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Zusammenfassung

Fruchtzubereitungen finden in der Lebensmittelindustrie beispielsweise in Joghurt mit Frucht-
zusatzen Anwendung. Hierbei stellen die Fruchtstliicke als partikulare Phase die wertvollste
Komponente der Fruchtzubereitungen dar. Die Konsistenz und die Unversehrtheit der Frucht-
stiicke tragen in gro3em Mal3e auch zur Verbraucherakzeptanz bei. Somit ist beim Transport
der Fruchtzubereitungen in Rohrleitungen darauf zu achten, dass die Schadigung der Frucht-
stiicke mdglichst geringgehalten wird. Daher ist es von Interesse, das Beschadigungspotential
verschiedener Rohrleitungseinbauten zu untersuchen und optische Strdomungsanalysen mit-
tels PIV durchzufiihren. Da die Fruchtzubereitungen und vor allem die Fruchtstiicke nicht
transparent sind, sind PIV-Messungen nicht direkt mdglich. Abhilfe schaffen transparente Mo-
dellstoffsysteme, welche die Materialeigenschaften der fllissigen Phase sowie der partikularen
Phase imitieren. Die Charakterisierung der fliissigen Phase verschiedener Muster zeigte Ma-
terialeigenschaften, die durch das Herschel-Bulkley-Modell beschrieben werden konnten. Die
Fruchtstiicke wurden in Texturanalysen mit allgemeinen Maxwell-Modellen sowie durch rheo-
logische Untersuchungen charakterisiert. Zur Bildung transparenter Modellpartikel wurde ein
vollfaktorieller Versuchsplan angewendet, mit dem geeignete Rezepturen von Hydrogelen auf
Carrageen-Basis bestimmt wurden. Es zeigte sich, dass k-Carrageen geeignet ist, um sehr
klare Gele zu erzeugen. Die einzelnen Rezepturen zur Abbildung spezifischer Fruchtcharak-
teristika konnten anhand der Qualitatsparameter identifiziert werden. Eine Brechungsindexan-
passung der flissigen Phase erfolgte entsprechend der Brechungsindizes der Modellpartikel,
wobei die FlieReigenschaften der Herschel-Bulkley-Fluide durch Verwendung von Carboxy-
methylcellulose oder Laponite® imitiert werden konnten. Die Dichten beider Phasen wurden
dabei mit den typischen Dichtebereichen der Fruchtzubereitungen abgestimmt.

Einleitung

Als Fruchtzubereitungen werden gekochte Mischungen von geschnittenen oder ganzen Friich-
ten mit zusétzlichen Zutaten wie beispielsweise Fruchtsaften, -pirees, Zucker und Hydrokol-
loiden bezeichnet. Bei diesen Mischungen ist der Erhalt der Frucht-typischen Form ein ent-
scheidendes Qualitatskriterium, welches oft beztiglich der Diskrepanz zwischen der Abbildung
auf der Verpackung und dem tatsachlichen Erscheinungsbild des Produktes beméangelt wird
[Cariola 2004; Michel 2012; Uhlmann 2013]. Um den Erhalt der Frucht-typischen Form bei
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Transportprozessen zu bestimmen, soll der Einfluss von Rohrleitungseinbauten auf die Integ-
ritat der Fruchte durch PIV Messungen untersucht werden. Da Fruchtzubereitungen starke
Tribungen aufweisen und die Fruchtsticke undurchsichtig sind, ist eine PIV Messung in
Fruchtzubereitungen nicht ohne Weiteres mdglich. In der Praxis weisen Fruchtzubereitungen
zudem Feststoffanteile von bis zu 70 % auf, sodass fur PIV Messungen transparente und im
Brechungsindex angepasste Modellpartikel notwendig sind.

