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Ausgangssituation:

Die hochgenaue Konzentrationsbestimmung der
Hauptkomponenten Extrakt und Ethanol ist von
jeher von zentraler Bedeutung sowohl fir die
zuckervergarende Industrie (z.B. Brauwirtschaft,
Weinbau, Sektkellereien), als auch fir die wei-
terverarbeitende Industrie (z. B. Genussspiri-
tuosen, Bioethanolherstellung). In vielen Pro-
zessschritten werden dazu Analysen im Prozess
und im Labor vorgenommen. Ultraschallge-
schwindigkeitsmessungen sind seit Jahren zur
Konzentrationsmessung reiner Zuckerlésungen
etabliert. Mit kommerziellen Systemen werden
dabei bereits hohe Genauigkeiten von 0,5 g/l
Zucker erreicht. Bei der gleichzeitigen signifi-
kanten Anwesenheit einer weiteren Substanz,
wie beispielsweise Ethanol, versagen diese
Messsysteme. Eine zweite Messgréfde wird zu
einer spezifischen Extrakt- bzw. Ethanolanalyse
bendtigt, wozu derzeit nahezu ausschlielich
kombinatorische physikalische Messverfahren
verwendet werden. Allen diesen Verfahren ist
gemeinsam, dass sie zwei komplett unterschied-
liche Messsysteme einsetzen, eine spezielle Kali-
brierung erfordern und zuséatzliche - teilweise
methodenabhédngige -  Probenaufbereitungs-
schritte bendtigen. Es existiert keine Methode,
die ohne diese Konditionierung auskommt, und
direkt gleichzeitig auf den Extrakt- und Etha-
nolgehalt abbildet. Dies flihrt zwangslaufig zu

einem komplexen Messaufbau, der mit hohen
Kosten und betrachtlichem Service- und
Wartungsaufwand einhergeht. Der Erwerb und
die Wartung eines derartigen Systems sind mit
einem hohen finanziellen Aufwand verbunden,
was insbesondere fir kleine und mittlere Be-
triebe einen Kostenfaktor darstellt. Eine Online-
Prozessanalyse von Zucker und Ethanol ist mit
keinem dieser Systeme wirtschaftlich mdglich.

Ziel des Forschungsvorhabens war deshalb die
Entwicklung und Evaluierung eines Messver-
fahrens zur simultanen Zucker/Ethanol-Bestim-
mung. Das System basiert auf einem Ultra-
schallsensorarray, der im Vergleich zu den
etablierten Messverfahren:

e lediglich eine Sensoreinheit verwendet,

e zu einem geringeren Preis als etablierte
Verfahren angeboten werden kann,

e Zucker und Ethanol in beliebigen Konzen-
trationsverhaltnissen, aber insbesondere
auch ,hefeunphysiologischen” Relationen
analysiert,

e (ber die normalen Analysenwerte hinaus die
Bestimmung weiterer QualitatsgrofRen zu-
lasst (Kohlendioxidgehalt, weitere Analyse
des Zuckerspektrums),

e eine von der vorliegenden Probe unab-
hangige Kalibrierung aufweist,

e keine Aufbereitung der Probe erfordert und
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e Ergebnisse in zu etablierten Verfahren
vergleichbarer Genauigkeit bereitstellt sowie

e Potential fir eine spatere online-Anwendung
besitzt.

Forschungsergebnis:

Im Rahmen des Projekts wurde gezeigt, dass fir
verschiedene Substanzen die Temperatur-
abhangigkeit der beiden UltraschallkenngréfRen
Schallgeschwindigkeit und Schallimpedanz zum
Aufbau eines arraybasierten Messverfahrens fir
die spezifischen Analyse einzelner Substanzen in
einem Gemisch herangezogen werden kann; dies
erfolgt am Beispiel der Zucker- und Ethanol-
bestimmung.

Grundlage des Messverfahrens ist die Erstellung
eines Kennlinienfeldes, welches die temperatur-
und frequenzabhangigen Ultraschallkennzahlen
fir mindestens Mono-, Disaccharide, Ethanol
und Kohlendioxid bereitstellt. Die Fluidanalyse
zur Ermittlung der Ultraschallkenndaten erfolgte
mittels des Puls-Echo-Ultraschallmessverfahrens.

Es wurden die US-KenngréRen verschiedenster
Gemische (Saccharose: 2 - 16 %; Ethanol:
1-6 %) mittels des beschriebenen Messver-
fahrens bestimmt (wobei auch ,hefeunphysio-
logischen” Relationen untersucht wurden, um
mit dem entwickelten Modell fir das erweiterte
Datenfeld eine mdglichst hohe Genauigkeit zu
erreichen), ein probenunabhangiges Modell fir
das Datenfeld entwickelt und die Genauigkeit
des Modells mittels multivariater Datenanalyse
Uberprift. Das Modell der einfachen, multiplen
Regression fir das erfasste Datenfeld zeigte eine
maximale Abweichung von + 0,15 g/100 g. Die
Uberprifung durch multivariate Datenanalyse
ergab durchschnittliche, absolute Abweichungen
von = 0,04 g/100 g.

Es wurde eine Methode entwickelt, bei der
mittels der Ultraschallgeschwindigkeit in einem
Fluid bei zwei Temperaturen die Konzentrationen
von Zucker und Ethanol im Gemisch bestimmt
werden koénnen. Mit dieser Methode kann die
Zuckerkonzentration eines Gemisches mit einer
Genauigkeit von 0,1 g/100 g und die Ethanol-
konzentration mit einer Genauigkeit von
0,05 g/100 g bestimmt werden.

