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Kapitel 1: Einleitung

1 EINLEITUNG

Bei vielen Produkten oder Zwischenprodukten der chemischen, kosmetischen oder
pharmazeutischen Industrie, aber auch der Erdél- und Lebensmittelindustrie, handelt
es sich um Emulsionen. Typische Produktbeispiele sind Farben, Milch und Milchpro-
dukte, Saucen, Cremes, Papieradditive, Medikamente und Bitumen. Um diese Vielfalt
von Einsatzmdglichkeiten zu ermoglichen, ist die Herstellung der Emulsionen und
damit das Einstellen der Eigenschaften wie Geschmack, Farbe und Konsistenz, aber
auch die Sicherstellung der Lager- und Transportfahigkeit ein ganz entscheidender

Verfahrensschritt.

Die Herstellung von Emulsionen begleitet die Menschheit schon seit Menschenge-
denken, beispielsweise bei der Produktion von Cremes, wobei hdufig einfache Gerét-
schaften wie Loffel zum Einsatz kamen. Die Herstellung von Emulsionen mit techni-
schen Anlagen wie Hochdruckhomogenisatoren wurde jedoch erst mit der Industriali-
sierung moglich. Heute sind Hochdruckhomogenisiersysteme in technischen Prozes-
sen weit verbreitet. In der Lebensmittelindustrie werden sie insbesondere zum Homo-
genisieren von Milchprodukten bereits seit {iber 100 Jahren eingesetzt, wobei deutsch-
landweit heutzutage jéhrlich ca. 12 Mio. Tonnen Milch und Milchprodukte homoge-

nisiert werden.

Bei der wissenschaftlichen Erforschung von Emulsionen wurde klar, dass die Pro-
dukteigenschaften der Emulsionen insbesondere von physikalischen Eigenschaften
abhiangen (Eigenschaftsfunktion), welche wiederum durch Prozessparameter in der
Herstellung beeinflusst werden (Prozessfunktion). Die Kenntnis dieser beider Funkti-
onen ist das Fundament eines stabilen, regelbaren Prozesses und somit der Entwick-
lung von jenen bedarfsgerechten Produkteigenschaften, die letztlich die Platzierung
eines Produkts auf dem Markt bestimmen. Solche Eigenschaften gezielt einstellen zu
konnen oder sogar gezielt Produkte mit neuen Eigenschaften herzustellen, steht heute

stark in wissenschaftlichem Interesse.

Ziel dieser verfahrenstechnisch ausgerichteten Arbeit ist es daher, ein besseres Ver-
stindnis der Prozessfunktionen beim Hochdruckhomogenisieren zu gewinnen und

somit eine bessere Grundlage zum gezielten Einstellen von Produkteigenschaften zu
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ermdglichen. Hierbei werden sowohl geometrische GroBen von den verwendeten
Zerkleinerungseinheiten als auch ProzessgroBen, wie beispielsweise die Temperatur
oder der Homogenisierdruck, und StoffgroBen, wie beispielsweise die Viskositét,
gezielt untersucht und die sich ergebenen Prozessfunktionen aufgezeigt, indem die

dahinter liegenden Mechanismen geklart werden.

Beim Hochdruckhomogenisieren handelt es sich um einen energicaufwindigen Pro-
zess, da heute Volumenstrome von bis zu 50.000 L/h bei einem typischen Homogeni-
sierdruck von ca. 100 bar homogenisiert werden. Schon mit der Energiekrise in den
1960er Jahren wurden erste Ansétze entwickelt, den Energiebedarf solcher Prozesse
zu reduzieren. Vor dem aktuellen Hintergrund der Diskussion zur Reduktion des
TreibhausgasausstoBBes nimmt das industrielle und wissenschaftliche Interesse an

effizienten Prozessen weiter zu.

Das zweite Ziel dieser Arbeit besteht aus diesem Grund darin, mit einer neu entwi-
ckelten Technik aufzuzeigen, wie neue Prozesse beim Hochdruckhomogenisieren
aussehen konnen und welche Energieersparnisse daraus resultieren. Diese Prozessaus-
legung basiert auf dem grundlegenden Verstindnis von Tropfenzerkleinerung und -
stabilisierung im Emulgierprozess und der Moglichkeit, diese durch prozesstechnische

Parameter gezielt beeinflussen zu kdnnen.
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2 THEORETISCHE GRUNDLAGEN

2.1 Emulsionen

Emulsionen sind ein ,,heterogenes System von zwei oder mehr fliissigen Phasen, das
aus einer kontinuierlichen fliissigen Phase und mindestens einer weiteren fliissigen
Phase besteht, die in der ersten Phase in Form von kleinen Tropfchen dispergiert ist™
[EN ISO 862, 1995]. Hierbei werden Ol-in-Wasser (O/W) - Emulsionen, deren duBere
Phase hydrophil ist, und Wasser-in-Ol (W/O) - Emulsionen, deren #uBere Phase
lipophil ist, unterschieden. Bekannte Beispiele fiir O/W-Emulsionen sind Milch, spe-
zielle Safte und Farben bzw. fiir W/O-Emulsionen Butter, Rohdl unmittelbar nach der

Forderung und viele Cremes.

Eine grofe Herausforderung bei der Herstellung und Lagerung von Emulsionen stellt
das Gewdhrleisten der Stabilitit dar. Die Stabilitdt der Emulsion kann durch physika-
lische, chemische und biologische Vorgénge limitiert werden. Der Schwerpunkt der
vorliegenden Arbeit liegt auf der Herstellung physikalisch stabiler Emulsionen. So-
wohl die chemische Stabilitit, limitiert z. B. durch Oxidationsreaktionen, als auch die
biologische Stabilitit, limitiert durch mikrobiologischen Verderb, werden in dieser
Arbeit nicht weiter beriicksichtigt, da sie widhrend des Emulgierprozesses nur eine
untergeordnete Rolle spielen. Weiterhin wird in der vorliegenden Arbeit zwischen der
kurz- und langzeitigen Stabilitdt unterschieden. Die kurzzeitige Stabilitit umfasst den
Zeitraum der Herstellung und liegt in einem Zeitbereich von wenigen Mikrosekunden
bis Stunden. Langzeitinstabilitidten sind dagegen insbesondere fiir die Zeit der Lage-
rung bis hin zum Verbrauch entscheidend [Schubert, 2005, S. 240].

Die physikalische Instabilitdt von Emulsionen

In der vorliegenden Arbeit werden ausschlieBlich thermodynamisch instabile Emulsi-
onen betrachtet. Folgen von physikalischer Instabilitit der Emulsionen kdnnen Koa-
leszenz, Brechen, Aufrahmen, Aggregation, Phaseninvasion und die Ostwald-Reifung

sein, welche im Folgenden néher erklart werden.
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Die Beriihrungsfliche der Emulsionsphasen wird als Grenzfliche bezeichnet. Ober-
flachen stellen hierbei einen Sonderfall der Grenzfliache dar, die an einen stoffleeren
Raum, ndherungsweise an den eigenen Dampf, grenzt [Schubert, 1982, S. 19ff]. Auf-
grund der Grenzflachenspannung zwischen den Phasen ist in der Grenzfliche die
Grenzflachenenergie gespeichert. Die Grenzfldchenenergie einer Emulsion berechnet
sich somit als die Grenzflichenspannung zwischen den Phasen multipliziert mit der
GroBe der Grenzflachen. Da jedes System ein energetisches Minimum anstrebt (zwei-
ter Hauptsatz der Thermodynamik), sind Emulsionen bestrebt, ihre Grenzflachenener-
gie zu minimieren. Bei konstantem Stoffsystem und konstanten dufleren Bedingungen
bleibt somit nur die Minimierung der Grenzfliche, welche zunéchst durch Ausbildung
kugelférmiger Tropfen und weiterhin durch Vergroferung der Tropfen geschieht.
Wenn die Tropfen zusammenflieBen, wird diese physikalische Instabilitdt von Emul-

sionen als Koaleszenz bezeichnet.

Um der Koaleszenz entgegen zu wirken, werden haufig Emulgatoren eingesetzt. Die-
se senken die Grenzflichenspannung, wodurch die Grenzflichenenergie und somit
das Bestreben zu koaleszieren sinkt. Emulgatoren sind amphiphile Molekiile, die
sowohl einen hydrophoben als auch hydrophilen Bestandteil haben und sich somit
bevorzugt an der Grenzfliche anordnen. Das Senken der Grenzflichenspannung
durch Emulgatoren kann jedoch ein Koaleszieren der Tropfen nicht verhindern. Ver-
ringert werden kann nur das Koaleszieren von Tropfen durch viskoelastische Grenz-
filme, sterische Hinderungen und elektrostatische Effekte der Emulgatoren [Schubert,
2005]. Zusitzlich konnen Emulgatoren durch hydrodynamische Effekte wie den
Gibbs-Maragoni-Effekt Tropfen stabilisieren [Danner, 2001; Schubert, 2005].

Derzeit werden in der chemischen, kosmetischen und pharmazeutischen sowie in der
Lebensmittelindustrie hiufig niedermolekulare Emulgatoren oder hochmolekulare
(Bio-)Polymere eingesetzt [Horne, 1996; Schuchmann et al., 2005]. Dort, wo Men-
schen in den direkten Kontakt mit Emulsionen kommen, wie dies bei der Nahrungs-
aufnahme oder dem direkten Hautkontakt (Cremes) der Fall ist, wird hiufig auf
Milchproteine zuriickgegriffen. In Seifen, aber auch in Zahncremes, wird heute haufig
Natriumdodecylsulfat (SDS) eingesetzt [Thieme Chemistry, 2009].
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Die kurzzeitige Stabilitdit von Emulsionen kann durch Erhdhen der Viskositit der
kontinuierlichen Phase verldngert werden. Dies ist damit zu erkldren, dass die
Zwickelfliissigkeit mit steigender Viskositdt langsamer ausflieit, wodurch sich die
Dauer bis zum Kontakt der Grenzflichen verlingert und somit die
Koaleszenzwahrscheinlichkeit und folglich die Koaleszenzrate sinkt und somit die
Emulsion lénger stabilisiert ist. Substanzen, welche die Viskositit der kontinuierli-

chen Phase erhohen, werden daher auch Stabilisatoren genannt [Danner, 2001].

Wenn die Stabilisierung nicht gelingt und alle Tropfen wieder koaleszieren, kommt es
zu einer vollstindigen Phasentrennung, was als Brechen der Emulsion bezeichnet

wird.

Stabilisatoren konnen weiterhin das Aufrahmen oder Sedimentieren verlangsamen.

Der Begriff Aufrahmen kommt aus dem Bereich der Milchverarbeitung. Bei diesem
Vorgang werden die Tropfen durch eine Dichtedifferenz im Schwerefeld beschleu-
nigt. In der Milch steigen die weniger dichten Fetttropfen an die Oberflédche und bil-
den hier eine fettreiche Phase, die Rahm genannt wird, was den Ursprung des Begriffs
Aufrahmen begriindet. Wenn durch Stabilisatoren die Viskositit der kontinuierlichen
Phase ansteigt, werden die Reibungskrifte im Fluid erhoht (Stokessche Gleichung).
Dies verlangsamt zwar das Aufrahmen, kann es aber nicht vollstindig verhindern.
Allerdings wird das Aufrahmen meist so stark verlangsamt, dass es bis zum Ver-
brauch der Emulsionen keine Rolle mehr spielt. Um ein Aufrahmen der Tropfen gene-
rell zu verhindern, muss eine Fliegrenze der kontinuierlichen Phase erzeugt werden,
die immer groBer ist als die beschleunigenden Spannungen, wie die aus der Erdanzie-
hung entstehenden Spannungen. Eine Alternative zu den Stabilisatoren ist die Reduk-
tion der Tropfengrofle, womit sich das Verhiltnis von Reibungskriften (oc d) zu Auf-

triebskréften (oc d*) erhoht.

Eine Vorstufe der Koaleszenz kann die Aggregation bzw. Agglomeration sein, bei der
sich zwei oder mehr Tropfen aneinander lagern. Entscheidender Unterschied zur Koa-
leszenz ist hierbei, dass die Phasengrenzfliche zwischen den Tropfen erhalten bleibt
und es somit hiufig nur geringer Energie bedarf, die Tropfen wieder zu vereinzeln.
Ebenso kann die Aggregation das Aufrahmen verstarken, da die Aggregate sich wie

groBe Tropfen verhalten und somit deutlich schneller aufrahmen.
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Als fiinfte Instabilitdt ist die Phaseninversion zu nennen. Bei der Phaseninversion
wird die kontinuierliche Phase zur dispersen Phase und umgekehrt. Dies kann auftre-
ten, wenn zu viel disperse Phase, zu wenig Emulgator oder ein falscher Emulgator
verwendet wird. Die Phaseninversion kann technisch genutzt werden, z. B. im
Butterungsprozess, bei dem aus Milch durch Phaseninversion Butter hergestellt wird.
In der chemischen Industrie wird das Phaseninversionstemperatur (PIT) — Verfahren
zur Herstellung sehr feiner Emulsionen ohne mechanischen Energieecintrag genutzt
[Salager, 2006].

Die letzte Instabilitdt dieser Aufzéhlung stellt die Ostwald-Reifung dar, bei der die
groBen Tropfen zu Lasten der kleineren Tropfen wachsen. Die treibende Kraft hierbei
ist der Kapillardruck, der bei stark gekriimmten Grenzfldchen (kleine Tropfen) deut-
lich hoher ist als bei weniger stark gekriimmten. Damit findet eine Diffusion der dis-
persen Phase entlang des Druckgefilles von den kleinen zu den groBen Tropfen statt.
Hieraus ergibt sich die Grundvoraussetzung fiir die Ostwald-Reifung: Es muss eine
gewisse Loslichkeit der dispersen Phase in der kontinuierlichen Phase existieren. Der
Ostwald-Reifung kann durch Anpassen des osmotischen Drucks entgegengewirkt
werden, indem beispielsweise ein Salz, das nicht diffundieren kann, in die disperse
Phase gegeben wird. In der Kurzzeitstabilisierung spielt der Effekt der Ostwald-
Reifung eine untergeordnete Rolle, da die Loslichkeit der dispersen Phase in der kon-
tinuierlichen Phase im Allgemeinen so gering ist, dass die Diffusion im untersuchten

Zeitraum keine Rolle spielt.

Die Koaleszenz, Aggregation, Phaseninversion und das Brechen kdnnen sowohl kurz-
fristig als auch langfristig eine Rolle spielen. Die Ostwald-Reifung und das Aufrah-
men haben hingegen meist nur einen langfristigen Einfluss auf die Stabilitit der
Emulsion. In dieser Arbeit wird ausschlieBlich die Kurzzeitstabilitdt dargestellt, da nur
Untersuchungen zur Herstellung der Emulsion und nicht zu deren Stabilitét bis zum
Verbrauch durchgefiihrt wurden. Aus diesem Grund werden die Ostwald-Reifung und

das Aufrahmen vernachléssigt.
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2.2 Mischen

Das Mischen ist eine der Grundoperationen der Verfahrenstechnik. Ziel des Mischens
ist es, unterschiedlich zusammengesetzte Ausgangsstoffe in einem Prozessraum ein-
zubringen und eine moglichst gleichmifBige Verteilung der kleinstmdglichen Mi-
schungsbestandteile iiber das Mischungsvolumen hinweg zu erreichen. Hierbei wird
das Mischen durch Diffusion (Feinvermischen), das auf sehr kleinen Skalen stattfin-
det, und das Mischen durch Konvektion (Konvektionsmischen), das auf grolen Ska-
len erfolgt, unterschieden [Schubert, 1990, S. 253]. Das Konvektionsmischen ist oft-
mals der geschwindigkeitsbestimmende Vorgang, weshalb es vorteilhaft ist, das Mi-

schen bei hoher Turbulenz durchzufiihren.

Unter idealer Vermischung versteht man, dass die zu mischenden Phasen sofort und
vollkommen vermischt sind. Da dies in der Realitdt nicht vorkommt, wird entweder
die Zeit, bis zu der die vollkommene Vermischung erreicht ist, oder die Verteilung
(Mischgiite) zu einem bestimmten Zeitpunkt zur Charakterisierung der Mischung

genutzt.
2.3 Emulgieren

Das Emulgieren ist die verfahrenstechnische Grundoperation zum Herstellen von
Emulsionen [EN ISO 862, 1995]. Hierbei kann zwischen den mechanischen und phy-
sikalisch-chemischen Verfahren differenziert werden. Typische Beispiele fiir physika-
lisch-chemische Verfahren sind das Herstellen von Emulsionen mittels Phasen-
Inversionstemperatur (PIT-Methode) oder das Verschieben eines Loslichkeitspro-
dukts, wie es vom Zugeben von Wasser zu Anisschnaps bekannt ist (Louche-Effekt).
Bei diesen Verfahren ist keine mechanische Energie notwendig, um die Tropfen zu
erzeugen. Wenn jedoch die physikalisch-chemischen Verfahren versagen, da z. B. das
Stoffsystem ungeeignet ist, konnen die Phasen iiber einen mechanischen Energieein-

trag emulgiert werden.

In dieser Arbeit wird beim Emulgieren zwischen dem primiren und dem sekundéren

Tropfenaufbruch unterschieden, wie es beim Versprithen von Medien iiblich ist [Le-
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febvre, 1989, S. 37]. Beim Versprithen von Medien tritt aus der Diise ein Strahl der
dispersen Phase aus. Dieser Strahl zerfillt in der Regel in Tropfen, was allgemein
,primdrer Tropfenaufbruch® genannt wird. Im Hinblick auf das Emulgieren wird in
der vorliegenden Arbeit vom priméiren Tropfenaufbruch gesprochen, sobald aus einer
kontinuierlichen Phase heraus Tropfen erzeugt werden. Diese erzeugten Tropfen kon-
nen anschlieBend noch weiter zerkleinert werden, was als ,,sekundirer Tropfenauf-
bruch® bezeichnet wird. Ubertragen auf das Emulgieren ist das Aufbrechen von Trop-
fen somit ein sekundirer Tropfenaufbruch. In der vorliegenden Arbeit werden die

Begriffe sekundérer Tropfenaufbruch und Homogenisieren als Synonyme verwendet.

Der Begriff des Homogenisierens ist historisch gewachsen und kommt aus der Milch-
technologie. Homogenisieren stammt vom Wort homogen und bedeutet, dass Mal-
nahmen durchgefiihrt werden, die der Probe eine gleichméBigere Struktur geben. Bei
der Milch werden die Tropfen beim Homogenisieren so fein zerteilt, dass sie mit ei-
nem einfachen Lichtmikroskop nicht mehr zu sehen sind (< 1 pm). Unter diesen Be-
dingungen wurde frither Milch als homogen bezeichnet [Kessler, 2002a]. Bei der
Hochdruckhomogenisation von Milch mit einem Druck von bis zu 10.000 bar kann
heute im sichtbaren Licht transparente Milch und somit fiirs menschliche Auge voll-
kommen homogene Milch erzeugt werden [Roach et al., 2008]. Das Homogenisieren
ist somit gerade in der Lebensmittelverfahrenstechnik, wo Emulsionen schon haufig
vorliegen und nur Produkteigenschaften verdndert werden sollen, ein gingiges Ver-

fahren.
2.4 Mechanisches Emulgieren

Beim Zerkleinern von Substanzen werden im Allgemeinen vier Zerkleinerungsme-
chanismen unterschieden: zwischen zwei Winden, an einer Wand, Partikel unterei-
nander und Partikel in einem umgebenden Medium [Rumpf, 1975; Stang, 1998].
Beim Emulgieren kommt nur der letztgenannte Zerkleinerungsmechanismus, also das
Zerkleinern durch das umgebende Medium, in Betracht. Das liegt darin begriindet,
dass die Stokes-Zahl (Verhiltnis von Widerstandskraft zu Reibung) in Emulsionen

aufgrund der geringen Dichtedifferenz zwischen Tropfen und umgebender Phase
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sowie der TropfengroBe in der Regel deutlich unter eins liegt, womit die Tropfen dem

Fluid folgen und die laminare Grenzschicht z. B. an der Wand nur diffusiv passieren.

Der Vorgang des Emulgierens kann in die beiden Teilschritte Zerkleinerung und Sta-
bilisierung unterteilt werden [Armbruster, 1990]. Die Zerkleinerung besteht wiederum

aus den zwei Teilschritten der Tropfendeformation und des Aufbruchs.

[Zerkleinerung] [ Stabilisierung ]

[Deforr.nation] [ Auﬂ;ruch ]

Bei beiden Teilschritten kann weiter differenziert werden zwischen den Bedingungen,
unter welchen es zu einer Deformationen oder einem Aufbruch kommt und wie die
Deformation bzw. der Aufbruch abliuft. Alle diese Vorginge unterliegen unterschied-

lichen Kinetiken.

Der Frage nach der Deformation von Tropfen unter definierten Bedingungen ging
schon in den dreiBBiger Jahren des letzten Jahrhunderts Taylor [1932; 1934] nach.
Generell gilt, dass die am Tropfen angreifenden dufleren (deformierenden) Spannun-
gen grofer sein miissen als die formerhaltenden Spannungen, um eine Deformation zu
erreichen. Weiterhin miissen die deformierenden Spannungen ausreichend lang an-
dauern. Zwei Jahrzehnte spiter erarbeitete Hinze [1955] bei den angreifenden bzw.
formerhaltenden Spannungen und den unterschiedlichen Stromungsformen eine Diffe-

renzierung. Sie liegt den folgenden Ausfiihrungen zugrunde.

2.4.1 Formerhaltende Spannungen

Bei den formerhaltenden Spannungen wird zwischen den Spannungen, die an der
Grenzfliche wirken und denen, die im Tropfen bzw. in der kontinuierlichen Phase
wirken, unterschieden. Formerhaltende Spannungen ergeben sich aus der Grenzfla-
chenspannung zwischen disperser und kontinuierlicher Phase und der Rheologie der
Grenzfliche. Bei niedermolekularen Emulgatoren wie z.B. SDS konnen die
rheologischen Effekte vernachlédssigt werden [Erni et al., 2005], so dass die former-

haltende Spannung proportional zur Grenzflichenspannung y ist, welche wiederum in
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Abhingigkeit des Kapillardrucks p, beschrieben werden kann. Der Kapillardruck

fiir Tropfen ergibt sich nach der Young—Laplace-Gleichung zu':

pi=r2 (1)
Im Tropfeninneren und in der kontinuierlichen Phase wirken hauptséchlich viskose
Krifte. Hierbei kann zwischen der Flieigrenze, die am Anfang der Deformation ent-
gegen steht, und der dynamischen Viskositét, die im weiteren Verlauf der Deformati-
on entgegen steht, differenziert werden. Die viskosen Spannungen der dispersen Pha-

se konnen nach Walstra [1983] wie folgt abgeschétzt werden:

£)
) N4 y (2)

0-77_

r
Die Flieigrenze und die Grenzfldchenspannung wirken somit generell einer Deforma-
tion des Tropfens entgegen. Bei einer geringeren tropfendeformierenden Spannung als
der FlieBgrenze kommt es zu einer ndherungsweise elastischen Verformung des Trop-
fens (Hook’sches Gesetz). Wie die Deformation abléuft, hangt auf Seiten der former-
haltenden Spannungen hauptséchlich von den FlieBeigenschaften der dispersen Phase,

aber auch von den FlieBeigenschaften der kontinuierlichen Phase ab.

2.4.2  Tropfen deformierende und zerkleinernde Spannungen

Beim mechanischen Emulgieren wird Energie in die kontinuierliche Phase eingetra-
gen, was zum Zerkleinern der dispersen Phase fithren kann. Entscheidend fiir das
mechanische Emulgieren ist, welche Art von Stromung in den Maschinen erzeugt
wird. Die Geometrie, die Eigenschaften der Substanzen und die Betriebsweise der
Apparate bestimmen die Stromungsform. Abhéngig von der Strémungsform werden

unterschiedliche Tropfen deformierende Spannungen erzeugt.

' Die Formelzeichen sowie wichtige ergénzende Gleichungen sind am Ende der Ar-
beit in der Nomenklatur zusammengestellt.
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Bei den deformierenden Spannungen gibt es mikroskopisch, d. h. in der Skalengrdofe
der Molekiile gesehen, nur Dehn- und Scherspannungen, die wirken kdnnen. Diese
konnen jedoch makroskopisch, d. h. in einem Volumen in unterschiedlichen Stré-

mungen auftreten.

Mikroskopisch kann die ortlich auf ein Fluidelement wirkende Spannung durch den
dreidimensionalen Geschwindigkeitsgradienten G beschrieben werden. Die Schub-
spannung T, die sich aus dem einzelnen Geschwindigkeitsgradienten ergibt, wird fiir
newtonsche Fliissigkeiten nach der folgenden Formel berechnet, wobei die Viskositét

der kontinuierlichen Phase als Proportionalititsfaktor dient.

r=n.-G (3)
Der Spannungstensor kann in seine Hauptdiagonale und die restlichen Eintrdge unter-

teilt werden. Auf der Hauptdiagonalen stehen die Geschwindigkeitsgradienten in

Ableitungsrichtung %, welche als Dehnung bezeichnet werden. Die restlichen

1

Eintrdge sind Geschwindigkeitsgradienten in orthogonaler Ableitungsrichtung %,
j

welche als Scherung bezeichnet werden. Mit Hilfe der Viskositét kann aus dem Span-

nungstensor ein Verzerrungstensor errechnet werden [Oertel et al., 2008].

Der Spannungstensor gibt somit an, welche deformierenden oder zerkleinernden
Spannungen wirken. Wenn der Spannungstensor ortlich und zeitlich aufgeldst be-
kannt ist, konnen die auf einen Tropfen wirkenden Spannungen fiir eine Anlage zum

Emulgieren wiedergegeben werden.

2.43 Dimensionslose Beschreibung

Um eine Aussage dariiber treffen zu konnen, ob es zum Tropfenaufbruch kommt,
werden die deformierenden Krifte mit den erhaltenden Kréften ins Verhiltnis zuei-
nander gesetzt. Als charakteristische dimensionslose Grofe hat sich hierfiir die We-
ber-Zahl We etabliert [Walstra, 1983; Becher, 1988]. Die Weber-Zahl ist der Quotient

der angreifenden bzw. deformierenden Spannungen zu den kapillaren Spannungen,
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wobei die angreifenden Spannungen ¢ und der Tropfendurchmesser d ins Verhiltnis

zur Grenzflachenspannung y gesetzt werden.

_ defomierende Spannungen

We (4)

~ formerhaltende Spannungen
o-d
We == (5)
e

Ab einer kritischen TropfengroBe . kann der Tropfen nicht mehr aufgebrochen

krit
werden. Fiir diesen Fall ldsst sich aus der oberen Gleichung die kritische Weber-Zahl

We,,, ableiten. Sobald die Weber-Zahl die kritische Weber-Zahl iiberschreitet, kann

es zu einem Tropfenaufbruch kommen.

Mit der Weber- und Reynolds-Zahl Re (Verhéltnis von Tréagheits- zu Z&higkeitskraf-
ten) konnen weitere dimensionslose Groflen definiert werden, welche zur Beschrei-
bung der Tropfendeformation bzw. des Aufbruchs geeignet sind. Die Kapillar-Zahl
Ca setzt die We-Zahl zur Re-Zahl und somit die viskosen Spannungen zur Grenzfla-
chenspannung ins Verhiltnis.
Ca= We_n:v

Re 7 (6)

Insbesondere beim Zerstauben von Fliissigkeiten hat sich die Ohnesorge-Zahl Oh
etabliert. Mit der Ohnesorge-Zahl wird der dimpfende Viskositétseffekt der Fliissig-
keit im Tropfen beriicksichtigt.

v We n

Oh = 1

Mit diesen dimensionslosen Kennzahlen konnen sowohl die Deformation als auch der

Aufbruch des Tropfens beschrieben werden. Allerdings miissen weiterhin die angrei-
fenden Spannungen ausreichend lang wirken, um einen Tropfen aufzubrechen. Zur
Berechnung der Zeit, die der Tropfen mindestens belastet werden muss, um ihn auf-
zubrechen, hat Walstra die unten stehende Formel angefiihrt [Walstra, 1993]. Ent-
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scheidende Variablen sind hierbei die Viskositit der dispersen Phase ng sowie die

deformierende Spannung G.

4
O — Py

Mit diesen dimensionslosen GroBen und der Kenntnis der Spannungsverhéltnisse

(8)

tdet,krit =

kann generell der Zustand, ab dem es zum Zerkleinern der Tropfen kommt, beschrie-
ben werden. Hierbei werden jedoch die dahinter liegenden Kinetiken der Deformation

nicht beriicksichtigt.

Deformation Aufbruch

m» aowQ QO

Die Bedingungen, unter denen ein Tropfen bei unterschiedlichen Re-Zahlen defor-
miert wird, werden in der Literatur ausfiihrlich dargestellt. Dariiber hinaus werden die
Kinetiken der Deformation fiir einzelne Stromungsformen angegeben [Stone et al.,
1986; Kaufmann, 2002; Miiller-Fischer et al., 2009]. Ebenso werden dort unterschied-
liche Aufbruchmechanismen fiir den Aufbruch eines Tropfens charakterisiert und
sowohl hinsichtlich der Art und Weise des Aufbruchs, als auch beziiglich der Kinetik
beschrieben [Stone et al., 1986; Kaufmann, 2002]. Allerdings wurden die zugrunde
liegenden Untersuchungen an Modellsystemen bei langen Verweilzeiten in den jewei-
ligen Stromungen durchgefiihrt, die nur bedingt auf reale Systeme iibertragbar sind.
Auch iiber die Interaktionen von Dehnung und Scherung als auch von Deformation

und Aufbruch ist wenig bekannt.

Eine weitere generelle Schwierigkeit ist, dass sowohl der Spannungstensor in den
Geréten, als auch das viskose Verhalten der Fluide mikroskopisch und mit der zeitli-
chen Auflosung nicht bekannt sind. Zwar kdnnen heute im Einzelfall mit hohem Re-
chenaufwand die Spannungstensoren ortlich und zeitlich mit Simulationen detailliert
ermittelt werden, jedoch sind diese Simulation aufgrund der Komplexitét des Prozes-
ses stark mit Annahmen behaftet. Aus diesem Grund wird in dieser Arbeit auf eine

makroskopische Beschreibung der Zerkleinerung zuriickgegriffen.
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2.4.4  Zerkleinerungswirksame Stromungsformen

Bei den Stromungen werden allgemein laminare, turbulente und kavitierende Stro-
mungen unterschieden [vgl. Schubert, 2005]. Diese sowie ihre Auswirkungen auf die

Zerkleinerung werden im Nachfolgenden kurz erldutert.

Laminare Stromung

Laminare Stromungen sind Stromungen, in denen sich die einzelnen Fluidschichten
parallel zueinander bewegen. Aus diesem Grund handelt es sich héufig um eine stati-
ondre Stromung, in welcher der Stoff- und Warmetransport senkrecht zur Stromungs-
richtung ausschlieBlich diffusiv erfolgt. Laminare Stromungen treten héufig bei gerin-
gen Stromungsgeschwindigkeiten auf, wobei als Extrembeispiel in diesem Zusam-
menhang die Schleichstromung genannt sei, bei der es zu keiner Ablosung der Stro-
mung kommt. Allerdings gibt es laminare Stromungen, wie die laminare Karmansche
Wirbelstral3e, die nicht statisch zu beschreiben sind und somit turbulent erscheinen,
jedoch nur grofle Wirbel ausbilden, die in sich wiederum laminar sind [Oertel et al.,
2008].