In den Arbeiten von Vulprecht et al. 2017, Vulprecht et al. 2018 sowie Vulprecht et al. 2020
wurden bereits vergleichbare Problemstellungen fir Rihrprozesse untersucht. Fur diese Ar-
beiten wurden Modellstoffsysteme entworfen, die im Brechungsindex an Acrylglas angepasst
wurden. Die verwendeten Modellpartikel wiesen dabei Dichten von bis 1720 und 1850 [kg/m?]
auf und die Modellfluide zeigten Newtonsches Verhalten bei 3,5 und 23,7 [mPas]. Eine detail-
lierte rheologische Materialcharakterisierung der Modellpartikel wurde jedoch nicht betrieben.
Die zu imitierenden Fruchtzubereitungen zeigen dahingegen in der flissigen Phase scherver-
dinnende FlieReigenschaften mit deutlich hoheren Viskositaten und Flie3grenzen. Zusétzlich
liegen die Partikeldichten zwischen 1011 und 1171 [kg/m3] und besitzen ein viskoelastisches
Verhalten. Das Review von Wrigth et al. 2017 bietet einen Uberblick zu einer Vielzahl von
Studien zu im Brechungsindex angepassten Modellfluiden und auch Hydrogelen, von denen
jedoch keine geeignet erscheinen, um die Eigenschaften der Fruchtzubereitungen abzubilden.
Zur Untersuchung des Beschadigungspotentials von Fruchtstiicken in Fruchtzubereitungen
bei Transportprozessen in Rohrleitungen besteht daher der Bedarf an zweiphasigen Mode-
stoffsystemen, die vergleichbare Materialeigenschaften zu den Fruchtzubereitungen aufwei-
sen. Hierbei soll die Brechungsindexanpassung zwischen den beiden Phasen erméglicht wer-
den, sodass die dynamischen Phasengrenzflachen eine PIV-Messung nicht beeinflussen.

Material und Methoden

Probenmaterial: Es wurden Fruchtzubereitungen aus Erdbeeren, Kirschen und Pfirsichen un-
tersucht. Fir jede Frucht wurden vier unterschiedliche Fruchtzubereitungen von verschiede-
nen Herstellern bezogen. Es wurden insgesamt zehn verschiedene Proben analysiert, welche
sich in ihrer Stiickigkeit unterschieden. Beispielhafte Darstellungen der verschiedenen Frucht-
zubereitungen sind in Abb. 1 dargestellt.

Abb. 1: Beispielhafte Abbildungen der Fruchtzubereitungen mit E1: Erdbeerzubereitung, K1: Kirsch-
zubereitung und P1: Pfirsichzubereitung.

Gelherstellung: Zur Herstellung der Modellpartikel wurden zuerst Saccharose und NacCl in
einem Becherglas eingewogen und bei Raumtemperatur in destilliertem Wasser gelost. An-
schlieBend wurden je nach Rezeptur die entsprechenden Mengen an k-Carrageen, Gelatine
und Johannisbrotkernmehl unter standigem Ruhren aufgel6st und fur weitere 5 min gerthrt.
Die Hydrokolloidldsungen wurden in einem Schittelwasserbad bei 65 + 2 °C fiir 30 min erhitzt.
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Nach dem Erhitzen wurden die Lésungen nochmals fir eine Minute gertihrt und anschlielBend
in Glasschalen abgeflillt, abgekihlt und zur Aushartung fir 20 h in einem Kihlschrank bei 7 °C
gelagert.

Versuchsplan: In einem vollfaktoriellen Versuchsplan wurden die Konzentrationen an k-
Carrageen, Johannisbrotkernmehl und Gelatine als Faktoren gewéahlt. Es wurden jeweils drei
verschiedene Konzentrationen der einzelnen Zutaten als Stufen gewahlt. Die Konzentrationen
der einzelnen Stufen kénnen Tabelle 1 entnommen werden. Die Gele wurden im Verlauf des
Versuchsplans rheologisch vermessen.

Tabelle 1: Verwendete Stufen und zugehdrige Hydrokolloidkonzentrationen der im Versuchsplan ver-
messenen Modellgele. c,: Konzentration des k-Carrageens, c¢;: Konzentration des Johannisbrotkern-
mehls, ¢;: Konzentration der Gelatine.

