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Zusammenfassung

Die vorgelegte Arbeit befaßt sich mit dem Deformationsverhalten biogener Kompri-
mate im Trennpreßvorgang. Die mechanische Fest/flüssig-Trennung zur Gewinnung
pflanzlicher Öle erfolgt großtechnisch auf Seiher-Schneckenpressen. Durchsatz und
Ausbeute werden durch die Wechselwirkung der komplexen Geometrie- und Bewe-
gungsverhältnisse und der Komprimat-Rheologie bestimmt. Letztere ist von den Ei-
genschaften des partikulär aufgebauten Komprimats und den Kompressions-
Parametern selbst abhängig. Voraussetzung für eine gezielte Optimierung des Prozes-
ses ist die unabhängige Ermittlung der Einflußgrößen Preßgeometrie und Komprimat-
Rheologie. Die dazu erforderliche Entkopplung des wechselwirkenden Systems Pres-
se/Komprimat erfolgt durch Übertragung der zuvor modellierten Kompressionsver-
hältnisse der Schneckenpresse auf eine deformationsgesteuerte Linearpresse mit defi-
nierter Zylinder/Kolben-Geometrie.

Durch mehrstufige, die Beanspruchung in der Schneckenpresse simulierende Li-
nearpreßversuche konnten am Beispiel des biogenen Feststoffs ”schalenreduzierte
Rapssaat” die für die Funktion einer Seiher-Schneckenpresse erforderlichen Kompri-
mat-Eigenschaften Rückstellkraft und Drainage in Abhängigkeit von Kompressions-
und Material-Parametern ermittelt werden. Für schalenreduzierte Rapssaat mit den
Material-Parametern 3,4 % Hüllengehalt, 4 % Wassergehalt und 30 °C Preßtemperatur
wurde u. a. der Einfluß der Kompressionsstufenzahl, des Stufenkompressionsgrads
und der Relaxationsdauer zwischen den Kompressionsstufen untersucht. Unter einheit-
lichen Kompressions-Parametern wurden die Material-Parameter Hüllengehalt,
Wassergehalt, mechanischer Zellenaufschluß, Denaturierungsgrad und Preßtemperatur
und deren Wechselwirkung untereinander untersucht.

Steigende Komprimat-Fluiddrücke infolge unzureichender Komprimat-Drainage
konnten als limitierende Größe für den Trennpreßvorgang bei hoher Kompression
identifiziert werden. Zusätzliche Permeabilitätsversuche verifizieren den Zusammen-
hang von Fluiddruck und Drainage für unterschiedlich stark gepreßte Komprimate.
Hohe Stufenkompressionsgrade und kurze Relaxationsdauern senken die Komprimat-
Drainage. Der Aufschluß der zellularen Strukturen bei zunehmender Kompression
führt zu einem visko-elasto-plastischen Verhalten der Feststoffmatrix mit kaum stei-
genden Feststoffdrücken. Mit einem Multi-MAXWELL-Modell werden die Relaxa-
tionsphasen mathematisch beschrieben und die Relaxations-Mechanismen erklärt.

Die schlechten Drainage-Eigenschaften bei niedrigen Feststoffdrücken schalenredu-
zierter Komprimate können durch hydrothermische Konditionierung und/oder vor-
herigen mechanischen Aufschluß kompensiert werden. Anhand von Modellen sowohl
für die biogenen Strukturen der Rapssaat-Partikel als auch für das bipartikuläre
Komprimat werden die durch Konditionierung hervorgerufenen Veränderungen des
Deformationsverhaltens in den unterschiedlichen Phasen des Trennpreßprozesses
plausibel dargestellt.
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Erratum
betreffend die Angaben zum Wassergehalt der Versuchsmaterialien

Die exakte Bestimmung des Wassergehalts und der flüchtigen Bestandteile von Ölsaaten er-
fordert die Trocknung (Dörr-Wäge-Methode) bis zur Gewichtskonstanz. Aufgrund der, im
Rahmen dieser Arbeit analysierten, großen Zahl an Proben war die Einhaltung der erforder-
lichen Trocknungsdauer bis zur Erreichung der Gewichtskonstanz nicht möglich. Da keine
Trocknung bis zur Gewichtskonstanz durchgeführt wurde, können entsprechende Fehler bei
den absoluten Angaben zum Wassergehalt auftreten. Aktuelle Laboruntersuchungen
(Jan./Febr. 2001) im Fachgebiet Lebensmittel-Verfahrenstechnik zeigen insbesondere bei
Rapshüllen eine sehr lange Trocknungsdauer; nach 33 Tagen bei 103 °C ± 2 K im HAG-Gerät
(Brabender) ist die geforderte Gewichtskonstanz noch nicht erreicht.

Die in Europa gebräuchliche DGF- Standardmethode (B-I 4 [87], identisch mit ISO 665-
1977) zur Wasserbestimmung von Ölsaaten definiert im Hinblick auf eine praktikable An-
wendung folgendes Abbruchkriterium. Die Bestimmung ist beendet, wenn die Gewichtsab-
nahme nach aufeinanderfolgenden Messungen (103 °C ± 2 K und atmosphärischem Druck,
initiale Trocknungsdauer 3 h) mit 1 h dazwischen liegender Trocknungsdauer gleich oder
kleiner als 0,1 % der Einwaage erreicht ist.

In Abweichung zu der DGF-Standardmethode wurde im Rahmen dieser Arbeit dem Wasser-
gehalt der Versuchsmaterialien nach 4 h Trocknungsdauer die, bei einer Trocknungsdauer
von 24 h ermittelte durchschnittliche statistische Zunahme von ∆xW = 0,16 % hinzu addiert.
Bei diesem Verfahren wurde aus zeitlichen Gründen die Wiederholungsmessung nach einer
weiteren Trocknungsdauer von 1 h nicht durchgeführt. Diese Modifikation zu der DGF-
Standardmethode wurde angewendet um die bei einer bereits 1996 durchgeführten Unter-
suchung festgestellten längeren Trocknungsverläufe von Rapssaatfraktionen zu berücksichti-
gen. Die Auswertung von 72 Trocknungsversuchen (24 h; 103 °C ± 2 K; HAG-Gerät) von
Rapssaatproben unterschiedlicher Zusammensetzung zeigt folgendes Ergebnis: bei einer
Trocknungsdauer von 24 h wird das von der DGF geforderte Kriterium einer geringeren Mas-
sendifferenz als 0,1 % der Einwaage zwischen zwei Wägungen (4 h Differenz anstatt der ge-
forderten 1 h) immer eingehalten. Selbst bei einer Verdopplung der Trocknungsdauer von 4 h
auf 8 h liegt die Massendifferenz bis auf vier Ausnahmefälle unter dem geforderten
Schwellenwert. Insgesamt 14 Proben zeigen nach 20 h Massenkonstanz. Bei 8 Proben ist eine
Massenzunahme (Oxidationserscheinungen) zu verzeichnen. Bei den restlichen 50 Proben ist
noch eine Gewichtsabnahme von durchschnittlich 0,03 % festzustellen. Die Abweichungen
zwischen den Messungen nach 4 h und nach 24 h liegen zwischen minimal ∆xW = 0,1 % und
maximal ∆xW = 0,22 %. Im statistischen Mittel ergibt sich ein Wert von ∆xW = 0,16 %, der
entsprechend berücksichtigt wurde.

Dadurch liegen die angegebenen Wassergehalte tendenziell höher als bei Einhaltung der
DGF-Vorschriften. Die tatsächlichen Wassergehalte können aber, wie die aktuellen Ergebnis-
se für Rapshüllen zeigen, die angegebenen Werte durchaus noch übersteigen. Wassergehalte
von reinen Rapshüllen werden in der Arbeit lediglich in Kapitel 5.2.1 angegeben. Werden
jedoch in einer Versuchsreihe Proben mit unterschiedlichem Wassergehalt miteinander ver-
glichen, beziehen sich die Aussagen immer nur auf die Unterschiede im Wassergehalt. Diese
angegebenen Differenzen im Wassergehalt sind insofern korrekt, da sie, ausgehend von einem
Basismaterial, sorptiv über Differenzwägung eingestellt wurden (vgl. Kapitel 3.1.3).
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1 Einleitung

Das Pressen biogener Feststoffe zur Abtrennung der eingeschlossenen fluiden Phase
findet in der Lebensmittelindustrie großtechnische Anwendung bei der mechanischen
Entwässerung von Zuckerrübenschnitzeln und bei dem Abpressen von Öl aus unter-
schiedlichen Ölsaaten. Diese Arbeit befaßt sich mit der mechanischen Fest/flüssig-
Trennung am Beispiel der Rapssaat. Die konventionelle Verarbeitung des biogenen
Feststoffs Rapssaat in der Ölmühlenindustrie setzt sich aus fünf Hauptstufen zusam-
men: der Aufbereitung der Saat, der Pressung, der anschließenden Extraktion des
Preßschilfers mit dem Lösemittel n-Hexan, der Desolventierung des Extraktions-
schrots und der abschließenden Raffination des Rohöls nach destillativer Entfernung
des Lösemittels. Die mechanische Fest/flüssig-Trennung in der Preßstufe erfolgt auf
kontinuierlich arbeitenden Seiher-Schneckenpressen, deren Entwicklung um die Jahr-
hundertwende auf die V.D. Anderson Company in Cleveland zurückgeht [17]. Trotz
der langen Historie ist der Kompressionsvorgang des Flüssigkeit führenden biogenen
Feststoffs grundsätzlich und insbesondere in der Schneckenpresse bisher wenig wis-
senschaftlich durchdrungen.

Der Grund dafür liegt in der Natur der physikalischen Vorgänge, die von ALT [13] wie
folgt beschrieben werden: "Die einzelnen Vorgänge, die das Abfließen der Flüssigkeit
bewirken, sind kompliziert und von Stoff zu Stoff überaus verschieden, so daß theore-
tische Untersuchungen, soweit sie sich auf zwangsläufig stark vereinfachte Fälle be-
schränken, relativ geringe, allgemeine Aussagen versprechen". Damit ist die wün-
schenswerte Reihenfolge für die Entwicklung bzw. Weiterentwicklung technischer
Verfahren,

• die Klärung der naturwissenschaftlichen Grundlagen durch entsprechende
Meßverfahren im Labormaßstab und

• die Übertragung der damit gefundenen quantitativen Zusammenhänge auf
maschinenbauliche Möglichkeiten

im Regelfall nicht einzuhalten. Für die Neuentwicklung von Verfahren auf dem Gebiet
der mechanischen Fest/flüssig-Trennung war bisher das empirisch experimentelle
Vorgehen charakteristisch, bei dem Erfahrungen aus orientierenden Labor- und Tech-
nikumsversuchen schrittweise auf den größeren Maßstab übertragen wurden [13].

Entgegen der üblichen empirischen Vorgehensweise soll in dieser Arbeit durch geziel-
te Grundlagen-Untersuchungen am Beispiel des biogenen Feststoffs "schalen-
reduzierte Rapssaat" die Basis erarbeitet werden, auf der der technische Prozeß zielge-
richtet optimiert werden kann. Für die Verarbeitung von geschälter Rapssaat anstatt
der ganzen Samen sind mehrere Gründe anzuführen:

• Die Extraktionsschrote der Rapssaat zeigen gegenüber anderen Ölsaaten eine erhöh-
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te Hexanretention. Als Verursacher wurden die Rapshüllen nachgewiesen [85].

• Die Rapshüllen sind Träger von unerwünschten Inhaltsstoffen. Die aus schalenre-
duzierter Rapssaat gewonnen Preßöle enthalten diese kaum noch, so daß auf eine
Nachbehandlung durch Dämpfung oder Raffination verzichtet werden kann.

• Durch Entfernung der Rapshüllen mit einem hohen Rohfasergehalt wird der Fut-
terwert des Preßschilfers bzw. des Extraktionsschrots verbessert.

Aus der bisher nicht realisierten Verarbeitung geschälter Rapssaat in Schneckenpres-
sen resultieren Fragen an die Rheologie des biogenen Komprimats. Es ist der Nach-
weis zu erbringen, ob und unter welchen Kompressions- und Material-Parametern
Komprimate aus schalenreduzierter Rapssaat preßbar sind.

Die Abb. 1-1 veranschaulicht als vereinfachtes Schema zugleich die komplexen Zu-
sammenhänge des Trennpressens von biogenen Feststoffen auf Schneckenpressen, die
Aufgabenstellung, den Lösungsansatz und damit auch die innere Struktur dieser Ar-
beit.

Biogener Feststoff
- Strukturelemente
- Inhaltsstoffe

Schneckenpresse
komplexe Geometrie-

u. Bewegungsver-
hältnisse

Linearpresse
definierte Geometrie-

u. Bewegungsver-
hältnisse

Komprimat-Rheologie
abhängig von Material-

u. Kompressions-
Parametern

Preßergebnis
- Durchsatz
- Ausbeute
- Produktqualität

Diskussion
der Ergebnisse
Rückführung auf

Struktur

Konditionierung
-

hydro-thermisch
mechanisch

-

mation
Transfor-

Abb. 1-1: Vereinfachtes Strukturschema zum Trennpressen von biogenen Feststoffen
auf Schneckenpressen: Einflußgrößen, Zusammenhänge, Aufgabenstel-
lung und Lösungsansatz

Auf der einen Seite steht das zu pressende biogene Ausgangsmaterial Rapssaat, auf der
anderen Seite das zu optimierende Preßergebnis auf einer Seiher-Schneckenpresse.
Dieses wird definiert über den erreichten Durchsatz, die Ausbeute und über die Quali-
tät des abgepreßten Öls.
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Abhängig ist das Preßergebnis von den Bewegungsverhältnissen des Komprimats im
Preßraum. Das Komprimat setzt sich aus einer großen Anzahl biogener fester Einzel-
partikel zusammen. Die Bewegungsverhältnisse des im Falle der Rapssaat bipartikulär
(Schalen und Kernfleisch) zusammengesetzten Komprimats werden einerseits be-
stimmt durch die geometrischen Verhältnisse der Schneckenpresse und andererseits
durch die Komprimat-Rheologie. Die Rheologie ist selbst von den Kompressionsver-
hältnissen abhängig, die sich wiederum aus der Wechselwirkung der komplexen Geo-
metrie des Systems Seiher-Schnecke und der Komprimat-Rheologie ergeben. Auf-
grund dieses stark wechselwirkenden Systems ist die empirische Vorgehensweise zur
Optimierung des Verfahrens bis heute Stand der Technik. Erst unter Kenntnis einer
Einflußgröße ist die andere im Sinne der Optimierung gezielt anzupassen.

Die Lösung des Problems erfordert die Entkopplung des wechselwirkenden Systems
Presse/Komprimat. Unter den definierten Geometrie- und Bewegungsverhältnissen in
einer Zylinder/Kolben-Geometrie (Linearpresse) soll das Deformationsverhalten des
biogenen Komprimats ermittelt werden. Die Transformation der Kompressionsver-
hältnisse von der Schneckenpresse auf die Linearpresse erfordert, unter der Prämisse,
den Charakter der Kompression in der Schneckenpressen auch in der Linearpresse zu
erhalten, eine eingehende Analyse der Funktion der Schneckenpresse. Die Anfor-
derungen an die Komprimat-Eigenschaften sind für die Funktion der Schneckenpresse
zu definieren. In einer im gleichen Fachgebiet parallel durchgeführten Arbeit werden
die komplexen Bewegungsverhältnisse des Komprimats in der Schneckenpresse unter-
sucht.

Die Veränderungen der Komprimat-Rheologie können unter den definierten Verhält-
nissen der Linearpresse auf die zwei bestimmenden Einflußgrößen:

• Kompressions-Parameter und

• durch Konditionierung (mechanisch und hydrothermisch) und Schälung ver-
änderlichen Materialeigenschaften der untersuchten Rapssaat

zurückgeführt werden. Dazu sind drei Gruppen von Experimenten mit unterschied-
lichem Charakter erforderlich:

• Versuche mit gleichen Material-Parametern unter Variation der
Kompressions-Parameter (Ergebnisse in Kap. 4.1),

• Versuche mit gleichen Kompressions-Parametern unter Variation der
Material-Parameter (Ergebnisse in Kap. 4.2) und

• Versuche zur Ermittlung der Komprimat-Drainage unter Variation der Mate-
rial-Parameter mit gleichen Kompressions-Parametern (Ergebnisse in
Kap. 4.3).
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Im ersten Teil der Arbeit wird die verfahrenstechnische Operation Trennpressen für
die speziellen Fälle Kompression in der Schnecken- und Linearpresse unter Berück-
sichtigung der Einflußgrößen Preßgeometrie, Permeabilität im Sinne von Komprimat-
Drainage und Material-Rheologie beschrieben.

Die Ursachen für die durch Konditionierung veränderlichen Komprimat-Eigenschaften
sind in der Anatomie und Struktur der Einzelpartikel und den Inhaltsstoffen zu suchen.
Daher wird die Rapssaat unter den zuvor beschriebenen Aspekten charakterisiert. Der
Stand der Literatur zu der mechanischen und hydrothermischen Vorbehandlung wird
hinsichtlich der Verfahren und den Veränderungen der Strukturen und Saateigen-
schaften dargestellt. Die Rheologie biogener Strukturen und Komprimate und die Me-
thoden zu deren Ermittlung sowie experimentelle Ergebnisse aus der Literatur werden
im Weiteren dargestellt.

Die vorhergehende Analyse des Preßvorgangs in Schneckenpressen ermöglicht die
anschließende Formulierung der Problemstellung. Aus den Befunden zur Struktur der
Einzelpartikel und der Komprimate und zu den Kompressionsverhältnissen in der
Schneckenpresse werden Arbeitsmodelle für die Material- und Komprimat-Struktur
und deren Kompressionsverhalten entwickelt, anhand deren die experimentellen Er-
gebnisse plausibel erklärt werden sollen. Die Geometrie- und Bewegungsverhältnisse
der Schneckenpresse werden auf die Zylinder-Kolbengeometrie der Linearpresse über-
tragen und entsprechende Arbeitsmodelle für die experimentellen Untersuchungen und
Ergebnisinterpretationen formuliert. Das Kapitel schließt nach Darstellung der Termi-
nologie und Symbolik mit den konkreten Zielsetzungen dieser Arbeit.

Nach der Beschreibung der Versuchstechnik, differenziert nach der Materialbehand-
lung, dem experimentellen Aufbau und der Versuchsdurchführung, erfolgt die nach
Versuchsgruppen getrennte Darstellung der experimentellen Ergebnisse. In der eben-
falls gegliederten Diskussion werden die experimentellen Ergebnisse unter Einbe-
ziehung der Literatur und der Arbeitsmodelle und unter Rückführung auf die durch
Konditionierung veränderbaren Saatstrukturen interpretiert. Als Resümee wird eine
Gesamtbeurteilung der Komprimat-Eigenschaften aus schalenreduzierter Saat im Ver-
gleich zu denen aus nativer Saat gegeben.

Die Arbeit schließt mit kritischen Betrachtungen und einem Ausblick, insbesondere zu
der Übertragbarkeit und Bedeutung der Ergebnisse für den technischen Prozeß des
Trennpressens von schalenreduzierter Rapssaat auf Schneckenpressen.
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2 Zum Stand des Wissens

2.1 Trennpressen

Das Trennpressen von Komprimaten aus biogenen Feststoffen nimmt innerhalb der
mechanischen Flüssigkeitsabtrennung eine Sonderstellung ein, da die abzutrennende
Flüssigkeit intrazellular vorliegt. Die Flüssigkeit muß erst aus den aufzuschließenden
Zellen der Einzelpartikel herausgepreßt werden und in die Komprimat-Kapillaren ge-
langen bevor sie aus dem Komprimat abgepreßt werden kann. Zu Beginn des Preßvor-
gangs wird zunächst eine Schüttung komprimiert, in der sich erst nach und nach eine
flüssige Phase bildet, die einen Teil des Kompressionsdrucks aufnehmen kann.

Die theoretischen Einflußgrößen für das Trennpressen und ihre Wechselwirkungen
werden vorgestellt und modelliert. Anschließend wird der technische Preßvorgang von
Ölsaaten auf Seiher-Schneckenpressen analysiert um die Anforderungen an das bioge-
ne Komprimat für die Funktion der Presse zu formulieren.

2.1.1 Klassifizierung und Modellierung der Fest/flüssig-Trennung

Ziel der mechanischen Fest/flüssig-Trennung ist die Trennung von dispersen Syste-
men durch den Einfluß mechanischer Kräfte. Disperse Systeme enthalten eine disperse
innere Phase, die von einer Dispersionsphase (äußere Phase, Kontinuum) umgeben ist.
Die Trennverfahren lassen sich nach Beschaffenheit des Kontinuums in Filtrations-
und Trennpreßoperationen unterscheiden. Allen Trennprozessen ist gemeinsam, daß
der Feststoff durch ein Filtermittel (Seiher) zurückgehalten wird, während die Flüssig-
keit passieren kann. Ist das Kontinuum eine Flüssigkeit, in der Feststoffpartikel dispers
verteilt sind, wird von Filtration gesprochen. Ist das Kontinuum ein Feststoff, in dem
die flüssige Phase dispers verteilt ist, wird das Trennpressen angewendet.

Bei der Filtration wird der den Trennvorgang antreibende Druck ausschließlich auf das
Fluid übertragen. Während der Filtration baut sich ein Filterkuchen auf. Definiert wird
das Trennpressen von Feststoff und Flüssigkeit durch das unmittelbare Aufbringen der
Trennkraft auf beide Phasen des Komprimats. Der Feststoff stellt die kontinuierliche
Phase dar. Bei der Preßfiltration handelt es sich um eine Kombination aus Filtration
und Trennpressen. Dem Filtrationsprozeß schließt sich ein Trennpreßprozeß durch
Kompression des Filterkuchens an. Es findet eine Umwandlung der kontinuierlichen
Phase von flüssig nach fest statt. Aus der Definition ergibt sich, daß der Filtrations-
und der Preßfiltrationsprozeß nur bei Gemischen auftritt, bei denen das komplette oder
ein Teil des Fluids zu Beginn des Trennprozesses als äußere Phase vorliegt.

Physikalische Modellvorstellungen über ein gepreßtes System im zweiachsigen Span-
nungszustand stammen aus der Bodenmechanik: TERZAGHI [117] entwickelte ein Mo-
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dell für die Konsolidierung eines mit Wasser gesättigten Baugrunds, das später zur
Beschreibung der Fest/flüssig-Trennung von mehreren Autoren für die Preßfiltration
(SHIRATO et al.) [100] und das Trennpressen von Obst (KÖRMENDY) [48] oder von
Ölsaaten (MREMA und MCNULTY) [65] fortentwickelt wurde. Unabhängig vom einge-
setzten Material ist der Kompressionsvorgang nach zwei wesentlichen Merkmalen zu
unterscheiden:

(1) Deformation unter konstanter bzw. variabler Last [97, 100] als Situationsfall
'Retardierendes Konsolidieren' (d. h. mit elastischer Nachwirkung),

(2) Deformieren mit konstanter bzw. variabler Vorschubgeschwindigkeit [38, 99]
als Situationsfall 'Komprimieren mit anschließendem Relaxieren'.

Die axialen Druck- und Porositätsverteilungen sind außerdem abhängig von der gege-
benen Seiher-Geometrie der Kolben/Zylinder-Anordnung, also unterschiedlich bei
Kolben-, Boden- oder Wand-Seiher bzw. von deren Kombinationen [38].

Das Studium von Drücken und Porositäten beim Komprimieren in einer Kolbenpresse
hat die im Komprimat wirksamen Kräfte und die daraus resultierenden Wechselbezie-
hungen zwischen Fluid und Feststoff einzubeziehen:

• die Kräfte zur Überwindung des auftretenden Druckverlustes des im Kom-
primat strömenden Fluids, abhängig von der Permeabilität des Systems,

• die Deformationskräfte der Feststoffmatrix (die Kompaktierungskräfte) zur
Reduzierung des Komprimatvolumens, abhängig vom Druck-Stauchungs-
Verhalten (der Rheologie) der Feststoffmatrix und

• die Reibungskräfte zwischen Komprimat und umschließender Zylinder-
fläche, abhängig von der anisotropen Druckausbreitung (Horizontal-
druckverhältnis) und die Reibung zwischen Komprimat und Wandung [41].

Ferner ist eine Kontinuitätsbetrachtung anzustellen: in einer sich konsolidierenden
Schicht vergrößert sich die in der Zeiteinheit aus der Schicht austretende Fluidmenge
gegenüber der in die Schicht eintretenden um einen Betrag, der der entsprechenden
Volumenabnahme der Schicht entspricht [117].

In Abb. 2-1 sind die Druck- und Porositätsverteilungen für den einfachsten Fall der
Konsolidierung unter konstanter Last bei untenliegendem Seiher dargestellt. Voraus-
gesetzt wird ein rein zweiphasiges System als ein poröser, jedoch offenporiger
elastischer Feststoff mit einer inkompressiblen Flüssigkeit. Die Konsolidierung ist als
nicht-stationärer Vorgang durch Druck- und Porositätsgradienten gekennzeichnet. Le-
diglich in den Gleichgewichtszuständen zu Beginn und bei vollständiger Retardation
liegen homogene Druck- und Porositätsverteilungen vor.
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Abb. 2-1: Verteilung von Solid- und Liquiddruck und Porenziffer im saturierten
Feststoff für den Fall der Konsolidierung unter konstanter Last: (1) im
Moment der Lastaufgabe, (2) während der Konsolidierung, (3) nach voll-
ständiger Konsolidierung [132]

Die aufgebrachte Last m erzeugt einen Druck P; dieser wird spontan von der in-
kompressiblen Flüssigkeit aufgenommen. Das Fluid wird verdrängt und durchströmt
das Komprimat. Infolge des Druckverlustes nimmt der Fluiddruck über die Kuchen-
höhe von der Stelle des höchsten Drucks am Kolben bis zum Seiher ab, und der Fest-
stoffdruck erhöht sich um den Betrag, um den der Flüssigkeitsdruck abnimmt. Infolge
des Druck-Stauchungs-Verhaltens der Feststoffmatrix hat die Porenziffer e als Ver-
hältnis von Hohlraumvolumen zu Feststoff-Kompaktvolumen am Seiher den kleinsten
Wert [99, 108]. Solange Fluid austritt, ergibt sich der Gesamtdruck P als Summe der
Partialdrücke von Feststoffdruck pS und Fluiddruck pL. Mit fortschreitender Konsoli-

dierung setzt sich der Vorgang der Porositätsverringerung im Komprimat schichtweise
vom Seiher bis zum Kolben fort. Bei Kolbenstillstand und somit vollständiger Konso-
lidierung stellt sich ein Gleichgewicht ein: der Fluiddruck ist vollständig abgebaut und
die Porositätsverteilung ist homogen; die Last wird dann ausschließlich vom Feststoff
getragen.

Die von TERZAGHI [117] für die Vorgänge der eindimensionalen Konsolidierung eines
Bodens entwickelte Gleichung wurde auch für das Komprimieren mit konstanter Vor-
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schubgeschwindigkeit verwendet und variiert [5, 38, 48, 65, 96, 97, 99, 100, 108]. Mit
der Gleichung (2-1) wird die zeitliche und örtliche Quantifizierung (Zeitparameter t
und Kuchenhöhe z) der Porenziffer e und damit der Fluidausbeute ermöglicht:

∂
∂

∂
∂

∂
∂

e

t z
c

e

zv= − ⋅ ⋅





mit   c G B
v = ⋅

η
   (2-1) 

Die physikalischen Größen dieser partiellen Differentialgleichung lassen sich in einem
Konsolidierungskoeffizienten cv zusammenfassen. Das rheologische Merkmal G be-

zieht sich auf das Druck-Stauchungs-Verhalten der reinen Feststoffmatrix. Über die
Viskosität η des abzupressenden Fluids geht die Temperatur in die Vorgänge des Kon-
solidierens bzw. des Komprimierens ein. Die experimentell ermittelbare Permeabilität
B ist durch das Gesetz von Darcy definiert und läßt sich nach Gleichung (2-2) mit
Hilfe der Feststoffdichte ρs und der Porosität ψ in den Filtrationswiderstand α des
Preßkuchens umrechnen [4]:

( )α
ρ ψ

=
⋅ ⋅ −

1

1B s

(2-2)

Die Gleichung (2-1) entspricht formal den Gleichungen für die instationäre Wärmelei-
tung bzw. Diffusion. Der zu verwendende Lösungsansatz ist vom Situationsfall der
Kompression (Last- oder Wegpressen) abhängig. Die Gleichung ist analytisch nur un-
ter genau definierten Randbedingungen und bei Konstanz des charakteristischen Pa-
rameters cv zu lösen. Sowohl der Filtrationswiderstand als auch das rheologische Ver-

halten der Feststoffmatrix G sind jedoch von den zeitlich variierenden örtlichen
Drücken abhängig; wegen nichtlinearen Verhaltens wird in der Regel die Konstanzbe-
dingung nicht erfüllt. Das Verhältnis von Spannung und Dehnung ist von der Zeit und
von der Spannungshöhe abhängig und durch visko-elastische Relaxationseffekte ge-
kennzeichnet [38, 78]. Dieses komplexere rheologische Verhalten wird von einigen
Autoren durch nichtlineare Ansätze für den E-Modul [117] und durch Mehr-Element-
Körper berücksichtigt [5, 98, 120]. Eine Einbeziehung der Relaxationseffekte erweitert
die Parameterzahl im Konsolidierungskoeffizienten, was jedoch einer Lösung und da-
mit Anwendung der Differentialgleichung entgegensteht [120]. Der sich verändernde
Filtrationswiderstand läßt sich durch Potenzansätze berücksichtigen [96].

Die stofflichen Eigenschaften der zellular strukturierten biogenen Feststoffe mit der
intrazellular eingeschlossenen Zielkomponente bleiben in den Berechnungsansätzen
unberücksichtigt. Zudem liegt im Falle des Abpressens von Öl aus einer Saat kein sa-
turiertes zweiphasiges System und kein homogener Feststoff vor. Die Luft in den
Hohlräumen der Schüttung und in den Interzellularen des Gewebes bestimmen den
Preßvorgang vom Start der Kompression bis zum ersten Ölaustritt und darüber hinaus
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[90]. Die Effektivität des Abpressens hängt wesentlich vom rheologischen Verhalten
des partikulär aufgebauten Komprimats und dessen Beeinflussung durch Konditionie-
ren ab. Die Bestimmung des Druck-Stauchungs-Verhaltens ist für die reine Feststoff-
matrix aber problematisch, da experimentell nur die Deformationskräfte für das ge-
samte Komprimat, also zusammen mit dem Einfluß der Wechselwirkungskräfte zwi-
schen Fluid und Feststoff, ermittelt werden können [132].

2.1.2 Permeabilität poröser Systeme

Das Durchströmungsverhalten von Feststoffen stellt ein umfangreiches eigenständiges
Forschungsgebiet dar. Übersichtsarbeiten zu der Fluidströmung in Feststoffbetten lie-
gen von verschiedenen Autoren vor: BRAUER [9], GREENKORN [30], SCHEIDEGGER

[82], ZIOLKOWSKA und ZIOLKOWSKI [131]. Die Ansätze zu den Durchströmungsmo-
dellen lassen sich in zwei Kategorien unterteilen, die sich auch an der Einteilung der
Fest/flüssig-Trennprozesse orientieren:

Umströmungsmodelle: Sie kennzeichnen häufig Filtrationsaufgaben. Das Fluid stellt
die kontinuierliche, den Feststoff umgebende, Phase dar. Während des Filtrationspro-
zesses hat sich noch kein zusammenhängendes Feststoffgerüst gebildet und somit
kommt es auch nicht zu einer Aufteilung des Gesamtdrucks in einen Fluiddruck- und
einen Feststoffdruckanteil. Damit spielt die Rheologie der Feststoffmatrix ebenfalls
keine Rolle, wodurch die Modellierung des Filtrationsprozesses sich ausschließlich auf
die auftretenden Flüssigkeitsdrücke beschränken kann.

Durchströmungsmodelle: Sie spielen eine entscheidende Rolle bei der Modellierung
des Trennpreßvorgangs. Die Durchströmungsmodelle befassen sich mit der Strömung
des Fluids durch eine kontinuierliche, die Flüssigkeit umhüllende Feststoffmatrix. Die
Modellierung der Durchströmung ist bei einem kompressiblen Feststoffgerüst an die
Rheologie der Feststoffmatrix gekoppelt. Mit der Volumenänderung der Feststoff-
matrix durch einwirkende Kräfte ändert sich das Gefüge der Feststoffphase und somit
auch der Durchströmungswiderstand. Ein Indikator für die Volumenänderung ist die
Porosität ψ, das Verhältnis von Porenvolumen zu Gesamtvolumen. Gelten Flüssigkeit
und Feststoff als inkompressibel, so entspricht die Porenvolumenänderung der Ge-
samtvolumenänderung. Wird das Feststoffgerüst gestaucht, so nimmt die Porosität ab
und der Druckverlust im Fluid steigt an. Als Kennzeichnung der Feststoffmatrix wird
die Hohlraumgeometrie gewählt. Das Kapillarsystem der porösen Feststoffschicht
kann mit einem System paralleler Röhren verglichen werden. Für Systeme mit niedri-
gen Porositäten, wie bei Komprimaten während des Trennpressens, besitzen die
Durchströmungsmodelle Vorteile. Umströmungsmodelle dagegen führen bei hohen
Porositäten zu besseren Ergebnissen [41].
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Empirische Gesetze, die einen Zusammenhang zwischen der Fluidgeschwindigkeit
und dem Druckverlust bei der Durchströmung eines homogen-porösen inkompres-
siblen Feststoffs beschreiben, dienen als Grundlage für die Entwicklung von
Gleichungen auf dem Gebiet des Trennpressens kompressibler Medien mit inhomoge-
ner Porenverteilung. Für Luft und Wasser gibt es eine Vielzahl von empirischen Da-
ten, die aus der Durchströmung unterschiedlichster Feststoffmatrizen gewonnen
wurden. Die Daten führten zur Entwicklung verschiedener mathematischer Ansätze
(vgl. Kap. 2.1.1).

Gesetz von Darcy

Die Durchströmung poröser Systeme kann generell mit der NAVIER-STOKES-
Gleichung beschrieben werden. Für den Fall, daß die Trägheitskräfte gegenüber den
Reibungskräften vernachlässigbar sind und ein NEWTONSCHES Fluid vorliegt, kann die
NAVIER-STOKES-Gleichung auf das Gesetz von DARCY für laminare Strömung redu-
ziert werden. Der französische Ingenieur DARCY fand 1856 empirisch den Zusam-
menhang zwischen der Geschwindigkeit und dem Druckverlust des durch eine Sand-
schüttung strömenden Wassers [82, 131]. Das Gesetz von DARCY definiert die Per-
meabilität B und ist zugleich Meßvorschrift für die experimentelle Bestimmung.

Das Gesetz von DARCY (Gleichung 2-3) kann für ein homogenes, isotrop-poröses Sys-
tem für den eindimensionalen Fall unter Vernachlässigung der Schwerkraft wie folgt
geschrieben werden [41, 131]:

v
B dp

dz
L= − ⋅

η
(2-3)

mit v Fluidgeschwindigkeit (Leerrohrgeschwindigkeit)
B Permeabilität
η dynamische Viskosität
pL Fluiddruck

z Ortskoordinate in vertikaler Richtung

Experimentelle Ermittlung der Permeabilität

In der Literatur finden sich eine Vielzahl von Korrelationen zur Berechnung der Per-
meabilität. Dabei wird die Permeabilität als Funktion der Porosität ψ und eines charak-
teristischen Durchmessers ausgedrückt. Die Einflüsse unterschiedlicher Feststoffmat-
rizen und Rahmenbedingungen werden dabei durch eine variable Anzahl von Kon-
stanten berücksichtigt. KASCHEL [41] gibt in seiner Dissertation einen Überblick über
die bekanntesten Korrelationen und vergleicht deren Güte für lose und verdichtete
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Schüttungen. KASCHEL stellt fest, daß insbesondere für komprimierte Feststoffschüt-
tungen die bekannten Korrelationen eine große Varianz hinsichtlich der ermittelten
Permeabilität zeigen. Nach den Erfahrungen von HORRIGHS [37] und SOMERTON et al.
[110] ist bei verdichteten Feststoffen die experimentelle Ermittlung der Permeabilität
einer Korrelation vorzuziehen, da der Spannungszustand der Feststoffmatrix den
Durchströmungswiderstand unmittelbar - trotz konstanter Porosität - beeinflußt. Aus
diesem Grund wird in dieser Arbeit ebenfalls versucht, durch eine geeignete Versuchs-
anordnung (vgl. Kap. 3.2.1) die Permeabilität der Rapskomprimate bei der Durch-
strömung mit Rapsöl in Abhängigkeit vom Kompressionzustand zu ermitteln.

KASCHEL [41] hat mit einer Versuchseinrichtung die Permeabilität von Komprimaten
aus extrahiertem Raps- und Sojaschrot, unter Verwendung der Gleichung von DARCY,
ermittelt. Die komprimierten Feststoffe sollen dabei als Gassperre für den kontinuier-
lichen Ein- und Austrag für einen Hochdruckreaktor dienen. Er verwendete aus diesem
Grund als durchströmendes Fluid komprimiertes CO2-Gas. Unter geringer Variation
der Temperatur (28 bis 32 °C) und des Fluiddrucks (26 bis 42 bar) ermittelte KASCHEL

Permeabilitätswerte in der Größenordnung von B = 0,8 - 5,1*10
-13

m
2
. Mit steigen-

dem Differenzdruck des Fluids reduzierte sich dabei die Permeabilität; vermutet wird,
daß der Fluiddruckabfall zu einer Stauchung der Feststoffmatrix führt.

In der vorliegenden Arbeit wird unterschieden zwischen dem Austritt der intrazellu-
laren - hinter einer Membran liegenden - Flüssigkeit aus dem einzelnen Saatpartikel
und der anschließenden Durchströmung der komprimierten Schüttung. Es ist also zwi-
schen einer Permeabilität des Partikels und des Komprimats zu differenzieren. Um
diese Vorgänge auch begrifflich zu unterscheiden, wird vorgeschlagen, das Durch-
strömungsverhalten des Komprimats mit dem Begriff Drainage zu kennzeichnen und
den Begriff Permeabilität für die Durchlässigkeit des Wand/Membran-Systems zu re-
servieren.

2.1.3 Trennpressen auf Seiher-Schneckenpressen

Im konstruktiven Aufbau technischer Seiherschneckenpressen sind - unabhängig vom
Hersteller - wesentliche prinzipielle Gemeinsamkeiten festzustellen [46, 57, 118]. Die
Abb. 2-2 zeigt die Schnecke mit Seiher einer technischen Seiherschneckenpresse als
Schnittdarstellung; die Abb. 2-3 zeigt eine geöffnete Schneckenpresse.

In einem horizontalen Gang rotiert eine Preßwelle. Diese mit Stegen in Form eines
Gewindegangs versehene Welle ist aus Kompressions- und Förderelementen mit ver-
schiedener Steigung zusammengesetzt, die im Wechsel auf einem gemeinsamen Dorn
verspannt sind. Durch Variation dieser Elemente kann die Presse für die jeweilige
Preßaufgabe - Kalt-, Warmpressen und unterschiedliche Ölsaaten - angepaßt werden.
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Die zum Abpressen erforderliche Volumenreduktion mit entsprechender Drucker-
höhung wird von den Herstellern durch unterschiedliche Konzepte erreicht [45]:

• Durch die Förderung des Komprimats gegen Drosseln - ein sich im Ver-
gleich zur Gangtiefe der Schnecke verengender freier Ringspalt -, die auf der
Schnecke oder im Seiher angebracht werden können;

• sowie durch die Reduzierung des Fördervolumens (freier Raum zwischen
Seiher und Schnecke) über eine abnehmende Gangsteigung der
Schneckensteghelix und/oder eine kontinuierliche bzw. stufenweise Er-
höhung des Schneckenvolumens.

Abb. 2-2: Teilschnitt durch eine technische Schneckenpresse (CIMBRIA SKET,
Magdeburg).

Vor der jeweiligen Drossel baut sich ein Druck auf, der nach der Drossel entspannt
wird und die Umschichtung des Materials vor dem nächsten Druckaufbau ermöglicht.
Diese Abfolge von Kompressions- und Relaxations-Elementen führt zu dem von
HOMANN et al. [36] und ZAJÍC et al. [130] in Abb. 2-4 oben dargestellten charakteristi-
schen Druckprofil entlang einer Schneckenpresse. Der Druck steigt exponentiell vor
den Drosseln an und relaxiert nach der Drossel bis zum nächsten Anstieg, wobei die
Druckniveaus der Kompressions- und Relaxationsphasen von Drossel zu Drossel zum
Auswurf der Schnecke hin steigen. Wird ohne Drosselelemente gearbeitet, nimmt der
Preßdruck über die Seiherlänge zu und fällt zum Austrag hin steil ab (vgl. Abb. 2-4
unten) [36, 45, 124].
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Abb. 2-3: Blick auf geöffnete Schneckenpresse (Hochleistungsschneckenpresse
HSP 28 der Firma CIMBRIA SKET)

Über das Druckniveau in Schneckenpressen werden in der Literatur nur wenige und
zum Teil recht unterschiedliche Angaben gemacht. KNUTH et al. [45] geben Drücke
bis 400 bar bei der Verarbeitung von Baumwollsaat in einer Fertigpresse an. ZAJÍC

[130] hat an einer Vorpresse der Firma SKET bei der Verarbeitung von Rapssaat
Drücke bis 165,5 bar gemessen. BREDESON [10] gibt für die Pressen der French Oil
Mill Machinery Co. Maximaldrücke bis ca. 1000 bar an. VADKE und SOSULSKI [122]
geben für das Pressen von Rapssaat auf Fertigpressen einen Druckbereich von
1000 bis 1500 bar und für Vorpressen 300 bis 400 bar an. EGGERS et al. [18] haben
Drücke bis ca. 90 bar für Rapssaat in einer Schneckenpresse gemessen. SINGER [103]
gibt Drücke von 250 bis 300 bar für Vorpressen und 400 bis 1000 bar für Fertigpres-
sen an.
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Abb. 2-4:
Druckverlauf über die Seiher-
länge bei Schneckenpressen,
variiert nach HOMANN [36]

Der den Pressenraum umgebende zweigeteilte Seiherkorb wird gußeisern ausgeführt.
In die Seiherkorbhälften werden die speziell angeschliffenen und dadurch auf Keil ge-
stellten Seiherstäbe (vgl. Abb. 2-5) durch Distanzbleche voneinander getrennt einge-
legt und mit Klemmleisten verspannt. Die Distanzbleche von ca. 0,1 mm bis 1,0 mm
Stärke ermöglichen den Ölabfluß zwischen den Seiherstäben. Klemmleisten als
statische Abstreifer im Bereich der meist ohne Schneckensteg ausgeführten Kompres-
sionselemente sollen die Rotation des Komprimats zusätzlich mindern und die axiale
Förderung erhöhen.

Über die Funktion einer Schneckenpresse - insbesondere über die Vorgänge in der
Presse - sind in der Literatur nur wenig genaue Angaben zu finden, wie ZAJÍC [130]
noch 1986 feststellte. Die eigenen Recherchen bestätigen den defizitären Forschungs-
stand über das Trennpressen auf Schneckenpressen und das Trennpressen von bioge-
nen Feststoffen im allgemeinen. Die Auslegung und Konstruktion von Schneckenpres-
sen beruht im wesentlichen immer noch auf empirischen Daten der Pressenbauer.

Von WARD [124] und ZAJÍC et al. [130] werden die Vorgänge, die zum Abpressen des
Öls aus der Saat führen, vereinfacht zusammengefaßt. Im Einzug (Einzugskonus) und
ersten Abschnitt der Schnecke wird das Lückenvolumen (Porosität) der vorbehandel-
ten Saat reduziert und damit die äußere Oberfläche verkleinert. Durch Fortführung der
Volumenreduzierung werden die Teilchenzwischenräume kleiner und durch vorherge-
henden mechanischen Aufschluß freigesetztes Öl beginnt auszutreten. Durch wieder-
holte Druckerhöhung werden die Saatteilchen selbst deformiert und die Kapillaren
zwischen den Teilchen langsam geschlossen. Die abnehmende innere Oberfläche führt
zum Ölaustritt, der aber nur solange anhält, bis die Kapillaren verschlossen sind und
das eingeschlossene Restöl nicht mehr abfließen kann.

SCHNEIDER [90] analysierte die Funktion einer Seiherschneckenpresse, die sich aus der

Seiherlänge

Druck

ohne
Drosseln

mit
Drosseln
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Wechselwirkung von Schnecke, Stabseiher und Komprimat ergibt und mit Abb. 2-5
verdeutlicht wird.
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Abb. 2-5: Kernprogressive Schnecke im Stabseiher: (a) Kompression bei einer Um-
drehung, (b) Reibungsbedingungen und Rückstellkraft, (c) Drainage und
Abfluß aus dem Seiher, variiert nach SCHNEIDER [90]

Die Abb. 2-5(a) zeigt für den hypothetischen Fall rein axialer Förderung die Verände-
rung des Komprimats vom Zustand 1 zum Zustand 2 bei einer Umdrehung für eine
kernprogressive Schnecke. Der Preßkuchen wird während des axialen Transports um
eine Gangweite des Schneckenstegs radial komprimiert. Die erforderliche Hinderung
des Materials an der Rotation im Preßraum ergibt sich durch die in Abb. 2-5(b) darge-
stellten Reibungsverhältnisse des Komprimats mit Seiher und Schnecke. Ein Stab-
seiher mit auf Keil angestellten Stäben erfüllt die Bedingung, daß die Tangential-
Reibungskraft RS zwischen Kuchen und Seiher größer ist als die Reibungskraft RH

zwischen Kuchen und Schnecke. Voraussetzung für die Reibungskräfte und damit
erste wesentliche Forderung ist eine hinreichend große elastische Rückstellkraft F des
Komprimats, die sich aus dem Widerstand gegen die Volumenverminderung ergibt.
Eine vollständige Rotationshinderung ist real jedoch nicht gewährleistet. Aus der
Überlagerung von axialer und tangentialer Bewegung folgt der reale Transportweg
einer - im Vergleich zur Schnecke - gestreckten Wendelgeometrie.

Die Volumenreduzierung des Komprimats bei axialem Transport in der Schnecken-
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presse ist nur bei Ölabfluß &VK durch das Komprimat und Abfluß des Öls &VS durch

die Seiherspalte möglich (Abb. 2-15(c)). Voraussetzungen sind ein hinreichend großer
Druckgradient und eine gute Drainage vom Komprimatgrund bis zum Seiher. Damit
ergibt sich als zweite wesentliche Forderung die hohe Drainage des Komprimats.
Rückstellkraft und Drainage des Komprimats können durch Feder und Kapillare sym-
bolisiert werden [90].

MESKAT [60] bezeichnet die Schneckenpresse als ein ausgeprägt kraftschlüssiges
System, in dem sich das Material in Abhängigkeit vom Kompressionsgrad helixförmig
durch die Seiherkammer bewegt. BELOBORODOV [7] berichtet ebenfalls über die Beo-
bachtung einer helixförmigen Bewegung des Komprimats in Seiherschneckenpressen
zur Ölsaatenverarbeitung, beeinflußt durch Geometrie und Rotation der Schnecken-
welle.

2.2 Der biogene Feststoff am Beispiel Rapssaat

Die besondere Komplexität des Trennpressens biogener flüssigkeitsführender Feststof-
fe liegt in deren Struktur. Daher erfordert die Analyse des Preßvorgangs Kenntnis über
den grundlegenden Aufbau des biogenen Gewebes, die Zusammensetzung und die
Möglichkeiten der Material-Konditionierung.

Auf eine allgemeine Darstellung biogener Feststoffe wird aufgrund der natürlichen
Heterogenität unterschiedlicher Gewebe mit Rücksicht auf den Umfang der Arbeit
verzichtet. Die für den Trennpreßvorgang und Komprimat-Rheologie wichtigen cha-
rakteristischen Merkmale werden konkret an der in dieser Arbeit verwendeten Raps-
saat veranschaulicht.

2.2.1 Anatomie und Struktur

Raps (Brassica napus) und Rübsen (Brassica campestris) gehören zu der Familie der
Cruciferen (Kreuzblüter), zu denen auch die morphologisch sehr ähnlichen Senfsorten
(Brassica- und Sinapis-Arten) gehören [26]. Ausführliche Beschreibungen der Struktur
von Rapssaat liegen von mehreren Autoren vor [74, 109, 112, 126]. Anhand mikro-
skopischer Schnittbilder beschreibt SCHNEIDER [83, 85, 87] die Anatomie und Struktur
der Rapssaat, insbesondere unter den Aspekten Saatschälung und Ölfreisetzung.

Der Schnitt durch ein Saatkorn in Abb. 2-6 zeigt die Anordnung der Saatelemente: der
von der Saathülle umgebene Embryo besteht aus der Keimwurzel und zwei Keimblät-
tern, wobei das innere Keimblatt vom äußeren umschlossen wird.
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Abb. 2-6: Rapssaat-Schnitt: Embryo (′Kernfleisch′) umgeben von Saathülle (Maß-
balken = 400 µm) [85]

Die gekrümmte Keimwurzel liegt in peripherer Lage seitlich zwischen den Keimblät-
tern. Keimblätter und Keimwurzel sind durch eine eng lokalisierte Anwachsstelle mit-
einander verbunden, die bei geringer mechanischer Beanspruchung bricht. Die Hülle
mit einer annähernd gleichen Dicke von ca. 50 µm umschließt den Embryo.

Im vergrößerten Schnitt durch das Speichergewebe in Abb. 2-7 sind die Zellinhalte
ausgewaschen. Die Zellwände der lipidführenden Parenchymzellen bilden sich als ein
filigranes polygonales Gitterwerk mit orthogonaler Orientierung zum Rand ab. Die
Zellenlänge beträgt ca. 40 µm bei einem Durchmesser von ca. 20 µm. Ein auf axialen
Transport eingerichtetes, stark verzweigtes Leitgewebe durchzieht das Parenchym.

