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Tab. 4.2.7: Zusammenfassende Beurteilung der Untersuchungen beziiglich des Einflusses des
pH-Wertes des Extraktionsmittels auf die Extrahierbarkeit von Milchproteinen

pH-Wert Einfluss Proteinausbeute Silberfarbung Immunfarbung
Milchmaterialien Elektropherogramm Westernblot
(@)) .
c Magermilchpulver
2 Schwache
9 Tendenz: Schwache Tendenz: Tendenz:
» SiBmolkenoulver Steigende schwacher werdende schwéacher
9) P Wiederfindungsraten Bandenintensitaten werdende
o mit steigendem pH mit steigendem pH Antigenitat mit
-3’ steigendem pH
EN Sauermolkenpulver
Schwache Tendenz:
. , schwécher werdende
ko) Magermilchpulver Bandenintensitaten
= mit steigendem pH Keine pH-Wert
m i - .
c bk}f?m? pHTWZrt Keine pH-Wert abhangige
§ SiBmolkenpulver a angk|ge ben enz abhangige Tendenz Tendenz
© erkennbar erkennbar erkennbar
0 Keine pH-Wert
: Sauermolkenpulver abhangige Tendenz
erkennbar

Tab. 4.2.8: Zusammenfassende Beurteilung der Untersuchungen beziiglich des Einflusses des
pH-Wertes des Extraktionsmittels auf die Extrahierbarkeit von Eiproteinen

pH-Wert Einfluss Proteinausbeute Silberfarbung Immunfarbung
Eimaterialien Elektropherogramm Westernblot
> Volleipulver
%_8 Keine pH-Wert Keine pH-Wert Keine pH-Wert
2 3 Eigelbpulver abhéngige Tendenz | abhangige Tendenz abhangige Tendenz
< céJ erkennbar erkennbar erkennbar
n EiweiBpulver
- Volleipulver
% s Keine pH-Wert Keine pH-Wert Keine pH-Wert
CE= Eigelbpulver abhéngige Tendenz | abhangige Tendenz abhangige Tendenz
5 m erkennbar erkennbar erkennbar
: EiweiBpulver

Werden die Extraktionsmittel SDS-Lésung bei pH 8,5 und 10,5 bzw. ,Extraction Buffer® bei
pH 7,4 und 9,4 bezuglich der Extraktionsféhigkeit von Milch- und Eiproteinen bzw. -allerge-
nen beurteilt, zeigt sich keine positive Beeinflussung der Wiederfindung an Protein oder der
Extraktqualitat durch Erhéhung des pH-Wertes. Wahrend die Extraktionen mit ,Extraction
Buffer* im Allgemeinen keine Beeinflussung der Extraktqualitat zeigten, lag bei der Extraktion
von Milchmaterialien mit SDS-Lésung darlber hinaus eine negative Beeinflussung der Pro-
teine bzw. Allergene vor. Mit steigendem pH-Wert der SDS-Lésung wurde sowohl in der un-
spezifischen als auch der spezifischen Farbung der Elektropherogramme bzw. im Immu-
noblot eine schwéacher werdende Bandenintensitat der Milchproteine beobachtet. Die Ergeb-
nisse der Extraktionen von Milch- und Eiprodukten ohne Matrixzusatz bestatigten sich in den
Ergebnissen der entsprechenden Extrakte unter Zusatz von der nachempfundenen Backmi-
schung. Auch hier konnte, abgesehen von einer einsetzenden alkalischen Hydrolyse bei den
pH-Werten von 12,5 in 4%iger SDS-L6sung und von pH 11,4 in ,Extraction Buffer®, kein Ein-
fluss des pH-Wertes auf die Extraktion von Milch- bzw. Eiproteinen festgestellt werden. Eine
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Verschiebung der pH-Werte der beiden hier verwendeten Extraktionsmittel ist bei der Extrak-
tion von sowohl Milch- als auch Eiproteinen als nicht sinnvoll zu beurteilen.

Weder bei der Extraktion von Milch- noch von Eiprodukten konnte unter Zusatz von Backmi-
schung ein Einfluss der Extraktionstemperatur nachgewiesen werden. Die Quantifizierung
des Proteingehaltes und der qualitative Vergleich der Bandenintensitaten zeigte bei Variation
der Extraktionstemperatur weder eine positive noch eine negative Beeinflussung der Extrak-
tionsqualitat. Durch Variation der Extraktionstemperatur konnte keine Verbesserung der Ex-
traktionsergebnisse erzielt werden, jedoch zeigte sich die Stabilitdt der Milch- und Eialler-
gene gegenlber Temperaturen bis 40 C.

Bei der Extraktion von Haselnussmaterial mit Ammoniumcarbonat-Lésung pH 12,0 wurden
im Vergleich zu entsprechenden Extrakten der pH-Werte 8,0 und 10,0 schwéachere Banden
detektiert, jedoch wurde bei der Verwendung dieses Extraktionsmittels kein Proteinabbau
bewirkt, wie bei entsprechenden Extraktionen von HaselnussgrieB mit SDS-Lésung. Eine
zusammenfassende Darstellung der Ergebnisse bezliglich der Untersuchung der Beeinflus-
sung der Extraktionsqualitat zeigt Tabelle 4.2.9.