In der Literatur werden empirische Ansdtze beschrieben [Cogswell, 1972], um den
Spannungstensor von laminaren einphasigen Dehn- oder Scherstromungen zu erhal-
ten. Ebenfalls kann heute mit einfachen numerischen Stromungssimulationen der
Spannungstensor mit hoher ortlicher und zeitlicher Auflésung bestimmt werden. Da-
mit ist der Spannungstensor und somit die deformierende Spannung bei laminaren
Stromungen unter Vernachldssigung der Interaktionen zwischen disperser und konti-
nuierlicher Phase gut bestimmbar. Dennoch konnen auf diesem Wege mit den defor-
mierenden Spannungen aus den oben genannten Griinden keine exakten Tropfengro-
Ben oder TropfengroBenverteilungen errechnet werden. Aus diesem Grund werden
auch heute noch makroskopische Ansdtze gewihlt, um die TropfengroBe zu berech-

nen.

Bei den makroskopischen Betrachtungen féllt auf, dass die kritische Weber-Zahl in
laminaren Dehn- und Scherstromungen und Mischstromungen vom Viskositdtsver-
hiltnis A zwischen disperser und kontinuierlicher Phase fiir einzelne Tropfen abhén-

gig ist [Rumscheidt et al., 1961; Grace, 1982]. Bei reiner Dehnung ist die kritische
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WeberZahl nahezu unabhingig vom Viskositétsverhéltnis A und geht fiir Werte (A >
10) gegen die kritische Webe-Zahl 0,1. In reinen Scherstromungen koénnen Tropfen
jedoch nur bis zu einem maximalen Viskosititsverhéltnis von circa 3,6 aufgebrochen
werden. AnschlieBend werden die angreifenden Spannungen durch Rotation des
Tropfens abgebaut [Bentley et al., 1986a]. Armbruster [1990] konnte zeigen, dass dies
nicht nur fiir einzelne Tropfen gilt, sondern auch auf Emulsionen iibertragen werden
kann. Dazu wird die Viskositit der dispersen Phase ins Verhéltnis zur Emulsionsvis-
kositdt gesetzt. Mit der Kenntnis der kritischen Weber-Zahl kann bei bekanntem
Spannungstensor und bekannter Viskositdt die TropfengroBenverteilung berechnet

werden.

Turbulente Strémung

Der Begriff der Turbulenz wurde zum ersten Mal von Hagen [1839] qualitativ sowie
von Reynolds [1883] quantitativ beschrieben (siche Abbildung 2.1). Makroskopisch
kann Turbulenz als ein sichtbarer Austausch und als instationédre, wirbelartige Zu-
fallsbewegungen beschrieben werden [Zierep, 1997]. Turbulenz ist somit unstetig,
scheinbar regellos, zufillig und chaotisch, und eine Vorhersage der Bewegung eines
Fluidelements oder Wirbels ist nicht moglich. Eine turbulente Stromung ist somit in
zeitlicher und ortlicher Aufldsung regellos [Pope, 2008; Lesieur, 2008], womit sich
das Paradoxon ergibt, fiir etwas, das zunéchst als regellos erklart wird, Regeln defi-

nieren zu wollen.
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Abbildung 2.1:  Turbulente Strémung in einem Rohr, oben dargestellt von Reynolds
[1883], unten Aufnahme aus Van Dyke [2005].

Eine Stromung, die von einer laminaren in eine turbulente Stromung umschligt oder
umgekehrt, durchlduft einen transienten Bereich. Da dieser Bereich jedoch nicht klar
zur laminaren bzw. zur turbulenten Stromung abgegrenzt werden kann, wird in dieser
Arbeit der Einfachheit halber nur von laminaren oder turbulenten Stromungen gespro-

chen.

Das wohl bekannteste Modell zur makroskopischen Beschreibung von Turbulenz
kommt von Kolmogorov aus dem Jahre 1958. In diesem Modell wird von einer iso-
tropen und homogen verteilten Turbulenz ausgegangen und der Verlauf der Turbulenz
als eine Wirbelkaskade beschrieben: Bei der Entstehung von Turbulenz bilden sich
groBe Wirbel, die sehr viel Energie gespeichert haben. Diese grolen Wirbel zerfallen
in kleinere Wirbel, wodurch sich die Energie auf die kleineren Wirbel verteilt und

somit der einzelne Wirbel deutlich weniger Energie enthélt. Dieser Zerfall ist jedoch

nach unten durch die Kolmogorov-Léinge A, limitiert, ab welcher die Wirbelenergie

durch Reibung in Warme dissipiert.
Als Tropfenaufbruchmechanismen in turbulenten Stromungen werden in der Literatur
zwel Fille unterschieden. Zum einen gibt es den Fall, dass der Wirbel, in dem sich der

Tropfen befindet, deutlich groBer ist als der Tropfen selbst, was als turbulent viskoser

Mechanismus bezeichnet wird. In diesem Fall wird der Tropfen wie im laminaren Fall
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geschert. Falls der Tropfen in der gleichen Grof3enordnung wie die Wirbel liegt (zwei-
ter Fall), entstehen durch die Triagheitskriafte an der Grenzfliche Druckdifferenzen,
die zu bauchigen Tropfendeformationen fiithren, welche wiederum zu einem Aufbruch
der Tropfen beitragen kdnnen [Kolmogorov, 1949; Hinze, 1955; Schubert, 2005].

Aufbauend auf dem Modell von Kolmogorov wurden in den folgenden Jahrzehnten
unterschiedliche Modelle entwickelt, um die Tropfenzerkleinerung in Turbulenz am
einzelnen Tropfen [Rodriguez-Rodriguez et al., 2006; Gordillo et al., 2006] und im
Kollektiv zu beschreiben [Hinze, 1955; Davies, 1985; Vankova et al., 2007] (siche
Anhang 10.2). Die Modelle unterscheiden sich hauptsdchlich in den Gerdten und
Stoffsystemen, fiir die sie entworfen wurden, und damit verbunden in den Annahmen
iber die turbulente Stromung. Die Variation des Aufbruchmechanismus wurde er-
reicht durch das gezielte Einstellen von unterschiedlichen Reynolds-Zahlen,
Viskosititen der Phasen, Dichten der Phasen, Grenzflichenspannungen und

Dispersphasenanteilen.

Die Notwendigkeit von unterschiedlichen Modellen liegt hauptséchlich darin begriin-
det, dass die Turbulenz nicht isotrop und homogen verteilt in Apparaten auftritt. In
diesen Modellen wird anstelle der Spannungstensorberechnung haufig die dissipierte
Energie mit empirischen Gleichungen bestimmt (siche Anhang 10.2). Mit dieser und
weiteren physikalischen Groflen wird eine teils modellgestiitzte, teils empirische Glei-
chung aufgestellt, mit der die TropfengroBe vorhergesagt wird. Da mit dem Kolmogo-
rov-Modell aber nur vorhergesagt werden kann, welcher Tropfen nicht mehr aufge-
brochen wird, nicht aber wie klein die Tropfen beim Aufbruch werden, kann mit die-

sem Modell nur eine obere Partikelgrofe berechnet werden.

Kavitierende Strémung

Das Entstehen und Kollabieren von Blasen in Flissigkeiten wird als Kavitation be-
zeichnet. Generell werden die drei Kavitationsarten Dampfkavitation (harte Kavitati-
on), Gaskavitation (weiche Kavitation) und Pseudokavitation unterschieden [Riedel,
1973]. Bei der harten Kavitation entstehen die Blasen durch Absinken des statischen
Drucks unter den Dampfdruck, wodurch das Fluid teilweise verdampft und sich

Damptblasen bilden. Bei der weichen Kavitation wird durch Absenken des statischen
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Drucks die Loslichkeit von Gasen gesenkt, so dass diese Blasen bilden. Wenn in einer
Fliissigkeit bereits Blasen vorliegen, fiihrt das Absinken des Drucks zum Wachstum
dieser Blasen, was als Pseudokavitation bezeichnet wird. Sobald der Druck wieder
iber den Dampfdruck steigt, kommt es zu einem schlagartigen Kondensieren der
Fliissigkeit und somit im Extremfall zum Kollabieren der Blasen, was zu hohen
Druckschwankungen fiihrt [Treiber, 1979].

Kavitierende Stromungen, d.h. Stromungen, in denen Kavitation auftritt, sind in
technischen Anwendungen héufig eine grofle Herausforderung, da Kavitation zu star-
ken Schéden an den Anlagen, insbesondere an den Ventilen, fiihren kann. Anderer-
seits konnen die hohen lokalen Druckgradienten gezielt zum Emulgieren oder Vermi-
schen genutzt werden. Das Auftreten von Kavitation kann heute mit numerischen
Stromungssimulationen gut vorhergesagt werden [Baldyga et al., 2008; Wang et al.,
2009]. Welche Spannungen aus der Kavitation resultieren und welcher Mechanismus
somit zum Tropfenaufbruch fiihrt, ist bis heute nicht endgiiltig geklart. In der Literatur
existieren unterschiedliche Erkldrungsansétze [Freudig, 2004] wie Mikroturbulenzen
bzw. -jets [Bechtel, 1999], kritische Eigenschwingungen [Kurzhals, 1977] und Trop-
fenablosungen vom groflen Tropfen [Behrend, 2002]. Weiterhin ist auch der Einfluss
von Zweiphasengemischen wie Emulsionen auf die Kavitation noch nicht endgiiltig
geklért.

Dass die Kavitation beim Emulgieren eine Rolle spielt, ist allerdings nachgewiesen
[Riedel, 1973; Kurzhals, 1977; Karbstein, 1994; Behrend, 2002]. Riedel [1973] konn-
te weiterhin zeigen, dass ein Anheben des Drucks, bei dem die Kavitation stattfindet
(haufig mit Gegendruck bezeichnet), sich bis zu einem gewissen Grenzwert positiv
auf das Emulgierergebnis auswirkt. Eine mogliche Erklarung hierfiir ist, dass es beim
Kollabieren zu einem schnelleren und héheren Druckanstieg kommt, wodurch sich die

Intensitit der Kavitation erhoht.

Zusammenfassend kann gesagt werden, dass es fiir laminare und turbulente Stro-
mungsformen durchaus aussagekraftige makroskopische Modelle gibt, mit denen die
zu erreichende TropfengroBenverteilung berechnet werden kann. Allerdings ist wenig
tiber das Zusammenwirken der Stromungsformen bekannt und beschrieben. Dies fiihrt

gerade in technischen Anwendungen hiufig zu Problemen, da in der Praxis unter-
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schiedliche Stromungsformen parallel oder seriell auftreten. Weiterhin sind die Zu-
sammenhénge mit den Zeitdimensionen hiufig nur grob beschrieben, was zum Ab-

schétzen des zeitlichen Verhaltens nicht ausreicht.

2.4.5 Emulsionsstabilisierung

Beim Erzeugen von Tropfen entstehen neue Grenzflachen, welche stabilisiert werden
missen, um die neu erzeugten Tropfen zu erhalten. Falls diese Stabilisierung nicht
gelingt, kann generell durch Verdanderungen des Prozesses oder der Stoffzusammen-
setzung die Stabilisierung der Tropfen verbessert werden. So kann die Kollisions-
wahrscheinlichkeit durch eine gezielte Wahl von Stromungen aber auch durch eine
Viskosititserhohung der kontinuierlichen Phase niedrig gehalten werden. Weiterhin
kann die Stabilisierung sowie die Wahl eines Emulgators, der eine schnellere Bele-
gungskinetik im Stoffsystem aufweist oder stérker sterisch oder elektrostatisch den
Tropfen abschirmt, verbessert werden. Die Reduktion des Anteils an disperser Phase
reduziert die Kollisionswahrscheinlichkeit, so dass bei einem Dispersphasenanteil von

unter einem Prozent die Koaleszenz vernachlassigt werden kann [Danner, 2001].

2.4.6 Emulgierverfahren

Nachdem beschrieben wurde, welche aus Stromungen resultierenden Spannungen die
Tropfen zerkleinern konnen, wird im Folgenden auf die Verfahren und deren Appara-
te eingegangen, welche die Spannungen erzeugen. Hierbei werden allgemein die vier
Obergruppen Rotor-Stator-, Hochdruck-, Ultraschall- und Membransysteme unter-
schieden [Schubert, 2005].

Rotor-Stator-Systeme

Rotor-Stator-Systeme sind die am weitesten verbreiteten und éltesten Systeme zum
Herstellen von Emulsionen. Sie zeichnen sich durch ein rotierendes und ein statisches
Bauteil aus. Die einfachste Variante eines Rotor-Stator-Systems ist der Rihrer in
einem Behilter. Weiterentwicklungen der Rotor-Stator-Systeme sind Zahnkranzdis-
pergiermaschinen und Kolloidmiihlen, die sich dadurch auszeichnen, dass sie deutlich
definierte Beanspruchungen ermdglichen. Rotor-Stator-Systeme sind sehr verbreitet,

da sie geringe Investitionskosten haben, kostengiinstig im Unterhalt, vielféltig im
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Einsatz und einfach in der Bedienung sind. Weiterhin ermdglichen sie lange Verweil-
zeiten der Emulsion in den Apparaten und somit in den Stromungen, welches auch
das Emulgieren mit langsam stabilisierenden Emulgatoren ermoglicht. Ein Nachteil
von Rotor-Stator-Systemen besteht darin, dass die Energie hédufig stark inhomogen
eingetragen wird, was zu breiten TropfengréBenverteilungen oder langen Prozesszei-
ten fiihrt. Weiterhin sind hiufig nur niedrige spezifische Energieeintrige realisierbar
[Schubert, 2005].

In Rotor-Stator-Systemen sind entweder laminare Scherstromungen, turbulente Stro-
mungen oder Kombinationen von diesen fiir den Tropfenaufbruch verantwortlich
[Karbstein, 1994].

Hochdruckhomogenisatoren

Hochdruckhomogenisatoren sind in der chemischen und pharmazeutischen Industrie
sowie in der Lebensmittelindustrie weit verbreitet. Sie werden insbesondere dann
eingesetzt, wenn sehr hohe spezifische Energieeintrige bendtigt werden, da diese
meistens nur mit Hochdruckhomogenisatoren zu realisieren sind [Schuchmann et al.,
2004b]. Hochdruckhomogenisatoren bestehen im Wesentlichen aus einer Hochdruck-
pumpe und einer Zerkleinerungseinheit. Als Hochdruckpumpen werden iiblicherweise
Kolbenpumpen eingesetzt, die einen Homogenisierdruck zwischen 50 und 10.000 bar
erzeugen. Bei einem Druck von bis zu 500 bar kommen auch Membrankolbenpumpen
zum Finsatz. Im Labormaflstab werden meistens Einkolbenpumpen verwendet, die
typischerweise Volumenstrome bis zu 100 L/h liefern, die durch den einen Kolben
stark pulsieren. In der Produktion werden hingegen héufig bis zu acht Kolben parallel
geschaltet, so dass ndherungsweise konstante Volumenstrome von bis zu 50.000 L/h

realisierbar sind.

Uber die sich an die Pumpe anschlieBende Zerkleinerungseinheit wird der statisch
aufgebaute Druck entspannt und in kinetische Energie umgewandelt. Die Auswahl an
Zerkleinerungseinheiten ist vielfaltig, kann aber in die beiden Kategorien Ventile und
Blenden unterteilt werden. Homogenisierventile sind Zerkleinerungseinheiten, in
denen bewegliche Bauteile eine Querschnittsverringerung erzeugen. Hauptvorteil ist

bei den Ventilen daher, dass der Druck unabhingig vom Volumenstrom eingestellt
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werden kann, was insbesondere bei schwankenden Produktionsstromen ein konstante-
res Homogenisierergebnis ermdglicht [Schubert, 2005]. Blenden [EN ISO 5167-2,
2003; EN ISO 5167-1, 2003] sind hingegen Zerkleinerungseinheiten, die keine be-
weglichen Bauteile enthalten. Einfachste Ausfithrung der Blende ist die einfache

Lochblende, die aus einer geraden Bohrung besteht.

In Zerkleinerungseinheiten werden die Tropfen aufgrund unterschiedlicher, durch die
kontinuierliche Phase iibertragener Spannungen deformiert und aufgebrochen. Welche
Spannungen fiir die Zerkleinerung zur Verfiigung stehen, wird von der Geometrie der
Zerkleinerungseinheit, dem Stoffsystem und den daraus resultierenden Strémungszu-
stinden beeinflusst [Treiber et al., 1976; Grace, 1982; Bentley et al., 1986b; Walstra,
1989; Stang, 1998; Kaufmann, 2002; Tesch, 2002]. Welche Spannungen fiir die ei-
gentliche Tropfendeformation und -zerkleinerung genutzt werden konnen, wird von
den Stoffeigenschaften (wie Viskosititen der Phasen, Grenzflachenaufbau, Aktivitét
des grenzflichenaktiven Materials) bestimmt. An einfachen Lochblenden kann dies
relativ leicht untersucht werden, weshalb im Rahmen der vorliegenden Arbeit ein

Schwerpunkt auf einfache Lochblenden (sieche Abbildung 2.2) gelegt wird.

In allen Zerkleinerungseinheiten werden die Tropfen im Einlaufbereich in einer lami-
naren Dehnstromung, die teilweise von einer laminaren Scherstromung iiberlagert
wird, zu Filamenten deformiert. Abhéngig von der Geometrie sind die Dehn- und die
Scherstromung unterschiedlich stark ausgeprdgt. Je nach Stoffeigenschaften und
Dehnraten kann es bereits in diesen Stromungen zum Tropfenaufbruch kommen. Bei
typischen Homogenisierbedingungen werden die Filamente allerdings erst in der sich
anschlieenden turbulenten oder kavitierenden Stromung im Auslaufbereich der Zer-
kleinerungseinheit aufgebrochen [Stang, 1998; Tesch, 2002; Aguilar et al., 2008].
Ursache fiir den eigentlichen Aufbruch kénnen die Storungen der Stromung am Um-
schlagpunkt zwischen laminarer und turbulenter Stromung, die in turbulenter Stro-
mung libertragenen Reynolds-Spannungen und lokale Kavitationserscheinungen (wie
Druckschwankungen und Mikrojets) sein [Kolb et al., 2001; Budde et al., 2002;
Schubert, 2003; Schuchmann et al., 2004b]. Die Kavitationserscheinung kann durch
einen Gegendruck mit z. B. einer weiteren Zerkleinerungseinheit beeinflusst werden.

Der optimale Gegendruck liegt in der Regel zwischen 10 und 20 % des Hauptdrucks

-21 -



Kapitel 2: Theoretische Grundlagen

[Kessler, 2002b; Freudig, 2004]. Von besonderer Bedeutung ist hierbei, dass die zer-
kleinerungswirksamen Spannungen an den Filamenten angreifen, bevor diese teilwei-
se oder vollstdndig relaxieren [Walstra, 1998]. Bei Lochblenden bedeutet dies, dass
der Turbulenzumschlag sehr nahe am Blendenaustritt stattfinden muss [Freudig, 2004;
Aguilar et al., 2008]. Deformation und Aufbruch werden mafigeblich vom Viskosi-
tatsverhaltnis A zwischen der dispersen und der kontinuierlichen Phase bestimmt
[Walstra, 1998; Kaufmann, 2002; Aguilar et al., 2004]. Insbesondere fiir hohere Vis-
kositéitsverhéltnisse A ist die Dehnstromung im Ventileinlauf vorteilhaft, da die aus
der Turbulenz und der Kavitation resultierenden Spannungen an den Filamenten bes-
ser wirken und somit feine Tropfen bei mdglichst geringem Energieeintrag hergestellt
werden konnen [Grace, 1982; Bentley et al., 1986b; Walstra, 1993; Stang, 1998;
Walstra, 1998; Kaufmann, 2002].

Am weitesten verbreitet in der industriellen Homogenisation ist heute das Flachventil
(siche Abbildung 4.4). Flachventile (Radialdiffusoren) bestehen im Wesentlichen aus
einem Ventilsitz und einem einstellbaren Ventilstempel. Durch eine zentrische Zu-
laufbohrung im Ventilsitz wird die Rohemulsion mit Hilfe einer Hochdruckpumpe
zugefiihrt. Das Fluid wird anschlieBend um 90° umgelenkt und durchstromt einen
Radialspalt zwischen Ventilstempel und Ventilsitz. Die Stromungsformen in Flach-
ventilen wurden bisher unter Konstant-Halten der dimensionslosen Kennzahlen an
vergroferten Flachventilen untersucht [Innings et al., 2005]. Fraglich ist bei diesem
Scale-up allerdings, inwiefern insbesondere die Kolmogorov-Léinge im Gegensatz zu

den anderen dimensionslosen Kennzahlen skalierbar ist.

Altere Flachventile sind durch einen flachen Ventilsitz und Stempel gekennzeichnet.
Diese Ausfiihrungsart ist stromungstechnisch jedoch ungiinstig, da der Bereich mit
der kleinsten Spaltweite (das ,,Land“) besonders lang ausgefiihrt ist, woraus hohe
Druckverluste resultieren. Bei neueren Ventilen ist der Ventilsitz konisch ausgefiihrt,
wodurch der Stromungswiderstand herabgesetzt wird. Zusitzlich bildet sich im Ein-
laufbereich des Ventils eine langer anhaltende Dehnstromung aus, die das Homogeni-
sierergebnis zusétzlich verbessert. Dartiber hinaus ist der Ventildurchmesser bei einer
kleineren erreichbaren Homogenisierspaltweite vergrofiert, wodurch fiir hohe Durch-

sitze eine weitere Steigerung der Homogenisiereffizienz erreichbar ist [Tetrapak
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Deutschland, 2006; Kohler et al., 2008b]. Mit diesen Modifizierungen koénnen bei
gleichem Druck erheblich kleinere Tropfendurchmesser im Vergleich zu élteren

Flachventilen erzielt werden [Freudig, 2004].

Bei einfachen Lochblenden kdnnen sechs geometrische GroBen verdndert werden
(siche Abbildung 2.2). Als Durchmesser konnen der Einlaufdurchmesser By, der
kleinste Offnungsquerschnitt (,,Halsteil“) By, und der Auslaufdurchmesser E4 verin-
dert werden. Weiterhin konnen die Lénge der Blende By, der Anstromwinkel o und
der Ausstromwinkel [ verdndert werden. Typische Werte fiir die unterschiedlichen

geometrischen GroBen sind im Anhang 10.1 aufgefiihrt.

Abbildung 2.2:  Schematische Darstellung einer einfachen Lochblende und die
moglichen verdnderbaren Grofen.

Fiir niederviskose Pflanzenol-in-Wasser-Emulsionen mit schnell stabilisierenden
Emulgatoren gibt es einige Voruntersuchungen iiber den Einfluss der Geometrie auf
das Emulgierergebnis an einfachen Lochblenden. Stang [1998] hat bei mittleren Blen-

denlédngen By, zwischen 1 und 2,6 mm und Blendendurchmessern By, von 0,5 mm bei
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Variation des Einlaufdurchmessers By, zwischen 10 und 60 mm keinen signifikanten
Einfluss auf das Zerkleinerungsergebnis gefunden. Der Zulaufdurchmesser By, hat
somit im bisher untersuchten Bereich (By;/Bg; > 10) keinen wesentlichen Einfluss auf
das Homogenisierergebnis. Freudig [2004] hat den Einfluss des Blendendurchmessers
By zwischen 0,5 und 1 mm, der Blende By, zwischen 0,5 und 2 mm und des An-
stromwinkels o = 0 — 60° und Ausstromwinkels § = 0 — 85° variiert und keine signifi-

kanten Einfliisse gefunden.
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Abbildung 2.3:  Schematische Darstellung von Modifikationen einfacher Lochblen-
den (aus [Muschiolik et al., 1995; Stang, 1998; Kolb, 2001; Tesch,
2002; AiF FV 12405 N, 2002; Freudig, 2004; Aguilar et al., 2008]).

Einfache Lochblenden weisen in der Regel eine [Stang, 1998] oder mehrere [Aguilar
et al., 2008] Bohrungen auf und werden axial durchstrdomt. Abbildung 2.3 zeigt den
schematischen Aufbau von Modifikationen der einfachen Lochblende (1 [Aguilar et
al., 2008], 2 [Freudig, 2004], 3 [AiF FV 12405 N, 2002], 4 [Muschiolik et al., 1995],
5 [Kolb, 2001] und 6 [Freudig, 2004]). Die einfache Bauweise der Blenden ermdg-

licht eine Fertigung in normalen Werkstitten.

Beziiglich einer Zerkleinerung von Milchtropfen wurden unterschiedliche Blenden
untersucht und festgestellt, dass eine Umlenkung der Stromungsfiihrung eine deutli-
che Verbesserung der Zerkleinerung von Milchtropfen ermoglicht (siehe Abbildung
2.3, 1). Weiterhin wurde eine Doppelblende entwickelt (siehe Abbildung 2.3, 2),
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welche die Vorteile von Schlitz- (3) und Gegenstrahlblenden (6) verbindet [AiF FV
12405 N, 2002; AiF FV 14073 N, 2008; Karasch et al., 2008].

Weitere Modifikationen von Blenden stammen von der Firma Microfluidics mit zwei
patentierten Interaktionskammern [Cook et al., 1985]. Die genaue Bauweise der Inter-
aktionskammern ist nicht bekannt. Allerdings werden die Kammern von Microfluidics
wie folgt beschrieben: Die Interaktionskammer vom Typ Z (siche Abbildung 2.4
links) lenkt den Strahl mehrfach um und stellt somit eine Umlenkblende dar. Bei der
Interaktionskammer vom Typ Y (siche Abbildung 2.4 rechts) wird der Volumenstrom
im Einlauf in zwei Strome aufgeteilt. Diese Strome werden getrennt verjiingt, umge-
lenkt und aufeinander gelenkt. Dieser Typ kann somit als eine Gegenstrahlblende
gesehen werden. Die beschriebenen Interaktionskammern homogenisieren viele Stoff-
systeme wie auch Milch (siehe Abbildung 10.11) sehr effizient. Allerdings sind die
Mechanismen des Tropfenaufbruchs in diesen Kammern noch nicht geklért, da die
genaue Geometrie nicht bekannt ist. Damit ist ein Scale-up dieser Diisen noch nicht

moglich, was z. B. den Einsatz in der Milchindustrie begrenzt.
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Abbildung 2.4:  Schematische Darstellung der Z- (links) und der Y- (rechts) Inter-
aktionskammer von Microfluidics”.

Membranen und mikrostrukturierte Systeme

Membranen (von lateinisch membrana "Héutchen") werden in der Industrie weit ver-
breitet zum Filtrieren eingesetzt. Diese Membranen bestehen iiblicherweise aus Poly-
meren oder Keramiken und haben unregelméfige Poren. Mit diesen Membranen kon-
nen jedoch auch Emulsionen hergestellt werden [Schubert et al., 1998; Schroder,
1999; Lambrich, 2005], wobei dabei zwei Verfahren unterschieden werden koénnen.
An Membranen wird beim primdren Tropfenaufbruch, was hdufig auch als konventio-
nelles Membranemulgieren bezeichnet wird, eine disperse Phase durch die Membran
in eine kontinuierliche Phase gedriickt, wobei Tropfen entstehen. Alternativ kdnnen
mit Membranen Voremulsionen weiter zerkleinert werden (sekundérer Tropfenauf-
bruch), was als Premix-Membran-Emulgieren bezeichnet wird [Suzuki et al., 1996;
Badolato, 2007].
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Eine Weiterentwicklung der Membranen stellen mikrostrukturierte Systeme dar, in
denen die Poren bzw. Locher nicht wie in Membranen unregelméfig und zufillig
erzeugt, sondern ganz gezielt hergestellt werden. Zwar kénnen somit noch gezielter
die Tropfen aufgebrochen und somit noch engere TropfengroBenverteilungen herstellt
werden, jedoch sind bis heute keine hohen Volumenstrome bei vertretbaren Kosten
erreichbar [Kobayashi et al., 2005; Kéhler, 2007].

2.477 Energiedichtekonzept

In den beiden vorangegangenen Kapiteln wurden die Aufbruchmechanismen und die
Maschinen, welche die dazugehdrenden Stromungen erzeugen konnen, dargestellt.
Nicht betrachtet wurde die Vergleichbarkeit der Systeme beziiglich ihrer Tropfenzer-
kleinerungseffizienz, um somit einen allgemeingiiltigen Vergleich der Maschinen,

eine Optimierung des Prozesses und ein Scale-up zu ermdglichen.

Zur Beantwortung dieser Fragen wurde Mitte der 90er Jahre des letzten Jahrhunderts
das Energiedichtekonzept entwickelt [Karbstein, 1994]. Das Energiedichtekonzept
besagt, dass die zu erreichende Tropfengréf3e mit der Energiedichte Ey (volumenspe-
zifische Energie) korreliert. Die Energiedichte ist das Verhiltnis von eingetragener
Energie E zum Volumen V, in welches die Energie eingetragen wird und somit eine
iiber ein Volumen gemittelte Spannung. Leichter zu ermitteln ist im Prozess jedoch

hiufig die eingetragene Leistung P der Emulgierapparate, die ins Verhiltnis zum

Volumenstrom V' gesetzt wird.

Fiir Hochdruckhomogenisatoren ist die Energiedichte entsprechend Gleichung 9 mit
dem Volumenstrom und der Druckdifferenz vor und nach der Blende bzw. dem Ventil
zu berechnen.
g -E_L_V_,, (9)
24 V
Die Energiedichte ist somit eine Spannung, die iiber ein Volumen gemittelt wurde und
die zum Tropfenaufbruch zur Verfiigung steht. Welcher Anteil dieser Spannung zum

Tropfenautbruch genutzt werden kann, hingt von der Stromungsform ab. Generell
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ergibt sich somit folgender Zusammenhang, wobei a und b strémungs- bzw. stoffab-

hingige Konstanten sind:

x~a-Ey® (10)
Mit dem Energiedichtekonzept konnen unterschiedliche Maschinen verglichen wer-
den [Schuchmann et al., 2004a]. Hochdruckhomogenisatoren zeichnen sich hierbei
generell durch sehr hohe realisierbare spezifische Energien aus. Das ist von Bedeu-
tung, wenn z. B. sehr kleine Tropfen erzeugt werden sollen oder wenn im Stoffsystem

sehr hohe formerhaltende Spannungen {iberwunden werden miissen [Karbstein, 1994].
2.5 Das Emulsionssystem Milch

Die in der Arbeit an Modellsystemen ermittelten Prozessfunktionen werden u. a. am
Stoffsystem Kuhmilch iiberpriift. Milch ist ein weilliches Driisensekret von Sadugetie-
ren zur Erndhrung von deren Neugeborenen. In den nachfolgenden Kapiteln wird
ausschlieBlich auf die Kuhmilch eingegangen, wobei diese kurz als Milch bezeichnet
wird. Heute wird davon ausgegangen, dass in Abhdngigkeit unterschiedlicher Einfliis-
se wie Erndhrung, Jahreszeit usw. die Kuhmilch aus bis zu 2.000 unterschiedlichen
Komponenten bestehen kann [Topel, 2004]. In der vorliegenden Arbeit wird jedoch
nicht zwischen diesen vielen Komponenten differenziert, sondern die Bestandteile in
die zwei Gruppen der kontinuierlichen wéssrigen Phase mit all deren Komponenten
und der dispersen fettigen oder 6ligen Phase unterteilt. Das Fett besteht aus Mono-,
Di- und Triglyceriden und macht einen Anteil von 3,5 — 4,5 Vol.-% in der Milch aus.
Die hochschmelzenden Fette bilden unterhalb einer Temperatur von circa 40°C eine
feste Schale um die Tropfen [Kessler, 2002a], weshalb die Milch bei niedrigen Tem-
peraturen eine Suspension ist. Beim Homogenisieren wird die Milch so hoch erhitzt,
dass eine Ol-in-Wasser-Emulsion entsteht und die Fettpartikel geschmolzen vorliegen.
Den Hauptbestandteil der Milch stellt Wasser mit bis zu 90 Vol.-% dar. In der wéssri-
gen Phase sind neben Vitaminen, Mineralien und Aminoséuren insbesondere Milch-
proteine enthalten. Diese Proteine bilden einerseits um die Fetttropfen eine Fettku-

gelmembran und liegen andererseits kolloidal in der wissrigen Phase vor. Bei den
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Milchproteinen spielen die Caseine eine Hauptrolle, da sie hauptséchlich fiir die Stabi-

lisierung der Tropfen nach dem Tropfenaufbruch verantwortlich sind.

