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1 Zusammenfassung

Das Zid des Forschungsprojekts war, en Sysem zu entwickdn, mit dem die
Abbauvorgange bem Maischen so beobachtet werden konnen, dass eine riickgekoppelte
Prozessfihrung  moglich  wird. Die Schwerpunkte lagen im  Einsaz  verschiedener
unspezifischer Sensoren in @nem Array und in der Gewinnung der den Maschprozess
beschrebenden  Groflen  mittds multivariater oder kognitiver Verfahren sowie im
Beschreiben enes datengetriebenen Messmoddls zur Gewéhrleistung der Beobachtbarkeit
der Teilprozesse.

Im Einzelnen wurden folgende Ergebnisse erzidt:

> Es wurde ene Probenahmesrecke entwickdt, die enfach in jedem Sudhaus
angechlossen  weden kann.  Die  Prozessanbindung  efolgt  Uber  enen
Filterhydrozyklon, durch den die Trégeflissgkeit unter Abscheidung der groben
Maschebestandtelle gewonnen  wird und die sparieten festen Antele dem
Maischbottich wieder zugefiihrt werden. Uber eine SPS werden die Daten der
Messstrecke erfasst, in den angeschlossenen PC ausgelesen und dort verarbeitet und
archiviert. Sowohl die Mess ds auch die Probenahmestrecke wurden in das CIP-
System des Sudhauses integriert.

> Eine Referenzandytik wurde ersdlt und diee an Maschverfahren angewandt, um
die daba datfindenden Abbauvorgange technologisch zu  bewerten. Mittds
photometrischer und  fluoreszens- spektroskopischer Methoden  sowie  der
Dichtebestimmung mittels Biegeschwinger i es mdglich, die Abbauvorgange ex post
as Anderung der technologischen Grolen rdlativ schndll und kostengiingtig zu erfassen.

> Die mit der Messstrecke ermittelten online-Datenmatrizen wurden chemometrisch in
ene Korrdaionsandyse mit den technologischen dffline-Referenzverlaufen zu e@nem
Messmoddl fir Cytolyse, Proteolyse und Amylolyse integriert. Pardld hierzu wurde
die Aussagekraft der einzelnen Messgrofien abgeleitet.

> Die hinreichende Dauer ener Proteolyserast it durch das Angegen der
Latféhigkeit Uber enen definieten Wert festzusdlen. Die Amylolyse i zum Einen
durch eine Pegkbildung im Verlauf der Viskosté erkennbar, die die Verklesterung und
Veflissgung der St&rke anzeigt. Zum Anderen lassen Sch der enzymatische Abbau der
Starke anhand ihrer Jod-Resktion sowie der Grad der Madzausbheute Uber die
Aufzeichnung der Hiissgkeatsdichte und der Schallgeschwindigkeit verfolgen.

> Eine Erfassung des cytolytischen Fortschritts bem Maschen war  insgesamt
moglich. Eine Enflussnahme, ausgdds durch ene online-Messung  wéhrend  des
Maschens, ig nur engeschrankt moglich, da ene rdevante Konzentration der
Leitsubgtanz an [-Glucan erst gemessen werden kann, wenn die abbauenden Enzyme
schon denaturiert sind. Aber bereits bem né&chstfolgenden Sud konnten in dessen
Maschregime die Erkenntnisse eines  vorangesdlten Maschvorganges  integriert
werden.

Die Beobachtung der Abbauvorgdnge ads Bass ene aktiven Prozessfihrung it damit
moglich gemacht. Das Ziel des V orhabens wurde somit erreicht.



2 Ausgangssituation und M otivation

Das Maschen gdlt im Rahmen der Bierherstdlung einen Schlissdprozess dar. Der
Prozess ig durch wetreichende Verflechtungen zu vorgeschdteten und nachgeschdteten
Telschritten bis hin zum Endprodukt gekennzeichnet. Einer klassschen technologischen
Vorgabe folgend wird der Maschprozess in die Telprozesse Amylolyse (Abbau der
Stérke), Proteolyse (Abbau von Proteinen) und Cytolyse (Abbau von Gerlistsubstanzen, b-
Glucanen) untergliedert.

Mangels gedigneter Systeme zur Informationsgewinnung i es nicht moglich, diese dre
Schltsselprozesse des Maischens prozesstechnisch so zu  beobachten, dass Fehlablaufe
ekannt und entsprechende Gegenmainahmen eingdetet werden konnen. Da kene
prozessauglichen online Andysenverfahren zur Erfassung der Vorgange zur Verfligung
dehen, kan das  Potentid  regdungdtechnischer  Optimierungsstrategien  aus
technologischer und o©konomischer Scht noch nicht genutzt werden. Die Forschung
konzentriert sch auf die technologische Charakteriserung und das Versténdnis der beim
Maschen ablaufenden Vorgénge sowie auf die Telmoddlierung der enzymatischen
Abbauvorgange, jewells auf der Bass enes umfangreichen offline Anaysenpools [1,2].
Die Ergebnise diesr Forschungsarbeten zeigen deutlich das ungenutzte Potentid einer
online Prozessheobachtung und einer darauf aufbauenden Prozessfiihrung auf.

Die Schaffung von Voraussetzungen zur prozesstechnischen Optimierung des Maschens
im Brauprozess ddlte daher die grundiegende Motivation des Forschungsantrages dar.
Zentrder Bedandtel des Proekts i die Entwicklung enes prozesstauglichen
Diagnosesystems zur Zudtandsbeschreibung der genannten Tellprozesse ds Basis fUr ene
aktive Prozessfiihrung.

3 Lo6sungskonzept

Zur Prozestiagnose wird eine geeignete Probenahmestrecke entwicket, die mdglichst
universdl an dlen Maschbottich-Systemen  einsatzbar i, unabhéngig vom verwendeten
Trennsysdem  (Maschefilter oder Lauterbottich). Die Anordnung des in  diesem
Forschungsprojekt zu entwickelnden Multisensor-Arrays efolgt in eéner Bypasdetung.

Zid ig die Konzeption bzw. Adaption mehrerer online Messsysteme, zur Verfolgung der
Fortschritte der Abbauresktionen. Es it vorgeschen, den Stérkesbbau anhand ener
gpektroskopischen Jodprobe zu quantifizieren. Dabel soll die Absorption des farbigen
Produktes der Jod-Starke-Reektion ca dle 3 Minuten ba mindetens zwa Welenlangen
gemessen werden. Die Verwendung mehrerer Welenldngen soll einerseits Aufschluss tber
die Zusammensstzung de Dextrinfrektionen und anderersats die Moglichket  zur
Kompensation von Matrixeffekten geben. Als weteres Messsysem wird en  online
Rheometer an die Messaufgabe angepasst. Die Bestimmung der Viskodtd und vor dlem
des Hiefdverhdtens erlaubt es, wetgehende Informationen Uber die Freisetzung und den
Abbau der Polysaccharidfraktionen im Rahmen von Cytolyse und Amylolyse zu gewinnen.

Es soll untersucht werden, ob die Proteolyse mit enfachen, nicht spezifischen und somit
online rediserbaen Mittdn vefolgt werden kann. Insbesondere wird in diesem
Zusammenhang die Eignung der pH-Wert- und Latfahigkeitsmessung andysert.



Zentrder Bedandtell des Projekts it der Aufbau enes Messmoddls, das die
Charakteriserung der Mascharbeit anhand von mehreren  unspezifischen Messgrolien
2uésst. Der grofe Unterschied zu bereits bestehenden Arbeiten besteht darin, nicht
eénzene Grolen unabhéngig vonenander zu betrachten, sondern  gleichzeitig  den
Informationsgehdt dler Sensoren zur  Charakteriserung  der enzelnen  Tellprozesse
heranzuziehen, wobe eine Kdibrierung gegen Referenzwerte erfolgt.

3.1 Angestrebte Forschungsergebnisse
Zusammenfassend |&sst Sch das globde Forschungsziel folgendermal3en formulieren:

» st esmoglich, die Amylolyse, die Proteolyse und die Cytolyse beim Maischen mit
el nem Multisensorsystem online so zu beobachten, dass eine riickgekoppelte
Prozessfiihrung zur technologischen und wirtschaftlichen Optimierung des Maischens
maoglich wird?*

Besondere Bedeutung kommt dem Einsatz verschiedener unspezifischer Sensoren in @nem
Array zu. Aus den datischen und dynamischen Messwerten, die durch diese Sensoren
gewonnen werden, sollen mit multivariaten oder kognitiven Vefahren Grolen zur
Beschrelbung der einzelnen Teilprozesse des Maischens extrahiert werden. Dazu muss
anhand der linearen oder nichtlinearen Korrdationen der Mesgrofien ein datengetriebenes
Messmoddl ergdlt werden. Damit wird ene durchgdngige Beobachtbarkeit der
Telprozesse  gewdrleget, ohne teure, nicht  online taugliche,  spezifische
Andysensyseme einsstzen zu mussen. Des welteren soll die Messstrecke auf komplizierte,
nicht indudrietauglich umsatzbare Proberkonditionierungsainrichtungen  verzichten.  Die
Elimnieeung von Marixeffekten efolgt enzig durch multivaiae, mathematische
Messwertverarbeitungsverfahren.

Ein bresk-down der globden Zidsstzung ergibt folgende unterteilte Zidverenbarungen:
3.1.1 Entwicklung einer Probenahme- und Messstrecke

Entwicklung ener geeigneten Probenahmestrecke, die moglichs universdl an  dlen
Maischbottich- Systemen, unabhangig vom verwendeten Trennsystem (Maischefilter oder
Lauterbottich), ensetzbar is. Patikd > 100 um Durchmesser sollen in einem einzigen
Trennschritt  entfernt  werden. Die Anordnung des in diesem Forschungsantrag  zu
entwickelnden Multisensor-Arrays erfolgt in ener Bypasdeitung, in die berets vorhandene
Sensoren fir die Messung von Temperatur, pH-Wert und Letfahigkat integriert werden.
Darlber hinaus i der Einsatz zusdzlicher Sensoren vorgesshen (sSehe  unten).
Untersuchungen zur Représentativitd der Probe an  unterschiedlichen  indudriellen
Maischbottichen, die beim Projektpartner (Lehrstuhl fir Technologie der Brauere 1) zur
Veafigung dehen, ollen Aufschluss Uber die Pogtion der Anbindung  sowie
deuerunggtechnische  Parameter wie  Rihrergeschwindigketen, Pumpenleisung  und
besonders Uber die notwendige Probenahmefrequenz geben. Das Messsystem muss Sich
prinzipiel in die CIP-Reinigung des Sudhauses integrieren lassen, bzw. Uber einen eigenen
Anschluss an das CIP-Systlem gereinigt werden konnen. Weiterhin muss eine Moglichkeit
gechaffen werden, auf enfache Wese die Tempeaur im Maschgefdd in die
Datenerfassung des Messsysems enzuschliel?en. Es ig nicht vorgesehen, ene berdts
abgeschlossene  Indudtrieentwicklung  vorzugdlen.  Vidmehr soll ein Vorschlag  enes



deratigen Systems entwickelt werden, wobe jedoch sowohl das Potentiad ds auch die
Grenzen trangparent abzuleiten sein sollen.

3.1.2 Entwicklung eines online Messsystems zur spektroskopischen Jodprobe

Der Stérkeabbau soll anhand der farbigen Jod-Stérke-Verbindungen im Abstand von je 3
min. gemessen  weden  konnen. Die  Vewendung mehrerer  (mindestens  zwel)
Widlenléngen soll Aufschluss Uber die Zusammensetzung der Dextrinfraktionen geben und
weiterhin die Eliminierung von Marix-Effekten ermoglichen Auf die Messung absoluter
Konzentrationen <oll verzichtet werden, vidmehr <oll die Abbaugeschwindigkeit der
Amylose und des Amylopektins zu niedermolekulareren Zuckern und Dextrinen erkannt
werden. Die Messwerte sollen auf den Startwert bezogen werden. Auf diese Weise ig en
robustes Messsystem ergelbar. Durch den Verzicht auf eine absolute Messung konnen die
Messfrequenz deutlich erhoht und die Investitionskosten deutlich gesenkt werden.

3.1.3 Aufbau eines rheometrischen online Messsystems

Aufbau bzw. Adaption eines online Rheometers, das die Betimmung der Viskosté und
des Flievehdtens zuldést. Es sollen  Untersuchungen  zur  Anderung — der
Fiefieigenschaften der Maische bzw. der Maische- Tragerflissgkeit be  unterschiedlichen
Masche- bzw. Prozessparametern angestelt werden. Zur aussagekréftigen Ermittlung des
Hiefverhdtens i es geplant, be mindestens dre unterschiedlichen Scheraten die
Vikostéa zu ermitten, um so detalliet Eingcht in das Verhdten dear Trageflissgket zu
gewinnen. Denn durch die enzymatischen Vorgange wahrend des Maischprozesses werden
die hochmolekularen Inhdtsstoffe des Mazes in Lésung gebracht und in  Kkleinere
Untereinheiten gespdten. Betrachtet man die geloste Stérke und die Abbauprodukte der
Gerlst- und Stitzsubstanzen, der Hemicdlulosen, ds rheologisch magebliche Stoffe,
dann ergibt sch aus den Kenntnissen Uber waéssige PolymerlGsungen der Hinwels, dass
die wasyige Phase der Masche strukturviskoses, das heild scherverdinnendes Verhdten
ausfweisen misste.  Dieses rheologische Verhdten kann  im  interesserenden
Scherratenbereich 9 (zB. im Rihrkessd 50 1/s < 9 < 500 1/s) durch das Potenzgesetz
nach Ostwa d-deWael e beschrieben werden:

h=K>xg™

Die Viskostd " ist dne Funktion der Scherrate 9. Die GroRen K und m heiRen
Konggenzfaktor und Hieflindex. Hieldndices m < 1 bedeuten scherverdinnendes
Hielverhdten. Fir m = 1 ergibt sch das bekannte newtonsche Fliefjgesetz, be dem die
Viskostét unabhangig von der Scherrate igt. Die Verdnderung der rheologischen Grolie
,Viskogta“ wird durch die Inhdtsstoffe der Ldsung verursacht. Dass es dch hierbe
durchaus um sehr ausgepragte Anderungen handdt, wird gerade in der Bezeichnung
,veaklegerung der S&ke’ dokumentiet. Um das nicht-newtonsche Fliefdverhdten zu
beschreiben, sind daher verschiedene Scherraten 9  enzugdlen. Die Kenntnis der
Rheologie von Masche beset auf der Rheologie der Tragerflissgket der
Maschesuspenson und it von groler Bedeutung flr die Prozessfihrung im
Maschebottich, well zB. die Wamelbertragung in die Masche drémungsmechanisch
durch die Rheologie beenflust wird. Anderersdts snd in der Rheologie der
Trégerflissgkeit der Zustand und der Fortschritt der enzymatischen Resktionen enthalten.