Tab. 4.2.9: Zusammenfassende Beurteilung der Untersuchungen beziiglich des Einflusses des
pH-Wertes des Extraktionsmittels auf die Extrahierbarkeit von Haselnussproteinen

pH-Wert Einfluss Proteinausbeute Silberfarbung Immunfarbung
Haselnussmaterialien Elektropherogramm Westernblot
o Fetthaltiger
c 1 i -
Q 3 Haselnussgrie Ke;gt;g)nH iV\;ert Keine pH-Wert Keine pH-Wert
53 Tendgngz abhangige Tendenz | abhangige Tendenz
~ 8 Entfetteter erkennbar erkennbar erkennbar
@ Haselnussgrie
(@]
, € Fetthaltiger ) )
E 2 HaselnussgrieB Keine pH-Wert _rendenz: _rendenz:
29 abhanaiae schwéacher werdende | schwécher werdende
S 99 Bandenintensitaten Antigenitat mit
E c Tendenz . . \
ES Entfetteter erkennbar mit steigendem pH steigendem pH
< § HaselnussgrieB > Cora8;Cora9 > Cora9

Bis auf eine stattfindende alkalische Hydrolyse konnte bei der Extraktion von Haselnussgrief3
mit SDS-Lésung unterschiedlicher pH-Werte keine Beeinflussung von Extraktionsausbeute
oder Extraktzusammensetzung festgestellt werden. Bei den vergleichbaren Extraktionen mit
Ammoniumcarbonat-Lésung als Extraktionsmittel konnte hingegen eine Tendenz der Extrak-
tionsergebnisse in Abhangigkeit vom pH-Wert abgeleitet werden. Mit steigendem pH-Wert
lieBen sich die Haselnussallergene Cor a 8 und Cor a 9 mit geringeren Ausbeuten extrahie-
ren, was sich in der unspezifischen Farbung der Elekiropherogramme durch schwéachere
Bandenintensitéat dieser Proteine zeigte. Dieses Ergebnis lieB sich in der Immunfarbung al-
lein fir Cor a 9 bestatigen, da der hier verwendete Antikérper keine Affinitdt zum Cor a 8
aufwies. Bei der qualitativen Untersuchung der Extrakte aus HaselnussgrieB, zeigte sich,
dass ein Temperatureinfluss festzustellen war. Die Allergene Cor a 8 und Cor a 9 lieBen sich
am besten bei einer Temperatur von 4°C extrahieren, so dass sich bei diesen Extrakten auch
eine vergleichsweise starkere Bande in der Silberfarbung detektieren lieB. Unter Verwen-
dung von Fettpulver als Matrix bestéatigten sich die Ergebnisse, die ohne Verwendung von
Matrix ermittelt worden sind.
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4.2.4. Optimierung der Extraktionsdauer

Bezogen auf eine effektive aber schonende Probenaufarbeitung stellt die Extraktionsdauer
eine wichtige GrdBe bei Extraktion von allergenhaltigem Material dar. Bei der Optimierung
der Extraktion gilt es zum Einen, mit einer ausreichend langen Dauer eine maximale Aus-
beute an Allergen sicherzustellen, zum Anderen ermdglicht eine méglichst kurze Extraktions-
dauer eine schnelle und effiziente Probenaufarbeitung, die einer mechanischen, physiko-
chemischen oder enzymatischen Beanspruchung der Analyten entgegenwirkt. Ausgehend
von einer Extraktion Gber Nacht (ca. 14 Stunden), die eine maximale Extraktionsausbeute
gewabhrleistet, wurden Extraktionszeiten von 0 bis 8 Stunden bezuglich der Proteinausbeute
als auch der Extraktqualitat untersucht. Entsprechende Extraktionsansatze wurden ebenfalls
mit einem Zusatz an Matrix durchgefihrt, um zu ermitteln, ob der Kontext einer komplexen
Matrix eine langere Extraktionsdauer erforderlich macht. Fir die Extraktionsversuche zur
Optimierung der Extraktionsdauer wurden entsprechend der Ergebnisse der Versuche zur
Optimierung des pH-Wertes die Extraktionsmittel ,Extraction Buffer* bei pH 7,4 und 4%ige
SDS-L&ésung bei pH 8,5 zur Extraktion von Magermilch- und Volleipulver verwendet. Zur Ex-
traktion von Haselnussmaterial wurde ebenfalls SDS-Lésung bei pH 8,5 angewendet, sowie
Ammoniumcarbonat-Lésung bei pH 8,0. Die Extraktionsansétze wurden prinzipiell bei den
Temperaturen 4°C, RT und 40°C durchgefiihrt, um beurteilen zu kdénnen, ob die Extrakti-
onstemperatur evil. Einfluss auf die Extraktionsgeschwindigkeit der Allergene hat.

