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Ausgangssituation

Flissige Milchprodukte, wie z. B. haltbare Milch (H-Milch), werden Gber unterschiedliche Vertriebswege regi-
onal, national und in wachsenden Umfang auch international gehandelt. Hieraus resultieren einerseits unter-
schiedliche Anforderungen zum Erreichen der Mindesthaltbarkeit (MHD), z. B. durch den Transport in unter-
schiedliche Klimazonen, andererseits Erwartungen an die Technofunktionalitat durch den spezifischen Einsatz-
zweck, z. B. Aufschaumfahigkeit fetthaltiger Milch fiir Kaffeegetranke. Als Reaktion auf Reklamationen selek-
tieren einzelne Unternehmen ihre fetthaltigen H-Milchchargen direkt nach der Produktion fiir den Einsatz im
Gastronomie- und Cateringbereich, weil bis zu 40 % der Produktionschargen ein vermindertes HeiRaufschaum-
verhalten zeigen.

Treten Reklamationen fiir fetthaltige H-Milch erst in der Mitte oder zum Ende der Haltbarkeit auf, ist die Ursa-
chenermittlung fiir die Unternehmen trotz Riickstellproben schwierig. Meist ist kein einfacher monokausaler
Zusammenhang mehr ableitbar, denn natiirliche jahreszeitliche oder chargenbedingte Schwankungen in der
Zusammensetzung des Rohstoffs in Kombination mit sich andernden Prozessbedingungen (z. B. Start der Pro-
duktion: saubere Anlage; Ende: mit Fouling) erméglichen eine Vielzahl an Interaktionen der Inhaltsstoffe.

Aktuell werden in der Qualitatssicherung Analysenmethoden genutzt, um vor, wahrend oder nach der Produk-
tion mittels quantitativer Daten zu liberprifen, ob die chemischen, physikalischen und mikrobio-logischen Zu-
stande innerhalb vorgegebener bzw. empirisch ermittelter Grenzen liegen. Ubersehen wird dabei, dass mittels
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dieser Methoden nur einzelne Eigenschaften bzw. Marker betrachtet werden kénnen, die nicht die Komplexi-
tat der ablaufenden Vorgange bis zum MHD widerspiegeln. Gerade dies ware jedoch wichtig, um noch vor dem
letzten Prozessschritt oder online vor der Abfiillung Informationen zu erhalten, die es erlauben, unspezifische
Abweichungen vom archivierten ,Normalzustand” zu erkennen und/oder eine Prognose Uber die zeitliche Ent-
wicklung von Qualitatsanderungen zu ermoglichen. Es fehlt derzeit ein Verfahren, das die Informationen aus
einer komplexen Matrix direkt vor dem letzten Behandlungsschritt oder der Abfiillung aufnehmen und diese
Daten mit archivierten Daten aus vergangenen Produktionen und Produktionen mit Reklamationen verglei-
chen kann. Hierfiir kénnten sich spektroskopische Verfahren in Kombination mit einer Meta-Analyse eignen.

Ziel des Forschungsvorhabens war die Entwicklung eines Onlineliberwachungssystems, das auf spektroskopi-
schen Messungen (Raman-, NIR- und Fluoreszenz-Spektren) und einem wissensbasierten Auswertemodul ba-
siert. Das System soll direkt in den Produktstrom vor dem letzten Behandlungsschritt und/oder der Abfillung
integriert werden und das fliissige Produkt online analysieren (Monitoring). Es sollte ein , Gold-Standard” er-
mittelt werden, von dem sich Abweichungen in den Produkteigenschaften differenzieren bzw. Prognosen zu
den Qualitatseigenschaften bis zum MHD ableiten lassen.

Forschungsergebnis

Im Rahmen des Forschungsvorhabens wurden ein standardisiertes Aufschaumverfahren, ein Messverfahren
zur Bestimmung der Schaumhdéhe und -stabilitdt sowie eine Datenbank von spektroskopischen Messungen gut
und schlecht aufschdumbarer H-Milchproben erstellt. Hierbei kamen Raman-, NIR- und Fluoreszenzspektro-
skopie zum Einsatz. Des Weiteren wurde ein selbstlernendes System zur Detektion von Anomalien bei der
Milchherstellung entwickelt.

