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1 EINLEITUNG UND ZIELSETZUNG

1 Einleitung und Zielsetzung

Die Zeitspanne von der Entdeckung des Bierbrauens in Mesopotamien uber das Mit-
telalter bis hin zur modernen Brautechnologie stellt eine standige Entwicklung und
Gewinnung neuer Erkenntnisse Uber Rohstoffe, Anlagen und Prozesse dar. Die Ent-
wicklungen wurden, wie in jeder Industrie, von verschiedenen Einflussfaktoren be-
stimmt und hatten gesundheitsrelevante, kulturelle oder wirtschaftliche Aspekte als
Motivation. Dies ging einher mit der Erschliefung immer neuer Wissenschaftsfelder
[1, 2].

Ab der Zeit der Industrialisierung setzte eine Konzentration der friher meist kleineren
Betriebe ein. So entstand die heutige Brauindustrie mit stetig wachsenden Betriebs-
statten und Konzernen, wodurch auch die immer neuen technischen Herausforde-
rungen immer grofer wurden. Entwicklungen werden heutzutage — in der Brauindust-
rie gleichwohl wie in der restlichen Industrie - durch dkologische und 6konomische

Ziele vorgegeben [3].

Die Verfahrenstechnik als eigene Disziplin ist eine noch recht junge Wissenschaft.
Der erste Lehrstuhl fur dieses Fachgebiet wurde Ende der 1920er Jahre in Karlsruhe
mit Prof. Dr.-Ing. Emil Kirschbaum besetzt. Das Ziel des Lehrstuhls war es, Ingenieu-
re auszubilden, deren Spezialisierung das ingenieurwissenschaftliche Verstandnis
zur Betrachtung stoffumwandelnder Prozesse ist [4]. Kirschbaum gilt als Pionier und
maldgeblich treibende Kraft fur die Entwicklung der Verfahrenstechnik in der Folge-
zeit [5].

Wie die Erfahrung zeigt, ist die Branche der Brauer als tendenziell eher konservativ
einzuschatzen. Vor allem im klein- und mittelstandisch gepragten Bereich wird der
Verwendung bewahrter technologischer Methoden gegenuber verfahrenstechnisch
innovativer Neuentwicklungen oftmals der Vorzug gegeben. Dies mag mit ein Grund
daflr sein, dass sich die Brauereiverfahrenstechnik als bewusst wahrgenommene
Chance zur Innovation erst in den vergangenen Jahrzehnten verstarkt entwickeln

konnte.

Die Prozessschritte im Sudhaus beinhalten unterschiedliche Unit Operations der dis-
persen Verfahrenstechnik. Die bedeutendste flr den Brauprozess ist dabei wohl die
Lésung und Stoffumwandlung der Starkekorner in vergarbare Zucker, wodurch die

fermentative Eigenschaft der gewonnenen Wurze entsteht. Eine weitere verfahrens-

1



1 EINLEITUNG UND ZIELSETZUNG

technische Grundoperation im Sudhaus ist die Fest-Flissig-Trennung fur die Gewin-
nung der ,blanken® Wurze, welche Ublicherweise mit einen Lauterbottich oder einem

Maischefilter durchgefuhrt wird.

Uber die technologischen Auswirkungen dieser Prozessschritte im Sudhaus wurden
umfangreiche Untersuchungen durchgefuhrt. Die verfahrenstechnische Beschrei-
bung ist jedoch noch nicht hinreichend erfolgt und birgt noch umfangreiche Verbes-

serungspotentiale.

Der Lehrstuhl flr Verfahrenstechnik disperser Systeme (ehemals Lehrstuhl fir Ma-
schinen- und Apparatekunde) befasst sich mit brauspezifischen Fragestellungen seit
langer Zeit. Vor dem Hintergrund entstand diese Arbeit zur Vertiefung des Verstand-
nisses bekannter Prozesse, der Entwicklung neuer Analysenmethoden sowie der

ErschlieRung neuer Forschungsschwerpunkte.

Das Feststoffhandling beim Maischen und Lautern stellt an sich zwei getrennte Sys-
teme dar, die im Hinblick auf das Lautern jedoch einen direkten Zusammenhang be-
sitzen. Aus diesem Grund wurden die verfahrenstechnischen Aspekte dieser beiden
Prozessschritte getrennt wie auch im Zusammenhang eingehend untersucht. Ge-
sprache mit Anlagenherstellern und Brauereien zu Beginn des Projektes zeigten,
dass eine Inline-Steuerung des Maischprozesses von allen Seiten vermisst und als

notwendig angesehen wird.

Aus diesen Anforderungen ergab sich die Aufgabenstellung, neue Mdglichkeiten zur
Maischepartikel-Charakterisierung zu entwickeln und sie nach Maoglichkeit fur beide
Anforderungen nutzen zu kdnnen. Bei Maische handelt es sich um eine disperse
Suspension. Schubert gibt dafir verschiedene Charakterisierungsmaoglichkeiten an
[6]. Einige davon werden bereits von anderen Autoren beschrieben [7-9], ausge-

wahlte und neue sollten die Aufgabenstellung dieser Arbeit sein.
In der vorliegenden Arbeit sollten dabei nachfolgende Ziele verfolgt werden:

- Entwicklung und Validierung von Messmethoden zur verfahrenstechnischen
Charakterisierung des dispersen Zustandes der Maische
- Verfahrenstechnische Charakterisierung des Maischprozesses anhand der

entwickelten Methoden
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- Bereitstellen von Basiswissen Uber mdgliche Inline-Steuerungssysteme flr
den Maischprozess

- Schaffung von Basiswissen, um den Lauterprozess zu optimieren



2 STAND DES WISSENS

2 Verfahrenstechnische Aspekte des Maischen und des

Lauterns (Stand des Wissens)

Die Bierherstellung ist ein Jahrtausende alter Prozess, der in seinen biochemischen
Grundoperationen bis heute nahezu unverandert ist. Lediglich die technischen Mog-
lichkeiten und Anwendungen wurden Uber die Jahrhunderte hinweg stetig optimiert

und weiterentwickelt [1, 2].

2.1 Unit Operations des Maischprozesses

Der Maischprozess ist die ,Geburt” des Bieres, indem die im Malz vorhandene Starke
durch enzymatische, chemische und physikalische Vorgange in die vergarbaren Zu-
cker umgewandelt wird. Es stellt dadurch den bedeutendsten Vorgang beim Mai-
schen dar [1, 10-12]. Dies erfolgt nach der Losung des Schrotes im Brauwasser und
fuhrt zur Suspension Maische, welche durch verschiedene Temperaturstufen (Ras-
ten) gefuhrt wird. Dadurch werden die im Malz vorhandenen Enzyme entsprechend

ihrer optimalen Wirktemperatur aktiviert und vollziehen die Umwandlungsprozesse.

Der Erfolg einer guten Maischarbeit hangt dabei von einer Vielzahl von technologi-
schen Faktoren ab [1]. Die Literatur zeigt jedoch auch, dass aufgrund zahlreicher
Fortschritte in der Gerstenzichtung und der Malzungstechnologie der Schwerpunkt

des Maischens auf die amylolytische Arbeit gelegt werden kann [13—19].

Verfahrenstechnisch gesehen handelt es sich bei Maische um eine Suspension, wel-
che aus einer dispersen (Malzschrot—Treber) und einer kontinuierlichen Phase
(Wasser—Wourze) besteht [9, 20, 21]. Der Maischprozess setzt sich aus unterschied-

lichen Unit Operations zusammen.

Tabelle 1: Verfahrenstechnische Unit Operations des Maischprozesses

Unit Operation Vorgang im Maischbottich
Mischen und Homogenisieren Einmaischen, gleichmaliige Durchmi-
schung fUr einen homogenen Prozess
Sedimentation Absetzen der Maischefeststoffe
Ruhren Verhindern des Absetzens der Maische-

feststoffe, Homogenisierung der Sus-
pension und des Erwarmungsprozesses

Rheologie Bewegung der kontinuierlichen und der
dispersen Phasen wahrend des Mai-
schens

Ldsung, Stoffibergang Ubergang der I8slichen Bestandteile von

der dispersen in die kontinuierliche Pha-




2 STAND DES WISSENS

se

Diffusion Transport der Enzyme zum Substrat
Starke, Transport der gebildeten Zucker

Partikeltechnologie Verhalten der Schrotpartikeln wahrend

des Maischens, Status der Partikeln
wahrend des Maischprozesses

Warmeubergang und Temperaturfuhrung | Aufheizen der Maische, um die fur die
optimale Aktivierung der Enzyme bend-
tigte Temperatur zur Verfugung zu stel-
len

Thermische Trennung Ausdampfung von Aromastoffen wah-
rend des Maischprozesses

2.1.1 Mischen und Homogenisieren

Das richtige Mischen und Homogenisieren hat fur einen erfolgreichen Maischprozess
entscheidende Bedeutung [10, 22]. Entstehen beim Einmaischen - dem Vermischen
von Wasser und Malzschrot - Klumpen, werden dadurch Prozessvorgange fir eine
erfolgreiche Stoffumsetzung der wertgebenden Inhaltsstoffe verhindert. Die Folge
sind eine inhomogene Maischequalitat und Probleme beim nachgeschalteten Lauter-
prozess [22—-24]. Binkert merkt an, dass das Wort Maischen von Mischen abgeleitet
ist [25].

Der dem Maischen vorgelagerte Prozess, das Schroten, kann auf verschiedene Ar-
ten durchgefuhrt werden. Zum Erhalt der Spelzen, die vor allem im Lauterbottich ei-
nen besseren Lauterprozess bewirken, wird hierfUr oftmals ein Nassschrotverfahren
mit WalzenmuUhlen eingesetzt [10, 26]. Ein besonderes System einer Nassschrot-
muhle stellt das Dispergiersystem Dispax der Firma Ziemann, Ludwigsburg, dar. Das
Malzschrot wird durch 3 Rotor-Stator-Stufen feinst zerkleinert, homogenisiert und in
den Maischbottich gepumpt [27]. Hierbei erfolgt bereits eine gute Homogenisierung
der Malzinhaltsstoffe mit Wasser. Dieses System ist allerdings nur fur Maischefilter
geeignet, da durch die ebenfalls zerkleinerten Spelzen der Aufbau eines moglichst

porosen Filterkuchens im Lauterbottich nicht mehr moglich ist.

Daneben werden in vielen Brauereien auch Trockenschrotmuhlen oder Schrotmuh-
len mit lediglich leichter Konditionierung des Malzes eingesetzt. Bei diesen Zerkleine-
rungsmethoden treten die oben benannten Probleme der Klumpenbildung auf [10].
Um diese zu vermeiden, wurden mehrere Systeme entwickelt, welche die Homogeni-

sierung beim Einmaischen sicherstellen. Das System des Vormaischers, mit wel-
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chem schon seit geraumer Zeit gearbeitet wird [10], wurde durch die Systeme Opti-

maischer® [25] sowie AlloySius [23] optimiert.

Um die Homogenisierung der Maische im Bottich zu verbessern, wurde von der Fir-
ma Krones das Maischsystem Shakesbeer entwickelt, bei welchem die Homogenisie-
rungsbeschleunigung durch einen eingebauten Ruttler erreicht werden soll [28-30].

Dies wirkt sich auch positiv auf den Lauterprozess aus [31].

2.1.2 Riihren, Sedimentieren, Rheologie
Das Ruhren steht beim Maischen direkt mit zwei weiteren Unit Operations in Zu-
sammenhang, dem Entgegenwirken einer Sedimentation sowie der Gewinnung von

rheologischen Informationen.

Aufgrund von Dichteunterschieden sinken die Malzpartikeln im Maischbottich ab.
Dies kann zu zahlreichen Problemen fihren. Daher ist ein Ruhrwerk fur Maischbotti-
che unverzichtbar [10]. Binkert merkt an [25], dass die Entwicklung von Ruhrern lan-
ge Zeit ein Hauptaugenmerk zur Verbesserung der Maischequalitat war. Dies ist laut
Narzil® eng mit den zahlreichen Konsequenzen, welche aus einem falschen Ruhren
resultieren kdnnen, verbunden [10]. Das Hauptaugenmerk des Ruhrens liegt, bei
gleichzeitigem Vermeiden von Scherkraften und Sauerstoffaufnahme, bei der optima-
len Homogenisierung der Maische fir einen idealen Prozessablauf. Die Homogeni-
sierung betrifft dabei die gleichmallige Verteilung der Schrotpartikeln sowie den

gleichmafigen Warmelbergang.

Herrmann [9, 32] flhrte Untersuchungen zur Kraftaufnahme eines Ankerruhrers zur
rheologischen Beurteilung der Maische durch. Er entwickelte eine kontinuierliche
Charakterisierungsmoglichkeit der Maische und fiihrte Messungen fur diese Charak-
terisierungsparameter durch. Damit kann Uber eine Viskositatsmessung der Suspen-
sion der Zustand der Maische, wie z.B. die Verkleisterung, beschrieben und beurteilt
werden. Geode arbeitete auf dem gleichen Gebiet, verwendete allerdings ein Rihr-
gerat mit 6 Fachern. Er zeigte damit neben dem Abbau der Maischefeststoffe auch
die Moglichkeit auf, dass Rohstoffunterschiede durch Viskositatsunterschiede nach-
zuweisen sind [33, 34]. Auch untersuchte er den Einfluss von Variationen der En-

zymkonzentrationen auf die Viskositat [35].

Die stetige Viskositatsmessung der kontinuierlichen Phase liefert ebenfalls Informati-

onen zur Beurteilung der Maischequalitat. Allerdings wird dies in der Literatur fur die
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Prozesseinbindung mit klassischen Viskosimetern teilweise kontrovers diskutiert [9,
36—41].

Anlagenhersteller haben das Potential dahinter erkannt und versuchen, die Ruhrer
ihrer Maischbottiche mit entsprechenden Sensoren auszustatten. Dies ist jedoch
nicht immer zu realisieren, da durch zu hohe Verluste (Reibung der Ruhrwerkswelle,
elektrische Verluste) das erhaltene Messsignal in einem Industriemaischbehalter
nicht immer ausreichend fir eine Beurteilung ist [Michel, R., persénliche Mitteilung].
Um dieses Problem zu umgehen, hat die Firma Ziemann, Ludwigsburg, einen Ultra-
schallsensor zur Viskositatsmessung im Maischbottich entwickelt, mit dem die Visko-
sitat der Maische beurteilt werden kann [43]. Hoog stellte fest, dass eine Messung
der Maischeviskositat unter bestimmten Voraussetzungen durch die Integration eines
Anton Paar Rheoswing RSD 1-1 maoglich ist [41]. Erfolge wurden auch mit Hilfe von

Kernresonanzmessungen erzielt [44].

Untersuchungen zur Viskositat scheinen nach der durchgefuhrten Recherche das am
meist untersuchte verfahrenstechnische Charakteristikum der Suspension Maische
zu sein [7, 33-35, 37, 38, 40, 41, 45, 46]. Neben Rickschlissen auf die Ursachen
der Viskositat durch Modelle, wie sie Herrmann [9] im Zusammenhang mit den Parti-
kelgroRen aufgestellt hat, bestehen noch weitere Moglichkeiten, die bereits in ande-

ren Industriezweigen eingesetzt werden.

2.1.3 Loésung und Diffusion, Stoffubergang, Enzymtechnologie

Der wichtigste Prozess des Maischens ist die Losung der wertgebenden Substanzen
aus den Feststoffpartikeln des Schrotes in die kontinuierliche Phase Wirze. Dies ge-
schieht durch ein Zusammenwirken der verschiedenen Prozesse LOsung, Diffusion,

Stofftransport und Enzymtechnologie.

Die Geschwindigkeit dieser Vorgange hangt von einer Vielzahl von Parametern ab,
deren Bestimmung die Grundlage einer Reihe von Arbeiten gewesen ist [47-53]. Ziel
dieser Arbeiten war meist auch eine Modellierung des Maischprozesses. Die Modelle
lassen teils gute Ruckschlusse auf den Prozess zu, sind aber aufgrund der Komple-
xitat der Maische (z.B. unterschiedliche Malzzusammensetzung durch Sorte, Prove-
nienz, Jahrgang) noch nicht direkt in der Praxis anwendbar. Ein allgemeingultiger

Ansatz konnte noch nicht gefunden werden [54, 55].
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Ein neuer gesamtheitlicher Ansatz zu diesem Thema wird derzeit im AiF-
Forschungsprojekt AiF 16542 N durchgefuhrt [56].

2.1.4 Partikeltechnologie

Der Zusammenhang zwischen der Partikelgrofienverteilung und der Reaktionsge-
schwindigkeit ist sowohl in der Verfahrenstechnik [20, 57] als auch in der Braubran-
che bekannt [10, 27, 58-60]. So stellt die Partikelgroenzusammensetzung einen
wichtigen Einflussfaktor flr die Maisch- und Lauterarbeit dar. Feineres Schrot fihrt
zu hoheren Ausbeuten, kann aber auch zu Problemen, gerade im klassischen Lau-
terbottich, fihren [10, 27, 58, 59]

Die Partikeltechnologie spielt demnach beim Maischen eine wichtige Rolle. Die Sus-
pension Maische besteht aus einer kontinuierlichen sowie einer dispersen Phase,
welche sich wahrend des Maischprozesses signifikant in ihren Charakteristika veran-
dern. Gekennzeichnet ist diese Anderung vor allem von der Malzlésung beim Ein-

maischen sowie der Starkeldsung durch Enzyme.

Der Umfang an Arbeiten zum Themenkomplex der PartikelgroRenanalyse in Biermai-
schen ist Uberschaubar [7, 9, 10, 61].

Blhler gibt in seiner Dissertation PartikelgroRenverteilungen Uber den Starkeabbau
wahrend des Maischprozesses an. Die Vermessung erfolgte dabei mittels eines
Coulter Counter LS 130 und eines Coulter Multisizer Il. Er beschreibt exemplarisch
den Partikelabbau im Maischprozess, allerdings ohne die Ergebnisse mit statistischer
Absicherung darzustellen. Weiterhin benutzt Bahler nur ein Maischprogramm mit den
Temperaturen von 65°C und 75°C [7].

Einen weiteren Ansatz zur Charakterisierung der PartikelgroRenveranderungen beim
Maischen verfolgten Herrmann [9] und Schwill-Miedaner [61]. Teilweise verwendeten
sie die Methode der Laserbeugung, benutzten aber schwerpunktmaRig einen Nass-
siebturm zur Suspensionsanalyse. Diese Methode hatte den Nachteil, dass die
durchgefuhrten Analysen durch die aufwandige Probenaufbereitung mit 20 min Zeit-
versatz erfolgten. Zudem wurde durch die Verwendung eines Nasssiebturmes flr die

GrolRenzuordnung der Partikeln nur eine relativ breite Klassenteilung erzielt.

Im Hinblick auf den Lauterprozess stellen die PartikelgroRen der Maische einen wich-

tigen Einflussfaktor dar. Schneid dufRert die Vermutung, dass die Partikelgrofdenver-
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teilung einen Einfluss auf den Lauterprozess besitzt und in dieser in gewissem Mas-
se durch eine verbesserte Enzymdiffusion in die Maischepartikeln durch moderne
Techniken beim Maischen beschleunigt werden kann [30]. Naher diskutiert und un-
tersucht wurde dies von Buhler, welcher auch die Einflisse der Abmaischtemperatur
auf die PartikelgroRe und den Modalwert der Probe untersuchte. Er postuliert, dass
der Lautererfolg schwerpunktmafig von der Zusammensetzung der feinen Partikeln
abhangt [7].

Kreisz analysierte die Lauterzeit durch den Einfluss von Enzymen im Maischprozess
[62]. Er untersuchte dabei lediglich die Schrotzusammensetzung mit einem Plansich-
ter. Er konnte feststellen, dass eine Enzymzugabe zu schnelleren Lauterzeiten fuhrt.
Dabei versaumte er allerdings, durch das Aufstellen einer Massenbilanz der Feinpar-

tikeln im Maischbottich einen moglichen Effekt auf den Lauterprozess festzustellen.

Eine weitere Mdglichkeit, disperse Phasen zu charakterisieren, ist die Messung der
Oberflachenladung bzw. des Stromungspotentials [63]. Untersuchungen zum Verhal-
ten der Oberflachenladung oder des Zeta-Potentials wahrend des Maischens konn-
ten in der Literaturrecherche im Rahmen dieser Arbeit nicht gefunden werden. Aller-
dings wurden bereits Untersuchungen im Kaltbereich zur Bierklarfiltration, zur Tru-
bungsstabilisierung und zum Gushing durchgefuhrt [64—73]. Ein Einfluss durch La-

dungseffekte auf die (Tiefen-)Filtration im Lauterbottich kann vermutet werden.

2.1.5 Bildung und Ausdampfung von Aromastoffen

Die Bildung von Aromastoffen bei der Bierherstellung beginnt bereits wahrend der
Malzung und wird Uber den Maisch-, Lauter- und Kochprozess fortgefuhrt [74, 75].
Diese teilweisen unerwinschten Aromakomponenten gilt es, wahrend der Kochung
bis unter den Geschmacksschwellenwert auszutreiben [10]. Die Tatsache, dass sich

im Whirlpool erneut Aromastoffe nachbilden, muss besonders berucksichtigt werden.

Ein im Sudhaus besonders beachteter Aromastoff ist das Dimethylsulfid (DMS). Die-
ser Aromastoff entsteht, direkt, oder indirekt als DMS-Precurser, wahrend der Mal-
zung und wird dadurch in den Brauprozess eingebracht. Der Precurser ist thermisch
instabil und zerfallt unter thermischer Beanspruchung in DMS. Der Geschmacks-
schwellenwert von DMS liegt bei ca. 50-100 ug/l [76-78], wobei sich DMS-Gehalte in
diesem Bereich auch positiv auf den Biergeschmack auswirken kdnnen. Werte von
100 — 130 pg/l Gesamt-DMS (Precursor und freies DMS) sollten in der Ausschlag-
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wlrze nicht Uberschritten werden, um unerwlinschte Geschmackseinflisse (meist

kohlartig, gemuseartig) im fertigen Bier zu vermeiden [77-79].

DMS wird zwar bei niedrigen Temperaturen, wie sie beim Maischen und Lautern vor-
herrschen, nicht sehr stark gebildet, ist aber aufgrund der Einschleppung durch das
Malz teilweise in sehr hohen Konzentrationen vorhanden. Nach der Arrhenius-
Gleichung hangt die Bildung von Aromastoffen von der Temperatur ab, was bedeu-
tet, dass bei hoheren Temperaturen mehr Aromastoffe gebildet werden [80]. Demzu-
folge wird eine entsprechend groRe Menge DMS wahrend der Kochung zusatzlich

gebildet.

Scheuren fand in seiner Arbeit heraus [81], dass die Flichtigkeit von DMS mit ab-
nehmender Temperatur zunimmt. Dies begunstigt die Mdglichkeit, durch gezieltes
Austreiben von DMS bereits vor dem Kochprozess den Gehalt unter den kritischen
Schwellenwert zu reduzieren und somit Energie zu sparen. Die Durchstromung mit
Luft und eine einhergehende Oberflachenvergroflerung kdnnen diesen Prozess be-

schleunigen.

2.1.6 Anwendung ausgewahlter Unit Operations zur Inline-Steuerung des Mai-
schens
Die Wirzeherstellung wird durch verschiedene Maischverfahren, je nach gewilnsch-
tem Biertyp, durchgefuhrt. Diese Maischprogramme beruhen grof3tenteils auf Empirie
und Erfahrung, und werden durch sogenannte Sicherheitssysteme gesteuert [55, 82,
83]. Es wird dabei die Dauer der Rast so lange gewahlt, bis die gewlnschten stoffli-
chen Umsetzungen mdglichst vollstandig abgelaufen sind und dies durch eine zeitli-
che Zugabe abgesichert ist. Schwill-Miedaner fuhrte Untersuchungen zur Zeitopti-
mierung des Maischprozesses durch und zeigte damit auf, dass kurzere Rastzeiten
mdglich sind [84]. Dies setzt jedoch entsprechende Qualitaten in den verwendeten
Rohstoffen voraus. Losungen fur eine Inline-Prozesssteuerung, welche gegen diese
Unsicherheiten eingesetzt werden konnen, sind fur den Einsatz in einer Brauerei

noch nicht marktreif vorhanden, wenngleich zahlreiche Ansatze existieren [55].

Das Vorliegen der bekannten kontinuierlichen und dispersen Phase eroffnet die Mog-
lichkeit, diese zu messen und zur Charakterisierung der Maische heranzuziehen. Im
Laufe des Maischprozesses verandert sich die Zusammensetzung der Maische

durch verschiedene Einflisse, wodurch u.a. die Viskositat und die rheologischen Ei-
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genschaften der Maische beeinflusst werden. Wie bereits erwahnt, wird beispielswei-
se versucht, diese Veranderung beispielsweise durch die Messung der Viskositat
uber die Drehmomentaufnahme des Ruhrwerkes im Maischbottich oder mittels Ultra-
schallsensoren aufzunehmen. Ein Verfahren, den Zustand der Maische uber die Par-
tikelgroRenverteilung oder die Partikelmenge online oder inline zu messen, ist noch

nicht vorhanden.

Laut Hass sind auch fir die Bierherstellung Online- oder Inline-Messungen zukunfts-
weisend [85]. Hass, Reich et al. fuhrten mit verschiedenen Suspensionen Messun-
gen durch und fanden heraus, dass die Photonen-Dichtewellen-Spektroskopie
durchaus eine praktikable Moglichkeit daftir darstellt [86—90].

2.2 Unit Operations beim Lautern und verfahrenstechnische Cha-

rakterisierungsmoglichkeiten
Der Lauterprozess im Sudhaus stellt die Fest-Flussig-Trennung einer komplexen
Suspension durch Filtration dar. In ihm erfolgt die Abtrennung disperser Malzruck-
stande von der kontinuierlichen Phase Wurze und teilt sich insgesamt gesehen in
zwei Verfahrensschritte - eine Filtration und eine anschlieende Auswaschung der
Treber [10]. Diese wird klassischerweise auf zwei verschiedene Arten durchgefuhrt,
entweder in einem Lauterbottich oder in einem Maischefilter. Die grofte Verbreitung
besitzt dabei immer noch der Lauterbottich. Es ist allerdings zu beobachten, dass der

Maischefilter langsam an Marktanteilen gewinnt [91].

Bevor der Lauterprozess in einem Lauterbottich beginnt, muss die Maische in diesen
uberfuhrt werden. Friher erfolgte die Einlagerung von oben, wird aber aufgrund einer
schonenderen Behandlung der Maische und als Schutz vor zu grof3er Sauerstoffauf-
nahme in modernen Systemen mittlerweile von unten durch einen Maischeverteiler in
der Lauterbottichmitte durchgefihrt [10].

Nach einer Lauterruhe, in der sich der Filterkuchen bildet, erfolgt das sogenannte
Trubwurzepumpen, bei dem der tribe Vorlauf in das Gefald von oben zurlickgegeben
wird, bis die Wirze blank lauft. Der Start des Trubwurzepumpen ist das Vorschiel3en.
Hierbei werden die Anstiche (Ablaufrohre des Lauterbottichs) kurz schnell aufgeris-
sen, um die angesammelten Feststoffpartikeln unter dem Lauterbottich zu entfernen.

Diese sammeln sich beim Abmaischen durch Sedimentation durch die Senkbo-
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denschlitze am Lauterbottichboden an und behindern bei Nicht-Entfernen den

Warzefluly beim Lauterprozess.

Nachdem der Hauptlauf die Wirze geklart hat, erfolgt das Waschen des Treberku-
chens durch das sogenannte Uberschwénzen, bei dem heilRes Wasser intervallweise
oder kontinuierlich von oben auf den Kuchen gegeben wird. Das Waschen erfolgt bis
zur Glattwassernutzschwelle. Dies ist der Gehalt an Extrakt, welcher gerade noch
rentabel im Vergleich zum Energieaufwand einer Stammwdurzekorrektur durch Ko-
chen ist [10].

Im Maischefilter wird der Filterkuchen in 20-50 einzelne, kleine Filterkuchen zerlegt,
welche Uber vertikal eingesetzte Filterticher abgelautert werden. Der Ablauf der
Wirze wird beim Maischefilter durch Druckbeaufschlagung unterstitzt. Die Prozes-
schritte Tribwirzepumpen und Kuchenauswaschung werden auch beim Maischefil-

ter durchgefuhrt, laufen technisch bedingt aber anders ab als in einem Lauterbottich.

Ebenso wie das Maischen lasst sich das Lautern in verschiedene Unit Operations

unterteilen.

Tabelle 2: Verfahrenstechnische Unit Operations des Lauterprozesses

Unit Operation Vorgang im Lauterbottich
Sedimentation Absetzen der Maischefeststoffe
Fest-FlUssig-Trennung Abscheiden der Maischefeststoffe
Auswaschen Mdglichst umfangreiche Gewinnung der

wertgebenden Substanzen
Thermische Trennung Ausdampfung von Aromastoffen wah-
rend des Lauterprozesses

2.2.1 Sedimentation

Eine Sedimentation von Feststoffen tritt ein, wenn Partikeln gewisse Voraussetzun-
gen in Bezug auf GrofRe und Dichte erfullen und nicht durch aul3ere Einflisse (z.B.
Ruhrer) in Schwebe gehalten werden. Die stationare Sinkgeschwindigkeit w; bei la-
minaren Bedingungen lasst sich berechnen, wobei vorausgesetzt wird, dass sich die
Partikeln wie Kugeln verhalten und sich frei gegeneinander bewegen kénnen. Sind
diese Voraussetzungen nicht erfullt, muss eine Korrektur durch einen Partikelform-
korrekturfaktor bzw. den Schwarmbehinderungsfaktor erfolgen. Ab einer gewissen
Feststoffdichte verandert sich die partikelspezifische Sinkgeschwindigkeit und es tritt

der Fall der Schwarmsinkgeschwindigkeit ein [6, 20, 92].

