treberfeuchtigkeit etwa 80 %

Treberfeuchtigkeit von 70 % méglich

Es kann resiimiert werden, dass nach dem

heutigen Stand der Technik in Brauereien der

Lauterprozess durch Kuchenfiltrationssysteme bewerkstelligt wird und somit auch bei modernen
Diinnschichtmaischefiltern die Feinheit beim Malzzerkleinern grundsétzlich begrenzt ist.
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2 Verfahrenstechnische Grundlagen
2.1 Dynamische Mikrofiltration mit Membranen

2.1.1 Membranverfahren

Seit Beginn der 70er Jahre finden Membrantrennverfahren Eingang in die Technik [96].
Membranen sind im weitesten Sinne Filtermittel, die mindestens eine Komponente des zu
trennenden Gemisches ungehindert passieren lassen. Der Einsatzbereich reicht von
niedermolekularen Mischungen bis hin zur Separation von suspendierten, makroskopisch sichtbaren
Feststoffen. ~ Unterschieden =~ werden = Membranverfahren unter anderem nach  ihrer
Trenncharakteristik, wie in Bild 2.1 dargestellt ist.

Bild 2.1. Einteilung der Membranverfahren nach Einsatzbereich und Trenngrenze [96, 105]

Membranprozess Phasen Triebkraft Trennbereich
Gaspermeation alg Uberdruck bis 80 bar feedseitig oder bm ) 10.000
Vakuum permeatseitig
1.000
Pervaporation filg Absenken des permeatseitigen
Partialdruckes 0
Faserfiltration
Elektrodialyse flil elektrisches Feld orthogonal zur 10
Membran Mikrofiltration 1
Mikrofiltration flil Druckdifferenz 1-2 bar
0,1
Ultrafiltration flil Druckdifferenz 1-10 bar Ultrafiltratiom 00
Nanofiltration fi/fl Druckdifferenz 6-60 bar Nanofiltration 0.001
. Umkehrosmose
Umkehrosmose fiil Druckdifferenz 30-200 bar 0,001

Die zwei zentralen Bewertungskriterien eines Membrantrennverfahrens sind die Selektivitit und der
Permeatfluss. Der Permeatfluss kann unter Beriicksichtigung des Transmembrandruckes auch als
Permeabilitdt bzw. unter Berticksichtigung des Transmembrandruckes und der Permeatviskositit als
Filterwiderstand zum Ausdruck kommen.

Permeatfluss und Selektivitit werden durch den Transportvorgang von Permeat und der menge
zuriickgehaltener Stoffe bestimmt. Die zwei grundlegend zu unterscheidenden Mechanismen des
Stofftransportes sind der konvektive Porentransport und der Transport aufgrund von Diffusion. Im
weiteren Umfeld auBlerhalb der eigentlichen Membran spielen FeldgroBen (z. B. Konzentrationen),
die sich innerhalb des Membranmoduls dndern konnen, eine Rolle. Auch das Zusammenschalten
mehrerer Module zu einer Gesamtanlage sowie vor und nachfolgende Prozessschritte sind im
Hinblick auf eine umfassende Darlegung der Zusammenhinge bei Membranverfahren zu beachten.

Membranmaterialien

Fiir technische Belange steht eine Vielzahl unterschiedlicher, fast ausschlieBlich synthetischer
Membranmaterialien zur Verfiigung, die hinsichtlich Herkunft, Morphologie und Struktur
unterschieden werden. Bild 2.2 gibt einen Uberblick iiber die Klassifizierung von Membranen. Bei
den synthetischen Materialien spielen neben den schon ldnger eingesetzten organischen
Polymermembranen zunehmend auch anorganische Werkstoffe eine Rolle.
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Unter den Polymermembranen nehmen die asymmetrischen Membranen eine besondere Stellung
ein. Um der Forderung nach hohen Permeatfliissen nachkommen zu konnen, sind kleine
Transportwiderstéinde in der Membran, also besonders diinne Membranschichten, erforderlich. Dies
wird bei asymmetrischen Membranen verwirklicht: sie bestehen aus einer diinnen aktiven Schicht
und einer pordsen Stiitzschicht, die die erforderliche mechanische Stabilitit gewidhrleistet. Zu
unterscheiden sind dabei Phaseninversionsmembranen und Kompositmembranen.

/\.

synthetisch biologisch Herkunft

—

flissi fest

Hes1d — — Werkstoff
organisch  anorganisch

nicht pords  pords Morphologie/

— — T Struktur

asymmetrisch symmetrisch asymmetrisch

Komposit Phaseninversion Herstellung

Bild 2.2. Klassifizierung von Membranen nach Rautenbach [96]

Bei Phaseninversionsmembranen bestehen die Stiitzschicht und die aktive Schicht aus demselben
Material. Kompositmembranen hingegen zeichnen sich dadurch aus, dass unterschiedliche
Werkstoffe miteinander verbunden werden und somit die Stiitzschicht und die aktive Schicht
getrennt voneinander materialtechnisch optimiert werden konnen. Die Werkstoffwahl fiir einen
konkreten Anwendungsfall beriicksichtigt strukturelle Erfordernisse der Polymerverbindung, die
sowohl auf makroskopische Eigenschaften als auch auf die thermische, chemische sowie
mechanische Bestidndigkeit Einfluss nehmen. Ebenso konnen Anpassungen beziiglich der
mikroskopischen Eigenschaften, wie beispielsweise der Permeabilitit fiir bestimmte Komponenten,
vorgenommen werden. Hinsichtlich der Struktureigenschaften des Polymers sind hierbei die
Molmasse, der chemische Aufbau und die raumliche Anordnung der Makromolekiile sowie deren
Wechselwirkungen von Bedeutung.

Keramische Materialien zeichnen sich durch eine hohere Bestdndigkeit, eine lingere Standzeit, der
Moglichkeit zur Riickspililung sowie einer guten Trennschirfe aus. Dem stehen die hdheren
Investitionskosten, sprode Materialstrukturen sowie kleinere Permeabilititen bei gleicher
Trenngrenze  gegeniiber. Pordse  anorganische = Membranen koénnen  allgemein in
Edelstahlmembranen, Glasmembranen, Kohlenstoffmembranen und keramische Membranen
unterteilt werden.

Mikro- und Ultrafiltrationsmembranen

Mikrofiltrationsmembranen weisen eine PorengroBe im Bereich von 0,08-10 um auf. Hiufig
eingesetzte Materialien sind Polytetrafluorethylen (PTFE), Polyethersulfon (PES), Polypropylen
(PP), Polyamide (PA) und Cellulloseacetate. Daneben stehen auch keramische Werkstoffe (ZrOs,
AL,0O3) und andere organische Materialen zur Verfligung. Typische Trenngrenzen der
Ultrafiltration liegen in einem Molmassenbereich von 1.000-100.000 Da. Aufgrund ihrer kleineren
Permeabilitét werden bei der Ultrafiltration nur asymmetrische Membranen eingesetzt.
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2.1.2 Charakterisierung von Membranen und Membranprozessen

Zum Beschreiben mikropordser Membraneigenschaften werden unterschiedliche Grofen
herangezogen, die vielfach auch nationalen und internationalen Normen unterworfen sind:

o Geometrische Groflen,

o Strukturdaten (Porositit, Porengrof3enverteilung, Porenform),

o Trenngrenze,

o mechanische, chemische und thermische Bestindigkeit,

o Oberflacheneigenschaften (Benetzungsverhalten, Zetapotenzial, Adsorption),

o Herstellungskosten und Verkaufspreis.

Die zur Membrancharakterisierung verwendeten Parameter geben jedoch in der Regel nicht die
Eigenschaften wieder, die wiahrend des Filtrationsprozesses anzutreffen sind. Grund dafiir sind die
nicht von den Laboruntersuchungen in die Praxis {bertragbaren Randbedingungen. Hierbei
kommen den Ablagerungen wéhrend der Filtration eine wichtige Rolle zu. Daher sind zur
Beschreibung insbesondere der Trenngrenze und des Permeatflusses zwischen den das ,,rohe*
Membranmaterial betreffenden GroBen einerseits und den Filtrationsprozess beschreibende Grofen
andererseits zu unterscheiden.

Trenngrenze

Mikroporose Membranen weisen in der Regel eine Verteilung der Porengréfe auf, so dass eine
mehr oder weniger steile Trenngradkurve vorliegt. Die Trenngrenze von Mikrofiltrations-
membranen werden als definierte Porenweiten, z. B. nominale Porendurchmesser, angegeben. Bei
Ultrafiltrationsmembranen kommt {iblicherweise das Molecular Weight Cut Off (MWCO) zur
Anwendung, also die Molmasse, der zu einem Anteil von 90 % oder 95 % zuriickgehaltenen
Molekiile. Die Fahigkeit einer Membran, zwischen Komponenten einer Mischung zu unterscheiden,
wird als Selektivitiit bezeichnet [134]. Dabei konnen diese Komponenten durch ihre Molmasse, ihre
chemische Struktur oder durch ihre PartikelgroBe definiert sein. Alternativ zur Selektivitit wird
auch der Begriff Riickhaltevermogen bzw. Riickhalterate verwendet, das nach folgender Gleichung
definiert ist [105].

Cp; .
@ =1-—" Gleichung 2.1
czui
o Riickhaltevermdgen der Komponente i
Cpi Konzentration der Komponenten i im Permeat

Cuui Konzentration der Komponenten i in der Suspension

Die Riickhalterate fiir eine Komponente kann sich wihrend der Membranfiltration, zum Beispiel
aufgrund einer Porenverengung durch Ablagerungen, verdndern.

Permeabilitiit
Die Durchstrombarkeit einer Membran fiir Gase und Fliissigkeiten wird als Permeabilitét
bezeichnet. Sie bezieht sich streng genommen auf das Durchstromen ohne Filtrationseffekte und
kommt nach folgender Gleichung im Permeabilititskoeffizienten Kp zum Ausdruck.
V=4 K, -Ap" Gleichung 2.2
Vp Volumen der Fliissigkeit / des Gases
Ap Druckdifferenz

A Flache der durchstromten Membran
Kp Permeabilitatskoeffizient
n Exponent
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Fir kompressible Membranen ist der Exponent n<1, ansonsten kann mit einem linearen
Zusammenhang zwischen Volumenstrom und Druckgefille, also einem konstanten Permeations-
koeffizienten gerechnet werden.

Zum Beschreiben des Filtrationsverhaltens eines Membrantrennprozesses kann der Permeatfluss Jp
(Permeatstromdichte in 1/(m* h)) iber der Filtrationszeit oder iiber dem Permeatvolumen
aufgetragen werden.

Jp=— Gleichung 2.3

Wichtig ist in diesem Fall, dass Angaben {liber die Randbedingungen gemacht werden, z. B. {iber die
Art der filtrierten Fliissigkeit, liber die Temperatur und den Druck. Wenn der Druck gewissen
unvermeidlichen Schwankungen oder auch technisch bedingten Anderungen unterliegt, ist es
sinnvoll, einen Permeabilititkoeffizienten Kp zu bilden.

K,= Jo Gleichung 2.4

Ap"

Es ist zu beachten, dass sich der Koeffizient Kp auf bestimmte Komponenten in einer Losung, auf
das Losungsmittel oder Losungen beziehen kann. Es zeigt sich, dass Kp nicht nur eine Funktion der
Art des Permeates ist, sondern weiterer Parameter, wie der Temperatur 7, der
Feststoffkonzentration crund der Extraktkonzenration &.

Kr=f(T c ¢&..)
Nach dem Filtrationsgesetz von DARCY kann ein Filterwiderstand R), definiert werden, der
umgekehrt proportional zur Permeabilitdt ist, der aber auch die dynamische Viskositit des
permeiernden Fluids beriicksichtigt. Der Membranwiderstand beinhaltet die hydrodynamischen
Widerstinde der aktiven Schicht und der Tragerschicht.

R, = o _Ky Gleichung 2.5
Mp-Jp  Tp

Oberflicheneigenschaften

Die fiir die Filtration bedeutsamen Oberflicheneigenschaften von Membranen sind die
Benetzbarkeit und das Adsorptionsvermdgen. Verantwortlich fiir beide Phdnomene sind neben Van-
der-Waals-Kréften auch elektrostatische Wechselwirkungen. IThre Urspriinge haben sie unter
anderem in funktionellen Gruppen und Molekiildissoziationen.

Die Fahigkeit zur adsorptiven Retention einer Membran wird durch das {-Potenzial
(elektrokinetisches Potenzial) beschrieben. Das C-Potenzial beschreibt die charakteristische
Verteilung der elektrischen Ladungen an der Oberfliche eines Feststoffes und im umgebenden
wissrigen Elektrolyt. Die Oberflichenladungen konnen positiv und negativ sein. Direkt an der
Feststoffoberfliche bildet sich eine festhaftende Schicht von Gegenionen, die die
Oberfliachenladung aber nicht vollstindig kompensiert. Daher entsteht eine liber dem Feststoff
bewegliche Ladungsverteilung, die als diffuse Doppelschicht bezeichnet wird. Der
Ladungsunterschied zwischen festhaftender und diffuser Schicht, der nur in einer Strdmung
messbar ist, wird als das {-Potenzial bezeichnet. Es kann positiv oder negativ sein und ist abhingig
vom pH-Wert. Beim Filtrieren hydrophiler Suspensionen mit hydrophoben Membranmaterial
kommt der Adsorption eine nur untergeordnete Bedeutung zu. Wichtiger ist in diesem Fall die
Benetzbarkeit.
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2 Verfahrenstechnische Grundlagen

Wird ein Festkorper mit einer Fliissigkeit benetzt, so vergroB3ert sich die Oberflache der Fliissigkeit.
Eine groBle Oberflichenspannung wirkt diesem Vorgang entgegen, so dass sich zwischen
Oberfldache und Festkorper ein Randwinckel @ einstellt. Der Winkel @ ist ein quantitatives Mal fiir
die Benetzbarkeit. Bei einem Winkel @ <90° findet eine Benetzung statt, bei Winkeln ® > 90°
hingegen keine. Bei einem Winkel von genau @ = 90° liegt keine Kapillaritét vor. Bild 2.3 zeigt die
Kapillaraszension im Falle einer Benetzung (® <90°) und die Kapillardepression (@ >90°).

Letzteres Phidnomen ist bei einer hydrophilen Fliissigkeit mit einer hydrophoben Membran (z. B.
Wiirze mit PTFE) zu beobachten.

|I | 'Il 'I Illll'

Bild 2.3. Kapillardepression (links) und Kapillaraszension (rechts)

Es existiert eine kapillare Kraft, die gegen eine in die Kapillare einstromende Fliissigkeit gerichtet
ist. Sie macht einen kapillarer Eintrittsdruck Apg notwendig, der zusétzlich zum hydrodynamischen
Widerstand des Kapillarsystems angelegt werden muss, um eine Strémung zu erzwingen.
4.0-cos®
Apy = d.
Nach der LAPLACE-Gleichung ist dieser Druck von der Oberflichenspannung o, dem Randwinkel @
und dem Durchmesser der Kapillare dx abhéngig.

Gleichung 2.6

Im PorengréBenbereich der Mikrofiltration ergibt sich fiir das Durchstrémen von Wasser durch eine
PTFE-Membran ein kapillaren Eintrittsdruck von etwa 2 bar. Dieser kann erheblich reduziert
werden, indem die Benetzbarkeit der PTFE-Oberfliche durch Behandlen mit einem geeigneten
Alkohol verbessert wird. Die hydrophoben Enden der Alkohole legen sich dabei auf die Oberfldache
und richten die hydrophilen Enden in den Stromungskanal.

2.1.3 Statische und dynamische Filtration

Die konventionellen Verfahren der Maischeseparation, Léuterbottich und Maischefilter, sind der
statischen Filtration zuzuordnen. Hierbei {iberlagern sich die Mechanismen der Sieb-, Kuchen-, und
Tiefenfiltration [13]. Die Filtermittel bei der statischen Filtration bieten eine Vielzahl technischer
Varianten. Im einfachsten Fall tibernimmt die Feststoffphase der Suspension die Funktion des
Trennmittels [122]. Ebenso konnen Membranen, wie bei der Endfiltration von Bier, zum Einsatz
kommen. Dynamische Filtrationsverfahren verwenden generell Membranen als Filtermittel. Ein
typisches Unterscheidungsmerkmal beider Verfahrenstechniken ist die FlieBrichtung von Filtrat und
Suspension zueinander. Bild 2.4 skizziert, dass bei der statischen Filtration Filtrat und Suspension
dieselbe Fliefrichtung aufweisen, widhrend sie bei der dynamischen Filtration orthogonal
zueinander flieBen. Da bei der statischen Filtration die Filterkuchenhéhe mit wachsendem
Filtratvolumen zunimmt, steigt der hydrodynamische Widerstand stetig an. Im Gegensatz dazu
werden bei der dynamischen Filtration Partikeln, die das Filtermittel nicht passieren, teilweise
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2 Verfahrenstechnische Grundlagen

wieder in die Kernstromung zuriicktransportiert. Der dafiir verantwortliche ,,AbstoBeffekt beruht
auf einer durch ein Geschwindigkeitsgefille induzierten Impulsstromdichte (Wandschubspannung).

o —_— —
) Suspension O Suspension

H O O
el °bd |°
- 3
: w 2 *5

Permeat Permeat
STATISCHE FILTRATION DYNAMISCHE FILTRATION

Bild 2.4. Strémungsfiihrung bei statischer und dynamischer Filtration

2.1.4 Stofftransport durch Membranen

Der Stofftransport in Membranen ist aufgrund der Wechselwirkungen der beteiligten Komponenten
von komplexer Natur. Prinzipiell lassen sich zwei grundsétzliche Phdnomene unterscheiden: Bei
Porenmembranen wird der Transport mit den Gesetzen des hydrodynamischen Widerstandes
beschrieben, wihrend bei Ldsungs-Diffusions-Membranen die Diffusion die Grundlage zur
Modellbeschreibung bildet. Im Bereich der Mikro- und Ultrafiltration kommen, abweichend von
den idealisierten Modellen und in Abhéngigkeit von der Partikel- bzw. Molekiilgroe, beide
Transportmechanismen (Konvektion und Diffusion) zum Tragen. Wie Bild 2.5 verdeutlicht,
tiberwiegen im Bereich der Ultrafiltration die diffusiven Effekte, die mit abnehmender
PartikelgroBBe zu einem groBeren Permeatfluss fithren. Bei einer PartikelgroBe von grofler als
0,1 um tiberwiegen die hydrodynamischen Effekte und der Permeatfluss steigt mit der Partikelgrof3e
an [25, 114].

Ultrafiltration

|
Mikrofiltration
) @
A 07);2/8/ ;{@“‘
Permeatfluss ) ©
3 &
% o
)
o
0,001 um 0,01 ym 0,1 um 1um 10 um

Bild 2.5. Einfluss diffusiver und hydrodynamischer Effekte auf den Permeatfluss nach Rautenbach
96]

Porenmodell (hydrodynamischer Ansatz zum Stofftransport im Innern von Membranen)

Die Beschreibung des Porenmodells griindet sich auf der Vorstellung von offenen Kanilen, die von
starrer, undurchdringlicher Materie gebildet werden. Die Kanidle werden vom Ldsungsmittel bzw.
von der Suspension durchstromt. Hierbei erfahrt die stromende Fliissigkeit hydrodynamischen
Widerstand. Einfliisse durch Konzentrationsdifferenzen, also Diffusionsvorgénge, bleiben
unberiicksichtigt. Die Stromung durch die porése Membran wird vereinfacht als Strémung durch
ein Haufwerk, das aus parallel geschalteten Kapillaren besteht, betrachtet. Die Stromung in den
Kapillaren wird durch das HAGEN-POISEULLESCHE-Gesetz beschrieben:
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2 Verfahrenstechnische Grundlagen

d; A
Viap = e 1 OP Gleichung 2.7
32-n-L
vkap  Stromungsgeschwindigkeit in der Kapillare n  dynamische Viskositét der Fllssigkeit
Ap Druckgefélle L Kapillarenlange
dy Durchmesser der Kapillare

Mit einem experimentell zu bestimmenden Wegverldngerungsfaktor p (Umwegfaktor) kann der
Zusammenhang zwischen der Schichthohe H und der Kapillarenldnge L hergestellt werden.

L=u-H Gleichung 2.8

Der hydraulische Kapillardurchmesser d;, wird aus den GroBen Porositit € und spezifischen

Oberflache Sy, die der Haufwerkscharakterisierung dienen, bestimmt.
4e

(1-¢)-s,

Die Stromungsgeschwindigkeit in einer Kapillare vg4p kann zudem in die Permeatgeschwindigkeit

des Haufwerkes bzw. der Membran vp iibertragen werden, indem die Porositdt als Verhiltnis der
freien Anstromflache zur Gesamtflache verwendet wird.

d,= Gleichung 2.9

Vigp = V?P Gleichung 2.10

Aus den Gleichungen 2.5-2.9 folgt die Beziehung nach CARMAN-KONZENY.

& -Ap

Gleichung 2.11
2-(l-¢)-S}-n-u-H

Vp =

Der Permeatfluss Jp als der flichenbezogene Permeatmassenstrom J, = 710 ldsst sich nun iiber die

Permeatdichte pp direkt in einen Zusammenhang mit der Triebkraft und dem Druckgefille 4p
bringen.

3
Jp= ’028 ZAp Gleichung 2.12

Lésungs-Diffusions-Modell (Diffusion als Ansatg fiir den Stofftransport im Membraninneren)

Das Losungs-Diffusions-Modell betrachtet die Membran als Kontinuum, in der keine bevorzugten
freien Transportwege (Poren) vorliegen. Komponenten, die von der Unfiltratseite aus durch eine
sog. Loslichkeitsmembran permeieren, losen sich in der Membran und werden entlang des
Gradienten ihrer treibenden Kraft folgender Gleichung gehorchend transportiert [96].

o, .
J.=c¢;-b, s Gleichung 2.13
oz
J; Stoffstromdichte der Komponente i Ui Triebkraft bzw. chemisches Potenzial der Komponente i
Ci Konzentration der Komponente i z Langenkoordinate im membranorthogonaler Richtung
b; Beweglichkeit der Komponente i

Den  Zusammenhang zwischen der Beweglichkeit und dem thermodynamischen
Diffusionskoeffizienten D,y liefert die NERNST-EINSTEIN-Gleichung:

D,=R-T-b Gleichung 2.14

Dy Thermodynamischer Diffusionskoeffizient der Komponentei T absolute Temperatur
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2 Verfahrenstechnische Grundlagen

R Aligemeine Gaskonstante b; Beweglichkeit der Komponente i
Aus diesen Zusammenhédngen geht Folgendes hervor: wenn im chemischen Potenzial die druck-
und konzentrationsabhingigen Terme beriicksichtigt werden, existiert ein proportionales Verhéltnis
zwischen dem Permeatfluss und der wirksamen Druckdifferenz. Statt dieses allgemeinen Ansatzes
kann prinzipiell auch das 1. Ficksche Gesetz mit dem Fickschen Diffusionskoeffizienten Djp, der als
Koeffizient eines bindren Gemisches interpretiert werden kann, angewendet werden.

oc; .

J,=-D, - — Gleichung 2.15

oz
Das Losungs-Diffusionsmodell eignet sich zum Beschreiben des Transportes in sehr dichten
Membranen, z.B. Nanofiltration oder Umkehrosmose, aber auch fiir den Transport in
Deckschichten auf einer Membran, die als Sekundarmembran mit Loslichkeitscharakter betrachtet
werden kann.

2.1.5 Stofftransport in Membrannahe

Sowohl das Losungs-Diffusions-Modell als auch das Porenmodell berticksichtigt lediglich die
Transportvorgéinge im Innern der Membran. Die alleine daraus berechneten Permeatfliisse wéren
deutlich groBer als die tatsdchlich messbaren, da die Transportwiderstinde im unmittelbaren
Membranumfeld und im Membranmodul unberiicksichtigt bleiben. Folgende lokalen Transport-
widerstéinde konnen neben dem eigentlichen Widerstand der filteraktiven Schicht von Bedeutung sein
[96]:

o Konzentrationspolarisation unfiltratseitig,

o Konzentrationsprofile und Druckverluste in der pordsen Stiitzschicht,

o Konzentrationspolarisation permeatseitig,

o andere konstruktionsbedingten hydrodynamische Widerstdnde.

Im Folgenden soll nur die Konzentrationspolarisation ndher betrachtet werden. Ein Konzen-
rationspolarisation tritt auf, wenn eine der Komponenten aus der anstrémenden Losung mit hoherer
Selektivitdit an der Membran vermehrt zuriickgehalten wird. Das sich daher aufbauende
Konzentrationsprofil bewirkt einen diffusiven Riicktransport dieser Komponente in die Kernstromung
der Losung. Bei dynamischen Filtrationstechniken wird dieser Riicktransport zusétzlich durch
hydrodynamische Effekte (Schubspannung) unterstiitzt. Die Konzentrationspolarisation und ihre
Folgen sind in Bild 2.6 schematisch dargestellt.

Gi u p

v
v
v

______ [ WS NI I PR (R S I

Membran

Bild 2.6. Konzentrationspolarisation bei der dynamischen Filtration modifiziert nach Rautenbach
[96]; c;= Konzentration der Komponente i, u = Uberstromgeschwindigkeit, p = Druck, z =
Ldngenkoordinate

Fiihrt die Konzentrationspolarisation nicht dazu, dass geloste Komponenten ausfallen, wird der
Prozess als membrankontrolliert bezeichnet. Andernfalls bildet sich eine Deckschicht der Dicke 9,
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2 Verfahrenstechnische Grundlagen

und der Prozess ist sowohl hinsichtlich des Permeatflusses als auch in Bezug auf die Selektivitét
deckschichtkontrolliert.

Membrankontrollierter Prozess

Fir den einfacheren Fall der Membrankontrolle lassen sich die Transportvorgéinge durch ein
Diffusionsmodell beschreiben, das von dem Losungs-Diffussionsmodell fiir Transportvorgénge in der
Membran zu unterscheiden ist.

Die Stoffbilanz setzt sich dabei aus den drei Teilstromen, dem konvektiver Hintransport, dem
Transport durch die Membran und dem diffusiven Riicktransport zusammen [95].

dc
Coy Vo +Cp;Vp—D—=0 Gleichung 2.16
’ ’ dz
Coni Konzentration einer Komponente i im Unfiltrat (Suspension) v, FlieRgeschwindigkeit des Permeates
Cpi Konzentration einer Komponente i im Permeat D Diffusionskoeffizient
z Langenkoordinate entsprechend Bild 2.6

Durch Integration mit den Integrationsgrenzen
z =0 (Membranoberfliche) ¢ =cy;i (Konzentration an der Membranoberfldche)
z=¢6 (Deckschichthdhe) ¢ =c,, (Konzentration in der Kernstrémung)

ergibt sich der Zusammenhang zwischen der Konzentrationsiiberhohung und der Permeat-

geschwindigkeit:
vp-O

=e P Gleichung 2.17

Cy —Cp

Coui ~Cp
Der Diffusionskoeffizient und die Dicke der Deckschicht hingen vom Stromungszustand iiber der
Membran und damit auch von der Modulgeometrie ab. Einfache Geometrien sind daher in Analogie
zum Wirmeaustausch berechenbar. Dazu miissen Stromungs- und Stofftransportgesetze in
dimensionsloser Form bekannt sein:

Sh=f (Re, Sc)
Sc Schmidtzahl
Sh Sherwoodzahl
Re Reynoldszahl

Fir kugelformige Partikeln ergibt sich nach der STOKES-EINSTEIN-Beziehung beispielsweise
folgender Diffusionskoeffizient:

D= _ kT Gleichung 2.18
3-7r-n-d,
D Diffusionskoeffizient n dynamische Viskositat der fluiden Phase
kg Boltzmann-Konstante d, Partikeldurchmesser
T absolute Temperatur

Die so berechnete Diffusion legt zugrunde, dass eine durch die Brownsche Molekularbewegung
verursachte, gerichtete Bewegung eines Partikels stattfindet. Die Vielzahl von StoBen, die ein Partikel
erfahrt, kompensieren sich in der Summe nicht, sondern bewirken einen Impuls. Die molekulare
Impulsstromdichte st definitionsgemi3 eine Wandschubspannung [11]. Der molekulare
Transportkoeffizient ist synonym mit der dynamischen Viskositit. Vor dem Hintergrund dieser
Zusammenhinge ermdglicht sich die Ubertragung der molekularen Diffusionsvorgéinge auf die
konvektiven Transportmechanismen. Dieser Gedanke findet sich im erweiterten Diffusionsmodell fiir
die Stofftransportvorginge in der Membranumgebung (hydrodynamische Modelle, Abschnitt 2.1.5)
wieder.
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2 Verfahrenstechnische Grundlagen

Deckschichtkontrollierter Prozess

Fiir den Fall, dass die Konzentrationspolarisation zu Ablagerungen an der Membranoberflache fiihrt,
also eine Deckschicht entsteht, wird in einer idealisierten Vorstellung nach einer anfanglichen Phase
des Deckschichtaufbaues ein stationédrer Zustand angenommen. In diesem stationdren Zustand besteht
ein Gleichgewicht zwischen den angestromten und den zuriickgefiihrten Partikeln [104]. Fiir diese Art
der Deckschichtbildung existieren unterschiedliche Modelle, die in ihrem Ansatz und in ihren
experimentellen Belegen meist von konkreten Anwendungsfillen ausgehen. Wie beim membran-
kontrollierten Prozess gibt es fiir den Bereich der Ultrafiltration Ansétze zum Beschreiben des
deckschichtkontrollierten Vorganges mittels Diffusionsmodellen. Fiir die Mikrofiltration liefert das
Schrifttum verschiedene hydrodynamische Modelle [29, 30, 32, 96, 105, 114]. Bei allen hydro-
dynamischen Modellen wird eine membranparallele Kraft als zentrale GroBe betrachtet. Diese Kraft,
die durch eine Uberstromung der Membran verursacht wird, ist fiir den Riicktransport von Feststoff
bzw. Molekiilen in die Kernstromung verantwortlich [96]. Je nach Ansatz werden vier Typen von
hydrodynamischen Modellen unterschieden:
o erweiterte Diffusionsmodelle o Deckschichtmodelle
o Ablagerungsmodelle o erweiterte Deckschichtmodelle

Die erweiterten Diffusionsmodelle erginzen den Ansatz der Diffusionsmodelle durch Einfiihren
eines sog. effektiven Diffusionskoeffizienten, in welchem die durch die Brownsche Molekular-
bewegung hervorgerufene eigentliche Diffusion durch eine von der Wandschubspannung induzierte
zusitzliche ,,Diffusion® erweitert wird [104]. Der so geschaffene effektive Diffusionskoeffizient ist
unter anderem von der Wandschubspannung und der Partikelgrofe abhédngig:

K-d, -t
D, = # : f(cm’i) Gleichung 2.19
D,y effektiver Diffusionskoeffizient Ty Wandschubspannung
K Membrankonstante n dynamische Viskositat
dp Partikeldurchmesser Coni Konzentration der Komponente i

Die Ablagerungsmodelle setzen eine Kriftebilanz an einem FEinzelpartikel an. Dabei stehen sich
neben der durch die Permeatstromung hervorgerufenen Haftkraft Fy eine aus der Kernstromung
resultierende membranparallele Schleppkraft Fs und eine ihr entgegengesetzte Reibungskraft Fjy
gegeniiber (Bild 2.7) [114].

Bild 2.7. Krifte an einem FEinzelpartikel in einem Querstromfilter im laminaren
Grenzschichtbereich nach Schock [114]

Ein Partikel wird sich demnach solange nicht ablagern, wie die Schleppkraft grofer ist als die
Reibungskraft. Unter Einfiihrung eines Reibungskoeffizienten p gilt dies fiir den Fall
Fo>u-F,.
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Aufgrund des Profils der Uberstrdmungsgeschwindigkeit ergeben sich fiir Partikeln verschiedener
GroBen unterschiedliche Kréfteverhiltnisse. Der auf diese Weise von SCHOCK erklérte
Klassierungseffekt, nach dem kleinere Partikeln bevorzugt abgeschieden werden, konnte spiter
zusammen mit RAASCH nachgewiesen werden [104,114]. Auch andere Varianten der
Ablagerungsmodelle sind bekannt. So ersetzte FISCHER die Haftbedingung infolge von Reibung
durch die Ablagerungsbedingungen von Partikeln in einem Maschengewebe [104]. Auch ein
wahrscheinlichkeitstheoretischer Ansatz, der die potenziellen und kinetischen Energien bilanziert,
ist bekannt [96].

Die Grundlage der Deckschichtmodelle ist die Filtergleichung nach DARCY. Sie beschreibt den
proportionalen Zusammenhang des Permeatflusses Jp von dem angelegten Druckgefille Apzs sowie

die umgekehrt proportionale Abhdngigkeit von der dynamischen Permeatviskositit mp und den
Widerstanden der Membran R;, und der Deckschicht Rp.

APy
Mp- (RM + RD)
Bei sehr kleinem Widerstand der Membran kommt der Ermittlung des Deckschichtwiderstandes die
tragende Bedeutung des Modells zu. So fanden GERNEDEL und KESSLER fiir die Crossflow-

Filtration von Milch und Molke einen empirischen Zusammenhang, den RIESMEIER um einen

Exponenten erweiterte und ihn erfolgreich auf eigene Versuchsergebnisse mit Fermenterbriihen
anwendete [32, 103].

Jp = Gleichung 2.20

-c
R, = Tx " . K(Ap) Gleichung 2.21
Tw - Pk
K Membrankonstante Ok Dichte des Konzentrates
Ap Druckgefalle Nk dynamische Viskositat des Konzentrates

Ty Wandschubspannung

In der Praxis zeigt sich, dass nach einer Anfangsphase der Filtration nicht, wie es die bisher
besprochenen Modellansétze zugrundelegen, ein stationdrer Zustand eintritt, sondern eine weitere
Abnahme der Permeatdurchlédssigkeit zu beobachten ist. Dieses Verhalten wird als
Deckschichtalterung bzw. Fouling bezeichnet. Mogliche Ursachen fiir die Deckschichtalterung sind
Ablagerungen von sehr feinen Partikeln auf der Membran, Adsorption von Makromolekiilen,
Adhésion und Wachstum von Mikroorganismen sowie Ausfallungen und chemische Verdnderungen
der Deckschichtbestandteile. Um das Phidnomen der Deckschichtalterung in den
Deckschichtmodellen beriicksichtigen zu konnen, kann zu Gleichung 2.20 ein zeitabhédngiger Teil
des Widerstandes hinzugefiigt werden. Fiir die Filtration von Maische in einem Scherspaltfilter hat
LoTz diese Idee von FANE aufgegriffen und einen zeitabhéngigen Deckschichtwiderstand bestehend
aus vier verschiedenen Termen eingefiihrt [25, 71]. Dabei wurden fiir alle Terme folgender Ansatz
zugrundegelegt:

t
R,=R,, -(1 —e "J Gleichung 2.22
Rp Deckschichtwiderstand k Konstante
Rp, .. Deckschichtwiderstand bei t = oo t Zeit

Diese vier Deckschichtwiderstinde beriicksichtigten die schnelle Ablagerung von Partikeln zu
Filtrationsbeginn, den langsameren Aufbau einer Ablagerungsschicht auf der Membran und die
Deckschichtalterung.
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In erweiterten Deckschichtmodellen werden die zentralen Vorginge der Querstromung und der
Filtration miteinander verkniipft. Dabei stehen sich der konvektive Transport von abgetrennten
Stoffen zur Membran und der Riicktransport in die Kernstromung infolge der Uberstrdmung
einander gegeniiber. Der Hintransport ist gemdBl nachfolgender Gleichung von der Filtrier-
geschwindigkeit abhingig [104, 105].

. -C .
m, =V, L Pr k. Gleichung 2.23
Pp —Ck
i, spezifischer Massenstrom der abgetrennten Feststoffe in kg/(m?s) cx Feststoffkonzentration im Konzentrat in kg/m3
vp Srémungsgeschwindigkeit des Permeates in m/s pp Dichte des abgetrennten Feststoffes in kg/m?3

Im stationdren Zustand bleibt die Dicke der ausgebildeten Deckschicht konstant. Dem Hintransport
steht daher ein gleichgroBer Riicktransport von abgetrennten Stoffen in die Kernstromung
gegeniiber. Unter der Annahme, dass dieser in einem proportionalen Verhiltnis zum
Geschwindigkeitsgradienten steht, ldsst sich der Riickstrom der Stoffe wie folgt beschreiben.

. du .
my, =K-pp-h— Gleichung 2.24
dz
iy, spezifischer Massenstrom der abgetrennten Feststoffe in kg/(m? s)
K Konstante h Deckschichth6he
u Uberstromungsgeschwindigkeit z Koordinate senkrecht zur Membran (vgl. Bild 2.6)

Fiir newtonsche Fluide und fiir einfache geometrische Fille, z. B. Rohrstromungen, in denen die
Wandschubspannung in Abhingigkeit von den Stromungsbedingungen berechnet werden kann,
lasst sich die Filtriergeschwindigkeit in Abhingigkeit von der Triebkraft, also dem Transmembran-
druck, ermitteln.
ve = f(4pru)

Vielfach wurden fiir spezielle Anwendungsfille theoretische Ansétze durch experimentelle Befunde
erfolgreich verkniipft, um bei einzelnen Anwendungen Vorhersagen hinsichtlich des
Filtrationsverhaltens treffen zu konnen [z. B. 32, 103, 104].

2.1.6 Ubertragbarkeit der Mikrofiltrationsmodelle auf die Oszillationsfiltration

Die Stofftransportvorgénge im Innern der Membran sollten sich bei der Filtration mit oszillierenden
Membranen nicht grundlegend von denen anderer dynamischer Mikrofiltrationsverfahren
unterscheiden. Auch im Membranumfeld scheint eine grundlegende Gemeinsamkeit vorzuliegen,
nidmlich die, dass durch eine Scherbeanspruchung an der Membranoberfldche ein AbstoBeffekt von
ablagerungswilligen Partikeln hervorgerufen wird. Der Unterschied liegt in der Art dieser
Scherbeanspruchung. Wahrend die Scherbeanspruchung bei herkdmmlichen Verfahren aufgrund
einer stationdren, membranparallelen Geschwindigkeit hervorgerufen wird, ist bei der
Oszillationsfiltration eine stetig (in Betrag und Richtung) beschleunigte Relativbewegung zwischen
der Membran und der zur Membran ruhenden Suspension ursichlich verantwortlich. Uber die
Filtrationsmechanismen dieser noch junge Technik der Oszillationsfiltration sind jedoch im
Schrifttum bislang keine theoretischen Ansétze verfiigbar. Bekannt ist, dass das Filtrationsverhalten
deutlich von dem anderer dynamischer Filtrationstechniken abweicht [2, 112, 113]. Solange nicht
die Unterschiede in der Qualitdt der Scherbeanspruchung beriicksichtigt werden, kdnnen bekannte
Ansitze zum Beschreiben der dynamischen Filtration niitzlich sein. So wird spéter fir die
Entwicklung eines Modells fiir die Oszillationsfiltration auf der Grundlage der Deckschichtmodelle
aufgebaut. Um schlieBlich auch die speziellen Wirkungsweise der oszillierenden Membranen
einbinden und erkldren zu kdnnen, ist jedoch eine grundlegend neue Betrachtung der Vorgéinge an
der Membran erforderlich.

18



2 Verfahrenstechnische Grundlagen

2.2 FlieRverhalten von Suspensionen

Wie oben erdrtert wurde, lassen sich die Mechanismen bei Mikrofiltrationsprozessen gut durch
konvektive Transportvorgénge, also durch Stromungen von Fluiden erkldren. Daher sind die
FlieBeigenschaften, insbesondere der zu filtrierenden Suspension, von besonderem Interesse. Im
Gegensatz zu einfachen Fluiden stellt sich jedoch die Rheologie von Suspensionen komplexer dar.

2.21

Modelle zum Einfluss suspendierter Stoffe auf die Viskositat

Die Suspensionsviskositit (Maischeviskositdt) ist eine Funktion der viskosititsbeeinflussenden
Komponenten der Matrixfliissigkeit und den Feststoffbestandteilen.

My :f(K’cF’nP(T’é:’QM ))

Tabelle 2.1. Gleichungen zum Berechnen der relativen Viskositdit ng von Kugelsuspensionen (cpy —

Volumenkonzentration der Feststoffe)

Autor / Quelle Relative Viskositat Bemerkungen
Einstein N =1+A-c.y gtitig nur fiir sehr kleine Konzentrationen
(1906) [24] ' A Einstein-Parameter = 2,5
Eilers 2,5¢ 1 flir monodisperse Kugeln ist ¢4,
(1941) 1] | 7 =( =) | b=———" geich06
2(1-b.CFV) cF,Vmax ’
Mooney A-cpy A Einstein-Parameter: fir hoch konzentrierte
(1951) (791 | "= = eXP(l K ) Suspensionen nicht 2,5
“K-Cry k Selbstverdrangungfaktor
Brinkman 1 1 Viskositét der unendlich verdiinnten Lésung
(1952) 2] | " =™ 5 gliltig fiir héher konzentrierte Systeme
(I-cpy)?
Maron, Pierce 1 ¢y Packungsgeometrieparameter
(1956) 73] | x = 2
CF,V
1-
[ Co j
Krieger, Dougherty 1 P Maximalpackungsparameter
(1959) 63 | TR =i [n] Grenzviskositat
(1 - CFV] fir 7= konst.
p
Saunders A-c A Einstein-Parameter
F,V
(1961) [108] | m7, =exp crr<25%
l-k-cpy
Sherman 0,036-D_ Dwu mittlerer Partikeldurchmesser
(1963) [121] | logmy = 0,15 ¢,,... maximale. Feststoffkonzentration
F,max
. 1
Cry Einfluss der Partikelgrofie wird berlicksichtigt
Lewis, Nielsen K Cpy kg Anpassungsparameter
(1968) [68] Inn, = S : S Packungsparameter
"> Cry Viskositat von newtonschen Suspensionen mit Kugeln
und mit permanenten Aggregaten an Kugeln
Chong, Christiansen, c 2 Abhangigkeit der Viskositat hochkonzentrierter
Baer L Suspensionen von der Feststoffkonzentration
C =45-60Y
(1971) [15] M =| 140,75 Sman cry=45-60 %
1 Cryv .
- c fir 7= konst.
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2 Verfahrenstechnische Grundlagen

Quemada 1 cmax Maximale Feststoffkonzentration
(1976) [93] Mk =—— 2 monodispers: 0,525 < ¢;,< 0,74
(1 _ A j polydispers: 0,74 < ¢, < 1
Cmax

Bei nicht-newtonschen Fluiden ist ferner die Ausrichtung faseriger Partikeln zu beachten, die von
der Scherrate x abhingig ist. Bisher ist es fiir Suspensionen nicht moglich, die Viskositatsfunktion
aus den Eigenschaften der Komponenten zu berechnen. Das FlieBverhalten wird hiufig in der Form
einer relativen Viskositét 7z angegeben. Diese beschreibt den Quotienten der Suspensionsviskositét
zu der reinen Matrixfliissigkeit.

_ n Suspension

Ny =—"— Gleichung 2.25

M rtarrix
Zu der wichtigen Beziehung zwischen der relativen Viskositit 7z und Feststoff-(volumen-)
konzentration ¢z sind im Schrifttum zahlreiche Ansdtze zu finden. Diese Modelle sind teils
theoretisch hergeleitet. In diesen Fillen sind sie aber auch nur sehr eingeschrankt giiltig (z. B.
EINSTEIN). Die meisten sind iiberwiegend empirischer Natur. Eine Zusammenstellung dieser
Modelle, die teilweise auch die PartikelgroBe und —form als Parameter beriicksichtigen, ist in
Tabelle 2.1 zu finden [46].

2.2.2 Messmethoden fiir die Viskositidt von Suspensionen

Die Charakterisierung des FlieBverhaltens von Suspensionen ist aus verschiedenen Griinden
generell schwierig. Insbesondere sind hier die Probleme durch Entmischungserscheinungen und
Skaleneffekte zu nennen [38, 46]. Je nach Art der Suspension wurden folgende rheologischen
Methoden zum Messen der dynamischen Viskositdt von Suspensionen vorgeschlagen (Tabelle 2.2):

Tabelle 2.2. Verfahren zum Messen von Suspensionsviskositdten

Verfahren Quellen
Empirische Verfahren: z. B. nach Pfefferkorn, Haase, Rieke, Linseis und Cohn 39, 40, 48,70
Torsionsschergeréate (Platte-Platte, Kegel-Platte, Couette) 71
Pastenbeurteilungsgerat 26, 94
On-line-Verfahren: Rheoswing 5,43, 44,49, 50

Rheomag (Endress und Hauser)

41, eigene Versuche

Konische Schlitzdiise

54

Modifizierter Couette-Apparat

119

Kernspintomografie 34, 36, 37, 74

Kolbenextruder 35

Kernresonanzmessung 'H -NMR eigene Versuche [38]

2.2.3 Ansatze zum Bestimmen der Viskositat von Biermaische

Versuche, die Viskositdt von Biermaische zu messen, wurden in verschiedenen Quellen beschrieben
[5,44, 49,50, 71, 120]. Da Lauterbottichmaische grofle und in Form und GroBe sehr inhomogene
Feststoffbestandteile aufweist, waren diese Methoden bisher nicht zufriedenstellend. Neue Ansitze,
rheologische Eigenschaften iiber Drehmomentmessungen eines Riihrfliigels oder mittels
Kernresonanzmessungen 'H-NMR zu bestimmen, scheinen erfolgversprechend, sind aber noch in
der Entwicklung [38, 43]. Bei Feinstschrotmaischen ist eine Viskositdtsmessung generell einfacher
als bei grobem Schrot, da hier durch die Partikelfeinheit sowohl die Skaleneffekte als auch
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Sedimentationserscheinungen minimiert werden. Erste Ergebnisse dazu wurden in Couette-
Apparaturen gemacht [71]. Mit modernen Platte-Platte-Rheometern sind inzwischen sehr genaue
Messungen auch bei hohen Temperaturen (Losungsmittelfalle) und hohen Scherraten moglich [3].
Oszillatorische Messungen erlauben zudem eine exakte Messung der Viskositit ohne die
Ruhestruktur des Fluides zu zerstoren.

3 Grundlagen zum Einsatz von Feinstschrot beim Bierherstellen

Die Zerkleinerung der substratspendenden, gemélzten und ungemadlzten Cerealien wird dem
Aufschluss der Stoffgruppen in wissriger Losung, dem sog. Maischen, vorangestellt. Durch das
Erhohen des Dispersititszustandes des Kornerkollektives wird deren Oberfldche vergroBert, die
Weglinge der erforderlichen Stofftransportvorgidnge verkleinert und das Substrat fiir den
enzymatischen Angriff freigelegt.

3.1 Mihlentechnik

Mikroprozesse der Zerkleinerung

In der Technik wird unter dem Zerkleinern eines festen Stoffes das Erhohen seines
Dispersititszustandes verstanden. Die Zerkleinerung kann als Sequenz von Teilungsvorgingen
formuliert werden. Ein Teilungsvorgang ist der Bruch eines Teilchens durch Uberwinden der
Spannungs- und Bindungskréfte zwischen atomaren Partikeln. An den wirksamsten Stellen dieser
inhomogenen Spannungsverteilung entsteht der Bruch durch eine Rissbildung infolge einer dueren
Beanspruchung. In der weiteren Bruchfolge werden weniger starke Spannungsspitzen des Materials
als Rissansatz dienen. Dies ist ein Grund fiir die Zunahme der Festigkeit von Partikeln mit der
Abnahme ihrer Grof8e im Verlauf einer Bruchkaskade [47, 118, 118, 123]. Je nach Miihlenbauart
herrschen unterschiedliche Beanspruchungsarten bei der Rissbildung vor, die in Bild 3.1
schematisch dargestellt sind. Die fiir die Getreidezerkleinerung wichtigsten Mikroprozesse sind
Beanspruchungen zwischen Festkorperoberflichen (Druck, Scherung und Schlag) sowie die
Beanspruchung an einer Festkorperoberfliche (Prall). Die Geschwindigkeiten bei Druck, Schlag
und Prall unterscheiden sich in der GroBenordnung von jeweils einem Faktor 10. Bei Walzen-
stithlen treten vornehmlich Druck, Scherung und Schlag auf, wihrend bei Hammer- und
Prallmiihlen die Prallbeanspruchung vorherrscht.

a) Beanspruchung zwischen Festkorperoberflachen (Druck, Scherung, Schlag)

F - F
2 B
TF T?F

b) Beanspruchung an einer Festkdrperoberflache (Prall)

&
<. P .ﬁl .‘/v

c) Beanspruchung ohne Festkdrperoberflache
d) Beanspruchung durch nicht-mechanische Energieeinleitung

Bild 3.1. Schema zur Veranschaulichung der Mikroprozesse der Zerkleinerung nach RUMPF [107]

Zerkleinerungsmaschinen

Die Eignung einer Miihle fiir eine bestimmte Zerkleinerungsaufgabe ist abhdngig von der Festigkeit
und der Partikelgroe des Mahlgutes, der erforderlichen Durchsatzmenge und dem gewiinschten
Zerkleinerungsverhéltnis. Das Schema in Bild 3.2 setzt die Festigkeitseigenschaft des Mahlgutes
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3 Grundlagen zum Einsatz von Feinstschrot bei der Bierherstellung

und das Zerkleinerungsverhéltnis, also die gewiinschte Feinheit fiir verschiedene Miihlenarten in
einen Bezug. Fiir Malz und ungemalztes Getreide, die mittelharte bis weiche Mabhlgiiter darstellen,
lassen sich grundlegend geeignete Miihlen herauslesen. Ein Walzenstuhl mit nur einem Walzenpaar
(= Walzenfeinbrecher) erreicht ein Zerkleinerungsverhéltnis von maximal ny < 4:1. Ausgehend von
einer KorngroBBe im Bereich von 1 cm sind daher Walzenstiihle fiir ein Feinstvermahlen nur
geeignet, wenn mehrere Walzenpaare in Reihe mit einem von etwa 1,5 mm bis auf 0,1-0,3 mm
abnehmenden Spaltweite geschaltet werden (vgl. Tabelle 1.3). Im Unterschied dazu eignen sich
Prallmiihlen sehr gut fiir eine Feinstzerkleinerung von Malz in einem Zerkleinerungsvorgang
[51, 71,72, 64].