Zunachst wurde eine Messzelle entwickelt, um wahrend des Prozesses der UHT-Anlage (Forschungsstelle 2)
online Spektren aufnehmen zu kénnen. Hierflr wurde ein Rohrstiick (DN 25, gleiche GroRe wie Milchrohre)
mit drei Stutzen versehen. In diese Stutzen wurden Adapter eingesetzt, um die einzelnen Messsonden in die
Stutzen einzubringen. Die Adapter konnten mit der Messsonde und einer Rohrverschraubung an der Messzelle
befestigt werden. Das andere Ende des Adapters wurde mit einem Schauglas versiegelt. Die Messzelle wurde
mit Tri-Clamp-Verschraubungen versehen, erfolgreich implementiert und auf eine CIP-Reinigungsmaoglichkeit
hin getestet. Zudem wurde fiir das fertige Produkt H-Milch ein HeiRaufschaumsystem entwickelt, mit dem das
HeilBaufschaumverhalten der H-Milch (,,Barista“) unter definierten Bedingungen getestet werden konnte. Das
HeilBaufschaumsystem ermdglicht sowohl das Verhaltnis zwischen Druckluft- und Dampfmassenstrom defi-
niert einzustellen als auch die Aufschaumdauer. Mit dem erarbeiteten Protokoll zum ,Barista-Test“ wurde
zunachst definiert aufgeschdumt und sodann der Schaumzerfall kontinuierlich mittels rotierender Laserab-
standsmessung mit einer Genauigkeit von +1°mL bestimmt. Zudem wurden mittels Digitalmikroskop im Zeit-
raffer Bilder erfasst, um die Schaumqualitat auf mikroskopischer Ebene zu beurteilen. Mit dem entwickelten
Messsystem kénnen nicht nur Milchproben, sondern auch Milchanaloga bzgl. ihres HeiBaufschdumverhalten
und der Schaumstabilitat charakterisiert werden. Zusammengefasst konnen damit objektiviert die Qualitat des
Schaums bzw. die ,Barista“-Eigenschaften der H-Milch oder eines Milchanalogons tiber das Gesamtvolumen
der geschdumten Probe und der zeitlichen Verdanderung der Schaumstruktur beurteilt werden. Nachdem pos-
tuliert wurde, dass Barista-Aufschaumeigenschaften negativ mit freien Fettsduren in der H-Milch korrelieren,
wurde zum einen die nasschemische Analyse freier Fettsduren und zum anderen deren Erfassung mittels NIR
(LactoScope, PekinElmer, Massachussets) aufgebaut. Das Kalibrieren der freien Fettsduren erfolgt mittels ei-
nes Rohmilchstandards. Es zeigte sich, dass die mittels NIR (LactoScope) in H-Milch ermittelten Gehalte freier
Fettsdauren im Vergleich zu den durch Titration ermittelten Werten erhoht sind.

Zur Implementierung der Online-Messverfahren im Prozess wurden zunachst H-Milchproben unterschiedlichs-
ter Hersteller und Fettgehalte sowie eigens daflir hergestellte Proben sowohl nasschemisch als auch spektro-
skopisch analysiert. Zudem wurden die Milchproben mit dem Heifaufschaumsystem charakterisiert. Diese
Messergebnisse bildeten die Datenbasis fir die weitere Arbeit. Nach Implementierung der Datenvorverarbei-
tungsroutinen wurden zum einen etablierte Regressionsmethoden (PCA-R = Principal Component Analysis
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Regression) und PLSR (Partial Least Squares Regression), zum anderen eine selektive Auswahl der relevantes-
ten Wellenldangen verwendet. PCA-R und PLSR reduzierten dabei den Datensatz der Spektren auf wenige, linear
unabhangige, neue, sog. latente Variablen, die moglichst hohe Werte der Varianz (PCA-R) der Spektren oder
der Kovarianz (PLSR) zwischen den Spektren und der zu vorhersagenden Werte beschreiben. Zur Wellenlan-
genselektion wurde mittels genetischer Algorithmen die Anzahl an Wellenldangen ermittelt, die den kleinsten
Kalibrationsfehler erzielen. Dies dient der Optimierung der Modelle sowie der Vereinfachung der Messung und
konnte beim Aufbau eines spezifischen Messystems fiir eine Kostenreduzierung sorgen. In einem weiteren
Schritt wurden sowohl Temperatureffekte als auch Proben, denen Wasser- oder Reinigungsmittel in kleinsten
Mengen zugesetzt wurden, untersucht. Damit konnte gezeigt werden, dass sich geringe Anderungen bzw. Ab-
weichungen vom Normalzustand durch Spektroskopiemessungen und passende Auswerteroutinen erkennen
lassen. Diese Routinen sind implementiert als selbstlernende Systeme, die Verdanderungen bzw. Abweichungen
von der Normalitat im System erkennen kdnnen. So kdnnen Reinigungsmittelriickstande in Milch mittels NIR-
Spektroskopie und kiinstlichen neuronalen Netzen (als Autoencoder) detektiert werden. Ebenso lasst sich
Wasserzusatz ab 5 % in der Milch nachweisen. Mittels Raman-Spektroskopie lassen sich sogar etwas bessere
Vorhersagen machen. Die Prozessabfolge bei der H-Milch-Produktion konnte als Ursache fiir unterschiedliche
Aufschaumeigenschaften ausgeklammert werden. Der absolute Fettgehalt in der H-Milch zeigte auch keinen
Effekt, wohingegen der Anteil an freien Fettsauren als Prognose fiir ein vermindertes Aufschaumverhalten er-
mittelt werden musste.