Zwischen jeweils drei benachbarten Zellen bilden sich dreieckförmige Interzellularen,
wie die detaillierte Betrachtung des Parenchymgewebes in Abb. 2-8 zeigt. Diese Inter-
zellularen bilden ein Hohlraumsystem zur Durchlüftung des Gewebes, das netzförmig
das Parenchym durchzieht und mit den Spaltöffnungen der Epidermis in Verbindung
steht. Das Zellwandsystem - bestehend aus der primären und sekundären Zellwand -
umschließt den Protoplasten. Die Zellwände zweier benachbarter Zellen sind durch die
gemeinsame Mittellamelle miteinander verbunden.
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Abb. 2-7: Struktur des Speichergewebes der Rapssaat: Parenchymzellen und Leitge-
fäßsystem (Maßbalken = 20 µm) [87]

Abb. 2-8: Parenchymzellen mit Interzellularen (Maßbalken im oberen Bild 10 µm,
im unteren Bild 2 µm) [87]
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Die Zellwandgrundsubstanz insbesondere der primären Zellwand besteht überwiegend
aus Zellulose, Pektinen, Glykoproteinen und Hemizellulosen. Die Zellwandgrund-
substanz läßt sich als amorph-isotropes, quellbares Gel charakterisieren, das wegen der
polaren und sauren Gruppen stark hydrophile Eigenschaften hat (vgl. Kap. 2.2.3): der
Trockenmasseanteil kann unter 5 % liegen. Die Mittellamelle als gemeinsames Ver-
bindungselement benachbarter Zellen besteht überwiegend aus Protopektin, einem
verzweigten Polymerisat aus Galakturonsäure und verschiedenen Zuckern. Durch
Vernetzung der Protopektinmoleküle mit Hemizellulosemolekülen entsteht eine Art
Gelstruktur. Die wichtigste Gerüstsubstanz der primären und sekundären Zellwände ist
Zellulose in Gestalt von Mikrofibrillen. Diese bilden Molekülaggregate, sogenannte
Fibrillen, die durch Wasserstoffbrücken zusammengehalten werden. Die Sekundär-
zellwand bildet sich gegen Ende der Wachstumsphase und ist ähnlich wie die Primär-
zellwand strukturiert. Es überwiegen durch regelmäßige Parallelanordnung gebildete
extrem reißfeste Mikrofibrillen mit Breiten bis über 30 nm und Längen bis zu mehre-
ren µm. Die Mikrofibrillen erlauben die Aufnahme der aus einem intrazellularen
Druckaufbau resultierenden Tangentialspannungen und verschaffen den Zellen die
erforderliche mechanische Festigkeit [43, 55].

Unter dem Aspekt der Lipidfreisetzung aus intakten Zellen wurde von SCHNEIDER

[89] ein Strukturbild nach Abb. 2-9 formuliert: "Das Detailbild zeigt die Begrenzung
der Interzellulare durch zweischichtige Zellwände. Sie umgeben die ölführenden Pro-
toplasten, die jeweils von Plasma-Membranen umschlossen sind. Die zwei Wände und
die Membran lassen sich zum Wand/Membran-System Q zusammenfassen. Den drei
Teilschichten von Q sind unterschiedliche Funktionen zuzuordnen: die Membran wirkt
als osmotische Barriere zwischen Protoplast und Umgebung, die sekundäre Zellwand
als 'druckstabiles' Containment und die primäre Zellwand wegen ihres hohen Pektin-
gehalts als Hydrokolloid und somit als Speicher für gebundenes Wasser. Diese drei
Eigenschaften des Systems Q beeinflussen wesentlich die technischen Bemühungen
um die Freisetzung des intrazellular eingelagerten Öles, sowohl beim Aufschließen
und Konditionieren als auch beim Abpressen bzw. beim Extrahieren".
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Abb. 2-9: Schematisierte Struktur des Speichergewebes der Rapssaat: Orientierung
der Parenchymzellen und der Interzellularen; Wand/Membran-System Q
als Ersatzwand, variiert nach SCHNEIDER [88, 89]

Die Abb. 2-10 zeigt deutlich die strukturellen Unterschiede der Rapshüllen zu dem
modellierten Speichergewebe. In der Hülle sind deutlich zwei Hauptschichten vonein-
ander zu unterscheiden: eine innere öl- und proteinführende Zellschicht (Endosperm)
aus dickwandigen Zellen in peripherer Anordnung und eine kompakte, stark zerklüfte-
te radial orientierte Außenschicht (Testa). Die Testa besteht aus einer dicken Palisa-
denschicht, die aus lignifizierten Zellwänden gebildet wird sowie einer dünnen wachs-
haltigen Deckschicht. Bis auf die gelbschaligen Sommerrübsen (dreifach Null-Raps)
weisen die Rapsschalen aller anderen Spezies einen hohen Ligningehalt von ca. 27 %
auf [19]. Durch Lignifizierung wird die Zellwandgrundsubstanz durch das starre Po-
lymerisat Lignin verdrängt. Aus der engen Verbindung des amorphen isotropen
Lignins mit der texturierten Zellulose ergibt sich eine stabile Struktur mit hoher Elasti-
zität [43]. Zwischen der Palisadenschicht und dem Endosperm (Aleuronschicht) ist
eine dünne pigmenthaltige Zellschicht angeordnet. Die Rapshüllen werden durch eine
stark kollabierte Innenschicht vom Embryo getrennt [26, 61, 112, 127]. Die Hüllen mit
einer festen Zellulose-Struktur tragen je nach Rapssorte mit 16 bis 20 % zur Saat-
kornmasse bei (vgl. Kap. 2.2.2). Der auf Hüllenmasse bezogene Lipidgehalt beträgt
knapp 10 % [85].
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Abb. 2-10: Struktur der Samenhülle: Obere Schicht Samenschale, untere Schicht öl-
führendes Nährgewebe (Maßbalken = 20 µm; extrahierte Probe) [85]

Die Zellstrukturen von Rapssaat werden von verschiedenen Autoren anhand
mikroskopischer Aufnahmen übereinstimmend beschrieben [1, 33, 61, 75, 109, 112].
Die Abb. 2-11 zeigt die Mikrostruktur einer Parenchymzelle. In der Zelle befinden
sich große sphärische Proteinkörper (Aleuronkörper 2 -10 µm). Globoide kommen als
runde Einschlüsse in den Aleuronkörpern mit variabler Größe von 0,1 - 2,8 µm vor.
Die Proteinkörper enthalten in Form von Phytinsäure Phosphor und sehr viele Enzy-
me, insbesondere Phosphatase und Proteinase [109]. Die Lipidphase bildet kleine Li-
pidkörper (Oleosomen - synonym: Sphärosomen). Sie sind durch eine im Elektronen-
mikroskop sichtbare Schicht (als halbe Membran bezeichnet) aus amphiphilen Lipiden
und Proteinen zum Cytoplasma hin abgegrenzt [43]. Von FLEISCHER et al. [22] wurde
der durchschnittliche Durchmesser der Sphärosomen mit 0,7 µm bestimmt. Die
Membran enthält den Enzymapparat für die Synthese der Lipide während der Saatrei-
fung und schützt die Lipide vor den saateigenen Enzymen [32, 109]. Die Proteinkörper
sind zur Zellmitte und die Lipidkörper zur Zellwand orientiert. Im Zentrum der Zelle
befindet sich der unregelmäßig geformte Zellkern.



22

Die Zellen sind untereinander durch relativ breite cytoplasmatische Kanäle (Plas-
mabrücken), den sogenannten Plasmodesmen, miteinander verbunden. Sie ermögli-
chen die Kommunikation und den interzellularen Transport kleiner Moleküle zwi-
schen benachbarten Zellen [43]. Die Hypothese von MREMA und MCNULTY, daß Öl
aus nicht zerstörten Zellen während der Kompression durch diese Plasmodesmen aus-
treten kann, ist aufgrund der Plasmodesmen-Durchmesser zumindest möglich [64].
MREMA und MCNULTY haben die Größe (87 nm) und Anzahl (0,156 Plasmodesmen
pro µm

2
Zelloberfläche) der Plasmodesmen von Parenchymzellen der Rapssaat mikro-

skopisch bestimmt und daraus eine Öberflächenporosität von 0,093 % errechnet. Nach
OLLIVON und PERRON [69] haben die Aggregate aus Triglyceriden einen Durchmesser
von ca. 20 nm; ein einzelnes Triglyceridmolekül hat Abmessungen von ca. 0,4 *3 nm.

2.2.2 Inhaltsstoffe

Die Zusammensetzung von Rapssaat variiert leicht in Abhängigkeit von der jeweiligen
Spezies. ERIKSON et al. [19] untersuchte die Inhaltsstoffe von insgesamt 36 verschie-
denen Rapssorten der Spezies Sommer- und Winterraps (Brassica napsus - rapeseed),
Sommer- und Winterrübsen (Brassica campestris - turnip rapeseed). Die Durch-
schnittswerte sind in der Tabelle 2-1 zusammengefaßt dargestellt. In der vorliegenden

Abb. 2-11:
Elektronen-Mikroskopaufnahme
einer Rapssaat-Parenchymzelle
(Brassica campestris): CW-
Zellwand, L-Lipidkörper,
A-Aleuronkörper (Protein-
körper), G-Globoide [1]
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Arbeit wurde nur Winterraps verwendet.

Tabelle 2-1: Durchschnittsgehalte von Saatinhaltsstoffen unterschiedlicher Raps-
sorten in g/kg Saat drb [19]

Spezies Gesamtfett Gesamtprotein Asche Gesamtrohfaser* Lignin**

Sommerraps 437 229 43 121 56

Winterraps 470 199 35 127 55

Sommerrübsen# 428 232 41 127 54

Sommerrübsen## 454 229 41 129 21

Winterrübsen 434 227 43 127 50

*DFPR: dietary fibre polysaccharide residues, **Klason Lignin
#
Doppel-Null-Sorten,

##
Dreifach-Null-Sorten (gelbschalig)

Proteine

In dieser Arbeit wird unter anderem die hydrothermische Behandlung der Saat mit den
einhergehenden Veränderungen der Saateigenschaften unter Kompression behandelt.
Da die Saatproteine durch eine gezielte Konditionierung denaturiert werden und sich
damit die Verarbeitungseigenschaften ändern, wird im Folgenden auf die Struktur der
Proteine näher eingegangen. Jedes Proteinmolekül hat in seinem nativen Zustand eine
charakteristische Konformation, nach der die Proteine in zwei Hauptklassen unterteilt
werden:

1. Skleroproteine sind Faser- oder Linearproteine sehr unterschiedlicher Art. Sie die-
nen als strukturgebende Gerüst- und Stützsubstanz. Skleroproteine sind in Wasser und
verdünnten Säuren unlöslich und weitgehend resistent gegen enzymatisch-
proteolytischen Abbau. Ihre Polypeptidketten sind entlang einer Achse parallel ange-
ordnet, so daß sie eine Faserstruktur besitzen.

2. Globuläre Proteine (Sphäroproteine) sind in Wasser löslich und diffundieren leicht.
Sie übernehmen in der Zelle meist eine nicht ortsgebundene, dynamische Funktion.
Die Polypeptidketten dieser Proteine sind zu einer dichten Kugel verknäult.

Die Verknüpfung von Aminosäuren durch Peptidbindungen ergibt einen regelmäßig
aufgebauten Peptidfaden, an dem in gleichmäßigen Abständen die verschiedenen Sei-
tenketten der am Aufbau des Proteins beteiligten Aminosäuren ansetzen. Von der An-
zahl, Art und Folge der Aminosäuren in einer Peptidmolekülkette hängen die chemi-
schen und physikalischen Eigenschaften der Proteine ab. Diese Reihenfolge der Ami-
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nosäuren bezeichnet man als Aminosäuresequenz oder auch als Primärstruktur der
Polypeptidkette. Proteine erlangen ihre volle biologische Wirksamkeit nicht in linearer
Anordnung sondern erst in einer dreidimensionalen Konformation des Moleküls, Se-
kundärstruktur genannt. Sie stellt eine spezifische Anordnung der Polypeptidkette im
Raum dar und wird durch nicht kovalente Bindungen fixiert. Bedeutend ist dabei die
Ausbildung von Wasserstoffbrückenbindungen zwischen den immer wiederkehrenden
C=0-Gruppen und den NH-Gruppen der Peptidbindung [31].

Die eigentliche Teilchengestalt, insbesondere die der helicalen Proteine, ergibt sich
nicht allein aus den Wechselwirkungen zwischen den Peptidbindungen, sondern vor
allem auch durch verschiedenartige Bindungen zwischen den Seitenketten des Mak-
romoleküls. Diese durch die Gesamtheit aller Bindungskräfte entstandene räumliche
Anordnung wird als Tertiärstruktur bezeichnet. Mitentscheidend für diese Struktur
sind kovalente Bindungen wie Disulfidbrücken und nichtkovalente Bindungen wie
Wasserstoffbrücken, hydrophobe und elektrostatische Wechselwirkungen. Die Tren-
nungslinie zwischen Sekundär- und Tertiärstruktur ist willkürlich [113]. Treten mehre-
re Polypeptideinheiten zu Komplexen zusammen, nennt man dies die Quartärstruktur
[31].

Schalengehalt

Der durchschnittliche Massenanteil der Schale (vgl. Tabelle 2-2) am einzelnen Raps-
korn variiert mit der Sorte. Sehr niedrige Schalengehalte wurden durch Züchtung gel-
ber dünnschaliger Sorten erreicht. Die weit verbreiteten Doppel-Null-Winterrapssorten
haben einen Schalengehalt von ca. 16 bis 20 % [19, 132, 83].

Tabelle 2-2: Literaturangaben zum Schalengehalt von Rapssaat
bezogen auf Trockenmasse

Autoren Schalengehalt [%]

APPELQUIST und OHLSON [1] 12 - 20

SOSULSKI und ZADERNOWSKI [111] 22

JENSEN [39] 10,5 - 17,2

SCHNEIDER und RAß [132, 83] 17 -20

ERIKSON et al. [19] min. 10,4 *; max. 17,2 **

* Spring turnip Rapeseed - triple low varieties (yellow seeded)

** Winter rapeseed - single low varieties
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Die Analysen von ERIKSON et al. [19] zeigen, daß die Schalen wesentliche Träger der
Saat-Rohfaser sind. Der Rohfasergehalt von Hüllen variiert zwischen 550 (gelb-
schalige Sommerrübsen) und 672 g/kg Hüllen drb (00-Sommerraps). Bei den schwarz-
schaligen Sorten fallen nahezu 50 % des Rohfasergehalts der Rapsschalen auf Lignine,
wodurch deren gute Stabilität mit hoher Elastizität begründet ist. Bei den gelbschali-
gen Sommerrübsen entfallen nur ca. 10 % der Gesamtrohfaser auf Lignine. Der Roh-
fasergehalt von geschälter Saat ist mit ca. 64 - 84 g/kg Kernfleisch sehr niedrig und
damit durch die Schälung auf ca. ein Drittel zu reduzieren.

Enzyme:

Die saateigenen Enzyme haben einen bedeutenden Einfluß auf die Qualität der Pro-
dukte Rohöl und Schilfer. Je nach Wahl der Prozeßparameter können die Enzyme ak-
tiviert bzw. deaktiviert werden. Die Einstellung der Material-Parameter kann daher
nicht nur im Hinblick auf optimale Verarbeitungseigenschaften erfolgen, sondern muß
auch die durch Enzyme katalysierten möglichen Abbauprozesse von Saatinhaltsstoffen
berücksichtigen. Als wichtigste Enzyme im Hinblick auf die Produktqualität sind die
Lipasen, Myrosinasen und Lipoxygenasen zu nennen [8, 81]. Die Wirkmechanismen
und die Beeinflussung der Enzymaktivität durch Saatkonditionierung werden ausführ-
lich in Kap. 2.2.4 dargestellt.

2.2.3 Wasserbindung

Der Wassergehalt der Rapssaat-Komponenten hat einen bedeutenden Einfluß auf die
Preßeigenschaften der Raps-Komprimate. Es soll daher im Folgenden auf die Bin-
dungsmechanismen und die Sorptionseigenschaften der Rapssaat-Komponenten ein-
gegangen werden. Umfassende Arbeiten zu diesem Themenkreis wurden von
SCHNEIDER [87, 88] veröffentlicht. Gebundene Nässe ist der Anteil Wasser, über des-
sen Wasserspiegel der Dampfdruck gegenüber dem Sättigungsdampfdruck verringert
ist. Die Dampfdruckabsenkung kann als Maß für die Stärke der hygroskopischen Bin-
dung verwendet werden. Die chemische Wasserbindung, z.B. durch Hydrate, ist von
physikalisch gebundenem Wasser zu unterscheiden und wird auch aus quantitativen
Gründen nicht näher betrachtet. Die Hydratisierung der im biogenen Rohstoff enthal-
tenen Proteine, bezeichnet als Denaturierung, wird im Kap. 2.2.4 beschrieben.

Den Strukturmerkmalen des zellular strukturierten Feststoffs der Rapssaat gemäß
Abb. 2-9 lassen sich vier Bindungsmechanismen für Wasser zuordnen:

• adsorptiv - als mono- oder polymolekularer Sorptionsfilm an äußeren und inneren
Oberflächen (Leitgefäßbündel mit angrenzenden Parenchymzellen und Übergängen



26

von Gefäßzellen des Leitgewebes zu den Interzellularen)

• mikrokapillar - durch Kapillarkondensation auf dem stark gekrümmten (unterhalb
des kritischen Radius) Sorptionsfilm in Mikro-Kapillaren (Interzellularen)

• hydrokolloidal - in makromolekularen Zellwandsubstanzen (Hydrokolloide)

• osmotisch - in von einer semipermeablen Membran eingeschlossenen intrazellula-
ren Lösung und durch kolloidale Bindung an in der Lösung befindlichen Proteinen.

Die quantitative Beziehung zwischen der Wasserbeladung XW (kg W / kg F) des Fest-
stoffs und der relativen Feuchte ϕ der umgebenden Atmosphäre wird als Sorptions-
isotherme dargestellt. Die Abb. 2-12 zeigt die Sorptionsisothermen von ganzer Raps-
saat im Vergleich zu den Rapssaat-Elementen Hüllen und Kernfleisch.

Abb. 2-12: Sorptionsisothermen von ganzer Rapssaat und Saat-Elementen (Hüllen
und Kernfleisch); Einstellung unterschiedlicher relativer Luftfeuchten
durch gesättigte Salzlösungen (vgl. Tabelle neben der Graphik); variiert
nach SCHNEIDER [85]

Deutlich ist die strukturbedingte größere Wasserbindung der stark zerklüfteten Hüllen
im Vergleich zum Kernfleisch zu erkennen. Durch die Schälung reduziert sich daher
der Wassergehalt der zu verarbeitenden Saat. Die über den gesamten Bereich der rela-
tiven Luftfeuchte ca. doppelt so hohe Wasserbeladung der Hüllen im Vergleich zu
dem Kernfleisch erfordert eine differenzierte Betrachtung des Wassergehalts hinsicht-
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lich der rheologischen Eigenschaften schalenreduzierter Komprimate mit unterschied-
lichen Hüllengehalten.

2.2.4 Mechanische Aufbereitung und hydrothermische Konditionierung

Für einen effektiven Trennpreßprozeß ist die Aufbereitung der Saat vor der Pressung
von besonderer Bedeutung. Die Strukturveränderungen und die ausgelösten Vorgänge
physikalischer und chemischer Natur haben hinsichtlich Ölgewinnung und Qualität
der Produkte einen entscheidenen Einfluß. Aus diesem Grunde wird die Konditionie-
rungsstufe vor dem Pressen detailliert mit den einhergehenden Veränderungen unter
Berücksichtigung der Rapssaatstrukturen und der Inhaltsstoffe betrachtet.

In der Literatur werden in weitgehender Übereinstimmung folgende Veränderungen
durch mechanische und hydrothermische Konditionierung beschrieben, die an-
schließend noch näher analysiert werden:

− mechanischer Zellenaufschluß durch Brechen und Flockieren der Saat [10,
12, 34, 68, 122, 102, 124],

− hydrothermischer Aufschluß noch nicht mechanisch zerstörter Ölzellen in
der Wärmepfanne [10, 36, 45, 68, 101, 124, 125],

− Verdrängung der Ölphase durch Wasser - Lockerung der Öl-Proteinbindung
[28, 34, 101],

− Absenkung der Ölviskosität [12, 36, 51, 68, 101, 124, 125],
− Zerstörung der Lipidkörpermembranen und Zusammenfließen der Li-

pidtröpfchen zu größeren Aggregaten [68, 74, 122],
− Denaturierung und Koagulation der Proteinkörper [12, 36, 45, 68, 74, 101,

122, 124, 125],
− Einstellung des Wassergehalts [10, 12, 36, 124, 125],
− Förderung der Saatplastizität durch Temperaturerhöhung [36, 101],
− Sterilisation der Saat - Abtötung von Pilzen und Bakterien [36, 45, 124, 125],
− Inaktivierung saateigener Enzyme [8, 12, 36, 44, 45, 51, 68, 74, 124] und
− Zersetzung toxischer Saatinhaltsstoffe [36, 45, 51, 124].

In der Summe sollen durch die oben genannten Effekte der Aufbereitung folgende
Forderungen an den Verarbeitungsprozeß erfüllt werden:

− die Funktion der Schneckenpresse muß durch die Komprimat-Eigenschaften
- hinreichend große elastische Rückstellkräfte bei ausreichender Drainage -
sichergestellt sein,

− Maximierung der Ölausbeute in der Schneckenpresse bei Minimierung der
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erforderlichen Antriebsleistung,

− eine Ölqualität, die den nachfolgenden Raffinationsaufwand gering hält und

− eine ausreichende Schilferqualität hinsichtlich der möglichen Verwendungs-
zwecke gekennzeichnet durch gute Extrahierbarkeit (Perkolation und
Zellenaufschluß) und geringe Gehalte an antinutritiven Substanzen für die
Verwendung als Tierfutter.

Durchführung der mechanischen Aufbereitung

DEUBLEIN [16] und SINGER [102] geben eine Übersicht über das Flockieren von unter-
schiedlichen Ölsaaten und die dabei eingesetzten Maschinen. Die Zerkleinerung auf
Walzenmühlen ermöglicht ein enges Kornspektrum bei einem hohen Wirkungsgrad.
Um Feinbruch durch zu spröde und kalte Saat zu vermeiden, müssen Wassergehalt
und Temperatur der Saat auf Mindestwerte eingestellt werden. Als Flockierungs-
temperatur wird von mehreren Autoren 40 °C angegeben [11, 12, 122]. WARD [125]
hält eine Temperatur von 70 °C aufgrund der einsetzenden Enzyminaktivierung für
vorteilhaft. Diese Flockierungstemperatur kann jedoch schon zu einem ungewollten
Ölaustritt auf den Walzen führen. NIEWIADOMSKI [67] gibt Temperaturen von 40 bis
60 °C und Wassergehalte von 6 bis 9 % als Eingangswerte für die Flockierung von
Rapssaat an. Die Vorwärmung der Saat erhöht den Durchsatz und reduziert die
Leistungsaufnahme aufgrund der verminderten Elastizität der Saatpartikel; das Lü-
ckenvolumen im Mahlspalt wird durch die erleichterte Verformung verringert [16,
125]. SINGER [102] gibt dagegen mit steigendem Wassergehalt eine höhere Leistungs-
aufnahme an, da plastische und gummielastische Stoffe ein größeres Arbeitsaufnah-
mevermögen haben als spröde Stoffe. Rapssaat wird auf Walzenmühlen mit Glatt-
walzen flockiert, dabei wird nur eine kleine Voreilung von 1,04 : 1 gewählt, weil bei
größerem Schlupf keine stabilen Flocken entstehen. Als Flockendicke für die nach-
folgende Pressung werden Werte in dem Spektrum von 0,22 bis 0,30 mm angegeben
[67, 122]. Die maximalen Umfangsgeschwindigkeiten liegen bei 10 m/s [16]. Die Flo-
ckierwalzen haben einen Durchmesser von bis zu 600 mm und eine Länge von bis zu
1400 mm [16, 67, 102]. Die technologischen Vorgaben bei der Flockierung von ge-
schälter Rapssaat im Vergleich zu ungeschälter verändern sich nach NIEWIADOMSKI

[67] nicht.

Effekte der mechanischen Aufbereitung

Der Mahlprozeß auf Walzenstühlen führt zu einer Zerkleinerung der Rapssaat mit dem
Aufbrechen der spröden zellulosehaltigen Saathülle und weitgehendem Aufschluß der
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ölführenden Zellen im eher plastischen Keimling unter Flockenbildung [67, 102]. Der
mechanische Aufschluß führt zu einem teilweisen Austritt der Protein- und Lipidkör-
per ohne Veränderung ihrer Strukturen, wie Mikroskopaufnahmen von YIU et al. [127]
belegen. SINGER [102] gibt als Korngröße des Mahlgutes 0,5 bis 3,0 mm mit einem
Aufschlußgrad von 75 bis 80 % an. Das Öl aus den geöffneten Zellen kann aber nicht
frei ausfließen, da es in dünnen Schichten an der Oberfläche und den Partikel-
Kapillaren festgehalten wird. Die Zerkleinerung der Ölsaat mit entsprechender Ober-
flächenvergrößerung verbessert Wärmeübergang und Wasseraufnahmekinetik in der
nachfolgenden Konditionierung. Der Zellaufschluß verbessert den Ölausfluß beim
Pressen und führt zu niedrigeren Restölgehalten nach der Extraktion. Das Vorpressen
auf normalen Schneckenpressen gewährleistet keinen vollständigen Aufschluß der
Saat in der Presse und kann damit den mechanischen Aufschluß vor dem Pressen nicht
ersetzen [12, 35]. Das von HOMANN et al. [35] vorgestellte VPEX-Verfahren (Vor-
Pressen und EXtrahieren) soll die Vorbehandlung der Saat durch mechanisches Auf-
schließen und Konditionierung erübrigen. Die Schneckenpresse ist mit speziellen
Drosseln versehen, die durch Verschieben des Seihers dem Saatgut angepaßt werden
können. Die Scherkräfte in den engen Drosselspalten zerstören die Ölzellen und Er-
wärmen durch die hohe Reibung die Saat; eine gute Extraktionskinetik wird dadurch
gewährleistet.

Die Zerstörung der Rapssaathülle ist für WARD [125] bei der mechanischen Aufberei-
tung entscheidener als der Aufschluß der ölführenden Zellen. Nach dem Vorpressen
befinden sich ohne Flockierung noch intakte Rapssamen im Schilfer, die in der nach-
folgenden Extraktion zu erhöhten Restölgehalten und verstärkter Hexanretention füh-
ren.

Nach der Zerstörung der Saatstruktur muß unmittelbar weiterverarbeitet werden um
Qualitätseinbußen bei den Produkten Öl und Schrot zu vermeiden. Durch die Öffnung
der Ölzellen ergeben sich günstige Bedingungen für die Oxidation des Öls und für die
Aktivierung der saateigenen Enzyme [102].

Durchführung der hydrothermischen Konditionierung

In der Praxis haben sich zwei Apparate durchgesetzt: mehrstufige Wärmepfannen und
Trommelkonditionierer. Letztere zeichnen sich durch ein engeres Verweilzeitspektrum
aus. Beide Apparate werden doppelwandig ausgeführt und mit Dampf beheizt. Die
Befeuchtung und Erwärmung der Saat erfolgt durch Direkteinsprühung von Dampf
bzw. Wasser. Je nach Konditionierungsaufgabe variiert die Anzahl der Trommeln und
Böden.

Eine effektive Konditionierung erfordert eine bestimmte Abfolge von Konditio-
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nierungsschritten unter Einhaltung gewisser Grenzwerte für die drei Parameter Was-
sergehalt, Temperatur und Dauer. Die in der Literatur zu findenden Angaben variieren
zum Teil stark. Im ersten Konditionierungsschritt wird die Saat erwärmt und befeuch-
tet um die gewünschten physikalisch-chemischen Strukturveränderungen der Saat zu
erzielen [101]. Die Zugabe von Wasser und Dampf kann nach einer Vorwärmung oder
parallel erfolgen. Die üblicherweise durchgeführte Zugabe von Dampf führt unter
Ausnutzung der Verdampfungsenthalpie zu einem schnelleren Temperaturanstieg. Die
häufigsten angegebenen Temperaturwerte liegen in einem Spektrum von 80 bis 95 °C
[2, 12, 67, 101, 122, 130]. Höhere Temperaturen mit 105 bis 110 °C werden von
ANJOU [2] für die Konditionierung vor dem Fertigpressen, von BRUESKE [11] mit
104 °C und von OHLSON [68] mit 77 bis 100 °C angegeben. Nach der Befeuchtung
soll der Wassergehalt mindestens 8 bis 10 % betragen um die wassergehaltsabhängige
Denaturierung der Proteinstrukturen (Sklero- und Speicherproteine, Enzyme) zu erzie-
len [67, 68, 101]. BUHR [12] gibt abweichend den erforderlichen Wassergehalt mit 6
bis 10 % an. Bei zu intensiver Konditionierung durch Temperaturen über 100 °C kann
sich die Öl- und Schrotqualität verschlechtern [12, 67]. Nach der Erwärmung und Be-
feuchtung wird die Saat direkt oder nach einer Temperung bei angestrebtem konstan-
tem Wassergehalt auf einen Preßwassergehalt von 3 bis 7 % abgetrocknet [8, 36, 67,
101, 130]. Die große Varianz im Preßwassergehalt ist durch die unterschiedlichen
Schnecken-Konstruktionen mit entsprechenden Anforderungen an die Komprimat-
Rheologie zu begründen. Die angegebenen Spektren für die gesamte Konditionie-
rungsdauer variieren stark von nur 15 bis 20 min bei OHLSON [68] über 50 bis 55 min
bei SINGER [101] bis 80 bis 90 min bei ZAJÍC [130]. BEYER [8] stellt zur Senkung des
Gehalts an nicht hydratisierbaren Phosphatiden und zur Inaktivierung der Myrosinase
einen dreistufigen modifizierten Konditionierungsprozeß vor: schnelle Erwärmung auf
100 °C und Befeuchtung mit Dampf auf einen Wassergehalt von 11 bis 12 %; Tempe-
rung bei 100 °C für 30 min und Trocknung auf einen Preßwassergehalt von 5 bis 6 %.
KOZLOWSKA et al. [51] befürworten die hydrothermische Konditionierung der ganzen
Saat vor der Flockierung mit Dampf (2 bar) für 10 bis 30 min zur Vermeidung enzy-
matischer Prozesse nach dem Flockieren.

Effekte der hydrothermischen Konditionierung

Die hydrothermische Konditionierung reduziert nach WARD [125] den Trubanteil auf
der Schneckenpresse durch Plastifizierung der Saat. Die denaturierten
Wand/Membran-Systeme noch intakter Zellen können durch die Verdampfung von
eingeschlossenem Wasser aufgeschlossen werden. Die Intensität und Kinetik der De-
naturierung der Saatproteine - Koagulation der Proteinkörper und Inaktivierung der
Saatenzyme - ist von der Kombination der drei Konditionierungs-Parameter Wasser-
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gehalt, Temperatur und Dauer abhängig. Nicht denaturierte Proteine können bei der
Ölgewinnung (Pressen und Extrahieren) in das Öl gelangen und bilden einen Schleim,
der die Ölreinigungsschritte durch Filtration und Zentrifugation erschwert.

GOLDOWSKIJ [28] beschäftigte sich bereits 1936 intensiv mit den physikalisch-
chemischen Effekten bei der Ölsaatenverarbeitung, insbesondere mit dem Einfluß des
Wassers bei der Konditionierung flockierter Saat, über den auch SINGER [101] berich-
tet. Die hydrophilen, von Proteinen und Kohlenhydraten (Hydrokolloide) gebildeten
Oberflächen der flockierten Saat sind von der schwach polaren Ölphase benetzt. Bei
der Konditionierung wird Wasser direkt oder in Form von Dampf zugegeben. Die
stark polare Wasserphase kann die Ölphase verdrängen und benetzt die Oberfläche der
Saatteilchen durch Anlagerung an die polaren Gruppen der hydrophilen Gele. Die
Hydrokolloide binden das Wasser und quellen. Die Oberflächenspannung an der
Grenzfläche Wasser/Saatteilchen ist durch diese enge Bindung sehr klein im Gegen-
satz zur Paarung Öl/Saatteilchen. Die Oberflächenkräfte der Saatteilchen werden
durch die Konditionierung mit Wasser abgesättigt. Die Ablösung der Ölphase von der
Oberfläche erleichtert das nachfolgende Abpressen. Nach der Dampfbehandlung im
Konditionierer bildet sich durch die Verdrängung der Ölphase ein deutlich erkennbarer
Ölfilm auf den Saatpartikeln, der zur Aggregation der Saatpartikel führt und die Rie-
selfähigkeit stark einschränkt.

PONNE et al. [74] untersuchten die Inaktivierung der Lipasen durch hydrothermische
Konditionierung mit Dampf bzw. Mikrowellenbestrahlung und beschreiben die struk-
turellen Veränderungen anhand von Mikroskopaufnahmen. Die thermische Behand-
lung durch Dampf oder Mikrowellenbestrahlung führt zur Zerstörung der feinen, die
Sphärosomen umgebenden Membranen, worauf das Öl zu größeren Tröpfchen in
Zellwandnähe zusammenfließt und eine quasikontinuierliche Phase bildet. Die Prote-
inkörper agglomerieren zu größeren Komplexen in der Zellmitte. Mit längerer Einwir-
kungszeit nehmen die beschriebenen Strukturschädigungen zu. Die Effekte treten bei
Mikrowellenbehandlung schneller ein. Die strukturellen Veränderungen werden durch
die Ergebnisse und Mikroskopaufnahmen von FORNAL et al. [24], YIU et al. [127],
SMITH [109] und MILLS [61] bestätigt.

Unter der Denaturierung der Proteine versteht man die Veränderung der nativen Prote-
instruktur. Die geordnete Sekundär- und Tertiärstruktur, die dem Protein die biolo-
gische Aktivität und Kristallisierbarkeit verleiht, wird entfaltet und somit zerstört. Die
Primärstruktur bleibt dabei erhalten (vgl. Kap. 2.2.4) [54]. Der Übergang bei der De-
naturierung von einem hochgeordneten in einen ungeordneten Zustand wird durch ei-
ne hohe positive Entropieänderung begleitet. Die Nebenvalenzen, die das globuläre
Protein in der nativen Konformation stabilisieren, werden durch die zunehmende
Wärmebewegung gelöst und das Proteinmolekül wird entfaltet [91].
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Die Strukturveränderungen der Proteine können anhand ihrer veränderten Löslichkeit
nachgewiesen werden. Dabei ist der Denaturierungsgrad der Proteine und die Inakti-
vierung der Enzyme von der Intensität der Konditionierung abhängig, wie die von
FORNAL et al. [24] und KOZLOWSKA et al. [51] publizierten Ergebnisse zeigen. Nach
einer Dampfbehandlung (100 °C) von 6 min fällt die Proteinlöslichkeit stark ab und
die Myrosinasen sind völlig inaktiviert. Eine Konditionierungsdauer über 9 min hinaus
senkt die Proteinlöslichkeit nur noch geringfügig. Ab einer Dauer der Dampf-
Konditionierung von 6 min verbessert sich die Extraktionskinetik für längere Extrak-
tionszeiten. Dieser Effekt wird von FORNAL et al. [24] mit den strukturellen Verände-
rungen durch Zerstörung der Lipidkörper-Membranen begründet.

Alle Vorbehandlungen der Rapssaat führen nach VADKE und SOSULSKI [122] zu
Strukturveränderungen, die ihrerseits die Viskositäten der Saatbestandteile beeinflus-
sen. Das Zusammenfließen der Öltröpfchen zu größeren Öltropfen nach Zerstörung
der Lipidkörpermembranen sowie die Viskositätsabnahme nach Erwärmung erleich-
tern das Abpressen. Die Erhöhung des Preßwassergehalts führt zu einer Abnahme der
Komprimat-Viskosität in der Schneckenpresse, wodurch Durchsatz und Preßdruck ab-
gesenkt werden. Durch die Proteindenaturierung steigt die Viskosität der Saatmasse in
der Schnecke an und die Preßdrücke und Durchsätze nehmen zu. Aus der Summe die-
ser Veränderungen ergibt sich eine Komprimat-Viskosität in der Schneckenpresse, die
von VADKE und SOSULSKI als die entscheidende Größe für die Qualität der Pressung
hinsichtlich Durchsatz und Preßdruck angesehen wird. Eine Aussage über die Ölquali-
tät als Folge der Material-Konditionierung und der Preßtemperatur wird nicht getrof-
fen. Die Autoren sehen Forschungsbedarf, um die einzelnen durch mechanische und
hydrothermische Vorbehandlung beeinflußten Saatstrukturen in ihrer Wirkung auf die
Komprimat-Viskosität und die Filtrationseigenschaften des Komprimats zu charakteri-
sieren.

Mit dieser Arbeit wird versucht, die Fragestellung der Autoren nach der Rheologie
und Komprimat-Drainage zu beantworteten. Die Autoren reduzierten die mechani-
schen Eigenschaften auf die rheologische Größe Viskosität. Die allgemeine Frage nach
den Filtrationseigenschaften ist hinsichtlich der unter fortgeführter Kompression ver-
änderlichen Komprimat-Drainage einerseits und der Partikel-Permeabilität für die Öl-
phase andererseits zu spezifizieren.

2.3 Rheologie biogener Feststoffe und Komprimate

Das phänomenologische Deformationsverhalten - Beziehung zwischen Kraft, Defor-
mation und Zeit - von Materialien kann mit Hilfe mathematischer Gleichungen be-
schrieben werden, die eine Entsprechung in Form von mechanischen Analogiemodel-
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len haben [66]. Die Ermittlung dieser Modelle ist nur unter bestimmten Randbedin-
gungen für definierte Einzelkörper möglich. Das Deformationsverhalten des partikulä-
ren Komprimats in einer Schneckenpresse wird jedoch, wie die bisherigen Abschnitte
zeigen, durch die Rheologie des biogenen Einzelkörpers und durch die Wechselwir-
kung der sich bildenden Feststoffmatrix und Fluidphase in Abhängigkeit von den
Kompressions-Parametern bestimmt.

Diese Arbeit soll die Einflußgrößen auf das Deformationsverhalten des biogenen
Komprimats beleuchten. Mechanische Analogiemodelle können und sollen dabei nur
als Werkzeug dienen, um bestimmte Effekte zu visualisieren bzw. in engen Grenzen
Mechanismen auch zu quantifizieren. Es kann sich daher bei diesen Modellen immer
nur um eine Annäherung an bestimmte Aspekte des realen Materialverhaltens handeln.
Eine Methode zur Bestimmung des Relaxationsverhaltens des partikulär aufgebauten
Komprimats wird vorgestellt.

Veränderungen im phänomenologischen Deformationsverhalten des biogenen
Komprimats können auf strukturelle Veränderungen der Gewebe der biogenen Einzel-
partikel zurückgeführt werden. Die in Kapitel 2.3.2 vorgestellte Mikro-Rheologie be-
trachtet die mechanischen Eigenschaften der einzelnen Komponenten des zellularen
Gewebes, die in der Summe das phänomenologische rheologische Verhalten des bio-
genen Körpers und letztendlich des biogenen Komprimats bestimmen. Die Mikro-
Rheologie ist für diese Arbeit von besonderer Bedeutung, da die Strukturen der Raps-
saat durch mechanische und hydrothermische Vorbehandlung stark beeinflußt werden
können, wie in Kapitel 2.2.4 dargestellt wurde.

Zur Ermittlung des komplexen Deformationsverhaltens von biogenen Komprimaten
für den gesamten Trennpreßvorgang sind Experimente unter angenähert realen Ver-
hältnissen erforderlich. Der relevante Stand der Literatur zu diesen Versuchen wird
mit dem Schwerpunkt "Rapskomprimate" betrachtet. Ansätze unter Verwendung
mechanischer Analogiemodelle lagen zur allgemeinen Beschreibung des Deformati-
onsverhaltens für Rapskomprimate nicht vor.

2.3.1 Allgemeine Darstellung rheologischer Modelle

Die mathematische Beschreibung des rheologischen Verhaltens beruht auf der Ver-
wendung von idealen Materialien bzw. idealen Körpern, die die fundamentalen rheo-
logischen Eigenschaften verkörpern. Die mechanischen Eigenschaften realer Körper
setzen sich immer aus allen rheologischen Grundeigenschaften Elastizität (HOOKE-
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Element), Viskosität (NEWTON-Element) und Plastizität (ST.VENANT-Element) zu-
sammen [79]. Durch Kombination der rheologischen Grundelemente ergeben sich
komplexe Modelle mit einer Differentialgleichung ohne eindeutige Lösung, wodurch
die Anwendung solcher Modelle eingeschränkt wird. Analytische Lösungen der Diffe-
rentialgleichungen sind nur für bestimmte Randbedingungen und lineare Modelle
möglich. Die Annahme von linearen rheologischen Körpern, d.h. die Modellparameter
sind nur von der Zeit und nicht von der Spannung abhängig, ist nur für sehr kleine
Dehnungen (zerstörungsfreie Prüfung) zulässig [66]. Drei unterschiedliche Bean-
spruchungsgrößen und damit Randbedingungen für die mathematische Gleichung kön-
nen zur Ermittlung der rheologischen Eigenschaften eingesetzt werden:

• Retardationsversuche (konstante Spannung)

• Relaxationsversuche (konstante Dehnung)

• dynamische Versuche (zyklisch wechselnde Dehnung)

Je nach Art der Materialien und der Beanspruchung unterscheiden sich auch die zu
verwendenden Analogiemodelle. So beschreiben sowohl das KELVIN-Modell (Paral-
lelschaltung von HOOKE- und NEWTON-Element) wie das MAXWELL-Modell (Reihen-
schaltung von HOOKE- und NEWTON-Element) ein visko-elastisches Verhalten, wobei
das letztere eher für Flüssigkeiten und das erst genannte eher für Festkörper verwendet
wird [3]. Je nach der Komplexität des Materialverhaltens können die visko-elastischen
Grundmodelle durch Parallelschaltung bzw. Reihenschaltung von KELVIN- bzw.
MAXWELL-Modellen zu sogenannten Multi-KELVIN- bzw. Multi-MAXWELL-Modellen
erweitert werden [66]. Diese Modelle beschreiben immer nur das getestete Material-
verhalten unter gegebenen Versuchs- und Randbedingungen und haben nicht den An-
spruch, das gesamte Deformationsverhalten des Materials für alle Beanspruchungs-
formen zu beschreiben.

Von PELEG [70] wurden Überlegungen zu allgemeingültigen Modellen angeführt, die
unabhängig von den Versuchsbedingungen das Materialverhalten der festen Prüfkör-
per durch Hinzunahme von Bruchelementen beschreiben können. Ein komplexes
Materialverhalten kann durch Kombination von mehreren dieser generalisierten Kör-
per modelliert werden. Solche allgemeingültigen Modelle verlieren aber durch die An-
zahl und die komplexe Anordnung ihrer Einzelelemente ihre mathematische Be-
schreibbarkeit und Anschaulichkeit und damit den Zweck eines Modells.

Die mechanischen Analogiemodelle mit einer überschaubaren Anzahl von rheolo-
gischen Elementen können aber eine sinnvolle Approximation des realen rheolo-
gischen Verhaltens darstellen. Sie ermöglichen, Veränderungen im rheologischen
Verhalten zu quantifizieren und Mechanismen zu visualisieren auch ohne die konstitu-
tive Gleichung des Modells zu lösen.
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Rheologie biogener Feststoffe

Das phänomenologische rheologische Verhalten von visko-elastischen biogenen Fest-
stoffen wird häufig durch die mechanischen Analogiemodelle, KELVIN- bzw.
MAXWELL-Modell und deren Reihenschaltung (BURGERS-Modell) erklärt und inter-
pretiert [66]. In der Praxis erfolgt die Bestimmung des rheologischen Verhaltens
pflanzlicher Festkörper durch Deformation definierter Probekörper (zylindrischer)
oder der Einzelkörper (Saat, Knolle oder Frucht) selbst zwischen z.B. parallelen Plat-
ten [55]. Ziel dieser Untersuchungen ist nach LINKE [55] z.B.:

• die Charakterisierung des Reifezustands,

• die Ermittlung von Korrelationen zwischen rheologischen Eigenschaften und
ausgewählten Stoffparametern,

• die Bestimmung des Deformationsverhaltens bei Sortier-, Transport- oder
Verarbeitungsprozessen und

• die Schaffung von Modellen zur mathematischen Beschreibung des Defor-
mationsverhaltens.

Nach MOHSENIN und MITTAL [62] ist die Verwendung von linearen mechanischen
Analogiemodellen zur Beschreibung der Rheologie biogener Feststoffe in Relaxa-
tionsversuchen nur unter definierten Randbedingungen bei Dehnungen von 1,5 bis
3 % zulässig, die eine Strukturzerstörung des biogenen Gewebes ausschließen. Bei-
spiele für zerstörungsfreie Untersuchungen von biogenen Feststoffen mit Bestimmung
eines mechanischen Analogiemodells für den Relaxations- oder Retardationsfall sind
in der Literatur zu finden [21, 23, 59, 63, 95, 123].

Da die reale Beanspruchung der biogenen Feststoffe in den Ernte-, Transport-, und
Verarbeitungsprozessen häufig eine irreversible Gewebezerstörung zur Folge hat, wer-
den auch gezielt Prüfdeformationen angewendet, die zum Bruch (Versagen des
zellularen Gewebes) des Prüfkörpers führen, wobei die Bruchspannung als rheolo-
gisches Merkmal herangezogen wird [55]. Plastisches und damit nichtlineares Verhal-
ten ab einer gewissen Beanspruchung der biogenen Festkörper kann durch ergänzende
ST.VENANT-Elemente visualisiert werden [29].

Rheologie der biogenen Komprimate

Das phänomenologische Deformationsverhalten des Komprimats ist abhängig von der
sich im Preßvorgang stark verändernden Komprimat-Struktur und -Zusammensetzung,
den Drainage-Eigenschaften und den Kompressions-Parametern. Zu Beginn liegt bei
der Kompression von Ölsaaten ein je nach Vorbehandlung unterschiedlich strukturier-
tes Schüttgut vor. Erst durch ausreichende Kompression der Schüttung bildet sich ein
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Komprimat, das nicht sofort wieder in seine Einzelpartikel zerfällt. Der Beginn des
Ölaustritts (Oil-Point) kann als Kriterium für den Wandel von Schüttung zum
Komprimat genommen werden. Nach SCHULZE und SCHWEDES lassen sich die Eigen-
schaften von Schüttgütern und deren Komprimate weder mit den für Festkörper noch
mit den für Flüssigkeiten benutzten Gesetzen und Modellen beschreiben [92].

Bei der Pressung von Ölsaaten wird ein Aufschluß des Gewebes durch große Defor-
mationen des Komprimats zur Gewinnung der eingeschlossenen Zielkomponente ge-
zielt herbeigeführt. Die nicht reversiblen Strukturveränderungen führen zu einem
nichtlinearen rheologischen Verhalten des Komprimats, das nicht mehr ausschließlich
durch Kombinationen von ideal elastischen (HOOKE) und viskosen Elementen
(NEWTON) dargestellt werden kann. Nichtlineares Verhalten kann durch Hinzufügen
von plastischen Elementen (ST.VENANT) und durch Bruch- und Kontaktelemente mo-
delliert werden [71]. Trotz dieses Aspekts überwiegen Ansätze mit ideal elastischem
Verhalten für das Druck-Stauchungs-Verhalten der Feststoffmatrizen in den Ansätzen
der in Kapitel 2.1.1 dargestellten mathematischen Modelle. Dadurch wird die analy-
tische Lösung der Differentialgleichung vereinfacht [5, 49, 65, 105, 107, 119]. Die
untersuchten biogenen Feststoffmatrizen zeigen unter Kompression jedoch nicht das
erwünschte ideale elastische Verhalten, so daß die Übereinstimmung von Modell und
Experiment häufig noch unbefriedigend ist. In der Weiterentwicklung sind daher auch
nichtlineare elastische und visko-elastische Ansätze für das Deformationsverhalten in
Form von empirischen Funktionen (Potenzansätze) verwendet worden [106]. Eine
Darstellung dieser Zusammenhänge ist mit mechanischen Analogiemodellen nicht
mehr möglich.

Bei Beschränkung auf Teilbereiche des Deformationsverhaltens können mechanische
Analogiemodelle zur Beschreibung des Komprimats verwendet werden. Für das visko-
elastische Relaxationsverhalten werden dabei entweder ein HOOKE-KELVIN-Körper als
Reihenschaltung eines HOOKE-Elements mit einem KELVIN-Körper [5] oder ein Multi-
MAXWELL-Modell verwendet [120, 128]. Diese Modelle beschreiben nur für die
Randbedingungen der Relaxation (konstante Dehnung) das Komprimatverhalten.
Nichtlineares Verhalten (z.B. plastische Deformationen) während der Kompression
kann mit einem Modell für die Relaxation nicht erfaßt werden, wodurch die Gültigkeit
dieser Modelle stark eingeschränkt wird.

Phänomenologische Modellierung des Relaxationsverhaltens

Die Spannungsrelaxation ist wichtig zum Verständnis der mechanischen Eigenschaf-
ten des gepreßten biogenen Komprimats. Das Relaxationsverhalten spiegelt die inter-
nen Vorgänge aus der Wechselwirkung von Feststoffmatrix und Flüssigkeit wieder.
Die mathematische Beschreibung von Relaxationsverläufen kann durch exponentielle
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Abklingfunktionen erfolgen. Dieses visko-elastische Materialverhalten kann mit dem
mechanischen Analogiemodell des MAXWELL-Körpers (MX) phänomenologisch be-
schrieben werden [63]. Die phänomenologische Beschreibung des Deformationsver-
haltens fester oder halbfester Stoffe verwendet als Folgegröße die Schubspannung o-
der die Normalspannung σ (N/mm2) bei bekannter Probengeometrie. In der vorliegen-
den Arbeit wird die Normalspannung, ausgedrückt als Komprimatdruck P (Summe
Feststoffdruck pS + Fluiddruck pL), als Folgegröße verwendet. Der Komprimatdruck P

kann aus der Kompressionskraft über die Querschnittsfläche des Preßzylinders ermit-
telt werden.

Verbleibt nach vollständiger Relaxation ein elastischer Rückstelldruck P*, wird der
MAXWELL-Körper durch ein paralleles HOOKE-Element ergänzt. Läßt sich der Druck-
abfall infolge der Komplexität des Materialverhaltens nicht hinreichend genau mit ei-
ner Exponentialfunktion mathematisch beschreiben, so kann durch Summation von
Exponentialfunktionen eine Annäherung der experimentellen Kurve erfolgen. Dabei
repräsentiert jede Exponentialfunktion einen Relaxations-Mechanismus. Für die
mechanische Analogie bedeutet dies die Parallelschaltung aus einer variablen Anzahl
von MAXWELL-Körpern und einem parallelen HOOKE-Element, die in der Literatur als
Multi-MAXWELL-Modell (MXM) (vgl. Abb. 2-13) bezeichnet wird und zur Anwen-
dung kommt [21, 23, 59, 63, 95, 123].