Festigkeitseigenschaften des Zerkleinerungsgutes
: | ' | ]
1 sehr hart | hart | mittelhart I weich i feucht-klebend

I
5 n601) |

I
l !
1-05”".,”,+ —— [ T _ oe (gt 1 i
[1m) 2z I I i -fllb'Fun:?-'m umm«.ﬁl
g [ 4
; I | L | 1
10 S S ——e e R
pm ' T + ‘_[nn{tfr I
= i B
= I
= | Pralimiblen
z 104pm|-- Kuoel

I
|
|
|
echer [ ng <15:1) i I
|
|
|
I
1
|
|
|

Inerungspn

10%m |—-= —
(1mm)

fein

wum  Zerkle

102pm |- 4 — —- |

Bereiche der oberen KorngréBen vom Aufgabequt

10um -2 — — 4

Tum -

Bild 3.2. Einsatzbereiche von Zerkleinerungsmaschinen [118]

Die in der Literatur als von entscheidender Wichtigkeit fiir die Beschleunigung der Maischvorgéinge
erachtete Zerkleinerung der Malzstirkekdrner (5-20 pm) erscheint jedoch nach dem Schema in Bild
3.2 auch mit einer Prallmiihle schwierig [22, 23, 101, 102]. Hierzu sind Strahlmiihlen oder
Rithrwerkmiihlen in der Lage [101]. Aufgrund des schlechten energetischen Wirkungsgrades und
eines vergleichsweise kleinen Mahlgutdurchsatzes sind diese Miihlenarten fiir die groBtechnische
Anwendung zur Bierherstellung derzeit uninteressant. Dies wird durch Richtwert fiir den
energetischen Effektivitit untermauert [118]: Walzenmiihlen (2 Walzen) 70-100 %, Prallmiihlen
25-40 %, Kugelmiihlen 7-15 % und Strahlmiihlen 1-2 %.

4+

280 ¢

e C

E /0 + -e-Gebldsemihle
IS E

§ 60 T

250 i ~<=Prallmihle
RIS g

¥= A0

N = 30 i A Walzenstuhl zur
U e F A Feinstschrotung
[—— C A

S 20 +

N 8 X_X;if‘/.é/z/@ -5 HammermiihTe

X 10 +

5 z

2 0 1 1 1 1 1 1

=

30 40 50 60 70 80 90 100
X 1503 (Massenanteil < 152 um)

Bild 3.3. Spezifische Zerkleinerungsarbeit bei der Feinstvermahlung von Malz (5 % Feuchtigkeit)
mittels verschiedener Miihlenbauarten nach Schoffel [115]
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SCHOFFEL berichtete 1972 iiber die Eignung verschiedener Miihlenbauarten zur Feinstzer-
kleinerung von Malz [115]. Unter Anderem konnte er die Unterschiede des erforderlichen Energie-
aufwandes herausstellen. Eine Auswahl dieser Ergebnisse zeigt Bild 3.3. Bereits eine nennenswerte
Verbreitung in der groBtechnischen Anwendung zur Herstellung von feinstzerkleinertem Schrot
finden Walzenstiihle mit 3 Walzenpaaren, Hammermiihlen und Scheibenmiihlen [65].

Der zur Feinstvermahlung fihige Walzenstuhl muss also drei Mahlspalte mit abnehmender
Spaltweite und einer entsprechenden Siebfiihrung aufweisen. Die Walzen werden fast
ausschlieflich aus Edelstahl und mit einem Durchmesser von 250-300 mm gefertigt. Die
Drehzahlen liegen bei 250-600 min™', wobei Durchsitze bis zu 40 t/h erreicht werden [53]. Die
Beanspruchungsarten Druck, Scherung und Schlag finden eine unterschiedliche Gewichtung in
Abhingigkeit von folgenden Einflussgrofen:

o  Walzendurchmesser o Gesamtdurchsatz und Walzenpaardurchsatz

o Walzenpaaranordnung o Art der Walzenoberfliche (glatte Walzen, Riffelwalzen,
o Mabhlspaltweiten Ausrichtung)

o Siebbespannung o Laufrichtungsanordnung und Differenzdrehzahl

Die vorherrschenden  Beanspruchungsarten
zwischen Festkorperoberflichen erlauben, im
Gegensatz zu den nachfolgend beschriebenen
Prallmiihlen in Abhéngigkeit von der Elastizitat
des Mahlgutes eine Oberkornbegrenzung. Bild 3.4
zeigt das dies im einfachsten Fall durch die
Mahlspaltweite s umgesetzt werden kann.

Bild 3.4 Formzwang bei der Mahlgutbean-
spruchung zwischen Festkorperoberflichen

Fiir die Walzenpaaranordnung und Siebfiihrung bestehen Variationsmdglichkeiten. Ebenso ist eine
Feuchtkonditionierung und eine Nassschrotung (ohne Siebelement) mdglich. Die nachfolgende
Abbildungen zeigen schematisch den Aufbau solcher Walzenmiihlen.

' Malz
y Dampf zur
B3 Konditionierung
T und fiir Heizmantel
3 Malzbehdlter
» Wasser
Zellenschleuse
Befeuchtungs - = Befeuchtungsaum
schnecke PuffergefdB ) 9
Maisch-
Zellenschleuse

G wasser & g

l i (L:L Mahlwalzen
©) !
@% 6-Walzenmiihle Eg Zum MaischgefaB

Y

Bild 3.5. Maschine zur Feuchtkonditionierung Bild 3.6. Nassschrotung mit Einmaischvorrichtung
[125] [125]
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Hammermiihlen werden in Verbindung mit einem Diinnschichtmaischefilter in Brauereien bereits
erfolgreich eingesetzt [62, 115, 129]. Thr einfacher Aufbau besteht aus einer Prallfliche und
pendelnd aufgehdngten Himmern (Schldgerwerk), die sich bei Rotation durch die Fliehkraft radial
ausrichten (Bild 3.7). Das {iiber eine Schleuse eintretende Mahlgut wird von den Schldgern erfasst
beispielsweise gegen ein Sieb bzw. eine Mahlbahn beschleunigt. Die Rotationsgeschwindigkeit
betrigt etwa 1500 min™ [125].

Feinprallmiihlen = weisen im  Gegensatz  zu
Hammermiihlen ein starres Schldgerwerk, wie z. B.

Stifte oder Platten, auf. Die erreichbaren Prallgeschwin-

digkeiten liegen deutlich hoher, in einem Bereich von

60-300 m/s [125]. Die Geometrien von Schlidgerwerk 7el7-
und Prallflichen sind vielfdltig und haben ebenso Schleuse —~
Einfluss auf das Mahlergebnis wie die Prallgeschwin- Magnet j
digkeit und der Abstand Rotor-Stator. Das in den Verteiler ——_
Prozessraum zugefiihrte Mahlgut wird vom Schlagwerk
erfasst und beschleunigt. Die Aufprallgeschwindigkeit
auf der Mahlbahn wird bei einer langen Flugbahn
grofer als bei einer kurzen. Allerdings geht damit auch
die Wahrscheinlichkeit von Partikel-Partikel-St6Ben .

. . . . . Tl =~ Schwingungs -
und folglich ein hoherer Energieverlust durch plastische démpfung
Verformung und Rotationsbewegungen einher. Auf- T =
grund dieses konstruktiven Dilemmas stolen Prall- I N
miithlen fiir angestrebte Partikelfeinheiten von kleiner ;
10 um an ihre Grenzen und auch beim Aufschluss der =
Stirkekornern von Gerste.

Malzbehédlter

-— | uft

- Mahlbahn

/1 Siebelement

Bild 3.7. Hammermiihle in Schnittansicht [125]

Feinprallmiihlen eignen sich jedoch bis zu diesem KorngréBenbereich aufgrund eines grof3en
Zerkleinerungsverhéltnisses gut fiir die Feinstvermahlung von Malz. Die vorherrschende Prallbean-
spruchung ermoglicht keinen Formzwang. Das Zerkleinerungsergebnis muss daher als die Summe
einer Vielzahl von Zufallsereignissen betrachtet werden, weshalb eine Oberkornbegrenzung nur
durch eine integrierte Sichtungsvorrichtung erreicht werden kann.

3.2 Bierherstellen mit Feinstschrot

Zerkleinerungsaufgabe Getreide und Malz

Neben Gerste werden zur Bierherstellung auch andere Cerealien oder vorbehandelte
Getreideprodukte verwendet. Ein wichtiger Unterschied dieser Rohstoffe zu Gerste ist das Fehlen
einer das Korn umgebenden Spelze. Diese Spelzen (Riickenspelz und Bauchspelz) sind die
duBersten Hiillen eines Gerstenkorns und zeichnen sich durch ihre Elastizitdt und durch einen
erhohten Gehalt sog. ,,unedler Substanzen, wie Kieselsdure und Polyphenole, aus. Unterhalb der
Spelzen (11) befindet sich die Fruchtschale (10) und die Samenschale (9) sowie das Aleuron (8),
wie im Léangsschnitt eines Gerstenkorns in Bild 3.8 zu erkennen ist. Im Aleuron finden neben der
Epithelschicht (5), die den Keimling vom Mehlkorper (Endosperm) trennt, wahrend der Keimung
bzw. der Milzung die Enzymsynthesen statt. Die Form der vierkantigen mehrreihigen Zellen des
Aleurons sind auch in der rasterelektronenmikroskopischen Aufnahme am unteren Rand in Bild 3.9
zu erkennen.
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Der weitaus grofite Anteil eines Getreidekornes besteht aus dem Mehlkorper, der stiarke-speichernde
Zellen beinhaltet. Die chemisch assimilierte Energie dieses Endosperms erfiillt den biologischen
Zweck der Versorgung der auskeimenden Pflanze, bis diese iiber ihre Blattkeime neue Energie
fotosynthetisch bereitstellen kann. Im Laufe der Milzung, also der kontrollierten Keimung, werden
die Zellwinde des Endosperms (Bild 3.8) enzymatisch abgebaut, um die Stirke freizulegen.
Wihrend dieser cytolytischen Losung verliert das Korn - als Mahlgut betrachtet - an Festigkeit und
wird miirbe.

(1) Stammanlage

(2) Blattkeimanlage
(3) Wurzelkeimanlage
(1) Schildchen

(3) Epithelschicht

(6) Mehlkdrper

(71 entleerte Zelle

(%) Aleuronschicht

(9) Samenschale
(10} TFruchtschale

(11) Spelzen

Bild 3.8. Léingsschnitt durch ein ungemdlztes Gerstenkorn [66]

Das Ziel konventioneller Schrotungstechnik ist das Aufbrechen der gelosten Endospermstrukturen
sowie jener sog. glasigen Spitzen am Grannenende des Endosperms, die bis zum Abbruch der
Mailzung nicht enzymatisch gelost wurden. Zusitzlich ist die Unversehrtheit der elastischeren
Spelzen sowie ein nicht zu hoher Mehlanteil im Schrot fiir eine ausreichende Permeabilitit und ein
gutes Riickhaltevermdgen bei der konventionellen Maischefiltration wiinschenswert. Die
Zerkleinerungsaufgabe bei der Bierherstellung muss also die technologischen Anspriiche des
Maischens sowie die filtrationstechnischen Erfordernisse des Léuterns beriicksichtigen. Dies sind
die Pramissen, unter welchen der Spielraum in der mechanischen Malzautbereitung nach dem Stand
der Technik eingeschrdnkt ist. In Verbindung mit neuen Filtrationstechniken wurde in der
Vergangenheit jedoch immer wieder auf die Mdoglichkeiten einer feinen Vermahlung des Malzes
aufmerksam gemacht. Zahlreiche Arbeiten in den 60er und 70er Jahren beschiftigten sich mit der
Fein- und auch Feinstvermahlung von Gerstenmalz [Quellen in Tabelle 3.1 und Tabelle 3.2]. Seit
der Entwicklung der Diinnschichtmaischefilter in den 90er Jahren ist das Feinvermahlen wieder
Thema verschiedener Publikationen [22, 23, 101, 102, 129]. Gleichwohl bleibt weiteres Potenzial
beziiglich der Feinheit des Malzes zu ergriinden.

Kontroverse iiber den Nutzen der Feinstvermahlung fiir den Stirkeabbau beim Maischen

Ob eine weitere Steigerung der Feinheit iiber das heute bereits einsetzbare Mal} hinaus auch
zusétzliche technologische Vorteile mit sich bringt, ist eine zentrale Frage bei der Entwicklung der
Mikrofiltration zum Wiirzegewinnen. Im Schrifttum wird diese Problematik kontrovers diskutiert.
So sei nach RICHTER das Malzkorn vereinfacht eine Matrix aus Geriistsubstanzen, in die
Stiarkekorner der nach PALMER ermittelten Grofengruppen von 5 um und von 25 um eingebettet
sind [86, 102]. Bei einer Feinstvermahlung mittels Prall-, Hammer-, oder Walzenmiihlen wiirde
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zwar die Matrixstruktur intensiver angegriffen, die Stirkekorner selbst blieben aber unversehrt.
Daher wiirde auch keine neue reaktive Oberfliche fiir den enzymatischen Angriff geschaffen.
RICHTER ermittelte nach der Methode von BRUNAUER, EMMIT und TELLER, dass diese Oberfldche
bei grobem und bei feinem Schrot mit 0,6 m*/g gleich groB ist. RICHTER zeigte ferner, dass mit
Hilfe einer Kugelmiihlenmahlung Stirkekorner einer Stérkelosung aufgeschlossen werden kdnnen
und ein deutlich schnellerer Extraktzuwachs beim Maischen erreicht werden kann [100]. Bild 3.10
zeigt das Ergebnis dieses Versuches anhand der Partikelgroenverteilungen. Zu erkennen ist, dass
die Peaks, die die unversehrten Starkekdrner reprisentieren, nach Kugelmahlung verschwinden.

o .

Bild 3.9. Stdrkekorner im Gerstenendosperm und Aleuron umgeben von Zellwand und
Geriiststrukturen [8]

Auch EINSIEDLER kommt bei seinen reaktionskinetischen Betrachtungen des Maischvorganges zu
der Auffassung, dass die Schrotfeinheit keinen Einfluss auf den Stirkeabbau hat [22].
Demgegeniiber fanden &ltere Arbeiten von SCHOFFEL bzw. KIENNIGER eine Beschleunigung des
Losungsvorganges der Stirke beim Maischen [58, 59, 115]. MEDDINGS und POTTER zeigten, dass
bei kleinen Maischeteilchen die physikalischen Vorgénge schneller stattfinden und die chemischen
Reaktionen zum zeitlimitierenden Faktor werden. Bei groBen Teilchen hingegen stellen die
Diffusionsvorginge den Engpass dar [75]. Dies wird auch durch eine neuere Publikation von LOTZ

bestdtigt: LOTZ fiihrt dabei eine insgesamt hohere Extraktausbeute beim Maischen mit Feinstschrot
auf die bessere Angreifbarkeit der Starke zurtick [71].
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Bild 3.10. Partikelgrofiendichteverteilung einer Stirke sowie einer mit einer Kugelmiihle
zerkleinerten Stdrke nach RICHTER [100]

Weitere technologischen Auswirkungen von Feinstschrot

Neben diesen widerspriichlichen Aussagen des Schrifttums, die letztendlich die Frage nach der
Geschwindigkeit und der Effizienz des Stirkeabbaues verfolgen, bestehen weitere Erkenntnisse
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3 Grundlagen zum Einsatz von Feinstschrot bei der Bierherstellung

tiber die Wiirzebereitung mit feinstvermahlenem Malz. Sie stiitzen sich auf die in Tabelle 3.1
aufgelisteten Quellen. Die Erkenntnisse der dort angefiihrten Autoren lassen sich wie folgt
zusammenfassen. Das Verwenden von feinem Schrot fiihrt im Vergleich zu groberen Schrot:

o zu kleineren Anspriichen bei der Malzqualitét (kiirzere Weich- und Keimzeit),

o zu einem h6éheren Gehalt an 16slichem Stickstoff in der Wiirze,

o zu geringen Abweichungen beim Eiwei3losungsgrad,

o zu keiner Erh6hung des Gehaltes an freien Aminosduren (FAN),

o zu keiner Verbesserung der diastatischen Kraft,

o zu einer Verbesserung der proteolytischen Enzymaktivitit (VZ 45),

o zu einem verbesserten Losen der bereits im Malz vorkommenden l6slichen Bestandteile (VZ 20),
o zu einer kleineren Wiirzetriibung,

o zu einer hoheren Wiirzeviskositit,

o kaum zu Abweichungen des DMS-P-Gehaltes,

o kaum zu Abweichungen der Polyphenolzusammensetzung,

o kaum zu Abweichungen der Schaumwerte,

o zu einer geringfligig schlechterern Stabilitét der Biere,

o zu keinen geschmacklichen Abweichungen der Biere.

Nachteilige Auswirkungen, wie beispielsweise die Befiirchtung, dass beim FEinsatz von
Pulverschrot im Vergleich zu herkdmmlichen Verfahren Probleme durch eine verstirkte
Anreicherung unedler Substanzen auftreten konnten, konnten nicht bestétigt werden. Hier wirkt
insbesondere die mogliche Verkiirzung der Maischedauer einem stirkeren Auslaugen feinvermahler
Spelzen entgegen [58, 59, 115, 129].

Tabelle 3.1. Wichtiges Schrifttum zum Verarbeiten von feinvermahlenem Schrot bei der
Bierherstellung

1962 | REITER[97, 98, 99] Kontinuierliches Wirzegewinnen mit einem Vakuumtrommelfilter,
Malzfeinvermahlung

1968 | PoLLocK und PooL [91] Feinstvermahlung in Verbindung mit Malzungsparametern

1971 | MEDDINGS und POTTER [75] Maischen mit unterschiedlichen Schrotfeinheiten

1972 | SCHOFFEL [115] Pulverisieren von Malz, technologische Zusammenhange von Mélzen und
Maischen

1972 | KIENINGER [58, 59] Pulverisieren von Malz und Fraktionieren sowie Beziehung zur Malzqualitit

1991 | ISOE [55] Brauen mit entspelztem Malz

1993 | ZUFALL und WACKERBAUER [129] Hammermiihlenvermahlen zur Anwendung des Maischefilters 2001

1994 | RICHTER[100, 101, 102] Prallmihlenvermahlung und Dekanterseparation, Kugelmihlenvermahlung

1997 | EINSIEDLER [23] Reaktionskinetik beim Maischen

1998 |[Lotz[71,72] Prallmihlenvermahlung und Scherspaltfiltration, Proteinanreicherung

1999 | MENGER[77] Dispergiermaischverfahren

1999 | KROTTENTHALER, ZURCHER und Prallmihlenvermahlung, Fraktionieren, Maischen unter Einsatz der Fraktionen

SCHNEIDER, BACK, WEISSER [64]

Schrotkonditionieren und Spelzentrennung

Die Moglichkeiten der Schrotkonditionierung in Verbindung mit der Léuterbottichtechnik sind
begrenzt und beschrinken sich auf das Befeuchten des Mahlgutes und die Spelzentrennung
[42, 67,45, 82, 133]. Die Befeuchtung hat das Ziel, die Elastizitit der Spelzen zu erhéhen, um den
Mehlkorper intensiver mahlen zu konnen ohne die Spelzen zu verletzen. Die Unversehrtheit der
Spelzen ist zum Einen von Bedeutung fiir die Ausbildung einer geeigneten Filterschicht fiir den
Léautervorgang. Zum Anderen sollen unedle Inhaltsstoffe der Spelzen nicht verstirkt in Losung
gebracht werden. Diese Ziele verfolgt auch die Spelzentrennung.
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3 Grundlagen zum Einsatz von Feinstschrot bei der Bierherstellung

Eine weitergehende Nutzung des Schrot- und Mehlkonditionierens ist in der Miillereitechnologie
durch das Nutzen von An- und Abreichungen bestimmter Inhaltsstoffe schon lange Stand der
Technik. Unabhédngig von jahrgangsbedingten Schwankungen konnen maligeschneiderte Mehle
hergestellt werden, beispielsweise mit gewiinschten Schalenanteilen, Eiweil3- oder Stirkegehalten
[18].

Tabelle 3.2. Ergdnzende Literatur zur Feinstzerkleinerung von Malz in Verbindung mit einer
Schrotfraktionierung

1976 POMMERANZ [92] Sieben und Windsichten von Malzmehl

1979 VAN GHELUWE [33] Brauen mit windgesichtetem Malzmehl

1979 VOSE [128] Windsichten von Malzmehl zur Fraktionierung

1984 STUBITS [124] Chemische Charakterisierung von Malzschrotfraktionen
1991 ISOE [55] Brauen mit entspelztem Malz

Die Moglichkeit der Trennung von Kornpartien bzw. Partikeln unterschiedlicher Zusammensetzung
wird ermoglicht durch Unterschiede in der Festigkeit verschiedener Kornfraktionen sowie durch die
Abhéngigkeit der chemischen Zusammensetzung von der TeilchengroBe. Wie auch Bild 3.10 zeigt,
verteilen sich die Durchmesser der Stirkekorner eng in zwei GroBengruppen um 5 und um 25 pm.
Das Trennen solcher Fraktionen mittels Sieben oder Sichten erfordert jedoch das vollstandige
Freilegen der Starkekorner durch eine Feinstzerkleinerung. Neben der Partikelgrofe lassen sich aber
auch Festigkeitsunterschiede nutzen, um nach einer Zerkleinerung ohne Formzwang, also
beispielsweise mittels einer Prallmiihle, Trennvorgdnge vorzunehmen [64]. Nach dem FRANZKY-
MIAG-Verfahren wurden von SCHOFFEL und auch von KIENNINGER schon 1972 mittels Sieben drei
Fraktionen, ein extraktreiches Endospermmehl, ein eiweilireiches Randzonenmehl und eine
extraktarme und gerbstoffreiche Spelzenfraktion getrennt und untersucht [58, 59, 115]. Andere
Autoren berichten iiber Windsichtungen von Malzmehl [71,92, 33,128, 136]. Auch iiber
erfolgreiche Ansitze fiir eine technologische Nutzung der Schrotfraktionierung wurde bereits
berichtet. So zeigte sich, dass ein proteinangereichertes Mehl als Additiv beim Maischen die
Schaumstabilitit verbessert [72]. Auch eine Unterstiitzung des B-Glucanabbaus war erfolgreich
[64]. Eine grofitechnische Umsetzung solcher technologischen Mallnahmen ist jedoch mit
herkdmmlichen Maischefiltrationsverfahren nicht moglich.

Als Fazit der Literatursichtung kann festgehalten werden, dass keine Einigkeit iiber den
tatsdchlichen Nutzen eines feinen Schrotes fiir die Effizienz und die Geschwindigkeit der
Abbauvorginge beim Maischen besteht. Daneben wird liber zahlreiche positive Folgen einer
Feinstzerkleinerung fiir die Wiirzezusammensetzung berichtet. Die bekannten Ergebnisse lassen
jedoch nur tendenzielle Schliisse zu, so dass eine neuerliche Untersuchung eines individuellen
Schrotes nicht umgangen werden kann. Die Vorteile der Feinstzerkleinerung und die durch sie
mogliche weitere Schrotaufbereitung ist von einer geeigneten Technik zum Treberabtrennen
abhingig. Eine Umsetzung der Moglichkeiten konnte sich daher bisher nicht iiber die Verwendung
von Feinschrot bei dem Einsatz eines Diinnschichtmaischefilters hinausentwickeln.
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4 Material und Methoden

4.1 Schrot-, Wirze- und Bierherstellen

411

Fiir das Bereiten der Maischen wurden Malze dreier unterschiedlicher Qualitdten, Reis als
ungemalzter Rohstoff sowie Brauwasser verwendet. Die Malze unterschieden sich vornehmlich
hinsichtlich ihrer cytolytischen Ldsung. Sie ist eine FEigenschaft, die in der Praxis der
Bierherstellung zu Problemen fithren kann, da bisher die Mittel zu ihrer Beeinflussung fast
ausschlieBlich der Mélzung vorbehalten sind. Neben einem im Handel erworbenen ,schlecht
gelosten Malz* wurde ein in Zusammenarbeit mit der Versuchsmélzerei Weihenstephan eigens
hergestelltes, sehr schlecht gelostes Malz (,,4-Tage-Malz*) hergestellt. Die Malzanalysedaten sind

Rohstoffe fiir Brau- und Filtrationsversuche

in Tabelle 4.1 hinterlegt.

Tabelle 4.1. Analysenmerkmale der verwendeten Malze

Helle Malze normal geléstes Malz | schlecht geléstes Malz 4-Tage Malz
Verwendung e Maischversuche o Maischversuche
o Bierherstellung o Bierherstellung
o Filtrationsversuche o Filtrationsversuche
Hersteller Fa. Ireks Fa. Ireks eigene Herstellung
Wassergehalt Malz % 4,1 45 52
Extrakt wir. % 81,3 81,1 81,9
Mehl-Schrot-Differenz EBC % 1,7 28 5,0
Viskositat (bez. auf 8,6 %) mPa s 1,491 1,721 1,769
Verzuckerungszeit min 10-15 20 <10
Ablauf klar klar klar
Geruch der Maische normal normal normal
Geschmack der Wiirze normal normal normal
Ablaufzeit 300 ml Grobschrotwiirze | min 50 50 50
Farbe (fotometrisch) EBC 2,2 2,3 2,4
pH-Wert 5,84 5,85 5,89
Eiweil® wir. % 10,4 1.1 10,0
Léslicher Stickstoff mg/100 628 630 596
g MTrS
Eiweillosungsgrad % 37,6 36,1 37,2
VZ45°C % 34,8
Modifikation % 96
Homogenitat % 76
Endvergérungsgrad % 82,5 75,1
VZ45°C % 28,7
Viskositat 65 °C-Maische mPa s 2,403
Friabilimeterwert % 61,1
Friabilimeter ganz glasig % 1,8
Friabilimeter teilglasig % 37,1

4.1.2 Methoden

4.1.21 Zerkleinerung von Malz und Reis

Lduterbottichschrot

Fir das Bereiten von konventionellem Léauterbottichschrot wird eine 2-Walzenmiihle im
halbtechnischen Mafstab mit einem Spaltweite von 1,4 mm und 0,4 mm in zwei Mahlgédngen
verwendet.
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Maischefilterschrot

Ein Maischefilterschrot konnte bei entsprechender Drehzahl- und Dosiereinstellung mit einer
Feinprallmiihle vom Typ Alpine UPZ 160, die mit einem Ficherschldgerwerk und einer
Prallflichenmahlbahn ausgestattet ist, gemahlen werden. Das Mahlergebnis stimmt mit dem
Feinschrot fiir einen Maischefilter 2001 der Fa. Meura iiberein [129].!

Feinstschrot

Mit der oben genannten Feinprallmiihle, jedoch mit anderen Einstellungen, wurde fiir die
Maischversuche ein noch feineres Schrot hergestellt, das im Folgenden als ,Feinstschrot
bezeichnet wird.'

Feinstschrot TE (teilentspelzt)

Ein Mehl, dessen Feinheit noch deutlich {iber die des Feinstschrotes hinausgeht, wird groBtechnisch
bei der Hosokawa-Alpine AG, in Augsburg, auf einer Zirkoplexsichtermiihle, ZPS 200 gemahlen
und anschlieBend einem 90 pum-Siebschnitt auf einem technischen Luftstrahlsieb, LS 500,
unterzogen.' Ziel dieser Prozedur war im Hinblick auf die Membranstabilitit das Herstellen eines
von Spelzensplittern freien Feinstschrotes.

4.1.2.2 Maischversuche

Die Auswirkungen unterschiedlich feiner Schrote wurde im technischen Maf3stab gleichzeitig mit
dem Einfluss unterschiedlicher Trenntechniken (Membranfiltration, Lauterbottich) untersucht. Um
den alleinigen Einfluss des Maischens und den zeitlichen Verlauf der Stoffumwandlungen priifen
zu konnen, wurden Laborversuche in Wasserbad-Maischapparaturen vom Typ BENDER und
HOHBEIN durchgefiihrt. Die Schiittung der Labormaischen betrdgt 50 g. Nach dem Maischen wurde
das verdampfte Wasser aufgewogen und mittels Faltenfiltration eine Vorderwiirze gewonnnen.
Diese wurde nasschemischen Analysen unterzogen.

100 <
90 Tt x EYBEN-Infusion
: / + Teilmaische Mal
70 - eilmaische Malz
O
= 60 T v A / o Teilmaische Rohfrucht
~ 50 + / ® Rohfrucht-
o + Malzmaische
40 +
30 +
20 :\HHHH{HHHH\{\HHHH{HHHH\{H\H\H\{\HHHH{HHH\H{\HHHH{HH\
0 20 40 60 80 100 120 140 160
t in min
Maischverfahren Verwendung
Eyben-Infusion Labor-Maischeversuche
Bierherstellung Vollmalzsude
Hoch-Kurz-Infusion Bierherstellung Rohfruchtsude Feinstschrot TE
Filtrationsversuche
Rohfruchtkochung (Teilmaischverfahren) Bierherstellung Rohfruchtsude Lauterbottichschrot
mit Amylasezugabe® in beide Teilmaischen

Bild 4.1. Temperatur-Zeit-Profile verwendeter Maischverfahren

' Die PartikelgroRenverteilungen der Schrote sind in Bild 7.1 auf Seite 92 dargestellt
2 Beerzym Amyl, Fa. Erbsldh Geisenheim
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Die Temperatur-Zeit-Profile der Maischverfahren fiir die Laborversuche sowie fiir die Filtrations-
und Bierherstellungsversuche im halbtechnischen Mafistab sind in Bild 4.1 dargestellt. Das
Gussverhdltnis variierte je nach Versuch zwischen h = 2,5 und 4,0 1/kg.

4.1.2.3 Bierherstellen im halbtechnischen MaRstab

Die Wiirzen bzw. Biere wurden in einem halbtechnischen Pilotsudwerk der Lehr- und
Versuchsbrauerei Weihenstephan bereitet. Die Schiittungen betrugen zwischen 10 und 15 kg. Fiir
die Rohfruchtsude werden bis zu 60 % des Malzes durch Reis ersetzt. Es wurden helle, schwach
gehopfte (65 mg/a-Sdure/l) Biere mit einer Stammwiirze von 12 % GG hergestellt. Die
Wiirzeklarung erfolgte in einem Whirlpool. Zur Garung wurde die geklirte und auf 7 °C gekiihlte
Wiirze mit untergériger Hefe Saccharomyces carlsbergensis (Stamm 34 Hefebank Weihenstephan)
angestellt. Die Hauptgérung verlief isotherm bei 8 °C ab bis ein scheinbarer Vergdrungsgrad von
75 % erreicht wurde. Nach dem Schlauchen erfolgte eine 2-wdchige Reifung bei 6 °C bzw. bei
4 °C. Vor der sich anschlieBenden 3-wochigen Kaltlagerung bei 1 °C wird von dem Bier die
restliche abgesetzte Hefe entfernt. AbschlieBend wurde das Bier bei 1 °C iiber eine Cellulose-
Schicht bzw. mit Kieselgur filtriert und von Hand in 0,5 I-NRW-Flaschen abgefiillt.

4.1.2.4 Technologisches Untersuchungsraster

Zur technologischen Kontrolle und Bewertung der Wiirzegewinnung aus Feinstschrotmaischen
mittels des Oszillationsmembranfilters (kurz: OF) wurden Biere im halbtechnischen Mafstab wie
oben beschrieben hergestellt.

Malz/Rohfrucht Brauwasser [<_<

1 -

Einfluss Schrotfeinheit »

Einfluss Membrantrenntechnik

II Retentat
D | Treber [« Memb

Einfluss Schrotfeinheit

und
Einfluss Filtrationstechnik il »
ﬂ 3| Pannevoll-Wiirze

3| Auschlagwiirze

filtrieren

Bierkldren ) <K

O Prozessschritt

|:| Rohstoff oder »

Zwischenprodukt

Forciertest /Altern

>> Kontrollpunkt

I  Untersuchungsziel 3| Gealtertes Bier

Bild 4.2. Raster fiir die technologischen Untersuchungen
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Zum Vergleich werden Biere im Léauterbottichverfahren, also mit Lauterbottich und
Lauterbottichschrot (kurz: LB), ansonsten aber mit denselben Rohstoffen und Verfahren bereitet.
Das Untersuchungsraster in Bild 4.2 zeigt, dass sowohl die technologischen Auswirkungen der
Schrotfeinheit allein als auch der Einfluss der Schrotfeinheit und der Filtrationstechnik zusammen
erfasst werden. Fiir die Biere werden Versuchsreihen mit 5 Suden (LB) bzw. 9 Suden (OF) sowie
zusdtzliche Versuchsreihen fiir Biere aus schlecht gelostem Malz und Biere mit unterschiedlichen
Rohfruchtanteilen durchgefiihrt.

4.1.3 Analysen

4.1.3.1 Malz-, Wiirze- und Bieranalysen

Die chemischen und physikalischen Untersuchungen der Malz-, Wiirze-, und Bierproben wurden in
den Laboratorien der Lehrstiihle fiir Technologie 1, fiir Brauereianlagen und Lebensmittel-
Verpackungstechnik, fiir Phytopathologie sowie in der brautechnischen Priif- und Versuchsanstalt
in Weihenstehpan durchgefiihrt. Auskunft iiber die Methodenquelle, die Genauigkeit der Analysen,
sofern bekannt, und die wichtigsten Gerdtschaften gibt Tabelle 4.2.

Tabelle 4.2. Analysenmethoden (r = Wiederholbarkeit, R = Vergleichbarkeit)

Analyse Methode/Gerate Analysenfehler | Dimension Methode
(rR) von r/R Quelle
Wassergehalt Trockenschrank gravimetrisch 0,15/0,44 % 89
Malz Kongressanalyse GG % Iftr. 20
Extrakt Kongress/Scaba Beer Analyzer Scaba, 89
Aut(?matischer Beer Analyzir, Fa Servo Chemie 0.54/1,11 GG%TrS.
Mehl-Schrot-Differenz Berechnung 0,47/1,19 % 20
Endvergarungsgrad, scheinbar | Gérrohrmethode 89
pH-Wert Kongress/Scaba Beer Analyzer 0,07/0,19 89
Freier Amino-Stickstoff Kongress/Spectralfotometer - 89
Loslicher Stickstoff Kongress/Kjeldahl 0,031/0,094 % TrS. 89
MgSOs-fallbarer Stickstoff Kjeldahl 89
EiweiRlésungsgrad Berechnung 1,5/6,3 % 20
Protein Bradford-Test 10
Viskositat Kongress/Mikroviskosimeter AMV-200, Fa. 0.04/0.14 mPa s 89
Anton Paar
Schaum Nibem-Apparatur 89
Jodfarbung der Dextrine Farbung/Fotometrie Vk 0,03 89
Polyphenole Férbung/Spektralfotometrie 9/- mg/l 89
Anthocyanogene Adsorption/Losung/ Farbung/Spektralfotometrie 9/- mg/l 89
Geldster Sauerstoff in der Elektrometrie 89
Masiche
Farbe Wirze/Bier Visueller Farbvergleich 89
Triibung Vorwértsstreulichtmessung 90° 89
Feststoffgehalt Schwarzbandvakuumfiltration 19
Zink Massenspektroskopie 90
Mono-, Di-, Trisaccharide HPLC 90
Alterungskomponenten GC/MS-GC 90
B-Glucan Automatische Fluoreszenzmessung 1,7-5,9 % mg/l 89
Treberextrakt ,auswaschbar Nachmaischen des Trockentrebers nach 89
MEBAK bzw. des Nasstrebers nach Schild 110
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4.1.3.2 Bierfiltrierbarkeit

Die Bierfiltrierbarkeit wird nach der von KREISZ modifizierten RAIBLE-Methode bestimmt, bei
welcher eine Gleichdruckfiltration unter standardisierten Bedingungen durchgefiihrt wird [61]. Es
handelt sich um eine Simulation der Kieselgur-Anschwemmfiltration mit einer Grundan-
schwemmung (Bild 4.3). Die Ergebnisse dieser Methode sind sehr gut reproduzierbar und
korrelieren ebenfalls sehr gut mit der Filtrierbarkeit an groftechnischen Anlagen [61]. Die
Messergebnisse konnen als spezifischer Filterwiderstand o oder als spezifischer Filterwert Fi,,.
angegeben werden, der im Bereich des Brauwesens gebrduchlicher ist. Unterhalb eines Fi,.. von 5
sind Filtrationsschwierigkeiten zu erwarten. Die Berechnung des spezifischen Filterwertes resultiert
aus einer Zeitdifferenz At fiir die Filtration eines Biervolumens von 4V = 80 ml. Genauere Angaben
zum Test finden sich in [61].

F,. =0433-AV -, ,ALt Gleichung 4.1

®  Anschwemmbehilter @ Filtrationsbehélter
@ Drahtgewebe ®  Kiihlfliissigkeit
® Filter ® Magnetrither

Bild 4.3. Versuchsaufbau des modifizierten Raible-Tests nach KREISZ [61]

4.1.3.3 Sensorische Analysen

Die Blindverkostung zur sensorischen Bewertung der Biere wird von zwei geschulten
Degustatorengruppen des Lehrstuhls fiir Technologie der Brauerei 1 der TU Miinchen nach dem
DLG’-Schema sowie von einem gemischten Panel, bestehend aus 63 Personen, nach der
Dreiecksmethode durchgefiihrt. Die Bewertungsskala nach dem DLG-Schema reicht von 0 bis 5
Notenpunkten (Tabelle 4.3). Das detaillierte DLG-Priifschema findet sich in Anhang 2 [89].

Tabelle 4.3. Notenschema fiir die Bierverkostung nach der DLG-Methode

DLG-Note allgemeine Merkmalsauspragung

vollkommen, volle Erfiillung der Erwartung

geringfligige Abweichungen

merkliche Abweichungen, leichte Fehler (unerhebliche Wertminderung)
deutliche Fehler

starke Fehler

véllig verandert, nicht bewertbar

OoO|=2IN| WA~ [o

Die Dreieckspriifung dient zum Feststellen kleiner Unterschiede zwischen zwei Priifproben. Zur
Verkostung stehen drei Proben zur Auswahl, von denen jeweils zwei gleich sind. Die statistische
Auswertung erfolgt nach den Vorgaben der MEBAK [89].

3 DLG - Deutsche Lebensmittelgesellschaft
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4.1.3.4 Feststoffkonzentration der Maische bzw. des Trebers

Der Feststoffgehalt der Maische kann analytisch oder rechnerisch aus den Messdaten der Filtration
ermittelt werden. Bei der analytischen Methode wird zunichst nach Trocknung bei 110 °C die
Feuchtigkeit ermittelt. Der so bestimmte Feststoffgehalt stimmt fiir Treber, also fiir Maischen mit
sehr kleinem Extraktgehalt mit dem tatsdchlichen Feststoffgehalt hinreichend genau iiberein
(MEBAK-Methode). Fiir die filtrationstechnische Untersuchungen sind aber auch Messungen hoch
extrakthaltiger Maischen (teilweise > 20 % Extrakt) erforderlich. Daher muss zusétzlich der
Extraktanteil im gravimetrisch bestimmten, nicht verdampften Maischeriickstand ermittelt werden.
Die Feststoffkonzentration ldsst sich dann wie folgt errechnen.

Cp = 1 Gleichung 4.2
(1=¢-w) U (1-¢)
w Feuchtigkeit nach Trockenschrankmethode
3 Extraktkonzentration der Wiirze

Die analytische Methode dient zur Uberpriifung der einfacheren rechnerischen Methode, da fiir
letztere das Wissen iiber die Maischausbeute a, also den Anteil des Malzes, der beim Maischen in
Losung geht, notwendig ist:

mg-(1-a)

Cp = Gleichung 4.3
mg-(h+1)=pp -V,
mg Masse der Schittung (trocken) a Maischausbeute
ox Dichte des Permeates Ve Permeatvolumen
h Gussverhéltnis (Hauptguss) Cr Feststoffkonzentration

4.1.3.5 Extraktausbeute und Auswascheffizienz

Maischausbeute

Hinsichtlich der Extraktausbeute als ein MaB fiir die Ausnutzung der extraktspendenden Rohstoffe
miissen das Auflosen der Stoffgruppen wihrend des Maischens und das Auswaschen der in den
Trebern zurilickgehaltenen Stoffe unterschieden werden. Die explizite Betrachtung des
Maischvorganges (Auflosen) ist in der Braupraxis ungebrduchlich. Fiir die entsprechende
Kenngrofe wird hier der Begriff der Maischausbeute eingefiihrt; damit soll dem im Englischen
iiblichen Begriff der conversion yield entsprochen werden. Die Maischausbeute berechnet sich aus
der Menge der eingesetzten Rohstoffe und der nach dem Maischen (und nach Aufwiegen des
verdampften Wassers) erzielten Extraktkonzentration (der Vorderwiirze):

:‘fvw'(l_WM +h)

a Gleichung 4.4
(1-wy,)
a Maischausbeute & Extraktkonzentration der Vorderwiirze
h Gussverhaltnis (Hauptguss) wy  Feuchtigkeit des Malzes
Auswaschausbeute

In der Vergangenheit wurden die Maischausbeute zusammen mit der Auswaschausbeute in der sehr
anschaulichen GroBle der Sudhausausbeute erfasst. Wegen hinlénglich bekannter Nachteile dieser
Grofle greift die DIN 8777 fir Sudwerkabnahmen auf zwei Analysen der EBC-Analytica
Analysenvorschrift zurlick [19]. Danach soll ein Aufschliefbarer Treberextrakt (Mal3 fiir die
Maischausbeute) und ein Auswaschbarer Treberextrakt (Mal} fiir die Auswascheffizienz) von
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jeweils 0,8 % nicht iiberschritten werden. Diese Angaben beziehen sich auf eine Treberfeuchtigkeit

von 80 % [20, 89]. Aus verschiedenen Griinden sind die DIN-Forderungen, insbesondere fiir die

Betrachtung eines mit Pulverschrot arbeitenden Verfahrens, ungeeignet:

1. Die Feuchtigkeit der Treber bleibt unberiicksichtigt. Mit einer hoheren Feuchtigkeit steigt die
Masse des (feuchten) Trebers. Bei einer prozentualen Angabe des Treberextraktes steigt folglich
auch die absolute Masse des Treberextraktes.

2. Die Extraktmenge wird nicht in Bezug zur Schiittung gesetzt. Bei feinem Schrot 16st sich von
der Malzmasse der Schiittung ein groBerer Anteil auf (héhere Maischausbeute) als bei grobem
Schrot. Daher ist die Masse des Trebers im Verhiltnis zur eingesetzten Malzmenge wiederum
kleiner. Folglich ist bei der prozentualen Angabe des Treberextraktes die Masse des
Treberextraktes ebenfalls kleiner.

Aufgrund der angefiihrten Miangel wird an dieser Stelle ein neuer Vorschlag zur Ermittlung der
Auswaschausbeute gemacht. Dazu wird der pro eingesetzter Malzmenge ,,verlorengehende, jedoch
durch das Maischen 16slich gewordene Malzanteil bestimmt. Er wird im folgenden Verlustextrakt
m, genannt und wird auf die Masse der Schiittung mg bezogen.

m W,
¢ =(1-a)- o1 + or Wy -(l + ‘1 ] Gleichung 4.5
mg (l_gr) (l_ér_wr) (l_égr)
mg Malzschiittung in kg &r Extraktkonzentration des Trebers
a Maischausbeute wr Feuchtigkeit des Trebers

Wenn eine Maischausbeute von a =78 % bei Liuterbottichschrot zugrunde gelegt wird, ldsst sich
die DIN-Angabe fiir den Auswaschbaren Treberextrakt in den Verlustextrakt m. transformieren. Es
ergibt sich dann ein Grenzwert von m, / ms= 0,92 kg pro 100 kg Malzschiittung.

Auswascheffizienz

Der Auswaschvorgang beim Léutern kann als erfolgreich bewertet werden, wenn die vorliegende
Vorderwiirzekonzentration, vor allem mit moglichst wenig Anschwénzwasser auf einen mdglichst
kleinen Wert reduziert werden kann. Der Bezug auf die Anschwinzwassermenge ist wichtig, da
sich dahinter die Gegeniiberstellung der Malzkosten und der Energiekosten fiir die
Wasserverdampfung verbirgt. Bei jeder seridsen Aussage zum Auswascherfolg eines Lautersystems
muss daher eine entsprechende Angabe gemacht werden. Eine mogliche Angabe ist die Menge der
Pfannevollwiirze mps, im Verhédltnis zur Malzschiittung mg; sie liegt bei allen in dieser Arbeit
gemachten Auswaschversuchen bei

Borr — 75
mg ’

g:

Dies liegt auf dem Niveau moderner Lautersysteme. Zum Optimieren des Anschwénzverfahrens,
also fiir die Untersuchung der verschiedenen Einflussgréfen, wird aulerdem eine Messgrof3e fiir die
Auswascheffizienz definiert. Wie im Ergebnisteil gezeigt wird, sind bei feinstvermahlenem Malz
die Konzentrationsunterschiede zwischen Treberfeststoff und Matrixfliissigkeit vernachlissigbar
klein. Daher wird der Quotient der Vorderwiirzekonzentration zur Wiirzekonzentration am Ende des
Auswaschvorganges herangezogen.

Son
Svw

Sew  Extraktkonzentration des Glattwassers (Wiirze am Ende des Auswaschvorganges)
Svw Extraktkonzentration der Vorderwiirze (Wiirze am Beginn des Auswaschvorganges)
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4.1.3.6 Partikelmesstechnik

Die PartikelgroBenanalysen werden in Weihenstephan am Lehrstuhl fiir Maschinen- und
Apparatekunde und am Lehrstuhl fiir Lebensmittelverfahrenstechnik und Molkereitechnologie
sowie in Augsburg bei der Fa. HOSOKAWA-ALPINE durchgefiihrt. Zur reprisentativen Probennahme
wird die Kreuzblechmethode und automatische Probenteiler verwendet. Fiir das Ermitteln der
PartikelgroBenverteilung Q; werden in dieser Arbeit zwei Verfahren -eingesetzt, das
Priifsiebverfahren und der Laserbeugungszihler.

Priifsiebung

Fiir den Messbereich > 32 um ist die Priifsiebung mit einem Laborluftstrahlsieb des Typs Alpine
LS 200 zum Einsatz gekommen. Siebe mit kleiner werdender Maschenweite werden eingesetzt und
nach einer definierten Siebzeit der jeweilige Riickstand gewogen.

Laserbeugungszihler

Bei sehr kleinen Korngrofen bis in den Bereich von Mikrometern gibt der Laserbeugungszahler der
Fa. SYMPATEC System Helos eine genauere Auskunft als eine Priifsiebung. Es handelt sich um ein
unmittelbares Zahlverfahren, bei dem dispergierte Teilchen aufgrund von Absorption und Streuung
eine Intensitdtsschwichung eines Lichtstrahls verursachen. Die Erfassung der PartikelgroBe basiert
dabei auf der Analyse von FRAUNHOFERSCHEN Beugungsbildern, die den Beugungsanteil in
Vorwirtsrichtung abgeben. Kleine Partikeln erzeugen aufgrund ihrer stirker gekriimmten
Oberflache breitere Spektren mit kleinerer Intensitit; das erste Maximum ist weit vom Zentrum
entfernt. Grof3e Partikeln flihren hingegen zu diinnen Spektren groferer Intensitdt mit einem ersten
Maximum in Zentrumsnidhe. Aus den mittels Multielement-Fotodetektor erfassten Intensititen der
Beugungsringe kann die Qs-Verteilung errechnet werden. Schrote und Treber werden zur Messung
in Wasser dispergiert.