Aus dem Projekt kénnen folgende Empfehlungen abgeleitet werden: Tagesfrische Rohmilch ist mechanisch
stabiler als langer gekiihlte Rohmilch, so dass mehrfaches Pumpen und Férdern tiber Ventilknoten die Tendenz
zu einem erhohten Gehalt freier Fettsduren fihren kann. Der Gehalt freier Fettsduren sollte beim Zwischen-
stapeln der Rohmilch in Puffertanks wahrend der Produktion Gberpriift werden und die Zwischenlagerdauer
minimiert werden. Fiir die Uberwachung von Produktveridnderungen (z.B. erhéhter Anteil an freien Fettsduren,
Temperaturabweichungen usw.) oder Produktverunreinigungen konnte die Raman-Spektroskopie in Kombina-
tion mit einem Autoencoder genutzt werden.

Wirtschaftliche Bedeutung

Die deutsche Milchindustrie verarbeitet jahrlich rund 31 Mio. t Rohmilch von ca. 56.000 Milcherzeugerbetrie-
ben und exportiert einen erheblichen Anteil der Produkte in den europaischen und vermehrt auch in den asi-
atischen Raum. Das Produktionsvolumen von UHT-Milch betrug 2019 3 Mio. Tonnen. Eine wichtige Forderung
der Kunden ist, dass die Produkte auch am Ende des Mindesthaltbarkeitsdatums ein hohes Qualitatsniveau
aufweisen missen. Die mikrobiologische Qualitat (Sterilitat) ist Voraussetzung, denn ohne diese ware H-Milch
auBerhalb der Kiihlkette nicht Gber 3 Monate und langer haltbar. Deshalb riickt beim Beispiel H-Milch einer-
seits die sensorische Qualitdt, wie z. B. die Bitterkeit, andererseits die Technofunktionalitdt in den Vorder-
grund. Letzteres betraf bis vor ca. 10 Jahren im Wesentlichen die Emulsionsstabilitdt. Hinzugekommen ist in
jungerer Zeit durch den Anstieg des Konsums von Kaffeegetranken im Gastronomie- und Cateringbereich so-
wie dem Trend zu hochwertigen Kaffeemaschinen im privaten Haushalt die Aufschdumqualitat von Milch. Ob-
wohl nicht deklariert, wird eine gute Aufschdumbarkeit von H-Milch heute erwartet. Treten Reklamationen
auf, wird die Marke im Gastronomie- und Cateringsektor gemieden bzw. die Produzenten werden im Handel
ausgelistet. Dies gilt inzwischen analog fiir den asiatischen Markt durch den dortigen Ausbau von Coffeeshops
und -ketten.

Das erarbeitete meta-analytische Onlineliberwachungssystem kann die Qualitatssicherungsabteilungen der
Produzenten wirksam unterstiitzen und dazu beitragen, Schadensfalle oder Reklamationen zu vermeiden. Es
lieRe sich sowohl zur Beurteilung von Produkteigenschaften als auch zur Friitherkennung von Instabilitdten in
Rohstoffen, Halbfertigfabrikaten und Prozessen der Verarbeitung fliissiger Produkte einsetzen.
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