Der herkdmmliche Milchverarbeitungsprozess, im Weiteren als konventioneller
Milchverarbeitungsprozess bezeichnet, besteht hauptsichlich aus einer thermischen
Behandlung (beispielsweise Pasteurisieren) und dem Homogenisieren [Gaulin, 1899].
Die thermische Behandlung hat die Reduktion der Keimzahl, insbesondere pathogener
Keime, und die Herstellung einer mikrobiologisch ldnger haltbaren Milch zum Ziel.
Ziel des Homogenisierens ist die Reduktion der Tropfengrofle unter einen bestimmten
Wert, damit eine physikalische Stabilitdt gegen Aufrahmen bis zum Verbrauch si-
chergestellt werden kann. Mit heutigen Homogenisatoren sind Tropfengréflen von
unter 1 pum mit standardisierten Prozessparametern erreichbar, wodurch sich eine
physikalische Stabilitéit gegen Sedimentation von iiber sechs Monaten ergibt. Zuséitz-
lich wird Milch homogenisiert, um Produkteigenschaften wie den Farbeindruck der
Milch, den Geschmack, die Kremigkeit und die Konsistenz der Milch den Wiinschen

der Kunden anzupassen.

Konventioneller Milchverarbeitungsprozess

Gegenwirtig existieren auf dem Markt die etablierten Verfahren des Voll- und Teil-
stromhomogenisierens (siche Abbildung 2.5). Beim Vollstromhomogenisieren wird
die angelieferte Milch aus den Vorratsbehdltern mit Férderpumpen mit einem Druck
zwischen 5 und 10 bar in die Prozessanlage gefordert. AnschlieBend wird die Milch
von ca. 5°C Lagertemperatur mit Rohren- oder Plattenwarmeitibertragern auf typische
Temperaturen von circa 65°C erhitzt [Kessler, 2002a] und anschlieBend mit Separato-
ren in eine fettreiche Phase (Rahm; Fettgehalte zwischen 11 und 42 %) und eine fett-
arme Phase (Magermilch, Fettgehalte um die 0,3 %) getrennt. In Abbildung 2.5 ist nur
ein Separator angedeutet, wobei hdufig zwei Separatoren verschaltet werden, um die
Trennleistung zu erhdhen. Anschlieend wird die Milch mit Mischern auf den fiir das
Endprodukt gewiinschten Fettgehalt standardisiert. Die standardisierte Milch wird mit
Hochdruckhomogenisatoren homogenisiert. AbschlieBend wir die Milch thermisch
behandelt, abgekiihlt und abgefiillt. Dieser Prozess wird in dieser Art und Weise seit
iiber 100 Jahren durchgefiihrt, wobei das Standardisieren erst gegen Mitte des letzten

Jahrhunderts entwickelt wurde.

-29.



Kapitel 2: Theoretische Grundlagen

konv. Vollstrom- Rohmilch konv. Teilstrom-
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Abbildung 2.5:  Vergleich der konventionellen Milchverarbeitungsprozesse: Voll-
versus Teilstromhomogenisierung

Mit der Energiekrise in den 1960er Jahren wurde in der Milchwirtschaft der Prozess
des Teilstromhomogenisierens entwickelt. Bei diesem Verfahren ist der Prozess bis
zum Separator mit dem Vollstromhomogenisieren identisch. Der wichtigste Unter-
schied liegt darin, dass der Rahm vor dem Homogenisator mit Magermilch nur auf
Fettgehalte bis zu 17 % verdiinnt und erst nach dem Homogenisator der Fettgehalt
standardisiert wird. Dies erlaubt eine signifikante Reduktion des zu homogenisieren-

den Volumenstroms, wodurch eine Energieersparnis von bis zu 72 % ermoglicht wird.

Aufgebrochene Fetttropfen miissen durch adsorbierende grenzflachenaktive Molekiile
(hier Milchproteine aus der entrahmten Milch) stabilisiert werden. Sie bauen hierbei
eine sekundére Fettkugelmembran auf. Kénnen die Tropfen nicht ausreichend schnell
und gut stabilisiert werden, kommt es im Auslauf aus der Homogenisiereinheit zum
ZusammenflieBen von Tropfen (Koaleszenz). Zudem kann beim Homogenisieren von
Rahm aufgrund der hohen lokalen Konzentration von Fetttropfen eine gleichzeitige
Adsorption von Caseinen in den sekunddren Fettkugelmembranen mehrerer Tropfen

beobachtet werden, wodurch sich Caseinbriicken zwischen den Tropfen bilden [Og-
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den et al., 1976; Darling et al., 1978]. Diese Aggregate konnen auch in einem zweiten
Homogenisierschritt (zweistufige Homogenisation, Stand der Technik) nicht vollstdn-
dig aufgelost werden [Kessler, 2002b]. Die zweite Homogenisierstufe iibernimmt
dartiber hinaus den Aufbau eines Gegendrucks und intensiviert die lokale Turbulenz
und Kavitationserscheinungen und damit die primére Tropfenzerkleinerung [Kurzhals
et al., 1979]. Das optimale Verhéltnis des Drucks der zweiten zur ersten
Homogenisierstufe (Thoma-Zahl, Th) liegt fir Milch zwischen 0,15 und 0,25
[Kurzhals et al., 1979; Kessler, 2002b]. Trotz zweistufiger Fahrweise bei optimaler
Thoma-Zahl kommt es bereits ab Fettgehalten von > 13 % bei Flachventilen zu erhoh-
ten Aggregationsgraden, die sich ab 17 Vol.-% Fett in einem starken Anstieg der
maximalen TropfengroBe (xq3) bemerkbar machen (Abbildung 2.6). Diese grofien
Tropfen sind fiir eine Instabilitdt der Produkte wiahrend der Lagerung verantwortlich.
Zur Homogenisierung von Milch werden heute in der Regel Hochdruckhomogenisa-
toren mit zwei in Reihe geschalteten Flachventilen eingesetzt [Kessler, 2002b]. Eine
Alternative hierzu stellt die Lochblendentechnik dar (sieche Kapitel 2.4.6), mit welcher
Milch auch mit einem Fettgehalt von bis zu 25 % homogenisiert werden kann
[Karasch et al., 2008; Kohler et al., 2008b].

Das energiesparende Teilstromhomogenisieren kann nach dem heutigen Stand der
Technik mit den etablierten Flachventilen nicht vollstdndig technisch umgesetzt wer-
den und ist auf Fettgehalte von bis zu 17 % limitiert. Mischschritte vor und nach der
Homogenisation sind daher unvermeidbar. Aggregation und Koaleszenz fithren dazu,
dass beim Homogenisieren von Rahm mit Fettgehalten > 30 % nach dem heutigen
Stand der Technik der Fettkugeldurchmesser mit steigendem Homogenisierdruck
nicht ab-, sondern zunimmt [AiF FV 12405 N, 2002; Freudig, 2004].
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Pasteurisierte Milch: Fettgehalt ¢ = 3,5 %; p = 10 MPa; Th=0,15; § =65 °C
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Abbildung 2.6:  Partikelgrofle xq9; und Aggregationsgrad in Abhéngigkeit vom
Fettgehalt des homogenisierten Teilstroms fiir die Homogenisation
von Milch mit einem Zielfettgehalt von 3,5 Vol.-% mit zwei Flach-
ventilen und einer Doppelblende im Vergleich [AiF FV 14073 N,
2008; Karasch et al., 2008; Kohler et al., 2008b].

Um die Effizienz des Homogenisierens von Milch zu steigern, miissen die formerhal-
tenden Kréfte, insbesondere die Viskositdt und die Grenzfldchenspannung, minimiert
werden. In der Milch haben die Tropfen eine hochschmelzende Hiille aus Fetten, die
zundchst durch Temperaturerhohung geschmolzen werden muss, was zu einer deutli-
chen Reduktion der Viskositét fiihrt. Mit steigender Temperatur sinkt die Viskositét
der Tropfen weiter, weshalb sie sich leichter deformieren und zerkleinern lassen.
Gleichzeitig beginnt eine thermische Schiadigung der fiir die Stabilisierung notwendi-
gen Proteinmolekiile. Es kommt vermehrt zu Aggregation und Koaleszenz. Als opti-
male Homogenisiertemperaturen werden daher 60 — 70 °C angegeben [Kessler,
2002b]. Die Homogenisierung von Milch stellt damit einen der A&ltesten

Schmelzemulgierprozesse dar.

-32 -



Kapitel 2: Theoretische Grundlagen

2.6 Schmelzemulgieren

Mabhlen ist heute der Stand der Technik, um feste, sprode Materialien bis in den Na-
nometerbereich zu zerkleinern [Mende et al., 2002; Schilde et al., 2009]. Schwierig-
keiten ergeben sich jedoch beim Zerkleinern von nicht sproden Materialien, wie
Wachsen, Fetten oder Harzen. Um die Sprodigkeit zu erhdhen, kann das Material
zwar gekiihlt werden, jedoch ist dieser Kiihlprozess hdufig sehr kostenintensiv. Nicht
sprode, klebrige Materialien haben haufig Schmelztemperaturen, die knapp oberhalb
der Raumtemperatur liegen, weshalb sie sich besonders fiir das Schmelzemulgieren

eignen, da nur geringe Temperaturerh6hungen vonndten sind.

Gegeniiber dem Mahlen hat das Schmelzemulgieren den weiteren groflen Vorteil, dass
anndhernd kugelformige Partikel hergestellt werden. Die beim Mahlen hergestellten
Partikel haben vielfach scharfe Kanten und die Form weicht héufig stark von der einer
Kugel ab. Die Viskositit von Suspensionen mit runden Partikeln unterscheidet sich
héufig signifikant von der mit nicht runden Partikeln, was in Anwendungen gezielt
genutzt werden kann, um z. B. diinnere Filme von den so hergestellten Materialien zu
erzeugen. Damit werden Gewichts- und Energieeinsparungen z. B. beim Lackieren in
der Automobilindustrie ermoglicht. Weitere Vorteile des Schmelzemulgierens gegen-
iber den Mahlverfahren liegen in den kurzen Prozesszeiten, den Energieersparnissen
im Prozess und den neuen Produkteigenschaften (z. B. rheologische Eigenschaften)
[Schuchmann et al., 2004b].

Die Grundidee des Schmelzemulgierens besteht darin, ein Material, das bei Raum-
temperatur in einem festen Aggregatzustand vorliegt, liber den Schmelzpunkt zu er-
hitzen. Diese fliissige Phase wird in eine kontinuierliche Phase emulgiert und die

erhaltenen Emulsionen zu einer Suspension abgekiihlt.

Der Prozess des Schmelzemulgierens startet mit dem Aufschmelzen des zu zerklei-
nernden Materials (siche Abbildung 2.7). Typische Schmelztemperaturen Ty; der
verwendeten Materialien liegen zwischen 25 und 250 °C. Parallel wird eine kontinu-
ierliche Phase, haufig Wasser, erhitzt und ein Emulgator zugemischt. Aus den beiden
Phasen wird mit geringem mechanischem Energieeintrag, z. B. mit einem Riihrer, eine

Rohemulsion hergestellt. Diese Rohemulsion wird anschlieBend mit Hochdruckho-
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mogenisatoren zu einer Feinemulsion verarbeitet, wobei typische Tropfengroflen von
bis zu 1 um entstehen. AbschlieBend wird die Emulsion abgekiihlt, wodurch eine

Suspension mit feinen runden oder bei Scherung ovalen Partikeln entsteht.

Q
@ablllsmrung

W
25- 250 °C &
@
Emulgator
@ ﬂ Stabilisierung

Abbildung 2.7:  Schematische Darstellung des Schmelzemulgierens.

Die grofite Herausforderung beim Schmelzemulgieren stellt jedoch die Wahl des
passenden Emulgators dar. Anforderungen, die an den Emulgator gestellt werden,
sind: Erstens muss die Emulsion sowohl bei hohen als auch niedrigen Temperaturen
stabilisiert werden. Zweitens muss insbesondere beim Hochdruckemulgieren eine
schnelle Belegung der Grenzfliche durch den Emulgator gewahrleistet sein, damit die
in Hochdruckhomogenisatoren erzeugten kleinen Tropfen stabilisiert und damit die
hohen spezifischen Energieeintrdge genutzt werden konnen. Und drittens muss der
Emulgator die abgekiihlte Suspension stabilisieren. Dass die Eigenschaften des Emul-
gators eine Herausforderung darstellen, ist aus der Milchverarbeitung schon lange gut
bekannt. Die Milchproteine, die natiirlichen Emulgatoren der Milch, denaturieren bei

hohen Temperaturen, so dass sie ihre Funktion verlieren und die Produktqualitét sinkt.
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2.7 Pickering-Emulsionen

Typischerweise werden Emulsionen mit Emulgatoren stabilisiert. Vor iiber 100 Jahren
entdeckte Ramsden [1903], dass auch kleine Partikel Grenzflachen stabilisieren kon-
nen. Diese Entdeckung wurde wenige Jahre spiter von Pickering [1907] verdffent-
licht, wonach sich der Begriff ,,Pickering-Emulsionen® fiir partikelstabilisierte Emul-
sionen etablierte. Pickering-Emulsionen werden heute in der pharmazeutischen, kos-
metischen und chemischen Industrie eingesetzt, da sie sich sowohl beziiglich des
rheologischen Verhaltens als auch der Stabilitdt von herkdmmlichen Emulsionen
deutlich unterscheiden. In der Olindustrie stellen Pickering-Emulsionen hingegen eine
Herausforderung dar. Kleine Partikel, z. B. Sandpartikel, kénnen Wassertropfen im Ol
stabilisieren und so die Aufreinigung des Ols erschweren. Mit dieser Problematik und
der Moglichkeit, kleine Partikel bis in den Nanometermalstab immer gezielter herstel-
len und modifizieren zu kdnnen, hat in den letzten Jahren das wissenschaftliche Inte-

resse an dieser Thematik deutlich zugenommen [Aveyard et al., 2003; Binks, 2007].

Auch das industrielle Interesse an dieser Thematik ist deutlich gestiegen, da Picke-
ring-Emulsionen besondere Eigenschaften aufweisen. Hierbei ist besonders hervorzu-
heben, dass sie sehr stabil gegen mechanische, chemische und thermische Beanspru-
chungen sein konnen. Weiterhin weisen Pickering-Emulsionen im Vergleich zu
Emulsionen, die mit Emulgatoren stabilisiert wurden, hiufig eine deutlich hohere
Viskositdt auf. Angesichts der sich verdichtenden Hinweise, dass niedermolekulare
Emulgatoren bei Menschen Allergien auslosen (allergenes Potential) oder sogar
gesundheitsgefahrdend sein konnen [Muermann et al., 2005], steigt das Interesse an
Pickering-Emulsionen, da diese eine Reduktion des bendtigten Emulgatoranteils er-
lauben. Fiir das Verfahren, aber auch fiir die Anwendung, ist noch interessant, dass in
speziellen Fillen z. B. iiber eine Anderung des pH-Wertes eine Phaseninversion bei
Pickering-Emulsionen erreicht wird, so dass z. B. aus einer W/O-Emulsion eine O/W-
Emulsion entsteht [Abend et al., 1998].

Die Grundvoraussetzung, um Pickering-Emulsionen zu erhalten, sind Partikel, die von
beiden Medien benetzt werden [Binks et al., 1999] und die leicht flokkulieren [Briggs,
1921; Binks et al., 1999; Binks et al., 2008]. Der in der wéssrigen Phase gemessene
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Kontaktwinkel ® der Partikel an der Grenzfldche der zwei Medien charakterisiert die
Benetzbarkeit der Partikel durch die beiden Medien (siche Abbildung 2.8). Bei einem
Kontaktwinkel von ® =90° befindet sich das Partikel mittig in der Phasengrenzfla-
che. Sind die Partikel stirker hydrophob (® > 90°), wird sich der groBere Anteil der
Partikel in der 6ligen Phase befinden und es entstehen bevorzugt W/O-Emulsionen.
Umgekehrt begiinstigen hydrophile Partikel O/W-Emulsionen.

©=90
0)

g
[®
e

W
Hydrophob ® > 90 Hydrophil ® < 90

Abbildung 2.8:  Darstellung des Einflusses des Kontaktwinkels auf den Emulsi-
onstyp (nach [Binks et al., 1999]).

Das oben angesprochene leichte Flokkulieren kann mit Hilfe des Zeta-Potentials §
erkldrt werden. Das Zeta-Potential ist das elektrische Potential an der Abscherschicht
eines bewegten Partikels. Bei keinem messbaren Zeta-Potential (0 mV) besteht keine
nach auBlen messbare Oberflichenladung, woraus resultiert, dass keine abstoBenden
oder anziehenden elektrostatischen Krifte vorliegen [Miiller, 1996]. Eine mogliche
Erkldrung fiir die Notwendigkeit des leichten Flokkulierens beim Herstellen von Pi-
ckering-Emulsionen ist, dass die Partikel an der Grenzfliche sehr eng aneinander

liegen miissen, um diese moglichst vollstdndig auszufiillen.

Sowohl das Zeta-Potential als auch der Kontaktwinkel kdnnen durch chemische Mo-
difikation der Oberflachen oder durch Zugabe von Substanzen in das umgebende

Medium beeinflusst werden. In der Literatur wird beschrieben, welchen Einfluss
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Emulgatoren [Binks et al., 2007], multivalente Ionen [Wu et al., 1994; Binks et al.,
1999; Frith et al., 2008] oder Verdnderungen im pH-Wert [Binks et al., 2005; Wolf et

al., 2007] auf die Qualitdt von Pickering-Emulsionen haben.

Herstellung von Pickering-Emulsionen

Pickering-Emulsionen werden heute industriell fast ausschlielich durch Rotor-Stator-
Systeme hergestellt [Xu et al., 2005]. Das liegt darin begriindet, dass Rotor-Stator-
Systeme geringe Anschaffungskosten haben sowie flexibel in der Handhabung sind.
Weiterhin lassen sich in diesen lange Aufenthaltsdauern von Emulsionen in den zer-
kleinerungswirksamen Stromungen und eine lange hydrodynamische Stabilisierungs-
zeit erreichen [Schubert, 2005]. Allerdings ist der spezifische Energieeintrag von
Rotor-Stator-Systemen limitiert [Braisch et al., 2009], weshalb sich meistens Trop-

fengroBen oberhalb von 1 pm ergeben [Schuchmann et al., 2004a; Kohler, 2007].

Beim Verarbeiten von Fliissigkeiten mit Partikeln tritt das Problem der Abrasion auf.
Gerade anorganische Partikel, wie Silica-Partikel, konnen in Anlagen durch die
Abrasion hohe Schidden anrichten und damit Standzeiten von Anlagen (Kolbenpa-
ckungen an den Pumpen, Blenden und Ventilen) drastisch reduzieren. Dieses Phéno-
men verstdrkt sich noch, wenn mit hohem Druck gearbeitet wird [Sauter et al., 2008].
Hochdruckhomogenisation ist heute jedoch die typische Losung, um hohere spezifi-
sche Energieeintrége als mit Rotor-Stator-Systemen zu realisieren. Typische Betriebs-
zeiten von Kolbenpackung und Ventilen liegen fiir die reine Homogenisation von
Milch bei ca. 700 h, kdnnen aber beispielsweise fiir kakaohaltige Milchmischgetrianke
auf unter 100 h fallen. Beim Homogenisieren von Milch miissen selbst bei angepass-
ter Materialwahl die Homogenisierventile alle 2.000 bis 10.000 Betriebsstunden ge-
wechselt werden [APV, 2008; Eisner, 2008].

Ein weiteres Problem, welches mit dem Einsatz von Hochdruckhomogenisatoren zur
Herstellung von Pickering-Emulsionen einhergeht, ist, dass die Vorginge der Trop-
fenzerkleinerung und -stabilisierung im Bereich von Mikrosekunden ablaufen. Das
fithrt dazu, dass dieser Prozess haufig durch Koaleszenz oder die Bildung von grof3en
Agglomeraten bestimmt ist, da die Tropfen durch die Partikel nicht schnell genug
stabilisiert werden konnen [Kessler, 2002a; Kohler et al., 2008b].
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2.8 Stromungssimulation

Numerische Stromungssimulationsrechnungen werden heute verstarkt zur Apparate-
und Prozessoptimierung genutzt, da sie schneller und preisgiinstiger zum Ergebnis
fithren konnen und dariiber hinaus ermdglichen, messtechnisch nur schwer zugingli-
che lokale Stromungsverhéltnisse zu ermitteln. Damit kénnen experimentell erhaltene
Ergebnisse interpretiert und Geometrien von Stromungsmaschinen in kurzer Zeit

zielfilhrend optimiert werden.

Programme zur Simulation von Stromungen basieren auf der rdumlichen und zeitli-
chen Diskretisierung physikalischer Modelle zur Stoff-, Warme- und Impulsiibertra-
gung. Zur Beschreibung des Fluidverhaltens kann ein kontinuumsmechanischer
(makroskopischer) Ansatz oder ein (mikroskopischer) Einzelpartikelansatz gewahlt
werden. Ein Beispiel fiir den Einzelpartikelansatz ist die Lattice-Boltzmann-Methode
(LBM), bei der fiir einzelne Partikel bzw. Fluidelemente die Wechselwirkungen zu
den umliegenden Partikeln berechnet werden und somit das Strdmen eines gesamten
Volumens simuliert werden kann. Diese Methode zeichnet sich dadurch aus, dass sie
gerade fiir sehr inhomogene und schwer makroskopisch zu beschreibende Stoffsyste-
me gute Ergebnisse liefert. Allerdings stoBen diese Ansétze, sobald groe Anlagen
bzw. Prozesse simuliert werden sollen, schnell an die Rechenkapazitit heutiger Com-
putersysteme, was entweder starke Vereinfachungen der Geometrie und Modelle

erzwingt oder die Berechnungen sogar unmdéglich macht.

Grundlage der meisten kontinuumsmechanischen Ansétze sind die Navier-Stokes-
Gleichungen. Ein Beispiel fiir einen makroskopischen Ansatz stellt die Finite-
Volumen-Methode (FVM) dar. Hauptherausforderung in der heutigen Stromungssi-
mulation ist, dass eine analytische Losung der Navier-Stokes-Gleichungen fiir ein
grofleres zu simulierendes Volumen meistens nicht berechnet werden kann
[Paschedag, 2004]. Die Grundidee der FVM besteht nun darin, das gesamte Volumen
in viele kleine einzelne Volumina (das Rechengitter) zu unterteilen. In diesen kénnen
die Navier-Stokes-Gleichungen mit geringem Aufwand geldst und iterativ iiber die
Wechselwirkungen der einzelnen Volumina im Rechengitter die Stromung im gesam-

ten Volumen berechnet werden. Mit diesem Ansatz konnen grofle Anlagen gut be-
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schrieben werden, weshalb fiir diese Arbeit auf die FVM-Methode zuriickgegriffen

wird.

2.8.1  Navier-Stokes-Gleichungen

Die grundlegenden Arbeiten zur kontinuumsmechanischen Beschreibung von Stré-
mungen stammen von M. Navier [1823] und G. Stokes [1845], weshalb die wichtigs-
ten Gleichungen unter dem Namen Navier-Stokes-Gleichungen (NSG) bekannt ge-
worden sind. Diese Gleichungen ergeben sich aus den Massen- und Impulserhal-
tungsgleichungen und sind im Folgenden unter der Annahme inkompressibler, new-
tonscher Fluide angegeben. Die Energieerhaltung wird berticksichtigt, sobald thermi-

sche Effekte eine entscheidende Rolle spielen.

Die Gleichung fiir die Impulserhaltung besteht aus den instationidren und konvektiven
Kriften, der Volumen- und Druckkraft. Mit diesen vier Termen wird das ideale Fluid
(ohne Reibung, Euler-Gleichung) wiedergegeben. Im letzten Term der folgenden
Gleichung werden die Reibungskrifte eingefiihrt, mit denen das reale Fluid beschrie-
ben werden kann [Oertel et al., 2008].

;{g§+(VWDVJ—F+Vp—y~AV=O ( 11)

Massenerhaltungssatz (Kontinuitéitsgleichung):

Vv=0 (12)

Energieerhaltungssatz:

p[%+VVeJ=/I~AT (13)

Mit diesen Gleichungen konnen alle Strdmungen realistisch mit nur geringen Fehlern
beschrieben werden, wenn das Rechengitter fiir die FVM-Simulation fein genug ist,
so dass in den einzelnen Zellen eine laminare Stromung vorliegt. Wenn nur diese
Gleichungen mit einem entsprechend feinen Gitter zum Einsatz kommen, spricht man
von Direkter Numerischer Simulation (DNS). Um jedoch eine sowohl zeitlich als
auch ortlich aussagekraftige Diskretisierung zu gewdéhrleisten, miissen hdufig sehr

feine Netze mit entsprechend vielen Zellen erstellt werden, welches die Berechnungen
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bzw. das Speichern der entstehenden Datenmengen haufig unwirtschaftlich oder gar
unmdglich macht.

Um das Problem der feinen Rechengitter zu 16sen, wird hdufig auf den Ansatz von
Reynolds zuriickgegriffen, in welchem die diskreten Grofen als eine statistische Gro-
Be angesehen werden. In den Navier-Stokes-Gleichungen werden nach diesem Ansatz
z. B. die diskreten Geschwindigkeiten durch den zeitlichen Geschwindigkeitsmittel-
wert und die entsprechende Geschwindigkeitsabweichung ersetzt. Dieser Ansatz hat
sich in der Literatur als ,,Reynolds Average Navier-Stokes“-Gleichungen (RANS)
etabliert und bringt den Vorteil, dass sowohl die zeitliche als auch ortliche
Diskretisierung mit einem signifikant groberen Rechengitter gelingt. In Spezialfallen
kann sogar die an sich hochgradig instationdre und anisotrope Turbulenz stationér und
in zweidimensionalen Rechengittern beschrieben werden.

Die Turbulenz kann nach dem Modell von Kolmogorov als eine Wirbelkaskade be-
schrieben werden. Wird die in Wirbeln enthaltende Energie E(k*) iiber der Wellenzahl
k¢, d. h. dem Reziproken der Wellenldnge, aufgetragen, ergibt sich folgendes Dia-
gramm:

RANS LES DNS
R
aufgeldst | nicht aufgeldst,
— modelliert
=)
m
S
[}
B
(]
=i
2
[
=
=
Wellenzahl In k*

Abbildung 2.9:  Auflosung der Wirbelgrofe in den einzelnen Modellen in Abhén-
gigkeit von der Wellenzahl k°.
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Als Mittelweg zwischen der Beschreibung des Fluids mit DNS und RANS hat sich in
den letzten Jahren die Large Eddy Simulation (LES) etabliert (siche Abbildung 2.9).
Hierbei wird die Turbulenz in einen nicht aufgeldsten Bereich der kleinsten Wirbel
unterteilt, in dem mit Turbulenzmodellen das Fluidverhalten beschrieben wird. Im
aufgelosten Bereich der grofen Wirbel des Rechengitters werden hingegen die
Navier-Stokes-Gleichungen direkt gelost (DNS). Die Spektralmethoden (SM) haben
im Gegensatz zur LES den Vorteil, dass die Wellenzahl k° und damit die
Diskretisierung variiert werden kann, so dass die Diskretisierung den Bediirfnissen
angepasst wird. Mit dieser Methode kann die Turbulenz daher sehr gut aufgelost wer-
den, weshalb die SM héufig zu Untersuchungen von transienten Strdmungen und

deren Umschlag genutzt werden.

Mit der zeitlichen Mittelung der Kontinuititsgleichung des Impulses (siche Gleichung
14) entstehen zwei neue Terme, die als Reynolds-Normal- und -Schubspannung 7’

bezeichnet werden (stationérer Fall).

pF-VIV)-F+Vp-VF-Vr' =0 (14)
ViV VRV ViV

t'=—pl ViV ViV ViV, (15)
ViV VRV VLY,

Die Reynolds-Normalspannung ersetzt den Term ££- Al in der laminaren Stromung.

Die Reynolds-Schubspannung wird als neue Variable eingefiihrt. Durch diesen neu
hinzugekommenen Term der Reynolds-Schubspannung liegen mehr Variablen als
Gleichungen vor, was allgemein als SchlieBungsproblem der Turbulenz bezeichnet
wird. Um die Reynolds-Schubspannung zu berechnen, werden weitere Gleichungen
bendtigt, wobei sich unterschiedliche Ansdtze entwickelt haben, die allgemein unter

dem Begriff der Turbulenzmodelle zusammengefasst werden koénnen.

2.8.2 Turbulenzmodelle

Die meisten Turbulenzmodelle basieren auf der Annahme von Kolmogorov [1958],

dass die Turbulenz isotrop und homogen verteilt ist. Allgemein wird bei den Turbu-
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lenzmodellen zwischen Modellen unterschieden, die das Wirbelviskositétsprinzip von
Boussinesq verwenden, und solchen, die eine andere Losung des Schlieungsprob-
lems nutzen [Speziale, 1991]. Mit dem Ansatz von Boussinesq [1877] konnen die
einzelnen Terme der Reynolds-Schubspannung folgendermaflen umgeschrieben wer-
den [Paschedag, 2004]:

viv ov; 8\/] _s.2 16
—pY; ”t&j oxi ”3 ( 16)

Der Teil —é‘ij%~ p-k in Gleichung 16 wird eingefiihrt, um Effekte an Wénden, wo

die turbulente Viskositdt x, sehr klein ist, zu beriicksichtigen. In dieser Gleichung

tritt zum ersten Mal die turbulente kinetische Energie k auf, die ein MaB fiir die Tur-

bulenz darstellt und mit folgender Gleichung definiert ist:

k:%( +V), +w2) (17)

Im Allgemeinen wird an dieser Stelle unterschieden, wie viele Gleichungen benotigt
werden, um die Reynolds-Schubspannung zu bestimmen. Ansdtze mit null, einer und
zwei Gleichungen haben sich etabliert. Losungsansitze mit mehr Gleichungen haben
sich nicht durchsetzen konnen, da der steigende Rechenaufwand nicht mit dem Zuge-

winn an Qualitdt der Losung zu rechtfertigen ist.

Im Weiteren wird das bekannteste 2-Gleichungssystem, das RNG-k- & -Modell, dar-
gestellt, da dieses in der vorliegenden Arbeit verwendet wird. Das k- & -Modell hat
den Vorteil, dass die Entstehung, der Transport und die Senke der Turbulenz simuliert
werden. Anders als bei den Ansdtzen mit nur einer Gleichung muss dabei die Mi-
schungsweglinge 1 nicht bekannt sein. Das Standard-k- & -Modell hat als Variablen
die turbulente kinetische Energie k und die Dissipationsrate & . Fiir beide Variablen
wird jeweils eine Gleichung aufgestellt, die die Entstehung, den konvektiven und

dissipativen Transport und die Dissipation darstellen [Oertel et al., 2008].