4.2 Filtration

4.2.1 Versuchsanlage zur Oszillationsmembranfiltration

Versuchsaufbau und Filtrationsablauf

Das FlieBschema des Versuchsaufbaus fiir die Oszillationsfiltrationsversuche zeigt Bild 4.4. Eine
fotografische Abbildung findet sich in Anhang 1. Das doppelwandige Maischevorlaufgefiall wird
mittels eines Wasserbades mit 2-Punkt-Temperaturregelung beheizt, so dass es auch als
Maischgefdl3 dienen kann. Das 115 | fassende Gefal3 ist schlank gebaut (Hohe/Durchmesser = 3,2)
und mit einem mehrfliigligen Rithrwerk versehen, damit auch die konzentrierte Suspension, bei der
sich das Maischevolumen auf 6040 % des Ausgangsvolumens reduziert hat, ausreichend rithrfahig
ist und ein ausreichendes Verhéltnis von Volumen zu Heizfliche gewihrleisten werden kann. In
einem Kreislauf iiber die Oszillationsfiltereinheit Pall SepTM der Fa. PALL, Dreieich, wird die
Suspension mit Hilfe einer Exzenterschneckenpumpe vom Typ Nemo 20 A der Fa. NETSCH,
Waldkraiburg gefordert bis die angestrebte Feststoffkonzentration erreicht ist. Der
Konzentrationsphase schlieft sich ein Auswaschvorgang (Anschwinzen) der Treber mit
Brauwasser an. Das Wasser wird in die zum Maischgefd3 zuriickfiihrende Leitung dosiert. Der
Volumenstrom des Anschwénzwassers und der permeatseitig abgefiihrten Wiirze wird jeweils von
einem magnetisch-induktiven Durchflussmesser registriert. Mit Hilfe manuell bedienter
Membranventilen kann das Verhéltnis beider Volumenstrome zueinander und damit die
Feststoftkonzentration der Suspension in der Anschwénzphase eingestellt werden. Neben den
Volumenstromen von Anschwinzwasser und Wiirze werden die Driicke am suspensionsseitigen
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Filtereingang (p,,) und Filterausgang (p.p) sowie permeatseitig (pp) gemessen. Aus ihnen errechnet
sich die mittlere transmembrane Druckdifferenz:

Apryp = (pzu P ) -p, Gleichung 4.6

2
Weitere Messdaten, die zusammen mit den oben genannten von einer zentralen Leitstelle alle 5 s

automatisch aufgenommen werden, sind die Temperaturen im Maischgefal und Wasserbad sowie
die Drehzahlen der mittels Frequenzumrichter geregelten Einheiten Rithrwerk und Maischepumpe.
Die Steuerung dieser und weiterer Nebenaggregate wird ebenfalls von der rechnergestiitzten
Leitstelle aus vorgenommen. Der Antrieb des Oszillationsfilters wird hingegen dezentral am
Display des Frequenzumrichters gesteuert.

Sudhaus
Wiirze Wasser / Brauwasser / Maische

Maischevorlaufgefa

©

Permeat Wasserbad
" O— o

Retentat Umwalzpumpe

_®
36
%

VMF MM HO

Feed —@
A
Maisc}epjumpe [%

Y

Bild 4.4. Fliefsschema zum Versuchsaufbau der Oszillationsfiltration (VMF) von Maische

Oszillationsfilter

Das Filtermodul des Oszillationsfilters besteht aus einer vertikal gestapelten Anordnung von
horizontalen, kreisrunden Filterscheiben. Die Edelstahlscheiben (& = 610 mm) sind beidseitig mit

Membranen und darunter liegenden, diinnen Drainagegeweben bestiickt.

Wirze Maischeablauf
(Permeat) (Retentat)

Membranen

A

Drainage-
system

Suspensions-
kanale

Maischezulauf (Feed)

Bild 4.5. Aufbau und Medienfiihrung im Filtermodul
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Bis zu 100 dieser Scheiben mit einer aktiven Filterfliche von je 0,4 m® konnen in einem
Filtermodul {ibereinander geschichtet werden. Schmale Ringe am dufleren (R,= 265 mm) und
inneren Radius (R;j= 85 mm) bilden zwischen jeder Scheibe einen Spalt (Trubraum) mit einer
Spaltweite von 1,6 oder 3,8 mm (Bild 4.5). Die Suspension flie8t iiber flexible Schlduche an zwei
Zulaufstutzen am &ufBleren Radius von unten in das Gehéduse und verteilt sich iiber konzentrisch
angeordnete Bohrungen der Scheiben in die Spalten (Bild 4.5). Die Membranen werden radial
tiberstromt und das Retentat iliber die am inneren Radius befindliche Bohrungen nach oben aus dem
Gehduse abgefiihrt. Die Wiirze permeiert durch die Membran in das Drainagesystem und wird im
Innern des Gehduse gesammelt und {iber einen zentralen Stutzen abgefiihrt.

Wie die Versuche zeigen werden, hat die radiale Uberstromung keine Bedeutung fiir den
AbstoBeffekt, also fiir den Eintrag kinetischer Energie zum Zwecke des Riicktransportes
ablagerungswilliger Stoffe von der Membran in die Suspension. Dieser AbstoBeffekt ist die Folge
einer Oszillationsbewegung des gesamten Filterpaketes gegenuber einer relativ zur Membran tragen
Suspension. Die Oszillationsbewegung wird unter 2 3 i
Ausnutzung einer gekoppelten Drehschwingung
erzeugt. Wie Bild 4.6 schematisch zeigt, sind dazu
zweil Massen, von welchen die obere das Filterpaket
darstellt, tber eine Torsionswelle miteinander
verbunden. Auf der unteren Masse m, ist eine
weitere kleinere Masse mj drehbar lagernd befestigt.
Diese Masse weist eine definierte Exzentrizitét
hinsichtlich ihrer Dichte auf und wird iiber eine
flexible Kupplung von einem Motor angetrieben.
Die Drehbewegung der exzentrischen Masse
induziert eine Oszillation der mit ihr verbundenen
Masse my. Phasenverschoben wird diese
Drehschwingung tiber die Torsionswelle zur Masse
m;, dem Filterpaket, transformiert. Die so
aufgebaute Schwingung wird im weiteren Verlauf
im System von einer Masse zur anderen iibertragen
und so unter nur geringer weiterer Energiezufuhr
aufrechterhalten.

> S L S

Filtermodul
J, om

_| ]

S
— |

Gegenmasse
ﬁ J, m

Bild 4.6. Foto und schematische Darstellung der gekoppelten Drehschwingung am Filterapparat
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Die fir den AbstoBeffekt wichtige Auslenkung des Filterpaketes steht in einem funktionalen
Zusammenhang mit den geometrischen GroBlen des Systems. Zum Herleiten der Schwingungs-
funktion wird ein Momentengleichgewicht um die Hochachse A aufgestellt.

1, ¢+D-¢ =m,-é-L Gleichung 4.7
Dabei ist 1, das reduzierte Massentragheitsmoment des Systems zweier gekoppelter Massen
red = CILLER Gleichung 4.8
I, +1,

Fiir die Winkelbeschleunigungen der Auslenkung der exzentrischen Masse sowie fiir das Filterpaket
lassen sich aus den Bewegungsgleichungen erstellen:

Winkelauslenkung von ms Winkelauslenkung von my
e=e-sinwt Q=@ -sinwt
e=ew-coswt @=Qw-coswt

. - 2 .

e=—ew” -sinwt p=—pw’-sinot

Dabei ist @ die Kreisfrequenz der Erregermasse, die durch den Antriebsmotor vorgegeben wird. Mit

der Eigenfrequenz o, = 1% folgt die Winkelauslenkung in Abhéingigkeit von der
red

Erregerfrequenz aus dem Momentengleichgewicht:

Gleichung 4.9

Bild 4.7 zeigt links die allgemeine Gleichung der Winkelamplitude des Filterkopfes in
Abhéngigkeit von der Frequenz und rechts die Auslenkungsamplitude Y* am &ufleren Radius (R, =
265 mm) bei unterschiedlicher Filterkopfbestiickung.

3,0 T
1 2’ 5 7;
F - Filterkopfbestiickung
t 2 0 T n = Anzahl der Scheiben
o . g _ o
é F S 1,56+ an=6(L6m");s=38mm
i3 = - n=9(,6m?>);s=16mm
3 1,0 +
T - an=2(08m’);s=16mm
0,5 |
L | Ly 0’0 L ' L1l } L } NI } L

300 320 340 360 380 400

w/® . ’
¢ win s

Bild 4.7. Winkelamplitude @ als Funktion der Erregerfrequenz w (links); rechts die Abhdngigkeit

der Auslenkungsamplitude am duferen Radius Y* (R, = 265 mm) bei Variation der Bestiickungen
des Filterkopfes (wassergefiillt) von der Frequenz
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4.2.2 Membranmaterial

Anhaltspunkte iiber bestimmte Eignungskriterien von Mikrofiltrationsmembranen aus PTFE und
PA 66 gibt LOTZ fiir die Scherspaltfiltration von Maische [71]. Auf diesen Erkenntnissen aufbauend
kommen drei Membranmaterialien zum Einsatz:

o Polytetraflourethylen (PTFE), nominalen Porenweite von 0,45 um (PALL GmbH, Dreieich),

o Polytetraflourethylen (PTFE), nominalen Porenweite von 0,45 pm und einem zusitzlichen
Schutzgewebe iiber der aktiven Schicht zum Schutze vor abrasiven Verletzungen (Pall GmbH,
Dreieich),

o Keramisches Material nicht ndher benennbarer Spezifikation (TRUMEM int. LLC, Kiisnacht).

Untersuchungen zur Eignung (Permeabilitidt und Stabilitit) dieser Materialien sind Gegenstand des
Abschnittes 5.2. Fiir alle dariiber hinaus gehenden Versuche wurde die Membran 1 ausgewéhlt. Es
handelt sich um eine asymmetrische, hydrophobe Polymermembran, die jeweils zum Zwecke der
Hydrophilisierung vor ihrem Einsatz zur Filtration fiir eine Zeit von 24 h mit Isopropyl-Alkohol
getrankt wird.

4.3 Untersuchung der Membranablagerungen

4.3.1 Probenmaterial und Mittel fiir die Reinigungsversuche

Als Probenmaterial fiir die Untersuchung der Deckschicht sowie fiir die Reinigungsversuche
wurden Zuschnitte aus folgenden Membranen herangezogen:
o Membran 1 ohne Drainagegewebe, unbenutzt,
o Membran 1 ohne Drainagegewebe nach Maischefiltration; Vorbelastung 1900 I/m*> Permeat,
teilweise mit hohen B-Glucangehalten (4-Tage-Malz).
Als chemische Reinigungsmittel kamen zum Einsatz:
o Natronlauge (NaOH),
o Hypochlorit (HOCL),
o Wasserstoffperoxid (H,O»).
Ferner wurden die in Tabelle 4.4 aufgefiihrten enzymatischen Reinigungsmittel verwendet:

Tabelle 4.4. Enzympriparate *

. . . pH-Wert- .
Enzympraparat Wirkungsweise Optimum Temperatur-Optimum
*Pall Clean” Spgyalenzym (Cellulaser?) zum Kolloidabbau im Zuge der 45 45°C

Reinigung von Membranfilterpatronen
LAmyl* Bakterien-o-Amylase zur Starkeverfliissigung 5 70°C
Penta® EunglaI—Pentosanase und Q—Glucanase fir den Abbau 5 60 °C
filtrationshemmender Kolloide
BG Super’ Thermotolerante Fungal-B-Glucanase fir den f3- 5 60 °C
Glucanabbau
,Spirizym P7* neutrale Bakterien-Proteinase >7 70 °C
Versuchsenzym*  Fungal-Cellulase und -Pektinase 45 50 °C

4 Quellen: Firmenschriften der Fa. ERBSLOH sowie miindliche Informationen von Herrn HABELBECK (Mitarbeiter der Fa.
ERBSLOH), Geisenheim, 1999
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4.3.2 Reinigungskontrolle

Fiir die Laborreinigung wird das Probenmaterial zugeschnitten, in Isopropyl-Alkohol getrinkt und
in der jeweiligen Reinigungslosung (Enzyme in entsprechendem Puffer) in ein geschiitteltes,
temperiertes Wasserbad gestellt. Variiert werden die Art des Reinigungsmittels (auch in
Kombinationen), die Reinigungsmittelkonzentration, die Behandlungstemperatur und die
Behandlungsdauer. Die ZielgréBen sind:

o die gravimetrisch bestimmte Abnahme der Ablagerungsmasse,

o die visuelle Erfassung der Reduktion von Proteinen und -Glucanen mittels Farbemethoden

(Beschreibung in Anhang 3) und
o die Verdnderung der Ablagerungen in der Membranstruktur mittels REM-Analyse.

4.4 Rheologische Versuche |

M F,
4.41 Rotationsrheometer QJ

Die Messungen zum FlieBverhalten der Maische wurden mit
einem Rotationsrheometer des Typs RHEOMETRIC Stress
Rheometer SR 5000 der Fa. RHEOMETRIC SCIENTIFIC, das am
Lehrstuhl fiir Fluidmechanik und Prozessautomation in {4 | ]

Weihenstephan zuginglich war, durchgefiihrt. Im Vorfeld der  H I h _
eigentlichen Messungen wurden verschiedene Messgeometrien i
sowie der Einfluss unerwiinschter Nebeneffekte untersucht. R

Damit konnte die Beeintrachtigung des Messergebisse durch: U@
o Verdunstung wéhrend der Messung, - Q
o Luftblasen in der Probe, K‘*—)
o Inhomogenitit der Probe und Bild 4.8. Geometrische Anordnungen eines

o Sedimentation Platte-Platte- Rotationsrheometers
minimiert werden [Diplomarbeit MARKUSIC].

Es wurde eine Platte-Platte-Anordnung (R=20mm, H=1mm) gewihlt (Bild 4.8). Die
Messtemperatur wurde mit einem Peltierelement auf 20 °C bzw. 70 °C eingestellt. Bei hohen
Temperaturen verhinderte eine Losungsmittelfalle das Verdampfen von Matrixfliissigkeit. Jeder
Messpunkt entstand in einer Doppelbestimmung.

4.4.2 Auswertung stationarer Scherversuche

Als Messgrofle dient das im Scherspalt des Rheometers entstehende Geschwindigkeitsgefille
infolge der stationdren Rotationsbewegung einer Platte, wihrend die Schubspannung konstant
gehalten wird (controlled stress rheometer). Bei der Platte-Platte-Geometrie ist zu beachten, dass
die Schergeschwindigkeit x vom Radius abhidngig ist. Das Drehmoment, das fiir die
Viskositdtsberechnung erforderlich ist, muss bei nicht-newtonschen Fluiden zudem iiber die
Schergeschwindigkeit x integriert werden:

3 KR
= 27 3R J.KZ 7(k)-di Gleichung 4.10
0

R

M

Schubspannung
Radius der Platte
K Schergefille

= N
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Uber diese Beziehung, die allerdings nur fiir newtonsche Fluide oder nicht-newtonsche Fluide mit
bekannter FlieBfunktion 7= f{x) integriert werden kann, wird die Schubspannung 7 erhalten, mit
der die dynamische Viskositdt berechenbar ist. Wenn die exakte FlieBfunktion nicht bekannt ist,
kann diese mit der Korrektur nach RABINOWITSCH und WEISSENBERG ermittelt werden. Diese
Korrektur wurde bei verschiedenen Maischeproben vorgenommen (Darstellung in Anhang 4). Es
zeigte sich, dass mit nur duBlerst kleinen Abweichungen von den Messungen ohne Korrektur zu
rechnen ist. Zur Anpassung der FlieBfunktionen stehen verschiedene Ansétze zur Verfiigung, die
insbesondere bei der Extrapolation der Nullviskositit (77)) und der Unendlichviskositit (77.)
herangezogen werden. Das Modell von CARREAU, das den gesamten Scherratenbereich abdeckt,
lieferte dabei gute Ergebnisse:

770 _7790

()]

Genauere Erlduterungen dazu finden sich in Abschnitt 5.3.3, auf Seite 58 sowie in [46].

n= +1, Gleichung 4.11

4.4.3 Auswertung oszillatorischer Scherversuche

Die oszillatorische Scherung bietet gegeniiber der stationidren Scherung den Vorteil, dass die Lage
von Makromolekiilen in eventuell vorhandenen Ruhestrukturen des untersuchten Stoffes bei kleiner
Amplitude kaum verdndert werden.

DA
VAR

Bild 4.9. Schubspannungsverlauf eines viskoelastischen Stoffes beim Schwingversuch [46]

Das Medium wird durch eine sinusformige Deformation »#) mit der Amplitude 7 und der
Kreisfrequenz @ =2zf belastet. Die Schergeschwindigkeit x =y (¢), die zeitliche Ableitung der
Deformation, ist um den Winkel + 7/2 phasenverschoben:

K:7(U:(jl—7;=w-77~cos(a)~t) Gleichung 4.12
Als messbare Antwort auf eine oszillatorische Scherbeanspruchung wird ein sinusformiger
Schubspannungsverlauf z(z) erhalten. Dieser ist jedoch um den Phasenverschiebungswinkel o
gegeniiber der Deformation verschoben [46]. Bild 4.9 stellt dies grafisch dar.

(t)=7-sin(w-t+95) Gleichung 4.13
Die Schubspannung kann geméif nachfolgender Gleichung in zwei Anteile zerlegt werden. Der
elastische Anteil schwingt in Phase mit der Deformation und wird durch den Speichermodul G’
beschrieben. Dieser Anteil entspricht der in der Probe gespeicherten und zuriickgewinnbaren
Energie. Der Verlustmodul G" charakterisiert den viskosen Anteil und ist ein MaB fiir die in der
Probe dissipierte Energie. Der Verlustmodul ist um + /2 phasenverschoben.

2()=7-[G'(®) -sin(w-1)+G"(w)-cos(w-1) Gleichung 4.14
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Die beiden Moduli kénnen aus der Deformationsamplitude 7, der Schubspannungsamplitude 7
und dem Phasenverschiebungswinkel & berechnet werden:

G'(w)= EA -C0SO Gleichung 4.15
v

G"(w)= EA -sin o Gleichung 4.16
4

Das Mal} fir das Verhiltnis von viskosem zu elastischem Anteil im Materialverhalten ist der
Quotient aus Verlust- und Speichermodul und wird Verlustfaktor tan 6 genannt.
G”(a))

tan o(w) = Gleichung 4.17
(@) G g

Re

Bild 4.10. Komplexe Darstellung rheologischer Grofien aus dem Schwingversuch [46]

Die Gleichungen 4.13 und 4.14 setzen sich zum komplexen Schubmodul G (@) zusammen. Dessen
Betrag ist definiert durch:

G (0)=G'(w)+i-G"(w) Gleichung 4.18

G (@) =G (@)’ +G"(a2)’ Gleichung 4.19

Durch das komplexe Modul G* ldsst sich eine komplexe Viskositit 7*(@w) beschreiben. Sie
charakterisiert den Gesamtwiderstand gegen die dynamische Scherung. Analog zum komplexen
Schubmodul G* gliedert sie sich in einen elastischen und einen viskosen Anteil: die
»Speicherviskositit™ 7”und die ,,dynamische Viskositit® 7"

*
n*(@)=n'(w)-i-n"(w)= G. (@) Gleichung 4.20
Fiir n{w) und n"(w) gilt:
n'(w)= ¢ @) Gleichung 4.21
@
n"(w)= @) Gleichung 4.22
@
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5 Untersuchungen der Grundlagen zur Membranfiltration von Maische

5 Untersuchungen der verfahrenstechnischen und stromungsmecha-
nischen Grundlagen zur Membranfiltration von Maische

5.1 Verfahren - Auswahl der Filtrationstechnik

Unter den Vorgaben der Problemstellung stehen verschiedene dynamische Mikrofiltrationssysteme
zur Auswahl, mit welchen die Filtration von Feinstschrotmaischen ohne Tiefenfiltermittel und ohne
Malzbestandteile als Filtermittel erreicht werden konnen. Aufgrund des hohen Feststoffanteiles der
Maische sind Dead-End-Membranfilter ungeeignet. Zu den Varianten der dynamischen
Mikrofiltration (Durchstromungssysteme, Scherspaltfilter, Filter mit oszillierenden Membranen),
die folglich in Betracht kommen, zeigt Bild 5.1 wichtige technische Merkmale in einer
Gegeniiberstellung:

l

S Y )

Durchstromungssystem

Energieeintrag in die Suspension Uber Pumpe
Hohe Differenzdriicke

Hohe Strdmungsgeschwindigkeiten
Uberstrémgeschwindigkeit und Druck gekoppelt

T
|
|
|
|
|
|
|
1
v
© o o o

Scherspaltfiltration

o 4 » Energieeintrag in die Suspension (iber Rotor
[ — | ___

S —» o Niedrige Differenzdriicke
R o Hohe Strémungsgeschwindigkeiten
l , o Uberstromgeschwindigkeit und Druck entkoppelt

l— Oszillationsfiltration (VMF)
_______ Energieeintrag direkt an der Membran Uber Oszillation

Niedriger Transmembrandruck

.\Ij> » Niedrige Strémungsgeschwindigkeiten

Uberstrsmgeschwindigkeit und Druck entkoppelt

v

________

Bild 5.1. Technische Varianten der dynamischen Filtration (S = Suspension, R = Retentat, P =
Permeat)

5.1.1 Durchstromungssysteme

Eine auch in Brauereien bekannte dynamische Filtrationstechnik ist das Durchstromungssystem,
auch als Tangentialflussfiltration oder Cross-Flow-Filtration bezeichnet. Hierbei wird die Bewe-
gungsenergie iiber eine Pumpe in die Suspension eingetragen, die mit hoher Geschwindigkeit,
beispielsweise in Rohren- oder Plattenmodulen, an der Membran vorbeistromt. Der Permeatfluss
nimmt bei Filtrationsbeginn exponentiell ab. Entgegen der idealen Vorstellung, dass im Anschluss
daran ein stationdrer Zustand folgt, in der die Deckschicht unveréndert bleibt, findet sich in der
Realitdt eine Phase mit abnehmenden Permeatfluss. Ursache hierfiir ist das sog. Deckschicht-
Fouling [60]. Der Vorteil dieser Technik ist die einfache Bauweise ohne intensiv dynamisch
beanspruchte Bauteile [7]. Ein Nachteil ist der hohe Energieeintrag, der iiberproportional zur
Uberstromungsgeschwindigkeit ansteigt. Zugleich ist eine Erhohung des Schergefilles nicht ohne
gleichzeitiges Erhohen des Druckes moglich. Durchstromungssysteme eignen sich daher gut fiir
Suspensionen mit kleinem Feststoffgehalt und guten hydrodynamischen Eigenschaften. Fiir die
Filtration von Maische, die nicht-newtonisches, viskoelastisches Verhalten aufweist (Abschnitt
5.3.3), ist diese Technik daher weniger gut geeignet. Pilotversuche in England zur Maischefiltration
mit einem Durchstromungssystem haben gezeigt, dass gute Filtrationsergebnisse nur unter
Zuhilfenahme einer Vorklarstufe (Dekanter) erreicht werden konnen [13, 14, 16, 17]. Auf die
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5 Untersuchungen der Grundlagen zur Membranfiltration von Maische

Berticksichtigung der Durchstromungssysteme bei der Auswahl der Filtrationstechnik wird daher
ohne eigene Versuche verzichtet.

5.1.2 Scherspalftfilter

Wie bei dem Durchstromungssystem erfolgt bei den Scherspaltfiltern der Eintrag der Energie in der
Regel iiber die in Bewegung versetzte Suspension. Der konstruktive Unterschied besteht jedoch
darin, dass hierzu keine Pumpenleistung, sondern rotierende Scheiben oder Zylinder verwendet
werden. Diese Rotoren sind in einem kleinen Abstand (Spalt) zur Membran montiert. Dabei entsteht
eine Drehstromung iiber der festen Membran (z. B. DYNOFAG-Filter) oder eine COUETTE-Stromung
(z. B. ESCHER-WYSSs-Biodruck-Filter) [7]. Im Hinblick auf die Verfahrensweise und die Einsatz-
gebiete dieses Filters ist ein weiterer Unterschied zu dem Durchstrdmungssystem von Bedeutung:
das Schergefille und der Transmembrandruck konnen unabhéngig voneinander erzeugt und geregelt
werden. Eine passende Abstimmung beider ist daher moglich [71]. In der Regel sind demzufolge
hohere Schergefille an der Membran erreichbar [7, 72]. Auch bei Suspensionen, die besonders weit
eingedickt werden sollen und ein ungiinstiges FlieBverhalten aufweisen, ist ein zufriedenstellendes
Filtrationsverhalten mit hohem Permeatfluss moglich [72]. Versuche mit dieser Technik wurden
von LOTZ vorgenommen [71, 72].

5.1.3 Oszillationsfiltration (OF): Filter mit oszillierenden Membranen

Beim Oszillationsfiltrationsverfahren wird die Energie {iber die Membranen an deren Oberfldche in
das System eingetragen. Die Membranen selbst werden iiber eine vertikale Achse in eine
oszillierende Bewegung versetzt. Aufbau und Funktionsweise sind in Abschnitt 4.2 ndher
beschrieben. Im Schrifttum finden sich nur wenige Erkenntnisse iiber das Filtrationsverhalten, die
jedoch einen wesentlichen Unterschied zu herkdmmlichen dynamischen Filtrations-verfahren
aufzeigen [2, 112]: so wird von einem Filtrationsverhalten mit einem =zeitlich konstanten
Permeatvolumenstrom bzw. Transmembrandruck berichtet. Die Voruntersuchungen zur
Maischefiltration mit einem Scherspalt- und einem Oszillationsfilter bestitigen dies und zeigen,
dass, im Unterschied zu einem Oszillationsfilter, bei einem Scherspaltfilter eine stetige Abnahme
des Permeatflusses vorliegt (Bild.5.2).

2,0
| Scherspaltfiltration

1,5 +
5 I Oszillationsfiltration
’Q L
’\Q. L

1,0 +

0’5 7\\\\}\\\\}\\\\}\\\\}\\\\

0,0 0,2 04 06 08 1,0

Bild.5.2. Vorversuche zum Filtrationsverhalten der Scherspaltfiltration und der Oszillations-
filtration wdhrend des Konzentrierens der Vorderwiirze. Apry = konstant., Vp = Permeatvolumen,
Vyw = (gesamtes)  Vorderwiirzevolumen,  Jp = Permeatfluss, Jpn, = arithmetisch  gemittelter
Permeatfluss.

45



5 Untersuchungen der Grundlagen zur Membranfiltration von Maische

Nach dieser ersten experimentellen Priifung und Literatursichtung eréffnen sich potenzielle Vorteile
der Oszillationsfiltration gegeniiber den iibrigen Varianten der Membranfiltration. Alle weiteren
Untersuchungen beziehen sich daher auf Versuche mit der Oszillationsfiltrationstechnik.

5.2 Membranen - spezifische Eigenschaften bei der Maischefiltration

Versuche von LOTZ haben gezeigt, dass bei der Maischefiltration hydrophobe Membranen aus
Polytetraflourethylen (PTFE) gegeniiber hydrophilen Polyamidmembranen Vorteile hinsichtlich der
Permeabilitdt aufweisen [71]. Daher und aufgrund der thermischen und chemischen Stabilitdt sowie
aufgrund der Verfiigbarkeit werden PTFE-Membranen fiir die durchgefiihrten Versuche
ausgewdhlt. Daneben wird auch die Einsatzmoglichkeit eines keramischen Membranmaterials
tiberpriift.

5.2.1 Membranstabilitat

Die Anforderungen an die Stabilitit des Membranmaterials beziehen sich auf Material-
beanspruchungen durch Maischebestandteilen verursachte Abrasion, durch die oszillatorische
Bewegung und durch Reinigungsmafinahmen. Aus diesen Kriterien geht die Forderung nach einer
langen Standzeit der Membran zwischen den Reinigungsschritte sowie nach einer hohen
Gesamtbetriebszeit bis zu einem Membranaustausch hervor.

5.2.1.1 PTFE-Membranen

Beziiglich der Reinigungsmafinahmen ist PTFE sowohl fiir sehr hohe Temperaturen als auch hohe
Konzentrationen an Chemikalien (alkalisch, sauer und oxidativ) geeignet. Gegeniiber hohen
Beschleunigungen infolge der oszillatorischen Bewegung ist PTFE ebenfalls unempfindlich. Die
Befestigungsringe an den Maischeeintrittsoffnungen kénnen jedoch die Membran abscheren. Dies
lasst sich durch beidseitiges Einklemmen mittels einer verbreiterten Dichtung beheben.
Problematischer ist die Abrasion durch Maischebestandteile. Bild 5.3 zeigt beide Membranver-
sehrungen exemplarisch an einer der Maischeeintrittséffnungen.

Bild 5.3. Abscheren der Membran infolge der Oszillationsbewegung (links) und Abrieb der
Membran durch Spelzensplitter in der Maische (rechts)

Membranbelastungstests mit unterschiedlichen Schroten zeigen, dass die Splitter aus der faserigen
Spelzenfraktion des Kornes, die beim Feinstvermahlen des Gerstenmalzes entstehen, die
Verletzungen des oben beschriebenen Membranabriebs verursachen [Diplomarbeit HAMMERER,
Semesterarbeit VOGLER]. Nach Entfernen der Spelzensplitter konnen in einem 30-stiindigen
Belastungstest weder makroskopische noch mikroskopisch (bei 32-facher Vergrof3erung) sichtbare
Verletzungen erkannt werden, wihrend mit vollem Spelzenanteil schon nach wenigen Minuten
Versehrungen zu beobachten sind. Die sich daraus ergebende Forderung ist, entweder ein
geeignetes abrasionsresistentes Membranmaterial zu entwickeln oder die Entfernung der
technologisch ohnehin wertgemindernten Spelzensplitter vorzunehmen.
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5.2.1.2 Keramische Membran

Hinsichtlich des keramischen Werkstoffes wird eine Unempfindlichkeit gegeniiber harten
Bestandteilen der Maische, aber auch gegeniiber Chemikalien erwartet. Diese Eigenschaften
konnten jedoch nicht gepriift werden, da das verfiigbare keramische Material der oszillatorischen
Beanspruchung nicht standhalt.

5.2.1.3 PTFE-Membranen mit Schutzschicht

Ein weiterer Ansatz zur Losung des Stabilititsproblems ist die Anwendung einer elastischen PTFE-
Membran, deren Oberfliche durch ein robustes siebartiges Gewebe geschiitzt ist (Bild 5.4). Der
entscheidende Nachteil dieser Spezialanfertigung ist ihr hoher hydrodynamischer Widerstand. Bei
Maischefiltrationsversuchen stellt sich ein um den Faktor 10 kleinerer Permeatfluss ein (Bild 5.12
auf Seite 52).

Bild 5.4. REM-Aufnahme einer PTFE-Membran (links) und einer beschichteten PTFE-Membran
(rechts), Aufsicht: 6000-fach vergrofsert

Die Voruntersuchungen zur Membranstabilitét lassen fiir die geplanten Versuche sinnvoller Weise
nur den Einsatz der PTFE-Membranen (ohne Schutzschicht) zu. Daher werden Schrote hergestellt,
die frei von Spelzensplittern sind. Durch einen Siebschnitt bei 90 um werden 1,3 % der Masse des
Aufgabegutes entfernt. Die Fotos im Anhang 5 dokumentieren den Erfolg der Spelzenentfernung.

5.2.2 Eigenschaften der Ablagerungen auf der Membran

Trotz eines fiir die dynamische Filtration typischen Riicktransportes anstromender Partikeln kommt
es dennoch zur Bildung von Ablagerungen in und auf der Membran. Diese Ablagerungen sind in
der Lage, das Filtrationsverhalten, also den Permeatfluss und die Trenncharakteristik zu
beeinflussen und sogar zu kontrollieren. In den hier dargelegten Untersuchungen sollen zunéchst
grundsitzliche, prozessspezifische Eigenschaften dieser Ablagerungen bei der Maischefiltration
erortert werden.

5.2.2.1 Untersuchung der Ablagerungen

Wigungen ergaben, dass der Massenanteil der Ablagerungen, bezogen auf die Membranmasse im
Vergleich zu neuem Membranmaterial, bis zu 8,79 % betrégt.

Membran Membran Masse der Massenanteil
Neu 1900 I/m2 Permeat Ablagerungen Ablagerungen
98,1 g/m? 106,8 g/m? 8,7 g/m? 81%

Die Membran mit dieser hochsten Ablagerungsmasse zeichnete sich durch ein Belastung von 1900
1/m* Permeat aus. Sie wurde teilweise mit hohen B-Glucanmengen (4-Tage-Malz), hohen Driicken
und hohen Feststoffkonzentrationen belastet. Versuche ergaben, dass bei der Maschefiltration
Proteine, B-Glucane und in schwicherem Ausmal} auch a-Glucane an der Membran zuriickgehalten
werden. Es liegt daher nahe, dass diese Substanzen am Aufbau der Ablagerungen beteiligt sind. Ein
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Beweis fiir das flichendeckende Vorkommen von Proteinen in den Ablagerungen liefert die
Coomassie-Blaufiirbung’. Ein Nachweis von B-Glucanen mittels Anfirbung wurde zunichst
erfolglos mittels einer Floureszensfarbung mit Calcoflour und Fastgreen versucht. Erfolgreich
konnten Farbereaktionen mit dem Farbstoff Kongo-Rot durchgefiihrt werden, dessen
Reaktionsspezifitit fiir B-Glucan jedoch nur auf miindlichen AuBerungen beruht [135]. Bild 5.5
zeigt eine neue Membran im Vergleich zu einer Membran nach einem Maischefiltrationseinsatz.
Beide wurden den Férbereaktionen und den dazugehorigen Entfarbungen ausgesetzt.

Kontrolle Kontrolle Kontrolle Kontrolle
positiv negativ positiv negativ

Bild 5.5. Anfdrbung der Proteine (links) und des [-Glucans (rechts) einer Membran nach
Maischefiltration (Kontrolle positiv) im Vergleich mit einer neuen Membran (Kontrolle negativ)

Raster-Elektronen-Mikroskopie-Analyse

Die Raster-Elektronen-Mikroskopie (REM) vermittelt einen Eindruck, wie die urspriingliche
netzartige Struktur der durch Verstrecken hergestellten PTFE-Membran von Maischeablagerungen
belegt wird. Kleine runde Offnungen in der Ablagerungsschicht deuten an, wie sich die
Riickhalterate und die Permeabilitidt durch Poren in den Ablagerungen veridndern. Bild 5.6 zeigt die
beiden - auch zur Farbung (Bild 5.5) verwendeten - Membranproben in einer etwa 6000-fachen
VergroBerung.

Bild 5.6. REM-Aufnahmen einer Membran nach Maischefiltration (links) und einer unbenutzten
Membran (rechts), Aufsicht: 6000-fach vergrofsert

5.2.2.2 Veranderung der Trenncharakteristik durch Maischeablagerungen

Eine Selektion geloster, molekularer Bestandteile der Maische ist bei Filtrationsbeginn mit neuem
Membranmaterial analytisch nicht nachweisbar. Dies konnte in Laborfiltrationsversuchen mit sehr
kleinen Probevolumina gezeigt werden. Bei diesen Versuchen diente eine Wiirze aus faltenfiltrierter
Maische als Unfiltrat. Die Sdule auen rechts in Bild 5.7 gibt die B-Glucankonzentration nach der
Laborfiltration eines Stanzlings aus einer Membran, die zuvor bereits zur Maischefiltration

5 Beschreibung der Farbemethoden in Anhang 3
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5 Untersuchungen der Grundlagen zur Membranfiltration von Maische

eingesetzt wurde, wieder. Im Falle dieser mit Ablagerungen versehenen Probe ist im Gegensatz zu
den anderen (neuen) Membranproben unterschiedlicher Porenweite, eine signifikant groBere
Riickhalterate im Vergleich zum Unfiltrat (Séule links) nachweisbar. Daraus folgt, dass sich erst
nach dem Ablagern von Maischepartikeln auf der Membran die Trenngrenze verringert und dadurch
Makromolekiile der Maische selektiert werden konnen.

560 —+

520—57L oM B A

480 4

B-Glucan in mg/]

440 4

400 1

Suspension

1 um neu

0.8 um neu
0.45 um neu
0.2 um neu
0,45 um mit
Ablagerungen

Bild 5.7. Riickhalteversuche mit verschiedenen Membranen, Suspension: Wiirze aus faltenfiltrierter
Maische

Auch bei den Oszillations-Filtrationsversuchen zeigte sich, dass sich das Riickhaltevermdgen erst
im Laufe der Filtration ausbildet. Fiir die hochmolekulare Maischekomponente p-Glucan
verdeutlicht dies Bild 5.8 anhand der zweiten bis fiinften Filtration (nur Konzentrationsphase) einer
Versuchsreihe. Deutlich gepriagt wird das Riickhaltevermdgen durch den Einsatz schlecht geldsten
Malzes in der vierten Filtration. Bei intensiveren Filtrationsbedingungen hinsichtlich des Druckes
und der Konzentrierung kann @p.giucan sogar bis zu iiber 90 % (vgl. Bild 5.9) ansteigen. Wihrend der
in Bild 5.8 zu erkennende spitere flache Anstieg der Riickhalterate durch die Konzentrierung des [3-
Glucans in der Suspension zu begriinden ist, hingt der frithe steile Anstieg mit Porenverengungen
durch Maischeablagerungen zusammen.

100%
90% A
80% A
708 A
60% A
50% A
408 -
308 -
208 A
10%
0% \ \ \ \ !
0 02040608 1
Vp/Vyw

-o-Filtration 5

-o-Filtration 4 (4-Tage Malz)

Pp-Glucan

-o-Filtration 3

—~-Filtration 2

Bild 5.8. Entwicklung des Riickhaltevermdgens in der Konzentrationsphase der Maischefiltration
(Vorderwiirzelauf) am Beispiel der zweiten bis fiinften Filtrationen einer Versuchsreihe,
Vp = Permeatvolumen; Vyy = (gesamtes) Vorderwiirzevolumen
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Die Porenverengung filihrt auch zu einem Anstieg des hydrodynamischen Filterwiderstandes und ist
Gegenstand einer spiteren Betrachtung. Dass ein grundlegender Zusammenhang zwischen der
Riickhalterate und dem Filterwiderstand besteht, ist in Bild 5.9 am Beispiel der B-Glucan-
riickhalterate und dem iiber 60 min gemittelten Filterwiderstand von Filtrationsversuchen
dargestellt.

Es kann zusammenfassend festgehalten werden, dass wihrend der Maischefiltration Ablagerungen
zu Porenverengungen fiihren, die fiir die Trenncharakteristik verantwortlich sind und sich negativ
auf die Permeabilitdt auswirken. Das Ausmal} der Ablagerungen variiert in Abhingigkeit von den
Betriebsbedingungen (Maischezusammensetzung, Druck, Reinigung).

100

A

80 ~

60 A

>

40

P p-Glucan in %

20 A

0 L1 } TR |
1,0E+12 1,0E+13 1,0E+14
Rg inm™

Bild 5.9. Zusammenhang von [-Glucanriickhalterate mit dem iiber 60 min gemittelten
Filterwiderstand bei Filtrationsversuchen unterschiedlicher Prozessbedingungen
5.2.2.3 Veranderung der Permeabilitat durch Ablagerungen

Wasserpermeabilitdiit

Die Permeabilitdt von Wasser bei einer definierten Temperatur und einem definierten Druck dient
als MaB fiir die Durchléssigkeit der Membran.

200 T

160 +

i x PTFE

=120 .
& [ o Keramik
PRVt A
i~ F & PTFE mit Schutzgewebe
S L

40 +

0 7\ Lol } Lol } L1l } L1l
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Bild 5.10. Ermittlung der Wasserpermeabilititen unterschiedlicher Membranen bei 30 °C;
angegebenen nominale Porenweite je 0,45 um

Wird der Permeatfluss iiber dem Transmembrandruck aufgetragen, ergibt sich nach dem Gesetz von
DARCY aus der Steigung der Geraden die Permeabilitdt (Gleichung 2.2 und 2.3).
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LU bzw. R= Ap

Ap  R-mp Jp-np
Wie in Bild 5.10 fiir die Wasserpermeation ermittelt, zeigt sich, dass bei den hydrophoben PTFE
Membranen trotz einer durchgefiihrten Hydrophilisierung mit Iso-Propyl-Alkohol ein kapillarer

P

Eintrittsdruck von Apg =170 mbar vorliegt. Auch fiir die hydrophilere Keramikmembran ist ein
solcher Eintrittsdruck festzustellen. Offensichtlich existieren neben dem Widerstand durch
Kapillarkrafte nicht unerhebliche Stromungswiderstdnde hinter der Membran (Drainagesystem). Im
folgenden werden diese nachgelagerten Widerstinde vereinfachend zu dem Membranwiderstand
Ry zusammengefasst bzw. im kapillaren Eintrittsdruck Apg beriicksichtigt. In Abweichung zum
DARcCY-Gesetz ist folgender Zusammenhang giiltig:

Jp=m-Ap—m-Ap, Gleichung 5.1
Dabei ist die Steigung m der Kehrwert des Produktes aus der Viskositidt des Wassers und dem
Widerstand fiir groe Driicke (4p> o).

Aus nachfolgender Umformung von Gleichung 5.1 ergibt sich der Membranwiderstand:
1

m.(l_%]
Ap

Bei kleinen Prozessdriicken von nur 300-1000 mbar kann der Einfluss von Apg nicht vernachlissigt
werden. Hinsichtlich der untersuchten Membranmaterialien gehen aus Bild 5.10 die Unterschiede in
der Permeabilitdt hervor. Die keramische Membran weist eine dhnliche Permeabilitdt auf wie die
PTFE-Membran, obwohl von keramischem Material bei gleicher Porenweite eine schlechtere
Permeabilitidt erwartet wird. Die tatsdchliche Porenweite dieses keramischen Materials konnte
jedoch nicht gepriift werden. Die Schutzbeschichtung der PTFE-Membran bringt einen um etwa
50 % groBeren Widerstand und damit eine deutliche Verschlechterung mit sich.

R, = Gleichung 5.2

Wiirzepermeabilitit (Filtration)

Im erweiterten Sinne des Begriffes Permeabilitét sei unter Wiirzepermeabilitdt die Durchldssigkeit
der Wiirze wéhrend der Filtration verstanden.

/0 R x PTFE 0,45 pum - nach asymptotischem
60 | o Filtrationsverhalten

O
S
|

o PTFE 0,45 um - nach exponentiellem
Filtrationsverhalten

A PTFE 0,45 um mit Schutzgewebe

N
S
\\\\\\\\\\\\\\}\\\\\\\\\\\\\\

Jp in 1/(mf h)
«

20 - . °
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Ap g TN mbar

Bild 5.11. Wiirzepermeabilitdten wdihrend der Maischefiltration (=19 %, T =70 °C, cr =8 %),
nominale Porenweite je 0,45 um
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Aufgrund von Filtrationseffekten ist eine lineare Abhidngigkeit von Permeatfluss und
Transmembran-druck bei hohen Driicken nicht gegeben. Bild 5.11 zeigt die Unterschiede zwischen
beschichteter und unbeschichteter PTFE-Membran sowie Unterschiede zwischen unterschiedlichen
voraus-gegangenen Filtrationsbedingungen. Wie in Abschnitt 6 gezeigt wird, konnen bestimmte
Umstdnde (z. B. eine hohe Feststoffkonzentration) zu einem exponentiellen Anstieg des
Filterwiderstandes fiithren und folglich zu der hier gezeigten, erheblich schlechteren Permeabilitét.
Bei angepasster Verfahrensweise und Reinigung hingegen sind sehr viel hohere Permeatfliisse
moglich. Der Vergleich der verwendeten Membranen (Wasserpermeabilitit und
Wiirzepemeabilitiat) filhrt zu dem Schluss, dass sich die Unterschiede zwischen den
Membranmaterialien hinsichtlich der Permeabilitit bzw. des hydrodynamischen Widerstandes erst
bei der Filtration entscheidend ausprigen. Bei Beachtung des logarithmischen Auftrags der
Ordinate in Bild 5.12 weist insbesondere die PTFE-Membran mit Schutzgewebe einen erheblich
hoheren Filterwiderstand auf.
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Bild 5.12. Hydrodynamische Membranwiderstdinde fiir die Wasserpermeation sowie die iiber je
60 min gemittelten Filterwiderstdnde Rqy einer Vorderwiirzefiltration

5.2.2.4 Entfernen der Ablagerungen — Membranreinigung

Untersuchungen zur Reinigbarkeit wurden mit der PTFE-Membran 0,45 pm ohne Schutzschicht
(Membran 1) vorgenommen. Dabei wurden Proben fiir die Reinigung im Labor entnommen.
Untersucht wurde die Wirkung verschiedener chemischer und enzymatischer Reinigungsmittel auf
die Entfernung der Ablagerungen.

Saure, neutrale und alkalische Reinigung

Reinigungsexperimente im sauren, neutralen und alkalischen Bereich zeigen, dass eine hohe
Wirksamkeit auf die Entfernung der Ablagerungen durch eine alkalische Behandlung zu erreichen
ist. Saure und neutrale Losungen haben eine vergleichsweise kleine Wirkung, wie aus Bild 5.13
(links) hervorgeht. Das Ergebnis dieser Versuche untermauert die Feststellung, dass sich die
Ablagerungen zu einem nicht unerheblichen Anteil aus Proteinen zusammensetzen, da sich diese im
alkalischen Milieu gut aufschlieBen lassen. Weitere Experimente fokussieren daher die alkalische
Reinigung. Dazu werden verschieden NaOH-Konzentrationen, Temperaturen und Reinigungszeiten
kombiniert. Die erhaltenen Befunde korrespondieren erwartungsgemil mit der Lehre vom
Sinnerschen Kreis, wie die Grafen in Bild 5.13 und Bild 5.14 bestétigen. Dariiber hinaus sind die
Erkenntnisse liber den Wert der einzelnen Parameter bei einer gegenseitigen Kompensation in
diesem speziellen Anwendungsfall von zusitzlichem Nutzen.
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Nach der Massenreduktion zu urteilen, ist der wichtigste Parameter der alkalischen Reinigung die
Temperatur. Aber auch eine Steigerung der Konzentration bis zu zwei Prozent NaOH, zeigt eine
merkliche Wirkungszunahme.
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Bild 5.13. Einfluss des pH-Wertes bzw. der NaOH-Konzentration auf die Reduktion der
Ablagerungsmasse
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Bild 5.14. Reduktion der Ablagerungsmasse bei Reinigungsversuchen mit NaOH-Losung und
Variation von Temperatur, Behandlungszeit und Anwendungskonzentration®

Bei intensiven Reinigungsbedingungen (75 °C, 5 h, 2 % NaOH) kann eine Ablagerungsmassen-
reduktion bis zu 80 % erreicht werden. Ein Wiederherstellen des Neuzustandes ist durch die hier

& Wird davon ausgegangen, dass bei der Reinigung ausschlieRlich Verunreinigungen, also kein Membranmaterial, entfernt werden,
dann zeigen die Diagramme die mittlere Reduktion der Ablagerungsmasse ausgehend von ihrer mittleren flachenspezifischen Masse
von 8,6 g/m2 an. In Folge dessen, dass sich die Deckschicht auf der Membran ungleichméaBig verteilt, ist die Streuung der jeweils
5-8 Proben vergleichsweise hoch und wird der Ubersichtlichkeit wegen nicht bei allen dargestellten Messwerten gezeigt. Alle
Laugereinigungsversuche betrachtend liegt der Variationskoeffizient (er gibt das Verhaltnis der Standardabweichung zum
entsprechenden Mittelwert an) gemittelt fiir jeden Reinigungsparameter zwischen 0,33 und 0,42.
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5 Untersuchungen der Grundlagen zur Membranfiltration von Maische

vorgenommenen Reinigungsversuche nicht moglich. Der Erfolg der alkalische Behandlung ldsst
sich in Abhédngigkeit von den Reinigungsparametern durch Visualisierung mittels Farbemethoden
und rasterelektronenmikroskopischen Aufnahmen veranschaulichen.

Kontrolle

Kontrolle Kontrolle Kontrolle Kontrolle Kontrolle
positiv negativ positiv negativ positiv negativ
- =%
. | . ll II
y e NP i
0% 0,5 % 1% 204 5He 6512C 744 1h 3h 5h
T =75°C t=3h C=2% t=5h T=75°C c=2%

Bild 5.15. Coomassie-Blau-Fdrbungen von Proteinen nach alkalischer Reinigung (NaOH) im
Labor,; Kontrolle positiv: verschmutzte, ungereinigte Membran, Kontrolle negativ: neue Membran

Die Farbung der Proteine sind in Bild 5.15 dargestellt. Abgelichtet sind runde Stanzlinge aus dem
Farbeprozess im Vergleich zu einer verschmutzten, ungereinigten Membran sowie zu einer neuen
Membran. Eine besondere Zunahme der Reinigungswirkung zeigt sich zwischen 55 und 65 °C,
zwischen 0,5 und 1,0 % NaOH-Konzentration und einer Behandlungsdauer zwischen 1 und 3 h. Die
REM-Aufnahmen zeigen einen guten Reinigungserfolg bei einer gemiBigten Laugenreinigung
(1%,>1h, 65°C), wie auch die nachfolgende Bildersequenz (Aufsichten auf die Membran)
verdeutlicht. Die Aufnahmen zeigen Ausschnitte der untersuchten Membranproben.