Die Abbildung 4.2.26 zeigt die zeitliche Abhangigkeit der Proteinausbeuten (Zeitraum 0 bis 8
Stunden) bei der Extraktion von Magermilchpulver bei unterschiedlichen Temperaturen mit
den Extraktionsmitteln SDS-Lésung und ,Extraction Buffer*.
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Abb. 4.2.26: Proteinausbeuten der Extraktionen von Magermilchpulver ohne Matrixzusatz mit 4%iger
SDS-Lésung und ,Extraction Buffer” bei unterschiedlichen Temperaturen und variierter
Extraktionsdauer (0 — 8 h) ermittelt mittels Lowry

Beobachtet wurde ein Zeitraum von 0 bis 8 Stunden, in dem jeweils nach 0, 0,5, 1, 2, 4, und
8 Stunden die Extraktion abgebrochen wurde, um den Proteingehalt zu messen (Methode
nach Lowry). Die dargestellten Daten basieren jeweils auf einer Doppelbestimmung. Der
Verlauf der Kurven, die sowohl verschiedene Extraktionstemperaturen als auch unterschied-
liche Extraktionsmittel reprasentieren, ist Uber den gesamten Beobachtungszeitraum sehr
ahnlich. In dem Zeitraum von 0 bis 4 Stunden scheinen die ermittelten Wiederfindungsraten
um etwa 10% zu schwanken. lin diesem Zeitraum wurden jedoch auch die Messzeitpunkte in
kirzeren Abstanden gewahlt, als bei Extraktionszeiten von mehr als 4 Stunden. Wird die
Proteinkonzentration der Magermilchpulverextrakte bei etwa 30 min mit den Wiederfindungs-
raten nach 8 Stunden verglichen, sind in diesen Extrakten vergleichbare Gehalte an Protein
enthalten. Wenn davon auszugehen ist, dass nach einer Extraktionsdauer von 8 Stunden
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oder langer das jeweilige Extraktionsmittel eine maximale Ausbeute an Protein isoliert, wird
diese Ausbeute schon nach weniger als 30 min erreicht. Auch eine unterschiedliche Extrakti-
onstemperatur hat offensichtlich weder einen Einfluss auf die Hohe der nach 8 Stunden er-
reichten Proteinausbeute noch auf die Zeit, innerhalb der diese maximale Ausbeute erreicht
werden kann.

Die Ergebnisse der Proteinquantifizierung der Extrakte mit einem Zusatz an Backmischung
weichen kaum von denen der Extrakte ohne Matrixzusatz ab. Den zeitlichen Verlauf der Ex-
traktionsausbeuten zeigt Abbildung 4.2.27.
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Abb. 4.2.27: Proteinausbeuten der Extraktionen von Magermilchpulver aus einer Backmischungs-

matrix mit 4%iger SDS-Lésung und ,Extraction Buffer” bei unterschiedlichen Tempera-
turen und variierter Extraktionsdauer (0 - 8 h) ermittelt mittels Lowry

Auch bei diesen Extraktionsversuchen werden nach etwa 30 min die maximalen Wiederfin-
dungsraten erreicht, obwohl zu erwarten gewesen ware, dass ein Zusatz an Matrix eine lan-
gere Extraktionsdauer als eine Extraktion ohne Matrixzusatz erfordert. Die in der Matrix
Backmischung enthaltenen Stoffe (Saccharose, Fettpulver, Weizenstarke, Natriumhydrogen-
carbonat, Natriumchlorid) scheinen somit keinen Einfluss auf die Extraktion der Milchaller-
gene zu haben.

Um vergleichen zu kénnen, ob die Extrakte, die nach unterschiedlichen Extraktionszeiten
bzw. mit und ohne Matrixzusatz gewonnen wurden, ebenfalls qualitativ keine Unterschiede
aufweisen, wurde nach elektrophoretischer Trennung der Extrakte eine Silberfarbung durch-
gefuhrt. Als exemplarische qualitative Untersuchung der Extrakte bezlglich der Extraktions-
dauer wurden die SDS-Extrakte aus Magermilchpulver in die SDS-PAGE eingesetzt, die bei
RT bzw. 40°C mit und ohne Zusatz von Backmischung hergestellt worden sind. Die silber-
geféarbten Elektropherogramme der SDS-Extrakte zeigt Abbildung 4.2.28.
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Abb. 4.2.28: links: Unspezifische Silberfarbung des Elektropherogrammes der SDS-Extrakte aus
Magermilchpulver unterschiedlicher Extraktionszeiten (ohne Matrixzusatz); rechts: Un-
spezifische Silberfarbung des Elektropherogrammes der Magermilchpulverextrakte un-
terschiedlicher Extraktionszeiten mit Backmischungszusatz; M (Molekulargewichtsmar-
ker)

Werden die Extrakte unterschiedlicher Extraktionszeiten untereinander verglichen, ist kein
Unterschied in der Bandenanzahl bzw. in der Bandenintensitdt zu erkennen. Die Extrakte,
die durch Vermischen des Materials mit dem Extraktionsmittel und zentrifugieren (30 min)
erhalten wurden, wiesen dieselbe Zusammensetzung wie die Exirakte auf, die nach einer
achtstiindigen Extraktion erhalten wurden. Sehr kurze Extraktionszeiten scheinen auszurei-
chen, um die maximale Proteinausbeute zu extrahieren, was die Ergebnisse der Protein-
quantifizierung bestatigen. Ein entsprechendes Ergebnis wird auch bei den Extraktionen mit
Backmischung als Matrixzusatz erhalten. Hier zeigt die qualitative Untersuchung der Ex-
trakte, dass ein Zusatz an Matrix offensichtlich keine langeren Extraktionszeiten erfordert,
um eine maximale Proteinausbeute herbeizufihren.