Die Lösung der Differentialgleichung des Multi-MAXWELL-Modells kann für den Fall
der Relaxation nach Erreichen von $P zur Zeit $t (vgl. Abb. 2-13) mit Gleichung (2-4)
beschrieben werden:

P t P
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Darin bezeichnen Ei die Elastizitäts-Moduli der jeweiligen HOOKE-Elemente Hi; ηi die
dynamischen Viskositäten der jeweiligen NEWTON-Elemente Ni; τi die Relaxationszei-
ten der einzelnen MAXWELL-Körper und ε die einheitliche Dehnung der MAXWELL-

Körper und des einzelnen HOOKE-Elements En+1. Die Dehnung ε = = −∆ ∆h

h

h z

h
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die lineare Deformation ∆h bezogen auf die ursprüngliche Höhe h. Nach einer unend-
lichen Relaxationszeit stellt sich der Gleichgewichtsdruck P* ein.
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Abb. 2-13: Multi-MAXWELL-Modell mit Druckverlauf P(t) nach einer Deformation ∆z
mit konstanter Geschwindigkeit [132]

Die Differentialgleichung als Lösung für einen einfachen MAXWELL-Körper wird mit
Gleichung (2-5) beschrieben:

P t P
t
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Nach der Relaxationszeit τ fällt der Druck $P auf den e-Teil P
P

eτ =
$

( P Pτ = ⋅$ ,0 3679 )

und für t → ∝ auf Null ab. Die Relaxationszeit τ ist damit das charakteristische
Merkmal für die Geschwindigkeit des Relaxationsvorgangs des MAXWELL-Körpers. In
der logarithmischen Darstellung des Drucks P(t) beschreibt die Relaxationszeit τ die
Steigung der an die Originalkurve angelegten Tangente. Sind wie bei dem Multi-
MAXWELL-Modell n Körper parallel geschaltet, sind auch n diskrete Relaxationszeiten
für das Modell bestimmbar.

MOHSENIN konnte das Relaxationsverhalten von gepreßter Alfalfa mit einem Wasser-
gehalt von 40 % in einer Zylinder-Kolben-Geometrie mir vier parallel geschalteten
MAXWELL-Körpern nach der ´Sucsessive Residuals´-Methode modellieren. Die Be-
stimmung eines möglichen parallelen HOOKE-Elements ist nur durch Langzeit-
Relaxationen möglich. Die Vernachlässigung eines real vorhandenen HOOKE-
Elements bei der Auswertung kurzer Relaxationsphasen hat jedoch Rückwirkung auf
die Bestimmung der Modellparameter der MAXWELL-Körper [63]. In dieser Arbeit
wird generell ein durch Langzeitversuche experimentell bestimmter elastischer Rück-
stelldruck P* bei der Modellierung des Relaxationsverhaltens auch kurzer Relaxa-
tionsphasen berücksichtigt.

In Abb. 2-14 ist die beispielhafte Auswertung des Relaxationsverhaltens eines
Rapskomprimats mit der Methode "successive residuals" dargestellt. Der Relaxa-
tionsplot wird im halblogarithmischen Netz dargestellt.
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Abb. 2-14: Beispiel einer Analyse des Relaxationsverhaltens eines Rapskomprimats
mit der Methode "successive residuals" unter Berücksichtigung des ange-
näherten Gleichgewichts-Relaxationsdrucks P*(15h)

An das Ende der Originalkurve wird eine Tangente angelegt. Die Tangentengleichung
wird unter Hinzunahme des Gleichgewichts-Relaxationsdrucks P* ermittelt. Der Ex-
ponentialtherm der Tangentengleichung beschreibt den 1. MAXWELL-Körper. Durch
Subtraktion der Tangentengleichung von der Originalkurve erhält man die erste Rest-
kurve, an die wieder eine Tangente angelegt werden kann, die den 2. MAXWELL-
Körper beschreibt. Durch Subtraktion der 2. Tangente von der ersten Restkurve erhält
man die zweite Restkurve, die abermals durch eine Tangente angenähert wird. Dieses
Verfahren wird solange wiederholt, bis sich Restkurve und Tangente decken und keine
weitere Restkurve mehr ermittelt werden kann. Die Steigungen der Tangenten ent-
sprechen der Relaxationszeit τi des jeweiligen MAXWELL-Körpers und können mit

Gleichung (2-6) ermittelt werden. Die Schnittpunkte der Tangenten mit der Ordinate
beschreiben die Drücke Pi, die zu Beginn der Relaxation im HOOKE-Element der je-

weiligen MAXWELL-Körper gespeichert sind.

τ i
t t

Pi t Pi t
=

−
−

2 1

1 2ln ( ) ln ( )
(2-6)
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2.3.2 Mikro-Rheologie biogener Feststoffe

Eine Übersichtsarbeit, die den Stand der Literatur zu diesem Teilgebiet der Rheologie
zusammenfaßt, wurde 1992 von PITT [73] vorgelegt. Aus der Sicht der Struktur- bzw.
Mikro-Rheologie werden folgende wesentliche Strukturmerkmale für das rheologische
Verhalten des biogenen Gewebes beschrieben. Elementarbaustein des Gewebes ist die
einzelne Zelle, bestehend aus einer stabilen visko-elastischen Zellwand (Primär- und
Sekundärzellwand), die einen viskosen Protoplasten umgibt. Durch das osmotische
System Cytoplasma-Membran/Zellflüssigkeit erhält die Zelle einen Turgor (Binnen-
druck). Der Turgor stabilisiert die Zelle in ihrer Form und hat maßgeblichen Anteil an
der Rheologie des biogenen Gewebes. PITT hat den Einfluß des Turgors auf die Rheo-
logie experimentell ermittelt. Durch Einlegen der biogenen Proben in Lösungen mit
unterschiedlichen Wasseraktivitäten kann der Turgor gezielt manipuliert werden. Ein
hoher Turgor verleiht dem Gewebe zusätzliche Festigkeit. Hohe Binnendrücke führen
unter Kompression durch die Vorspannung der Zellwände eher zu einer Zerstörung
des Gewebes durch Aufplatzen der Zellwände. Die rheologischen Eigenschaften der
Zellwände werden maßgeblich durch die Textur der Zellulosematrix und durch den
Anteil an besonders festen Gerüstsubstanzen wie Lignin bestimmt. Die Festigkeit der
Zellwände ergibt sich aus der Kombination der Textur, der Zusammensetzung und
dem stützenden Binnendruck. PITT hat die einzelne Zelle mit einem zweidimensiona-
len Analogiemodell bestehend aus einer hexagonalen Anordnung von Federn model-
liert, die eine inkompressible Flüssigkeit einschließen.

Das rheologische Verhalten des Zellenverbands unter Kompression ist stark von den
mechanischen Eigenschaften der Mittellamelle abhängig, die die einzelnen Zellen zu
einem meristematischen Gewebe miteinander verbindet. Die pektinhaltige Mittella-
melle hat ein stark vom Wassergehalt abhängiges rheologisches Verhalten. Eine mit
steigendem Wassergehalt plastifizierte Mittellamelle erleichtert die Formänderung des
Gewebes. Das zellulare Gewebe kann durch Verformung der Mittellamellen insgesamt
eine plastische Deformation erfahren, ohne daß die einzelnen Zellen mechanisch zer-
stört werden [72].

Aus der Kombination und Wechselwirkung der rheologischen Eigenschaften der
Strukturen ergibt sich für das biogene Gewebe ein sehr komplexes nichtlineares De-
formationsverhalten, das naturgemäß stark mit Herkunft variiert. Von PITT sind zwei
Mechanismen für nichtreversible Strukturveränderungen bei größeren Deformationen
aufgezeigt worden: Bruch der steifen Zellwände und damit Aufschluß der Zellen und
Zellverschiebung durch plastische Deformation der Mittellamellen.
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2.3.3 Untersuchungen zur Rheologie der Rapssaat

DAVISON et al. [14] haben mit einer Instron-Prüfmaschine die mechanischen Eigen-
schaften von ganzer Rapssaat unter Kompression und von Rapsschalen unter Zug
untersucht. Der durch Kompressionsversuche bis zum Bruch der Saat bestimmte E-
lastizitäts-Modul (E-Modul) zeigt eine deutliche Abhängigkeit vom Wassergehalt. Die
Erhöhung des Wassergehalts von 7,2 auf 10,6 % erniedrigt den E-Modul bereits von
701,76 auf 385,40 N/mm

2
. Die weitere Erhöhung des Wassergehalts auf 17 % redu-

ziert den E-Modul dann nur noch auf 324,11 N/mm
2
. Durch Zugversuche bis zum

Bruch an präparierten Rapshüllen-Fragmenten einer Saat mit 7,2 % Wassergehalt wur-
de ein E-Modul von 2177 N/mm

2
bestimmt. Diese Untersuchungen geben schon einen

Hinweis auf deutlich unterschiedliche mechanische Eigenschaften von Kernfleisch
und Schalen. In einer Folgeuntersuchung von DAVISON et al. [15] wurde der isotherme
Kompressionskoeffizient von Rapskernfleisch zu 0,00039 cm

2
/N bestimmt, der damit

in der Größenordung von Pflanzenöl liegt (0,00049 cm
2
/N). Das Rapskorn wird daher

von den Autoren als ein fluidgefüllter Behälter mit einer elastischen Wand modelliert.
Relaxationsversuche von BARGALE et al. [6] bestätigen den deutlichen Einfluß des
Wassergehalts auf die rheologischen Eigenschaften ganzer Rapskörner. Das Relaxati-
onsverhalten der ganzen Rapskörner konnte mit einem Multi-MAXWELL-Modell aus
drei parallelen MAXWELL-Körpern modelliert werden. Sowohl die Relaxationskräfte
als auch die Relaxationszeiten fallen deutlich mit steigendem Wassergehalt. Dem
Wasser wird ein plastifizierender Effekt zugesprochen.

2.3.4 Untersuchungen zum Preßverhalten biogener Komprimate

In der Literatur finden sich zwei Gruppen von Untersuchungen zum Trennpreßverhal-
ten biogener Komprimate: Einerseits experimentelle Untersuchungen auf technischen
Maschinen (Schneckenpressen) und andererseits Untersuchungen im Labormaßstab
unter Verwendung vereinfachter Preß-Geometrien, um das Kompressionsverhalten des
Feststoffs unabhängig von den Maschinen-Parametern ermitteln zu können. Letztere
Untersuchungen entsprechen dem Wesen der Experimente dieser Arbeit und werden
im Folgenden zusammengefaßt dargestellt.

Untersuchungen in der Zylinder/Kolben-Geometrie

Als vereinfachte Geometrie zur experimentellen Bestimmung des Kompressions- und
Filtrationsverhaltens unterschiedlicher Güter werden fast ausschließlich Zylin-
der/Kolben-Geometrien verwendet. Dabei werden überwiegend Hydraulikpressen zur
Erzeugung des erforderlichen Preßdrucks, der auch Führungsgröße ist, eingesetzt. Für
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den Fall der Filtration und der Preßfiltration wird mit der Führungsgröße Druck in den
meisten Fällen der reale Kompressionsvorgang abgebildet. Die Verwendung von Hyd-
raulikpressen zur Untersuchung von real deformationsgesteuerten Kompressionsvor-
gängen (Trennpressen auf Schneckenpressen) ist jedoch kritisch zu bewerten. Kom-
pressionsversuche mit einer Zylinder-Kolben-Geometrie mit der Führungsgröße Weg
benötigen Spindelpressen mit Gleichstrommotoren zur exakten Wegsteuerung. Ein
Grund für die Verwendung von Hydraulikpressen liegt sicherlich in dem gegenüber
Spindelpressen deutlich günstigeren Preis. Nicht vermeidbare Eigenverformungen der
Pressenkonstruktion unter hoher Last führen bei Hydraulikpressen zu keiner Verfäl-
schung der Führungsgröße Druck. Die Führungsgröße Weg wird dagegen bei Spindel-
pressen in seiner Genauigkeit unter Last beeinträchtigt, woraus sich ein deutlich höhe-
rer Aufwand für die Meß- und Regelungstechnik ergibt (vgl. Kap. 3.2.2). Für eine
möglichst genaue Abbildung weggesteuerter Kompressionsvorgänge in einer Zylin-
der/Kolben-Geometrie (Linearpresse) ist jedoch die Verwendung von einer Spindel-
presse mit entsprechender Meß- und Regelungstechnik unerläßlich.

Experimentelle Ergebnisse in Zylinder/Kolben-Geometrien

Umfassende Übersichtsarbeiten über experimentelle Untersuchungen in Zylin-
der/Kolben-Geometrien oder ähnlichen Versuchsanordnungen liegen bereits von
SCHNEIDER und KHOO (1986) [86] und LANOISELLÉ und BOUVIER (1994) [53] vor.
Während die Arbeit von SCHNEIDER und KHOO sich allgemein mit experimentellen
Arbeiten zur Fest/flüssig-Trennung biogener Feststoffe befaßt, konzentriert sich die
Arbeit von LANOISELLÉ und BOUVIER auf das hydraulische Pressen von Ölsaaten.

In der Literatur sind einige Untersuchungen zu finden, bei denen das Preßergebnis
(i.d.R. die Ausbeute) von Ölsaaten in Abhängigkeit von Material- und Kompressions-
Parametern empirisch modelliert wird [42, 47, 76, 104]. Die mathematisch formulier-
ten Zusammenhänge besitzen jedoch nur Gültigkeit für die gewählte Versuchsan-
ordung (Geometrie- und Kompressions-Parameter) und das untersuchte Material. Eine
unmittelbare Verwendung dieser Ergebnisse für den deformationsgesteuerten Preß-
vorgang in der Schneckenpresse ist kritisch zu bewerten.

KHAN und HANNA [42] haben eine empirische Funktion für das Pressen von Sojaboh-
nen in einer Zylinder/Kolben-Geometrie mit konstantem Druck formuliert. Die Aus-
beute zeigt eine funktionelle Abhängigkeit von dem Druck, der Preßdauer, dem Was-
sergehalt und der Temperatur. Die Ölausbeute steigt mit höherer Preßtemperatur, stei-
gendem Druck, längerer Preßdauer und mittlerem Wassergehalt. Das mechanische
Aufschließen der Saat verbessert die Ölausbeute. Die wesentlichen Einflußgrößen auf
das Preßergebnis sind die Preßtemperatur und der Wassergehalt. Je niedriger die Preß-
geschwindigkeit, um so höher die Ölausbeute. Bei gleichen Preßparametern ist die Öl-
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ausbeute bei Sojabohnen mit Hüllen größer im Vergleich zu Saat ohne Hüllen. Den
Hüllen wird eine permeabilitätsfördernde Wirkung zugeschrieben.

Von SINGH et al. [104] wurden ebenfalls empirische Modelle für den Restölgehalt von
unterschiedlich aufbereiteter Sonnenblumensaat bei der Pressung mit statischen
Drücken in einer Zylinder/Kolben-Geometrie definiert. Der Einfluß und die Wechsel-
wirkung der Einflußgrößen Wassergehalt, Preßtemperatur, Preßdruck und Preßdauer
wurde experimentell ermittelt. Neben ganzen Sonnenblumenkernen wurden auch fein
und grob vermahlene sowie geschälte Kerne untersucht. Niedrige Wassergehalte von
6 % ergeben für alle untersuchten Aufbereitungsformen der Sonnenblumenkerne die
höchste Ölausbeute. Bei grob vermahlenen Kernen ist die Ölausbeute am höchsten.
Geschälte Saat hat die schlechtesten Preßeigenschaften, da die Schalen als permeabili-
tätsfördernde Stützkomponente fehlen. Mit steigendem Druck sinkt der Restölgehalt.
Die Preßdauer hat nur einen untergeordneten Einfluß auf das Preßergebnis. Bei ganzer
und geschälter Saat sinkt die Ölausbeute mit steigender Preßtemperatur; bei grob und
fein gemahlener Saat steigt sie dagegen. Der Preßdruck hat bei gemahlener Saat eine
untergeordnete Bedeutung. Die differenzierten Untersuchungen von SINGH et al. an
Sonnenblumensaat geben bereits einige Hinweise auf die komplexen Wechselwirkun-
gen unterschiedlicher Materialparameter auch für die Verarbeitung von Rapssaat. Die
schlechteren Preßeigenschaften von geschälter Sonnenblumensaat deuten die wichtige
Rolle der elastischen Schalen für die Rheologie des Komprimats an.
Bei den Untersuchungen von SUKUMARAN und SINGH [114, 115, 116] und FABORODE

und FAVIER [20] zum Preßverhalten von Rapssaat steht der Oil-Point als Beginn des
meßbaren Ölaustritts aus den Saat-Partikeln im Mittelpunkt der Betrachtungen. Anstatt
einer Zylinder/Kolben-Geometrie wurde von SUKUMARAN und SINGH [114, 115, 116]
in mehreren Untersuchungen eine ebenfalls linear komprimierende Ringspaltpresse
mit seitlichen Ölaustrittsöffnungen verwendet. Es wurde der Einfluß von fünf unter-
schiedlichen Wassergehalten (0 bis 12,4 %) und vier unterschiedlichen Kompressions-
Geschwindigkeiten (5 bis 19,5 mm/min) auf den Druck und die Dehnung am Oil-Point
von Rapssaat untersucht. Für die Dehnung und den Druck am Oil-Point in Abhängig-
keit vom Wassergehalt der Saat und der Kompressions-Geschwindigkeit wurden von
den Autoren empirische Funktionen mit exponentiellem Charakter aufgestellt. Der
Komprimatdruck und die Kompression am Oil-Point steigt mit größerer Kompressi-
ons-Geschwindigkeit und höherem Wassergehalt. Der Einfluß des Wassergehalts ist
größer als der der Kompressions-Geschwindigkeit auf die Dehnung und den Druck am
Oil-Point. Zusätzlich wurden einstufige Kompressionsversuche ohne Relaxationsphase
mit den erwähnten Parametern bis auf unterschiedliche Maximaldrücke von 98,8 bis
588,9 bar durchgeführt und der Restölgehalt und die sich ergebende Komprimatdichte
bestimmt. Die Komprimatdichte steigt mit zunehmendem Maximaldruck und fällt
leicht mit zunehmender Kompressions-Geschwindigkeit. Die Ölausbeute steigt etwas
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mit zunehmender Kompressions-Geschwindigkeit und deutlich mit zunehmendem
Druck. Mit höherem Wassergehalt verringert sich die Ölausbeute. Entgegen der realen
Beanspruchung in der Schneckenpresse wird als Zielgröße ein Maximaldruck vorge-
geben, der mit konstanter Kompressions-Geschwindigkeit angefahren wird. Die Fol-
gegröße Deformation und damit die Komprimatdichte wird als Maß für die Preßeigen-
schaften ausgewertet.
FABORODE und FAVIER [20] haben 1996 Ergebnisse über Linearpreßversuche unter-
schiedlicher Ölsaaten, unter anderem Rapssaat, veröffentlicht. Die Versuche wurden in
einer hydraulisch angetriebenen Zylinder/Kolben-Geometrie (∅ 27 mm) durchgeführt.
In einstufigen Kompressionsversuchen ohne Relaxationsphase wurde mit konstanter
Kolben-Geschwindigkeit von 12 mm/min der Oil-Point bestimmt. Meßtechnisch wur-
den der Kompressionsdruck, die Reibung, der Porendruck (Flüssigkeitsdruck) am Kol-
ben und die Komprimathöhe erfaßt. Die geöffnete Seiherfläche ist mit 1 % sehr
niedrig gewählt worden; Angaben über den Druckverlust werden nicht gemacht. Raps-
saat mit einem Wassergehalt von 5,9 % wurde unbehandelt, fein und grob vermahlen,
bis zum ersten Ölaustritt kalt (20 °C) gepreßt. Das Korngrößenspektrum nach der
Vermahlung und der damit verbundene Aufschluß der Saat wurde jedoch nicht quanti-
fiziert, so daß die Ergebnisse nur eingeschränkte Aussagekraft besitzen. Die Vermah-
lung führt im Vergleich mit nativer Saat zu einem ersten Ölaustritt bei geringerer
Komprimatdichte und bei niedrigeren Komprimatdrücken. Die grob vermahlene Raps-
saat wurde zusätzlich im Ofen auf 105 °C erwärmt und anschließend ebenfalls ver-
preßt, wobei eine Temperierung der Preßkammer nicht möglich war. Eine Aussage
über den Wassergehalt und die Konditionierungsdauer wird nicht getroffen. Im Ver-
gleich zur grob vermahlenen und kalt gepreßten Rapssaat werden Komprimatdruck
und Komprimatdichte reduziert. Anhand der spezifischen Energiewerte (kJ/kg) der
Kompression bis zum Oil-Point werden die Saaten in weiche und harte Ölsaaten klas-
sifiziert. Danach wird Rapssaat neben Palmkernen und Sojabohnen als harte, hoch öl-
haltige Saat eingestuft; weiche Ölsaaten sind dagegen Cashew, Erdnüsse und Melo-
nenkerne. Trotz der offensichtlichen Unzulänglichkeiten der Untersuchung von
FABORODE und FAVIER ist eine tendenzielle Aussage über den Einfluß von erhöhtem
Aufschlußgrad auf das Preßverhalten von Rapssaat möglich. Der Ölaustritt wird er-
leichtert und die Kompressionskraft verringert. Der Einfluß der Temperierung ist
durch fehlende Parameter-Angaben nicht eindeutig interpretierbar. Der wichtige
Einfluß des Wassergehalts wurde nicht untersucht.

FORNAL et al. [25] untersuchte die Veränderungen durch Flockierung und hydrother-
mische Konditionierung auf die Struktur und die Preßeigenschaften von Rapssaat un-
ter Variation der Konditionierungsschritte. Probe A wird mit Dampf auf 40 °C vorge-
wärmt, flockiert und in 35 min auf 94 °C erwärmt und abgepreßt. Probe B wird mit
Dampf auf 80 °C erwärmt und wieder auf 49 °C abgekühlt, flockiert und vor dem
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Pressen in 40 min auf 97 °C erwärmt. Mit einer Instron-Prüfmaschine werden Druck,
Dehnung und Arbeit bis zum ersten Ölaustritt (Oil-Point) der konditionierten Saaten in
einer kleinen Zylinder/Kolben-Geometrie (A = 1,2 cm

2
, H = 1,2 cm) mit einer Kom-

pressions-Geschwindigkeit von 10 mm/min ermittelt. Beide Varianten der Konditio-
nierung senken den Druck und die Arbeit bei nahezu unveränderter Dehnung bis zum
ersten Ölaustritt geringfügig gegenüber den nicht näher spezifizierten Kontrollproben
ab. Angaben über die für die Rheologie wichtigen Wassergehalte und Prüfungstempe-
raturen der Proben wurden nicht angegeben. Strukturelle Veränderungen der Saat
werden durch Licht- und Elektronenraster-Mikroskopaufnahmen dokumentiert. Die
Erwärmung auf 40 °C (Probe A) vor der Flockierung verändert die Mikrostruktur der
Saat nicht. Die Erwärmung auf 80 °C führt zu den vorab bereits erklärten Strukturver-
änderungen: Agglomeration der Proteinkörper, Zusammenfließen der Lipidtröpfchen.
Die erwärmten Flocken zeigen einen starken Zellenaufschluß mit freigesetztem Öl, der
bei der Probe B noch ausgeprägter ist.

Von FABORODE und FAVIER, SUKUMARAN und SINGH sowie FORNAL et al. wurde das
Komprimatverhalten am Oil-Point als Maß für das Kompressionsverhalten im gesam-
ten Preßvorgang in der Schneckenpresse genommen. Die vorliegenden Untersuchun-
gen bleiben jedoch einen Nachweis für diese Annahme schuldig. Auf die fortgeführte
Kompression und die komplexen Kompressionsverhältnisse in der Schneckenpresse
mit Abfolgen von Kompressions- und Relaxationsphasen und wechselnden Kompres-
sions-Geschwindigkeiten wurde nicht eingegangen.
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2.4 Problemstellung und Arbeitsmodelle

2.4.1 Problemstellung

In Kap. 2.1.3 wurden die Anforderungen an ein biogenes Komprimat aus der Funktion
einer Seiher-Schneckenpresse definiert: eine hinreichend große Rückstellkraft und ei-
ne gute Komprimat-Drainage. Die Bewertung dieser beiden Kriterien erfordert eine
differenzierte Betrachtung experimentell ermittelter Komprimat-Gesamtdrücke. Nur
durch Zerlegung des Gesamtdrucks in seine Komponenten Feststoff- und Fluiddruck
ist eine hinreichend genaue Aussage über die Komprimat-Rheologie und damit das
Preßverhalten in einer Schneckenpresse möglich:

• hinreichend große elastische Rückstellkräfte werden durch entsprechend
hohe Feststoffdrücke repräsentiert: sie gewährleisten ausreichende Rei-
bungskräfte am Umfang des Seihers und hindern das Material an der Rotati-
onsbewegung. Damit wird die axiale Förderung des Materials in der Schne-
ckenpresse ermöglicht.

• niedrige Flüssigkeitsdrücke repräsentieren eine gute Komprimat-Drainage:
dadurch wird eine hohe Abflußrate der Ölphase unter geringem Druckverlust
und damit die Volumenreduzierung unter Kompression gewährleistet.

Inwieweit ein Komprimat aus schalenreduzierter Rapssaat nach unterschiedlicher
mechanischer Vorbehandlung und hydrothermischer Konditionierung diese beiden
Forderungen erfüllen kann, ist zu überprüfen.

Wäre die Rapssaat nur mit originärem Hüllenanteil preßbar, dann würden die Hüllen
das Komprimatverhalten dominieren. Neben dem Hüllenanteil ist dann auch die Orien-
tierung der Hüllen für den wirksamen Betrag der Rückstellkraft und für die Aufrecht-
erhaltung der Drainage verantwortlich [90]. Die Abb. 2-15 zeigt die radiale und die
tangentiale Hüllenorientierung als mögliche Grenzfälle im Komprimat. Die radiale
Orientierung der Hüllen in Abb. 2-15(a) unterstützt die elastischen Eigenschaften des
Komprimats und verbessert die Komprimat-Drainage, da die nicht plastisch verform-
baren Hüllenfragmente Abflußwege durch ihre Formstabilität unter Kompression län-
ger offen halten. Die Verbesserung der elastischen Eigenschaften durch die tangentiale
Orientierung in Abb. 2-15(b) ist deutlich geringer einzuschätzen. Die Komprimat-
Drainage wird aber durch die Versperrung der Abflußwege mit den für Öl nicht per-
meablen Hüllen deutlich herabgesetzt.
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Abb. 2-15: Grenzfälle der Hüllenorientierung im Rapssaat-Komprimat: (a) radial
orientiert, (b) tangential orientiert [90]

Untersuchungen von SCHNEIDER [90] an realen Preßschilfern bestätigen jedoch die
nachteilige dominant tangentiale Orientierung der Hüllen. Ausgehend von diesen Be-
funden ist der experimentelle Nachweis zu führen, welche Bedeutung der Hüllengehalt
für das Komprimatverhalten hat. Dabei muß ein variabler Hüllengehalt immer im Zu-
sammenhang mit den anderen einstellbaren Material-Parametern (hydrothermische
Konditionierung, mechanischer Aufschluß) untersucht werden.

Neben den Material-Parametern ist auch der Einfluß der Kompressions-Parameter auf
die Komprimat-Eigenschaften zu ermitteln. Insbesondere der im technischen Prozeß
auftretende Lastfall - mehrstufige weggesteuerte Kompression - war bisher nicht Ge-
genstand wissenschaftlicher Untersuchungen. Es besteht jedoch eine enge Wechselbe-
ziehung zwischen den Kompressions- und Material-Parametern, die näher untersucht
werden soll.

2.4.2 Modellierung: Rapssaat und Komprimat

Die Veränderungen im Einzelpartikel wie im Komprimat sind einer direkten Beobach-
tung während des Trennpressens nicht zugänglich. Die Interpretation der im Experi-
ment zu untersuchenden Einflußparameter in ihren Wirkungen auf das Komprimat be-
darf jedoch eines plausiblen Bezugs. Es werden daher Modelle für die Rapssaat-
Komponenten und das Komprimat definiert, anhand derer die Vorgänge sowohl bei
der Saatvorbehandlung (mechanischer Aufschluß und hydrothermische Konditio-
nierung) als auch bei den einzelnen Phasen des Trennpressens erklärt werden können.
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Partikel- und Komprimat-Modelle

Die Modellierung der in Abb. 2-16 gezeigten wesentlichen Merkmale der Hüllen-
Fragmente und der Kernfleisch-Partikel wurden von SCHNEIDER und RAß [90] publi-
ziert. Die Gegenüberstellung von Kernfleisch-Partikel und Hüllen-Fragment legt eine
differenzierte Betrachtung der Rapssaat nahe: sie ist als ein komplexes System aufzu-
fassen, das aus zwei Lipid-Trägern besteht, für die bereits im originären Zustand eine
deutlich unterschiedliche Neigung zur Freigabe der intrazellularen Lipide zu prognos-
tizieren ist.

Abb. 2-16: Strukturmodelle der Rapssaat-Elemente: Hüllen-Fragment und Kern-
fleisch-Partikel; Lipidfreisetzung aus dem Ersatzspeicher [90]

Im technischen Prozeß wird die Rapssaat zwar mechanisch aufgeschlossen, aber auch
unter diesem Aspekt zeigt der Vergleich, daß sich der Aufschlußzustand der Lipidträ-
ger signifikant unterscheiden wird. Für die Hüllenfragmente ist ein Aufschluß der
Endospermzellen erschwert. Lipidfreisetzung ist im wesentlichen nur aus den Bruch-
rändern zu erwarten. Im weitaus überwiegenden Teil der Zellen verbleibt das Lipid
intrazellular eingeschlossen, und es wird wesentlich zum Restlipidgehalt der Schrote
beitragen. Die zerklüftete Testa der Hüllen ist unter mechanischer Beanspruchung bes-
tenfalls deformabel. Die sorptive Wasserbindung der Testa ist beträchtlich: Hüllen
binden gegenüber vollfettem Kernfleisch bei 20 °C und ϕ = 60 % die etwa zweiein-
halbfache Wassermenge (vgl. Kap. 2.2.3).

Das Kernfleisch-Partikel läßt sich mit den in Abb. 2-9 beschriebenen strukturellen E-
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lementen modellieren. Bei schalenreduzierter Saat werden die Verarbeitungseigen-
schaften (rheologische Eigenschaften) maßgeblich durch die Strukturen und Inhalts-
stoffe der Kernfleisch-Partikel bestimmt. Die Abb. 2-17 zeigt in einem zu Abb. 2-16
erweiterten dreidimensionalen Modell die Strukturen mit den für die Verarbeitung re-
levanten Inhaltsstoffen eines Kernfleisch-Partikels.

Abb. 2-17: Dreidimensionales Modell eines Raps-Kernfleisch-Partikels mit Struktur-
merkmalen und Inhaltsstoffen

Die mechanischen Eigenschaften der Kernfleisch-Partikel können durch mechanische
Vorbehandlung und/oder hydrothermische Konditionierung in einem großen Spektrum
variieren, wie die später gezeigten Ergebnisse belegen. Eine Ersatzwand FF faßt den
gesamten Feststoff (die Wandsysteme Q sämtlicher Zellen), bestehend aus der stabilen
Gerüstsubstanz Zellulose eingebettet in eine hydrophile Pektinmatrix, zusammen. Sie
umgibt den Ersatzspeicher, in dem das gesamte intrazellulare Speicherlipid CZ und die

gesamten Proteinkörper NZ (Stickstoffträger) eingeschlossen sind. In der das Partikel

durchziehenden Ersatzkapillare K sind sämtliche Hohlräume VK (alle Interzellularen

KIZ und Leitbündel KL) zusammengefaßt. Unter Kompression muß eine externe Kraft-

einwirkung die Wand intakter Partikel zum Platzen bringen und Lipide in die Umge-
bung oder über die Ersatzkapillare verdrängen. Durch mechanischen Aufschluß der
Speicher vor dem Pressen wird die Lipidfreisetzung aus dem Gewebe wesentlich un-
terstützt.



50

Die Eigenschaften der Kernfleisch-Partikel und der Hüllenfragmente bestimmen ins-
gesamt das Komprimatverhalten. Anhand von Strukturmodellen für das bipartikuläre
Komprimat wird versucht, die Mechanismen der Kompression eines Schälrapshauf-
werks und die Einflußgrößen auf die Preßeigenschaften plausibel darzustellen [132].
Wenn die intakte Rapssaat vor dem Pressen durch Schälung oder mechanischen Auf-
schluß zerlegt wird, liegen Kernfleisch-Partikel und Hüllenfragmente in einer Schüt-
tung statistisch verteilt vor, wie in Abb. 2-18 gezeigt wird.

Partikel / Komprimat-Anatomie
Zell-VolumenVZ

KIz Interzellularen
KL kapillares Leitbündel

V VSG Sgeöffnetes
V VSV Sverschlossenes

KP kapillare Partikelhohlräume

1. Abstraktionsstufe 2. Abstraktionsstufe

VZ

H

KIz

Ersatz-Speicher-VolumenVS

H Hüllen-
Fragmente

KK

F Kernfleisch-
Partikel

Q
Wand-
Membran-
System

Externe
Haufwerks-
Kapillaren

KL KP

VSV VSG

VSG

Proteinkörper

Öltröpfchen

Abb. 2-18: Partikel- und Komprimat-Modelle einer Rapsbruchschüttung [132]

Die mechanische oder hydrothermische Aufbereitung verändert die Saatstrukturen.
Vier Qualitäten der Ersatzspeicher sind im Komprimat zu unterscheiden: Zum einen
können sie im originären Zustand, also verschlossen (VSV), oder durch mechanische

Beanspruchung geöffnet, (VSG) vorliegen; zum anderen kann das Öffnen direkt zu den

externen Komprimat-Kapillaren KK (Zwickel) oder zu den internen Partikel-

Kapillaren KP erfolgt sein. Trotz dünner Wandungen der Einzelpartikel erhält das Par-
tikelhaufwerk seine Festigkeit durch die Stützwirkung des in den Speichervolumina
eingeschlossenen und unter Druck stehenden Öls. Bereits das rheologische Verhalten
der reinen Feststoffmatrix ist komplex; aus dem Einfluß der hydrothermischen Kondi-
tionierung und dem fortschreitenden Öffnen der Speichervolumina unter Bean-
spruchung resultiert ein weites Spektrum der Beiträge der elastischen, viskosen und
plastischen Elementarmerkmale. Im Gegensatz zum Kernfleisch sind die Hüllenfrag-
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mente rein elastisch; mit ihrer Plättchen- bis Kugelschalengeometrie verhalten sie sich
unter mechanischer Beanspruchung wie eine kompressible Einlage.

Kompressionsvorgang

Die Zustandsveränderung des Rapsbruchkomprimats während des Pressens wird mit
Abb. 2-19 für einstufiges Komprimieren mit anschließender vollständiger Relaxation
in einer Kolbengeometrie betrachtet.

Abb. 2-19: Modellschema einer einstufigen Kompression mit anschließender voll-
ständiger Relaxation eines Rapsbruchs: Druckverlauf p(t) und kumulierter
Abfluß E(t) [132]

Die Schüttung wird mit konstanter Kolbengeschwindigkeit von der Ausgangshöhe z1°
auf die Endhöhe z1 deformiert. Der Komprimatdruck steigt progressiv auf den Maxi-

maldruck
)
P an. Danach wird die Kuchenhöhe z1 konstant gehalten und das System

relaxiert bis zum Gleichgewichtsdruck P*. Parallel zum Druck-Zeit-Verlauf ist die
kumulierte Expulsatmenge E aufgetragen. Der Ölaustritt beginnt zur Zeit t1´: Die Ex-

pulsatmenge nimmt bis zur Maximaldeformation progressiv zu und steigt bei Relaxa-
tion degressiv auf die Gesamtmenge E1*. Die zeitlichen Verläufe von Preßkraft bzw.

Preßdruck und Expulsatmenge sind zwei phänomenologische, also ´äußere´ Merkmale
des Preßvorgangs. Als ´inneres´ Merkmal muß die Veränderung des Komprimats in
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die Betrachtung einbezogen werden. In der Abb. 2-19 sind die Zustände zu den Zeiten
t1°, t1´, $t 1 und t1* zunächst skizzenhaft eingezeichnet. Nachfolgend werden hypo-

thetische Ansätze für die Zustände an den vier markierten Zeitpunkten beschrieben.

Komprimatzustände

Abb. 2-20(a) beschreibt den Grundzustand der Schüttung zur Zeit t° als Startpunkt der
Kompression. Der Zeitpunkt t´ (Abb. 2-20(b)) wird durch den ersten festzustellenden
Ölaustritt am Seiher als Startpunkt des Expulsatstroms definiert. Zunächst wird die
Schüttung verdichtet und Luft aus den externen Komprimat-Kapillaren ausgetrieben.
Die Wand/Membran-Systeme werden deformiert; infolge des steigenden Zellin-
nendrucks, dem noch kein Fluiddruck in den Komprimat-Kapillaren entgegenwirkt,
platzen Speichervolumina auf. Die sich verengenden Partikel- und Komprimat-
Kapillaren füllen sich zunehmend mit Fluid aus den Speichern. Es ist nun anzuneh-
men, daß der Ölabfluß aus dem Seiher bereits beginnt bevor die gesamte Schüttungs-
luft ausgetrieben wurde. Die steigenden Zellinnendrücke stabilisieren das
Wand/Membran-System und damit die Geometrie der nicht geöffneten Speichervolu-
mina. Das Gerüst der reinen Feststoffmatrix wird dadurch gestützt und die Kompressi-
onsspannung des Feststoffs erhöht; der Druck in der Feststoffmatrix ist größer als der
externe Fluiddruck. Wurde die Permeabilität des Wand/Membran-Systems durch
Konditionierung verändert und/oder die Speichervolumina vor dem Pressen mecha-
nisch aufgeschlossen, so ist die Spannung der Feststoffmatrix zum Zeitpunkt t1´ (Be-

ginn des Fluidaustritts) reduziert [94, 116].

Im Preßabschnitt mit Ausfluß, d. h. in der Zeit t > t´, erfolgt das Auspressen des Ex-
pulsats aus den externen Kapillaren über den Seiher. Der Aufschlußgrad der Speicher-
volumina wird durch die weitere Deformation bis zur Zeit $t erhöht, den Zellinnen-
drücken wirkt jedoch jetzt ein stabilisierender Außendruck in den Komprimat-
Kapillaren entgegen. Die Abmessungen der externen und internen Kapillaren werden
durch die fortgeführte Deformation reduziert, wodurch sich der Filtrationswiderstand
und damit der Druckverlust des im Komprimat strömenden Fluids erhöht. Der Anteil
des externen Fluiddrucks am Komprimatdruck nimmt zu und übersteigt bei der Maxi-
maldeformation deutlich den Druck der Feststoffmatrix. Die kompressiblen Kompo-
nenten Hüllen und Restluft werden weiter komprimiert und tragen zu den elastischen
Rückstellkräften bei. Infolge der Plättchengeometrie der Hüllen werden besonders bei
horizontaler Ausrichtung die Abflußwege versperrt und damit der Filtrationswider-
stand erhöht. Am Ende der Kompression zur Zeit $t (Abb. 2-20(c)) erreicht die Aus-
flußrate ihr Maximum und die Schüttungsluft in den Kapillaren ist zum größten Teil
ausgetrieben; im Komprimat verbleibt ein vom Grad der Kompression abhängiger
Restluftanteil.
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Abb. 2-20: Modellierte Komprimatzustände: a) t1° : zu Beginn der Kompression;

b) t1´ : zu Beginn des Ölaustritts; c) $t1: am Ende der Kompression;

d) t1* : am Ende der Relaxation [132]

Nach Kolbenstillstand zur Zeit $t relaxiert das Komprimat vollständig bis auf einen
Gleichgewichtsdruck P* zur Zeit t* (Abb. 2-20(d)). Weil im relaxierten Zustand sämt-
liche Fluiddrücke abgebaut sind, wird dieser rein elastische Relaxationsdruck nur von
der Feststoffmatrix aufgebracht. Die Relaxation des Drucks wird aufgrund der vor-
handenen Druck- und Porositätsgradienten im wesentlichen durch den Ausgleich der
äußeren Flüssigkeit im externen Kapillarsystem verursacht. Der Fluidausgleich über
die Komprimathöhe ermöglicht anschließend interne Bewegungen der Feststoffmatrix,
die zu einer Reduzierung des Porositätsgradienten durch Abnahme der Porosität in
Kolbennähe und Zunahme in Seihernähe führen [38]. Kompressible Bestandteile wie
Hüllen und Luft können expandieren und verdrängen weiteres Fluid, so daß trotz Vo-
lumenkonstanz bei abnehmender Abflußrate Öl austritt. Der Gleichgewichts-
Relaxationsdruck wird wesentlich durch den vorhandenen Anteil an noch verschlos-
senen Speichervolumina bestimmt, bei denen der Zellinnendruck (Turgor) die Fest-
stoffmatrix stützt. Dieser Anteil hängt von der mechanischen und hydro-thermischen
Vorbehandlung sowie von der mechanischen Beanspruchung während der Kompres-
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sion ab. Bei wiederholter mehrstufiger Kompression und Relaxation in einer Schne-
ckenpresse (vgl. Kap. 2.4.4) werden die kapillaren Abflußwege weiter in ihren Ab-
messungen reduziert. Der Fluiddruckanteil wird aufgrund der verschlechterten Draina-
ge immer größer und somit für den Preßfortschritt zur limitierenden Größe.

Eine elementare Modellierung dieser detaillierten Betrachtungsweise der biogenen
Struktur unter Kompression wird von SCHNEIDER [90] mit der Abb. 2-21 vorgestellt.

Abb. 2-21: Komprimat-Drainage und Kraftverlauf bei Kompression: (a) Ersatzkapilla-
re, (b) Kapillarstrom, (c) Preßkraftverlauf, [90]

Sämtliche Hohlräume, sowohl die internen der Partikel als auch die externen im
Komprimat, sind in einer Ersatz-Kapillare mit dem Radius r0 und der Länge L0 zu-

sammengefaßt. Der laminare Volumenstrom dV/dt durch eine Kapillare kann mit der
Gleichung von HAGEN-POISEUILLE (vgl. Abb. 2-21) beschrieben werden [9]. Der Ka-
pillarstrom wird bestimmt von der temperaturabhängigen Viskosität des Öls und dem
Radius r der Kapillare, die mit der vierten Potenz in den Drainagestrom eingeht.

Bei Kompression um ∆z wird der Kapillarradius verengt, die Länge verkürzt und es
erfolgt ein von der Kompressions-Geschwindigkeit abhängiger viskositäts-
determinierter progressiver Anstieg der Preßkraft bis zum Kraftmaximum $F bei $t .
Nach dem erreichten Kraftmaximum relaxiert das System bei ∆z = konst. unter voll-
ständigem Abbau des Fluiddrucks bis auf eine elastische Gleichgewichtskraft
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F* = konst.. Dieses Relaxationsverhalten kann in erster Näherung mit dem rheolo-
gischen Verhalten eines um ein paralleles HOOKE-Element erweiterten MAXWELL-
Körpers beschrieben werden. SINGER [103] vergleicht die Strömungsverhältnisse im
Komprimat bei der Pressung von Ölsaaten mit den Vorgängen beim Filtrieren durch
Kapillaren, die ebenfalls mit der Gleichung von HAGEN-POISEUILLE mathematisch
beschrieben werden können. Die Ölausbeute kann durch Erhöhung des Drucks, des
Kapillardurchmessers und der Preßdauer sowie durch Verminderung der Viskosität
und der Kapillarlänge gesteigert werden. Der Preßdruck soll zu Beginn des Ölausflus-
ses schnell ansteigen, dann aber nur langsam weiter zunehmen. Bei Überschreiten des
optimalen Drucks werden die Kapillardurchmesser soweit verringert und die Oberflä-
chen- und Kapillarkräfte so groß, daß der Ölausfluß, der sich als dünnes Häutchen auf
der Oberfläche bildet, gehemmt wird.

2.4.3 Mechanismen der Relaxation

Im Kapitel 2.3.1 wurde die Bedeutung des Relaxationsverhaltens für die internen Vor-
gänge im Komprimat aus der Wechselwirkung von Feststoffmatrix und Flüssigkeit
bereits dargestellt. Ein entsprechendes Verfahren nach MOHSENIN [63] zur mathemati-
schen Beschreibung des Relaxationsverhaltens eines Komprimats auf der Basis eines
Multi-MAXWELL-Modells wurde vorgestellt.

Für die Relaxation des Komprimatdrucks bis auf den Gleichgewichtsdruck P* zur Zeit
t* lassen sich vier Teilmechanismen postulieren [132]. Neu eingeführt wird der Me-
chanismus (3), der die modellierten Spezifika des Rapskomprimats (Abb. 2-18) be-
rücksichtigt. Die in der Literatur bereits beschriebenen Teilmechanismen (1), (2) und
(4) werden als jeweils alleinwirksame Mechanismen für die Relaxation genannt [5, 65,
93]. Es sprechen jedoch keine überzeugenden Gründe gegen einen Arbeitsansatz, der
den oben dargelegten Veränderungen ein simultanes Zusammenwirken dieser vier
Mechanismen zugrundelegt. Da sich die Mechanismen jedoch hinsichtlich ihrer Wir-
kung und Geschwindigkeit unterscheiden, werden sie zu jeweils unterschiedlichen
Zeiten dominant. Mit fortschreitender Relaxationszeit summieren sich die Wirkungen
der einzelnen Mechanismen, das heißt, der vorausgehenden Kurve wird die Wirkung
des nachfolgend dominanten Mechanismus jeweils additiv hinzugefügt. Dies ist in
Abb. 2-22 durch die Kurvenverläufe schematisiert dargestellt; die Kurve (4) stellt so-
mit den Relaxationsverlauf für das Zusammenwirken aller vier Teilmechanismen dar.
Der erste Mechanismus kann bei ideal elastischer Feststoffmatrix stattfinden; die Me-
chanismen (2), (3) und (4) beinhalten deren visko-elastisches Verhalten. Anhand der
Kurven (1) bis (4) sind die vier Teilmechanismen in der zeitlichen Abfolge ihrer Wir-
kung zu charakterisieren [132]:
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Abb. 2-22: Druckverlauf p(t) für die Teilmechanismen der Relaxation aus: (1)
Fluidausgleich in Komprimatkapillaren, (2) Komprimatbewegungen,
(3) Abfluß über Partikel-Kapillaren, (4) Permeation über Wand/Membran-
System [132]

Kurve (1): Die Druck- und Porositätsgradienten zur Zeit $t lassen einen Ausgleich
und Abbau des äußeren Flüssigkeitsdrucks im externen Kapillarsystem
durch Umverteilung der äußeren Flüssigkeit zu [5]. Dieser sehr schnell
ablaufende Mechanismus führt zu einer unmittelbaren und deutlichen
Abnahme des Komprimatdrucks; der Gleichgewichtsdruck P1* wird be-

reits zur Zeit t1* erreicht.

Kurve (2): Als Folge interner Bewegungen der Feststoffmatrix im Ergebnis der un-
ter Punkt (1) beschriebenen Umverteilung der äußeren Flüssigkeit
vergleichmäßigt und reduziert sich die Feststoffspannung [93]. Die Ex-
pansion der kompressiblen Komponenten führt trotz der Volumenkon-
stanz des Preßraums zu weiterem Expulsataustritt. Der gegenüber Pos.1
langsamere Mechanismus reduziert bei verlängerter Relaxationsdauer
t2* den Relaxationsdruck weiter auf P2*.

Kurve (3): Im Vergleich mit dem teilrelaxierten Fluiddruck in den externen
Komprimat-Kapillaren befindet sich das Fluid in den geöffneten Spei-
chervolumina aufgrund der dynamischen Kompression noch unter er-
höhtem Druck. In den geöffneten Speichervolumina erfolgt ein Druck-
abbau durch Abfluß der inneren Flüssigkeit über das interne Partikel-
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Kapillarsystem. Infolge des hohen Druckverlusts in den engen Kapilla-
ren ist dieser Mechanismus langsam und die Relaxationsdauer verlän-
gert sich auf t3* bei einem niedrigeren Gleichgewichtsdruck P3*.

Kurve (4): Der Deformationszustand der noch vorhandenen verschlossenen Spei-
chervolumina führt zu einem erhöhten Druck des eingeschlossenen Flu-
ids. Der Druckabbau in verschlossenen Speichervolumina resultiert aus
der Permeation der inneren Flüssigkeit über das Wand/Membran-System
[65, 93]. Dieses ist im nativen Zustand für das Fluid nicht permeabel
und wird es erst unter Deformationsdruck durch Dehnung. Daraus folgt
eine vom Anteil der verschlossenen Speichervolumina abhängige deut-
lich verlängerte Relaxationsdauer t4* und ein niedrigerer Relaxati-

onsdruck P4*.

Zur phänomenologischen Modellierung des Komprimatverhaltens im Zustand der Ma-
ximaldeformation und der anschließenden Relaxation bis zur Zeit t wird in dieser Ar-
beit entsprechend den Ausführungen in Kapitel 2.3 ein Multi-MAXWELL-Modell ange-
setzt. Die Relaxations-Mechanismen in ihrer Gesamtheit können nur bei einer Relaxa-
tionsdauer ermittelt werden, die eine vollständige Relaxation bis auf P* ermöglicht.
Schließt sich an eine Relaxationsphase eine nachfolgende Kompressionsphase an be-
vor der Gleichgewichts-Relaxationsdruck P* erreicht wurde, können nicht alle Relaxa-
tions-Mechanismen ermittelt werden. Die konkrete Quantifizierung der zuvor be-
schriebenen Relaxationsverläufe anhand der in Kapitel 4.1.3 gezeigten Ergebnisse von
Versuchen mit entsprechend langer Relaxationsdauer erfolgt nach der in Kapitel 2.3
vorgestellten Methode "successive residuals" [63]. Die in erster Näherung ermittelten
Parameter wurden anschließend durch ein numerisches Näherungsverfahren rechner-
gestützt optimiert. Die ermittelte Anzahl an MAXWELL-Körpern wird mit den zuvor
postulierten Relaxations-Mechanismen korreliert.

2.4.4 Transformation Schneckenpresse - Linearpresse

Der Preßvorgang in einer technischen Schneckenpresse wird durch die Wechselwir-
kung von komplexen Geometrie- und Bewegungsverhältnissen und der Komprimat-
Rheologie beeinflußt (vgl. Kap. 2.1.3). Um eine objektive Ermittlung des reinen
Komprimatverhaltens zu ermöglichen, muß das wechselwirkende Gesamtsystem
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Schneckenpresse/Komprimat-Rheologie entkoppelt werden. Ziel ist also die, von den
Kompressions- und den Material-Parametern abhängige, experimentelle Bestimmung
der Komprimat-Rheologie unter vereinfachter Geometrie aber mit einer zur Schne-
ckenpresse möglichst ähnlichen Beanspruchung. Führungsgröße in der Schnecken-
presse ist die Kompression, als Folgegröße ergibt sich der Komprimatdruck.