12
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Diese Beeinflussung kann sich positiv und negativ beschleunigend auf die Partikel-
sinkgeschwindigkeit auswirken und tritt ab einer Partikelkonzentration von ¢s>0,25 %
auf. Bis zu einer Partikelkonzentration von 2-5 % bilden die Partikeln sogenannte
Cluster ohne dabei zu agglomerieren, sinken aber nach den Gesetzen einer grof3en
Partikel schneller ab. Bei weiter steigender Konzentration verdrangt eine Partikel
nach dem Kontinuitatsprinzip ein gewisses Volumen, welches durch das Absinken
der Partikeln nach oben stromt. Dies geschieht umso mehr, je groRer die Partikel-
konzentration ist und fuhrt mit steigender Konzentration zu immer langsameren Sink-
geschwindigkeiten. Dabei treten auch Effekte auf, durch welche sich Partikeln ge-
genseitig in der Sedimentation behindern, wodurch diese unabhangig von ihren ge-

ometrischen Eigenschaften mit der gleichen Geschwindigkeit sedimentieren [6, 20].

Ein Effekt, der durch dieses Partikelverhalten auftritt, ist die sogenannte Zonensedi-
mentation. Diese kann aus Flockungsvorgangen oder nahe beieinander liegenden

Partikelgréflien resultieren [20].
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Abbildung 1: Sedimentationszonen einer Suspension (1: Klarfliissigkeitszone; 2: Sedimentationszone; 3:
Kompressionszone; 4: verdichtetes Sediment) [20]

Diese Kenntnis nennt Stiel3 essentiell fur die Auslegung von Anlagen, welche fir sol-

che Aufgabenstellung konzipiert sind [20].

Viele Modelle, welche Sedimentationsvorgange beschreiben, beziehen sich auf mo-
nodisperse und eng verteilte Stoffsysteme. Bei klassischer Lauterbottichmaische
handelt es sich um ein breit verteiltes, Uberwiegend binares Partikelsystem aus gro-
ben (z.B. Spelzen, Griese) sowie feinen (unlésliche Mehlbestandteile, kleine Bruch-
stiicke) Partikeln. Maischefilterschrote sind in der Regel feindisperser und enger ver-

teilt, allerdings besitzen die Partikeln der Spelzen eine andere Dichte als die Parti-
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keln des Mehlkérpers [10]. Diese beiden wichtigen Charakteristika bedingen jeweils

unterschiedliche Sinkgeschwindigkeiten der Partikeln.

Nach der Einlagerung der Maische in den Lauterbottich tritt eine teilweise Zonen-
sedimentation auf, wodurch die charakteristische Schichtung des Treberkuchens
ausgebildet wird [7, 93]. Die vorhandenen Schichten werden in der Brauersprache
als Oberteig bzw. Unterteig bezeichnet [10], wobei der Oberteig nur aus feinen Parti-

keln und der Unterteig aus einer Mischung von feinen und groben Partikeln besteht.

Im Maischefilter muss eine solche Sedimentation vermieden werden, da hier ein ho-
mogener Aufbau in der Vertikalen von essentieller Bedeutung fur den Trennvorgang
ist [10].

2.2.2 Fest-Flussig-Trennung

Sowohl beim Maischefilter als auch beim Lauterbottich gab es in den vergangenen
Jahren eine Vielzahl von Entwicklungen, welche den Prozess vor allem im Hinblick
auf die Belegzeiten der Anlage optimiert haben. Dies gelang auch durch eine Be-
schleunigung des Filtrationsvorganges. Dabei spielten oftmals Erfahrung und Empirie
eine wichtige Rolle, die Hintergrunde hinter den Effekten wurden teilweise nicht aus-

reichend beschrieben.

In den vergangenen Jahrzehnten wurden zudem weitere Separationsmethoden ent-
wickelt, welche sich jedoch nicht flachendeckend durchsetzen konnten. Neben den
beiden klassischen Lautermethoden wurde vor allem der Strainmaster zur Separati-
on eingesetzt. Dessen Prinzip beruht darauf, durch perforierte Rohrleitungsbindel
die Filtrationsflache zu vergroRern und so den Prozess zu beschleunigen [10, 94—
96].

Es gibt eine Vielzahl von Ansatzen zu einer alternativen Fest-FlUssig-Trennung im
Sudhaus. Ansatze sind u.a. die Trennung mit Drehtrommel-Vakuumfiltern, Hydrozyk-
lonen und Dekantern [97—100]. Einen Uberblick tber weitere Methoden geben Schof-
fel et al. in ihrem zweiteiligen Artikel ,Weniger bekannte, meist kontinuierlich arbei-
tende Lautergerate® [101, 102] sowie Narziss [10] und Briggs et al. [96]. Die meisten
Systeme setzten sich nach Narziss jedoch wegen zu hoher Fettsauregehalte nicht
durch [10, 103]Narzi3, L., personliche Mitteilung]. Briggs et al. [96] stellen auch fest,
je schneller der Separationsvorgang ist, desto hoher ist der Fettsaurengehalt sowie

der anderer unerwtnschter Inhaltsstoffe.
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Narziss beschreibt im Lauterbottich drei verschiedene, sich Uberlagernde Filtrations-
mechanismen (Sieb-, Kuchen- und Tiefenfiltration), deren genaue Abgrenzung an-
hand ihrer Filtrationswirkung und —effekte jedoch noch nicht ausreichend erklart ist
[10]. Kunze erganzt hierzu, dass die Tiefenfiltration durch zwei Effekte, durch Ver-

stopfen und durch Adsorption, stattfindet [104].

PN R ENRON

Abbildung 2: Filtrationseffekte durch Oberflachenfitration, Tiefenfiltration durch Verstopfen und Tiefenfilt-
ration durch Absorption (v.l.n.r.) [104]

Die Basis der Lauterbottich-Filtration bildet ein Filtermedium als Stutzschicht (Senk-
boden), Uber welchem sich der Treberkuchen als Filterschicht aufbaut. Der dabei
entstehende Filterwiderstand R setzt sich aus zwei Faktoren zusammen, dem Wider-

stand des Filtermediums Ry und dem Widerstand des Filterkuchens Rk [105].

Um den Lauterprozess mathematisch zu beschreiben, wendete Huige et al. die
Darcy-Gleichung an, in welcher der Widerstand indirekt durch die Permeabilitat k be-

schrieben wird [59].

\i = w Gleichung 1
n-h
Die Permeabilitat ist dabei abhangig von der Partikelgrofie de und der Porositat € des
Schuittgutes.
82 . d 2

= Gleich 2
(1_8)2 180 eichung

Es ist dabei zu beachten, dass diese Annahme nur fir einen konstanten, inkompres-
siblen Filterkuchen gilt. Es herrscht noch Uneinigkeit, ob es sich beim Verhalten des
Filterkuchens im Lauterprozess um eine rein kompressible, eine inkompressible oder

eine kombinierte Form der Kuchenfiltration handelt [7, 10].

Technologische Einflisse auf den Lauterprozess werden von Buhler zusammenge-

fasst [7]. In seinen eigenen Untersuchungen stellte er fest, dass beim Lautervorgang
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die feine Schicht (vgl. 2.2.1) Gber den Spelzen, der sogenannte Feinteig, den gréf3ten
Einfluss auf den Lauterprozess hat [7]. Zudem fand er heraus, dass durch die Erho-
hung der Abmaischtemperatur eine Vergrolderung der PartikelgroRen zu beobachten
war. Zwar wurde sich mit einer parallelen Erniedrigung der Viskositat die Filtrations-
geschwindigkeit theoretisch erhéhen, jedoch merkt er an, dass das Gegenteil der Fall
ist. Bezuglich der Grunde fur das Partikelwachstum konnte er keine Aussagen tref-

fen.

Auch Kreisz untersuchte Einflisse auf die Lautergeschwindigkeit. Er reduzierte die
Menge an groRRen Polysacchariden durch enzymatische Maischebehandlung und

konnte dadurch die Lautergeschwindigkeit erhéhen [62].

Einen weiteren Einfluss auf den Lauterprozess stellt die Ablaufgeschwindigkeit der
Wirze dar. Erfolgt das Vorschiel3en zu intensiv oder wird der Volumenstrom zu Be-
ginn des Lauterns zu hoch gewahlt, geht der Volumenstrom im Lauf des Lauterpro-
zesses gegen Null, da sich der Kuchen zusammenzieht [10]. Aufgrund dieser Aussa-

ge lasst sich bereits die Kompressibilitat des Filterkuchens belegen (vgl. oben).

Um diesem Problem entgegen zu wirken, werden von den Sudhausherstellern ver-
schiedene Strategien angewandt. Das gelaufigste Hilfsmittel fur einen kontinuierli-
chen Wirzeablauf ist der Einsatz eines Hackwerkes mit mehreren Messern, welches

heutzutage haufig Uber eine Fuzzy-Logic gesteuert wird [106—108].

Eine weitere diskutierte Moglichkeit zur Beschleunigung des Filtratablaufs ist der
Einsatz von Senkbdden mit unterschiedlichen freien Durchgangsflachen. Wahrend
diese nach Narzil3 einen eher untergeordneten Einfluss besitzt [10], fuhrt sie nach
anderen Autoren zu deutlichen Steigerungen [109-114]. Zahlenwerte, welche die
Abhangigkeit zwischen Durchflussgeschwindigkeit und Durchgangsflache definieren,

sind nicht vorhanden.

Zur Verhinderung der Volumenstromreduktion durch zu starkes partielles Zusam-
menziehen des Filterkuchens und zur gleichmalligeren Auslaugung der Treber wird
von der Firma GEA-Huppmann ein gréferer Abstand zwischen Senkboden und Lau-
terbottichboden sowie ein vergroRerter Lautertulpenwinkel propagiert [115, 116].

Wissenschaftliche Begriundungen hierzu sind noch nicht zu finden.
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2.2.3 Auswaschung des Extraktes

Die Auswaschung des Extraktes wird in der Brauersprache ,Uberschwénzen® ge-
nannt. Durch diesen Prozess werden die restlichen in den Trebern vorliegenden Ex-
traktbestandteile in die Wirze Uberfuhrt. Das Auschwaschen erfolgt anhand des Ex-
trakt-Konzentrationsgradienten zwischen dem Anschwanzwasser und dem Treber-
kuchen. Die Auswaschung soll gleichmaRig uber den kompletten Filterkuchen bis
zum Erreichen einer gewissen Restkonzentration im Treber erfolgen [10].

Mit dem Anschwanzen muss begonnen werden, bevor der Flussigkeitspegel unter
das Niveau des Filterkuchens fallt. Dadurch wird der Auftrieb und die Luftfreiheit des
Filterkuchens sichergestellt [7]. Fuir das Anschwanzen gibt es kontinuierliche und

diskontinuierliche Strategien [10].

2.2.4 Partikeltechnologie

PartikelgroRenmessungen und andere Methoden werden in zahlreichen Industrien
schon erfolgreich fur die Prozessoptimierung eingesetzt. Wie bereits erwahnt, hat die
PartikelgréfRenverteilung sowie die Partikelmasse einen entscheidenden Einfluss auf
die Porositat des Filterkuchens und somit auf den Volumenstrom (vgl. 2.2.2). Diese
Kenngrolien werden bislang im Brauprozess noch zu wenig eingesetzt, um gezielte

Verbesserungen zu erreichen.

Ebenso konnte die Kenntnis der Partikelladungen dazu beitragen, die Kenntnisse
uber die Abscheidemechanismen im Treberkuchen durch Tiefenfiltration genauer zu
beschreiben [6, 105].

2.2.5 Bildung und Ausdampfung von Aromastoffen beim Lautern
Untersuchungen zur Aromastoffaustreibung wahrend dem Lauterprozess sind bis-

lang nicht vorhanden und wurden erst in jungster Zeit durchgefuhrt [81, 117, 118].

2.3 Partikelgr6Benmessung

2.3.1 Moglichkeiten von PartikelgroRenmessungen

Der PartikelgroRenbereich, welcher mit einem Messsystem gemessen werden kann,
hangt von verschiedenen Faktoren ab. Den groften Einfluss darauf hat dabei das
Messsystem selbst [20, 119-121]. Daher ist vor den Untersuchungen festzulegen,
welcher PartikelgréRenbereich von Interesse fur die Untersuchungen ist. Maische ist

eine komplexe Matrix mit Partikelgro3en vom Nanobereich (z.B. Proteine) [10] bis hin
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zu mehreren Millimetern (Spelzen). Der fur die stoffiche Umsetzung interessante
Bereich fur die Maische liegt im Bereich zwischen 1 ym und 500 um, dem Bereich

der Starkekorner und derer Agglomerate [10, 120].

FiUr die Ermittlung der Partikelgrol3enverteilung einer Suspension gibt es eine Reihe
von Analysenmethoden (z.B. Nasssiebung, Sedimentationsanalyse), von denen je-
doch viele sehr zeitaufwandig oder nicht fur alle PartikelgroRenbereiche geeignet
sind [120].

Eine schnelle, immer weiter verbreitete und Ublicherweise einfach durchzufiihrende
Methode zur Messung von PartikelgrofRen ist die Laserbeugung, welche unter gewis-
sen Voraussetzungen auch fur sehr kleine Partikelgrofden geeignet ist [119, 121—
123]. Wahrend fur Partikeln im Mikrometer-Bereich die Auswertung mit der Fraun-
hofer-Theorie mdglich ist, gilt es zu beachten, dass fur Partikeln im Nanometer-
Bereich bei Anwendung der Mie-Theorie auch die Kenntnis der komplexen Bre-
chungsindizes notwendig ist [121]. Standards fur diese Analysenmethode sind in der
Norm BS ISO 13320 geregelt [124].

Die erfolgreiche Anwendung eines Messsystems setzt das Verstandnis verschiede-
ner Anforderungen voraus. In der Natur besitzen die meisten Partikeln keine ideale,
spharische Form, sondern weichen davon ab. Je nach verwendetem Messsystem
sind die PartikelgroRen in Folge dessen fur sich gesehen wahre Werte. Allerdings
sind sie untereinander nicht ohne weiteres vergleichbar. Erreichbar wird die Ver-
gleichbarkeit, wenn die PartikelgroRe durch einen Aquivalenzdurchmesser angege-
ben wird. Dieser ist in Abhangigkeit eines bestimmten Partikelmerkmales wie z.B. die

Sinkgeschwindigkeit oder die Projektionsflache zu ermitteln.

Um auf Basis einer Partikeleigenschaft (GroRe, Sinkgeschwindigkeit) die Abwei-
chung des Aquivalenzdurchmessers von der realen Partikel zu beschreiben, werden
Formfaktoren verwendet. Sie setzten jeweils eine spezifische Eigenschaft wie z.B.
Oberflache, Projektionsflache oder Sinkgeschwindigkeit mit derjenigen ins Verhaltnis,
welche Uber den Aquivalenzdurchmesser berechnet worden ist. Der Wert des Form-
faktors betragt y <1 und entspricht beim Bezug auf eine ideale, runde Partikel der
Zirkularitat. Sie kann mit entsprechenden Formeln auch auf alle anderen Partikelfor-

men bezogen werden [20]. Allgemein ausgedruckt lautet die Formulierung
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Vap = Gleichung 3

und wurde von Pahl et al. [125] beschrieben.

Abbildung 3 zeigt eine reale, unregelmafige Partikel mit unterschiedlichen Durch-
messern sowie eine ideale spharische Partikel mit einem Durchmesser. Beide Parti-

keln besitzen dabei die gleiche Projektionsflache.

N2

Abbildung 3: Reale Partikel (links) und flaichengleiche Partikel (rechts)

Zusatzlich zum Formfaktor ist die Spharizitat eine Moglichkeit, Partikeln zu beschrei-
ben. Von den Partikeln ist eine Formanalyse z.B. mit Hilfe eines Mikroskop oder an-
derer geeigneter Methode durchzufihren. Anhand dieser Daten kann z.B. die Spha-
rizitat nach Wadell ermittelt werden. Diese beschreibt das quadrierte Verhaltnis des

Durchmessers der volumengleichen zur oberflachengleichen Kugel [6, 20].

Einen guten Uberblick tiber die weitere Charakterisierung von Partikeln geben Stief3
[20] und Merkus [119]. Eine Definition erfolgt auch tGber die Normenreihe DIN ISO
9276 [126].

Die von einem Messgerat festgestellten Werte werden in PartikelgroRenverteilungen
dargestellt, entweder als Summen- oder als Dichteverteilung. Dies ist fur verschiede-

ne Mengenarten r moglich, welche in Tabelle 3 dargestellt sind.

Tabelle 3: Mengenarten von PartikelgroBenverteilungen

r Mengenart Methoden

0 Anzahl Zahlverfahren

1 Lange Langenmessung

2 Volumen Fotographische Verfahren (2D)

3 Masse Siebung, Laserbeugung, Streulicht, Sedimentation (mit Dich-
te) (3D)

Die Dichteverteilung ist dabei die Ableitung der Summenverteilung.
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_dQ, AQ,
dx AX

Gleichung 4
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Manchmal ist es notwendig, dass Verteilungen mit unterschiedlichen Mengenarten r
miteinander verglichen werden sollen (z.B. Langenverteilung und Volumenvertei-
lung). Dafur werden zuerst entsprechend der Mengenart die Gesamtzahl der Parti-
keln einer Intervallbreite und anschlieRend die neue Verteilung der bendtigten Men-

genart berechnet.

Zusatzlich ist festzustellen, dass PartikelgroRenverteilungen nur Verhaltniszahlen
beschreiben. Um absolute PartikelgroRenanderungen festzustellen, ist die Feststoff-

masse mit einzubeziehen.

PartikelgrélRenverteilungen besitzen verschiedene Kennzahlen. Die am haufigsten
verwendete ist der Median. Der Wert ist die Partikelgrofe, bei welchem 50 % der
Partikelmenge bei einem bestimmten Partikelmerkmal r kleiner bzw. groRer ist. Er
wird auch als x5,  bezeichnet. Eine weitere Kennzahl ist der Modalwert. Er gibt an,
welche Partikelklasse bei einem entsprechenden Partikelmerkmal r am haufigsten

vorhanden ist. Es handelt sich dabei um das Maximum der Dichteverteilung.

2.3.2 Anwendungsbereiche in der Brauerei

Partikelgrolienmessungen in der Brauerei sind nicht weit verbreitet und beschranken
sich im Wesentlichen auf die Schrotanalyse. Diese wird mit Hilfe des Pfungstatter
Plansichters, einer definierten Zusammensetzung von verschiedenen Siebbdden,
durchgefiihrt [127, 128]. Diese Analyse ermdglicht einen groben Uberblick Uber die
Zusammensetzung des eingesetzten Malzschrotes, wodurch die Schrotung beurteilt
werden kann. Jedoch stdl3t dieses System spatestens bei der Verwendung von
Nassschrotmuhlen an seine Grenzen. Um diese Schrot-Suspensionen zu analysie-
ren, sind entweder Trocknungsmethoden notwendig, welche sich durch Agglomerati-
onsprozesse negativ auf die Schrotzusammensetzung auswirken kdnnen, oder es ist
eine Analyse mit dem Nasssiebturm durchzuflihren. Auf diesem Gebiet wurden be-
reits Untersuchungen durchgefihrt und Methoden entwickelt [9, 10, 61]. Eine exakte
Bestimmung der PartikelgroRenverteilung ist damit nahezu unmaoglich [129]. Vor al-
lem die Einflisse durch Ultraschallunterstiutzung oder starkes Schutteln der Siebe
fuhren zu verfalschten Ergebnissen, da Agglomerations- und Desagglomerationsvor-
gange stattfinden. Zudem sind beide Systeme, Nass- wie auch Trockensiebung, auf

die Messdauer bezogen langsam und zeitaufwandig [9, 127, 130].
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2.4 Ladungsmessung

2.41 Mechanismen der Ladungsmessung

Neben der Partikelgro3enanalyse stellt die Messung der Ladung von Partikeln eine
Methode zur Partikelcharakterisierung dar. Sie ist ein Teil einer Vielzahl von Mecha-
nismen, mit denen Partikelinteraktionen beschrieben werden konnen [131]. Fur diese
Theorie gibt es eine Reihe von Modellvorstellungen [63]. Die Grundlagen dafur sind
auf Helmholtz, Gouy, Chapman und Stern zurlckzufuhren [132]. Das Messprinzip
der Oberflachenladungsmessung beruht auf der Abscherung einer Elektronenwolke,

welche sich um die zu vermessende Partikeln befindet.

Zum Verstandnis der Oberflachenladung von Partikeln merkt Mduller [63] an, dass
eine Partikel z.B. in elektrolytfreiem Wasser nach auflen hin neutral erscheint, ob-
wohl die Partikel an sich eine Ladung besitzt. Diese ,Ladungsneutralitat” ergibt sich
daraus, dass solche Teilchen dissoziierbare Gruppen besitzen, welche sich als eine
Art Wolke im umgebenden Wasser um die Partikel aufhalten und somit eine offen-
sichtliche Neutralitat herstellen. Es bildet sich eine diffuse Schicht. Beim Aufbau die-
ser Gesamtladung konnen sowohl positive als auch negative lonen sowie eine Kom-
bination beider die Wolke bilden.

Auch konnen Ladungsverhaltnisse aus Fehlstellen im Gitter des Korpers resultieren,
woraus sich wiederum eine entsprechende Wolke bildet. Durch diese Ladungsver-
haltnisse ergibt sich die Oberflachenladung mit dem elektrischen Potential y [63,
133].

Abbildung 4 zeigt die generellen Verhaltnisse um eine Partikel und Abbildung 5 die
Bezeichnungen der Bereiche, welche mit zunehmendem Abstand von der Partikel-

mitte auftreten.
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Abbildung 4: Beispiel einer Partikel in L6sung [134]
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Abbildung 5: Modell der Ladungs- und Potentialverteilung um eine Partikel [135]

Die innere Schicht wird als Stern-Schicht bezeichnet und unterteilt sich in die innere

(dehydratisierte lonen) und in die aul3ere (hydratisierte lonen) Helmholtz-Schicht. Im

weiteren Abstand um die Partikel befindet sich die diffuse Schicht, welche auch als

Gouy-Chapman-Schicht oder Zetapotential definiert wird.

Wie in Abbildung 5 zu sehen ist, bilden die Kationen direkt an der Oberflache der

Partikel die Sternschicht. Sie verlauft von der Partikel entfernend linear. Dies ist mit

der gleichmaldigen raumlichen Verteilung der Ladungen in der Nahe des Teilchens

begriundet. Der Bereich neben dieser Sternschicht weist keinen linearen, sondern
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einen exponentiellen Ladungsverlauf auf. Dies ist das Resultat aus der inhomogenen

Kationenverteilung mit zunehmendem Abstand von der Partikel.

Entsprechend dieser Schichtung kdénnen verschiedene Potentiale definiert werden.
Direkt an der Partikeloberflache liegt das sogenannte Nernst-Potential Wy vor. Die-
sem folgen entsprechend dem Schichtenaufbau das Sternpotential Ws sowie das
Zeta-Potential Zp: Die Starken dieser Schichten hangen von verschiedenen Faktoren

wie z.B. dem Elektrolytgehalt oder pH-Wert einer Losung ab.

Aufbauend auf dieser elektrochemischen Grundlage und unter Berlcksichtigung von
van-der-Waalschen Anziehungskraften ergibt sich die sogenannte DLVO-Theorie
[63]. Diese Grenzflachentheorie wurde von Derjaguin, Landau, Overbeek und Ver-
wey aufgestellt und beschreibt das Agglomerations- bzw. AbstoRungsverhalten von
Partikeln, welche auf den Wechselbeziehungen zwischen der van-der-Waalschen

Anziehung und der elektrochemischen Abstol3ung beruht [136].

2.4.2 Anwendungsmoglichkeiten der Ladungsmessung

Die Ladungsdichte wird bereits in vielen Industrien zur Charakterisierung verschie-
dener Stoffe, Suspensionen und deren Verhalten eingesetzt [63, 134, 137]. Eine aus-
fihrliche Ubersicht dariiber gibt Gun’ko et al. [138].

Neben Anwendungen in der Lebensmittelindustrie [139-141] findet auch im Bereich
des Brauwesens diese Analysenmethode seit geraumer Zeit Anwendung. Sie wird
fur Analysen zur Bieralterung, der Trubungsstabilitat sowie zum Gushingverhalten
von Bier [66—70, 142] ebenso eingesetzt wie fur die Charakterisierung von ,beer par-

ticles“ und Hefezellen [143].

Fir die Filtration, speziell die Tiefenfiltration, spielt die Oberflachenladung eine sehr
grolde Rolle [20, 105, 144]. Mladenchev stellt hierzu fest, dass dies fur den Partikel-
grolRenbereich von 0,1 um bis 10 um einen entscheidenden Einfluss haben kann
[135]. Dadurch gewinnt dieser Aspekt Interesse in Bezug auf die Abscheidung der
feinen Maischebestandteile im Lauterbottich, worlber bislang noch keine Literatur zu

finden ist.

Wie Sartor in ihrer Recherche herausfand [145], resultieren aus verschiedenen Un-
tersuchungen unterschiedliche Meinungen, in wie weit die Partikelladung Einfluss auf

verschiedene Prozesse, auch in der Getrankeindustrie, nehmen kann. Auch merkt
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sie an, dass zahlreiche Untersuchungen mit den falschen Ausgangs- und Zielprob-
lemen untersucht wurden (z.B. breite Partikelverteilungen), wodurch nur geringe In-
formationen gewonnen werden konnten. Mit einer gewissen Eingrenzung gibt es je-
doch eine Vielzahl von Fragestellungen, welche mit Hilfe der Oberflachenladung be-

arbeitet werden konnen.

Selbst wenn die Oberflachenladung nur einen untergeordneten Effekt auf die Tiefen-
filtration haben sollte, so stellt sie eine Moglichkeit dar, Agglomerationseffekte zu
charakterisieren, welche sich durch eine veranderte PartikelgroRenverteilung wiede-
rum auf die Filtrationsfahigkeit auswirken kann [105]. Dies spielt auch im Braupro-
zess eine wichtige Rolle, da sich z.B. eine Verzdgerung nach dem Maischeende ne-
gativ auf die Filtrationszeit beim Lautern auswirkt. Blhler konnte bei einer Verlange-
rung des Abmaischvorganges bzw. einer Temperaturerhdhung zum Abmaischen
ebenfalls eine Zunahmen der PartikelgroRen im Feinbereich feststellen, jedoch dafur

keine Erklarung liefern [7].

Mit diesen Kenntnissen und mit Hilfe der DLVO-Theorie [63] kann somit ein Ansatz
gegeben sein, dieses Phanomen zu erklaren und zu quantifizieren. Untersuchungen
zu Zusammenhangen zwischen Proteinen und zeta-Potential unterstreichen dies
[139, 146-148].

Untersuchungen von Getreidemahlerzeugnissen mit Hilfe dieser Messmethode und
die Detektion und Mdglichkeit der Unterscheidung verschiedener Sorten [149] lassen
den Schluss zu, dass diese Analysenmethode auch fir Malz und fur Biermaische
geeignet sein kann. Wongsagonsup [139] konnte den Proteingehalt von Reis mittels
der Zetapotentialmessung bestimmen. Da das Stromungspotential stark mit dem
Zetapotential korreliert, ist es denkbar, dass diese Methode analog auch auf Malz
anwendbar ist und somit die teilweise sehr teuren Messgerate zur Proteinbestim-
mung ablésen kénnen. Somit kann durch die Messung des Stromungspotentials der
Brauindustrie sowohl verfahrenstechnisch als auch analytisch ein aussagekraftiges

Analysenverfahren gegeben werden.
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3 Allgemeine Materialien und Methoden

Die fur die Experimente verwendeten Rohstoffe, Versuchs- und Analysengerate wer-
den, sofern notwendig, mit ihren Grundlagen, beschrieben. Spezielle Messgerate, mit
denen neue Verfahren entwickelt wurden, werden im entsprechenden Kapitel be-

schrieben.

3.1 Rohstoffe

Fir die Versuche wurden verschiedene Malze verwendet. Tabelle 4 gibt eine Uber-
sicht Uber die Varietaten und die dazugehdrigen Versuche. Die Spezifikationen sind,

sofern vorhanden, dem Anhang beigefugt.

Tabelle 4: Verwendete Malze und ihre Bestimmungen

Malzerei Malztyp Versuche

IREKS, 2008 Pilsner, gut geldst e Drehmomentmessungen
e Partikelgréllenmessungen

e Partikelladungsmessungen
IREKS, 2010 Pilsner, gut gelost e Partikelgréllenmessungen

o Partikelladungsmessungen
BGT Minchner Malz Typ Il | e Partikelladungsmessungen
BGT Wiener Malz o Partikelladungsmessungen
Weyermann, 2006 | Pilsner, gut gelost e Entwicklung der Analysenmetho-

de

Weyermann, 2007 | Pilsner, gut gelost e Partikelgréllenmessungen
e Partikelladungsmessungen
Weyermann, 2007 | Spitzmalz e Drehmomentmessungen
e Partikelgrélienmessungen
e Partikelladungsmessungen
Weyermann Muanchner Malz Typ lI e Partikelladungsmessungen
Weyermann Wiener Malz e Partikelladungsmessungen

3.2 Material und Methoden der Maischeherstellung

3.2.1 Schrotmiihle

Die verwendeten Schrote wurden, wenn nicht anders angegeben, mit der Schrot-
muhle der Pilotbrauerei am Lehrstuhl fur Verfahrenstechnik disperser Systeme her-
gestellt. Es handelt sich dabei um eine 2-Walzen-Muhle Modell 16/16 der Firma Wil-

helm Kinzel, Kulmbach.

Mit dieser Schrotmuhle kann ein variabler Mahlspalt von 0,1-2,0 mm eingestellt wer-
den. Die Uberpriifung des Walzenabstandes erfolgte mit einer Spaltiehre.
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3.2.2 Probenteiler

Mit der Schrotmuhle hergestellte Chargen wurden fur die Versuche tber Probenteiler
aufbereitet. Fur die grobe Teilung stand ein Metallkreuz zur Verfigung, fur die feinere
Teilung ein automatischer Probenteiler Retsch PT der Firma Kremer & Kreiler Labor-

gerate, Munchen.