Wasserreinigung 1,0 % NaOH 2,0 % NaOH

Bild 5.16. REM-Aufnahmen der mit Wasser bzw. NaOH (t =3 h, T = 75 °C) gereinigten Membran
bei jeweils gleicher Vergrofierung (6000-fach); NaOH-Konzentrationen: 0 % (links), 1 % (Mitte),
2 % (rechts)

NaOH 1 h NaOH 3 h

Bild 5.17. REM-Aufnahmen der mit NaOH (c =2 %, T = 75 °C) gereinigten Membran bei jeweils
gleicher Vergroferung (6000-fach); Behandlungsdauer: 1 h (links), 3 h (Mitte), 5 h (rechts)

NaOH 5 h
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5 Untersuchungen der Grundlagen zur Membranfiltration von Maische

NaOH 55 °C NaOH 65 °C NaOH 75 °C

Bild 5.18. REM-Aufnahmen der NaOH (t = 5 h, ¢ = 2 %) gereinigten Membran bei jeweils gleicher
Vergroferung (6000-fach); Behandlungstemperatur 55 °C (links), 65 °C (Mitte), 75 °C (rechts)

Oxidative Reinigung

Oxidativ wirkende Mittel, wie H,O, und HOCI, haben eine desinfizierende Wirkung. Eine
Reinigungswirkung von H,0O, ist hingegen kaum nachweisbar. Hypochlorit wirkt deutlich
intensiver oxidativ und fiihrt zu einem Reinigungseffekt, der dem von Natronlauge entspricht, wenn
die Art der Anwendung (Konzentration, Dauer) gleichartig gewéhlt wird. Bild 5.19 zeigt die
Wasserpermeabilitidten in Abhdngigkeit vom Transmembrandruck vor und nach einer Reinigung
mit Lauge bzw. mit Hypochlorit im Vergleich mit der Wasserpermeabilitét einer neuen Membran.

200
180 X neue Membran
160 )
> X nach Hypochlorit
& 120 A nach NaOH
~ 100 ,
= 30 O vor Hypochlorit 1 % 1 h 65 °C
g 60 “vor NaoOH 1 % 1 h 65 °C
40
20
0

0 200 400 600 800 1000
Ap g TN mbar

Bild 5.19. Wasserpermeabilitdt vor und nach einer alkalischen Reinigung (NaOH 1 %, 1 h, 60 °C)

bzw. einer oxidativen Reinigung (Hypochlorit 1 %, 1 h, 55 °C) im Vergleich mit neuem Membran-
material

Enzymatische Reinigung

Enzyme sind in der Lage, Makromolekiile zu kleinen Molekiilen abzubauen, die dann die Membran
passieren konnen. In dieser Funktion konnen Enzympréparate zur Reinigung herangezogen werden.
In Tabelle 4.4 auf Seite 40 ist das fiir die Experimente eingesetzte Praparatesortiment aufgefiihrt.
Dieses Sortiment deckt in seiner Abbauaktivitit das Spektrum der in Maische vorhandenen
Makromolekiile ab. Die Enzymreinigungsversuche ergeben jedoch sowohl bei Laborversuchen als
auch im halbtechnischen Mallstab keinen nennenswerten Erfolg. Der Abtrag der Ablagerungsmasse
betridgt maximal 10 %.
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5 Untersuchungen der Grundlagen zur Membranfiltration von Maische

5.3 Filtrationsmedium - rheologische Eigenschaften der Maische

Da sich Filtrationsphdnomene im Bereich der Mikrofiltration gut durch stromungsmechanische
Vorgénge beschreiben lassen, sind insbesondere Kenntnisse iiber das FlieBverhalten fiir das
Verstindnis des Filtrationsvorganges erforderlich. Das Filtrationsmedium Maische bietet
hinsichtlich seiner chemisch-physikalischen Eigenschaften eine hohe Komplexitidt. Aus
filtrationstechnischer Sicht liegt das vor allem darin begriindet, dass Maische aus mehreren Phasen
besteht:

o Geloste Stoffe (Extraktkonzentration in der Matrixfliissigkeit)

o Matrixfliissigkeit (Wasser + geloste Stoffe)

o Suspendierte Stoffe (Feststoffkonzentration)
Die Suspension (Maische, Treber) setzt sich aus der Summe dieser Komponenten zusammen. Es
interessieren alle jene FEigenschaften, die auf das Riickhaltevermodgen, auf die Reinigungs-
erfordernisse und auf das Filtrationsverhalten Einfluss nehmen.

5.3.1 Eigenschaften der fliissigen Phase

Die Viskositidt der Matrixfliissigkeit (Wiirze) ny ist eine mallgebende Einflussgrofen fiir die
Viskositit der Suspension (Maische). Die Wiirzeviskositdt ist dabei ihrerseits eine Funktion der
Temperatur 7, der Extraktkonzentration &£ und der Extraktzusammensetzung Q.

My = f(Qy>6.T)

Konzentration und Zusammensetzung des Extraktes

Die Matrixfliissigkeit setzt sich aus Wasser und den im Wasser gelosten Malzbestandteile
zusammen. Die geldsten Stoffe bestehen aus einer Vielzahl von Molekiilen im nieder-, mittel- und
hochmolekularen Bereich. Alle wichtigen Naturstoffgruppen sind vertreten. Detailliertere Angaben
zur chemischen Zusammensetzung der Wiirze werden in Abschnitt 7.4.1 gemacht. Die
hochmolekularen Bestandteile, insbesondere hochmolekulare B-Glucane, haben einen besonderen
Einfluss auf die Viskositit [82].

2,6 T - 3.0 T
E T =20 °C L T=20 °C
2.5 2.5 +
2.4+ E
23 f w 207
(%) F s T L
o 2,2+ & 1,54
Qs = 5
g E S r
= 2,1 E s 1,0 *?A
s 201 4 D
191 ° 0.5 7
1’8 :\ L L L { L L L L { L L L L { L L I 0,0 7\ L L L { L L L L { L L L L { L L J—
100 150 200 250 300 0 5 10 15 20
p-Glucan in mg/1 Ein % GG

Bild 5.20. Viskositdt der Matrixfliissigkeit (Wiirze) in Abhdngigkeit vom [-Glucangehalt (links, & =
19 % GG) und der Extraktkonzentration (rechts; cpcGiucan = 280 mg/l); Balken Spanne aus 4
Messungen;, T = 20 °C

Bei dem schlecht gelostem 4-Tage-Malz’ kénnen PB-Glucankonzentrationen bis zu 3000 mg/l
entstehen, wihrend Maischen aus normal geldstem Malz nur etwa 100-300 mg/l enthalten. Die

7 Spezifikation in Tabelle 4.1 auf Seite 29
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5 Untersuchungen der Grundlagen zur Membranfiltration von Maische

Auswirkungen des B-Glucangehaltes auf die Viskositit der Matrixfliissigkeit (Wiirze) zeigt das
Diagramm links in Bild 5.20. Wéhrend des Auswaschvorganges sinkt die Wiirzeviskositdt. Grund
dafiir ist die abnehmende Konzentration der geldsten Stoffe insgesamt. Dies zeigt Bild 5.20 (rechts)
fiir Wiirzen aus Feinstschrot.

Temperatur
Die Abhédngigkeit der Wiirzeviskositdt von der 50
Temperatur ist von ASSELMEYER und ISSING 4 5 | Vorderwirz
ausfithrlich dargelegt worden und kann nach 4,0 £
folgendem Zusammenhang fiir Wiirzen berechnet 3.5 +
werden [6]: w 3.0+
S 2,5 £
7 IR
Arsinh| "~ |=m-InT+b  Gleichung 5.3 S
Mwo Tk
S 10§
nw  dynamische Viskositat der Wirze 0.5 <
nwo  dynamische Viskositat der Wiirze bei T = 0 K 0.0 d
T Temperatur in K 0 20 40 60 80 100
m, b Konstanten (abhéngig von Extraktkonzentration T in °C

und —zusammensetzung)

Bild 5.21. Abhdngigkeit der dynamischen Viskositdt einer beispielhaften Vorderwiirze von der
Temperatur nach ASSELMEYER [6]

5.3.2 Eigenschaften der festen Phase

Die Feststoffe der Maische setzen sich aus den 50

Bestandteilen des Malzes bzw. des -

Rohfruchtanteiles zusammen, die wihrend des 4.0 T

Maischprozesses nicht in Losung gegangen sind. Thr 30 I

Anteil bei normal gelostem Feinstschrot (TE) N‘g o

betrdgt 15 % GG der wasserfreien Schiittung. Die < o 1
PartikelgroBenverteilung dieser Maische- bzw. & s

Trebersuspension ist in Bild 5.22 als Dichtefunktion 1,0 +

aufgefiihrt. Sie weist eine dhnliche Form wie die I

des urspriinglichen Schrotes (Bild 7.2 auf Seite 93) 0.0 | |
auf. 0 50 100 150

X 1N um

Bild 5.22. Partikelgrofienverteilung der feuchten (gequollenen) Maische- bzw. Trebersuspension
aus normal gelostem Malz (Feinstschrot TE)

Offensichtlich fiihrt das Quellen der Partikeln zu deren Vergroferung, die den Materialverlust durch
das Maischen kompensiert. Dieses Quellen erhoht die rheologisch relevante Feststoffvolumen-
konzentration, nicht jedoch die Feststoffmassenkonzentration. Allein letztere ist aber bisher direkt
messtechnisch erfassbar. Die Volumenkonzentration kann wie unten gezeigt iiber rheologische
Messungen abgeschitzt werden. Die Bedeutung der Feststoffkonzentration ergibt sich aus der
Filtrationsaufgabe: wihrend des Vorderwiirzelaufes muss zum Zwecke einer guten Extraktausbeute
eine hohe Feststoffkonzentration erreicht werden. Die Feststoffkonzentration steigt in dieser
Konzentrationsphase gemill nachfolgender Gleichung 5.4 iiberproportional an, wéhrend die
Viskositédt der Matrixfliissigkeit zundchst konstant bleibt.
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5 Untersuchungen der Grundlagen zur Membranfiltration von Maische

cp = m -(1=a) Gleichung 5.4
mg-(h+1)—p, -V, 160 + T 30%
mg Masse der Schittung (trocken) 140 +
Pw Dichte des Permeates (Wirze) 120 —+ ]
h Hauptgussverhaltnis ) 100 .
a Maischausbeute > ]
Ve Permeatvolumen (Wiirze) i 80 .
= 60 -
40 ]
Bild 5.23. Anstieg der Feststoffkonzentration 20 ]
und der Maischeviskositdt (20 °C) im Verlaufe ]
der Filtration (Konzentrationsphase) aufge- 0
tragen iiber dem  Permeatvolumen Vp
(ms=12,5kg h =3 kg/kg) v, in 1

p

In der sich an die Konzentrationsphase anschlieBenden Auswaschphase bleibt dann aufgrund des
zugefiihrten Waschwassers in der Regel die Feststoffkonzentration konstant, wahrend die Viskositat
der Wiirze sinkt. Daraus folgt, dass die maximale Maischeviskositit am Ende der
Vorderwiirzefiltration erreicht wird. Bild 5.23 zeigt den Anstieg der Feststoffkonzentration wéahrend
einer beispielhaften Vorderwiirzefiltration (mgs= 12,5 kg, h =3 kg/kg). Vorweggenommen wird in
dieser Darstellung bereits ein spiteres Ergebnis, ndmlich die ebenfalls iiberproportionale
Abhingigkeit der Maischeviskositdt der Feinstschrotmaische (TE) von der Feststoffkonzentration.
Die Folgen fiir das Filtrationsverhalten, durch das sich im Laufe der Filtration zeitlich schnell
verdandernde Flieverhalten, soll hiermit verdeutlicht werden.

5.3.3 FlieBverhalten der Suspension (Maische)

Die Suspensionsviskositdt (Maischeviskositit) ist eine Funktion der Feststoftbestandteile sowie der
viskosititsbeeinflussenden Komponenten der Matrixfliissigkeit. Bei nicht-newtonschen Fluiden ist
ferner die Ausrichtung der Partikeln zu beachten, die von der Scherrate x abhéngig ist.

Ny = f(K:canp(T9§9QM ):T) Gleichung 5.5

Bei der Scherbeanspruchung in einem Rotationsrheometer konnen durch die stationidre
Drehstromung Molekiilstrukturen zerstort werden, die bei einer Oszillationsbewegung (z. B.
Oszillationsfiltration) unter Umstdnden unverdndert bleiben. Daher werden neben stationdren
Scherversuchen auch oszillatorische Messungen durchgefiihrt. Die Wiirzeviskositéit als Funktion
der Temperatur 7, der Extraktkonzentration & und der Extraktzusammensetzung Q) wurde oben
behandelt und kann daher als SammelgroBe betrachtet werden. Sie wird durch die
Extraktkonzentration (bzw. die Temperatur) variabel eingestellt. Ob die Temperatur iiber den
indirekten Einfluss durch die Wiirzeviskositit ein direkter Parameter der Matrixviskositit ist, wird
ebenfalls untersucht.

5.3.3.1 Strukturviskositit bei stationarer Scherung

Maische erweist sich, insbesondere bei hohen Feststoffkonzentrationen, fiir einen begrenzten
Scherbereich als ein nicht-newtonisches, strukturviskoses Fluid. Bei sehr kleinen Scherraten werden
die Feststoffpartikeln offensichtlich noch nicht viskositdtswirksam ausgerichtet. Es existiert ein
erster newtonscher Bereich mo (Nullviskositit). Aufgrund der nur ungenauen Extrapolation ist
allerdings der exakte Verlauf der Viskosititsfunktion in diesem Bereich kleiner Scherraten nur
schwierig zu ermitteln. Mit zunehmender Scherrate ist eine potenzielle Abnahme der Viskositdt mit
der Scherrate festzustellen (strukturviskoser Bereich). Wenn sich alle Partikeln der Scherung
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5 Untersuchungen der Grundlagen zur Membranfiltration von Maische

folgend ausgerichtet haben, bewirkt ein weiteres Erhohen der Scherrate keine weiteren
Viskositatsveranderungen. Es ist ein (zweiter) newtonscher Bereich zu beobachten, bei dem sich die
Unendlichviskositét 1. einstellt. Fiir die Auswertung wurde auf das alle Bereiche gut beschreibende
Modell von CARREAU zuriickgegriffen (Bild 5.24).

_ 1,E+06 €
77 7700 ’ E
n=—">" R/ :
a’la 1,E+05 +
K g
1+ — -
(,(J w 1,E+04 +
3 i
& 1,E+03 ¢
S :
S 1.6+02 £
1.E+01 +
Bild 5.24. Exemplarische Anpassung des oy ——
strukturviskosen Verhaltens von Feinstschrot- 1,E-04 1,E-02 1,E+00 1,E+02 1,E+04

maische mit dem Modell von CARREAU o
Kk in's
Wie steil die Viskosititsfunktion im strukturviskosen Bereich verlduft, hingt von den oben
erwihnten Viskositdtsparametern ab. Beispielhaft werden in den zwei folgenden Abbildungen
Scharen von Viskosititsfunktionen fiir verschiedene Feststoff- und Extraktkonzentrationen
dargestellt. Uber diese Auswahl hinaus ist die vollstindige Darstellung der Ergebnisse (auch

Temperaturvariation) dieser Versuchsreihe dem Anhang 6 zu entnehmen.

1.E+08
1,E+07 L Temperatur
T =70°C
1,E+06 E
© 1 s £ Extraktkonzentration
e E=1,19 4 GG
& 1,E+04 &
i 1 F+03 L Feststoffkonzentration cp
S F in % GG
1.E+02 €
16401 + M\QX\;?W ~11,98
Z’E+00 [ I \\\HH} I \\\HH} I \\\HH} [ B %1(),25
1E-04 1.6-00 16400 1.6+02 1 E+04 =813
-5,58
k in st ~ 3,75

Bild 5.25. Stationdre Viskositdtsmessungen bei Feinstschrotmaische TE mit einer Matrixviskositdt
von np = 1,066 mPa s (20 °C) (¢ = 1,19 % GG); Messtemperatur 70 °C mit Losungsmittelfalle

Dabei wird deutlich, dass mit kleiner werdender Feststoff- und Extraktkonzentration
(Matrixviskositét) die Strukturviskositdt schwécher ausgeprigt ist (Bild 5.25). Zu beachten ist
jedoch der doppelt-logarithmische Auftrag. Bei groflerer Wiirzeviskositit ist selbst bei einer kleinen
Feststoftkonzentration eine deutliche Strukturviskositdt feststellbar (Bild 5.26). Offensichtlich
tragen die gelosten Stoffe nicht unerheblich zum FlieBverhalten bei. Fiir Aussagen hinsichtlich der
Giiltigkeit der stationdren Messungen fiir die Oszillationsfiltration muss die Ubereinstimmung mit
oszillatorischen Messungen gepriift werden (Abschnitt 5.3.3.2).
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Bild 5.26. Stationdre Viskositdtsmessungen bei Feinstschrotmaische TE mit einer Viskositdt der
Matrixfliissigkeit von np= 2,345 mPas (20°C) (£=19,0% GG); Messtemperatur 70 °C mit
Losungsmittelfalle

5.3.3.2 Strukturviskositat bei oszillatorischer Scherung

Um die Einfliisse der Strukturzerstorung durch die Drehstromung zu erfassen sowie um
Informationen iiber ein viskoelastisches Verhalten der Maische erkennen zu konnen, wurden
oszillatorische Scherversuche durchgefiihrt. Wird eine oszillatorisch ermittelte Funktion der
komplexen Viskositét 77* iiber der Kreisfrequenz (@ = 2 7z f) aufgetragen, dann kann fiir rheologisch
einfache Fluide nach der -Relation eine Ubereinstimmung mit der stationiren Viskositit 7 als
Funktion der Scherrate gefunden werden [46].

1,E+04

1,E-01 A

1,E+03 + "
E -&-statische Messung n
w 1,E+02 E -
& r
'i 1,E+01 ,, | -o-0szillatorische Messung 1™
S 16400 + I

_Z,E_02 \\\HH} \\\HH} I \\\HH} Ll

1,E-03 1,E-01 1,E+01 1,E+03 1,E+05
k (fir n) bzw. o (fir n*) in s

Bild 5.27. Exemplarischer Vergleich der stationdren Viskositdtsmessung und der oszillatorischen
Messung der komplexen Viskositdt n* gemdfs der COXx-MERZ-Relation

Die Uberpriifung dieser Beziehung zeigt, dass bei Feinstschrotmaischen die komplexe Viskositit
etwas iiber der stationdren liegt, wie in Bild 5.27 exemplarisch aufgezeigt ist. Dies ist fiir viele
strukturviskose Suspensionen typisch [46]. Die Unterschiede sind aber klein, so dass die stationére
Viskositit, die iiber einen grofleren Scherbereich messbar ist, fiir Aussagen herangezogen werden
kann. Fiir die Untersuchungen des Filtrationsverhaltens ist damit folgende wichtige Feststellung aus
den stationdren Scherversuchen moglich: selbst bei der kleinsten Frequenz, die bei der Oszillations-

filtration einstellbar ist (@ =320 Hz), wird der zweite newtonsche Bereich sicher erreicht. Die
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Beachtung der Abhéngigkeit der Suspensionsviskositit von der Frequenz ist daher nicht
erforderlich. Es kann somit von 77 = 7., ausgegangen werden.

Durch die oszillatorischen Messungen werden iiber diese Grundlage hinaus Informationen tiiber
viskoelastische Eigenschaften erhalten. Viskoelastische Fluide kdnnen durch die Schubspannung
eingetragene Energie von der Suspension gleichsam einem Festkorper speichern und in einer
phasenverschobenen, entgegengesetzten Antwort wieder abgegeben (Speichermodul). Der nicht
gespeicherte Anteil der Energie wird dissipiert und entspricht dem viskosen Anteil (Verlustmodul).
Bild 5.28 (links) zeigt an einem Beispiel, wie beide Moduli mit steigender Frequenz zunichst
zunehmen, spéter aber auch wieder sinken kénnen. Von Interesse ist, ob sich der Verlustfaktor
tan o, also der Verschiebungswinkel, bei steigender Feststoftkonzentration veridndert. Ein Anstieg
von tan ¢ bedeutet, dass mit dem Konzentrieren der Suspension der elastische Anteil auf Kosten des
viskosen zunimmt

G'"(w)
G'(w)
Bild 5.28 (rechts) verdeutlicht, dass mit zunehmender Gesamtviskositit eine Verlagerung vom
viskosen Verhalten hin zu einem elastischen Verhalten zu beobachten ist. Dies ist flir das
Filtrationsverhalten von Bedeutung, da, wie spiter gezeigt wird, dadurch die Wirkung der
Oszillation auf den suspensionsseitigen Feststoffriicktransport (AbstoBeffekt) beeintriachtigt wird.

tan o(w) = Gleichung 5.6

500 T 0,50 T
e h W
s : it
= 300 oG Q0.3 —
< &) [ B A N
&) J Il L
T 200 ‘§ 0.20 T Maischeviskositat 7y . =
= i S I
© 0 Eﬁwﬂ”’ﬁ\ﬂ\ﬂ -G 0.10 + ©-82,0 68,9
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0+ : : R
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Bild 5.28. Oszillatorische Scherversuche mit Feinstschrotmaische TE: Exemplarischer Verlauf von
Speichermodul G und Verlustmodul G* mit der Oszillationsfrequenz (links); Verlustfaktor bei
unterschiedlich konzentrierten Maischen unterschiedlicher Viskositdt (rechts)

5.3.3.3 Einfluss der iibrigen Parameter der Viskositatsfunktion

Fiir das Filtrationsverhalten ist von herausragender Bedeutung, wie sich das FlieBverhalten der
Maische im Laufe der Filtration verdndert. Daher ist das Augenmerk auf die Feststoffkonzentration,
ebenso wie auf die Extraktkonzentration zu richten, die sich wihrend der Vorderwiirzefiltration
bzw. der sich anschlieBenden Auswaschphase zwangsldufig dndern. Mit Einstellungen, die sich an
der Realitét der Filtration orientieren, zeigt Bild 5.29, dass sich ein iiberproportionaler Anstieg der
Viskositdit mit der Feststoffkonzentration, aber auch eine Abnahme mit sinkender
Extraktkonzentration der Matrixfliissigkeit ergibt.
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Bild 5.29. Viskositit der Feinstschrotmaische TE in Abhdngigkeit von der Feststoff- und
Extraktkonzentration; nw = 2,345 mPas (19,0 %) /1,066 mPas (1,19 %)/ 1,031 mPas (0,16 %),
T=20°C

Der Einfluss der Temperatur beschrénkt sich auf die indirekte Wirkung tiber die Matrixviskositit,
wie aus Bild 5.30 hervorgeht.
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Bild 5.30. Viskositdt der Feinstschrotmaische in Abhdngigkeit von der Feststoff- und
Extraktkonzentration bei  verschiedenen Temperaturen (20°C/70°C); nw= 2,345 mPas
(19,0 %) / 1,066 mPa s (1,19 %) / 1,031 mPa s (0,16 %),

Wird die relative Viskositat
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aufgetragen, dann ergibt sich bei potenzieller Anpassung folgender Zusammenhang mit einem
Bestimmtheitsmaf von r* > 0,93.

7, =1+8403. ¢ Gleichung 5.7

Diese rein empirische Anpassung ist grafisch auf das halbempirische Modell von EILERS
iibertragbar [21]. Wie Bild 5.31 zeigt, kann damit die rheologisch relevante Volumenkonzentration
der Feststoffe abgeschitzt werden. Sie liegt weit iiber der direkt bestimmbaren
Massenkonzentration.
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5 Untersuchungen der Grundlagen zur Membranfiltration von Maische
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Bild 5.31. Relative Viskositit bei verschiedenen Temperaturen und Extraktkonzentrationen
aufgetragen iiber der Feststoffmassenkonzentration neben dem Modell nach EILERS fiir die
Feststoffvolumenkonzentration

5.4 Bisheriger Kenntnisstand

Auf der Basis einer eingehenden Literaturrecherche sowie vorbereitender Versuche mit dem Ziel,
zu entscheiden, welches das gegenwirtig vielversprechendste Fests-Fliissig-Trennverfahren fiir
Biermaische darstellt, wurde die Mikrofiltration mit oszillierenden Membranen als Gegenstand fiir
weitere Untersuchungen gewéhlt.

Hinsichtlich der prozessspezifischen Eigenschaften der Membranen bei der Maischefiltration sind
die Stabilitdt der Membran gegeniiber Spelzensplittern und Oszillationsbewegungen sowie die
Veranderungen der Trenncharakteristik und der Permeabilitit durch Maischeablagerungen
untersucht worden. Infolgedessen wurde fiir alle weiteren Versuche eine PTFE-Membran mit einem
nominalen Porendurchmesser von 0,45 um ausgewdhlt. Dariiber hinaus wurde im zweiten Teil
Erkenntnisse zum Reinigen von Ablagerungen auf der Membran gewonnen.

Der dritte Teil der Voruntersuchungen befasst sich mit der Eignung von Feinstschrotmaische als
Filtermedium fiir die dynamische Filtration. Da, wie in Abschnitt 2.1 erdrtert wurde,
stromungsmechanische Beschreibungen fiir das Verstdndnis von Mikrofiltrationsprozessen geeignet
sind, standen die FlieBeigenschaften der Maische im Vordergrund. Fiir Feinstschrotmaische wurde
das FlieBverhalten als strukturviskos und viskoelastisch charakterisiert. Von weiterfithrender
Bedeutung sind vor allem die Ermittlung der dynamischen Maischeviskositit als Funktion der
Feststoffkonzentration, aber auch als Funktion der Temperatur, der Scherrate und
Extraktkonzentration (Matrixviskositdt). So kann spidter fiir alle Filtrationsbedingungen die
Viskositdt der Maische als eine iibergeordnete Einflussgrofe bestimmt werden.
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6 Filtrationsverhalten der Oszillationsfiltration

6 Filtrationsverhalten der Oszillationsfiltration

Nach den Voruntersuchungen zur Auswahl des Filtrationsverfahrens sowie zu den
prozessspezifischen Eigenschaften der Filtermittel und des Filtermediums wird nachfolgend das
Filtrationsverhalten der noch weitgehend unbekannten Oszillationsfiltration untersucht:

o Zunichst werden typische Verhaltensmuster der Oszillationsfiltration durch ein kinetisches
Modell beschrieben (6.1).

o Im zweiten Schritt wird fiir den Fall stationdren Verhaltens dem Einfluss der Prozessparameter
bei individueller Variation nachgegangen (6.2).

o SchlieBlich wird das Zusammenwirken der Prozessparameter beleuchtet und somit der
» Wirkmechanismus* der Oszillation ergriindet sowie der Kreis zum kinetischen Modell wieder
geschlossen, indem die Ubergéingen vom stationiren zum instationiren Filtrationsverhalten
analysiert werden (6.3).

Die Untersuchung des Filtrationsverhaltens hat das Ziel, das Zusammenwirken der Einflussgroflen
auf die relevanten ZielgroBlen zu verstehen und zu beschreiben. Je nach Gewichtung der Zielgrof3en
sollen aus den Ergebnissen exakte Anweisungen fiir die Prozessfithrung abgeleitet werden. Die
EinflussgroBen® werden nachfolgend als Prozessparameter bezeichnet, da sie generell, wenn auch
teilweise in engen Grenzen, einstellbar sind. Die Zielgréen bei der Maischefiltration sind entweder
selbst Prozessparameter oder eine Funktion der Prozessparameter. Dabei handelt es sich um:

1. flachenspezifischer Filtratvolumenstrom (Permeatfluss) Jp,

2. Feststoffkonzentration cr,

3. elektrische Leistungsaufnahme P (bzw. Oszillationsfrequenz @) und

4. Standzeit t bzw. Reinigungserfordernisse.

Da die ZielgroBen 2-4 ohnehin als Prozessparameter in die Untersuchungen einbezogen sind,
konnen Schlussfolgerungen fiir die Prozessfiihrung gefunden werden, auch ohne dass sie explizit als
Zielfunktionen verfolgt werden. Es bleibt der flachenspezifische Permeatvolumenstrom, der in der
Form eines hydrodynamischen Filterwiderstandes als Leitgrof3e dienen soll.

Ap
Mp- J P
Dies hat den Vorteil, dass Druckschwankungen durch die Oszillation und die Pumpe sowie durch
unterschiedliche Extraktkonzentrationen beriicksichtigt werden.

R=

6.1 Entwicklung eines kinetischen Filtrationsmodells

6.1.1 Grundgedanken des Modells
Ziele

Unter Filtrationsverhalten ist der funktionale Zusammenhang zwischen dem hydrodynamischen
Filterwiderstand R und der Zeit ¢ sowie den Prozessparametern zu verstehen. Die sich daraus
ergebende Funktion ist das Ziel der folgenden Modellentwicklung.

R = f(t, Prozessparameter)

Der zu findende Zusammenhang soll alle in der Praxis zu beobachtenden Verhalten beschreiben
konnen. Bei der Oszillationsfiltration sind diesbeziiglich drei qualitativ grundsitzlich verschiedene
Verhaltensmuster festzustellen. Bild 6.1 demonstriert dies an Beispielen. So findet sich unter
bestimmten - spéter genau festzulegenden - Betriebsbedingungen ein von der Zeit unabhéngiger

8 Eine Ubersicht tiber die EinflussgroRen gibt Tabelle 6.1 auf Seite 77
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6 Filtrationsverhalten der Oszillationsfiltration

Widerstand oder aber auch ein mit der Zeit entweder langsam asymptotisch bzw. ein rasch
exponentiell steigender Filterwiderstand. Auch alle Uberginge der Verhalten ineinander sind bei
entsprechender Anderung der Prozessparameter mdglich. In Bild 6.1 ist der wichtigste Fall des
Ubergangs von stationdirem zu exponentiellem Verhalten wiedergegeben. Es ist daher erforderlich,
nicht alleine die Kurvenverldufe qualitativ zu erkldren, sondern auch zu untersuchen, unter welchen
Umstidnden, d.h. bei welcher Kombination von Prozessparametern die verschiedenen
Verhaltensformen auftreten.

Die zunidchst abgeleitete Gleichung fiir R =f(¢, Prozessparameter) wird bereits einige
Prozessparameter explizit enthalten, aber auch drei KenngroBen, in welchen mehreren
Prozessparameter zusammengefasst werden. Die inhaltliche Bedeutung dieser Gréen wird sich aus
der Entwicklung der Modellbeschreibung ergeben, soll aber der Ubersichtlichkeit wegen hier
vorweggenommen werden.

2,5E+13 T
r instationdr exponentiell
2 0F+13 | instationdr asymptotisch
o 1.5E+I3 +
< L Ubergang stationdr = instationdr exponentiell
& 1,06+13 -
Stationdr
5,0E+12
0,0E+00 - i T
0 50 100 150
t in min

Bild 6.1. Charakteristische Formen des Filtrationsverhaltens bei der Oszillationsfiltration

Modellidee

Aufgrund der Komplexitit der realen physikalischen Vorginge bei der Oszillations-
membranfiltration sind zum Verstindnis der Beobachtungen einige Vereinfachungen erforderlich.
In dieser Modellvorstellung werden zwei Gedanken zugrunde gelegt: erstens wird beim Gesamt-
widerstand zwischen drei unterschiedlich von der Zeit abhdngigen Widerstinden unterschieden.
Zweitens wird davon ausgegangen, dass ein Zusammenhang zwischen dem Filterwiderstand und
der Masse der Partikelablagerungen vorliegt. Damit kann das Problem des hydrodynamischen
Widerstandes auf einen mit Massenbilanzen zu beschreibenden Zusammenhang zurlickgefiihrt
werden. Der Begriff ,,Partikel” bzw. ,,Feststoffpartikel* wird im Folgenden fiir die Gesamtheit aller
suspendierten Bestandteile und fiir alle zum Extrakt zdhlenden Stoffe (geldst und mit niedrigerem
Siedepunkt als Wasser) verwendet.

Teilung der Filterwiderstinde

Bild 6.2 zeigt schematisch die drei zu unterscheidenden Abscheidemechanismen und die damit
zusammenhdngenden Filterwiderstinde. Folglich ldsst sich eine Dreiteilung der Filterwiderstéinde
vornehmen.

a) Es existiert ein Membranwiderstand R, der von Ablagerungen aus der Suspension unabhéingig
ist, also auch von der Zeit, mit der die Ablagerungen angestromt werden. Der Begriff
Membranwiderstand ist hier so zu verstehen, dass auch die der Membran nachgeschaltete
Stromungswiderstidnde (Drainagesystem) berticksichtigt sind.
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6 Filtrationsverhalten der Oszillationsfiltration

b) Im Laufe einer Filtration kommt es in der Membran zu Porenverstopfungen und
Porenverengungen, die einen erhohten Kapillarwiderstand Rg Verursachen

Rl

Bild 6.2. Abscheidemechanismen bei der dynamischen Filtration: Porenverstopfung,
Porenverengung und Deckschichtbildung

¢) Zusétzlich zu den Ablagerungen in der Membran kann sich eine Deckschicht auf der Membran
bilden, die dhnliche Eigenschaften wie ein Filterkuchen bei der Kuchenfiltration aufweist (Rp).

R=R, +R,(t)+R,(¢) Gleichung 6.1

Ry Membranwiderstand
Rk Kapillarwiderstand durch Porenverengung und Porenverstopfung in der Membran
Rp Deckschichtwiderstand durch Ablagerungen auf der Membran

Zugrundeliegende Annahmen

a) Transformation zu Massenbilanzen: Zur Modellierung des Filtrationsverhaltens wird voraus-
gesetzt, dass zwischen den Widerstinden Rx und Rp und den Partikelkonzentrationen auf der
Membran bzw. in der dariiber liegenden Deckschicht ein proportionaler Zusammenhang besteht.

RK ~ CK [CK] = kg/m2

RD ~ CD [CD] = kg/m3
b) Zwischen der Konzentration im Permeat cp und der Konzentration im Kapillarsystem der
Membran liegt ein linearer Zusammenhang mit negativer Steigung vor (Begriindung in 6.1.2).
c) Zwischen dem durch den AbstoBeffekt induzierten Abstrom von Feststoffen zuriick in die
Kernstromung der Suspension i,;, und der Konzentration der Konzentration im Kapillarsystem der
Membran bzw. der Konzentration der Deckschicht liegt ein linearer Zusammenhang vor
(Begriindung in 6.1.2).

Vereinfachte Modellvorstellung vom Partikeltransport um die Membran

Wird eine Massenbilanz um die Membran bzw. um die Deckschicht erstellt, kann die zeitliche
Entwicklung der Partikelkonzentrationen cxund ¢p und damit auch der Filterwiderstdnde Rx und Rp
berechnet werden.

Vp Cau D ﬁiaw l.T l } l .l @ l
o F\Deckschwht /.0 ‘ J 0
VP C.. ﬂ ﬁ Lupk

Kapillarsystem
der Membran e

Vpcpﬂ

Bild 6.3. Modellvorstellung der Stofftransportstrome bei der Membranfiltration unter Deckschicht-
bildung
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6 Filtrationsverhalten der Oszillationsfiltration

GemailB Bild 6.3 wird dabei davon ausgegangen, dass aufgrund des Selektionsvermdgens Partikeln
an der Membran teilweise zuriickgehalten werden und teilweise passieren konnen. Die Deckschicht
iiber der Membran wird folglich von zuriickgewiesenen Partikeln gespeist. Die detaillierte
Erorterung der Stoffstrome wird im folgenden Abschnitt fiir cx und darauf fiir ¢p einzeln
vorgenommen.

6.1.2 Porenverengung, Porenverstopfung und Deckschichtbildung

Kapillarwiderstand durch Porenverengung und Porenverstopfung, Ri/ ck

Zur Berechnung der Partikelkonzentration wird um die Membran eine Massenbilanz fiir die
Partikeln erstellt (Gleichung 6.2). Das Zufiihren von Partikeln zur Membran ergibt sich aus der
Partikelkonzentration im  Zustrom ¢, und dem Volumenstrom der ,tragenden®
Matrixvolumenstrom, dem Permeatvolumenstrom Vp. Auf der Permeatseite werden Partikeln mit

einer kleineren Konzentration ¢, von der Membran weg, aber mit demselben Matrixvolumenstrom
Vp abtransportiert (¢, <c;,). Aus der Massenbilanz der Matrixfliissigkeit ergibt sich, dass der

Abtransport von Feststoffpartikeln zuriick in die Kernstromung nicht durch das konvektive
Mitstromen in einem Trigermedium erfolgt. Stattdessen liegt eine Bewegung als Folge kinetischer
eingetragener Energie vor, die durch die Oszillation der Membranen provoziert wird
(AbstoBeffekt). Die Bewegungsrichtung ist der Stromungsrichtung des Fluides entgegengesetzt.
Dieser Riicktransport wird mit i, x bezeichnet.

A-¢p =V,-c., —VP'Cp—iab,K Gleichung 6.2
c Konzentration im Porensystem der Membran Cay Konzentration der zustrémenden Suspension?
A Filterflache der Membran cp Konzentration des Permeates
14 P Permeatvolumenstrom lab,k Partikelmassenstrom zuriick in die Suspension

Wihrend der Zustrom unabhéngig von der Feststoffkonzentration der Membran ck ist, muss die
Abhingigkeit der abfilhrenden Massenstrome von cx erdrtert werden. Einerseits sinkt der
Feststoffabstrom im Permeat mit zunehmender Porenverstopfung. Andererseits steigt der
suspensionsseitige Abtransport (AbstoBeffekt), weil die Ablagerungswahrscheinlichkeit mit
zunehmender Anzahl verstopfter Poren sinkt.

Ruhende Membranen (quasi-statisch) Oszillierende Membranen (dynamisch)
Partikel % cz Partikel
Membran U ;/ ;[( Membran
VP czu abK

U §
U T

Bild 6.4. Stofftransport an ruhenden und an oszillierenden Membranen

9 Es wird hier vorausgesetzt, dass sich die Suspension innerhalb des Filtermoduls értlich nicht verandert. Unter welchen Umstanden
diese Annahme zulassig ist, wird in 6.2.4 untersucht.
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6 Filtrationsverhalten der Oszillationsfiltration

In Bild 6.4 sind die moglichen Fille des Zuriickhaltens bzw. Passierens eines Partikels beim
Auftreffen auf eine Pore schematisch dargestellt. Sind Pore und Partikel gleich grof3, lagert sich das
Partikel in jedem Fall ab (A). Im Fall, dass das Partikel kleiner ist als die Pore wird es passieren
(B). Ist das Partikel allerdings grofer, so wird es bei ruhender Membran (quasistatische Filtration)
abgelagert (C1). Im Fall der dynamischen Filtration besteht hingegen die Moglichkeit, dass es
aufgrund der durch den AbstoBeffekt eingetragenen kinetischen Energie in die Kernstromung
zuriickgefiihrt wird (C2).

Permeatseitiger Abtransport

Je weiter Porenverstopfung und Porenverengung vorangeschritten sind, desto mehr angestromte
Partikeln werden =zurlickgehalten. Mit zunehmender Feststoffablagerung sinkt daher die
Konzentration im Permeatstrom. Ein einfacher Zusammenhang, wie er in Bild 6.5 dargestellt ist,
soll dieses Phanomen beschreiben. Von einer anfinglichen Konzentration im Permeat von ¢, <cz,
ist eine Reduktion bis zum vollstdndigen Zuriickhalten aller Partikeln auf ¢, = 0 moglich.

A

*

c,=Cp—Ap-Cy Gleichung 6.3 b

Bild 6.5 Qualitative Verdnderung der Permeatkonzen-
tration bei zunehmender Porenverengung infolge der
Zunahme der Porenverstopfung und Porenverengung

Cg g
Hier taucht die erste der drei KenngroBen auf: Ap. Ap ist ein Koeffizient, der offensichtlich
beschreibt, in welchem AusmaR suspendierte oder geldste Stoffe zuriickgehalten werden.

Suspensionsseitiger Abtransport

Wihrend der Feststoffabtransport im Permeat aufgrund der Porenverengung mit zunehmender
Deckschicht sinkt, kann fiir den Riicktransport in die Kernstromung i,,x von einem linearen
Anstieg mit der Deckschicht ausgegangen werden. Zur Begriindung werde beispielhaft das
Schicksal eines zufilligen Partikels der Grof3e d* betrachtet.

A
oy A
g Porenverengung B
% é Porenverstopfung
S )
% /A\@ E
o
5 § {
D
= >
[ =
N ©
= N
< <
= > = / \ R
d* d d a*  d

min max

Bild 6.6. Verschiebung der Porenverteilung infolge einer Porenverengung (links) bzw. einer
Porenverstopfung (rechts)

Die Wahrscheinlichkeit, dass dieses Partikel auf eine Pore trifft, die kleiner als d* ist und damit
gemil den Pramissen aus Bild 6.4 in die Suspension zuriickgefiihrt wird, steigt mit zunehmender
Masse der Ablagerungen. Bild 6.6 zeigt, dass unter der vereinfachten Annahme der gezeigten
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6 Filtrationsverhalten der Oszillationsfiltration

linearen Poren- und PartikelgréBenverteilungen davon ausgegangen werden kann, dass fiir dieses
Phanomen die Porenverengung und weniger die Porenverstopfung verantwortlich ist. Dies gilt nicht
fiir den Fall ruhender Membranen, auf denen sich die Partikeln auch dann ablagern, wenn sie auf
eine kleinere Pore treffen. Bei der dynamischen Filtration kann also aufgrund der oben gemachten
Uberlegungen eine linear ansteigende Zunahme der suspensionsseitigen FeststoffabstoBung mit der
Konzentration im Porensystem cx zugrunde gelegt werden. Der auf die Filterfliche 4 bezogene
Feststoffriicktransport ldsst sich dann wie folgt formulieren:
li’{# =4, Cx Gleichung 6.4

Die durch A, gekennzeichnete KenngroBe ist ein Mall fiir den AbstoBeffekt. In A, werden
verschiedene Einflussparameter zusammengefasst.

A, = f(w,s,r,n, (cf,é,T),pM) Gleichung 6.5
@ Oszillationfrequenz Ny Viskositat der Maische
r Radius cr Feststoffkonzentration der Maische
s Spaltbreite zwischen den Membranen & Extraktkonzentration der Maische
Our Dichte der Maische T Temperatur

Massenbilanz um die Membran

Ausgehend von den in Bild 6.4 skizzierten Massenstromen kann eine Massenbilanz der Partikeln
um die Membran erstellt werden.

A-Cyp = Vp Co — Vp “Cp ~lu Gleichung 6.6

Wird die gesamte Gleichung auf die Filterfliche A bezogen, entsteht aus dem
Permeatvolumenstrom der flidchenspezifische Permeatfluss J,. Ferner werden mit Hilfe der
Gleichungen 6.3 und 6.4 ¢, und i, x ersetzt:

Cy :Jp-(czu—c;)+Jp Apcy —A, Cx Gleichung 6.7
Es ergibt sich eine gewoOhnliche, lineare, inhomogene Differentialgleichung 1. Ordnung:

de (1)

+(/1w—Jp-/IP)-CK(t)zJP-(cZM—c;) Gleichung 6.8

Unter der Randbedingung, dass zu Beginn der Filtration die Membran frei von Ablagerungen ist,
ck(t = 0) = 0, lasst sich folgende Losung ermitteln:

J,(c, —c
Cp = M(l _ e oA p ) ) Gleichung 6.9
Ao =, Ap

Diese als Sattigungsfunktion interpretierbare Gleichung wird zur leichteren Handhabung mit
folgenden Begriffen verkiirzt dargestellt:

Cp =Cy (1 —e i ) Gleichung 6.10
Zeitkoeftizient fiir Porenverstopfung und -verengung A¢ =, —Ap-J, Gleichung 6.11
. . . * JP '(czu _C*) .
Fiir Ak > 0: Grenzkonzentration fiir 1 > o Cp = A—p Gleichung 6.12
K
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Deckschichtwiderstand iiber der Membran, Rp / cp

Bisher wurde der Begriff ,,.Deckschicht“ konsequent vermieden und durch den Begriff
»Ablagerungen bzw. der Begriff ,Partikel“ verwendet. Der Grund dafiir liegt in der
Differenzierung zwischen jenen Ablagerungen, die sich in der Membran befinden und zum
Kapillarwiderstand durch Verstopfung und Verengung der Poren Rk beitragen und jenen
Ablagerungen, die sich ablagern und eine tatsdchliche Deckschicht bilden. Ein Schema zu dieser
Vorstellung zeigt Bild 6.3 auf Seite 66. Analog zu der Herleitung der Konzentration im
Porensystem der Membran cx ldsst sich gemdl3 Bild 6.7 (Ausschnitt aus dem Schema in Bild 6.3)
eine Massenbilanz um die Deckschicht iiber der Membran erstellen.

A-0-¢, = Vp -c,, —Vp Coy ~lgp Tk Gleichung 6.13
Ruhende Membranen (quasi-statisch) Oszillierende Membranen (dynamisch)
V, c,, Il H lgpp = 0 v, c, Il 1T b
¢ Deckschicht ¢ Deckschicht
VP czu @ ﬁ iabK VP Czu ﬂ ﬁ iabK

Bild 6.7. Stofftransport an der Deckschicht

Aus denselben Griinden wie fiir i, x oben beschrieben ist, kann fiir i, p ein linearer Zusammenhang
mit der Feststoftkonzentration zugrundegelegt werden. Je dichter gepackt die Deckschicht ist, desto
schwieriger findet ein Partikel in der Deckschicht einen Platz.

IZ’D =1,-¢, Gleichung 6.14
Der entsprechende Proportionalitdtskoeffizient wird Ap genannt. Ap ist offensichtlich ein Maf3 fiir
die Fliichtigkeit der Partikeln in der Deckschicht und sollte daher vom Transmembrandruck
abhéngig sein. Mit Gleichung 6.15 folgt aus 6.14

o-c,(t)=A, cy(t)=A,cp(t) mit 0 = Deckschichthohe Gleichung 6.15
Das Storglied dieser Gleichung ist hierbei gemif der Gleichung 6.9 eine Funktion der Zeit. Unter
der Randbedingung, dass die Deckschicht zum Zeitpunkt t = 0 partikelfrei ist, ¢p (¢ = 0) = 0, ergibt
sich eine Losung:

% * * * AD'I
¢y :iw/i-c,( _ iw'cK Lot /EU'CK +ﬁ““’l'c’< e 9 Gleichung 6.16
D 5,(D_AKJ 5'[D_AKj D
o o

Schon in der zugrundeliegenden Idee des Modells wurden die Ablagerungen, die zu
Porenverengungen flihren, und jene, die einen Beitrag zu einer Deckschicht leisten, in ihrer
zeitlichen Abhédngigkeit unterschieden. Die Porenverstopfung findet im Vergleich zur
Deckschichtbildung sehr rasch statt. Ab dem Zeitpunkt, zu dem die Deckschichtkonzentration cp

relevante Werte annimmt, ist im Kapillarsystem der Membran bereits die Grenzkonzentration cj
erreicht. Das heil}t, dass der Zeitkoeffizient fiir die Deckschichtbildung Ap/6 im Vergleich zum
Zeitkoeftizient fiir die Porenverengung Ax sehr grof} ist. Wird der Grenzwert der Gleichung 6.16 fiir

Ap/6 gegen oo gebildet, ergibt sich eine Vereinfachung. Dieselbe Losung wird erhalten, wenn in
Gleichung 6.15 nicht mit der zeitabhidngigen Konzentration c(?), sondern mit dem (konstanten)

* .
Grenzwert ¢, gerechnet wird:
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A, e (| o
ch‘”—K-(l—e y ] Gleichung 6.17

Es zeigt sich nun fiir die Deckschichtkonzentration wieder dieselbe Gleichungsform wie fiir die
Konzentration im Kapillarsystem der Membran ck. Auch hier sollen fiir eine {iibersichtliche
Gestaltung folgende Abkiirzungen eingefiihrt werden:

Zeitkoeffizient der Deckschichtbildung 4, = %} Gleichung 6.18
Grenzkonzentration der Deckschicht fiir t=>o c, = i"’/{ & Gleichung 6.19
D

6.1.3 Gesamtwiderstand und seine Analyse

Um den gesamten Filterwiderstand formulieren zu konnen, muss auf den zugrunde gelegten
Zusammenhang von Filterwiderstand und Konzentration der Ablagerungen zuriickgegriffen
werden. Es konnen hier also zwei Proportionalititskoeffizienten (Kx und Kp) eingefiihrt werden, die
allerdings nicht weiter verfolgt werden, da sie keinen Beitrag zum rein qualitativen Verlauf der
Funktion leisten.