Bei einigen Berechnungen, z. B. bei groflen Rohrerweiterungen, kommt es im Stan-

dard-k- & -Modell zu groBen Ungenauigkeiten. Als Folge dieser Ungenauigkeiten
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wird die turbulente kinetische oder dissipierte Energie und der Punkt, an dem sich ein
Freistrahl wieder an die Wand anlegt, unterschétzt [Zhou et al., 1994]. Dies kann
moglicherweise damit erkldrt werden, dass dieses Turbulenzmodell die auftretenden
Kelvin-Helmholtz-Instabilitdten der Scherschicht zum laminaren Bereich nicht drei-
dimensional auflésen kann. Allerdings ist dies noch nicht endgiiltig geklért [Schéfer et
al., 2008]. Um die Unterschitzung zu ddmpfen, wurden unterschiedliche Dampfungs-

funktionen entwickelt.

Das Renormalizations-Group-Verfahren (RNG) stellt eine der bekanntesten Damp-
fungsfunktion dar, um Fehler insbesondere in der turbulenten Unterschicht an der
Wand zu reduzieren. Allerdings wird auch mit diesem Modell die Turbulenz noch um
ca. 20 % unterschitzt [Thangam et al., 1992; Zhou et al., 1994; Ehlers, 1998; Anwar
et al., 2007]. Dieses Modell stellt jedoch eine verbreitete Methode dar, um die Stro-
mungen in Homogenisatoren zu simulieren [Freudig, 2004; Floury et al., 2004a;
Floury et al., 2004b].

2.9 Grundlagen des Simultanen Emulgierens und
Mischens

Dieses Kapitel stellt die Idee des neu entwickelten ,,Simultanen Emulgierens und
Mischens“ (SEM) dar und zeigt auf, welchen grundlegenden Einfluss ausgewéhlte
Parameter auf das Emulgierergebnis haben sollten. AnschlieBend wird dargestellt,

welche wirtschaftlichen Vorteile mit dem SEM verbunden sind.

Die Grundidee des Simultanen Emulgierens und Mischens ist es, zwei Grundoperati-
onen (Unit Operations) der Verfahrenstechnik zu kombinieren und damit Synergien
zu nutzen. Unabhédngig davon, wie das SEM geometrisch geldst wird, miissen ein
Hauptstrom, der die zerkleinernde Stromung erzeugt und damit das Emulgieren er-
moglicht, und ein Mischstrom, der dem Hauptstrom zugemischt wird, vereint werden.
Um die zwei Grundoperationen in einem Bauteil kombinieren zu kdnnen, sind mikro-
strukturierte Bauteile notwendig, wie sie aus der Mikroverfahrenstechnik bekannt sind
und angewendet werden. Sie bieten den Vorteil, Prozessparameter in einem lokal eng

begrenzten Raum gezielt steuern zu konnen.
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Technisch prinzipiell zur SEM-Technik dhnliche Geometrien sind Wasserstrahlpum-
pen [Prandtl et al., 1934] sowie der Micro-Jet [Penth, 2000]. Als Vorarbeiten zur
SEM-Technik sind das Patent von Soavi [Soavi et al., 1976], die Arbeiten von Aguilar
et al. [2006] und Kempa et al. [2006] sowie die HPPF-Diise zum Dispergieren hoch
abrasiver Nano-Partikelaggregate [Sauter et al., 2008] zu nennen.. All diesen Diisen
ist gemein, dass sie mit einem oder mehreren Hauptstrahlen eine energiefreisetzende
Stromung in einem eng begrenzten Raum erzeugen, indem sie einen zweiten Strahl
einbringen, der emulgiert, desagglomeriert, desaggregiert, zerkleinert oder homogen

verteilt werden soll.

Mischstrom
Hauptstrom Emulsion
| |
Stofferéfen Geometrische Grofien || Prozessgrofien

n Viskositidten || Durchmesser; Langen || Ap; 9 o;
der Phasen Abstinde

Abbildung 2.10: Prinzip des Simultanen Emulgierens und Mischens und Beispiele
der untersuchten GroBen.

Die Eigenschaften der mit dem Simultanen Emulgieren und Mischen hergestellten
Emulsion, wie beispielsweise die TropfengroBenverteilung, kdnnen sowohl iiber ge-
ometrische Grofen als auch iiber Prozess- und Stoffgrofien beeinflusst werden. Als
geometrische Grofen konnen unterschiedliche Durchmesser, Langen und Absténde,
als StoffgrofBen z. B. die Viskositdten v der Phasen und die Grenzflichenspannung y
und als ProzessgréBen der Druck p, die Temperatur § und der Dispersphasenanteil ¢

unterschieden werden.
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2.9.1 Betriebsweisen

Der Dispersphasenanteil ¢ kann zwischen 0 und 100 % sowohl im Haupt- als auch im
Mischstrom variieren. Aus den beiden Volumenstromen ergibt sich der Dispers-
phasenanteil des emulgierten Produkts. Zu unterscheiden sind dabei die Betriebswei-
sen, bei denen mit den reinen Phasen (¢ =0 und 100 %) gearbeitet wird und jenen,
die eine Rohemulsion, auch Premix genannt, von (0 % < ¢ < 100 %) verwenden. Als
Premix kann sowohl eine O/W- als auch eine W/O-Emulsion zum Einsatz kommen.
In Abbildung 2.11 sind die sich ergebenden sieben Betriebsweisen (BW) zur Herstel-

lung einer O/W-Emulsion dargestellt, bei denen keine Phaseninversion stattfindet.

Mischstrom
Kontin. Phase Premix Disperse Phase
2

Kontin.

Phase
g
g 3 4 5
i)
% Premix
jas|

6 7
Disperse
Phase

Abbildung 2.11: Maogliche Betriebsweisen (BW) beim SEM zum Herstellen von
O/W-Emulsionen.
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Die Betriebsweisen, bei denen sowohl der Haupt- als auch der Mischstrom die gleiche
Phase enthalten, werden in dieser Arbeit nicht weiter betrachtet, da es sich hierbei um

reines Mischen handelt und keine Emulsion entsteht.

Fiir die Beschreibung der sieben unterschiedlichen Betriebsweisen ist die Differenzie-
rung beim Herstellungsprozess der Emulsion bzw. des Tropfens zwischen dem prima-
ren und sekundéren Tropfenaufbruch notwendig (s. Kapitel 2.3). Entsprechend wird
im Folgenden auch beim SEM zwischen dem Simultanen primédren Emulgieren und
Mischen (SpEM) und dem Simultanen Homogenisieren und Mischen (SHM), was

dem sekundéren Tropfenaufbruch entspricht, differenziert.

Die Betriebsweisen, bei denen der Haupt- und Mischstrom unterschiedliche, aber
reine Phasen enthilt (BW 2 und 6), ermdglichen ein Simultanes primdres Emulgieren
und Mischen (SpEM). Diese Betriebsweisen haben den Vorteil, dass keine Rohemul-
sion in einem vorangegangenen Schritt hergestellt werden muss. Dies kann somit z. B.
zu einem deutlich einfacheren und kiirzeren Prozess fithren. Weiterhin ist es mdglich,
Phasen, die nicht mit hohem Druck oder hohen Temperaturen belastet werden diirfen,
mit den zerkleinerungswirksamen Spannungen nach einer Hochdruckblende zu ho-

mogenisieren.

Bei Betriebsweise 2 wird mit der kontinuierlichen Phase der zerkleinerungswirksame
Hauptstrom erzeugt und die disperse Phase seitlich zugemischt. Dies hat oft den Vor-
teil, dass mit niederviskosen Phasen, also meistens der kontinuierlichen Phase, hoher
turbulente Stromungen erzeugt werden konnen [Reynolds, 1883]. Hohere Turbulenz
fithrt zu einem besseren Tropfenaufbruch. Ein weiterer Vorteil ist, dass sich nieder-
viskose Medien im Allgemeinen leichter pumpen lassen, was die technische Realisie-
rung gerade bei der Hochdruckpumpe deutlich erleichtert. Diese Vorteile bei Be-
triebsweise 2 wenden sich bei Betriebsweise 6 gerade zu einem Nachteil. Beiden
Betriebsweisen ist gemein, dass nur die Strémung nach der Zerkleinerungseinheit und
somit hauptsdchlich die Turbulenz zum Zerkleinern genutzt werden kann und die
Grenzflachen bei der Zerkleinerung komplett neu mit Emulgatormolekiilen belegt

werden missen.
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In den Betriebsweisen 1, 3 und 4 werden ausschlielich schon existierende Tropfen
zerkleinert, womit sie die reinen SHM-Betriebsweisen darstellen. In Betriebsweise 3
wird ein Premix iiber den Hauptstrom zerkleinert und anschlieBend mit der kontinu-
ierlichen Phase vermischt. Die aus der Literatur bekannten zerkleinerungswirksamen
Stromungen in Zerkleinerungseinheiten wie Dehn-, Scher-, kavitierende und turbulen-
te Stromung [Tesch, 2002] treten auch bei dieser Betriebsweise 3 auf. Diese Be-
triebsweise wird in der vorliegenden Arbeit besonders hervorgehoben, da sie die Ein-
zige ist, bei welcher der Mischstrom nicht an der Zerkleinerung beteiligt sein muss,
sondern auch nur zur Tropfenstabilisierung genutzt werden kann. In dieser Betriebs-
weise kann der Emulgator sowohl mit dem Haupt- als auch Mischstrom zugegeben

werden.

Bei Betriebsweise 1 wird mit der kontinuierlichen Phase eine zerkleinerungswirksame
Stromung erzeugt, in der ein zugemischter Premix zerkleinert wird. Dies birgt den
groflen Vorteil, dass wieder nur die kontinuierliche und somit iiberwiegend niedervis-
kose Phase iiber die Hochdruckbereiche der Anlage gefordert werden muss (HPPF-
Diise [Sauter et al., 2008]). Der Premix kann den Emulgator beinhalten, so dass die
Grenzflachen vorbelegt sein konnen. Unvorteilhaft an der Betriebsweise ist, dass mit
dem Hauptstrom die zur Zerkleinerung notige Turbulenz erzeugt werden muss und die

Emulsion damit fiir hohe Energieeintrage bei konstantem Druck stark verdiinnt wird.

Als letzte reine SHM-Betriebsweise ist die Betriebsweise 4 zu nennen, bei der sowohl
iiber den Hauptstrom als auch iiber den Mischstrom ein Premix gefordert wird. Diese
Betriebsweise hat den Nachteil, dass der iiber den Hauptstrom geforderte Teil der
Emulsion die zerkleinerungswirksamen Stromungen vor, in und nach der Zerkleine-
rungseinheit erféhrt, wohingegen die Tropfen des Mischstroms nur in der Turbulenz
nach der Blende zerkleinert werden. Dies fiihrt zu unterschiedlichen Belastungen der
Tropfen in den beiden Stromen, welche in verschiedenen TropfengréBenverteilungen

resultieren konnen.

Bei den Betriebsweisen 5 und 7 findet sowohl primérer als auch sekundirer Tropfen-
aufbruch statt. Beide Betriebsweisen ermdglichen es, mit nur einer Rohemulsionsher-

stellung eine Emulsion mit zwei unterschiedlichen Dispersphasen herzustellen.
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Bei Betriebsweise 5 wird ein Premix iiber den Hauptstrom zerkleinert und iiber den
Mischstrom die reine disperse Phase seitlich zugemischt. Hier erfahrt der Premix die
zerkleinerungswirksamen Stromung sowohl vor als auch nach der Zerkleinerungsein-
heit; der Mischstrom mit der 100 %-igen dispersen Phase jedoch wird nur durch die
Stromung nach der Zerkleinerungseinheit zerkleinert. Bei Betriebsweise 7 wird die
disperse Phase iiber den Hauptstrom zerkleinert und die Emulsion zugemischt. Hier-
bei werden beide Strdme nur durch die Stromung nach der Zerkleinerungseinheit

zerkleinert.

Bei allen Betriebsweisen, bei denen die disperse Phase iiber den Mischstrom der An-
lage zugefiihrt wird (BW 1, 2, 4, 5 und 7), muss diese mdglichst frith nach der Zer-
kleinerungseinheit zugemischt werden, damit die zerkleinerungswirksame Strémung
lange auf die Tropfen wirken kann. Bei der BW 4 entsteht nun der Konflikt, dass die
Tropfen des Hauptstroms moglichst gut zerkleinert werden sollen, indem der Misch-
strom die Zerkleinerung wenig stort und somit die zerkleinerungswirksame Stromung
auf den Hauptstrom voll wirken kann, andererseits aber moglichst viel der zerkleine-

rungswirksamen Stromung fiir den Mischstrom genutzt werden soll.

Insgesamt konnen somit vier Hauptbetriebsweisen unterschieden werden (BW 1, 2, 3
und 6), mit deren Kombination sich die anderen Betriebsweisen ergeben. In dieser
Arbeit werden daher in den meisten Fillen nur die vier Hauptbetriebsweisen 1, 2, 3

und 6 untersucht.

2.9.2  Prozessintensivierung (PI)

Die Prozessintensivierung stellt eines der aktuellen Paradigmen der Prozessentwick-
lung dar. Hauptziel der Prozessintensivierung ist eine Reduktion der Anlagengrofe,
welche z. B. mit mikroverfahrenstechnischen Bauteilen ermdéglicht wird. Hieraus
ergeben sich weitere Ziele, wie die Energie- und Investitionskostenreduktion, hohere
Produktqualitdt und -ausbeute und einfachere, umweltfreundlichere und sicherere
Prozesse [Stankiewicz et al., 2004]. Geschichtlich gesehen hat die PI schon immer
eine grofe Rolle gespielt, jedoch findet der Begriff PI erst mit den Arbeiten von Colin
Ramshaw [1983] bei ICI auf dem Feld der ,HiGee Destillation® stirkere Verbreitung.
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Heute unterscheidet Strohrmann [2009] bei der Prozessintensivierung zwischen der
Prozessintegration und der Prozessverstarkung. Unter Prozessintegration versteht er
das Zusammenfassen von zwei oder mehr Unit-Operations in einem Apparat, woraus
weniger Prozessstufen resultieren, wie es beim Simultanen Emulgieren und Mischen
der Fall ist. Nachteil der Prozessintegration besteht darin, dass mit der Kopplung von
zwei Grundoperationen Freiheitsgrade verloren gehen. Bei der Prozessverstirkung
wird beispielsweise die Warme- und Stoffiibertragung intensiviert, was zu einer deut-

lichen Verkleinerung der Apparatdimensionen fiihrt.

Als Vorteil aus der Prozessintensivierung konnen sich sowohl geringere Fixkosten
durch geringere Investitionen als auch geringere variable Kosten ergeben. Als Zu-
kunftstechnologie gilt die Prozessintegration aber hauptsédchlich aufgrund der Mog-
lichkeit neue Produkte, Produkteigenschaften und bessere Prozesse zu entwickeln
[Hiither et al., 2005; Strohrmann, 2009].
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3 ZIELSETZUNG DER ARBEIT

Allgemeines Ziel dieser Arbeit ist das Aufzeigen von Potentialen des Simultanen

Emulgierens und Mischens zur Prozessintensivierung, wobei der Schwerpunkt auf

dem Einfluss von geometrischen Groflen, Stoff- und Prozessparametern auf die Trop-

fengroBenverteilung der damit hergestellten Emulsion oder Suspension liegt.

Hierzu werden die folgenden grundlegenden Fragen geklért:

Mit welcher der Betriebsweisen des SEM kann unter welchen Randbedin-

gungen eine gewiinschte Emulsion hergestellt werden?

Welche Randbedingungen miissen eingehalten werden, um mit den einzelnen

Betriebsweisen die gewiinschte Emulsion herstellen zu kdnnen?

Welche Moglichkeiten bestehen, die unterschiedlichen Betriebsweisen zu
vergleichen und damit den Prozess des Emulgierens mit dem SEM zu opti-

mieren?

Welche wirtschaftlichen Vorteile ergeben sich aus der Herstellung von

Emulsionen mit der vorgestellten SEM-Technik?

An drei Beispielen soll gezeigt werden, wie die SEM-Technik eingesetzt werden

kann, um eine Prozessintensivierung durch effizientere Prozesse zu erreichen oder

neue Produkte zu entwickeln.

Erstes Anwendungsbeispiel ist das Homogenisieren von Milch, bei dem die folgenden

Fragen beantwortet werden:

Welche Maoglichkeiten gibt es, die heute bestehenden Limitierungen beim
Homogenisieren zu tiberwinden und so die Zerkleinerung von Milchtropfen

zu verbessern?

Welchen Einfluss haben die Anlagen- und Prozessparameter wie Geometrie

und die Temperatur beim Homogenisieren von Milch mit der SEM-Blende?

Ist es moglich, anstatt einfacher Lochblenden auch Flachventile in der SHM-

Technik zu nutzen?
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e  Welche allgemeinen Vor- und Nachteile ergeben sich fiir den Milchverarbei-

tungsprozess aus der SEM-Technik?

Milch ist eines der dltesten Produkte, das schmelzemulgiert wird. Von der Milchver-
arbeitung ist bekannt, dass die Milchemulgatoren sehr sensitiv gegeniiber unterschied-
lichen Prozessparametern sind. Generell ist beim Schmelzemulgieren die Auswahl des
Emulgators eine schwierige und folgenreiche Entscheidung, womit sich folgende

Fragen ergeben:
e Ist ein Emulgator fiir das Schmelzemulgieren {iberhaupt notwendig?

e Welchen Einfluss haben Prozessparameter wie die Temperatur auf das

Homogenisierergebnis beim Schmelzemulgieren allgemein?

e  Welche der Betriebsweisen des SEM kdnnen beim Schmelzemulgieren sinn-

voll eingesetzt werden?

e Welche Vor- und Nachteile ergeben sich mit dem SEM fiir den

Schmelzemulgierprozess?

Eine Alternative zum Stabilisieren von Emulsionen mit niedermolekularen Emulgato-
ren stellen Nano-Partikel dar. Am dritten Beispiel, den Pickering-Emulsionen, sollen
die Vor- und Nachteile beim Arbeiten mit Nano-Partikeln in der SEM-Blende erldu-

tert werden. Hierbei wird folgenden Fragen nachgegangen:

e  Welche Stoffbedingungen miissen erfiillt sein, um die Vorteile der SEM-

Blende nutzen zu kénnen?

e Welche Partikelkonzentration ist notwendig, um stabile Pickering-

Emulsionen herstellen zu kénnen?

e Welche Betriebsweisen des SEM sind zum Herstellen von Pickering-

Emulsionen geeignet?
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4 MATERIAL UND METHODEN

Dieses Kapitel stellt die in dieser Arbeit angewandte Methodik zur Herstellung und
Charakterisierung der Emulsionen und die dabei genutzten Materialien zusammen.
Weiterhin werden die zur Numerischen Stromungssimulation eingesetzten Methoden

beschrieben.
4.1 Materialien und Anlagen

4.1.1 Kontinuierliche und disperse Phasen

Bei den fiir diese Dissertation durchgefiihrten Versuchen wurden ausschlie8lich O/W-
Emulsionen hergestellt. Wenn wéhrend der Versuche W/O-Emulsionen produziert

wurden, wurde dies vermerkt, die Proben aber nicht weiter charakterisiert.

Fiir die Versuche mit den Modellsystemen wurde als kontinuierliche wéssrige Phase
demineralisiertes Wasser verwendet, in dem gegebenenfalls Emulgatoren gelost wa-
ren. Als disperse Phase wurde in den Modellsystemversuchen wie in einigen voraus-
gegangen Arbeiten anderer Autoren [Tesch, 2002; Tesch et al., 2002] Pflanzendl
(Floreal Haagen GmbH, Saarbriicken) eingesetzt. Die dynamische Viskositét n des im
gemessenen Bereich newtonschen Mediums betrdgt ca. 60 mPa s bei Raumtempera-

tur.

Bei den Versuchen mit Milch wurde Magermilch (UHT) mit einem Fettgehalt von
0,3 Vol.-% Fett (Mibell, EDEKA oder Neuburger Milchwerke GmbH & Co. KG,
Deutschland) und nicht homogenisierter Rahm (Sahne) mit 32 Vol.-% Fett (Molkerei-
genossenschaft Schrozberg, bezogen von Alnatura, Deutschland) und 42 Vol.-% (ge-

liefert von der Firma Campina, Heilbronn) verwendet.

Fiir die Schmelzemulsionen wurden drei unterschiedliche Wachse als disperse Phase
untersucht: Bienenwachs (weil, CAS-Nr.: 8006-40-4, Charge 219106574, Carl Roth
GmbH & Co., Karlsruhe), welches ein Naturprodukt ist, was zur Folge hat, dass es in

der Zusammensetzung schwankt und grenzflichenaktive Substanzen enthélt
(Schmelztemperatur Ty = 62-65 °C) und die Alkyl-Keten-Dimer-Wachse (AKD-
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Wachs) Basoplast 80° und 90" (CAS-Nr.: 84989-41-3, BASF SE, Deutschland),
welche einen Schmelzpunkt von Ty = 60 °C und 65 °C haben.

In den Versuchen zur Herstellung von Pickering-Emulsionen wurde als disperse Pha-
se ein Maiskeimdl (Mazola®, Unilever Deutschland Holding GmbH) verwendet, wel-
ches ein stark gereinigtes Ol ist und somit wenig grenzflichenaktive Substanzen ent-
hilt. Die dynamische Viskositét 1 des im gemessenen Bereich newtonschen Mediums
betrdgt ca. 55 mPa s bei Raumtemperatur. Als kontinuierliche Phase der Emulsionen
wurde demineralisiertes Wasser eingesetzt, dessen pH-Wert mit Salzsdure und Nat-

ronlauge eingestellt wurde.

4.1.2 Emulgatoren und Partikel

Im Modellstoffsystem wurde das anionische Tensid SDS (Natriumlaurylsulfat, Han-
delsname Texapon K1296, CAS-Nr.: 151-21-3, Henkel KgaA, Diisseldorf) als Stan-
dardemulgator eingesetzt, da es ein kleines Molekulargewicht (M = 288,4 g/mol) hat
und somit die Grenzflichenspannung in ca. 1 s [Schréder, 1999, S. 100] auf eine
Grenzflichenspannung von 3 mN/m absenkt. Daher wird davon ausgegangen, dass
SDS als Emulgator ideal geeignet ist, die neu geschaffenen Grenzflachen schnell zu
stabilisieren und somit Koaleszenzerscheinungen zu unterbinden. Alternativ wurde als
lebensmittelzugelassener Emulgator Tween 20 (Polyoxyethylen-(20)-
Sorbitanfettsdureester, E 432, CAS-Nr.: 20-9005-65-6, Carl Roth GmbH & Co.,
Karlsruhe) verwendet, der die Grenzflachenspannung nach ca. 10 s auf 6 mN/m redu-
ziert [Schroder, 1999, S. 100].

Die in den Versuchen verwendeten Silica-Nano-Partikel hatten einen Nominal-
Durchmesser von x=200nm und 12nm. Als Partikel mit einem Nominal-
Durchmesser von 200 nm wurden AngstromSphere (Blue Helix Ltd, Crawley, UK)
verwendet, welche nachweislich runde Partikel sind [Frith et al., 2008] und sich leicht
in Wasser dispergieren lassen. Als Partikel mit einem Durchmesser von 12 nm wur-
den Ludox HS-40 (Grace Davison, USA) eingesetzt. Um das Zeta-Potential der
Silica-Partikel einzustellen, wurde der Nano-Partikelsupension zusdtzlich 3 mM
Lanthanchlorid (CAS-Nr.: 10025-84-0, Carl Roth GmbH & Co, Karlsruhe) zugesetzt,
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was oberhalb der kritischen Flokkulationskonzentration der Silica-Partikel ist [Frith et
al., 2008].

4.1.3  Aufbau der Versuchsanlagen

Versuchsanlage [

Ein Teil der Versuche wurde an einer Anlage am Institut fiir Mikroverfahrenstechnik
(IMVT) auf dem Campus Nord des KIT durchgefiihrt (siche Abbildung 4.1). Die
Versuchsanlage ist aufgebaut aus einer Membrankolbenpumpe, einer SPS-
Recheneinheit zur Steuerung, Regelung und Datenerfassung und je nach Bedarf ein-
gebauten Thermostaten zur Temperierung der unterschiedlichen Stoffstrome. Die
Membrankolbenpumpe besteht aus sechs Pumpenkdpfen, die mit einer Antriebswelle
120° phasenverschoben angetrieben werden. Wie in Abbildung 4.1 gezeigt, werden
die Pumpenkdpfe a, b und ¢ zur Foérderung eines Stoffstroms und die Pumpenképfe d,
e und f zur Forderung eines zweiten Stoffstroms zusammengefasst. Durch die Pha-
senverschiebung um 120° ergibt sich fiir die jeweils drei Pumpenkdpfe eine pulsati-
onsarme Forderung. Beim Fordern zweier Stoffstrdme, z. B. Rahm und Magermilch,
erfahren beide Stoffstrome durch die gemeinsame Antriebswelle eine synchrone Pul-
sation. Die Daten der Messgerite werden in der Steuerungs- und Regelungseinheit
zusammengefiihrt. In dieser Anlage werden beide Volumenstrome aus den jeweiligen
Vorlagebehéltern durch die Membrankolbenpumpe auf Betriebsdruck komprimiert,
wobei der Rahmvolumenstrom zusdtzlich mit einer Vordruckpumpe zur
Membrankolbenpumpe gefordert wird. Im Anschluss an die Pumpe kdnnen die zwei
Volumenstrome jeweils mittels Mikrowérmeiibertragern auf die benétigte Temperatur
erhitzt werden. In der Zerkleinerungseinheit (meistens ein Typ der SEM-Blende)
werden beide Fluidstrome zusammengefiihrt. Vor dem Austritt kann bei Bedarf der

Gesamtstrom iiber einen Mikrowérmeiibertrager abgekiihlt werden.
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Homogenisierte Milch

Mikro-Warmetauscher — ——

Steuerung-
und
Regelungseinheit

[P\ ~~_
Tha'mostat

<H - H>

&
J

Vorlagebehilter Vorlagebehilter [V
Rahm Magermilch

Abbildung 4.1:  FlieBbild der Versuchsanlage (Standort: IMVT, Campus Nord des
KIT) [Kohler et al., 2007].

Versuchsanlage 11

Der Grofiteil der Versuche wurde an Anlagen auf dem Campus Siid des KIT im Be-
reich der Lebensmittelverfahrenstechnik (LVT) durchgefiihrt. In Abbildung 4.2 ist das
FlieBbild der Anlagen dargestellt.
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@l Druckluft

Abbildung 4.2:  FlieBbild der Anlage auf dem Campus Siid des KIT.

Grundsitzlich wurde ein Vorlagebehélter (1) fiir den Hauptstrom genutzt, der bei
Bedarf temperiert wurde und in dem geriihrt werden konnte. Der Volumenstrom vom
Vorlagebehélter zur Hochdruckpumpe (2) wurde bei Bedarf mittels Massendurch-
flussmesser (MFI, CMF010, Micro Motion Inc.) gemessen. Bei den Hochdruckpum-
pen wurden je nach Einsatzbereich entweder die Einkolbenpumpe des Typs APV
2000 (SPX, APV Deutschland GmbH) mit einem Frequenzumrichter oder die
Einkolbenpumpe des Microfluidizer M-110Y (Microfluidics Corp., Newton, USA)
oder eine Zweikolbenpumpe (Ubersetzungsverhiltnis: 316:1, Dunze GmbH, Deutsch-
land) genutzt. Da es sich bei allen drei Pumpen um Ein- bzw. Zweikolbenpumpen
handelt, unterlag der Druck immer Schwankungen. Im Rahmen der Messgenauigkeit
ergaben sich jedoch keine signifikanten Unterschiede in der Tropfengrofienverteilung
beim Einsatz unterschiedlicher Pumpen. Der Druck wurde mit einem Rohrfeder-
Manometer zwischen der Pumpe und der Zerkleinerungseinheit gemessen. Bei Versu-

chen, bei denen nur geringe Druckschwankungen auftreten sollen, wurde ein Pulsati-
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onsddampfer (3, HD Puffergefd, V =0,62 L, max. Druck = 4.000 bar, Uhde High
Pressure Technologies GmbH, Hagen) zwischen Hochdruckpumpe und Manometer
geschaltet. Nach dem Manometer und vor der Zerkleinerungseinheit konnte bei Ver-
suchen, bei denen die Temperatur eingestellt werden musste, ein (Kreuzstrom-)
Mikrowdrmeiibertrager (6, Institut fliir Mikroverfahrenstechnik, Campus Nord, KIT)
zwischengeschaltet werden. Es kann abgeschitzt werden, dass der Volumenstrom des
Heizmediums aus dem Thermostat das 50- bis 100- fache des Volumenstroms des
aufzuheizenden Fluids fiir die Homogenisierung betrigt. Aus der Wérmebilanz ergibt
sich fir das Heizmedium des Thermostats unter vernachldssigbaren Warmeverlusten
eine hinreichend kleine, gemessene Temperaturdifferenz zwischen Vor- und Riick-
lauf. Im Rahmen der Messungenauigkeit der Thermofiihler kann angenommen wer-
den, dass die Temperatur des zu homogenisierenden Fluids nach der Erwédrmung
ungefahr der Temperatur des Riicklaufs des Temperiergerits entspricht. Aus diesem
Grund wurde die Temperatur des Hauptstroms nach dem Mikrowarmeiibertrager nicht
mehr gemessen. AbschlieBend wurde der von den Pumpen komprimierte Hauptstrom

iiber die Zerkleinerungseinheit entspannt.

Der Mischstrom wurde in einem Behélter (5) vorgelegt, bei dem bei Bedarf mit
Druckluft ein Druck aufgebracht werden konnte. In einigen Versuchen wurde ein
offener Behilter genutzt, in dem mit einem Blattrithrer geriihrt wurde, um einen
Premix stabil zu halten. Auch der Mischstrom konnte mit einem wie im Hauptstrom
baugleichen Massendurchflussmesser gemessen werden. Mit einer Mikrostellschraube
(Prazisionsventil) konnte der Volumenstrom zusitzlich eingestellt werden. Bevor der
Mischstrom in die Zerkleinerungseinheit (4) gemischt wurde, konnte er ebenfalls iiber

einen baugleichen Mikrowarmeiibertrager des IMVT (7) temperiert werden.

Verwendung der Versuchsanlagen

Alle Versuche, die in Kapitel 5 dargestellt werden, wurden unter Verwendung der
Anlage II durchgefiihrt, wobei immer (aufler in Kapitel 5.1.1) mit dem Pulsations-
dampfer gearbeitet wurde. Die Milchversuche wurden im Rahmen einer Kooperation
durchgefiihrt, so dass die Anlage I fiir Versuche zur Verfiigung stand (aufler bei Ver-
suchen mit den Flachventilen, diese wurden auf dem APV 2000 durchgefiihrt). Bei
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den Schmelzemulgierversuchen wurde die Anlage II mit der Microfluidics-Pumpe

ohne Pulsationsddmpfer verwendet, da dieser nicht temperierbar ist.