So wird erwartet, dass der Stérkedbbau nach der Verkleisterung sich in ener deutlich
verringerten Viskosta aul3ert, gekennzeichnet durch kleiner werdende Konsstenzfaktoren
K und steigendem ® 1.

Die Betrachtung der intrinsischen Viskositat [M] bestétigt die Aussage, derzufolge in der
Viskogtédanformation ene Informaion Uber den Fortschritt der  enzymatischen
Reaktionen enthaten it
Die Ddfinitionggleichung der intrindschen Viskoséd lautet mit der Konzentration S enes
gel bgten Stoffes:
i h-h,,
1=l sn,

Dabei it Nwdie Viskositit des Losungsmittels, N die Viskositét der Losung. Wie gezeigt
wurde, kann mit dieser Definitionsgglechung auf die Konzentration des gddgen Stoffes S
oder auf die rheologischen Parameter K und m geschlossen werden. Vergleicht man nun
mit der folgenden Glechung aus der Literatur, dann erkennt man sofort, dass in den
rheologischen Parametern, die von der intringschen Viskosté abhéngig sind, Uber die
mittlere Molmasse M der Grad des enzymatischen Abbaus verfolgt werden kann. Es gilt:

hl=axMm"
mit stoffsystemabhéngigen empirischen Parametern aund b.

Durch die Integration von technologischem Wissen und theoretischen Kenntnissen Uber
Hiefdvorgange sollen aus dem Summenparameter Viskosité unter Berlickschtigung der
zatlichen Anderungen und der  enzymkingischen Randbedingungen  (Einfluss  der
Temperaur auf Umsetzungsgeschwindigkeit und  Inaktivierung) sowohl  Informationen
Uber den b-Glucangehdt/-abbau as auch Gber den Stérkeabbau gewonnen werden.

3.1.4 Untersuchungen zur Beobachtbarkeit der Proteolyse

Untersuchungen, ob die Proteolyse mit enfachen, nicht spezifischen und somit online
rediserbaren Mitteln verfolgt werden kann. Insbesondere sollen in diesem Zusammenhang
die Messung des pH-Wertes und der Letféhigkeit auf ihre Eignung untersucht werden.
Bem hydrolytischen Abbau der polymeren Saccharide Starke und b-Glucan ig im
Hauptweg der Resktionen nicht mit einer Anderung der genannten GrolRen zu rechnen. Der
Abbau von Proteinen hingegen erzeugt je nach Primésruktur der Proteine verschiedene
ionische  Aminosauren, die je nach Aktivitd sowohl den pH-Wet ds auch die
Letfahigkeit 8ndern. Die schon beschriebenen Parameter Viskostdt und Jodwert miissen
aber auch bel der Untersuchung der Proteolyse zur Kompensation von Matrixeffekten, wie
der Anderung der lonenbeweglichkeit usw., Eingang finden.

3.1.5 Entwicklung eines Messmodells zur Charakterisierung der Maischarbeit

Zentrder Bedandtell des Antrages it der Aufbau eines Messmoddls, das die
Charakteriserung des Maischens zulésst. Der grof3e Unterschied zu berets bestehenden
Arbeiten begteht darin, nicht enzedne Grolen unabhdngig voneinander zu betrachten,
sondern  gleichzeitig den  Informationsgehdt dler Sensoren zur Charakteriserung  der
enzenen Telprozesse anhand von Referenzwerten heranzuziehen. Aus den linearen oder
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gegebenenfdls  auch  nicht-linearen  Korrdationsmoddlen  missen  die  notwendigen
Rickschlisse auf den Fortschritt der drel Tellprozesse Amylolyse, Proteolyse und
Cytolyse bzw., wenn redigerbar, auch auf die Auswirkungen der Maschequditéd auf
folgende Prozessschritte gezogen werden kénnen.

3.1.6 Erarbeitung von Referenzverlaufen

Es ig vorgesshen, e@nen von Technologen vorgegebenen Referenzverlauf fir die dre
Telprozesse ds Zidverenbaung zu formulieren, nach dem die Vorgange bewertet
werden. Durch Prozessvariationen soll das Messmodel auf eine breite Daenbass gestdlt
werden. Voraussetzung fir die Abdeckung einer welten Variation an Prozesszusténden und
fir die Kongruenz ig jedoch die Exigenz bzw. Durchfihrung umfangreicher offline
Andysen wéhrend der Ergelung des Messmoddls und die Integration von
technologischem Wissen. Der Umfang der Andysen muss die technologisch gewollten
Schwankungsbreiten der zu  beobachtenden Maischprogramme  umfassen, damit  die
notwendige Robustheit des Messmodells gewdhrleistet werden kann, ohne aufwendige und
ungenaue Extrgpolationsmethoden integrieren zu missen. Eine efolgreiche Bearbeitung
dieses Arbetspunktes — insbesondere im Hinblick auf die Bewertung der Prozessabléaufe
hinsichtlich ihrer  Uberéindimmung  mit  Zidverlaufen - kann Grundlage fir weitere
Forschungsarbeiten sain, die ene automaische Prozessgefiihrte Steuerung und  online
Optimierung des Maschprozesses zum  Inhdt  haben. Die Implementierung  eines
Letsysems <ol nicht konkretes Zid dieses Vorhabens sen. Es sollen  lediglich
vorbereitende Ergebnisse ezidt werden, die in en Fortsetizungsprojekt miinden konnten.
Hier muss wiederum die technologisch begrindete Bewertung der resultierenden Wirze
neben den wirtscheftlichen Optimierungszidlen Ausbeute und Dauer in die Betrachtungen
eingeflochten werden.

3.2 Erzelte Forschungsergebnisse

Im folgenden werden die ezdten Ergebnisse, nach den oben genanten Telziden
gegliedert, dargestd|t.

3.2.1 Ergebnis 1 Messstrecke

Aus den Hauptkomponenten Pumpe, Hydrozyklon und Bypass-Letung wurde ene
Probenahmestrecke  entwickdt, um  die  online-Sensoren kontinuierlich mit
Trégerflissgkeit zu versorgen. Die hierbe verwendeten Anschlisse der Strecke an den
Maschbottich  bestehen  in im  Brauerebereich  dandardmddg  verwendeten
Milchrohrverschraubungen. Fir die BypassLetung wurden  |ebenamittdechte
Druckschlauche oder VA-Rohrleitungen eingesetzt.

Ba der Wahl der Pumpe waen die Auswahlkriterien: schonende Produktforderung,
pulsstionsfreie  Stromung und zur Verbraucherkennlinie des Hydrozyklons passende
Pumpenkennlinie. Gerade die Schonforderung Stellte ein ausschlaggebendes Kriterium dar,
da jedes Maschepartikd aufgrund des kleinen Resktionsvolumens der Filotsudanlage die
Pumpe mehrfach pro Stunde passert. In Hinblick auf die Verwendung eines Hydrozyklons
fir den Praxiseinsatz des Messsystems innerhab grofdechnischer Produktionen missen die
Auswirkungen der damit einhergehenden Scherbelasung auf die Masche detektierbar sein
und somit dle weteren EinflussgroRen des Systems weitestgenend unterdriickt werden.
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Die Exzenterschneckenpumpe erwelst Sch daher ds gedigneter Pumpentyp, da diese in der
Lage id, Hussgkeiten mit hoher Feststofffracht schonend und nicht pulserend zu fordern.
Aulerdem konnen nach dem Verdrangerprinzip kongante Volumenstrome dber enen
weiten Druckbereich gdiefert werden, was Hiehkraftpumpen nicht leisten. Damit ergibt
dch in der Praxis ein grolerer Arbetsbereich. Die verwendete Exzernterschneckenpumpe
der Firma Deasco liefert unabhéngig vom Druckverlus enen maximaen Volumensrom
bis zu 24 m’/h. Mit Hilfe eines integrierten Frequenzumformers konnen die Drehzahl und
damit der Volumensirom variiert werden.

Zur Abtrennung der Feddoffe aus der Masche und damit zur Gewinnung der
Tragerflissgkeit wurde der Einsatz eines Hydrozyklons bevorzugt, da aus diesem nicht
nur der geklate Volumenstrom aus der Oberlaufdiise, sondern auch der mit der
abgeschiedenen  Festdtofffracht beladene Unterlauf in die  Maschpfanne  zurtickgefihrt
werden kann. Innerhdb des Zyklonkérpers erfolgt die Trennung des Aufgabeguts aufgrund
der Stromungsverhdtnisses Der tangentide Zulauf bedingt enen abwértsgerichteten
Axidwirbe an der Innenwand des Zyklons und enen sekunddren aufwartsgerichteten
Axidwirbel zwischen dem Priméawirbd und dem Gaskern. Aufgrund der Stauwirkung der
Unterlaufdise kommt es zur Umkehrung der Hie¥ichtung im  Sekundawirbd. Die
trennende Wirkung des Hydrozyklon beruht auf der Differenz aus der an einem Partike
angreifenden  Tangentidbeschleunigungskraft und dem  Strémungswidersand, den dieser
Partikel der zwischen den Axidwirbeln ausgetauschten Flissgkeit bietet.

Deublein [3] bexthrieb en Berechnungsverfahren zur Audegung von Hydrozyklonen fir
enen Kkontinuierlichen LauterProzess von Pulverschrotmaischen. In der  praktischen
Umsstzung mit Maschen aus Lauterbottichschrot zegte dch  dlerdings, dass die
Trennwirkung eines einzenen Hydrozyklons nicht zur anforderungsgemédien Klaung der
Tréagaflissgkeat ausreichte. Zum denen wurden, durch die hohe Feststoffkonzentration
bedingt, Partikd groferen Durchmessars in den Oberlauf getragen und zum anderen,
aufgrund ihrer geringen Dichte, die gut ausgemahlenen Spelzen nicht abgeschieden und
somit im Oberlasf belassen. Zur besseren Patikelabscheidung wéare en  zwelter
Trennschritt  erforderlich gewesen, was aber dea gefordeten engufigen  Trennung
widersprochen hétte. Aus diessem Grund wurde die Idee enes Filterhydrozyklons [4] aus
der Literatur adaptiert. Dieser wurde aus dem Hydrozyklon entwickdt, indem en Tel des
Konus ds Filterflache ausgefihrt wird (Sehe Abbildung 1). Uber die Filterflache fligf,
bedingt durch die Trennwirkung des Zyklons, Fissgkeit mit den grof3eren Partikeln der
Feststofffracht. Der verwendete Filtereinsatz besteht aus einem Drahtgewebe mit ener
Maschenweite von 60 um, wedche den Grenzdurchmesser der verblebenden Partike
fedlegt. Das Filtrat wird aus einer Kammer hinter dieser Filterfléche abgezogen. Durch die
hohen Umfangsgeschwindigkeiten, die im Inneren des Zyklons herrschen, kann dch an der
Filteroberfliche kein  Filterkuchen audbilden, so dass Uber den Maschverlauf
kontinuierlich geklarte Fliissgkeit zur Verfligung seht.



Abbildung 1:  Aufbau des Filterhydrozyklon: 1) tangentialer Einlauf; 2) Oberlauf; 3) Filtereinsatz
4) Filtrataudauf; 5) Unterlauf;

Weitere Elemente der Messstrecke sind die pH- und die Leitfahigketssensoren der Firma
Mettler Toledo. Da die Angebote der unterschiedliichen Herstdler nur  pradich in
geringem Rahmen vaiierten, beschrénkten sch die Auswahlkriterien auf die Einbautiefe
der Sensoren, um das Volumen der Messdrecke und somit der Bypasdeitung moglichst
gering zu hdten. Trotz der Auswahl der jeweligen Sensormodelle mit der geringsten
Einbautiefe musste die Bypasdeitung zur Aufnahme der Sensoren patidl auf 80 rmm
Innendurchmesser erweitert werden.

Als Dichtemessgerd wird en am Lehrstunl bereits vorhandener Prozesshiegeschwinger
von der Frma Bopp & Reuther verwendet. Die Temperaiurmessung innerhab der
Messstrecke  Ubernimmt  das  in den  Biegeschwinger  integriete Pt100-
Widerdandshermometer. En  weiterer Pt100-Sensor  dient der Erfassung  der
Bottichtemperatur, s0 dass zur Auswertung der Maschversuche sowohl die aktuelle
Prozessemperatur as auch die fir die Messwerte relevante Temperatur in der Strecke

vorliegen.

Neben den andytischen Sensoren wurde ein magnetisch-induktiver Durchflussmesser der
Fa Krohne angeschafft. Dieser Bedtandtell der Messstrecke dient dazu, die fortlaufende
Versorgung der Sensoren mit Probeflissigkeit aus dem Filterhydrozyklon zu Uberwachen.
Aulerdem wurde en Mesggerd von der Firma AntonPaar kostenlos zur Verfligung
gedelt, mit dem sowohl die Dichte ads auch die Schalgeschwindigkeit gemessen werden
kann. Mit der Schdlgeschwindigkeit deht damit en weterer Eingangsparameter  zur
Verflgung.