3.2.3 Laborreaktor LR 2001 mit optionalem Kapillarviskosimeter LK 2.1
Fir die Labormaischversuche wurde ein Laborreaktor LR 2001 der Firma IKA, Stau-
fen, verwendet. Der Laborreaktor wurde von Herrmann zusammen mit der Firma IKA

speziell fur Maischversuche konstruiert [9].
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Abbildung 6: Aufbauzeichnung des Laborreaktor LR 2001 der Firma IKA, Staufen [9]
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An einem Teleskopstativ, welches die Aufhangung darstellt, sind der Ruhrwerkstra-
ger mit dem Ruhrwerksantrieb sowie ein Drehmomentmessgerat angebracht. Im An-
trieb ist der Ankerruhrer frei hangend montiert, so dass das Drehmoment mdglichst

verlustfrei aufgenommen werden kann.

Das Reaktorgefal® besitzt einen Heizmantel, welcher Uber ein Temperierbad die Pro-
zesstemperatur im Reaktor erzeugt. Das Reaktorgefal® wird mittels Behalterspann-
zangen am Deckel des Reaktorturmes befestigt. Durch den Deckel verlauft die Welle
des Ruhrers.

Im Deckel des Reaktorturmes befinden sich weitere Bohrungen, durch welche Mess-
gerate, Stromungsbrecher und Probennahmeventile in den Reaktor eingefihrt wer-
den kénnen.

Temperierbad fur
den Maischreaktor

Temperierbad fir
das Kapillarviskosi-
meter

Maischreaktor

Abbildung 7: Laborreaktor LR 2001, IKA, Staufen, mit eingebauten Geraten

Optional kann ber die Offnungen im Deckel des Laborreaktors ein ebenfalls von
Herrmann entwickeltes System zur Viskositatsmessung mittels Kapillarviskosimeter
(gelber Geratekorper) eingesetzt werden. Bei dem verwendeten Gerat handelte es
sich um ein Kapillarviskosimeter Rheotest LK 2.1 der Firma Rheotest Mehdingen
GmbH, Ottendorf-Okrilla.

Weitere Spezifikationen und Dimensionen sind der Arbeit von Herrmann [9] zu ent-

nehmen.
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Die Steuerung des Laborreaktors erfolgte mit der Software Labworldsoft ® 4.1 der
Firma IKA, Staufen. Uber diese Software kdénnen alle fir das Maischen notwendigen

Parameter programmiert und aufgezeichnet werden.
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Abbildung 8: Screenshot der Benutzeroberfliche mit Funktionserklarungen der Software Labworldsoft ®
4.1

3.2.4 Kongressmaischbad BMWS8/CPU

Kleine Versuchsmaischen wurden in einem programmierbaren Kongressmaischbad
vom Typ BMWS8/CPU der Firma Dinkelberg analytics GmbH, Gablingen, hergestellt.
Dieser Maischapparat besitzt einen mikroprozessorgesteuerten Programmregler
Dicon PR D 95.630 der Firma JUMO GmbH & Co. KG, Fulda.

Die Maischebehalter besitzen ein Fullvolumen von 500 ml. Die Temperaturfihrung
wird programmiert und lauft automatisch ab. Gerlhrt wird die Maische mittels Blatt-
ruhrer, welche Uber einen Bajonettverschluss an der Welle in ein Spannfutter einge-

setzt werden.

3.2.5 Maischverfahren

Far die Versuche wurden 2 Maischverfahren angewendet.

Hoch-Kurz-Maischverfahren eignen sich fur gut geloste Malze. Da bei diesen Malzen
die Eiweilmolekule bereits beim Malzen sehr weit abgebaut worden sind, kann diese
Rast Ubersprungen werden [10]. Dieses Maischverfahren wurde eingesetzt, wenn
ausschlieRlich hochgeléste Malze verwendet wurden. Die Temperaturfihrung ist in
Abbildung 9 dargestellt.
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Abbildung 9: Schema des Hoch-Kurz-Maischverfahren

Infusions-Maischverfahren mit niedriger Einmaischtemperatur eignen sich auch fir
Malze, welche nicht so hoch geldst sind [10]. Um eine Vergleichbarkeit der Versuche

zu gewahrleisten, wurde fur die meisten Versuche das Infusionsschema wie in Abbil-

dung 10 eingesetzt.
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Abbildung 10: Schema des Standard-Infusionsverfahrens

3.3 Vorhandene Analysengeréte und -methoden

3.3.1 Stammwirzemessung mittels Biegeschwinger

Die Dichte der hergestellten Wirzen und Zuckerldsungen wurden mit einem Hand-
biegeschwinger DMA 35n der Firma AntonPaar GmbH, Graz, Osterreich durchge-

fahrt.
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3.3.2 Viskositatsanalysen

3.3.2.1 Aufnahme der Maischeviskositédt durch Messung des Drehmoments
Die Aufnahme der Suspensionsviskositat der Maische erfolgte mit dem in Kap. 3.2.3

beschriebenen Labor-Reaktor.

Uber die Welle des Ankerriihrers im Reaktor nimmt das Aufnahmegerét Visco-Click
VK 250/600, Fa. IKA-Werke, Staufen in Abhangigkeit der Suspensionsviskositat das
entstehende Drehmoment auf. Es misst das absolute Drehmoment im Bereich von 0
bis 600 Ncm.

d, —

_’,.‘_

\ —4) |

L d

Abbildung 11: Geometrische Daten des Ankerriihrers (d1=153 mm, d2=142 mm, d3=18 mm, h=126 mm,
s=5 mm) [9]

Um reproduzierbare und vergleichbare Ergebnisse zu erhalten, darf die Umdre-
hungszahl wahrend der Messung nicht verandert werden. Durch eine RS 232-
Schnittstelle wird der Ankerraher und das Visco-Click mit einem PC verbunden und

mit der Steuer- und Datenerfassungssoftware labworldsoft® gesteuert.

Die Viskositatsmessung durch die Leistungsaufnahme eines Ruhrer basiert auf den
Arbeiten von Metzner/Otto [150] und Rieger/Nowak [151]. Die Viskositat wird als re-
prasentative Viskositat benannt, da sie Uber ein indirektes Verfahren ermittelt wird.

Andere Bezeichnungen lauten scheinbare oder wirksame Viskositat [152].

Das Vorgehen zur Ermittlung der Suspensionsviskositat erfolgt dabei durch folgende
Schritte:
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Durch die Aufnahme des Drehmomentes M; bei verschiedenen Riihrerdrehzahlen n

kann mit

P=27-M,-n Gleichung 5

die Ruhrerleistung P ermittelt werden. Sie ist fur jedes spezifische Ruhrwerk mit einer
Flussigkeit aufzunehmen, welche die Eigenschaften der kontinuierlichen Phase der

spater zu vermessenden Suspension besitzt.
Basierend auf der berechneten Ruhrerleistung kann mit

P :
Ne =——-—+ Gleichung 6
p-n”-d;

die Ne-Zahl als dimensionslose Leistungskennzahl berechnet werden. Mit der paral-

lel gemessenen Viskositat (Kapilarviskosimeter) der Flussigkeit kann mit

_n-p-d;
UB

Re Gleichung 7

die Re-Zahl ermittelt werden, da Ne=f(Re) ist. Daraus lasst sich die Leistungscharak-

teristik des Ruhrwerks erstellen.

Wird der letzte Schritt umgekehrt, kann mit Gleichung 7 umgestellt nach

_n-p-d;

Gleichung 8
Re

s
die scheinbare Viskositat im Ruhrbehalter berechnet werden.

Da das Drehmoment und die Viskositat einen linearen Zusammenhang besitzen,
kann von der Anderung des Drehmoments die Anderung der Viskositat abgeleitet
und somit eine Aussage Uber die Viskositat einer Suspension getroffen werden. Dies
ist nur aussagekraftig, wenn die Drehzahl in allen Versuchen konstant ist, welche mit
der 3. Potenz in die Berechnung der Ne-Zahl eingeht. Zudem muss immer die glei-
che Reaktorkonfiguration verwendet werden, da der Ruhrerdurchmesser mit der 5.

Potenz die Ne-Zahl beeinflusst.

3.3.2.2 Aufnahme der Wiirzeviskositat mittels Kapillarviskosimeter
Zur Bestimmung der Viskositat der kontinuierlichen Phase wurde ein Kapillarviskosi-
meter RHEOTEST® LK 2.1 der Fa. RHEOTEST Messgerate Medingen GmbH,

Ottendorf, verwendet. Als Kapillare konnen je nach Viskositatsbereich, Rohren mit
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unterschiedlichen Durchmessern verwendet werden und damit einen Messbereich
zwischen 0,5 und 20.000 mPas erfassen. Das minimale Messvolumen betragt 25 ml.
Das Messgerat kann auf Temperaturen zwischen -20 °C und +150 °C eingestellt

werden, wodurch die Viskositatsmessung bei Realzustanden mdglich ist.

Da die Probenzufuhrung in das Kapillarviskosimeter maoglichst feststofffrei erfolgen
muss, entwickelte Herrmann eine Filterkerze, Uber welche die Maischesuspension
abfiltriert und dadurch nur die kontinuierliche Phase in die Kapillare eingesaugt wird
(vgl. Abbildung 12).

Kolben mit Gewinde ’

Filterflache
nach Herr-
mann

=

Abbildung 12: Einbringung der Kapillare zur feststofffreien und Filterkerze nach Herrmann [9]

Im Zuge der Untersuchungen wurde jedoch festgestellt, dass die von Herrmann emp-
fohlene Filterflache am unteren Ende der Kerze (Abbildung 12) fir die angestrebten
Untersuchungen unzureichend ausgelegt war. Ohne entsprechenden Unterdruck
floss nicht das bendtigte Volumen an Wurze in den Ansaugraum des Kapillarvisko-
simeters, selbst unter Verwendung des von Herrmann konstruierten Schraubkolben
(Ansaugzeit 5 — 15 min [9]).

Um die Filterflache zu erh6hen, wurde die Herrmann‘sche Filterkerze modifiziert. Die
Ansaugkerze wurde zur Erhéhung der Filterflache seitlich mit Bohrungen versehen.
Diese dienten als Stutzschicht fur ein Filtertuch mit 65 um Maschenweite, welches
der Abscheidung der Partikeln diente (Abbildung 13).
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Modifizierte
Filterfla

Abbildung 13: Modifizierte Filterkerze zur raschen Entnahme von kontinuierlicher Phase aus der Maische

3.3.3 PartikelgroBenanalysen
Die PartikelgroBenverteilungen dieser Arbeit wurden mit zwei Messmethoden be-

stimmt.

3.3.3.1 Siebturmanalyse (Pfungstétter Plansichter)

Fur die Trockenschrotanalysen wurde der Plansichter KS 1000 der Firma Retsch
GmbH, Haan, verwendet. Er entspricht der DIN ISO 3310 [153] sowie der MEBAK-
Methode 11.1.1.1 Schrotsortierung [127].

Der verwendete Siebsatz hatte Maschenweiten wie in Tabelle 5 angegeben.

Tabelle 5: Siebe des Plansichters fiir die Schrotanalyse

Sieb 5 1,250 mm
Sieb 4 1,000 mm
Sieb 3 0,500 mm
Sieb 2 0,250 mm
Sieb 1 0,125 mm
Boden

3.3.3.2 Laserbeugungsspektroskopie

Die Trockenschrotanalysen sowie die Messungen der Maischesuspensionen wurden
mit dem Laserbeugungsspektroskop HELOS der Firma SYMPATEC, Clausthal-
Zellerfeld durchgefuhrt. In Abhangigkeit der zu messenden Probe wurde dieses
Messgerat mit unterschiedlichen Dispergiereinheiten versehen. Fir Nassmessungen
konnte sowohl die Einheit CUVETTE als auch die Dispergiereinheit SUCELL ver-
wendet werden. Fur Trockenmessungen stand die Trockendispergiereinheit RODOS

zur Verfugung.
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Das Spektroskop wurde mit unterschiedlichen Linsen betrieben. Davon abhangig war
der messbare Partikelgrof3enbereich. Entsprechend mussten vor der Messung teil-

weise Siebschnitte durchgefuhrt werden.

Das Prinzip der Laserlichtbeugung beruht darauf, dass monochromatisches Licht
durch ein Partikelkollektiv geschickt, von diesem auf verschiedene Arten umgelenkt
und durch ein Detektorelement analysiert wird [119, 122]. Die Umlenkung erfolgt
durch Beugung, Brechung, Absorption und Reflexion [123], wodurch ein sogenann-
tes Beugungsbild entsteht. Die dadurch entstandenen Bilder geben die entsprechen-
den Ruckschlisse auf die vom Laserlicht getroffenen GroRen der Partikeln. Kleine
Partikeln erzeugen weniger differenzierte Ringmuster mit groReren Radien bis zu
den entsprechenden Intensitatsminima, wahrend grol3e Partikeln viel differenziertere
Ringmuster abbilden [122] (Abbildung 14).

small particle . large particle

|:. - -\
! ]

Abbildung 14: Beugungsbilder von kleinen (links) und groen (rechts) sphérischen Partikeln [122]

Zur Auswertung werden nach Merkus drei Modelle verwendet: die Fraunhofer-
Theorie, die Mie-Theorie und die Theorie der anomalen Beugung. Die Anwendung
hangt von der Partikelgrolie des gemessenen Kollektives ab [119]. Ist diese kleiner
als die Wellenlange des verwendeten Laserstrahls, kommt die Mie-Theorie zum Ein-
satz. Werden Partikeln untersucht, welche grof3er als die verwendete Lichtwellenlan-

ge sind, kann die Fraunhofer-Theorie angewendet werden [123].

Das schematische Funktionsprinzip ist in Abbildung 15 dargestellit.
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Abbildung 15: Schematisches Funktionsprinzip der Laserbeugung [154]

Ein wichtiger Aspekt ist die verwendete optische Konzentration der zu untersuchen-
den Ldsung, resultierend aus der Konzentration und Grof3e der gelosten dispersen
Stoffe [155, 156]. Die minimale Konzentration hangt vom Signal-Rausch-Verhaltnis
ab, wodurch bei zu geringer Konzentration keine Aussagekraft mehr getroffen wer-
den kann. Die maximale Konzentration wird durch zwei Einflussfaktoren definiert: der
Empfindlichkeit des Detektors und davon, wie der Auswertelogarithmus Mehrfach-
beugungen erfasst [156]. Beide Falle fuhren zu keinen sinnvoll auswertbaren Beu-

gungsbildern [119].

3.3.4 Photoanalyse des Maischprozesses unter dem Mikroskop
Die Versuche der Photoanalyse wurden in einem Mikroskop-Maischbehalter, wie in
Abbildung 16 dargestellt, durchgefuhrt.

Probengefil

Isclierung
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Edelstahlplatten . Verschraubung

N1 -

/ f Objekttrager

Mikroskoptisch Hahnkiihlung

Objektiv

Abbildung 16: Schemazeichnung des Mikroskop-Maischbehalters
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Der Maischvorgang wurde mit einem Durchlicht-Mikroskop Leica CM IRB, Leica Mik-
rosysteme Vertrieb GmbH, Wetzlar, beobachtet. An dem Mikroskop war eine Digitial-
kamera Basler 101FC, Basler AG, Ahrensburg, zur Aufnahme digitaler Bilder ange-

schlossen. Die Aufnahmen wurden mit einer 250-fachen Vergréfierung durchgefihrt.

Die Heizeinheit fur den Maischbehalter bestand aus einer Hahnkuthlung flur Schank-
anlagen, welche zur Stabilisierung zwischen zwei Edelstahlplatten eingeschraubt
war. Die Temperierung erfolgte mit einem Thermostat JULABO F30, JULABO Labor-

technik GmbH, Seelbach, verbunden.

Das Probengefal3, in welchem gemaischt wurde, war ein Mehrzweckgefald der Firma
Greiner Bio-One GmbH, Frickenhausen. Es hat einen Durchmesser von 24,5 mm
und einen Hohe von 40,0 mm. Um das Gefall unter dem Mikroskop verwenden zu
konnen, wurde auf die Plane Oberseite, an der sich normalerweise der Deckel befin-
det, ein Standard-Objekttrager mit thermoresistentem Klebstoff angebracht. Der ur-

sprungliche Boden wurde abgeschnitten.
Der Aufbau dieses Versuchs wurde bereits in einer Semesterarbeit entwickelt [157].

3.3.5 Partikelladungsmessgerat PCD-03 mit Titrator PCD-T3 und Titrations-
software PCD LabX

Fir die Messung von Ladungspotentialen, ein Messverfahren zur Bestimmung der
Ladung eines Stoffes oder einer Suspension, gibt es verschiedene Methoden [63].
Muller beschreibt, dass Stoffe und Partikeln, welche z.B. aufgrund ihrer GrofRRe nicht
oder nur schwer durch Zetapotentialmessung analysiert werden kdnnen, durch die
Messung des Stromungspotentiales auf ihre Ladung hin charakterisiert werden kon-
nen. Dies beruht dabei auf der zwischen den beiden Messmethoden bestehenden

Korrelation. Schneider [134] bestatigt diesen Zusammenhang.

Das Stromungspotential wird durch ein Abscheren der diffusen Ladungswolke von
der Partikel erreicht. Es kann mit unterschiedlichen Messmethoden detektiert wer-
den, entweder durch einen Streaming Current Detector (SCD) [158], einen Particle
Charge Detector (PCD) [63] oder einen Streaming Potential Jar (SPJ) [159]. Mit die-
sen Messgeraten wird dabei fast die gesamte diffuse Wolke von den Partikeln abge-
schert. Die Bestimmung der Ladung erfolgt durch Titration mit meist einwertigen Tit-

rationsreagenzien, in der Regel bis zum isoelektischen Punkt.
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Bei der Ladungstitration wird in der Praxis von einer 1:1 Stochiometrie ausgegangen.
Je nach vorliegender Ladung werden dabei anionische (Polyethylensulfonsaure, Po-
lyethylenschwefelsaure, Polystyrensulfonsaure, Polystyrenschwefelsaure) oder kati-
onische (Poly-diallyldimethylammoniumchlorid) Titrationsreagenzien eingesetzt. Die-
se Stoffe liegen in einem breiten pH-Spektrum stabil dissoziiert vor, weshalb sie fur

diesen Einsatz sehr gut geeignet sind [63].

In der Messung wird ein Volumen V an Titrens zur Probe titriert, bis der Nullpunkt mit
dem Messsignal = 0 mV erreicht ist. Uber den Verbrauch an Titrationsreagenz mit
der Titrationsmittelkonzentration ¢ kann die spezifische Ladungsmenge q der Probe

berechnet werden:

g=V=*C Gleichung 9

Unter Berucksichtigung der Faraday’schen Konstante F= 96485,34 C/mol wird der
molare Bezug eliminiert. Dadurch kann die Gesamtladungsmenge Q in Coulomb C

errechnet werden.

Q=qx*F Gleichung 10

Um den Einfluss von unterschiedlichen Probenmassen zu entfernen, wird die bei den
Versuchen verwendete Probenmenge bzw. der Feststoffgehalt der Probe mit einbe-
zogen. Damit berechnet sich die massenspezifische Gesamtladungsmenge der Pro-
be Qum in C/g:

QM - Gleichung 11
m

Ebenso ist es mdglich, die Oberflichenladungsdichte o in C/m? einer Probe zu be-
stimmen. Daflr muss allerdings die gesamte Oberflache aller Probenpartikeln be-
stimmt werden. Dies kann sich bei komplexen Dispersionen als sehr schwierig erwei-
sen. Eine Aussage uber die Oberflachenladungsdichte ist auch nur dann gesichert,
wenn die bereits erwahnte stochiometrische Ladungsneutralisation von 1:1 vorliegt
[63].

Das Abscheren der Elektronen erfolgt beispielsweise in einem Particle Charge De-
tector (PCD). Das Messprinzip ist in Abbildung 17 und Abbildung 18 dargestellt.
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Abbildung 17: Messprinzip und Verhalten der Elektronen in einem Messkolben zur Analyse des Stro-
mungspotentials dispers geldster Partikeln 1 [134]
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Abbildung 18: Messprinzip und Verhalten der Elektronen in einem Messkolben zur Analyse des Stro-
mungspotentials dispers geloster Partikeln 2 [134]

Die in der Suspension vorhandenen Partikeln werden an der Messzelle, welche aus
ladungsneutralem Polytetrafluorethylen (PTFE) besteht, adsorbiert. Der Verdranger-
kolben oszilliert Ublicherweise mit einer gewissen Frequenz von 4 Hz periodisch in
vertikaler Richtung mit einem Kolbenhub von 5 mm. Die dadurch entstehende Stro-
mung schert die diffuse Schicht der Partikeln ab, wodurch eine Potentialdifferenz
entsteht. Diese kann uber zwei Elektroden gemessen werden. Das ausgegebene
Signal stellt die nach auf3en hin wirksamen Ladungen der in der Suspension vorlie-

genden Partikeln dar.

Fur die Partikelladungsmessung stand ein Mutek PCD-03 der Firma BTG Instru-
ments GmbH, Herrsching, zur Verfligung. Mit diesem Gerat war ein Titrator Mutek

PCD-03T, BTG Instruments GmbH, Herrsching, gekoppelt. Er dosierte automatisch
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das Titrationsmittel Poly-DADMAC 0,001N bis zum Iso-elektrischer Punkt in die
Messzelle. Uber den Verbrauch wurde die Oberflachenladungsdichte probenspezi-

fisch berechnet. Die Messzelle kann mit 10ml Probenlésung gefullt werden.

Polydiallyldimethylammoniumchlorid (Poly-DADMAC) ist ein kationisches, aus meh-
reren Monomeren aufgebautes Polyelektrolyttitrationsmittel, welches quantitativ La-
dungen neutralisiert [160]. Die quaternare Ammoniumgruppe des Poly-DADMAC
tragt, vom pH-Wert unabhangig, immer dieselbe Ladungsmenge und ist monovalent
[161].

7N\

HsC~ 'CH,

Cl

— -n

Abbildung 19: Monomer eines Poly-DADMAC

Die Messung der Oberflachenladung von Partikeln ist ein sehr sensibles System.
Verunreinigungen sowie Strukturveranderungen der Messzelle und des Verdranger-
kolbens wirken sich negativ auf die Messungen aus. Aus diesem Grund empfiehlt die

Firma BTG ein besonderes Pflegeprozedere, welches angewendet wurde.

3.4 Statistische Methoden

Versuchsdurchfuhrungen sind fehlerbehaftet. Diese Fehler sind auf verschiedene
Ursachen zurlckzufuhren. Zudem ist es aus 6konomischen Grunden oftmals nicht
sinnvoll, eine sehr gro’e Anzahl an Ergebnissen zu ermitteln. Fur Ereignisse bei ei-
nem kleinen Stichprobenumfang gibt daher die mathematische Statistik Losungs-

maoglichkeiten Uber Wahrscheinlichkeitsaussagen [162].

Der Mittelwert einer zufalligen Stichprobe vom Umfang n, welche mit identischen Vo-
raussetzungen ermittelt wurden, errechnet sich mit

in Gleichung 12

n=1

X =

S|=
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Die Streuung der Ergebnisse oder empirische Varianz s> um den Mittelwert einer

Stichprobe lasst sich durch
2 _ 1 ZI: X _)?)2 Glei
=— eichung 13
n- 1 n=1

berechnen.

Die empirische Standardabweichung einer Stichprobe ergibt sich dann aus

S = \/S2 Gleichung 14

Flr Ereignisse mit dem Stichprobenumfang n—« ergibt sich flr die Werte um den
Mittelwert eine Normalverteilung. Bei kleineren Stichproben missen die Konfidenzin-
tervalle um den Mittelwert mit der Standardabweichung s, dem spezifischen Quantil t
der t-Verteilung nach Student in Abhangigkeit der Freiheitsgrade n-1, der Irrtums-

wahrscheinlichkeit a und der Anzahl der Stichproben n berechnet werden.

_ _ S
X —t —, X + — Gleichung 15

1—7 [n-1] \/_ 1——;[n—1] \/ﬁ

Voraussetzung fur diese Art der Berechnung ist, dass die Werte normalverteilt sind.

Die Irrtumswahrscheinlichkeit a der durchgeflhrten Versuche wurde auf 5% festge-
setzt. Sofern nicht anderweitig vermerkt, wurden die Versuche in einer Dreifachbe-

stimmung durchgefuhrt.
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4 Entwicklung und Validierung von Arbeits- und Messme-
thoden

Arbeitsmethoden, welche nicht dem Stand der Technik entsprachen bzw. noch nicht
beschrieben wurden, mussten entwickelt und auf inre Verwendbarkeit hin untersucht

werden.

4.1 Entwicklung einer Probennahme- und Messmethode zur Be-
stimmung der PartikelgroBenverteilung von Maische mittels

Laserbeugung
Stield stellte fest, dass die Optimierung eines Prozesses nur stattfinden kann, wenn
der disperse Zustand und das Verhalten der Partikeln beschrieben werden kann [20].
FUr den Bereich der Bierherstellung spielt hierfir besonders der Prozessschritt des
Maischens eine Rolle. Die Auflésung der Starkebestandteile bedingt eine Verande-
rung der dispersen Phase. Aus diesen Veranderungen kénnen sowohl technologi-

sche als auch prozesstechnische Vorteile gewonnen werden.

Blhler fluhrte ebenfalls Untersuchungen zur PartikelgroRenmessung von Maische-
partikeln durch [7]. Sein Hauptaugenmerk lag nicht in der Charakterisierung des
Maischprozess, sondern er leitete aus den PartikelgroRenverteilungen Einflisse auf
den Lauterprozess ab. Er verwendete daflr einen Coulter Counter LS 130 und einen
Coulter Multisizer Il zur nassdispersen Vermessung der Maischepartikeln sowie eine

Nasssiebmethode mit Trocknungsvorgang zur Ermittlung der Partikelmasse.

Im Bereich der Maischeanalytik gab es flr Partikelgro3enanalysen bislang nur wenig
und keine differenzierteren Untersuchungen. Auch eine Empfehlung zu einer repro-
duzierbaren Analysenmethode zur Beschreibung des dispersen Zustandes Uber Uber
die Maischzeit war nicht vorhanden. Aus diesem Grund wurde eine neue Analysen-

methode entwickelt.

Als Messinstrument fiel die Entscheidung auf das Laserbeugungsspektroskop Helos
der Firma Sympatec, Clausthal-Zellerfeld. Neben der Analysengeschwindigkeit und
dem Messbereich spielte vor allem die Aussicht auf eine Inline-Implementierung eine
Rolle. Hierfur sind nach Aussagen von Sympatec mittlerweile Systeme am Markt er-
haltlich. In einer Brauerei oder bei artverwandten Prozessen wurden sie jedoch noch

nicht implementiert.

41



4 ENTWICKLUNG VON ARBEITS- UND MESSMETHODEN

4.1.1 Problemstellung

Fir die Analyse der Maische wurde zuerst ein von Sympatec empfohlenes Verfahren
zur Vermessung von Suspensionen angewendet. Bei diesem Verfahren werden,
nach Zugabe der dispersen Probe in die Messvorrichtung, durch Ultraschall vorhan-

dene Gasblasen ausgetrieben um Messfehler zu vermeiden.

Es hat sich jedoch herausgestellt, dass dieses Vorgehen bei Maische zu nichtrepro-
duzierbaren Ergebnissen fuhrt. Aus diesem Grund musste eine Messmethode entwi-
ckelt werden, mit welcher die PartikelgroRenverteilung von Maische rasch und repro-

duzierbar ermittelt werden kann.

Die Entwicklung einer Methode zum Umgang mit Proben, welche nicht direkt neben
dem Messgerat gewonnen werden, war eine weitere Anforderung dieser Arbeit. Flr
die Analyse von Proben, die z.B. in einer Brauerei entnommen werden, mussen die-
se in ein Labor transportiert werden. Da nach der Entnahme aus dem Maischbottich
weiterhin biochemische Vorgange ablaufen, treten starke Veranderungen in der Par-
tikelgroRenverteilung, wenn die Lagerung und der Transport bis zur Analyse nicht

ordnungsgemal durchgefihrt werden.

4.1.2 Versuchsdurchfiihrung zur Entwicklung der Analysenmethode

Fir die Herstellung der Referenzmaische wurde Brauwasser aus % vollentsalztem
Wasser und 7 Stadtwasser verwendet. In 1600 ml dieses Wassers wurde im KA
Laborreaktor 400 g gut geldstes, Pilsner Malz eingemaischt. Das Schrot hierfur wur-

de in der Schrotmuihle mit einem Walzenabstand von 0,75 mm hergestellt.

Die Probennahme von ca. 20 ml erfolgte mit einer Ansaugvorrichtung, an welcher ein
Edelstahlrohr angebracht war. Dieses Rohr war mit einem Abstandshalter versehen,
so dass die Probe immer aus dem gleichen zentralen Bereich der Maische entnom-
men wurde (Abbildung 20).
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Position und Lage des
Probennahmerohres
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Abbildung 20: Ausschnitt aus dem Aufbau des Laborreaktors mit Lage und Position des Probennahme-
rohres

Um den Messbereich des Helos von 4,5 ym bis 1750 ym nicht zu Uberschreiten,
wurde ein Siebschnitt bei 1000 um durchgefuhrt. Das Filtrat wurde direkt in kaltes,
entgastes Wasser gegeben, um einerseits einen weitergehenden Abbau der Inhalts-
stoffe zu vermeiden, und andererseits die Maische entsprechend vorher zu verdin-

nen.

Die Analysen der Partikelgréienverteilung wurden mit der Nassmesszelle CUVETTE
durchgefuhrt. Mit dieser Messapplikation lasst sich ein PartikelgrofRenbereich von
0,25 uym bis 1750 um vermessen. Bei der verwendeten Linse handelte es sich um die

Grolke ,R6“ mit einer Analysenbreite von 4,5 um bis 1750 pm.