Bei Versuchen zur Herstellung von Pickering-Emulsionen wurde die Anlage II mit
der Microfluidics-Pumpe ohne Pulsationsddmpfer und ohne Wirmeiibertrager ge-
nutzt, da Schiaden bzw. Ablagerungen an den Bauteilen nicht auszuschlielen waren.
Die Verwendung der Einkolbenpumpe des Mikrofluidizers fiihrt insbesondere bei
niedrigem Druck und wenigen Hiiben pro Minute zu hohen Schwankungen im Volu-
menstrom des Hauptstroms, woraus ein instabiler Prozess z. B. beziiglich der Mi-

schungsqualitdt resultieren kann.

4.1.4  Zerkleinerungseinheiten

Einfache Lochblenden: In einem Grofteil der Versuche wurden einfache Lochblen-

den, wie sie in der institutseigenen Werkstatt gefertigt werden kdnnen, verwendet. In

Abbildung 4.3 ist eine schematische Darstellung der modularen Blende dargestellt.

Die einfachen Lochblendenmodule bestehen aus einem Einlauf- und einem Auslauf-
bauteil, welches im Innendurchmesser E, variiert werden kann. Eingesetzt werden
Blenden mit unterschiedlichen Durchmessern bzw. Halsteilen By,. Wenn im Einlauf-
bauteil der Einlaufdurchmesser E4 auf 4 oder 8 mm vergroBert wird, wird dement-
sprechend der Blendendurchmesser By, angepasst. Falls nicht anders gekennzeichnet,
wird der Einlauf- und Auslaufdurchmesser E4 =2 mm und der Blendeneinlaufdurch-
messer Bg; = 1,5 mm verwendet, welches somit die Standardkonfiguration fiir die
Arbeit darstellt. Im Folgenden werden in den Diagrammen nur noch die Gréfen ge-

nannt, die generell variiert werden kénnen.
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Draufsicht

Beschriftung der Blendemodule:
B'q1_B'a2_E%
Bsp.:2_0,1_2

Eq4 wird im Allgemeinen nicht
angegeben, da es immer
fest gewahlt wurde:
E'g=2 mm bei B'y; = 1,5 mm
E'y=2 mm bei B'g1 =2 mm
E'g=4 mm bei B'gy =4 mm
E'y=8 mm bei B'g; =8 mm

Die hochgestellten Indizes
geben die Position des
einzelnen Bauteils an.

E: Einlauf und Auslauf B: Blende

B =0,4 mm Die tiefgestellten Indizes geben

die variierte geometrische
GroRe an.

Abbildung 4.3:  Skizze der modularen Blenden.

Die Einlauf- und Auslaufwinkel o und f (siche Abbildung 2.2) aller verwendeten
Blenden werden in dieser Arbeit nicht weiter angegeben, da diese immer konstant

gehalten wurden. Der Einlaufwinkel o betrug 36° und der Auslaufwinkel = 0°.

APV 2000 Flachventil: Weiterhin wurde das am APV 2000 der Firma APV stan-

dardméBig montierte Flachventil verwendet, welches in Abbildung 4.4 dargestellt ist.

Dieses wurde eingesetzt, um einen Vergleich mit dem Stand der Technik zu ermogli-

chen
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a Ventilsitz
b Prallring
¢ Stempel
e Land

s Homogenisierspalt

N\ S °’5§' v
JL?L.T.-.-&_T

Abbildung 4.4:  Foto und Skizze des verwendeten Flachventils vom APV 2000.

Das Flachventil zeichnet sich dadurch aus, dass das zu homogenisierende Medium
axial einstromt, mit dem Stempel und dem Ventilsitz radial und danach mit dem Prall-
ring und Stempel wieder axial umgelenkt wird. Mit dem Abstand zwischen dem Ven-
tilsitz und dem Stempel des Ventils (Homogenisierspalts) kann der Druck unabhingig
vom Volumenstrom eingestellt werden. Der parallele Bereich zwischen Stempel und

Sitz wird auch als ,,Land* bezeichnet.

Umlenkblenden: Von den Flachventilen ist bekannt, dass eine Dehnung im Einlauf
und ein kurzes Land (siche Abbildung 4.4) das Homogenisierergebnis verbessert
[Kohler et al., 2008b]. Aus diesem Grund wurde eine Umlenkblende (Kiirzel U, Blen-
de 1769) und eine Umlenkblende mit zusdtzlicher Dehnung (Kiirzel UD, Blende
1770) konstruiert (siche Abbildung 4.5).

In diesen Blenden stromt die Rohemulsion durch einen runden Kanal ein, wird dann
in einen rechteckigen Kanal umgelenkt und flieSt nach erneuter Umlenkung durch
einen runden Kanal aus. Hierbei unterscheiden sich die beiden Blenden darin vonei-

nander, dass der rechteckige Kanaldurchmesser bei der U-Blende konstant bleibt und
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bei der UD-Blende sich dieser ungefdhr vom Einlaufdurchmesser auf 0,25 mm ver-

jingt.
Seitenansicht Schnitt A Schnitt A
U+ UuUD U ubD
a=1,50 mm
b =3,00 mm
c=0,25 mm
d=0,170 mm

Abbildung 4.5:  Skizze und mikroskopische Aufnahme der Umlenkblende (U) und
der Umlenkdehnblende (UD).

Zerkleinerungseinheiten von Microfluidics (Microfluidics Corp., Newton, USA): In

den hier beschriebenen Versuchen wurden sowohl eine Y-Interaction Chamber (F20Y
75um Ceramic, Seriennummer #5880) als auch eine Back Pressure Modul Z-
Interaction Chamber (H30Z 200um, Seriennummer #1955) verwendet. Beide Kam-
mern sind in Abbildung 2.4 dargestellt. Im Neuzustand hatte die Interaktionskammer
mit der Seriennummer #5880 eine Durchflussrate von 290 ml/min bei 10 000 PSI
(690 bar) und das Back Pressure Modul mit der Seriennummer #1955 eine Durch-
flussrate von 430 ml/min bei 5 000 PSI (345 bar).

4.1.5 Typen des SEM und deren Geometrien

In der vorliegenden Arbeit wurden drei grundsitzlich verschiedene Typen des SEM
verwendet. Der erste Typ wurde am Institut fiir Mikroverfahrenstechnik des For-

schungszentrums Karlsruhe (Campus Nord des KIT) als ein komplettes Bauteil gefer-
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tigt. Auf dem Campus Siid des KIT wurde der zweite Typ, und zwar ein modularer
Blendenblock, hergestellt, um unterschiedliche Parameter einfacher verdndern zu
konnen. AbschlieBend wurde an einem dritten Typ iiberpriift, inwieweit die Idee des
SEM auch auf die Flachventiltechnik tibertragbar ist.

Typ I-SEM-Blende

Fiir die ersten Prototypen wurde eine Kombination aus einem T-formigen Mikromi-
scher und einer Homogenisierblende gewéhlt und am Institut fiir Mikroverfahrens-
technik (IMVT) auf dem Campus Nord des KIT gefertigt. Abbildung 4.6 zeigt sowohl
die eigentliche Homogenisierblende (Schlitzblende) als auch deren Auslaufgebiet, das
gleichzeitig die Mischzone darstellt. Die I-SEM-Blende zeichnet sich dadurch aus,
dass alle Strukturen rechtwinklig sind, da sie mit Mikrofrdsern hergestellt wurden.
Weiterhin wurde die gesamte Geometrie in einem Bauteil gefertigt. Insgesamt wurden
funf Bauteile in dieser Arbeit untersucht, bei denen nur die Distanz zwischen Blen-
denbohrungsausgang (siche Abbildung 4.6, 2) und Zumischung mit 1=0, 1, 3, 5 und
7 mm variiert wurde. Der komprimierte Hauptstrom wird {iber den Einlaufkanal vor
der Blende (1) iiber die Blendenbohrung entspannt und verldsst die Geometrie iiber
den Auslaufkanal (3). Der Mischstrom wurde {iber zwei Auslaufkanalfldchen in einem
rechten Winkel zugemischt. Die T-formige Zumischung ermoglicht hohe lokale Tur-

bulenz und damit eine schnelle Vermischung [Horn et al., 2001].

Die Mischgeometrie (Mischeinlassbreite und -linge) der I-SEM-Blende wurde, basie-
rend auf Ergebnissen von Stromungssimulationsrechnungen, mit dem Ziel optimiert,
dass der Grofiteil der aus der Blende austretenden Fliissigkeit zentral in die Misch-

strahlen eintritt und nicht seitlich an eine der Wénde gedriickt wird.
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Draufsicht
_,1 c |._

o= e
DA

ﬂ Mischungswirksame

Stromung a,e =0,25mm
< > b=0,1mm
< > c=1,0mm
Zerkleinerungswirksame d=1,5mm
I1=0...7mm

Stromung

Beschriftung der I-SEM-Blenden:
Es wird nur der Abstand | von Bohrungsausgang bis Zumischung angegeben.

Abbildung 4.6:  Skizze der I-SEM-Blende.

In der I-SEM-Blende wurde ein Mischungsverhéltnis von Haupt- zu Mischstrom von
1:10 bei einem Druckverhéltnis von 10:1 angestrebt, um Rahm mit prozesstypischen
Fettgehalten aus dem Separator direkt im Hauptstrom einsetzen zu kénnen, ohne wei-
tere Mischschritte zu benétigen. Das Flachenverhiltnis des Blendenausgangs zum
Ausgang der Zumischung wurde in Vorversuchen durch Stromungssimulationsrech-
nungen optimiert und lag beim Durchsatz der Laboranlage bei 0,025 mm?/ 0,5 mm?.
Mit den Stoffstromen Rahm (32 Vol.-% Fett) und Magermilch (0,3 Vol.-% Fett)
konnte auf diese Art und Weise Milch mit einem Fettanteil von ca. 3,5 Vol.-% in
einem einzigen Prozessschritt hergestellt werden. Die Druckdifferenz zwischen
Hauptstromeingang und Ausgang wurde zwischen 50 und 300 bar variiert. Der Volu-
menstrom der Magermilch verteilte sich auf zwei gegeniiber liegende Zumischstellen

und der Zumischdruck lag im Bereich von 5 — 30 bar.

Wie die oben stehenden Ausfithrungen zeigen, wurde diese Geometrie ausschlielich
fiir die Betriebsweise 3 (siche Abbildung 2.11) optimiert. Allerdings kann die Geo-

metrie auch fiir andere Betriebsweisen genutzt werden.
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Typ II-SEM-Blende

Mit den aus den Versuchen gewonnen Erkenntnissen mit der I-SEM-Blende wurde
auf dem Campus Siid des KIT eine modulare SEM-Blende entwickelt, die im Weite-
ren als II-SEM-Blende bezeichnet wird. Diese zeichnet sich durch einen modularen
Aufbau aus, so dass beliebige Strukturen montiert werden kénnen (siche Abbildung
4.7).

Draufsicht

7

Zerkleinerungswirksame

Stromungen
P _ Beschriftung der II-SEM-Blendemodule:
- 4 Nur variierende GroRen werden angegeben!
E'_B'_A'_A'y_M' B2 E2?
Mischungswirksame Bsp.:2_0,1.30_2_S_0,8_2
Stromung
E: Einlauf und Auslauf B: Blende A: Abstandshalter M: Mischbauteil
N Bz =0,4 mm A= 0 mm M;z=2,2mm
X 2 mm
Belm_Standard 4 mm
Bar=1,5mm 6 mm Mz =S = Standard
wird Byy nicht 8 mm =R = Rotation
angegeben.
H : | : 1 [
- al =1 i e - A= 2 mm | eih Mg= 2mm
! ! ! : 30mm P
E
E
Bei A =0 mm o
wird Ad nicht || —»
Bj1=3,6 mm angegeben. My = 0,8 mm

Abbildung 4.7:  Skizze der modularen II-SEM-Blenden.

Jede II-SEM-Blende hat ein Einlauf- und Auslaufbauteil (E), das jeweils nur im

Durchmesser (E4) variiert werden kann. Anschlieend wird immer eine Blende (B)
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eingebaut, die aus einer breiten Bohrung (Bg;) und der eigentlichen Blendenbohrung
(B4) besteht. Anstelle der einfachen Lochblenden kdnnen auch modifizierte Loch-
blenden verwendet werden, um die Zerkleinerung auf das Stoffsystem hin zu optimie-
ren [Aguilar et al., 2008]. Bei den II-SEM-Blenden folgt ein Abstandsstiick (A), das
die Distanz bis zum Mischstiick bestimmt. Mit diesem kann der Abstand von A;=0
bis 8 mm variiert werden. Anschliefend kommt das eigentliche Mischstiick, {iber das
der Mischstrom dem Hauptstrom zugefiihrt wird. Hierbei kann zwischen einer ortho-
gonalen (Standard-) und orthogonalen rotierenden (Rotations-) Zumischung variiert
werden, bei der durch eine tangentiale Zumischung der Mischstrom in Rotation ver-
setzt wird. Abhingig vom Bedarf kann eine weitere Blenden-, Abstandsstiick- und
Mischstiick-Kombination ergéinzt werden. AbschlieBend kann mit einer letzten Blende
ein Gegendruck erzeugt werden, welcher gerade in der Milchindustrie eine entschei-
dende Rolle spielt (siche Kapitel 2.5). Die modulare I[I-SEM-Blende wird mit einem
Auslaufbauteil (E) beendet.

Hauptunterschied zwischen den beiden SEM-Blenden ist, dass bei der II-SEM-Blende
das Unterdruckgebiet nach der Blende genutzt werden kann, um den Mischstrom
einzusaugen. Bei der [-SEM-Blende wird hingegen der Unterdruck nur in sehr gerin-
gem Mafle genutzt, so dass immer mit einem gewissen Druck zugemischt werden

muss.
4.2 Methoden

4.2.1 Batchweise Herstellung von Pickering-Emulsionen

Pickering-Emulsionen wurden zum Vergleich mit den Ergebnissen aus den
Hochdruckemulgierversuchen ebenfalls mit einem Rotor-Stator-System hergestellt.
Als Rotor-Stator-System wurde ein Ultraturrax T25 mit einer S25N-10G
Dispergiereinheit (Durchmesser 7,5 mm, IKA® Werke GmbH & Co. KG, Deutsch-
land) verwendet. Die Emulsionen wurden in einem 200 mL-Schnappdeckelglas bei

einer Umdrehungszahl von 13.500 UpM fiir zwei Minuten homogenisiert.
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4.2.2  Partikelgrofienmesstechnik

In der vorliegenden Arbeit wurde zur Bestimmung der Qualitit der Emulsion neben
der optischen Begutachtung hauptséchlich die PartikelgroBenmesstechnik genutzt. Zur
Messung der Partikel- und TropfengroBenverteilungen standen sowohl der Beckman
Coulter LS 230 als auch der LS 13320 (beide Coulter Electronics GmbH, Krefeld) zur
Verfligung. Beide Gerite funktionieren nach dem Prinzip der Laserbeugung mit der
Polarized Intensity Differential Scattering (PIDS)-Technik und liefern somit im
Messbereich von 0,04 - 2000 um die gleichen Messergebnisse bei einer identischen
Probe.

Tabelle 4-1: Verwendete optische Modelle fiir die unterschiedlichen Substanzen.
Stoffsystem Kontinuierliche Disperse Phase
Phase
Real-Anteil Real-Anteil | Imagindr-Anteil
Modellsystem 1,333 1,473 0
Milch 1,329 1,45 0,0001
Schmelzemulsionen 1,333 1,474 0
Pickering-Emulsionen 1,333 1,465 0

Als KenngroBle zur Charakterisierung der erhaltenen Partikel- und Tropfengréfenver-
teilungen wurde der xg93;—Wert gewihlt, da er ein MaB fiir die groten Tropfen in der
Verteilung darstellt. Der xq93—Wert ist definiert als die Partikelgrof3e, bei der 90% des
Dispersphasenvolumens der Tropfen kleiner sind, und stellt damit das 90%-Quantil
der Volumenverteilung dar [DIN ISO 9276-2, 2009]. Die Verteilungen wurden mit
dem x99 3—Wert und nicht mit dem x99 5—Wert charakterisiert, da dieser weniger sensi-
tiv gegeniiber Ausrei3ern ist und trotzdem noch ein Ma8 fiir die groen Tropfen in der
Verteilung darstellt. Weiterhin kdnnen mit dem xq;—Wert zuverldssige Ergebnisse
beziiglich der Vorhersage des Aufrahmens der Dispersphase in einer Probe erreicht

werden.
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Die groflen Tropfen sind fiir die meisten Anwendungen von grofem Interesse, da oft
nur wenige grofle Partikel die Qualitdt der Emulsion z. B. durch Aufrahmen stark
reduzieren. AuBlerdem konnen in vielen Modellen zur Beschreibung der Tropfenzer-

kleinerung nur die grofiten Tropfen berechnet werden (siche Kapitel 2.4.4).

In den Fillen, in denen die Phasengrenzfliche eine Rolle spielt oder eine weitere
charakteristische Grofe der Verteilung betrachtet werden soll, wird der
Sauterdurchmesser X, ,, in der Literatur auch d;, genannt, von den Verteilungen an-
gegeben. Diese Grofle ist der Mittelwert der Oberfldchenverteilung und somit ein Maf}

fiir die spezifische Grenzfldche im System.

Bei jeder Messung treten Storgrofien (,,Fehler) auf. Dabei konnen systematische und
stochastische Storgrofien in Versuchen unterschieden werden [vgl. Casties et al.,
2000, S. 66ff]. In der vorliegenden Arbeit wird davon ausgegangen, dass keine syste-
matischen Storgroflen die Ergebnisse relevant beeinflussen. Allerdings treten stochas-
tische Storgrofen auf, bei denen zwischen den stochastischen StorgroBen der Charak-
terisierung der Probe, wie z. B. UnregelméBigkeiten bei der Probenentnahme oder
schlechte Vermischung im Gerit, und den restlichen Fehlern, die von der Vorberei-
tung des Versuchs bis zur Probenentnahme entstehen, differenziert wird. Um die Feh-
ler bei der Charakterisierung der Proben einzugrenzen, wurden durch Wiederholung
der Messungen (mindestens zweimal) Schétzwerte fiir jede Probe ermittelt. Um alle
restlichen stochastischen Fehler quantifizieren zu kdnnen, wurden die Versuche, bei
denen Fehlerbalken (Standardabweichung) angegeben sind, mindestens dreimal kom-
plett, d. h. vom Ansetzen der Proben iiber den Aufbau der Anlagen und die Durchfiih-

rung der Versuche bis hin zur Probenentnahme, durchgefiihrt.

In den Diagrammen, in denen in doppellogarithmischer Darstellung die Tropfengrofie
iiber der Energiedichte aufgetragen ist, werden die Kennwerte mit einer linearen Aus-
gleichsgerade verbunden, da laut Energiedichtekonzept (siche 2.4.7) bei reiner Zer-
kleinerung ein linearer Abfall zu erwarten ist. In allen anderen Diagrammen werden
Ausgleichsgeraden genutzt, um dem Betrachter ein leichteres Verstdndnis zu ermogli-

chen.
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Milch

StandardmifBig miissen die Proben zur Messung verdiinnt werden, um die zur Mes-
sung bendtigte Partikel-Konzentration zu erreichen (Einzelstreuung). Bei Kuhmilch,
sowohl bei Rohmilch als auch bei homogenisierter Milch, kann dazu prinzipiell Was-
ser eingesetzt werden, da dies der Molke als kontinuierliche wissrige Phase chemisch
als auch physikalisch sehr dhnlich und somit keine Destabilisierung der Probe zu
erwarten ist. Charakteristisch an der Messung ist, dass die Hauptfraktion der Partikel
von Rohmilch eine Grofle von 1 bis 10 um aufweist. Auffallig ist jedoch eine zweite
Fraktion bei ca. 0,1 um, die auf eine zweite Partikelfraktion, die Caseinmizellen, hin-
weist. Dieser zweite Peak ist jedoch nicht mehr detektierbar, wenn die Milch vor der
Messung mit einer Losung von SDS und EDTA (Ethylendiamintetraessigsédure, Tit-
rierkomplex II, Cas Nr.: 60-00-4, Carl Roth GmbH & Co., Karlsruhe) verdiinnt wird.
Zur Herstellung der SDS-EDTA-Losung wurde in demineralisiertem Wasser jeweils
0,5 Gew.-% der beiden Substanzen geldst. EDTA ist ein Komplexbildner, der mit
Calcium einen Komplex bildet. Wird er beispielsweise zu Milch hinzugegeben, 16st er
das Calcium aus den Caseinaggregaten und zerstort so deren Struktur. Bei Zugabe von
EDTA werden sowohl freie Caseinaggregate in der Molke als auch die an der Ober-
fliche der Milchfettpartikel adsorbierten Caseinaggregate aufgeldst. Als Folge ver-
schwindet die Fraktion mit der PartikelgroBe bei ca. 0,1 um, die durch die
Caseinmizellen (-aggregate) gebildet wurde. Auch die Caseinaggregate in der Milch-
fettkugelgrenzfliche werden aufgeldst, was eigentlich die Fettkugeln destabilisieren
und eine Aggregation derselben ausldsen sollte. Der Verlust an Grenzflache stabilisie-
rendem Material wird jedoch durch das SDS kompensiert, so dass die Milchfettparti-
kel weiterhin stabil bleiben. Daher kann mit diesem Verfahren die reine
MilchfettpartikelgroBBe bestimmt werden, ohne eine Verfdlschung durch in Milch

immer vorhandenen Caseinmizellen zu haben [Ko6hler et al., 2008b].

Bei der Hochdruckhomogenisation von Milch kommt es — je nach Prozessfiihrung —
oft zu einer Aggregation der gerade zerkleinerten Fettkugeln, da manche
Caseinaggregate nicht nur an einem sondern gleichzeitig an mehreren Fetttropfen
adsorbieren und so Briicken zwischen den Tropfen aufbauen. Da bei der Zugabe von

SDS-EDTA-L6sung vor der Messung alle Caseinmizellen zerstdrt werden — auch
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diejenigen an den Fettpartikelgrenzflichen, werden auch Agglomerate aus den Fett-
partikeln aufgeldst [Strawbridge et al., 1995]. Da sich die Struktur von Fettpartikeln
durch eine SDS-EDTA-L6sung nicht verdndern kann, ldsst sich die Reduktion der

PartikelgroBen nur durch das Zerstoren von Fettkugelagglomeraten erkléren.

Die vorgestellte Probenpriparation und Messmethodik erlaubt es damit, nicht nur die
in  Kuhmilch immer vorhandenen  unterschiedlichen  Partikelfraktionen
(Caseinaggregate bzw. —mizellen und Butterfettpartikel) zu unterscheiden, sondern
auch mogliche Aggregationserscheinungen, die bei der Verarbeitung der Rohmilch zu
homogenisierter Milch auftreten, zu detektieren. Letzteres ist eine wichtige Basis, um
den Prozess optimieren zu konnen [AiF FV 14073 N, 2008].

Messen der Tropfengrofenverteilungen von Pickering-Emulsionen

Beim Messen der TropfengroBenverteilung von Pickering-Emulsionen tritt das Prob-
lem auf, dass die verfiigbaren Laserbeugungsgerite die Lichtbeugungstheorie fiir nur
2-phasige Stoffsysteme implementiert haben. Bei Pickering-Emulsionen liegen jedoch
drei Phasen (kontinuierliche und disperse Phase und Partikel) vor. Zur Gegenkontrolle
der TropfengroBe wurden lichtmikroskopische Aufnahmen gemacht, die mit den Er-
gebnissen der Laserbeugung gut iibereinstimmen. Bei den Emulsionen mit den 12 nm
Silica-Partikeln liegen weiterhin die Partikel unterhalb der Messgrenze des Gerits,
weshalb sie nicht detektiert werden konnen. Damit wird der Einfluss der Partikel in
der vorliegenden Arbeit vernachléssigt und die TropfengroBenverteilungen mit einem

Laserbeuger ermittelt.

4.2.3  Weitere eingesetzte Messgeriite

Die weiteren zur Charakterisierung der Partikel und Emulsionen herangezogenen

Methoden und Gerite sind in folgender Tabelle dargestellt:
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Messgrofe Gerit Hersteller

Zeta-Potential { [mV] AcoustoSizer II Colloidal Dynamics, USA

Dielektrizitatskonstante €' = 3,8; Konzentration =
3 Gew.-%; Density Ratio =2

Delsa Nano Coulter Electronics
GmbH, Krefeld

angelegte Zellspannung = 60 V

Viskositit n [mPa s] Rheostress RS 150 | HAAKE, Deutschland

Platte/Platte PP35-Ti; Spalt = 0,2 mm, Zeit der
Messung = 3 min, Schergradientrampe linear 0,0
- 10,0 Pa, Temperaturen +/- 0,1 °C

Erstarrungstemperatur Tg [°C] DSC 2920 TA Instruments, USA
Modulated

Grenzflachenspannung y [mN/m] | DCAT 11, DataPhysics Instruments
Wilhelmy-Platte GmbH, Deutschland

4.2.4  Statistische Versuchsplanung

Ziel der statistischen Versuchsplanung ist mit moglichst wenigen Versuchen den
Wirkzusammenhang zwischen Einflussfaktoren (Versuchsparametern) und Zielgrofen
moglichst genau zu ermitteln. Bei der Gestaltung der statistischen Versuchsplanung
(Versuchsdesign) wurde die Software Design Expert® 7.1.6 (Stat-Ease, Inc. USA)
eingesetzt. Diese Software erlaubt die statistische Auswertung von Versuchsergebnis-
sen, sofern das Versuchsdesign gemal den Vorgaben der Software gewdhlt wurde. Da
aus technischen und zeitlichen Griinden nicht alle Versuchsparameter untersucht wer-
den konnten, wurden die Versuche auf verfahrenstechnisch gut steuerbare, gut mess-
bare und theoretisch gut erforschte Variablen reduziert. In den meisten Fillen ergibt

sich somit in der Arbeit ein univariates Design.

Die statistische Versuchsplanung wurde im Rahmen dieser Arbeit eingesetzt, sobald
es Abhéngigkeiten der Partikelgrofie xq03 von zwei unabhédngigen, aber interagieren-

den Variablen bzw. Prozessparametern, wie z. B. dem Druck und Volumenstrom, zu
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untersuchen galt. Fiir das Verstehen bzw. Optimieren der Prozessbedingungen steht
im Design Expert® die Response Surface Methodology (RSM) zur Verfligung, mit der
die Abhédngigkeit der zu untersuchenden Gréfle von zwei Faktoren unmittelbar be-
schrieben werden kann. Im Design Expert® wurde das Central Composite — Design
(circumscribed, o = 1,41421, rotatable) gewihlt, da dieses den Einfluss auf die Ziel-
groBe am exaktesten abbildet. Die Fit-Funktion mit der geringsten Abweichung (dem
grofiten Bestimmtheitsmall R?) wurde ausgewihlt und ist im Anhang 10.16 angege-

ben.

4.2.5 Durchfithrung der numerischen Stromungssimulationen

Im Folgenden werden die einzelnen Schritte des Simulationsprozesses dargestellt und
diskutiert.

Erstellen des Rechengitters

In dieser Arbeit wird die Finite-Volumen-Methode angewendet, um das Fluid in den
gegebenen Symmetrien zu simulieren. Um die gesamte Geometrie und darin die klei-
nen Volumina (das so genannte Rechengitter) zu erstellen, wurde die kommerziell
erhiltliche CAD-Software Gambit® 2.3.16 (ANSYS Germany) verwendet.

Mit Gambit wurden sowohl tridiagonale als auch hexagonale Netze erstellt, um die
Unabhingigkeit der Losung vom Netz zu zeigen. Fiir die verwendeten Geometrien
wurden Netze mit bis zu 600.000 Zellen erzeugt, womit die mittlere Zelllinge unter
der Kolmogorov-Lénge liegt. Daher kdnnen die Netze als fein genug fiir die simulier-
ten Geometrien betrachtet werden. Weiterhin konnte gezeigt werden, dass das gleiche
Strdmungssimulationsergebnis auch mit Simulationen von bis zu 300.000 Zellen er-

reicht wird, was zusétzlich die ausreichende Feinheit der Netze bestatigt.

Da stationdre RANS-Modelle verwendet wurden und ein Grofiteil der Geometrien
achsensymmetrisch waren, konnten die meisten Simulationen zweidimensional mit
Symmetrieachse durchgefiihrt werden, was eine sehr hohe Genauigkeit (kleine Zell-
kantenlédnge) ermoglicht. Bei einigen Simulationen lag keine Achsensymmetrie vor,

weshalb diese flichensymmetrisch und dreidimensional simuliert wurden.
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Numerische Stromungssimulation

Die Numerische Stromungssimulation wurde mit der kommerziell verfiigbaren Soft-
ware Fluent” 6.3.26 (ANSYS Germany) durchgefiihrt.

Mathematisches Modell: Die Simulation der Turbulenz wurde mit dem Wirbelviskosi-

tatsmodell Renormalization-group (RNG)-k-e-Modell mit Standardwerten der Soft-
ware Fluent® 6.3.26 modelliert (C;=10,0845; C;; =1,42; C,,=1,68; Wall Pr Num-
ber = 0,85; Standard-Wall Function).

Diskretisierungs- und Losungsmethode: Die in dem mathematischen Modell enthalte-

nen Differentialgleichungen erster Ordnung wurden mit den Standard-Relaxationsfak-
toren modelliert und die Geschwindigkeit mit der ,,Simple“-Methode mit dem Druck
gekoppelt. Als Solver wurde der implizite, druck- und zellbasierte Green-Gauss-
Algorithmus gewéhlt, wobei mit den absoluten Werten der Geschwindigkeit gerech-

net wurde.

Rand- und Anfangsbedingungen: Die Stromung wurde einphasig, inkompressibel und

isotherm mit einem newtonschen Fluid simuliert. Als Standardfluid wurde Wasser bei
einer Temperatur von 3 =20°C mit den konstanten Werten der Dichte
p =998,2 kg/m?, der spezifischen Wirmekapazitit c, = 4182 J/(kg K), der Wirmeleit-
fahigkeit L =0,6 W/(m K) und der dynamischen Viskositit 1 =0,001003 kg/(m s)

verwendet.

Durch die Beschrankung in der GroB3e des Rechengitters muss das zu untersuchende
Gebiet mit Randbedingungen klar definiert werden. In dieser Arbeit werden Inlets
(Bereiche, an denen die Fliissigkeit in das Netz ,,flieit*), Outlets (Bereiche, an denen
die Flissigkeit das Netz ,,verldsst™), Symmetrieachsen bzw. -ebenen und Wénde ver-
wendet. Bei der Definition der Randbedingungen ist darauf zu achten, dass diese

keinen falschen Einfluss auf die Simulation haben, was wie folgt sichergestellt wurde:

Von der zuriickspringenden Stufe ist z. B. gut bekannt, dass das anstroémende Fluid
einen ganz entscheidenden FEinfluss auf die Turbulenz hat [Kaiktsis et al., 1991;
Kaiktsis et al., 1996]. Tesch [2002] konnte jedoch zeigen, dass es vor einfachen

Lochblenden zu einer Einlaufstromung kommt, welche laminar bleibt und in der es zu
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keinem Tropfenaufbruch kommt. Daher wird in der vorliegenden Arbeit das Inlet vor

der Blende nicht weiter untersucht, sondern als laminar angenommen.

Das Outlet wurde in den Simulationen immer so weit vom Halsteil entfernt gelegt,
dass die turbulente kinetische Energie k auf Anfangswerte abgeklungen war und sich
ein laminares Stromungsprofil ausgebildet hatte. Damit konnte gewédhrleistet werden,
dass es keine signifikanten Riickstromungen gab. Die so genannte turbulente Riick-
fluss-Intensitdt wurde in allen Féllen mit 4% angenommen. Ansonsten wurden die

Standard-Einstellungen von Fluent® 6.3.26 bei den Randbedingungen iibernommen.