Stufe 1(-) 2() 3(+)
Ck [%0] 0,75 1 1,25
ot [%0] 0 0,25 0,5
Cq [%0] 0 2 4

Rheologische Messungen: Die rheologischen Messungen wurden mit einem MCR 102 Rhe-
ometer (Anton Paar GmbH, Graz, Osterreich) durchgefiihrt. Fur die Oszillationsmessungen
der Fruchtstiicke sowie der Gele wurde ein Platte-Platte Messkoérper des Typs PP08 (Anton
Paar GmbH, Graz, Osterreich) verwendet. Fur die Messung wurden scheibenférmige Préapa-
rate mit einer Dicke von 2 mm hergestellt. Diese wurden mit der fliissigen Phase der Frucht-
zubereitungen benetzt, um ein Austrocknen zu vermeiden. Die Messungen erfolgten im
Amplitudentest bei einer Frequenz von w = 10 rad/s bei einer logarithmischen Steigerung der
Deformationsamplitude y in 25 Messpunkten von 0,01 % bis 20 %. Daraus wurden das Spei-
cher- (G') und das Verlustmodul (G*) im linear-viskoelastischen Bereich (LVEB), der Verlust-
faktor (tan(6)) und der FlieBubergangsindex (z¢/t,) als Qualitatsparameter untersucht.

Zur Untersuchung des FlieRverhaltens der Fluide wurde eine CP50-1 Kegel-Platte Messgeo-
metrie genutzt. Die FlieRgrenzen wurden dann ebenfalls im Amplitudentest bei einer Frequenz
von w = 10 rad/s jedoch mit einer Deformationsamplitude von 0,01 bis 100 % bestimmt. Zu-
satzlich wurden FlieBkurven der Proben aus vier Messabschnitten aufgenommen. Diese vier
Messabschnitte bestanden aus einer Vorscherphase (Scherung fir 60 s bei einer Scherrate
vony = 0,1s71), einer Aufwartsrampe (y = 0,1 bis 100s~'), einer Haltephase (60s y =
100 s~1) sowie einer Abwartsrampe (y = 100 bis 0,1 s~1). Die Messdaten wurden genutzt um
mittels der Methode der kleinsten Quadrate die Parameter der Herschel-Bulkley-Modellfunk-
tion (1) zu berechnen.

(¥) =t +k-y" M

Hierbei beschreibt T [Pa] die Schubspannung, t, [Pa] die aus dem Amplitudentest ermittelte
FlieRBgrenze, k [Pa-s"] den FlieRkoeffizienten, y [s~1] die Scherrate und n den FlieRindex [Her-
schel und Bulkley 1926, Mezger 2016]

Brechungsindexmessung: Die Brechungsindexmessung erfolgte mit einem Abbe-Refrakto-
meter des Typs AR4 (A.KRUSS Optronic GmbH, Hamburg, Deutschland). Das Refraktometer
wurde mit einem Wasserbad E 100 (LAUDA DR. R. WOBSER GMBH & CO. KG, Lauda-Ko-
nigshofen, Deutschland) auf 25 °C temperiert und mit einer 525 nm Grunlicht-LED LED525L
(Thorlabs GmbH, Bergirchen, Deutschland) ausgestattet.
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Zur Messung der Gele wurden dinne Scheiben mit einer Dicke von 1 bis 2 mm vermessen,
wobei die Scheiben zunachst abgetupft wurden. Die Messung wurde ohne Kontaktflissigkeit
durchgeflhrt.

Dichtebestimmung: Die Dichtebestimmung der Flissigkeiten wurde in einem DMA 4500 M
Biegeschwinger (Anton Paar GmbH, Graz, Osterreich) durchgefiihrt. Hierfiir wurden die Pha-
sen der Fruchtzubereitungen mit einem 1 mm Siebboden getrennt. AnschlieRend wurden Luft-
blasen sowie kleine dispergierte Partikel durch finfminitige Zentrifugation bei 5000 g abge-
trennt.