Im Regelfall stellen Schnecken-Geometrien eine Abfolge von Kompressions- und Re-
laxations-Elementen dar (vgl. Kap. 2.1.3). Abb. 2-23 zeigt ein Modell einer vierstufi-
gen Presse.

Abb. 2-23: Übertragung der Kompressionsverhältnisse von der Schneckenpresse auf
die Zylinder/Kolben-Geometrie (Linearpresse) [133]

In dem gezeigten Modell findet die Vorkompression durch einen Konus statt, der den
großen Durchmesser im Einzugsbereich auf den kleineren Seiherdurchmesser redu-
ziert. Durch die Vorkompression wird der größte Anteil der Schüttungsluft ausgetrie-
ben und der Ölabfluß kann direkt zu Beginn des Seihers erfolgen. Die Vorkompres-
sion kann alternativ auch über eine starke Kernprogression der Einzugsschnecke erfol-
gen.

Die reale Komprimatbewegung als komplexe Helixbewegung ist die Folge von zwei
sich überlagernden Geschwindigkeitskomponenten: die Rotation des Materials mit der
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Geschwindigkeit vrot als Folge der rotierenden Schnecke und der Vorschub in axialer

Richtung mit der Geschwindigkeit vax als Folge der rotierenden Schneckenhelix mit

dem Steigungswinkel γ. Die Anteile der Geschwindigkeitskomponenten sind von den
in Abb. 2-5 dargestellten Reibungskräften des Komprimats an der Schneckenhelix RH

und dem Stabseiher RS abhängig.

Zur Simulation dieser mehrstufigen Preßvorgänge wird in erster Näherung die Geo-
metrie, d.h. der Abstand von Seiher zu Schneckenkern auf die Linearpresse (Zylin-
der/Kolben-Geometrie) übertragen. Vereinfachend wird eine konstante axiale Ge-
schwindigkeit angenommen, wodurch sich bei geometrisch gleich langen Kompres-
sions- und Relaxations-Elementen der Schnecke auch zeitlich gleich lange Kompres-
sions- und Relaxationsphasen ergeben.

Wie Abb. 2-24 darstellt, wird das betrachtete Volumenelement nicht entsprechend der
Zunahme des Schneckenkern-Durchmessers komprimiert. Weil keine festen System-
grenzen wie bei einer Zylinder-Kolben-Geometrie gegeben sind, kann das Komprimat
der durch die Schneckengeometrie vorgegebenen radialen Kompression zum Teil aus-
weichen. In axialer Richtung beschränken nur die unter dem Winkel γ angestellten
Schneckenstege mit der Gangweite (Abstand zweier Schneckenstege in axialer Rich-
tung) das Komprimat. In Umfangsrichtung beschränken ebenfalls nur die Schnecken-
stege mit dem Winkel (90° - γ) das Komprimat. Das Komprimat ist also in der Lage,
eine radial aufgezwängte Kompression teilweise in horizontales Fließen in der Schne-
ckenkernebene umzusetzen. Der Komprimatzustand mit seinen rheologischen Eigen-
schaften beeinflußt daher in zweifacher Hinsicht selbst den Anteil der radialen und
axialen Kompression:

• Über die resultierenden Normalkräfte (elastische Rückstellkräfte) des Kom-
primats werden an Seiher und Schneckenkern die Reibungsverhältnisse und
damit auch die Komprimatbewegung (Förderwinkel) festgelegt.

• Die Textur und die rheologischen Eigenschaften des Komprimats bestimmen
auch über das Horizontaldruckverhältnis und die visko-plastischen Eigen-
schaften den Anteil der in horizontales Fließen umgesetzten radialen Kom-
pression.
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Abb. 2-24: Übertragung und Anpassung der Kompression im Schneckenkanal auf die
Zylinder-Kolben-Geometrie

Bei Kompression in der Linearpresse auf die gleiche Komprimathöhe z2S wie in der

Schneckenmaschine würde das Material stärker komprimiert, da es aufgrund der festen
Systemgrenzen nicht radial ausweichen kann. Um annähernd die gleichen Kompressi-
onszustände simulieren zu können, muß eine Korrektur der Komprimathöhen in der
Linearpresse unter Kenntnis der wahren Komprimatbewegung über die ganze Schne-
ckenlänge vorgenommen werden, die aus der Interaktion von Schnecken-Geometrie
und Komprimat-Eigenschaften resultiert. Bei Variation der Material-Parameter und
damit der Komprimat-Rheologie würden sich zwangsweise jeweils unterschiedliche
Kompressions-Parameter ergeben. Ziel der Untersuchungen ist jedoch die Entkopp-
lung von Geometrie und Rheologie. Aus Vorversuchen wird eine pauschale Höhen-
korrektur ermittelt, die zur Einhaltung des realistischen Druckniveaus der Schnecken-
presse führt (vgl. Kap. 3.3.2). Zur geometrieunabhängigen Ermittlung des Kompres-
sionsverhaltens von Rapskomprimaten unter Variation der Material-Parameter werden
in der Linearpresse alle Versuche mit den gleichen Kompressions-Parametern durch-
geführt (vgl. Kap. 3.3.3). Die mehrstufige Kompression als ein wesentliches Merkmal
der Beanspruchung in der Schneckenpresse wird auch im Linearpreßversuch realisiert.
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2.5 Terminologie, Symbolik und Zielsetzung

2.5.1 Terminologie und Symbolik

Die gezeigten Modellvorstellungen zur einstufigen Kompression (vgl. Kap. 2.4.2)
werden nun um die Modellvorstellungen für die mehrstufige Kompression zur Simula-
tion der Preßvorgänge in der Schneckenpresse erweitert. Anhand der Abb. 2-25 wird
die Terminologie und Symbolik für die mehrstufige Kompression in einer Zylin-
der/Kolben-Geometrie (Linearpresse) hinsichtlich der Bezeichnungen für die Kom-
pressions-Parameter festgelegt.

Abb. 2-25: Kompressions-Parameter und Druckverlauf für einen vierstufigen Preßver-
such in einer Zylinder/Kolbengeometrie zur Simulation der Kompressi-
onsvorgänge in einer Schneckenpresse [133]

Der mehrstufige Preßvorgang ist eine Abfolge von charakteristischen Zeitabschnitten
mit den entsprechenden Kompressions-Parametern, die für die einstufige Kompression
bereits mit Abb. 2-19 eingeführt wurden und nachfolgend zusammenfassend in
Tabelle 2-3 dargestellt sind. Die Indizierung mit den Symbolen Null, Strich, Dach und
Stern bezeichnet die signifikanten Positionen im Kompressions- und Relaxationsver-
lauf.
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Tabelle 2-3: Charakteristische Zeitpunkte im mehrstufigen Linear-Preßversuch

Zeit-

punkt

Beschreibung der Vorgänge und Kompressions-Parameter

t1
o Beginn der Vorverdichtung. Die Kolbenstirnfläche hat Kontakt mit der Schüt-

tungsoberfläche. Beginn der Vorverdichtung von der Komprimathöhe z o
1 auf

z1
´ mit der konstanten Geschwindigkeit &z o

1 bis auf den Komprimatdruck P1´.

t1´ Ende der Vorverdichtung bei einer Komprimathöhe von z1
´. Beginn des Ölaus-

tritts (Oil-Point OP). Start der 1. Kompressionsstufe von der Komprimathöhe
z1

´ auf z1 mit konstanter Geschwindigkeit &z1.

$t1 Ende der 1. Kompressionsphase. Es stellt sich der Spitzendruck $P1 bei einer

Komprimathöhe von z1 ein. Beginn der 1. Relaxationsphase bei konstanter

Komprimathöhe z1.

t1* Wird die Relaxationsphase der 1. Stufe nicht unterbrochen, stellt sich nach
vollständiger Relaxation bei z1= konst. ein Gleichgewichtsdruck P1

* ein.

t2 Ende durch Abbruch der Relaxationsphase der 1. Stufe. Der Komprimatdruck
ist auf P1R relaxiert. Start der 2. Kompressionsstufe von der Komprimathöhe z1

auf z2 mit konstanter Geschwindigkeit &z2 .

Für weitere Kompressionsstufen j = 1 bis n erhöhen sich nur die Laufindizes der Kom-
pressionszeiten und -parameter und der Komprimatdrücke: t t z z z P P Pj j j j j j jR j, $ , , $ , & , $ , , * .

Die Definitionen der Kompressions-Parameter des mehrstufigen Preßvorgangs sind in
Tabelle 2-4 aufgeführt.

Bei der Vorkompression handelt es sich um die Kompression einer lockeren Schüttung
mit einem hohen Luftanteil. Die Schüttungshöhe ist stark von der Vorbehandlung des
Materials abhängig; insbesondere durch Flockierung und unterschiedliche Hüllenge-
halte wird die Schüttungsdichte stark variiert. Es wird daher von einer variablen Schüt-
tungshöhe z

o
mit einheitlicher Kompressions-Geschwindigkeit auf eine einheitliche

Komprimathöhe z1´ komprimiert, die den ersten Ölaustritt über den Seiher markiert

(Oil-Point). Die Kompressionszeit der Vorverdichtung ist von der Schüttungshöhe ab-
hängig. Um alle Kompressionsversuche miteinander vergleichen zu können, wird die
Zeitmessung erst nach Erreichen der Komprimathöhe z1´ gestartet. Die Komprimat-

höhe z1´ wird als Ausgangshöhe zA für den mehrstufigen Preßversuch definiert, auf

den sich alle Kompressions-Parameter beziehen. Die Komprimathöhe zn nach n Kom-



63

pressionsstufen wird als Komprimatendhöhe zE definiert.

Tabelle 2-4: Kompressions-Parameter eines mehrstufigen Preßvorgangs in einer
Zylinder/Kolben-Geometrie

Parameter Bezeichnung Berechnung

zj [mm] Komprimathöhe Abstand: Kolbenstirnfläche - Seiher

∆zj [mm] Kolbenweg ∆zj = zj - zj+1

∆zges [mm] Gesamtkompression ∆zges = zA - zE

∆tKj [s] Kompressionsdauer ∆tKj = ∆tges / 2n

∆tRj [s] Relaxationsdauer ∆tRj = ∆tges / 2n

∆tges [s] Gesamtpreßdauer ∆tges = ( t tKj
j 1

n

Rj∆ ∆
=
∑ + )

&z j [mm/min] Stufenkompressions-
geschwindigkeit

&z
z

tj
j

Kj

=
∆
∆

KGj [%] Stufenkompressionsgrad
KG

z

zj
j

ges

=
∆

∆

Die Ergebnisse der Versuche unter Variation der Kompressions-Parameter werden
analog zu Abb. 2-25 dargestellt. In den Diagrammen werden oberhalb der Zeitachse
die Komprimatdrücke (Feststoff-, Fluid- und Gesamtdruck) als Folgegrößen der unter-
halb der Zeitachse dargestellten Führungsgröße Kolbenweg abgebildet. Der verfahrene
Kolbenweg wird nach der Vorverdichtung der Materialschüttung dargestellt. Dabei ist
die Steigung in den Kompressionsabschnitten ein Maß für die Vorschubgeschwindig-
keit. Weist die Kinetik des Gesamtkomprimatdrucks in den Kompressionsphasen zu
Beginn einen degressiven Anstieg auf, der während der weiteren Kompression in ei-
nen progressiven wechselt, kann durch zweifache Differentiation ein Wendepunkt WPj

ermittelt werden. Aus dem Kompressionsweg des Kolbens und der am Kolben anlie-
genden Kraft kann die Kompressionsarbeit Wj jeder Stufe und die Gesamtkompres-

sionsarbeit Wges aller Stufen berechnet werden.
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2.5.2 Zielsetzung

Um das Kompressionsverhalten von schalenreduzierter Rapssaat umfassend beurteilen
zu können, sind verschiedene Untersuchungen vorzunehmen. Die grundlegenden Vor-
gänge im biogenen Komprimat während der Kompression und der Relaxation sind
durch eine geeignete Versuchstechnik experimentell zu ermitteln und meßtechnisch zu
belegen. Mit einer leistungsfähigen Versuchstechnik unter Kenntnis der grundsätz-
lichen Vorgänge im Komprimat kann der Einfluß eines varianten Hüllengehalts auf die
essentiellen Eigenschaften Rückstellkraft und Drainage unter Variation

• der Kompressions-Parameter (Vorschub, Geschwindigkeit, Relaxationsdauer,
mehrstufige Kompression),

• der Komprimatparameter (Wassergehalt, Temperatur),

• der mechanischen Saataufbereitung (Aufschlußgrad) und

• der hydro-thermischen Konditionierung (Wassergehalt, Temperatur, Dauer)

ermittelt werden. Die dazu erforderlichen Versuche lassen sich in drei Versuchsgrup-
pen mit unterschiedlichem Charakter einteilen:

1. Versuche unter Variation der Kompressions-Parameter, einerseits zur Ermittlung
des grundsätzlichen Einflusses auf die Komprimat-Rheologie und andererseits zur
Annäherung (Simulation) der realen Kompressions-Parameter in einer Schnecken-
presse mit konstanten Material-Parametern.

2. Versuche unter Variation der Material-Parameter bei konstanten Kompressions-
Parametern zur Bestimmung der materialabhängigen Komprimat-Rheologie.

3. Versuche zur direkten experimentellen Bestimmung der Komprimat-Drainage unter
Variation der Material-Parameter.

Die Ergebnisse aller in der Linearpresse durchgeführten Versuchsreihen sollen in der
Summe das biogene Komprimat Schälraps bezüglich Rückstellkraft und Drainage cha-
rakterisieren. Zwischen den experimentellen Ergebnissen und der Anatomie und
Struktur des Materials soll ein plausibler Bezug hergestellt werden.

Nachfolgende Versuche auf Schneckenpressen mit den bereits dargelegten komplexen
Geometrie- und Bewegungsverhältnissen sollen durch Kenntnis der Komprimat-
Rheologie unter definierten Kompressionsbedingungen besser interpretierbar werden.
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3 Versuchstechnik

3.1 Versuchsmaterial und Materialbehandlung

3.1.1 Material-Charakterisierung

Fett- und Hüllengehalt

Als Versuchsmaterial wurde Winterraps (Brassica napsus, Doppel-Null-Qualität) ein-
gesetzt. Aufgrund des umfangreichen mehrjährigen Versuchsprogramms mußte Mate-
rial aus unterschiedliche Ernten verwendet werden. Die Saaten wurden nach der DGF-
Einheitsmethode (DGF B-I 5 (87)) hinsichtlich Gesamtfett, Fettgehalt der Schalen und
des Kernfleisches analysiert. Die Analysen aller verwendeten Saaten, Saatkomponen-
ten und schalenreduzierter Fraktionen sind in Tabelle 3-1 dargestellt.

Tabelle 3-1: Analysen der verwendeten Rapssaaten: xCS-Fettgehalt der Saat; xCKF-

Fettgehalt des Kernfleisches; xCH-Fettgehalt der Hüllen; xHS-

Hüllengehalt der Saat; xCSR-Fettgehalt des Schälrapses; xHSR-

Hüllengehalt des Schälrapses; alle Gehalte auf Trockenmasse [% drb]
bezogen

Saat/Ernte
[Jahr]

xCS

[%]

xCKF

[%]

xCH

[%]

xHS
#

[%]

xCSR

[%]

xHSR
##

[%]

95 47,5 56,9 9,3 19,7 53,6 7,0
96 47,2 54,6 9,0 16,4 53,2 3,0
97 47,8 55,8 9,5 17,1 54,2 3,4
98 48,0 55,5 9,6 15,1 53,7 3,7

# Berechnet nach (3-1), ## berechnet nach (3-2)

Die Hüllengehalte der ganzen Saat xHS und des Schälrapses xHSR werden anhand der

Fettgehalte für Kernfleisch, Hüllen und ganze Saat bzw. Schälraps mit Gleichung (3-1)
und (3-2) berechnet.

xH
xC xC

xC xC
dbS

KF S

KF H

=
−
−

⋅100 [% ] (3-1)

xH
xC xC

xC xC
dbSR

KF SR

KF H

=
−
−

⋅100 [% ] (3-2)
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Dichte und Viskosität von Rapsöl

Dichte und Viskosität sind zwei temperaturabhängige Größen. Letztere hat einen star-
ken Einfluß auf den Strömungswiderstand des abzupressenden Öls. Die Viskosität η
(vgl. Tabelle 3-2) des Rapspreßöls wurde für alle Versuchstemperaturen zwischen 30
und 90 °C mit einem Haake-Präzisions-Kugelfall-Viskosimeter ermittelt. Die Dichte
des Rapspreßöls wurde für die gleichen Temperaturen mit der Dichtewaage nach Mohr
vermessen. Beide Stoffwerte sind in Tabelle 3-2 und in Abb. 3-1 dargestellt.

Tabelle 3-2: Temperaturabhängige Viskosität und Dichte von Rapspreßöl

T

[°C]

ηηηη
[Pa s*10-3]

ρρρρ
[g/cm³]

30 46,5 0,9100
50 22,51 0,8975
70 13,01 0,8840
90 8,34 0,8715

10 30 50 70 90

Temperatur [oC]
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Viskosität η
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ViskositätViskosität
DichteDichte

Abb. 3-1: Temperaturabhängigkeit der Viskosität und der Dichte von Rapspreßöl
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3.1.2 Gewinnung von schalenreduzierter Rapssaat

Schälverfahren

Schalenreduzierte Rapssaat als Versuchsmaterial wurde nach dem von SCHNEIDER [83,
84] vorgestellten Schälverfahren hergestellt. Das Schälprinzip berücksichtigt die ana-
tomischen Spezifika der Rapssaat (vergl. hierzu auch Abb. 2-6): die drei Fleisch-
Elemente des Saat-Embryos (die beiden Keimblätter sowie die Keimwurzel) sind nur
in einem eng lokalisierten Bereich untereinander verbunden. Wird das Rapssaatkorn
im Walzenspalt in einem definierten Verhältnis zum Korndurchmesser verformt, löst
sich der Embryoverbund und die spröde Saathülle platzt auf. Durch den Bruch der eng
lokalisierten Verbindungsstelle tritt aus den Keimblättern nur eine unwesentliche
Menge Öl aus, die das nachfolgende Sortieren des Bruchgemisches aus Hüllen-
Fragmenten und Kernfleisch-Partikeln nicht behindert.

Für eine optimale Schälung ist ein Wassergehalt von ca. 5 % erforderlich, der durch
Lagerung bei entsprechenden klimatischen Bedingungen eingestellt wird. Zur Pro-
duktschonung (Denaturierung, Enzymaktivierung) wird eine thermische Trocknung
vermieden.

Die klassierte Saat (∅ 1,6 - 2,5 mm) wird auf Glattwalzen in ein Bruchgemisch zer-
legt. Verwendet wird ein Variostuhl der Firma Bühler-Miag. Das Bruchgemisch wird
anschließend auf einer Allgaier-Taumelsiebmaschine (Typ ATS 600/3) in vier Frakti-
onen klassiert.

Die Fraktion 0,4 bis 1,6 mm (Sortierbruch) wird durch Windsicht-Sortieren auf einem
Labor-Zickzacksichter in Hüllen und Kernfleisch getrennt [84]. Die Hüllenfraktion mit
geringem Anteil an Kernfleisch-Feinbruch wird im Overflow durch einen Zyklon aus
der Luft abgeschieden; das Kernfleisch mit Resten an Hüllenfragmenten sammelt sich
im Underflow und diente als Ausgangsmaterial (vgl. Tabelle 3-1) für die Experimente.
Die Lagerung des Schälrapses erfolgte in verschlossenen Behältern bei Raumtempera-
tur.

Einstellung des gewünschten Hüllengehalts

Um den Hüllengehalt der durch Schälung gewonnenen Schälrapsfraktion auf bestimm-
te höhere Werte einzustellen, werden reine Hüllen zugemischt. Da für alle Luftfeuch-
ten die Hüllen einen deutlich höheren Gleichgewichtswassergehalt als das Kernfleisch
haben (vgl. Kap. 2.2.3), wird der Hüllengehalt immer auf Trockenmasse bezogen an-
gegeben. Der schalenreduzierten Saat mit bekanntem Hüllengehalt xHSR und Wasser-

gehalt xWSR werden reine Hüllen mit einem Wassergehalt xWH zugemischt. Durch die

Zumischung der Hüllenfraktion wird der integrale Wassergehalt der Mischung bei
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konstantem Wassergehalt xWSR des schalenarmen Ausgangs-Schälrapses geringfügig

erhöht. Die Einstellung des integralen Wassergehalts der Mischung nach dem Zu-
mischen der Hüllenfraktion auf den Wassergehalt des Ausgangs-Schälrapses würde zu
einem niedrigeren Wassergehalt der Kernfleischfraktion führen. Damit wäre neben
dem Hüllengehalt ein weiterer Material-Parameter variiert und die isolierte Ermittlung
der Einflußgröße Hüllengehalt nicht möglich. Die Kernfleischfraktion reagiert in
ihrem rheologischen Verhalten deutlich sensibler auf die Variation des Wassergehalts
als die Hüllenfraktion.

3.1.3 Mechanische und hydrothermische Materialbehandlung

Einstellung des Wassergehalts

Der Wassergehalt xW des Versuchsmaterials ist eine wichtige Kenngröße für das
rheologische Verhalten des Komprimats. Um eine gleichmäßige Verteilung des Was-
sers im Material zu gewährleisten, erfolgt die Einstellung des Wassergehalts rein sorp-
tiv. Die analytische Bestimmung der Wassergehalte erfolgt mit einem HAG-Gerät der
Firma Brabender. Die Trocknung der Materialprobe erfolgt bei einer Temperatur von
105 °C bis zum Massengleichgewicht.

Die Einstellung des Wassergehalts wird im verschlossenen Exsikkator durchgeführt.
Dazu wird in Netzkörben schalenreduzierter Raps mit bekanntem Wassergehalt ein-
gewogen und in ein Drahtgestänge eingesetzt. Zuvor wird das Leergewicht der Netz-
körbe und des Gestänges bestimmt. Der Boden des Exsikkators wird mit der erforder-
lichen Menge destillierten Wassers oder Silicagel befüllt und das Gestänge mit dem
Versuchsmaterial in den Exsikkator eingesetzt. Der Exsikkator wird dicht verschlossen
und bei Raumtemperatur gelagert. Die Wassergehaltsbestimmung des Materials erfolgt
zunächst mittels Differenzwägung. Nach der sorptiven Wasseraufnahme oder -abgabe
bis auf den gewünschten Wassergehalt wird das Material für mindestens 24 h in einem
verschlossenem Behälter gelagert. Das so vergleichmäßigte Material wird durch einen
Probenteiler gegeben und jede Probe wird in einem dicht verschlossenen Glas gela-
gert. Vor der Versuchsdurchführung wird eine genaue Wassergehaltsbestimmung der
Probe mit dem HAG-Gerät durchgeführt.

Einstellung und Bestimmung des Denaturierungsgrades

Ziel der hydro-thermischen Konditionierung ist neben der Inaktivierung der saateige-
nen Enzyme die gezielte Denaturierung der intrazellularen Speicher-Proteine und der
Zellmembranen. Um den Zusammenhang von Proteindenaturierung und Preßverhalten
zu dokumentieren, ist es erforderlich, den Denaturierungsgrad der Proteine in Ab-
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hängigkeit von den Konditionierungs-Parametern zu ermitteln. Der Denaturierungs-
vorgang von Proteinen und Enzymen ist ein kinetischer Prozeß und stark vom Was-
sergehalt, der Temperatur und der Konditionierdauer abhängig (vgl. Kap. 2.2.4). Bei
der technischen Konditionierung in Wärmepfannen sind der Wassergehalt und die
Temperatur keine konstanten Größen und unterliegen selbst einer Kinetik, wodurch
die Aufnahme einer reproduzierbaren Denaturierungskinetik erschwert wird.

Aus Gründen der besseren Reproduzierbarkeit erfolgt die hydrothermische Behand-
lung der Versuchsmaterials in konsekutiven Schritten. Zuerst wird ein bestimmter
Zielwassergehalt des Materials sorptiv eingestellt. Anschließend wird das Material in
verschlossenen Gefäßen im Trockenschrank für eine unterschiedliche Dauer unter-
schiedlichen Temperaturen (60 °C, 80 °C und 105 °C) ausgesetzt. Der sich einstellen-
de Denaturierungsgrad in Abhängigkeit der variablen Parameter Wassergehalt,
Temperatur und Behandlungsdauer wurde anhand der veränderten Proteinlöslichkeit
(Extraktion bei pH 9) nach erfolgter hydrothermischer Konditionierung festgelegt.
GILLBERG und TÖRNELL [27] und MAHJAN und DUA [56] stellten im Anschluß an eine
thermische Behandlung eine verschlechterte Proteinlöslichkeit fest, die auf die Dena-
turierung der Proteine zurückzuführen ist (vgl. Kap. 2.2.4).

Vor der wäßrigen Extraktion der Proteine wird das hydrothermisch behandelte Materi-
al auf Glattwalzen (Variostuhl, Bühler-Miag) mechanisch aufgeschlossen (s = 0 mm,
n1 = 400 min

-1
und n2 = 64 min

-1
). Diese aufgeschlossene Probe (10 g) wird nun

15 min lang mit 0,1 n-Natronlauge (pH 9) unter Rühren extrahiert. Dabei wird der pH-
Wert durch Zutitration einer pH 11-Lösung konstant auf pH 9 gehalten. Das Massen-
verhältnis Extraktionsmittel : Rapsprobe beträgt 10:1.

Anschließend wird die Probe bei einer Drehzahl von n = 3000 min-1 15 min lang in

einer Laborzentrifuge (Varifuge, Heraeus Christ GmbH) zentrifugiert. Dadurch bilden
sich drei Fraktionen: oben eine Fettschicht, darunter die Proteinlösung und am Boden
der sedimentierte Feststoff. Mit einer Spritze wird ein Teil der Proteinlösung abgezo-
gen. Der Proteingehalt xPL dieser Lösung wird durch eine Stickstoffbestimmung nach

Kjeldahl ermittelt und als Maß für die Proteinlöslichkeit verwendet [58]. Zusätzlich
wird der Trockenrückstand der Proteinlösung durch Eindampfen im Trockenschrank
bei 105 °C bestimmt. Obwohl der Trockenrückstand nicht nur aus Proteinen besteht,
stellt er doch eine gute Annäherung an die in Lösung gegangenen Proteine dar.

Der Denaturierungsgrad D ergibt sich aus der Festlegung, daß ein nicht hydrother-
misch behandeltes Material eine maximale Proteinlöslichkeit hat und zu einem maxi-
malen Proteingehalt xPLmax in der Lösung führt. Der minimale Proteingehalt xPLmin

in der Lösung und damit ein Denaturierungsgrad D von 100 % wurde für ein vierstün-
dig bei 105 °C behandeltes Material mit einem Wassergehalt von 8 % ermittelt. Aus
dem Vergleich der ermittelten Proteingehalte xPL der unterschiedlich hydrothermisch
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behandelten Saatproben mit diesen Extremwerten (xPLmax, xPLmin) läßt sich nun der

Denaturierungsgrad der Proben festlegen. Dazu werden die Werte der Proteingehalte
nach Gleichung (3-3) umgerechnet.

[ ]D
xP xP

xP xP
L L

L L

=
−

−
⋅max

max min

%100 (3-3)

Die veränderte Proteinlöslichkeit wurde nach dem oben beschriebenen Verfahren in
statischen Versuchen für die in Tabelle 3-3 dargestellten unterschiedlichen Konditio-
nierungs-Parameter bestimmt.

Tabelle 3-3: Konditionierungs-Parameter zur Bestimmung des Denaturierungsgrades

Parameter Spektrum

Wassergehalt [%] 5,3 / 8 / 11

Konditionierungstemperatur [°C] 60 / 80 / 105

Konditionierungsdauer [h] 0 / 0,5 / 1 / 2 / 4

Die Abb. 3-2 zeigt den Denaturierungsgrad von schalenreduzierter Saat (Saat 96, vgl.
Tabelle 3-1) mit einem Hüllengehalt von 3 % und einem Wassergehalt von 8 % für
unterschiedliche Behandlungsdauern und -temperaturen. Alle Ergebnisse sind Mittel-
werte aus Dreifachversuchen. Da die Löslichkeit der Proteine bei einer Konditionie-
rungstemperatur von 60 °C sogar etwas ansteigt, können bei dieser Berechnung auch
negative Werte auftreten (vgl. Abb. 3-2). Die Versuche bei höherem und niedrigerem
Wassergehalt belegen die Wechselwirkung von Wassergehalt, Temperatur und Be-
handlungsdauer auf die Proteinlöslichkeit. Bei dem höheren Wassergehalt von 11 %
werden bei gleicher Temperatur und Behandlungsdauer höhere Denaturierungsgrade
als bei einem Wassergehalt von 6 % erzielt. Bei einem Wassergehalt von nur 5 % da-
gegen fallen die Denaturierungsgrade bei einer Temperatur von 105 °C deutlich
niedriger aus. Bei den Behandlungstemperaturen 60 und 80 °C wird sogar die Protein-
löslichkeit gegenüber dem unbehandelten Material bis zu 36 % (4 h, 60 °C) verbessert.
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Abb. 3-2: Denaturierungsgrad von schalenreduzierter Saat (xH = 3 % und
xW = 8 %) in Abhängigkeit von der Behandlungsdauer und -temperatur

Es wurden Denaturierungsgrade von 50 und 100 % für Preßversuche eingestellt. An-
hand der Ergebnisse zur Proteinlöslichkeit wurden diese Denaturierungsgrade durch
folgende Parameter-Kombinationen Wassergehalte/Temperatur/Zeit erzielt:

• D = 100 % (xW = 8 %, T = 105 °C, t = 4 h)
• D = 50 % (xW = 8 %, T = 80 °C, t = 4 h)

Variation des Aufschlußgrads durch Flockieren im Walzwerk

Ein wichtiger Faktor für die Lipidfreisetzung sowohl beim Pressen als auch bei der
Extraktion ist der Aufschlußzustand des zellularen Gewebes. Von SCHNEIDER [89, 90]
wird eine experimentelle Methode zur Quantifizierung des Aufschlußgrads vorgestellt.
Das zu untersuchende Material wird mit Hexan als Lösemittel bei 60 °C extrahiert.
Die Restlipidkinetik als Verhältnis ZR(t) (Restlipid mCR(t) im Raffinat bezogen auf

das Startlipid mCA im Abgeber) wird wie in Abb. 3-3 gezeigt aufgetragen. In der

Restlipidkinetik sind zwei wesentliche Abschnitte zu unterscheiden:

• Nach längerer Extraktionszeit dominiert der Diffusionstransport aus ver-
schlossenen Zellen (Index V). Die Neigung der Diffusionsgeraden ist das
kinetische Merkmal.
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• Zu Beginn dominiert die Freisetzung aus den mechanisch geöffneten Zellen
(Index G). Die Neigung der Tangente an die Restlipidkinetik bei Extrak-
tionsbeginn ist das kinetische Merkmal.

Durch die formale Unterteilung der beiden Bereiche kann ein Aufschlußgrad definiert
werden. Die extrapolierte Diffusionsgerade bildet zur Zeit t = 0 einen Schnittpunkt
ZV0 mit der Abszisse. Der Achsenabschnitt ZG0 = 1 - ZV0 beschreibt den Anteil der

spontan freisetzbaren Lipide am Gesamtlipidgehalt und kann somit als ein quantitati-
ves Charakteristikum für den erreichten Zellenaufschluß gewertet werden.

Der Aufschlußgrad A beschreibt nach Gleichung 3-4 den prozentualen Anteil mecha-
nisch geöffneter Zellen von der Gesamtanzahl.

A = ZG0 * 100 [%] (3-4)

Durch Flockierung der schalenreduzierten Saat bei unterschiedlichen Walzenspalten
und Drehzahlen kann vor der Pressung der Aufschlußgrad der Saatpartikel variiert
werden. Als Referenz dient der Aufschlußgrad der geschälten Rapssaat. Die Schälung
der Rapssaat mit einem Wassergehalt von ca. 5 % erfolgt in der ersten Passage bei ei-
nem Walzenspalt 1,0 mm ohne Schlupf. Durch die mechanische Beanspruchung ergibt
sich ein Aufschlußgrad A von ca. 25 % (vgl. Abb. 3-3). Durch eine zusätzliche nach-
trägliche Flockierung der schalenreduzierten Saat auf Glattwalzen wird der Auf-
schlußgrad erhöht. Dabei erfährt die konditionierte Rapssaat eine Druck- und Scherbe-
anspruchung, die durch die mit Schlupf laufenden Walzen hervorgerufen wird.

Der Aufschluß im Walzenspalt erfordert besondere rheologische Eigenschaften der
Saat. Die Saat soll zum einen plastische Eigenschaften haben, damit die Zellstruktur
unter Scherbeanspruchung zerstört werden kann und Sprödbruch vermieden wird.
Sprödbruch führt zu kleinen Korngrößen mit hohem Feinbruchanteil, öffnet jedoch nur
die Zellen an den Bruchflächen (vgl. Kap. 2.2.4). Andererseits sind ausreichende elas-
tische Eigenschaften und damit Rückstellkräfte des deformierten Partikels zur Auf-
nahme von Reibungskräften gefordert. Über die Reibungskräfte zwischen den mit
Schlupf laufenden Walzen und dem Partikel wird die erforderliche Scherbean-
spruchung übertragen. Entsprechend eigener Erfahrungswerte in Übereinstimmung mit
den Literaturangaben (vgl. Kap. 2.2.4) ist die Saat vor der Flockierung sorptiv auf ei-
nen Wassergehalt von 7 % einzustellen. Das Material wird abweichend zu den Litera-
turangaben nur auf 30 °C erwärmt, um eine Denaturierung der Saat auszuschließen.
Nach der Flockierung wird die Saat wiederum sorptiv auf den Versuchswassergehalt
für die Pressung abgetrocknet.

Es wurden drei verschiedene Flockierungen auf dem Variostuhl der Firma Bühler-
Miag mit Glattwalzen (∅ 315 mm) unter Variation des Walzenspalts s durchgeführt.
Dabei wird durch Anpassung der Drehzahlen der einzelnen Glattwalzen das Scherge-



73

fälle &γ = ∆u / s mit 3,3*10
3

s
-1

konstant gehalten (vgl. Tabelle 3-4). Die zugehörigen
Extraktionskinetiken sind in Abb. 3-3 dargestellt. Die Ermittlung des Aufschlußgrads
erfolgt nach dem zuvor dargelegten Verfahren [90, 132]. Diese Werte sind durch Drei-
fachversuche exemplarisch für eine Saat bestimmt worden.

0 32 64 96 128

0.1

0.5

S = 1,0 mm / ZG0 = 0,25S = 1,0 mm / ZG0 = 0,25

S = 0,3 mm / ZG0 = 0,5S = 0,3 mm / ZG0 = 0,5

S = 0,2 mm / ZG0 = 0,7S = 0,2 mm / ZG0 = 0,7

S = 0,1 mm / ZG0 = 0,85S = 0,1 mm / ZG0 = 0,85

Zeit [min]

ZR(t)

ZV0

1

AufschlußgradAufschlußgrad
ZG0 = 1 - ZV0ZG0 = 1 - ZV0

Abb. 3-3: Bestimmung des Aufschlußgrads ZG0 von schalenreduzierter Saat in Ab-

hängigkeit vom Flockierspalt s anhand von Extraktionskinetiken ZR(t):

ZV0-Schnittpunkt der extrapolierten Diffusionsgraden mit der Ordinate zur

Zeit t = 0, Extraktionstemperatur 60 °C [132]

Tabelle 3-4: Einstellungsdaten des Flockierwalzwerkes (Flockierspalt s, Drehzahlen
n1 / n2) und erzielter Aufschlußgrad A für schalenreduzierte Saat mit ei-
nem Wassergehalt von 7 %

Walzenspalt

s

[mm]

Walzendrehzahlen

n1 / n2

[min-1]

Differenz-Umfangs-

geschwindigkeit ∆∆∆∆u

[mm/s]

Aufschlußgrad

A

[%]

1,0* 400 / 400* 0 25

0,3 400 / 340 989,58 50

0,2 400 / 360 659,72 70

0,1 400 / 380 329,86 85

* Einstellung bei der Schälung, Wassergehalt der Saat xW = 5 %

Durch analoge Extraktionsversuche kann auch der Aufschlußgrad des Schilfers im
Anschluß an die Pressung ermittelt werden.
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Extrahierte Saat als Vergleichsmaterial

Um das rheologische Verhalten der reinen Feststoffmatrix ohne die Wechselwirkung
mit der Lipidphase zu ermitteln, wurden auch Preßversuche mit extrahierter schalenre-
duzierter Saat (ESR) durchgeführt.

Schalenreduzierte Saat (Saat 97, vgl. Tabelle 3-1) wurde in einer Soxhlet-Apparatur
mit n-Hexan kalt extrahiert. Wird die Saat vorher nicht mechanisch aufgeschlossen, ist
eine Extraktionsdauer von drei Wochen erforderlich um einen Restölgehalt von
xCSR = 0,1 % zu erreichen.

Die extrahierte schalenreduzierte Saat wird analog zur nicht extrahierten Saat unter
Variation der Material-Parameter Wassergehalt, Temperatur und Denaturierung den
gleichen Kompressions-Parametern unterworfen. Aus dem Vergleich von extrahierter
und nicht extrahierter Saat kann die Wechselwirkung von Feststoffmatrix und
Fluidphase auf das Komprimatverhalten ermittelt werden. Dazu wird bei den Versu-
chen mit extrahierter Saat die Einwaage auf die Inertstoffmasse mISR zuzüglich der
variablen Wassermenge mWISR der nicht extrahierten Saat reduziert (vgl.
Tabelle 3-5). Als Inertstoffmasse der Saat wird nach Gleichung (3-5) und (3-6) der
wasser- und fettfreie Feststoff definiert.

mISR = mFKF + mFH (3-5)

mISR = mSR - mCSR - mWSR (3-6)

Infolgedessen sind die Inertstoffmassen schalenreduzierter extrahierter mISR und nicht
extrahierter Saat mIESR identisch.

Das enthaltene Wasser bis zu dem untersuchten Wassergehalt von 6 % kann aufgrund
der Sorptionsisothermen der Rapssaatkomponenten (vgl. Kap. 2.2.2) als von der Fest-
stoffmatrix gebundenes Wasser angesehen werden. Die extrahierte schalenreduzierte
Saat ESR muß daher auf die gleiche Wasserbeladung XWIESR der Inertstoffmasse der
nicht extrahierten Saat XWISR nach Gleichung (3-7) eingestellt werden.

XW XW
mW

mII I
SR

SR
SR ESR

= = (3-7)

Entsprechend errechnet sich nach Gleichung (3-8) der Wassergehalt xWESR, der sorp-

tiv für die extrahierte schalenreduzierte Saat eingestellt werden muß.

xW
mW

mI mWESR
SR

SR SR

=
+

(3-8)

Die Berechnung des erforderlichen Denaturierungs-Wassergehalts für ESR erfolgt
analog.
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Tabelle 3-5 gibt für ESR der Saat 96 (vgl. Tabelle 3-1) die erforderlichen Wasserge-
halte und Materialeinwaagen im Vergleich zu nicht extrahierter Saat an.

Tabelle 3-5: Material-Parameter für schalenreduzierte Saat (SR) und extrahierte
schalenreduzierte Saat (ESR) der Saat 96 mit einem Hüllengehalt von
3 % unter Variation des Wassergehalts: xWSR - Wassergehalt SR,

mSR - Materialeinwaage SR, XWISR, IESR - Wasserbeladung des

inerten Feststoffs ISR und IESR, mESR - Materialeinwaage ESR,
xWESR - Wassergehalt ESR

xWSR

[%]

mSR
[g]

XWISR, IESR

[gW/gISR]

mESR
[g]

xWESR

[%]

3 65,5 0,066 31,7 6,2

4 65,5 0,089 32,1 8,2

5 65,5 0,112 32,4 10,1

6 65,5 0,136 32,8 12,0

Einstellung der Preßtemperatur

Der Parameter Preßtemperatur ist nicht eindeutig den Material- oder und Betriebspa-
rametern zuzuordnen. Im technischen Betrieb bei Einsatz einer Schneckenpresse sind
die Saattemperatur nach der Konditionierung und die Preßtemperatur in der
Schneckenpresse zu unterscheiden. Die Preßtemperatur in einer Schneckenpresse ist
von der Eingangstemperatur der Saat und den Reibungsverhältnissen in der Presse ab-
hängig. Dagegen führt die geringe Reibung in der Linearpresse zu keiner Eigenerwär-
mung der Saat während des Preßversuchs. Die Preßtemperatur wird durch die tempe-
rierbare Preßeinrichtung (vgl. Kap. 3.2.1) variiert und ist damit keine Folgegröße der
Kompressions-Parameter. Da die Temperierung auch außerhalb der Preßkammer er-
folgen könnte, wird die Preßtemperatur in dieser Arbeit als Material-Parameter behan-
delt. Die Saat wird kalt in die auf die gewünschte Preßtemperatur temperierte Preß-
kammer eingefüllt. Nach einer Verweilzeit von 15 min zur Erwärmung der Saat auf
die Preßtemperatur wird der Preßversuch gestartet.

Die Preßkammertemperatur kann zwischen Raumtemperatur und 100 °C variiert wer-
den. Als minimale Preßtemperatur wurde 30 °C (maximale Labortemperatur im Som-
mer) gewählt, um ganzjährig Versuche auf dem gleichen unteren Temperaturniveau zu
ermöglichen. Die maximale Preßtemperatur wurde zum Schutz der eingesetzten
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Drucksensoren auf 90 °C beschränkt. Mit diesem Spektrum können jedoch die tech-
nisch relevanten Preßtemperaturen bei der Rapssaatverarbeitung (vgl. Kap. 2.2.4) ab-
gedeckt werden.

Reihenfolge der Konditionierungsschritte

Basismaterial für die gezielte Einstellung der zuvor beschriebenen Material-Parameter
ist die schalenreduzierte Rapssaat. Um unterschiedliche Wechselwirkungen der Kondi-
tionierungsschritte auszuschließen, wird eine einheitliche Reihenfolge festgelegt. Nach
sorptiver Einstellung des Wassergehalts wird durch Zumischen reiner Hüllen der Hül-
lengehalt festgelegt und anschließend das Material in der Linearpresse auf die Preß-
temperatur erwärmt. Bei den Versuchen mit denaturiertem und/oder flockiertem
Material wird vor den zuvor beschriebenen Konditionierungsschritten zuerst denatu-
riert und dann flockiert.
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3.2 Versuchsgeräte und experimenteller Aufbau

3.2.1 Linearpreßkammer und Universalprüfmaschine

Die Linearpreßversuche wurden in einer dafür speziell angefertigten Preßkammer (vgl.
Abb. 3-5) durchgeführt. Dieses Zylinder-Kolbensystem ist in eine Einspindel-
Universalprüfmaschine (UPM) Typ 1488 der Firma Zwick/Roell integriert worden
(vgl. Abb. 3-4). Für Versuche zur Ermittlung der Komprimat-Drainage wird die Anla-
ge durch eine Hydraulikpresse ergänzt. Mit dem Zylinder-Kolbensystem zwischen den
Druckplatten wird eine steuerbare Drainageöl-Förderung bis zu einem Gegendruck
von 500 bar ermöglicht. Die Gesamtanlage, bestehend aus der Universalprüfmaschine,
Hydraulikpresse und zwei Rechnern zur Steuerung und zur Meßdatenerfassung, ist in
Abb. 3-4 als Foto und als Prinzipskizze mit Meß- und Regelungstechnik in Abb. 3-7
dargestellt.

3

4

8

7

6

5

1

2

Abb. 3-4: Gesamtansicht der Versuchsanlage für Linearpreßversuche: (1) Universal-
prüfmaschine, (2) Linearpreßkammer, (3) Schaltschrank mit Meß- und
Steuereinheit, (4) Steuerungsrechner für programmierte Versuche, (5)
Hydraulikpresse, (6) Drainageöl-Zylinder, (7) Meßverstärker und Anzei-
gen, (8) Rechner zur Meßdatenerfassung

Die UPM kann mit dem Steuerungsprogramm ZIMT des Herstellers ZWICK über ei-
nen PC kraft- oder weggeregelt fahren. Die Traversengeschwindigkeit ist in den Gren-
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zen von etwa 0,1 bis 200 mm/min variierbar. Die erforderlichen Kompressions-
Parameter können durch programmierte Versuchsabläufe eingestellt werden.

Abb. 3-5: Preßkammer für Linearpreßversuche mit und ohne Drainageölzufuhr

Die gehärtete und auf Maß geschliffene Preßkammer (Abb. 3-5) hat einen Innen-
durchmesser von 70,3 mm. Mit der maximalen Axialkraft der UPM von 200 kN sind
in der Preßkammer Drücke von ca. 500 bar (≅ 194 kN) zu erzeugen. Der feststehende
Kolben dichtet den Preßraum vierfach mit einer Kombination aus Teflon- mit dahinter
liegenden O-Ringen bis zum Maximaldruck von 500 bar vollständig ab. Die hohlge-
bohrte Kolbenstange mit Kolben ist über den Gesamtkraftaufnehmer an der oberen
starren Traverse der UPM fixiert (vgl. Abb. 3-7). Der mit Kegelstiften fixierte Kopf
des zweigeteilten Preßzylinders kann zur Materialbefüllung abgehoben werden. Dazu
wird der Kolben in den Zylinderkopf gefahren und die Kegelstifte werden gelöst.
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Durch Absenken des Preßzylinders wird dann der Zylinderkopf mit dem Kolben abge-
hoben. Dadurch werden die Kolbenringe geschont und die Temperierung des Kolbens
ist fortlaufend gewährleistet. Der mit Löchern (∅ 3,0 mm) für den Ölabfluß versehene
Seiherboden ist mit der beweglichen unteren Traverse verschraubt (vgl. Abb. 3-7). Der
Antrieb der über die zwei Säulen der UPM parallel geführten Traverse erfolgt von un-
ten über eine Spindel, die über ein Getriebe mit einem regelbaren Gleichstrommotor
verbunden ist. Um ein Herauspressen des Feststoffs zu verhindern, wird der Loch-
seiherboden mit einem Schlitzlochblech (0,4∗ 4,0 mm; 16 % geöffnete Fläche) und ein
Filterpapier (Typ 520b, Schleicher & Schuell) abgedeckt. Als Druckverlust des Sei-
hersystems wurde für Rapsöl bei einer Kolbengeschwindigkeit von 5 mm/min und 30
°C ein vernachlässigbarer Wert von 0,05 bar - bezogen auf die relevanten Preßdrücke -
gemessen. Eine Vorrichtung saugt mit geringem Unterdruck über eine Vakuumpumpe
abgepreßtes Öl aus den Abflußlöchern direkt in ein Auffanggefäß. Dadurch wird ein
Rücksaugen von Öl durch das relaxierende Komprimat bei Versuchsende vermieden.
Der Seiherboden ist mit einem 5 mm hohen Kragen mit O-Ring-Dichtung versehen,
der den Preßzylinder zentriert. Der Preßzylinder steht auf drei in den Seiherboden ein-
gelassenen Kraftaufnehmern, wodurch die Dissipationskräfte in Form von Reibung
des Kolbens und des Komprimats mit der Zylinderwandung erfaßt werden können.
Die beiden Zylinderkomponenten und der Seiherboden sind durch separate Mantelhei-
zungen bis 100 °C temperierbar.

Durch abnehmbare Spannzangen kann der Preßzylinder an der Aufnahme für die Kol-
benstange befestigt und vom Seiherboden zur Materialentleerung nach Versuchsende
abgehoben werden. Zwischen Seiherboden und Preßzylinder wird ein Hohlzylinder
mit einem Innendurchmesser von ∅ 71 mm eingesetzt, auf den der Zylinder abgesetzt
wird. Nach Lösen der Spannzangen kann der Preßschilfer aus dem Preßzylinder mit
dem Kolben vollständig zur Bilanzierung in den Hohlzylinder befördert werden.

Über Drucksensoren in der Zylinderwandung werden die Komprimat-Radialdrücke
erfaßt. Die Meßstellen befinden sich in einem Abstand von 11, 41, 71 und 101 mm
zum Seiherboden. Je nach Materialeinwaage und Kompressions-Parametern variiert
die Komprimathöhe und damit die Anzahl der aktiven Drucksensoren. Im Fortgang
der experimentellen Arbeiten wurden die Drucksensoren durch Modifikation der
Meßstellen zu Fluiddrucksensoren umgerüstet. Sintermetallscheiben vor den Sensoren
gemäß Abb. 3-6 schirmen den Feststoffdruck ab, sind aber für den Fluiddruck durch-
lässig.



80

Abb. 3-6: Konstrukti-
ve Gestaltung der
Fluiddruckmessung in
der Wandung der Preß-
kammer

Für Versuche mit Drainageölzufuhr wird der massive Kolben durch einen hohlgebohr-
ten ausgetauscht. Über eine mit Löchern (∅ 1,0 mm) versehene Verteilerplatte wird
das Drainageöl gleichmäßig über den Kolbenquerschnitt verteilt. Die Zufuhr des Drai-
nageöls erfolgt über einen flexiblen Druckschlauch vom Drainageöl-Zylinder bis zum
Kolbenanschluß.