Abbruchbedingungen: Die Simulationen wurden abgebrochen, sobald in den

Residuals keine Anderungen mehr erkennbar waren. AnschlieBend wurden die Simu-
lationen ausgewertet, wenn keine physikalischen Unstimmigkeiten in den Simulatio-
nen festgestellt werden konnten. Bei den meisten Simulationen wurden somit

Residuals erreicht, die unter 10" lagen.

Postprocessing: Im Postprocessing werden die Ergebnisse der Simulation ausgewertet.
Zur Auswertung wurden graphische Darstellungen der Geschwindigkeit, des Drucks,
der turbulenten kinetischen Energie und der Dissipationsrate sowie die Maxima dieser
Werte auf den Schnittebenen, hdufig einer Symmetrieebene, genutzt. Mit dieser Me-
thode kann der Fluss durch die Struktur leicht dargestellt werden. Weiterhin wurden
die Volumenstrome iiber die In- und Outlets ausgewertet. Eine dritte Moglichkeit ist
das so genannte ,,particle tracking®, wobei Partikel durch das Volumen verfolgt wer-
den und die Daten wie Geschwindigkeit, Konzentration oder Druck aufgezeichnet

werden.
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5 SIMULTANES EMULGIEREN UND MISCHEN

Das Ziel dieses Kapitels besteht in der Darstellung und Beschreibung der grundlegen-
den Zusammenhinge des Simultanen Emulgierens und Mischens (SEM). Hierbei wird
darauf eingegangen, welche Betriebsweisen beim SEM mdglich sind und welche aus
Effizienzgriinden zu favorisieren sind. Weiterhin wird der grundlegende Einfluss der
Geometrie und ausgewéhlter Parameter auf die Zerkleinerung und Stabilisierung der
Tropfen dargestellt und diskutiert. AbschlieBend wird aufgezeigt, welche Moglichkei-
ten sich fiir neue Prozesse ergeben und welche wirtschaftlichen Vor- und Nachteile

mit dem SEM verbunden sind.
5.1 Tropfenzerkleinerung in einfachen Lochblenden

In Abhéngigkeit der Betriebsweise des Simultanen Emulgierens und Mischens spielen
die rund um die Blende in der Emulsion entstehenden Spannungen unterschiedliche
Rollen fiir die Zerkleinerung. Ziel des Kapitels ist es, die wirkenden Mechanismen an
den verwendeten Zerkleinerungseinheiten zu verstehen, um in den nachfolgenden
Kapiteln differenzieren zu konnen, ob eine ausreichende Zerkleinerung oder das an-
schlieBende Mischen prozessbestimmend ist. Auf Grundlage dieser Erkenntnisse

sollen anschliefend Optimierungsvorschlédge fiir die Zerkleinerung erarbeitet werden.

5.1.1 Einfluss geometrischer Grofien auf die Zerkleinerung in einfachen
Lochblenden

In den theoretischen Grundlagen wurden sechs geometrischen Groflen an einfachen
Lochblenden definiert (siche Abbildung 2.2). Im Rahmen dieser Arbeit wird der Ein-
fluss dreier geometrischer GroBen fiir sehr kurze Blenden By, = 0,4 mm systematisch
untersucht, um auf diesem Weg ein besseres Verstindnis der Zerkleinerung zu ermdg-
lichen. Diese sehr kurzen Blenden sind von besonderem Interesse, da bei ithnen nur
ein geringer Anteil der Gesamtenergie durch die Wandreibung in der Blende dissipiert
wird und somit der Grofiteil der Energie im Einlauf der Blende bzw. im Freistrahl
nach der Blende zerkleinerungswirksam werden kann. Fiir eine gezielte Untersuchung

des Zerkleinerungsergebnisses sowie zur Vermeidung von Koaleszenz oder Agglome-
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ration wurden sehr geringe Dispersphasenanteile ¢ = 0,25 Vol.-% und der sehr schnell
stabilisierende Emulgator SDS in hoher Konzentration verwendet [Danner, 2001]
(siehe Kapitel 4.1.2).

In Abbildung 5.1 ist der Tropfendurchmesser x5 liber dem Blendendurchmesser B's
(siche Abbildung 4.3) fiir unterschiedliche Einlaufdurchmesser B'y, und Auslauf-

durchmesser E?; fiir einen Homogenisierdruck von Ap = 100 bar aufgetragen.

Ol in Wasser

4,04 4
c. =5 Gew-% SDS
38 \i\\\\\ 1l o= 0,25 Vol.-%
' ; Homogenisierdruck
P NN Ap =100 bar
3,6 7| Lochblende
1 S RSN einstufig
3.4 N =
N ' 1| B*. =15 mm

Tropfendurchmesser x, . [um]

32 1 -=—E,=2mm
U N N RS o E’ =4mm
3,0 ! 1Y
A A E’ =8mm
2,8 i 4
_1 =4 mm
26+ 1| -o—E,=2mm
B’ =8mm
244+——1— . . — . —

T T T T T
0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9

Blendendurchmesser B',, [mm]

Abbildung 5.1:  Tropfendurchmesser xq0; aufgetragen iiber den Blendendurchmes-
ser B!y, fiir unterschiedliche Einlaufdurchmesser B!y, und Auslauf-
durchmesser E2,.

Auffallend ist, dass die groBBten Tropfen bei einem Blendendurchmesser im Bereich
von B!y, = 0,2 - 0,4 mm erzielt werden. Sowohl bei kleineren B'y, = 0,1 mm als auch
groferen Blendendurchmessern von 0,8 mm werden kleinere Tropfen und somit bes-
sere Zerkleinerungsergebnisse erreicht. Dieser Verlauf kann ebenfalls beim

Sauterdurchmesser beobachtet werden (siche Anhang 10.4).
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Weiterhin ist zwar die Tendenz zu sehen, dass die Kombination von kleineren Ein-
laufdurchmessern und gréfleren Auslaufdurchmessern zu kleineren Tropfen fiihrt.
Dieser Zusammenhang ist jedoch auf der bisherigen Datenbasis nicht signifikant und
kann daher nicht fiir die weitere Optimierung herangezogen werden. Er steht jedoch
im Einklang mit Ergebnissen von Stang [1998, S. 123f], der bei sehr gro3en Verhilt-
nissen von Einlaufdurchmessern zu Blendendurchmessern keinen Einfluss auf das
Homogenisierergebnis gefunden hat. Prinzipiell besteht somit ein Einfluss der Geo-

metrie auf die lokale Stromung und damit auf den Tropfenaufbruch.

Um den Tropfenaufbruch makroskopisch beschreiben und verschiedene Anlagen
miteinander vergleichen zu konnen, wurde das Energiedichtekonzept eingefiihrt. Das
Energiedichtekonzept differenziert bei der Tropfenzerkleinerung bei den unterschied-
lichen Stromungen und kann aufzeigen, wo Stromungen vermutlich iiberlagert vorlie-
gen [Schuchmann et al., 2004a]. Hierbei wird allerdings die Erfassung der Spannun-
gen, die am Tropfen angreifen, durch die Messtechnik limitiert, da der statische Druck
erfasst wird, welcher eine rdumlich {iber das gesamte Volumen der Zerkleinerungs-
einheit gemittelte Spannung darstellt (siche Abbildung 5.2). Somit besteht keine Mog-
lichkeit, die Spannungen rdumlich oder zeitlich voll aufgeldst im Energiedichtekon-
zept zu berilicksichtigen, weshalb z. B. in der Blende zeitlich aufeinander folgende

Strémungen nicht separat untersucht werden kénnen.

Um die Stromungen und damit die resultierenden Spannungen mikroskopisch berech-
nen zu konnen, wiren Direkte-Numerische-Simulationen (DNS) nétig. Im Rahmen
der vorliegenden Arbeit bestand nicht die Moglichkeit, eine DNS durchzufiihren,
weshalb die Stromungen mit der Finite-Volumen-Methode (FVM) simuliert wurden.
Die FVM teilt das zu simulierende Volumen in kleine Volumina auf und ermoglicht
somit die Darstellung der Spannungen auf einer Zwischenebene zwischen der Mikro-
und Makroskala. Mit der FVM konnen somit die Spannungen in einzelnen kleinen
Volumina berechnet werden, wobei auch hierbei iiber das Volumen der Zelle rdumlich
gemittelt wird. Diese Spannungen werden im weiteren Verlauf als Meso-

Energiedichte oder kurz als Ev ,, bezeichnet.
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Abbildung 5.2:  Graphische Darstellung der Meso-Energiedichte.

Da die numerische Strémungssimulation nur einphasig durchgefiihrt wurde, konnen
keine Effekte, die durch Kavitation oder an der Grenzflache zwischen Tropfen und
kontinuierlicher Phase auftreten, beschrieben werden. Aus diesem Grund wird im
Weiteren nur die Meso-Energiedichte fiir laminare und turbulente Stromungen ange-
geben. Im Fall einer laminaren Dehn- oder Scherstromung ergeben die Geschwindig-
keitsgradienten multipliziert mit der Viskositét der kontinuierlichen Phase die auf den
Tropfen wirkenden Spannungen (Ev ,; siche Gleichung 18). Hierbei kdnnen negative
Meso-Ey entstehen, da beim Relaxieren des Fluidstrahls der Geschwindigkeitsgradi-

ent negativ wird. Diese negativen Ey ,, stellen eine Relaxation der Stromung dar.

dvy
18
dx ( )

Zur Beschreibung der turbulenten Stromung wurde das RNG-k-ge-Modell verwendet.

E\,’m(dvx /dx) =1 -

Dieses enthélt die zwei Variablen der turbulenten kinetischen Energie k und der Dis-
sipationsrate €. Welche der beiden Grofen fiir den Tropfenaufbruch verantwortlich ist
oder wie diese interagieren, ist in der Literatur bis heute nicht geklért. Daher werden

beide Groflen angegeben, wihrend in der einschligigen Literatur vorrangig die Dissi-
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pationsrate verwendet wird [Kolmogorov, 1958; Vankova et al., 2007]. Die Spannun-
gen bzw. Meso-Energiedichten, die aus der turbulenten kinetischen Energie k resultie-
ren, ergeben sich als turbulente kinetische Energie k multipliziert mit der Dichte der

kontinuierlichen Phase p, (sieche Gleichung 19). Die Spannung resultierend aus der

turbulenten Dissipationsrate € berechnet sich als die Dichte der kontinuierlichen Phase

Py multipliziert mit der Wurzel aus der Dissipationsrate € multipliziert mit der kine-

matischen Viskositit der kontinuierlichen Phase v, [Wengeler, 2007, S. 112].

Ey () =py k (19)

Eyum(®)=pi-(e0)"? (20)
Mit diesen Meso-Energiedichten lassen sich die unterschiedlichen Spannungen in
einer einzelnen Blende lokal und zeitlich vergleichen. Weiterhin konnen die auftre-
tenden Spannungen in unterschiedlichen Blenden direkt miteinander verglichen wer-

den.

Beim Vergleich der unterschiedlichen aus den Simulationen erhaltenen Spannungen
muss beriicksichtigt werden, dass diese generell zeitlich und rdumlich im betrachteten
Volumenelement stark inhomogen verteilt sind. Da zur Auswertung der Stromungs-
verhéltnisse in der numerischen Stromungssimulation allerdings eine stationire
RANS-Methode — insbesondere das RNG-k-e-Modell — verwendet wurde, konnen
keine zeitlichen Verteilungen der Grofen untersucht werden. Aus diesem Grund wird

im Folgenden die raumliche Verteilung nur zeitlich gemittelt betrachtet.

Im folgenden Diagramm sind die auftretenden Meso-Energiedichten iiber der Zeit auf
der Symmetrieachse der Blende aufgetragen. Der Zeitpunkt Null ist definiert als der
Eingang in den Halsteil (Bg).
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Abbildung 5.3:  Verlauf der unterschiedlichen Meso-Energiedichten in der Blende
mit dem Blendendurchmesser By, = 0,8 mm, aufgetragen iiber die
Zeit auf der Symmetrieachse der Blende (t = 0: Eingang des Hals-
teils).

Bei einem groBen Blendendurchmesser By, = 0,8 mm fallt auf, dass die durch Turbu-
lenz entstehenden Meso-Energiedichten die hochsten sind. Die turbulente kinetische
Energie k resultiert in den signifikant groten Meso-Energiedichten iiber die gesamte
Zeit hinweg. Die zweitgrofte, aber schon um bis zu zwei Zehnerpotenzen kleinere
Meso-Energiedichte wird durch die Dissipation erzeugt. Direkt am Einlauf erreicht
die Dehnung in x-Richtung (Ey (dvy/dx)) fiir kurze Zeit einen mit der turbulenten
Dissipation vergleichbaren Wert. Die Scherung in y-Richtung ist um eine Potenz
kleiner als die Dehnung in x-Richtung, hélt dafiir jedoch deutlich ldnger an. Nochmal
eine Potenz kleiner sind die Dehnung in y-Richtung und Scherung in x-Richtung.

Die Meso-Energiedichten verlaufen bei sehr kleinen Blendendurchmessern
By = 0,1 mm mit Ausnahme der Dehnung, die etwas stirker ausgeprigt ist, sehr dhn-
lich (siehe Anhang 10.15).

-79 -



Kapitel 5: Simultanes Emulgieren und Mischen

Da die beschriebenen Versuche mit Pflanzendl als disperse Phase durchgefiihrt wur-

den (/1:77% =060), kann der Tropfenaufbruch durch Scherung vernachlissigt
k

werden (siehe Kapitel 2.4.4). Dies wird dadurch erklért,
Scherstromung nicht deformiert wird, sondern zu rotieren beginnt. Aus diesem Grund

wird im weiteren Verlauf die Scherung nicht weiter diskutiert. Auch die Dehnung in

y-Richtung wird wegen der geringen Meso-Energiedi

werden nur noch die turbulente kinetische Energie k, die Dissipationsrate € und die

Dehnung in x-Richtung betrachtet.

Mit Hilfe der Meso-Energiedichte konnen nun auch die

chten vernachldssigt. Somit

auftretenden Spannungen in

unterschiedlichen Blenden miteinander verglichen werden.
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Abbildung 5.4:  Vergleich der Meso-Energiedichten in den Halsteilen B'y, = 0,1
und 0,8 mm aufgetragen iiber die Zeit auf der Symmetrieachse der

Blende (t = 0: Eingang des Halsteils).

Der Hauptunterschied zwischen den zwei Blendendurchmessern liegt in der Zeit, in

der die Vorgénge ablaufen. Dies zeigt die Bedeutung der Kinetiken der Deformation
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und des Aufbruchs fiir das Homogenisierergebnis. Bei einem Blendendurchmesser
von B!y, = 0,1 mm erreicht der Fluidstrahl innerhalb von ca. 10 ps nach Blendenein-
tritt das Maximum der Turbulenz, wohingegen bei einem Blendendurchmesser von
By, = 0,8 mm das Maximum erst nach ca. 30 ps erreicht wird. Weiterhin ist auffal-
lend, dass die Maximalwerte der einzelnen Meso-Energiedichten nur geringfiligig

variieren und auch die zeitlichen Verldufe sich nicht signifikant verdndern.

Den weiteren Betrachtungen liegt die Annahme zugrunde, dass die Meso-
Energiedichte genauso wie die herkémmliche Energiedichte mit der Grofe der neu
entstandenen Tropfen korreliert. Weiterhin wird davon ausgegangen, dass mit stei-
gender Meso-Energiedichte hohere Spannungen am Tropfen angreifen und damit

kleinere Tropfen erreicht werden.
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245l | 1/ap = 100 bar 941 ° 1
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3 s g Jmml| 15 4 22 ]
e B 2 e o--- vg - E
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Abbildung 5.5:  Abhéngigkeit der Meso-Energiedichte resultierend aus der
Dehnrate von den geometrischen Grofen; links: auf der Achse;
rechts: Maximum der gesamten Geometrie.

Die bisherigen Betrachtungen waren ausschlieBlich auf die Symmetrieachse bezogen.
Das Maximum der Dehnung und Turbulenz befindet sich jedoch nicht auf der Sym-
metrieachse, sondern an unterschiedlichen Stellen innerhalb des Volumens. Die ma-
ximale Dehnung liegt beispielsweise im Bereich des kleinsten Durchmessers nahe der
Wand [Freudig, 2004]. Die turbulenten Spannungen koénnen an der gleichen Stelle
oder im Freistrahl nach der Blende ihr Maximum erreichen. Fiir eine Beurteilung der

rdumlichen Verteilung werden daher in den folgenden Diagrammen jeweils das Ma-

-81-



Kapitel 5: Simultanes Emulgieren und Mischen

ximum der Meso-Energiedichten auf der Symmetrieachse (links) und des gesamten
Volumens (rechts) der Blende dargestellt.

Das Maximum der Meso-Energiedichte, resultierend aus der Dehnung, nimmt sowohl
auf der Symmetrieachse als auch im gesamten Volumen mit steigendem Blenden-
durchmesser ab. Allerdings haben sowohl der Einlauf- als auch der Auslaufdurchmes-
ser auf das Maximum der Dehnung auf der Achse keinen Einfluss. Im Maximum der
Dehnung des Gesamtvolumens hingegen hat der Auslaufdurchmesser im untersuchten

Bereich einen grofleren Einfluss auf die Dehnung als der Einlaufdurchmesser.

Mit den aus der Dehnung resultierenden Spannungen kann eine Verbesserung des
Homogenisierergebnisses bei einer Verkleinerung des Blendendurchmessers B'y, von
0,2 auf 0,1 mm erklédrt werden. Warum jedoch die Tropfen kleiner werden, wenn der
Blendendurchmesser B'y, von 0,4 auf 0,8 mm erweitert wird, kann mit den Meso-
Energiedichten, die mit der Dehnung berechnet werden, nicht erkldrt werden.Da der
Verlauf der TropfengroBe in Abhingigkeit des Blendendurchmessers B'y, mit der aus
der Dehnung resultierenden Spannung nicht erklart werden kann, werden im Folgen-
den die Meso-Energiedichten resultierend aus der turbulenten kinetischen Energie k

und Dissipationsrate € néher betrachtet.
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x 6 1| E% B, [mm] = 71 ]
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Blendendurchmesser B’ , [mm] Blendendurchmesser B , [mm]

Abbildung 5.6:  Abhéngigkeit der Meso-Energiedichte, berechnet mit der turbulen-
ten kinetischen Energie k, von den geometrischen GroBen; links:
auf der Achse; rechts: Maximum der gesamten Geometrie.
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Mit steigendem Blendendurchmesser steigt der Maximalwert der Meso-
Energiedichten resultierend aus der turbulenten kinetischen Energie k sowohl auf der
Achse als auch im gesamten Volumen. Weiterhin féllt auf, dass es einen kritischen
Blendendurchmesser B'y, gibt, ab dessen Uberschreitung die turbulente kinetische
Energie deutlich ansteigt. Dieser starke Anstieg ist auf der Achse nur beim Blenden-
durchmesser B!y, =0,8 mm und Auslaufdurchmesser E*;=2 mm zu sehen. Beim
Maximum der Meso-Energiedichte im gesamten Volumen ist dies schon bei kleineren

Blenden (B'y, = 0,4 mm) zu erkennen. Ein Erklarungsansatz sind Wandeffekte.

Mit der turbulenten kinetischen Energie kann die Verbesserung des Homogenisierer-
gebnisses bei grofer werdenden Blendendurchmessern erklart werden (siche

Abbildung 5.1), jedoch nicht bei kleiner werdenden Blendendurchmessern.

In der einschlédgigen Literatur [Vankova et al., 2007] wird zum Beschreiben der Trop-
fenzerkleinerung hiufig die Dissipationsrate herangezogen, die im folgenden Dia-

gramm dargestellt ist.
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Abbildung 5.7:  Abhédngigkeit der Meso-Energiedichte, resultierend aus der Dissipa-
tionsrate € von den geometrischen Grofen; links: auf der Achse;
rechts: Maximum der gesamten Geometrie.

Die auf der Symmetrieachse ermittelten hoheren Werte der Meso-Energiedichten
resultierend aus der Dissipationsrate ¢ fiir kleinere Blendendurchmesser B!y, kénnen
das Entstehen kleinerer Tropfen dhnlich den Meso-Energiedichten resultierend aus der

Dehnung erkldren. Die im gesamten Volumen ermittelten Meso-Energiedichten ver-
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laufen hingegen entgegengesetzt zu den Tropfengrofien, womit diese die kleinsten
Tropfen bei Blendendurchmessern B'y, von 0,4 mm ergeben wiirden. Die aus der
Dissipation resultierenden Meso-Energiedichten kdnnen somit ebenso wenig den

Verlauf erkléren.

Die Ergebnisse zeigen, dass die Meso-Energiedichte eine neue Mdoglichkeit darstellt,
die fiir die Tropfendeformation und den Aufbruch nétigen Spannungen besser zu
beschreiben und zu vergleichen. Mit der Meso-Energiedichte wurde weiterhin gezeigt,
dass bei Blenden mit sinkendem Blendendurchmesser B!y, die Dehnung und mit stei-
gendem Blendendurchmesser die Turbulenz bestimmend fiir das Homogenisierergeb-
nis werden. Allerdings wurden bisher keine Modelle entwickelt, um mit diesen ge-
wonnenen Meso-Energiedichten die Tropfengréfe zu berechnen. Aus diesem Grund
wird im Weiteren auf die aus der Simulation direkt gewonnenen Grdflen zuriickge-
griffen und der Aufbruch mit den aus der Literatur bekannten Modellen (siche Kapitel
2.4) beschrieben.

Tropfen werden in einer laminaren Dehnstromung fiir das genutzte Stoffsystem zer-
kleinert, sobald sowohl die Weber-Zahl den Wert von 0,1 iiberschreitet als auch die
kritische Deformationszeit erreicht wird. Mit den in der Theorie beschriebenen For-
meln (siche Kapitel 2.4.3) und den auf der Symmetrieachse in den Simulationen er-
mittelten Werten wurde bestimmt, bei welchem Tropfendurchmesser die kritische
Weber-Zahl iiberschritten wird. Dieser Tropfendurchmesser ist im folgenden Dia-
gramm aufgetragen (Weber, siche Abbildung 5.8). Weiterhin wurde aus dem zeitli-
chen Verlauf der Spannungen ermittelt, bei welcher TropfengroBe die Uberschreitung
der kritischen Weber-Zahl lange genug anhélt. Dies ist im folgenden Diagramm durch
den Begriff ,,Zeit™ dargestellt.

-84 -



Kapitel 5: Simultanes Emulgieren und Mischen

o A T T T T 1 1-phasige Simulation
i - 1| Wasser
€ Ap =100 bar
3 100 - Y S % 1| RNG-ke Turb. Modell
< b o R S ]
E) ] ﬁ/,/ 1 1 2
y) * 4 B d1—B d2—E d
£ = 1 15x2
% 104 — =t 4| Dehnung:
T ] T 1| unbelegte Grenzfl.
£ A —-m-- Weber
8 . o Zeit
- Dehnung:
< 1 .4 7| belegte Grenzfl.
g ] ) 1| —a-—Weber
o LA 0 Zeit
g AT ]
e -4 Relaxation
0.1 : ,

—T 1 T T T T T T T
00 01 02 03 04 05 06 07 08 09

Blendendurchmesser B1dz [mm]

Abbildung 5.8:  Berechneter Tropfendurchmesser x fiir die Dehnung in den Blenden
mit einem Einlaufdurchmesser B'y; = 1,5 mm und Auslaufdurch-
messer Ezd =2mm.

Die grundsétzliche Frage ist, welche Grenzfldchenspannung in der Weber-Zahl fiir die
Berechnung herangezogen werden kann. Einerseits kann die mit einem Emulgator
belegte Grenzflachenspannung (Grenzfliche einer Pflanzendl-wéssrigen SDS-
Losung) verwendet werden, die bei einem Wert von ca. y = 1 mN/m liegt. Dies fiihrt
zu sehr geringen Spannungen, die der Tropfenzerkleinerung entgegen wirken, womit
kleinere Tropfen erzeugt werden konnen. In Abbildung 5.8 sind der Tropfendurch-
messer dargestellt, der mit Hilfe der Grenzflachenspannung der belegten Grenzflichen
berechnet wurden. Diese fallen beim Verwenden der belegten Grenzflichenspannung
deutlich zu klein aus. Beim Einsetzen der Grenzflachenspannung der unbelegten
Grenzflachen (y =22 mN/m) werden jedoch Tropfendurchmesser berechnet, die in der
GroBenordnung der ermittelten Tropfendurchmesser aus den Versuchen liegen. Dieses

steht im Einklang mit aktuellen Arbeiten von Kempa et al. [2006].
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Wenn jedoch zusitzlich beriicksichtigt wird, bei welcher Tropfengréfe die kritischen
Spannungen lange genug anhalten, damit es zu einem Tropfenaufbruch kommt (siche
Kapitel 2.4.3), werden laut Berechnung nur noch Tropfengréflen von 40 bis 500 pm
erreicht. Damit werden entweder keine Tropfen in Dehnstréomungen aufgebrochen,
oder die verwendete Formel der Zeit (Gleichung 15) ist fiir die kinetische Beschrei-

bung der Vorgénge nicht geeignet.

Zwischen der Dehnung am Eingang der Blende und der Turbulenz am Ausgang der
Blende wird der Tropfen nur von niedrigen Spannungen belastet, so dass er durch den
Kapillardruck relaxieren kann. Wird iiber die zur Verfiigung stehende Zeit die Trop-
fengroBe berechnet (Gleichung 15), bis zu welcher der Tropfen vollstindig relaxieren
kann, so féllt auf, dass im untersuchten Fall alle gedehnten Tropfen mit Tropfen-
durchmessern unter 40 um beim Blendendurchmesser B'x,=0,] mm und unter
100 pm bei Bld2 = 0,2 mm relaxieren konnen, bis sie in die Turbulenz gelangen. Da-
mit wére der Einfluss der Dehnung auf den Tropfenaufbruch in der Turbulenz auf der

Symmetrieachse zu vernachldssigen.

Zum Beschreiben der Tropfenzerkleinerung in Turbulenz gibt es ebenfalls Ansitze,
die mit der turbulenten Weber-Zahl arbeiten [Hinze, 1955; Arai et al., 1977]. Mit den
Meso-Energiedichten bzw. Spannungen konnten mit der Formel von Walstra [1993]
auch die kritischen Zeiten berechnet werden. Hierzu wire aber die kritische turbulente
Weber-Zahl nétig, deren Verlauf heute jedoch nicht bekannt ist. Aus diesem Grund
wurde in dieser Arbeit auf die einfache Theorie von Kolmogorov zuriickgegriffen.
Durch Einsetzen der aus den Simulationen erhaltenen Dissipationsraten in die von
Kolmogorov vorgeschlagene Gleichung (siehe Kapitel 10.2) zur Tropfenzerkleine-
rung ergeben sich die in Abbildung 5.9 dargestellten rechnerisch erreichbaren Trop-

fendurchmesser.
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Abbildung 5.9:  Berechnete Tropfendurchmesser verglichen mit den im Versuch
erhaltenden TropfengrofBen.

Der mit dem Modell von Kolmogorov berechnete Tropfendurchmesser (Turbulenz)
sinkt geringfiigig mit steigendem Blendendurchmesser B'y,. Bei einem Blenden-
durchmesser B's, = 0,8 mm sagt das Turbulenzmodell von Kolmogorov den experi-
mentell ermittelten Tropfendurchmesser (xg3) recht genau vorher, wihrend die Deh-
nung zu groBe Tropfen vorhersagt. Bei einem Blendendurchmesser B'y, =0,1 mm
wird jedoch die TropfengréBBe vom Modell von Kolmogorov zu grof berechnet, da die
Dehnung die Tropfenzerkleinerung stark mitbestimmt. Im Gegensatz zu Freudig
[2004, S. 165] kann damit aufgezeigt werden, dass die Geometrie bei sehr kleinen
Blendendurchmessern B'y, einen Einfluss auf die Tropfengréfe hat. Auch die von
anderen Autoren [Hinze, 1955; Davies, 1985; Vankova et al., 2007] fiir die Tropfen-
zerkleinerung vorgeschlagenen Modelle (siche Anhang 10.2) kdnnen die kleinen
Tropfen bei kleinen Blendendurchmessern nicht erkldren, da immer nur die turbulen-

ten Dissipationsraten ¢ herangezogen werden.
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Bei der Blende B'y, = 0,2 mm wird sowohl der Einfluss der Dehnung als auch der
Turbulenz auf die TropfengroBe unterschitzt. Eine mogliche Erklérung fiir die Diffe-
renzen zwischen Theorie und Versuch besteht darin, dass die nicht simulierte Kavita-

tion bei diesen Blenden eine groere Rolle spielt als in anderen Bereichen.

Zur Berechnung der theoretisch erhiltlichen TropfengroBen wurden nur die Stro-
mungsverhéltnisse auf der Achse untersucht. Um die vollstdndigen Tropfengrofien-
verteilungen zu berechnen, muss die genaue rdumliche Verteilung der auftretenden
Spannungen beriicksichtigt werden, was z. B. iiber ,,particle tracking* moglich ist, wie
Wengeler [2007] dies in seiner Arbeit fiir Nano-Suspensionen nutzte. Weiterhin miis-
sen die Aufbruchkriterien und damit die entstehende Verteilung besser beschreibbar
sein. Die zeitlichen Abldufe bzw. Kinetiken miissen besser beschrieben werden, um
diese mit den aus instationdrer DNS erhaltenen Spannungen zeitlich und rdumlich

berechnen zu konnen.

In diesem Kapitel wurde gezeigt, dass mit dem Modell der Meso-Energiedichte die
aus den unterschiedlichen Stromungen resultierenden einzelnen Spannungen abge-
schétzt und verglichen werden konnen. Mit dem zeitlichen Verlauf der einzelnen
Spannungen ist es moglich, eine Vorstellung {iber die Belastungen zu bekommen, die
sowohl aus den einzelnen Vorgingen wie der Dehnung und der Turbulenz resultieren,
als auch deren Wechselwirkungen zu betrachten. So ist bekannt, dass ein bereits ge-
dehnter Tropfen leichter aufbricht als ein nicht deformierter. Aus diesem Grund ist es
wichtig, zukiinftig auch Interaktionen zwischen den einzelnen Deformations- und
Aufbruchmechanismen in den Stromungen genauer zu untersuchen. Weiterhin konnte
gezeigt werden, dass bei kleinen Blendendurchmessern der Aufbruch durch die Deh-

nung und bei grofen Blendendurchmessern durch die Turbulenz dominiert wird.

5.1.2  Einfluss des Dispersphasenanteils

Neben der Geometrie der Blende spielt der Dispersphasenanteil sowohl bei der Zer-
kleinerung (siche Kapitel 2.4.4) als auch bei der Stabilisierung [Danner, 2001] von
Emulsionen eine ganz entscheidende Rolle. Wenn sich mit steigendem
Dispersphasenanteil ¢ bei sonst konstanten Bedingungen die Zerkleinerung verbes-

sert, miisste die TropfengroBe sinken. Dies konnte einerseits dadurch erklart werden,
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dass die Viskositét des gesamten Stoffsystems ansteigt (siche Anhang 10.8) und damit
mdglicherweise Scherspannungen zerkleinerungswirksam werden, oder dass der tur-
bulent viskose Mechanismus der Zerkleinerung dominanter wird [Vankova et al.,
2007], da das Viskositétsverhdltnis von disperser Phase zur Emulsion unter A < 3,6
abfillt. Andererseits kann es zu Interaktionen zwischen den Tropfen kommen
[Armbruster, 1990].