Fur die Messwerterfassung wurde ene speicherprogrammierbare Steuerung (SPS) der
Firma Semens gewdhlt, die mit einem PC verbunden ist. Die Sensoren snd an die SPS
angeschlosen, in der die 4- 20 mMA-Signade efasst werden. Auf der PC-Ebene efolgt
dann die Aufbereitung dieser Messwerte, ihre Visudiserung und die Speicherung. Die
Maschversuche wurden mit Hilfe der Messstrecke und Datenerfassung anadysert und
dokumentiert.

Die Messsrecke mit enem durch de Enbatiefe der Sensoren bedingten
Innendurchmesser von maximad 80 mm nimmt dle Messfuhler auf. Die Probe aus dem
Hydrozyklon durchflifld die Messstreckee Be den ablaufenden Vorgangen des
Probenahmesystems is keine Blasenentwicklung zu beobachten, da der Gaskern innerhab
des Hydrozyklons lediglich mit dem Ober- und Unterladf in Verbindung steht, nicht aber
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mit der Offnung des Probenaudaufs. Die Messstrecke wurde so ausgestaltet, dass eine
automatiserte Reinigung erfolgen kann. Uber die Probenahmestrecke ist die Messstrecke
in die CIP-Reinigung des Sudhauses integriert.

Als Einbauort fir die Messanlage danden die Rilotsudanlage und das Sudhaus der
Vesuchss und Lehrbrauered des Lehrstunls  fir  Technologie der  Brauere |
(Forschungsstelle 2) zur Alternative. Auswahlkriterien waren die Grole der Anlage und
die Madoglichketen, Vesuche mit unterschiedlichen Madzquditdten, verschiedenen
Maischprogrammen oder fir variierende Biersorten durchzufiihren. Zusdizlich ergab sich,
was zum Zetpunkt der Antragstellung noch nicht bekannt war, dass die Versuchsbrauere
bedingt durch eine Umdrukturierung @b dem 2. Quartd 2001 dillgelegt wurde. Die
genannten Rahmenbedingungen legten ds Schluss die Entscheidung fir die Pilotsudanlage
des Lehrsuhls fur Technologie der Brauerell nahe. Als Nebenbedingung fir die
Entwicklung der Messstrecke war damit das rdativ kleine Resktionsvolumen von 501 zu
beriicksichtigen. Hierdurch it es unvermedlich, die Masche im Velauf des Prozesses
mehrmas umzuwdzen. Dies erfordert wiederum, die Bdastung der Maische auf Grund der
Messanlage zu minimieren. Wichtige Entwicklungszide bei der Kongruktion der Anlage
waren somit, die Fordeung so schonend wie moglich  durchzufihren und  die
Messanordnung moglichst kleinvolumig zu gestalten.

PeEb[C

Abbildung 2: R& I-Schema der Messanlage,

In Abbildung 2 ist die Anlage schematisch dargestellt. Uber die Pumpe wird die Maische
dem Hydrozyklon zugefiihrt. Oberlauf und Unterlauf werden direkt in den Maischbehdter
zurickgefuhrt.  Die  filtriete  Trégeflissigkeit wird  hinter  der  Rltefléche  satlich
abgezogen und der Messstrecke zugefihrt, in die die Sensoren integriert sind. Auch die
Trégeflissgket wird fast vollgéndig in den Maischbottich zurlickgefuihrt, lediglich fir
die Messung des Jodwerts und fir die zweite Viskostdsmessung ist ene verlorene
Probenahme im mi-Bereich erforderlich.
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3.2.2 Ergebnis 2 Jodprobe

Da Amylose-Jod-Komplex hat ene maximde Extinktion im Wadlenléngenberaich
zwischen  620-640nm, der Amylopektin-Jod-Komplex im Bereich 530-570 nm.
Untersuchungen zum Andysenprinzip zeigten die beste Reproduzierbarkeit der Ergebnisse
in Moddlésungen bel @nem pH-Wert von 35. Ba Andysen nach der MEBAK-Methode
[5] konnte dlerdings im Spektrum zwischen 450 und 700nm ken Pesk festgestdlt
werden, weder in der direkten Messung der mit Jod versetzten Losung, noch im Verlauf
der berechneten Extinktionsdifferenzen. Diese Differenzen bestehen aus den um die beiden
Nullwerte von Jod- und Probenlésung Korrigierten Extinktionswerten der Probe nach der
Reaktion mit Jod.
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Abbildung 3: Extinktionen einer Wiirzeprobe nach der Mebak-Methode; . Nullwert der reinen Wiirzeprobe ohne

Jodzugabe; mJ: Probe nach der Reaktion mit Jodldsung; JN: Nullwert der reinen Jodldsung; DE: aus
Probe, mJ und JN berechnete Extinktionsdifferenz

Abbildung 3 zeigt die innerhdb der Mebak-Andyse auftretenden Spektren ener
Woirzeprobe. Die Unterschiede in den Meskurven der Probe nach Resktion mit der
Jodiosung mJ und der reinen Jodiésung JN snd gering, die berechnete
Extinktionsdifferenz DE zeigt einen dmlichen Velauf. Auffdlend is welterhin das Fehlen
enes Extinktiongpeeks im Berech dar maximden Extinktionen von Amylose und
Amylopektin. Diese und weitere Messungen von Wirzeproben mit verkirzter oder ohne
Probenaufbreitung ergaben ebenso gleichatige Kurvenverléufen fir die mit Jod versetzte
Probe, den Jodnullwert und die erechnete Extinktionsdifferenz, die im Snne ener
Informationsgewinnung aus dem MaischProzess aber nicht aussagekréftig waren. Folgende
Matrixeffekte, die die Intendtét der Extinktion beeinflussen, finden sch in der Literatur: 1)
die Resktion von Proteinen mit Jod [6], 2) das Vorliegen unpolarer Molekile oder
Molekilsaitenketten, die zusammen mit der St&ke Chlatrate bilden [7, 8] und 3) das
Vorhandensein von Storsubgstanzen dlgemein, welche die Messung beeinflussen [9]. Im
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eden Rl geht fir die Ausbildung des farbigen Jod-Starke-Komplexes weniger Jod zur
Verfigung, im zweiten Fal kann sch das Jod nicht mer in die Helix enlagern, da diese
von anderen Molekilen berets beegt ist. Fir den dritten Fal zeigte dch, dass en
Volumenantel Wirze den Extinktionspesk des gleichen Volumens lodicher Starke mit
eneg  Konzentration von 10g/ vollgandig unterdriicken kann. Diese Sachverhdte
verlangen die Trennung der Messsubstanz a-Glucane von begleitenden Siorsubstanzen.
Ein weateer Grund fir das Nichtvorhandensein eines Extinktiongpesks im  relevanten
Wedlenlangenbereich kann in der Konzentration der geldsten a-Glucane liegen [10].
Infolgedessen  missten fir ene dichhdtige Andyse die in der Probe enthdtenen
Kohlenhydrate aufkonzentriert werden, um die Extinktion der Jod-Stérke-Komplexe direkt
messen zu konnen.

Alle Probenaufbereitungs- und —konzentrierungsverfalrten mussten den Anspriichen ener
Hieldnjektionsandysenprozedur  genligen, agpparative Ldsungen waen deshdb  nur
engechrankt  anwendbar. Die  verkirzten Vefahren zur  Auddlung  Storender
Begletsubgtanzen mit Alkohol, Lauge und Saure zegten in Maschversuchen keine
Unterschiede in den Kurvenverldufen, vidmehr waren die Differenzen der Messungen auf
einen unterschiedlichen Offset der Messkurven beschrankt. Uber die gesamte Maischdauer
betrachtet vaiieten diese Offssls und dSanden aber in keinem  systematischen
Zusammenhang mit dem Maischfortschritt. Somit kann der Maschverlauf weder aus der
Kurvenform noch aus der Extinktionsstérke der Wiirzeproben nachvollzogen werden.

In vollgdndigen Maischeproben, nicht Uber enen Feanfilter aufberatet, kann Starke
anhand der Blaufarbung durch Zugabe von Jodidsung nachgewiesen werden. Der
entstehende Jod-Stérke-Komplex bedtzt maximde Extinktion im  Waelenlangenbereich
zwischen 550 und 620 nm. In Abhéngigkeit vom Fortschritt der Maischarbeit veréndern
dch be diesen Proben nicht nur die Hohe des Extinktionspeaks sondern auch der Offset
der Einzelmessungen.
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Abbildung 4: Spektren der Extinktionsdifferenz von Maischeproben eines Eyben-Maischverfahrens: 2u Beginn

und 30 min am Ende der 45°C-Rast, 47 min zu Beginn und 77 min am Ende der 62°C-Rast, 85 min zu Beginn und
115 min am Ende der 70°C-Rast;

Abbildung 4 verdeutlicht die Unterschiede in den Spektren von Maischeproben, die pardld
zum Maischfortschritt entrommen wurden. Die dargedtelte Extinktionsdifferenz ergibt sich
andog zu der Berechnung nach der Mebak-Methode. Wahrend des Einmaischens und zu
Beginn des Maschprogramms gehen die in der Mézere geogen Swoffe in die
Tragerflissgkeit Uber, der Grof¥el der Mazstérke verbleibt aber in der Kornstruktur und
kann daher vom Hauptguss nur schlecht durchdrungen werden. Die Unterschiede in den
Verlaufen der Proben Omin und 30 min snd hauptsachlich auf diese Lésung und die
verbessarte Zuganglichkeit der Stérke durch die eiweil3abbauende Wirkung der Proteasen
zurlickzufUhren. Erg mit der Veklegerung findet en mechanischer Aufbruch der
Korngruktur dett, die gesamte Stérke wird dadurch fein in der Maische dispergiert und
zuganglich gegentber der Hissgkeat. Zum Zetpunkt 47 min waren im dargestdlten
Maschvefadren sowohl die Amylose ds auch das Amylopektin vollsandig verkleitert
und damit fUr den Angriff der Amylasen zuganglich, en Grof¥el hiervon wurde beraits bis
zum Ende der 62°C-Rast nach 77 min enzymatisch gespaten. Unter der weiteren Wirkung
der Amylasen veringet dch mit der Abnahme der Einlagerungsmoglichkeiten die Jod-
Resktion der Proben @5 min am Anfang und 115 min am Ende der 70°C-Rast). Uber den
gesamten Verlauf der Mascharbeit ergibt sch hieraus e@n charakteristischer Kurvenverlauf
fUr die Welenlangen der maximalen Absorption.
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Abbildung 5: zeitlicher Verlauf der Extinktionsdifferenz wahrend eines Eyben-Maischverfahrens; beispielhaft fir den
Wellenl&ngenbereich der maximalen Extinktion von Amylose und Amylopektin die Verl&ufe bel , 578 nmund
600 nm;

Dieser wird dadurch geprégt, dass die Extinktion in der Zeit nach der Verkleisterung der
S&ke schndl animmt und schlielich weder eine Blaufarbung noch ene  damit
verbundene Extinktionsspitze im  Spektrum erkennbar sind (Sehe Abbildung 5). In der
triben Maschetrégerflissigkeit konnen somit die a-Glucane direkt bestimmt werden, ohne
dass eine zetraubende Probenaufbereitung erforderlich wére.

Bem Aufbau der Anlage konnte zum grdlden Tel auf ene bedts am Lehrstuhl
exisierende FIA-Anlage (Hiel3-Injektions-Andyse) zurlickgegriffen werden. Die Vortele
der FIA-Andyse bestehen in der geringen Probenmenge und in der automatiserten
Probenaufbereitung im Vorfdd der Anadyse Insbesondere die geringe Probenmenge sdlt
enen Vortel dar, da auf Grund der Reagenzienzugabe eine verlorene Probennahme
efolgen muss  Wesntliche Bedandtele des Hiddinjektionssysems snd  @n
Pumpensystem, en Detektor, ene Durchflusszele, mehrere Ventile, en PC  mit
entsprechenden  Interface-Katen und ene Bedienr und Anzegegnhat. Fir das
Pumpensystem kommt eine Hubkolbenpumpe zum Einsatz. Die Aufgaben der Steuerung
und Andysenauswvertung Ubernimmt en PC. Zur Extinktionsbestimmung des blauen Jod-
Starke-Komplexes wurde fur die Anlage ein Spektraphotometer als Detektor beschafft. Da
die konvektive Vedinnung im Hinblick auf die photometrische Messung ungenligend
audid, wurde die Anpassung an das tribe Medium Maschetrdgerfliissgket mit enem
datischen Mischer im Vorfeld des Detektors redisert. Hiermit lieRen sch die fir die FIA-
Auswertung  ewinschten  Verdinnungen  erziden und  typische  Kurvenverlaufe
bewerksdligen.
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Aussagen Uber die Antele der verschiedenen Dextrinfraktionen innerhadb der gesamten
mit Jod anférbbaren a-Glucane (im gemessenen Bereich zwischen 400 und 650 nm) lassen
dch anhand der Verschiebung der Wdlenlange des Peskmaximums nicht machen. Diese
vaschiebt dch zwar im Lauf der Mascharbeit (Sehe Abbildung 4), vom hoheren
Widlenlangenbereich in den niedrigeren und wieder zurlick, zeigt dain aber keinen
Zusammenhang zu der Zusammensetizung der a-Glucane. Masche gdlt keine Lésung
einr  St&rke betimmter Kettenldnge dar, sondern eine Mischung  unterschiedlicher
Polymerisationsgrade. Welterhin handdt es sch nicht um ene Renldésung, es snd noch
weitere Licht absorbierende Stoffe oder solche, die mit Jodiésung Resgktionen eingehen
komnen enthdten. In deratigen Losungen besteht der logarithmische Zusammenhang
zwischen Peskwdlenlange und durchschnittlicher  Kettenldnge der Polymere  nicht
zwangdéaufig. Die Extinktionskraft bleibt aber weterhin von der Gesamtkonzentration der
unverzuckerten Sté&rke abhdngig. Die Vewendung mehrerer Welenldangen ergibt daher
keine zusdzliche Information. Zur Uberprifung wurde mit den Spektren auch en
Hauptkomponentenanadlyse durchgefihrt. Es zeigte dch, dass die erste Hauptkomponente
98% der Varianz erklart. In Abbildung 6 snd die Loadings der Wellenldngen fir die erse
Hauptkomponente dargestellt. Wie man leicht erkennen kann, gehen die Wdlenlangen ab
450 nm annéhernd mit dem gleichen Faktor ein. Daraus kann man schliefen, dass die
Verlaufe fir diese Wdlenlange weitgehend kollinear snd.
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Abbildung 6: Loadings der Wellenlangen im untersuchten Spektrum der Extinktionsdifferenzen der Maischversuche;

die erste Hauptkomponente erklart 98% der Varianz, das Vorliegen weiterer Informationen kann daher ausgeschlossen
werden.