Fur die Dichtebestimmung der Fruchtstiicke bzw. der Gele wurde die VerdrAngungsmethode
genutzt. Hierflir wurden die Fruchtstiicke zuné&chst vorsichtig gewaschen. Anschliel3end wur-
den 50 ml Wasser in einem 100 ml Messkolben vorgelegt und mit einer Analysenwaage (Sar-
torius AG, Gottingen, Deutschland) ausgewogen. Daraufhin wurden 50 g der Partikel einge-
wogen und das von den Partikeln verdrangte Volumen bestimmit.

Herstellung der Modellfluide: Um die Modellfluide herzustellen, wurden zunéchst separat
eine CMC- und eine Laponite®-Ldsung angesetzt. Zur Herstellung der CMC-Ldsung wurde
destilliertes Wasser auf 60 °C temperiert und das CMC unter standigem Ruhren hinzugegeben
und geldst. AnschlieRend wurde die CMC-L6sung fur 24 h im Kihlschrank gelagert, sodass
eine vollstandige Hydrierung der CMC gewahrleistet werden konnte.

Zur Herstellung der Laponite®-Lésung wurde Laponite bei Raumtemperatur in destilliertem
Wasser geldst. Die CMC-Laponite®-Lésungen wurden durch Verschneiden der beiden einzel-
nen Ldsungen und anschlieBende Zugabe der Saccharose hergestellt. Zur abschlielenden
Entgasung wurden die Mischungen mit 25009 bei einer Temperatur von 20 °C fir 5 min in 50
ml Greiner Rohrchen zentrifugiert.

Ergebnisse und Diskussion

Modellpartikel: Die rheologischen Messungen beider Durchlaufe des Versuchsplans sind in
Abb. 2 dargestellt. Es ist zu sehen, dass vor allem bei den Werten fir G* deutliche Unter-
schiede bei den Hydrokolloidgelen gemessen wurden. Hierbei konnten Speichermodule von
9740,49 [Pa] bis zu 22513 [Pa] erreicht werden. Die Unterschiede in den Werten fir G* sind
nur geringfligig ausgepragt. Es wurden Werte zwischen 1083,66 [Pa] und 3379,63 [Pa] ge-
messen. Die Messwerte fir tan(§) konnten durch die unterschiedlichen Rezepturen nur ge-
ringfiigig beeinflusst werden. Die Messwerte reichen von 0,1072 bis zu 0,1371. Die FlieRgren-
zen wurden zwischen 128,96 [Pa] und 335,26 [Pa] ermittelt. Bei den FlieRlbergangsindizes
wurden Minimalwerte 2,40 und Maximalwerte von 4,52 erreicht. Im Vergleich hierzu wurden
bei den Fruchtproben (Abb.3) fir G‘, Werte von bis zu 28480 [Pa] gemessen. Hierzu muss
jedoch erwahnt werden, dass grof3e Standardabweichungen vorliegen, was auch fir die an-
deren Kirschproben zutrifft. Dies ist durch Konsistenz und Form der Kirschproben zu begrin-
den. Es kann somit nicht ausgeschlossen werden, dass die Messwerte fur Kirschproben bei-
spielsweise durch die Schale (Exokarp) beeinflusst wurden. Die Herstellung von Modellparti-
keln fur Kirschproben wurde deshalb nicht weiter verfolgt. Die Erdbeer- und Pfirsichproben
zeigten Speichermodule von 10571,6 [Pa] bis 16292,5 [Pa] was im Bereich der Gelrezepturen
liegt. Die Verlustmodule lagen bei den Friichten deutlich héher und erreichten Werte zwischen
3033,12 [Pa] und 3800,8 [Pa]. Dies konnte mit den verwendeten Rezepturen nicht erreicht
werden. Daher ist davon auszugehen, dass in den Hydrokolloid Gelen weniger Energie bei
Belastung dissipiert und somit innerhalb der Fruchtstiicke hohere Relativbewegungen auftre-
ten. Damit einhergehend nehmen die Verlustfaktoren der Fruchtstiicke auch hohere Werte an
(0,213 bis 0,289). Die Flie3grenzen, und somit die Schubspannungen, an denen ein
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Materialversagen eintritt, lagen zwischen 199,74 [Pa] und 365 [Pa] und kénnen somit ebenfalls
durch die Modellpartikel imitiert werden.
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Abb. 2: Messwerte des Faktorenversuchsplans im Vergleich zu einem Pfirsich-Modell-Gel. Oben links:
G"und G"im LVEB, oben rechts: tan(d), unten links: Flie3- (z;) und Nachgebegrenze (z,), unten rechts:
Flie3tbergangsindizes (t;/t,). Die Messungen wurden bei 20 °C mit einem PP08 Platte-Platte Mess-
koérper durchgefiihrt. K) k-Carrageen, J) Johannisbrotkernmehl, G) Gelatine, +) hohe Stufe, -) niedrige
Stufe, ohne) mittlere Stufe.