Bei einem Dispersphasenanteil von unter 1 % kann davon ausgegangen werden, dass
keine Koaleszenz stattfindet. Mit steigendem Dispersphasenanteil steigt jedoch auch
die Koaleszenzwahrscheinlichkeit, so dass es immer schwerer wird, die Tropfen zu

stabilisieren.

Welcher der beiden Mechanismen iiberwiegt, soll im Folgenden gekladrt werden. In
Abbildung 5.10 ist der Einfluss des Dispersphasenanteils bei zwei Blendendurchmes-

sern auf den Tropfendurchmesser bei unterschiedlichen Druckstufen dargestellt.

Bei einem Blendendurchmesser von B'dz =0,2mm sinkt mit steigendem
Dispersphasenanteil die Tropfengrofe bei sonst gleich bleibenden Bedingungen. Da-
riiber hinaus ist das Energiedichtekonzept erfiillt, da die Tropfengrofie mit steigendem
Druck sinkt. Der Einfluss des Drucks ist bei der Blende mit dem Blendendurchmesser
B's = 0,1 mm deutlich schwicher und auch der Einfluss des Dispersphasenanteils ist
gerade bei hohen Driicken nicht mehr eindeutig. Bei Versuchen mit einem
Dispersphasenanteil von ¢ = 80% und sonst gleichen Versuchsbedingungen brachen

die Emulsionen, d. h. die Stabilisierung der Emulsionen war nicht ausreichend.

-89 -



Kapitel 5: Simultanes Emulgieren und Mischen

o 1 Pflanzendl in Wasser
AT 1 o 1 2
] B yB wF

1
1115.B, 2
] c. = 0,5 Gew.-%

N
PR

] B1d2 =0,1mm

: = 0,25 Vol.-%
0= 075 Vol.-%
J|-—4—- ¢ =40 Vol.-%

{B',=0,2mm

O @ = 0,25 Vol.-%
o ¢ = 0,5 Vol.-%
[, - Q= 40 Vol.-%

Tropfendurchmesser Xg03 [um]
1

o
®

T | L L LA L AL L L L LA BRI AL IS R
300 400 600 800 1000
Homogenisierdruck Ap [bar]

Abbildung 5.10: Einfluss des Dispersphasenanteils ¢ fiir zwei Blendendurchmesser
B'4 auf den Tropfendurchmesser bei unterschiedlichen Druckstu-
fen.

Prinzipiell sind somit bis zu einem Dispersphasenanteil von 40 Vol.-% ein hoher
Druck und Dispersphasenanteil vorteilhaft, da die Verbesserung der Zerkleinerung

das Zerkleinerungsergebnis gegeniiber der Koaleszenz dominiert.
5.2 Vergleich der Betriebsweisen

In Kapitel 2.9.1 wurden sieben Betriebsweisen definiert, die prinzipiell beim dort
beschriebenen Simultanen Emulgieren und Mischen moglich sind. Diese sieben Be-
triebsweisen unterscheiden sich in den Dispersphasenanteilen, die iiber den Haupt-
bzw. Mischstrom zugefiihrt werden. Ob diese sieben Betriebsweisen praktisch um-
setzbar sind, wird im Folgenden beispielhaft an den vier Hauptbetriebsweisen iiber-
priift, wobei jeweils eine Emulsion mit einem Dispersphasenanteil von ¢ =20 Vol.-%

hergestellt wird.
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Abbildung 5.11: Vergleich der vier Hauptbetriebsweisen (BW) beim Herstellen einer
20 Vol-%-igen Pflanzendl-in-Wasser-Emulsion mit der II-SEM-
Blende.

Mit allen vier Hauptbetriebsweisen konnen Emulsionen hergestellt werden. Die
kleinsten Tropfen werden erreicht, wenn ein Premix iiber die Blende bzw. den Haupt-
strom zerkleinert wird und eine seitliche Zumischung von SDS-Losung erfolgt
(Hauptstrom — Mischstrom: 40-0). Die Betriebsweise 6, in der die 100% disperse
Phase als Hauptstrom gefahren wird (100-0), liefert deutlich groBere Tropfen. Auch
mit den Betriebsweisen, bei denen die disperse Phase iiber den Mischstrom zugefiihrt

wird, werden deutlich grofere Tropfen erreicht.

Die Diskussion iiber die Wahl der Betriebsweise erscheint jedoch obsolet, da mit dem
konventionellen Verfahren des Vollstromhomogenisierens die kleinsten Tropfen er-
reicht werden. Die oben gewihlte Darstellung beriicksichtigt jedoch nicht die unter-
schiedlichen Volumenstrdome und somit die unterschiedlichen Energieeintrige der

Betriebsweisen. Um diese zusétzlich in die Auswertung einflieen lassen zu konnen,
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wurde das auf das Simultane Emulgieren und Mischen angepasste Energiedichtekon-

zept entwickelt.

5.2.1 Berechnung des spezifischen Energieeintrages fiir SEM

Die spezifische Energie setzt die eingetragene Leistung ins Verhéltnis zum Volumen-
strom, auf den die Leistung wirkt (siche Kapitel 2.4.7) und stellt damit eine iiber das
Volumen gemittelte Spannung dar. Da der durch die Blende flieBende Volumenstrom
beim Vollstromemulgieren gleich dem Volumenstrom ist, in dem die Energie wirkt,
kiirzen sich die beiden Volumenstrome heraus und nur der Druckabfall bleibt als
Energiedichte erhalten. Beim SEM werden hingegen {iber zwei Volumenstrome Leis-
tungen in einen gemeinsamen Volumenstrom eingebracht. Daher miissen fiir das SEM
die eingetragene Leistung sowohl iiber den Hauptstrom als auch iiber den Mischstrom

beriicksichtigt werden. Hierzu wird folgender Ansatz verwendet:

_E _ Pges :ApH'VH+ApN 'VN

Ey = —=— H T
Vv Vies Vi + Vy

(21)

Dies gilt jedoch nur fiir den Fall, dass beide Volumenstrome die Energie in das glei-
che Volumen eintragen und die Bedingungen fiir das Energiedichtekonzept erfiillt
sind. Fiir diesen Fall konnen die unterschiedlichen Betriebsweisen des SEM unterei-
nander, mit dem Vollstromemulgieren und mit anderen Emulgierverfahren iiber die

Energiedichte verglichen werden.

5.2.2  Vergleich der Betriebsweisen mit Hilfe der SEM-Energiedichte

Im folgenden Diagramm ist die Tropfengrofle iiber die SEM-Energiedichte fiir die 4
Hauptbetriebsweisen und verglichen mit dem konventionellen Vollstromhomogenisie-

ren aufgetragen.
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Abbildung 5.12: Vergleich der erhaltenen Tropfengrofen bei unterschiedlichen Be-
triebsweisen aufgetragen liber die Energiedichte.

Bei der Berechnung des spezifischen Energieeintrags unter Beriicksichtigung der
unterschiedlichen Volumenstrome stellt das Vollstromverfahren nicht die effizienteste
Variante dar. Alle Betriebsweisen, bei denen die disperse Phase iiber die Blende zer-
kleinert wird, erreichen deutlich kleinere Tropfen als die Betriebsweisen, bei denen
die disperse Phase iiber den Mischstrom homogenisiert wird. Da sogar die Betriebs-
weise 6, bei der die reine Dispersphase iiber den Hauptstrom zerkleinert wird und
somit keine zerkleinerungswirksame Dehnung erfahrt, bessere Ergebnisse liefert,
kann das schlechtere Ergebnis nicht nur mit der fehlenden Dehnung erklart werden.
Ob dies jedoch daran liegt, dass der Mischstrom nicht gut genug in die Turbulenz
eingemischt wird und die Turbulenz nicht effizient genug genutzt werden kann, oder

ob sich ganz andere Stromungsformen ergeben, bleibt zu klaren.
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Mit steigendem Dispersphasenanteil in Betriebsweise 3 verbessert sich auch in der
SEM-Blende das Homogenisierergebnis. Da das Produkt auf einen
Dispersphasenanteil von ¢g =20% verdiinnt wird, kann in der SEM-Blende der
Hauptstrom auf bis zu 80% Dispersphasenanteil konzentriert werden, ohne dass es
wie beim Vollstromhomogenisieren zum Brechen der Emulsion kommt. Aus den
bisherigen Ergebnissen kann geschlussfolgert werden, dass die Betriebsweise 3 die
effizienteste Betriebsweise darstellt und die Effizienz gesteigert werden kann, indem
der Dispersphasenanteil auf ein Maximum erhoht wird. Jedoch darf der
Dispersphasenanteil nicht zu groll werden, da sich in diesem Fall die Ergebnisse signi-
fikant verschlechtern (sieche Abbildung 5.12, BW 2).

In dieser Arbeit wird im Weiteren in der Regel die Tropfengrofle in Abhéngigkeit
vom Druck dargestellt, da hdufig nur entscheidend ist, wie mdglichst kleine Tropfen
bzw. Partikel erzielt werden kénnen. Wenn jedoch die unterschiedlichen Betriebswei-
sen der SEM-Technik beziiglich ihrer Effizienz untereinander oder mit der konventio-
nellen Emulgiertechnik verglichen werden sollen, miissen die Ergebnisse in Abhén-

gigkeit von der Energiedichte ermittelt und dargestellt werden.

5.2.3  Vergleich der Betriebsweisen mit Hilfe des Wirkungsgrades

Um den Prozess leichter optimieren zu koénnen, wurde eine Grofle gesucht, die den
Homogenisiererfolg unter energetischem Aspekt widerspiegelt. Hierzu wurde der
Wirkungsgrad als Verhéltnis von zur Zerkleinerung genutzter zu benétigter Energie
definiert. Als Mal3 der genutzten Energie wurde die Grenzflichenenergie (GFE) der
Tropfen in der erhaltenen Emulsion eingesetzt. Die Grenzflichenenergie berechnet

sich als Grenzflichenspannung y multipliziert mit der erzeugten Grenzfliache.

GFE GFE

Wirkungsgrad = — =
bendtigte Energie  Verluste + nutzbare Energie

(22)

Die zur Herstellung einer Emulsion benétigte Energie umfasst alle Energieeintrige
vom Verarbeitungsprozess der Ausgangsstoffe bis hin zur Fertigstellung des Produkts.
Hierin enthalten ist beispielsweise die beim Rilhren bendétigte Energie, um einen
Premix herzustellen, oder die benétigte Energie des Hochdruckhomogenisators. Bei

diesen Energien muss zwischen der tatséchlich nutzbaren Energie und den Verlusten
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differenziert werden. Verluste sind z.B. die Leerlaufenergic von Rotor-Stator-
Systemen oder die Reibungsverluste des Elektromotors, die zwar aufgebracht werden
miissen, jedoch nicht zum Tropfenaufbruch fiihren. Die nutzbare Energie hingegen ist
die Energie, mit der Spannungen erzeugt werden, welche wiederum zur Tropfenzer-
kleinerung fithren. Im Weiteren wird daher zwischen dem bendtigten Wirkungsgrad,

berechnet mit der benétigten Energie, und dem nutzbaren Wirkungsgrad differenziert.

An den so definierten Wirkungsgraden kann das Grundproblem des Hochdruckhomo-
genisierens und aller sehr schnellen Emulgierverfahren erkannt werden. Die tatsdch-
lich genutzte Grenzflachenenergie ist die in den mit dem Emulgator belegten Grenz-
flichen gespeicherte Energie des fertigen Produkts. Die fiir die Zerkleinerung zu
iberwindenden wichtigen formerhaltenden Spannungen werden jedoch mit der
unbelegten Grenzflichenspannung berechnet (siche Kapitel 5.1.1). Damit ist der Wir-
kungsgrad generell iiber den Quotient der belegten zur unbelegten Grenzflichenspan-

nung limitiert.

Im Folgenden werden die Ergebnisse sowohl mit Hilfe des bendétigten als auch des
nutzbaren Wirkungsgrades dargestellt. In die Berechnung des bendtigten Wirkungs-
grades flossen die gegebenenfalls bendtigte Energie zum Herstellen des Premixes und
die Energie des Hochdruckhomogenisierens ein. Die bendtigte Energie wurde mit
einem Amperemeter an den jeweiligen Gerdten bestimmt, wobei die Verluste gerite-
abhéngig sind. Die nutzbare Energie von Rotor-Stator-Systemen kann ermittelt wer-
den, indem die Leerlaufleistung von der bendtigten Energie abgezogen wird. Mit
diesem Verfahren konnte jedoch wegen der ungenauen Messtechnik und den nahezu
100 %-igen Verlusten keine Aussage getroffen werden. Aus diesem Grund wurde in
der vorliegenden Arbeit der Wirkungsgrad fiir die nutzbare Energie nur mit der Ener-

gie des Hochdruckprozesses berechnet.
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Abbildung 5.13: Wirkungsgrad der II-SEM-Blende bei einem Homogenisierdruck
von 350 bar und einem Enddispersphasenanteil von 20 %.

Der benétigte Wirkungsgrad ist immer kleiner als der nutzbare Wirkungsgrad, teil-
weise sogar bis zu einem Faktor 1000. Diese groBen Differenzen sind auf die hohen
Verluste in den Laborgeriten insbesondere beim Rotor-Stator-System Ultra-Turrax”

zuriickzufiihren.

Prinzipiell fallt auf, dass der Wirkungsgrad beim Homogenisieren mit der II-SEM-
Blende in der GroBenordnung von 10 (nutzbar) bzw. 10 (benétigt) liegt. Konventi-
onelle Hochdruckhomogenisatoren im Labormalistab haben jedoch vergleichbare
Werte (Wirkungsgradaipe = 9,7%107°, Wirkungsgradyensige = 1,2%107). Ursache fiir
die geringen Wirkungsgrade sind hohe Stromungsverluste und Verluste durch Trop-
fendeformation, die nicht zum Tropfenaufbruch fiihren. Der sehr geringe nutzbare
Wirkungsgrad zeigt, dass das Hochdruckemulgieren generell wenig effizient ist, un-
geachtet der Verluste, welche rund um das Verfahren zusitzlich noch entstehen. Da-

her ist es wichtig die Effizienz des Prozesses zu steigern.
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In den Betriebsweisen, in denen kein Premix hergestellt werden muss, entfillt die zur
Premix-Herstellung benotigte Energie. Hierdurch ist eine deutliche Verbesserung des
Wirkungsgrades zu erwarten, welche jedoch mit den durchgefiihrten Versuchen nicht
bestétigt werden konnte. Eine mogliche Ursache hierfiir stellt die schlechtere Zerklei-
nerung der Tropfen in den Betriebsweisen mit reiner disperser Phase dar. Damit sind
diese Betriebsweisen zwar fiir die Auslegung neuer Prozesse von Interesse, da sie die
Prozesse deutlich vereinfachen kdnnen, ermdglichen jedoch keine signifikant besseren
Wirkungsgrade. Der hochste Wirkungsgrad wird mit Betriebsweise 3 erreicht, in der
ein Premix mit moglichst hohem Dispersphasenanteil homogenisiert und nachfolgend

verdiinnt wird.

Bei der Betrachtung des Wirkungsgrades konnte gezeigt werden, dass SEM-Prozesse
wirtschaftlich mit der konventionellen Hochdruckhomogenisation vergleichbar sind.
Auch wenn beim Wirkungsgrad alle benétigten Energien beriicksichtigt werden, sind
die Betriebsweisen, bei denen kein Premix hergestellt wird, nicht signifikant wirt-
schaftlicher, da die Energie zur Herstellung des Premixes nicht so hoch ist, dass ihr

Wegfall die schlechtere Zerkleinerung kompensieren konnte.
5.3 Auslegung von SEM-Blenden

Nachdem in den vorangegangenen Kapiteln der Einfluss der Geometrie der eingesetz-
ten Lochblenden sowie der Einfluss des Dispersphasenanteils auf das Homogenisie-
rergebnis aufgezeigt wurden und zudem gezeigt werden konnte, dass generell mit
allen vier Hauptbetriebsweisen Emulsionen hergestellt werden konnen, soll in diesem
Kapitel untersucht werden, welche weiteren Moglichkeiten bestehen, das Zerkleine-

rungsergebnis in SEM-Blenden zu beeinflussen.

Im vorangegangen Kapitel wurde gezeigt, dass die Betriebsweise 3, bei der eine Roh-
emulsion mit sehr hohen Dispersphasenanteilen durch die Blenden homogenisiert und
anschliefend mit kontinuierlicher Phase verdiinnt wird, die besten Homogenisier-

ergebnisse liefert. Aus diesem Grund wird diese Variante zuerst betrachtet.
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5.3.1

Blenden

Einfluss des Abstands der Zumischung auf die Zerkleinerung in SEM-

Die Vermutung liegt nahe, dass der Abstand zwischen Zerkleinerungseinheit und

Blende einen Einfluss auf das Homogenisierergebnis hat, da spitestens bei einem

unendlichen Abstand keine Interaktion mehr zwischen Emulgieren und Mischen statt-

finden kann. Wo sich der optimale Abstand der Zumischung befindet, soll aus diesem
Grund gekldrt werden. In Abbildung 5.14 ist der Einfluss des Abstands der Zu-
mischung A'| (siche Abbildung 4.7) auf das Homogenisierergebnis fiir die Blenden-

durchmesser B'y; = 0,1 und 0,2 mm dargestellt.
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Abbildung 5.14:
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Einfluss des Abstands der Zumischung auf das Homogenisierer-
gebnis mit den Blendendurchmessern 0,1 und 0,2 mm in der II-

SEM-Blende.

Bei einem Blendendurchmesser von B!y, = 0,1 mm hat die Energiedichte keinen signi-

fikanten Einfluss auf das Homogenisierergebnis. Dieses Phanomen konnte gut repro-

duziert werden; eine mogliche Limitierung konnte hierbei die Zerkleinerung darstel-
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len. Bei einem Blendendurchmesser B'y, von 0,2 mm fillt hingegen mit steigendem
Druck bzw. steigender Energiedichte die TropfengroBe ab, was dem Energiedichte-

konzept entspricht.

Bei beiden Blendendurchmessern B'y, hat das Homogenisierergebnis ein Minimum
zwischen 0 und 8 mm. Desweiteren ist das Homogenisierergebnis bei beiden Blen-
dendurchmessern bei einem Abstand von 0 mm schlechter als bei 2 mm. Durch Simu-
lationen konnte gezeigt werden, dass sich beim Zumischen mit einem Abstand von
0 mm die Turbulenz in der Kanalmitte konzentriert und es an den Wianden des Aus-
gangskanals zur Ausbildung von Bereichen kommt, in denen kaum eine Vermischung
stattfindet, so genannte Bypisse (siche Anhang 10.6). Aus diesen Ergebnissen kann
geschlussfolgert werden, dass bei einem Abstand der Zumischung von A';=0 mm
sowohl die Zerkleinerung gestort als auch keine ausreichende Durchmischung fiir

Stabilisierungseffekte erreicht werden konnen.

Bei einer SEM-Blende mit einem Blendendurchmesser von B'y, = 0,1 mm besteht
kein signifikanter Unterschied zwischen den Abstdnden A', =2 und 8 mm. Daraus
folgt, dass in diesem Bereich die Zerkleinerung am wenigsten gestort wird und trotz-

dem noch rechtzeitig vermischt wird, womit in diesem Bereich das Optimum liegt.

Bei einer II-SEM-Blende mit einem Blendendurchmesser von B!y, = 0,2 mm liegt der
optimale Zumischungspunkt A'| zwischen 2 und 4 mm. Ein groBerer Abstand von
All=8 mm fiihrt hingegen wieder zu einer Verschlechterung des Homogenisierer-

gebnisses, so dass die Stabilisierung der Tropfen nicht mehr optimal gelingt.

Auch wenn die Volumenstrome in der II-SEM-Blende mit Hilfe von Simulationen
nicht exakt vorausgesagt werden konnen (siche Anhang 10.6), war es mdglich, mit
den durchgefiihrten Simulationen zu zeigen, dass in der II-SEM-Blende mit einem
Blendendurchmesser von B'y, =0,1 mm die turbulente kinetische Energie nach ca.
4 mm wieder auf das Niveau vor der Blende abfillt. Aus diesem Grund ist es zwar
fraglich, inwiefern die Simulationen bzgl. des Stromungsverhaltens wirklich eine
Aussagekraft haben, jedoch héngt allgemein der Ort in der Simulation, an dem die
Turbulenz abgeklungen ist (hier definiert als Ende der Turbulenz), mit dem optimalen

Zumischpunkt zusammen.
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Fiir die Betriebsweise 3 konnte somit gezeigt werden, dass es einen optimalen Zu-
mischpunkt gibt, bei dem die Stérung der Zerkleinerung minimiert ist und die Zu-
mischung trotzdem noch rechtzeitig gelingt. Welchen Einfluss der Abstand auf das
Homogenisierergebnis bei den anderen Betriebsweisen hat, wird im Folgenden ge-
klart. Wenn z. B. bei Betriebsweise 2 die reine disperse Phase auflerhalb des turbulen-

ten Gebiets zugemischt wird, diirfte keine Zerkleinerung mehr gelingen.

Im folgenden Diagramm sind die Homogenisierergebnisse der II-SEM-Blenden bei
Variation des Abstands der Zumischung A'; und unterschiedlichen Dispersphasen-
anteilen ¢ im Hauptstrom ¢y und Mischstrom ¢y dargestellt. Der Abstand von
A'; =6 mm wurde gewihlt, da bei diesem laut Simulation sicher nach dem Abklingen

der turbulenten kinetischen Energie k zugemischt wird.
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Abbildung 5.15: Vergleich der Hauptbetriebsweisen bei den Abstinden A1l =0 und
6 mm.
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Bei Betriebsweise 3 mit den Dispersphasenanteilen von Hauptstrom und Mischstrom
von (40-0) ist, wie zuvor dargestellt wurde, ein Abstand der Zumischung A',> 0 mm
vorteilhaft. Zwar liegen die Ergebnisse der zwei Abstdnde im Rahmen der Standard-
abweichung, d. h. es gibt keine klaren Tendenzen, aber sie deckt sich mit den vorheri-

gen Ergebnissen.

Bei den restlichen Betriebsweisen war davon auszugehen, dass keine Zerkleinerung
stattfindet, da die Zumischung bei A, =6 mm erst nach dem Abklingen der turbulen-
ten kinetischen Energie k erfolgt. Entgegen der Erwartungen wurden jedoch bei allen
Betriebsweisen feine Emulsionen hergestellt. Die erhaltenen Tropfen sind zwar grof3e-
re, als bei einem Abstand A', =0 mm, jedoch ist dieser Unterschied gerade bei Be-

triebsweise 1 (0-40) nur gering.

Eine Erkldrung hierfiir kann sein, dass bei der I[I-SEM-Blende, in der durch Unter-
druck (negativer Uberdruck bezogen auf Atmosphirendruck) in der Blende der
Mischstrom eingesogen wird, die Simulation der Stromungsverhéltnisse versagt, da
der Effekt der Kavitation nicht beriicksichtigt wird (siche Kapitel 10.6). Durch die
Kavitation scheint sowohl die Turbulenz als auch das Unterdruckgebiet in den Simu-
lationen unterschétzt zu werden, so dass in den Versuchen auch bei einem Abstand
von A'|=6 mm noch gute Homogenisierergebnisse erreicht werden, obwohl laut

Simulation die Turbulenz definitiv abgeklungen ist.

Zusammenfassend kann gesagt werden, dass alle Hauptbetriebsweisen auch bei einem
Abstand von A', = 6 mm funktionieren, der groBere Abstand jedoch nur bei Betriebs-
weise 3 aufgrund der besseren Zerkleinerung einen Vorteil bringt. Bei allen anderen

Betriebsweisen verschlechtert sich das Homogenisierergebnis.

5.3.2  Einfluss des Gegendrucks

Es ist allgemein bekannt, dass der Einsatz einer Gegendruckblende das Homogenisie-
rergebnis deutlich verbessert (siche Kapitel 2.4.4). Im folgenden Kapitel soll daher
der Frage nachgegangen werden, welchen Einfluss eine Gegendruckblende beim
Homogenisieren mit SEM-Blenden hat. Bei konventionellen Zerkleinerungseinheiten
wird der Gegendruck iiber eine zweite in Reihe geschaltete Zerkleinerungseinheit

erreicht. Dieses Prinzip soll in der SEM-Technik untersucht werden.
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Entsprechend der konventionellen Vorgehensweise wird dabei der Gegendruck durch
eine zweite Blende mit groBerem Blendendurchmesser B, realisiert. Im folgenden
Diagramm ist dargestellt, wie das Homogenisierergebnis bei Betriecbsweise 3 beein-
flusst werden kann, indem in den SEM-Blenden eine zweite Blende nach der Zu-
mischung angebracht und deren Durchmesser B, variiert wird. Hierbei wurde immer
ein Mischungsverhéltnis zwischen Haupt- und Mischstrom von 1:1 eingestellt. Um
dieses Mischungsverhéltnis zu erreichen, wird der Mischstrom mit Hilfe eines Nadel-
ventils angepasst, wobei bei den Gegendruckblenden mit den grofen Durchmessern
B’ =2 bis 1 mm regelmiBig Kavitation am Nadelventil im Mischstrom mit dem
bloBen Auge zu beobachten war. Dies zeigt, dass der Unterdruck nach der Hauptblen-
de B, der die Fliissigkeit in die SEM-Blende einzieht, bis unter den Dampfdruck der
kontinuierlichen Phase fallt. Inwieweit sich Verdnderungen des Unterdruckgebiets auf

das Zerkleinerungsergebnis auswirken, soll im Folgenden untersucht werden.
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Abbildung 5.16: Einfluss des Durchmessers der Gegendruckblende B, auf die
TropfengroBe in der II-SEM-Blende. "Bei B*;, = 0,4 mm musste der
Mischstrom mit einem zusétzlichen Druck gefordert werden, um
das Mischungsverhéiltnis von 1:1 einzustellen.
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Bei einer Blende mit B'y, =0,1 mm ist im Rahmen der Messgenauigkeit keine klare
Abhéngigkeit bis zu einem Blendendurchmesser von B2y, = 0,6 mm zu erkennen. Die
TropfengroBe verkleinert sich jedoch signifikant mit einem Blendendurchmesser von
B2, = 0,4 mm. Dies ist darauf zuriickzufiihren, dass der Mischstrom nicht mehr durch
den Unterdruck in die SEM-Blende von selbst eingezogen wird, sondern mit einem
Druck von 3 bis 7 bar abhingig vom Hauptdruck zugemischt wird. Dies fiihrt zu ei-
nem Gegendruck an der Hauptblende B' von ca. 1% was einer Thoma-Zahl von
Th = 0,01 entspricht. Zusétzlich wird durch die zweite Blende die Stromung nach der

Blende B' verindert, so dass es zu weniger Bypéssen kommt [Sauter et al., 2008].

Bei einem Blendendurchmesser von B!y, = 0,2 mm fallt der Tropfendurchmesser bei
einer Reduktion des Gegendruckblendendurchmessers von B%;, =2 auf 1,8 mm ab,
was jedoch im Rahmen der Messgenauigkeit nicht signifikant ist. Ab einem Blenden-
durchmesser von B’y = 1,8 mm konnte das Mischungsverhéltnis von 1:1 nicht ohne
Zumischdruck erreicht werden, so dass keine Emulsionen mit geringeren Gegen-

druckblendendurchmessern hergestellt wurden.

Zusammenfassend ldsst sich sagen, dass eine Gegendruckblende nach der Zu-
mischung keine signifikante Verbesserung der Zerkleinerung bewirkt, wenn durch das
Unterdruckgebiet angesaugt werden soll. Erst sobald ein Gegendruck auf die SEM-
Blende in Form einer Gegendruckblende und eines Zumischdrucks angelegt wird,
verbessert sich das Zerkleinerungsergebnis erheblich. Inwieweit diese geometrischen
Anderungen jedoch die Stabilisierung verbessern wiirden, wurde im Rahmen der

Arbeit nicht untersucht.

5.3.3  Einfluss des Dispersphasenanteils in der fertigen Emulsion

In Kapitel 5.1.2 wurde gezeigt, dass eine Erhohung des Dispersphasenanteils im
Hauptstrom eine deutliche Verbesserung des Homogenisierergebnisses bewirkt. Al-
lerdings konnte nicht gezeigt werden, ob sich das Homogenisierergebnis durch eine

bessere Zerkleinerung oder bessere Stabilisierung ergibt.

Im folgenden Diagramm wird der Dispersphasenanteil bei sonst konstanten Versuchs-
bedingungen variiert, wobei insbesondere das Volumenstromverhéltnis konstant ge-

halten wird.
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Abbildung 5.17: Abhéngigkeit des Homogenisierergebnisses vom Dispersphasen-
anteil beim Homogenisieren mit der SEM-Blende.

Mit steigendem Dispersphasenanteil wird bei beiden Blendendurchmessern B'y, eine
geringere Tropfengrofle erreicht. Bei einem Dispersphasenanteil in der fertigen Emul-
sion von ¢g = 0,25% ist das Homogenisierergebnis nur von der Zerkleinerung abhén-
gig und Effekte der Stabilisierung kdnnen ausgeschlossen werden. Mit steigendem
Dispersphasenanteil entwickelt sich die Stabilisierung zum entscheidenden Einfluss-
faktor auf das Homogenisierergebnis, da durch Koaleszenz wieder groe Tropfen
entstehen. Da sich mit steigendem Dispersphasenanteil das Homogenisierergebnis
verbessert, muss sich die Zerkleinerung der Tropfen deutlich stirker verbessern, als
sich die Stabilisierung verschlechtert. Beim Blendendurchmesser B'y, = 0,1 mm wird
mit steigendem Druck die Stabilisierung schlechter, wie die mit steigender Energie-

dichte zunehmende TropfgengroBen bei hohen Dispersphasenanteilen zeigen.

Diese Ergebnisse zeigen, dass das mit steigendem Dispersphasenanteil bessere

Homogenisierergebnis auf eine bessere Zerkleinerung zuriickzufiihren ist und somit
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die BW 3 wie beim konventionellen Vollstromhomogenisieren mit moglichst hohen
Dispersphasenanteilen im Hauptstrom betrieben werden soll, solange die Stabilisie-

rung der Tropfen gewdhrleistet werden kann.

5.3.4  Einfluss eines rotierenden Mischstroms auf das Homogenisierergebnis

Alternativ zur Standardzumischung wurde in dieser Arbeit eine Zumischung konstru-
iert, bei welcher der Mischstrom axial rotierend zum Hauptstrom zugemischt wird, so
dass der austretende Strahl rotiert. Bei dieser rotierenden Zumischung kommt zu den
standardméBig existierenden Kréften noch die Zentrifugalkraft hinzu, wie sie auch in

einem Hydrozyklon genutzt wird.

Im untersuchten Stoffsystem hat die disperse Phase, also das Pflanzendl, die geringere
Dichte, weshalb die Tropfen eine Beschleunigung in Richtung der Mitte des Auslauf-
stroms erfahren. Um den Einfluss von einer rotierenden Zumischung auf das Homo-
genisierergebnis zu untersuchen, wurden die Betriebsweisen 1 und 3 ausgewdhlt, da
die Tropfen bei der einen iiber den Hauptstrom und bei der anderen iiber den Misch-

strom zugemischt werden.