43



4 ENTWICKLUNG VON ARBEITS- UND MESSMETHODEN

Nach Erhalt reproduzierbarer Ergebnisse mit dieser Probenvorbereitung und Analyse
in der CUVETTE wurde die Methode auch auf die Dispergiereinheit SUCELL Uber-
tragen und angewandt. Diese Dispergiereinheit kann fur Partikelgro3en bis 875 um
eingesetzt werden. Fur diesen Messbereich wurde die Linse R5 (0,5-875 ym) ver-

wendet. Zur Probenvorbereitung wurde ein Siebschnitt bei 600 um durchgefihrt.

FUr die Analysen wurde die geklhlte Probe durch vorsichtiges Schutteln homogeni-
siert und anschlieRend bis zu einer optischen Konzentration von ca. 15% in die
Messkuvette uberfuhrt. Das vorsichtige Homogenisieren muss durchgefuhrt werden,
um sedimentierte Partikeln wieder gleichmallig in der Suspension zu verteilen. Es
muss aber vermieden werden, dass sich durch das Schutteln Gasblasen in der Flus-

sigkeit bilden.

4.1.3 Ergebnisse
Die ersten Messreihen mit Einsatz der Ultraschallentgasung zeigten keine reprodu-
zierbaren Messergebnisse. Wie in Abbildung 21 zu sehen ist, erstrecken sich die

Konfidenzintervalle Gber einen nicht-logischen Bereich.
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Abbildung 21: Nicht auswertbare Summenverteilung der ersten Messreihen nach Standard-Anleitung zur
PartikelgroBenanalyse
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Die Ursache fur die breite Streuung der Messwerte wurde in der Ultraschallbehand-
lung der Proben gefunden. Diese Probenvorbereitung ist bei Messungen in flissigen

Medien Ublich, um noch geldste Gase aus der Probe auszutreiben.

Um den Einfluss des Ultraschalls auszuschlieRen, wurde bereits das Wasser zur
Verdunnung der Probe mit Ultraschall entgast und auf die Ultraschallentgasung in
der Messvorrichtung verzichtet. Ein Gaseintrag durch die heilde Maische war nicht zu
erwarten, da das Probenvolumen (ca. 20 ml) einerseits im Vergleich zum Vorlagevo-
lumen (ca. 250 ml) sehr gering war, und andererseits die Ldslichkeit von Gasen in

FlUssigkeiten mit zunehmender Temperatur abnimmt [163].

Ein weiterer Einfluss durch Temperatur wurde bei einem zu grofden zeitlichen Ab-
stand zwischen Probennahme und Analyse bzw. zu langsamer Analyse festgestellt.
Eine Probe wurde bei ca. 25°C in die Messklivette gegeben und alle 3 Minuten ver-
messen. Die Feststoffpartikeln der Probe wurden dabei durch einen Magnetruhrer
mit langsamer Drehzahl in Schwebe gehalten. Abbildung 22 zeigt beispielhaft einen
Verlauf dieser Messungen und die Verschiebung der PartikelgroRenverteilung Gber

einen Zeitraum von 30 Minuten.
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Abbildung 22: Verénderung der PartikelgréBenverteilung der Maischeprobe tiber der Zeit, Messintervall
3 Min

" Durch einen Computerabsturz gingen mehrere Daten dieser Versuchsreihen verloren, weshalb hier
ein Screenshot zur Veranschaulichung verwendet wird.
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Bei den Messungen wurde festgestellt, dass die Lagerbedingungen der Probe eine
entscheidende Rolle spielen. Werden Proben enthnommen und ist eine Analyse nicht
unmittelbar moglich, muss die Probe entsprechend konserviert werden. Dies erfolgte
durch rasches Abkuhlen und Einfrieren der Probe mit flissigem Stickstoff. Zur Vali-
dierung dieses Vorgehens wurden aus einer Maische Proben entnommen, welche
zum einen unmittelbar analysiert und zum anderen mit der erwahnten Methode ein-
gefroren wurden. Fir die gefrorenen Proben wurde zur Analysenvorbereitung eine
Auftaumethode entwickelt. Die Ergebnisse vor und nach dem Einfrieren sind in Ab-
bildung 23 angefuhrt.

25,0

20,0

0,0 T T T T L vy | Y
0 100 200 300 400 500 600 700 800
x [pm]
== Frisch enthommene Probe = A= Gefrorene Probe

Abbildung 23: Dichteverteilungen vor und nach dem Einfrieren einer Probe der gleichen Maischesuspen-
sion

In der Summe wurden als negativ beeinflussende Faktoren fir eine falsche Proben-

vorbereitung die folgenden Kriterien festgestellt:

e Art der Lagerung und Lagertemperatur der Probe
e Analysentemperatur
e Analysenzeit

e Ultraschall
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Abschlieend wurde eine Verifizierung der Probennahmemethode aus dem Maisch-
behalter durchgefuhrt, da die Grundvoraussetzung fur die zuverlassige Beurteilung
eines Versuchs die richtige Probennahme ist. Es wurden daher bei laufendem Rulhr-
werk aus drei unterschiedlich hohen Schichten Proben entnommen und mit der ent-
wickelten Methode vermessen. Es konnten dabei keine Unterschiede in den Partikel-
grolRenverteilungen festgestellt werden. Die Ergebnisse belegen, dass durch den
Ankerruhrer einer Sedimentation der Feststoffpartikeln ausreichend stark entgegen-

gewirkt wird.

Aus den verschiedenen Messreihen ergab sich folgendes, standardisiertes Analy-

senschema.

Maische

<

Entnahme von 10 ml Maische

G

Siebschnitt; Filtration in entgastes, gefiltertes Wasser mit ca. 10 °C

<

Analyse mit dem HELOS ohne Verwendung von Ultraschall; Uberfiihren der verdiinnten Maischesuspension in ca.
15°C warmes, entgastes Wasser in der Vorlage zur sofortigen Analyse, optische Konzentration in der Kuvette 5-15%

| bis Linse R5 (0,5-875 pym) in der Dispergiereinheit SUCELL | bis Linse R6 (4,5-1750 um) in der Dispergiereinheit CUVETTE |

€,

3 Analysen pro Probe, Analyse von 3 Proben

Abbildung 24: Analysenschema zur Messung der PartikelgroBenverteilung direkt nach Entnahme aus
dem Maischbehélter

Zur Analyse von Proben, welche nicht direkt nach der Entnahme analysiert werden
konnen, wurde eine Methode entwickelt, mit welcher die Proben eingefroren werde

und damit bis zur Analyse konstant in ihrem Zustand gehalten werden.
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Maische

L4

Entnahme von 10ml Maische
S
Sofortiges Einfrieren der Probe in entsprechenden Probenbehaltern, idealer Weise in fliissigen Stickstoff

4

Auftauen der Probe in 50ml kaltem, entgastem Wasser

L4

Siebschnitt; Filtration in entgastes, gefiltertes Wasser mit ca. 10°C

L4

Analyse mit dem HELOS ohne Verwendung von Ultraschall; Uberfiinren der verdiinnten
Maischesuspension in ca. 15°C warmes, entgastes Wasser in der Vorlage zur sofortigen Analyse,
optische Konzentration in der Kiivette 5-15%

bis Linse R5 (0,5-875 pm) in der Dispergiereinheit SUCELL bis Linse R6 (4,5-1750 ym) in der Dispergiereinheit CUVETTE

4

3 Analysen pro Probe, Analyse von 3 Proben

Abbildung 25: Analysenschema zur Messung der Partikelgr6Benverteilung mit gefrorenen Maischeproben

Diese Messmethode wurde fur die Untersuchungen zum Feststoffhandling beim Mai-
schen angewendet. Analog dazu kann sie auch fur die Vermessung der Partikelgro-

Renverteilung in der Lauterwurze angewendet werden.

4.1.4 Diskussion

Die Entwicklung der Messmethode stellte die Anforderung, den Zustand der Maische
mit einem Laserbeugungsspektroskop unverfalscht und reproduzierbar zu analysie-
ren. Diese Anforderung galt sowohl fir im Labor hergestellte Proben als auch fir

Proben, welche in Brauereien entnommen wurden.

Die Art der Lagerung und die Lagertemperatur der Maische sind entscheidende Kri-
terien um nachhaltige Veranderungen der Suspension zu verhindern. Erste Messrei-
hen zeigten bedingt durch eine falsche Lagertemperatur keine reproduzierbaren und

sinnvollen Ergebnisse.

Der Analysentemperatur kommt ebenfalls eine entscheidende Rolle zu. Wird die
Analysentemperatur zu hoch gewahlt, setzen Abbauvorgange wieder ein und verfal-

schen somit das Ergebnis. Wird die Analysentemperatur zu gering gewahlt, kann die

48



4 ENTWICKLUNG VON ARBEITS- UND MESSMETHODEN

Scheibe der Klvette mit Kondenswasser beschlagen. Als geeignet zeigte sich eine
Analysentemperatur von 15°C. In direktem Zusammenhang dazu steht die Analysen-
zeit. Ist der Zeitraum bis zu Messung zu lang, erfolgt ein Erwarmen der Suspension,

was wiederum die oben angeflhrten Konsequenzen nach sich zieht.

Die Firma Sympatec empfiehlt, Suspensionen vor der Analyse mit dem Helos durch
Ultraschall zu entgasen. Dies flhrte bei den Maischeproben zu keinen zielfiUhrenden
Ergebnissen. Daher wurden die Proben so vorbereitet, dass eine Analyse ohne diese

Ultraschallbehandlung moglich ist.

4.2 Validierung der Helos-Messergebnisse durch eine optische

Formfaktoranalyse

4.2.1 Problemstellung

Die PartikelgréRenmessung mit Hilfe der Laserbeugung erfolgt durch eine Umrech-
nung der auf dem Sensor detektieren Beugungsmuster durch ein Inversionsverfah-
ren in eine PartikelgroRenverteilung [121]. Je ahnlicher die zu vermessende Partikel
eine spharische Geometrie aufweist, desto einfacher gelingt die Umrechnung. Da die
meisten Partikeln jedoch hiervon abweichen, erfolgt durch den Auswertealgorithmus

die Berechnung der entsprechenden Verteilung.

Um solche Abweichungen der gewonnenen Ergebnisse zu Uberprifen, besitzt der
Helos die Moglichkeit, eine sogenannte Formfaktor-Korrektur durchzuflihren. Diese
kann in den Messeinstellungen entsprechend programmiert werden. Fur Standard-
messungen ist hier der Wert 1 hinterlegt, was einer Kugel entspricht. Um die mit Hilfe
des Helos gewonnenen Ergebnisse auf ihre Belastbarkeit hin zu Gberprifen, wurden
Analysen zur Ermittlung des Formfaktors von Maischepartikeln, v.a. der Starkekor-
ner, durchgefihrt [121, 124, 164].

4.2.2 Versuchsdurchfuhrung

FUr diese Untersuchungen wurden mit dem Auflicht-Mikroskop ERGOLUX, Leitz,
Wetzlar, bei 250facher Vergrofierung (25x10) mehrere Maischeproben vermessen.
Die Analyse erfolgte durch Markieren des Umfangs sowie des Durchmessers der
Partikeln (Abbildung 26). Die Auswertesoftware ordnete die Partikeln in die zuvor
definierten Aquivalenzdurchmesser-Klassen <15 ym, 15-25 ym und >25 ym ein und

berechnete die dazugehorigen Formfaktoren.
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Abbildung 26: Aufnahme der Starkekoérner unter dem Mikroskop, Umfang und Durchmesser markiert

Die so gewonnenen Formfaktorwerte wurden in die Auswertesoftware des Helos ein-
gesetzt und die Auswertungen der PartikelgroRenverteilungen miteinander vergli-
chen.

4.2.3 Ergebnisse

Die Analysen der Starkekorner auf ihren Formfaktor haben gezeigt, dass Partikeln im
GrofRenbereichen von <15 ym einen Formfaktor von 0,67+0,18, in der GroRenklasse
15 — 25 ym von 0,88+0,004, und fur Partikeln in der Klasse >25 ym von 0,56+0,07
besitzen. Die gréfite Unregelmaligkeit zeigte sich fir die Klasse >25 um, bei der
Einzelergebnisse in einem Bereich von 0,07 bis 0,86 analysiert wurden.

Diese Ergebnisse zeigen, dass die fir die Maischemessungen interessanten Parti-
keln einen Formfaktor von W=0,9 besitzen. Es wurden daraufhin im Helos Ver-
gleichsauswertungen mit einem Formfaktor von 0,9 durchgeflihrt und mit den nicht-
angepassten Formfaktor von 1 verglichen. Die Auswirkung des korrigierten Formfak-
tors auf das Messergebnis ist in Abbildung 27 dargestellt.
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Abbildung 27: Qs;-Verteilungen einer gleichen Probe Stiarkemehl aus Gerstenmalz, ausgewertet mit ¥=1,0
und ¥=0,9
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Abbildung 28: Qs-Verteilungen einer gleichen Probe Malzschrot, ausgewertet mit ¥=1,0 und ¥=0,9
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4.2.4 Diskussion

Es zeigt sich durch die Anpassung des Formfaktors eine Verschiebung des xso um
2 um im Starkemehl und keine Verschiebung des x5 in der Maischeprobe. Es ist bei
der Interpretation allerdings zu beachten, dass der Helos keine differenzierte Zuord-

nung des Formfaktors zu den entsprechenden PartikelgroRenklassen ermdglicht.

Fir die Genauigkeit ware eine solche Funktion sehr hilfreich, kann aber aufgrund der
Laser-Technologie nicht umgesetzt werden. Die Moglichkeit einer differenzierten Par-
tikelgroRenanalyse mit Formfaktorbetrachtung bietet das Gerat Qicpic, der Firma
Sympatec, Clausthal-Zellerfeld, welches die dispergierten Partikeln mittels dynami-
scher Bildanalyse vermisst. Dieses Gerat stand flr diese Untersuchungen leider

nicht zur Verfligung.

4.3 Entwicklung einer Messmethode zur Bestimmung der La-

dungsdichte von Maische
Erganzend zur Partikelgrofienanalyse kdonnen Partikeln auch durch ihre Oberfla-
chenladung charakterisiert werden. Die Auswirkungen auf die Filtration ist bekannt
[20, 105, 135, 144, 145]. Fur die Betrachtung der Maische spielt dies ebenfalls eine
Rolle, da im Lauterprozess auch Filtrationsmechanismen wirken [10], welche durch
die Ladung von Partikeln beeinflusst werden konnen. Es liegt daher die Vermutung
nahe, dass sich auch im Lauterprozess Partikelladungen auf das Filtrationsverhalten
auswirken. Dadurch ergibt sich ein Werkzeug zur Prozesssteuerung, womit bereits
durch Analyse der Partikelladung des Malzes eine Aussage Uber den Lauterprozess

getroffen werden kann.

Weiterhin ist bekannt, dass durch die Ladungsmessung z.B. der Proteingehalt von
Reis gemessen werden kann [139]. Ist dies auch auf das Malz anwendbar, kdnnen

teure und zeitaufwandige Analysen ersetzt werden.

Um dies untersuchen zu konnen, musste eine Methode entwickelt werden, mit der

die Oberflachenladung der Maischepartikeln gemessen werden konnte.

4.3.1 Problemstellung
Das komplexe disperse System Maische besteht aus einer Vielzahl von Inhaltsstof-
fen und einer breiten PartikelgroRenmatrix. Zudem finden durch die biochemische

Zusammensetzung laufend Veranderungen der Inhaltsstoffe statt.
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Muller beschreibt, dass Temperatur, Partikelgrof3e, Viskositat, Schergeschwindigkeit,
sowie die komplette Zusammensetzung der Flussigkeit Einfluss auf die Messgroflie
[63] nehmen. Somit ist fur sinnvolle Aussagen dafur Sorge zu tragen, dass maoglichst

wenig der Einflussfaktoren verandert werden.

Die fur die Vermessung der Oberflachenladung geltenden Anforderungen mussten

fur Maische ermittelt und durch Reproduzierbarkeitstests validiert werden.

4.3.2 Versuchsdurchfiihrung zur Entwicklung der Analysenmethode

Fir die Referenzmaischen wurde 50,0 g mit 0,75 mm Walzenabstand geschrotetes,
gut gelostes Pilsener Malz der Firma IREKS mit 200 g vollentsalztem Wasser im
Kongressmaischbad im Hoch-Kurz-Maischverfahren gemaischt. Vollentsalztes Was-
ser wurde deshalb verwendet, um ionische Einflusse von Wasserinhaltsstoffen und

Schwankungen der Wasserqualitat auszuschlieRen.

Nach dem Maisch-Ende wurde die Maische in den Maischbechern automatisch auf
20°C abgeklhlt und mit vollentsalztem Wasser auf 300,0 g aufgewogen. Anschlie-
Rend wurde die Suspension durch ein spezielles, ladungsneutrales 300 um-Sieb ge-

geben, um die fur die Messung stérenden gro3en Partikeln abzuscheiden.

Zur Analyse wurde das Filtrat mit temperiertem (20°C), vollentsalztem Wasser auf
5% Maische verdunnt. Dies gewahrleistete eine immer konstante Analysentempera-
tur, da das Ladungspotential auch temperaturabhangig ist. Es ist hierbei anzumer-
ken, dass sich durch das Verdinnen auch eine Veranderung der Landungsdichte

ergibt. Dies ist zulassig, da dieses Verfahren fur alle Messungen angewendet wurde.

Um die Einflussnahme einer Probenlagerung auf die Ladung herauszufinden, wurden
Proben bei zwei unterschiedlichen Temperaturen (20 °C und 0 °C) fur 4 Stunden ge-

lagert. Deren Analyse erfolgte alle 30 Minuten.

In die gereinigte Messzelle wurden 10,0g der verdinnten Probenldsung Uberfihrt
und eine automatische Endpunkttitration durchgeflihrt. Das Messergebnis wurde in
die massenspezifische Ladungsmenge Qu fur 100% Maische umgerechnet. Dies

erfolgte wie bereits in 2.4.1 beschrieben.

Entsprechend dem folgenden Vorgehen konnte die massenspezifische Ladungs-

menge Qu berechnet werden.
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Berechnung der Verdinnungskonzentration:

Mprope = Myaische rT‘HZO, dest Gleichung 16
m.,,. .
_ Maische .
Ciaische verdinnt = Gleichung 17
mProbe
Myaische in Probe — C * Mpaische Gleichung 18

Maische,verdinnt

Berechnung der Gesamtladungsmenge q [mol]:

V: verbrauchtes Titrationsmittel

0 = Viigationsmitel * Crirationsmitel Gleichung 19
Berechnung der Gesamtladungsmenge Q [C]:

Q=q-F Gleichung 20
mit Faraday 'sche Konstante F = 96486,34 [C/mol]
Massenspezifische Ladungsmenge Qu [C/g]:

Qu = . Gleichung 21

m

Maischein Probe

4.3.3 Ergebnisse

Die Vorversuche zeigten, dass eine Verdunnung der Probe erfolgen muss. Wird die
Analyse mit 100% Maische durchgefihrt, wird durch die grofl3e Tragheit der Suspen-
sion eine Verzodgerung im Kolbenhub induziert, wodurch der Kolben der Messeinheit
kurzzeitig aus der Halterung rutscht. Dies fuhrt zu einer Stérung der Frequenz, wel-
che zur Messung konstant bei 4Hz liegen muss. Als Grenzwert fur eine zuverlassige
Messung wurde eine Maischekonzentration von max. 20% ermittelt. Als ideale Ver-

dinnung wurde eine Konzentration von 5% Maische festgestellt.

Die Entscheidung zugunsten der 5%igen Verdinnung fiel aufgrund der kurzen Titra-
tionszeit in Zusammenhang mit einer guten Reproduzierbarkeit (Abbildung 29 und
Abbildung 30). Wie bereits erwahnt ist eine Verdlinnung zulassig, wenn das Verdin-
nungsverfahren fur alle Analysen angewendet wird und somit die Vergleichbarkeit

erhalten bleibt.
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600

Titrationszeit [s]
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Verdiinnungsreihen

m 20 % Maische i 14 % Maische = 11 % Maische m 10 % Maische
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Abbildung 29: Titrationszeiten bis zum Erreichen des Nullpunktes bei verschiedenen Verdiinnungen, n=3,
a=0,05
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Abbildung 30: Verbrauch an Poly-DADMAC bis zum Erreichen des Nullpunktes bei verschiedenen Ver-
diinnungen, n=3, a=0,05

Zur Feststellung der Reproduzierbarkeit wurden Analysen von 4 unabhangigen, aber

identischen Maischen durchgefihrt. Die Ergebnisse der Ladungstitration sind in Ab-

bildung 31 dargestellt.
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Abbildung 31: Ergebnisse der Versuche zur Validierung der Reproduzierbarkeit der Ladungsmessung
einer Standardmaische, n=3, a=0,05

Die sehr kleinen Konfidenzintervalle belegen eine sehr gute Reproduzierbarkeit.

Der Einfluss der Messtemperatur wird in Abbildung 32 dargestellt. Das Stromungspo-
tential ist in der bei 20 °C vermessenen Probe im Vergleich zur 0 °C-Probe fast dop-
pelt so grof3. Bei niedrigeren Temperaturen herrscht eine geringere Molekularbewe-
gung, was sich auch auf das Potential der Probe auswirkt. Daher ist flr eine Ver-
gleichbarkeit der Proben unbedingt auch die gleiche Analysentemperatur einzustel-

len.
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0°C 20°C
Probentemperatur

Abbildung 32: Ergebnisse zur Auswirkung unterschiedlicher Probentemperatur auf das Stromungspoten-
tial einer gleichen Probe, n=3, a=0,05

Ebenso zeigte die Temperatur der Probenlagerung einen signifikanten Einfluss auf
die Ladungsdichte (Abbildung 33 und Abbildung 34). Uber den Zeitraum von 210min

anderte sich bei der 20 °C-Lagerung die Ladungsdichte signifikant, wahrend sie bei
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der 0 °C-Lagerung konstant blieb. Vor der Vermessung der 0 °C-Proben mussten

diese allerdings rasch auf 20 °C temperiert werden.

0,5

0,4
— 0,3
o y = -3E-06x2 + 0,0013x + 0,2109
e Rz =0,9711

=

C02@

0,1

0
0 50 100 150 200 250
Lagerzeit [min]

Abbildung 33: Ergebnisse zur Veranderung der massenspezifischen Ladungsdichte Qu bei Lagerung der
Probe bei 20 °C, n=3, a=0,05
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Abbildung 34: Veranderung der massenspezifischen Ladungsdichte Qu bei Lagerung der Probe bei 0 °C,
n=3, a=0,05

Aus diesen Untersuchungen kann fur die Analyse der Ladungsdichte von Maische
das folgende Analysenschema aufgestellt werden (Abbildung 35). Der Ablauf ist in
den ersten beiden Schritten fur die Maischeherstellung in einem Kongressmaischbad

57



4 ENTWICKLUNG VON ARBEITS- UND MESSMETHODEN

formuliert. Diese missen an Maischeproben aus anderen Gefallen angepasst wer-

den.

Maischebereitung (mittels Hoch-Kurz-Maischverfahren)
50 g Malz + 200 g vollentsalztes Wasser

<

Maischeende, rasches Abkuhlen auf 20 °C
Becherinhalt mit vollentsalztem Wasser auf exakt 300,0 g aufwiegen

<

Siebschnitt mit ladungsneutralem 300 um Mutek Sieb

<

bei Lagerung die Proben in Eisbad (0 °C) aufbewahren

<

Probe auf 5 % Maischekonzentration mit vortemperiertem, vollentsalztem Wasser (20 °C)
verdinnen

_

10,0 g Probe in die PCD-Messzelle einwiegen und Titration starten

(.

Reinigung der Messzelle nach Beendigung der Titration mit spez. Reinigungsmittel

L

C

<

weitere Messungen

¢

Messende: PCD-Messzelle griindlich reinigen und mit dest. Wasser gefilllt lagern

Abbildung 35: Analysenschema zur Messung der Partikelladungen des Feinanteils der Maische

4.3.4 Diskussion

Die Untersuchungen zur Entwicklung dieser Messmethode haben gezeigt, dass die
Vermessung der massenspezifischen Ladungsdichte von Maische mit reproduzierba-
ren Ergebnissen maglich ist. Beim System Maische handelt es sich um ein biochemi-
sches System, welches einer standigen Veranderung ausgesetzt ist. Das fuhrt dazu,

dass Systemanderungen auftreten, wenn thermische Aktivierungsenergie vorhanden
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ist. Den Unterschied in der Lagerstabilitat bei unterschiedlichen Temperaturen zeig-

ten die Analysen sehr eindeutig.

Neben den Temperaturbedingungen sind fir eine erfolgreiche Vermessung vor allem
drei Faktoren entscheidend: sauberes Arbeiten, die geeignete Probenkonzentration

und die Verwendung von vollentsalztem Wasser.

FUr die Untersuchungen wurde vollentsalztes Wasser verwendet um konstante
Rahmenbedingungen fur die Analysen zu erreichen. Fir den Fall, dass Versuche mit
Prozesswasser durchgefuhrt werden sollen, kann solches fir den Maischprozess
verwendet werden. Fur die Verdunnungsstufen nach dem Maischen muss wieder
vollentsalztes Wasser verwendet werden, um elektrochemische Einflisse auszu-

schlief3en.
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5 Feststoffhandling beim Maischen

5.1 Untersuchungen und Anwendung der Herrmann 'schen Viskosi-
tdtsmessung der Maischesuspension in Verbindung mit der

PartikelgréBenverteilung der Maische
In dieser Untersuchungsreihe wurde das von Herrmann [9] entwickelte System zur
Erfassung der Suspensionsviskositat mittels Drehmoment fur verschiedene Malze
und Malzaufbereitungen angewandt. So fern notwendig und sinnvoll, wurden in
Kombination mit dieser Messung Daten der kontinuierlichen (Viskositat) und der dis-

persen Phase (Partikelgréofienverteilung) aufgenommen.

Wie bereits beschrieben, wurden mit dieser Analysenmethode schon Untersuchun-
gen durchgefuhrt. Sie wurden jedoch noch nicht in Bezug zu Partikelgrof3enanalyen
mit Laserbeugungsspektroskopie gesetzt. Zudem bestanden noch Fragen zur Aus-
wirkung verschiedener Malzparameter wie Malzqualitat, Schrotfeinheit und Malzkon-

zentration, welche mit diesen Untersuchungen erganzt werden sollen.

5.1.1 Versuchsdurchfiihrung

Zur Vorbereitung der Versuche wurden 2,00 | Wasser im Maischreaktor vorgelegt
und auf 50 °C temperiert. Uber einen Edelstahltrichter wurde nach Erreichen der
Starttemperatur das Malz innerhalb von 5-10 Sekunden hinzugeftigt. In den Versu-

chen wurden die in Tabelle 6 aufgefihrten Versuchsparameter verwendet.

Tabelle 6: Variationsparameter und Versuchskennzahlen der Maischversuche zur Viskositatsbestimmung

Ergebnis- | Variations- Menge Was- | Menge Schrot Walzenabﬁtand Drehzahl

Schrotmiihle .
Nr. parameter ser [l] [a] [U/min]
[mm]

51.2.2 Drehzahl 2,00 600 g Spitzmalz 14 35’15006 75

5123 | Schittung 2,00 3009, 6009 0.8 50
Pilsner
51.2.4 Schrot- 2,00 600 g Pilsner 0,2:0,8; 1,4 50
feinheit
5125 | Malzqualitit 2,00 600 g Pilsner, 0,2: 1,4 50
Spitzmalz
5.1.2.6 Schrot- 2,00 Pilsner (fraktio- | 4 5. 0 8; 1,4 50
fraktionen niert)

Als Maischprogramm diente das Temperaturregime wie in Abbildung 10 dargestellt.
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Wahrend der Maischversuche wurden das Drehmoment des Ruhrers, die Viskositat
der kontinuierlichen Phase mit einem Kapillarviskosimeter sowie die Partikelgrof3en-
verteilung der dispersen Phase mittels Laserbeugungsspektroskopie aufgenommen.
FUr das PartikelgroRenverhalten wurden noch weitere Versuche durchgefuhrt, so
dass in diesem Teil der Ergebnisse schwerpunktmaRig auf das Viskositatsverhalten

eingegangen wird.

5.1.2 Ergebnisse
Die Variation verschiedener Parameter zur Charakterisierung der Maische mittels der

Viskositatsmessung durch Drehmomentaufnahme ergab deutliche Unterschiede.

5.1.2.1 Grundsétzlicher Verlauf des Drehmoments
Das Drehmoment zeigt Uber die Maischdauer einen grundsatzlich charakteristischen

Verlauf, welcher in Abbildung 36 dargestellt wird.
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Abbildung 36: Genereller Verlauf des Drehmoments wahrend der Maischzeit

Nach dem Vorheizen des Vorlagewassers wird die Drehmomentanzeige auf 0 kalib-
riert, so dass ein normierter Ausgangswert aufgenommen werden kann. Anschlie-
Rend wird, wie beschrieben, Uber einen Edelstahltrichter das Malzschort der Vorlage
zugeflhrt. Wie im Bereich 1 zu sehen ist, nimmt sofort beim Einmaischen die Leis-

tung des Ruhrers schlagartig zu. Die Feststoffe stéren in ihrer trockenen, agglome-
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rierten Form die Strdmungsverhaltnisse im Maischbottich. Mit zunehmender Ruhr-
dauer nimmt die erbrachte Leistung wieder ab, wodurch sich die Losungsvorgange
im Maischbehalter sehr gut beschreiben lassen. Die Agglomerate 16sen sich durch
die FlUssigkeit in der Maische auf und die ersten wasserldslichen Bestandteile gehen

in die Flussigkeit Uber.