3.2.2 Meß- und Regelungstechnik

Eine Prinzipskizze der gesamten Versuchsanlage mit der installierten Meß- und Re-
gelungstechnik ist in Abb. 3-7 dargestellt. Die Messung der Gesamtkompressionskraft
erfolgt mit einem Kraftaufnehmer der Firma HBM (Typ Z12). Der Aufnehmer hat eine
Toleranz von ≤ 0,1 % und ist für statische und dynamische Kräfte von 0,1-200 kN ge-
eignet. Werkseitig ist die UPM mit einem digitalen Traversenwegaufnehmer ausge-
rüstet, der unterhalb des Getriebes die Spindeldrehung mißt und daraus den Traver-
senweg berechnet. Die UPM hat im Druckbetrieb (Kolben auf Seiher aufgesetzt) bei
der Maximalkraft von 200 kN eine meßbare Eigenverformung von ca. 2,0 mm, die
vom installierten Traversenwegaufnehmer nicht registriert wird. Ein exaktes Anfahren
von Kolbenpositionen unter hoher Last erfordert daher eine zusätzliche externe Weg-
messung.
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Abb. 3-7: Prinzipskizze der Versuchsanlage bestehend aus Universalprüfmaschine
und Hydraulikpresse mit installierter Meß- und Regelungstechnik:

NR.: Erläuterung der Positionen der Versuchsanlage
1 Beheizter Seiherboden mit Ölabsaugung durch Vakuumpumpe
2 Zweigeteilter beheizter Zylindermantel
3 Hohlgebohrte Kolbenstange mit Aufhängung und austauschbarem Kolben
4 Fixierbare Spannzangen zur Anhebung des Preßzylinders zur Materialentleerung
5 Bewegliche Traverse der UPM mit fest montiertem Seiherboden
6 Feste Traverse der UPM mit fest montiertem Kraftaufnehmer und Kolbenstange
7 Externer Wegaufnehmer zur Abstandsmessung Seiherboden - Kolbenstirnfläche
8 Gleichstrom-Regelantrieb mit Getriebe und Spindel zur Traversensteuerung
9 Beheizter Drainageöl-Zylinder fest auf Hydaulik-Kolbenstange montiert
10 Kolbenstange mit Kolben (hohlgebohrt) an oberer Traverse der Hydraulikpresse montiert
11 Hydraulikzylinder mit Kolben
12 Hydraulikpumpe regelbar zur Steuerung des Hydraulikzylinders
13 Externer Wegaufnehmer zur Registrierung des Verfahrweges des Drainageöl-Zylinders
14 Öleinfüllstutzen für Drainageöl
15 Flexible Druckleitung für Drainageölzuführung vom Drainageöl-Zylinder zur Preßkammer

Zeichenerläuterung der Meßstellen:
PIR Druckmessung mit Anzeige und Registrierung
FIR Kraftmessung mit Anzeige und Registrierung
TIR Temperaturmessung mit Anzeige und Registrierung
TIC Temperaturmessung mit Anzeige und fortlfd. Steuerung
TIRC Temperaturmessung mit Anzeige, Registrierung und fortlfd. Steuerung
GIRC Wegmessung mit Anzeige, Registrierung und fortlfd. Steuerung
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Externe Wegmessung und -regelung

Die Durchführung von Relaxations-Experimenten erfordert konstante Komprimathö-
hen. Mit der Relaxation der Komprimatdrücke relaxiert auch die Druckbeanspruchung
der UPM, wodurch ein nicht kontrollierbares Nachpressen (Kompressionserhöhung)
des Komprimats erfolgt. Die nachträglich installierte externe Wegmessung des Traver-
senweges arbeitet mit einem 600 mm langen Glasmaßstab der Firma Mitutoyo (AT11-
FN600, Auflösung 2,5 µm), der über eine Linearführung (INA Baureihe LF) mit der
unteren Traverse verbunden wurde. Der Abtastschlitten des Glasmaßstabs ist mit der
Aufnahme für die Kolbenstange verbunden. Durch diese Anordnung wird nur die
Stauchung der Kolbenstange mit Kolben und des Seiherbodens nicht erfaßt. Die zur
Gesamtkraft proportionale Stauchung beträgt mit maximal 0,4 mm (200 kN) inklusive
vorkomprimiertem Filterpapier und Schlitzlochblech nur noch 20 % des ursprüng-
lichen Wertes. Das digitale Ausgangssignal der Meß- und Anzeigeeinheit der externen
Wegmessung (Mitutoyo) wird vom Impulsteiler der UPM in ein analoges Signal (0-
10 V) umgewandelt. Der 12 bit-D/A-Wandler hat eine Auflösung von 2500 Digits. Je
nach am Impulsteiler einzugebenden Gesamtverfahrweg ergibt sich danach die kleins-
te noch anzufahrende Wegdifferenz. Bei einem maximal zulässigen Verfahrweg von
31,25 mm, mit dem die meisten Versuche realisiert werden konnten, beträgt die Re-
gelgenauigkeit 12,5 µm. Das analoge Wegsignal wird als Istgröße für die analoge
Regeleinrichtung (Close-Loop-Regelkette) der UPM verwendet. Die Close-Loop-
Steuerung (CLLP) besteht aus Rampengenerator, Regelverstärker und Kontrolleinheit.
Wird die Kolbenposition während des Versuchsablaufs für einen Relaxationsvorgang
konstant gehalten, schwankt die angefahrene Kolbenposition entsprechend der Regel-
genauigkeit um 12,5 µm. Der Weg wird entsprechend der Auflösung der Mitutoyo-
Wegmessung mit einer Genauigkeit von 2,5 µm registriert. Durch das Pulsieren des
Kolbens ergibt sich der aufgezeichnete Kompressionskraftverlauf als leicht gezackte
Kurve. Der Regelverstärker der CLLP definiert die Eingriffszeit der Regelung bei auf-
tretender Regelabweichung und kann während des Versuchs korrigiert werden, wenn
die Frequenz der Regelung angepaßt werden soll. Die analoge Sollwertvorgabe wird
vom Rampengenerator der CLLP generiert. Die erforderlichen programmierten Para-
meter werden vom Steuerungsrechner an den Rampengenerator übergeben. Die Kon-
trolleinheit vergleicht Ist- und Sollwert und regelt über die Leistungssteuerung des
Gleichstrommotors den Traversenvorschub.

Temperaturmessung und -regelung

Zylinderkopf, Zylinder und Seiherboden werden durch gedämmte Heizmäntel tempe-
riert. Die Messung der Heizleitertemperaturen über Thermoelemente (NiCr-Ni) er-
möglicht eine genaue Regelung. Zusätzlich werden die Preßtemperaturen im Kolben,



83

im Zylinder und im Seiherboden mit Thermoelementen erfaßt. Die Regelung und An-
zeige aller Temperaturen erfolgt über Regler der Firma Ahlborn (THERM 4126).

Druck- und Kraftmessung

Die Radialdrücke im Preßzylinder und im Drainageöl-Zylinder werden durch Minia-
tur-Membran-Drucksensoren der Firma Sensotec (Serie 81 G, ∅ 4,8 mm, Druckbe-
reich 0-1000 bar) in der Zylinderwand erfaßt. Die Spannungsversorgung, Anzeige und
Meßverstärkung erfolgt mit Meßverstärkern der Firma Althen (Typ AD3). Die Druck-
sensoren werden bei verschlossenem Seiherboden und ölgefülltem Zylinder über den
Gesamtkraftaufnehmer der UPM kalibriert. Durch die überprüfte Temperaturkompen-
sation der Sensoren genügt bei Variation der Preßtemperatur eine Nullpunktskorrektur.

Die vom Komprimat und Kolben auf die Zylinderwand übertragenen Reibungskräfte
werden mit Hilfe von drei DMS Kraftaufnehmern (Burster, Typ 8402-6050) zwischen
Seiher und Zylinderstirnfläche erfaßt. Die analogen Signale werden in einer Summier-
box (Burster, Typ 9410) parallelgeschaltet, aufsummiert, an den Meßverstärker
(Burster, Typ 9824) weitergeleitet und zur Anzeige gebracht.

RIEMENSCHNEIDER [80] hat den Literaturstand über Zylinder-Kolbensysteme zur
Fest/flüssig-Trennung zusammengetragen. Es wird festgestellt, daß bei einem L/D-
Verhältnis (Komprimathöhe / Zylinderdurchmesser) < 0,6 einerseits Wandreibungs-
Einflüsse vernachlässigt werden können und andererseits die Druck- und Porositäts-
verteilung (vgl. Kap. 2.1.1) als gleichmäßig angesehen werden kann. Der überwiegen-
de Teil der Experimente dieser Arbeit wurde mit Komprimathöhen durchgeführt, die
sich an den realen Komprimathöhen in Schneckenpressen orientieren und damit ein
L/D-Verhältnis deutlich < 0,6 ermöglichen. Die Tabelle 3-6 zeigt die L/D-Verhältnisse
für die in dieser Arbeit untersuchten Komprimathöhen.

Tabelle 3-6: L/D-Verhältnis bei unterschiedlichen Komprimathöhen in der
Linearpresse

Komprimathöhe
[mm]

Anmerkung L/D-Verhältnis
[mm/mm]

32,5 z1
o Schüttungshöhe 0,46

16,0 zA Vorkompression 0,23

12,5 zE Endkompression 0,18

Die maximalen Reibungskräfte sind jeweils am Ende der Kompressionsphasen zu ver-
zeichnen und steigen mit der Kompression an. Sie zeigen nur eine geringe Abhängig-
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keit von den Material-Parametern. Die Reibungskräfte für die Maximalkompression
im vierstufigen Kompressionsversuch liegen in einem Spektrum von 0,05 kN (Größe-
nordung der reinen Kolbenreibung) bis maximal 2,65 kN bei einem Durchschnittswert
von ca. 0,66 kN für alle Versuche. Bezogen auf die durchschnittlichen Kompressions-
kräfte der vierten Kompressionsstufe beträgt der Reibungsanteil ca. 1,85 %. Trotz die-
ses geringen Anteils werden bei der Versuchsauswertung die kontinuierlich aufge-
zeichneten Reibungskräfte von der Gesamtkompressionskraft abgezogen, bevor diese
in ihre Anteile Fluid- und Feststoffdruck zerlegt und umgerechnet wird. Dadurch wer-
den die effektiv auf das Komprimat wirkenden Drücke ermittelt.

Regelung des Drainageöl-Volumenstroms

Der Fahrweg des Drainageöl-Zylinders an der Hydraulikpresse (SEGER, 1955,
Maximalkraft 200 kN) wird mit einem induktiven Wegaufnehmer (Burster, Typ
87246-000) erfaßt und mit einem Meßverstärker (Burster, Typ 9170) zur Anzeige ge-
bracht. Da die Hydraulikpresse über keinen automatischen Regelmechanismus verfügt,
erfolgt die Einstellung des Kolbenvorschubs manuell anhand der Weganzeige. Bei
steigendem Drainageöldruck muß die Kolbengeschwindigkeit manuell nachgeregelt
werden, wodurch zum Teil größere, den Versuchsablauf störende Schwankungen des
Drainageöl-Volumenstroms auftreten (vgl. Kap. 4.3).

Meßwerte-Erfassung und -Auswertung

Alle Meßgrößen werden als Analogsignale zur A/D-Wandlerkarte (Analog Devices,
RTI-800) des Meßdatenerfassungsrechners weitergeleitet, mit dem Programm Flex-
ProControl (Geitmann Meßtechnik) weiterverarbeitet und über die Versuchsdauer mit
einer Frequenz von 1 Hz registriert. Durch ein Triggersignal von der UPM bei Ver-
suchsbeginn wird die Meßdatenaufnahme gestartet und mit dem Steuerungsrechner
synchronisiert. Die Meßgrößen Kompressionsweg und Gesamtkompressionskraft wer-
den parallel vom Steuerungsprogramm ZIMT auf dem Steuerungsrechner über die
Versuchsdauer erfaßt. In der Kompressionsphase werden die Meßdaten jeweils nach
einem Kolbenweg von 0,1 mm aufgenommen; in der Relaxationsphase (konstante Hö-
he) werden die Daten mit einer Frequenz von 1 Hz erfaßt. Die von der Linearpresse
verrichtete Kompressionsarbeit wird vom Steuerungsprogramm ZIMT automatisch
berechnet und aufgezeichnet.

Die gespeicherten Meßdaten werden mit den Programmen Excel (Microsoft) und
Techplot (Dr. Ralf Dittrich) weiterverarbeitet. Die Regelung des Kolbenweges be-
wirkt, wie zuvor dargestellt, während der Relaxationsphasen eine zyklische Abwei-
chung der Kolbenposition um 12,5 µm von der angefahrenen Position. Die sich daraus
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ergebene Zackenkurve wird durch Selektion der Datensätze der Zielposition geglättet.
Während der Kompressionsphase verändert sich die Komprimathöhe kontinuierlich
und die Meßdaten bedürfen keiner Selektion.

Über den Kolbendurchmesser läßt sich die Kompressionskraft als Differenz von
Axialkraft und Reibungskraft in den Gesamtkomprimatdruck P umrechnen. Der radia-
le Fluiddruck pL wird als Meßwert über die Drucksensoren in der Zylinderwandung

erfaßt und kann aufgrund der geringen L/D-Verhältnisse als isotrop betrachtet werden.
Der Feststoffdruck pS ergibt sich dann aus der Differenz von Gesamtdruck P und

Fluiddruck pL.

3.3 Durchführung der Versuche

3.3.1 Allgemeine Bedienung der Versuchsanlage

Durch die Mantelheizungen wird die Preßgeometrie ca. 1 Stunde vor Versuchsbeginn
auf die gewünschte Preßtemperatur eingestellt. Das Filterpapier wird mit einer Kraft
von ca. 190 kN vorkomprimiert, um eine die Messung beeinflussende Papierdeforma-
tion zu minimieren. Danach wird das Nullniveau der UPM durch Zusammenfahren
von Kolben und Seiher ermittelt. Das Probenmaterial wird mit einer Waage der Firma
Mettler (Typ PM 34-Delta-Range) mit einer Genauigkeit von ± 0,05 g abgewogen und
löffelweise - um Entmischungen der Hüllenfraktion zu minimieren - in den Zylinder
gefüllt. Die Oberfläche der Schüttung wird zu einer möglichst glatten Fläche
vergleichmäßigt. Der feststehende Kolben mit dem Zylinderkopf wird mit dem Zylin-
der zu einem verschlossenen System zusammengefahren. Es erfolgt ein Nullabgleich
aller Kraft- und Druckmeßstellen bei Betriebstemperatur. Das System wird danach zu-
sammen gefahren, bis die Kolbenstirnfläche mit der Schüttung in Kontakt kommt; da-
bei wird eine maximale Grenzkraft von 0,1 kN zugelassen. Diese Schüttungshöhe ist
von der Einsatzmenge und den Material-Parametern der Probe abhängig. Nach einer
Verweilzeit von 15 min zur Temperierung des Materials auf die Preßtemperatur (vgl.
Kap. 3.1.3) wird der Preßversuch über den Steuerungsrechner gestartet. Die jeweiligen
Kompressions-Parameter werden über das ZIMT-Programm eingegeben. Nach Been-
digung des Versuchs wird die Ölabsaugung für 1 min aktiviert. Das System wird ge-
öffnet und der Preßschilfer entnommen (vgl. Kap. 3.2.1). Die abgepreßte Ölmenge
wird mittels Wägung bestimmt. Durch Wiederholung dieses Versuchsablaufs mit Vor-
kompression des Filterpapiers und Nullniveau-Einstellung wird ein neuer Versuch
vorbereitet.
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3.3.2 Versuche unter Variation der Kompressions-Parameter

Die orientierenden Experimente zur Festlegung der festen Kompressions-Parameter
werden mit schalenreduzierter Rapssaat (Saat 96; vgl. Tabelle 3-1) mit den folgenden
Parametern durchgeführt: Hüllengehalt 3,0 %, Wassergehalt 4,5 %, Denaturierungs-
grad 0 % und Aufschlußgrad 25 % (nicht flockiert). Die Preßtemperatur wird auf
T = 30 °C festgelegt.

Die Kompressions-Parameter der mehrstufigen Kompressionsversuche orientieren sich
an der Geometrie einer vierstufigen Versuchsschnecke (vgl. Abb. 3-8), mit der auf ei-
ner Schneckenpresse Typ AP 08 (Firma Reinartz) im Labor der UGE Versuche durch-
geführt wurden.

Abb. 3-8: Geometrie der vierstufigen Versuchsschnecke (alle Maßangaben in mm)

Zunächst wird die gesamte Preßdauer eines Versuchs nach der Vorverdichtung auf
einen Wert von 3 Minuten, entsprechend der drehzahlabhängigen durchschnittlichen
Verweilzeit in der Schneckenpresse, festgelegt. Die Zeitmessung beginnt nach der
Vorkompression. Dementsprechend liegt die Vorkompression in der negativen Zeit-
skala. Bei der realen Schneckenpresse liegt der erste zu verzeichnende Ölaustritt nach
der Vorverdichtung im ersten Seiherabschnitt bei einer Komprimathöhe von 16,0 mm,
die als feststehender Wert z1´= zA ebenfalls für die Linearpreßversuche gelten soll

(vgl. Kap. 2.5). Die Materialeinwaage wurde mit 65,5 g so gewählt, daß nach der Vor-
kompression mit einer Kolbengeschwindigkeit von 20 mm/min bei einer Kompri-
mathöhe von 16,0 mm der erste Ölaustritt über den Seiher zu verzeichnen ist. Der Oil-
Point fällt mit dem ersten zu verzeichnenden signifikanten Fluiddruckanstieg im
Komprimat zusammen.

Die Reduzierung der Kompressions-Geschwindigkeit auf 10 bzw. 5 mm/min führt zu
keiner Veränderung der Kompressionskraft oder des Ölaustritts. Die Endkompri-
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mathöhe nach vierstufiger Kompression beträgt in der Schneckenpresse 8,5 mm. Die
in der Linearpresse erzielbare Endkomprimathöhe ist durch die festen Systemgrenzen
entsprechend größer. Der Sachverhalt ist mit Abb. 2-24 im Kap. 2.4.4 bereits dargelegt
worden. Die Festlegung der Endkomprimathöhe im Linearpreßversuch erfolgt über
kontinuierliche Versuche mit variabler Kompressions-Geschwindigkeit entsprechend
Abb. 3-9.

60 120 180
Zeit [s]

100100

200200

300300

400400

500500

zE = 12,0 mm; z = 1,333 mm/minzE = 12,0 mm; z = 1,333 mm/min
zE = 12,5 mm; z = 1,167 mm/minzE = 12,5 mm; z = 1,167 mm/min
zE = 13,0 mm; z = 1,000 mm/minzE = 13,0 mm; z = 1,000 mm/min

11

22

33

44

Druck
[bar]

Kolbenweg
[mm]

Abb. 3-9: Einfluß der Kompressions-Geschwindigkeit auf Komprimatendhöhe und
Komprimatdruck bei kontinuierlicher Kompression

Die kontinuierliche Kompression beschreibt als Grenzfall die Kompression mit unend-
licher Stufenzahl. Die Kompressions-Geschwindigkeit ergibt sich aus der Versuchs-
dauer von 3 min und der angefahrenen Endkomprimathöhe. Aufgrund dieser in
Abb. 3-9 dargestellten Versuche wurde eine Komprimatendhöhe von 12,5 mm für die
weiteren Untersuchungen mit diesen Material-Parametern gewählt. Eine Kompri-
matendhöhe von 12,0 mm läßt sich bis zum zulässigen Gesamtdruck von 500 bar nicht
erzielen; eine Komprimatendhöhe von 13,0 mm führt dagegen nur zu geringen Kom-
primatdrücken. Geringfügig höhere Kompressions-Geschwindigkeiten führen bei
hoher Kompression zu deutlich schneller ansteigenden Komprimatdrücken. Im Be-
reich niedriger Kompression sind dagegen keine Unterschiede festzustellen.

In der Tabelle 3-7 sind die konstanten Versuchsparameter für alle Versuche unter
Variation der Kompressions-Parameter zusammengefaßt dargestellt.
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Tabelle 3-7: Standardparameter der Versuche unter Variation der Kompressions-
Parameter

Material-Parameter Symbol Wert

Materialeinwaage M 65,5 g

Hüllengehalt xH 3 % drb

Wassergehalt xW 4,5 %

Aufschlußgrad A 25 %

Denaturierungsgrad D 0 %

Preßtemperatur T 30 °C

Kompressions-Parameter Symbol Wert

Schüttungshöhe zo 32,5 mm

Geschwindigkeit Vorkompression &Z o
1 20 mm/min

Komprimatanfangshöhe z1′ = zA 16,0 mm

Komprimatendhöhe z1 = zE 12,5 mm

Versuchsdauer nach Vorkompression tges 180 s

Vierstufiger Standardversuch

Unter Berücksichtigung der zuvor festgelegten Parameter soll in Anlehnung an die
vierstufige Kompression in der Versuchs-Schneckenpresse (vgl. Abb. 3-8) ein vierstu-
figer Standardversuch definiert werden. Mit diesem Standardversuch soll einerseits der
Einfluß varianter Material-Parameter untersucht werden, andererseits soll durch Varia-
tion der Standard-Kompressions-Parameter das kompressionsabhängige Komprimat-
verhalten ermittelt werden. In dem in Kap. 2.4.4 vorgestellten Übertragungsmodell
"Schneckenpresse-Linearpresse" wird eine kontinuierliche axiale Transportgeschwin-
digkeit im Schneckenkanal postuliert. Der 3-minütige vierstufige Linearpreßversuch
wird daher in gleich lange Kompressions- und Relaxationsphasen (∆tKj, ∆tRj) von je

22,5 s unterteilt. Die Festlegung der Stufen-Kompressionsgrade KGj für den Standard-

versuch erfolgt anhand der im Kap. 4.1.2 gezeigten Ergebnisse für variante Stufen-
Kompressionsgrade KGj. Die Kompressions-Parameter für den Standard-Preßversuch

sind der Tabelle 3-8 zu entnehmen.
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Tabelle 3-8: Kompressions-Parameter für vierstufigen Standard-Preßversuch

Stufe j Kompressionsgrad
KGj [%]

Geschwindigkeit
&z j [mm/min]

Stufenendhöhe
zj [mm]

1 45 4,20 14,425

2 25 2,33 13,550

3 15 1,40 13,025

4 15 1,40 12,500

Die Auswahl dieser Parameter erfolgte unter der Vorgabe, eine Druckkinetik zu erzie-
len, die einen kontinuierlichen Druckanstieg von Stufe zu Stufe mit möglichst niedri-
gem Maximaldruck in der vierten Kompressionsstufe gewährleistet. Darüber hinaus
sollte der charakteristische Druckverlauf mit erst degressivem Druckanstieg, der dann
in einen progressiven übergeht, für jede Kompressionsstufe gegeben sein.

Auf der Basis dieses Standardversuchs werden folgende Versuchsreihen mit Variation
unterschiedlicher Kompressions-Parameter durchgeführt:

• Variation der Stufenzahl bei konstantem Stufen-Kompressionsgrad KGj

• Variation des Stufen-Kompressionsgrades KGj

• Relaxationsverhalten unter Variation des Kompressions-Parameter

• Variation der Dauer der einzelnen Relaxationsphasen

Die durchgeführten Variationen der unterschiedlichen Kompressions-Parameter in den
jeweiligen Versuchsreihen ergeben sich zum Teil aus den Ergebnissen der vorherigen
Versuche. Aus diesem Grund haben die variierten Kompressions-Parameter selbst Er-
gebnischarakter und werden deshalb im Kap. 4.1 (Ergebnisse) ausführlich dargestellt.
Die Versuche der ersten beiden Versuchsreihen wurden nur einmal gefahren. Die Ver-
suche der letzten beiden Versuchsreihen wurden jeweils dreimal durchgeführt. Darge-
stellt wird jeweils der Versuch mit den mittleren Druckwerten.

3.3.3 Versuche unter Variation der Material-Parameter

Um den Einfluß der Material-Parameter auf die Komprimat-Eigenschaften zu ermit-
teln, wurden alle Versuche mit den Kompressions-Parametern des in Kap. 3.3.2 be-
schriebenen Standardversuchs durchgeführt. Als Ausgangsmaterial für die Versuche
unter Variation der Material-Parameter wurde Saat 97 (vgl. Tabelle 3-1) mit einem
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reduzierten Hüllengehalt von xHSR = 3,4 % drb verwendet. Die Auswahl und das

Spektrum der zu untersuchenden Material- und Betriebsparameter erfolgte zum einen
orientiert an den Literatur-Werten, zum anderen unter Vorgabe der Ermittlung der
Spezifika schalenreduzierter Saat. Die fett gedruckten Parameter in der Tabelle 3-9
sind die verwendeten Standardgrößen, die bei Variation einzelner Parameter konstant
bleiben.

Tabelle 3-9: Versuchsprogramm der vierstufigen Preßversuche zur Untersuchung
der Material-Parameter

Symbol Versuchsparameter Spektrum

H Hüllengehalt xH in % drb. 2 / 3,4 / 6 / 9 / 17,1

W Wassergehalt xW in % 3 / 4 / 5 / 6

D Denaturierungsgrad der Proteine in % 0 / 50 / 100

A Mechanischer Aufschlußgrad in % 25 / 85

E Material extrahiert: nein / ja 0 / 1

T Preßtemperatur in °C 30 / 50 / 70 / 90

Die theoretische Versuchsmatrix unter Verwendung aller möglichen Parameter-
Kombinationen hat eine Größe von 960 Versuchen. Aus der theoretischen Versuchs-
matrix wurden folgende Teilmatrizen realisiert:

• Versuchsreihe HWT : 80 Versuche (D = 0 %; A = 25 %; E = 0)

• Versuchsreihe DWTA : 96 Versuche (H = 3,4 %; E = 0)

• Versuchsreihe E : 12 Versuche (E = 1)

Wahl der Standardparameter für die Versuchsreihen:

Bei der Festlegung der Standardparameter für das Material wurden unterschiedliche
Aspekte berücksichtigt, die im Folgenden kurz dargestellt sind:

• Hüllengehalt von ca. 3,4 %:

− Erreichbarer Hüllengehalt bei guter Schälung und Konditionierung unter
Verwendung einer qualitativ hochwertigen Saat (Standardwert der Labor-
Schälanlage; vgl. Kap. 3.1.2).

− Ein niedriger Schalengehalt von 3,4 % läßt die Effekte der Schalenreduktion
auf das Komprimatverhalten deutlich werden.
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• Wassergehalt von 4 %:

− Ein Wassergehalt von 4 % der schalenreduzierten Saat ergibt sich durch
Schälung einer Saat, die zuvor auf den optimalen Schäl-Wassergehalt von ca.
5 % getrocknet wurde. Die Reduzierung ergibt sich durch die Absichtung der
Hüllen, die aufgrund ihrer Struktur einen höheren Gleichgewichts-
Wassergehalt als das Kernfleisch haben (vgl. Kap. 3.1, [87]).

− Komprimate aus nicht weiter vorbehandelter schalenreduzierter Saat haben
bei einem Wassergehalt von ca. 4 % optimale Preßeigenschaften.

• Nicht denaturierte Saat (Denaturierungsgrad = 0 %):

− Kaltgepreßte Öle aus nicht hydrothermisch konditionierten Saaten haben ei-
ne bessere Ölqualität.

• Nicht flockierte Saat (Aufschlußgrad 25 %):

− Eine gezielte Flockierung mit entsprechender Konditionierung ist wie die
hydrothermische Konditionierung in dezentralen Anlagen der Ausnahmefall.

− Die durch eine Flockierung deutlich veränderten Komprimat-Eigenschaften
würden die Einflüsse der anderen kombinierten Material-Parameter überde-
cken und damit deren Interpretation erschweren.

• Preßtemperatur 30°C (Kaltpressung):

− Die Kaltpressung ohne thermische Beanspruchung in der Presse liefert bes-
sere Ölqualitäten.

3.3.4 Versuche zur Komprimat-Drainage

Der in Kap. 3.2.1 vorgestellte Versuchsstand mit UPM und Hydraulikpresse ermög-
licht die Kompression in der Linearpresse bei gleichzeitiger Durchströmung mit einem
Fluid. Die Versuche zur Ermittlung der Komprimat-Drainage unter Kompression wur-
den hinsichtlich der Kompression in der Linearpreßkammer analog zu den Versuchen
ohne Drainageöl-Zuführung entsprechend der Beschreibung in Kap. 3.3.1 durchge-
führt. Die Kompressions-Parameter für die Untersuchungen zur Komprimat-Drainage
wurden auf der Basis des Standardversuchs ausgewählt. Es wurden die gleichen
Komprimathöhen zj mit den gleichen Kompressions-Geschwindigkeiten &z j angefah-
ren, lediglich die kurzen Relaxationsphasen des Standardversuchs von tRj = 22,5 s er-
wiesen sich als deutlich zu kurz für die Ermittlung der Komprimat-Drainage. Der
kompressionsbedingte Fluiddruck im Komprimat wird bei der Druckverlustmessung
des Drainageöls mit erfaßt und beeinträchtigt die Permeabilitätsmessung. Aus diesem
Grunde wurden die Relaxationsphasen auf tRj = 900 s verlängert, um nach fortge-
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schrittener Relaxation der kompressionsbedingten Komprimatdrücke einen angenähert
stationären Zustand während der Komprimat-Durchströmung zu ermöglichen. Zusätz-
lich wurde nach der Vorkompression eine Relaxationsphase mit einer Dauer von 900 s
eingefügt, um auch die Drainage des Komprimats mit der Ausgangshöhe zA bestim-
men zu können.

Als Drainage-Fluid wird raffiniertes Rapsöl verwendet. Es hat die gleiche vermessene
temperaturabhängige Viskosität wie abgepreßtes Rapsöl. Das Drainageöl wird im
Drainageöl-Zylinder durch eine Mantelheizung auf die Preßtemperatur vorgewärmt
und mit handgesteuertem Vorschub der Hydraulikpresse über Druckschläuche bis zur
hohlgebohrten Kolbenstange des durchlässigen Kolbens der Preßkammer gefördert.
Über die Verteilerplatte des Kolbens wird das Öl gleichmäßig durch die Oberfläche
des Komprimats gepreßt. Im Drainageöl-Zylinder wird der Drainage-Öldruck pDL bei

dem gemessenen Volumenstrom erfaßt. Dieser Druck entspricht dem Druckverlust des
Drainageöls bei der Durchströmung des Komprimats mit bekannter Komprimathöhe,
da unterhalb des Seihers Umgebungsdruck vorliegt.

Das in Kap. 2.1.2 bereits angeführte Gesetz von DARCY (Gl. 2-1) läßt sich für die Be-
rechnung der integralen Komprimat-Drainage bei der Komprimathöhe zj im realisier-

ten Versuchsstand mit Gleichung (3-9) modifizieren:

B
z v

p
j

DL

=
⋅ ⋅η

(3-9)

Drainageöl-Zylinder und Linearpreßkammer wurden mit dem exakt gleichen Durch-
messer gefertigt. Daher ist die Kolbenvorschubs-Geschwindigkeit &zDL des Drainage-
Öl-Zylinders identisch mit der Leerrohr-Geschwindigkeit v des Drainageöls in der
Preßkammer. In Gleichung (3-10) wurde daher die Fluidgeschwindigkeit durch die
Kolbenvorschubs-Geschwindigkeit &zDL ersetzt:
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Der möglichst konstante Volumenstrom des Drainageöls wird vor dem Beginn des
Preßversuchs in der Linearpresse eingestellt. Aus Vorversuchen wurde ein maximaler
Volumenstrom von 20 mm

3
/s für das Drainageöl ermittelt, mit dem die Permeabili-

tätsmessungen der Komprimate zu realisieren waren. Dieser Volumenstrom entspricht
einer Leerrohr-Geschwindigkeit und damit Kolbenvorschubs-Geschwindigkeit des
Drainageölkolbens von 0,3 mm/s. Diese Geschwindigkeit liegt im unteren Regelbe-
reich der manuell geregelten Hydraulikpresse, woraus sich zum Teil deutliche
Schwankungen ergaben. Sobald Drainageöl über den Seiher der Preßkammer abfloß,
wurde der Preßversuch über die Maschinensteuerung der UPM gestartet. Der mit der
Komprimat-Kompression steigende Druck pDL des Drainageöls erforderte eine ständi-
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ge Nachregelung des Kolbenvorschubs, wodurch ebenfalls zum Teil deutliche
Schwankungen auftraten.

Als Ausgangsmaterial für die Versuche zur Ermittlung der Komprimat-Drainage unter
Variation der Material-Parameter wurde Saat 98 (vgl. Tabelle 3-1) mit einem reduzier-
ten Hüllengehalt von xHSR = 3,7 % drb verwendet. Die Auswahl und das Spektrum

der untersuchten Material- und Betriebsparameter wird in Tabelle 3-10 gezeigt. Die
Parameterauswahl orientiert sich an der Versuchsreihe zur Ermittlung der Material-
Parameter im vierstufigen Standardversuch nach Tabelle 3-9.

Tabelle 3-10: Versuchsprogramm der vierstufigen Preßversuche zur Untersuchung
der Komprimat-Drainage unter Variation der Material-Parameter

Symbol Versuchsparameter Spektrum

H Hüllengehalt xH in % drb. 2 / 3,7 / 6 / 9 / 12 /15

W Wassergehalt xW in % 3 / 4 / 5 / 6

D Denaturierungsgrad der Proteine in % 0 / 100

A Mechanischer Aufschlußgrad in % 25 / 85

T Preßtemperatur in °C 30 / 50 / 70 / 90
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4 Ergebnisse

4.1 Variation der Kompressions-Parameter

4.1.1 Variation der Stufenzahl bei konstantem Stufen-Kompressionsgrad

In dieser Versuchsreihe wurde der Einfluß der Stufenzahl (1 bis 8 Stufen) auf die
Druckkinetik untersucht. Als Versuchsmaterial wurde schalenreduzierte Saat (Saat 96,
vgl. Tabelle 3-1) mit den folgenden Parametern eingesetzt: Hüllengehalt 3,0 %, Was-
sergehalt 4,5 %, Aufschlußgrad 25 % und Denaturierungsgrad 0 %. Die Preßtempera-
tur betrug 30 °C.

Die Anfangskuchenhöhe zA = 16,0 mm und die Endkuchenhöhe zE = 12,5 mm (vgl.

Kap. 3.3.2) sind unabhängig von der Stufenzahl einheitlich für alle Versuche. Die
Kompressions- und Relaxationsdauer in jeder der n Stufen bei einem n-stufigen Ver-
such ist konstant und ergibt sich aus: ∆tges /2n (n: Stufenzahl). Bei gleichem Stufen-

Kompressionsgrad und gleicher Kompressions- und Relaxationsdauer in jeder Stufe
ergibt sich die Kompressions-Geschwindigkeit zu 2,333 mm/min bei einer einheitli-
chen Versuchsdauer von 180 s. Mit diesen Festlegungen ergibt sich ein konstanter Stu-
fen-Kompressionsgrad KGj. Die Versuche sind in den Abb. 4-1 bis Abb. 4-4 darge-

stellt. Alle in den Abbildungen angegebenen Kompressions-Parameter haben die Ein-
heiten entsprechend Tabelle 2-4. Die Preßversuche mit drei bis acht Stufen konnten
mit den festgelegten Kompressions-Parametern gefahren werden, ohne daß der zuläs-
sige Gesamtdruck der Preßkammer von 500 bar überschritten wurde. Der einstufige
Versuch wurde in der Kompressionsphase und der zweistufige Versuch in der Kom-
pressionsphase der zweiten Stufe von der Maschinensteuerung wegen Drucküber-
schreitung abgebrochen. Um die Gesamtkompression von 3,5 mm in einer ein- und
zweistufigen Pressung zu realisieren, müßte die Geschwindigkeit der Stufen herabge-
setzt und somit auch die jeweilige Kompressions- und Relaxationsdauer verändert
werden. Der in den Diagrammen als strichpunktierte Linie eingezeichnete Druckver-
lauf repräsentiert den kontinuierlichen Preßversuch ohne Relaxationsabschnitte mit
theoretisch unendlich großer Stufenzahl. In diesem Preßversuch wurde die Gesamt-
kompression von 3,5 mm kontinuierlich mit einer konstanten Geschwindigkeit von
1,167 mm/min angefahren (vgl. Abb. 3-9). Diesem Druckverlauf nähert sich die
Druckkinetik der mehrstufigen Kompression mit größer werdender Stufenzahl an. Die
Komprimat-Druckverläufe in den ersten Stufen der mehrstufigen Kompressionen lie-
gen auf einem niedrigen Niveau und steigen erst in der letzten Stufe stark an. Auf-
grund der konstanten Stufen-Kompressionsgrade KGj erfahren die bereits stark komp-
rimierten Preßkuchen in der letzten Stufe eine Kompression, die zu einer deutlichen
Herabsetzung der Komprimat-Drainage mit entsprechend überproportional ansteigen-
den Fluiddrücken führt. Durch die Verteilung der Gesamtkompression auf die unter-
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schiedliche Anzahl an Kompressionsphasen ergibt sich mit zunehmender Stufenzahl
ein geringerer Kompressionsgrad je Stufe. Zudem vergrößert sich mit zunehmender
Stufenzahl die Anzahl der Relaxationsabschnitte bei konstanter Gesamtrelaxations-
dauer. Der Maximaldruck der letzten Kompressionsphase sinkt mit zunehmender Stu-
fenzahl. Betrachtet man die Druckverläufe der einzelnen Versuche, so ist anzumerken,
daß die Verläufe ab der zweiten Stufe zu Beginn einen deutlich degressiven Verlauf
aufzeigen, der mit zunehmender Kompression weniger ausgeprägt ist. Die verrichtete
gesamte Kompressionsarbeit und die Ölausbeute in Abhängigkeit von der Stufenzahl
zeigt Tabelle 4-1.

Tabelle 4-1: Preßarbeit W und Expulsatmenge E in Abhängigkeit von der Stufenzahl
bei konstantem Stufen-Kompressionsgrad KGj

Stufenzahl n 1* 2* 3 4 5 6 7 8

Preßarbeit W
[Nm]

164,2 165,9 160,5 159,9 150,2 153,6 141,0 145,9

Expulsatmenge E
[g]

4,5 6,8 6,9 7,2 6,9 7,0 7,0 7,2

* Versuche wegen Drucküberschreitung abgebrochen

Die Werte der Tabelle 4-1 zeigen in der Tendenz ein Verringerung der Arbeit mit stei-
gender Stufenzahl. Die Expulsatmenge ist mit Ausnahme der abgebrochenen Versuche
gleich hoch und damit nur von der Gesamtkompression abhängig.
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Abb. 4-1: Ein- und zweistufige Preßversuche bei konstantem Stufen-
Kompressionsgrad KGj
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Abb. 4-2: Drei- und vierstufige Preßversuche bei konstantem Stufen-
Kompressionsgrad KGj
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Abb. 4-3: Fünf- und sechsstufige Preßversuche bei konstantem Stufen-
Kompressionsgrad KGj
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Abb. 4-4: Sieben- und achtstufige Preßversuche bei konstantem Stufen-
Kompressionsgrad KGj
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4.1.2 Variation des Stufen-Kompressionsgrades

In dieser Versuchsreihe wurde der Einfluß des Stufen-Kompressionsgrades KGj auf

die Druckkinetik untersucht. Als Versuchsmaterial wurde schalenreduzierte Saat (Saat
96, vgl. Tabelle 3-1) mit den folgenden Parametern eingesetzt: Hüllengehalt 3,0 %,
Wassergehalt 4,5 %, Aufschlußgrad 25 %, Denaturierungsgrad 0 % und Preßtempera-
tur 30 °C.

Durch die unterschiedliche Aufteilung einer festgelegten Gesamtkompression auf vier
Kompressionsstufen kann der Druckverlauf stark beeinflußt werden, wie die Versuche
in Abb. 4-5 zeigen. Die jeweiligen Stufen-Kompressionsgrade KGj in % sind in der

Abb. 4-5 angegeben.
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Abb. 4-5: Vierstufiger Preßversuch mit Variation des Stufen-Kompressions-
grades KGj

Durch Variation der Stufen-Kompressionsgrade KGj für einen vierstufigen Preßver-

such ändern sich die einzelnen Kompressions-Geschwindigkeiten und die Komprimat-
Höhendifferenzen je Stufe bei gleicher Kompressions- und Relaxationsdauer für alle
Stufen. Die Materialeinwaage mit 65,5 g und die Komprimathöhen mit zA = 16,0 mm
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(nach Vorkompression) und zE = 12,5 mm (Endhöhe) werden entsprechend Kap. 3.3.2

als konstante Größen gesetzt. Es zeigt sich, wie auch in der vorangegangenen Ver-
suchsreihe unter Variation der Stufenzahl, daß der Komprimat-Druckverlauf zu Be-
ginn jeder Kompressionsstufe einen deutlich zu erkennenden degressiven Verlauf
aufweist, wenn der Gesamtdruck auf einem niedrigeren Niveau liegt. Sobald der
Druckverlauf an den oberen Grenzwert der UPM von 500 bar heranreicht, entwickelt
sich ein progressiver bis linearer Verlauf in der Kompressionsphase.

Ein hoher Stufen-Kompressionsgrad KG1 in der ersten Stufe bewirkt ein hohes Druck-

niveau in den weiteren Stufen. Der Stufen-Kompressionsgrad KG1 = 70 % führt be-

reits in der ersten Stufe mit ca. 275 bar zu einem hohen Komprimatdruck, der in der
nachfolgenden Relaxationsphase nicht mehr ausreichend abgebaut werden kann. Die
nachfolgende Kompression mit KG2 = 20 % erhöht damit den Komprimatdruck bis

auf ca. 470 bar. Die mit KG3,4 = 5 % niedrigen Kompressionsgrade der letzten Stufen

führen zu keinem weiteren Anstieg über das Niveau der zweiten Stufe hinaus. Die
insgesamt verrichtete Arbeit ist mit 230,6 Nm im Vergleich zu den anderen Versuchen
sehr hoch.

Der Versuch mit dem konstanten Stufen-Kompressionsgrad KGj = 25 % zeigt, daß die
relativ starke Kompression in der vierten Stufe zu einem überproportionalen Anstieg
des zuvor niedrigen Komprimatdrucks bis an die Lastgrenze der UPM führt. Von Stu-
fe zu Stufe stetig steigende Komprimatdrücke mit möglichst geringem Maximaldruck
in der vierten Kompressionsstufe sind nur durch Anpassung der Stufen-
Kompressionsgrade zwischen den zuvor beschriebenen Extrema zu erzielen. Ein KG1

von 50 % führt trotz entsprechend geringer Stufen-Kompressionsgrade in den nachfol-
genden Stufen noch zu sehr hohen Komprimatdrücken. Setzt man den Stufen-
Kompressionsgrad KG1 in der ersten Stufe auf 40 % herab, so erfordert dies eine Auf-

stockung der Kompressionsgrade in den weiteren Stufen. Der Stufen-
Kompressionsgrad wurde in diesem Versuch kontinuierlich von Stufe zu Stufe um
10 % reduziert. Die Druckkinetik dieses Versuchs verläuft in den ersten beiden Stufen
auf einem noch recht geringen Niveau, bevor der Druck in der dritten und vierten Stu-
fe stark ansteigt und sich dem Grenzwert der Preßeinrichtung mit ca. 480 bar nähert
und damit den höchsten Gesamtdruck dieser Versuchsreihe aufweist. Die Kompressi-
onsgrade der ersten Stufe von 50 bzw. 40 % würden eine Variation von Material- und
Kompressions-Parametern ohne Überschreitung des zulässigen Arbeitsbereiches der
Linearpresse nur eingeschränkt ermöglichen. Bei einem mittleren Stufen-
Kompressionsgrad KG1 = 45 % zeigt sich, daß die Druckkinetik bereits in der zweiten

Stufe auf einem geringeren Niveau gegenüber der Druckkinetik mit KG1 = 50 % ver-

läuft. Bei den gewählten Kompressionsgraden der nächsten Stufen steigt das Druckni-
veau stetig bis auf den geringsten Maximaldruck der vierten Stufe dieser Versuchs-
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reihe. Auch die verrichtete Arbeit weist mit diesen Stufen-Kompressionsgraden den
geringsten Wert auf (vgl. Tabelle 4-2).

Tabelle 4-2: Verrichtete gesamte Kompressionsarbeit des vierstufigen Preßversuchs
unter Variation des Stufen-Kompressionsgrades KGj

KG (1/2/3/4) [%] Gesamtarbeit [Nm]

KG (70/20/5/5) 230,6

KG (50/25/12,5/12,5) 185,7

KG (45/25/15/15) 148,6

KG (40/30/20/10) 191,7

KG (25/25/25/25) 159,9

Die Kompressions-Parameter KG (45/25/15/15) werden als Standardparameter für
weitere Experimente festgelegt (vgl. Kap. 3.3.2). Der verfahrene Kolbenweg des er-
mittelten Standardversuchs mit der resultierenden Gesamtdruckkinetik, zerlegt in die
Komponenten Fluid- und Feststoffdruck, ist in Abb. 4-6 dargestellt.
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Abb. 4-6: Vierstufiger Standardversuch zur Untersuchungen des Relaxations- und
Materialverhaltens
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Diese Kompressions-Parameter ermöglichen Versuche mit einer großen Variation von
Material-Parametern ohne Drucküberschreitung in der Linearpreßkammer. Der Ge-
samtdruck der ersten Stufe wird fast ausschließlich von dem Feststoffdruck gebildet,
der bei weiterer Kompression nur noch geringfügig ansteigt. Der anfangs degressive
Druckkinetikverlauf ab der zweiten Kompressionsphase ist deutlich zu erkennen. In
der dritten und vierten Stufe dominiert der Fluiddruck den Gesamtkomprimatdruck.
Der Verlauf der Druckkomponenten in den Relaxationsphasen läßt erkennen, daß der
Feststoffdruck auf ein nahezu konstantes Niveau abfällt, der relaxierte Fluiddruck da-
gegen mit steigender Kompression zunimmt. Die verrichtete Arbeit dieser Trennpre-
ßoperation beträgt 148,6 Nm bei einer Expulsatmenge von 7,5 g.

4.1.3 Relaxationsverhalten unter Variation der Kompressions-Parameter

Anhand dieser Versuchsreihe wird dargestellt, welcher Zusammenhang zwischen den
relaxierten Komprimatdrücken, den Kompressions-Parametern und der Relaxations-
dauer besteht. Zudem soll quantifiziert werden, wie die Relaxationsdauer die elasti-
schen Rückstellkräfte beeinflußt. Als Versuchsmaterial wurde wie in den zuvor ge-
zeigten Versuchsreihen schalenreduzierte Saat (Saat 96, vgl. Tabelle 3-1) mit den fol-
genden Parametern eingesetzt: Hüllengehalt 3,0 %, Wassergehalt 4,5 %, Auf-
schlußgrad 25 %, Denaturierungsgrad 0 % und Preßtemperatur 30 °C.

In einer ersten Versuchsreihe (vgl. Abb. 4-7) wird der Standardversuch bis zu jeder der
vier Komprimathöhen zj unter mehrstufiger Kompression gefahren. Nach jeder

n-ten Stufe relaxiert das System für eine Dauer von 30 Minuten und man erhält den
jeweiligen Relaxationsdruck PjR(30 min).

In einer zweiten Versuchsreihe (vgl. Abb. 4-8) wird die durch den Standardversuch
vorgegebene Komprimatendhöhe jeder Stufe kontinuierlich angefahren. Dabei stimmt
die Kompressionsdauer bis zu der jeweils erreichten Kuchenendhöhe mit dem Stan-
dardversuch überein. Die Kompressions-Geschwindigkeiten werden entsprechend an-
gepaßt. Nach der jeweils in einem Versuch angefahrenen Komprimatendhöhe jeder
Stufe relaxiert das System wiederum für eine Dauer von 30 Minuten.
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Abb. 4-7: Entwicklung des relaxierenden Komprimatdrucks in Abhängigkeit von der
Kompression bei mehrstufiger Fahrweise
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Abb. 4-8: Entwicklung des relaxierenden Komprimatdrucks in Abhängigkeit von der
Kompression bei kontinuierlicher Fahrweise
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Die Ergebnisse dieser beiden Versuchsreihen werden in der folgenden Tabelle 4-3
dargestellt. Zusätzlich sind die Relaxationsdrücke nach einer Relaxationsdauer von
15 h als angenäherte ideal-elastische Rückstelldrücke für die Versuchsreihe mit
mehrstufiger Kompression angegeben.

Tabelle 4-3: Ergebnisse der Versuche für mehrstufige und kontinuierliche Kompres-
sion für jede Kompressionsstufe j: Stufenspitzendrücke Pj, Relaxati-

onsdrücke PjR(30 min) und PjR(15 h), Kompressionsarbeit Wj und Expul-

satmenge Ej

Stufe Höhe mehrstufige Kompression kontinuierliche Kompression

j zj Pj PjR(30) Wj Ej PjR(15 h) Pj PjR(30) Wj Ej

[-] [mm] [bar] [bar] [Nm] [g] [bar] [bar] [bar] [Nm] [g]

1 14,425 47,6 6,4 62,9 4,7 6,18 47,6 6,4 62,9 4,7

2 13,55 90,9 8,0 79,1 6,3 7,73 92,4 8,1 76,7 6,4

3 13,025 177,9 11,1 100,8 7,8 10,05 187,4 10,3 95,0 7,8

4 12,5 411,7 11,1 155,8 9,1 10,05 366,1 10,6 134,2 9,3

Die Werte der bei den Preßoperationen eingebrachten Arbeit sind bei kontinuierlicher
Fahrweise etwas geringer als bei mehrstufiger Kompression. Die gemessene Expul-
satmenge nach 30-minütiger Relaxation ist abhängig vom Gesamtkompressionsgrad,
nicht aber von der Stufenzahl und der Kompressionsgeschwindigkeit.

Die Spitzendrücke der ersten drei Kompressionsstufen erreichen unabhängig davon,
ob mehrstufig oder kontinuierlich angefahren, nahezu die gleiche Werte. Der Maxi-
maldruck der vierten kontinuierlich angefahrenen Kompressionsstufe ist dagegen um
ca. 45 bar niedriger als bei mehrstufiger Kompression.

Die jeweils erreichten Relaxationsdrücke der Kompressionsstufen zeigen keine signi-
fikante Abhängigkeit von der Kompressionsart (kontinuierlich oder mehrstufig), son-
dern nur vom erreichten Kompressionsgrad mit der Einschränkung, daß die Relaxati-
onsdrücke der dritten und vierten Stufe nahezu gleich sind. Diese Relaxationsdrücke
fallen durch eine auf 15 h verlängerte Relaxationsdauer nur noch um 3,6 bis 10,4 %
(vgl. Tabelle 4-3). Nach einer Relaxationsdauer von 15 h konnte kein weiterer signifi-
kanter Abfall der Relaxationsdrücke bzw. -kräfte festgestellt werden. Diese Werte rep-
räsentieren die rein elastischen Rückstellkräfte der Feststoffmatrix, da keine Fluiddrü-
cke mehr meßbar sind und werden als paralleles HOOKE-Element bei der Modellierung
der Relaxationsphasen mit dem Multi-MAXWELL-Modell entsprechend dem in Kap.
2.4.3 gezeigten Verfahren für jeden auf dem Standardversuch basierenden Versuch mit
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einbezogen. Diese Vorgehensweise ist zulässig, da mit dem gleichen Versuchsmaterial
und den gleichen Material-Parametern gearbeitet wurde. Die Modellierungen der Re-
laxationsverläufe der unterschiedlich angefahrenen Komprimatzustände ergaben nahe-
zu die gleichen Modellparameter und konnten mit drei MAXWELL-Körpern und einem
parallelen HOOKE-Element beschrieben werden (vgl. Tabelle 4-4 und Tabelle 4-5).