Bei Betriebsweise 1 (0-40), bei der eine Rohemulsion in diesem Fall mit 40 Vol.-%
Dispersphasenanteil zugemischt wird, ist zu erwarten, dass durch die Zentrifugalkrifte
die Tropfen schneller in den Hauptstrom eingemischt werden und sich anschliefend in
der Mitte aufkonzentrieren. Dies sollte dazu fiithren, dass kurz nach Einmischung die
Tropfen im Vergleich zur Standardgeometrie schneller mit der kontinuierlichen Phase
vermischt werden, wodurch die Koaleszenzfrequenz sinken wiirde und somit eine
bessere  Stabilisierung erreicht werden sollte. Bei der anschlieBenden
Aufkonzentrierung in der Mitte, steigt die Koaleszenzfrequenz wieder an. In den
Experimenten konnte jedoch kein klarer Unterschied zwischen den Mischgeometrien

festgestellt werden.

Bei Betriebsweise 1 (40-0) hingegen sind die Tropfen von Anfang an in der Mitte
aufkonzentriert. Die Rotationsbewegung wirkt der Vermischung mit der zugemischten
kontinuierlichen Phase entgegen. Somit diirfte sich bei dieser Betriebsweise das
Homogenisierergebnis verschlechtern. In den Experimenten konnte jedoch auch bei

dieser Betriebsweise keine klare Aussage getroffen werden.
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Abbildung 5.18: Einfluss der Art der Zumischung bei den unterschiedlichen Be-
triebsweisen auf das Homogenisierergebnis.

Zusammenfassend kann gesagt werden, dass die Art der Zufilhrung im Rahmen der
untersuchten Stoff- und Prozessparameter das Homogenisierergebnis nicht signifikant

beeinflusst.
5.4 Wirtschaftliche Betrachtung des SEM

Wirtschaftliche Vorteile lassen sich mit dem Simultanen Emulgieren und Mischen in

den zwei Bereichen der Qualitdt der Produkte und der Kosten des Prozesses erzielen.

Mit dem SEM kann die Qualitit von Produkten gesteigert werden, was in den néchs-
ten Kapiteln an drei Beispiclen gezeigt wird. Mit der Qualitétssteigerung kdnnen
Preis- bzw. Umsatzsteigerungen von den Produkten erreicht werden. Die grundlegen-
de Idee zur Qualitétssteigerung besteht darin, dass der Mischstrom nicht die Hoch-
druckpumpe passieren muss, trotzdem zerkleinert wird und zur Stabilisierung der

Tropfen beitrdgt. Damit kann z. B. erreicht werden, dass thermisch labile Substanzen
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deutlich geringer thermisch belastet werden, womit wesentlich hohere Konzentratio-
nen dieser Substanzen wie sekundire Pflanzeninhaltsstoffe in Produkten erreicht

werden.

Die Kosten konnen mit dem SEM einerseits durch die Reduktion von Verfahrens-
schritten und andererseits durch ein effizienteres Verfahren (Energiekosten) gesenkt
werden. Dementsprechend kann beim Wechsel vom konventionellen Vollstromver-
fahren auf das neue SEM-Verfahren mit der Betriebsweise ohne Herstellung einer
Rohemulsion der Verfahrensschritt der Rohemulsionsherstellung mit dem dazugeho-
rigen apparativen Aufwand entfallen. Dies fiihrt zu geringeren Investitions- und Be-
triebskosten, da z. B. der Kauf und die Wartung der Apparate zur Herstellung der
Rohemulsion entfallen. Auch sonstige im Prozess befindliche, an die Homogenisie-

rung anschlieBende Mischschritte konnen in das SEM integriert werden.

Wenn jedoch eine Rohemulsion aus anderen Griinden hergestellt werden muss, kann
die Betriebsweise 3 angewendet werden. Die Rohemulsion kann bei dieser Betriebs-
weise so hoch konzentriert werden, wie es die vorangehenden Schritte zulassen. Da-
durch werden eine Reduktion des zu homogenisierenden Volumens und somit signifi-
kante Kostenersparnisse ermdglicht, da geringere Volumenstrome auf den Homogeni-
sierdruck verdichtet werden miissen (Prozessintensivierung). Mit dem Mischstrom
wird anschlieBend auf den Dispersphasenanteil verdiinnt, der im Produkt gewiinscht
oder der zur Stabilitit der Emulsion bendtigt wird. Damit kann die Pumpe in der Gro-
Be des Standardprozesses beibehalten werden, womit sich der Durchsatz umgekehrt
proportional zum Mischungsverhéltnis erh6ht, oder die Pumpe kann dem Volumen-
strom angepasst werden, was zu einer kleineren und dadurch billigeren Pumpe und

geringeren variablen Kosten fiihrt.

Diese allgemeinen Ausfithrungen zu den wirtschaftlichen Vorteilen des SEM werden
in den drei folgenden Kapiteln an den Beispielen der Milch, den Schmelzemulsionen

und den Pickering-Emulsionen aufgezeigt und diskutiert.
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6 HOMOGENISIEREN VON MILCH

Bereits seit iber 100 Jahren wird Milch erfolgreich homogenisiert. Obwohl es sich um
einen bereits gut erforschten Prozessschritt handelt, sind die Ursachen des guten
Homogenisierergebnisses bis heute noch nicht abschlieBfend geklart. Das folgende
Kapitel soll daher ein tieferes Verstindnis der Milchhomogenisierung ermdglichen,
um somit einen effizienteren Milchverarbeitungsprozess gestalten zu kénnen. Hierzu
werden zunichst unterschiedliche auf dem Markt verfligbare sowie am KIT konstru-
ierte Zerkleinerungseinheiten beziiglich ihrer Homogenisiereffizienz verglichen. An-
schlieBend wird der Einfluss der Prozess- und Anlagengré3en auf das Homogenisie-
rergebnis dargestellt. Zusammenfassend werden die mit der SEM-Technik verbunde-
nen Moglichkeiten, einen neuen und effizienteren Milchverarbeitungsprozess zu ge-

stalten, dargestellt.

6.1 Einfluss der Geometrie der Zerkleinerungseinheit
beim Vollstromhomogenisieren

Um in den spéteren Versuchen differenzieren zu kdnnen, welche Effekte auf die Zer-
kleinerung der Milchtropfen und welche auf Stabilisierungseffekte zuriickzufithren
sind, wurden zuerst unterschiedliche Zerkleinerungseinheiten beziiglich ihrer Zerklei-
nerungswirkung untersucht. In der Literatur sind verschiedene Zerkleinerungseinhei-
ten sowie teilweise deren Interaktionen bei einer Reihenschaltung beschrieben (siche
Kapitel 2.4.6) [Kessler, 2002b; Freudig, 2004; Kohler et al., 2008b]. Im Folgenden
werden die in dieser Arbeit verwendeten Zerkleinerungseinheiten dargestellt und mit

Daten aus der Literatur verglichen.

6.1.1  Vergleich unterschiedlicher Blendengeometrien

In dieser Arbeit wurden Blenden verwendet, die am KIT (sowohl am IMVT als auch
am LVT) gefertigt wurden. Bei den am LVT gefertigten Blenden handelt es sich um
einfache Lochblenden, wohingegen die am IMVT gefertigten Blenden rechteckige
Kanéle (Schlitzblende) besitzen. Als Schlitzblende wurden die Blenden der I-SEM-

Blende verwendet, ohne dass zugemischt wurde. Ein Vergleich der Homogenisierer-
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gebnisse der beiden Blenden und der Umlenkblenden (U und UD, siehe Abbildung
4.5) zeigt das folgende Diagramm.
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Abbildung 6.1:  Vergleich der Homogenisierergebnisse der unterschiedlichen Blen-
den.

Sowohl die einfachen Lochblenden als auch die Schlitzblenden liefern vergleichbare
Ergebnisse hinsichtlich ihrer Tropfengrofie xq5. Signifikant kleinere Tropfen konnen
mit den Umlenkdehnblenden (U + UD) des IMVT erreicht werden. Eine zusétzliche
Dehnstromung, die die beiden Umlenkblenden voneinander unterscheidet, hat keinen
signifikanten Einfluss auf das Zerkleinerungsergebnis. Daraus ldsst sich schlussfol-
gern, dass die Umlenkung der Stromung die Zerkleinerung eindeutig verbessert. Um-

lenkblenden sind kommerziell von Microfluidics erhéltlich.

6.1.2  Vergleich der Zerkleinerungseinheiten von Microfluidics®

In vorangegangenen Arbeiten (siche Anhang 10.9) konnte gezeigt werden, dass die

Zerkleinerungseinheit des Microfluidizer™ bei Milch die besten Zerkleinerungsergeb-
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nisse der untersuchten Zerkleinerungseinheiten im Gegendruckoptimum liefert. Hier-
bei wurde angenommen, dass mit der vom Hersteller vorgenommenen Reihenschal-
tung der Zerkleinerungseinheiten, der Y-Kammer und Z-Kammer (siehe Abbildung
2.4), das Gegendruckoptimum eingestellt ist. Ob dies tatséchlich der Fall ist und wes-
halb die Zerkleinerung in den Kammern besser funktioniert als in den anderen Zer-
kleinerungseinheiten, soll in diesem Kapitel geklart werden. Hierzu werden insgesamt

acht Kombinationen der Kammern untersucht.

Tabelle 6-1: Untersuchte Kombinationen der Kammern von Microfluidics (Y:
Y-Kammer; Z: Z-Kammer; R: Umgekehrte FlieBrichtung).

Kombination A B C D E F G H 1 J

Erste Stufe Y zZ Y zZ YR | ZR | YR | ZR | YR | Y

Zweite Stufe Z Y ZR YR Z /R

Bei Kombination A handelt es sich um die vom Hersteller vorgeschlagene Standard-
kombination mit der Y-Kammer in der ersten Stufe und der Z-Kammer in der zweiten
Stufe. In Kombination B werden die zwei Stufen vertauscht. Fiir eine bessere Ver-
gleichbarkeit des Homogenisierergebnisses mit anderen Zerkleinerungseinheiten wur-

den die beiden Kammern einzeln untersucht (Kombinationen C und D).

Die beiden Kammern kdnnen weiterhin in umgekehrter Durchflussrichtung in die
Anlage eingebaut werden (Kombinationen G und H). In Kombination E bleiben beide
Kammern umgekehrt auf der jeweiligen Stufe, wihrend in Kombination F die Stufen
getauscht werden. In den Kombinationen I und J wird die Reihenfolge der Kammern
in der Standardkombination belassen und nur eine der beiden Kammern umgekehrt

durchstromt.
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Abbildung 6.2:  Vergleich der Homogenisierergebnisse von Milch der einzelnen
Kammern (einstufig).

Generell sind zwischen den einzelnen Geometrien keine groen Unterschiede im
Rahmen der Standardabweichung zu erkennen. Wie in Abbildung 6.2 dargestellt,
erreicht die Z-Kammer im Vergleich der einzelnen Kammern tendenziell die kleinsten
Tropfengrofen. Die Homogenisierergebnisse werden allerdings deutlich schlechter,
sobald die Z-Kammer in umgekehrter Richtung durchstromt wird. Zwischen den bei-

den Betriebsweisen der Y- Kammer gibt es keinen signifikanten Unterschied.

Eine mogliche Erklarung fiir das bessere Homogenisierergebnis der Z-Kammer im
Vergleich zur Y-Kammer liegt darin, dass die Milchfetttropfen aufgrund ihrer sehr
komplexen Fetttropfenmembran nur schwer gedehnt werden kdnnen und daher die
Turbulenz vorrangig den Tropfenaufbruch bestimmt [Erni et al., 2005; AiF FV 14073
N, 2008]. Da die Z-Kammer bei gleichem Druck einen héheren Volumenstrom auf-
weist als die Y-Kammer (siche Anhang 10.10) und da von den einfachen Lochblen-
den bekannt ist, dass bei groBeren Blendendurchmessern und damit hdheren Volu-

menstromen hdhere turbulente kinetische Energien k erreicht werden (siche Kapitel
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5.1.1), konnte eine héhere Turbulenz in der Z-Kammer der Grund fiir ein besseres
Homogenisierergebnis sein. Die Richtungsabhéingigkeit der Homogenisierergebnisse
in der Z-Kammer hdngt mit dem asymmetrischen Aufbau der Kammer zusammen
(siche Abbildung 2.4, rechts).

Nachdem im vorangegangenen Teil die einzelnen Kammern untersucht wurden, liegt

der Schwerpunkt im Folgenden auf den Interaktionen zwischen den jeweiligen in

Reihe geschalteten Kammern.
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Abbildung 6.3:  Vergleich des Homogenisierergebnisses der Standardkombination

mit den zweistufigen Kombinationen von Microfluidics.

Bei den zweistufigen Kombinationen, bei denen sich die Z-Kammer in der ersten
Stufe befindet, werden prinzipiell schlechtere Ergebnisse erreicht, obwohl die Z-
Kammer einzeln das beste Homogenisierergebnis erzielt. Dies kann durch den fehlen-
den Gegendruck (siche Anhang 10.10) erklart werden. Bei den Kombinationen mit
der Y-Kammer in der ersten Stufe wird ein Gegendruck durch die Z-Kammer aufge-

baut, da der grofite Anteil des Drucks zwar tiber die Y-Kammer abfillt, aber noch ca.
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30% des Homogenisierdrucks iiber die Z-Kammer entspannt wird. Allgemein ist be-
kannt, dass der Gegendruck die Kavitation in der ersten Stufe verdndert und damit zu
einem besseren Homogenisierergebnis fithren kann, wenn man sich der optimalen
Thoma-Zahl ndhert. Aus der Tatsache, dass die Kombinationen mit der Y-Kammer in
der ersten Stufe die besten Homogenisierergebnisse erreichen, kann gefolgert werden,
dass der Einfluss der zweiten Stufe auf das Homogenisierergebnis stérker ist als der
der besseren Zerkleinerung in der Z-Kammer. Bei den vier Versuchen, bei denen die
Y-Kammer die erste Homogenisierstufe darstellt, ist kein Einfluss der Durchstro-

mungsrichtung der Z-Kammer erkennbar.

Zusammenfassend kann gesagt werden, dass die Umlenkung auf die Zerkleinerung
einen signifikanten Einfluss hat, jedoch insgesamt die Zerkleinerung bei sonst glei-

chen Versuchsbedingungen am stérksten iiber den Gegendruck beeinflusst wird.

6.1.3  Einfluss von Prozessparametern auf das Homogenisierergebnis von
Milch bei Flachventilen

Flachventile sind heute beim Hochdruckhomogenisieren von Milch Stand der Tech-
nik. Um einen Vergleich mit den heutigen Technologien zu ermdglichen, wurde die
Milch mit dem APV 2000 und dem zugehdrigen Flachventil einstufig homogenisiert
(siche Kapitel 4.1.4). Da mit einem Flachventil bei unterschiedlichen Volumenstrd-
men bei unterschiedlichem Druck homogenisiert werden kann, wird im Folgenden

diese Abhingigkeit untersucht.

-113 -



Kapitel 6: Homogenisieren von Milch
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Homogenisieren von Milch mit dem APV 2000 und einem einstufi-
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Anhang 10.16).
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Abbildung 6.5:

Verteilung und Intensitét der turbulenten kinetischen Energie im
Flachventil des APV 2000 bei unterschiedlichen Spaltweiten und
einem Homogenisierdruck von Ap = 100 bar.
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Die TropfengroBe der homogenisierten Milch nimmt mit steigendem Druck und Vo-
lumenstrom ab. Die Verringerung der TropfengroBe bei steigendem Druck konnte mit
dem Energiedichtekonzept und einer steigenden turbulenten kinetischen Energie in
Simulationen abgebildet werden. Mit dem Energiedichtekonzept kann iiber einen
steigenden Volumenstrom bei konstantem Druck keine Aussage getroffen werden.
Stromungssimulationen zeigen, dass in diesem Fall die turbulente kinetische Energie
ebenfalls ansteigt (siche Abbildung 6.5).

Aus den Stromungssimulationen geht weiterhin hervor, dass im durchgefiihrten Expe-
riment die Spaltbreite des Homogenisierspalts (siche Abbildung 4.4) im Flachventil in
Abhingigkeit vom Volumenstrom und Druck zwischen 0,004 und 0,01 mm variiert.
Bei einem Volumenstrom von 590 L/h féllt die turbulente kinetische Energie erst ca.
2 mm hinter dem Homogenisierspaltausgang auf den Ausgangswert zuriick (siche
Abbildung 6.5). Bei geringem Volumenstrom klingt die turbulente kinetische Energie

k hingegen schon bis zum Prallring ab.

6.1.4  Vergleich aller Zerkleinerungseinheiten

Abschliefend werden die unterschiedlichen Zerkleinerungseinheiten verglichen, um

aufzuzeigen, welche Zerkleinerungseinheit Milch am effizientesten homogenisiert.

Die kleinsten Tropfen bei einem konstanten Druck und somit das effizienteste Homo-
genisierergebnis wird mit den Umlenkblenden insbesondere der Microfluidics Z-
Kammer erreicht. Die einfachen Lochblenden und das bei hohen Volumenstromen
betriebene Flachventil liefern ungefdhr vergleichbare Homogenisierergebnisse, die
jedoch deutlich schlechter sind als bei Umlenkblenden. Bei niedrigen Volumenstro-

men werden im Flachventil die schlechtesten Homogenisierergebnisse erreicht.
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Abbildung 6.6:  Vergleich der Homogenisierergebnisse der unterschiedlichen Zer-
kleinerungseinheiten.

In diesem Kapitel konnte gezeigt werden, dass die Geometrie der Zerkleinerungsein-
heit einen signifikanten Einfluss auf die Zerkleinerung hat. Die besten Homogenisie-
rergebnisse wurden einstufig mit einer Umlenkblende erreicht. Den grofiten Einfluss
auf die Zerkleinerung hat jedoch die richtige Wahl des Gegendrucks bzw. die zweite
Stufe.

6.2 Simultanes Homogenisieren und Mischen von Milch

Das Simultane Homogenisieren und Mischen (SHM) eignet sich insbesondere fiir den
Milchverarbeitungsprozess, da in diesem herkdmmlich die Milch aufkonzentriert und
anschlieBend wieder verdiinnt wird. Im SHM-Prozess wird — dhnlich wie beim Teil-
stromhomogenisieren — nur die fettreiche Phase (Rahm ab Separator, allerdings ohne
vorheriges Riickmischen mit Magermilch) homogenisiert und anschlieend die fett-
arme Phase (Magermilch ab Separator) zugemischt. Da die Magermilch nach dem

Separator nur noch die kleinsten Fetttropfen enthélt, miissen diese nicht mehr homo-
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genisiert werden, sondern sind in der weiteren Diskussion vernachldssigbar. Dieses
Verfahren entspricht damit dem SEM in Betriebsweise 3. Der Unterschied zwischen
dem SHM und dem konventionellen Teilstromhomogenisieren besteht darin, dass die
Magermilch nur wenige Millimeter nach der Zerkleinerungseinheit zugemischt wird
und nicht — wie im konventionellen Prozess iiblich — an einer beliebigen Stelle in der

Prozesslinie weit hinter dem Hochdruckhomogenisator.

In Vorarbeiten konnte gezeigt werden, dass die Homogenisierergebnisse des SHM bis
zu einem Fettanteil von 42 Vol.-% mit der Vollstromhomogenisierung vergleichbar
sind. Anhand dieser Ergebnisse konnte gezeigt werden, dass die Grundidee des Si-
multanen Homogenisierens und Mischens auf Milch angewendet werden kann [K6h-
ler et al., 2007]. Ziel des Kapitels ist es aufzuzeigen, mit welchen geometrischen
Stoff- und Prozessgroflen der Milchverarbeitungsprozess optimal betrieben werden

kann.

6.2.1  Auslegung von SEM-Blenden zum Homogenisieren von Milch

Fiir die grundlegenden Untersuchungen zum Einfluss der unterschiedlichen Parameter
auf das Homogenisierergebnis wurden einfache Lochblenden gewihlt, da anhand
deren Geometrie sich die einzelnen Vorginge relativ leicht nachvollziehen lassen und

daher grundlegende Untersuchungen méglich sind (siche Kapitel 2.4.6).

Einfluss des Abstandes der Zumischung

In Voruntersuchungen konnte weiterhin gezeigt werden, dass im Auslaufbereich der
eingesetzten Blende nach ca. | mm die turbulente kinetische Energie k ein Maximum
erreicht (siche Anhang 10.5). Da in diesem Bereich der hochsten turbulenten kineti-
schen Energie k die hochste Mikroturbulenz und daher die groten Zerkleinerungsef-
fekte zu erwarten sind, wurde die Zumischung in dieses Gebiet gelegt. Weiterhin
wurde eine SEM-Blende mit dem Abstand 1 =0 mm konzipiert, um eine moglichst
schnelle Vermischung zu erreichen. Die SEM-Blende mit einem Abstand von
I =3 mm ermdglicht dagegen das Einmischen an einem Ort, an dem die turbulente
kinetische Energie k im Auslauf der einfachen Lochblende fast und bei I =5 mm ganz
abgeklungen ist. Um zu untersuchen, welchen Einfluss eine Zumischung nach Ab-

klingen der Turbulenz hat, wurde eine I-SEM-Blende mit I =7 mm hergestellt. Damit
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stellt sich die Frage, wie weit von der Zerkleinerungseinheit entfernt zugemischt wer-

den muss und ob es einen optimalen Ort bzw. Abstand fiir die Zumischung gibt.
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Abbildung 6.7: Homogenisierergebnisse (maximale Tropfendurchmesser x93 des
volumengewichteten Kollektivs) in Abhéngigkeit vom Homogeni-
sierdruck fiir unterschiedliche Distanzen zwischen Blendenausgang
und Zugabeort der Magermilch bei Einsatz von SEM-Blenden.

Bei allen untersuchten I-SEM-Blenden sinkt mit steigendem Homogenisierdruck die
Tropfengrofle. Weiterhin verbessert sich das Homogenisierergebnis beim Teilstrom-
homogenisieren von Rahm (32 vol.-% Fett) mit SEM-Blenden im untersuchten Be-
reich mit steigendem Abstand der Zumischstelle bis zu einer Distanz von 1 =5 mm.
Mit einem Abstand von 1=3 mm werden schon kleinere Tropfen als bei der Voll-
stromhomogenisierung erreicht, wiahrend sich bei einem Abstand von 1 =7 mm das
Homogenisierergebnis gegeniiber den Abstinden 1=1 bis 5 mm wieder verschlech-
tert.

Stromungssimulationsrechnungen zeigen (sieche Anhang 10.7), dass die Stromung im

Auslaufkanal der Blende und somit die Zerkleinerung immer weniger gestort wird, je
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grofler die Distanz zwischen Blendenausgang und Zumischung ist. Gleichzeitig be-
wirkt der ab einer Distanz von 1 =1 mm entstehende Stauchpunkt, bei dem die Ge-
schwindigkeit zwar reduziert wird, aber nicht auf null wie beim Staupunkt absinkt,
einen Gegendruck, der sich positiv auf das Zerkleinerungsergebnis auswirkt. Das
heiflt, mit zunehmendem Abstand verbessern sich die Homogenisierergebnisse. Mit
zunehmendem Abstand wird jedoch die Zeit, bis es zu einer vollstindigen Vermi-
schung der zwei Strome kommt, immer ldnger. Somit stehen die grenzfldchenaktiven
Proteine erst zeitlich verzdgert zur Stabilisierung zur Verfiigung, was jedoch bis zu

einem Abstand von 1 = 5 mm eine untergeordnete Rolle spielt.

Ab einer Distanz von 1 =5 mm verschlechtert sich das Homogenisierergebnis, was auf
eine zu spite Zumischung und abnehmende Mischgiite zuriickzufiihren ist. In diesem
Fall werden die neu gebildeten Grenzfldchen nicht schnell genug mit grenzflachenak-
tiven Proteinen der Milch stabilisiert, wodurch sowohl Aggregatbildung als auch
Koaleszenz auftreten kann. Entscheidend flir den Homogenisiererfolg ist somit, dass
die Magermilch (MM), die den iiberwiegenden Anteil der grenzflichenaktiven Protei-
ne zur Stabilisierung der Tropfen enthélt [Deutsche Forschungsanstalt fiir Lebensmit-
telchemie, 2008, S. 14ff], zugemischt wird, bevor die nicht ausreichend stabilisierten
Tropfen kollidieren kdnnen und bevor es zur Ausbildung von Fettkugelaggregaten

durch Caseinbriicken kommen kann.

Bei der untersuchten Geometrie liegt der optimale Zugabeort fiir den betrachteten
Volumenstrom (5 — 15 L/h) und Druckbereich (Ap = 50 — 300 bar) bei einer Distanz
von 1=5mm. Dieser Abstand entspricht derjenigen Distanz, an der in den Stro-
mungssimulationen die turbulente kinetische Energie k auf den Ausgangswert ab-
klingt. Fir die Optimierung neuer SEM-Zerkleinerungseinheiten ldsst sich daraus
schlussfolgern, dass eine Zumischung erst nach dem Abklingen der turbulenten kine-
tischen Energie erfolgen sollte, um die Tropfenzerkleinerung nicht zu behindern und

doch eine schnelle Stabilisierung der Tropfen zu gewéhrleisten.

Parallel zur I-SEM-Blende wurde die II-SEM-Blende entwickelt. Mit der II-SEM-
Blende kann das Mischungsverhéltnis mit deutlich geringerem Zumischdruck erreicht
werden. Der Vorteil des geringeren Zumischdrucks fiihrt allerdings auch dazu, dass

durch den Mischstrom kein signifikanter Gegendruck mehr aufgebaut wird [Kohler et
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al., 2009], womit der stauchende Effekt entféllt und sich das Homogenisierergebnis
deutlich verschlechtert (vergleiche I-SEM A und II-SEM m in Abbildung 6.8). Wird
dieser fehlende Gegendruck jedoch mit einer zusitzlichen Gegendruckblende vor der

Zumischung erzeugt (II-SEM 2 V), konnen vergleichbare Ergebnisse erreicht wer-

den.
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Abbildung 6.8:  Vergleich des Einflusses vom Abstand bei der Typ I- und der II-

SEM-Blende auf die Tropfengrofle.

Sowohl bei der I-SEM- als auch bei der II-SEM-Blende liegt der optimale Zumisch-
punkt zwischen 4 und 5 mm. Dies ist mit der dhnlichen Stromung nach der Blende zu

erkldren, da in beiden Fillen ein turbulenter Strahl in einem ungefdhr gleich groflen
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Raum entsteht. Wird hingegen hinter der ersten Blende ein Gegendruck mit einer
zweiten Blende erzeugt (II-SEM 2), so liegt der optimale Zumischpunkt kurz
(1~2 mm) nach der Gegendruckblende (2. Stufe) und auch eine Zumischung beim

Abstand 1 = 0 mm erreicht fast gleiche Ergebnisse.

Damit konnte gezeigt werden, dass sich mit Anlegen eines Gegendrucks auf die erste
Zerkleinerungseinheit das Homogenisierergebnis verbessert, unabhédngig davon, ob
dieser durch einen erhéhten Mischdruck oder durch eine Gegendruckblende vor der
Zumischung aufgebracht wird. Weiterhin liegt der optimale Zumischpunkt beim ein-

stufigen Homogenisieren hinter dem Abklingen der turbulenten kinetischen Energie k.

6.2.2 SEM-Flachventile

Anhand einer einfachen Blendengeometrie konnte gezeigt werden, dass die Homoge-
nisierung von Milch auch bei hohen Fettanteilen gelingt, indem direkt nach einer
Blende Magermilch zugemischt wird. Allerdings sind Blenden in der Industrie — ins-
besondere in der milchverarbeitenden Industrie — kaum verbreitet. Damit die Grund-
idee des Simultanen Emulgierens und Mischens in der Industrie zur Anwendung
kommt, stellt sich damit die grundlegende Frage, inwieweit sich die erhaltenen Er-
kenntnisse auf Flachventile iibertragen lassen. Ziel dieses Kapitels ist es daher zu
zeigen, dass die Grundidee des Simultanen Emulgierens und Mischens von der Blen-
de auf das Flachventil iibertragbar ist und welche Randbedingungen bei deren Ausle-

gung berlicksichtigt werden miissen.

Aus den Ergebnissen des vorangegangenen Kapitels ist bekannt, dass die besten
Homogenisierergebnisse erreicht werden, wenn die Magermilch nach dem Abklingen
der turbulenten kinetischen Energie k zugemischt wird. Aus den Stromungssimulatio-
nen der einfachen Flachventile (siche Kapitel 6.1.3) ist weiterhin bekannt, dass die
turbulente kinetische Energie k bei den vom Hersteller empfohlenen typischen Volu-
menstromen des APV 2000 im Bereich zwischen Homogenisierspaltausgang und
Prallring endet. Aus diesen beiden Erkenntnissen kann geschlussfolgert werden, dass

eine Zumischung kurz hinter dem Ende des Homogenisierspalts erfolgen sollte.

In Abbildung 6.9 sind die entsprechenden mdoglichen Stellen, an denen zugemischt

werden kann, dargestellt. Hierbei entfallen die Moglichkeiten 1 und 2, da sowohl der
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Ventilsitz (1) als auch der Stempel (2) aus Keramik bestehen und hohen Beanspru-
chungen standhalten miissen, so dass diese technisch nur sehr aufwindig modifiziert
werden konnen. Der Keramik-Prallring kann hingegen durch einen Metall-Prallring
ersetzt werden, da dieser nur geringen Spannungen ausgesetzt ist. Daher wurden nur

die Zumischungen 3 und 4 realisiert.

Abbildung 6.9:  Stellen, an denen eine Zumischung im Flachventil theoretisch reali-
sierbar ist.

Die Zumischung an der Stelle 3 wird im Folgenden als Zumischung 1 =0 mm be-
zeichnet, da sie sich am Spaltausgang befindet. Die Zumischung an der Stelle 4 wird
1=2 mm genannt, da sie sich ca. 2 mm nach dem Spaltausgang im Ausgangskanal
befindet. Bei beiden Betriebsweisen wird der Rahm mit Hilfe einer konventionellen
Einkolbenpumpe (APV 2000) durch den Homogenisierspalt gepumpt und iiber die

jeweilige Zumischung Magermilch zugemischt.

In Abbildung 6.10 sind die Homogenisierergebnisse dargestellt, wenn 32 Vol.-%-iger
Rahm homogenisiert und Magermilch (Fettanteil 0,3 Vol.-%) mit einem Druck von
ca. 5 bar zugemischt wird. Verglichen werden diese mit den Homogenisierergebnissen

einer Vollstromhomogenisierung mit dem herkdmmlichen Flachventil.
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Abbildung 6.10: Vergleich der Homogenisierergebnisse der beiden neu entwickelten
SEM-Flachventile mit dem Standard-Flachventil des APV 2000.

Unabhéngig vom Zumischort werden mit dem SEM-Flachventil im Vergleich zu
Standard-Flachventilen deutlich groBere Tropfen erreicht, die sogar groBer sind als
die Anfangstropfengrofie des Rahms. Die Geometrie mit | = 0 mm ist signifikant bes-
ser als die 1 = 2 mm Geometrie, was die These bestatigt, dass bei | =2 mm (und somit
deutlich nach dem Ende der turbulenten kinetischen Energie k) zu spét zugemischt
wird. Die positive Steigung der Tropfengrofle weist zusétzlich darauf hin, dass die
Stabilisierung der Tropfen mit der Magermilch nicht gelingt und es zum Ag-

glomerieren oder zur Koaleszenz kommt.

Mogliche Hypothesen fiir eine Erkldrung dieses Ergebnisses sind entweder die Pulsa-
tion der Hochdruckpumpe oder die generelle schlechte Vermischung der Magermilch

mit