Im Bereich 2 ist ein Peak zu erkennen. Dieser ist in Korrelation mit der zu dem Zeit-
punkt vorhandenen Temperatur auf die Verkleisterung der Starkekdrner zurickzufih-
ren. Die Verkleisterung sorgt fur ein Aufquellen der Partikeln, wodurch die Viskositat

der Maische entsprechend verandert und dies Uber das Drehmoment messbar ist.

Nach der Verkleisterung I6sen sich durch enzymatische Vorgange die Partikeln, was
zu einer weiteren Strukturveranderung der Suspension fuhrt (Bereich 3). Die Masse

der Starkepartikeln nimmt ab (vgl. [9]).

Nur teilweise war der Peak im Bereich 4 in den Versuchen zu messen. Herrmann
beschrieb diesen zweiten Peak als Peak vor der Verzuckerung [9]. Da er aber nicht
bei allen Versuchen aufgetreten ist, liegt die Vermutung nahe, dass dieser auf eine
andere Ursache zurlckzufuhren ist. Es konnte nachgewiesen werden, dass es sich
im Fall eines solchen Peaks um einen zweiten Verkleisterungspeak handelt. Von den
physikalischen Eigenschaften her ware zu erwarten gewesen, dass sich mit steigen-
der Temperatur die Viskositat verringert. Dies ist jedoch nicht der Fall. Die genauere
Betrachtung der Temperatur zeigt, dass diese zum Zeitpunkt der Drehmomentzu-
nahme auch nur sehr gering gestiegen ist. Diese Theorie konnte in Mikroskop-
Maischversuchen bestatigt werden. Fur eine mdgliche Laboranwendung bedeutet
dies, dass bei einem zweiten vorhandenen Peak die ideale Verkleisterungstempera-
tur bei der ersten Rast noch nicht vorhanden war, so dass hier die Temperatur auf

die Anforderungen des Malzes korrigiert werden muss.

Im 5. Bereich schlieRlich fallen das Drehmoment und damit auch die Viskositat er-

wartungsgemal ab.

5.1.2.2 Einfluss der Drehzahl
Die Variation der Drehzahl zeigte signifikante Unterschiede in der Auswirkung auf

das Drehmoment.
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Drehmoment [Ncm]
Temperatur [°C]
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Abbildung 37: Auswirkung der Drehzahl auf das Drehmoment (35, 50, 75 und 100 (U/min)); Versuche mit
gleicher Schiittung und gleicher Temperaturfiihrung

Es war bei diesen Untersuchungen festzustellen, dass bei erhohter Drehzahl niedri-
gere Drehmomente resultierten. Dies wird auch durch die Theorie von Rieger und

Nowak belegt [151], nach welcher auch Herrmann [9] und andere [165] ihre Arbeit

ausgewertet haben.

Fir die weiteren Untersuchungen wurde die Drehzahl auf 50 U/min festgelegt.
Dadurch wurde sichergestellt, dass die erzielten Ergebnisse hoch genug aufgelost
waren, und im gleichen Zug die Stromungszustande im Maischreaktor fur eine

gleichmafige Durchmischung der Suspension sorgten.

5.1.2.3 Einfluss des Schiittungsverhéltnisses auf das Drehmoment
Der Einfluss des Schuittungsverhaltnisses wurde mit gut geléstem Pilsner Malz,

Weyermann, durchgefuhrt.
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Abbildung 38: Auswirkung des Schiittungsverhiltnisses auf das Drehmoment

Der Einfluss der Schuttungsmenge ist signifikant unterschiedlich. Je héher der Anteil
der dispersen Phase, desto mehr Leistung ist notwendig, die Suspension homogen

zu rihren.

Beim Vergleich der beiden Kurven in Abbildung 38 fallt weiterhin auf, dass die Ver-
kleisterungs-Peaks bei der dickeren Maische (1:3,33) auftraten, bei der dinneren
Maische (1:5,7) jedoch nicht festgestellt werden konnten. Die Ursache daflir kénnte
darin liegen, dass sich die Partikeln in der dunnen Maische trotz Aufquellens gegen-
seitig weniger beeinflusst haben und dadurch weniger Reibungskrafte entstanden
sind. Grundlagen der Rheologie stitzen diese Aussage. Um die gleichen Stro-
mungszustande fir eine dickere Suspension zu erhalten, ist eine hdhere Leistung
notwendig [166].
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5.1.2.4 Einfluss der Schrotfeinheit von Malzen auf das Drehmoment und die

Viskositat

L
W

Drehmoment [Ncm]

0:00 0:10 0:20 0:30 0:40 0:50 1:00
Zeit [h:mm]

Gesamtschrot 0,2 mm

Gesamtschrot 0,8 mm Gesamtschrot 1,4 mm

Abbildung 39: Auswirkung der Schrotfeinheit auf das Drehmoment bei Pilsner Malz

Abbildung 39 zeigt die Drehmomentverlaufe der Untersuchungen mit feinem, mittle-
rem und grobem Schrot. Das grofdte Drehmoment weisen die Maischen, welche mit
Schrot 1,4 mm Walzenabstand hergestellt wurden, auf. Die Maischen der Ge-
samtschrote 0,8 mm und 0,2 mm unterscheiden sich hinsichtlich des Drehmoments

nur gering.

Beim Einmaischen zeigen alle Proben ihr Drehmomentmaximum, welches sich dann
wahrend des Maischvorganges reduziert. Das Absinken des Drehmoments dauert
beim 1,4 mm-Schrot wesentlich langer als bei den anderen beiden Maischen. Da,
wie bekannt, bei groReren spezifischen Oberflachen Diffusionsvorgange und somit
auch Abbauvorgange schneller stattfinden, scheint dies der Einfluss auf dieses Ver-

halten zu sein.

Auch zum Maischende ist zu erkennen, dass das grobere Schrot immer noch flr ein
hdéheres Drehmoment sorgt. Dies resultiert ebenfalls aus ungeldsten, gro3en Parti-
keln und Spelzen. Spelzen liegen zwar auch im Schrot der 0,8 mm-Vermahlung vor.
Wahrend im groben Schrot aber immer noch Agglomerate und vorhanden sind, sind

diese im feiner vermahlenen Schrot bereits mechanisch und enzymatisch aufgelost.
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Durch die Temperaturerhohungen des Maischvorgangs sind nur minimale Verande-

rungen des Drehmoments zu erkennen.
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Abbildung 40: Viskosititszustande der kontinuierlichen Phasen in den Maischen aus unterschiedlich
geschrotetem Malz, n=3, a=0,05

Die Viskositatsmessungen der kontinuierlichen Phasen zeigen, dass sich wahrend
des Maischprozesses ein ahnlicher Verlauf feststellen Iasst wie bei den Viskositaten
der Suspensionen. Die Viskositatsunterschiede zu Beginn des Maischens gleichen
sich im Laufe des Maischprozesses aus. Gegen Ende des Maischprozesses besitzt

die kontinuierliche Phase aller drei Maischen eine annahernd gleiche Viskositat.

Interessant ist bei diesen Viskositatswerten, dass das Schrot 1,4 mm den niedrigsten
Wert besitzt, das Schrot 0,2 mm den hoéchsten. Diese Werte resultieren ebenfalls aus

den unterschiedlichen Losungsgeschwindigkeiten der Malzinhaltsstoffe.

Zur Uberprifung des Temperatureinflusses auf die Viskositat der kontinuierlichen
Phase ohne den Einfluss des Extraktes wurde der Wasserwert bestimmt. Dabei wur-
de der gleiche Maischprozess mit reinem Wasser durchgeflihrt und entsprechend die

Viskositat gemessen.

Dieser zeigt, dass die Viskositat der Abhangigkeit von der Temperatur folgt. Da diese
Abnahme jedoch schwacher ist als in den kontinuierlichen Phasen der Maischen,
kann festgestellt werden, dass die gemessene Viskositat durch die Veranderungen in

der Maische verursacht werden.
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5.1.2.5 Einfluss der Malzqualitédt auf das Drehmoment

FUr diese Untersuchungen wurde Pilsner Malz und Spitzmalz jeweils mit 1,4 mm und

0,2 mm Walzenabstand geschrotet.

1,4 mm Pilsener Malz
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Abbildung 41: Vergleich der Drehmomentverldufe von Pilsner Malz und Spitzmalz bei einer Mahlstérke

von 1,4 mm
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Abbildung 42: Viskositdten der kontinuierlichen Phase von Pilsner Malz und Spitzmalz bei einer Mahlstar-

ke von 1,4 mm
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Abbildung 43: Vergleich der Drehmomentverlaufe von Pilsner Malz und Spitzmalz bei einer Mahlstéarke

von 0,2 mm
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Abbildung 44: Viskositiaten der kontinuierlichen Phase von Pilsner Malz und Spitzmalz bei einer Mahlistér-

ke von 0,2 mm, n=3, a=0,05

Die Drehmomentverlaufe der Spitzmalzmaischen weisen hdéhere Werte auf als die

des gut gelosten Pilsner Malzes. Dies resultiert daraus, dass im schlecht gelosten

Malz die molekulare Auflésung des Mehlkérpers noch nicht komplett vollzogen ist

68



5 FESTSTOFFHANDLING BEIM MAISCHEN

und dadurch das héhere Drehmoment bewirkt. Die PartikelgroRenanalysen im Fol-

genden bestatigen dies.

Die Viskositat der kontinuierlichen Phase ist in den Maischen mit der 1,4 mm-
Schrotung annahernd gleich, bei den Maischen der 0,2 mm-Schrotung liegt eine sig-
nifikante Differenz vor. Die erste Feststellung ist vermutlich darauf zurtckzufihren,
dass aus den grofRen Partikeln der grob geschroteten Malze Inhaltsstoffe in gleichem
Masse in der Wirze I6sen. Bei dem fein vermahlenen Malz tritt wieder der Effekt des

hoheren Losungsgrades des Pilsner Malzes auf.

5.1.2.6 Einfluss der Schrotfraktionen auf das Drehmoment

Fir diese Untersuchungen wurden die Versuche mit verschiedenen Schrotfraktionen
durchgefuhrt. Das Malz wurde mit einem Walzenabstand von 0,8 mm geschrotet und
anschlielend Uber den Siebturm in 4 Klassen geteilt. Fir die Maische wurden die
Klassen <150 pym, 150-500 pm und 500-1000 ym verwendet. Es wurde die gleiche
Masse an gesiebten Schrot (600 g) eingewogen wie bei den vorherigen Versuchen,

um den starksten Einfluss auf die Maische- und Wirzeviskositat ermitteln zu konnen.
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Abbildung 45: Drehmomentverldufe der unterschiedlichen Malzfraktionen

Die einzelnen Fraktionen aus dem mit 0,8 mm Walzenabstand vermahlenen Schrot
zeigen, ahnlich wie die Maischen der Gesamtschrote, ihr Drehmomentmaximum zum

Beginn des Maischprozesses. Ein schwacher Peak bei der Verkleisterung kann fest-
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gestellt werden. Auch hier ist das Drehmoment in der Maische mit geringerer Parti-
kelgroRRe niedriger. Weiterhin ist zu beobachten, dass bereits zum Ende der 62 °C-
Rast trotz Temperaturzunahme kaum mehr Veranderungen im Drehmoment festzu-

stellen sind.
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Abbildung 46: Viskosititsverlaufe der verschiedenen Schrotfraktionen, n=3, a=0,05

Die feinste Schrotfraktion liefert die hochsten Viskositatswerte. Ab der 72 °C-Rast

zeigen alle Viskositatskurven einen konstanten Verlauf bis zum Maischende.

Die beiden Viskositaten miteinander verglichen lassen den Rickschluss zu, dass die
Starkekdrner der feinsten Fraktion am vollstandigsten In Lésung gehen und dadurch
starker auf die Viskositat der kontinuierlichen Phase wirken. Die beiden anderen
Fraktionen besitzen mehr Partikeln, welche sich im Maischprozess nicht vollstandig
aufldsen. Daraus ergeben sich ein hdheres Drehmoment der Suspension und eine

niedrigere Viskositat der kontinuierlichen Phase.
5.1.3 Diskussion

5.1.3.1 Diskussion der Viskositdtsmessungen

In den Versuchen wurde mit einer Temperatur von 50 °C eingemaischt und unmittel-
bar auf 62 °C aufgeheizt. Ebenso wurden Versuche durchgefihrt, bei denen direkt
mit 62 °C eingemaischt wurde. Dies entspricht den fur gut- bzw. hochgeloste Malze

empfohlenen Einmaischtemperaturen.
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Unmittelbar beim Erreichen der Verkleisterungstemperatur beginnen die Starkekor-
ner zu quellen, was spater auch durch PartikelgroRenmessungen und Bildanalysen
gezeigt werden konnte. Bei den Viskositatsmessungen schlug sich dieser Prozess in

einer Drehmomentzunahme nieder.

In den unterschiedlichen Untersuchungen waren signifikante Unterschiede festzustel-
len. So fuhren feinere Schrotungen bzw. die Verwendung des Feinanteils eines Nor-
malschrotes zu sehr deutlichen Veranderungen der Viskositat, wahrend bei groberen
Schroten oder den Grobanteilen das Drehmoment hoher ist, jedoch nicht so starke
Veranderungen aufweist. Diese Beobachtungen lassen sich durch diese Untersu-
chungen ziemlich zweifelsfrei auf den Einfluss der Starkekorner zurickfuhren. Eben-
so lassen sich Unterschiede erkennen, wenn unterschiedliche Konzentrationen beim
Einmaischen verwendet werden. Dickere Maischen besitzen eine hohere Enzymaus-

stattung, was dazu flhrt, dass Abbauvorgange schneller und grundlicher erfolgen.

Aus der Gesamtbetrachtung der Untersuchungen konnen Merkmale fur eine Quali-
tatsdifferenzierung abgeleitet werden. So weisen die Drehmomente der schlecht ge-
|6sten Spitzmalzproben durchwegs hohere Werte auf als die eines gleich geschrote-
ten, gut gelosten Malzes. Die Viskositatswerte des Kapillarviskosimeters zeigen um-
gekehrte Werte. Die Viskositaten der kontinuierlichen Phasen des schlecht gelosten

Malzes waren durchwegs niedriger als die der gut geldsten Malze.

Zusammen betrachtet kann dadurch die schlechtere Losung der Spitzmalze wahrend
des Maischprozesses durch beide Viskositatsarten gemessen werden. Lésen sich
bei schlecht geléstem Malz die Starkekdrner langsamer auf, ist ein hdheres Dreh-
moment zu erwarten (Viskositat der Suspension), wahrend durch die geringeren Zu-
ckergehalt in der Losung die Viskositat der kontinuierlichen Phase niedriger ist. Die
Ursache ist die schlechtere Substraterreichbarkeit der Enzyme (zu geringe Auflésung

der GerUstbausubstanzen) sowie eine von Grund auf niedrigere Enzymausstattung.

5.1.3.2 Diskussion von zusétzlichen Einfliissen auf die Viskositat
Herrmann stellte ahnliche Ergebnisse fest [9]. Er fuhrte eine erhdhte Viskositat zu-
satzlich auf den Eintrag von hochmolekularen B-Glucanen zurlck. Dies sollte eben-

falls nochmals Uberprift werden.

Die Beobachtungen von Herrmann bestatigen sich durch die Messungen der (3-

Glucane jedoch nur teilweise und zeigen die direkt viskositatsbeeinflussenden Ei-
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genschaften in der Maische. Bei der Messung der Viskositaten der kontinuierlichen

Phasen konnten teilweise gegensatzliche Ergebnisse festgestellt werden.
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Abbildung 47: B-Glucan-Gehalte und Viskosita-
ten von gut geléstem Malz unter-
schiedlicher Schrotung, n=3,
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Abbildung 48: B-Glucan-Gehalte und Viskosita-
ten von Spitzmalz unterschiedli-

cher Schrotung, n=3, a=0,05
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Abbildung 50: B-Glucan-Gehalte und Extraktgehalte der untersuchten, gut gelésten Malz-Proben, n=3,
a=0,05

Der Gehalt an B-Glucan steigt, bei Betrachtung der gesamten Maische, mit der Fein-

heit der Vermahlung signifikant an, da mit einer vergroRerten spezifischen Oberfla-

che ein intensiverer Stoffaustausch stattfinden kann.

Die Analyse der einzelnen Fraktionen in Bezug auf B-Glucan zeigt, dass hier in den
feineren Fraktionen ein gegensatzliches Verhalten feststellbar ist. Die B-Glucan-
Gehalte nehmen in den feineren Fraktionen signifikant ab, wahrend die

Stammwiurzegehalte zunehmen.

Diese Beobachtung lasst den Schluss zu, dass das B-Glucan aus den starker zer-

kleinerten Spelz- und Griesteilen des Malzes resultieren muss.

Da das B-Glucan fir die Viskositat mitverantwortlich ist und auch einen Einfluss auf
die Filtrierbarkeit sowohl im Lauterbottich als auch im weiteren Produktionsprozess
hat, kann aus diesen Ergebnisse gefolgert werden, dass bei B-Glucan-reichen Mal-
zen ein etwas groberes Schroten die Ausbeute nicht wesentlich verschlechtert, die
Prozessflihrung dadurch allerdings positiv beeinflusst werden kann. Zusatzlich kann
der Lauterprozess durch einen groberen Kuchen positiv beeinflusst werden. Unter-

suchungen hierzu wurden durchgefuhrt, jedoch noch nicht publiziert.
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Tabelle 7: Vergleichswerte der Maischversuche unterschiedlicher Schrotungsarten zur verfahrenstechni-
schen Beurteilung der Maischen

Schrotung x5 62°C | xg72°C | xep78°C °p B [Cr;n';ﬁ]a” VEfnk;’:'st]at
0,2 mm Gesamtschrot 321 336 302 14,9 319 1,975
0,8 mm Gesamtschrot 400 403 441 14,8 188 1,918
1,4 mm Gesamtschrot 333 371 364 14,6 121 1,919
0-150 ym Siebung 89 107 107 17,2 79 1,860
150-500 ym Siebung 461 485 461 15,9 133 1,913
500-1000 pym Siebung 713 724 685 15,8 162 1,914

5.2 Untersuchungen zum Verhalten der PartikelgréoBenverteilung

wéhrend des Maischens
Basierend auf der in den Vorversuchen entwickelten Messmethode wurde eine Ver-
suchsreihe mit unterschiedlichen Malzqualitaten und Versuchseinstellungen durchge-
fuhrt, um die Einflisse dieser Variationen auf die PartikelgréRenverteilung der Mai-

schen zu untersuchen.

5.2.1 Versuchsdurchfiihrung

FUr diese Untersuchungen wurden die in Kapitel 3 erwahnten Gerate verwendet. Als
Rohstoffe standen 3 Malze in unterschiedlichen Qualitaten zur Verfugung (vgl. Tabel-
le 12 - Tabelle 14 im Anhang). Vor den Untersuchungen erfolgte zusatzlich eine Tro-

ckenschrotanalyse der Malzschrote.

Das Schuttungsverhaltnis bei diesen Versuchen betrug 400 g Malzschrot zu 1,6 |

Wasser.

Die Analysen erfolgten mit dem entwickelten Messprinzip (vgl. Kapitel 4.1), wobei der
Siebschnitt vor den HELOS-Messungen mit einem 630 ym Sieb der Fa. Haver &
Boecker, Oelde, durchgefuhrt wurde. Die verwendete Linse im HELOS hatte eine

Analysenweite bis 875 um.

5.2.1.1 Charakterisierung der Partikelgré6Benverteilung wdhrend des Maisch-
prozesses

Es wurde eine Standardmaische hergestellt und mit der in Kap. 4.1 entwickelten

Messmethode zur Charakterisierung des Partikelverhaltens wahrend des Maischpro-

zesses analysiert, um eine Beschreibung des Maischprozesses in Abhangigkeit der

PartikelgréRenverteilung zu erhalten. Fur die Versuche wurde Pilsner Malz der Firma

IREKS verwendet.
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Um den Ubergang vom Trockenschrot zur Maische beschreiben zu kénnen, erfolgte
vor den Untersuchungen der Maische zusatzlich eine Trockenschrotanalyse der

Malzschrote mit dem Helos und der Trockendispergiereinheit Rodos.

5.2.1.2 Charakterisierung der PartikelgroBenverteilung wahrend des Maisch-
prozesses mit verschiedenen Schrotfraktionen

Um die Einflisse der verschiedenen Schrotfraktionen auf die Partikelgréfienverande-

rungen zu ermitteln, wurden Schrote mit dem Plansichter klassiert. Aus diesen Pro-

ben wurden Maischen mit dem Standardmaischverfahren hergestellt und auf ihre

Partikelgrofien analysiert.
Fur die Versuche wurde Pilsner Malz der Firma IREKS verwendet.

5.2.1.3 Charakterisierung der Partikelgré6Benverteilung wdhrend des Maisch-
prozesses mit verschiedenen Schrotfeinheiten

Um die Einflisse verschiedener Schrotfeinheiten auf die PartikelgroRenveranderun-

gen wahrend des Maischens zu ermitteln, wurden Schrote mit unterschiedlichem

Walzenabstand der Schrotmuhle hergestellt. Aus diesen Proben wurden Maischen

nach Standardmaischverfahren hergestellt und auf ihre PartikelgroRen analysiert.

Der Walzenabstand der Schrotmuhle betrug 0,2 mm, 0,75 mm und 1,4 mm, so dass

drei Trockenschrote mit unterschiedlicher Zusammensetzung entstanden.
Die Versuchsreihen wurden mit Pilsner Malz der Firma IREKS durchgefuhrt.

5.2.1.4 Charakterisierung der Partikelgré6Benverteilung wdhrend des Maisch-
prozesses mit verschiedenen Malzsorten

Um Einflisse verschiedener Malzqualitaten auf die PartikelgroRenverteilungen zu

ermitteln, wurden Standardschrote und Variationen dieser hergestellt und mit dem

Standardmaischverfahren gemaischt. Bei den verwendeten Malzsorten handelte es

sich um 2 Sorten Pilsner Malz der Firma IREKS (IREKS 1, IREKS 2) und um Spitz-

malz der Firma Weyermann. Die Malze wurden mit einem Walzenabstand von

0,75 mm hergestellt und mit dem Standardmaischverfahren gemaischt.

5.2.1.5 Charakterisierung der Partikelgré6Benverteilung wdhrend des Maisch-
prozesses mit verschiedenen Enzymkonzentrationen
FiUr diese Versuchsreihe wurden 3 verschiedene Malzsorten verwendet. Die Versu-

che wurden jeweils ohne und mit Enzymgabe durchgefuhrt. Als Enzym wurde Ther-
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mamyl® SC, eine thermostabile Endo-Amylase Thermamyl® der Firma Novozymes
A/S, Bagsveerd, Danemark, verwendet. Die Enzym-Menge betrug 0,5 ml und wurde

sofort zu Maischbeginn gegeben.

Bei den verwendeten Malzsorten handelte es sich um 2 Sorten Pilsner Malz der Fir-
ma IREKS (IREKS 1, IREKS 2) und um Spitzmalz der Firma Weyermann. Die Malze
wurden mit einem Walzenabstand von 0,75 mm hergestellt und mit dem Standard-

maischverfahren gemaischt.

5.2.1.6 Charakterisierung der Partikelgré6Benverteilung wdhrend des Maisch-
prozesses mit verschiedenen Rasttemperaturen bei der Maltoserast

Um den Einfluss der Verkleisterungstemperatur eines Malzes auf die PartikelgroRen-

verteilungen zu ermitteln, wurden Schrote mit unterschiedlicher Rastfihrung ge-

maischt und analysiert. Bei den verwendeten Malzsorten handelte es sich um 2 Sor-

ten Pilsner Malz der Firma IREKS (IREKS 1, IREKS 2) und um Spitzmalz der Firma

Weyermann. Die Malze wurden mit einem Walzenabstand von 0,75 mm hergestellt

Die Maltoserasten um die Verkleisterungstemperatur lagen bei 60 °C, 62 °C und
64 °C.

5.2.2 Ergebnisse

5.2.2.1 Generelle Beschreibung der Partikelgré6Benverteilungen wéahrend des
Maischprozesses

Der Ubergang vom Trockenschrot in die Maischesuspension stellt nach dem Schro-

ten die nachste grof3e Veranderung der Partikelgrélienzusammensetzung dar. Wie in

Abbildung 51 zu sehen ist, setzen die Losungsvorgange des Schrotes im Wasser

durch Desagglomeration sofort ein und fuhren zu einer Verfeinerung des Partikelkol-

lektives.
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Abbildung 51: PartikelgroBenverteilungen des Trockenschrotes und der Maischesuspension direkt nach
dem Einmaischen, n=3, a=0,05

Die Veranderung der PartikelgroRenverteilung in der Maische setzt sich im weiteren
Verlauf fort (Abbildung 52). Wahrend des Prozesses weist sie charakteristische
Merkmale auf, die bei allen Versuchsreihen, die im Rahmen dieser Arbeit angefertigt
wurden, in ahnlicher Form beobachtet werden konnten. Aus diesem Grund werden
diese Erkenntnisse anhand von Maischversuchen mit dem Malz IREKS 2 bei einem

Maischverfahren mit Maltoserast bei 62 °C ohne Enzymzugabe beschrieben werden.
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Abbildung 52: PartikelgroRenverteilungen der Maische der Probe Pilsner Malz IREKS 2, Schrotung
0,75 mm, Infusionsmaischverfahren 62 °C, n=3, a=0,05
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Abbildung 53: xso-Werte der Maische der Probe Pilsner Malz IREKS 2, Schrotung 0,75 mm, Infusions-
maischverfahren 62 °C, nach regelmaRigen Zeitpunkten, n=3, a=0,05
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Die Summenverteilungskurven zeigen ebenso wie die xso-Werte (Abbildung 53) die
Veranderungen der PartikelgroRenverteilungen wahrend des Maischprozesses. Und
auch bei den in Abbildung 52 markierten Kenngrdfden x40 und Xgo lasst sich die Ver-

anderung in Richtung gréRerer Partikeln nachweisen.

Was in den Summenverteilungen generell auffallt, sind die grolen Steigungen im
Bereich zwischen 15 und 30 ym, vor allem in den ersten Minuten des Maischens,
wohingegen der Feinanteil in diesen Proben noch relativ gering vorhanden ist. Im
weiteren Verlauf des Maischprozesses nimmt der ganz feine Anteil vom Verhaltnis

her zu, ehe er zum Maisch-Ende wieder weniger wird.

Im Folgenden soll die Veranderungen der PartikelgrofRenverteilungen aus Abbildung
52 wahrend des Maischprozesses genauer erlautert und die Grinde hierfur diskutiert

werden.

5.2.2.1.1 Vergleich der Summenverteilungskurven zwischen 0 und 10 Minuten

Der Vergleich der Summenverteilungskurven der Probennahmezeitpunkte 0 und
10 Minuten zeigt, dass die Feinheit der Partikeln deutlich zugenommen hat. Der Vo-
lumenanteil der Partikeln im Bereich <40 um betragt direkt nach dem Einmaischen
ca. 55 %, nach 10 Minuten betragt dieser Anteil ca. 85 %. Auch der xso-Wert nimmt
zwischen diesen beiden Probennahmezeitpunkte ab. Dieser Bereich spiegelt den
GrolRenbereich von Starkekornern wider, welche zu diesem Zeitpunkt noch nicht ver-

kleistert sind und noch nicht desagglomeriert in der Suspension vorliegen.

Die Grinde daflr liegen zum einen darin, dass die Partikeln kurz nach dem Einmai-
schen noch aneinander hangen und durch die physikalische Beanspruchung durch
das Ruhrwerk sowie durch Eindringen von Wasser voneinander gelost werden.
Durch das Wasser l6sen sich die wasserloslichen Gerlstsubstanzen, wodurch die
Bindungen zwischen den Starkekornern geldst werden. Im vorliegenden Tempera-
turbereich zwischen 49,5-53,6 °C wirken die Endo-B-Glucanasen, die Iosliches,
hochmolekulares B-Glucan zu niedermolekularem B-Glucan, Cellbiose und Laminari-
biose abbauen. Zudem wirken bei Temperaturen bis 55 °C proteolytische Enzyme,
welche die hochmolekulare Proteine zu Aminosauren abbauen und auch so Haftbri-
cken zwischen den Starkekorner I6sen [10]. Das Desagglomerationsverhalten wird

von Herrmann bestatigt, welcher dieses Uber Nasssiebung bereits untersuch hat [9].
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Eine weitere Mdglichkeit diesen Sachverhalt zu erklaren besteht darin, dass durch
Maltose-Abspaltung bereits eine Partikelgrofienverkleinerung der Starkekdrner er-
folgt. Schur [167] merkt dazu an, dass im verwendeten Temperaturbereich die grofite
Menge an Maltose gebildet wird. Bei sehr hohen Enzymkonzentrationen ist dies auch
eine mdgliche Erklarung, wie die Versuche unter dem Mikroskop gezeigt haben (vgl.
Kap. 5.3).

Abbildung 54 zeigt solche Agglomerate, welche direkt nach dem Einmaischen isoliert

werden konnten.

Weiterhin fallt in der Ubersicht der Summenverteilungen auf, dass die Kurve zum
Zeitpunkt t=0 min groRere Konfidenzintervalle aufweist als die Grafen der folgenden
Proben. Ein Grund fir diese Tatsache durfte sein, dass die Starkeagglomerate nicht
der Idealform einer Kugel entsprechen, sondern oft Ianglich oder unterschiedlich ge-
formt sind. Dadurch ergeben sich Schwankungen bei der Messung am Laserbeu-

gungsspektrometer, wodurch groRere Konfidenzintervalle entstehen.

Abbildung 54: lichtmikroskopische Aufnahmen von Starkeagglomeraten unmittelbar nach dem Einmai-
schen
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Ein weiterer Grund fir die groRen Fehler kdnnte in der Probennahme liegen. Gerade
am Anfang finden sehr schnelle Losungsvorgange statt (vgl. Messungen des Dreh-
moments), was die Anforderung an den Probennahmezeitpunkt sehr stark erhoht.
Die Abweichung von einer Minute in der Probennahme kann dadurch schon sehr

starke Auswirkungen auf die Qualitat des Messergebnisses besitzen.