3.2.3 Ergebnis 3 Rheometrie

Fir das Arbeitspaket 3 war urspriinglich vorgesehen, ein Prozessrotationsviskosmeter as
zentrdes Baudement zu verwenden. Die Spezifikationen des ausgewdhiten Viskosmeters
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zur Zet der Antraggellung versprachen eine problemlose Adaption des Gerdts fur die hier
geforderten Zwecke. Erse Messungen der Viskosta von filtrierter Maische mit einem
Laborrotationsviskosmeter ergaben Werte von 2-6 mPas bal 20 °C abhangig von der
Prozesszeit. Bel Prozessemperatur snd Werte von 1-2 mPas zu ewarten. Fir diesen
Viskogtéasbereich seht mit der Kapillarviskosmetrie en bewdhrtes Messverfahren  zur
Veafigung. Es zegte dch, dass en Prozesstaugliches und — erschwingliches
Kapllavikoameter erhdtlich id, das zur Zet de Antraggdlung noch nicht auf dem
Markt vorhanden waren. Be der AiF wurde daraufhin én Antrag auff Anderung des
Fnanzierungplans gestdlt, dem im Juni 2001 dattgegeben wurde. Im Anschluss wurde
das beantragte Viskosmeter KV100-25 der Firma Rheotec erworben. Mit diesem Gerét

konnen Viskostdten bis 3 mPas gemessen werden. Die Scherrate betrégt dabel ca
20000 1/s.
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Abbildung 7: Flief3kurve von Maischetrégerfliissigkeit nach 1 Sunde Maischdauer

Vesuche mit enem Laborrheometer haben ergeben, dass die Trageflissgket von
Masche im Laufe des Maschprozesses phasenweise nicht-newtonsches  Verhaten
animmt [vgl. Abbildung 7]. Die Viskostét ist Uber die Scherae aufgetragen dann nicht
kongtant, sondern lésst bel der vermessenen Trégerflissigket zwel Niveaus, den 1. und
den 2. Newtonschen Bereich vermuten Der erste Newtonsche Bereich ba sehr niedrigen
Scherraten kann mit dem verwendeten Laborrotationsrtheometer nicht aufgelost werden
Nach einem Ubergangsbereich, in dem die Viskosita absinkt, beginnt bei etwa 100 1/s der
2. Newtonsche Bereich, in dem die Viskodté auf enem niedrigeren Niveau réativ
kongtant bleibt. Prozessviskoameter konnen diesen Verlauf fir niedrigviskose Fluide nicht
darstellen, da se bei hohen Scherraten messen (> 1000 1/s). Untersuchungen an Maische
im Labor beddtigten die vohegesagte Vednderung des Hieldverhdtens der
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Tréageflissgkat im Velauf der Mascharbat [vgl. Abbildung 8]. Ein Fiefdndex, der vom
Wert 1 differiert, beschreibt im Potenzgesetz von Ostwad-de Wadle [11] die Abweichung
des Hielverhatens gegentiber dem newtonschen Huid. Es ist zu erkennen das Masche
nach der Vekleserung der Stérke durch die in der Hussgket vermehrt vorhandenen
hohermolekularen Stoffe leicht nicht- newtonsches Verhdten annimmt.
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Abbildung 8: Entwicklung des Flief3indexes (durchgezeichnet) wahrend eines Eyben-Maischverfahrens; die
Verbindung der Messpunkte dient lediglich der Verbesserung der Darstellbarkeit; alle Messungen erfolgten bei 20 °C;

Um diee Prozessnformation nicht zu velieen, wurde en enfach aufgebautes
Kapillaviskosmeter  entwickelt, das bel ener Scherate von 51/s messen kann [vgl.
Abbildung 9]. Eine solche Scherrate it nur be sehr kleine Stromungsgeschwindigkeiten
darzugdlen. Da die Hussgkeit, in der gemessen wird, wie oben ewdhnt eine niedrige
Viskodté bedtzt, treten bel dieser Scherrate auch nur sehr kleine Kréfte auf. Die
vewendeten Bautele mussen dso ene hohe Prézison aufwesen. Kommezidle
Viskosmeter konnen in der Regel in diesem Bereich dlenfdls nur ungenau messen.

Das Viskosmeter wird mit ener Spritzenpumpe (Fa. Kloehn, Las Vegas) betrieben, die
sehr kleine Volumendrome dargdlen kann (Spritzenvolumen 1,25 ml be ener maximaen
Entleerungszeit von  20min). Se wurde am Lewduhl fir Huidmechanik und
Prozessautomation berets mehrfach efolgreich im Bereich der  Hiegdnjektionsanlyse
verwendet [12]. Der Druckabfdl entlang der  Kapllaoe wird mit  enem
Differenzdrucksensor der Fa. Druck gemessen, der einen Messbereich von lediglich 0-5
mbar hat. Die Kapillare besteht aus Teflon, hat einen Durchmesser von 1,5 mm und it 1m
lang. Wie in Abbildung 9 angedeutet, ist die Kapillare aus Plaizgrinden zu einer Spirde
gewickdt. Der daraus resultierende Messfehler kann korrigiert werden, it be  den
niedrigen Stromungsgeschwindigkeiten aer zu vernachldssgen. Aus dem Druckabfal
kann dann nach dem Gesetz von Hagen-Poiseuille die Viskositét berechnet werden.
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Das Viskoameer ig in en Gehdause integriet und i Uber eine Windowsgpplikation
deuerbar. Mit Hilfe ener XML-Konfigurationsdatel konnen  Schrittketten  fir  ene
automatiserte Messung programmiert und parametriert werden.

Wasser Abflu
\ Kapillar-
spirale
Produkt —PO——Z
P Abflul

Ventilkopf

Spritzenpumpe
mit Motor

Abbildung 9: Skizze des Viskosimeter selbstbaus

Fir ene Messung snd folgende Schritte notwendig. Die Messflissgkeit wird von der
Spritzenpumpe mit hoher Geschwindigkelt angesaugt. Danech wird das Ventil auf die
Meskapillare umgestelt, und die Kapillare wird mit der Hissgket geflllt. Fir die
egentliche Messung wird die Messfliissgkeit dann mit sehr kleiner Geschwindigkeit (ein
voller Hub der Pumpe wirde ca. 1000s dauern) durch die Kapillare gedrlickt. Dabei wird
die gewiinschte Scherrate von 5 1/s dargestdlt. Nach ca 1 Minute haben sich konstante
Sromungsverhdtnisse und en kondanter Differenzdruck eingestellt. Nach der Messung
kann die Kapillare mit neuer Messflussigkeit beschickt werden. Eine Messung dauert auf
diese Art und Weise 2-3 Minuten.

Die Ergebnise von Messungen wédrend des Maschens zeigen Abbildung 10 und
Abbildung 11. Es wurde immer mit der Trégeflissgket, die aus dem Filterhydrozyklon
gammt, gemessen.
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Abbildung 10: Viskositéat wahrend des Mai schverlaufs gemessen mit Prozessviskosimeter temperaturkorrigiert auf
60°C.

Abbildung 10 zeigt die Messungen mit dem Prozessviskosmeter. Wéahrend der Eiweil¥ast
deigt die Viskosta lecht an. Dies ig wahrscheinlich weniger mit der Losung der
Proteinen zu ekléren, ds vidmehr mit dem dlgemenen Ldsen von Festdtoffen. Deutlich
ig danach zu erkennen, dass die Viskostd wéhrend der Verklesterung stark angteigt, um
dann bea der Verzuckerung auf ein hotheres Niveau abzufdlen. Daba wird relativ schnell
en konstanter Wert erreicht. Bem Aufheizen auf 70°C entsteht ein weiterer Buckd, die
Viskodta andert sch dann aber nicht mehr sark. In Abbildung 11 i zum Veglech die
Messung be ener Schergeschwindigkeit von 5 1/s dargestdlt. Einschrénkend muss
ewdhnt werden, dass die Messungen aus praktischen Grinden bei 20°C  dattfinden
mussten. Dennoch lassen sich wichtige Aussagen ableiten. Man deht, dass die Kurve vom
Velauf her dnlich is. Im Bedch de Veklageung degt die Viskosta dlerdings
deutlich déker an, was darauf hinweis, dass die Trageflissgket wahrend der
Verklagerung scherverdinnendes Verhdten annimmt, dso be niedrigen Scherraten ene
hohere Viskostét bestzt. Das i dann der Fal, wenn hochmolekulare Stoffe in der
Messflussgket vorhanden snd. Diese konnen bel niedrigen Schergeschwindigkeiten der
Verformung widerstehen und erhdhen die Viskosité. Be hoéheren Geschwindigkeit richten
dgch die Soffen in Stromungsiichtung aus, 0 dass die Viskodtéa dgnkt. Da die
Konzentration an Polymeren in der Maschetrégerfliissgket reativ niedrig ist, kann dieses
Phanomen nur be sehr kleinen Scherraten beobachtet werden. Mit dem enzymatischen
Abbau der Polymere verschwindet auch das scherverdinnende Verhdten. Durch diese
Viskostésdoppelbestimmung kann adso en Rickschluss auf den enzymatischen Abbau
der Stérke gezogen werden.
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Abbildung 11: Viskositat wahrend des Maischverlaufs gemessen mit dem selbstgebauten Viskosimeter bei einer
Scherrate von 5 1/sund bei einer Temperatur von 20°C.

3.2.4 Ergebnis 4 Proteolyse

Untersuchungen, ob die Proteolyse mittels Aufnahme der Leitféhigkeit beobachtet werden
kann, zeigten die Wichtigkait diessr Methode zur Vefolgung der Stickstofflosung in der
Trégeflissgket. Abbildung 12 demondriert, dass die Konzentrationsanderungen des
|6dichen Stickgtoffs durch die Zunahme der Leitféhigkeit quditativ charakterigert werden.
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Abbildung 12: Zunahme des |6dlichen Sickstoffs (blau) und der Leitfahigkeit (violett) wahrend eines Eyben-
Maischverfahrens, die lineare Verbindung der Messpunkte dient lediglich der Verbesserung der
Darstellbarkeit; alle Messungen der Leitfahigkeit erfolgten bei 20 °C;

Auch bel der Hauptkomponentenanalyse zeigte sch, dass die Letféhigkelt insbesondere
be der Eiwdl¥yas ene wichtigen Betrag zur online-Betimmung des Sticksoffgehats
liefert.

Die Mdglichkaten, die Proteolyse zu vefolgen, werden ausfUhrlicher im Kapitd 3.2.5
erortert.

3.2.5 Ergebnis 5 Messmodell

Im PRlotsudwerk des Lehrduhls fir Technologie der Brauerd 1 konnten im
Projektzeitraum die Maischversuche durchgefihrt werden. Telweise wurde der
BrauProzess bis zum fertigen Bier fortgesetzt. Neben den online Messungen in der
Messstrecke wurden in regdmddgen Abstéanden Proben genommen, die im Labor
andysert wurden. So konnte en umfangreicher offline Referenzwertdatenpool  gebildet
werden, der zur technologischen Bewertung des Maschens und as Ziegrofien fir die
Korrdationsandyse mit den online Werten diente.

Temper aturkor rektur

Die in die Messstrecke integrierten Sensoren lieferten zeitkontinuierliche Messsgnae, die
vom mit der SPS verbundenen Computer dle zehn Sekunden in ener Textdate
abgespeichert wurden. Diese Rohdaten waren zunéchst nicht temperaturkorrigiert, so dass
es wahrend der Aufheizphasen zu Springen im Sgnd kam. Ein Beispid fur die tellweise
darken Temperaturabhéngigkeiten zeigt Abbildung 13.

-21-



1 80
T
X
2 !
.E i 60
E
22 5)
(s 2.
23 =
2
N -
=
@
= =
)
4
=
g 20
3
|
0
0 30 60 90 120 150 180

Zeit [min]

Abbildung 13: Verlauf der online gemessenen nicht temperaturkorrigierten Rohdaten wahrend des Maischens. Die
Werte sind zur besseren Darstellung skaliert.

Leitfahigkeit: Faktor 5, Offset 2; Einheit mS/icm

pH: Faktor 6, Offset 3; Einheit

Schallgeschwindigkeit: Faktor 60, Offset 1560; Einheit nvs

Viskositat: Faktor 3, Offset 0,6; Einheit mPas

Dichte: Faktor 50, Offset 1000; Einheit kg/m?