Um den Beobachtungszeitraum von 0 bis 30 min detaillierter beurteilen zu kénnen, wurden
neue Extrakte hergestellt, bei denen nach 0, 2, 5, 10, 20 und 30 min die Extraktion unterbro-
chen und der Ruckstand abfiltriert wurde. Die auf diese Weise hergestellten Extrakte wurden
ebenfalls einer Proteinquantifizierung unterzogen. Die ermittelten Wiederfindungsraten des
Proteingehaltes werden in Abbildung 4.2.29 veranschaulicht.
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Abb. 4.2.29: Proteinausbeuten der Extraktionen von Magermilchpulver mit und ohne Backmi-
schungszusatz mit 4%iger SDS-Ldsung und ,Extraction Buffer” bei variierter Extrakti-
onsdauer (0 — 30 min) ermittelt mittels Lowry

Auch hier liegen den dargestellten Daten Doppelbestimmungen zu Grunde. Bei den darge-
stellten Verlaufen bestatigen sich die Ergebnisse der Proteinausbeuten nach Extraktionszei-
ten von 30 min und l&anger. Es wird bereits nach dem Vermischen der pulverférmigen Ein-
waage mit dem Extraktionsmittel eine maximale Proteinausbeute erreicht, die nach 30 min
bzw. 8 h extrahiert werden kann. Ebenfalls bestéatigt wird das Ergebnis, dass ein Zusatz an
Matrix keine langeren Extraktionszeiten erfordert als Extraktionen ohne Matrixzusatz. Parallel
zu den hier ausgewerteten Extraktionsversuchen mit Magermilchpulver wurden entspre-
chende Extraktionsversuche mit Volleipulver und fetthaltigem HaselnussgrieB durchgefihrt.
Wie bei der Extraktion von Magermilchpulver mit SDS-L&sung zeigte sich bei diesen Materi-
alien ebenfalls, dass Extraktionszeiten von wenigen Minuten ausreichten, um die maximale
Menge an Protein zu I6sen (vergl. Anhang Abbildungen A 24, A 25, A27 - A 29, A 31). Auch
bei diesem Untersuchungsmaterial bestétigten sich die Ergebnisse der Proteinquantifizierung
in der qualitativen Untersuchung der Extraktzusammensetzung (vergl. Anhang Abbildungen
A 26 und A 30). Wie bei den oben dargestellten Ergebnissen, erforderte ein Zusatz von
Backmischung zur Extraktion keine langeren Extraktionszeiten als die Extraktionsansatze
ohne Matrixzusatz.
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4.3. Ergebnisse der Charakterisierung der Reinigungslosungen
4.3.1. Grenzflaicheneigenschaften der Gelatinelésungen

Die Ergebnisse der Bestimmung des Kontaktwinkels von Rinderhaut-, Schweineschwarten-
und Rinderspaltgelatinelésungen sind in den Abbildungen 4.3.1 bis 4.3.3. dargestellt.
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Abb. 4.3.1:  Kontaktwinkel zwischen Rinderhautgelatinelésungen mit unterschiedlichen Emulgator-
zusatzen und Edelstahl bei 40°C
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Abb. 4.3.2:  Kontaktwinkel zwischen Schweineschwartengelatineldsungen mit unterschiedlichen
Emulgatorzusatzen und Edelstahl bei 40°C
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Abb. 4.3.3:  Kontaktwinkel zwischen Rinderspaltgelatineldsungen mit unterschiedlichen Emulgator-
zuséatzen und Edelstahl bei 40°C

Far Rinderhaut- und Schweineschwartengelatine war der Kontaktwinkel der 10%igen Lésun-
gen kleiner als der Kontaktwinkel der entsprechenden Lésungen mit einem Gelatinegehalt
von 20%. Hier spielten neben der Oberflachenspannung der Lésungen auch deren rheologi-
sche Eigenschaften eine Rolle. Die héhere Viskositat der hdher konzentrierten Gelatineld-
sungen flhrte dazu, dass sich diese Gelatinelésungen langsamer auf der Edelstahloberfla-
che verteilten. Fir den Einsatz in dem neuen Reinigungsverfahren musste allerdings auch
die Festigkeit der gebildeten Gele berlcksichtigt werden. Es musste gewahrleistet sein, dass
die Gelstabilitdt ausreichend hoch war, um ein groBflachiges Ablésen von der Anlagenober-
flache zu ermdglichen und die immobilisierten Pulverpartikel im Gelatinefilm eingebunden
blieben.

Weiterhin wird deutlich, dass fir die 20%igen Gelatinelésungen die Kontaktwinkel der L6-
sungen aus Rinderspalt- bzw. Rinderhautgelatine kleiner als die der entsprechenden
Schweineschwartengelatinelésungen sind. Das bedeutet, dass beim Einsatz von Gelatinel®-
sung aus Rinderhaut im Vergleich zu Gelatine aus Schweineschwarte eine bessere Oberfla-
chenbenetzung realisiert werden kann.