*

Grenzwidersand der Deckschicht fiir #>o0 R,=K, c,

*

Widerstand den Kapillarwiderstand des Porensystems fiir z> o0 (bei Ag > 0) R, =K, -cy
Mit diesen Widerstinden kann aus Gleichung 6.1 der Gesamtwiderstand nun wie folgt gebildet
werden:

R=R, +Ry - (1 —e ! )+ R, (1 —e ! ) Gleichung 6.20

Dabei sind die Zeitkoeffizienten und die Widerstinde fur >0 der Membran und Deckschicht
abgekiirzt:

Kapillarwiderstand Rk Deckschichtwiderstand Ro
(Porenverstopfung / -verengung) (Deckschichtbildung / -verdichtung)
A
Zeitkoeffizient A =A,=Ap-J P Ay = FD
% J '(czu _c*) * ﬂ,w'C* '5
Grenzwiderstand (t->o) Ry =K, S L L8 R,=K,—>—%—
Ay 4,

Analyse der Modellgleichung

Die in Gleichung 6.20 noch als AnpassgroBen vorhandenen Terme R, , und Adxp kdnnen
experimentell bestimmt werden. Sie beinhalten Informationen dariiber, wie verschiedene
Prozessparameter zusammenwirken und damit Einfluss auf den Filtrationsverlauf nehmen. Manche
GroBen finden sich explizit in diesen Termen, wie z. B. der Permeatfluss Jp oder die Konzentration
¢z Andere FEinflussgroBen werden zundchst noch in den Kenngroen Ap, A, und Ap
zusammengefasst. Die inhaltliche Bedeutung dieser KenngroBen geht aus der Herleitung der
Modellgleichung hervor und kann wie folgt formuliert werden.

Ap KenngroBe fir den permeatseitigen Partikelabtransport bzw. fir das AusmaR, in dem Stoffe an der Membran
zuriickgehalten werden. Beispiel: A ist grof, wenn die Suspension eine hohe B-Glucankonzentration aufweist.

Ao KenngroRe fir den membranseitigen Partikelabtransport (AbstoReffekt), dessen Ursache im Falle der Oszillationsfiltration
die oszillatorische Bewegung der Membranen ist.

Ap KenngroRe, die die Fliichtigkeit von Partikeln in einer sich auf der Membran bildenden Deckschicht charakterisiert. Beispiel:
bei hohem Transmembrandruck ist A klein, da die Partikeln besser in der Deckschicht festgehalten werden.
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6 Filtrationsverhalten der Oszillationsfiltration

Dominanz des Kapillarwiderstandes Rk

Mit diesen Informationen kann nun die Modellgleichung genauer analysiert werden. So ist Ag nicht
nur ein ,,Zeitkoeffizient™, der bestimmt, wie schnell der Filterwiderstand steigt, sondern er ist auch
ein Mal}, das die ,,Rivalitit“ des AbstoBeffektes A, mit dem Abscheiden von Partikeln an der
Membran A, -J, ausdriickt.

AKZZ(U— iP.Jp

Ax wird negativ, wenn der AbstoBeffekt die Dominanz gegeniiber dem Abscheiden verliert. Wie
noch zu ergriinden ist, kann dies die Folge bestimmter Verdnderungen der Prozessparameter sein:
beispielsweise die Folge einer zu kleinen Oszillationsfrequenz, einer zu hohen Feststoft-
konzentration oder einer sehr hohen B-Glucankonzentration. Das negative Vorzeichen von Ak hat
zur Folge, dass sich der Widerstand des Porensystems Rx in der Modellgleichung 6.20 von einer
asymptotischen Funktion zu einer Exponentialfunktion wandelt und den Gesamtwiderstand R
dominiert.

Nach dieser Analyse lassen sich bei einer Dominanz des Gesamtwiderstandes durch den
Kapillarwiderstand drei Filtrationsverhaltensmuster skizzieren.

Fall T Zu Beginn einer Filtration mit neuen oder mit gut gereinigten
schnell Membranen steigt der Widerstand an und nahert sich rasch einem

asymptotisch maximalen Wert Ry

Ag>0 ,
R A
Fall IT Fortsetzung von Fall I: fir groRe Zeiten (1> o), bleibt der
stationdr Widerstand konstant. Dies gilt auch fiir Folgechargen, wenn die
Membran nicht (intensiv) gereinigt wurde.
Ag>0

Wird der Effekt der dynamischen Filtration entfernt (keine
Fall 111 Oszillation bzw. quasi-statische Filtration), dann ist der
instationdr ~ Rucktransportkoeffizient null (1,=0). Dadurch kehrt sich das
exponentiell Vorzeichen von A um. Dies geschieht auch, wenn der
AbstoReffekt zu klein ist, so dass A1,< J o Ap ist. Die Folge ist

A <0 jeweils der exponentielle Anstieg des Filterwiderstandes. {

Aber nicht nur der zeitliche Verlauf der Filtration wird durch den Wert, den der AbstoBBkoeffizient
Ao annimmt, bestimmt, sondern zudem auch das Niveau des Filterwiderstandes. Eine
experimentelle und theoretisch begriindete Analyse des Einflusses der Prozessparameter auf A,
wird im Zusammenhang mit dem Einfluss der Prozessparameter vorgenommen.

Dominanz des Deckschichtwiderstandes Ry (iiberkritischer Transmembrandruck)

Die oben gezeigten Filtrationsverhalten beziehen sich auf die Dominanz des Kapillarwiderstandes
Rk. Dies gilt fiir den Fall kleiner Transmembrandriicke. Wie spéter durch experimentelle Befunde
gezeigt wird, hat der Deckschichtwiderstand Rp bei kleinen Driicken keine Relevanz fiir den
Gesamtwiderstand. Dies stimmt mit den Ansdtzen des Modells iiberein, indem die Deckschicht wie
ein komprimierbarer Filterkuchen betrachtet wird. Bei einem hohen Druck werden die Partikeln
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besser in der Deckschicht festgehalten und dichter gepackt. Bei kleinem Transmembrandruck ist die
Deckschicht locker gepackt, so dass ein nur kleiner Konzentrationsunterschied zwischen
Suspension und Deckschicht besteht. In diesem Fall bietet die Deckschicht keinen zusdtzlichen
Widerstand Rp. Wie Rx kann Rp = f(¢) als Sattigungsfunktion betrachtet werden. Im Unterschied
zum Kapillarwiderstand ist es jedoch nicht mdglich, dass sich der Deckschichtwiderstand zu einer
Exponentialfunktion entwickelt. Dies ergibt sich aus der Modellgleichung, da der Zeitkoeftizient
keine Summe (bzw. Differenz) ist und daher nicht negativ werden kann. Wird ein exponentieller
Anstieg des Gesamtwiderstandes beobachtet, so kann dies nur die Folge des Verengens und
Verstopfens des Porensystems der Membran, nicht aber der Widerstand einer wachsenden

Deckschicht sein.
R

Fall IV Es liegt eine ausgepragter AbstoReffekt vor, aber aufgrund des

langsam hohen Transmembrandruckes verdichten sich die abgestoBenen
asymptotisch Partikeln in einer Uiber der Membran befindlichen Deckschicht.

t

6.1.4 Experimentelle Priifung

Fir den hergeleiteten Zusammenhang zwischen dem Gesamtfilterwiderstand und der Zeit als
reduziertes Abbild der realen Vorginge wird unter allen Betriebsbedingungen eine sehr gute
Ubereinstimmung mit den experimentellen Beobachtungen gefunden. Exemplarisch werden
nachfolgend die grundlegend unterschiedlichen Félle moglichen Filtrationsverhaltens dargestellt, die
sich alle mit der erdrterten Gleichung 6.20 beschreiben lassen.

Zunéchst sei der Fall ruhender Membranen, also die quasi-statische Filtration betrachtet. Es ergibt
sich, wie erwartet, ein exponentieller Anstieg des Filterwiderstandes. Die Anpassung der Messdaten
an das Modell mit den Variablen R, und A ergibt einen negativen Koeffizient (4x=-419 s™'). Da
kein AbstoBeffekt vorliegt, wird das Verhalten vom Abscheiden der Partikeln dominiert. Ein
rechtzeitiges Einschalten der Oszillation kann diesen Anstieg stoppen (nicht dargestellt). Die
Ubereinstimmung der Messdaten mit dem Modell ist bei einem Bestimmtheitsmal von 7° > 0,99 sehr
gut.

4,06+13 T
3,06+13 + '
- L o Messdaten
E L
< 2,0F+13 +
< i
i — ModeT]
1,06+413
0,0E+00 + | |
0 500 1000 1500

tin s

Bild 6.8. Experimentelle Priifung des Modells hinsichtlich des zeitlichen Verlaufes des
hydrodynamischen Gesamtwiderstandes im Fall von ruhenden Membranen (quasistatische
Filtration von Maische); T =70 °C , ¥’ > 0,99
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Bild 6.9 zeigt, dass bei eine Filtration mit neuen oder gut gereinigten Membranen der Kapillar-
widerstand ausgehend vom Membranwiderstand (exakt: Widerstand der Membran und des Drai-
nagesystems Ry, = 2,7 10° m™)" rasch auf etwa R = 6,5 10° m™ ansteigt und dann konstant bleibt.""
Bei einem niedrigen Transmembrandruck (hier 406 mbar) hat offensichtlich der Widerstand der
Deckschicht R, keine Bedeutung. Daraus folgt, dass der Deckschichtwiderstand gegeniiber dem
Kapillarwiderstand vernachldssigt werden kann: Rp~ 0. Der Gesamtwiderstand verkiirzt sich auf
R=R,, +R,. Schlielen sich an eine Filtration mit neuem oder gut gereinigtem Membranmaterial,

wie sie in Bild 6.9 gezeigt ist, weitere Filtrationschargen ohne ReinigungsmafBnahmen an, dann
beginnen sie gleichsam mit der Fortsetzung der vorherigen Filtration, also bei ,,t>0. So zeigt die
untere Kurve in Bild 6.10, dass in diesem Fall tatsdchlich ein konstanter Filtrationswiderstand zu
beobachten ist, also ein stationdres Verhalten vorliegt. Bei hoheren Transmembrandriicken hingegen —
die GroBenordnung wird spiter erdrtert —kann der Deckschichtwiderstand nicht vernachlissigt
werden, da die Verdichtung der Packung einen iiber Stunden dauernden Anstieg des Widerstandes zur
Folge hat. Diesen druckiiberkritischen Fall mit einem Anstieg auf das 10-fache des
Membranwiderstandes innerhalb mehrerer Stunden zeigt die obere Kurve in Bild 6.10. Es gilt:
R=R,, +R, +R,

2,00+13 T
156413 1
. I o Messdaten
.E [
< L.0E+13 ¢
= : 2 —Model]
5,0E+12 ~
0’0E+007\\\\}\\\\}\\\\}\\\\

0 500 1000 1500 2000

tin s

Bild 6.9. Experimentelle Priifung des Modells hinsichtlich des zeitlichen Verlaufes des
hydrodynamischen Gesamtwiderstandes bei der Oszillationsfiltration mit neuen Membranen
(dynamische Filtration von Maische); Appy = 406 mbar, @ = 378 s, T =70 °C, Ax = 167 m"

Der Zeitkoeffizient fir Rp ist in diesem Fall um etwa das 10-fache hoher als der des Kapillar-
widerstandes Rx (4x=116 s'l, Ap=9875 s'l). Das bedeutet, dass der Grenzwiderstand R,*( bereits

nach wenigen Minuten erreicht ist, wihrend der weitere, iiber Stunden dauernde Anstieg des
Gesamtwiderstandes R auf die Deckschichtbildung infolge hohen Transmembrandruckes zuriick-
zufithren ist. Ein Wechsel von stationdrem Verhalten zu deckschichtdominierten, asymptotischen
Verhalten und umgekehrt ist durch Anderung des Transmembrandruckes moglich.

In Bild 6.11 ist neben einer durchgehend druckiiberkritischen Filtration (asymptotischer Verlauf)
dargestellt, dass ein Wechsel von zunichst ebenfalls asymptotischen Verhalten zu einem stationéren
Verhalten moglich ist, wenn der Druck auf ein unterkritisches Mal3 gesenkt wird. Gleichzeitig ergibt
sich durch das Druckabsenken ein Anstieg des Widerstandes auf ein hoheres Niveaus. Um dieses

10 Bestimmung von R;, mittels Wasserpermeationsversuche.
"1 Die grolRere Streuung der Messpunkte um die berechnete Kurve im Vergleich zur quasi-statischen Filtration (Bild 6.8) liegt in starkeren
Druckschwankungen durch die Oszillation im Vergleich zu ruhenden Membranen begriindet.
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Phianomen richtig zu deuten, bedarf es weiterer Informationen, die Gegenstand des nachfolgenden
Abschnitts 6.2.1 iiber den Einfluss des Transmembrandruckes sind; denn auch der
Membranwiderstand Rj, ist-bei sehr kleinen Transmembrandriicken - vom Druck abhingig
(Unterschreiten des kapillaren Eintrittsdruckes kleiner Poren). Daher wird zwar nach Absenken des
Druckes ein stationdrer Zustand herbeigefiihrt, gleichzeitig steigt der Widerstand aber auf ein hoheres
Niveau.

2, 0E+13 ) Messdaten Apy mittel =
657 mbar (500-700 mbar)

1,5E+13 A

druck iiber kritisch
Messdaten  Apmw mittel = 319 mbar

R7I’)I771
—
(-
™
+
—
@W
|

v druck unter kritisch

50E+12 B — Modell

0,0E+00 1 1 1 1
0 2000 4000 6000 8000

t ins

Bild 6.10 Experimentelle Priifung des Modells hinsichtlich des zeitlichen Verlaufes des
hydrodynamischen Gesamtwiderstandes bei oszillierenden Membranen (dynamische Filtration von
Maische) mit iiber- und unterkritischen Transmembrandruck;, T =70 °C, w = 378 s

Auch ein Wechsel zu exponentiellem Verhalten kann belegt werden. Bild 6.12 zeigt dazu ein
Beispiel, bei welchem durch Erhéhen der Feststoffkonzentration ab einem kritischen Wert der
Wechsel zum exponentiellen Verhalten vollzogen wird.

2,5E+13

AP tyminer = 607 mbar (500-700 mbar)

Rp > 0 instationdr, asymptotisch
2,0E+13 + AD tygminer= 431 mbar Ry = 0 stationdr

T‘E
< 1,5E+13 B
RS

AD pmine= 657 mbar (500-700 mbar)
Rp > 0 instationdr, asymptotisch

5 0E+12 1 1 i i
0 2000 4000 6000 8000
tins

Bild 6.11. Uberfiihren des deckschichtdominierten Filtrationsverhaltens in ein stationdires
Verhalten durch Absenken des Transmembrandruckes (bei gleichzeitigem Anstieg des
Filterwiderstandes infolge des Unterschreitens des kapillaren Eintrittsdruckes kleiner Poren); T =
70 °C, 0 = 378 5™

An diesen Ubergiingen im Filtrationsverhalten zeigt sich, dass das kinetische Filtrationsmodell zwar
den qualitativen Verlauf fiir alle realen Félle des Filtrationsverhaltens wiedergeben kann, jedoch

liegen in den Anpassgroflen (dxp und Rgp ) weitere wichtige Informationen hinsichtlich des

Einflusses der Prozessparameter. Sie betreffen vor allem die Frage, wann ein Ubergang von
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stationdrem Verhalten zu instationdrem Verhalten stattfindet. Die nachfolgenden Abschnitte befassen
sich daher mit den Einfliissen der Prozessparameter und ihren Wechselwirkungen.

2,5E+13 - —
r Filtration mit ruhenden Membranen
3 (quasi-statisch)
2 0E+13 + (‘instationdr exponentiell )
L Feststoffkonzentration
_ 1 56+13 I steigend Umschlag
‘= ’ F ( stationdr —»
~ L instationdr exponetiell )
= r %
~ 1,06413 +
5,0E+12 A
Feststoffkonzentration = konst.
5 ( stationdr )
0, 0E+00 | :
0 2000 4000 6000

tins

Bild 6.12. Umschlag von stationdrem zu exponentiellem Filtrationsverhalten durch Erhéhen der
Feststoffkonzentration der Suspension (Reduktion von A, bis Ax < 0); zum Vergleich stationdres

Verhalten Ax> 0 mit konstanter Feststoffkonzentration und quasi-statische Filtration (keine
Oszillation A, = 0)

Ein Riickblick auf Bild 6.1, Seite 65, zeigt die Relation der drei wichtigsten Verlaufsformen an einer
einheitlichen Achsenskalierung. Die sich daraus ergebenden mdglichen Filtrationsverldufe sind in
Bild 6.13 organisiert.

Oszillationsfiltration
mdgliche Filtrationszusténde

Oszillation
(dynamisch)

Ruhende Membranen
(quasi-statisch)

ApTM < ApTM, krit
druckunterkritisch

ApTM > ApTM, krit
druckliberkritisch

AK >0
stationér

AK <0

instationér-exponentiell

instationéar-exponentiell

AK <0

AK >0

instationdr-asymptotisch

t

t

Bild 6.13. Mégliche Filtrationszustinde der dynamischen Filtration mit oszillierenden Membranen

6.2 Einfluss der Prozessparameter

Dieser Abschnitt befasst sich mit den Effekten der einzelnen Prozessparameter im praxisrelevanten
Bereich. Dabei werden in einem ersten Schritt jeweils einzelne Parameter variiert, wihrend die
ibrigen konstant bleiben (,,Standardeinstellungen).
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Im anschlieBenden Abschnitt wird dann gezielt das Zusammenspiel der Parameter untersucht. Die
variablen GroBBen des Prozesses, die als Prozessparametern verstanden werden, sind in Tabelle 6.1
gegliedert. Ferner gibt die Tabelle die Standardbedingungen wieder, die, sofern nicht anders
benannt, die Einstellung der jeweils konstanten GroBen eines Versuches darstellen.

Neben der reinen Darstellung der Einfliisse der Prozessparameter und ihren Wechselwirkungen
wird in drei Anndherungen schrittweise eine Erklirung fiir die Wirkungsweise des AbstoBeffektes
gefunden. In jedem Schritt wird unter Beibehalten der zuvor getroffenen Feststellungen eine
Erweiterung vorgenommen:

1. Schritt: Bedeutung der Oszillationsfrequenz und —amplitude (6.2.2)
2. Schritt: Einbinden der viskosititsrelevanten GroB3en (6.2.3)
3. Schritt: Einbinden der Spaltweite und Zusammenfiihren aller Einflussgrofen (6.3.4)

Tabelle 6.1. Technische Einflussgrofsen bei der Maischefiltration mittels der Oszillationsfiltration

iibergeordnete EinflussgroRe

untergeordnete Einflussgréfe

Standardeinstellung

1 Transmembrandruck Apry < 500 mbar
m~89mPas; #n,=2035mPas

2. Suspgn&onselgenscijaften— 2.1 Konzentration der suspendierten Stoffen | c¢y=3,75 %
viskositatsrelevante GroRen

2.2 Konzentration der geldsten Stoffen £=19%GG

2.3 Prozesstemperatur 7=70°C

2.4 Extraktzusammensetzung Oy = normal geldstes Malz*

3.1 Oszillationsfrequenz f=60,33 s

3 Oszillation

3.2 Oszillationsamplitude

Y*=19 cm (bei 60,33 Hz **)

4 Modulgeometrie und Uberstrdmung

4.1 Maf3e der Filterfliche

R,=0,265m, R;= 0,085m

4.2 Spaltweite

s=3,8mm

4.3 Umwélzvolumenstrom

V =460 1

4.4 Strémungsrichtung im Modul

von auflen nach innen

*  bei Feinstvermahlung, EYBEN-Maischverfahren mit 2 = 3 kglkg, S-Glucangehalt ~ 100 mgll
** beir=0,33 m, 6 Membranscheiben, Spaltweite s = 3,8 mm und wassergefiilltem Modul

6.2.1

Die Analyse und Priifung der Modellgleichung 6.20 stellt bereits heraus, dass von den drei
Einzelwiderstinden der Deckschichtwiderstand Rp nur bei hohen (iiberkritischen) Driicken einen
relevanten Beitrag zum Gesamtwiderstand leistet. Dies bestétigt sich auch in weiteren Versuchen zum
Einfluss des Transmembrandruckes. Aber auch eine Abhéngigkeit des Membranwiderstandes und des
Kapillarwiderstandes sind zu beriicksichtigen.

Transmembrandruck

R=R,, +R; +R,

Ry Membranwiderstand
Rk Kapillarwiderstand durch Porenverengung und Porenverstopfung in der Membran
Rp Deckschichtwiderstand durch Ablagerungen auf der Membran

Die obere Messreihe in Bild 6.14 zeigt den Gesamtfilterwiderstand bei einer Maischefiltration,
aufgenommen in einer rasch durchschrittenen Druckrampe. Der Verlauf dieser Kurve ist wie folgt zu
erkldren: Im Bereich grofler Driicke gewinnt die Bildung und Verdichtung einer Deckschicht an
Bedeutung. Der Anstieg des Widerstandes oberhalb von 600 mbar ist darauf zurlickzufiihren. Das
Minimum stellt folglich den kritischen Transmembrandruck Apzy; 4 dar. Unterhalb von Ap7as i kann
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der Deckschichtwiderstand vernachlissigt werden. Hier setzt sich der Gesamtwiderstand alleine aus
dem Membranwiderstand Rj, und dem zusitzlichen Kapillarwiderstand durch Verengung und
Verstopfung von Poren Rx zusammen. Deshalb kann in diesem Bereich der Widerstand R aus der
Differenz von Gesamtwiderstand und Membranwiderstand berechnet werden (siche Bild 6.14). Dass
die Teilwiderstinde Ry, und Rx mit zunehmenden Druck deutlich abnehmen, iiberrascht zunéchst.

1E+13

8E+12 A

T OE+IZ2 A

Rinm

4E+12 A

PE+]12 ~

0 \\\\}\ \\\}\\\ \}\\\\ }\\\\} L1
200 400 600 800 1000 1200
Appy 10 mbar

S

Bild 6.14. Gesamtwiderstand R bei der Maischefiltration (cr = 8,85 %) und Membranwiderstand
Ry in Abhdngigkeit vom Transmembrandruck gemessen in einer Druckrampe

Die Erklarung dafiir ist in Oberflicheneffekten zu finden, die sich bei der Mikrofiltration mit
hoheren Driicken gewohnlich nicht bemerkbar machen. Trotz einer Hydrophilisierung der
hydrophoben PTFE-Membranen mit Alkohol existieren Kapillarkrifte, die einen zusitzlichen
Stromungswiderstand darstellen. Diese Kapillarkrdfte sind nach der LAPLACE-Gleichung
(Gleichung 2.6) umgekehrt proportional zum Kapillardurchmesser. Bei einem kapillaren
Eintrittsdruck von Apz = 170 mbar werden die groBten Poren durchstromt, wihrend kleinere Poren
erst bei hoheren Driicken tiberwunden werden.

8,E+12 T
6.E+12 + L@\U
- r R=R, +Rg
= L
< L
v 4.E+12 + \
AT L
L %\E\EI Ry
2,FE+12 +
0}E+00 7\\ \\} T \\} L1 \}\ L \}\ L1
0 200 400 600 800 1000

Ap TM, mittel in mbar

Bild 6.15. Messung des mittleren Gesamtwiderstandes R bei 5 2-stiindigen Maische-
filtrationsversuchen aufgetragen iiber den mittleren Transmembrandriicken sowie des
Membranwiderstandes Ry, aus Wasserpermeationsversuchen (T = 30 °C)

Dem Diagramm ist zu entnehmen, dass bei grofler werdendem Transmembrandruck mehr und mehr
Poren und schlieSlich auch die kleinsten Poren durchstrombar sind. Von diesem Phidnomen, das in
Bild 6.11 bereits aufgetreten ist, ist auch der sog. Kapillarwiderstand Rx betroffen, der durch
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Ablagerungen zu einer Verengung des Membranporensystems fiihrt. Dieser Widerstand R hat etwa
denselben Betrag wie der Membranwiderstand (2,5-3 10'> m™). Es sei daran erinnert, dass bei dem
Membranwiderstand hier zur einfachen Handhabung auch nachgeschaltete Stromungswiderstdnde,
insbesondere das Permeatdrainagesystem, mitberiicksichtigt werden. Der Widerstand durch die
Deckschichtbildung bei hohen Driicken kann deutlich hohere Werte annehmen, wie aus der
experimentellen Priifung des kinetischen Modells im vorherigen Abschnitt bereits hervorging. In
der Darstellung in Bild 6.14 lassen sich diese hohen Widerstinde nicht zeigen, da die Druckrampe
rasch durchschritten wurde und daher die Zeitabhdngigkeit, die in diesem tiiberkritischen Bereich
vorliegt, nicht zum Tragen kommt.

Bei der Beobachtung mehrstiindiger Filtrationsversuche im druckunterkritischen Bereich ergibt sich
dasselbe Bild wie bei den Druckrampeversuchen. In Bild 6.15 sind 5 Filtrationen mit unter-
schiedlichen mittleren Transmembrandriicken dargestellt. Auch hier sind den Gesamtwiderstdnden
die Membranwiderstéinde bei den entsprechenden Driicken, die in Wasserpermeationsexperimenten
ermittelt wurden, gegeniibergestellt.

Das Restimee der Untersuchung der Druckabhingigkeit ist, dass in einem unterkritischen
Druckbereich (Aprs < Apruiei) €in stationdres Filtrationsverhalten vorliegen kann. Der Ubergang
vom stationdren Zustand zum intstationdren ist in beide Richtungen mdglich. Es besteht ein
Optimum fiir den Transmembrandruck, bei dem ein minimaler Filterwiderstand erreicht wird.
Dieses Optimum stellt zugleich den kritischen Transmembrandruck dar. Oberhalb dieses kritischen
Wertes beginnt der zeitabhingige Widerstand, der durch die Bildung und Verdichtung einer
Deckschicht entsteht, Einfluss zu nehmen. Wie in Abschnitt 6.3 erdrtert wird, ist beziiglich dieses
kritischen Transmembrandruckes eine Wechselwirkung mit der Suspensionsviskositit zu beachten.

6.2.2 Oszillation der Membran

Funktionsweise des Abstofieffektes bei der Oszillationsfiltration (erste Annéiherung)

Es wird davon ausgegangen, dass wie bei konventionellen dynamischen Trenntechniken eine
Scherbeanspruchung an der Membran fiir den sog. AbstoBeffekt urséchlich verantwortlich ist. Auf
diese Weise wird kinetische Energie in das System eingetragen, die das Abstoflen ablagerungswilliger
Partikeln zuriick in die Suspension bewirkt.

Die radiale Uberstrdmung infolge der Umwilzbewegung leistet bei der Oszillationsfiltration keinen
nennenswerten Beitrag fiir die Scherbeanspruchung, wie die Versuche mit ruhenden Membranen
zeigen. Die Relativbewegung der Membran zur Suspension in tangentialer Richtung ist folglich der
Ursprung des AbstoBBeffektes bei der Oszillationsfiltration. Anders als bei herkommlichen
dynamischen Filtrationstechniken ist das Geschwindigkeitsgefille allerdings nicht stationdr, sondern
entwickelt sich sinusformig mit der Zeit. Dadurch entstehen massive Beschleunigungen, die den
Betrag und die Richtung des Geschwindigkeitsvektors stetig dndern.

Frequenz und Auslenkung sind gemél Gleichung 4.9 Y = f (@) voneinander abhingig. Das Produkt
beider Grofen ist ein MaB fiir die Relativgeschwindigkeit der Membran zur Suspension.

w=2-7r-f-Y=0-Y Gleichung 6.21
Da die Auslenkung Y vom Radius abhéngt, ist auch die Scherbeanspruchung ortsabhédngig. Aufgrund

der messtechnischen Mdoglichkeiten kann aber keine experimentelle Differenzierung diesbeziiglich
vorgenommen werden'”. Bei der nachfolgenden Darstellung von Ergebnissen bezieht sich daher die

12 Die Bedeutung der Ortsabhangigkeit fir das Filtrationsverhalten wird im Abschnitt 6.2.4 anhand von Berechnungen diskutiert.
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6 Filtrationsverhalten der Oszillationsfiltration

Sternkennzeichnung (Y* und w*) auf die Amplituden bei einem Radius von »= 0,33 m. Bild 6.16
zeigt schematisch, wie sich eine unterschiedlich ausgebildete Oszillationsbewegung auf das fiir den
AbstoBeffekt verantwortliche Schergefille x auswirken. Bei ruhenden Membranen (D) liegt kein
Schergefille, also auch keine Partikelabstoung vor. Im Falle von oszillierenden Membranen und
einer Haftung der Suspension an der Membranoberfliche wird Bewegungsenergie durch die innere
Reibung der Suspension in das Innere des Spaltes weitergeleitet. Das resultierende
Geschwindigkeitsprofil, dessen Form nicht exakt bekannt ist, sei vereinfacht als lineares Gefille
dargestellt. In jedem Fall fiihrt eine groBere Amplitude der Membranauslenkung auch zu einem
groBBeren Schergefille (Fille C und B im Bild 6.16). In einem von der inneren Reibung der
Suspension abhdngigen Abstand fillt die iibertragende Bewegungsenergie auf Null ab. In diesem
Abstand von der Membran ist die Suspension unbeeinflusst von der Membranbewegung.

A =0 sl B K= gro
[ o,
C k= klein D k=0 s
A

[ — 1 [ 1

Bild 6.16. Einfluss der Oszillationsfrequenz auf das Schergefiille: vereinfachte Darstellung der
Relativgeschwindigkeitsprofile iiber der Membran in tangentialer Richtung, A — extrem hohe
Frequenz, keine Haftung der Maische an der Membran; B — grofies Schergefille infolge hoher
Frequenz, C — kleines Schergefille infolge kleiner Frequenz; D — ruhende Membranen, kein
Schergefiille

Da bei Suspensionen nicht in allen Fillen Wandhaften unterstellt werden kann, muss mit steigender
Frequenz mit einem Gleiten der Suspension iiber der Membran gerechnet werden. Die
Scherbeanspruchung wiirde dadurch reduziert werden, so dass im Extremfall die Suspension iiber
der gesamten Spaltweite in Ruhe verharrt (A). Die Schlussfolgerung dieser ersten Erdrterung zum
AbstoBeffekt ist, dass eine optimale Frequenz existieren muss, bei der die Scherbeanspruchung und
folglich der AbstoBeffekt am groBten sind.

Experimentelle Priifung des Einflusses der Oszillationsfrequenz auf das Filtrationsverhalten
Zum Verstindnis der Auswirkungen der Oszillationsbewegung der Membranen ist es hilfreich, das
oben hergeleitete Modell heranzuziehen. Bei sinkender Oszillationsfrequenz verschlechtert sich der
AbstoBeffekt, der im Modell durch die Gro3e 4, reprasentiert wird. Der Koeffizient Ax kann daher
negativ werden.
Apy=2,—2p"J,

Die Folge einer zu kleinen Oszillationsfrequenz ist das Umschlagen von stationdrem in instationar-
exponentielles Verhalten. In Bild 6.17 sind links und rechts dieselben Messergebnisse einer méBig
viskosen Maischesuspension mit unterschiedlicher Achsenskalierung der Ordinate fiir den
Filterwiderstand iiber der Oszillationsfrequenz aufgetragen. Die rechte Ordinate gibt Auskunft liber
die zur Frequenz korrespondierende Auslenkungsamplitude Y*. Das Diagramm links zeigt bei einer
in dem gezeigten Fall (7 =46,5 mPas) durch die kritische Frequenz von @ = 340 Hz
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6 Filtrationsverhalten der Oszillationsfiltration

bezeichneten Scherbeanspruchung einen erheblichen Anstieg des Filterwiderstandes. Es handelt
sich, was dieser Darstellung nicht zu entnehmen ist, um einen Wechsel zu exponentiellem
Verhalten. Die Zeitabhéngigkeit, die bei dieser Frequenz eintritt, ist auch die Erkldrung fiir die
groBBe Streuung der Messdaten an dieser Stelle. Auch fiir den unterkritischen Fall des stationdren
Verhaltens zeigt sich ein Einfluss der Frequenz auf den Filterwiderstand. Das Modell liefert wie fiir
den Wechsel zu instationdrem Verhalten, wieder eine Erklarung:

R :K JP.(Czu_c;)
K, K /IQ)—Z,P'JP

Offensichtlich wird auch das Widerstandsniveau durch den AbstoBBeffekt A, also durch die
Oszillation beeinflusst. Je groBer die Scherbeanspruchung ist, um so kleiner ist folglich der
Widerstand. In geeigneter Achsenskalierung wird der stationdre Bereich im Diagramm rechts in
Bild 6.17 fokussiert. Oberhalb eines Minimums, das einer optimalen Frequenz entspricht, reduziert
eine Zunahme des Wandgleitens den Abstofeffekt, unterhalb davon ist es das kleiner werdende
Geschwindigkeitsgefille.

Ocp =10,36 ¥ ny=46,50 mPa s —AmpTitude

2,5E+13 T - 3.0 1,06+13 3.0

2.06413 + 125 9,0£+12 T2s

: 2.0 8,0F+12 + 120
L 1SEHIS ] S g : 1 S
s i 115 s 2706112 1 115 =
C 1.06+13 | ] S E ] "
= ; t10 ™ F60e2 4 t10 ™

506412 1 tos 5.06+12 | 105

0,06+00 v | 1.0 406412 + 1 0.0
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Bild 6.17. Filterwiderstand in Abhdngigkeit von der Oszillationsfrequenz bei einer mdfig viskosen
Maische, dargestellt in zwei unterschiedlichen Achsenskalierungen

6.2.3 Suspensionseigenschaften — viskositidtsrelevante GroRen

Zweite Anniiherung zur Funktionsweise des Abstofieffektes bei der Oszillationsfiltration

In einer ersten Annéherung wurde die Bedeutung einer Scherbeanspruchung, verursacht durch eine
Relativbewegung infolge der Oszillation, fiir den Riicktransport der Partikeln in die Suspension
verantwortlich gemacht. Dabei wurde vereinfachend ein lineares Geschwindigkeitsgefélle zugrunde
gelegt. Eine weiterfiihrende Vorstellung des Geschwindigkeitsprofils und somit der Intensitét des
AbstoBeffektes bringt die Einflihrung einer Schichtdicke, innerhalb der die Schergeschwindigkeit
auf Null abfillt (vollige Trigheit der Maische im Spaltinneren). Mit dieser Uberlegung kann ohne
die Notwendigkeit, die sonstige Qualitit des Profils genau zu ergriinden, der Einfluss der
Suspensionsviskositit in den Mechanismus des AbstoBeffektes eingebunden werden. Nach den
Voruntersuchungen zur Rheologie der Maische ist folglich auch die Beriicksichtigung der
Prozessparameter Temperatur, Feststoffkonzentration und Extraktkonzentration mdglich. Bei einer
hohen dynamischen Viskositdt der Suspension werden die Impulse durch die beschleunigte
Membran besser in weiter entfernte Schichten im Innern des Oszillationsspaltes iibertragen. Diesen
Umstand versucht Bild 6.18 schematisch zu verdeutlichen. Bei einer kleinen Viskositét (77;) liegt

der Kernbereich, in dem die Suspension nicht von der Oszillation tangiert wird, nidher an der
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6 Filtrationsverhalten der Oszillationsfiltration

Membran. Die Geschwindigkeit féllt also in einer kiirzeren Distanz auf Null ab. Das
Geschwindigkeitsgefille (x) und damit der AbstoBeffekt (4,) sind groB.

n, k= groB 7B k= klein

R =

Bild 6.18. Vereinfachte Darstellung der Relativgeschwindigkeitsprofile iiber der Membran in
tangentialer Richtung bei unterschiedlicher dynamischer Viskositdt der Suspension (1; < 1)

Experimentelle Priifung des Einflusses der Suspensionsviskositiit auf das Filtrationsverhalten
Nach der obigen Uberlegung ist die Auswirkung der Suspensionsviskositit auf den AbstoBeffekt, also
auf A,, evident. Folglich kann nicht nur eine zu kleine oszillatorische Bewegung, sondern auch eine
zu hohe Viskositit zu einem Wechsel im Filtrationsverhalten hin zu einem exponentiellen Anstieg des
Filterwiderstandes fiihren.

Ay =4,=4p-J, <0
Eine der Ursachen fiir eine steigende Viskositit ist die Zunahme der Feststoffkonzentration wihrend
des Konzentrierens (Vorderwiirzefiltration). Auch wenn sich die Feststoftkonzentration ¢y daher als
Kriterium anbietet, den Wechsel zu exponentiellem Verhalten zu beschreiben, miissen Anderungen in
der Extraktkonzentration & die beispielsweise wihrend des Anschwiénzens auftreten, beriicksichtigt
werden. Bild 6.19 =zeigt dazu Versuchsergebnisse, bei welchen Maischen mit konstantem
Permeatfluss und konstanter Oszillationsfrequenz konzentriert wurden.

—A— —o— -
& =19,47 % GG E =120 % GG E =016 % GG
N winze = 2,35 mMPa s N winze = 1,066 mMPa s Nwirze = 1,031 mPa s
1,4E+13 1,4E+13 —+
1,2F+13 1.2F+13 £
1,0F+13 1,06+13 £
e 8.0E+12 g e 8.0E+12 L
S S o
= 6,0E+12 o 6,0E+17 ”
4,0E+12 4,0E+12 +
2,06+12 2,06+412 +
O’OE_',OO‘\\\}\\\}\\\}\\\}\\\ 0’0E+00:\\\\}\\\\}\\\\}\\\\
5% 7Y 9% 11% 13% 15% 0 40 80 120 160
Cr ny TnmPas

Bild 6.19. Filterwiderstand aufgetragen iiber der Feststoffkonzentration (links) und tiiber der
Suspensionsviskositiit (rechts) bei Konzentrierungsversuchen mit Maischen unterschiedlichen
Wiirzeviskositdten; iibrige Parameter: Standardbedingungen

Im Diagramm links ist zu erkennen, dass ein Umschlag je nach Extraktkonzentration bei
unterschiedlichen Feststoffkonzentrationen stattfindet. Bei einer weitgehend ausgewaschenen
Maische- bzw. Trebersuspension kann etwa eine um 2 %-Punkte hohere Feststoffkonzentration
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erreicht werden als bei einer Vorderwiirze als Matrixfliissigkeit. Es ist daher moglich, wiahrend des
Anschwiénzens die Feststoffkonzentration weiter zu erhéhen. Im Diagramm rechts ist zu erkennen,
dass der Wechsel zu exponentiellem Verhalten sehr gut von der Suspensionsviskositit
charakterisiert wird. Wie diese Suspensionsviskositit zustande kommt, also ob durch Variation der
Temperatur, der Extrakt- und der Feststoffkonzentration, spielt dabei keine Rolle. Die entsprechen-
den Zusammenhédnge sind in 5.3.3.3 erarbeitet worden.

6.2.4 Umwalzvolumenstrom und geometrische GrofRen

Bei allen bisherigen Betrachtungen wurde davon ausgegangen, dass eine Ortsabhdngigkeit des
Filtrationsverhaltens (lings zur Membran) nicht vorliegt. Tatsichlich aber dndern sich sowohl die
tangentiale Relativgeschwindigkeit w als auch die Umwilzgeschwindigkeit u sowie die Feststoffkon-
zentration bzw. Viskositdt der Suspension entlang des Radius 7.

Ortsabhdingigkeit der Umwiilzgeschwindigkeit

Die Umwilzgeschwindigkeit ist eine Funktion des Umwilzvolumenstroms (Forderleistung der
Umwalzpumpe), des flachenspezifischen Filtratflusses Jp und der geometrischen GréBen Innenradius
R; und AuBlenradius R, sowie der Spaltweite s. Ferner ist zu beriicksichtigen, in welcher Richtung die
Membran radial iiberstromt wird: von auflen nach innen oder von innen nach aulen. Wird die Orts-
variable » vom Kreismittelpunkt radial nach auflen definiert, dann errechnet sich die Umwiélz-
geschwindigkeit u wie folgt:

B Vu —Jp -ﬂ-A(r)-nM
- 2-7r-r-s-(nm+1)

Gleichung 6.22

mit 4(r) = R,” -/ fiir die Stromung von auBen nach innen
mit A(r) =+ — R/ fiir die Strdmung von innen nach aufen

14 Umwalzvolumenstrom R,  &uferer Durchmesser der Anstrdmung
Iy flachenspezifischer Permeatfluss R; innerer Durchmesser der Anstromung
ny Anzahl der Membranscheiben r Ortsvariable (Radius)

s Spaltweite

Exemplarische Berechnungen haben ergeben, dass unter praxisnahen Bedingungen der radialen
Stromungsgeschwindigkeit u keine Bedeutung beizumessen ist. Sie ist um einen Faktor 5-10 kleiner
als die Amplitude der tangentialen Relativgeschwindigkeit w* der Membranen unter Standard-
bedingungen. Die Beschleunigung ist sogar um einen Faktor 400 kleiner. Versuche mit ruhenden
Membranen zeigten, dass die radiale Uberstrdmung keine relevante EinflussgroBe auf den
AbstoBeffekt darstellt. Eine zusdtzliche experimentelle Bestitigung wird dafiir in Abschnitt 6.3.1
(2°-Faktorplan) geliefert.

Ortsabhiingigkeit der Feststoffkonzentration und der Maischeviskositiit

Interessanter als die Geschwindigkeit u ist die Verdnderung der Maischeeigenschaften entlang des
Radius aufgrund des Konzentriervorganges. Die Abhéngigkeit der Feststoffkonzentration vom
Radius steht in folgendem funktionalen Zusammenhang mit der Modulgeometrie:

Cle .
Cop = W Gleichung 6.23

7

u

mit 4(r) = R,” -/ fiir die Stromung von auBen nach innen
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mit 4(r) = »* — R/ fiir die Strdmung von innen nach auBen
Cou Feststoffkonzentration am Zulauf
Cab Feststoffkonzentration am Ablauf

Bei ausreichend groflem Verhdltnis von Umwaélzvolumenstrom zu Permeatvolumenstrom ergeben
sich keine relevanten Verdnderungen innerhalb des Filtermoduls. Bei einer merklichen Reduktion des
Umwilzvolumenstroms jedoch ist bei sehr hohen Feststoffkonzentrationen ein lokales Uberschreiten
der kritischen Viskositit moglich. In diesen Fillen kann der Umwilzvolumenstrom zur
entscheidenden Grofle fiir das Filtrationsverhalten werden. Ein Senken des Zirkulationsverhéltnisses

Umwilzvolumenstrom zu Permeatvolumenstrom V,, /(Jp = 4), beispielsweise von 10 auf etwa 2,2,

fiihrt zum lokalen Uberschreiten der kritischen Suspensionsviskositit. Dies konnte in Experimenten
bestitigt werden. Bild 6.20 zeigt dazu eine beispielhafte Konstellation, bei der die Suspension mit
einer bereits hohen Viskositit zustromt und entlang der Membran die kritische Viskositét
tiberschreitet. Der Unterschied zwischen den beiden moglichen Stromungsrichtungen liegt darin, dass
die Suspension entweder am inneren oder am dufleren Radius hoher konzentriert ist. Bei der
Anstromung von innen ist die Suspension am Ablauf, dann, wenn sie am viskosesten ist, einer
hoheren Scherbeanspruchung ausgesetzt. Bei der Anstromung von auflen ist es umgekehrt, solange
der Umwilzvolumenstrom grof3 gegeniiber dem Permeatvolumenstrom ist.

150 T
140 £V, =1001/h
130 | Hechsel_zu exponent iellen Filtrations-
o r verhalten unter Standardbedingungen
& 120 |
S r
S 10
S F V,=4601/h
100 + \
C —
90 +
80 :\\\\}\\\\}\\\\}\\\\}\\\\}\\\\
0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25 0,3

innen rinm auBen

Bild 6.20. Zunahme der Suspensionsviskositit entlang des Radius bei unterschiedlichen
Umwidlzvolumenstromen und einer hohen Viskositdit von 104 mPa s im Zulauf ; R, = 26, 5 cm, R; =
8,5 cm, s = 3,8 mm (Berechnung der Viskositdt nach Gleichung 5.7)

6.3 Wechselwirkungen der Prozessparameter

6.3.1 Abschitzung der Wechselwirkungen — 2°-Faktorplan

Um fir die Untersuchung der Wechselwirkungen der Einflussgroflen untereinander die Zahl der
notwendigen Versuche begrenzen zu konnen, wurden mittels eines 2°-Faktorplans die Effekte und
Wechselwirkungen der sechs Prozessparameter abgeschétzt [109]. Den Parametern wurden jeweils
zwei Einstellungen (-/+) zugeordnet, die in Tabelle 6.2 aufgelistet sind. Der Parameter
Transmembrandruck ist gleichwertig mit dem zu ihm im beobachteten Bereich proportionalen
Permeatfluss.
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Tabelle 6.2. Verzeichnis der EinflussgréfSen des 2°-Faktorplans mit Stufentransformation (~/+)

- +
Extraktkonzentration in % & 10 20
Feststoffkonzentration in % cr 3,75 8,75
Temperatur in °C T 50 70
Oszillationsamplitude in cm [Y* = Y(R,)] Y* 0,65 1,90
Umwalzvolumenstrom in I/h dVu/dt 230 460
Permeatfluss in I/(m2 h) bei 1, 6 m? Jp 25 37,50

Als Zielfunktion wurde hier nicht der Filterwiderstand, sondern die Permeabilitit, gewihlt, damit
auch der Einfluss der Extraktkonzentration (Matrixviskositit) erfasst werden kann. Um wihrend der
langeren Versuchsreihe den Einfluss unterschiedlicher Verschmutzungsvoraussetzungen ausgleichen
zu konnen, wird die Permeabilitit auf einen Referenzwert des Versuchstages unter
Standardbedingungen bezogen. Der so berechnete Permeabilititsindex ist die Zielfunktion. Die
Planmatrix, die Matrix der unabhdngigen Variablen, die Antwort- sowie die Effektematrix sind in
Anhang 7 hinterlegt. Die Effektmatrix alleine ist in Tabelle 6.3 wiedergegeben. Demnach weist die
Feststoffkonzentration den grofiten Haupteftekt auf, der erwartungsgemal negativ ist. Das heif3t, dass
eine Zunahme der Feststoffkonzentration eine Abnahme der Permeabilitit zur Folge hat. Mit
wachsender Feststoffkonzentration sinkt die Permeabilitit. Auch die anderen Haupteffekte
unterstreichen die oben erorterte Bedeutung von Druck, Viskositédt und Oszillation. Keine Bedeutung
ist hier dem Umwilzvolumenstrom beizumessen.

Tabelle 6.3. Effekte und Wechselwirkungseffekte verschiedener Prozessparameter auf die
Permeabilitdt

Effekte 0,12 -1,46 0,73 0,30 0,20 0,10 0,07 0,10 0,14 -0,13 -0,01
Faktor £ Cr cn/E T e/ T | &E/T Y* | e,/Y*| E/Y* | T/Y* | dVu/de
Nr. 1 2 1/2 3 1/3 213 4 1/4 214 3/4 5
0,03 -0,06 -0,05 0,04 0,05 0,00 -0,06 0,03 -0,02 -0,01
cp/dVu/dt | E/dVu/dt | T/dVudt | Y*/dVu/dt| Jp cw/Jp &E/Jp T/Jp Y*/Jp  |dVu/dt/Jp
115 215 315 4/5 6 1/6 216 3/6 4/6 5/6

Neue Erkenntnisse sind den Wechselwirkungseffekten zu entnehmen. Allgemein sind diese kleiner
als die Haupteffekte. Die 3-Kombination-Wechselwirkungen und hoéhere sind daher wegen ihrer
irrelevant kleinen Betrige nicht aufgefiihrt. Die 2-Kombination-Wechselwirkungen lassen erkennen,
dass in der Kombination von viskosititsrelevanten GroBen und der Oszillation deutliche
Wechselwirkungen vorliegen. Kombinationen mit dem Umwalzvolumenstrom sind hingegen im
gewdhlten Variationsbereich vernachlissigbar. Aufgrund dessen sowie aufgrund der Berechnungen in
Abschnitt 6.2.4 bleibt die Einflussgrofe Umwilzvolumenstrom bzw. auch die radiale
Stromungsgeschwindigkeit im Folgenden bei der Suche nach einem konkreten Zusammenhang der
Parameter unberiicksichtigt.