Zur Besimmung der Temperaturabhdngigket wurde Masche nach Ende enes Versuchs
auf 80°C aufgeheizt und auf 40°C abgekihlt. Aus diessr Temperaturrampe konnten
Gleichungen zur Kompensation entwickdt werden. Es zeigte Sch, dass diese Gleichungen,
die mit Hilfe von fetiger Masche aufgestdlt wurden, unabhéngig von der Prozesszeit
gultig waren und auch am Anfang des Maschprozesses angewendet werden konnten. Als
Bezugstemperatur wurde 60° C gewdhlt. Dies it die mittlere Prozesstemperatur, so dass
Ungenauigkeiten bel der Korrektur kleingmogliche Auswirkungen haben. Die Korrektur
erfolgte dlgemein nach folgender Gleichung:

Mo =M i, +k, %) +k, %) 2)

mit  Meo: Messwert bezogen auf 60° C,
M: zu korrigierender Messwert,
Ko, k1, ko: Konstanten
J : Temperatur in °C
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Die Konganten fir die einzelnen Messgrofien snd in folgender Tabelle aufgefinrt:

M essgroRe ko ks ko

Dichte 9.76660E-01 1864226-04 1/J 3.37580E-06 1/ 2
Leitfahigkeit 253300E+00|  -378349E-02 1/J 204400E-04 1/
Schall 1062356+00|  -191823E-03 1/J 146444E-05 1/J 2
Viskositat 6.77799E-01 5.36608E-03 1/J 012

Fir den pH-Wet war keine Uber die sensoreigene hinausgehende Temperaturkorrektur

notwendig. Die Jodwertmessung und die zweite Viskostédsmessung efolgten ba 20° C.
Die Werte aus Abbildung 13 sind temperaturkorrigiert in Abbildung 14 dargestdlt.

1
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0.2

Leitfahigkeit Schallgeschwindigkeit

Abbildung 14: Verlauf der online gemessenen temperaturkorrigierten Daten wahrend des Maischens. Die Werte sind
zur besseren Darstellung skaliert.

Leitfahigkeit: Faktor 5, Offset 2; Einheit mS/icm
Schallgeschwindigkeit: Faktor 60, Offset 1560; Einheit nvs
Viskositat: Faktor 3, Offset 0,6; Einheit mPas
Dichte: Faktor 50, Offset 1000; Einheit kg/m?
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Technol ogische Bewertung gewonnener online-Daten

Waéhrend der oben beschriebenen Maschprozesse wurden kontinuierlich im Abstand von
10s physkdisch messhare Daten aufgenommen. Zur brautechnologischen Interpretation
sollen davon

Leitfahigkeit
Schallgeschwindigkeit
Dichte

Viskositét

kommen. Hierba kann die Letfahigket, angegeben in mS/cm, Schiiisse auf den Gehdt an
FAN zulassen, da Aminosauren aufgrund ihrer amphoteren Eigenscheften die Leitféhigkeit
ener Losung erhthen sollten. Die Schallgeschwindigket in der Ldsung, gemessen in ns,
ollte ebenso wie die Dichte, angegeben in ¢/l, von Stoffen, die gddst snd, beenflusst
werden. Die Viskodté, die im folgenden in mPas angegeben wird, sollte innerhadb der
Amylolyse die Verflissgung der Stérke anzeigen.

Die folgende Abbildung 15 zeigt den Verglech der Mittedwerte des FAN und der
Letfahigkeit von 5 Versuchstagen.
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Abbildung 15: Verlaufe der Mittelwerte von FAN und Leitfahigkeit tber 5 Versuchstage

Im Berech der proteolytisch rdevanten Rast (bis zur 40. min) i ene gute
Ubereingimmung der Kurven feststdlbar. Offendgichtlich ist der FAN bis zum Eintrag des
groften Extrakttelles bei ca 60°C, hier dso be der 45 min der malgeblich die
Letfahigkeit bestimmende Parameter. Der Gehadt an FAN wéhrend der proteolytisch
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rdevanten Rag kann dso seéhr gut online mittds der Messung der Letféhigkeit erfasst
werden, eine online Beurtellung und damit Steuerung der Proteolyseist aso moglich.

Als zur Beurtdlung der Amylolyse heranzuziehende, well in Rdaion zur Extraktlésung
dehende Paameter, sollen  zundchst die online gemessene Dichte und die
Schalgeschwindigkeit in der Maische betrachtet werden. Abbildung 16 zegt ene
Aufgdiung der Mittedwerte des offline gemessenen Extraktes und der online gemessenen
Dichte.
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Abbildung 16: Vergleich der Mittelwerte von Extrakt (offline) und Dichte (online) Gber 5 Versuchstage

Im Gegensatz zur oben fedgestdlten Kongruenz von FAN und Letfahigkeit vor der
Verklegerung snd die Kurven von online gemessener Dichte und offline bestimmtem
Extraktgehdt ers nach der Verkleiserung (ca 45. min) nahezu deckungsgleich, obwohl
bede Werte mittds Biegeschwinger emittdt wurden. Bel  der  offline-Messung  des
Extraktes ig jedoch ene Klaung durch enen Pepiefdtenfilter dazwischengeschatet. Die
Stérkekorner beeinflussen aso vor der Verkleisterung bereits die Dichte der Losung, ohne
aufgequollen und physkaisch gdost zu sain. Dies geschieht ers mit der Verklesterung.
Etwas bessre Kongruenz unterhadb des Veklegerungsbereiches zeigt sch  im
Kurvenverlauf des Vergleichs des Extrektes und der Schalgeschwindigkeit, dargestdlt in
Abbildung 17.
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Abbildung 17: Vergleich der Mittelwerte von Extrakt (offline) und Schallgeschwindigkeit (online) Uber 5 Versuchstage

De Verlauf der beiden Kurven ist unterhdb des Verkleisterungsbereiches stéarker, Uber
dem Berech schwécher Ubereingimmend as bel der Dichte (Abbildung 16). Generdl
sollte sch aber der  Fortschritt der Losung auch Uber die Erfassung  der
Schdlgeschwindigkeit in der Ma sche deuten lassen.

Als weterer online gemessener Parameter, der Aufschluss Uber die Starkeldsung geben
ll, wird nun die Viskodtd der Maschen betrachtet. Eine komplette Verfolgung der
Viskosta mit dlen Messwerten war nur bel zwel der funf Sude mdglich. Der Verlauf des
Mittelwerts dieser zwel Versucheid in Abbildung 18 dargestdlit.
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Abbildung 18: Verlauf des Mittelwertes der Viskositét der Maischen von 2 Versuchen

Die Kurve der Viskogtéat zeigt einen Pesk am Anfang der 60 °C-Radt. Die Viskogtéa seigt
bem Vekleagen der Stéarke stark an, bel der Verflissgung falt de jedoch schnel ab.
Waéhrend der anderen Rasten zeigt die Viskodtéat kein aussagekréftiges Verhdten, bis auf
en lechtes Angegen wdrend der 70 °Rast mit steigendem Extraktgehdt der Maische.
Das leichte Angteigen der Viskositét nach dem Durchlaufen eines Peaks zeigt dso an, dass
die Stérke physkaisch in Lsung gegangen ist und nun durch die Enzyme abgebaut wird.

Zusammenfassend i zur technologischen Interpretation der online gewonnenen Daten
festzugelen, dass de den Vorgang der Proteolyse (durch die Letfahigkeit) und den
Vorgang der Amylolyse (durch die Viskostd und wahlweise Schdlgeschwindigkeit oder
Dichte) gut erfassen. Spezidl die drel klassschen Rasten bem Maischen, die ,Eiweil¥ast”
bei ca. 50°C, die ,Matoserast* bei ca 60 °C und die , Verzuckerungsrast* bei ca. 70 °C
and durch die Erfassung der genannten physkaischen Andysen auf ihre ausreichende
Dauer gut zu beurteilen. Das hinreichende Haten der Eiweil¥ast wird durch das Angteigen
der Latfahigkeit Uber einen festzusetzenden Wert (genlgender FAN-Gehdt) angezegt.
Die Maltoserast be 60 °C ig ausreichend gehdten, wenn die Viskosté nach Durchlaufen
enes Pesks kongtant it oder wieder leicht andeigt (die Verkleisterung der Stérke ist
Uberwunden, se wird enzymatisch degradiert). Die Verzuckerungsrast bei 70 °C  bringt
keinen zusiizlichen Extraktgewinn mehr, wenn die Schalgeschwindigkeit in der Maische
bzw. die Dichte nicht mehr geigt. Der Maischprozess i somit durch die online Erfassung
physkalische Eigenschaften der Wirze in Bezug auf Proteolyse und Amylolyse steuerbar.
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Multivariate Regressionsanalyse

Wie im vorangegangenen Abschnitt dargestelt wurde, konnen bereits die einzdlnen online-
Messungen  technologisch  sinnvoll gedeutet werden.  Mit @ner multivariaten
Datenauswertung  sollte nun  versucht werden, die Konzentrationen  wichtiger
L eitkomponenten online zu schétzen.

Grundlage der multivariaten Daenandyse i die Hauptkomponentenandyse. Dabel wird
eine Matrix X nach der Vorschrift

X=U?V'

Zerlegt, wobel U en n x r gpatenorthonormae Matrix, V ene p x r spdtenorthonormae
Matrix und ? ene r x r Diagondmatrix snd. r kann maxima den kleineren Wert von p
oder n annehmen. Die Matrix T = U? wird Scorematrix genannt. In ihr befinden sch in
den Spdten die Hauptkomponenten. Die Matrix P = V Loadingmatrix genannt. In ihr
dehen die Gewichtungen, mit denen die p Grolen in die Beechnung der r
Hauptkomponenten eingehen. Da es sch bel V um ene orthonormale Matrix handelt, kann
die o.a Gleichung damit auch folgendermal3en dargeste It werden:

CR=T

nppr nr
Mit der aus einer Kdibrierung erhdtenen Matrix P konnen damit fir unbekannte neue
Datensdtze die Scores berechnet werden.

Durch die Hauptkomponentenanadyse erhdt man mit der Matrix T einen Saz von r neuen
Vaidblen, sogenannte latente Variablen. Se eklaen mit abnehmender Bedeutung die
Vaianz in den urspriinglichen Messdaten, so dass durch eine passende Wahl der latenten
Vaidblen die eklarbare Varianz in den Daten von der stochastischen getrennt werden
kann.

Da die laenten Varigblen en neues Koordinatensysem bilden, in dem die Achsen dle
senkrecht aufeinander sehen (U ig orthonorma), kann mit ihnen ene Multiple Lineare
Regresson (MLR) durchgefihrt werden, ohne dass Probleme durch Koallinearitéten
entstehen konnen.

Fior die Auswetung der Messwete wurde ene linere  multivariae
Hauptkomponentenandyse verwendet. Es wurde ene Daenmatrix X der Dimenson
[nxp] mit n Messungen von p GroRen aufgebaut. Die Daten sammen aus neun
représentativen Maischversuchen mit variierenden Mazquditéten und
Maischprogrammen. Dabel wurden solche online Daensdize verwendet, die zeitgleich zu
den offline Referenzandysen waren. Die betrachteten Messgrof3en waren  Viskosité,
Dichte, Letfahigket, Schalgeschwindigkeit, pH-Wert, Volumenstrom in der Messstrecke
und der FIA-Jodwert. Alles in dlem ergab dch damit eine Messwertmatrix mit 117 Zellen
und 7 Spdten. Um Skadeneffekte zu vermeiden, wurde die Matrix nach der folgenden
Beziehung in den Spdten gandardisert:
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Ergebnis der PCA

Mit der dandardiserten Datenmatrix  wurde wie oben  beschrieben  ene
Hauptkomponentenanalyse durchgefihrt. Die erden zwel Hauptkomponenten standen fir
61.2 %, die ersten vier fir 94% der Varianz. Betrachtet man die Loadings der ersten zwei
Hauptkomponenten  (Abbildung 19), erkennt man, dass die erste Hauptkomponente
hauptséchlich durch Grolen beenflusst wird, die Aussagen Uber die Konzentration der
gdogen Stoffe  machen  (Dichte, Letwert, Schdlgeschwindigkeit). Die zweite
Hauptkomponenten dagegen wird hauptsachlich von Grolen bestimmt, auf die dch die
Verkleisterung auswirkte.
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Abbildung 19: Loadings der MessgroRen fir die ersten beiden Hauptkomponenten. 1. Viskositdt, 2. Dichte,
3. Leitfahigkeit, 4. Schallgeschwindigkeit, 5. pH-Wert, 6. Volumenstrom, 7. Jodwert.

Deutlich wird das auch im Scoreplot der ersten beiden Hauptkomponenten @Abhbildung 20).
Die blaue Kurve zeigt enen Maschversuch, be dem von 45°C auf 62°C mit einer Hezrate
von nur 05°C/min aufgeheizt wurde, wodurch sch die Verklegerung verzogert hat. In
den Rohwerten snd dadurch die Verkleisterungspesks deutlich schwécher ausgefdlen. Im
Scoreplot zeigt der Verlauf daher im Gegensatiz zu den anderen Maschversuchen (ds
Veglech i en Vesuch mit ener Hezraten von 1°C/min violett eingezeichnet) kenen
Ausschlag in Richtung der zweiten Hauptkomponente.

-29-



pC2

PC1

Abbildung 20: Scoreplot mit den Verlaufen von Hauptkomponenten 1 und 2 (PC1 und PC2). Zeitlich beginnen die
Maischverldufe bei A. Die violette Kurve zeigt einen deutlichen Verkleisterungspeak bei V. Die blaue Kurve dagegen
zeigt einen Maischversuch, bei dem durch langsames Aufheizen von 45°C auf 62°C die Verkleisterung nur langsam

stattgefunden hat. Deutlich ist zu erkennen, dass bei diesem Versuch kein Ausschlag in Richtung V zu sehen ist. Gegen
Ende des Maischens treffen sich die Kurven wieder bei E.

Die dritte und viete Hauptkomponente lieRen dch nicht eindeutig technologisch
interpretieren. Sie représentieren aber ca. 33% dx Varianz und tragen zu mehr Kontragt in
den Werten bel.