Im Allgemeinen wurden die Benetzungseigenschaften der Gelatinelésungen durch den Zu-
satz von Emulgatoren verbessert, d.h. die Kontaktwinkel wurden kleiner.

Der Zusatz von Tween 80 hatte eine Verringerung des Kontaktwinkels und damit eine Ver-
besserung der Benetzung einer Edelstahloberflache zur Folge. Fir die Schweineschwarten-
gelatinelésungen sowie die 10%ige Rinderhautgelatinelésung war der Effekt bei hdherer
Emulgatorkonzentration starker ausgepragt. Fir die 20%igen Rinderhaut- bzw. Rinderspalt-
gelatinelésungen konnte der erreichte Effekt durch Erhéhung der Emulgatorkonzentration
nicht weiter verstarkt werden.

Auch durch den Zusatz der Emulgatoren Span 20 und Span 60 wurde die Benetzung der
Edelstahloberfliche mit Gelatineldsung verbessert. Jedoch wurde hier lediglich fir die
20%ige Rinderspaltgelatinelésung eine weitere Verbesserung durch Erhéhung der Emulga-
torkonzentration erreicht. Fir die anderen untersuchten Lésungen konnte dieser Effekts nicht
verstarkt werden.
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4.3.2. FlieBeigenschaften der Gelatinelosungen

Beispielhaft sind in Abbildung 4.3.4 die FlieBkurven der Gelatinelésungen ohne Emulgator-
zusatz dargestellt.
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Abb. 4.3.4:  FlieBkurven von Gelatineldsungen mit unterschiedlichen Gelatinekonzentrationen ohne
Emulgatorzusatz (gemessen bei 40°C)

Die berechneten FlieBkennwerte der Lésungen, sind in Tabelle 4.3.1 zusammengefasst. Da-
bei beschreibt der Konsistenzfaktor K die viskosen Eigenschaften der Lésung und der FlieB-
index n die Abweichung vom ideal-Newtonschen FlieBverhalten, das durch den Wert n = 1
gekennzeichnet ist.
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Tab. 4.3.1:  FlieBkennwerte der Gelatinelésungen

Gelatine Emulgator Konsistenzfaktor K FlieBindex n
Typ Konz., % |Typ Konz., %
ohne 0,024 1,010
Tween 80 0,1 0,028 0,960
Tween 80 0,2 0,029 0,949
10 Span 20 0,1 0,031 0,922
Span 20 0,2 0,026 0,993
Span 60 0,1 0,037 0,924
Rinder- Span 60 0,2 0,059 0,881
haut- ohne 0,271 1,000
gelatine Tween 80 0,1 0,243 1,001
Tween 80 0,2 0,291 0,997
20 Span 20 0,1 0,274 1,009
Span 20 0,2 0,302 1,002
Span 60 0,1 0,224 0,994
Span 60 0,2 0,352 0,988
30 ohne 2,783 0,985
ohne 0,044 0,877
Tween 80 0,1 0,026 1,008
Tween 80 0,2 0,029 0,999
_ 10 Span 20 0,1 0,029 0,975
fgﬁv"\;’:r't”ei Span 20 0,2 0,023 1,013
gelatine Span 60 0,1 0,049 0,918
Span 60 0,2 0,036 0,921
ohne 0,383 0,975
20 Tween 80 0,1 0,430 0,986
Tween80 0,2 0,332 0,991
Rinder- ohne 0,366 0,916
spalt- 20 Tween 80 0,2 0,246 1,002
gelatine Span 60 0,2 0,332 0,923

Die berechneten FlieBindizes machen deutlich, dass alle untersuchten Gelatinelésungen
anndhernd bzw. ausgepragtes Newtonsches FlieBverhalten (n = 1) aufwiesen. Dementspre-
chend konnten die rheologischen Eigenschaften der Gelatineldésungen durch die Konsis-
tenzfaktoren charakterisiert werden. Der Konsistenzfaktor stieg fir Rinderhautgelatine und
Schweineschwartengelatine exponentiell bei jeder Erhéhung der Gelatinekonzentration um
10% an. So vergrdBerte sich der Konsistenzfaktor um zwei Dekaden bei der Zunahme des
Gelatinegehalts der Lésungen von 10% Uber 20% auf 30%. Die Lésungen der Schwein-
schwartengelatine wiesen im Vergleich zu Rinderhautgelatine fir die untersuchten Konzent-
rationen eine hdhere Viskositat auf. Durch den Zusatz von Emulgatoren wurde dieser Effekt
far die 10%igen Gelatinelésungen aufgehoben. Fir die 20%igen Gelatinelésungen besaBen
die Lésungen aus Schweineschwartengelatine bei vergleichbaren Emulgatorzuséatzen jeweils
die hdchste Viskositat gefolgt von Rinderhautgelatine und Rinderspaltgelatine

Grundséatzlich wurde die Viskositat der Gelatineldésungen durch Zusatze von Emulgatoren
unterschiedlich beeinflusst.

Durch den Zusatz von Tween 80 wurde die Viskositat der Schweineschwartengelatinelésun-
gen und der Rinderspaltgelatinelésung verringert, wahrend flr Rinderhautgelatinelésungen
kein Einfluss auf den Konsistenzfaktor festgestellt werden konnte.