5.2.2.1.2 Vergleich der Summenverteilungskurven zwischen 10 und 20 Minuten

Der Vergleich der Summenverteilungskurven der Messungen bei 10 und 20 Minuten
zeigt, dass die Anzahl der feineren Partikeln mit einem Aquivalenzdurchmesser unter
70 ym noch einmal zugenommen hat. Dieses Verhalten war bei anderen Versuchs-
reihen teilweise noch starker festzustellen. Weiterhin ist zu erkennen, dass Partikeln

mit einem Aquivalenzdurchmesser <5 ym verstarkt in der Messung auftreten.

Die Erklarung fir dieses Verhalten kann mit den Grinden aus Kap. 5.2.2.1.1 analog
sein, wobei diese weniger stark ausgepragt sind und das in Losung gehen von
Gummistoffen nicht mehr stattfindet. Die bereits teilweise desagglomerierten Star-
keagglomerate zersetzen sich noch weiter, so dass mit der Zeit nur noch einzeln vor-
liegende Starkekdrner die Suspension darstellen. Abbildung 55 zeigt den Zustand
der Maische nach dem Einmaischen und aufsuspendieren. Die gro3en Agglomerate
sind aufgeldst und nur noch kleine Zusammenschlusse sind vorhanden. Was in die-
ser Abbildung weiterhin auffallt sind kleine Starkepartikeln sowie andere disperse
Stoffe, welche sich in der vorherigen Probe nicht als einzelne Partikeln feststellen
lieRen. Diese erklaren die Zunahme der feinen Fraktion in der PartikelgréRenvertei-

lung.
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Abbildung 55: lichtmikroskopische Aufnahmen von Starkekérnern nach Desagglomeration im Wasser

Die Tatsache, dass es zwischen 10 und 20 Minuten nur zu einer geringen Verfeine-
rung der Partikeln kommt, stitzt auch Schur’s These [168]. Die Probennahme erfolg-
te nach 20 min wahrend der Maltosebildungsrast. Hier wird ihm zufolge zwar noch
ein geringer Teil Maltose gebildet, der Hauptteil der Maltosebildung hat jedoch schon

zuvor stattgefunden.

Bei der Auftragung einer Summenverteilungskurve muss noch beachtet werden,
dass es sich hierbei um Relativzahlen handelt. Es kann also auch durchaus der Fall

sein, dass die grofl3e Fraktion ab- und dadurch die feine Fraktion zugenommen hat.

Herrmann merkt an, dass bei den Maischepartikeln nach 25 Minuten eine stabile
Struktur erreicht wird [9]. Demzufolge sind die Veranderungen bis zu dem beschrie-

benen Probennahmezeitpunkt entsprechend der Literatur.

5.2.2.1.3 Vergleich der Summenverteilungskurven zwischen 20 und 40 Minuten
Im Zeitraum zwischen 20 und 40 Minuten dieser Maischversuche zeigt sich eine
deutliche Vergroberung des Partikelkollektives. Die Ursache hierfir hat mehrere
Grinde, wobei die einsetzende Verkleisterung im Hinblick auf die zu diesem Zeit-
punkt herrschende Temperatur die starkste ist. Des Weiteren setzt bei diesen Tem-
peraturen der enzymatische Abbau der Starke durch die a-Amylase ein. Dies kann
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daflir sorgen, dass die kleinen Starkekdrner dadurch bereits abgebaut werden und in

der PartikelgroRenverteilung signifikant abnehmen.

5.2.2.1.4 Vergleich der Summenverteilungskurven zwischen 40 und 50 Minuten

Aus den Probennamen bei 40 und 50 Minuten Iasst sich eine weitere, starke Ver-
groberung des Partikelkollektives beobachten. Dies entspricht dem Zeitraum, in dem
in der Maische die Verzuckerungsvorgange ablaufen. Hier werden die aufgequolle-
nen Starkekdrner zu niedermolekularen Zuckern abgebaut. Diese werden durch die
Laserbeugung nicht mehr erfasst. Die verbliebene, ungeldste Suspension vergrobert

sich dadurch weiter.

Es ist zu diesem Zeitpunkt auch davon auszugehen, dass die cytolytischen Abbau-
vorgange abgeschlossen sind. Dies bedeutet, dass die vormals noch stofflich gebun-
denen Starkekdrner so weit als mdglich freigelegt sind und diese wiederum durch die

Verkleisterung als molekulare Starke in der Losung vorhanden sind.

5.2.2.1.5 Vergleich der Summenverteilungskurven zwischen 50 und 90 Minuten

Die Betrachtung der PartikelgroRenverlaufe im Zeitraum von 50 bis 90 Minuten zeigt
nur noch geringe signifikante Anderungen. Diese finden hauptséchlich im Bereich
von 20-50 ym statt. Dies bedeutet, dass in den letzten 40 Minuten dieser Maischver-
suche keine allzu grof’en Veranderungen in der Zusammensatzung der Partikelgré-
Renverteilung mehr festzustellen waren. Neben einem mdoglichen Aufquellen von un-
I6slichen Schrotbestandteilen (z.B. Spelzensplitter) ist die weitere Auflosung der

Starkekdrner die wahrscheinlichste Ursache fur diese weiteren Veranderungen.

Wird dieses Messsystem zur Partikelgrofienanalyse mit der Jodnormalitats-Prifung
kombiniert, kann festgestellt werden, dass bei Jodnormalitat und Konstanz der Parti-
kelgroRenverteilung der Maischprozess beendet werden kann. Eine Abhangigkeit der

Maischerastdauern von der PartikelgroRenverteilung ist hiermit also moglich.

5.2.2.2 Ergebnisse der Untersuchungen zur Charakterisierung der Maische mit
verschiedenen Schrotfeinheiten

Abbildung 56 zeigt die Summenverteilungen der Trockenschrotanalysen der Fein-,

Normal-, und Grobschrote des Malzes IREKS 2. Des Weiteren sind die Summenver-

teilungen kurz nach dem Einmaischen sowie nach 10 Minuten Maischdauer abgebil-

det. Abbildung 57 greift explizit den Intervallbereich von 1 bis 100 ym heraus.
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Abbildung 56: Summenverteilungen der 3 Schrotfeinheiten des Malz IREKS 2, trocken vermessen sowie
zu Maischbeginn und nach 10 Minuten Maischzeit, n=3, a=0,05
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Abbildung 57: Summenverteilungen der 3 Schrotfeinheiten des Malz IREKS 2, trocken vermessen sowie
zu Maischbeginn und nach 10 Minuten Maischzeit, Anzeigebereich auf 0 bis 100pm ver-

groBert, n=3, a=0,05

Es ist wiederum zu erkennen, dass die Partikeln der Maischesuspension bei allen

Schrotfeinheiten feiner sind als die der Trockenschrote. Besonders stark ausgepragt

sind hierbei die Partikeln im Grol3enbereich zwischen 5 und 30 um. Hierbei handelt
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es sich wiederum um die Starkekdrner, welche sich aus den Agglomeraten I6sen.
Diese sofort nach dem Einmaischen feststellbare Veranderung der Partikelzusam-
mensetzung lasst sich, wie bereits beschrieben, fur alle Schrotfeinheiten auf die Lo-
sungsvorgange durch das Wasser sowie die mechanischen Beanspruchungen durch

das Ruhrwerk zurickfuhren. Partikelgréofien tber 500 pm sind kaum feststellbar.

In den 10 Minuten nach dem Einmaischen nimmt der Feinheitsgrad der Maischepar-
tikeln des Normalschrotes und des Grobschrotes weiterhin zu. Die PartikelgroRenver-
teilungen des Feinschrotes hingegen weisen kaum eine Veranderung auf. Die Ursa-
che dieses Verhaltens liegt in der Zusammensetzung der verwendeten Proben. Wah-
rend in den Proben des Normalschrot und des Grobschrot der Spelzenanteil durch
den Siebschnitt fir die Analyse sehr gering ist, ist dieser im Feinschrot noch mit vor-
handen. Fur die Partikelzusammensetzung der interessierenden Grof3en bedeutet
dies, dass sich im Normal- und Grobschrot ein verhaltnismaRig héherer Anteil an
Mehlkdrperbestandteilen befindet, welche sich im Maischprozess in einzelne Starke-
partikeln zersetzen. Beim Feinschrot hingegen tritt dieser Desagglomerations-Effekt
durch 2 Aspekte nicht auf: zum einen ist der Mehlkorper von vornherein feiner ver-
mahlen, zum anderen ist durch den hoheren Spelzenanteil ein anderes Zusammen-

setzungsverhaltnis von Spelzen zu Mehlkérperinhaltsstoffen vorhanden.

Diese Aspekte kdnnten auch erklaren, warum das Feinschrot, von welchem die feins-
ten Partikelgrof3enverteilungen zu erwarten waren, nicht die feinste Partikelgrofien-

verteilung lieferte.
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Abbildung 58: Summenverteilungen der 3 Schrotfeinheiten des Malz IREKS 2 wahrend des Maischpro-
zesses (Infusion 62 °C, ohne Enzymgabe) , n=3, a=0,05

Abbildung 58 zeigt die Veranderungen der Summenverteilungen der Maischen un-
terschiedlicher Schrotfeinheiten wahrend des Maischprozesses bis zum Abmaischen.
Es werden nur die Proben nach 20, 30, 40 und 90 Minuten dargestellt, da sich auch
hier zwischen 40 und 90 Minuten keine signifikanten Veranderungen mehr ergeben

haben.

Es ist, wie bereits in Kapitel 5.2.2.1 beschrieben, auch hier die charakteristische Ver-
anderung der PartikelgrofRenveranderung zu beobachten. Es konnte festgestellt wer-
den, dass mit zunehmender Maischdauer die Unterschiede zwischen den Summen-
verteilungen fortlaufend kleiner wurden. Dabei zeigt das Feinschrot wieder die grofte
PartikelgrélRenverteilung, die PartikelgroRenverteilungen des Normalschrotes sind
feiner als die des Grobschrotes. Zum Maischende besitzen diese beiden Proben an-

nahernd die gleichen Partikelgro3enverteilungen.
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Abbildung 59: xs0-Werte der 3 Schrotfeinheiten des Malz IREKS 2 wahrend des Maischprozesses (Infusion
62 °C, ohne Enzymgabe), nach regelméBigen Zeitpunkten, n=3, a=0,05

In Abbildung 59 sind die xso-Werte der Summenverteilungen der Proben unterschied-
licher Schrotfeinheiten wahrend des Maischprozesses dargestellt. Sie verdeutlichen
die Zusammenhange und Veranderungen der Partikelgrof3enverteilungen wahrend

des Maischens nochmals zu den oben beschriebenen Summenverteilungen.

5.2.2.3 Ergebnisse der Untersuchungen zur Charakterisierung der Maische mit
verschiedenen Schrotfraktionen

Nach dem Schroten mit einem Walzenabstand von 0,8 mm wurde das Schrot Uber

den Siebturm in die Fraktionen Boden — 150 ym, 150-500 ym und 500 pm-1000 um

klassiert. Diese Fraktionen wurden mit den Vorgaben des Standardmaischverfahrens

gemaischt und an charakteristischen Punkten Analysen durchgefuhrt.

Die Ergebnisse der Analysen werden in Abbildung 60 - Abbildung 62 dargestelit.
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Abbildung 60: PartikelgroBenverlauf wiahrend des Maischprozesses mit der Schrotfraktion Boden-150 ym,
n=3, 0=0,05
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Abbildung 61: PartikelgréBenverlauf wahrend des Maischprozesses mit der Schrotfraktion 150-500 um,
n=3, a=0,05
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Abbildung 62: PartikelgroBenverlauf wéahrend des Maischprozesses mit der Schrotfraktion 500-1000 um,
n=3, a=0,05

Die Untersuchungen zeigen wiederum, dass die meisten Veranderungen im Bereich

von <100um stattfinden, verursacht durch die Veranderungen in den Starkekdornern.

In der Maische der Fraktion 0-150 um treten offensichtlich die geringsten Verande-
rungen in der PartikelgréRenverteilung auf (vgl. Abbildung 60). Uber die Maischdauer
erfolgt eine geringe Vergroberung des Kollektivs, welches auf die Losung der Star-
kepartikeln zurtckzufuhren sein dirfte. Die restlichen gemessenen Partikeln sind

unldsliche Bestandteile.

Im Bereich von 150-500 ym fallt auf, dass im Gegensatz zu der Maische des Ver-
suchs zuvor zwischen dem Trockenschrot und der ersten Maischemessung Unter-
schiede vorliegen. Dies ist dadurch zu erklaren, dass bei den Partikeln dieser Klasse
Agglomerate vorliegen, welche sich nach dem Einmaischen I6sen und dadurch zu

einer Verfeinerung des Partikelkollektives fuhren (vgl. Abbildung 61).

Der gleiche Effekt - nur noch viel starker — ist flr die Fraktion 500-1000 ym zu be-
obachten, was in Abbildung 62 zu sehen ist. Auch hier weist das trockene Gut eine
grobere Struktur auf. Nach dem Einmaischen und der ersten Rast liegen auch hier
mehr feinere Partikeln vor. Der Partikelgrof3enbereich lasst wieder darauf schliel3en,
dass sich hierdurch die Agglomerate des Schrotes gelést haben und dadurch z.B.

Starkekorner freigesetzt wurden.
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5.2.2.4 Ergebnisse der Untersuchungen zur Charakterisierung der Maische mit
verschiedenen Malzsorten

Abbildung 63 fasst die Summenverteilungen der verwendeten Malzsorten zu den

Probennahmezeitpunkten nach 10 und 20 Minuten zusammen. Die Probe direkt nach

dem Einmaischen weist aus den oben beschriebenen Grinden (vgl. Kap. 5.2.2.1.1)

sehr hohe Konfidenzintervalle auf und ist daher nicht aussagekraftig.
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Abbildung 63: Summenverteilungen der Schrote der unterschiedlichen Malzsorten nach 10 und 20 Minu-
ten Maischdauer, n=3, a=0,05

Der Vergleich der Summenverteilungen der drei Malzsorten nach 10 Minuten zeigt,
dass die Verteilungen der Malze IREKS 2 und Spitzmalz nahezu identisch sind. Die
Probe IREKS 1 zeigt eine grobere Zusammensetzung und weicht von den anderen
beide Proben ab. Diese Beobachtung ist jedoch nur fur die groften 30% der Parti-

kelmasse feststellbar. Der x5o-Wert aller Proben ist nahezu identisch.

Die Masse der Partikeln von kleiner 50 ym ist, bezogen auf die Gesamtmenge, bei
Malz IREKS 1 zum Zeitpunkt 10 Minuten mehr als 10% geringer als bei den anderen
Malzsorten. Auch beim Maximum der Summenverteilungen zeigen sich in den unter-
suchten Proben deutliche Unterschiede. Das Malz IREKS 1 erreicht diesen Wert

deutlich spater als die beiden anderen Proben.
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Auch die Betrachtung der Feinstfraktionen (Abbildung 64) liefert sehr unterschiedli-

che Verhaltensweisen der Partikeln. Bei allen 3 Malzen ist ein unterschiedlicher Ge-

halt der feinsten Partikeln festzustellen.
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Abbildung 64: Summenverteilungen der Schrote der unterschiedlichen Malzsorten nach 10 und 20 Minu-
ten Maischdauer, Betrachtung der Feinst-Fraktionen, n=3, a=0,05

Sowohl die Malzanalysen (vgl. Anhang) als auch die Analysen mit dem Plansichter

(Abbildung 65) lassen fur diese Resultate keine schlussige Erklarung zu. Ganz im

Gegenteil lassen diese Ergebnisse eine andere Entwicklung der PartikelgroRenver-

teilung wahrend des Maischprozesses vermuten.
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Abbildung 65: Plansichteranalysen der Normalschrote der 3 verwendeten Malzsorten IREKS 1, IREKS 2
und Spitzmalz

Es kann daher an dieser Stelle festgestellt werden, dass durch die Verwendung der
Laserbeugungsspektroskopie eine viel tiefere Informationsfllle erhalten werden
kann, als dies mit den herkdmmlichen Methoden erreicht wird. Es muss allerdings
auch hier bedacht werden, dass durch den Siebschnitt ein gewisser Teil der Proben

entfernt wurde.

Die Betrachtung der Summenverteilungen nach 10 und nach 20 Minuten zeigen,
dass bei den beiden gutgelésten Malzen eine leichte Verfeinerung des Partikelkollek-
tives stattgefunden hat, wahrend beim Spitzmalz eine Vergréberung zu messen war.
Die Ursache hierfir kann in der schlechteren Losung des Spitzmalzes liegen, wel-
ches durch die geringere Losung einen hoheren Anteil an hohermolekularen Stoffen

besitzt, wodurch auch die Losung im Maischbottich beeinflusst wird.
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Abbildung 66: Summenverteilungen der Normalschrote der unterschiedlichen Malzsorten zwischen 30
und 90 Minuten Maischdauer, n=3, a=0,05

Abbildung 66 stellt die Probennahmezeitpunkte nach 30, 40 und 90 Minuten dar.
Auch hier wurde wiederum auf die Darstellung der Zeitpunkte dazwischen aus Grin-

den der Ubersichtlichkeit verzichtet.

Es ist bei allen Malzsorten das bereits beschriebene, charakteristische Verhalten
wahrend des Maischprozesses feststellbar. Allerdings finden die Partikelgrofienver-
anderungen in unterschiedlichen Zeitraumen statt. Zum Ende des Maischprozesses
besitzen die Feststoffe der gut gelésten Malze eine nahezu identische Partikelgro-
Renverteilung, wahrend die Partikeln des Spitzmalzes eine feinere Verteilung aufwei-

sen.

Der Angleich der Partikelverteilungen der beiden gut geldsten Malze hat sich bereits
nach 40 Minuten vollzogen. Deutlich wird dies auch bei der Betrachtung der xso-
Werte (Abbildung 67). Im weiteren Verlauf ergeben sich jedoch wieder Unterschiede

in den Median-Werten.
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Abbildung 67: xso-Werte der 3 Malzsorten wahrend des Maischprozesses (Normalschrot, Infusion 62 °C,
ohne Enzymgabe), nach regelméaRigen Zeitpunkten, n=3, a=0,05

Die Erklarung fir diese Unterschiede liegt in den unterschiedlichen Zusammenset-
zungen der Malze. Die PartikelgroRenverteilungen der beiden gut geldsten Malze
haben Uber den Maischprozess eine Annaherung bei gleichzeitig grof3erer Zunahme
der PartikelgroRen. Dies ist ein Indiz fur die gute Losung, da die feineren Bestandtei-

le, welche zu einem groRen Teil aus Starke besteht, starker abgebaut werden.

Beim Spitzmalz hingegen ist keine so gro3e Zunahme des Median feststellbar. Dies
resultiert hochstwahrscheinlich aus der schlechten Losung des Malzes, wodurch kein
so weitreichender Abbau stattfinden kann. In gewisser Hinsicht 1asst sich dieses Ar-

gument auch durch eine geringere Extraktausbeute belegen.
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Abbildung 68: Summenverteilungen der Schrote der unterschiedlichen Malzsorten zwischen 30 und 90
Minuten Maischdauer, Betrachtung der Feinstfraktionen, n=3, a=0,05

Auch hier wird speziell der Anteil der ganz feinen Fraktionen betrachtet. Waren zu
Maischbeginn zwischen den Malzen noch sehr starke Unterschiede feststellbar (vgl.
Abbildung 64), so ist der Anteil der Partikeln <4,5 ym zum Maischende bei allen 3
Proben im ungefahr gleichen Verhaltnis (Abbildung 68).

5.2.2.5 Ergebnisse der Untersuchungen zur Charakterisierung der Maische mit
verschiedenen Enzymkonzentrationen
Um den Einfluss einer zusatzlichen Enzymzugabe herauszuarbeiten, wurden unter-
schiedliche Malzsorten mit einer Uberschussgabe an Enzym gemaischt. Um einen
Uberblick Uiber den Starkeabbau wahrend des gesamten Maischprozesses zu erhal-
ten, wurden speziell die Ergebnisse nach 10, 20, 30, 40, 50 und 90 Minuten Maisch-
zeit analysiert. Proben aus diesen Zeitbereichen haben in den Versuchen gezeigt,
dass sie wahrend des Maischens die deutlichsten Veranderungen der Maische dar-
stellen. Zwischen 50 und 90 Minuten finden keine signifikanten Veranderungen der

Partikelgrélienzusammensetzung mehr statt.
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Abbildung 69: Veranderungen der PartikelgroBenverteilung der Probe Pilsner Malz IREKS 1, Schrotung
0,75 mm, Infusionsmaischverfahren 62 °C (0. Enz. = ohne Enzymzugabe, m. Enz. = mit En-
zymzugabe) , n=3, a=0,05
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Abbildung 70: Veranderungen der PartikelgroBenverteilung der Probe Pilsner Malz IREKS 2, Schrotung
0,75 mm, Infusionsmaischverfahren 62 °C (0. Enz. = ohne Enzymzugabe, m. Enz. = mit En-
zymzugabe)
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Abbildung 71: Veranderungen der PartikelgroBenverteilung der Probe Spitzmalz, Schrotung 0,75 mm,
Infusionsmaischverfahren 62 °C (0. Enz. = ohne Enzymzugabe, m. Enz. = mit Enzymzuga-
be) , n=3, a=0,05

Die Summenverteilungen zeigen bei allen Versuchen, dass die Proben mit Enzym-

zugaben fast immer die groReren Partikeln besitzen als die Proben ohne Enzymzu-

gabe (Abbildung 69 - Abbildung 71).

Die PartikelgrolRen des Malzes IREKS 1 weist hierbei die geringsten Unterschiede
auf und sind unter Betrachtung der Konfidenzintervalle gleich. Bei den anderen bei-
den Proben, IREKS 2 und Spitzmalz, sind die Unterschiede deutlich zu erkennen.
Dies dirfte darauf zurickzufihren sein, dass bei diesen beiden Malzen die En-
zymausstattung sehr gering war, was die Beschleunigung durch die Enzymzugabe

verdeutlicht.

97



5 FESTSTOFFHANDLING BEIM MAISCHEN

100
90 -
30 "I' T'—I_ T
70 u
60 N
E
= 50 -
x
40 B
30 4 —
20 —
10 1 I
0 .
c E £ £ c £ c £ £ £
E E E E E E E E E E
o o & o o o o o o o
-— (3] - v (=] P~ (=] (=]
@ohne Enzymzugabe Omit Enzymzugabe

Abbildung 72: xso-Werte der Maischeproben IREKS 1 mit und ohne Enzymgabe nach regelmaBigen Zeit-
punkten, n=3, a=0,05
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Abbildung 73: xso-Werte der Maischeproben IREKS 2 mit und ohne Enzymgabe nach regelmaBigen Zeit-
punkten, n=3, a=0,05
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Abbildung 74: xso-Werte der Maischeproben Spitzmalz mit und ohne Enzymgabe nach regelméaBigen Zeit-
punkten, n=3, a=0,05

Auch die xsp-Werte der Proben (Abbildung 72 - Abbildung 74) verdeutlichen diese
Abweichungen. Wahrend bei der Probe IREKS 1 keine Unterschiede feststellbar
sind, zeigt IREKS 2 einen tendenziell hoheren Wert fur die Probe mit Enzym. Die
Probe Spitzmalz zeigt signifikante Unterschiede in den Versuchen mit und ohne En-

zym.

Weiterhin zeigen die Ergebnisse, dass die Vergroberung des Partikelkollektivs mit
Enzymgaben wesentlich schneller voranschreitet. Dies bedeutet, dass die feineren
Partikeln in diesem Fall schneller abgebaut werden und somit die groReren Partikeln
starker in den Vordergrund rucken. Weiterhin ist erkennbar, dass sich dieser Zustand

bis zum Maischende halt.

Ein Vergleich der 3 Malzsorten untereinander zeigt ebenso gro3e Abweichungen.
Die Unterschiede der PartikelgroRenverteilung wahrend des Maischprozesses mit
Enzym resultieren vermutlich daraus, dass die a-1,4-Bindungen der Starke durch das
Enzym schon zu Zeitpunkten hydrolysiert werden, bei denen die im Malz enthaltenen
Enzyme noch nicht oder nur sehr schwach wirken. Es kdnnte allerdings auch daran
liegen, dass der Abbau der genannten Bindung, durch das zusatzliche Angebot an

Enzymen schneller ablauft. Die Unterschiede der Summenverteilungen zum Ende
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des Maischens deuten darauf hin, dass auflerdem durch die Enzymzugabe mehr
a-1,4-Bindungen der Starke gespalten werden als ohne Zugabe. Die Abweichungen
der Summenverteilungen sind bei den verschiedenen Malzsorten unterschiedlich
stark ausgepragt. Die geringen Differenzen der Versuche mit dem Malz IREKS 1 las-
sen darauf schlielen, dass es sich bei dem Malz um ein sehr stark mit Enzymen
ausgestattetes Malz handelt. Da die Oberflache der Starkekorner offensichtlich nicht
mehr Enzym aufnehmen kann, erfolgt die Enzymdiffusion in beiden Fallen gleich
schnell, wodurch kein Unterschied in der Abbaugeschwindigkeit feststellbar ist. Die
Probe IREKS 2 verhalt sich gemall den Erwartungen, dass mit Enzymgabe ein
schnellerer Abbau stattfindet und sichtbar ist. Die grof3ten Unterschiede sind bei der
Probe mit dem Spitzmalz feststellbar. Bereits bei der Probennahme nach 40 min ist
dieser starker ausgepragt als bei den anderen beiden Proben. Dies entspricht auch
den Erwartungen, dass durch die Enzymgabe die Starke des enzymschwachen Mal-

zes verstarkt abgebaut wird.

Da Spitzmalze in der Regel nicht so hoch geldst sind wie gut geldste Pilsner Malze,
konnen die Mehlkorper nur bis zu einem gewissen Grad abgebaut werden. Abbildung
75 und Abbildung 76 greifen den Bereich bis 100 ym naher heraus und bestatigen

diese Aussage.
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Abbildung 75: Summenverteilungen der Probe IREKS 2 im Feinbereich, n=3, a=0,05
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Abbildung 76: Summenverteilungen der Probe Spitzmalz im Feinbereich, n=3, a=0,05

5.2.2.6 Ergebnisse der Untersuchungen zur Charakterisierung der Maische mit
verschiedenen Rasttemperaturen bei der Maltoserast

Die Diagramme der Abbildung 77 - Abbildung 79 zeigen die PartikelgroRen-

verteilungen unterschiedlicher Malzsorten, welche mit variierten Maischverfahren

gemaischt wurden. Mit Ausnahme der Maltose-Rast wurden keine Parameter veran-

dert. Die Maltoserast wurde dabei auf 60 °C, 62 °C und 64°C gesetzt.

Aus Griunden der Ubersichtlichkeit werden in den Diagrammen nur die Analysenwer-
te der Proben bei 20, 30 und 40 Minuten dargestellt, da diese um den interessanten
Zeitpunkt der Verkleisterung liegen. Zudem sind die PartikelgrofRenverteilungen zum
Maischende angefuhrt, um die Auswirkungen der unterschiedlichen Maltoserasten

auf den Endzustand der Partikelgrof3enverteilungen festzustellen.
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Abbildung 77: Veranderungen der PartikelgroBenverteilung der Probe IREKS 1 bei Maltoserasten von 60,
62 und 64 °C, n=3, a=0,05
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Abbildung 79: Veranderungen der PartikelgroRenverteilung der Probe Spitzmalz bei Maltoserasten von
60, 62 und 64 °C, n=3, a=0,05

Aus den Summenverteilungen kann abgelesen werden, dass mit dem Fortschreiten
des Maischprozesses eine VergroRerung des Partikelkollektives stattfindet, unab-
hangig davon, bei welcher Temperatur die Maltoserast stattgefunden hat. Die Ab-
hangigkeit der Verkleisterung von der Temperatur kann durch die Kurvenverlaufe
sehr deutlich — unabhangig vom Malztyp — festgestellt werden. Je hoher die Tempe-

ratur, desto schneller lauft dieser Prozess in der Maische ab.

Gut zu erkennen ist die starkere Auspragung der Vergroberung auch an den Xso-
Werten zu den Messungen nach 30 und 40 Minuten. Diese sind umso grofer, je ho-
her die Rasttemperatur war (Abbildung 80 - Abbildung 82).
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Abbildung 80: xso-Werte der Maischeproben IREKS 1 bei unterschiedlichen Maltoserasttemperaturen nach
regelméBigen Zeitpunkten, n=3, a=0,05
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Abbildung 81: xso-Werte der Maischeproben IREKS 2 bei unterschiedlichen Maltoserasttemperaturen nach
regelméBigen Zeitpunkten, n=3, a=0,05
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Abbildung 82: xso-Werte der Maischeproben Spitzmalz bei unterschiedlichen Maltoserasttemperaturen
nach regelmaBigen Zeitpunkten, n=3, a=0,05

Die Diagramme zeigen die Abhangigkeit der Partikelgroie von der Verkleisterungs-
temperatur. Es zeigt sich, dass die Quellung der Starkekorner bei hdheren Tempera-

turen schneller von statten geht als bei niedrigeren.

Wie bereits in Kapitel 4.1 dargestellt, Iasst sich dies generell mit der Laserbeugungs-

spektroskopie feststellen und konnte mit diesen Versuchen weiter belegt werden.