Mit den ergen vier Hauptkomponenten wurde ene multiple lineare Regressonsandyse
(MLR) auf die dre wichtigden Referenzgrof?en (Dichte, 3-Glucan, FAN) durchgefihrt.
Das war auch fur die Dichte notwendig, da aufgrund der Anwesenheit von Partikeln in der
online Mesfliissgkeit, online und offline Dichte im Velauf dark vonenander abwichen.
In Abbildung 21 bis Abbildung 23 sind fir enen Maschversuch die Ergebnisse der
Regresson auf diedrel Leitgrofien dargestdlit.
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Abbildung 21: -Glucan-Verlauf eines Maischversuchs. Die Labormessung ist blau dargestellt. Die violette Kurve zeigt
die Schéatzung mit Hilfe des Regressionsmodells.

Die sehr niedrigen R-Glucan Werte der ersten Rast kénnen vom Regressonsmodel nur
ungenau dargestdlt werden. Die berechneten Konzentrationen schwanken um  den
Nullpunkt und nehmen auch negative Werte an. Diesr Fehler |&sst dch aber mit ener
Paushilitétskontrolle leicht heraudfiltern. Der Andieg nach der Verklegerung dagegen
wird sehr gut getroffen. Damit kann der (3-Glucan-Gehdt der Masche ersmas online
geschétzt werden.

Jedoch kann im Fdle des 3-Glucans nicht mehr korrigierend in den Prozess eingegriffen
werden. Zu dem Zetpunkt, an dem die Konzentration des 3-Glucans dgnifikante Werte
annimntt, ig die -Glucan abbauende Rast be 45°C bereits abgeschlossen. In jedem Fal
ehdt man aer Informationen fir nachgeschdtete Prozessschritte (l&utern, filtrieren). Es
ig aulerdem moglich, be folgenden Suden die geschédtzte R3-GlucanKonzentration zu
berilicks chtigen und gegebenenfdls die Rast bel 45° C zu verlangern.
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Abbildung 22: Dichte-Verlaufe wahrend eines Maischversuchs. Online-Dichtemessung (rot) und Labormessung (blau)
weichen deutlich voneinander ab. Der berechnete Extrakt (violett) stellt eine Verbesserung dar, kann den Sprung
wahrend der Verkleisterung aber auch nicht vdlsténdig nachzeichnen.

Abbildung 22 zeigt dre Dichteverlaufe, die  online-Dichtemessung  mit  dem
Prozesshiegeschwinger, die Referenzdichtemessung und die berechnete Dichte. Da in der
Flissgkeit, die die Messstrecke durchfliel®, noch Partikd <60 pm vorhanden sind, weicht
die online-Dichtemessung dark von der Labormessung ab. Letztere wird von der
Vekleigerung, be der groe Mengen an Extrakt in Ldsung gehen, geprégt. Der
berechnete Extrakt kann den Laborverlauf reativ gut nachzeichnen, der grofle Sprung
wéhrend der Verklesterung kann aber nicht vollsténdig getroffen werden.
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Abbildung 23: FAN-Verlauf eines Maischversuchs. Vergleich von Labormessung und Schatzung mit online Werten.

Abbildung 23 zeigt die Schédzung des FANs Die Schétzung durch das Regressionsmodell
kann insbesondere den wichtigen erden Tel (Eiwel¥ast) nicht dargtdlen. Offengchtlich
wird be ene Regresson Uber den ganzen Maschverlauf die Schdtzung des FAN
hauptsichlich von den wetgehend kongstanten Werten nach der Verkleisterung bestimmt.
Die Andtieg zu Beginn des Maischens wird vollig Uberdeckt.

Aus dieem Grund wurde ene vefenete Andyse durchgefiihrt, die lediglich den
rlevanten ersen Tel berlckschtigt. Die Schdtzung fir den gleichen Maschversuch i in
Abbildung 24 dargestedlt. Die Genauigkeit hat Sch wesentlich verbessart, der FAN-Gehdt
kann gut geschétzt werden

Die Regresson der Hauptkomponenten auf die Leitgrofen Dichte, FAN und 3-Glucan
lifert gute Ergebnisse Es ig gezeigt worden, dass die online Messung mit ener
mulitvariaten Datenauswertung in der Lage ist, den Prozesszustand so0 zu beschreiben, dass
en zidgerichteter Eingriff in den Prozess maglich wird.

Be dlen dre Letgroflen hat Sch herausstdlt, dass die Verkleisterung messtechnisch einen
Einschnitt beim Maischen dargdIt. Wie im Fal des FANs schon gezeigt wurde, lassen
sch die Ergebnisse verbessern, wenn das Maischen in mindestens zwel Phasen auftellt, die
durch die Vekleigerung getrennt. sind. Ebenfdls ist denkbar, hybride Moddle aufzubauen
und technologisches Wissen fir ene Filteung der Daen im Snne ener
Paughilitétskontrolle zu integrieren.
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Abbildung 24: Gegenilberstellung von berechneten und gemessenen FAN-Werten. Das Regressionsmodell wurde nicht
mit Werten des ganzen Maischprozesses aufgestellt, sondern nur mit Daten aus der Eiweil3rast.

3.2.6 Ergebnis 6 Referenzverlaufe

Uber die dré hauptsichlichen Losungsvorgdnge beim Maischen wird in der Literatur
dargestdlt, dass Se im Einzdnen durch folgende Enzyme mit ihren jewaligen
Temperaturoptima bewerkstelligt bzw. beeinflusst werden:

Zytolyse:
Endo-b-1,4-Glucanase; 40-45°C
Endo-b-1,3-Glucanase; 60 °C
b-Glucan Solubilase: 62 °C
Proteolyse:
Endopeptidase: 45-50 °C
Carboxypeptidase: 50 °C
Aminopeptidase: 45 °C
Dipeptidase: 45 °C



Amylolyse
b-Amylas= 60-65 °C
a-Amylase 70-75°C[13]

Diese LoOsungsvorgange konnen bem Maschen, aber auch bem M&Ezen beanflusst
werden und schlagen dch im Unfiltrat wie auch im fertigen Bier in unterschiedlichen
Quditadsmerkmaen nieder. Die Zdlwéande besehen zum grofien Tel aus b-Glucanen und
Pentosanen, aso b-glykosdisch gebundenen Kohlenhydrat-Makromolekilen, welche in
der Wirze und im Bier durch Erhthung der Viskostét die Fltrierbarkeit herabsetzen
konnen. Die Eiweilkorper werden wéhrend des Mazens und Maischens zum enen in ihre
Einzdbaugeine, die Aminosduren, zerlegt. Diese snd zur Hefeerndhrung wichtig und
haben Einfluss auf Farbe und Geschmackstabilitd des Bieres. Das Eiweld bleibt zum
anderen aber auch ds Polypeptide erhadten, die schaumpogtiv wirken und die kolloidae
Stabilitdt des Bieres bednflussen. Die Eiwelddsung muss dso datfinden, darf aber nicht
zu wet rechen. Die Sté&ke a-glykosgdisch gebundene Kohlenhydrat-Makromolekile,
machen den dlergrofden Tell des geldsten Extraktes aus, beeinflussen aso den Geschmack
und die Vallmundigkeit des Bieres nachhdtig [14].

Zur Wirkungswelse der Enzyme der Zytolyse blebt zu eléutern, dass die Endo-b-
Glucanasen  hochmolekulares b-Glucan  hydrolyseren, wéahrend die b-GlucanSolubilase
eben diesss aus der Zdlwandmatrix heraud0st. Problematisch hierbel ist, dass das
Temperaturoptimum der b-Glucan-Solubilase hoher liegt ds digenigen der Endo-b-
Glucanasen. Im Wirkungsbereich ersterer it die Endo-b-1,4-Glucanase berdts inaktiviert,
S0 dass freigesetzte Makromol ekiile nicht mehr von ihr abgebaut werden kbnnen

Entwicklung einer Referenzanalytik

Am Lehrsuhl fir Technologie der Brauereil werden in den verschiedenen Labors
(Mdzldbor, Bierlabor) routinemddg folgende Kennzahlen fir die Ausporagung  der
jewelligen Loésungsvorgange in Wiirze ermittelt:

Zytolyse:

Viskositét der Wirze (Kugdfallviskosmeter nach MEBAK)
b-Glucangehat der Wirze (Houreszensmethode nach MEBAK)

Proteolyse:

Lodicher Stickstoff (Methode Kjeldahl nach MEBAK)
Fraer Amino-Stickstoff (FAN, photometrisch nach MEBAK)
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Amylolyse

. Extraktgehat (Biegeschwinger nach MEBAK)

" Photometrische Jodprobe (nach MEBAK)

. Endvergarungsgrad  (EBC-Methode nach MEBAK, Dichtebestimmung mittels
Biegeschwinger) [15]

Die Andysen sollen den Fortschritt der Losungsvorgange beschrelben. Daher missen in
regdmadgen Absténden wahrend des gesamten Maischvorganges Proben zur Andyse
genommen werden. Fir einen MaschProzess von 120 min Dauer, ba wedchem im
Abstand von 10 min Probenahmen daitfinden, ergibt sch die Probenanzahl 12. Diese 12
Proben missen nun auf 3 Losungsvorgdnge untersucht werden, was eine Anaysenanzahl
von 36 egibt. Diese Umddnde delen an die Referenzandytik die Forderungen, dass se
shndl  durchzufihren id, wenig giftige Resgenzien bendtigt und moglichs  geringe
Kogen verursacht. Aulrdem muss se hinrechend genau im Ergebnis und in der
Reproduzierbarkeit  sain.  Erflllt werden diese Forderungen durch  photometrische
Methoden, die wenig Probenaufbereitung und keine scharfen Reagenzien bendtigen. Auch
de  Mehoden  der Dichtebestimmung  mittedls  Biegeschwinger  und  der
Viskostéshesimmung mittels Kuge fallviskosmeter kommen diesen Forderungen nach.

Die Bedimmung des ldodichen Stickdoffs nach Kjedahl jedoch is zeit- und
energieaufwendig. Des welteren benttigt Se Chemikdien wie Schwefdsiure, Borsdure,
Natronlauge und Katdysatoren. Als Alternative hierzu wurde die Bestimmung des
lodichen Stickgtoffs nach der Methode Andytica EBC 4.9.2 [16] auf ihre Anwendbarkeit
im Rahmen dieses Projektes Uberprift. Diese Methode berunt auf der Bildung der
Differenz der Extinktionen einer verdinnten Probe be 215 und 225nm, weche mit
padld efolgten Sticksoffbestimmungen nach Kjeldahl kdibriert wird. Diese Methode
eflllt die Forderungen nech geringem Zeit-, Energie- und Reagenzienaufwand. Allerdings
konnte keine ausreichende Genauigkeit und Reproduzierbarkeit hergestelt werden. Dies ist
in Abbildung 25 dageddlt, wdche die Betimmung dea Extinktiongdifferenz in
Korrdation mit den Messungen des lddichen Stickstoffs in Kongressmaischen nach
Kjeldahl setzt, wecher wiederum mit dem Freen Amino-Stickgoff (FAN) in gleich
gefuihrten Maischen korrdiert [17].
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Abbildung 25: Korrelation der proteolytischen Kennzahlen Extinktionsdifferenz 215 nm-225 nm (16sl. Stickstoff nach
Analytica-EBC 4.9.2) und |18dicher Stickstoff nach Kjeldahl

Wetehin i in Abbildung 25 das aus diesr Gegenlberselung errechnete
Bestimmtheitsmal? R®> angegeben, welches be linearen Zusammenhéngen den Wert 1
anmmt. Dies ig hier mit R®=065 nicht anndherungsveise der Fal. Als dldnige
relevante proteolytische Kennzahl blebt mit den zur Verfigung stehenden Mittdn fir die
getige Untersuchung des enzymatischen Fortschritts lso die Analyse des FAN.

Zur Untersuchung der Zytolyse bietet sch die Bestimmung des b-Glucangehdts der
Masche an, welche mittds Messautomaten im Labor am Lehrsuhl fir Technologie der
Brauerei | durchgefihrt wird. Sie kommt mit wenig Probevolumen aus und bendtigt keine
giftigen Chemikdien. Die Viskostd der Wirze zegt dch ds weniger geagnete
zytolytische Kennzahl, da sch diese mit deigendem Extraktgehdt und Temperatur der
Wirze sowie mit einsetzender Verkleisterung der Stérke beim Maischen unabhéngig vom
zytolytischen Progress stark andert [18].

Die Untersuchung des amylolytischen Fortschritts i mit den dreé oben aufgefihrten
Andysen |, giftfre“ zu bewerksdligen, dledings ig die DurchfUhrungsdauer der
Besimmung des Endvergaungsgrades mit 3 Tagen sehr lang. Vorzugsvese sollten aso
die photometrische Jodprobe und der Extrakitgehdt der Maische ds amylolytische
Kennzahlen zur Verwendung kommen.
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Technol ogische Bewertung gewonnener offline-Daten

Verfolgung der Enzymarbeit in Labormaischen

Um den Fortschritt der enzymaischen Vorgange

in Maischvafahren mittds der

vorgedtellten Anaysen zu verfolgen, wurden Maschen im Labormalstab angesetzt. Diese

wurden nach Laborvefahren

temperaturgefihrt und dle 10min ener Probenahme

unterzogen. Die Maischverfahren  (Kongressmaischverfahren und  Eybenmaischverfahren)

and in der Abbildung 26 dargestdlit.
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Abbildung 26: Temperatur-Zeit-Diagramme von Labormaischverfahren
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Am Anfang beder Vefaren weden 50g Feinschrot mit 200ml dest. Wasser
engemaischt. Am Schluss wird ba beden Vefaren schndlgmoglich (innerhab  von
5 min) auf 20 °C abgektihlt und mit dest. Wasser auf 450 g aufgewogen.

Be kontinuierlicher Erfassng der  Losungsvorgange wurden der Probenanzahl
entsprechend  vide Maischbecher angesetzt. Zum  Probenahmezeitpunkt wurde mit dem
ganzen Becher verfahren wie bei Abschluss des Maschverfahrens (Abkihlen, Aufwiegen),
danach der Becherinhdt ba Raumtemperatur filtriert und zur Andyse Uberfihrt.