Der Zusatz von Span 20 fihrte zu einer geringfligigen Erhéhung der Viskositat bei den Rin-
derhautgelatinelésungen und zur Verringerung der Viskositat bei Losungen mit Schweine-
schwartengelatine.
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Eine deutliche Erhéhung der Viskositat wurde fir Rinderhautgelatinelésungen durch den
Zusatz von Span 60 erreicht. Bei Schweineschwartengelatine flihrte der Zusatz von Span 60
sowohl zur Erhéhung als auch zur Verringerung des Konsistenzfaktors. Bezlglich der Visko-
sitéat von Rinderspaltgelatinelésung hatte der Zusatz dieser Emulgators keine Auswirkung.

In den Reinigungsversuchen im TechnikumsmaBstab (Abschnitt 4.5.) konnte gezeigt werden,
dass auch alle 20%igen Gelatinelésungen, die eine héhere Viskositat aufweisen, mit dem
untersuchten Spriihsystem verspriht werden konnten. Das bedeutet, dass diese Lésungen
eine gute Pump- und Sprihféhigkeit aufweisen.

4.3.3. Gelierverhalten der Gelatinelésungen

In Abbildung 4.3.5 ist beispielhaft der Temperaturverlauf wéhrend der ersten sechs Minuten
des Oszillationstests fur die Untersuchung des Gelierverhaltens dargestellt.
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Abb. 4.3.5:  Typischer Temperaturverlauf bei der Untersuchung des GelierverhaltensGelatinelésung

Fir die Gelatinelésungen ist in den Abbildungen 4.3.6 bis 4.3.11 das Speichermodul, ein
MaB far die Gelfestigkeit im unzerstdrten Zustand, als Funktion der Messzeit dargestellt.
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Festigkeit von gelierenden 10%igen Rinderhautgelatinelésungen mit unterschiedlichen

Festigkeit von gelierenden 10%igen Schweineschwartengelatinelésungen mit unter-
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Abb. 4.3.9:  Festigkeit von gelierenden 20%igen Rinderhautgelatinelésungen mit unterschiedlichen
Emulgatorzusatzen als Funktion der Messzeit
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Abb. 4.3.10: Festigkeit von gelierenden 20%igen Schweineschwartengelatinelésungen mit unter-
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Abb. 4.3.11: Festigkeit von gelierenden 20%igen Rinderspaltgelatineldsungen mit unterschiedlichen
Emulgatorzusatzen als Funktion der Messzeit

In Tab. 4.3.2 sind der Gelbildungsbeginn, die maximale Festigkeitszunahme sowie das ma-
ximale Speichermodul fir die untersuchten Gelatinelésungen zusammengefasst.
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Tab. 4.3.2:  Charakterisierung der Gelbildung

Gelatine Emulgator Gelbildungs- max. Festig- maximales
Typ Konz.,% Typ Konz., beginn, s keitszunahme, Speichermodul,
% Pa/s Pa

ohne 304,6 0,084 3318
Tween 80 0,1 309,5 0,105 2609
Tween 80 0,2 301,1 0,097 2169
10 Span 20 0,1 308,1 0,094 2219
Span 20 0,2 290,2 0,094 2665
Rinder- Span 60 0,1 332,0 0,078 2506
haut- Span 60 0,2 319,6 0,079 2942
gelatine ohne 223,9 0,071 16580
Tween 80 0,1 234,8 0,081 13780
Tween 80 0,2 215,3 0,075 14280
20 Span 20 0,1 233,2 0,078 14160
Span 20 0,2 225,0 0,086 14100
Span 60 0,1 226,1 0,069 11640
Span 60 0,2 238,2 0,060 14680
ohne 265, 1 0,072 4008
Tween 80 0,1 2541 0,099 3988
Tween 80 0,2 246,8 0,090 3880
Schweine- 10 Span 20 0,1 260,0 0,103 3672
schwarten- Span 20 0,2 252,8 0,098 3830
gelatine Span 60 0,1 276,8 0,086 4096
Span 60 0,2 2714 0,090 3611
ohne 1971 0,064 19220
20 Tween 80 0,1 191,1 0,073 15730
Tween 80 0,2 208,4 0,074 13430
ohne 220,9 0,078 15075
Rinder- Tween 80 0,1 2214 0,083 14565
spalt- 20 Tween 80 0,2 233,0 0,088 14000
gelatine Span 60 0,1 2239 0,079 14285
Span 60 0,2 246,7 0,073 12005