Tabelle 4-4: Parameter des Multi-MAXWELL-Modells (gemäß Kap. 2.4.3) für konti-
nuierliche Kompression auf Komprimathöhe zj

Kompressions-
Parameter

Parameter des Multi-MAXWELL-Modell

Stufe j zj tRj P1 τ1 P2 τ2 P3 τ3 P*

[-] [mm] [s] [bar] [s] [bar] [s] [bar] [s] [bar]

1 14,425 1800 34,2 10,8 4,2 176,9 3,0 640,1 6,2

2 13,55 1800 76,1 8,8 3,0 179,6 5,5 464,3 7,7

3 13,025 1800 162,3 25,5 6,0 185,8 9,0 651,2 10,1

4 12,5 1800 276,1 70,3 6,5 150,9 15 654,4 10,1

Tabelle 4-5: Parameter des Multi-MAXWELL-Modells (gemäß Kap. 2.4.3) bei mehr-
stufiger Kompression auf Komprimathöhe zj

Kompressions-
Parameter

Parameter des Multi-MAXWELL-Modell

Stufe j zj tRj P1 τ1 P2 τ2 P3 τ3 P*

[-] [mm] [s] [bar] [s] [bar] [s] [bar] [s] [bar]

1 14,425 1800 34,2 10,8 4,2 176,9 3,0 640,1 6,2

2 13,55 1800 72,9 9,1 4,5 167,9 5,8 571,0 7,7

3 13,025 1800 156,7 25,0 5,2 190,2 6 449,3 10,1

4 12,5 1800 264,5 88,7 12,0 161,8 14,5 727,0 10,1

Die Relaxationszeit τ1 und der P1-Wert des ersten MAXWELL-Körpers MX steigen mit

zunehmendem Kompressionsgrad an. Die Relaxationszeit τ2 des 2. MX bleibt nahezu

mit einer Dauer von ca. 180 s konstant und der P2-Wert steigt nur geringfügig mit dem

Kompressionsgrad an. Auch der 3. MX zeigt eine nahezu konstante Relaxationszeit τ3

von ca. 600 s und einen ebenso geringfügigen Anstieg des P3-Wertes mit der Kom-
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pression. Die Pi-Werte des 2. und 3. MX sind deutlich niedriger als der P1-Wert des

1. MX. Die Pi-Werte repräsentieren den quantitativen Anteil an der Gesamtrelaxation

der jeweiligen MAXWELL-Körper.

4.1.4 Variation der Relaxationsdauer

Ausgehend vom Standardversuch wird in dieser Versuchsreihe die Dauer der Relaxa-
tionsphasen der drei ersten Stufen verändert. Die Relaxationsdauer der vierten Stufe
wird nicht untersucht, da keine Kompressionsstufe mehr folgt. Die Relaxationsdauer
wird anhand der ermittelten Relaxationszeiten τi der einzelnen MAXWELL-Körper der
vorhergehenden Versuchsreihen (Kap. 4.1.2 und 4.1.3) innerhalb der Grenzwerte 0
und 1800 s variiert. Die Ergebnisse für alle Variationen der Relaxationsdauer der ers-
ten Relaxationsphase sind in den Abb. 4-9 bis Abb. 4-16 dargestellt. Die Abbildungen
mit den Ergebnissen der variablen Relaxationsphasen der zweiten und dritten Stufe
werden nur soweit erforderlich dargestellt. Alle Versuche wurden dreifach durchge-
führt. Dargestellt ist jeweils der Versuch mit den repräsentativen mittleren Werten. Als
Versuchsmaterial wurde wie in den zuvor gezeigten Versuchsreihen schalenreduzierte
Saat (Saat 96, vgl. Tabelle 3-1) mit den folgenden Parametern eingesetzt: Hüllengehalt
3,0 %, Wassergehalt 4,5 %, Aufschlußgrad 25 %, Denaturierungsgrad 0 % und Preß-
temperatur 30 °C.

Variation der Relaxationsdauer der ersten Stufe

Für die erste Stufe wurden folgende acht unterschiedlich langen Relaxationsphasen
untersucht: ∆tR1 = 0, 1, 3, 10, 30, 180, 600 und 1800 s. Durch die Variation der Re-

laxationsdauer verändert sich auch die Gesamtversuchsdauer, da die Kompressions-
Parameter der nachfolgenden Stufen übereinstimmend mit dem Standardversuch nicht
variiert werden.

Der Gesamtkomprimatdruck erfährt ohne Relaxationsphase oder bei nur kurzer Re-
laxationsdauer von ∆tR1 = 1 bzw. 3 s im Vergleich zum Standardversuch (vgl.

Abb. 4-6) mit einer Relaxationsdauer von ∆tR1 = 22,5 s einen Anstieg in den darauf-

folgenden Kompressionsstufen (vgl. Abb. 4-9, Abb. 4-10, Abb. 4-11). Das Druckni-
veau bei einer Relaxationsdauer von ∆tR1 = 1 s fällt in den nachfolgenden Kompres-

sionsstufen gegenüber dem Versuch ohne Relaxationsphase bereits um ca. 50 bar. Der
Fluiddruck zeigt für die kurzen Relaxationsphasen (∆tR1 = 0, 1 und 3 s) einen immer

gleichmäßig dem Gesamtdruck folgenden Verlauf. Der Feststoffdruck bleibt ohne Re-
laxation bis zum Beginn der dritten Kompressionsstufe nahezu auf einem konstanten
Wert. In der dritten und vierten Stufe steigt er leicht an, wobei er in den Relaxati-
onsphasen etwas unter das Niveau der ersten und zweiten Stufe abfällt. Die Relaxati-
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onsdauer von ∆tR1 = 1 s bewirkt noch keine deutliche Entspannung des Feststoff-

drucks. Der in der ersten Stufe noch geringe Fluiddruck dagegen kann schon nach ei-
ner Relaxationsdauer von ∆tR1 = 1 s teilweise und bei ∆tR1 = 3 s fast vollständig abge-

baut werden. Betrachtet man die Wendepunkte WPj der einzelnen Kompressionsab-

schnitte in den hier beschriebenen Druckkinetiken für die kurzen Relaxationsphasen,
so ist festzustellen, daß sich ein degressiver Druckanstieg mit einem Wendepunkt in
der zweiten Stufe erst nach einer Relaxationsdauer von ∆tR1 = 1 s bildet. Ohne Relaxa-

tionsphase wird der progressive Druckanstieg der ersten Stufe aufgrund der geringeren
Kompressions-Geschwindigkeit der zweiten Stufe verlangsamt fortgeführt.

Nach einer Relaxationsdauer von ∆tR1 = 10 s sind der Gesamtdruck sowie der Fluid-

und Feststoffdruck auf das Niveau des Standardversuchs gesunken (vgl. Abb. 4-12).
Die Verlängerung der Relaxationsdauer ∆tR1 auf 30 s führt nur zu einem geringen Ab-

fall der Druckniveaus gegenüber ∆tR1 = 10 s bei gleicher qualitativer Druckkinetik

(vgl. Abb. 4-13).
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Abb. 4-9: Variation der Relaxationsdauer der ersten Stufe mit ∆tR1 = 0 s
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Abb. 4-10: Variation der Relaxationsdauer der ersten Stufe mit ∆tR1 = 1 s
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Abb. 4-11: Variation der Relaxationsdauer der ersten Stufe mit ∆tR1 = 3 s
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Abb. 4-12: Variation der Relaxationsdauer der ersten Stufe mit ∆tR1 = 10 s
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Abb. 4-13: Variation der Relaxationsdauer der ersten Stufe mit ∆tR1 = 30 s
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Die Verlängerung der Relaxationsdauer auf 180 s (vgl. Abb. 4-14) reduziert das
Druckniveau weiter deutlich unter das des Standardversuchs mit bereits einem leicht
verzögerten Fluiddruckanstieg in der zweiten und stärker ausgeprägt in der dritten
Kompressionsstufe. In der vierten Kompressionsstufe steigt der Fluiddruck wieder
spontan mit der Kompression an. Dieser verzögerte Druckanstieg führt in der dritten
und vierten Kompressionsstufe auch zu einer zeitlichen Verzögerung ∆tVj des Flu-

iddruckmaximums relativ zur Kompression.
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Abb. 4-14: Variation der Relaxationsdauer der ersten Stufe mit ∆tR1 = 180 s

Die Verlängerung der Relaxationsdauer ∆tR1 auf 600 und 1800 s verstärkt die zuvor

beschriebenen Effekte weiter (vgl. Abb. 4-15; Abb. 4-16). Das Gesamtdruckniveau
sinkt infolge niedrigerer Fluiddrücke weiter bei nahezu konstanten Feststoffdrücken.
Die zeitliche Verzögerung des Fluiddruckanstiegs und des -maximums in der dritten
und vierten Kompressionsstufe vergrößert sich. Bei einer Relaxationsdauer von 1800 s
ist in der dritten Kompressionsstufe kein signifikanter Fluiddruckanstieg mehr festzu-
stellen und der Feststoffdruck stellt nahezu vollständig den Gesamtdruck. Der Anstieg
des Fluiddrucks beginnt erst sehr langsam in der Relaxationsphase der dritten Stufe,
bevor er kurz vor Ende der vierten Kompressionsstufe progressiv zunimmt und sein
Maximum mit einer deutlichen Verzögerung ∆tV4 zum Feststoffdruck, der spontan auf

die Kompression und Relaxation reagiert, erreicht.
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Abb. 4-15: Variation der Relaxationsdauer der ersten Stufe mit ∆tR1 = 600 s
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Abb. 4-16: Variation der Relaxationsdauer der ersten Stufe mit ∆tR1 = 1800 s
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Der verzögerte Fluiddruckanstieg ab einer Relaxationsdauer ∆tR1 > 180 s wird von

einer deutlichen Steigerung des Feststoffdrucks begleitet. Bei einer Relaxationsdauer
von ∆tR1 = 600 s steigt er auf den ca. doppelten Wert gegenüber dem Standardversuch.

Wird die Relaxationsdauer auf 1800 s ausgedehnt, erreicht er sogar nahezu den dreifa-
chen Wert. Sobald der Fluiddruck wieder ansteigt, fällt er wieder auf das Niveau des
Standardversuchs zurück. Dieser Rückgang ist sogar noch während der Kompressi-
onsphase zu erkennen.

Die Druckkinetiken bei einer Relaxationsdauer ∆tR1 der ersten Stufe von 10 s decken

sich nahezu mit den Kinetiken des Standardversuchs. Da eine weitaus längere Relaxa-
tionszeit in der Praxis des Trennpressens technisch nicht realisierbar und unwirtschaft-
lich ist, wird die Relaxationsdauer der ersten Stufe auf 10 s für die nachfolgenden Ver-
suchsreihen festgesetzt.

Variation der Relaxationsdauer der zweiten Stufe:

Für die Relaxationsphase der zweiten Stufe wurden folgende sieben Variationen der
Relaxationsdauer untersucht: ∆tR2 = 0, 3, 10, 30, 180, 600 und 1800 s. Die Relaxati-

onsphasen der dritten und vierten Stufe mit ∆tR3,4 = 22,5 s entsprechen wiederum dem

Standardversuch. Die gezeigten qualitativen Effekte bei der Variation der Relaxati-
onsdauer ∆tR1 der ersten Stufe treten in gleicher Form auch bei der zweiten Stufe auf.

Lange Relaxationsphasen senken das Druckniveau in den nachfolgenden Stufen unter
das des Standardversuchs, kurze erhöhen es. Ohne Relaxation setzt sich der progressi-
ve Druckanstieg verzögert (langsamere Kompressionsgeschwindigkeit) in der dritten
Kompressionsstufe fort, wie die Abb. 4-17 zeigt.

Auch in dieser Versuchsreihe bildet sich erst ein Wendepunkt in der dritten Stufe nach
einer Relaxationsdauer von ∆tR2 = 3 s aus. Ein deutlich degressiver Gesamtdruckan-

stieg zu Beginn der dritten Kompressionsstufe ist erst nach einer Relaxationsdauer
∆tR2 = 10 s zu erkennen. Auch die Gesamtdruckkinetik erreicht nach einer Relaxati-

onsdauer ∆tR2 = 10 s nahezu das Niveau des Standardversuchs. Nach einer Relaxati-

onsdauer ∆tR2 = 30 s ist ein leicht verzögerter Fluiddruckanstieg in der dritten Kom-

pressionsstufe erkennbar, der sich mit längerer Relaxationsdauer (∆tR2 = 180 bzw.

600 s) immer stärker ausprägt. Bei einer Relaxationsdauer ∆tR2 = 1800 s steigt wie

zuvor bei ∆tR1 = 1800 s der Fluiddruck erst in der Relaxationsphase der nachfolgen-

den Stufe leicht an, bevor er progressiv in der nächsten Kompressionsstufe zunimmt.
Der Gesamtdruckverlauf der dritten Stufe wird fast vollständig von dem Feststoff-
druck gebildet. Der Gesamtdruck der vierten Stufe wird dann wieder vom Fluiddruck
dominiert. Der Wendepunkt in der dritten Stufe erfährt mit 3 s < ∆tR2 < 1800 s eine

zeitliche Verschiebung. Der degressive Druckverlauf verlängert sich mit zunehmender
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Relaxationsdauer bis auf ca. 20 s bei ∆tR2 = 1800 s. Der signifikante Anstieg des Fest-

stoffdrucks über das Niveau des Standardversuchs bei verzögertem Fluiddruckanstieg
in den Kompressionsstufen ist, wie zuvor bei den langen Relaxationsphasen der ersten
Stufe, zu erkennen.
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Abb. 4-17: Variation der Relaxationsdauer der zweiten Stufe mit ∆tR2 = 0 s

Variation der Relaxationsdauer der dritten Stufe:

Für die Relaxationsphase der dritten Stufe wurden folgende acht Variationen der Re-
laxationsdauer untersucht: ∆tR3 = 0, 3, 5, 10, 30, 180, 600 und 1800 s. Die Relaxati-

onsphasen der ersten und zweiten Stufe ∆tR1, 2 wurden entsprechend der zuvor gezeig-

ten Ergebnisse auf 10 s festgelegt. Die Relaxationsphase der vierten Stufe mit ∆tR4 =

22,5 s entspricht wiederum dem Standardversuch.

Ohne Relaxationsphase (∆tR3 = 0 s) steigt der Komprimatdruck progressiv bis zum

Erreichen der Lastgrenze der UPM von 500 bar an. Die kurzen Relaxationsphasen
∆tR3 = 3 bis 5 s führen zu einer unzureichenden Relaxation des mit ca. 250 bar bereits

hohen Komprimatdrucks dieser Stufe. Der Feststoffdruck und insbesondere der Flu-
iddruck, der mit ca. 80 % zum Gesamtdruck beiträgt, können nur geringfügig relaxie-
ren. In der nachfolgenden vierten Kompressionsstufe wird die Lastgrenze der UPM
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erreicht und die Versuche wurden abgebrochen (vgl. Abb. 4-18).
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Abb. 4-18: Variation der Relaxationsdauer der dritten Stufe mit ∆tR3 = 5 s

Ab einer Relaxationsdauer von ∆tR3 = 10 s fällt der Spitzendruck der vierten Kom-

pressionsstufe unter die Lastgrenze der UPM und der Versuch kann mit der abschlie-
ßenden Relaxationsphase beendet werden. Durch eine Relaxationsdauer von ∆tR3 =

10 s und 30 s kann das Druckniveau nicht auf das des Standardversuchs abgesenkt
werden. Die mit ∆tR1,2 = 10 s verkürzten Relaxationsphasen der ersten beiden Stufen

wirken sich hier trotz einer verlängerten Relaxationsdauer von ∆tR3 = 30 s auf den

Druck der vierten Kompressionsstufe steigernd aus, wie Abb. 4-19 zeigt. Der Fest-
stoffdruck steigt in der vierten Kompressionsstufe für alle ∆tR3 < 30 s nur auf das Ni-

veau der vorherigen Stufe an.

Erst ab einer Relaxationsdauer ∆tR3 = 180 s sinkt der Komprimatdruck unter das Ni-

veau des Standardversuchs und der Fluiddruck steigt in der vierten Kompressionsstufe
verzögert an. Diese zeitliche Verzögerung im Anstieg und auch die relative Verzöge-
rung des Spitzendrucks nimmt mit Verlängerung der Relaxationsdauer auf 600 s zu.
Die Abb. 4-20 zeigt den fast identischen signifikanten Anstieg des Feststoffdrucks bei
verzögertem Fluiddruckanstieg in der vierten Stufe wie die Abb. 4-16 bei einer Re-
laxationsdauer von ∆tR1 = 1800 s. Bei einer Relaxationsdauer ∆tR3 = 1800 s steigt der
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Fluiddruck erst in der Relaxationsphase an und erreicht sein Maximum kurz vor Ende
der 22,5 s langen Relaxationsphase.
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Abb. 4-19: Variation der Relaxationsdauer der dritten Stufe mit ∆tR3 = 30 s
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Abb. 4-20: Variation der Relaxationsdauer der dritten Stufe mit ∆tR3 = 600 s
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4.2 Variation der Material-Parameter im vierstufigen Preßversuch

4.2.1 Übersicht

Die Tabelle 4-6 gibt eine Übersicht über die Ergebnisdiagramme, in denen das
Komprimatverhalten unter Variation der Material-Parameter dargestellt ist. Die Abbil-
dungen, die gleichzeitig die Wechselwirkungen von drei Material-Parametern zeigen,
sind in Kap. 5.2.6 aufgeführt.

Tabelle 4-6: Übersicht der Ergebnisdiagramme: Abbildungsnummer, variierte und
konstante Material-Parameter und Form der Darstellung

Abb. Variation von: Konstante Parameter Darstellung

xH

[%]

xW

[%]

D

[%]

A

[%]

T

[°C]

Versuchsreihe H W T

Abb. 4-22 H W 4 D 0 A 25 T 30 Spitzendrücke 1.-4. Stufe

Abb. 4-23 W H 3,4 D 0 A 25 T 30 Spitzendrücke 1.-4. Stufe

Abb. 4-24 T H 3,4 W 4 D 0 A 25 Spitzendrücke 1.-4. Stufe

Abb. 4-25 H W D 0 A 25 T 30 Spitzendrücke 1.-4. Stufe

Abb. 4-26 H T W 4 D 0 A 25 Spitzendrücke 1.-4. Stufe

Abb. 4-27 W T H 3,4 D 0 A 25 Spitzendrücke 1.-4. Stufe

Abb. 5-13 H W T D 0 A 25 Spitzendrücke 4. Stufe

Versuchsreihe D W T A

Abb. 4-28 D A H 3,4 W 4 T 30 Spitzendrücke 1.-4. Stufe

Abb. 4-29 W A H 3,4 D 0 T 30 Spitzendrücke 1.-4. Stufe

Abb. 4-30 T A H 3,4 W 4 D 0 Spitzendrücke 1.-4. Stufe

Abb. 5-16 W T A H 3,4 D 0 Spitzendrücke 4. Stufe

Abb. 4-31 W D H 3,4 A 25 T 30 Spitzendrücke 1.-4. Stufe

Abb. 4-32 T D H 3,4 W 4 A 25 Spitzendrücke 1.-4. Stufe

Abb. 5-15 W T D H 3,4 A 25 Spitzendrücke 4. Stufe

Abb. 5-14 W D A H 3,4 T 30 Spitzendrücke 4. Stufe

Abb. 5-17 T D A H 3,4 W 4 Spitzendrücke 4. Stufe

Versuchsreihe E (extrah.)

Abb. 4-33 W H 3,4 D 0 A 25 T 30 Feststoffdrücke 1.-4. Stufe

Abb. 4-34 T H 3,4 W 4 D 0 A 25 Feststoffdrücke 1.-4. Stufe

Abb. 4-35 D H 3,4 W 4 A 25 T 30 Feststoffdrücke 1.-4. Stufe
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Druckverläufe im vierstufigen Preßversuch

Abb. 4-21 zeigt beispielhaft den Druckverlauf des vierstufigen Standardversuchs (vgl.
Kap. 3.3.3) für die Material-Parameter: Hüllengehalt 9 %, Wassergehalt 6 %, Denatu-
rierungsgrad 0 %, Aufschlußgrad 25 % und Preßtemperatur 30 °C.

Neben dem Kolbenweg sind die Verläufe für den Gesamt-, den Feststoff- und den
Flüssigkeitsdruck dargestellt. Als zweite Darstellung sind die Spitzendrücke am Ende
der vier Kompressionsstufen als kumulative Stapelbalken aus Fluid- und Feststoff-
druck eingetragen.
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Abb. 4-21: Ergebnis eines vierstufigen Preßversuchs: Kolbenweg und Komprimatdrü-
cke als Kinetik und als kumulative Stapelbalken

Zur besseren Übersicht und zur Vergleichbarkeit des umfangreichen Datenmaterials
werden in den nachfolgend gezeigten Ergebnisdiagrammen nur noch die Spitzendrü-
cke der vier Kompressionsstufen als kumulative Stapelbalken dargestellt. Die gewähl-
te dreidimensionale Diagrammform ermöglicht die Darstellung von Wechselbeziehun-
gen unterschiedlicher Einflußparameter. Im folgenden Text sind die Versuchsparame-
ter für das jeweilige Ergebnisdiagramm steckbriefartig vorangestellt.
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4.2.2 Einfluß und Wechselwirkungen der Material-Parameter

Zum Einfluß des Hüllengehalts

Die Abb. 4-22 zeigt den Einfluß und die Wechselwirkung von Hüllengehalt und Kom-
pression auf die Komprimatdrücke für folgende Material-Parameter:

Variiert wird der Hüllengehalt zwischen dem nativen Hüllengehalt 17,1 und 2 %.
Konstante Material-Parameter sind: Wassergehalt 4 %, Denaturierungsgrad 0 %, Auf-
schlußgrad 25 % und Preßtemperatur 30 °C.

A = 25 %; T = 30 °C
xW = 4 %; D = 0 %;
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Abb. 4-22: Zusammenhang zw. Hüllengehalt, Kompression und Komprimatdrücken

Die zunehmende Kompression führt unabhängig vom Hüllengehalt nur zu einem ge-
ringfügigen Anstieg des Feststoffdrucks. Es ist also ein eher plastisches Deformations-
verhalten der Feststoffmatrix zu erkennen. Die Fluiddrücke steigen mit der Kompres-
sion deutlicher an. Durch die Kompression verengen sich die Abflußwege und der
Druckverlust steigt. Die Reduzierung des nativen Hüllengehalts bis auf xH = 6 % führt
nur zu geringfügig niedrigeren Feststoffdrücken. Niedrige Hüllengehalten von
xH ≤ 3,4 % reduzieren den Feststoffdruck bis auf ca. den halben Wert der nativen Zu-
sammensetzung. Die Fluiddrücke steigen dagegen bei den niedrigen Hüllengehalten
von 3,4 bzw. 2 % infolge der verschlechterten Komprimat-Drainage überproportional
stark an.
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Zum Einfluß des Wassergehalts

Die Abb. 4-23 zeigt den Einfluß und die Wechselwirkung von Wassergehalt und
Kompression auf die Komprimatdrücke für folgende Material-Parameter:

Variiert wird der Wassergehalt zwischen 3 und 6 %. Konstante Material-Parameter
sind: Hüllengehalt 3,4 %, Denaturierungsgrad 0 %, Aufschlußgrad 25 % und Preß-
temperatur 30 °C.
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A = 25 %; T = 30 °C
H = 3,4 %; D = 0 %
Materialparameter:

Abb. 4-23: Zusammenhang zw. Wassergehalt, Kompression und Komprimatdrücken

Mit steigendem Wassergehalt fallen die Feststoffdrücke unabhängig von der Kompres-
sionsstufe deutlich. Das Wasser wird hydrokolloidal in der Zellwand gebunden und
plastifiziert diese [88], wodurch die Reduzierung der Abmessungen der Komprimat-
Kapillaren unter Kompression begünstigt wird. Als Folge nimmt die Komprimat-
Drainage mit fortschreitender Kompression deutlich ab und die Fluiddrücke steigen ab
einem Wassergehalt von 5 % überproportional an. Bei einem Wassergehalt von 6 %
wird schon in der dritten Kompressionsstufe der zulässige Gesamtdruck von 500 bar
überschritten, bzw. der plastifizierte Feststoff durch den Seiher gedrückt.
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Zum Einfluß der Preßtemperatur

Die Abb. 4-24 zeigt den Einfluß und die Wechselwirkung von Preßtemperatur und
Kompression auf die Komprimatdrücke für folgende Material-Parameter:

Variiert wird die Preßtemperatur zwischen 30 und 90 °C. Konstante Material-
Parameter sind: Hüllengehalt 3,4 %, Wassergehalt 4 %, Denaturierungsgrad 0 % und
25 % Aufschlußgrad.

A = 25 %; D = 0 %
H = 3,4 %; xW = 4 %
Materialparameter:
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Abb. 4-24: Zusammenhang zw. Preßtemperatur, Kompression und Komprimatdrü-
cken

Die Feststoffdrücke fallen für alle Kompressionsstufen mit steigender Temperatur. Die
Feststoffmatrix zeigt ein thermo-rheologisches Verhalten: mit steigender Temperatur
nimmt die Elastizität zugunsten der Plastizität ab. Dadurch wird wie durch einen er-
höhten Wassergehalt die Reduzierung der Abmessungen der Komprimat-Kapillaren
unter Kompression begünstigt.

Die mit steigender Temperatur abnehmende Viskosität des Öls reduziert den Druck-
verlust der abzupressenden Ölphase. Hinsichtlich der Fluiddruckentwicklung überla-
gern sich also zwei konkurrierende Effekte, die zu einem Fluiddruck-Maximum bei
70 °C führen. Bei einer Temperatur von 90 °C überwiegt der positive Effekt der Vis-
kositätsabnahme, wodurch die Fluiddrücke wieder etwas fallen.
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Im Folgenden werden die Wechselwirkungen der zuvor bei den Standardparametern
(Tabelle 3-9) einzeln betrachteten Einflußgrößen - Hüllengehalt, Wassergehalt und
Preßtemperatur - dargestellt.

Wechselwirkung von Hüllengehalt, Wassergehalt und Kompression

Die Abb. 4-25 zeigt die Wechselwirkung von Hüllengehalt, Wassergehalt und Kom-
pression auf die Komprimatdrücke für folgende Material-Parameter:

Variiert wird der Wassergehalt zwischen 3 und 6 % und der Hüllengehalt zwischen
17,1 und 2 %. Konstante Komprimat-Parameter: Denaturierungsgrad 0 %, Auf-
schlußgrad 25 % und Preßtemperatur 30 °C.
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D = 0 %; A = 25 %
T = 30 °C

Materialparameter:

Abb. 4-25: Einfluß und Wechselwirkung von Hüllengehalt, Wassergehalt und Kom-
pression auf die Komprimatdrücke

Die zuvor beschriebene Abnahme des Feststoffdrucks mit steigendem Wassergehalt
wird mit fallendem Hüllengehalt ausgeprägter. Die Feststoff- und Flüssigkeitsdrücke
von Raps mit nativem Hüllengehalt von 17,1 % sind nahezu unabhängig vom Wasser-
gehalt. Eine deutliche Abnahme der Feststoffdrücke mit fallendem Hüllengehalt zeigt
sich nur bei Wassergehalten von 5 und 6 %. Signifikante Anstiege der Feststoffdrücke
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für alle Wassergehalte unter Kompression zeigen nur die Komprimate mit nativem
Hüllengehalt. Bei reduzierten Hüllengehalten und höheren Wassergehalten sind die
Feststoffdrücke nahezu unabhängig von der Kompressionsstufe.

Diese Ergebnisse belegen das mit steigendem Wassergehalt ausgeprägte plastische
Materialverhalten des Kernfleisches und das vom Wassergehalt unabhängige elasti-
sche Verhalten der Rapshüllen. Die Feststoffdrücke ergeben sich also nach dem Su-
perpositionsprinzip aus der Zusammensetzung der Feststoffmatrix mit den beiden
Komponenten Kernfleisch und Hüllen mit jeweils unterschiedlichem rheologischen
Verhalten.

Niedrige Feststoffdrücke repräsentieren eine dominant plastisch-viskose Feststoffmat-
rix, die aufgrund der erleichterten Verformbarkeit zu einer schlechteren Komprimat-
Drainage, gekennzeichnet durch hohe Flüssigkeitsdrücke, führt. Zusätzlich zeigen die
Fluiddrücke eine ausgeprägte Abhängigkeit von der Kompression. Sie verdoppeln sich
ungefähr mit jeder Kompressionsstufe infolge der Abnahme der Kapillardurchmesser.
Dies führt bei der Kombination von niedrigen Hüllen- und hohen Wassergehalten zu
einer Überschreitung des zulässigen Gesamtdrucks zum Teil schon in der zweiten
Kompressionsstufe (HWT 2/6/30). Hinreichend gute Komprimat-Eigenschaften mit
niedrigen Fluiddrücken und ausreichenden Feststoffdrücken bieten danach die Kom-
primate mit nativem Hüllengehalt und schalenreduzierte bis 3,4 % Hüllen bei Wasser-
gehalten von 3 und 4 %.

Wechselwirkung von Hüllengehalt, Preßtemperatur und Kompression

Die Abb. 4-26 zeigt den Einfluß der Wechselwirkung von Hüllengehalt, Preßtempera-
tur und Kompression auf die Komprimatdrücke für folgende Material-Parameter:

Variiert wird die Preßtemperatur zwischen 30 und 90 °C und der Hüllengehalt zwi-
schen 17,1 und 2 %. Konstante Material-Parameter sind: Denaturierungsgrad 0 %,
Aufschlußgrad 25 % und Wassergehalt 4 %.

Die Feststoffdrücke fallen unabhängig vom Hüllengehalt mit steigender Temperatur.
Die in Abb. 4-24 dargestellten Gesamtdruckmaxima im mittleren Temperaturbereich
von 50 bis 70 °C treten bei Hüllengehalten größer als 6 % nicht mehr auf. Der größere
Hüllenanteil kompensiert die Erweichung der Kernfleisch-Feststoffmatrix mit steigen-
der Temperatur und gewährleistet eine gute Komprimat-Drainage, so daß die Flu-
iddrücke mit steigender Temperatur fallen. Fluiddrücke von mehr als 10 bar sind bei
nativem Hüllengehalt oberhalb von 50 °C in keiner Stufe mehr zu messen. Der über-
proportionale Anstieg der Flüssigkeitsdrücke bei 2 % Hüllengehalt ist für alle Preß-
temperaturen zu verzeichnen.
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Abb. 4-26: Einfluß und Wechselwirkung von Hüllengehalt, Preßtemperatur und Kom-
pression auf die Komprimatdrücke

Wechselwirkung von Wassergehalt, Preßtemperatur und Kompression

Die Abb. 4-27 zeigt den Einfluß der Wechselwirkung von Wassergehalt, Preßtempera-
tur und Kompression auf die Komprimatdrücke für folgende Material-Parameter:

Variiert wird die Preßtemperatur zwischen 30 und 90 °C und der Wassergehalt zwi-
schen 3 und 6 %. Konstante Material-Parameter sind: Hüllengehalt 3,4 %, Denaturie-
rungsgrad 0 % und Aufschlußgrad 25 %.

Die zuvor einzeln beschriebenen Effekte bei der Abnahme der elastischen Rückstell-
kräfte mit steigender Temperatur bzw. steigendem Wassergehalt werden für Kompri-
mate mit stark reduziertem Hüllengehalt von 3,4 % bestätigt. Der deutliche Elastizi-
tätsverlust mit steigendem Wassergehalt wird durch eine Temperatursteigerung noch
verstärkt und bewirkt dadurch eine drastische Verschlechterung der Komprimat-
Drainage bei Wassergehalten größer als 4 %. Das plastifizierte Komprimat wird bei
einem Wassergehalt von 5 % in der vierten und bei 6 % schon in der dritten Kompres-
sionsstufe bei allen Preßtemperaturen (bis auf 30 °C) durch den Seiher gedrückt.
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Abb. 4-27: Einfluß und Wechselwirkung von Wassergehalt, Preßtemperatur und
Kompression auf die Komprimatdrücke

Es werden im Folgenden die Einflußgrößen eines erhöhten Aufschlußgrads durch Flo-
ckierung und/oder der hydro-thermischen Denaturierung auf das Komprimatverhalten
schalenreduzierter Rapssaat bei Verwendung der Standardparameter für die anderen
Material-Parameter (vgl. Kap. 3.3.3) betrachtet. Darüber hinaus werden die
Wechselwirkungen von Aufschlußgrad und Denaturierungsgrad mit den zuvor be-
schriebenen Einflußgrößen dargestellt.

Wechselwirkung von Aufschlußgrad, Denaturierungsgrad und Kompression

Die Abb. 4-28 zeigt den Einfluß und die Wechselwirkung des Aufschlußgrads und der
hydro-thermischen Denaturierung auf die Komprimatdrücke für folgende Material-
Parameter:

Der Aufschlußgrad wird zwischen 25 % (nach Schälung) und 85 % (nach Flockie-
rung) und der Denaturierungsgrad zwischen 0 und 100 % (vgl. Kap. 3.1) variiert.
Konstante Material-Parameter sind: Hüllengehalt 3,4 %, Wassergehalt 4 % und Preß-
temperatur 30 °C.
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Abb. 4-28: Einfluß und Wechselwirkung von Aufschlußgrad, Denaturierungsgrad und
Kompression auf die Komprimatdrücke

Das Komprimat mit den Standardparametern zeigt gute Preßeigenschaften mit Fest-
stoffdrücken im Bereich von 50 bar und kompressionsabhängigen Flüssigkeitsdrü-
cken, die nur in der vierten Kompressionsstufe den Feststoffdruck überschreiten. Die
zusätzliche Denaturierung des Ausgangsmaterials vor der Pressung führt zu deutlich
niedrigeren Flüssigkeitsdrücken (unter 10 bar) bei nur leicht erhöhten Feststoffdrü-
cken. Die Komprimat-Drainage wird bei nahezu unveränderten Feststoffdrücken durch
die Denaturierung deutlich verbessert. Zwischen dem Denaturierungsgrad von 50 %
und 100 % ist hinsichtlich der Komprimatdrücke kein signifikanter Unterschied zu
erkennen.

Die in der Versuchsreihe HWT (Abb. 4-22 - Abb. 4-27) gezeigte unmittelbare
Wechselwirkung von Feststoff- und Flüssigkeitsdruck - niedrige Flüssigkeitsdrücke
resultieren aus hohen Feststoffdrücken - ist für das flockierte Material nicht mehr ge-
geben. Der geringere Anteil an intakten Zellen mit stützendem Binnendruck reduziert
die Feststoffdrücke um ca. 20 %. Die Füssigkeitsdrücke sind infolge der Flockierung
bei starker Kompression in der dritten und vierten Stufe um ca. 50 % reduziert.

Die zusätzliche Denaturierung der flockierten Saat mit den Standardparametern führt
zu einem geringen Anstieg der Feststoffdrücke auf das Niveau der nicht flockierten
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und denaturierten Saat bei weiterer Reduzierung der Flüssigkeitsdrücke. Die zusätz-
liche Flockierung denaturierter Saat bringt keine signifikanten Unterschiede im Kom-
primatverhalten im Vergleich zur nur denaturierten Saat.

Wechselwirkung von Aufschlußgrad, Wassergehalt und Kompression

Die Abb. 4-29 zeigt den Einfluß der Wechselwirkung von Wassergehalt, Auf-
schlußgrad und Kompression auf die Komprimatdrücke für folgende Material-
Parameter:

Variiert wird der Wassergehalt zwischen 3 und 6 % und der Aufschlußgrad zwischen
25 und 85 %. Konstante Material-Parameter sind: Hüllengehalt 3,4 %, Denaturie-
rungsgrad 0 % und Preßtemperatur 30 °C.
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Materialparameter:
xH = 3,4 %; D = 0 %

T = 30 °C

Abb. 4-29: Einfluß und Wechselwirkung von Aufschlußgrad, Wassergehalt und Kom-
pression auf die Komprimatdrücke

Die Feststoffdrücke fallen, wie zuvor dargelegt, leicht durch die Flockierung und stark
mit steigendem Wassergehalt. Auch die flockierte Feststoffmatrix zeigt keinen nen-
nenswerten Druckanstieg mit der Kompression. Die Komprimat-Drainage wird je-
doch, insbesondere bei höheren Wassergehalten, entscheidend verbessert. Der Flu-
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iddruck steigt bei nicht flockiertem Material überproportional mit dem Wassergehalt.
Bei stark aufgeschlossenem Material fällt der Fluiddruck von einem niedrigen Niveau
mit steigendem Wassergehalt sogar weiter ab, so daß flockiertes Material mit einem
Wassergehalt von 6 % die beste Komprimat-Drainage aufweist. Die Flüssigkeitsdrü-
cke steigen infolge der sehr guten Komprimat-Drainage nur geringfügig unter fortge-
führter Kompression. Für flockierte Saat ist also im Vergleich zu nicht flockierter Saat
genau die gegenteilige Abhängigkeit zwischen Komprimat-Drainage und Wasserge-
halt der Feststoffmatrix festzustellen.

Wechselwirkung von Aufschlußgrad, Preßtemperatur und Kompression

Die Abb. 4-30 zeigt den Einfluß der Wechselwirkung von Preßtemperatur, Auf-
schlußgrad und Kompression auf die Komprimatdrücke für folgende Material-
Parameter:

Variiert wird die Preßtemperatur zwischen 30 und 90 °C und der Aufschlußgrad zwi-
schen 25 und 85 %. Konstante Material-Parameter sind: Hüllengehalt 3,4 %, Denatu-
rierungsgrad 0 % und Wassergehalt 4 %.

Die Balkengruppen, die den Einfluß der Preßtemperatur für einen Aufschlußgrad von
25 % zeigen, wurden bereits in der Abb. 4-24 dargestellt und beschrieben. Die festge-
stellte Erweichung der Feststoffmatrix mit steigender Preßtemperatur ist für flockiertes
Material noch ausgeprägter zu registrieren. Die Feststoffdrücke fallen von ca. 40 bar
bei 30 °C auf unter 8 bar bei 90 °C Preßtemperatur. Die Feststoffdrücke der nicht flo-
ckierten Saat sinken dagegen nur auf ca. 25 bar ab.

Die infolge Temperaturerhöhung stark reduzierten Feststoffdrücke flockierter Saat
führen ebenfalls nicht zu einer Beeinträchtigung der Komprimat-Drainage, vielmehr
fallen die Fluiddrücke mit steigender Preßtemperatur kontinuierlich bis unter die
Nachweisgrenze bei 90 °C ab. Aufgrund des geringen Niveaus der Flüssigkeitsdrücke
bei dem flockierten Material ist im Gegensatz zu dem nicht flockierten Material kein
deutlicher Anstieg mit der Kompression festzustellen. Ein Druckmaximum bei 70 °C
wie bei der nicht flockierten Saat ist nicht zu verzeichnen. Die Feststoffdrücke des un-
terschiedlich aufgeschlossenen Materials zeigen keinen signifikanten Anstieg mit der
Kompression.
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Abb. 4-30: Einfluß der Wechselwirkung von Aufschlußgrad, Preßtemperatur und
Kompression auf die Komprimatdrücke

Wechselwirkung von Denaturierung, Wassergehalt und Kompression

Die Abb. 4-31 zeigt den Einfluß der Wechselwirkung von Wassergehalt, Denaturie-
rungsgrad und Kompression für folgende Material-Parameter:

Variiert wird der Wassergehalt zwischen 3 und 6 % und der Denaturierungsgrad zwi-
schen 0 und 100 %. Konstante Material-Parameter sind: Hüllengehalt 3,4 %, Auf-
schlußgrad 25 % und Preßtemperatur 30 °C.

Die Feststoffdrücke werden von der Denaturierung nicht signifikant beeinflußt, sie
bleiben auf dem vom Wassergehalt abhängigen gleichen Niveau und zeigen nur einen
geringen Anstieg mit der Kompression. Sie fallen wie zuvor dargelegt mit steigendem
Wassergehalt unabhängig von der Denaturierung. Die Fluiddrücke der nicht denatu-
rierten Komprimate steigen mit höherem Wassergehalt und zunehmender Kompres-
sion. Die Denaturierung verbessert die Komprimat-Drainage und mindert den Anstieg
der Flüssigkeitsdrücke mit steigendem Wassergehalt und Kompression. Hohe, die
Feststoffdrücke deutlich übersteigende Flüssigkeitsdrücke treten erst bei einem Was-
sergehalt von 6 % in der dritten und vierten Kompressionsstufe auf. Die Erhöhung des
Denaturierungsgrades von 50 auf 100 % führt zu keiner weiteren Steigerung der zuvor
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beschriebenen Effekte, eher zu einer leichten Abschwächung mit steigenden Flüssig-
keitsdrücken bei höheren Wassergehalten von 5 und 6 %.
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Materialparameter:
xH = 3,4 %; A = 25 %

T = 30 °C

Abb. 4-31: Einfluß der Wechselwirkung von Denaturierung, Wassergehalt und Kom-
pression auf die Komprimatdrücke

Wechselwirkung von Denaturierung, Preßtemperatur und Kompression

Die Abb. 4-32 zeigt den Einfluß der Wechselwirkung von Denaturierung, Preßtempe-
ratur und Kompression für folgende Material-Parameter:

Variiert wird die Preßtemperatur zwischen 30 und 90 °C und der Denaturierungsgrad
zwischen 0 und 100 %. Konstante Material-Parameter sind: Hüllengehalt 3,4 %, Auf-
schlußgrad 25 % und Wassergehalt 4 %.

Der Einfluß der Preßtemperatur auf die nicht denaturierte schalenreduzierte Saat mit
einem Fluiddruck-Maximum bei 70 °C ist schon in Abb. 4-24 dargestellt worden. Die
Abnahme der Feststoffdrücke mit steigender Temperatur ist für die voll- und halbde-
naturierten Komprimate ebenfalls festzustellen, wobei zwischen den gezeigten Dena-
turierungsgraden (50 und 100 %) keine signifikanten Unterschiede hinsichtlich Fest-
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stoff- und Füssigkeitsdruck zu erkennen sind. Im Gegensatz zu den nicht denaturierten
Komprimaten steigen die Feststoffdrücke mit der Denaturierung und der Kompression
etwas an. Die zuvor beschriebene verbesserte Komprimat-Drainage mit sehr niedrigen
Flüssigkeitsdrücken für denaturierte Saat bei 30 °C (Abb. 4-28) gilt für den ganzen
Temperaturbereich bis 90 °C, wobei nur noch die Flüssigkeitsdrücke der vierten Stufe
teilweise über 5 bar liegen.

Materialparameter:
xH = 3,4 %; xW = 4 %

A = 25 %

Druckverteilung

Fluid

G
es

am
t

Feststoff

Abb. 4-32: Einfluß der Wechselwirkung von Denaturierung, Preßtemperatur und
Kompression auf die Komprimatdrücke

4.2.3 Extrahierte Rapssaat unter Kompression

Die zuvor gezeigten Ergebnisse resultieren aus den Wechselwirkungen der feststoff-
und flüssigkeitsinduzierten Kräfte. Um Rückschlüsse auf das Kompressionsverhalten
der reinen Feststoffmatrix ohne Fluidphase zu erhalten, wurde schalenreduzierte Raps-
saat mit 3,4 % Hüllen mit Hexan kalt extrahiert (vgl. Kap. 3.1). Der Einfluß des Was-
sergehalts, der Preßtemperatur und der Denaturierung auf die Feststoffdrücke der ext-
rahierten Saat im Vergleich zu nicht extrahierter Saat wird in den Abb. 4-33 bis
Abb. 4-35 aufgezeigt.
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Einfluß des Wassergehalts und der Kompression auf die Feststoffmatrix

Die Abb. 4-33 zeigt den Einfluß der Wechselwirkung von Wassergehalt und Kom-
pression auf die Feststoffdrücke von extrahierter und nicht extrahierter Saat für fol-
gende Material-Parameter:

Variiert wird der Wassergehalt für die nicht extrahierte Saat zwischen 3 und 6 %. Die
extrahierte Saat wurde auf die entsprechend gleichen Beladungen der Feststoffmatrix
für die nicht extrahierte Saat eingestellt. Konstante Material-Parameter sind: Hül-
lengehalt 3,4 %, Preßtemperatur 30 °C, Denaturierungsgrad 0 % und Aufschluß-
grad 25 %.

Feststoffdrücke

nicht
extr.

extr.

A = 25 %; D = 0 %
H = 3,4 %; T = 30 °C
Materialparameter:

Wassergehalte gelten nur für nicht extrahierte Saat;
extrahierte Saat auf entsprechend gleiche Beladungen eingestellt

Abb. 4-33: Einfluß des Wassergehalts und der Kompression auf die Feststoffdrücke
von extrahierter und nicht extrahierter schalenreduzierter Saat

Die dargestellten Feststoffdrücke der nicht extrahierten Saat entsprechen den bereits in
Abb. 4-23 gezeigten Drücken. Die festgestellte Plastifizierung der Feststoffmatrix mit
steigendem Wassergehalt für die nicht extrahierte Saat wird auch für das extrahierte
Material bestätigt. Die Feststoffdrücke fallen mit steigendem Wassergehalt und steigen
nur sehr gering unter Kompression. Die extrahierte Saat weist generell niedrigere Fest-
stoffdrücke auf, die je nach Wassergehalt zwischen ca. 50 % (3 % Wassergehalt) und
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80 % (5 % Wassergehalt) der Werte der nicht extrahierten Saat liegen. Die Feststoff-
drücke für den Wassergehalt von 6 % sind nur schwer vergleichbar, da die dritte und
vierte Kompressionsstufe aufgrund der schlechten Komprimat-Drainage des nicht ext-
rahierten Materials nicht zu Ende geführt werden konnten.

Einfluß der Preßtemperatur und der Kompression auf die Feststoffmatrix

Die Abb. 4-34 zeigt den Einfluß der Wechselwirkung von Preßtemperatur und Kom-
pression auf die Feststoffdrücke von extrahierter und nicht extrahierter Saat für fol-
gende Material-Parameter:

Variiert wird die Preßtemperatur zwischen 30 und 90 °C. Konstante Material-
Parameter sind: Hüllengehalt 3,4 %, Denaturierungsgrad 0 %, Aufschlußgrad 25 %
und eine Wasserbeladung von 0,089 gW/gF (dies entspricht einem Wassergehalt von
4 % für die nicht extrahierte Saat).

Feststoffdrücke

nicht
extr.

extr.

A = 25 %; D = 0 %
H = 3,4 %;

Materialparameter:

XW = 0,089
g W
g F

Abb. 4-34: Einfluß der Preßtemperatur und der Kompression auf die Feststoffdrücke
von extrahierter und nicht extrahierter schalenreduzierter Saat

Die Feststoffdrücke der extrahierten Saat zeigen ebenfalls den für die nicht extrahierte
Saat zuvor festgestellten nur geringen Anstieg mit der Kompression. Die Abnahme der
Feststoffdrücke mit steigender Preßtemperatur ist bei der extrahierten Feststoffmatrix
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ausgeprägter. Erreichen die Feststoffdrücke der extrahierten Saat bei der Preßtempera-
tur von 30 °C noch ca. 70 % bis 80 % des Niveaus der nicht extrahierten Saat, redu-
ziert sich dieser Anteil mit steigender Temperatur bis auf ca. 15 % bei 90 °C.

Einfluß der Denaturierung und der Kompression auf die Feststoffmatrix

Die Abb. 4-35 zeigt den Einfluß der Wechselwirkung von Denaturierung und Kom-
pression auf die Feststoffdrücke von extrahierter und nicht extrahierter Saat für fol-
gende Material-Parameter:

Variiert wird der Denaturierungsgrad zwischen 0 und 100 %. Konstante Material-
Parameter sind: Hüllengehalt 3,4 %, Preßtemperatur 30 °C, Aufschlußgrad 25 % und
eine Wasserbeladung von 0,089 gW/gF (dies entspricht einem Wassergehalt von 4 %
für die nicht extrahierte Saat). Versuche für den Denaturierungsgrad von 50 % liegen
für das extrahierte Material nicht vor.

Feststoffdrücke

nicht
extr.

extr.

A = 25 %
H = 3,4 %;
Materialparameter:

XW = 0,089
g W
g F

T = 30 °C

Abb. 4-35: Einfluß der Denaturierung und der Kompression auf die Feststoffdrücke
von extrahierter und nicht extrahierter schalenreduzierter Saat

Der leichte Anstieg der Feststoffdrücke durch die Denaturierung bei der nicht extra-
hierten Saat wurde schon beschrieben. Die extrahierte Saat zeigt dagegen geringfügig
niedrigere Feststoffdrücke nach Denaturierung. Der größere Anstieg der Drücke mit
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der Kompression nach Denaturierung ist für die extrahierte Saat ebenfalls nicht gege-
ben.

4.3 Komprimat-Drainage

Die Abb. 4-36 zeigt exemplarisch die aufgenommen Meßwerte eines Versuchs zur
Ermittlung der Komprimat-Drainage (vgl. Kap. 3.3.4). Dargestellt ist der Versuch für
ein Material der Saat 98 (vgl. Tabelle 3-1) mit den Parametern: Hüllengehalt 3,7 %,
Wassergehalt 4 %, Aufschlußgrad 25 %, Denaturierungsgrad 0 % und Preßtemperatur
30 °C. Diese Parameter entsprechen dem Standardmaterial der Versuchsreihe zur Va-
riation der Material-Parameter (vgl. Kap. 3.3.3).

Anhand der Abb. 4-36 können die Zusammenhänge zwischen Kompression, Draina-
geöl-Volumenstrom und Komprimat-Drainage verdeutlicht werden. Das untere Dia-
gramm zeigt, daß der angestrebte Volumenstrom von 20 mm

3
/s zwar im Mittelwert

eingehalten werden kann, die zeitlichen Schwankungen jedoch beträchtlich sind. Diese
Schwankungen haben eine Rückwirkung auf die Komprimat-Drainage. Die Ergebnisse
belegen auch eine Abhängigkeit vom Volumenstrom. Ein steigender Volumenstrom
bewirkt eine Verbesserung der Drainage und umgekehrt.