6.3.2 Wechselwirkungen zwischen Transmembrandruck und Suspensionsviskositit

Die Druckabhédngigkeit des Filtergesamtwiderstandes é&ndert sich durch das Eindicken der
Suspension. Die Kurven in Bild 6.21 zeigen Messungen fiir eine realistischen Bereich der
Feststoffkonzentration.
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Bild 6.21. Druckabhdngigkeit des Gesamtfilterwiderstandes bei verschiedenen Feststoffkonzen-
trationen cr

Je hoher die Konzentration der Suspension, desto flacher fillt die Abnahme im Bereich kleinen
Druckes aus und desto steiler ist der Anstieg bei hohem Druck. Aus dem Diagramm konnen wie in
Bild 6.14 (Seite 78) die kritischen Transmembrandriicke ermittelt werden. So sinkt Apzys 4 von 700
mbar bei kleiner Konzentration (Filtrationsbeginn) auf etwa 500 mbar bei hoher
Feststoffkonzentration (Ende Vorderwiirzefiltration).

6.3.3 Wechselwirkungen zwischen Oszillation und Suspensionsviskositat

Der Zusammenhang zwischen Oszillation und Viskositét ist fiir eine weitere Anndherung an die
Funktionsweise des Abstofeffektes von Bedeutung. Dazu wurden Versuchsreihen durchgefiihrt, bei
denen zum FEinen bei konstanten Oszillationsfrequenzen die Suspensionsviskositét stetig erhoht
wurde und zum Anderen bei konstanten Viskosititen die Oszillationsfrequenz stetig reduziert
wurde.
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Bild 6.22. Umschlag zu exponentiellem Verhalten bei steigender Maischeviskositdit (Feststoffkon-
zentration) in Abhdngigkeit von der Oszillationsfrequenz, iibrige Parameter: Standardbedingungen

Beobachtet wurden der Umschlag von stationdrem zu exponentiellem Verhalten sowie das Niveau des
Filterwiderstandes im stationdren Bereich. Bild 6.22 zeigt zunédchst, wie sich mit steigender Viskositét
bei unterschiedlichen Oszillationsfrequenzen verschieden rasch der exponentieller Anstieg des
Widerstandes einstellt.
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Bild 6.23. Uberginge von stationdrem zu instationdr exponentiellem Verhalten bei sinkender
Oszillationsfrequenz o ; iibrige Parameter: Standardbedingungen

Bild 6.23 zeigt, dass mit steigender Maischeviskositit der Ubergang zu exponentiellem Verhalten bei
einer zunehmend hoheren Oszillationsfrequenz erfolgt. Bei kleinen Suspensionsviskosititen bis
hochstens 20 mPa s kann jedoch auch bei der versuchstechnisch kleinstmoglichen Oszillations-
frequenz von w = 325 Hz kein instationédres Verhalten induziert werden. Hinsichtlich des stationdren
Bereiches kann weiterhin festgestellt werden, dass sich auch die optimale Oszillationsfrequenz mit
steigender Viskositdt hin zu hoheren Frequenzen verschiebt (Bild 6.24). Dies fiigt sich in die
Vorstellung von der Wirkungsweise des AbstoBeffektes. Zum Zwecke der Ubersichtlichkeit sind die
Streuungen der Messdaten in dieser Abbildung nicht dargestellt.
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Bild 6.24. Ausbildung von Minima des Filterwiderstandes in Abhdngigkeit von der
Oszillationsfrequenz @ in Abhdngigkeit von der Suspensionsviskositdit, iibrige Parameter:
Standardbedingungen

6.3.4 KenngroRen fiir den Stationar-Instationar-Umschlag

Die Wechselwirkung von Oszillation bzw. Transmembrandruck und Suspensionseigenschaften zeigt,
das eine Kennzahl wiinschenswert ist, die den Wechsel zu instationdrem Filtrationsverhalten
beschreibt, indem sie die relevanten Einflussgroflen im Zusammenwirken gewichtet. Ein erster Schritt
zu einem solchen Zusammenhang ist die Zusammenfassung der Suspensionseigenschaften in der
dynamischen Viskositit der Suspension. Nun sollen weitere Schritte hinzukommen, um somit exakte
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6 Filtrationsverhalten der Oszillationsfiltration

Prozessanweisungen zu ermdglichen. Dabei werden folgende Uberginge im Filtrationsverhalten
betrachtet:

1. Asymptotisch steigender Filterwiderstand infolge eines ,,iiberkritischen Transmembrandruckes*
(Dominanz der Deckschichtbildung),

2. exponentiell steigender Filterwiderstand infolge eines zu kleinen dynamischen Abstofeffektes
(Dominanz der Porenverengung und Porenverstopfung in der Membran).

zu 1.  Asymptotisch steigender Widerstand — Dominanz des Deckschichtwiderstandes

Zunéchst wird der Fall der Deckschichtdominanz (druckiiberkritisch, vgl. Bild 6.10, Seite 75)
behandelt. Aus der Herleitung der Modellgleichung (6.20) und aus den dargestellten Ergebnissen zum
Einfluss des Transmembrandruckes geht bereits hervor, dass eine Deckschichtbildung erst oberhalb
eines kritischen Druckes Auswirkungen auf R hat. Der Betrag dieses kritischen Druckes hdngt von
einer weiteren Einflussgréfe, ndmlich der Suspensionsviskositit, maf3geblich ab.

Bild 6.25 zeigt, dass der kritische Transmembrandruck bei konzentrierten Maischen bis auf 500 mbar
sinkt. Solange der Prozess unterhalb der abgebildeten Kurve gefiihrt wird, kann die Filtration
stationdr, das heif3t ohne einen Anstieg des Filterwiderstandes, aufrecht erhalten werden.
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Bild 6.25. Kritischer Transmembrandruck fiir den Wechsel zu instationdr asymptotischem
Filtrationsverhalten in Abhdngigkeit von der Maischeviskositdt

zu 2. Exponentiell steigender Widerstand
Dritte Anniiherung zur Funktionsweise des Abstofieffektes bei der Oszillationsfiltration
Ursache fiir den exponentiellen Anstieg des Filterwiderstandes ist das Ubergewicht des
Riickhaltevermogens Ap gegeniiber dem suspensionsseitigen Abtransport, dem AbstoBeffekt 4. Dies
kommt in einem negativen Vorzeichen des Koeffizienten Ax zum Ausdruck.

Ag =4, —Ap-J, <0

Durch Anderungen im Riickhaltevermogen Ap alleine, z. B. durch hohe Konzentrationen
hochmolekularer Inhaltstoffe, konnte in Experimenten ein exponentieller Anstieg nicht herbeigefiihrt
werden. Eine geeignete KenngroBe ist daher im AbstoBeffekt A, zu suchen. In einer ersten und
zweiten Anndherung wurde festgestellt, dass eine oszillatorische Scherbeanspruchung, also ein sich
zeitlich d@nderndes Geschwindigkeitsgefille, an der Membranoberfliche den Feststoffriicktransport
und damit den AbstoBeffekt verursacht. Dieses Geschwindigkeitsgefille ist abhéngig der Frequenz
bzw. der Amplitude der Oszillation und der inneren Reibung, also von der Viskositdt der Suspension.
In einem weiteren Schritt muss nun noch eine geometrische Grofle berilicksichtigt werden, die
Spaltweite s.
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n, k= sehr groB 1, K= groB
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Bild 6.26. Vereinfachte Darstellung der Relativgeschwindigkeitsprofile im Oszillationsspalt in
tangentialer Richtung bei unterschiedlicher Suspensionsviskositdt (1, < 1, < 13 < 1), K~ Ap

Wie Bild 6.26 verdeutlicht, muss bei einer kleinen Viskositdt, bzw. einer grofen Spaltweite, ein
Kernbereich im Oszillationsspalt vorliegen, in dem die Suspension nicht von der Oszillation
beeinflusst wird. Dies bedeutet, dass sich der obere und untere Scherbereich nicht aufeinander
auswirken, sie sind gleichsam unendlich weit voneinander entfernt (77; und 7.). Die Spaltweite ist in
diesem Fall keine Einflussgrofle. Bei groBer Viskositit und kleiner Spaltweite ist es moglich, dass
ein solcher trager Kernbereich nicht existiert (7;). In diesem Fall unterstiitzt eine kleine Spaltweite
die innere Reibung. Wire die Reibung unendlich grof3, so dass sich die Suspension wie ein starrer
Korper verhidlt, dann oszilliert sie synchron mit der Membran (77;). Die Tendenz zu solchem
Verhalten steigt mit wachsender Feststoffkonzentration, wie die oszillatorischen Scherversuche zur
Maischerheologie ergeben (Abschnitt 5.3.3.2: Verlustfaktor fan o).

Sollen die Uberlegungen zum AbstoBeffekt zusammengefasst werden, dann kann dies mit Hilfe eines
Verhiltnisses von Tragheitskriften zu Reibungskriften formuliert werden:

s Tréagheitskrafte
¢ Reibungskrifte

Alle tragheitsfordernden EinflussgroBen erhdhen die Scherbeanspruchung. Das Produkt aus Frequenz
und Auslenkung ist daher proportional zu A,,.

A, ~@-Y
Ebenso fordert eine groBe Masse der Suspension ihre Trigheit. Die Dichte ist ebenfalls proportional
zu Ay

Ao ~ Py
Da sich die Dichte der Maische in nur duf3erst kleinem Ausmal} verdandert, kann sie mit hinreichender
Genauigkeit als konstant betrachtet werden. Die sehr kleinen Anderungen stehen zudem in einem
konstanten Verhiltnis zur Extrakt- und Feststoffkonzentration, weshalb die Dichte keinen neuen
Parameter darstellt. Der Trigheit entgegen wirkt die innere Reibung des Fluides, die durch die
dynamische Viskositdt 7,, ausgedriickt wird. Sie ist umgekehrt proportional zu A, Sofern die
Membranen nicht weit voneinander entfernt sind, ist die Spaltweite s eine zusétzliche Einflussgrofe,
die gleichsam wie in einer Rohrstromung mit entsprechendem Durchmesser, die innerer Reibung
unterstiitzt. Eine kleine Spaltweite erhoht die Reibung, weshalb sich folgende Abhangigkeit ergibt:
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6 Filtrationsverhalten der Oszillationsfiltration

e Y*p,s
N 2'”'77M(0Fa§’T)

Die so hergeleitete GroB3e ist dimensionslos und kann als Pendant der oszillatorischen Stromung zur
Reynoldszahl stationdrer Stromungen verstanden werden. Die zeitunabhingige Stromungs-
geschwindigkeit wird dabei durch das Produkt @ Y*/(2 n) ersetzt. Die Sinnfélligkeit dieser Grof3e als
MaB fiir die Effektivitit des Partikelabtransportes wird nach obigen Erlduterungen durch folgende
mogliche Deutung der (stationdren) Reynoldszahl klar: Wenn die Trédgheits- und Zahigkeitsglieder
der NAVIER-STOKES-Gleichung durch prozesscharakteristische GroBen abgeschitzt werden und diese
zueinander ins Verhéltnis gesetzt werden, ergibt sich die bekannte Reynoldszahl als Quotient des
Tragheitsgliedes zum Zahigkeitsglied:

_l, a_p . ﬂ links eingerahmt: Tragheitsglied: v'/s
p Ox; \p Oxdx, rechts eingerahmt: Zahigkeitsglied: 7v/s’

Werden beide ins Verhéltnis zueinander gesetzt, bilden sie die Reynoldszahl der stationdren
Strémung:

Re, (oszillatorische Reynoldszahl) Gleichung 6.24

. . . 2 2
Re— Trdgheitsglied _psTv_pesey

=— Gleichung 6.25
Zihigkeitsglied  n-v-s n
Es kann nun die kritische, oszillatorische Reynoldszahl fiir alle jene Kombinationen von
Prozessparametern ermittelt werden, bei denen der Wechsel von stationdrem zu exponentiellem
Filtrationsverhalten erfolgt. Die in Bild 6.27 (links) dargestellten Re,, xic-Werte sind durch jeweils
unterschiedliche Variation der Prozessparameter @, 7, & crund s zustande gekommen.
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Bild 6.27. Kritische oszillatorische Reynoldszahl (links) und kritische oszillatorische Reynoldszahl
unter Eliminierung der Spaltweite (rechts) aufgetragen iiber der Suspensionsviskositiit

In den Abbildungen sind mit Absicht die unterschiedlichen Spaltweiten und die
Suspensionsviskositdt herausgestellt. Offensichtlich sind beide gewédhlten Spaltweiten von 1,6 und
3,8 mm zu groB3, als dass sich der obere und untere Scherbereich auch bei hoher Viskositét
tiberschneiden wiirden. Wird die Spaltweite aus der Reynoldszahl eliminiert (Bild rechts), dann
ergibt sich eine dimensionsbehaftete Kenngrdofle, die einen vergleichsweise engen Bereich fiir die
gesuchte Kenngrofle bietet.
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6 Filtrationsverhalten der Oszillationsfiltration

Re

wirt ___ @Y py Gleichung 6.26

S 2.7y (cp,8,T)

Das Eliminieren der Spaltweite beeintrdchtigt nicht den Sinn der oszillatorischen Reynoldszahl an
sich, sondern besagt nur, dass in dem untersuchten Bereich diese Kennzahl vereinfacht werden
kann, da die Membranen zu weit voneinander entfernt sind.

6.4 Zusammenfassung der filtrationstechnischen Untersuchungen

Es konnten drei unterschiedliche Filtrationsverhalten bei der Oszillationsfiltration festgestellt
werden. Durch ein kinetisches Modell ist es moglich, alle drei Zustinde zu beschreiben und zu
erkldren. Welcher Zustand eingenommen wird, hingt von den Prozessparametern ab. Mit Hilfe von
Experimenten konnten die Einfliisse der Prozessparameter sowie ihr Zusammenwirken und somit
die Funktionsweise des AbstoBeffektes der Oszillationsfiltration beleuchtet werden.

Ein entscheidender Unterschied im Filtrationsverhalten zu anderen dynamischen Mikrofiltrations-
techniken ist die Mdglichkeit, nicht nur Druck und Scherbeanspruchung (AbstoBeffekt) getrennt
voneinander einstellen zu konnen, sondern auch bei sehr kleinen Transmembrandriicken filtrieren
zu konnen. Dadurch gelingt es, den Aufbau eines langsam, aber stetig, asymptotisch und hoch
steigenden Filterwiderstandes als Folge einer Deckschichtbildung und -verdichtung zu verhindern.
Jedoch kann ein starkes Konzentrieren der Suspension ebenfalls zu einem instationiren und sogar
exponentiell steigenden Filterwiderstand fithren. Fiir die Prozessfiihrung muss dies auch unter
Beriicksichtigung anderer Zielgrofen als des Permeatflusses, also etwa der Extraktausbeute beim
Anschwinzen, beriicksichtigt werden.
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7 Eigenschaften von Maische, Wiirze und Bier

Nach den Untersuchungen =zur Filtrationstechnik folgt die Priifung der technologischen

Auswirkungen der Feinstvermahlung und der Membrantrenntechnik:

o Zunidchst wird der FEinfluss der Feinstvermahlung auf die Maischvorginge (ohne
Membranfiltration) betrachtet, die eine Trennung der Einfliisse Schrotfeinheit und Trenntechnik
ermdglichen (7.1 und 7.2).

o Darauf folgen Ergebnisse zum Einfluss der Membrantrennung, also zum Riickhaltevermdgen
fiir Maischeinhaltsstoffe (7.3).

o Im Vergleich mit einem Lauterbottichprozess wird schlieBlich der Einfluss von
Feinstvermahlung und der Membrantrenntechnik auf die Wiirze- und Bierqualitit gepriift (7.4).

o Aus den gewonnenen Erkenntnissen gehen verschiedene Ansédtze zur Nutzung des neuen
Verfahrens fiir neue technologische Strategien hervor (7.5).

7.1 Feinstvermahlen der Cerealien

Mittels der in Abschnitt 4.1.2.1 (Seite 29) beschriebenen Zerkleinerungstechnik konnten
unterschiedlich feine Schrote hergestellt werden. Um praxisnahe Vergleiche zu ermoglichen,
wurden auch ein Léauterbottichschrot und ein feines Maischefilterschrot hergestellt. Letzteres
entspricht dem derzeit in der Praxis feinstmoglichen Schrot, das bei Diinnschichtmaischefiltern zum
Einsatz kommt. Da die Mikrofiltration der Maische noch grofere Feinheiten zulédsst, wurden zwei
weitere, noch feinere Schrote, das ,Feinstschrot“ und das teilentspelzte ,,Feinstschrot TE*
hergestellt. Die PartikelgroBenverteilungen fiir die Schrote aus gut gelostem Malz zeigt Bild 7.1.

100
80 %;/ .
£ > T & fFeinstschrot TE
A x753-Linie
se 00 -&- Feinstschrot
=
3 40 -o-Maischefilterschrot
20 —o—Lduterbottichschrot
0 " Lo } Lo } Lo } Lo } Lo } Lo
0 200 400 600 800 1000 1200

x 1n um

Bild 7.1. Summenhdufigkeitsverteilungen Qs fiir die Partikeln der Schrote aus gut gelostem Malz

Das Feinstschrot TE wurde durch einen Siebschnitt bei 90 pm von Spelzensplittern befreit. Bei
Versuchen im technischen MalBistab gelang es, die fiir das Entfernen der membranschidigenden
Splitter abzutrennende Spelzenfraktion auf 1,3 % der Aufgabegutmasse zu reduzieren.
Maischanalysen bescheinigten dieser Fraktion einen nur kleinen Extraktanteil, so dass der
Extraktverlust durch die Teilentspelzung etwa 0,35 % der Malzmasse bzw. 0,40 % der Masse des
16slichen Extraktes ausmacht.'

Durch eine entsprechend feine Vermahlung lassen sich auch bei einem sehr inhomogen und
cytolytisch knapp gelosten Mehlkdrper (schlecht geldstes Malz) die Stirkekorner gut freilegen.
Dies zeigen die Laserbeugungsanalysen der Feinstschrote aus gut und aus schlecht gelostem Malz

13 Fir die Extraktermittiung wurde das Kongressmaischverfahren verwendet [20].
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7 Eigenschaften von Maische, Wiirze und Bier

in Bild 7.2. In beiden Fillen liegen in den Bereichen der StarkekorngroBenklassen markante Peaks
vor.

6.0 T
50 i -& Feinstschrot normal geldst
~ 40 ,, -e-Feinstschrot schlecht geldst
% ’ L
S 3.0+
2.0
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S 1.0+
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Bild 7.2. Dichteverteilungen fiir die Partikeln im Stdrkekorngrofsenbereich ausgewdhliter Schrote
7.2 Einfluss der Schrotfeinheit auf das Maischen

7.21 Geschwindigkeit der Stoffumsetzung und —-l16sung

Eine groBere Oberfliche infolge einer feinen Vermahlung macht sich in der Reaktions-

geschwindigkeit beim Abbau hohermolekularer Stoffe bemerkbar. Besonders deutlich tritt dies

beim Proteinabbau auf, wie das Diagramm links in Bild 7.3 anhand der Konzentration nieder-

molekularer Aminoverbindungen (FAN) im Laufe eines Standardmaischprozesses (EYBEN) zeigt.

Dabei weist das Feinstschrot bereits zu Maischbeginn eine FAN-Konzentration auf, die fiir grobes

Léuterbottichschrot erst am Ende der Eiweifirast erreicht wird.
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Bild 7.3. Zeitliche Zunahme der FAN-Konzentration und des (gesamten) Extraktes wdihrend des
Maischvorganges mit unterschiedlichen Schrotfeinheiten; Konfidenzbereich fiir 6 Versuche,
a=0,05
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Auch der Gesamtextrakt ist bei feinerem Schrot von Beginn an hoher. Allerdings kompensiert das
grobere Schrot mit der Zeit die Defizite, so dass ein Extraktgewinn um so hoher ausfillt, je kiirzer
die Maischzeit ist. Feinere Schrote erlauben also erstrangig eine Verkiirzung des Maischverfahrens
und nur zweitrangig eine Verbesserung der Rohstoffausbeute.

7.2.2 Zusammensetzung der Maischen und Einfluss des Gussverhiltnisses

Neben der Forderung nach einer Verkiirzung der Maischzeit wird im Zusammenhang mit der
Feinstschrotverwendung der Anspruch nach einer hoheren Extraktausbeute beim Maischen
(Maischausbeute a) gestellt. Dem Schrifttum sind diesbeziiglich kontroverse Stellungnahmen zu
entnehmen, wie in Abschnitt 3.2 dargelegt wurde.

90
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Bild 7.4. Maischausbeute in Abhdngigkeit von der Schrotfeinheit und dem Gussverhdltnis (Feinheit
reprdsentiert auf der Abszisse durch x;s3), Konfidenzbereich fiir 6 Versuche, a = 0,05

Bisher vorliegende Experimente haben nicht den Einfluss des Gussverhéltnisses und damit die
Maischefeststoffkonzentration beriicksichtigt. Gerade aber bei der Feinstvermahlung kann die
Hauptgussmenge reduziert werden. Dies bietet nicht nur erhebliche Vorteile fiir das spitere

Extraktauswaschen, wie noch gezeigt wird, sondern auch fiir den B-Glucangehalt und fiir die
Wiirzeviskositét.
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Bild 7.5. Einfluss des Gussverhdltnisses auf cytolytische Vorgdnge in Abhdngigkeit von der
Schrotfeinheit, Konfidenzbereich fiir 6 Versuche, a = 0,05
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Aus technologischer Sicht wird die Reduktion der Hauptgussmenge durch die Beeintrichtigung der
a-Amylase-Aktivitit (Verzuckerung) begrenzt. Wie Bild 7.4 verdeutlicht, ist eine Produkthemmung
der a-Amylase-Enzyme durch verbesserte Stofftransport- und Stoffaustauschvorgénge bei feineren
Partikeln selbst bei einem Gussverhéltnis von 2,5 kg/kg kaum feststellbar. Ferner wird bei dem sehr
feinen teilentspelzten Schrot eine merklich hohere Extraktausbeute erzielt. Hier sind jedoch 0,35 %-
Punkte fiir die entfernte Spelzenfraktion in Abzug zu bringen. Aus den Diagrammen in Bild 7.5
geht deutlich hervor, dass Fehlschliisse gezogen werden konnten, wenn der Einfluss der
Schrotfeinheit ohne Beriicksichtigung des Gussverhéltnisses betrachtet wiirde. So bestehen kaum
Unterschiede im Gehalt an hochmolekularem B-Glucan bei einem fiir Léuterbottichverfahren
tiblichen Gussverhiltnis von 3,5-4,0 kg/kg. Bei hoher konzentrierten Maischen (3,0-2,5 kg/kg)
werden mit feineren Schroten kleinere [-Glucangehalte und somit auch niedrigere
Wiirzeviskosititen erhalten. Fiir die Wiirzeviskositit kann sogar generell festgestellt werden, dass
ein kleines Gussverhdltnisses zu bevorzugen ist. Die Wahl eines kleinen Gussverhéltnisses ist
jedoch aufgrund der o-Amlylasenschwidchung (Extraktausbeute, Verzuckerungszeit) nur den
Feinstschroten vorbe-halten.

7.2.3 Rohfrucht-Malz-Maischen

Hinsichtlich des Rohfruchteinsatzes in Verbindung mit einer sehr feinen Vermahlung versprechen
die Maischexperimente Vorteile. So geniigt ein 120-miniitiges Infusionsmaischverfahren, um mit
feinstvermahlenem Malz und Reis bis zu einem Anteil von 50 % dasselbe Extraktausbeuteniveau zu
erreichen, das bei Lauterbottichschrot nur mit Hilfe eines aufwandigen Rohfruchtkochverfahren zu
erreichen ist (Bild 7.6). Die bessere Verzuckerung ist sogar noch deutlicher ausgeprégt (Diagramm

rechts).
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5 & 1 > 0.57 = X1y (Reis)= 181 um
< g0 ¢ S 04+
= 78 + S r Rohfruhtkochung (grob)
S r £ 0.3 7 ) | X753 (Malz)= 552 ym
76+ S 02 I X755 (Reis)= 598 um
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Bild 7.6. Ausgewdhlite Ergebnisse zum Herstellen von Rohfrucht-Malz-Maischen bei verschiedenen
Schrotfeinheiten und Maischverfahren; Maischverfahren siehe Bild 4.1 auf Seite 30

Das Fazit der Maischversuche insgesamt ist, dass durch Feinstvermahlen und Teilentspelzung
sowie einem angepassten Gussverhéltnis ein Extraktzugewinn von bis zu 4 %-Punkten mdoglich ist.
Dieser Vorsprung ist um so kleiner, je intensiver das Maischverfahren ist. Ein feineres Schrot fiihrt
dazu, dass bereits 19sliche Verbindungen deutlich schneller in Losung gehen. So ist allerdings eine
Korrektur nach unten, beispielsweise des EiweiBabbaus (FAN-Konzentration), durch einen Verzicht
auf eine Eiweillrast nur bedingt erfolgreich. Rohfruchtmaischen weisen, wenn sie aus
feinstvermahlenem Schrot hergestellt sind, im Hinblick auf den erforderlichen Behandlungs-
aufwand technologische Vorteile auf.
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7.3 Selektion suspendierter und geloster Maischebestandteile

Neben der hoheren Schrotfeinheit nimmt die Verdnderung in der Trenngrenze, Einfluss auf die
Produktqualitit bei der neuen Verfahrensweise mit der Oszillationsfiltration.
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Bild 7.7. Selektion von suspendierten Feststoffen bzw. Trubstoffen (links) und geldsten
Extraktbestandteilen (rechts) an der PTFE-Membran 0,45 um wdhrend der Vorderwiirzefiltration
(Konzentrationsphase), Vp = Permeatvolumen Vyy = Vorderwiirzevolumen gesamt

Das Abtrennen von Feststoffen, einschlieflich kolloidaler Trubstoffe, ist nicht nur eine der
Hauptaufgaben des Léauterprozesses, sondern auch ein wichtiges Bewertungskriterium fiir die
Qualitét der Lauterarbeit.
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Bild 7.8. Selektion von Makromolekiilen an der PTFE-Membran 0,45 um wdihrend der
Vorderwiirzefiltration (Konzentrationsphase);, Vp = Permeatvolumen Vyy = Vorderwiirzevolumen
gesamt

Welche Trenngrenze erforderlich oder wiinschenswert ist, wurde bisher nicht exakt festgelegt.
Auskunft dariiber geben lediglich Norm- und Sollwerte zu zwei Analysenmethoden: zum Einen die
optische Triibungsmessung (MEBAK [89]), zum Anderen die Feststoffbestimmung nach HEINEKEN
in der Pfannevollwiirze (DIN 8777 [19]). Beide wurden zur Priifung der Oszillationsfiltration
eingesetzt, wobei eine modifizierte MEBAK-Methode zur Anwendung kam: anstelle eines 12°-
Winkels wurde das Streulicht in einem 90°-Winkel gemessen, um besonders kleine Trubstoffe

96



7 Eigenschaften von Maische, Wiirze und Bier

besser erfassen zu konnen. Aus dem Diagramm links in Bild 7.7 geht hervor, dass nur zu Beginn
der Filtration, wéhrend sich durch Ablagerungen Porenverengungen ergeben, eine kleine Menge der
Trubstoffe die Membran passieren konnen. Danach werden alle messbaren Bestandteile vollstindig
zuriickgehalten, so dass sie sich im Suspensionskreislauf wihrend der Konzentrationsphase gemif
Gleichung 5.4 anreichern.

Neben dem Zuriickhalten suspendierter Bestandteile ist aber auch mit einer Selektion von
Makromolekiilen zu rechnen. Die Voruntersuchungen fiihrten zuvor schon zu der Erkenntnis, dass
dafiir nicht die Porengrofe der Mikrofiltrationsmembran verantwortlich ist, sondern die durch
Ablagerungen hervorgerufene Verengung des Porensystems. Wie das Diagramm rechts in Bild 7.7
verdeutlicht, werden bis zu 10 % des gesamten Extraktes zuriickgehalten. Auch hier erfolgt eine
suspensionsseitige Anreicherung im Laufe der Konzentrationsphase. Ein ebensolches Bild geben
auch die Untersuchungen der wichtigen Makromolekiilgruppen der Proteine und der B-Glucane in
Bild 7.8 wieder. Auch hier ist in der Anfangsphase eine Abnahme der Riickhalterate festzustellen,
die mit dem Filtrationsmodell und den experimentellen Befunden zum Filtrationsverhalten
(Porenverengung und Porenverstopfung) gut iibereinstimmt. Die Selektivitit fiir Makromolekiile
hingt offensichtlich vom Ausmal} der Ablagerungen und somit von den Prozessbedingungen ab.
Fir B-Glucan konnten Riickhalteraten zwischen 20 % bei sehr gut gereinigten oder neuem
Membranmaterial und 96 % nach Anwendung hoher Transmembrandriicke, hoher Feststoftkon-
zentrationen und Einsatz schlecht gelosten Malzes gemessen werden.

7.4 Wirze- und Bierherstellung

Nachdem die individuellen Auswirkungen der Schrotfeinheit und der Membrantrenntechnik darlegt
wurden, beziehen sich die nachfolgenden Ergebnisse auf beide EinflussgroBBen. Nach dem in Bild
4.2 (Seite 31) beschriebenen Raster wurden die Wiirzen, Zwischenprodukte und Biere in einem
Vergleich von Oszillationsfiltration (OF) und Lauterbottichverfahren (LB) analytisch verfolgt. Die
in diesem Abschnitt angegebenen Konfidenzintervalle beriicksichtigten sowohl die Streuung der
Analysen als auch die Schwankungen bei der Bierbereitung aus einer angegebenen Anzahl von
Versuchssuden im halbtechnischen Malistab. Alle in diesem Abschnitt dargestellten Ergebnisse
beziehen sich auf den Einsatz von normal gelostem Malz (Spezifikation in Tabelle 4.1 auf Seite 29).

7.41 Wiirzeeigenschaften

Stickstofffraktionen

Der gesamt 16sliche Stickstoffgehalt der Wiirzen weist keine wesentlichen Unterschiede zwischen
den beiden Verfahren auf. Auch im Vergleich mit Normwerten fiir Wiirzen heller Vollbiere liegen
keine nennenswerten Abweichungen vor.

Oszillationsfiltration / KONF Lauterbottich /| KONF Normwerte
[6slicher Stickstoff | mg/l 1211/+ 153 1256 /£ 29 900-1200

Anders verhidlt es sich sowohl bei der Fraktion der niedermolekularen als auch der hoch-
molekularen Stickstoffverbindungen, die hier durch den freien Aminosticksoff (FAN) und den
MgSO4-fillbaren Stickstoffs vertreten werden, wie Bild 7.9 zeigt. Wéahrend die Reduktion des
MgSO4-féllbaren Stickstoff durch Koagulationen im Kochprozess normal ist, liegen die
Absolutwerte der hochmolekularen MgSQOy-fillbaren Fraktion aller beobachteten Wiirzen unterhalb
eines technologisch wiinschenswerten Normwertebereiches. Da dies gleichermallen bei beiden
Verfahren beobachtet wird, kann das Zuriickhalten hochmolekularer Stickstoffverbindungen an der
Membran nicht fiir die niedrigen Konzentrationen in der Wiirze verantwortlich gemacht werden.
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Der Gehalt an freiem Aminostickstoff (FAN), insbesondere im Verhiltnis zum Gesamtstickstoff,
liegt beim Lauterbottichverfahren unter dem Normwertebereich fiir helle Vollbierwiirzen. Die
deutlichen Unterschiede der Verfahren sind mit Hilfe der Ergebnisse der Maischeversuche (Bild
7.3) zu verstehen. Fiir das grobe Lauterbottichschrot ist offenbar eine EiweiBrast erforderlich, die in
dem ,,ehrgeizigen” Hochkurz-Maischverfahren dieser Bierherstellungsversuche (Bild 4.1, Seite 30)
jedoch nicht vorgesehen war.
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Bild 7.9. Konzentrationen nieder- und hochmolekularer Stickstofffraktionen in der Wiirze; OF —
Oszillationsfiltration, LB — Lduterbottich, Konfidenzbereich fiir 8 (OF) bzw. 5 (LB) Sude, a = 0,05

Vergdrbare Zucker und Girungsvoraussetzung

Die Maischversuche (Abschnitt 7.2.1 aus Seite 93) zeigten, dass aufgrund der Feinstvermahlung
beim Maischen mehr Extrakt in Losung geht. Es stellt sich jedoch die Frage nach dem Wert dieses
Extraktes bzw. nach seiner chemischen Zusammensetzung. Den groBten Anteil des Extraktes
nehmen Saccharide ein.
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Bild 7.10. Zuckerspektrum der Ausschlagwiirzen; OF — Oszillationsfiltration, LB — Lduterbottich

Von Bedeutung sind dabei vor allem die Angérzucker, Glucose, Fructose und Saccharose sowie die
Hauptgérzucker Maltose und Maltotriose. Es konnte gezeigt werden, dass in den Wiirzen aus dem
Feinstschrotverfahren (OF) tatsdchlich auch hohere Konzentrationen der Hauptgérzucker vorliegen
(Bild 7.10). Als MaB fiir die Gérungstauglichkeit insgesamt fasst der Endvergidrungsgrad die

98



7 Eigenschaften von Maische, Wiirze und Bier

chemisch-analytischen Eigenschaften der Wiirze zusammen. Die Endvergirungsgrade liegen bei
allen Versuchen sehr hoch und weisen kein bemerkenswerten Unterschiede zwischen den Verfahren
auf (Bild 7.11 rechts). Auch die in Bild 7.11 links angefiihrten Zinkkonzentrationen, die bei einem
Mangel Géirungsanomalien zur Folge haben kdnnen, sind ausreichend. Mithin ist trotz der groferen
Treberoberfliche bei Feinstschrot und der damit verbundenen gréferen Adsorptionsoberflidche fiir
Mineralien und Spurenelemente eine Abreicherung der Wiirze diesbeziiglich nicht zu erwarten.
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Bild 7.11. Zinkkonzentrationen und Endvergdrungsgrade in der Ausschlagwiirze; OF —
Oszillationsfiltration, LB — Lduterbottich, Konfidenzbereich fiir 8 (OF) bzw. 5 (LB) Sude, a = 0,05

Cytolytische Merkmale

Die Cytolyse, die Auflosung der stirkefithrenden Zellen, ist nach der Mélzung nur noch begrenzt
beeinflussbar [82]. Die Maischversuche zeigten zuvor schon, dass cytolytisch schlecht geldstes
Malz durch eine Malzfeinstvermahlung mit angepasster Gussfithrung auch im Brauprozess noch
eine Steuerbarkeit zuldsst.
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Bild 7.12. p-Glucankonzentrationen und Wiirzeviskositit (20 °C) der Pfannevollwiirzen; OF —
Oszillationsfiltration, LB — Lduterbottich, Konfidenzbereich fiir 8 (OF) bzw. 5 (LB) Sude, a = 0,05

Neben der schlechteren Zuginglichkeit der Starkekorner ist vor allem der hohe B-Glucangehalt aus
nicht ausreichend abgebauten Zellwinden nachteilig fiir die Verarbeitbarkeit der Wiirze und des
Bieres. Der Grund dafiir ist eine Viskositétssteigerung und bei Temperaturen unterhalb von 36 °C
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eine Gel-Bildung [69]. Dadurch werden Trennvorgénge, wie die Hei3- und Kiihltrubseparation, die
Kldrung wéhrend der Lagerung und insbesondere die Bierfiltration teilweise erheblich
beeintrichtigt. Mehr noch als der Einfluss des Feinstvermahlens kann bei der Oszillationsfiltration
durch das Riickhaltevermdgen der Membran die B-Glucankonzentration bereits in einem frithen
Stadium der Bierherstellung merklich reduziert werden. Noch deutlicher als die Auswirkungen der
Oszillationsfiltration bei Verwenden von gut geldstem Malz (Bild 7.12) erweisen sich die

Unterschiede zu den konventionellen Lauterverfahren beim Einsatz von schlecht gelostem Malz
(Abschnitt 7.5.1).

Farbe und pH-Wert

Die Farben der Wiirzen aus Feinstschrot sind dunkler als beim Lauterbottichverfahren. Neben der
Schrotfeinheit selbst kann als eine weitere Ursache hierfiir der anlagenspezifisch hohere
Sauerstoffeintrag bei der Oszillationsfiltration angesehen werden, der allerdings bei einer
groltechnischen Umsetzung vermeidbar ist. Unter Versuchsbedingungen wurden folgenden
Sauerstoffkonzentrationen in der Maische gemessen.

Oszillationsfiltration / KONF Lauterbottich /| KONF
Oz nach Einmaischen | mg/l 25/+03 1,2/+0,1

Die pH-Werte liegen bei allen Wiirzen offensichtlich bedingt durch die hohe Ca- und Mg-Harte des
Hauptgusses vergleichsweise hoch, wie Bild 7.13 zu entnehmen ist.
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Bild 7.13. Farbe und pH-Wert in den Ausschlagwiirzen;, OF — Oszillationsfiltration, LB —
Lduterbottich; Konfidenzbereich fiir 8 (OF) bzw. 5 (LB) Sude, a = 0,05

Feststoffgehalt und hochmolekulare Saccharide

Bereits Bild 7.7 zeigte, dass bei der Mikrofiltration keine technologisch relevanten Mengen an
Trubstoffen die Membran passieren konnen. Dementsprechend fallen auch die Feststoffgehalte in
der Pfannevollwiirze nach der HEINEKEN-Methode deutlich niedriger aus als beim Léuterbottich-
verfahren (Bild 7.14, Seite 101). Keine pragnanten Unterschiede wurden bei der fotometrischen
Jodpriifung von Dextrinen festgestellt. Diese stellen sich erst bei Verwendung grof8erer Mengen an
Rohfrucht bzw. beim Einsatz schlecht geldsten Malzes ein (7.5.1 und 7.5.2).

7.4.2 Biereigenschaften

Die Géarungen verliefen bei allen Suden im Bereich der praxisiiblichen Schwankungen normal. Der
wichtigste analytisch feststellbare Unterschied hédngt mit den unterschiedlichen Riickhalte-
vermdgen der beiden untersuchten Verfahren von [-Glucan zusammen. Die positiven
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Auswirkungen auf die Filtrierbarkeit sind evident (Bild 7.15), wenn auch bei normal gelostem Malz
deutlich weniger ausgepragt als bei der Verwendung von schlecht gelostem Malz (Tabelle 7.4, Seite
105).
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Bild 7.14. Feststoffgehalt und fotometrische Jodreaktion in den Ausschlagwiirzen; OF —
Oszillationsfiltration, LB — Lduterbottich, Konfidenzbereich fiir 8 (OF) bzw. 5 (LB) Sude, a = 0,05
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Bild 7.15. p-Glucankonzentration und Filtrierbarkeit' der unfiltrierten Biere; OF —
Oszillationsfiltration, LB — Lduterbottich, Konfidenzbereich fiir 8 (OF) bzw. 5 (LB) Sude, a = 0,05

Die zweite bemerkenswerte Feststellung ist die schlechtere Schaumstabilitidt der Biere aus dem
Oszillationsfiltrationsverfahren. Eine mogliche Ursache fiir das in Bild 7.16 gezeigte Ergebnis ist
das Zuriickhalten hochmolekularer Verbindungen. Der MgSO4-fillbare Stickstoff kommt nach den
Ergebnissen der Wiirzeanalysen hierfiir nicht in Betracht. Ein anderer Grund konnte die Zerstdrung
der schaumbildenden Blasenmembran durch Aminosduren sein. Bei Suden mit ausgeprégter
Eiweifrast und folglich hohen FAN-Gehalten wurde auch beim Lduterbottichverfahren schlechte
Schaumwerte gemessen. Sonstige Bieranalysen, wie beispielsweise die in Bild 7.16 aufgefiihrten
Polyphenolkonzentrationen, lieferten keine weiteren Hinweise auf deutliche Unterschiede der
beiden Systeme.

14 Filtrierbarkeit nach modifiziertem RAIBLE Test [61], beschrieben in Abschnitt 4.1.3.2 (Seite 33)
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Bild 7.16. Schaumstabilitdt und Polyphenolgehalte der filtrierten Biere; OF —Oszillationsfiltration,
LB — Lduterbottich; Konfidenzbereich fiir 8 (OF) bzw. 5 (LB) Sude, a = 0,05

7.4.3 Sensorische Untersuchungen

Fiir die sensorischen Untersuchungen standen 3 Verkosterpanels zur Verfiigung:

o Panel 1: geschultes Personal des Lehrstuhls fiir Technologie der Brauerei 1, TUM
o Panel 2: fiir Alterungsverkostung geschultes Personal desselben Lehrstuhls
o Panel 3: 63 geschulte und ungeschulte Verkoster
Frische Biere
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Bild 7.17. Verkostungsergebnisse der frischen Biere; OF — Oszillationsfiltration, LB —Lduter-
bottich; Konfidenzbereich fiir 7 (OF) bzw. 3 (LB) Sude, a = 0,05

Die ausfiihrlichen Ergebnisse der Verkostung der frischen Biere durch Panel 1 sind in Anhang 8
festgehalten. Bild 7.17 zeigt zusammenfassend die Bewertung nach dem DLG-Notenschema. Die
Absolutwerte aller Bier sind als gut zu bezeichnen. Biere, die nach dem Oszillationsfiltrations-
verfahren hergestellt wurden, weisen allgemein einen vollen, weichen Trunk, normale Rezenz und
eine normale Bittere auf. Geruch und Geschmack werden als rein, zuweilen als ,,noch rein“ mit
Spuren von Ester oder spelzig-trockenem Aroma beurteilt, wie dies fiir Kleinsudbiere dieser
Herstellungsart haufig nicht vermeidbar ist. Es kann insgesamt festgehalten werden, dass keine
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signifikanten Unterschiede zwischen den Bieren aus der Oszillationsfiltration und dem
Lauterbottichverfahren bestehen. Dies bestétigt auch die statistisch ausgewertete Dreieckspriifung
durch Panel 3. Unter den richtigen Antworten dieser Priifung ergab sich eine Priferenz fiir das Bier
aus der Oszillationsfiltration.
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Bild 7.18. Verkostungsergebnisse des frischen und des forciert gealterten Bieres; OF —
Oszillationsfiltration, LB — Lduterbottich

Die in einem standardisierten Verfahren forciert gealterten Biere weisen sowohl nach dem
Verkostungsschema der DLG als auch nach der EICHHORN-Alterungsverkostung nur kleine
Unterschiede auf, wobei die Biere des Oszillationsfiltrationsverfahrens bessere Bewertungen
erhielten. Fine Bestitigung dieser sensorischen Priifung durch die gaschromatografischen Analysen
der Alterungskomponenten kann nicht festgestellt werden. In Tabelle 7.1 sind die Wirme-,
Alterungs- und Sauerstoffindikatoren aufgefiihrt. Die Werte sind moderat und weisen keine
nennenswerten Unterschiede zwischen den Verfahren auf.

Tabelle 7.1. Alterungskomponenten der 5 Monate gelagerten Biere; Indikatoren: S — Sauerstoff, A —
Alterung, W — Wirme

Alterungsindikatoren in pg/l Oszillationsfiltration Lauterbottich (LB)
(OF)
3-Methyl-Butanal SA 6,6 7,5
2-Furfural WA 33 22
5-Methyl-Furfural A 6,9 6,5
Benzaldehyd SA 0,6 0,5
2-Phenyl-Ethanal SA 74 49
Bernsteinsaure-Diethyl-Ester A 1,0 0,9
Nicotinsaure-Ethyl-Ester 19 16
Phenylessigsaure-Ethyl-Ester A 0,9 0,8
2-Acetyl-Furan A 3,3 34
2-Propionyl-Furan A 14 15
5,5-Dimethyl-2(5H)-Furanon 1 1
y-Nonalacton WA 20 33
Summe der Warmeindikatoren (W) 53 55
Summe der Sauerstoffindikatoren (S) 15 13
Summe der Alterungskomponenten (A) 81 81
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7.5 Neue technologische Strategien

Der Einsatz der Membranfiltration von Maische erdffnet neue technologische Perspektiven. Einer
der moglichen Wege, der unter anderem im Zusammenhang mit dieser Arbeit unternommen wurde,
versucht die mechanische Schrotkonditionierung mit Anreicherungs- und Abreicherungsvorgingen
auszunutzen [64, 71, 72]. Weitere Moglichkeiten der Nutzung werden im Folgenden vorgestellt.

7.5.1 Einsatz von cytolytisch schlecht geléstem Malz

Die cytolytische Losung ist jene Eigenschaft des Malzes, die je nach Sorte, Provenienz und
Jahrgang zuweilen merklichen Schwankungen unterworfen ist. Wihrend der Mailzer mit
entsprechendem Aufwand noch in der Lage ist, die cytolytische Losung zu beeinflussen, kann in
der Brauerei nach bisherigen Mdglichkeiten nur wenig bewirkt werden. Fiir Brauereien ist es daher
erstrebenswert, sich von den Zwiéngen beziiglich der Malzqualitit zu 16sen. Von der neuen
Trenntechnik in Verbindung mit der Feinstvermahlung konnen diesbeziiglich Fortschritte erwartet
werden. Die Hauptgriinde dafiir sind zum Einen der bessere Extraktaufschluss aufgrund des feinen
Schrotes und zum Anderen das Abtrennen von [-Glucan, das bei den herkdmmlichen
Verfahrensweisen zu massiven Lauter- und Bierfiltrationsproblemen fiithren kann.

Tabelle 7.2. Reduktion der [-Glucankonzentration durch die Membranfiltration der Maische aus
schlecht geléstem Malz (4-Tage-Malz) in Abhdngigkeit von den Filtrationsbedingungen

B-Glucan in der Maische in mg/l | B-Glucan im Permeat in mg/l
intensive Filtrationsbedingungen (Reo = 2,5 103 m'") 2350 360

angepasste Filtrationsbedingungen (Reo = 8,43 1012 m-) 1920 960

Es wurden Biere aus eigens hergestelltem schlecht gelostem Malz'® hergestellt. Dieses Malz
verursachte beim Brauen mit dem Léuterbottich groe Schwierigkeiten. Der Einsatz der
Membrantrenntechnik hingegen ldsst dieses Malz zu einem braufdhigen Rohstoff werden. Der
Grund dafiir liegt in der Reduktion des hochmolekularen B-Glucans auf ein vertretbares Niveau
sowie in einer hoheren Extraktausbeute durch mechanischen Aufschluss der glasigen Kornspitzen.
Tabelle 7.2 zeigt jedoch, dass die Reduktion in hohem Malle vom Zustand der Membran, also den
Prozessbedingungen (Druck, Konzentrierung, Reinigung) abhingt. Der Preis fiir eine hohe -
Glucan-Riickhalterate ist ein hoherer Filterwiderstand (vgl. Bild 5.9 auf Seite 50).

Tabelle 7.3. Analysen der membranfiltrierten Ausschlagwiirzen, hergestellt aus schlecht gelostem
Malz (4-Tage-Malz) neben Normwerten nach folgenden Quellen: 4, 45, 89

Oszillationsfiltration Norm- &

schlecht gelostes Malz Sollwerte
Gesamtstickstoff mg/l 1020 900-1200
MgSOs-féllbarer Stickstoff (Pf.v.) | mg/l 223
MgSOu-fallbarer Stickstoff (AW) | mgll 171 200-240
Freier Aminostickstoff (FAN) mg/| 154 200-250
Endvergarungsgrad, scheinbar | % 83,7 80-85
Jodprobe, fotometrisch (AE) 1 0,40 0,37-0,45
Wiirzefarbe (helle Biere) EBC 11,0 7-11
pH-Wert 1 5,91 4,816-56
Gesamt-Polyphenole mg/l 150 180-300
Anthocyanogene mg/l 47 70-140

15 Spezifikation 4-Tage-Malz in Tabelle 4.1
16 Bei biologischer Sauerung
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Tabelle 7.4. Analysenergebnisse von Bieren aus schlecht gelostem Malz (4-Tage-Malz)

Oszillationsfiltration Lauterbottich
Sensorik DLG-Note 338 39
Filtrierbarkeit Fspez hl/(m?2 h) 9,86 <2
Schaumzerfallszeit Nibem S 218 218
Farbe EBC 71 49
Gesamt-Polyphenole mg/l 157 164

Weitere Analysen der Wiirze aus schlecht geldostem Malz nach Oszillationsfiltration weisen eine
leichte Unterbilanzierung in allen Stickstofffraktionen im Vergleich zu den Normwerten auf.
Tabelle 7.3 belegt, dass aber der Endvergirungsgrad und beispielsweise der Jodwert akzeptabel
sind. Deutliche Vorteile des Oszillationsfiltrationsverfahrens ergeben sich in der Filtrierbarkeit der
Biere. Das mittels Lauterbottichverfahren als ,unfiltrierbar” zu bezeichnende Bier wird durch die
Membranfiltration der Maische zu einem ,,sehr gut filtrierbaren Bier (Tabelle 7.4). Die Verkostung
ergab keinen nennenswerten Unterschied zwischen den Verfahren. Eine etwas schlechtere
Benotung im Vergleich zu den frischen Bieren ist hingegen festzustellen.