Die drei Malzsorten miteinander verglichen zeigen, dass die Quellung bei Spitzmalz
offensichtlich frGher beginnt als bei den beiden gut geldsten Pilsner Malzen. Hierfur
sind zwei Erklarungsansatze moglich. Zum einen kdnnte dieser Quellvorgang des-
halb schneller stattfinden, da durch die knappe Lésung noch mehr héhermolekulare
Substanzen vorhanden sind, welche evil. schneller aufquellen. Die zweite, etwas
greifbarere Erklarung, liegt in der unterschiedlichen Enzymausstattung der unter-
schiedlichen Enzyme. Die gut geldsten Pilsner Malze besitzen mehr Enzyme, was
die Vermutung zulasst, dass mit beginnender Verkleisterung bereits ein Abbau an
den Starkemolekulen stattfindet und diese daher in ihrer GroRe nicht so stark zu-

nehmen.
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Werden die PartikelgrofRen bei den spateren Probennahmezeitpunkten betrachtet,
fallt erneut auf, dass die Partikeln des Spitzmalzes nicht die Grolde der anderen bei-
den Malze erreichen. Dies kdnnte daran liegen, dass durch die schwachere En-
zymausstattung ein schwacherer Abbau der Partikeln erfolgt, wodurch die kleineren
Partikeln starkeren Einfluss auf die Verteilung nehmen und der x50 daher vergleich-

barer Weise kleiner ausfallt.

Die schnellere VergroRerung des Partikelkollektives wirkte sich in den Untersuchun-

gen nicht signifikant auf die finalen Zusammensetzungen zum Maischende aus.

5.2.3 Diskussion

Die Untersuchungen haben gezeigt, dass durch die Messung der PartikelgroRenver-
teilungen wahrend des Maischprozesses sowohl eine qualitative Aufnahme als auch
eine Steuerung des Prozesses mdglich ist. Mit der Charakterisierung des Maischpro-
zesses durch die Veranderungen der PartikelgrofRenverteilungen konnte eine weitere

verfahrenstechnische KenngrofRe fur das Sudhaus aufgestellt werden.

Es ist fur den Einsatz in einem industriellen Prozess jedoch wahrscheinlich zu auf-
wandig, jedes Mal eine Probe zu nehmen, diese zu analysieren und entsprechend

den Prozess zu steuern.

Die Firma Sympatec, Clausthal-Zellerfeld, bietet die Mdglichkeit einer Inlinemessung
mit dem Helos an. Da die Maische jedoch nicht 1:1 zur Analyse verwendet werden
kann, sondern einer gewisse Aufbereitung (Siebschnitt, Verdinnung) bedarf, ist dies

erst nach einer entsprechenden Prozessapplikation moglich.

Eine alternative Messmaoglichkeit wurde in Zusammenarbeit mit der Universitat Pots-

dam, Institut fur Physikalische Chemie, gefunden [169] (vgl. Kap. 5.4).

Die Desagglomerationsvorgdnge gerade beim Einmaischen, wie sie in der vorliegen-
den Arbeit festgestellt werden konnten, sind bei Blhler nicht zu sehen. Daflr sind
zwei Ursachen anzufiihren. Zum einen wandte Bulhler einen Siebschnitt bei 106 um
an, um eine Probe zu erhalten, die er auch im submicron-Bereich vermessen konnte.
Dadurch entfernte er relevante PartikelgroRen, welche flir den Maischprozess von
Bedeutung sind und auf welche die Zunahme der frei vorliegenden Starkekorner zu
Maischbeginn zurlckzufihren ist. Zum anderen lag die Einmaischtemperatur seiner

Versuche mit 65 °C deutlich Uber der Verkleisterungstemperatur vieler Gerstenmalze
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[10]. In den durchgefihrten Untersuchungen wurde die Einmaischtemperatur mit

50 °C so gewahlt, dass dieser Effekt mit aufgenommen werden kann.

5.3 Photoanalytische Darstellung des Maischverlaufes und Validie-

rung der Partikelgr6Benmessung unter dem Mikroskop
In den Messungen mit der Laserbeugung konnten Veranderungen in der Partikelgro-
Renzusammensetzung der Maischen festgestellt werden. Um festzustellen, auf wel-
che Veranderungen der Suspension dies zurtickzuflhren ist, wurden Mikroskop-

Maischen zur Aufnahme von Q2-Verteilungen durchgefuhrt.

Zur Bildanalytischen Beschreibung und gleichzeitigen Validierung des verwendeten
Messverfahrens wurden Schrot- und Maischeproben unter dem Mikroskop analysiert.
Mit Hilfe einer Maischapparatur konnte auch unter dem Mikroskop gemaischt wer-

den.

5.3.1 Versuchsdurchfuhrung

Fiar die Maischversuche wurde nach dem Aufheizen des Wassers gerade so viel
Malzschrot in die Losung gegeben, dass einen optische Auswertung der Starkekor-
ner noch madglich war. Es wurde hochgeldstes Pilsner Malz verwendet und mit dem
Standardtemperaturprofil vermaischt. In einem weiteren Versuch wurde Enzym zu-

gegeben.

Zur Auswertung der Partikelgrofien wurden die Umrisse ausgewahlter Starkekorner
mit der Software Optimas markiert. Dadurch konnte der Flacheninhalt der Starkekor-

ner ermittelt und der Aquivalentdurchmesser berechnet werden.
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Abbildung 83: Bestimmung des Umfangs der Starkekorner mit Optimas

Die Aquivalentdurchmesser wurden analog zur Klassierung der Helos-Messungen
sortiert. Damit konnte eine Qy-Verteilung erstellt werden, welche durch Momenten-
umrechnung in eine Qs-Verteilung transferiert wurde.

5.3.2 Ergebnisse

Abbildung 84 und Abbildung 85 zeigen die Summenverteilungen der Maische-
Partikel aus der Helos- und der Mikroskop-Analyse. Es ist zu sehen, dass sich die
Partikelgrofienverteilungen vom Grdlenverhaltnis her um eine log-Stufe unterschei-
den. Dies resultiert daraus, dass fur die Maischversuche im Reaktor die komplette
Maische verwendet wurde, wahrend die Suspensionslosung unter dem Mikroskop
nur aus der feinen Schrotfraktion bestand. Hintergrund fur diese Entscheidung war,
dass die einzelnen Partikel so besser unter dem Mikroskop analysiert werden konn-
ten.
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Abbildung 85: Qs-Verteilung der Mikroskop-Analyse

Weiterhin haben die Untersuchungen gezeigt, dass durch eine Erhdhung der En-

zymkonzentration eine signifikant schnellere Auflosung der Starkekorner erfolgt. Die
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Analyse einzelner Starkekdorner auf ihre PartikelgrofRen war beim Einsatz von Enzy-
men war nicht mehr méglich (Abbildung 86).

Abbildung 86: Starkekdrner wihrend des Maischprozesses unter dem Mikroskop bei Uberschussgabe
von Enzym nach 5, 35 und 80 Minuten Maischdauer

Die Ergebnisse wurden Uber eine Videosoftware zu Zeitraffer-Aufnahmen des
Maischprozesses zusammengefuhrt. Die Videos sind unter den folgenden Links er-

reichbar.

http://www.youtube.com/watch?v=yKVeU4MC29s

http://www.youtube.com/watch?v=xXXJaVaX3yE

Ausschnitte aus diesen Videos sind im Anhang 12.3 angeflgt.

Anhand der Maischen unter dem Mikroskop konnte die Verkleisterung der Starkekor-
ner durch die Zunahme ihrer GroRe beobachtet werden. Bei diesen Versuchen wur-
de die in Kapitel 5.1.2.1 festgestellte Verkleisterungsproblematik optisch nachgewie-

sen.

5.3.3 Diskussion

Die Untersuchungen zeigten, dass sich die Ergebnisse der Summenverteilungen um
eine log-Stufe unterscheiden, was aus den unterschiedlichen Ausgangsmaterialien
der Maischen resultiert. Es ist jedoch zu sehen, dass sich die Partikeln in der Ge-
samtmaische des Reaktors im Hinblick auf die PartikelgréRenveranderungen genau-
so verhalten wie die Probe unter dem Mikroskop. Es kann daher festgestellt werden,
dass die mit der Helos-Messungen gewonnen Partikelgré3enverteilungen richtig in-

terpretiert worden sind.
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5.4 Untersuchungen zu einer Inline-Steuerung des Maischprozes-

ses
Wie zu Beginn der Arbeit erwahnt, ware eine Inline-Steuerung des Maischprozesses
eine gute Mdglichkeit, die Prozesszeiten zu optimieren. Mit den durchgefihrten Ana-
lysen und dem entwickelten Analysenverfahren lassen sich jedoch nur at-line-Proben
analysieren. Die gewonnen Erkenntnisse geben aber die Mdoglichkeit, mit innovativen
Technologien eine Inline-Steuerung des Maischprozesses in Abhangigkeit der Parti-
kelgroRe umzusetzen. Solche Verfahren werden bereits in anderen Industrien erfolg-

reich eingesetzt [57].

Durch ein Kooperationsprojekt mit der Universitat Potsdam, Physikalische Chemie,
Institut fiur Chemie, Potsdam-Golm, wurde ein Verfahren getestet, mit welchem die-

ses Aufgabenstellung geldst werden kann.

5.4.1 Versuchsdurchfuhrung

Ein Verfahren, Inline die Partikelgro3enveranderungen einer Suspension zu messen,
stellt die Photonen-Dichtewelle-Spektroskopie (PDW) dar und wird in verschiedenen
Bereichen schon hierflr eingesetzt [85-88, 90, 170-175]. Durch einen geringen ap-
parativen Aufbau und lediglich einer etwas aufwandigeren Softwareeinheit ist es
mdglich, das System einfach in bestehende Prozesse zu integrieren und an diese zu
adaptieren. Saulich [175] untersuchte damit das Verhalten von Fetten und Hass [169]
das von Milch, woraus auch eine mogliche Anwendbarkeit an Biermaische als Hypo-

these aufgestellt wurde.

Eine wichtige Anforderung dieser Messmethode an die zu messende Suspension ist,

dass ausreichend Streulicht erzeugt wird [87]. Dies ist in einer Biermaische gegeben.

Das Spektrometer besteht aus zwei Glasfaserelementen, von denen eines als La-
serquelle, das andere als Sensor dient. Der Laser generiert ein hochfrequentes, in-
tensitatsmoduliertes Laserlicht, welches in eine tribe Probe gegeben wird. Dieses
Licht wird in verschiedenen Abstanden r abgegeben und durch die zweite Faser, die
Detektionsfaser, aufgenommen. Der Detektor mit dem Netzwerkanalysator ermittelt
die wechselnde Amplitude und Phase [85]. Durch interne Algorithmen errechnet die
Auswerteeinheit die sich dadurch die Zustandsbeschreibungen des Partikelkollekti-
ves. Die Messgrofien werden in Absorptionskoeffizient p, und Streukoeffizient s’

ausgegeben, wobei u, von der chemischen Zusammensetzung und ps” von der Par-

111



5 FESTSTOFFHANDLING BEIM MAISCHEN

tikelgroRe abhangen [169]}[85, 87]. Abbildung 87 zeigt den schematischen Aufbau
des Verfahrens.

] —~-— | analysator

! -
S
e

Laserdiode -

| |

Probe

Abbildung 87: Vereinfachtes Aufbauschema der Photonen-Dichtewellen-Spektroskopie [85]

Laut den Entwicklern aus Potsdam handelt es sich bei dem Messsystem um eine
unabhangige und Kalibrierungs-freie Messmethode, mit welcher die Absorption und
die effektive Streuung von triben Suspensionen ermittelt werden kann [173, 176].
Sie geben weiterhin an, dass es sich dabei um eine der wenigen verfiugbaren Mess-
techniken handelt, mit welchen Inline-Messungen durch hohe Abtastraten und hohen

hygienischen Anforderungen realisiert werden kdonnen.

Zusammen mit den Herren Hass, Krug und Reich der Universitat Potsdam, Physika-
lische Chemie, Institut fur Chemie, Potsdam-Golm, wurden orientierende Untersu-
chungen zur Inline-Vermessung von Biermaische durchgefuhrt. In der ersten Ver-
suchsreihe erfolgten Untersuchungen in einer Petrischale und in einem Becherglas,

in der zweiten Versuchsreihe im Maischreaktor (Abbildung 88).
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Abbildung 88: Maischversuche in einer Petrischale (links) und in einem Becherglas zur generellen Eig-
nungspriifung (Mitte), und im Maischreaktor (rechts); alle Abbildungen jeweils mit den
PDW-Laserdioden

Fir die Versuche wurden Maischen verschiedener Konzentrationen, Fraktionen und

Qualitaten verwendet. Ebenso wurden unterschiedliche Temperaturprofile eingesetzt.

5.4.2 Ergebnisse
Als geeignete Wellenlange wurde in den Vorversuchen der Wert 638 nm ermittelt
(Abbildung 89 und Abbildung 90), fir den variablen Abstand zwischen den beiden
Dioden 20-30 mm.
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Abbildung 89: Absorptionskoeffizienten von Maischen, vermessen mit 904 nm
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Abbildung 90: Absorptionskoeffizienten von Maischen, vermessen mit 638 nm

Die Untersuchungen haben gezeigt,

dass durch die Photonen-Dichtewellen-

Spektroskopie eine Veranderung der Maische messbar ist. Sowohl flr den Absorpti-

onskoeffizienten als auch fur den Streulichtkoeffizienten konnten signifikante Kurven-

verlaufe festgestellt werden (Abbildung 91). Die Ergebnisse der Untersuchungen wa-

ren reproduzierbar.
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Abbildung 91: Absorptions- und Streuungsverla

Abbildung 92 - Abbildung 94 zeigen d

uf eines Maischversuches

ie Ergebnisse des Streulichtkoeffizienten aus-

gewahlter Maischversuche. In Abbildung 95 werden die Streukoeffizienten von zwei

Versuchen miteinander verglichen.
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Abbildung 92: Temperatur- und Streukoeffizientenverlauf einer Maische mit Pilsner Malz, Fraktion 150-

500 ym
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Abbildung 93 Temperatur- und Streukoeffizientenverlauf einer Maische mit Spitzmalz, 0,8 mm Walzenab-

stand
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Abbildung 94: Temperatur- und Streukoeffizientenverlauf einer Maische mit Pilsner Malz, 0,8 mm Walzen-
abstand
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Abbildung 95: Vergleich von 2 Streulichtkoeffizienten

Wie in Abbildung 92 - Abbildung 95 zu sehen ist, ist auch hier feststellbar, dass zwi-
schen den verschiedenen Malzsorten und Schrotfeinheiten Unterschiede vorhanden
sind. Die Kurven zeigen immer charakteristische Verlaufe. Die Unterschiede sind auf
drei Einflussfaktoren zurlickzufuhren: die PartikelgroRe, die Partikeldichte und die
Temperatur. Die ersten beiden Einflussfaktoren lie3en sich, kombiniert mit den Parti-
kelgroRRenverteilungen dieser Arbeit, durch die durchgefuhrten Untersuchungen

nachweisen, letzteres wird von Reich angenommen [86].

Die Temperaturveranderung tritt im Messsignal nicht synchron, sondern zeitversetzt
auf. Dies lasst den Ruckschluss zu, dass durch die Temperaturveranderung eine
Veranderung im Partikelkollektiv einhergeht, was sich dann auf das Streulicht aus-
wirkt und somit einen starkeren Einfluss besitzt als die Temperatur selbst. Diese Be-
obachtungen kénnen durch die in dieser Arbeit ermittelten Ergebnisse zur Maische-
viskositat und zur PartikelgréfRenanalyse bestatigt werden. Es handelt sich bei diesen
Veranderungen offensichtlich um die Verkleisterung der Starke sowie um die einset-

zende Verzuckerung.

5.4.3 Diskussion
In der anschlieRenden Diskussion mit den Wissenschaftlern der Universitat Potsdam

wurde festgestellt, dass eine Anwendbarkeit der Photonen-Dichtewellen-
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Spektroskopie zur Inline-Steuerung des Maischprozesses mdglich sein sollte. Hass

hat dies auch in seiner Dissertation diskutiert [169].

Fir eine Umsetzung dieser Methode im Sudhaus ist es notwendig, die Einflusspara-
meter wie Malzsorte, Schittungsverhaltnis und Mahlgrad unter Berucksichtigung der
Temperatur auf die Koeffizienten der PDW tiefer zu untersuchen und somit eine Ba-
sis fur ein Verfahren zur Inline-Maischesteuerung in Abhangigkeit der PartikelgrofRe

zu entwickeln.

5.5 Untersuchungen zur Ladungsdichte der Maische

In Untersuchungen zum Lauterprozess konnten Verhalten beobachtet werden, wel-
che die Betrachtung weiterer Aspekte als die reine Partikelgroenmesstechnik erfor-
derten. Wie bereits erwahnt (vgl. Kap. 4.3), stellt die Messung der Ladungsdichte in
vielen Industriebereichen bereits eine aussagekraftige Analysenmethode dar. Um
diese Messtechnik auch in der Brauerei zu etablieren, wurden Versuche mit ver-
schiedenen Malzen durchgefihrt. Es wurde damit unter anderem ein Lésungsansatz
angestrebt, warum manche Malzsorten trotz offensichtlicher Gleichheit (Schrotsortie-

rung, Extrakt, Viskositat, ...) ein unterschiedliches Lauterverhalten aufweisen.

5.5.1 Versuchsdurchfiihrung
Die Versuche wurden mit unterschiedlichen Malzsorten, unterschiedlichen Schrot-

feinheiten und unterschiedlichen Schrotfraktionen durchgefihrt.

Das Schrot wurde mit der Zwei-Walzen-Muhle hergestellt. Der Walzenabstand wurde
dabei, je nach Versuch, auf 0,3mm (IREKS Pilsner Malz), 0,75mm (alle Malze) und
1,17mm (IREKS Pilsner Malz) eingestellt.

Nach dem Schroten wurde das Schrot Uber einen Rotations-Kegel-Probenteiler in
homogene Chargen fur die Maischen geteilt. Fur die Versuche mit den Fraktionsana-

lysen wurden die Proben nach dem Sichten geteilt.

Das Maischen erfolgte wie schon bei der Methodenentwicklung mit 50,0 g Schrot und
200 g vollentsalztem Wasser in einem Kongressmaischbad. Fur die Versuche der
Fraktionsanalysen wurden 50 g der Fraktionen eingemaischt. Nach dem Maischende

wurden die Proben auf 300,0 g aufgewogen.

Um die enzymatischen Abbauvorgange zu stoppen, wurden die Proben unmittelbar

nach Maischende abgekuhlt und bis zur Analyse bei 0°C gelagert. Die Analyse er-
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folgte mit den beiden entwickelten Verfahren zur PartikelgréRenanalyse (Kap. 4.1)

und zur Ladungstitration (Kap. 4.3).

Um den Einfluss von Maischepartikeln auf die Gesamtladung zu ermitteln, wurden
die Maischeproben in einer Zentrifuge fur 10 Minuten bei 5000 U/min vorbehandelt.
AnschlieBend wurde die Uberstandige Wurze sowie die absedimentierten Partikeln

auf ihre Ladung untersucht.

Zur Uberpriifung des Einflusses von Zucker wurden Lésungen unterschiedlicher Zu-

ckerkonzentrationen auf ihre Ladungen untersucht.

5.5.2 Ergebnisse

5.5.2.1 Ergebnisse der Ladungstitrationen
Die Untersuchungen der Ladungsmessungen in Abbildung 96 - Abbildung 103 zeig-

ten signifikante Unterschiede der Malze und Fraktionen.
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Abbildung 98: Massenspezifische Oberfla-
chenladung des Pilsner Malz
0,3mm, IREKS, n=3, a=0,05

Abbildung 96: Massenspezifische Oberfla-
chenladung des Pilsner Malz,
1,1imm, IREKS, n=3, 0=0,05
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Abbildung 99: Massenspezifische Oberfla-
chenladung des Miinchner Malz
Typ Il, Weyermann, n=3, a=0,05

Abbildung 97: Massenspezifische Oberfla-
chenladung des Pilsner Malz,
0,75mm, IREKS, n=3, a=0,05
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Die unterschiedlichen Malzsorten wiesen sowohl in der Gesamtmaische als auch in
den einzelnen Fraktionen signifikante Unterschiede auf. Bei den unterschiedlichen
Schrotfeinheiten war vor allem beim sehr fein vermahlenen Malz eine erhdéhte La-
dung in der Fraktion Griese zu messen. Die Malzfraktionen untereinander unter-

scheiden sich signifikant in ihrer Oberflachenladung.
In den Zuckerldsungen konnten keine Ladungen festgestellt werden.

5.5.2.2 Ergebnisse der korrespondierenden Partikelgr6Benmessungen

Zu den Ladungsmessungen wurden PartikelgroRenmessungen durchgefuhrt. Die
Ergebnisse werden in Tabelle 8 und Tabelle 9 dargestellt, Abbildung 104 zeigt die
Zusammenhange der ermittelte Qm-Wert und der xso-Werte der unterschiedlichen
Fraktionen. Hieraus werden qualitative Unterschiede zwischen den verschiedenen

Malzfraktionen erneut dargestellt.
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Tabelle 8: DispersitidtskenngréBen und Ladungsmengen unterschiedlicher Fraktionen des Pilsner Malzes

Parameter| Mehle Spelzen GrieRe Maische

Qnm 0,16 0,33 0,42 0,65
xio[pum] | 18,62 6,40 7,92 6,37
xso[um] | 108,50 48,84 28,06 41,78

Xgo [Mm] 293,28 222,17 202,12 262,27

Tabelle 9: DispersititskenngroBen und Ladungsmengen unterschiedlicher Fraktionen verschied

Malzsorte Fraktion | Qn, [C/g] | X50 [pM]
Maische | 0,722 49,183
Spelzen | 0,49 73,44

Pilsner Malz (0,75mm)(l/1) Griele 058 37.72

Mehle 0,213 132,956
Maische | 0,654 46,518
Spelzen | 0,331 58,59
Grielde 0,416 29,726
Mehle 0,156 77,844
Maische | 2,049 176,426
Spelzen | 0,435 94,291
GrielRe 1,275 159,584
Mehle 0,199 102,171
Maische | 0,907 40,986
Spelzen | 0,472 47,267
Grielde 0,47 34,121
Mehle 0,011 107,748
Maische | 0,383 53,879
Spelzen | 0,282 40,919
GrielRe 0,29 44,336
Mehle 0,077 163,995
Maische | 0,815 30,299
Spelzen | 0,533 43,787
GrielRe 0,387 24,323
Mehle 0,084 126,871

Pilsner Malz (0,75mm)(l1/2)

Munchner Malz 2 (W/1)

Muanchner Malz 2 (W/2)

Wiener Malz Hell (W/1)

Wiener Malz Hell (W/2)

120



5 FESTSTOFFHANDLING BEIM MAISCHEN

2,5
—_ 2
Ry
o,

£
lej

2 15

=
el

(]
<
[]
=
B 1
T
[}]
e
Nl
0,5 ne®
' He
(]
Z% R
0 7
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
X5 [Mm]
®IREKS 1.1 mm BIREKS 0.75 mm AIREKS 0.3 mm

Abbildung 104: Oberflaichenladungen verschiedener Malzschrotfraktionen unterschiedlich fein vermahle-
ner Malzproben, n=3, a=0,05

Die Daten mussen kritisch betrachtet werden. Durch den fir die Messung notwendi-
gen Siebschnitt bei 300 um wird vor allem aus den Klassen Spelzen und Griese auch
ein gewisser Teil an Feststoffen entfernt, welche dadurch nicht in der Messung der
Oberflachenladung erfasst werden. Allerdings zeigen die Ergebnisse erneut recht
deutlich, wie sich aus den einzelnen Malzfraktionen Agglomerate 16sen und wie ihre

Wirkung auf die Maische ist.

Unter dieser Bertlicksichtigung kann festgestellt werden, dass die Gesamtmaische
eine von der Summe der einzelnen Fraktionen abweichende Oberflachenladung be-
sitzt. Daraus lasst sich erkennen, dass die Maischeinhaltsstoffe als Gesamtheit an-

dere wechselwirkende Eigenschaften aufweisen als die Einzelfraktionen.

Zudem lasst sich dadurch beweisen, dass die Oberflachenladung der Maische nicht
rein von der PartikelgroRe, sondern viel mehr von den geldsten Inhaltsstoffen und
den vorhandenen Partikelkonzentrationen abhangt. Diese Feststellung ist wichtig im
Hinblick auf mogliche Effekte der Oberflachenladung bei der Filtration im Lauterpro-

ZEeSS.
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5.5.2.3 Ergebnisse der zentrifugierten Maischen
Wie in Abbildung 105 zu sehen ist, weisen die zentrifugierten Maischen signifikant

unterschiedliche Ladungen zu den unbehandelten Proben auf.
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Abbildung 105: Oberflichenladungen der urspriinglichen sowie zentrifugierten Maischen, n=3, a=0,05

Durch das Zentrifugieren wurden Partikeln >5 ym abgeschieden. Die anschliel3end
gemessenen Proben weisen mehr oder weniger groRe Unterschiede auf, welche
umso grofRer sind, je mehr Feststoffe abgeschieden wurden. Es wird damit gezeigt,
dass die gelosten Stoffe einen wesentlichen Anteil auf die Ladung der Maische besit-

Zen.

5.5.3 Diskussion

Mit den Untersuchungen konnte reproduzierbar belegt werden, dass sich Malze in
ihren Sorten, Schrotfeinheiten und Schrotfraktionen signifikant unterscheiden. Die
von Miuller gegebenen Anforderungen (vgl. 4.3.1) [63] wurden flr diese Analytik ein-

gehalten.

Das System Maische besteht aus einem breiten Spektrum von Partikeln, welche sich
somit recht unterschiedlich auf die Gesamtladung der Maische auswirken. Ebenso ist
ein Einfluss durch die kontinuierliche Phase vorhanden, in der eine Vielzahl von mo-

lekular gelésten Stoffen vorliegt.

Auf der Suche nach Quellen dieser Ladungen ist die Betrachtung der verschiedenen

Maischen ein erster Ansatzpunkt. Die verschiedenen Fraktionen besitzen unter-
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schiedliche Inhaltsstoffzusammensetzungen [10], wodurch auch eine unterschiedli-

che Ladung induziert wird.

Die starkereiche Mehlfraktion zeigte in den Analysen die kleinste Oberflachenladung,
aber den grofRten xso-Wert. Diese Tatsache belegt unter Berlcksichtigung der immer
konstanten Masse welche gemaischt wurde, dass durch die Starke- bzw. Zuckermo-
lekile kein Einfluss auf die Oberflachenladung entsteht und die Ladung daher von
anderen Inhaltsstoffen resultieren muss. Dies bestatigen Untersuchungen, welche
Wongsagonsup [139], Marsh [177] und Matsumoto [178] im Zusammenhang mit
Kohlenhydraten durchgefuhrt haben. Einzig Benitez widerspricht diesen Ergebnis-
sen, allerdings wurde in ihren Untersuchungen die Oberflachenladung in Abhangig-

keit der Brix-Werte ermittelt. Brix-Werte umfassen alle Inhaltsstoffe [179].

Die aus den Spelzen resultierende Maischeprobe besitzt eine Oberflachenladung
von Qn=0,331 C/g. Damit liegt der Wert zwischen den Ladungen der Maischen aus

den Mehlen und den Griel3en.

Die Ladung resultiert offensichtlich aus lonen, Proteinen sowie aus Stoffen der Spel-
zen. Analysen hierzu hat McCartney [180] durchgeflhrt. Diese zeigen, dass die
Spelzen aus verschiedenen, geladenen Stoffen bestehen, welche sich wahrend dem
Maischvorgang in der Maische I6sen. Beispielhaft ist dies an den Zusammenhangen
zwischen der Ladung und der mittleren Partikelgrof3e zu sehen. So besitzen die Meh-
le eine Ladung von Q,»=0,165 C/g, wahrend in der Spelzenmaische eine Ladung von
Qm=0,331 C/g gemessen wurde. Die Ladung der Grie-Maische betrug
Qm=0,432 C/g und besal} damit die héchste Oberflachenladung.

Mit den festgestellten Einflissen auf die Ladungsdichte kann hier die Vermutung
aufgestellt werden, dass uber diese Methode leicht eine Aussage Uber die Zusam-
mensetzung des Malzes getroffen werden kann. Dies ist jedoch aufgrund der kom-
plexen Zusammenhange, Zusammensetzungen und Veranderungen in der Maische

nicht trivial.

Als eine weitere Betrachtungsweise wurde die Ladungsbilanz der drei Fraktionen mit
der Ladung der Gesamtmaische verglichen. Die normierten Werte sollten miteinan-
der ubereinstimmen. Die Untersuchungen ergaben jedoch, dass die Maische mit
Qm=0,654 wesentlich unter der Gesamtladung der Fraktionenbilanz liegt (Qm=0,912).

Diese Diskrepanz kann verschiedene Ursachen haben. So ist es z.B. moéglich, dass
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sich die Ladung aufgrund von Uberlagerungsreaktionen in der Gesamtmaische an-
ders entwickelt als in den fraktionierten Maischen. Auch spielt die Anzahl der vor-

handenen Partikeln eine wichtige Rolle.

Durch die Veranderung der Ladung einer Probe lassen sich zusatzliche Informatio-
nen gewinnen. Abbildung 106 zeigt nochmals (vgl. Abbildung 33) die Veranderung

der Ladung Uber den Lagerzeitraum.
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Abbildung 106: Verdanderung der massenspezifischen Ladungsdichte Qu bei Lagerung der Probe bei
20 °C, n=3, a=0,05

Die Messpunkte der Ladungsdichte weisen einen polynomischen Verlauf von y=-3E-
06x° + 0,0013x + 0,2109 mit einem Bestimmtheitsmal} von R2=0,9711 auf. Fallungs-
vorgange, wie z.B. eine EiweilRkoagulation oder Eiweil3flokkulation verandern das
Suspensionsspektrum und fuhren dadurch zu einer Veranderung der Ladungsdichte.
Dabei besteht prinzipiell die Moglichkeit, dass sich aus molekular geléstem Eiweil}
neue Partikeln bilden oder dass durch Agglomeration zu grof3en Partikeln die Parti-

kelanzahl abnimmt.