In Abbildung 27 snd die Velasfe der Andysenergebnisse eines Labormaschverfahrens
begpidhaft dargestdlt. Die Werte der Andysen snd zum Tel, wie in den weiteren
Diagram€men, zur besseren Visudiderung mit Kondanten multipliziet bzw. durch solche
dividiet. Be den Zetpunkten 70min und 80 min snd Andysenfehler aufgetreten. Diese
Punkte sind daher nicht dargestdt.
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Abbildung 27: Verlauf der Analysenergebnisse tber ein Labormaischverfahren (Kongressmaische)

Es ig in Abbildung 27 zu erkennen, dass die Kurven der proteolytischen Kennzahlen
(FAN, Extinktionsdifferenz und lodicher Stickgtoff - 16d. N) gleichm&dg laufen bzw. den
gleichen Velaslf zegen. Diees Vehdten gilt fir dle mit Labormaschen gemachten
Versuche. Die Andyse des FAN kann somit ads reprasentativ fir die proteolytischen
Kennzahlen gdten.

Der Velauf der photometrischen Jodprobe (hier Jodwert genannt) zeigt bis zum Zeitpunkt
30 min ene Gegenlaufigkeat zur Extraktkurve (GG%). Zwischen den Zetpunkten 40 min
bis 70 min bildet Se enen ,Higd” aus um dann auf niedrigerem Niveau leicht snkend zu
bleben. Die Extrektkurve bleibt bis zur Minute30 nach kurzem Andieg auf gleichem
Niveau, um sch ba Minute50 hoher leicht deigend enzupendeln. Dies lésst sch dAs
Fortschritt der Amylolyse folgendermaen interpretieren: Zunéchst 16sen dch aus dem
Mdz rdatv wenige, durch die M&8zung vorgdtste Makromolekile, die ene darke
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Extinktion zusammen mit Jod hervorrufen. Be  Erreichen der Temperaturoptima  der
amylolytischen Enzyme bzw. der Veklegerunggemperatur werden es vide wetere
Makromolekile geddst. Dies wird durch das Angeigen der Jodprobenwerte und des
Extraktgehdts angezeigt. Anschlielend werden  diese  Makromoleklle  enzymatisch
hydrolysert, was dem Abfdl der Jodprobenwerte be gleichzetig kongtantem Verlauf des
Extraktgehdts entspricht. Die gleichzeitige Erfassung der photometrischen Jodprobe und
des Extraktgehdts reprasentiert also gut den amylolytischen Fortschritt beim Maischen.

Gleches Vehdten der Ablaufe, sowohl die der amylolytischen wie auch der
proteolytischen Kennzahlen, zeigt Abbildung 28. Des weteren it in Abbildung 28 der
Verlauf des b-Glucangehdts Uber die Zet aufgetragen. Bel Betrachtung dieser Kurve wird
deutlich, dass der b-Glucangehdt der Maische bel Temperaturen nahe am Optimum der b-
Glucanasen (45°C) nicht zunimmt, obwohl der Extrakigendt der Masche degt. Be
Verlassen diessr Temperatur seigt der b-Glucangehdt deutlich an. Dies zeigt, dass
hochmolekulares b-Glucan, weches mit dem Extrakt in Ldsung geht, degradiert wird,
solange be  niedrigen Temperaturen gemaischt wird. Mit der thermisch  bedingten
Inektivieeung  der hydrolySerenden Enzyme  und  dem  Durchlaufen  des
Temperaturoptimums  der b-Glucan-Solubilase seigt der Gehdt der Masche an b-
Glucanen gark an. Die Andysenergebnisse entsporechen dso dem, was die Theorie fir
zytolytische Vorgange beim Maischen vorgibt. Aus der Abbildung 28 it auch erkennbar,
dass die Mesgenauigkeit des Fuoreszensspektrometers bel Werten dber 30 mg/100 m
sehr dark nachléasst. Vergleichamessungen mit anderen Gerdten gleicher Bauart haben ene
gute Mesgenauigkeit unterhab dieses Wertes gezeigt, so dass die in Abbildung 28
dargestellten Werte vor dem Messpunkt 40 min as hinreichend genau gdten kénnen und
die Messwerte ab 40 min ds Uber 30 mg/100 ml anzusehen snd. Ab Februar 2002 ist
dieses Gerd zur b-Glucanbestimmung im Bierlabor des Lehrstuhls durch en anderes
ersetzt worden, so dass die in den weiteren Abbildungen dargestellten Messungen hoher b-
Glucanwerte genauer sind.

KongreR-Maisch-Verfahren

90

80 A—15s1. N [mafll / 25

0 ¥ (Ext. 215 nm-225 nm)*10p

60 S 7 Temperatur [°C]

50 *—EAN [ma/l

40 “/0’_’\*__@ ¥
,4—"‘/‘—.-\‘/ Jodwert*60

VL ——
A~ R-Glucan [ma/100ml]

20 Y—% *
el —— === |=—Goun

10 0_‘___._,_.—-—0’_"

SN

G

Zeit [min]

Abbildung 28: Verlauf der Analysenergebnisse tber ein Labormaischverfahren (Kongressmaische); nicht eingetragene
Werte wiesen Analysenfehler auf
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Verfolgung der Enzymarbeit in Betriebsmaischen

Gleche Untersuchungen wie an den Labormaschverfahren wurden auch an mit der
lehrduhleigenen  Pilotsudanlage  (501) hergestellten  Betriebsmaischen  durchgefiihrt.  Die
Betriebsmaischen unterscheiden sich nicht nur in ihrer Grofe von Labormaischen, sondern
auch in der Schrotung und der Schittung. Wahrend Schrot fir Labormaischen in sehr
genau eingelbaren Labormihlen hergestdlt wird, steht fir Betriebsschrote eine Muhle zur
Vefigung, die ene sehr vid hohere Mahlleisung bringt und weniger genau zu judieren
ig. Die Schittung betrégt bel Labormaischen nach dem Abmaischen 50 g Festdtoffe auf
450 g Gesamtmaische. Be Betriebsmaischen im Filotsudwerk werden 10 kg Schrot in 40|
Wassr engemascht, was ene Gesamtmaschmasse von ca 50kg ergibt. Die
Betriecbsmaschen werden nach  dem MaschProzess nicht  aufgewogen.  Beim
anchlielfenden Léautern erfolgen Nachgisse, welche variabd sain konnen. Nachdem die
Proben im Pilotsudwerk aus dem Maischbottich im laufenden Prozess entnommen wurden,
efolgte eine Filtration durch Fdtenfilter ohne die in der Messstrecke abgetrennten Spelzen
und anschliel}end die Andyse. Die daraus gewonnenen Werte differieren zu Werten aus
L abormaischen dso aufgrund der unterschiedlichen Behandlung.

In Abbildung 29 und Abbildung 30 snd Betriebsmaischen dargestdlt, die mit dem
gleichen Mdz, aber unterschiedlicher Zetfihrung hergestd |t wurden.
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Abbildung 29: Verlauf der Analysenergebnisse eines Betriebsmai schverfahrens (90 min)
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Abbildung 30: Verlauf der Analysenergebnisse eines Betriebsmai schverfahrens (195 min)

Wéhrend das kurz gehdtene Maischverfahren (90 min, Abbildung 29) bezlglich des b-
Glucangehdts Ahnlichkeit mit den Labormaischverfahren aufwed, findet im verlangerten
Vefaren offenschtlich trotz der niedrig belassenen Temperaiur en deutlich stérkeres in-
Lésung-gehen der Zedlwandbestandtelle statt, wobei die am Ende des Maischprozesses
ereichten Werte nicht so dtark differieren (ca 500 zu ca. 600 mg/l), wie dies zunéchst
angezeigt scheint.

Deutlich zeigt dch ene dakee Segeung des FAN-Gehdts im  langeren
Maschverfahren langerer ,Eiwel¥ast” (50 °C). Das langere Wirken der proteolytischen
Enzyme ig andytisch  nechzuvollziehen. Um  e@nen  ehdthten Gehdt an
Eiwelbestandtellen zu erhdten, muss die Rast bel 50 °C dlerdings erheblich verlangert
werden.

Eine Betrachtung des Verlaufs der Jodprobenwerte in beiden Diagrammen macht deutlich,
dass kein ,Veklagerungshiigd” wie ba den Labormaschen zu erkennen ig. Die hohere
Konzentration der gelosten Stoffe einer Betriebsmaische gegeniiber einer Labormaische
(ca 17GG% gegentber ca 9GGY%) verhindet offengchtlich die Aushildung enes
solchen Werteverlaufs. Das Verhdtnis der Jodprobenwerte zu den Extraktgehdten ergibt
dlerdings fir bade Maschvefahren ba Abschluss der Verzuckerung (weitgehende
Hydrolyse der Stéarkemakromolekiile) nahezu gleiche Werte. Der Fortschritt der Amylolyse
ig dso in Beriebsmaschen unter Zuhilfenshme beider Kennzahlen nachzuvollziehen. Ein
Vergleich beider Betriebsmaischen untereinander zeigt jedoch, dass eine sehr vid langer
gehdtene Temperaturrast bel 70 °C nicht bedeutend mehr Stérkel6sung mit sich bringt.
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Um den Einfluss unterschiedlicher Mdze auf den Velasdf der enzymaischen Losung
wahrend des Maischens zu Uberprifen, wurden weterhin Maschen mit  schlechter
gddstem Mdz angesetzt. Eine Betrachtung der Mazandysen in der Tabdle 1 (gut gebstes
Maz, verwendet fir die oben beschriebenen Maischversuche) und der Tabdle 2 (schlecht
gdostes Mdz, vewendet fir den im weteren beschriebenen Versuch) macht die
unterschiedliche LGsung deutlich.

Tabelle 1: Auszug aus der Malzanalyse des gut gel 6sten Malzes (Malz 1)

Extrakt wir. 82,3 %
Mehl- Schrot- Differenz EBC 12%
Viskositét (bez. a. 8,6 %) 1,475 mPas
Friabilimeterwert (MUrbigkeit) 86,1 %
Verzuckerungszeit <10min
Endvergdrungsgrad scheinbar 78,3 %
Ablaufzeit 300 ml Grobschrotwiirze 50 min
Farbe 2,6 EBC
pH 5,97
lodicher Stickgtoff 725 mg/100 gMTrS
Eiwe}ésungsgrad 44,8 %

Tabelle 2: Auszug aus der Analyse des schlecht gel 6sten Malzes (Malz 2)

Extrakt wir. 82,6 %
Mehl- Schrot- Differenz EBC 1,2%
Viskostét (bez. a. 8,6 %) 1,529 mPas
Friabilimeterwert (MUrbigkeit) 89,3 %
Verzuckerungszeit <10 min
Endvergérungsgrad scheinbar 81,8 %
Ablaufzeit 300 ml Grobschrotwiirze 50 min
Farbe 25EBC
pH 5,89
lodicher Stickgtoff 498 mg/100 g MTrS
Eiwei}6sungsgrad 33,7 %

De Vegleich der zytolytischen Kennzahlen der Mdzandyse (Mehl-Schrot-Differenz,
Viskostéd der Kongresswirze und Friabilimeterwert) zeigt, dass Maz 1 ene geingfigig
daker ausgepragte Zdlwandlosung vorweit ds Mdz 2. Die Eiwefldsung jedoch,
charakterigert durch l6dichen Stickstoff und Eiwelfd6sungsgrad, it be Maz 1 deutlich
hoher. Amylolytisch snd beide Madze fas auf gleichen Niveau, wie die Kennzahlen
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Verzuckerungszait und Ablaufzait deutlich machen. Lediglich der Endvergérungsgrad der
Kongresswiirze des Mazes 2 liegt etwas hoher.

Dieses schlechter geloste Mdz2 wurde im Pilotsudwerk des Lehrstuhls unter gleichen
Bedingungen (Schrotung, Schittung, Brauwasserquditét, Art der Probenahme) vermaischt
und vergleichend andydert. Die Ergebnisse diesr Andysen snd Uber die Maschzet in
Abhbildung 31 dargestellt.
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Abbildung 31: Verlauf der Analysenergebnisse Uiber ein Betriebsmaischverfahren (Malz 2)

Die Betrachtung des b-Glucangehdts der Masche im Vergleich zum b-Glucangehdt der
in Abbildung 29 dargestdlten Maische des gut gelosten Mazes zeigt, dass der Wert be
Maschbeginn mit 76 mg/l zu 14 mg/l hoher is. Diese b-Glucangehdte erhbhen sich zum
Abmaischen hin noch deutlich (811 mg/l zu 500 mg/l).

Da Veglech des Velasfes der FAN-Kurve zegt enen wesentlich geringeren
Anfangswert beim knapp gelosten Mdz (123 mg/l zu 277 mgll). Bis zum Abmaischen hin
erhoht dch diessr Wert nicht stark. Ein Erreichen des geforderten Wertes von ca. 220 mg/l
in der Angdlwilrzel9 ig nicht mdglich, da die Maische bem Lautervorgang durch die
Nachgtisse noch verdiinnt wird.

Die photometrische Jodprobe und der Extraktgehdt verhdten sch, wie der Vergleich der
Ma zandysen erwarten [&sst, sehr dhnlich.



Die aus diesr Masche gewonnene Wirze sollte ene schlechte Filtrierbarkeit aufgrund des
hohen b-Glucangehdts und ene schlechte Vergarung sowie Geschmacksfehler durch
ewel3sdtige Untererndhrung der Hefe hervorrufen. Diese Mangd welst die Maische, die
aus Mdz1l ba gechem Maschvefaren gewonnen wurde, nicht auf. Der Einfluss der
Ma8zung af de Wirze- und Bierquditét id dso ganz eheblich und nur extrem
verlangerte Rasten beim Maischen auszugleichen.