Bei den FlieRubergangsindizes weil3en die Friichte mit Werten von 4,41 bis 7,13 jedoch deut-

lich héhere Werte auf.

Fur die Erstellung eines pfirsichahnlichen Modellgels (P Modell Abb.2 und Abb.3) wurde das
mittels ANOVA gewonnene Modell zur Vorhersage der Speichermodule (F=44,34, p<10#) her-
angezogen. Aus Abb. 3 kann entnommen werden, dass mit G‘=13830,94 [Pa] die Speicher-
module gut abgebildet werden konnten. Das gemessene Verlustmodul, der Verlustfaktor sowie
der FlieBindex liegen jedoch unter denen der Pfirsichproben. Die Flie3grenze entspricht wie-
derum der der Friichte. Weitere Analysen sollen nun untersuchen, ob die Verwendung anderer
Salze, kirzere Gelierungszeiten oder geringere Gelierungstemperaturen eine bessere Imita-
tion aller Qualitdtsparameter bewirken kénnen. Die Untersuchung erdbeerahnlicher Modell-
partikel ist Bestand der aktuellen Forschungsarbeiten. Ebenfalls steht der Vergleich zu bereits
durchgefuhrten Materialcharakterisierungen der Fruchtstiicke in uniaxialen Kompressionstests
aus.
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Abb. 3: Messwerte der Fruchtzubereitungen im Vergleich zu einem Pfirsich-Modell-Gel. Oben links:
G' und G" im LVEB, oben rechts: tan(d), unten links: Fliel3- (z;) und Nachgebegrenze (z,), unten
rechts: FlieRUbergangsindizes (z;/t,). Die Messungen wurden bei 20 °C mit einem PP08 Platte-Platte

Messkorper durchgefiihrt. E) Erdbeer, K) Kirsche, P) Pfirsich, P Modell) Pfirsich Modellgel mit 1 %
NacCl, 0,9439 % k-Carrageen, 0,0034 % Johannisbrotkernmehl und 20,5 % Saccharose.

Modellfluide: Die rheologischen Messungen der Modellfluide zeigten, dass durch die Verwen-
dung der CMC-L6sungen pseudoplastische Fluide hergestellt werden konnten. Diese wiesen
jedoch keine FlieRgrenze auf und kdénnen somit als Ostwald/de Waele-Fluide beschrieben
werden. Aul3erdem zeichneten sie sich durch geringe Flie3indizes im Vergleich zu den ver-
messenen Fruchtzubereitungen aus. Die reinen Laponite®-Losungen zeigten Flie3grenzen,
verhielten sich jedoch stark scherverdiinnend. Durch Verschneiden der 2 %igen CMC Ldsung
mit einer 1 %igen Laponite®-Losung in verschiedenen Mischungsverhéltnissen, und anschlie-
Render Einstellung einer 23 %igen Saccharose Konzentration konnten Rezepturen hergestellt
werden, die in Ihrem FlieRverhalten Hershel-Bulkley-Fluiden entsprechen. Die zugehérigen
Fits sind in Abb 4 dargestellt. Hierbei wurden die FlieRkurven der potenziellen Modellfluide mit
der einer Pfirsichzubereitung verglichen. Es ist zu sehen, dass die Pfirsichprobe in der Rick-
laufkurve dem FlieRBverhalten der Probe CMC & Lap 3/2 entspricht.