Weiterhin wurden Schallgeschwindigkeitsmes-
sungen an Gemischen mit Kohlendioxid und mit
weiteren im Brauextrakt vorkommenden Zucker-
sorten durchgefihrt, um mdgliche Abwei-
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chungen von reinen Ethanol-Zucker-Wasser-
Gemischen zu erfassen. SchlieRlich wurde eine
Modellevaluation an verschiedensten Fermenta-
tionsfluiden (verschiedene Bierproben, Dicksaft-
und Weizenmaischeproben) durchgefiihrt. Fir
die untersuchten Bierproben wurden Zucker-
konzentrationen mit einer mittleren Abweichung
von 0,086 g/100 g und Ethanolkonzentrationen
mit einer mittleren Abweichung von
0,196 g/100 g ermittelt.

Zusammenfassend lasst sich sagen, dass:

e basierend auf dem beschriebenen Mess-
verfahren ein kostenglinstiges und universell
kalibrierbares Zucker-Ethanol-Analysesystem
entwickelt werden kann, das die wirtschaft-
lichen Rahmenbedingungen von kleinen und
mittleren Betrieben berlicksichtigt und das
Potential fir eine online-Anwendung besitzt,

e mit der beschriebenen Messanordnung ein
Analysensystem zur Verfligung steht, das
ohne eine Probenaufbereitung zur Abtren-
nung von Partikeln (z.B. Blasen, Kristalle)
auskommt,

e ein adaquates Modell entwickelt werden
konnte, welches die Hauptkomponenten des
Vierstoffgemisches Wasser-Zucker-Ethanol-
Kohlendioxid so auf temperaturabhangigen
UltraschallkenngréRen abbildet (auch den
Einfluss von Kohlendioxid und Zuckerzu-
sammensetzung), dass damit eine selektive
Analyse moglich ist,

e derzeit generell kein Analyseverfahren
bekannt ist, das die Querempfindlichkeit auf
Kohlendioxid direkt eliminiert oder auch
Variationen im Zuckerspektrum berlcksich-
tigt und damit Informationen Uber den
summarischen Extrakt- und Ethanolgehalt
hinaus liefert.

Wirtschaftliche Bedeutung:

Durch den vorherrschenden Verdrangungsmarkt
stehen besonders kleine und mittelstandische
Betriebe unter einem enormen Wirtschaftlich-
keitsdruck. So ist beispielsweise flir die Brau-
industrie die Anzahl der Braustatten in den
letzten sechs Jahren um 143 Betriebe auf 1.210
Produktionsbetriebe zurlickgegangen und es
sind, insbesondere fiir mittelgroRe Betriebe,
weitere existenzgefahrdende Entwicklungen zu
erwarten, die auch durch den enormen inter-
nationalen Druck im Zuge der weltweiten Globa-
lisierung begrindet sind. Zumindest letzteres
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trifft in gleichem Male fir die Weinindustrie zu.
Auch fur die branntweinherstellende und destil-
lierende Industrie werden sich kinftig aufgrund
der Anderungen in der Monopolstellung neue
Herausforderungen ergeben. Dies erfordert neue
innovative Lésungskonzepte, die zu einer Mini-
mierung der Produktionskosten, zu einer Ver-
besserung der Qualitdt und zu einer Ver-
ringerung der Produktunterschiede beitragen.
Mit den in diesem Vorhaben anvisierten Ent-
wicklungen wird insbesondere auch kleinen und
mittelstdndischen Betrieben die Mdglichkeit
gegeben, diesen Erfordernissen gerecht zu
werden.

Sowohl fir die Lebensmittelindustrie (z.B.
Wein-, Branntwein- und Bierherstellung), als
auch fir den stark wachsenden Bereich der Bio-
ethanolerzeugung wurde ein Messsystem ent-
wickelt, das lediglich ein Messprinzip mit ver-
gleichsweise geringen Hardwareanforderungen
nutzt. Es steht daher in einem glnstigen
Preisvergleich zu dem am Markt verflgbaren
Extrakt-/Ethanolgeraten. Das neuartige Mess-
system verspricht dartber hinaus Eigenschaften,
die von keiner bisher bekannten Messmethode
geleistet werden kann. Im gleichen MalRe wie
die zuckerverarbeitende Industrie profitieren die
Sensorhersteller. Die Ergebnisse zeigen Mog-
lichkeiten fir die Entwicklung neuer Produkte,
die ein grundlegend &hnliches Messprinzip ver-
wenden.

Der Fokus des Vorhabens lag in der Unter-
suchung des wasserigen Dreistoffgemisches
Zucker-Ethanol-Kohlendioxid und der Entwick-
lung eines entsprechenden Modells flir den
untersuchten Bereich. Sicherlich lassen sich die
Ergebnisse auch auf andere relevante Zwei-,
Drei- oder Mehrstoffgemische Ubertragen. Dies
fahrt zu einem kaum Ubersehbaren Nutzungs-
potential, denkt man an die Vielzahl der in der
chemischen bzw. pharmazeutischen Industrie
eingesetzten chemischen oder biochemischen
Katalyseprozesse. Ebenso wurde durch dieses
Projekt der Grundstein fir neue Aspekte in der
online-Uberwachung von  Fermentationspro-
zessen gelegt. Dies bietet die Mdglichkeit fir

AiF 14790 N

weitere Verbesserungen in Bereichen wie
Prozessliiberwachung, Qualitatsstabilitdt oder
automatischer Prozessfihrung.
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