Während der ersten Relaxationsphase nach der Vorverdichtung fällt der am Kolben
gemessene Gesamtkomprimatdruck ab. Ein signifikanter Komprimat-Fluiddruck ist
noch nicht meßbar. Der Drainageöldruck steigt während der Relaxationsphase an, bis
Öldruck und Kolbendruck übereinstimmen. Ein weiterer Anstieg des Drainageöl-
drucks in den weiteren Kompressionsstufen führt zwangsläufig auch zu einem Anstieg
des Kolbendrucks, da über die Kolbenstirnfläche das Öl mit dem im Drainageöl-
Zylinder gemessenen Druck austritt. Der in einer Komprimathöhe von 11 mm gemes-
sene Fluiddruck steigt mit zunehmender Kompression wie in den Versuchen ohne
Drainageölzufuhr. Dieser Fluiddruck stellt die Summe aus Drainageöldruck und Kom-
primat-Fluiddruck dar. Steigt der Drainageöldruck als Folge einer Zunahme des
Drainageöl-Durchflusses, steigt auch der Komprimat-Fluiddruck. Die Differenz zwi-
schen Drainageöldruck und Komprimat-Fluiddruck ergibt sich durch den Druckver-
lust, den das Drainageöl vom Ort des Kolbens bis zum Fluiddruckaufnehmer erfährt.
Eine Fluiddruck-Abnahme während der Relaxationsphasen ist nicht mehr festzustel-
len, vielmehr steigt der gemessene Fluiddruck infolge des gegenüber dem Komprimat-
Fluiddruck höheren Drainageöldrucks weiter an. In der vorletzten Kompressionsstufe
erreicht der Fluiddruck das Druckniveau des Gesamtdrucks bzw. des identischen Drai-
nageöldrucks.
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Abb. 4-36: Beispiel zur Bestimmung der Komprimat-Drainage. Oberes Diagramm:
Kolbendruck, Drainageöldruck, Komprimat-Fluiddruck und Kolbenweg;
mittleres Diagramm: Komprimat-Drainage; unteres Diagramm: Drainage-
öl-Volumenstrom

Durch die Reduzierung der Komprimathöhe wandert der Kolben immer näher zum
ortsfesten Druckaufnehmer in 11 mm Höhe; damit wird der Druckverlust des Draina-
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geöls zwischen Kolben und Druckaufnehmer immer geringer. Ist die Komprimat-
Drainage sehr hoch, kann der Drainageöldruck niedriger als der Feststoffdruck des
Komprimats und damit des Kolbendrucks sein. In der Tendenz führt die Kompression
zu der erwarteten deutlichen Verringerung der Komprimat-Permeabilität. Die Schwan-
kungen im Volumenstrom des Drainageöls überlagern sich mit dem Einfluß der Kom-
pression. Eine genaue zuverlässige Quantifizierung ist dadurch nicht möglich. Die mi-
nimalen (nach Vorverdichtung, zA = 16 mm) und maximalen (nach 4-stufiger Kom-

pression, zE = 12,5 mm) Permeabilitätswerte für die einzelnen Versuche unter Variati-

on der Material-Parameter sind in der Tabelle 4-7 angegeben.

Die Komprimat-Drainage verschlechtert sich deutlich mit der Kompression. Die Werte
nach der Vorverdichtung (zA = 16 mm) liegen je nach Material-Parameter zwischen

4,8*10
-13

m
2

(Versuch Nr. 19, denaturiertes Material, sonst Standardparameter) und

4,61*10
-15

m
2

(Versuch Nr. 9, Material mit 2 % Hüllen, sonst Standardparameter).

Nach vierstufiger Kompression (zE = 12,5 mm) haben sich die Werte für die Kompri-

mat-Drainage um durchschnittlich zwei Zehnerpotenzen, bezogen auf den Wert für die
Komprimathöhe zA, verringert. Das Spektrum für die Drainage liegt am Ende der

Kompression zwischen 1,38*10
-15

m
2

(Versuch Nr. 24, Material denaturiert, flockiert,

Preßtemperatur = 90 °C, sonst Standardparameter) und 5,23*10
-17

m
2

(Versuch Nr. 5,

Wassergehalt = 6 %, sonst Standardparameter). Durch die Kompression von zA auf zE

um 3,5 mm und durch die Variation der Material-Parameter liegt damit die Spanne
zwischen den minimalen und maximalen Werten bei vier Zehnerpotenzen.

Bei den Versuchen zur Komprimat-Drainage ist durch eine Erhöhung des Wasserge-
halts von 3 auf 5 % (Versuch Nr. 1 bis 3) keine signifikante Verminderung der Drai-
nage festzustellen. Erst die Erhöhung des Wassergehalts auf 6 % (Versuch Nr. 4) führt
zu einer drastischen Abnahme der Komprimat-Drainage bis auf den mit
5,23*10

-17
m

2
kleinsten Wert aller Versuche. Eine Erhöhung der Preßtemperatur für

ansonsten konstante Material-Parameter (Standardparameter) führt in der Tendenz zu
einer Verbesserung der Komprimat-Drainage (vgl. Versuche Nr. 1 und 6 bis 8). Die
Variation des Hüllengehalts zwischen 3 und 15 % (Versuche Nr. 1 und 10 bis 13) bei
einem Wassergehalt von 3 % und ansonsten konstanten Material-Parametern (Stan-
dardparameter) führt zu keinen deutlichen Veränderungen der Komprimat-Drainage.
Die Komprimate mit hohen Hüllengehalten von 12 und 15 % haben bei maximaler
Kompression (zE) eine etwas bessere Drainage im Vergleich zu den niedrigeren

Hüllengehalten. Das Komprimat mit dem geringsten Hüllengehalt von 2 % hat bereits
nach der Vorverdichtung (zA) mit 4,61*10

-15
m

2
eine deutlich niedrigere Drainage als

das Komprimat mit 3 % Hüllen. Auch im stark komprimierten Zustand ist die Draina-
ge nur ca. halb so groß wie bei den Komprimaten mit hohen Hüllengehalten.
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Tabelle 4-7: Minimale und maximale Permeabilitätswerte in Abhängigkeit von den
Material-Parametern und dem Kompressionszustand

Material-Parameter Permeabilität

xH xW D A T B

[%] [%] [%] [%] [°C] [m2]

Komprimathöhe

Versuch Nr. Versuchsreihe H W T (D und A konst.) zA = 16 mm zE = 12,5 mm

1 3,7 3 0 25 30 1,11*10-14 2,53*10-16

2 3,7 4 0 25 30 1,09*10-14 1,64*10-16

3 3,7 4 0 25 30 3,23*10-14 3,41*10-16

4 3,7 5 0 25 30 3,00*10-14 3,38*10-16

5 3,7 6 0 25 30 5,26*10-14 5,23*10-17

6 3,7 3 0 25 50 1,01*10-14 3,29*10-16

7 3,7 3 0 25 70 1,42*10-13 2,91*10-16

8 3,7 3 0 25 90 2,21*10-13 6,14*10-16

9 2 3 0 25 30 4,61*10-15 1,94*10-16

10 9 3 0 25 30 1,75*10-14 2,84*10-16

11 6 3 0 25 30 1,41*10-14 1,81*10-16

12 12 3 0 25 30 1,28*10-14 3,40*10-16

13 15 3 0 25 30 1,78*10-14 3,01*10-16

14 3,7 5 0 25 30 3,35*10-14 2,39*10-16

15 6 5 0 25 30 1,00*10-14 3,94*10-16

16 9 5 0 25 30 6,48*10-14 8,28*10-16

17 12 5 0 25 30 3,01*10-14 7,52*10-16

18 15 5 0 25 30 4,32*10-14 1,02*10-15

Versuchsreihe D T A (H und W konst.)

19 3,7 3 100 25 30 4,80*10-13 7,06*10-16

20 3,7 3 100 85 30 2,45*10-14 3,45*10-16

21 3,7 3 0 85 30 6,81*10-14 4,41*10-16

22 3,7 3 100 85 30 3,23*10-14 7,41*10-16

23 3,7 3 0 85 90 2,64*10-14 6,98*10-16

24 3,7 3 100 85 90 2,52*10-14 1,38*10-15

25 3,7 3 100 25 90 1,01*10-14 3,80*10-16
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Bei einem erhöhten Wassergehalt von 5 % (Versuche Nr. 14 bis 18) hat die Variation
des Hüllengehalts zwischen 3,7 und 15 % (alle anderen Material-Parameter konstant -
Standardparameter) einen deutlich stärkeren Einfluß auf die Komprimat-Drainage bei
starker Kompression (zE). Die Permeabilitätswerte steigen von 2,39*10

-16
m

2
bei ei-

nem Hüllengehalt von 3,7 % auf 1,02*10
-15

m
2

bei 15 % Hüllen. Der geringfügige

Abfall der Drainage bei der Erhöhung des Hüllengehalts von 9 auf 12 % ist durch
Schwankungen im Drainageöl-Volumenstrom zu erklären. Bei geringer Komprimat-
Kompression nach der Vorverdichtung (zA) ist infolge der starken, vom Drainageöl-

Volumenstrom induzierten Streuungen keine Abhängigkeit der Komprimat-Drainage
von dem Hüllengehalt zu erkennen.

Einen signifikanten Einfluß auf die Komprimat-Drainage hat die Vorbehandlung des
schalenreduzierten Materials durch Denaturierung und/oder Flockierung. Eine voll-
ständige Denaturierung (Versuch Nr. 19, D = 100 %) oder eine Flockierung mit einem
Aufschlußgrad von A = 85 % (Versuch Nr. 21) führt bei ansonsten konstanten Materi-
al-Parametern im Vergleich zu dem Referenzversuch Nr. 1 (Standardparameter) zu
einer deutlichen Verbesserung der Komprimat-Drainage für die beiden angeführten
Kompressionszustände. Die Kombination beider Konditionierungsstufen Denaturie-
rung und Flockierung (Versuch Nr. 22) führt zu keiner weiteren signifikanten Verbes-
serung der Komprimat-Permeabilität. Wird jedoch zusätzlich zur Denaturierung und
Flockierung die Preßtemperatur auf 90 °C erhöht (Versuch Nr. 24), verbessert sich die
Drainage auf den höchsten Wert von 1,38*10

-15
m

2
aller Versuche im Zustand der

Maximalkompression (zE). Die Komprimate mit den Material-Parameter-

Kombinationen Denaturierungsgrad (D = 100 %) und Heißpressung (T = 90 °C) bzw.
Flockierung (A = 85 %) und Heißpressung erreichen mit den Permeabilitätswerten bei
maximaler Kompression von 3,80*10

-16
m

2
bzw. 6,98*10

-16
m

2
nicht dieses hohe Ni-

veau.
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5 Diskussion

5.1 Zusammenhang zwischen Komprimat-Rheologie und Kompressions-
Parametern

Im Gegensatz zu den in der Literatur zu findenden experimentellen Arbeiten zum
Themenkreis Trennpressen (vgl. Kap. 2.1.1 und 2.3.4) wurden im Rahmen dieser
Arbeit überwiegend mehrstufige Kompressionsversuche durchgeführt. Dadurch wird
die Ermittlung der Komprimat-Rheologie in Anlehnung an den technischen mehrstufi-
gen Trennpreßprozeß in Seiher-Schneckenpressen ermöglicht.

Zur Veranschaulichung der Vorgänge im Komprimat unter mehrstufiger Kompression
wird der vierstufige Kompressionsversuch mit den Standardparametern für die Kom-
pression (vgl. Kap. 4.1.2) in Abb. 5-1 für folgende Material-Parameter gezeigt: Hül-
lengehalt 3,0 %, Wassergehalt 4,5 %, Aufschlußgrad 25 %, Denaturierungsgrad 0 %
und Preßtemperatur T = 30 °C. Die Kompressions-Parameter sind in Abb. 5-1 aufge-
führt.

Für den Fall konstanter Kompressions-Geschwindigkeit sind in der Literatur aus-
schließlich progressive Druckanstiege bei der Pressung biogener Feststoffe zu finden
[5, 20, 93]. Dieser progressive Druckanstieg wird durch die experimentellen Ergebnis-
se dieser Arbeit für die Erstkompression der Schüttung bis zum Oil-Point ebenfalls
bestätigt. Nach einer Relaxationsphase zeigen jedoch die nachfolgenden Kompressi-
onsstufen immer erst einen degressiven Druckanstieg, der ein visko-elastisches rheo-
logisches Verhalten repräsentiert. Dem degressiven Druckanstieg folgt bei den meisten
Versuchen ein fluidinduzierter progressiver Druckanstieg. Die Ursachen für diese
erstmals in dieser Form veröffentlichten Druckkinetiken konnten durch Zerlegung des
Gesamtdrucks in seine Komponenten Fluid- und Feststoffdruck ermittelt werden. Der
mehrstufige Preßvorgang ist daher in zwei unterschiedliche Abschnitte mit jeweils
charakteristischer Druckkinetik aufzuteilen: der Erstkompression mit Relaxationspha-
se, der dem in der Literatur gezeigten einstufigen Preßvorgang entspricht, und den
weiteren Kompressionsstufen. Die unterschiedlichen Mechanismen, die zu diesen un-
terschiedlichen Druckkinetiken führen, werden am Beispiel der Komprimate aus scha-
lenreduzierter Rapssaat diskutiert.
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Abb. 5-1: Vierstufiger Preßversuch mit den Standardparametern für Kompression
und Material

5.1.1 Komprimat-Rheologie bei der Erstkompression mit Relaxationsphase

Kompressionsphase

Die angenähert sphärischen Saatpartikel der Schüttung haben zu Beginn nahezu reine
Punktberührung. Bei Kompression der Schüttung mit konstanter Geschwindigkeit ü-
bertragen die Kontaktflächen eine lokal sehr hohe Spannung und ermöglichen dadurch
eine Deformation des Komprimats bei geringem Gesamtdruck. Durch die sukzessive
Zunahme der Kontaktflächen steigen die erforderlichen Deformationskräfte bei vorge-
gebener konstanter Kompressions-Geschwindigkeit progressiv an. Der Druckanstieg
setzt sich ab dem Oil-Point durch den zusätzlichen, ebenfalls progressiv steigenden
Fluiddruck fort (vgl. Abb. 5-2). Der erste Ölaustritt aus den Saatpartikeln wird durch
einen teilweisen Aufschluß des Speichergewebes ermöglicht. Durch die mechanische
Zerstörung und Öffnung der Speichervolumina wird der die Feststoffmatrix stabilisie-
rende Binnendruck in diesen Zellen abgebaut. Der kompressionsbedingten Zunahme
der Feststoffspannung steht ab dem Oil-Point eine Abnahme durch Zerstörung der
Feststoffmatrix gegenüber. Die Überlagerung dieser beiden Effekte führt ab dem Oil-
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Point zu einem deutlich geringeren Anstieg des Feststoffdrucks bis auf ein Niveau, das
nur noch geringfügig über dem des Oil-Points liegt (vgl.
Abb. 5-5). Die Zellzerstörung ist ein nicht reversibler Prozeß, der zu plastischen De-
formationen führt. Diese Beobachtungen bestätigen die von PITT [72, 73] beschriebe-
nen mikro-rheologischen Effekte der Gewebezerstörung, die in Kap. 2.3 dargelegt
wurden.

Wird in den mehrstufigen Kompressionsversuchen nach Erreichen des Oil-Points die
Kompression mit deutlich reduzierter Kompressions-Geschwindigkeit unmittelbar
fortgesetzt, zeigt sich eine kurze Relaxation des Komprimatdrucks. Ein Teil der wäh-
rend der Vorkompression mit hoher Geschwindigkeit induzierten Spannungen können
bei verlangsamter Kompression partiell relaxieren. Die Druckzunahme bei niedriger
Kompressions-Geschwindigkeit ist geringer als der kurzfristige Druckabbau durch Re-
laxation. Anschließend steigt in der ersten Kompressionsstufe der feststoff-dominierte
Gesamtdruck bei noch geringem Fluiddruckanteil weiter progressiv an. Zu Beginn des
Ölaustritts ist die Schüttungsluft zwischen den Saatpartikeln noch nicht vollständig
ausgetrieben worden. Materialabhängig verbleibt bei Annahme vollständig inkompres-
sibler Ölphase und Feststoffmatrix ein Luft-Restvolumen von ca. 3 bis 5 %. Die Saat-
partikel haben noch nicht den Deformationszustand mit maximaler Kontaktfläche er-
reicht und nur ein Teil der Speichervolumina wurde aufgeschlossen. Der mit der
Kompression steigende Aufschlußgrad im einstufigen Linearpreßversuch wurde expe-
rimentell belegt (vgl. dazu die Ausführungen in Kap. 5.2, Abb. 5-12).

Relaxationsphase

Zur Simulation der Vorgänge in der Schneckenpresse erfolgt im mehrstufigen Li-
nearpreßversuch nach jeder Kompressionsstufe eine Relaxationsphase. Sowohl der
Fluid- als auch der Feststoffdruck relaxieren deutlich in der Relaxationsdauer von 22,5
s. Es existieren also flüssigkeits- und feststoffinduzierte Relaxations-Mechanismen,
auf die noch in Kap. 5.1.5 eingegangen wird. Der in der ersten Kompressionsstufe ge-
bildete noch niedrige Fluiddruck kann in der Relaxationsphase nahezu vollständig ab-
gebaut werden. Die Relaxation des Feststoffdrucks innerhalb der Relaxationsdauer
von 22,5 s ist aber noch unvollständig, wie die Versuche mit langer Relaxationsdauer
zeigen (vgl. Abb. 4-7 und Abb. 4-8). Aber auch nach vollständiger Relaxation (15 h)
verbleibt eine elastische Restspannung der Feststoffmatrix (vgl. Kap. 4.1.3), die durch
ein zu den MAXWELL-Körpern parallel angeordnetes HOOKE-Element bei der phäno-
menologischen Modellierung des Relaxationsverhaltens berücksichtigt wurde.
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Expulsataustritt

Bei den Modellbetrachtungen der Literatur tritt in den Relaxationsphasen kein weite-
res Fluid über den Seiher aus. Komprimate biogenen Ursprungs mit intrazellularer
Fluidphase sind dreiphasige Systeme mit Luft zwischen und in den einzelnen Partikeln
(Interzellularen). Dieser Aspekt führt zu einem komplexen Kompressionsverhalten, da
die eingeschlossene Gasphase und die Zellzerstörung das Deformationsverhalten des
Komprimats deutlich beeinflussen. Die in der Literatur bei der mathematischen Mo-
dellierung der Fest/flüssig-Trennung übliche Simplifizierung der Komprimate durch
Annahme rein zweiphasiger Systeme (vgl. Kap. 2.1.1) ist nach REBOUILLAT et al. [78]
daher nicht zulässig. Diese Aussagen wurden schon bei dem in Kap. 2.4.2 (Abb. 2-20)
vorgestellten Arbeitsmodell zur Fest/flüssig-Trennung berücksichtigt und konnten
durch die Ergebnisse dieser Arbeit bestätigt werden.

Die Abb. 5-2 zeigt den normierten Expulsataustritt E* als Quotient aus ausgetretenem
Expulsat E (t) zur Gesamt-Expulsatmenge E (tges) für die Kompressions- und Relaxa-

tionsphase eines einstufigen Preßvorgangs für je ein Komprimat mit nativem und re-
duziertem Hüllengehalt.
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Abb. 5-2: Einstufiger Kompressionsversuch mit Relaxationsphase: normierte Ex-
pulsatmenge E* (t) = E (t)/E (tges) und Komprimatdruck für Komprimate

mit unterschiedlichem Hüllengehalt

Für die Versuche mit der Saat 95 (vgl. Tabelle 3-1) wurden folgende Material-
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Parameter eingestellt: Hüllengehalte von 19,7 % und 6,2 %, Wassergehalt ca. 4,5 %,
Aufschlußgrad 25 %, Denaturierungsgrad 0 % und eine Preßtemperatur von 30 °C.
Die Materialproben von 100 g wurden mit der konstanten Kompressions-
Geschwindigkeit von &z = 5 mm/min von der vom Hüllengehalt abhängigen Schüt-
tungshöhe auf eine Komprimathöhe von z = 22,5 mm komprimiert. Die sich anschlie-
ßende Relaxationsphase hatte eine Dauer von 30 min. Für die Kompressionsphase
wurde der Zeitmaßstab gespreizt.

Die Ergebnisse belegen, daß auch während der Relaxationsphase bei konstantem
Komprimatvolumen weiterhin durch Expansion kompressibler Komprimat-
Komponenten Öl ausgetrieben wird. Das Komprimat enthält weit über den Oil-Point
hinaus einen nicht zu vernachlässigenden Anteil an kompressibler Gasphase, der mut-
maßlich in der Relaxationsphase einen wesentlichen Anteil des Ölaustritts verursacht.
Das mit Abb. 2-20 vorgestellte Arbeitsmodell zu den Komprimat-Zuständen in den
einzelnen Phasen des Preßvorgangs wird damit experimentell bestätigt. Die Nichtbe-
rücksichtigung der Gasphase ist eine Ursache für die in der Literatur häufig festgestell-
te mangelnde Übereinstimmung zwischen mathematischem Modell und Experiment.

Der ermittelte Oil-Point ist unabhängig vom Hüllengehalt der Komprimate. Das
Komprimat mit nativem Hüllengehalt hat durch die dominant elastischen Eigenschaf-
ten der Rapshüllen sowohl in der Kompressions- als auch in der Relaxationsphase hö-
here Komprimatdrücke. Die Gesamt-Expulsatmenge ist mit 5,1 g für das schalenredu-
zierte Material größer als für das nicht schalenreduzierte Material mit 3,9 g. Durch den
Hüllengehalt wird auch die Verteilung der Expulsatmenge auf die Preßabschnitte
Kompression und Relaxation deutlich beeinflußt. Für das Komprimat mit dem Hüllen-
gehalt xH = 6,2 % beträgt die Verteilung auf die Phasen Kompression und Relaxation
41,2 % zu 58,8 %; für den Hüllengehalt xH = 19,7 % beträgt die Verteilung 28,2 % zu
71,8 %. Bei den gewählten Kompressions-Parametern überwiegt somit die Expulsat-
menge in den Relaxationsphasen. Die auf die Gesamt-Expulsatmenge bezogene Ex-
pulsatkinetik verhält sich nahezu proportional zum Komprimatdruck. In dem Maße
wie der Komprimatdruck relaxiert, wird die Ausflußrate reduziert. Die Unterschiede in
der Menge und Kinetik sind auf die unterschiedlichen Hüllengehalte zurückzuführen.
Das Komprimat mit nativem Hüllengehalt hat mit 45,6 % einen deutlich geringeren
Ölgehalt als die geschälte Saat mit 51,8 % (vgl. Tabelle 3-1). Durch die zerklüftete
Rapshüllen-Struktur und die stabile Halbschalenform der Hüllenfragmente wird nicht
nur die Schüttungsdichte bei einem hohen Hüllengehalt herabgesetzt, es verbleibt un-
ter Kompression auch ein im Vergleich zum schalenreduzierten Komprimat höheres
Luftvolumen im Komprimat. Dieses größere expandierende Volumen führt zu einer
höheren Ausflußrate in der Relaxationsphase, jedoch ohne die Gesamt-Expulsatmenge
des schalenreduzierten Komprimats zu erreichen. Relaxationsphasen im Trennpreß-
vorgang sind daher in doppelter Hinsicht wichtig und keine unnötige Verlängerung der
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Preßdauer. Auch während der Relaxationsphase tritt Öl aus und die Komprimat-
Drainage in der nachfolgenden Kompressionsstufe wird verbessert, wie die noch zu
diskutierenden Ergebnisse der Preßversuche mit variablen Relaxationsdauern zeigen.

5.1.2 Vorgänge in den weiteren Kompressions- und Relaxationsphasen

In den nachfolgenden weiteren Kompressionsstufen zeigt sich gegenüber der ersten
Kompressionsstufe ein wesentlich komplexeres Materialverhalten für alle variierten
Kompressions- und Material-Parameter. Entgegen der Erstkompression steigt der Fest-
stoffdruck nur noch degressiv an. Für eine isoliert betrachtete Kompressionsstufe deu-
tet dies auf ein visko-elastisches Materialverhalten hin, das in erster Näherung phäno-
menologisch mit einem MAXWELL-Körper modelliert werden kann.

Ein hoher Elastizitätsmodul der Feststoffmatrix zu Beginn jeder Kompressionsstufe
läßt den Feststoffdruck spontan mit großer Steigung ansteigen. Der Druckverlauf
wechselt jedoch nach bereits geringer Kompression und bei niedrigem Druck in eine
deutlich degressive Kinetik. Nach dem visko-elastischen Übergang vom dominant e-
lastischen Anfangsbereich ist der Feststoffdruck in der weiteren Kompressionsphase
nahezu konstant.

Bei weiterer Kompression in den nachfolgenden Stufen erhöht sich das Niveau der
Feststoffdrücke nur noch geringfügig. Dieses Verhalten ist bei einem linear visko-
elastischen Verhalten nur nach fast vollständiger Relaxation möglich, die jedoch bei
der experimentell untersuchten Relaxationsdauer von 22,5 s nicht gegeben ist. Erst
nach einer Relaxationsdauer von 15 h konnte keine signifikante weitere Relaxation
mehr festgestellt werden. Die in Kap. 4.1.3 gezeigten Ergebnisse für mehrstufige
Preßversuche mit Relaxationsphasen von 30 min nach jeder Kompressionsstufe bele-
gen die zum Teil sehr langsamen Relaxations-Mechanismen der Komprimate. Darüber
hinaus weisen die Gleichgewichtsdrücke nach vollständiger Relaxation auf einen rein
elastischen Anteil hin, der bei zunehmender Kompression einen proportional steigen-
den elastischen Feststoffdruck bedeuten würde. Der feststoffbedingte relaxierte
Komprimatdruck zeigt aber nur einen geringen Anstieg mit dem in den Kompressions-
stufen angefahrenen Kompressionsgrad. Keinen Einfluß hat dabei, ob der Kompressi-
onsgrad kontinuierlich oder mehrstufig mit zwischenzeitlichen Relaxationsphasen er-
zielt wird (vgl. Kap. 4.1.3).

Die in der ersten Kompressionstufe eingeleiteten nicht reversiblen Strukturverände-
rungen durch Aufschluß der Zellen werden in den folgenden Kompressionsstufen wei-
ter verstärkt (vgl. Kap. 5.2.5). Die nach dem Oil-Point festgestellte teilweise Kompen-
sation von elastizitätsbedingt steigendem Feststoffdruck durch eine abnehmende Zahl
an intakten Zellen, in denen der Binnendruck die Feststoffmatrix stützt, wird auch für
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die weiteren Kompressionsstufen bestätigt.

Die besondere Bedeutung des Turgors für das Deformationsverhalten des biogenen
Gewebes wurde im Kap. 2.3 beschrieben. Die Versuchsergebnisse mit extrahierter
Rapssaat (Abb. 4-33 bis Abb. 4-35) und mit unterschiedlichem Aufschlußgrad
(Abb. 4-28 bis Abb. 5-16 und Abb. 5-10) bestätigen die Befunde der Literatur und
werden in Kap. 5.2 näher diskutiert. Die Zellwände sind durch ihre Textur auf Zugbe-
lastung zur Aufnahme des Zellinnendrucks ausgerichtet, wie die in Kap. 2.2.1 darge-
legten Befunde zur Struktur der Parenchymzellen zeigen. Bei geöffneten Zellen ohne
stützenden Binnendruck kann die Ölphase bei geringer Druckbeanspruchung unter
plastischer Deformationen der Zellen abgepreßt werden.

Das dargestellte nichtlineare visko-elastische Verhalten der Feststoffmatrix erfordert
eine Erweiterung des MAXWELL-Körpers. Der dominant elastische Druckanstieg nach
den Relaxationsphasen und der elastische Rückstelldruck nach vollständiger Relaxa-
tion erfordern ein zusätzliches HOOKE-Element parallel zum MAXWELL-Körper. Der
Wechsel vom dominant elastischen Anstieg zum visko-elastischen Verlauf ab einer
Grenzspannung wird durch ein in Reihe mit dem HOOKE-Element angeordnetes ideal
plastisches ST.VENANT-Element erfaßt. HOOKE- und ST.VENANT-Element bilden ei-
nen elasto-plastischen Körper, der in der Literatur auch als PRANDTL-Körper bezeich-
net wird [121]. Unter Vernachlässigung des visko-elastischen Übergangs beschreibt
der PRANDTL-Körper das nichtlineare rheologische Verhalten der Feststoffmatrix. Das
ST.VENANT-Element wird in der Literatur mit den visko-elastischen Modellen
(KELVIN-, MAXWELL- und BURGERS-Körper) zur Beschreibung des typisch nichtlinea-
ren rheologischen Verhaltens biogener Feststoffe kombiniert [29].

Durch die Kombination von MAXWELL- und PRANDTL-Körper ergibt sich ein
MAXWELL-PRANDTL-Körper, der das rheologische Verhalten der Feststoffmatrix unter
Kompression qualitativ beschreiben kann. Der MAXWELL-PRANDTL-Körper mit dem
qualitativen Kraftverlauf unter kontinuierlicher Kompression mit anschließender Rela-
xation ist in Abb. 5-3 dargestellt.
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Abb. 5-3: Maxwell-Prandtl-Körper zur qualitativen Beschreibung des Deformations-
verhaltens der Feststoffmatrix ab der zweiten Kompressionsstufe

Gegenüber dem Feststoffdruck zeigt der Fluiddruck einen progressiven und bei sehr
hohen Drücken linearen Anstieg in der auf eine Relaxationsphase folgenden Kompres-
sionsstufe. Bereits in der zweiten Kompressionsstufe kann je nach Material- und
Kompressionsparameter der Fluiddruck den Feststoffdruck übersteigen. Der progres-
sive Druckanstieg ist, wie in Kap. 2.4.2 (Abb. 2-21) dargestellt, auf die Verengung der
Komprimat-Kapillaren unter Kompression zurückzuführen und kann mit der
Gleichung von HAGEN-POISEULLE in erster Näherung korreliert werden. Der fast
lineare, zur Kompression proportionale Druckanstieg bei hohen Komprimatdrücken
läßt vermuten, daß die Abnahme der Durchmesser der Komprimat-Kapillaren nicht
mehr proportional zur Kompression ist. Hier wird die verschlechterte Komprimat-
Drainage und die Wechselwirkung von Fluidphase und Feststoffmatrix deutlich. Zu
Beginn der Kompression reduziert sich das Kuchenvolumen über die Abnahme der
Porosität.

Der Übergang von der elastizitäts-dominierten zur nahezu plastischen Deformation der
Feststoffmatrix beschreibt den mechanischen Aufschluß des Gewebes. Die damit ver-
bundene plastische Deformation der Saatpartikel wird in diesem Stadium noch nicht
durch einen hohen Fluiddruck in den Komprimat-Kapillaren behindert, wie die Ver-
suchsergebnisse zeigen. Mit zunehmender Füllung der Komprimat-Kapillaren mit Öl
und steigendem Fluiddruck wächst der Widerstand gegen die Reduzierung der Kom-
primat-Kapillaren. Der steigende Fluiddruck in den die Saatpartikel umgebenen
Kapillaren erschwert die Deformation der noch nicht aufgeschlossen Speichervolumi-
na und unterstützt die Deformation der bereits aufgeschlossenen. Die Ergebnisse die-
ser Arbeit bestätigen damit die Aussage von SCHWARTZBERG [94], daß die Reduzie-
rung des Komprimatvolumens bei fluid-determiniertem Gesamtdruck wesentlich durch
Verringerung des Zellvolumens und nur unwesentlich durch Reduzierung der
Komprimat-Kapillaren erfolgt.

Aus der Summe von Feststoff- und Fluiddruck ergibt sich der bei fast allen Versuchen
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beobachtete charakteristische Gesamtdruckverlauf in den Kompressionsstufen ab der
zweiten Stufe mit erst degressivem Anstieg, der dann in einen progressiven bis linea-
ren wechselt. Da der Feststoffdruck in den Relaxationsphasen nicht vollständig rela-
xiert und bei Kompression einen im Vergleich zum Fluiddruck schnelleren Druckan-
stieg aufweist, dominiert zu Beginn der Kompressionsstufe der Feststoffdruck. Im
weiteren Verlauf der Kompression dominiert dann der progressiv ansteigende Flu-
iddruck bei angenähert konstantem Feststoffdruck. Der Wendepunkt, an dem der Ge-
samtdruckverlauf vom feststoff-dominierten degressiven in den fluid-dominierten pro-
gressiven Druckanstieg wechselt, kann als charakteristisches Merkmal für die Analyse
der Kompressionsphase verwendet werden (vgl. Kap. 5.1.4).

Die bisher dargestellten Befunde zum rheologischen Verhalten biogener Komprimate
aus schalenreduzierter Rapssaat sollen durch Diskussion der Ergebnisse der Kompres-
sionsversuche unter Variation der Kompressionsparameter weiter vertieft werden.

5.1.3 Komprimatdrücke bei Variation der Relaxationsdauer

Die Ergebnisse dieser Arbeit weisen die sich mit der Kompression verschlechternde
Komprimat-Drainage und die dadurch bedingten überproportional ansteigenden Flu-
iddrücke als limitierenden Faktor für die Trennpreßoperation aus. Durch Variation der
Relaxationsdauer kann das Verhältnis von Fluid- zu Feststoffdruck in den nachfolgen-
den Kompressionsphasen beeinflußt werden, wie die Ergebnisse in Kap. 4.1.4 zeigen.

Der Feststoffdruck wird durch die Dauer der Relaxation deutlich weniger beeinflußt
als der Fluiddruck. Die kontinuierliche Kompression mit hoher Kompressions-
Geschwindigkeit ohne Relaxationsphase führt zu einem hohen Fluiddruck, der in den
Relaxationsphasen nachfolgender Kompressionsstufen nicht mehr im Vergleich zum
Standardversuch kompensiert werden kann. Schon eine Relaxationsdauer von
∆tRj = 1 s führt zu einem deutlichen Abfall des Fluiddrucks bei fast konstantem Fest-

stoffdruck. Diese phänomenologischen Effekte und die ermittelten Relaxationszeiten
des Multi-MAXWELL-Modells (vgl. Tabelle 4-4 und Tabelle 4-5) bestätigen die in
Kap. 2.4.3 postulierten unterschiedlich schnellen ersten und zweiten Relaxations-
Mechanismen:

1. Schneller Ausgleich und Abbau des äußeren Flüssigkeitsdrucks im externen
Kapillarsystem durch Umverteilung der Flüssigkeit infolge der entstandenen
Druck- und Porositätsgradienten während der Kompression.

2. Langsamere Vergleichmäßigung und Reduzierung der Feststoffspannung
durch interne Bewegungen als Folge der Umverteilung der Flüssigkeit in den
Komprimat-Kapillaren.
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Sehr lange Relaxationsphasen von ∆tRj > 180 s führen zu einem deutlichen Anstieg

des Feststoffdrucks in der nächsten Kompressionsstufe weit über das Niveau der vor-
herigen Kompressionsstufe hinaus. Mit dem folgenden Modellansatz könnte dieser
Effekt erklärt werden:
Während der langen Relaxationsphasen wird der Fluiddruck durch Expulsataustritt aus
den Komprimat-Kapillaren vollständig abgebaut. Durch den reversiblen elastischen
Deformationsanteil und der damit verbundenen Expansion der komprimierten Saatpar-
tikel tritt eine Umkehrung der Strömungsrichtung des Fluids auf. Die Speichervolumi-
na nehmen einen Teil des zuvor abgepreßten Fluids aus den Komprimat-Kapillaren
wieder auf. Die Fluidmenge in den Komprimat-Kapillaren wird dadurch weiter redu-
ziert. Das vorgestellte Arbeitsmodell für die Komprimatzustände (vgl. Abb. 2-20) muß
aufgrund dieser experimentellen Befunde für lange Relaxationsphasen um das mögli-
che Rücksaugen von Fluid in die Speichervolumina erweitert werden.

In der nächsten Kompressionsstufe wird durch die Aufnahme der Flüssigkeit aus den
Komprimat-Kapillaren die Deformation des Komprimats ohne spontanen Fluid-
druckanstieg ermöglicht. In den sich großflächig berührenden und ölgefüllten Parti-
keln führt die Kompression zu einem Anstieg des Binnendrucks, der sich als spontan
steigender hoher Feststoffdruck abbildet. Während der Kompression versucht sich der
Binnendruck durch Ausfluß von Öl über die Partikel-Kapillaren abzubauen. Aufgrund
der kleinen Abmessungen der Abflußwege ist dieser Vorgang mit einem hohen Druck-
verlust behaftet und entsprechend verzögert. Dieser Effekt wird besonders bei den sehr
langen Relaxationsphasen mit ∆tRj = 1800 s deutlich: der vollständig relaxierte Flu-

iddruck steigt erst in der Relaxationsphase der folgenden Kompressionsstufe sehr
langsam wieder an. In dem Maße, wie der Binnendruck und damit der Feststoffdruck
fällt, steigt der meßbare Fluiddruck in den Komprimat-Kapillaren. Der hohe
Binnendruck der Partikel wird zum Außendruck in den Komprimat-Kapillaren.

5.1.4 Optimierter mehrstufiger Preßversuch

Ein optimierter mehrstufiger Preßversuch muß bei gegebener Material-Rheologie
durch die Wahl der Kompressions-Parameter in allen Stufen die in Kap. 2.1.3 formu-
lierten Anforderungen an die Komprimat-Rheologie - hohe Drainage bei ausreichen-
der Rückstellkraft - gewährleisten. Durch die Versuche unter Variation der Kompres-
sions-Parameter (Stufen-Kompressionsgrad, Relaxationsdauer) wurde der Fluiddruck
als limitierende Größe für den Trennpreßvorgang ausgewiesen. Die Feststoffdrücke
haben über den gesamten Preßvorgang ein nahezu konstantes Niveau. Durch kurze
Kompressionsstufen und lange Relaxationsphasen wird eine hohe Komprimat-
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Drainage, gekennzeichnet durch niedrige Fluiddrücke, realisiert. Niedrige Gesamtdrü-
cke mit entsprechend reduzierter Leistungsaufnahme der Presse werden so ermöglicht.
Durch die geforderten Größen Durchsatz und Restölgehalt sind bei gegebener kon-
struktiver Länge der Presse und damit Preßdauer die Relaxationsphasen zugunsten der
Kompressionsphasen in ihrer Dauer jedoch beschränkt. Die Versuche in der Linear-
presse erlauben die Formulierung von Kriterien für die Auswahl der optimalen Kom-
pressionsparameter:

• Als Maß für die kompressionsbedingte Drainage-Verschlechterung wird der durch
zweifache Differentiation ermittelbare Wendepunkt im Gesamtdruckanstieg heran-
gezogen. Zum Zeitpunkt des Wendepunkts wird der exponentielle Druckanstieg des
Fluids bei zunehmend degressiv steigendem Feststoffdruck für die Gesamtdruckki-
netik dominant: die geforderte Komprimat-Rheologie ist nicht mehr gewährleistet
und der Gesamtdruck steigt überproportional an.

• Als Maß für die notwendige Relaxationsdauer wird die Relaxationszeit τ1 des

1. MAXWELL-Körpers MX des Multi-MAXWELL-Modells MXM genommen, mit
dem die jeweilige Relaxationsphase der betrachteten Stufe modelliert wurde. Der
1. MX des MXM repräsentiert den freien Abfluß und den Ausgleich des Fluids in
den externen Komprimat-Kapillaren als schnellsten und quantitativ bedeutendsten
Relaxations-Mechanismus (vgl. Kap. 2.4.3). Die Relaxationszeit des zweiten
Mechanismus (Relaxation der Feststoffmatrix) ist schon um eine Zehnerpotenz
langsamer.

Die Kompressions-Parameter des optimierten Versuchs werden konsekutiv nach dem
folgenden Algorithmus ermittelt: Die Kompressions-Parameter der ersten Stufe wer-
den vom Standardversuch übernommen, danach relaxiert das Komprimat für 30 Minu-
ten. Nur die lange Relaxationsdauer erlaubt eine hinreichend genaue Auswertung des
Relaxationsverlaufs mit dem MXM. Aus der Modellierung des Relaxationsverlaufs
ergibt sich die Relaxationszeit des 1. MX zu τ1 = 10 s. Diese Zeit wird als Relaxati-

onsdauer der ersten Stufe festgesetzt. Anschließend wird die erste Stufe mit der ermit-
telten Relaxationsdauer gefahren und eine zweite Kompressionsstufe angeschlossen.
In dieser Stufe wird die Kompression mit konstanter Geschwindigkeit solange fortge-
führt, bis der Wendepunkt WP in der Gesamtdruckkinetik überschritten wird. Der
Wendepunkt wird als Endpunkt der zweiten Kompressionsstufe festgelegt. Durch
Wiederholung des Versuchs mit anschließender Relaxation von 30 Minuten wird
durch erneute Modellierung des 2. Relaxationsverlaufs die Relaxationsdauer der
2. Stufe mit der Relaxationszeit des 1. MX von τ2 = 5,5 s festgelegt. Diese Vorge-

hensweise wird bis zu einer Gesamtpreßdauer von tges = 180 s entsprechend dem Stan-

dardversuch fortgeführt. Durch die beschriebene Versuchsdurchführung ergibt sich
eine siebenstufige Trennpreßoperation ohne abschließende Relaxationsphase. Die
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jeweiligen Relaxationsphasen sind von ihrer Dauer identisch mit den ermittelten Re-
laxationszeiten des jeweils 1. MX des den Relaxationsverlauf beschreibenden Multi-
MAXWELL-Modells.

Die Stufen-Kompressions-Geschwindigkeiten ergeben sich für die ersten vier Stufen
aus dem Standardversuch (vgl. Abb. 4-6); alle nachfolgenden Stufen werden mit der
Geschwindigkeit der vierten Kompressionsstufe von 1,4 mm/min gefahren. Die resul-
tierende Gesamtdruckkinetik des siebenstufigen Preßversuchs mit Fluid- und Fest-
stoffdruck ist in Abb. 5-4 mit den ermittelten Kompressions-Parametern dargestellt.
Durch rein degressive Druckanstiege wird im optimierten Versuch eine Endkompri-
mathöhe von 12,267 mm erzielt. Daraus ergibt sich eine über dem Standardversuch
(3,5 mm) liegende Gesamtkompression von 3,733 mm.
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Abb. 5-4: Optimierter Stufenpreßversuch mit rein degressiven Druckanstiegen im
Vergleich zum kontinuierlichen Preßversuch

Betrachtet man die einzelnen Komponenten des Komprimatdrucks, so ist zu erkennen,
daß die Komprimatdrücke der ersten vier Stufen dominant durch den Feststoffdruck
gebildet werden. Erst ab der fünften Stufe übersteigt der Fluiddruck den Feststoff-
druck. Das Niveau des Feststoffdrucks sowohl in den Kompressions- als auch in den
Relaxationsphasen steigt ab der vierten Stufe kaum noch an. Ein überproportionaler
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Anstieg des Fluiddrucks durch die sich verengenden Komprimat-Kapillaren ist erst in
der sechsten Kompressionsstufe festzustellen.

Die bei dieser Trennpreßoperation verrichtete Arbeit beträgt 126 Nm bei einer Expul-
satmenge von 8,5 g. Nach Erreichen der mit dem vierstufigen Standardversuch über-
einstimmenden Komprimatendhöhe von 12,5 mm beträgt die verrichtete Arbeit im
optimierten Preßversuch 120 Nm und die Expulsatmenge 8,1 g. Die bei dem vierstufi-
gen Standardversuch verrichtete Arbeit ist dagegen mit 148,6 Nm bei einer geringeren
Expulsatmenge von 7,5 g deutlich höher. Es wird deutlich, daß eine mehrstufige
Trennpreß-Operation im Linear-Experiment bezüglich der Gesamtkompression, der
verrichteten Arbeit und des Expulsats durch Kompressions-Parameter, die eine vom
Niveau niedrigere Gesamtdruckkinetik erzeugen, optimiert werden kann.

Zum Vergleich wird die im optimierten Versuch erreichte Komprimatendhöhe zE in

einem kontinuierlichen Preßversuch mit einer konstanten Geschwindigkeit von
1,256 mm/min angefahren. In Abb. 5-5 ist die resultierende Druckkinetik dargestellt.
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Abb. 5-5: Stufenpreßversuch mit kontinuierlicher Kompression auf zE = 12,267 mm

Auffällig ist auch hier, daß der Feststoffdruck nach ca. 120 s einen nahezu konstanten
Wert erreicht hat, während der Fluiddruck ab diesem Zeitpunkt überproportional an-
steigt. Der vom Fluiddruck dominierte Gesamtdruck am Ende des Versuchs ist mit
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ca. 260 bar deutlich größer als bei dem optimierten Stufenpreßversuch mit ca. 185 bar.
Die Werte für die verrichtete Arbeit und die Expulsatmenge sind mit 129 Nm und
8,4 g mit den des optimierten mehrstufigen Preßversuch fast identisch.

Durch die Wahl geeigneter Kompressions-Parameter in mehrstufigen Kompressions-
vorgängen biogener Feststoffe können hinsichtlich der Kompressionsarbeit und
Fluidausbeute analoge Werte wie bei kontinuierlicher Kompression erreicht werden.
Ein Vorteil der mehrstufigen Kompression im Hinblick auf die technische Schnecken-
presse ist in der möglichen Umschichtung des Materials während der druckarmen Re-
laxationsphasen unter real zusätzlich gegebener Scherbeanspruchung zu sehen. Diese
Umschichtungsprozesse ermöglichen es, daß ölreiche Komprimatschichten vom
Schneckengrund in Seihernähe gelangen. Ein kontinuierlich steigender Kompri-
matdruck als Folge einer kontinuierlichen Kompression ohne Relaxationsphasen er-
schwert die Umschichtungsprozesse. Die Preßversuche mit kontinuierlicher Kompres-
sion erfordern zwar nur geringe Kompressionsarbeit, die über die Kompressionsdauer
lange niedrigen elastischen Rückstellkräfte (Feststoffdrücke) sind für die Funktion der
Schneckenpresse aber kritisch zu bewerten. Der axiale Transport des Komprimats ist
nur bei ausreichend hohen elastischen Rückstellkräften und damit Reibung am Seiher
gegeben. Wie die in Abb. 3-9 gezeigten Versuche mit kontinuierlicher Kompression
unter Variation der Kompressions-Geschwindigkeit zeigen, reagiert das Komprimat
sehr sensibel auf geringfügige Änderungen der Geschwindigkeit bei hoher Kompres-
sion. Eine kontinuierlich komprimierende Schneckengeometrie müßte also eine der
Komprimat-Rheologie angepaßte Kompression ermöglichen. Die mehrstufige Kom-
pression mit Relaxationsphasen gewährleistet dagegen eine deutlich höhere Betriebs-
sicherheit und den Einsatz von Komprimaten mit größeren Varianzen.

5.1.5 Relaxations-Mechanismen

Alle ausgewerteten Relaxationsverläufe (Versuche mit einer Relaxationsdauer von
30 min) des Gesamtdrucks der mehrstufigen Kompressionsversuche konnten mit ei-
nem Multi-MAXWELL-Modell unter Verwendung von drei MAXWELL-Körpern und
einer parallelen Feder mit einem Korrelations-Koeffizienten von 98,9 % - 99,9 % nach
dem in Kap. 2.4.3 vorgestellten Verfahren modelliert werden (vgl. Kap. 4.1.3). Die
Auswertungen einstufiger Kompressionsversuche mit Relaxationsphasen von 30 min
(vgl. Abb. 5-2 u. Abb. 5-11) erforderten drei bis vier Exponentialgleichungen zur Be-
schreibung des Relaxationsverhaltens.

Damit läßt sich eine abschließende Betrachtung auf die im Kap. 2.4.3 beschriebenen
und mit Abb. 2-22 erläuterten vier Mechanismen durchführen. Drei dieser Mechanis-
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men finden sich zwar bereits in der dort zitierten Literatur, wurden aber in den ver-
schiedenen Arbeiten jeweils isoliert im Sinne von allein wirksamen Mechanismen be-
handelt. Wenn aber eine mathematische Formulierung der Relaxationskurven aus ex-
perimentell ermittelten Daten drei bis vier MAXWELL-Körper erfordert, so wird zu-
mindest als Arbeitshypothese nahegelegt, die Mechanismen in ihrem Zusammenhang
als Gesamtheit aufzufassen. Das zeitliche Wirksamwerden der Relaxations-
Mechanismen war in der Reihenfolge ihrer Numerierung 1 bis 4 postuliert worden.
Die auf der Grundlage des Modells aus den experimentellen Verläufen bestimmten
diskreten Relaxationszeiten τ1 bis τ4 der vier MAXWELL-Körper unterscheiden sich
jeweils deutlich (vgl. Tabelle 4-4 u. Tabelle 4-5). Die Relaxationszeit des zweiten
MAXWELL-Körpers ist im Vergleich zum ersten in der Größenordnung von einer
Zehnerpotenz verlängert; die des dritten MAXWELL-Körpers ist wiederum ca. viermal
länger als die des zweiten. Somit kann auch die angenommene Wirkungsfolge der drei
ersten Relaxations-Mechanismen als durch experimentelle Ergebnisse begründet ange-
sehen werden.

Das Auftreten der ersten zwei Relaxations-Mechanismen wird auch durch die in
Kap. 5.1 bereits diskutierten unterschiedlichen Druckkinetiken von Feststoff und Fluid
unter Variation der Kompressions-Parameter belegt. Die Relaxation des Fluiddrucks in
den externen Komprimat-Kapillaren (1. Relaxations-Mechanismus) erfolgt deutlich
schneller als die Relaxation des Feststoffdrucks (2. und 3. Relaxations-Mechanismus).
Der Komprimatdruck nach einer Relaxationsdauer von 30 s in der ersten und zweiten
Relaxationsphase und 180 s in der dritten Relaxationsphase wird durch vollständigen
Abbau des Fluiddrucks nur noch von der Feststoffmatrix gebildet (vgl. Kap. 4.1.4).
Die ermittelten Relaxationszeiten für den schnellsten Mechanismus stimmen mit der
Abbauzeit des Fluiddrucks überein und bestätigen damit den Modellansatz. Erst nach
einer Relaxationsdauer von 15 h konnte keine signifikante weitere Relaxation des
Feststoffdrucks mehr festgestellt werden. Die Relaxationskinetik des Feststoffdrucks
zeigt zwei signifikant unterschiedliche Abschnitte: der überwiegende Teil wird in ei-
ner kurzen ersten Phase abgebaut, die vollständige Relaxationsdauer bis auf den elasti-
schen Gleichgewichtsdruck erfordert dagegen ein vielfaches des ersten Abschnittes.
Der erste Teil der Feststoff-Relaxation wird als Folge des schnellen Ausgleichs und
Abbaus (Abfluß über den Seiher) des Flüssigkeitsdrucks ermöglicht und korrespon-
diert daher mit dem 2. formulierten Relaxations-Mechanismus. Der langsamere zweite
Teil der Feststoff-Relaxation könnte mit dem postulierten 3. und/oder 4. Mechanismus
erklärt werden.