Durch die Einstellung des Saccharosegehalts konnte dabei der Brechungsindex auf einen
Wertvon 1,370 bei einer Wellenlange von 525 nm eingestellt werden, welcher dem Brechungs-
index des Modellgels zur Pfirsichprobe entspricht. Wie Abb. 5 zeigt, konnte somit eine Licht-
brechung an den Phasengrenzen zwischen den Modellpartikeln und Modellfluid vermieden
werden, wodurch das Partikel bei Betrachtung unsichtbar erscheint. Das Partikel ist auf der
Abbildung nur noch durch die eingeschlossenen Luftblasen erkennbar. In weiteren Untersu-
chungen wird angestrebt, den Einschluss von Luftblasen auszuschliel3en und vollig homogene
Modellpartikel zu erzeugen.
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Abb. 4: Vergleich der Pfrisichprobe P3 mit Fits der Ricklaufkurven verschiedener Mischungsverhalt-
nisse aus 2 %iger CMC-L6sung und 1 %iger Laponite (Lap) Losung. Die Mischungen wurden nach
dem Verschneiden auf eine Saccharosekonzentration von 23 % eingestellt. Die Messungen wurden
jeweils bei 20 °C durchgefiihrt.

Abb. 5: Vergleich zweier Gele mit angepasstem und nicht angepasstem Brechungsindex. Links:
Probe ohne angepasstem Brechungsindex (2 % CMC); Rechts: Probe mit angepasstem Brechungs-
index, Modellfluid CMC & Lap 3/2 aus Abb. 4 (0,385 % Laponite®, 0,77 % CMC, 23 % Saccharose).

Triibung [NTU]

25

20

1 2 3

Zeit [h]

Abb. 6: Tribung einer Modellldsung nach dem Partikel-
kontakt in Abhangigkeit der Kontaktzeit. Modellldsung:
2% CMC, 1 % Laponite® (im Verhdltnis von 3/2 ver-

Abb. 7: Foto zweier Modelllésungen
vor und nach dem Partikelkontakt.
Links: vor Partikelkontakt; Rechts:

schnitten), Saccharosegehalt 23 %.
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Bei der Entwicklung der Modellfluide musste darauf geachtet werden, dass diese eine geringe
Tribung aufweisen. Durch Mischungen aus Carboxymethylzellulose (CMC) und Laponite®
konnte dies realisiert werden. Jedoch hat sich gezeigt, dass die Anwesenheit von lonen in
Ldsungen mit Laponite® Tribungen verursachte. Da bei vielen Hydrokolloiden fur die Netz-
werkbildung und somit auch die Gelierung die Anwesenheit von lonen notwendig ist, musste
diese Problematik ebenfalls untersucht werden.

Daher wurde der Einfluss des Salzes auf die Triibung der Modellfluide untersucht. Hierzu wur-
den die Modellfluide mit den Modelpartikeln bei einem Partikelgehalt von 60 %(w/w) vermengt
und der zeitliche Verlauf der Tribungsanderung betrachtet. Dabei ist zu erkennen, dass die
Trubung der Fluide innerhalb von 3 h von 5,745 NTU auf bis zu 21,05 NTU ansteigt. Rouzes
et al. 2014 berichten von PIV-Messungen in Abwasser bei Triibungen bis zu 35 NTU. In wei-
terfUhrenden Untersuchungen ist zu prifen, ob die hier vorgestellten Modellstoffsysteme fir
eine PIV Messung geeignet sind. Die Erfahrungen der bisherigen Untersuchungen lassen ver-
muten, dass eine Senkung der Triibung durch die Zugabe der Saccharose mdglich ist. Detail-
lierte Betrachtungen hierzu stehen zum bisherigen Zeitpunkt noch aus und sind Gegenstand
weiterer Arbeiten. Weiterhin sollen in den zukiinftigen Arbeiten weitere Modelllésungen ent-
stehen, die die Eigenschaften der Erdbeer- und Kirschproben ebenfalls abbilden. Die Model-
I6sungen sollen ebenfalls in PIV und ggf. PTV Messungen verwendet werden, um die Anwend-
barkeit bei realen Bedingungen zu prifen.
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