Eine reaktionskinetische Auswertung [181] zeigt, dass es sich mdglicherweise um
eine Gesamtreaktionen 1. oder 2. Ordnung handelt, welche sich aus einer Mehrzahl
von Einzelreaktionen zusammensetzt und alle einen Einfluss auf die Ladungsdichte
besitzen. Eine Auswertung nach 1. Ordnung wird in Abbildung 107 gezeigt. Die La-

dungsdichte besitzt eine Reaktionskonstante von kqu=0,0024 1/min. Das Be-
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stimmtheitsmall kann den direkten Zusammenhang flir eine Reaktion 1. Ordnung

jedoch nicht sicher darstellen.
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Abbildung 107: Reaktionskinetische Auswertung durch Logarithmieren der Ladungsdichte Qu, Probe
gelagert bei 20 °C, n=3, a=0,05

Diese Ergebnisse stellen mit der Aufnahme von Aufnahme von Reaktionskinetiken

eine weitere Anwendungsmaoglichkeit dar.

Um die Moglichkeiten der Analysenmethode Ladungsmessung fur den Brauprozess
tiefer zu erschlielen, werden tiefergehende Untersuchungen zum Einfluss auf den

Lauterprozess und Untersuchungen zur Aufnahme von Reaktionskinetiken empfoh-

len.
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6 Schlussfolgerungen

6.1 Viskositatsmessungen beim Maischen

Die Herrmann’schen Ergebnisse hinsichtlich verschiedener Einflisse auf die Mai-
scheviskositat konnten in diesen Untersuchungen durch Einflisse der Malzqualitat
und verschiedenen Aufbereitungarten erganzt werden. In Kombination mit den Parti-
kelgroRenverteilungen der Maischen konnten zudem Erkenntnisse gewonnen wer-
den, mit denen der Maischprozess aus verfahrenstechnischer Sicht weiter beschrie-

ben werden kann.

Die Untersuchungsergebnisse, gerade im Vergleich des gut und des schlecht gelos-
ten Malzes, zeigen, dass aus den beiden Viskositaten nicht immer die gleichen
Ruckschlisse gezogen werden konnen. Zeigt die Viskositat der kontinuierlichen
Phasen bei den unterschiedlichen Malzqualitaten kaum Unterschiede, ist dieser bei

der Suspensionsviskositat signifikant vorhanden.

FiUr die Beurteilung der Maische und des Maischprozesses bedeutet dies, dass es
generell moglich ist, mit diesen Methoden eine Qualitatsbeurteilung durchzufihren.
Ein schlecht gelostes Malz oder ein Malz mit zu geringer Enzymausstattung liefert
hohere Werte im Drehmoment als ein gut geldstes, enzymstarkes Malz. Allerdings
bleibt zu bedenken, dass durch zahlreiche andere Einfluisse auf das Drehmoment

eine differenzierte Aussage nicht ohne weiteres moglich ist.

Wie sich durch die Untersuchungen bestatigt hat, ist es damit moglich, den Verkleis-

terungspunkt zu Uberprufen.

Diese Information im Labormal3stab zu gewinnen gestaltet sich einfach. Um sie aber
im GroBmalstab zu integrieren, ist unter Berlcksichtigung der oben beschriebenen

limitierenden Faktoren noch Entwicklungsbedarf vorhanden.

Die Betrachtung der Leistungskurven von Ruhrwerken zeigt, dass die ublicherweise
in Maischbottichen verbauten Riihrwerke mit ihrer Ahnlichkeit zu Propellerriihrern bei
kleinen Reynoldszahlen eine kleine Ne-Zahl besitzen (Abbildung 108). Kann die Ne-
Zahl erhoht werden, wird mit den in Kapitel 3.3.2.1 beschriebenen Grundlagen ein

deutlicheres hoheres Signal fur das Drehmoment gemessen.
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Abbildung 108: Leistungscharakteristika verschiedener Riihrertypen nach Zlokarnik, s bedeutet Einbau
eines Stromungsbrechers [182]

Auch der Einsatz von zwei gegenlaufigen Ruhrern hat in Untersuchungen zu einer
Verstarkung des Leistungssignals gefuhrt [183]. Die Eignung fur den Maischprozess
muss noch Uberpruft werden, vor allem unter den Gesichtspunkten der Scherkraftbe-

lastung und des Sauerstoffeintrages

6.2 PartikelgroBenmessungen beim Maischen

Mit der vorliegenden Arbeit wurde das erste Mal eine umfassende Beschreibung des
Maischprozesses in Abhangigkeit der PartikelgroRenverteilung durchgefuhrt. Es
konnte gezeigt werden, dass durch die Messung der Partikelgrof3en Unterschiede in
der Malzqualitat, Sorte, Schrotung und Lésungsgrad detektiert werden kdnnen. Die
durchgefuihrten Untersuchungen zur Partikelgrofienanalyse haben gezeigt, dass in
der Betrachtung der Feinpartikeln der Maische noch Potential vorhanden ist, die Pro-

zessvorgange im Maischbottich besser zu verstehen und so zu optimieren.

Mit der zu Beginn entwickelten Analysenmethode wurde die Grundlage fur die nach-
folgenden Untersuchungen geschaffen. Bei Probennahmen auferhalb des Labors
zeigten die gewonnen Ergebnisse ohne passende Konservierung ausschlieBlich un-

logische Werte. Nach der Entwicklung der Messmethode wurden erneut Proben au-
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Rerhalb des Labors genommen. Diese wurden durch rasches Einfrieren konserviert,
angemessen transportiert, vorbereitet und analysiert. Hier zeigte sich eine sehr gute
Reproduzierbarkeit gegenuber nicht eingefrorenen, direkt vermessenen Proben. Die
Analyse von Proben aus beliebigen Anlagen ist unter Einhaltung der Analysenvor-

schrift nun somit moéglich.

Neben der Charakterisierung des Maischprozesses wurden mit der entwickelten
Analysenvorschrift auch Treberkuchenanalysen durchgefiihrt. Es ergaben sich
dadurch vollig neue Ansatze, den Treberkuchen sowie den Lauterprozess zu be-
trachten. Der grofdte Informationsgehalt in diesem Anwendungsgebiet wurde durch
die Kombination mit einer Massenverteilung moglich, was durch die reine Laserbeu-

gungsspektroskopie nicht durchgefiuhrt werden kann.

6.3 Anwendung der Partikelgré6Beninformationen fiir eine Inline-

Steuerung des Maischprozesses
Mit den in dieser Arbeit gewonnenen Ergebnissen durch die Laserbeugungs-
Spektroskopie wurden Grundlagen geschaffen, die flr eine Inline-Steuerung des
Maischprozesses in Abhangigkeit der PartikelgroRe eingesetzt werden kdénnen. Erste
Untersuchungen mit Photonen-Dichtewellen-Spektroskopie wurden erfolgreich
durchgefuhrt. Wird dieses Verfahren weiterentwickelt und intensiv auf den Maisch-
prozess angepasst, wird es mdglich sein, den Maischprozess inline-gesteuert minu-

tengenau zu fuhren und somit wertvolle Zeit einzusparen.

Auch mit der Photonen-Dichtewellenspektroskopie konnten Unterschiede bei ver-
schiedenen Malzqualitaten festgestellt werden. Auch hier ist es denkbar, dass durch
weiterfuhrende Untersuchungen ein schnelles Analysenverfahren zur Beurteilung der

Malzqualitat geschaffen werden kann.

6.4 Nutzen der Informationen Maischeviskositédt und Partikelgré6-

Benverteilung zur Maischebeurteilung
Die in dieser Arbeit gewonnenen Erkenntnisse zur Maischeviskositat und zur sich
verandernden PartikelgroRenverteilung wahrend des Maischprozesses konnten in
einen guten Zusammenhang gebracht werden und somit eine Reihe von Informatio-

nen zur Beurteilung sowohl der Malz- als auch der Maischequalitat ermdglicht.
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Der Einsatz dieser Messtechniken stellt sowohl im Labor als auch im GroBmafstab
eine Erweiterung des Analysenspektrums dar. Sie konnen einzeln oder kombiniert
uber ein Multi-Analysetool ebenfalls eine Inline-Steuerung des Maischprozesses er-

maglichen.

6.5 Nutzen der Visualisierung des Stdrkekornverhaltens

Far die Untersuchungen dieser Arbeit dienten die Analyse der Starkekorner und ihr
Verhalten unter dem Mikroskop der Validierung und Beschreibung des Maischpro-
zesses. Der Versuchsaufbau, welcher fir diese Arbeit nochmals weiterentwickelt
wurde, ermoglicht es, mikroskopische Prozesse mit ihnrem Temperaturverhalten dar-
zustellen. Die damit gewonnenen Informationen fordern das Verstandnis von Pro-

zessablaufen und werden bereits erfolgreich in der Lehre eingesetzt.

6.6 Ladungstitration als Analysenmethode des Maischprozesses

Aus der Kenntnis der Ladungsdichte der Maische ist ebenfalls noch sehr viel Poten-
tial zu erwarten. Zwar hangt diese Analysenmethode von einer Vielzahl von Einfluss-
faktoren ab, die Erfahrungen anderer Industrien versprechen aber eine erfolgreiche
Anwendbarkeit auch im Sudhausbereich. Wie in den Untersuchungen gezeigt wurde,
ist es auch damit moglich, unterschiedliche Malzsorten und Malzqualitaten rasch zu

unterscheiden.

Die Moglichkeit der Proteingehaltsbestimmung durch Ladungstitration oder die Auf-
nahme reaktionskinetischer Kenngrofen stellen weitere Anwendungsgebiete dar. Bei
einer erfolgreichen Entwicklung einer Proteinmessmethode ware damit die Moglich-
keit gegeben, zeitaufwandige Analysen wie z.B. die Kjeldal-Analyse durch eine

schnellere Methode zu ersetzen.

Die Anwendung im Hinblick auf die Filtrationseffekte beim Lautern ist ein weiteres
Einsatzgebiet, welches bislang noch nicht genutzt wird. Stellt sich heraus, dass die
Ladungen auf den Lauterprozess einen signifikanten Einfluss besitzen, kann durch
entsprechende Gegenmalinahmen dieser Prozess optimiert und beschleunigt wer-

den.

6.7 Médglichkeiten zur Optimierung des Lauterprozesses

Die gewonnen Erkenntnisse konnten bereits auf den Lauterprozess Ubertragen wer-

den. Es wurde dabei festgestellt, dass die Partikelgrofie einen gewissen Einfluss auf
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das Filtrationsverhalten besitzt, jedoch schwacher ist als der Effekt der Feststoffkon-
zentration an sich. Untersuchungen von Buhler [7, 184, 185] und Kreisz [62] konnten

damit im Wesentlichen bestatigt werden.

In einer weiteren Anwendung konnten mit der Partikelgrof3enanalyse Stromungsver-
ldufe und Rulckhalteraten von Partikeln im Treberkuchen betrachtet werden. Damit
kann das Ablaufverhalten von Lauterbottichen auf einem neuen Weg beurteilt wer-
den, wodurch sich neue Ansatze ergeben, diesen Prozessschritt besser zu verstehen

und zu optimieren.
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7 Zusammenfassung

Verfahrenstechnische Dispersitatsanalysen stellen eine verfahrenstechnische Diszip-
lin dar, welche in der Brauindustrie zur Erweiterung der Kenntnisse und Optimierung
der Prozesse noch viel Potential besitzt. Die Kenntnis verschiedener Kennzahlen wie
Partikelgrolie, Partikelform oder Partikelladung eréffnet die Mdglichkeit, Vorgange zu

beschreiben und zu charakterisieren.

Im Brauprozess spielen sowohl beim Maischen als auch beim Lautern die Partikeln
eine wichtige Rolle. Durch die Partikelgro3e werden beim Maischen Vorgange wie
Wasser- oder Enzymdiffusion in das Starkekorn oder die Zuckerdiffusion aus dem
Starkekorn heraus beeinflusst. Je kleiner die Partikel ist, desto grolder ist die spezifi-
sche Oberflache. Dadurch werden Diffusionsvorgange beschleunigt, was zu Zeitein-

sparungen und Ausbeutesteigerungen fuhren kann.

Im Lauterprozess spielt die Partikelgrofie ebenfalls eine wichtige Rolle. Sie nimmt
Einfluss auf den Aufbau des Filterkuchens und auf die Qualitat des Filtrationsprozes-

Ses.

Ziel dieser Arbeit war es, in einem ersten Schritt Messverfahren zur Charakterisie-
rung des dispersen System Biermaische zu entwickeln, um sie in einem zweiten

Schritt anzuwenden.

Es wurde ein Messverfahren entwickelt, welches es ermdglicht, die PartikelgroRen-
verteilung von feinen Partikeln der Biermaische, welche aufgrund biochemischer Ab-
bauprozesse einer standigen Anderung unterworfen sind, schnell und reproduzierbar
zu messen. Die Messmethode wurde sowohl fur frische Proben direkt nach der Ent-
nahme als auch flr extern gewonnene Proben mit Tiefkihllagerung entwickelt und

validiert.

Mit dieser Methode wurden anschliel3end verschiedene Maischen analysiert. Diese
Maischen wurden aus verschiedenen Malzen, unterschiedlichen Malzqualitaten und
variierten Schrotfeinheiten hergestellt. Es zeigte sich, dass in Abhangigkeit des Aus-
gangsrohstoffes signifikant unterschiedliche PartikelgroRenverteilungen gemessen
werden. Es besteht die Mdglichkeit, iber den Maischprozess den momentanen Zu-
stand der Maische erfassen. Allerdings sind der Laserbeugungsspektroskopie bei

einer Inline-Anwendung dabei gewisse Grenzen gesetzt. In orientierenden Messun-
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gen mit der Photonen-Dichtewellen-Spektroskopie an der Universitat Potsdam konn-
ten erste Erfahrungen zur Installation einer Inline-Steuerung zur Maischeprozessfuh-

rung in Abhangigkeit der Partikelgrof3enverteilung durchgefuhrt werden.

Als zweite Messmethode wurde ein Verfahren fur die Messung der Ladungsdichte in
Maische entwickelt. Die Reproduzierbarkeit der Analysen ermdglicht es, Maische
anhand ihrer Ladungsdichte zu charakterisieren. Auch hier wurden mit unterschiedli-
chen Malzen in verschiedenen Aufbereitungsstufen Untersuchungen durchgefihrt.
Die Ergebnisse zeigten auch hier, dass zwischen den verschiedenen Maischen signi-

fikante Unterschiede vorhanden sind.

Die Ergebnisse der Ladungsmessung stellen eine Basis fur weitergehende Untersu-
chungen zur Analyse des Lautervorganges dar. Auch ist es denkbar, dass eine Ana-
lysenmethode zur Bestimmung des Eiweillgehaltes durch Ladungstitration etabliert

werden kann.
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8 Summary

The analysis of disperse systems represents a procedural discipline, which still has a
lot of potential in the brewing industry to increase the knowledge and optimization of
processes. The knowledge of various indicators such as particle size, particle shape

or particle charge makes it possible to describe and characterize processes.

In the brewing process, particles play an important role both during mashing and lau-
tering. Through the particle size, processes such as water and enzyme diffusion into
the starch granule or sugar diffusion out of the starch granule can be influenced. The
smaller the particles are, the larger the specific surface area. Thus diffusion process-

es are accelerated, which leads to time savings and a higher efficiency.

In the lautering process, the particle size also plays an important role. It influences

the structure of the filter cake and the quality of the filtration process.

The aim of this work was to develop measurement methods for the characterization

of the disperse system beer mash in a first step, and to apply them in a second step.

A measurement method was developed which makes it possible to measure the par-
ticle size distribution of fine particles of beer mash quickly and reproducibly. These
particles are subjected to a permanent change due to biochemical degradation pro-
cesses. The measurement method was developed and validated for two scenarios:

fresh samples immediately after taking and frozen samples taken externally.

Using this method, different mashes were analyzed. These mashes were prepared
from different malts, different malt qualities and different grinding methods. It was
shown that depending on the raw material significantly different particle size distribu-
tions can be measured. With the measurement system it is possible to detect the cur-
rent status of the mash during the whole mashing process. However, the laser dif-
fraction spectroscopy has some limits in an in-line application. In initial measure-
ments with photon density wave spectroscopy at the University of Potsdam first ex-
periments for installing an in-line control for mashing process control were carried

out.

The second developed measurement method was for determine the particle charge
of mash. The reproducibility of the analysis makes it possible to characterize mash

on the basis of their particle charge density. Here, too, studies were carried out with
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different types of malt and different treatment of them. The results also show that

significant differences exist between the different resulting mashes.

The results of the particle charge measurement provide a basis for further studies on
the analysis of the lauter tun. It is also possible that an analysis method for the de-

termination of protein content can be established by the particle charge titration.
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12 Anhang

12.1 Malzspezifikationen

Tabelle 10: Malzspezifikation, Pilsner Malz, Weyermann, Bamberg, 2007

o, MALZANALYSEN Qusitsssicheun i
5 Y mefm_: +49951-93220-22 2 ‘<3
Telefox: +49 951 - 9322 0 - 922 s
eMail: andreas.richterOweyermann.de
Datum Probe: 19.02.2007 EDV-Nummer:
Probantyp: A

Baetrieb: BA
Probenherkunft (Silo): Analysecnummer: M 023738
nach (Silo): Datum Analyse: 22.02.2007
Kasten/Trommel: SRS G as
Ausweichdatum:
Getreldesone: normal gelagert
Rohstofforotein:
Keimtage:
Malzsorte: Plisener Braumalz
Wassergehalt: 5.3 (%) Geruch: normal
Extrakt lufitrocken: 772 [%) Aussehen: Kiar
Extrakt wasserfre:: 81,6 %) Ablauf. normal

Friabilitat 90,0 [%)
Waorzefarben: Ganzglasige: 10 [%]
Farbe (Hellige): 30 [EBC) Ausputz: (%)
Farbe (Photometer): 28 [EBC)
Kochiabe: 47 [EBC]  Viskositht:
pH-Wert, VZ 45°C, Verzuckerungszelt: Viskositat ber. 88 %: 1,57 [mPas)
pH: 5,89 Viskositat ber. 120%: 1,89 (mPas)
VZ45°C: 357 1%]
Verzuckerungszeit: 1015 [min] r——-
Stickstoffverhiitnisse:
Eiwell: 104 %) 4 / Z a /
loslicher N: 639 [mgA)
ELG™ 383 %) Anctoas Richter (Lader Q5)

Bemerhong:  normal gelagert

WICh Weyermarn GrH Co X0 Maidabeis - Holnz Weysrmann GreH Rostratrbierrasee

Brennany. 17-18 - D - $6052 Bamberg - Tel +40 551032200 - Fax «4f 531 - 20004 mu
Detrad Hadfurt: Ar Hafen 1 - 0- 97437 Halfurl - Tel 43862185 3540 - Fax «40-9421-0435 418 9007
sMal Mowmysmannds - ol wws wepematn.ce
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Tabelle 11: Malzspezifikation, Spitzmalz, Weyermann, Bamberg, 2007

|

L

l__ AYED, MALZANALYSEN MICH. WEYERMANN GmbH u. Co. KG .

Qualitétssicherung " %
] Telefon: +49 951 - §3 22 0 - 22 Fel - A
Talefax; +49 ¥51 - 93220 - 922 £

eMgil: andreas.richterweyermann.de

ECV-Nummer;
Frobentyp o
ANglysennumimer; Lyl 25518
Datum Anatyse 20.06.2007
Mila-beiter (Korzel): RY
#undenaNr.:
Produstionantt: BA
Lieferdatum: 22.06.2007
Malzsorte: Spitzmalz
Wasser- ynd ; tische u. machenil Ei chaften
Wassgrgehalt: 68 [g ~ Geruch normal
Extraks kifttrocken: 72,4 [ Aussehan: klar
Extrakt wasserfrel: 7 %] Abiaut normal
Friabiitat: [%]
Wilrzefarben: Ganzglasige: [ %1
Farbe (Helligs) 7.5 ERG;  Ausouls [%]
Farbe (Fhotometer) 3,0 [EBC]
Kochfarie: [EBC]
pH-Wert V2 45°C, Verzuckerungszeit Viskositit ;
oH: 5,97 Viskositat ber. 8,3 % 1,86 |m Pas)
VZ45°C: 204 [%]  Viskositét ber. 12,0 %: 2,44 [mPas]
Verzuckerungszeit: 10-18 [rmin]
Stickstoffyerhiiitnisse:
Eiweif: 12,7 1%] ' IMEBAK)
I8slicher N. 817 [mg/100g MTs]
ELG": 304 [%] bﬁ/ %
aﬂ:a.g # m
Bemerkung:

Andirews Richtar  {Lelter 35!

| Mich.Weyermann GmbH GoXG Malgtshrik - Halrz Wey oM Roan
Brennersir 17-10 -5 - #6952 Bambaeg - Tel «25 981 - $I22C -0 4 Fax 448 534 -35BL4 .

Belrien Haftuet Amtatan 1 - D - 97437 HalBfurt - Tel 45852402 35 40 - Faon, #49.0521-8835 418 Z
@Mell info@wiyrrmanr.ds ~  inhernet: v winthann de e

5
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Tabelle 12: ,IREKS 1, Malzspezifikation Pilsner Malz, IREKS, Kulmbach, 2008

10.07/30.000
A770NFR

22-FEB-2888 12:12 Von: IREKS MALZABTEILUNG

+49 9221 7E6i8T

-- Zentrale --

IREKS GmbH
Lichtenfalser Strafe 20
95326 Kuimbach

Tel: 09221 T06-0
Fax: 09221 706-187
wvw.irake-malz.de

IREKS GmbH - Postiach 1573 - 85308 Kulmbach
Lehrstuhl fOx

Maschinen- und Apparatekunde
Hr. Dxr. Jens Voigt

Am Forum 2

85354 Freising

Kunden-Nr....
Kontrakt-
Liefer-Datum. :
Liefer-8chein:

MALZANALYGSE - NR, 9137

Zu der Lieferung Gber 2.000 kg Pilsner Malz
ermittelten wir folgende Analysenwerte:

Wassergehalt 4,4
Extraktgehalt, Grobschrot, lufttr. 77.7
Extraktgehalt, Grobschrot, wfr. 81,3
Extraktgehalt, Feinschrot, lufttr. 78,9
Extraktgehalt, PFeinschrot, wfr. 82,5
Mehl -Schrot-Differenz DLFU i,2
Viscositat, bez. auf 8,6 % 1,51
Friabilimeter, Mehligkeit 87,6
Friabilimeterx, Ganzglasigkeit 1,4
verzuckerungszeit 5-10
Ablauf der Wirze KLAR
Warzefarbe 3,5
Kochfarbe 5.3
Eiweifgehalt, wfr. 10,9
l6slicher Stickstoff 732
EiweiBlosungsgrad 42,0
Verh&ltniszahl nach Hartong bei 45 C 39,4
pH der Kongrefwurze 5,85
hl-Gewicht 57,40
Sortierung > 2,8 mm 72,5
Sortierung 2,5 - 2,8 mm 20,1
Sortierung 2,2 - 2,5 mm 6,9
Sortierung < 2,2 mm 0,5
Analyse per Fax-Nr.: 0B161 / 714242
Analyse kongrolliert:

o
HypoVoonisbank Commarbank Dresénes Bank Dstich Bank
BLE 771 200 73 1312 773 468 76) BLZ 760 600 40 842 760 700 121
£10.-Ne 3 314 200 Kig.-Nr 1313733 Kio-Nr 640 146 600 Kto.-Ne. 7 505 544

TRARL NESA 7712 0073 0002 314200  RSAN: DESY 774 D076 0131 373300  1BAN DFT1 7605 ODMR 1440 148500  (BAN. DEIZ 75U 0012 U780 6544 00
SWIFT- DEUT OE MM 760

SWLET: HYVE DE MM 412 SWLET: (NBA DEFF 773 SWIET: ORES CF B /13
Autsichisratsversizendes: Or. Puler Frscine - Geschaltsflilver Horst Rergmann, Bernd Dieckmana, Hans Albert fuckdesched, Stefan Soind

Stz Kulmbach Havrouth VR B 86} - USt-1dNe. DE 132360 421

An:+49 B161 71 4242

Ansprechp:
Durchwahl :
Direktfax:

S.1-1

O
IREKS

Herr Pauli
09221 706-262
09221 706-187

] 800000
Nr..:

: 22.02.2008

82344

Bt S 0P KPR W

in.

EBC

EBC

%

mg/100g MTrs.

9P 9P P de KT 4P o

Spariacce Kidudbmew¥innech

(BLL 771 AN

Ken-Nr. 101 204

IDAN: DCOS 7715 06530 0000 1012 08
SWIRT: BYLADEMIKIB
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Tabelle 13: ,,IREKS 2%, Malzspezifikation Pilsner Malz, IREKS, Kulmbach, 2010

IREKS GmbH - Postfach 15 29 - 95306 Kulmbach

TU - Miinchen

Malz — Analyse

Pilsner Malz

Wassergehalt:
Extraktgehalt, Feinschrot, wir.

Feinschrot-Grobschrot-Differenz DLFU:

Viscositat, bez. auf 8,6 %
Friabilimeter Mehligkeit:
Friabilimeter Ganzglasigkeit:
Verzuckerungszeit:
Ablauf der Wiirze:
Wirzefarbe:

Kochfarbe:

Eiweiltgehalt, wfr.
16slicher Stickstoff
Eiweilklésungsgrad:

pH der Kongresswiirze:

Unser Ansprechpartner:

Herr Dr. Graf

Tel.: 09221 706-315
Fax: 09221 706-486
E-Mail: herbert.graf@ireks.com

01.07.2010

49 %

820%

1,0 %

1,49 mPas
856 %

1,0 %

10-15 Minuten
klar

3,0EBC
50EBC

102 %

654 mg/100 g MTrs.
401 %

595
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Tabelle 14: Malzspezifikation, Spitzmalz, Weyermann, Bamberg, 2010

O MICH. WEYERMANN® GmbH Co. KG .
3 g MALZANALYSEN quaiitatssicherung ,\."" o2y
3 000 ?, ) Telefon: +49 951 - 93 22 0 - 22 L A
' Spezialmalz Telefax: +49 951- 93 22 0 - 922 - 2
eMail: andreas.richter@weyermann.de
b EDV-Nummer:
TU Miinchen Probentyp: K
Lehrstuhl fiir Brau- und Analysennummer: 5 31535
Getriinketechnologie Datum Analyse: 16.06.2010
Weihenstephaner Steig 20 Milarhedior (Kikzal o
o Kunden-Nr.: 705001
D-85354 Freising Produktionsort: Bamberg
Lieferdatum: 01.07.2010
Malzsorte: Spitzmalz
Wasser- und Extraktwerte:
Wassergehalt: 6,0 [%]
Extrakt lufttrocken: 71,4 [%]
Extrakt wasserfrei: 75,9 [%]
Wiirzefarben:
Farbe (Hellige): 55 [EBC]
Farbe (Photometer): 53 [EBC]
Geruch: normal
Aussehen: klar
Ablauf: normal
AUSDLItZ Analysenvorschriften: Br Anal
(MEBAK)

Bemerkung: L24D
M% m,—

Andreas Richter (Leiter QS)

Mich.Weyermann® GmbH Co.KG Malzfabrik - Heinz Weyermann® GmbH Rostmalzbierbrauerei
Brennerstr. 17-19 - D - 96052 Bamberg - Tel.: +49 951-93220-0 - Fax: +49 851 - 93220-970

Betrieb HaRfurt: Am Hafen 1 - D - 97437 HaBfurt - Tel. +49-9521-95 3540 - Fax:. +49-8521-9535 418
e-Mail: info@weyermann.de - Internet: www.weyermann.de
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12.2 Schrotsortierungen der Plansichteranalysen

45

40

35

w
o

N
a

N
o

Schrotanteil [%]

=N
)]

=N
o
'

1250 1000 500 250 125 Boden
Maschenweite [pm]

H|REKS 1 ®IREKS 2 mSpitzmalz

Abbildung 109: Schrotsortierung der Malze aus Kap. 5.2 bei Schrotung mit einem Walzenabstand von
0,75 mm, n=3, a=0,05
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12.3Mikroskop-Maischversuche

12.3.1 Maischversuch ohne Enzymgabe

Beginn Maischen 10 Minuten 20 Minuten
30 Minuten 40 Minuten 50 Minuten

60 Minuten 70 Minuten 80 Minuten

90 Minuten

Abbildung 110: Bild-Darstellung eines Maischprozesses ohne Enzymgabe

162



12 ANHANG

12.3.2 Maischversuch mit Enzymgabe

Beginn Maischen 10 Minuten 20 Minuten

30 Minuten 40 Minuten 50 Minuten

60 Minuten 70 Minuten 80 Minuten

90 Minuten

Abbildung 111: Bild-Darstellung eines Maischprozesses mit Enzymgabe zu Beginn des Maischprozesses
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12.3.3 Maischversuch mit Enzymgabe nach Verkleisterung

Beginn Maischen 10 Minuten 20 Minuten
30 Minuten 40 Minuten 50 Minuten

60 Minuten 70 Minuten 80 Minuten

90 Minuten

Abbildung 112: Bild-Darstellung eines Maischprozesses mit Enzymgabe nach der Verkleisterung
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13 Lebenslauf

Name

Anschrift

Geburtsdatum und -ort

Schulabschluss 1996
Studium 11/1997
06/2004

Wissenschaftlicher Mitarbeiter 07/2005

Beruflicher Werdegang 04/2012

Johannes Tippmann

Ottostralle 19

85354 Freising

11.10.1976 in Tirschenreuth
allgemeine Hochschulreife am
Stifttandgymnasium Tirschenreuth
Brauwesen und Getranketechnologie
an der Technischen Universitat
Munchen, Abschluss Dipl.-Ing.
Promotion auf dem Gebiet der
Feststoffverfahrenstechnik am
Lehrstuhl fur Maschinen- und
Apparatekunde, Technische
Universitat Minchen
Wissenschaftlicher Angestellter am
Lehrstuhl fur Brau- und Getranke-
Technologie, Technische Universitat

Miinchen
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