In den Abbildungen ist zu erkennen, dass fir alle Gelatinelésungen bis zu dem Zeitpunkt, an
dem die Gelbildung anfing, eine gleichbleibende Festigkeit gemessen wurde. Dabei startete
die Gelbildung bei den Schweineschwartengelatinelésungen eher als bei den entsprechen-
den Rinderspalt- und Rinderhautgelatinelésungen (Abbildung 4.3.6 und Tabelle 4.3.2). Wei-
terhin war der Gelierungsbeginn von der Gelatinekonzentration abhangig. Die Lésungen mit
einer Gelatinekonzentration von 20% gelierten deutlich eher als die L6sungen mit einer Ge-
latinekonzentration von 10%. Nach einer Messzeit von etwa 360 s, d.h. eine Minute nach
Erreichen der Endtemperatur von 20°C, waren die Gele nahezu ausgebildet. Im weiteren
Verlauf der Messung fand lediglich eine geringfligige weitere Verfestigung der Gele statt.
Weiterhin wird deutlich, dass Schweineschwartengelatine im Vergleich zu Rinderhautgelatine
bei einer Konzentration von 10% ein geringflgig festeres Gel bildete. Bei einer Gelatinekon-
zentration von 20% war die Festigkeit der fliissigen, nicht gelierten Schweineschwartengela-
tineldsung hoher als die der entsprechenden Rinderspalt- und Rinderhautgelatine. Dies
bestétigen die Daten zu den FlieBeigenschaften der Gelatinelésungen (Abschnitt 4.3.2).

Wie aus Tabelle 4.3.2 hervorgeht, war jedoch die Festigkeit des Gels aus Schweineschwar-
tengelatineldsung ohne Emulgatorzusatz nur unwesentlich héher als das entsprechende
Rinderspalt- bzw. Rinderhautgelatinegel. Dies wiederum entspricht den Produktspezifikatio-
nen der Gelatinemuster, in denen fir Schweineschwartengelatine ein etwas héherer Bloom-
Wert spezifiziert ist (Tab. 3.3.1). Durch den Zusatz von Emulgatoren wurde dieser Effekt auf-
gehoben.
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Im Allgemeinen wurde die Festigkeit der Gelatinegele durch den Zusatz von Emulgatoren
reduziert. Lediglich beim Zusatz von Span 60 war eine Erh6hung der Festigkeit der fllissigen,
nicht gelierten Gelatinelésungen zu erkennen.

Die Gelierdauer, die durch den Zeitpunkt der maximalen Festigkeitszunahme charakterisiert
wird, lag fir alle untersuchten Gelatinelésungen in einem vergleichbaren Bereich. Es sind
keine Tendenzen hinsichtlich einer Verédnderung der Festigkeitszunahme in Abhangigkeit
von Gelatinekonzentration oder Emulgatorzusatz zu erkennen.

Fir den Einsatz der Gelatine in der Reinigungslésung bedeutete dies, dass durch den Ein-
satz von Schweineschwartengelatine tber eine hdhere Gelfestigkeit bessere Abldseeigen-
schaften erwartet werden konnten. Durch den Zusatz von Emulgatoren zu den Gelatinel6-
sungen wurde die Festigkeit der gebildeten Gele verringert. Allerdings war der Einsatz von
Emulgatoren fur das neue Reinigungsverfahren unter dem Aspekt vorteilhaft, dass die Be-
netzungseigenschaften der Gelatinelésungen, insbesondere beziglich der Pulverpartikel,
verbessert wurden und dadurch eine bessere Einbindung von Pulverpartikeln in dem Gelati-
nefilm erreicht werden konnte.

4.3.4. Trocknungsverhalten der Gelatinel6sungen

Der Temperaturverlauf bis zur ersten Probenahme nach 15 min im ausgegossenen Gelati-
nepad ist in Abbildung 4.3.12 beispielhaft fir die Untersuchung an 20%iger Rinderhautgela-
tinelésung gezeigt. Fir alle untersuchten Gelatinelésungen waren die Temperaturverlaufe in
den Lagertests zur Bestimmung des Trocknungsverhaltens vergleichbar.
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Abb. 4.3.12: Typischer Temperaturverlauf im Verlauf der Lagerung zur Bestimmung des Trocknungs-
verhaltens von Gelatinelésung

Es ist zu erkennen, dass die Lagertemperatur von 20°C in der ausgegossenen Gelatineld-
sung bis zur ersten Probenahme nach 15 min erreicht wurde. Bis zur vollstandigen Ausbil-
dung der Gelstruktur ware dementsprechend eine langere Lagerung notwendig, wobei zu
berlcksichtigen ist, dass die fir die Untersuchungen des Trocknungsverhaltens eingesetzten
Gelatinepads eine Schichtdicke von etwa 3,5 mm aufwiesen. Beim Einsatz der Gelatinel6-
sungen im Reinigungsprozess sind diese Schichtdicken, insbesondere an senkrechten FI&-
chen, nicht zu realisieren, so dass die Temperatur hier schneller sinkt und dementsprechend
eine Gelstruktur innerhalb einer kiirzeren Trocknungszeit ausgebildet wird.

Die Untersuchungen zur Charakterisierung des Trocknungsverhaltens wurden in einem Kili-
maschrank bei einer relativen Luftfeuchtigkeit von 50% durchgefihrt. Aufgrund eines Gera-
teausfalls mussten einige Untersuchungen mit einer Luftfeuchtigkeit von 60% durchgefuhrt
werden. Der Einfluss der Luftfeuchtigkeit auf den relativen Trocknungsverlust der Gelatine-
pad ist in Abbildung 4.3.13 dargestellt.
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Abb. 4.3.13: Vergleich des relativen Trocknungsverlustes von 20%igen Gelatinelésungen ohne
Emulgatorzusatz im Verlauf einer Lagerung bei 20°C und 50% r.F. bzw. 60% r.F.