Um die Reproduzierbarkeit der Andysen zu Uberprifen, wurden sechs Sude mit gleicher
Mischung aus zwe Mazen, gleicher Schrotung, gleichem Maschverfahren und gleicher
Probenahme gefahren. Die Quditét der Mdze3 und 4 ig in Tabdle 3 und Tabele 4
dargestdlt.

Tabelle 3: Auszug aus der Analyse eines Pilsner Handelsmalzes (Malz 3)

Wasser- und Extraktwerte: optische u. mechanische Eigenschaften:
Wassergehalt: 4,0 [%] Geruch: normal
Extrakt lufttrocken: 79,2 [%0] Aussehen: klar
Extrakt wasserfrei: 82,6 [%0] Ablauf: normal
MS-Differenz: 14 [%0]

Friabilitét: 84,3 [%]
Wirzefarben Ganzglasige: 1,9 [%]
Farbe (Hellige): 3,0 [EBC] Ausputz: [%0]
Farbe (Photometer): 3,0 [EBC]
Kochfarbe: 51 [EBC]
pH-Wert , VZ 45°C, Viskositat :
pH: 5,89 Viskositét ber. 8,6 %: 1,49 [mPag
VZ45°C: 38,2 [%0] Viskositét ber. 12,0 %: 1,77 [mPag
Verzuckerungszeit: 10-15 [min]

Stickstoffverhaltnisse

Eiweil3: 10,6 [%0]
l6slicher N: 698 [mgl]
ELG®: 410  [%]
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Tabelle 4: Auszug aus der Analyse eines Spitzmalzes (sehr knapp gelost - Malz 4)

Wasser- und Extraktwerte:

Wassergehalt: 7,0
Extrakt lufttrocken: 76,1
Extrakt wasserfrai: 81,9
MS-Differenz: 5,6
Wirzefarben

Farbe (Hellige): 25
Farbe (Photometer): 2,5
Kochfarbe:

pH-Wert , VZ 45°C,

pH: 6,12
VZ45°C: 28,2
Verzuckerungszeit: 10-15

Stickstoffverhaltnisse

Eiwell3: 11,6
l6slicher N: 579
ELG®: 31,2

[%]
[%]
[%]
[%]

[EBC]
[EBC]
[EBC]

[%]
[min]

[%]

[mo]
[%]

optische u. mechanische Eigenschaften:

Geruch: normal
Aussehen: klar
Ablauf: normal
Viskositét :

Viskositét ber. 8,6 %: 2,00 [mPag
Viskositét ber. 12,0 %: 2,72 [mPag

Die Schittung setzte Sch zusammen aus 70 % normd geldstem (dehe Tabdle 3) Rlsner
Madz und 30% Spitzmaz, weches sowohl zytolytisch wie auch proteolytisch sark
unterlogt s, wie aus der Analyse in Tabdle 4 erkennbar ist. Als weitere Parameter wurden
das Maschvefahren verandet und die Probenahme auf 16 Proben erhoht wie in
Abbildung 32 dargestdlt, um ene genauere Vefolgung der enzymatischen Veranderungen

zu ermégllichen.
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Abbildung 32: Maischverfahren und Probenahme

Die Reproduzierbarkeit der Messung des [Glucangendts zur Beurtelung des
zytolytischen Fortschritts ist in Abbildung 33 dadurch dargestellt, dass der Mittelwert der

schs Veasuchgghen mit  Konfidenzintervdlen  (Irrtumswahrscheinlichkat a = 0,05)
eingetragen i<
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Abbildung 33: Mittelwert des 3-Glucangehalts tiber 6 Versuche
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Eine Abgrenzung der [3-Glucangehdte der einzenen Raden ig deutlich, die Fehlerbdken
Uberschneiden sch von Ragt zu Rast nicht. Eine Vefolgung der Zytolyse bem Maischen
i dso durch die Messung des [3-Glucangehdts gut moglich. Eine Beanflussung durch die
Rag im Bereich des Temperaturoptimums der 3-Glucanasen jedoch it schwer maglich,
da, wie die vorhergehenden Versuche schon gezeigt haben, ein Grof¥ell des 3-Glucans erst
in Temperaturbereichen gelost wird, in welchen die degradierenden Enzyme schon
inaktiviert Snd.

Diese sechs Sude wurden auch proteolytisch verfolgt, indem die genommenen Proben auf
ihren Gehdt an fraem Amino-Stickstoff untersucht wurden. Abbildung 34 zeigt wiederum
ene Dagdlung des Velasdfs der Mittdwete mit eingezeichneten Konfidenzintervalen
(a=0,05)
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40 T7°
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35 I T L & 7T =1
— 20 / T 65
£ / ' tel
2257 3
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=
= 20 “é
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Abbildung 34: Mittelwert des FAN-Gehalts tiber 6 Versuche

Wie in den vorhergehenden Versuchen ehoht sch der FAN-Gehdt wéahrend der
proteolytisch optimaen Rast dgnifikant, die anderen Rasten berUhren den Gehdt an FAN
nicht. Die Steuerung der Proteolyse i dso im Optimabereich der proteolytischen Enzyme
moglich. Die Fehlerbdken falen sehr kurz aus, was fir ene gute Reproduzierbarkeit der
Versuche und der Andyse spricht. Dies gilt auch fur die Messung des Extraktgehdts,
dargestdlt in Abbildung 35.
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Abbildung 35: Mittelwert des Extraktgehalts Uber 6 Versuche

Auch hier dnd die Konfidenzintevadle mit der Irtumswahrschenlichkat a= 0,05
eingezeichnet. Die Kurve bedtétigt den Verlauf der bisherigen Versuche, der Grofdel des
Extraktes geht mit der Veklesgeung ab ca 60°C in Lésung, im Bereich der
Verzuckerungsrast bei 70 °C wird nicht mehr vid Extrakt geost. Aul3er der Beobachtung
des Extrakigehdtes sollte zur Beurtellung des amylolytischen Fortschritts auch der Verlauf
der photometrischen Jodprobe beurteilt werden, er ist in Abbildung 36 auch ds Verlauf der
Mittelwerte dargestdlt. Fir eine komplette Rechnung und Dargelung sanden dlerdings
nur die Werte von 4 Versuchen zur Verfligung.
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Abbildung 36: Mittelwert der photometrischen Jodprobe ber 4 Versuche

Obwohl der quditative Verlauf der Kurven immer &hnlich war und sch im Verlauf der
Mittelwertskurve spiegdt, i die Kurve Uber die Versuche nach oben bzw. unten
verschoben, so dass sich grofRe Fehlerbaken ergeben. Absolutwerte der photometrischen
Jodprobe konnen dso nicht dlen zur Beurtellung der Amylolyse herangezogen werden,
de misen zusammen mit dem gesamten Kurvenverlauf und dem Velasdf des
Extraktgehdtes betrachtet werden. Der Verlauf dieser Kurven ligfert dlerdings Aufschluss
Uber den amylolytischen Fortschritt. Mit Abschluss der Verkleisterung sinkt der Wert der
Jodprobe Uber mehrere Versuche reproduzierbar stark ab, ein leichtes Absinken findet auch
noch mit dem Durchlaufen der 70°C-Rast datt. Das Nachverzuckern wahrend des
Lautervorgangs lief3 bel den durchgefUhrten Versuchen, die Uber den Maischvorgang
hinaus gingen, den Wert der Jodprobe von Uber 1 in der Masche auf <05 in der
Ausschlagwiirze snken.

Zusammenfassend igt festzugtdllen, dass die kontinuierliche Erfassung der Proteolyse Uber
den Gehdt an FAN und die Amylolyse Uber den Extraktgendt der Maische gut mdglich
ig. Die Beurtelung der Zytolyse ig gnnvoll Uber den Gehdt an 3-Glucan des
Endproduktes Wuirze nachtraglich zu betrachten, da der grolde Tel der
Zdlwandrickstéande erst nach der rdevanten Rast in Lésung kommt bzw. nach Beenden
des Maischprozesses messhar i, Dies gilt auch fur die Betrachtung der Amylolyse mittels
der photometrischen Jodprobe, die erst in der Ausschlagwirze reproduzierbare und im
Normbereich liegende Absolutwerte annimmt. Der Verlauf der Jodprobe wahrend des
Maischens I&sst jedoch auch Riickschllisse auf die Enzymarbeit zu.
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4 Wirtschaftliche Bedeutung fir kleine und mittlere
Unter nehmen

Insbesondere kleine und mittlere Unternehmen missen aufgrund der Anschaffungs-  und
Persondkogsten die GrofRe und Ausstaitung des Brauerellabors einschranken. Oft geht
hiermit eine Reduzierung der Routinekontrollen im Umfang der Andysenmethoden einher.
Diese werden haufig auf die Ermittlung des Extrakts der Auschlagwirze ds
Globauntersuchung fur die Quaitd der Sudhausarbeit beschrankt. Darlber hinaus werden
in der bisherigen Dokumentation des Sudbetriebes lediglich Daten wie Rasttemperaturen
und -zeten, (Tel-) Maschemengen und pH-Werte vermerkt. Geringfligige Abweichungen
zwischen den Einzeprozessen konnten daher nicht in ihrem Einfluss auf die Wirzequditét
beurteilt werden. Mit der entwickdten Probenahme- und Messstrecke steht aber en
Sysem zur prozessbegleitenden  Quaitéskontrolle zur  Vefligung, das kenen
Zusatzaufwand fur das Brauerellabor darstdlt. Hiermit wird der Prozess des Maischens
esdmas Uber die reinen Daen der Prozessihrung hinaus in seiner Gesamtheit online
efast. Besonders be reduzietem Anadysenmethodenumfang im  Labor  schefft  der
gewonnene Informaionszuwachs enen wichtigen Betrag zur Quditdtsscherung.  Zum
Einen kann zdtnah ein Fehlabladf sensbe deektiet und saine Fortsetzung durch das
Einlegten gedgneter Gegenmainahmen unterbunden werden. Zum Anderen liefert die
Erkenntnis einer solchen Entwicklung die Bass zu deren zukinftiger Vermedung unter
Einstiz des technologischen Expertenwissens. Hierbei snd auch Rickschlisse auf die
Rohgtoffquditdt moglich, von der kleine und mittlere Unternehmen in besonderem Mae
abhéngig snd, da de nur beschrankte Kapazitdten zum Verschneiden unterschiedlicher
Chargen bestzen. Die Rdevanz zeigt Sch insbesondere in Anbetracht der Entwicklung des
Absatzmarktes, der zufolge hauptsichlich kleinere Brauereéen den Ausstol¥tickgang nicht
mehr Uber die Veringerung der Chargengrofe abfangen konnen, sondern zusitzlich die
Sudzahl  reduzieren missen.  Weterhin kbnnen  auf der Bass der  online
Prozessbeobachtung Maschvefahren  sensbler auf  unterschiedliche  Rohstoffqualitéten
angepasst werden, indem ene gesonderte Betrachtung der Teilprozesse moglich ist. Somit
besteht ene Grundliage, die Quditét nicht nur kongant zu hadten, sondern gegebenenfdls
durch gezidte Eingriffnahme das Produkt oder das Produktionsverfahren zu verbessern.

5 Ve dffentlichungen

Das Projekt wurde be zwe Gelegenhaiten den Fachpublikum vorgestellt. Zunéchst stand
die Présentation des Forschungsvorhabens und der ersten Ergebnisse auf dem EBC-
Kongress in Budapest (12.05.2001-17.05.2001) im Vordergrund. Die EBC (European
Brewery Convention) it die bedeutendste gesamteuropdische brauwissenschaftliche
Veenigung und hdt zwejdhrlich enen technologischen Kongress ab. Auf diessm wurde
das Projekt im Ma 2001 einem breiten Publikum présentiert. Damit haben wir grof3e Telle
der europdischen und vor dlem aber auch der deutschen Zidgruppe erreicht und dadurch
das dlgemeine Interesse an und die Aufgeschlossenheit gegentiber dem Projekt gefordert.
Zusdizlich konnen die entsandenen und vertieften Kontakte zu den Brauerden im Sinne
einer groftechnischen Uberprifung der Messanl age eingesetzt werden.
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Im September 2001 wurde ein Poster zum Projekt auf der Fachmesse drinktec-interbrau
(12.09.01-17.09.01) gezeigt. Zusammen mit anderen Lehrdihlen des Forschungs-
departments fir Lebensmittd und Erndhrung war es uns moglich, an Gemenschaftsstand
von Bayern Innovativ ds Ausstdler aufzutreten. Das Projekt gief3 auf reges Interesse bel
den Besuchen. So eklate sch die Fa Anton Paar bereit, uns en kombiniertes
Schallgeschwindigkeits-/Dichtemessgerét zur Verfligung zu Sellen.

Telle dieser Forschungsarbeiten sind durch T. Dickd, G. Berngruber, M. Krottenthder, B.
Secher und W. Back verdffentlicht as ,Einfluss der Temperaturfihrung auf  die
Abbauvorgange bem Maischen” in ,Der Weihenstephaner”, Nr. 1, 70. Jahrgang 2002, S.
30ff.

Es ig geplant, eénen umfassenden Bericht Uber das Forschungsvorhaben in der néchgen
Auggabe der Zetschrift ,Der Welhengtephaner* zu verdffentlichen.

Aul}erdem werden die Ergebnisse des Projekts wahrend des Technologischen Seminars des
Lehrsuhls fir Technologie der Brauere 1 im Rahmen enes Vortrags vorgestelt. Das
Seminar richtet Sch an Brautechnologen aus der Praxis und wird regem&3dg von mehreren
Hundert Vertretern insbesondere von kmU besucht.

6 Forderung

Das Forschungsvorhaben wurde aus Haushdtsmittdn des Bundesminiseriums  fir
Wirtschaft Uber die Arbeitsgemeinschaft industridler  Forschungsvereinigungen ,,Otto  von
Guericke" eV. (AiF) geférdert.
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