Nach dem sowohl von MREMA und MCNULTY [65] als auch von SCHWARTZBERG et
al. [93] vorgestellten 4. Relaxations-Mechanismus kann eine Permeation der unter
Druck stehenden Fluidphase über das Wand/Membran-System (Plasmodesmen, vgl.
Kap. 2.2.1) erfolgen. Dieses Phänomen kann durch die Ergebnisse allerdings nicht ab-
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schließend verifiziert werden. Nach MREMA und MCNULTY erfolgt das Abpressen von
Öl aus einem Rapssaat-Komprimat in der Zylinder/Kolben-Geometrie ohne mechani-
schen Zellenaufschluß. Der Nachweis wurde anhand von Mikroskopaufnahmen des
komprimierten Gewebes geführt, die keine mechanische Zerstörung der Zellen zeigen.
Offen bleibt die Frage, inwieweit von der zweidimensionalen Betrachtung eines Ge-
webeschnittes auf eine vollständig intakte Zelle geschlossen werden kann. Im Rahmen
dieser Arbeit durchgeführte Extraktionskinetiken an Komprimaten belegen den zu-
nehmenden Aufschluß der Zellen unter Kompression (vgl. Abb. 5-12 in Kap. 5.2.5).

Der verzögerte Druckabbau durch Abfluß von Fluid über die Partikel-Kapillaren
(Interzellularen) aus den durch Kompression geöffneten Speichervolumina wurde als
neuer Relaxations-Mechanismus eingeführt. Sowohl die mathematische Formulierung
als auch der zunehmende Aufschlußgrad unter Kompression deuten auf einen solchen
Mechanismus hin.
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5.2 Zusammenhang zwischen Komprimat-Rheologie, Material-
Parametern und Saatstruktur

5.2.1 Einfluß des Hüllengehalts

Trotz eines nativen Hüllengehalts von nur ca. 17 % dominieren die Hüllen aufgrund
ihrer stabilen Struktur und den elastischen Eigenschaften die Rheologie der nicht scha-
lenreduzierten Komprimate. Die Feststoffdrücke fallen proportional mit der Abnahme
des Hüllengehalts, wie die Versuche unter Variation des Hüllengehalts zeigen (vgl.
Abb. 4-22, Abb. 4-25, Abb. 4-26 und Abb. 5-13).

Mit der Abb. 5-6 können die elastischen Eigenschaften der Rapshüllen verdeutlicht
werden. Dargestellt ist im Vergleich die Druckkinetik von reinen Rapshüllen und Raps
mit nativem Hüllengehalt für einen einstufigen Preßversuch. Material- und Kompres-
sions-Parameter sind in Abb. 5-6 angegeben.
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Abb. 5-6: Strukturmodell eines Hüllen-Fragments unter Kompression; Deforma-
tionsverhalten reiner Hüllen im Vergleich zu nativer Saat

Bei Kompression von der jeweiligen Schüttungshöhe auf die gleiche Komprimathöhe
mit konstanter Kompressions-Geschwindigkeit erreicht das Hüllen-Komprimat nahezu
den dreifach höheren Komprimatdruck als das Komprimat mit nativem Hüllengehalt.
Die relaxierenden Komprimatdrücke sind für die Hüllen nach gleicher Relaxations-
dauer ca. viermal so hoch. Die besondere Stabilität und Elastizität der Hüllen ist auf
die Anatomie mit stabilen Palisadenzellen und auf den hohen Anteil des Polymerisat
Lignin zurückzuführen (vgl. Kap. 2.2.1) [43]. Auffällig ist die deutlich höhere Schüt-
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tungshöhe der reinen Hüllen. Aufgrund der Kugelschalenform der Hüllenfragmente
haben die Hüllen trotz des spezifischen höheren Gewichts im Vergleich zu Kernfleisch
eine sehr viel geringere Schüttungsdichte. Durch Schalenreduzierung wird die Schüt-
tungsdichte erhöht, womit eine effektivere Füllung der Schneckenpresse und damit
Durchsatzerhöhung theoretisch ermöglicht wird.

Unter den Kompressionsbedingungen in der Zylinder/Kolben-Geometrie ist den Hül-
len im Komprimat eine permeabilitätsfördernde Wirkung unabhängig von den anderen
Material-Parametern zuzuschreiben, wie die durchgehend niedrigen Fluiddrücke bei
hohen Hüllengehalten zeigen (vgl. Abb. 4-22, Abb. 4-25, Abb. 4-26 und Abb. 5-13).
In der Linearpresse erfolgt - im Gegensatz zur Schneckenpresse - aufgrund der fehlen-
den Scherbeanspruchung zwischen Seiher und Schnecke keine tangentiale Ausrich-
tung der Hüllen im Komprimat. Die Hüllen sind zwischen den Kernfleisch-Partikeln
statistisch verteilt und stabilisieren die Komprimat-Kapillaren.

Hinreichend hohe elastische Rückstellkräfte und eine gute Komprimat-Drainage wer-
den durch die Hüllen auch in Kombination mit den die Komprimat-Rheologie negativ
beeinflussenden Material-Parametern gewährleistet. Erst eine deutliche Reduzierung
des Hüllengehalts unter 3 %, bei einem Wassergehalt von 4 % (Material-Versuche)
bzw. 3% (Drainage-Versuche), führt einerseits zu deutlich höheren Komprimat-
Fluiddrücken in den Versuchen zur Material-Rheologie (vgl. Abb. 4-22) und anderer-
seits zu einer deutlich geringeren Drainage des Komprimats nach der Vorverdichtung
(vgl. Tabelle 4-7). Bei Hüllengehalten > 3 % und niedrigen Wassergehalten verändern
sich die jeweiligen Kenngrößen Fluiddruck und Drainage nur noch geringfügig. Das
trockene nur wenig plastische Kernfleisch hat auch unter Kompression eine hohe
Komprimat-Drainage, die durch einen steigenden Hüllengehalt nur noch in geringem
Maße verbessert wird. Bei einem höheren Wassergehalt des Kernfleisches von 5 %
und damit einem plastischeren Materialverhalten erhöht sich die permeabilitätsför-
dernde Wirkung eines steigenden Hüllengehalts, wie die Ergebnisse der Versuche zur
Komprimat-Drainage (vgl. Tabelle 4-7) und auch zur Material-Rheologie (vgl.
Abb. 4-25) belegen.
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5.2.2 Einfluß des Wassergehalts

Im Gegensatz zu den Komprimaten mit nativem Hüllengehalt führen geringfügig un-
terschiedliche Wassergehalte bei den schalenreduzierten zu deutlichen Veränderungen
der Feststoff- und Flüssigkeitsdrücke. Eine Verschlechterung der Drainage bei zuvor
mechanisch nicht aufgeschlossenem Schälraps, gekennzeichnet durch einen Anstieg
des Fluiddrucks, ist schon bei der Erhöhung des Wassergehalts von 4 auf 5 % festzu-
stellen (vgl. Abb. 4-23). Zurückzuführen ist dies auf eine mit steigendem Wassergehalt
zunehmende Plastifizierung der Feststoffmatrix der Kernfleisch-Partikel. Anhand dem
in Abb. 5-7 dargestellten Modell-Partikel (vgl. Abb. 2-17) soll der Einfluß des gebun-
denen Wassers auf die Struktur des Speichergewebes erläutert werden.

Abb. 5-7: Einfluß des Wassergehalts auf die Struktur der Feststoffmatrix

Ist die trockene Saat in der Lage, zusätzliches Wasser aus der Umgebung aufzuneh-
men, wird dieses in die hydrokolloidale Pektinmatrix des Zellwandsystems als gebun-
denes Wasser eingelagert (vgl. Kap. 2.2.1). Die Zellwand quillt und die, insbesondere
in der Mittellamelle konzentrierten, hydrophilen gelartigen Pektine werden plastifi-
ziert. Die Mittellamelle als Verbindungselement zweier benachbarter Zellen verliert
dadurch ihre Festigkeit und die von PITT [72, 73] (vgl. Kap. 2.3) beschriebene Struk-
turzerstörung durch plastische Deformation der Mittellamelle wird erleichtert. Da-
durch verliert in der Summe das ganze Kernfleisch-Partikel seine Formstabilität, ge-
kennzeichnet durch die experimentell nachgewiesenen niedrigen Feststoffdrücke. Die
Komprimat-Kapillaren werden unter Kompression in ihren Abmessungen schneller
reduziert; eine niedrige Komprimat-Drainage mit hohen Fluiddrücken ist die Folge.
Der erforderliche Ölabfluß zur Volumenreduzierung in der Presse ist behindert. Durch
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die gequollene Feststoffmatrix ist auch der Fluid-Transport aus dem Speichergewebe
in die Komprimat-Kapillaren behindert, wie Abb. 5-6 veranschaulicht. Die in der Par-
tikel-Kapillare KP zusammengefaßten Partikelhohlräume - Leitgewebe und Interzellu-

laren - werden im freien Durchmesser reduziert.

Die festgestellte Verbesserung der Komprimat-Drainage mit höherem Wassergehalt
bei zuvor flockiertem Material ist ein besonderes Phänomen, das in Kap. 5.2.5 disku-
tiert wird.

5.2.3 Einfluß der Preßtemperatur

Dem Parameter Preßtemperatur ist aufgrund der experimentellen Ergebnisse keine
eindeutige Wirkung auf die Komprimat-Rheologie zuzuschreiben. Eine steigende
Preßtemperatur führt nicht zwingend für alle Parameter-Kombination zu niedrigeren
Flüssigkeitsdrücken (vgl. Abb. 4-24). Die Ursache liegt in den konkurrierenden tem-
peraturabhängigen Effekten, die in Abb. 5-8 dargestellt sind.
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Abb. 5-8: Gegenüberstellung der temperaturabhängigen Einflußgrößen Feststoff-
druck und Ölviskosität (vgl. Abb. 4-34 und Abb. 3-1)

Die mit steigender Temperatur sinkende Ölviskosität vermindert den Druckverlust des
durch das Komprimat fließenden Fluids. Die Feststoffmatrix zeigt ein thermo-



158

rheologisches Verhalten. Mit steigender Temperatur nehmen die elastischen Eigen-
schaften zugunsten der plastischen ab. Die Deformation der Feststoffmatrix wird er-
leichtert; eine sinkende Komprimat-Drainage ist die Folge. In Kombination mit einem
ebenfalls plastifizierend wirkenden erhöhten Wassergehalt wird die Drainage in einem
Maße beeinträchtigt, die durch die niedrigere Viskosität des Öls nicht kompensiert
werden kann. Wird durch Denaturierung und/oder Flockierung eine gute Komprimat-
Drainage gewährleistet, überwiegt der positive Effekt der Viskositätsabnahme trotz
reduzierter Feststoffdrücke.

Wie mit Abb. 4-34 bereits gezeigt wurde, fallen die Drücke der extrahierten Fest-
stoffmatrix deutlicher als die der Fluid führenden. Anhand der extrahierten Feststoff-
matrix kann das temperaturabhängige Verhalten des reinen Zellwandsystems studiert
werden. Die Druckdifferenz zwischen extrahierter und nicht extrahierter Feststoffmat-
rix kann mit dem stützenden Binnendruck erklärt werden. Unter Kompression stabili-
siert die inkompressible, eingeschlossene Flüssigkeit das umschließende Containment.
Der zunehmende Aufschluß der Zellen bei fortgeführter Kompression reduziert die
stabilisierende Wirkung der intrazellularen Flüssigkeit, so daß der Feststoffdruck nicht
proportional zur Kompression ansteigt, sondern auf einem Niveau verbleibt. Die Aus-
dehnung des Öls mit steigender Temperatur bewirkt in den intakten Zellen einen er-
höhten Turgor, der die Feststoffmatrix stützt und dadurch die Erweichung der Fest-
stoffmatrix zum Teil kompensieren kann. Bei der extrahierten Saat fehlt diese Unter-
stützung; die Abnahme des Feststoffdrucks ist deutlicher ausgeprägt.

5.2.4 Einfluß der hydro-thermischen Denaturierung

Die Veränderungen der Saatstruktur infolge hydrothermischer Konditionierung kön-
nen aus der Literatur als belegt angesehen werden und wurden in Kap. 2.2.4 bereits
dargelegt. Mit dem in Kap. 2.4.2 entwickelten Modell für ein Kernfleisch-Partikel sol-
len diese Strukturveränderungen dargestellt werden um die veränderten Komprimat-
Eigenschaften der denaturierten Saat plausibel zu erklären.

Die Abb. 5-9 zeigt die modellierten Veränderungen der Saatstruktur durch hydrother-
mische Konditionierung.
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Abb. 5-9: Veränderung der Rapssaatstrukturen durch hydrothermische Konditionie-
rung: Visualisierung am Modellpartikel

Die zwischen den Öltröpfchen eingebetteten nativen globulären Proteinkörper werden
durch eine Wärmebehandlung bei ausreichendem Wassergehalt und Behandlungs-
dauer denaturiert (vgl. Kap. 2.2.4). Die denaturierten Proteinkörper bilden durch Ag-
glomeration eine vernetzte Proteinmatrix, die sich in der Mitte der Zelle anordnet. Die
in der Proteinmatrix fixierten Proteinkörper können nicht mehr die nativ vorhandenen
Interzellularen und die durch Aufschluß unter Kompression oder Flockierung gebilde-
ten Abflußwege aus dem Zellgewebe verstopfen. Die Partikel-Permeabilität wird da-
durch verbessert. Die gebildete Proteinmatrix stabilisiert unter Kompression die Geo-
metrie der Speichervolumina und in der Summe damit die Kernfleisch-Partikel. Die
experimentell ermittelten Feststoffdrücke der denaturierten Komprimate liegen im
Vergleich zu den nicht denaturierten auf einem etwas höheren Niveau. Die stabilisierte
Feststoffmatrix ermöglicht unter Kompression eine größere Porosität, aus der eine
verbesserte Komprimat-Drainage resultiert, die durch die niedrigeren Flüssigkeitsdrü-
cke experimentell belegt wurde (vgl. Abb. 4-31-Abb. 5-15).

Die hydrothermische Konditionierung bewirkt auch eine Denaturierung des
Wand/Membran-Systems. Die denaturierte Cytoplasma-Membran verliert ihren semi-
permeablen Charakter und wird auch für die Triglyceridmoleküle durchlässig. Die
Permeabilität der Partikel für die innere Phase Öl wird verbessert. Der Turgor kann
abgebaut werden; der Widerstand gegen Deformation der Zellen ohne stützenden Bin-
nendruck ist verringert. Aus dem etwas höheren Druckniveau der denaturierten Fest-
stoffmatrix ist jedoch zu schließen, daß der stabilisierende Effekt der denaturierten
Proteinmatrix überwiegt. Nachteilig wirkt sich die Denaturierung auf den Phosphorge-
halt der abgepreßten Öle aus. Träger des Phosphors sind die Phospholipoide, die als
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Bausteine der Zellmembranen fungieren und durch die Denaturierung in das Öl gelan-
gen [129].

Die kleinen Öltröpfchen (Oleosomen) sind von einer dünnen Membran umgeben, die
durch die hydrothermische Konditionierung ebenfalls denaturiert wird. Die kleinen
Öltröpfchen fließen zu einer quasi-kontinuierlichen Ölphase zusammen [74]. Ob diese
kontinuierliche Ölphase einen erleichterten Abfluß ermöglicht, wie in der Literatur
beschrieben [122], ist nicht eindeutig zu ermitteln. Die Zerstörung der Membranen
ermöglicht den Zugriff der saateigenen noch nicht inaktivierten und zum Teil hitzeto-
leranten Lipasen auf die nicht mehr geschützten Triglyceride, wodurch der Gehalt an
freien Fettsäuren steigt [74]. Die größte Lipasen-Aktivität wird bei einer Temperatur
von 37 °C bis 40 °C festgestellt. Die Inaktivierung bei ausreichendem Wassergehalt
beginnt ab einem Temperaturbereich von 60 °C bis 70 °C. Bei trockener Saat sind
Temperaturen von 140 °C bis 160 °C zur Inaktivierung erforderlich [81].

Die Denaturierung der nativen globulären Proteinkörper erfordert Temperaturen
> 80 °C und Wassergehalte > 8 %. Über die Dauer der hydro-thermischen Behandlung
kann man den Denaturierungsgrad beeinflussen (vgl. Kap. 3.1.3). Die hydrothermische
Konditionierung des Versuchsmaterials dieser Arbeit erfolgte, wie in Kap. 3.1 be-
schrieben, in verschlossenen Gefäßen nach sorptiver Einstellung des Wassergehalts im
Trockenschrank bei konstanter Temperatur. Durch den langsamen Wärmeeintrag
durch Konvektion und Strahlung ist die erforderliche Behandlungsdauer zur Einstel-
lung des gewünschten Denaturierungsgrades sehr lang. Diese Methode erlaubt jedoch
die exakte Einstellung der geforderten Denaturierungsgrade. Neben der Dauer ist auch
die Art des Wassereintrags in die Saat und der Wärmeübergang entscheidend. Die er-
forderliche Konditionierungsdauer kann durch die direkte Behandlung der Saat mit
Dampf, wie sie in der Ölmühlenindustrie Stand der Technik ist, deutlich verkürzt wer-
den (vgl. Kap. 2.2.4) [24, 50]. Der an der Saatoberfläche kondensierende Dampf gibt
spontan seine Verdampfungsenthalpie an die Saat ab und sorgt für einen idealen Wär-
meübergang. Ob sich die mechanischen Eigenschaften der durch kurze Dampfbehand-
lung denaturierten Saat von der statisch denaturierten Saat unterscheidet, wurde im
Rahmen dieser Arbeit nicht untersucht. Diese Fragestellung sollte aber bei weiteren
Untersuchungen aufgegriffen werden.
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5.2.5 Einfluß des Aufschlußgrads

Der Aufschlußgrad wird aus dem extrapolierten Diffusionsplot der Extraktionskinetik
bestimmt (vgl. Kap. 3.1.3). Er bezeichnet den Anteil an mechanisch geöffneten Zellen.
Es muß unterschieden werden zwischen dem zielgerichteten Aufschluß von konditio-
niertem Material unter definierter Flockenbildung im Walzwerk und dem Aufschluß
der Partikel durch Kompression im Komprimat ohne Flockenbildung.

Abb. 5-10 zeigt die modellierten Strukturveränderungen des Modell-Partikels durch
Flockieren und im Vergleich die unterschiedliche Komprimat-Struktur von flockier-
tem und nicht flockiertem Material. Durch die gezielte Einstellung eines Wasserge-
halts von 7 % und einer Temperatur von 30 °C wird ein Kompromiß zwischen den für
den Aufschluß im Walzenspalt erforderlichen elastischen und plastischen Eigenschaf-
ten des Schälrapses gefunden. Die elastischen Eigenschaften sind ausreichend, um den
Schlupf der Walzenpaare in ein Schergefälle umzuwandeln und die plastischen ermög-
lichen die Bildung von stabilen Flocken ohne Feinbruch. Das Speichergewebe wird
durch die Deformation äußerlich und durch die Scherung innerlich aufgeschlossen.
Der Ölabfluß wird unter Kompression erleichtert und durch die Flocken-Geometrie
sind die Abflußwege verkürzt. Die mit der Flockierung verbundene Gestaltsänderung
führt zu einer Strukturierung und Verdichtung der Feststoffmatrix insbesondere im
Randbereich. Im Vergleich zu den leicht verformbaren nativen Kernfleisch-Partikeln
mit globulärer Geometrie resultiert aus der anisotropen Textur der vorkomprimierten
Feststoffmatrix ein größerer Widerstand gegen eine Geometrieänderung im Kompri-
mat. Die Abflußwege unter Kompression werden länger offen gehalten, wie die sehr
gute Drainage der Komprimate aus flockiertem Material zeigt (vgl. Ergebnisse Kap.
4.2.2). Die im Vergleich zu den Flocken gleichmäßig verformbaren (isotropen) nativen
Partikel bilden unter Kompression eine dichte Packung mit entsprechend niedriger
Drainage aus.

Die Rückstellkräfte der Komprimate aus flockiertem Material sind im Vergleich zum
nicht flockierten Material deutlich reduziert. Zum einen sind die Kompressionskräfte
durch die Vorkompression im Walzwerk herabgesetzt. Die im Walzwerk geleistete
Arbeit zum Aufschluß des zellularen Gewebes muß nicht mehr in der Presse erfolgen.
Zum anderen fehlt der Feststoffmatrix durch den sehr hohen Aufschlußgrad von
ca. 85 % (vgl. Tabelle 3-4) der stützende Binnendruck.
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Abb. 5-10: Struktur des Modell-Partikels und des Modell-Komprimats vor und nach
Aufschluß durch Flockierung

Die Komprimate aus flockiertem Material zeigen genau die gegensätzliche Wechsel-
wirkung zwischen Wassergehalt und Fluiddruck wie die Komprimate aus nicht flo-
ckiertem Material. Ein sinkender Wassergehalt verschlechtert die Komprimat-
Drainage bei flockiertem Material trotz höherer Feststoffdrücke (vgl. Abb. 4-29).
Durch die abnehmende Plastizität werden die dünnen Flocken spröde und es entsteht
unter Kompression Feinbruch analog zur Flockierung mit niedrigem Wassergehalt.
Der Feinbruch kann die externen Komprimat-Kapillaren verstopfen.

Zwischen den Komprimatdrücken und dem Aufschlußgrad besteht eine enge Proporti-
onalität, die mit Abb. 5-11 verdeutlicht wird. Abb. 5-11 zeigt die Druckverläufe ein-
stufiger Preßversuche unter Variation des Aufschlußgrads durch Flockierung bei un-
terschiedlichem Walzenspalt (vgl. Kap. 3.1.3, Tabelle 3-4) mit folgenden Material-
Parametern: Hüllengehalt 7,5 %, Wassergehalt 4,8 %, Denaturierungsgrad 0 % und
Preßtemperatur 30 °C.

Die maximalen Komprimatdrücke fallen nahezu proportional mit steigendem Auf-
schlußgrad ab. Die Relaxation wird ebenfalls durch einen höheren Aufschlußgrad zu
niedrigeren Gleichgewichtsdrücken hin beeinflußt.
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Abb. 5-11: Einstufiger Preßversuch: Druckverläufe in Abhängigkeit vom
Aufschlußgrad ZG0 [132]

Auch bei der eindimensionalen Kompression in der Linearpresse, ohne die zusätzliche
Scherbeanspruchung der Schneckenpresse, wird das Gewebe aufgeschlossen.
Abb. 5-12 zeigt die Extraktionskinetiken unterschiedlich stark komprimierter Preßku-
chen im Vergleich zu nicht gepreßter Saat. Die Versuche wurden mit schalenreduzier-
ter Rapssaat und folgenden Material-Parametern durchgeführt: Wassergehalt 4,6 %,
Hüllengehalt 6,1 %, Denaturierungsgrad 0 % und Preßtemperatur 22 °C. In einstufigen
Preßversuchen wurden jeweils 100 g des Materials mit sehr langsamer konstanter
Kompressions-Geschwindigkeit (0,5 mm/min) unterschiedlich stark komprimiert. Die
Kompressions-Parameter sind in Tabelle 5-1 aufgeführt.

Tabelle 5-1: Kompressionsparameter für einstufige Preßversuche zur Bestimmung
des kompressionsabhängigen Aufschlußgrads

Versuch Proben-

masse

[g]

Kompressions-

Geschwindigkeit

[mm/min]

Anfangs-

höhe

[mm]

End-

höhe

[mm]

Maximal-

druck

[bar]

Expulsat

[g]

V1 100 0,5 45,0 20,79 506 23,0

V2 100 0,5 45,0 17,68 44 12,7
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Die in Abb. 5-12 dargestellten Kinetiken der Komprimate beziehen sich auf das Start-
lipid mCA der ungepreßten Saat. Der Sprung auf der Ordinate entspricht der abgepreß-

ten Ölmenge. Bereits durch die Kompression um 24,2 mm auf den geringen Gesamt-
druck von 44 bar wird der Aufschlußgrad des Schälrapses von 33 % auf 61 % fast ver-
doppelt. Die weitere Kompression um 3 mm bis auf den Gesamtdruck von 500 bar er-
höht den Aufschlußgrad nur noch auf 74 %. Diese Ergebnisse bestätigen das Arbeits-
modell für die Komprimatzustände (vgl. Kap. 2.4.2: Abb. 2-20). Entscheidend für den
Zellenaufschluß ist die anisotrope Deformation bei noch geringem Gesamt- und damit
auch Fluiddruck. Der bei fortgeführter Kompression hohe isotrope Fluiddruck in den
Komprimat-Kapillaren stabilisiert die Partikel-Geometrie und erschwert den weiteren
Aufschluß. Die Ergebnisse von MREMA und MCNULTY [64, 65] wonach in der Zylin-
der/Kolben-Geometrie die Zellen des Parenchymgewebes unter Kompression nicht
aufgeschlossen werden und Öl lediglich durch Permeation über die Plasmodesmen des
Wand/Membran-Systems austritt, können nicht bestätigt werden.

0 32 64 96 128

0.1

0.5

nativer Schälraps / ZG0 = 0,33nativer Schälraps / ZG0 = 0,33

V2 / ZG0 = 0,74V2 / ZG0 = 0,74
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Zeit [min]

ZR(t)

ZV0

1

AufschlußgradAufschlußgrad
ZG0 = 1 - ZV0ZG0 = 1 - ZV0

Abb. 5-12: Extraktionskinetik und Aufschlußgrad unterschiedlich stark komprimierter
Preßkuchen; Material-Parameter im Text; Kompressions-Parameter in
Tabelle 5-1

Die in der Literatur beschriebenen positiven Effekte des Gewebeaufschlusses durch
Flockieren können durch die Ergebnisse dieser Arbeit bestätigt werden. Die detaillier-
ten Untersuchungen dieser Arbeit zeigen aber auch, daß der Aufschlußgrad als alleini-
ges Kriterium für eine hohe Komprimat-Drainage nicht herangezogen werden kann.
Nur bei stabilen und optimal aufgeschlossenen Flocken kommt der positive Effekt des
erhöhten Aufschlußgrads für die Komprimat-Drainage voll zur Geltung. Es ist daher
auf eine entsprechende Konditionierung vor dem Flockieren und dem Pressen zu ach-
ten. Die genau im Gegensatz zu den Komprimaten aus nicht flockiertem Material fest-
gestellte Kombination von sehr niedrigen Feststoff- und Fluiddrücken kann nur mit
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den ausgeprägt anisotropen permeabilitätsfördernden Eigenschaften der stabilen Flo-
cken erklärt werden.

5.2.6 Wechselwirkungen der Material-Parameter

Im Kap. 4.2 wurde sowohl der Einfluß einzelner als auch die Wechselwirkung zweier
variierter Material-Parameter auf die Komprimat-Rheologie dargestellt. Der ursäch-
liche Zusammenhang zwischen den durch Konditionierung einstellbaren Material-
Parametern und der Komprimat-Rheologie konnte durch die strukturellen Verände-
rungen des zellularen Feststoffs plausibel erklärt werden. Abschließend sollen die
Wechselwirkungen aller untersuchten Material-Parameter auf die Komprimat-
Rheologie dargestellt und im Hinblick auf die Preßeigenschaften schalenreduzierter
Rapssaat diskutiert werden.

Die gleichzeitige Betrachtung von drei Einflußgrößen auf die Komprimat-Rheologie
ermöglicht nur die Darstellung der Komprimatdrücke einer Kompressionsstufe; darge-
stellt werden jeweils die Spitzendrücke der vierten Kompressionsstufe. Werden die
Anforderungen an das Komprimat bei maximalen Kompression erfüllt, so sind sie
auch für geringere Kompressionen gewährleistet. Die konstanten und variierten Mate-
rial-Parameter sind in den jeweiligen Abbildungen angegeben.

Wechselwirkungen der Parameter Hüllengehalt, Wassergehalt und Preßtemperatur
(Abb. 5-13)

Die Ergebnisse belegen das weite Spektrum der Komprimat-Eigenschaften, die sich
durch Variation der gezeigten Einflußgrößen ergeben. Komprimate mit nativem Hül-
lengehalt zeigen für alle Kombinationen der Wassergehalte und Preßtemperaturen sehr
hohe Feststoffdrücke mit entsprechend guter Komprimat-Drainage. Die Komprimat-
Eigenschaften werden durch die Rheologie der Hüllen bestimmt. Die Sensibilität der
Komprimate für variierte Preßtemperaturen und Wassergehalte steigt mit abnehmen-
dem Hüllengehalt. Hinreichend hohe Feststoff- und niedrige Flüssigkeitsdrücke sind
bei geringen Hüllengehalten nur durch Reduzierung des Wassergehalts erzielbar.

Hinsichtlich ihres Einflusses auf die Komprimat-Eigenschaften sind der Wassergehalt
und der Hüllengehalt gegenüber der Preßtemperatur dominant. Die Reduzierung des
Hüllengehalts kann durch geringe Wassergehalte insbesondere bei niedrigen Preßtem-
peraturen teilweise kompensiert werden. Untersuchte Komprimate mit einem Hüllen-
gehalt von 2 % weisen nur noch bei einem Wassergehalt von 3 % ausreichende Verar-
beitungseigenschaften auf. Die Kombination von hohen Wassergehalten (5 und 6 %)
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und niedrigen Hüllengehalten (3,4 und 2 %) führt in der Linearpresse zu nicht mehr
preßbaren Komprimaten. Ein ähnliches Verhalten ist auch für die Schneckenpresse zu
prognostizieren. Ohne eine weitere mechanische und/oder hydrothermische Vorbe-
handlung der schalenreduzierten Saat sind im Vergleich zu nativer Saat deutlich
schlechtere Komprimat-Eigenschaften festzustellen.
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Abb. 5-13: Spitzendrücke der vierten Kompressionsstufe: Wechselwirkungen von
Hüllengehalt, Wassergehalt und Preßtemperatur

Wechselwirkung von Denaturierung, Aufschlußgrad und Wassergehalt
(Abb. 5-14)

Die noch ausreichenden Preßeigenschaften der schalenreduzierten Komprimate mit
Wassergehalten von 3 und 4 % werden durch eine zusätzliche Flockierung und/oder
Denaturierung hinsichtlich der Komprimat-Drainage weiter verbessert, wie die niedri-
gen Flüssigkeitsdrücke zeigen. Die Feststoffdrücke werden durch die Flockierung bei
diesen niedrigen Wassergehalten noch nicht deutlich reduziert. Die Denaturierung sta-
bilisiert die Feststoffmatrix für das flockierte und nicht flockierte Material für alle
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Wassergehalte, wie die etwas erhöhten Feststoffdrücke belegen.

Die schlechte Komprimat-Drainage des schalenreduzierten Rapskomprimats bei den
Wassergehalten von 5 und 6 % wird durch die Flockierung entscheidend verbessert.
Die Verhältnisse werden sogar umgekehrt: die Komprimate aus flockierter schalenre-
duzierter Saat weisen mit steigendem Wassergehalt die niedrigsten Flüssigkeitsdrücke
in Kombination mit den niedrigsten Feststoffdrücken auf.

Materialparameter:
xH = 3,4 %; T = 30 °C
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Abb. 5-14: Spitzendrücke der vierten Kompressionsstufe: Wechselwirkung von Dena-
turierung, Aufschlußgrad und Wassergehalt

Die Denaturierung verbessert ebenfalls die Komprimat-Drainage für alle Wassergehal-
te. Die Reduzierung der Fluiddrücke durch Denaturierung ist bei weitem nicht so aus-
geprägt wie durch die Flockierung der Saat. Die denaturierten Komprimate bei einem
Wassergehalt von 5 % und die halb und vollständig denaturierten bei 6 % weisen noch
deutlich höhere Flüssigkeits- als Feststoffdrücke auf. Bei diesen Komprimaten kann
der positive Effekt der Denaturierung den negativen des hohen Wassergehalts nicht
vollständig kompensieren. Die zusätzliche Denaturierung der flockierten Saat bewirkt
nur noch geringe Verbesserungen der Komprimat-Eigenschaften: die Flüssigkeits- und
Feststoffdrücke bleiben auf dem gleichen Niveau bei der Preßtemperatur von 30 °C.
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Wechselwirkung von Denaturierung, Preßtemperatur und Wassergehalt
(Abb. 5-15)

Die zuvor festgestellte Verbesserung der Komprimat-Drainage durch Denaturierung
wird für alle Wassergehalte durch eine Erhöhung der Preßtemperatur trotz fallender
Feststoffdrücke weiter verstärkt. Die Erhöhung der Preßtemperatur hat dagegen bei der
nicht denaturierten Saat keinen signifikanten Einfluß auf die Komprimat-Drainage.
Die mit den niedrigen Feststoffdrücken verbundene schlechte Komprimat-Drainage
kann durch die herabgesetzte Ölviskosität teilweise kompensiert werden (vgl. Kap.
5.2.3).
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Abb. 5-15: Spitzendrücke der vierten Kompressionsstufe: Wechselwirkung von Dena-
turierung, Wassergehalt und Preßtemperatur

Der bei Wassergehalten ≤ 4 % festzustellende Rückgang des Feststoffdrucks mit stei-
gender Temperatur (vgl. Abb. 4-24) ist bei den höheren Wassergehalten mit niedrigen
Feststoffdrücken nicht mehr signifikant. Die Plastifizierung der Feststoffmatrix infolge
erhöhter Wassergehalte dominiert.
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Wechselwirkung von Preßtemperatur, Aufschlußgrad und Wassergehalt
(Abb. 5-16)

Die Erhöhung der Preßtemperatur führt zu einer noch weiteren deutlichen Abnahme
der bereits durch Flockierung sehr niedrigen Feststoff- und Fluiddrücke. Das Kompri-
mat aus flockierter schalenreduzierter Saat mit einem Wassergehalt von 6 % bei einer
Preßtemperatur von 90 °C hat sowohl die niedrigsten Feststoff- als auch Flüssigkeits-
drücke aller untersuchten Parameter-Kombinationen.
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Abb. 5-16: Spitzendrücke der vierten Kompressionsstufe: Wechselwirkung von Auf-
schlußgrad, Wassergehalt und Preßtemperatur

Wechselwirkung von Denaturierung, Aufschlußgrad und Preßtemperatur
(Abb. 5-17)

Der Rückgang der Feststoffdrücke mit steigender Temperatur ist für die flockierte Saat
noch ausgeprägter als für nicht flockierte Saat, wie der direkte Vergleich zeigt. Die nur
geringe Verbesserung der Komprimat-Eigenschaften flockierter Saat durch zusätzliche
Denaturierung zeigt sich nicht nur für alle untersuchten Wassergehalte (vgl.
Abb. 5-14) sondern auch für alle untersuchten Preßtemperaturen.
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Materialparameter:
xH = 3,4 %; xW = 4 %
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Abb. 5-17: Spitzendrücke der vierten Kompressionsstufe: Einfluß der Wechselwir-
kung von Denaturierung, Aufschlußgrad und Preßtemperatur

Zwischen den Denaturierungsgraden von 50 und 100 % sind hinsichtlich der Kompri-
mat-Rheologie keine signifikanten Unterschiede festzustellen. Die Ursache kann in der
langen Behandlungsdauer von jeweils 4 h bei der Temperatur von 80 bzw. 105 °C lie-
gen. Zur Klärung wären vergleichende Untersuchungen mit kurzzeitig
dampfbehandeltem Material (vgl. Kap. 2.2.4) durchzuführen.

5.3 Komprimat-Drainage

Anhand der vorliegenden Ergebnisse zur Komprimat-Rheologie (vgl. Kap. 4.2) und
Komprimat-Drainage (vgl. Kap. 4.3) wird überprüft, welche Korrelation zwischen den
Größen Komprimat-Fluiddruck und Komprimat-Drainage besteht. Dabei ist grundsätz-
lich festzustellen, inwieweit durch die gewählte Versuchstechnik bei dem vorliegen-
den Stoffsystem Raps-Komprimat eine zutreffende Aussage über die Komprimat-
Drainage in Abhängigkeit von Material- und Kompressions-Parametern getroffen
werden kann.

Auch wenn die ermittelten Permeabilitätswerte versuchsbedingt einer gewissen Streu-
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ung unterworfen sind, werden die Interpretationen der Komprimat-Fluiddrücke hin-
sichtlich der Drainage durch die gemessenen Permeabilitäten tendenziell bestätigt. Für
die untersuchten Material-Parameter Preßtemperatur, Hüllengehalt, Aufschlußgrad
und Denaturierungsgrad konnte eine gute Übereinstimmung zwischen experimentell
bestimmter Komprimat-Drainage und Komprimat-Fluiddruck festgestellt werden.
Niedrige Fluiddrücke in den Versuchen zur Material-Rheologie (vgl. Kap. 4.2) werden
in den Versuchen mit Drainageölzufuhr bei gleichen Material-Parametern durch höhe-
re Werte für die Drainage bestätigt und umgekehrt. Die erwartete und durch die Flu-
iddrücke angezeigte verschlechterte Komprimat-Drainage mit steigender Kompression
wurde für alle untersuchten Material-Parameter bestätigt. Eine Übertragung der ge-
messenen Permeabilitätswerte auf das entsprechende Komprimat für die Versuche
ohne Drainageölzufuhr ist jedoch aus zwei Gründen nicht zulässig: einerseits besteht
eine starke Wechselwirkung zwischen dem Komprimat und dem Drainageölstrom, an-
dererseits mußten die Kompressions-Parameter des Standardversuchs für die Bestim-
mung der Drainage durch sehr lange Relaxationsphasen verändert werden.

Der Volumenstrom des Drainageöls war versuchsbedingt Schwankungen unterworfen,
die zu einer starken Streuung der Ergebnisse führten (vgl. Kap. 4.3). Ein kurzzeitiger
Anstieg im Volumenstrom führt zu einem kurzzeitigen Anstieg der Permeabilität, da
die interpartikulären Kapillaren des visko-elastischen Komprimats durch das Draina-
geöl geweitet werden. Dieser Effekt wird durch eine plastifizierte Feststoffmatrix noch
unterstützt. Die Versuche mit Drainageölzufuhr zeigen daher im Vergleich zu den
Versuchen ohne Drainageölzufuhr ein deutlich weniger vom Wassergehalt abhängiges
Verhalten. Durch den Durchfluß des Drainageöls mit hohem Druck können die Ab-
flußwege der durch einen hohen Wassergehalt plastifizierten Feststoffmatrix unter
Kompression länger erhalten werden.

Nach der signifikanten kurzzeitigen Verbesserung der Drainage zu Beginn der Relaxa-
tionsphasen verschlechtert sie sich wieder im weiteren Verlauf. Das Drainageöl führt
insbesondere bei einem Drainageöldruck, der bei schlechter Drainage das Niveau des
Kompressionsdrucks erreicht, zu einer weiteren Kompression trotz Kolbenstillstands
mit entsprechender Abnahme der Permeabilität.

Die Ergebnisse dieser Experimentgruppe zeigen damit eine deutliche Wechselwirkung
zwischen Komprimat-Drainage und Drainageöl-Volumenstrom. Damit werden die
Aussagen von REBOUILLAT und SCHWARTZBERG [77] bestätigt, wonach statische Filt-
rationsexperimente an relaxierenden Preßkuchen zu deutlich anderen Permeabilitäten
führen als bei dynamisch beanspruchten Komprimaten. Die Vorhersage von Preßer-
gebnissen auf Basis der in der Literatur dominierenden statischen Versuche wird von
den Autoren als sehr kritisch bewertet.

Vergleichswerte zur Drainage von Rapskomprimaten liegen nur von KASCHEL [41]
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vor. Die ermittelten Permeabilitätswerte variieren in Abhängigkeit von der Porosität
und dem angelegten Fluid-Differenzdruck zwischen 0,8 - 5,1*10

-13
m

2
. Sie liegen

damit zum Teil deutlich über den in dieser Arbeit ermittelten Werten, die je nach Ma-
terial- und Kompressions-Parameter zwischen 4,8*10-13

m
2

und 5,23*10
-17

m
2

liegen.

KASCHEL verwendete als Fluid zur Durchströmung gasförmiges Kohlendioxid. Um
eine Zweiphasenströmung zu vermeiden, konnte nur extrahiertes Rapsschrot mit ei-
nem Wassergehalt von 8,7 % und einem Fettgehalt von 1,0 % drb eingesetzt werden.
Die extrahierte Feststoffmatrix mit leeren Zellvolumina hat entsprechend andere Drai-
nage-Eigenschaften als vollfettes Material.

Den Zusammenhang zwischen dem Kompressionsdruck und der Komprimat-Drainage
für ein ebenfalls zellular strukturiertes Material stellte HEIJ et al. [52] fest. Er unter-
suchte in einer Kompressions-Permeabilitäts-Zelle die Drainage von Klärschlämmen
für Wasser unter Kompression. Die für Klärschlamm ermittelten Werte von
1*10

-15
m

2
bis 1*10

-17
m

2
lagen in dem gleichen Spektrum wie die vorliegenden ex-

perimentell bestimmten Permeabilitäten für Rapskomprimate bei jedoch deutlich nied-
rigeren Komprimatdrücken von nur ca. 1 bis 10 bar.

Theoretische und experimentelle Untersuchungen von KAMPHUIS et al. [40] zeigen am
Beispiel von Fettdispersionen eine Verbesserung der Komprimat-Drainage einer
visko-elastischen Feststoffmatrix im Gegensatz zu einem starren oder ideal elastischen
Feststoffsystem unter Kompression mit hohem Druck. Die untersuchten Fettdisper-
sionen werden als strukturierte Dispersion - d.h. als fluid-gefüllte, visko-elastische
Feststoffmatrix - charakterisiert. Die Ergebnisse dieser Arbeit stimmen mit den Ergeb-
nissen der Literatur überein. Während der Relaxationsphasen kann das Komprimat
lokale Spannungsspitzen in Seihernähe abbauen; Porosität und damit auch Drainage
vergleichmäßigen sich über die Komprimathöhe, woraus eine verbesserte Drainage zu
Beginn der nachfolgenden Kompressionsphase folgt, wie die schnellen Anstiege der
Permeabilitätswerte am Beginn jeder Relaxationsphase zeigen (vgl. Abb. 4-36). Damit
wird die in Kap. 2.4.2 beschriebene Modellvorstellung für das Rapskomprimat (vgl.
Abb. 2-20) mit den postulierten Relaxations-Mechanismen (vgl. Kap. 2.4.3) bestätigt.

Die gewählte Versuchsanordnung kann zur tendenziellen experimentellen Ermittlung
der Drainage angewendet werden. Bei biogenen kompressiblen Komprimaten besteht
jedoch eine versuchstechnisch bedingte Beeinflussung durch den Drainageölstrom.
Die Versuche zur Material-Rheologie zeigen eine viel größere Sensibilität als die
Drainage-Versuche, da keine versuchsbedingten Störungen durch den die Komprimat-
Drainage selbst beeinflussenden Drainageöl-Durchfluß hervorgerufen werden. Die
Fluiddruckmessung bei den Versuchen ohne Drainageölzufuhr liefert zwar keinen di-
rekten Permeabilitäts-Meßwert, jedoch ist aus den relativen Änderungen der Fluiddrü-
cke in Abhängigkeit von den Material- und Kompressions-Parametern eine zuverlässi-
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ge und von Störeinflüssen freie Aussage hinsichtlich der Komprimat-Drainage mög-
lich.

5.4 Abschließende Bemerkungen

Mit der in dieser Arbeit entwickelten Versuchstechnik ist es gelungen, die für die
Funktion einer Seiher-Schneckenpresse erforderlichen Informationen über Rückstell-
kraft und Drainage biogener Komprimate unter Variation von Kompressions- und Ma-
terial-Parametern zu ermitteln. Voraussetzung dafür war die Übertragung der Kom-
pressionsverhältnisse der Schneckenpresse auf eine Zylinder/Kolben-Geometrie und
die separate meßtechnische Erfassung des Komprimat-Fluiddrucks für alle Kompres-
sions- und Relaxationsphasen. Durch mehrstufige deformationsgesteuerte Linearpreß-
versuche konnte die Entwicklung der Druckkomponenten (Fluid- und Feststoffdruck)
erstmals in Anlehnung an die mehrstufige Kompression in der Schneckenpresse ver-
folgt werden. Im Gegensatz zu den in der Literatur gezeigten Ergebnissen einstufiger
druckgesteuerter Versuche (vgl. Kapitel 2.3.4) konnten hohe Flüssigkeitsdrücke auf-
grund einer unzureichenden Komprimat-Drainage als limitierende Größe für den
Trennpreßvorgang identifiziert werden.

Aufgrund der komplexen Wechselwirkungen zwischen Saatstruktur, der davon abhän-
gigen Rheologie der Einzel-Partikel, der davon wiederum abhängigen Komprimat-
Rheologie und den Kompressions-Parametern war es erforderlich, mit vereinfachten
Modellvorstellungen zu arbeiten. Der Einfluß der Material-Parameter auf das Defor-
mationsverhalten der Komprimate konnte jedoch mit den entwickelten Struktur-
Modellen für den Fall der Linearpresse plausibel erklärt werden.

Preßergebnisse auf der Schneckenpresse unter Variation der Material-Parameter kön-
nen durch die auf der Linearpresse gewonnenen Daten über das Verhältnis von Fest-
stoffdruck und Komprimat-Drainage zutreffender interpretiert werden. Die Prüfung
auf Gültigkeit bzw. die Weiterentwicklung der vorgestellten Modelle für die Kompres-
sion in der Schneckenpresse kann nur durch experimentelle Untersuchungen unter Be-
rücksichtigung der in dieser Arbeit gewonnenen Erkenntnisse erfolgen.

Das rheologische Verhalten des biogenen Komprimats unter Deformation wird stark
von den Strömungsvorgängen bestimmt, die wiederum von den sich unter Kompressi-
on verändernden Strukturen der Feststoffmatrix und der Kompressions-
Geschwindigkeit abhängen. Dadurch ergibt sich ein ausgeprägt nichtlineares rheologi-
sches Verhalten. Für die Bedingungen der Zylinder/Kolbengeometrie konnte eine Me-
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thode zur Optimierung der Kompressions-Parameter durch Analyse der Fluid- und
Feststoffdrücke in den Kompressions- und Relaxationsphasen vorgestellt werden (vgl.
Kapitel 5.1.4). Durch die im Vergleich zu Linearpresse deutlich komplexere Bean-
spruchung (vgl. Kapitel 2.1.3 und 2.4.4) in der Schneckenpresse ist eine direkte
quantitative Umsetzung dieser Ergebnisse für das Design der Schneckenpresse noch
nicht möglich. Erst durch Untersuchungen auf der Schneckenpresse mit bekanntem
Materialverhalten unter Variation der Geometrie und der anschließenden
Rückübertragung dieser Ergebnisse auf die Linearpresse könnte eine Methode zur
Optimierung der Schneckengeometrie auf der Grundlage rheologischer Kenndaten
entwickelt werden.Sowohl die Versuche unter Variation der Kompressions- als auch der Material-
Parameter zeigen hinsichtlich der Material-Rheologie ein so weites Spektrum, daß eine
allgemeingültige Modellierung des Kompressionsverhaltens der Rapssaat, insbesonde-
re von schalenreduzierter Rapssaat nicht möglich ist. Hier ist besonders auf die Unter-
schiede in den Druckkinetiken bei Erstkompression und den nachfolgenden Kompres-
sionsstufen hinzuweisen. Bereits geringe Änderungen der Kompressions-
Geschwindigkeit, der Relaxationsdauer bzw. der Stufenzahl führen zu stark veränder-
ten Fluiddrücken und damit aufgrund ihrer Dominanz zu stark veränderten Kompri-
matdrücken. Analog verhält es sich für variable Material-Parameter und konstante
Kompressions-Parameter. Bereits geringe Variationen einzelner Material-Parameter
(z.B. Wassergehalt oder Aufschlußgrad) können zu einer völlig anderen Komprimat-
Rheologie führen, obwohl das gleiche Ausgangsmaterial Rapssaat vorliegt.

Werden sowohl Kompressions- wie Material-Parameter gleichzeitig verändert, ist eine
Vorhersage des rheologischen Verhaltens zusätzlich erschwert. Alle diese Aussagen
gelten schon für die vereinfachten geometrischen Verhältnisse der Linearpresse. Das
Fließen des Komprimats mit zusätzlicher Scherbeanspruchung in der Schneckenpresse
wird eine zuverlässige Vorhersage der Komprimat-Rheologie erschweren. In der Zy-
linder/Kolben-Geometrie sind die Fließeigenschaften der Komprimate nicht ermittel-
bar. Eine einheitliche logische Visualisierung des Komprimatverhaltens in Abhängig-
keit von den Kompressions- und Material-Parametern mit mechanischen Analogiemo-
dellen ist daher nicht möglich. Für eingeschränkte Teilbereiche können mechanische
Analogiemodelle eine nützliches Werkzeug zur Visualisierung und auch Quantifizie-
rung sein. Die postulierten Relaxations-Mechanismen konnten mit dem Multi-
MAXWELL-Modell sinnvoll hinsichtlich ihrer Wirkung auf das Komprimatverhalten
verdeutlicht werden. Eine abschließende Bewertung der Relaxations-Mechanismen für
das Komprimatverhalten kann anhand der vorliegenden Ergebnisse dieser Arbeit noch
nicht getroffen werden.

Mathematische Modelle, entwickelt für das Kompressionsverhalten in der Linearpres-
se, haben keine Gültigkeit für die Schneckenpresse (vgl. Kap.2.1.1). Wichtiger als die
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komplizierte mathematische Beschreibung ist die Klärung der physikalisch und physi-
kalisch-chemischen Phänomene, die das Materialverhalten grundsätzlich bestimmen.
Die Komprimat-Rheologie kann nur im Zusammenwirken von Material-Parametern
und den durch Abfolge von Kompressions- und Relaxationsphasen gekennzeichneten
Kompressions-Parametern beurteilt werden.

Durch die umfangreichen Untersuchungen konnte die an dem beispielhaft untersuch-
ten Rohstoff “schalenreduzierte Rapssaat” festgemachte Fragestellung - unter welchen
Bedingungen ist dieser bisher nicht industriell verarbeitete Rohstoff preßbar - für den
Fall der Linearpresse beantwortet werden. Die durch Schalenreduzierung verschlech-
terte Komprimat-Drainage kann durch einen gezielten Gewebeaufschluß im Flockier-
walzwerk auch für sehr niedrige Hüllengehalte mehr als kompensiert werden.
Komprimate aus flockiertem Schälraps mit einem Wassergehalt von 6 % haben bei
einer Kaltpressung die besten Drainage-Eigenschaften. Ob die sehr niedrigen elasti-
schen Rückstellkräfte für die Funktion einer Seiherschneckenpresse ausreichend sind,
ist durch entsprechende Versuche zu klären. Reibungswärme und Leistungsaufnahme
der Pressen wären für ein solches Komprimat minimiert. Niedrige Preßtemperaturen
und die Entfernung der Rapshüllen als Träger unerwünschter Inhaltsstoffe verbessern
die Ölqualität deutlich. Die hydrothermische Konditionierung mit Heißpressung von
flockierter schalenreduzierter Saat ist im Hinblick auf eine Verbesserung der Kompri-
mat-Eigenschaften nicht notwendig und würde durch die thermische Beanspruchung
zu minderen Ölqualitäten führen.
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