7.5.2 Rohfruchtverarbeitung

Das Verwenden begrenzter Anteile nicht gemaélzter Cerealien als Stdrkespender zum partiellen
Ersatz von Malz ist eine weit verbreitete Methode, die auf eine Reduktion der Rohstoffkosten
abzielt. Allerdings werden dadurch die Enzymkonzentrationen der Maische verringert. Es sind
Zugaben von technischen Enzympriaparaten bzw. aufwindige Kochvorginge fiir die
Rohfruchtteilmaischen erforderlich. Ferner lassen sich bisher nur etwa 30 % der Malzschiittung
durch Rohfrucht ersetzen.

Die Maischversuche (Abschnitt 7.2.3) haben zuvor schon gezeigt, dass beim Verwenden von
Feinstschrot schnellere Stoffumsetzungen moglich sind als bei herkdmmlichen Schrotfeinheiten.
Wichtige Analysenmerkmale wie die Extraktausbeute und die Verzuckerung weisen darauf hin,
dass mit Feinstschrot hohere Rohfruchtanteile verwendet werden konnen und dass ein einfaches
und kurzes Infusionsmaischverfahren zur Verarbeitung gentigt.

Tabelle 7.5. Versuchsreihe zur Herstellung von Bieren mit hohen Rohfruchtanteilen, Malzanteil:
normal geloste Malzqualitdit

Reisanteil in % 0 30 40 50 60

OF INF durchgefiihrt durchgefiihrt durchgefiihrt durchgefiihrt durchgefiihrt
LB INF durchgeflhrt durchgefihrt abgebrochen

LB RFK durchgefihrt abgebrochen

OF INF - Oszillationsfiltration mit Feinstschrot und Infusionsmaischverfahren'”
LB INF - Lauterbottich mit Lauterbottichschrot und Infusionsmaischverfahren
LB RFK - Lauterbottich mit Lauterbottichschrot und Kochung der Rohfruchtteilmaische sowie Zugabe eines Amylasenpraparates

Am Beispiel von Reiszusatz wurden Rohfruchtbiere im halbtechnischen Mafstab mit
unterschiedlichen  Reisanteilen sowohl im  Liuterbottichverfahren als auch mittels
Oszillationsfiltrationsverfahren hergestellt. Groere Rohfruchtanteile als 30 % Reis waren im dem
Léuterbottich nicht zu verarbeiten: der Permeatvolumenstrom war extrem klein und die Wiirze war
triib. Es konnten daher nur die in Tabelle 7.5 gekennzeichneten Versuche durchgefiihrt werden. Die
Maischen lielen sich mittels Oszillationsfiltration bis zu einem Reisanteil von 60 % gut verarbeiten.
Es zeigten sich jedoch, dass einige Analysenergebnisse mit zunehmenden Rohfruchtanteil merklich
verdandern. So nimmt bei 60 % Reisanteil der Gehalt an freiem Aminostickstoff auf bis zu weniger

17 Maischverfahren siehe Bild 4.1 (Seite 30)
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7 Eigenschaften von Maische, Wiirze und Bier

als 100 mg/1 ab. Negative Folgen, etwa fiir die Hefeerndhrung, konnten allerdings nicht beobachtet
werden. Die kleinen FAN-Gehalte konnten, wie Bild 7.19 zeigt, sogar im Gegenteil positive Folgen
fiir die steigende Schaumstabilitét haben.
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Bild 7.19. FAN und Schaumstabilitit von Wiirzen bzw. Bieren aus Rohfruchtmalzmaischen,
Abkiirzungen siehe Tabelle 7.5

Die positiven Ergebnisse der Labormaischversuche hinsichtlich der fotometrischen Jodfarbung
(Verzuckerung hohermolekularen o-Glucans) konnten bei der Bierherstellung im halbtechnischen
Malstab nicht bestétigt werden (Bild 7.20, links). So werden auch bei feinstvermahlenem Malz ab
einem Reisanteil von 50 % zu hohe Jodwerte registriert. Bei einem Vergleich der beiden Verfahren
untereinander, mit jeweils einem Reisanteil von 30 %, zeigen sich allerdings deutliche Vorteile des
Oszillationsfiltrationsverfahren. Im Unterschied zum Léauterbottichschrot geniigt bei Feinstschrot
ein einfaches Infusionsmaischverfahren. Beziiglich der Garungstauglichkeit, ausgedriickt durch den
Endvergirungsgrad, ist ab einem Reisanteil von 50 % auch bei Feinstschrot mit Einbuflen zu
rechnen, wie aus Bild 7.20 (rechts) hervorgeht.

1,0 E % 95 T
0.9 = N
0.8 + @4 Wil ok
F = :Sm Sum
0:7 E - 5 85 T |~ LQ‘\S:
~0,6 + ok A
= F I~ L
S0.5 = 80T s
0.3 E ) C .
0.2 s x 70 +
0,1 7; S L H
0,0 L = 65 + -
0 0 30 50 60
Reisanteil in % Reisanteil in &

Bild 7.20. Fotometrische Jodpriifung und Endvergdirungsgrade (scheinbar) bei Wiirzen aus
Rohfruchtmalzmaischen, Abkiirzungen siehe Tabelle 7.5
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Bild 7.21. Verkostungsergebnisse und Farbe von Bieren aus Rohfruchtmalzmaischen, Abkiirzungen
siehe Tabelle 7.5

Die Verkostungsergebnisse bestitigen die generelle Priferenz der Biere aus dem Oszillations-
filtrationsverfahren. Zudem konnte bei 30 % Reisanteil in einer Dreieckspriifung ein signifikanter
Unterschied zwischen dem Bieren aus dem Léuterbottichverfahren mit einer Rohfruchtkochung und
den Bieren aus dem Oszillationsfiltrationsverfahren festgestellt werden. Es zeigte sich zudem, dass
oberhalb eines Anteils von 50 % Reis generell mit Verschlechterungen im Biergeschmack zu
rechnen ist.

7.5.3 Maischekochverfahren

Das Kochen und sogar das Vergidren einer Maische (mit Feststoffen) statt einer Wiirze (ohne
Feststoffe), auch einer Malzmaische, ist von einigen Herstellungsverfahren fiir Spirituosen bekannt.
Verschiedene Argumente sprechen dafiir, dass die Wiirzebereitungsverfahren unter Zuhilfenahme
der Feinstvermahlung und der Mikrofiltration auf &hnliche Weise grundlegend verdndert und
deutlich vereinfacht werden konnte. Ein Sudhaus bestiinde dann nur noch aus einem einzigen
beheizbaren Gefal und der Membranfiltrationsanlage sowie einem Plattenkiihler. EinLauterbottich
oder Maischefilter, die Wiirzepfanne und die Heif3trubtrennung wiirden entfallen, wie dies im Gant
Chart in Bild 7.22 exemplarisch gezeigt ist.

Maischekachpfanne | Maischen 1 | Kochen 1 | Maischen 2 | Kochen 2 |

Vorlagebehslter T e I
VMF-Filter | Filtrieren | Filtrieren |
Wiirzekiihler | Kiihlen | Kiihlen |

Bild 7.22. Gant Chart eines Sudhauses fiir ein Maischekochverfahren mit Membranfiltration

Potentielle technologische Bedenken zu diesem Verfahren sind indirekt in zahlreichen
Veroffentlichungen zur Bedeutung einer klaren Lauterwiirze zu finden [1, 83, 84, 137, 138]. Die
Forderung nach trub- und feststofffreien Wiirzen werden vor allem durch chemisch-physikalische
Umsetzungen der Feststoffsubstanzen wiéhrend des Kochvorganges begriindet. Das thermische
Freisetzen von Dextrinen, die Oxidation von Fettsduren und die Bildung von Aroma- und Farbkom-
ponenten werden in diesem Zusammenhang ins Gesprach gebracht. Es konnte also mit Folgen wie
einer schlechteren Geschmacksstabilitit, Abweichungen in Farbe und Geschmack sowie Problemen
bei den Fest-Fliissig-Trennvorgidngen, der HeiBtrubentfernung und der Bierkldrung, kommen.
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7 Eigenschaften von Maische, Wiirze und Bier

Anderseits sind bei bestimmten, &lteren, aber auch gegenwirtig praktizierten Mehr-
Maischverfahren 1-3 Kochvorgénge von Teilmaischen nicht ungewdhnlich. Vor allem wegen der
Moglichkeit, durch die Membranfiltration die Fest-Fliissig-Trennaufgaben positiv zu beeinflussen,
erscheint es moglich, dass durch das ,,Maischekochverfahren* dennoch ein akzeptables Bier erzeugt
werden kann. Ein entsprechendes Experiment verlief teilweise erfolgreich. Dazu wurde zunichst
nach EYBEN gemaischt und ohne GefdaBwechsel sofort mit dem Kochvorgang und dem Hopfen der
Maische fortgefahren. AnschlieBend sind Treber und Heilltrub gleichzeitig mittels
Oszillationsfiltration abgetrennt wurden.

Tabelle 7.6. Analysen der Ausschlagwiirze des Maischekochverfahrens

Oszillationsfiltration Norm- &

schlecht gelostes Malz Sollwerte

Gesamtstickstoff mg/l 1366 900-1200

MgSOs-féllbarer Stickstoff mg/l 181,6 200-240

Freier Aminostickstoff (FAN) mg/l 183 200-250

Jodprobe, fotometrisch (AE) 1 1,47 0,37-0,45
Wiirzefarben (helle Biere) EBC 11 7-11

pH-Wert 1 5,87 4,8"8-56

Gesamt-Polyphenole mg/l 160 180-300

Die Analysen der Ausschlagwiirze zeigen ein nicht allzu ungewdhnliches Bild mit Ausnahme der
fotometrischen Jodprobe (Tabelle 7.6). Hier wurden offensichtlich Dextrine durch einen
thermischen Aufschluss, aber ohne die Mdglichkeit zur enzymatischen Verzuckerung in Losung
gebracht. Die Garung verlief normal. Die Filtrierbarkeit war jedoch schlecht. Wenn die Frage nach
der Filtrierbarkeit gekldrt und eine Losung gefunden wird, kann die Idee des Maischekoch-
verfahrens zu einer erfolgreichen Vereinfachung der Anlagentechnik im Sudhaus fiihren.
Detaillierte Untersuchungen sollten dann im Hinblick auf die Fettsduren und Alterungsstabilitét
sowie die Jodwerte erfolgen.

18 Bei biologischer Sauerung
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8 Extraktauswaschen bei der dynamischen Filtration

8.1 Berechnung der zeitlichen Abnahme der Extraktkonzentration

Bei den konventionellen Lauterverfahren, zu denen hier auch der Diinnschichtmaischefilter gezihlt
werden soll, wird der Treberkuchen, der zugleich als Filtermittel dient, durch Aufbringen von
Wasser auf den Filterkuchen ausgewaschen. Dabei resultieren die unbefriedigenden Ergebnissen oft
aus Kanalbildungen im Kuchen und aus einer inhomogen aufgebauten Treberschicht. Zur
Bekampfung dieser Problematik ist eine aufwendige Steuerungstechnik erforderlich.

Waschwasser Wiirze
| - u
Waschwasser
v I—
v (- D)
Auswaschen und Kuchenfiltration
................. ~
l \/
Auswaschen Feststoff-
Wirze im Riuhrreaktor abtrennen
Konventionelle Verfahrensweise Dynamische Filtration

Bild 8.1. Schematische Gegeniiberstellung des Treberauswaschens bei der Kuchenfiltration und bei
der Oszillationsfiltration mit einer Trennung der verfahrenstechnischen Grundoperationen

Die Membrantrenntechnik hingegen gestattet das Feinstvermahlen des Malzes und ermdoglicht das
Herstellen pump- und riihrfahiger Maische und Treber. Dadurch ist es moglich, den
Auswaschvorgang durch Mischen des Waschwassers mit dem Treber im Riihrgefdl getrennt vom
Abtrennen der Feststoffe durchfiihren zu konnen (Bild 8.1). Das Extraktauswaschen bei der
Oszillationsfiltration erfolgt durch kontinuierliche Zugabe von temperiertem Brauwasser in die
Riicklaufleitung vom Filter zum Vorlagegefd. Generell besteht die Option das Verhiltnis des
Permeatmassenstromes zum Massenstrom des Anschwénzwassers zu variieren und somit die
Feststoffkonzentration der Suspension in der Auswaschphase zu manipulieren. Bei den
vorgenommenen Versuchen wurde jedoch dieses Verhdltnis mit 1 festgelegt, so dass die
Feststoftkonzentration wihrend des Anschwénzens konstant bleibt.

e

mN
Bei der beschriebenen Verfahrensweise ist, im Unterschied zum Auswaschvorgang bei der
statischen (Kuchen-) Filtration, ein partielles Verdringen der Wiirze durch das Waschwassers nicht
gegeben. Es liegt ein weitgehend idealer Misch- und Trennvorgang beider Medien vor. Diese
Tatsache erleichtert die Berechnung der zeitlichen Abnahme der Extraktkonzentration & = f(?), die
hier mittels einer Extraktmassenbilanz um die Matrixfliissigkeit der Suspension, der Wiirze my,
erstellt wird:

1y &y —> —> 1Sy,

ity —
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8 Extraktauswaschen bei der dynamischen Filtration

mW-g'W:mN-gN—mN-§W+m§ Gleichung 8.1
Dabei ist m, der Extraktmassenstrom infolge des Stoffdurchganges von der festen Phase (Treber) in
die fliissige Phase (Wiirze). Dieser Stoffdurchgang wird durch ein Konzentrationsgefille
angetrieben, das sich nach dem Mischen beider Medien einstellt. Da das Anschwénzwasser kein
Extrakt enthilt (&y = 0), kann eine lineare inhomogene Differentialgleichung formuliert werden.

&y —ﬁéw = Gleichung 8.2

ny, nmy,

Die Losung dieser Gleichung mit der Randbedingung, dass zu Beginn des Anschwinzens
Vorderwiirzekonzentration vorliegt (&,(¢f = 0) = &), ist:

LUV _thy ,
Ey =&y e +.—§-[le My J Gleichung 8.3

my

Die Kinetik der Extraktabnahme hingt folglich vom Extraktmassendurchgang von der festen in die
flissige Phase n1, ab. Dieser ldsst sich mit dem Ansatz von HUIGE fiir die zeitliche Anderung des

l6slichen Extraktes in der festen Phase eines ideal gemischten Riihrbehilters herleiten [52]:

d
jtr =K-S,-(& -¢&,) Gleichung 8.4
&r Extraktkonzentration in der festen Phase (Treber)

Ew Extraktkonzentration in der fllissigen Phase (Wrze)
Sy spezifische Oberflache der festen Phase
K Stofftransportkoeffizient

Mit dm, =m; -d&, ergibt sich

(ms(l—a)+m§)-(a-m5 —mf)

n'ag=mT-K-SV-(fT—fW):KSV-[mé— J Gleichung 8.5
Dabei vertritt m¢folgenden Term:
(1—a) Gleichung 8.6
m;=mg\l—a) eichung 8.
il —-c; )
Auch die Extraktabnahme im Feststoff &7 = f{#) ldsst sich mit Hilfe des Ansatzes aus Gleichung 8.4
herleiten:

Sr—K-S, -5 =—K-S, -y Gleichung 8.7
Eine Losung dieser Gleichung ergibt sich mit der Randbedingung (&1 (t = 0) = Eyw):
&r =Sy '(1 —e )"' Sy e Gleichung 8.8

Da offensichtlich der Extraktmassenstrom in die fliissige Phase vom Extraktkonzentrations-
gradienten und somit von der Extraktkonzentration der fliissigen Phase abhingt, kann die Funktion
&w = f(t) anhand der Gleichungen 8.5, 8.6 und 8.8 nur iterativ ermittelt werden. Fiir spéter gezeigte
Berechnungen wird dies mit Hilfe eines einfachen Programms auf Basis der Programmiersprache
Visual Basic durchgefiihrt.

8.2 Geschwindigkeit des Fest-Fliissig-Stoffdurchganges

Die zeitliche Extraktabnahme hingt, wie oben gezeigt wurde, unter anderem vom Stoffdurchgang
von der festen in die fliissige Phase ab. Dieser lduft um so schneller ab, je feiner die
Feststoffpartikeln sind, da das Produkt K-S, steigt. Experimente, die in einem anderen
Zusammenhang von HUIGE verdffentlich wurden, haben fiir ein Feinschrot (x;93 = 90 um) einen
Wert fiir K-S, von 0,10 min’! ergeben [52]. Fiir ein groberes Schrot, das mit x;993 = 800 um
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8 Extraktauswaschen bei der dynamischen Filtration

charakterisiert wurde, wurden fiir K-S, 0,04 min™ ermittelt. Das Diagramm links in Bild 8.2 zeigt

die sich aus den Daten von HUIGE mit der oben entwickelten Berechnungsmethode ergebenden
zeitlichen Extraktabnahmen in der Wiirze und im Treber. Das in dieser Arbeit eingesetzte Schrot ist
deutlich feiner (x;993 = 90 um). Das Diagramm rechts in Bild 8.2 verdeutlicht, dass K - S, fiir dieses

Schrot erwartungsgemiB groBer als 0,10 min™ ist. Da bei der zu beobachtenden Abweichung der
beiden Grafen auch das Riickhaltevermdgen der Membran (etwa 10 %, vgl. Bild 7.7 rechts) zu
beriicksichtigen ist, kann der Konzentrationsunterschied beider Phasen als nahezu nicht vorhanden
interpretiert werden.'’

- Treber fir KS, = 0,10 min™

Treber fir KS, = 0,04 min”! s Jreber (Feststorf)
- y = U,

= Wirze Sw = Wirze (Matrix)
25 T 25 T
L 1;,:
20 % 20
" g |
S 15 15 +
se oe i
: |
=10 1 - 10 £
w 10 TS .
5 - 5+
0 \\\\}\\\\‘ 07\\\\}\\\\}\\\\}\\TT‘\\\\
0 20 40 60 80 100 0 20 40 60 80 100
tin min t in min

Bild 8.2. Zeitliche Abnahme der Extraktkonzentration in beiden Phasen, links fiir Schrote nach
HUIGE und rechts fiir das noch feinere Schrot ,,Feinstschrot TE* bei der Oszillationsfiltration;
ms =12, kg, cr = 9,4 % GG, m, = 50 l/h.

Der Fest-Fliissig-Stoffdurchgang vollzieht sich mithin so schnell, dass anders als beim
Lauterbottich die Kinetik der Extraktreduktion dadurch nicht limitiert wird. Die Berechnung kann
vereinfacht werden, indem fiir das Feinstschrot TE ein (unendlich) groBer Wert fiir K'S und somit
fiir die spezifischen Oberfliche der festen Phase und angenommen wird. Fiir den Fall
K-S, 2o folgt aus Gleichung 8.8:

l im Sr=Sw

KS), —o

Dadurch vereinfacht sich die Berechnung der Extraktabnahme, die nun gleichermafen fiir die feste
wie fiir die fliissige Phase gilt, wie folgt:

my "
My + g

Sr =Gy =Cyy e Gleichung 8.9

Auch das analytische Verfolgen der Extraktabnahme vereinfacht sich, da die Konzentrationen in
Treber und Wiirze gleich sind. Dies zeigen Messergebnisse filir den Zeitpunkt des Anschwinzendes in
Bild 8.3.

19 Die Wiirzeproben wurden im Permeatbereich entnommen, weshalb eine Extraktreduktion durch die Membran relevant ist.
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Bild 8.3. Extraktkonzentrationen in Wiirze und Treber am Ende des Anschwdnzens (unterschiedlich
gefiihrter Anschwdnzvorgdnge)

8.3 Einfluss der Verfahrensparameter auf die Auswascheffizienz

Unter der Effizienz des Auswaschens wird, wie in Abschnitt 4.1.3.5 begriindet wurde, das
Verhéltnis der Extraktkonzentrationen am Ende des Anschwénzens &gy (Glattwasser) und zu
Beginn des Anschwinzens &y (Vorderwiirze) herangezogen. Das Gesamtgussverhéltnis, also das
Verhéltnis von Pfannevollwiirzemasse zur Masse der Schiittung, wurde bei allen Versuchen auf
g = 7,2 festgelegt. Die Parameter Extraktausbeute beim Maischen @ und die Partikelfeinheit sind fiir
die unternommenen Anschwénzversuche ebenfalls durch eine einheitliche Schrotgrundgesamtheit
und ein einheitliches Maischverfahren konstant. Die Variation des Gussverhéltnisses # wurde durch
Verdiinnen der Maische direkt vor dem Filtrationsstart vorgenommen. Dadurch konnte der fiir das
Anschwinzen wichtige Verfahrensparameter ohne Manipulation der Maischausbeute untersucht
werden. Ein weiterer wichtiger Verfahrensparameter ist die Feststoffkonzentration der Suspension
cr und die Art der Nachgussfithrung (kontinuierlich oder diskontinuierlich). Wie sich zeigte spielt
die Prozesstemperatur keine Rolle, da sie nur einen Einfluss auf den Stoffdurchgang hat, der bei
Feinstschrot wie oben belegt wurde, keine limitierende Grof3e ist. Gleichung 8.9 lasst sich fiir das
Anschwiénzende so umformulieren, dass die Verfahrensparameter eingebunden werden koénnen, da
sich zu diesem Zeitpunkt bei einem konstanten Nachgussmassenstrom 1,  die

Gesamtnachgussmenge my aus
m, -t(Anschwdnzende) = m,, ergibt:

my

é:GW my +mg

=e Gleichung 8.10
é:VW

In diese Gleichung lassen sich die Verfahrensparameter integrieren:
(1-a)
(g=h-(+1)=—=

a
- —,
3 h+a—(h+1)+—(1a)
GW =e Cr

é:VW

Die so berechenbare Auswascheffizienz wurde experimentell iiberpriift, wie nachfolgend dargelegt
ist.

Gleichung 8.11

Einfluss der Feststoffkonzentration und des Gussverhiltnisses

Die Diagramme in Bild 8.4 zeigen Messwerte fiir die Auswascheffizienz von Anschwinzversuchen
neben den Grafen, die fiir die entsprechenden Versuche aus der oben hergeleiteten Berechnung
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8 Extraktauswaschen bei der dynamischen Filtration

hervorgehen. Es zeigt sich eine gute Ubereinstimmung von Rechnung und Experiment, wodurch
der Anschwinzvorgang sehr viel determinierter ist als bei der Kuchenfiltration. Darliber hinaus
lassen sich Erkenntnisse fiir die Prozessfilhrung entnehmen. So zeigt sich, dass der
Feststoftkonzentration eine entscheidende Bedeutung fiir ein effizientes Auswaschen zukommt.
Offensichtlich wirken hier zwei gegenldufige Effekte zusammen. Einerseits erlaubt eine nur méfige
Feststoftkonzentration aufgrund des festen Verhiltnisses von Pfannevollwiirzemasse und Schiittung
das Verwenden von mehr Nachgusswasser, andererseits verschlechtern sich dadurch die
Mischungsverhéltnisse, die der Extraktmassenbilanz zugrunde liegen. Letzterem Einfluss kommt
dabei die weitaus groBere Bedeutung zu, so dass fiir ein effizientes Anschwinzen eine moglichst
hohe Feststoffkonzentration angestrebt werden muss.

o cp=7,72%0GG

h =234
A cp=94%0G6
0,12 0,12 ¢
L r 7.7 % GG
0,10 + 0,10 + Derfchnet
L L /
0,08 + 0,08 + /94566
= L ~ r berechnet
L 0.06 f . 0,06 |
3 L A 3 [
N H “R r
0,04 + a7 0,04 +
; & ;
0,02 + 0.02
0,00 L } } } } 0,00 7\\\\}\\\\}\\\\}\\\\
4% 6% 8% 108 12% 14% 2 2,5 3 3,5 4
CF h 1n kg/kg

Bild 8.4. Experimentelle und rechnerische Ermittlung der Auswascheffizienz unter Variation des
Gussverhdltnisses und der Feststoffkonzentration

Der Einfluss des Hauptgussverhdltnisses ergibt sich ebenfalls aus dem festgelegten
Gesamtgussverhéltnis von 7,2, denn je kleiner der Hauptguss gewéhlt wird, umso mehr An-
schwinzwasser steht zur Verfiigung.

Art der Nachgussfiihrung

Rechnerisch wie auch experimentell ldsst sich zeigen, dass ein kontinuierliches Zufithren des
Anschwinzwassers einem diskontinuierlichen vorzuziehen ist. Die Glattwasserkonzentration ergibt
sich im diskontinuierlichen Fall aus einer Reihe von einzelnen Mischungsvorgidngen:

k
£ = Svw fiir 1 = 1 bis k Nachgiisse der Gesamtmasse m,, = Zmi

ﬁ ! m, i=l
+ 1
i imW +m,, )

Fiir gleichgrofle Nachgiisse der Anzahl n gilt dann

Eon me ) Gleichung 8.12
Saw _1q ichung 8.
Evw [ " imW +m, ’n]
Diese Gleichung ist inhaltlich identisch mit Gleichung 8.10, wie durch Bildung des Grenzwertes
hm(’gG—W = e ™™ gezeigt werden kann.
n—»o0 VW
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Auch hier zeigen die Berechnung und die experimentellen Ergebnisse eine gute Ubereinstimmung
(Bild 8.5).

0,18 +
0,16 £\ .
0,14 +
0,12 +
= £
L 9,10 B h =35
@ 0,08 E berechnet —
£ Olh=3,5 kg/kg
0,06 + \ g
0,04 + h =25 - ath=25 kg/kg
= berechnet ——
0,02 + A
0,00 g
0 5 10 ©
N Nachguss

Bild 8.5. Experimentelle und rechnerische Ermittlung der Auswascheffizienz unter Variation des
Gussverhdltnisses und der Art der Nachgussfiihrung, n = oo = kontinuierliches Anschwdnzen

8.4 Treberextraktverluste

Die Problematik der Bewertung der Extraktausbeute durch die Methode des Auswaschbaren
Treberextraktes ist in Abschnitt 4.1.3.5 (Seite 34) dargelegt worden.

15%
14%
138 A
12% A
11% A
10% A
9% A
8% 4
78 A

68 i
2,2 2,6 3,0 3,4 38 472

h

fir
m./mg = 0,92 kg/100 kg g
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Bild 8.6. Erforderliche Kombinationen der Parameter Feststoffkonzentration und Gussverhdltnis
fiir das Erfiillen der Forderung einer Extraktkonzentration im Glattwasser von 0,8 % und fiir die
Forderung eines Verlustextraktes von mos/ms = 0,92 kg/100 kg; a = 85 %,; g = 7,2

In 15 Anschwinzversuchen mit dem Oszillationsfiltrationsverfahren wurden die Auswaschbaren
Treberextrakte sowie die nach der eigens entwickelten Berechnungsmethode ermittelten
Verlustextrakte analysiert. Das Ergebnis ist, dass beide Sollwerte (0,8 % GG bzw. 0,92 kg/100 kg)
erreicht werden konnen. Dem Nachteil einer im Vergleich zu konventionellen Verfahren hohen
Treberfeuchtigkeit von etwa 90 % muss durch strenges Einhalten von Mindestwerten der
Prozessparameter Feststoffkonzentration und Gussverhiltnis entgegnet werden. Diese Mindestwerte
lassen sich mit Hilfe der oben hergeleiteten Berechnungsmethode in einem Diagramm auftragen.
Solange der Prozess oberhalb bzw. links von den Grafen in Bild 8.6 gefiihrt wird, werden die
entsprechenden Anforderungen eingehalten.
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9 Diskussion und Ausblick

Aufbauend auf grundlegenden Untersuchungen zum Einsatz von Membranverfahren wurden in drei
Kapiteln die Bewertungskriterien fiir ein L&uterverfahren, Kapazitit (flichenspezifischer
Filtratfluss), Qualitdt und Quantitét, behandelt. Mit einem Ausblick auf die Mdglichkeiten einer
Umsetzung der neuen Technik im Brauereibetrieb sollen diesen drei Punkte nun kritisch betrachtet
werden. Dabei wird auf die gegenseitigen Beziehungen der oben getrennt dargestellten
Bewertungskriterien eingegangen. Bild 9.1 zeigt die wichtigsten Zusammenhinge auf: durch
Porenverengungen der Membran infolge von Ablagerungen aus der Maische werden sowohl die
Permeabilitét als auch die Trenncharakteristik beeinflusst. Das sehr feine Schrot hat Auswirkungen
auf die Produktqualitit, aber auch auf die Extraktausbeute (Maischausbeute). Eine hohe
Feststoffkonzentration bewirkt eine hohere Extraktausbeute (Auswascheffizienz), hat aber negative
Folgen fiir die Permeabilitét.

Kapazitat
(Filtrationsverhalten)

xﬁiéﬁ%o

Qualitat <> Quantitat

(Wirze und Bier) (Extraktausbeute)

Bild 9.1. Wechselwirkungen zwischen den drei charakteristischen Bewertungskriterien bei der
Oszillationsfiltration von Maische

9.1 Filtrationsverhalten der Oszillationsfiltration

9.1.1 Filtrationsmodell

Zum ersten Mal wurde das Filtrationsverhalten der Mikrofiltration im oszillierenden Spalt von
Membranen untersucht und mit Hilfe eines Modells beschrieben. Das Modell selbst untergliedert sich
in eine kinetische Betrachtung des Filterwiderstandes und eine Beschreibung der
Funktionsmechanismen der Oszillation auf die Filtrationsvorgénge. Es wurde eine Modellgleichung
hergeleitet, die die drei typischen Verhaltensformen bei der Oszillationsfiltration beschreiben kann.

Kinetisches Modell

Die entwickelte Modellgleichung fiir die qualitative Beschreibung der Filterwiderstandsfunktion
R =f(t) weist Ahnlichkeiten zu dem von Lotz fiir die Scherspaltfiltration von Maische rein
phédnomenologisch erstellten funktionalen Zusammenhang auf [71]. Im Unterschied zu der von
LoTz aus dem grafischen Erscheinungsbild der experimentellen Daten geschlossenen Funktion wird
die hier erstellte Gleichung durch ein Modell begriindet, das im Kern auf der Transformation von
stromungstechnischen Erscheinungen zu einer Bilanzierung von Massen bzw. Konzentrationen der
suspendierten und gelosten Stoffe beruht. Damit kann eine Begriindung fiir die Modellgleichung
geliefert werden. Dartiber hinaus sind die in der Gleichung enthaltenen Anpassgrofen nicht
inhaltslos. Sie geben Zusammenhinge zwischen den EinflussgroBen wieder. Die Analyse der so
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erstellten Gleichung wurde in Abschnitt 6.1.3 (Seite 71) vorgenommen. Es ist demnach moglich,
nicht nur ein Séttigungsverhalten aus der Widerstandsfunktion zu deuten, sondern auch ein
stationdres Verhalten und der wichtige Fall des exponentiell ansteigenden Widerstandes. Der
Zeitkoeffizient Ax gewinnt in diesem Zusammenhang eine zusitzliche Dimension, indem er
inhaltlich eine Gewichtung zwischen dem Abscheiden von Partikeln an der Membran und dem
AbstoBeffekt wiedergibt.

R=R, +R,-(1—e" )+ R} -(1—e") mit Mg =2y =2p-J,

Die Ahnlichkeit des Modells mit der Gleichung von LOTZ ist nicht zufillig, sondern beruht darauf,
dass das hier erstellte kinetische Modell zunidchst noch keine flir die Oszillationsfiltration
spezifischen Ansitze verwendet. Diese werden erst bei der Beschreibung des Wirkmechanismus des
AbstoBeffektes eingebunden. Folglich ist das kinetische Modell fiir alle Varianten der dynamischen
Filtration anwendbar. Bei der Sichtung der Literatur {iber Anwendungen der dynamischen
Mikrofiltration im Brauereibereich - auch dariiber hinaus - finden sich entsprechende
Ubereinstimmungen: Sittigungsverhalten werden bei der Crossflow-Filtration von Bier und Hefe
[9.27, 28, 31, 85, 131, 132], bei der Scherspaltfiltration von Maische [71, 72] sowie auch bei der
Oszillationsfiltration von Hefe [113] beobachtet.

Aufklirung der Funktionsweise des Abstofeffektes der Oszillationsfiltration

Das kinetische Modell kann, wie erwédhnt, die typischen Verhaltensmuster des Filterwiderstandes
beschreiben. In einem zweiten Schritt wird untersucht, welchen Beitrag die Prozessparameter fiir
das Vorliegen des einen oder anderen Verhaltens leisten. Dazu muss die fiir die
Oszillationsfiltration charakteristische Wirkungsweise hinsichtlich des Partikelabtrags an der
Membran (AbstoBeffekt) aufgeklédrt werden.

Der sog. AbstoBeffekt wird nicht anders als bei allen anderen dynamischen Trenntechniken in einer
Scherbeanspruchung gesehen, der die Partikeln in der Stromung in unmittelbarer Membrannéhe
ausgesetzt sind. Die unterschiedliche Qualitdt der Scherbeanspruchung liegt allerdings darin, dass
die Scherbeanspruchung aufgrund einer beschleunigten Relativbewegung zustande kommt und
nicht aufgrund einer stationiiren Uberstrdmung. Eine geeignete Verkniipfung aller EinflussgroBen
fiir diese Scherbeanspruchung stellt das Verhiltnis der Trigheit der Suspension (gegeniiber der
oszillierenden Membran) zur inneren Reibung der Suspension dar.

Re, :—a)-Y*-pM S

2-7-1y
Diese von stationdren Stromungen auf die oszillatorische Stromung in einem Spalt {libertragene
Reynoldszahl kann erfolgreich zur Anwendung gebracht werden, indem die kritischen Uberginge

der Verhaltensformen beschrieben werden.

9.1.2 Schlussfolgerungen fiir die Prozessfiihrung

Neben der unterschiedlichen Qualitit des AbstoBeffektes ist fiir das vorteilhafte Filtrationsverhalten
der Oszillationsfiltration die Entkopplung von Transmembrandruck und Scherbeanspruchung
verantwortlich. Dadurch ist im Vergleich zur herkdmmlichen Crossflow-Filtration eine Filtration
bei sehr kleinen Transmembrandriicken mdglich. Der Aufbau eines langsam, aber stetig steigenden
Filterwiderstandes als Folge einer Deckschichtbildung und -verdichtung kann durch Anwenden nur
kleiner Transmembrandriicke minimiert werden. Auch andere neue Varianten der Crossflow-
Filtration versuchen die problematische Kopplung von Druck und Schergefille zu 16sen, wie
beispielsweise die UTP (Uniform Transmembrane Pressure), die im Lebensmittelbereich von
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KERSTEN untersucht wurde [57]. Beziiglich dieser Entkopplung taucht jedoch ein grundsitzliches,
auch fir die Oszillationsfiltration  bestehendes Problem auf: mit zunehmender
Feststoffkonzentration stellt sich eine {iberproportional steigende dynamische Viskositdt der
Suspension ein. Dieser in der vorliegenden Arbeit fiir Maische detailliert untersuchte Umstand fiihrt
zu einem zwangslaufig rasch wachsenden Druckgefille entlang der Membran und damit zu einem
steigenden Transmembrandruck in Richtung Filterauslauf. Bild 9.2 zeigt den Verlauf des
suspensionsseitigen Druckes am Filtereingang und am Filterausgang sowie die dafiir
verantwortliche steigende Feststoftkonzentration bei der Oszillationsfiltration von Maische.
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Bild 9.2. Suspensionsseitiges Druckgefille und Feststoffkonzentration (cg) im Filterelement bei der
Oszillationsfiltration von Maische aufgetragen iiber der Filtrationszeit

Die nachteiligen Folgen eines zu hohen (iiberkritischen) Transmembrandruckes betreffen zum
Einen den Permeatfluss, zum Anderen auch die Trenncharakteristik und die Reinigungs-
erfordernisse. Bei einer Langzeitbetrachtung, dargestellt in Bild 9.3, zeigt die als ,,D* bezeichnete
Versuchsreihe, dass die Permeabilitit auf einem weitgehend konstanten Niveau gehalten werden
kann. Die Versuchsreihe D zeichnet sich im Unterschied zu den Versuchsreihen A, B und C durch
Einhaltung eines unterkritischen Druckes, einer unterkritischen Feststoffkonzentration und durch
hinreichende Reinigungsmallnahmen aus.
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Bild 9.3. Mittlere Permeabilitiiten (Permeatfluss pro Transmembrandruck) bei Versuchsreihen mit
unterschiedlichen Prozessbedingungen bzw. Reinigungsmafinahmen; jeder Messpunkt stellt den
Mittelwert einer Filtrationscharge dar
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Mit den gewonnenen Erkenntnissen iiber die Bedingungen fiir einen Wechsel von stationdrem zu
instationdrem Filtrationsverhalten sind exakte Anweisungen fiir die Prozessfiihrung moglich. Je
nach Prioritdt konnen aber auch andere Ziele als ein hoher Permeatfluss und eine hohe Standzeit,
wie z. B. die Minimierung der elektrischen Leistungsaufnahme oder eine hohe Auswascheffizienz
beriicksichtigt werden.

9.1.3 Scale up und Implementierung im Sudhaus

Die Versuchsanlage, in welcher die beschriebenen filtrationstechnischen und brautechnologischen
Experimente durchgefiihrt wurden, entspricht in ihren technisch relevanten Dimensionen dem einer
im GroBbetrieb einzusetzenden Anlage. Die grofere erforderliche Filterfliche ist durch eine
entsprechend hohere Anzahl der Filterelemente bzw. durch parallel betriebene Filtereinheiten zu
realisieren.

1
Betriebszeit/Filtration’ 13

mh \‘ ” 0\

Belegzeit Reinigung M1 h O2h @6 h @I2h

Erforderliche Uberdimensionierung
bei drei 40-if-Einheiten im

Filrationsbetrieb

Bild 9.4. Erforderliche Anzahl von zusdtzlichen Filtereinheiten bei einer Basiskapazitit von 3
Einheiten

Fiir die kapazitative Dimensionierung sind die Dauer der Reinigung und die moglichen
Betriebszeiten zwischen den Reinigungsphasen zu beriicksichtigen. Die Reinigungserfordernisse
hingen von der Prozessfiihrung ab. Fiir den Fall, dass die Betriebszeiten kurz sind, ist eine
Unterbrechung der Produktion zu Reinigungszwecken wirtschaftlich wenig sinnvoll. In diesem Fall
konnte die Reinigung eines Teiles der Filterfliche zeitgleich mit der Filtration stattfinden.
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Bild 9.5. Erforderliche Filtrationskapazititen auf der Grundlage von 120 storungsfreien
wochentlichen Betriebsstunden
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Um dabei Kapazititseinbullen zu vermeiden, muss der zu reinigende Teil der Filterfliche zusdtzlich
installiert werden (Uberdimensionierung). Ferner ist eine riumliche Trennung der sich in der
Reinigungsphase und der sich in der Filtrationsphase befindlichen Filterflache erforderlich. Dies
konnte, je nach Gesamtfilterflache, durch die Aufteilung auf mehrere Filtereinheiten ermoglicht
werden. Bild 9.4 stellt an einem Beispiel grafisch dar, wie viele zusitzliche Filtereinheiten
installiert werden miissten, um bei einer Anlage, bestehend aus einer Grundkapazitit von 3
Einheiten (nur Filtration), die Reinigung zeitgleich mit der Filtration stattfinden lassen zu kdnnen.
Bei einer Reinigungszeit von 2 h wurde ab einer Filterstandzeit von 6 h nur eine zusétzliche Einheit
benotigt. Wie grol die erforderliche Grundkapazitit im FEinzelfall ist, héngt vom
flaichenspezifischen Permeatfluss Jp ab. Nach der Langzeitbetrachtung der Permeabilitdt (Bild 9.3)
und unter Beriicksichtigung der kritischen Druckgrenze fiir stationdres Filtrationsverhalten kann
von einem Permeatfluss von 30-40 1/(m”h) ausgegangen werden. Bild 9.5 zeigt fiir drei
unterschiedliche BrauereigroBBen, ausgedriickt im jihrlichen Wiirzebedarf, die erforderliche
Filterfliche bzw. die erforderliche Anzahl von Filtereinheiten mit je einer GroBe von 40 m”.

9.2 Produktqualitat

9.2.1 Eignung der Oszillationsfiltration zur Filtration von Maische

Die Vorziige der Oszillationsfiltration im Vergleich zu anderen dynamischen Trenntechniken liegen
in der Schonung des Filtrationsmediums hinsichtlich Temperatur und Scherbeanspruchung, in dem
niedrigen Energieeintrag und in der Mdglichkeit, bei konstantem Permeatfluss ohne nennenswerten
Druckanstieg filtrieren zu konnen.

Die Hohe des Energieeintrags ist unter anderem von der Oszillationsfrequenz abhédngig. Aufgrund
dessen, dass in der Konstruktion der Filterapparatur der Drehimpuls im System zweier gekoppelter
Massen sehr gut erhalten wird, ist der Energiebedarf klein. Die elektrische Leistungsaufnahme fiir
eine 40 m’-Filtereinheit, einschlielich der Umwilzpumpe, liegt bei etwa 4,5 kW.

Um die Vorteile des Filtrationsverhaltens in vollem Umfang nutzen zu kénnen, darf aus den oben
diskutierten Griinden wihrend des Vorderwiirzelaufes eine kritische Feststoftkonzentration nicht
iiberschritten werden. Diese liegt bei 10-12 % GG fiir die verwendete Feinstschrotmaische. Soll
eine hohe Auswascheffizienz erreicht werden, sind Konzentrationen in diesem Bereich jedoch
erforderlich. Der Erfolg des Anschwiénzens ist daher mit Auswirkungen auf das Filtrationsverhalten
gekoppelt. Ferner kann festgestellt werden, dass die Treber mit 85-90 % eine hohere Feuchtigkeit
aufweisen als bei Liuterbottichen (rd. 80 %) und bei Maischefiltern (rd. 70 %). Dadurch ergeben
sich Anderungen beim Entsorgen der Treber, wie z. B. die Erforderlichkeit einer nachtriglichen
Entfeuchtung durch Sedimentation.

Die Problematik der begrenzten Feststoffkonzentration kann grundsétzlich entschérft werden,
indem nachfolgende Chargen rechtzeitig zur ,,Verdiinnung® der schon konzentrierten Suspension
hinzugefiigt werden. Bei der Wiirzegewinnung ist dies jedoch wegen des Auswaschens der Treber
und dem daher erforderlichen Einhalten einer starren Chargenfolge nicht moglich. In dieser
Hinsicht weist die Maischefiltration keine gilinstigen Voraussetzungen fiir die Anwendung der
dynamischen Filtration auf.

9.2.2 Brauen mit feinstvermahlenem Malz

In der Literatur existieren Erkenntnisse zahlreicher Autoren zum Einfluss feinvermahlenen Schrotes
auf den Bierherstellungsprozess. Diese Publikationen hinterlassen eine offene Kontroverse um die
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Fragen, ob durch Feinstvermahlen ein Extraktzugewinn beim Maischen zu erreichen ist und ob die
enzymatischen Abbauvorginge beim Maischen beschleunigt werden konnen. Die Ergebnisse der
vorliegenden Arbeit unterstiitzen die These, dass auch ohne einen Aufschluss der eigentlichen
Stirkekorner eine hohere Maischausbeute mdglich ist. Dies ldsst sich dadurch begriinden, dass
durch den mechanischen Aufschluss die Stirkekdrner in der Kornspitze, die von noch weitgehend
unversehrten Zellwandstrukturen umgeben sind, fiir den enzymatischen Abbauvorgang besser
zuganglich gemacht werden. Eine Beschleunigung des Maischprozesses ist durch das schnellere In-
Losung-Gehen bereits 16slicher Stoffe zu erkldren. Andererseits kann eine Reduktion des Abbaus
bestimmter Stoffgruppen (z. B. der Proteine) nur begrenzt durch Aussparen oder Verkiirzen von
Rasten bewirkt werden.

Des weiteren ist von Vorteil, dass bei groBBerer Schrotfeinheit die Hauptgussmenge gesenkt werden
kann. Dies ist eine aus der Praxis der Diinnschichtmaischefilter bekannte Erfahrung, die nicht allein
in der hohen Vorderwiirzeviskositét begriindet liegt, bei der Lauterbottiche Verarbeitungsprobleme
aufweisen [87]. Auch technologisch Grenzen sind gesetzt. Eine zu hohe Konzentration der Maische
wirkt sich negativ auf die Verzuckerung der Stirke durch a-Amylasen aus [82]. Offensichtlich
wirkt der nachweislich bessere Stofftransport in feineren Maischen einer Produkthemmung
entgegen. Ein kleinerer Hauptguss kann zu einem effizienteren Extraktauswaschen der Treber
genutzt werden, da so ohne Verdiinnungseffekte verhdltnismdBig mehr Anschwénzwasser zur
Verfligung steht.

9.2.3 Bedeutung der Trenncharakteristik fiir die Wiirze und Bierqualitat

Entscheidender als eine allgemein bessere Extraktausbeute ist - insbesondere bei der derzeitigen
Entwicklung der Malzpreise - die Moglichkeit, die Zusammensetzung des Wiirzeextraktes
beeinflussen zu konnen. In diesem Zusammenhang ist neben der Schrotfeinheit die
Membrantrenntechnik als Einflussfaktor herauszustellen. Es kann festgehalten werden, dass mit
Hilfe der Mikrofiltration von Maische Biere hergestellt werden konnen, die sich geschmacklich
nicht von Bieren aus einem konventionellen Verfahren unterscheiden.

Die (wenigen) Unterschiede, die hinsichtlich der analytischen Untersuchungen auftreten, lassen sich
teilweise durch das feinere Schrot, vor allem aber durch das Zuriickhalten von Stoffen an der
Membran erkldren. Informationen dariiber, wo die optimale Trenngrenze bei der Maischefiltration
liegen sollte, geben lediglich zwei verbreitete bzw. in der DIN 8777 zitierte Analysen Methoden:
die Bestimmung der Trilbung im Filtrat durch eine Streulichtmessung und die Ermittlung der
Feststoffe in der Pfannevollwiirze durch eine Filtration iiber einen Schwarzband-Rundfilter.
Angestrebt werden jeweils eine moglichst kleine Triibung bzw. ein moglichst kleiner
Feststoffgehalt. Verschiedene Autoren proklamieren weitldufig die Notwendigkeit einer klaren
Wiirze. Die Nachteile, die bei trilben Wiirzen auftreten, fasst Tabelle 9.1 zusammen. Nachteile
durch zu hohe Feststoffgehalte werden vor allem durch chemisch-physikalische Umsetzungen der
Feststoffsubstanzen wihrend des Kochvorgangs begriindet. Das thermische Freisetzen von
Dextrinen, die Oxidation von Fettsduren und die Bildung von Aroma- und Farbkomponenten
werden in diesem Zusammenhang ins Gesprich gebracht. Die Qualitit der membranfiltrierten
Wiirzen sind nach dem Kriterium der Klarheit als ausgezeichnet zu bewerten. Obwohl die
Triibungsmessung im 90°-Winkel (nicht gemid3 MEBAK im 12°-Winkel) durchgefiihrt wurde und
somit besonders kleine Partikeln bis etwa 0,05 pm erfasst wurden, liegen die Normwerte fiir
Lauterbottich und Maischefilter deutlich hoher. Die membranfiltrierten Wiirzen hingegen weisen
praktisch keine Triibung auf, bzw. nur eine verschwindend kleine Triibung in der Anfangsphase bis
zur Ausbildung einer Ablagerungsschicht auf der Membran (Bild 9.6).
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Bei der Mikrofiltration von Maische wird also die Trenngrenze der Membran (nominale Porenweite
0,45 pm) durch Ablagerungen in der Membran nach unten verschoben. Das bedeutet zum Einen,
dass hochmolekulare Wiirzebestandteile zuriickgehalten werden konnen.

Tabelle 9.1. Folgeerscheinungen triib abgelduterter Wiirzen

+ positiver Zusammenhang - negativer Zusammenhang o nicht vom Autor untersucht worden
Ahvenainen [1] Nielsen [84] Schur [88] Weigt/NarziB [83]

hohere Bitterstoffverluste + 0 + +
héhere Gerbstoffgehalte 0 + + 0
mehr Gesamtstickstoff 0 0 + 0
hohere Viskositat 0 0 + 0
geringere Treber- und 0 0 + 0
Glattwasserextraktgehalte
hohere Heilltrubmenge + + + +
langere Heiltrubsedimentationsdauer + 0 0
héhere Anforderungen an HeiR3- und N + 0 +
Kiihltrubabscheidesysteme
schlechtere Whirlpoolklarung 0 + + +
hoherer Schwand im Whirlpool 0 0 0 +
hohere Gehalte an Fettsauren + + 0 +
bessere Angérung + 0 + -
schlechtere Schaumstabilitat + + + +
schlechtere Lagertankklarung 0 0 + 0
héhere Jodwerte im Lagertank 0 0 + +
schlechtere Bierstabilitat 0 + - +
hoherer Estergehalt der Biere + 0 - 0
Beeintrachtigung des Biergeschmackes 0 + - +
schlechtere Filtrierbarkeit 0 + + 0

Zum Anderen ist die Trenncharakteristik von den Filtrationsbedingungen, wie dem Druck oder der
Feststoffkonzentration abhéngig. Hierin liegt eine wichtige Verkniipfung zwischen den
filtrationstechnischen und brautechnologischen Eigenschaften des neuen Lauterverfahrens.
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Bild 9.6. Triibungsmessungen nach EBC (90°) im Verlauf einer Filtration einschlieflich
Anschwdnzvorgang; Normwerte nach Quelle [89]

Sowohl die Kinetik des Riickhaltevermdgens als auch die des Filterwiderstandes lassen sich durch
die Beschreibung der Porenverengung im erstellten kinetischen Filtrationsmodell erkliren. Es zeigt
sich bei beiden Phdnomenen ein asymptotischer Verlauf. Bild 9.7 verdeutlicht an einem Beispiel die
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Ubereinstimmung des Filterwiderstandes und der B-Glucankonzentration wihrend der Vorder-
wiirzefiltration. Eine sinkende Trenngrenze zieht negative und positive Folgen fiir die
Verarbeitbarkeit und Produktqualitdt nach sich. Es wird B-Glucan zuriickgehalten, so dass selbst
beim Verwenden schlecht gelosten Malzes eine normale Wiirzeviskositidt und eine sehr gute
Bierfiltrierbarkeit erreicht werden kann. Durch das frithzeitig im Brauprozess entfernte B-Glucan
profitieren davon auch andere Trennprozesse, etwa das HeiBltrubentfernen und das Lagern. Der
entscheidende Vorteil entsteht bei der Filtrierbarkeit unter Verwendung von cytolytisch knapp
gelostem Malz. Denkbare Profitszenarien sind die Erforderlichkeit des Einsatzes eines solchen
Malzes aufgrund einer ungiinstigen Versorgungslage oder das Entstehen von Preisvorteilen aus
einer besseren Verhandlungsposition gegeniiber dem Milzer, der nun nicht mehr alleine die
Steuerung der cytolytischen Merkmale in der Bierbereitung kontrolliert.
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Bild 9.7. Ubereinstimmung der Kinetik von Filterwiderstand und [B-Glucan-Riickhaltevermégen,
begriindet und beschrieben durch die Sdttigungsfunktion des Filtrationsmodells (Porenverengung
durch Ablagerungen)

Eine negative Auswirkung der niedrigen Trenngrenze Idsst sich aus der Reduktion des
Gesamtextraktes durch die Membran von bis zu 10 % deuten. Ferner diirften die kleinere Viskositét
und die ebenfalls kleineren Konzentrationen an hochmolekularem B-Glucan und Protein fiir die
schlechtere Schaumstabilitdt verantwortlich gemacht werden. Eine Anpassung der Membran-
porenweite nach oben sollte hier nur bedingt Abhilfe schaffen konnen, da, wie erwihnt, die
Trenncharakteristik maBgeblich durch Ablagerungen auf der Membran kontrolliert wird und somit
von den Prozessbedingungen abhingig ist.

9.3 Extraktauswaschen

Die neue Technik unterscheidet sich von konventionellen Kuchenfiltrationsverfahren dadurch, dass
die verfahrenstechnischen Grundoperationen des Liuterns (Fest-Fliissig-Trennung und
Auswaschen) apparativ getrennt werden konnen. Das Auswaschen der Treber durch Mischen mit
dem Waschwasser in einem Riihrbehélter hat generelle Vorteile und einen ebenso grundlegenden
Nachteil. Der Nachteil besteht darin, dass die Vorderwiirze als Matrixfliissigkeit nicht verdrdngt
wird, sondern vollstindig mit dem Waschwasser vermischt wird. Bei Lauterbottich, Maischefilter
oder bei der British Mashtun iiberlagern sich Vermischen und Verdringen. Das Verdrdangen fiihrt zu
einer schnellern bzw. bezogen auf die Waschwassermenge effizienteren Extraktabnahme. Bild 9.3
zeigt am Beispiel der Extremfille fiir einerseits ideales Mischen im Riihrreaktor und fiir
andererseits ideales Verdriangen in einem Treberkuchen die Unterschiede im zeitlichen Verlauf der
Extraktabnahme.
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9 Diskussion und Ausblick

Dem Nachteil des Riihrreaktors stehen verschiedene, teilweise kompensierende Vorteile gegeniiber.
So erfolgt das Auswaschen der Treber unter weitgehend homogenen Bedingungen. Bei
Léuterbottich und Maischefilter stellt das ungleichméBige Auswaschen des Treberkuchens eine nur
schwer beeinflussbare Problematik dar. Dariiber hinaus erwachsen Vorteile aus der Option durch
die Feinstschrotverwendung kleinere Hauptgussmengen und folglich gréfere Nachgussmengen
einsetzen zu konnen.

22 +
20 ; vollstdndiges Verdrdngen
18 -+ der Vorderwirze durch das Waschwasser
E (Kolbenstrdmung im Treberkuchen)
16 + +——
14 £
<12+
: E
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Bild 9.8. Abnahme der Extraktkonzentrationen durch Anschwdinzen im idealen Riihrgefdf3 oder
durch ideales Verdrdingen der Vorderwiirze (Kolbenstromung)

Der Extrakttransport von den sehr kleinen Feststoffpartikeln in die Matrixfliissigkeit vollzieht sich
zudem so schnell, dass sich die Extraktkonzentrationen in Treber und Wiirze nur unmerklich
unterscheiden. Eine Treberanalyse im Labor ist daher nicht mehr erforderlich. Vor allem aber ist der
Auswaschvorgang berechenbar, determiniert und kann auch vom theoretischen Ansatz her optimiert
werden.

Eine objektive, mit bekannten Standards vergleichende Beurteilung des Auswascherfolges bei der
Oszillationsfiltration ist aus verschiedenen Griinden (Abschnitt 4.1.3.5) mit herkdmmlichen
Methoden (MEBAK, DIN 8777) nicht moglich. Daher wurde eine neue Bewertungsmoglichkeit
(Treberextraktverlust bezogen auf die Schiittungsmasse) entwickelt. Sie gleicht Unterschiede in der
Treberfeuchtigkeit und in der Maischausbeute aus. Unterschiedliche Maischausbeuten wiirden nach
der MEBAK-Methode zu falschen Ergebnissen fiihren. Die Forderungen nach DIN 8777 lassen sich
in die neue Bewertungsgrofle transformieren. Fiir eine Treberfeuchte von 80 % GG und eine
Maischausbeute von 78 % GG ergibt sich eine Forderung nach weniger als 0,92 kg Extrakt pro
100 kg Schiittung TS. Dieses Ziel wird von der Oszillationsfiltration erreicht. Das
Gesamtgussverhiltnis betragt dabei nicht mehr als 7,2.

Die Angabe des Gesamtgussverhéltnisses (Verhiltnis der Pfannevollwiirzemenge zur Schiittung) ist
eine wichtige Randbedingung, die bei einer seridsen Bewertung der Auswaschausbeute erforderlich
ist. Damit wird der Verknilipfung der Malzausbeute mit den Kosten fiir Wirmeenergie zum
Verdampfen beim Wiirzekochen Rechnung getragen. PETERSEN und ANDEREGG haben bereits 1980
infolge der Energiekrise der 70er Jahren unabhédngig voneinander auf diesen Zusammenhang mit
der Berechnung der wirtschaftlichen Glattwassernutzschwelle aufmerksam gemacht. Nach dem
heutigem Malzpreis bzw. dem aktuellen Nettowdrmepreis ergibt sich eine Glattwassernutzschwelle
von &> 2 %. Die Forderungen geméfl DIN 8777, bzw. MEBAK von weniger als 0,8 % im feuchten
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9 Diskussion und Ausblick

Treber sind daher energiewirtschaftlich nicht sinnvoll. Auch die Entwicklung der
Wiirzekochsysteme orientiert sich an dem wachsenden Anteil der Warmeenergiekosten. Hier wird
eine immer kleinere Gesamtverdampfung angestrebt. Neue Verfahren kommen mit 4-5 % aus,
wihrend in den Hochleistungspfannen der 70er Jahre noch 12-16 % und in klassischen Innen- bzw.
AuBenkochersystemen 6-7 % iblich waren [78]. Vor diesem Hintergrund verliert die
Extraktausbeute des Malzes generell an Bedeutung.

9.4 Zusammenfassende Bewertung

Die Mikrofiltration mit oszillierenden Membranen bietet im Vergleich zu anderen dynamischen
Membrantrenntechniken grundlegende Vorteile, die der Substitution von Tiefenfiltermitteln und
Kuchenfiltrationstechniken neue Argumente verleihen. Dabei sind die kleine elektrische Leistungs-
aufnahme, die geringe Produkterwarmung, der kleine Raumbedarf bezogen auf die Filterfliche und
das Filtrationsverhalten als generelle Vorteile des Verfahrens zu erwidhnen. Ob von diesen Vorteilen
profitiert werden kann, hingt von der durch die Anwendung gestellten Filtrationsaufgabe ab.
Hinsichtlich der Maischefiltration zeigen sich Grenzen, das vorteilhafte (stationére)
Filtrationsverhalten ausnutzen zu konnen. Zum Einen liegt es darin begriindet, dass die Maische fiir
eine hohe Auswascheffizienz sehr weit eingedickt werden muss und damit die Bedingungen fiir
stationdres Verhalten gegebenenfalls verlassen werden. Zum Anderen ist es aufgrund des zum
Léauterprozess gehdrenden Auswaschens der Treber nicht moglich, durch Drauflassen von
Folgechargen eine Verdiinnung herbeizufilhren und damit das Erreichen der kritischen
Feststoftkonzentration hinauszuzogern. Dies ist beispielsweise bei der Filtration von
Uberschusshefe méglich und wire auch fiir eine Bierfiltration denkbar. Zudem kann bei
Anwendungen im Kaltbereich der Brauerei, insbesondere bei einer Beteiligung von
Mikroorganismen (Hefe), von der schonenden Arbeitsweise (niedrige Prozesstemperatur) profitiert
werden [113]. Im Kaltbereich der Brauerei konnten also zukiinftig wertvolle Anwendungsaufgaben
fiir die Oszillationsfiltration zu entdecken sein.

Die Trennaufgabe der Maischefiltration kann von der Oszillationsfiltration sehr gut geldst werden.
Es muss dabei beriicksichtigt werden, dass die Trenncharakteristik von den Prozessbedingungen
(Druck, Konzentrierung) abhédngig ist. Das Zuriickhalten von Makromolekiilen ist moglich und
kann zu Vorteilen (Verarbeitbarkeit, Bierfiltrierbarkeit), aber auch zu Nachteilen (Schaumstabilitit)
filhren. Eine Feineinstellung der Porenweite gemeinsam mit dem Membranhersteller, sollte hier
eine begrenzte Verbesserung herbeifiihren. Die Basis fiir zukiinftige Anwendungen, wie
moglicherweise der Bierkldrung, ist daher eine exakte Priifung der erwiinschten und unerwiinschten
Komponenten im Filtrat.
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10 Zusammenfassung

Der Lautervorgang als Teil des Bierherstellungsprozesses wird in der heutigen betrieblichen Praxis
mit Hilfe von Liuterbottichen oder Maischefiltern bewerkstelligt. Verschiedene in der Einleitung
angefiihrte Nachteile der damit verbundenen Kuchenfiltration kdnnen durch den Einsatz von
Membranen als Filtermittel unterbunden werden. Die vorliegende Arbeit macht es sich daher zur
Aufgabe, die dynamische Mikrofiltration als eine alternative Liutermethode zu entwickeln und
gleichzeitig eine neue Variante der Mikrofiltration, die Oszillationsfiltration (englisch: vibrating
membrane filtration VMF) zu untersuchen. Bei diesem Verfahren wird die Suspension durch einen
Spalt, gebildet aus oszillierenden Membranen, gepumpt und filtriert. Ein vollstindiges und
umfassendes Bearbeiten des Themas machte es erforderlich, beide Seiten, die verfahrenstechnische
und die brautechnologische, zu untersuchen.

Die verfahrenstechnischen Grundlagen befassen sich mit der Beschreiben und Charakterisieren von
Membranverfahren. Es werden die grundlegenden Ansédtze zur Modellierung von Membran-
trennvorgéngen vorgestellt. Dabei stellt sich heraus, dass eine grundlegende Gemeinsamkeit aller
dynamischen Mikrofiltrationsverfahren eine Scherbeanspruchung an der Membranoberflache ist,
die fiir den AbstoBeffekt von ablagerungswilligen Partikeln verantwortlich ist. Die Unterschiede der
Verfahren liegen in der Qualitdt der Scherbeanspruchung. So wird die Scherung bei herkdmmlichen
Verfahren aufgrund einer stationdren, membranparallelen Geschwindigkeit hervorgerufen. Bei der
Oszillationsfiltration liegt hingegen eine stetig beschleunigte Relativbewegung zwischen der
Membran und der zur Membran trigen Suspension vor. Solange diese Unterschiede in der Qualitét
der Scherbeanspruchung nicht beriicksichtigt werden, sind bekannte Ansitze zur Beschreibung der
dynamischen Filtration auch fiir die Oszillationsfiltration niitzlich.

Die technologischen Grundlagen analysieren die Moglichkeiten zum Herstellen und Verwenden
feinstvermahlenen Schrotes bei der Bierherstellung. Der Einsatz von Feinstschrot ist eine wichtige
Pramisse der Aufgabenstellung. Zahlreiche Publikationen zu diesem Thema geben keine einhellige
Ansicht liber die Auswirkungen der Schrotfeinheit wieder. So treten insbesondere abweichende
Thesen hinsichtlich einer zu erreichenden hoheren Extraktausbeute und einer Beschleunigung des
Maischprozesses auf.

Aufbauend auf den Grundlagen sowie auf einer kurzen Darstellung des Standes der Léutertechnik
wird eine experimentelle Arbeit entwickelt. Sie befasst sich zundchst mit der Darstellung der
Versuchsmethoden. Danach werden in Voruntersuchungen grundlegende Fragestellungen zur
Kombination der gewéhlten Technik (dynamische Mikrofiltration) und der gewéhlten Aufgabe
(Treberabtrennen) behandelt, ehe in einer parallelen Darstellung den drei Bewertungskriterien eines
Lauterverfahrens betrachtet werden: Filtrationsverhalten der Oszillationsfiltration (Permeatfluss
/Kapazitit), Auswirkungen auf die Produktqualitit (Wiirze- und Biereigenschaften) und
Anschwiénzen der Treber (Extraktausbeute).

Die Untersuchungen der verfahrenstechnischen und stromungsmechanischen Grundlagen
behandeln folgende drei Punkte: die Auswahl eines geeigneten Membranverfahrens, die
spezifischen Eigenschaften von Membranen in Verbindung mit der Maischefiltration und die
Eigenschaften von Maische als Medium fiir die Oszillationsfiltration. So wird die Auswahl der
Oszillationsfiltrationstechnik mit Hilfe von eigenen Vorversuchen und durch Sichtung von Literatur
begriindet. Hinsichtlich der spezifischen Membraneigenschaften wird die Problematik der
Membranstabilitdt verschiedener Materialien gegeniiber der Spelzenabrasion und der Oszillations-
bewegung erortert. Die Membranauswahl fiir alle folgenden Experimente fillt auf eine PTFE-
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Membran (nominale Porenweite 0,45 um). Weiterhin wird die Bedeutung der Ablagerungen von
Maischebestandteilen fiir die Trenncharakteristik und die Permeabilitit untersucht. Die Bildung von
Ablagerungen stellt somit eine wichtige Verknilipfung von filtrationstechnisch und
brautechnologisch relevanten Eigenschaften dar. Folglich hat auch die Reinigbarkeit der
Membranen, also das Entfernen der Maischeablagerungen, Bedeutung fiir die Eignung der Technik.
Als sehr wirkungsvolle Reinigungsmethode hat sich die alkalische und die oxidative Behandlung
herausgestellt. Die Eignung des Filtrationsmediums Maische fiir die dynamische Membranfiltration
betrifft vor allem die rheologischen Eigenschaften. Diese sind mit Hilfe von stationdren und
oszillatorischen Scherversuchen untersucht worden. Die Feinstschrotmaische erweist sich dabei als
ein strukturviskoses und viskoelastisches Fluid. Die dynamische Viskositdt einer Feinstschrot-
maische wurde unter Variation der Scherrate, der Feststoffkonzentration, der Wiirzeextrakt-
konzentration (Matrixviskositit) und der Temperatur gemessen. Da Maische im Bereich hoher
Scherraten zu einem newtonschen Verhalten iibergeht, kann die Scherratenabhingigkeit fiir die
Oszillationsfiltration unberiicksichtigt bleiben.

Die Untersuchungen des Filtrationsverhaltens der Oszillationsfiltration beschéftigen sich mit einer
noch weitgehend unerforschten Technik. Es gelingt, ein Modell fiir den zeitlichen Verlauf des
hydrodynamischen Filterwiderstandes zu entwickeln, das die drei sehr unterschiedlichen bei der
Oszillationsfiltration auftretenden Filtrationsverhalten beschreiben kann. Nur ein Verhaltensmuster,
nidmlich dasjenige, das sich durch einen zeitunabhéngigen Filterwiderstand auszeichnet, stellt die
Besonderheit der Oszillationsfiltration dar. Da dies gleichzeitig ein entscheidender Vorteil dieser
Technik ist, wird in einem zweiten Schritt untersucht, unter welchen Betriebsbedingungen das
stationdre Verhalten in instationdres Verhalten umschldgt. Dazu wird dem Einfluss der
Prozessparameter auf die Scherbeanspruchung nachgegangen. Eine geeignete Grofle fiir die
Formulierung des Einflusses der Prozessparameter auf diese Scherbeanspruchung ist das Verhéltnis
der Tréagheit der Suspension gegeniiber der Membran zu der Zdhigkeit der Suspension. Mit guter
Ubereinstimmung zu experimentellen Befunden kann eine auf die Oszillationsbewegung
iibertragene Reynoldszahl fiir die Beschreibung des Uberganges von stationirem Filterwiderstand
zu einem exponentiell steigenden Widerstand angewendet werden. Die Erkenntnisse iiber die
rheolgischen Eigenschaften der Maische unterstiitzen diesen Ansatz und verdeutlichen, dass sich#
der elastische Anteil der dynamischen Viskositit negativ auf das Filtrationsverhalten auswirkt.
Unter den Einflussgrofen auf die Suspensionsviskositdt hat die Feststoftkonzentration die grofite
Bedeutung fiir das Filtrationsverhalten, weil es durch starkes Konzentrieren zum exponentiellen
Anstieg des Filterwiderstandes kommen kann. Ebenso darf ein kritischer Transmembrandruck nicht
iiberschritten werden, um die Ausbildung einer Deckschicht auf der Membran zu minimieren.

Wie bereits in den Voruntersuchungen dargestellt, wirken sich ,iiberkritische*
Filtrationsbedingungen - z. B. zu hoher Druck oder zu hohe Feststoffkonzentration - nicht nur
(unvorteilhaft) auf den Filterwiderstand aus, sondern auch auf die Reinigungserfordernisse und auf
die Trenncharakteristik. Daher beschéftigen sich die brautechnologischen Untersuchungen auch mit
den Folgen der Molekiilselektion an der Membran. Am Anfang stehen jedoch Experimente zum
Einfluss der Schrotfeinheit. Bezugnehmend auf die Kontroverse des Schrifttums zu den
Auswirkungen der Schrotfeinheit auf das Maischen wird festgestellt, dass das Feinstvermahlen des
Malzes bei einer Feinheit von hier 99,7 % < 90 pm ein Extraktzugewinn von bis zu 4 %-Punkten
erbringt. Dieser Vorsprung ist um so kleiner, je intensiver das Maischverfahren ist. Ein feineres
Schrot fiihrt dazu, dass bereits 16sliche Verbindungen schneller in Losung gehen. So ist allerdings
auch eine Korrektur nach unten, also z. B. eine Verminderung des Eiweilabbaues, durch ein
Verzicht auf eine Eiweifrast nur bedingt moglich.
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Von groBBerer Bedeutung fiir die Wiirze- und Bierqualitét als die Schrotfeinheit ist das Riickhalte-
vermogen der Membran. Die nominale Trenngrenze der Membran von 0,45 um wird durch
Porenverengungen nach unten verschoben, so dass auch Makromolekiile, wie Proteine oder [3-
Glucane, zuriickgehalten werden. In Abhidngigkeit von den Prozessbedingungen, z. B. Druck,
Feststoftkonzentration oder Reinigung, liegt das Riickhaltevermdgen fiir diese Stoffgruppen bei 20
bis tiber 90 %. Messungen der Feststoffe bzw. Triibungen (90° Streulicht) im Permeat weisen ein
vollstindiges Zuriickhalten suspendierter Stoffe aus. Da die Brauwissenschaft bisher keine
detaillierten Informationen iiber eine exakte erwiinschte Trenngrenze beim Wiirzegewinnen
aufgestellt hat, erwiesen sich vergleichende Untersuchungen von membranfiltrierter Wiirze mit
Liuterbottichwiirze als sinnvoll. Die positiven Folgen einer Selektion hochmolekularer
Verbindungen sind eine niedrigere Wiirze- und Bierviskositit und somit Verbesserungen bei allen
nachfolgenden Fest-Fliissig-Trennvorgéngen (HeiBtrubtrennung, Lagerung und Bierfiltration). Als
unvorteilhaft stellte sich die Membranfiltration fiir die Schaumstabilitit heraus. Dariiber hinaus
konnten keine signifikanten Unterschiede in den Wiirze- und Biereigenschaften einschlieBlich der
Sensorik (frisch und forciert) und der Alterungskomponenten festgestellt werden. Zur Ausnutzung
der neuen Technik sind Szenarien denkbar, in denen auf den Einsatz von cytolytisch schlecht
gelostem Malz zugegriffen werden muss oder soll, in denen Rohfrucht ohne Rohfruchtkochung und
Enzymzugabe verarbeitet wird. Experimente dazu zeigten, dass der Einsatz von schlecht gelostem
Malz und Rohfrucht die erwiinschten Vorteile in der Verarbeitbarkeit und in der Produktqualitét
erbringen.

Im letzten Teil der Arbeit wird das Extraktauswaschen der Treber (Anschwinzen) untersucht. Im
Unterschied zu einer Kuchenfiltration wird das Waschwasser mit dem riithr- und pumpfahigen
Feinstschrottreber in einem Riihrkessel weitgehend homogen gemischt. Dadurch wird ein
berechenbarer und somit determinierter Auswaschvorgang ermoglicht. Da aufgrund der
Filtrationscharakteristik nur Feststoffkonzentrationen von 12-15 % erreicht werden, ist der Treber
feuchter als bei Lauterbottichen oder Maischefiltern. Die begrenzte Konzentrierbarkeit macht das
Erreichen einer guten Auswascheffizienz anspruchsvoller. Kompensierend steht dem jedoch der
schneller Stoffdurchgang von den feinen Treberpartikeln in die Matrixfliissigkeit gegeniiber. Da bei
feinem Schrot nicht nur aus filtrationstechnischen, sondern, wie die Maischversuche ergaben, auch
aus technologischen Griinden (o-Amylasenhemmung) ein kleinerer Hauptguss gewidhlt werden
kann, lésst sich die Auswascheffizienz zudem durch eine grofere Nachgussmenge verbessern. Die
Anforderungen der DIN 8777 bzw. der MEBAK konnen erfiillt werden.

Insgesamt stellt sich Oszillationsfiltration grundlegend als eine zukunftsweisende Technik heraus.
Ihre Vorziige gegeniiber anderen Filtersystemen und auch gegeniiber anderen Varianten der
dynamischen Mikrofiltration koénnen bei der Maischefiltration teilweise zur Geltung gebracht
werden. Nach den hier gewonnenen Erkenntnissen ergibt sich ein erwartungsvoller Ausblick fiir die
Oszillationsfiltration auch beziiglich den Anwendungen im Kaltbereich der Brauerei mit den
Aufgaben der Uberschusshefefiltration und der Bierklirung, da hier die Vorziige der Technik voll
ausgeschopft werden konnten.
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Anhange

Anhang 1: Foto der Versuchsanlage zur Oszillationsfiltration
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Anhang 2: DLG - Priufschema fur Bier nach MEBAK:

Priifmerkmale Erreichbare Punkte Beschreibung Erreichte Punkte

()]

Geruch rein

noch rein

leichte Geruchsfehler
deutliche Geruchsfehler
starke Geruchsfehler

rein

noch rein

leichte Geschmacksfehler
deutliche Geschmacksfehler
starke Geschmacksfehler

Reinheit des
Geschmacks

Vollmundigkeit sortentypisch
typisch

noch typisch

wenig typisch
untypisch

Rezenz angenehm rezent
rezent

weniger rezent
schal

sehr schal

sehr fein

fein

etwas nachh&ngend
nachhangend

stark nachhéngend

Qualitat der Biere

N WP OAOA-~~NOPOAOA—~~2DNOPOAOA-_2DNOPDOIAADNDOWDS

Anhang 3 : Membranfarbemethoden

Anfarbung der Proteine mit Coomassie-Blau

Das Fiarbereagenz wird nach BRADFORD hergestellt. Mit einer 0,1 %-igen Losung wird unter
Schiitteln 1 h das Membranmaterial gefarbt und anschlieend fiinfmal 30 min mit Ethanol absolut
im Schiittelapparat entfarbt [10].

Anfirbung der B-Glucane mit Kongo-Rot:
Das Farbreagenz wird in 70 %-igem Ethanol geldst werden. Der Vorgang ist ansonsten derselbe wie
bei der Coomassie-Blau-Farbung.
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Anhang 4: Rabinowitsch-WeiRenberg-Korrektur

Beim Platte-Platte Rheometer muss aufgrund der Tatsache, dass die Schergeschwindigkeit nicht
iber den ganzen Scherspalt konstant ist, eine Korrektur der FlieBkurven durchgefiihrt werden.

Zur Ermittlung der wahren FlieBkurve wird das von Rabinowitsch und Weilenberg ent-wickelte
Verfahren angewandt. Urspriinglich wurde dieses zur Auswertung von Rohr-stromungen
entwickelt. Hierfiir wird {iber einen moglichst groBen Bereich von Winkel-geschwindigkeiten Q der
Zusammenhang zwischen Q und M gemessen.

Die Winkelgeschwindigkeit  ergibt sich aus:

O- y-H-60-27
R
R Radius der Platte
H Spaltweite

Die Steigung in jedem Punkt der FlieBkurve wird ermittelt.

n = Steigung der Kurve = a
dQ

Die wahre Viskositdt nyan: berechnet sich aus:

dM

B+ —

n: dQ)
4

77 wahr —

Die Abbildungen zeigen die Viskositdtsfunktionen 77(y)und 7, () zweier Proben (Egxrak= 19,47

% (beide); cp= 8,16 bzw. 10,35 %). Deutlich wird, dass nur eine geringe Abweichung besteht und
somit die Korrektur vernachldssigt werden kann.

16407 ¢ 1,407 ¢
1,E+06 ¢ 1E+06 ¢
o, L.E+05 g w1 E+05 F -mit Korrektur
o : g :
S 1Ev04 ¢ s 1.E404
N i 3 i
S 1.E+03 : LEX03 ¢ - ohne Korrektur
16402 & 16402 L
Z’ E+01 SN T O ORI MR MR R WA _Z’ E+0_Z " N Ll T
EEEEREE TEYTSNYES
[ | ! o+ + + + +
B R B N N Y
ans'l NNN;7‘;{;ZN'\<‘\|

Vergleich der gemessenen und der korrigierten Viskositdtsfunktion fiir cy= 8,16 GG % (links) und
cu= 10,35 GG % (rechts); Eexira= 19,47 GG %
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Anhang 5. Fotos des Mahlgutes mit und ohne Teilentspelzung

Mahlgut vor 90 um-Siebschnitt mit Spelzensplitter (oben) und nach dem Siebschnitt (unten)
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Anhang 6: Vollstandige Darstellung der stationaren Scherversuche von
Maische (Feinstschrotmaische TE)

Stationdre

1.E+06 ¢
F Temperatur
1. E+05 é T=20 °C
& Extraktkonzentration
w 1,E+04 £=10,16% GG
S E
= 1,E+03 + Feststoffkonzentration
< § csz/GGﬂy11 40 %
g 1.£+02 I ©-10,11 %
1.E+01 + % 8,06
£ s ~-552 %
1,E+00 e —>=3,45 %
1,E-04 1,E-02 1,E+00 1,E+02 1,E+04
x in s
1,E+07 E Temperatur
1. F+06 é T=20 °C
F Extraktkonzentration
., 1 ET05 £=119% G
é—g 1.E+04 E Feststoffkonzentration
E cr
S 1E+03 ¢ D\% 11,98 %
= C
S 1 EH02 -0-10.25 %
F -0-8,13 %
1,E+01 xS B
Z’E+00 I \\\HH{ L \\\HH{ L \\\HH{ Lo 7)(73‘75%
1,E-04 1,E-02 1,E+00 1,E+02 1,E+04
k in s
1,E+07 =
F Temperatur
1,E+06 = T=20"°C
1,E+05 —; Extraktkonzentration
%) F =19, 00 % GG
S 1.E+04 £
S F Feststoffkonzentration
< 4
E 1,E+03 cr 816 %
S 16402 4 %\D\%ﬂ% 10,35 %
1,E+01 f ©0-3.75 %
],E+00 [ Ly Ly iy L #5,55%
1,E-04 1,E-02 1,E+00 1,E+02 1,E+04
xin s
Viskosititsmessungen bei Feinstschrotmaische TE mit einer Viskositdt

der

Matrixfliissigkeit von np = 1,031 (£ = 0,16 %) bzw. 1,066 mPa s (& = 1,19 % GG) bzw. 2,345 mPa
s (&=19,0 %) ; Messtemperatur 20 °C mit Losungsmittelfalle
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1,E+07 E Temperatur
1 F+06 g&\ T =70 °C
—DoOy Extraktkonzentration
. 1,E+05 E E=10,16 ¥ GG
&EB 1 E+04 7% Qh Feststoffkonzentration
S 16403 N crin 1E
- et
SEN R B
’ : | oo | ©-10,11
1,E+01 + 0000 onal 8,06
-Z’E+00 L1l L HH; L L1 HH; L1 L1l ii‘ig
1,E-04 1,E-02 1,E+00 1,E+02 1,E+04 '
x in s
1,E+08 E Temperatur
16407 £ N T =0t
1 E+06 [ %0a Extraktkonzentration
' =119 % GG
o 1,E405 ¢ " S
a u Feststoffkonzentration
S 104 o . cr in % GG
= 1,6+03 L T P\ 11,98
S - TN 10,25
1,E+02 + 0. = )
T D 00 8,13
1.E+01 xS 5,58
1,E+00 + i y ~3,75
1,E-04 1,E-02 1,E+00 1,E+02 1,E+04
K in s
1.£+08 m\ Temperatur
1,E+07 *?\(\A\\Q T=70 °C
1.E+06 - N Extraktkonzentration
v PP £=19, 00 % GG
21,6405 4 N
QE‘ 1 F+04 L Feststoffkonzentration
e cpin ¥ GG
= 1.E+03 + 10,35
S e .
1,6402 + o 8,16
1.6+01 + @% 5,55
1,640 T —————— 3,75
1,E-04 1,E-02 1,E+00 1,E+02 1,E+04
x in s
Stationdre Viskositdtsmessungen bei Feinstschrotmaische TE mit einer Viskositdt

der

Matrixfliissigkeit von np = 1,031 (£ = 0,16 %) bzw. 1,066 mPa s (& = 1,19 % GG) bzw. 2,345 mPa
s (E=19,0 %) ; Messtemperatur 70 °C mit Lésungsmittelfalle (Verdampfungsschutz)
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Reduzierter 2°-Versuchsplan zum Einfluss der Prozess-

parameter auf die Permeabilitat

Anhang 7
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Anhang 8. Volistandige Verkostungsergebnisse der Biere aus normal
gelostem Malz (OF - Oszillationsfiltration, LB — Lauterbottich)

Probenbezeichnung: OF | DLG-Punkte
Geruch: rein, Spur estrig, etwas trocken spelzig 44
Geschmack: rein 4.4
Vollmundigkeit, Trunk: voll, weich 47
Rezenz: rezent 4,2
Bittere: normal 4,0
Gesamtdurchschnitt nach DLG: 4,31
Probenbezeichnung: OF II DLG-Punkte
Geruch: rein, etwas trocken spelzig 4,6
Geschmack: rein 46
Vollmundigkeit, Trunk: sehr voll, weich 45
Rezenz: rezent 4.1
Bittere: normal 41
Gesamtdurchschnitt nach DLG: 4,40
Probenbezeichnung: OF I DLG-Punkte
Geruch: rein, hefig 4,0
Geschmack: noch rein, Spur oxidiert 4,0
Vollmundigkeit, Trunk: voll, weich 44
Rezenz: rezent 4,0
Bittere: etwas hefebitter 39
Gesamtdurchschnitt nach DLG: 4,03
Probenbezeichnung: OF IV DLG-Punkte
Geruch: noch rein, etwas trocken-spelzig, dumpf schweflig-hefig 3,8
Geschmack: noch rein, Spur oxidiert 3,9
Vollmundigkeit, Trunk: voll, weich 42
Rezenz: rezent 4,0
Bittere: normal 4,0
Gesamtdurchschnitt nach DLG: 3,95
Probenbezeichnung: OF V DLG-Punkte
Geruch: noch rein, Spur estrig, etwas scharf-stechend 3,7
Geschmack: noch rein, Spur estrig, etwas scharf-stechend 38
Vollmundigkeit, Trunk: voll 43
Rezenz: rezent 4,0
Bittere: etwas breit 38
Gesamtdurchschnitt nach DLG: 3,86
Probenbezeichnung: OF VI DLG-Punkte
Geruch: rein 43
Geschmack: rein 42
Vollmundigkeit, Trunk: voll, weich 44
Rezenz: rezent 4,0
Bittere: normal 4,0
Gesamtdurchschnitt nach DLG: 418
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Probenbezeichnung: OF VII DLG-Punkte
Geruch: rein 42
Geschmack: rein 43
Vollmundigkeit, Trunk: voll, weich 45
Rezenz: rezent 4,0
Bittere: normal 4,0
Gesamtdurchschnitt nach DLG: 419
Probenbezeichnung: LB | DLG-Punkte
Geruch: noch rein, Spur estrig, Spur spelzig-trocken 4.1
Geschmack: noch rein, Spur estrig, Spur spelzig-trocken 41
Vollmundigkeit, Trunk: voll, weich 44
Rezenz: rezent 4,0
Bittere: normal 4,0
Gesamtdurchschnitt nach DLG: 4,10
Probenbezeichnung: LB Il DLG-Punkte
Geruch: noch rein, Spur estrig, Spur spelzig-trocken 4.1
Geschmack: noch rein, Spur estrig, Spur spelzig-trocken 4,0
Vollmundigkeit, Trunk: voll, weich 42
Rezenz: rezent 4.1
Bittere: normal 4,0
Gesamtdurchschnitt nach DLG: 4,06
Probenbezeichnung: LB IlI DLG-Punkte
Geruch: noch rein, Spur estrig, Spur spelzig-trocken 4,0
Geschmack: noch rein, Spur estrig, Spur spelzig-trocken 4,0
Vollmundigkeit, Trunk: voll, weich 44
Rezenz: rezent 4.1
Bittere: normal 40
Gesamtdurchschnitt nach DLG: 4,06
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Anhang 9: Formelzeichen

a Maischausbeute
A Fléiche
b; Beweglichkeit der Komponente i
Ci Konzentration der Komponente i; ¢i/Cges
Cpi Konzentration der Komponenten i im Permeat
Cr Feststoffkonzentration (Massenkonzentration)
Cry Feststoffkonzentration (Volumenkonzentration)
cp Feststoffkonzentration in der Deckschicht auf der Membran (suspendierte und geldste
Ck Feststoffkonzentration im Porensystem der Membran (suspendierte und geléste Stoffe)
cp Feststoffkonzentration des Permeates (suspendierten und geldsten Stoffe)
cp* Feststoffkonzentration des Permeates beit = ()
Co/ Coyi Feststoffkonzentration am Zulauf der suspendierte und geloste Stoffe bzw. der Komponente i
Dy Thermodynamischer Diffusionskoeffizient der Komponente i
D Fickscher Diffusionskoeffizient der Komponente i
Dy effektiver Diffusionskoeffizient
dg Kapillardurchmesser
dp Partikeldurchmesser
E Extinktion
e Auslenkung der Erregermasse
e* Amplitude der Auslenkung der Erregermasse
Fy Normalkraft
Fr Reibungskraft
Fs Schleppkraft
Fope: spezifischer Filterwert
f Frequenz
g Gesamtgussverhdltnis (m,/my)
G Schubmodul
G’ Speichermodul
G~ Verlustmodul

Hohe

Hauptgussverhdltnis

Massenstrom der von der Membran abgestofienen Feststoffe in die dariiber liegende Deckschicht

ST
S X

Massenstrom der von der Deckschicht abgestofienen Feststoffe in die Kernstromung der Suspension

Lrea Massentrigheitsmoment eines Systems zweier drehelastisch gekoppelten Massen
Iy flichenspezifischer Permeatfluss

JIp m arithmetisch gemittelter Permeatfluss

k Konstante

kg Boltzmann-Konstante

K Stofftransportkoeffizient

Ke K., [Proportionalititskonstanten fiir die Ubertragung der Ablagerungskonzentration in den
[ Abstand der Schwerpunkte von Filterkopfmasse und Gegenmasse

L Léinge/Abstand der Erregerachse von der Hochachse der Doppelmassenanordnung
m Steigung

m, b Konstanten

My, Erregermasse

my Masse des Nachgusswassers

m, Masse des Permeates

mpp, Masse der Pfannevollwiirze eines Sudes

ms Masse der Schiittung (trocken)

my Masse der Matrixfliissigkeit des Trebers (Wiirze)
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Drehmoment

Exponent

Anzahl der Membranscheiben

Druck

suspensionsseitiger Druck am Filtereinlauf

suspensionsseitiger Druck am Filterausgang

permeatseitiger Druck am Filterausgang

Druckdifferenz

kapillare Eintrittsdruckdifferenz

transmembraner Druckgradient

kritischer transmembraner Druckgradient fiir den Wechsel zu asymptotischen
Extraktzusammensetzung

Radius

Allgemeine Gaskonstante

hydrodynamischer Filterwiderstand / Gesamtfilterwiderstand

dufserer Durchmesser der Anstromung

innerer Durchmesser der Anstromung

Membranwiderstand und nachgelagerte Stromungswiderstinde (Drainagesystem)
Membranwiderstand R fiir Ap 2 oo

Deckschichtwiderstand durch Ablagerungen auf der Membran

Grenzwiderstand durch Ablagerungen auf der Membran Rp bei t 2 oo
Kapillarwiderstand durch Porenverengung und Porenverstopfung der Membran
Be A >0: Grenzwiderstand durch Porenverengung der Membran Ry bei t = oo

mittlerer Filterwiderstand einer 60-miniitigen Vorderwiirzefiltration (£ = 20 % GG)
oszillatorische Reynoldszahl

kritische oszillatorische Reynoldszahl fiir den Wechsel zu exponentiellem Widerstandsanstieg
Schmidtzahl

Scherwoodzahl

spezifische Oberfliche

Spaltbreite zwischen den Membranen

Temperatur

Zeit

radiale Stromungsgeschwindigkeit im Filtermodul

Endvergdrungsgrad

scheinbarer Endvergdrungsgrad

Permeatvolumen

Umwidlzvolumenstrom

Vorderviirzevolumen

Stromungsgeschwindigkeit

Strémungsgeschwindigkeit des Permeates in einem Haufwerk
Stromungsgeschwindigkeit in der Kapillare

Brucharbeit

Feuchtigkeit

Feuchtigkeit des Malzes

Feuchtigkeit des Trebers

tangentiale Relativgeschwindigkeit der Membran gegen tiber der Suspension
Amplitude der tangentiale Geschwindigkeit der Membran am dufleren Radius
tangentiale Auslenkung des Filters bei der oszillatorischen Bewegung
Amplitude der tangentiale Auslenkung des Filters am dufieren Radius
Ldngenkoordinate in membranorthogonaler Richtung
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Anhang 10: Griechische Formelzeichen

Svw
Sow

Irrtumswahrscheinlichkeit
Zeitkoeffizient fiir die Porenverstopfung und- verengung

Zeitkoeffizient fiir die Deckschichtbildung und -verdichtung

Verlustwinkel
Deckschichthohe
Scherwinkel

Amplitude des Scherwinkels

Porositdt

dynamische Viskositdt

komplexe Viskositdt

dynamische Viskositdt des Permeates (Wiirze)
dynamische Viskositdt der Wiirze bei T = 0 K
relative Viskositit

dynamische Viskositdt der Maische
Nullviskositdt

Unendlichviskositdt

Scherrate

Kenngrofse  fiir den suspensionsseitiger  Feststoffabtransport infolge des
Abstofeffektes

Kenngrofse, die die Fliichtigkeit von Feststoffen in einer sich auf der Membran
bildenden Deckschicht charakterisiert

Kenngrafse fiir den permeatseitigen Feststoffabtransport

Wegverlingerungsfaktor

Reibungskoeffizient

chemisches Potential der Komponente i

Extraktkonzentration

Extraktkonzentration der Wiirze

Extraktkonzentration der Anschwdnzwassers (i. d. R. &y =0)
Extraktkonzentration der Vorderwiirze (Wiirze am Beginn des Auswaschvorganges)
Extraktkonzentration des Glattwassers (Wiirze am Ende des Auswaschvorganges)
Extraktkonzentration der Treber

Dichte

Dichte der Maische

Dichte des Permeates

Oberflichenspannung

Wandschubspannung

Randwinkel

Riickhalterate der Komponente i eines Gemisches
Auslenkungswinkel

Kreisfrequenz

Eigenfrequenz des Systems
Winkelgeschwindigkeit (Scherversuche)
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Anhang 10: Abkiirzungen

A

AW (Wiirze)
DIN
DLG
DMS
DMS-P
EBC
EYBEN
FAN
GG (%-)
GV (%-)
KONF
LB

LB INF
LB RFK

MEBAK
MgSOs-N
MWCO
NIBEM

OF

OF INF

Pf.v (Wirze)
PTFE

REM

S

TE (Feinstschrot -)
VMF

w

UTP

Alterungsindikator unter den Aromasubstanzen

Ausschlagwiirze

Deutsche Industrie Norm

Deutsche Lebensmittel Gesellschaft

Dimethylsulfit

Dimethylsulfit-Precursor

European Brewing Convention bzw. Einheiten der Vereinigung
Maischverfahren nach gleichnamigen Erfinder benannt

Freier Aminostickstoff

Massen-Massen-Anteil

Massen-Volumen-Anteil

Konfidenzintervall

Wiirzegewinnung mittels Lauterbottich aus Lauterbottichschrot
Lauterbottichprozess mit grobem Lauterbottichschrot und Infusionsmaischverfahren
Lauterbottichprozess mit grobem Lauterbottichschrot und Kochung der Rohfruchtteiimaische sowie
Zugabe eines Amylasenpraparates

Mitteleuropaische Brautechnische Analysenkommission

Magnesiumsulfat fallbarer Stickstoff

Molecular Weight cut off

Bestimmungsmethode fiir die Schaumstabilitat

Wirzegewinnung mit Oszillationsmembranfilters aus Feinstschrotmaische
Oszillationsfiltrationprozess mit Feinstschrot (TE) und Infusionsmaischverfahren
Pfannevoll-Wirze

Polytetrafluorethylen

Raster-Elektronen-Mikroskopie

Sauerstoffindikator unter den Aromasubstanzen

Teilentspelztes Feinstschrot

Vibrating Membrane Filtration (engl. fur Oszillationsmembranfiltration)
Warmeindikator unter den Aromasubstanzen

Uniform Transmembrane Pressure
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Anhang 11: Begriffe

ABSTOBEFFEKT Der AbstoBBeffekt ist die Wirkung, die den Riicktransport von sich an der Membran
ablagernden Stoffen in die Kernstromung der Suspension bewirkt. Ein AbstoBeffekt ist im
Unterschied zu statischen Filtrationtechniken allen dynamischen Filtrationsverfahren zu eigen.

ANSCHWANZWASSER Fliissigkeit (in der Regel Brauwasser) zum Auswaschen des Extraktes in den
Trebern

AUSSCHLAGWURZE Wiirze nach dem Kochprozess

AUSWASCHAUSBEUTE Die Auswaschausbeute ist dieExtraktausbeute beim Auswaschen der Treber
und zu unterscheiden von der Maischausbeute. Sie ist das Verhiltnis der Masse Extraktes der
Pfannevollwiirze zum Extrakt der Maische (Treber und Matrixfliissigkeit).

AUSWASCHEFFIZIENZ Die Auswascheffizienz ist die Reduktion der Extraktkonzentration der
Maische durch das Anschwidnzen bezogen auf die eingesetzte Anschwinzwassermengen bzw
Gesamtwassermenge (Hauptguss und Nachguss).

DECKSCHICHT Schicht auf der Membran, die sich aus Ablagerungen der Triibe bildet. Hier wird
speziell unterschieden zwischen Ablagerungen im Porensystem der Membran und der Deckschicht
auf der Membran.

GESAMTGUSSVERHALTNIS Das Gesamtgussverhéltnis ist das Verhdltnis der Masse der
Pfannevollwiirze zur Masse der Schiittung. Sie deckt sich i. d. R. mit dem Verhiltnis der gesamten
Gussmenge (Hauptguss und Nachguss) zur Schiittung.

KAPILLARWIDERSTAND Der Kapillarwiderstand ist ein Filterwiderstand infolge von Ablagerungen
auf der Membran. Er entsteht durch Ablagerungen im Porensystem der Membran und wirkt durch
das Verengen und Verstopfen bereits vorhandener Poren. Er kann als erweiterter
Membranwiderstand aufgefasst werden und ist hier zu unterschieden vom Deckschichtwiderstand,
der durch Ablagerungen auf der Membran zustande kommt.

MAISCHAUSBEUTE Die Maischausbeute ist eine im deutschen Sprachgebrauch neue Wendung und
soll hier dem englischen conversion yield entsprechen. Die Maischausbeute ist die Masse des durch
den Maischprozess gelosten Extraktes im Verhéltnis zur Masse der Schiittung.

MAISCHE / TREBER Bei der dynamischen Filtration wird nicht zwischen Maische und Treber
unterschieden, da sich beide nur durch den (flieBenden) Ubergang in der Feststoffkonzentration
bzw. der Extraktkonzentration unterscheiden. Synonym fiir Maische und Treber wird der Begriff
der Suspension verwendet, insbesondere, wenn die Betrachtung nicht die Spezifitit der Suspension
beriicksichtigt.

MALZ (4-TAGE-) Cytolytisch schlecht gelostes Malz mit einer Keimdauer von 4 Tagen

MATRIXFLUSSIGKEIT Kontinuierliche Phase der Suspension (z. B. Wiirze)

150



Anhinge

MATRIXVISKOSITAT Dynamische Viskositit der kontinuierliche Phase einer Suspension (z. B.
Wiirzeviskositit)

MEMBRANWIDERSTAND / SYSTEMWIDERSTAND Der Membranwiderstand ist der hydro-dynamische
Widerstand beim Durchstromen einer Membran durch ein Fluid. Hier wird der Begriff erweitert und
auch die der Membran nachgelagerten, aber ebenfalls konstanten, Stromungswiderstand (z. B.
durch das Drainagesystem) einbezogen. Der Membranwiderstand kann als ,,Systemwiderstand*
aufgefasst werden.

NORMWERTE / SOLLWERTE Normwerte sind Werte, die im iiblichen Schwankungsbereich
auftretenden Ergebnisse von Wiirze- und Bieranalysen. Sollwerte stellen nach verschiedener
Standardliteratur minimale oder maximale Forderungen fiir die Analysenergebnisse dar.
NULLVISKOSITAT Extrapolierte Viskositdt bei einem Schergefille von Null
OSZILLATIONSFILTRATION / OSZILLATIONSMEMBRANFILTRATION Die Oszillationsfiltration ist eine
Variante der dynamischen Mikrofiltration, bei der die zu filtrierende Suspension in einem Spalt aus
oszillierenden Membranen gefiihrt wird. Der Begriff wird zur Ubersetzung der englischen Vibrating

Membrane Filtration ins Deutsche eingefiihrt.

PFANNEVOLLWURZE Die Pfannevollwiirze ist die Summe der Vorderwiirze und der
Nachgusswiirze, also die Gesamtheit des Filtrates aus dem Lauterprozess vor dem Wiirzekochen

SCHUTTUNG Die Schiittung ist die Masse an Stirke spendenden Rohstoffen (Malz / ungemaélztes
Getreide), die beim Maischen mit dem Hauptguss zusammengefiihrt wird.

UNENDLICHVISKOSITAT Viskositét bei einem unendlich groflen Schergetille
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