Wie zu erwarten war, verlief die Trocknung bei einer niedrigen Luftfeuchtigkeit deutlich
schneller, d.h. der relative Trocknungsverlust war Uber die gesamte Lagerzeit deutlich héher.
Jedoch konnte kein Unterschied im Trocknungsverhalten der verschiedenen Gelatinemuster
detektiert werden.

Die Ergebnisse aller Trocknungsuntersuchungen an ausgegossenen Gelatinelésungen sind
in den Abbildungen 4.3.14 bis 4.3.19 zusammengefasst.

35 -

—— Rinderhautgelatine 10%

30 } —— Rinderhautgelatine 20%

-=— Schweineschwartengelatine 10%

25 H , .
1| —= Schweineschwartengelatine 20%

3 /
15 1

10 1

rel. Trocknungsverlust / %

5

o+

0 60 120 180 240
Trocknungszeit / min

Abb. 4.3.14: Relativer Trocknungsverlust unterschiedlicher Gelatinelésungen ohne Emulgatorzusatz
im Verlauf einer Lagerung bei 20°C und 50% r.F
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Abb. 4.3.15: Relativer Trocknungsverlust von 10%igen Rinderhautgelatinelésungen mit unterschiedli-
chen Emulgatorzuséatzen im Verlauf einer Lagerung bei 20°C und 50% r.F.
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Abb. 4.3.16: Relativer Trocknungsverlust von 20%igen Rinderhautgelatinelésungen mit unterschiedli-
chen Emulgatorzuséatzen im Verlauf einer Lagerung bei 20°C und 50% r.F.
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Abb. 4.3.17: Relativer Trocknungsverlust von 10%igen Schweineschwartengelatinelésungen mit
unterschiedlichen Emulgatorzusatzen im Verlauf einer Lagerung bei 20°C und 50% r.F.
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Abb. 4.3.18: Relativer Trocknungsverlust von 20%igen Schweineschwartengelatinelésungen mit
unterschiedlichen Emulgatorzusatzen im Verlauf einer Lagerung bei 20°C und 50% r.F.
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Abb. 4.3.19: Relativer Trocknungsverlust von 20%igen Rinderspaltgelatinelésungen mit unter-
schiedlichen Emulgatorzuséatzen im Verlauf einer Lagerung bei 20°C und 60% r.F.

Die Ergebnisse zeigen, dass der relative Trocknungsverlust als Funktion der Lagerzeit fir
Rinderhaut- und Schweineschwartengelatine vergleichbar war, wenn der Gelatineldsung kein
Emulgator zugesetzt wurde. Der relative Trocknungsverlust war dann auch unabhangig von
der Gelatinekonzentration der Lésung.

Der Zusatz von Emulgatoren mit verschiedenen HLB-Werten beeinflusste die Trocknung in
unterschiedlicher Weise.

Der Zusatz von Tween 80, einem relativ hydrophilen Emulgator, bewirkte eine geringflgige
Reduzierung des relativen Trocknungsverlustes bei 10%iger Rinderhautgelatinelésung. Bei
einem Zusatz dieses Emulgators zu héher konzentrierter Rinderhaut- bzw. Rinderspaltgelati-
neldsung oder zu Schweineschwartengelatinelésung war kein eindeutiger Effekt zu erken-
nen.

Durch Span 20 wurde tendenziell eine Erhdhung des Trocknungsverlustes fir Rinderhaut-
und Schweineschwartengelatine erreicht.

Durch den Zusatz von Span 60 wurde der Trocknungsverlust flr Lésungen aller untersuch-
ten Gelatinemuster reduziert.
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Die Ergebnisse der rheologischen Untersuchungen an den getrockneten Gelatinepads wer-
den in den Abbildungen 4.3.20 bis 4.3.26 gezeigt. Als charakteristisches Merkmal zur Be-
schreibung der Gelfestigkeit als Funktion der Trocknungszeit wurde dazu das im Oszilla-
tionstest bestimmte Speichermodul G’ bei einer Oszillationsfrequenz von 1 Hz herangezo-
gen.
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Abb. 4.3.20: Festigkeit von getrockneten Gelatinepads ohne Emulgatorzusatz als Funktion der
Trocknungszeit bei einer Lagerung bei 20°C und 50% r.F.

Far Rinderhaut- und Schweineschwartengelatine wurde erwartungsgemaB bei einer Gela-
tinekonzentration von 20% eine deutlich hdhere Gelfestigkeit erreicht als bei einer Konzen-
tration von 10%.

Aus Abbildung 4.3.20 geht hervor, dass sich die Festigkeit der getrockneten Gelatinepads
nach einer Lagerdauer von 60 min bis zum Ende der Lagerung nach 240 min ann&hernd
konstant blieb. Dementsprechend ist die Darstellung der Ergebnisse der Gelfestigkeit wah-
rend der ersten Stunde entscheidend, um Unterschiede zwischen den Proben herauszuar-
beiten (Abbildungen 4.3.21 bis 4.3.27).

In Abbildung 4.3.21 wird der Einfluss der Luftfeuchtigkeit auf die Festigkeit der getrockneten
Gelatinepads dargestellt. In den Abbildungen 4.3.22 bis 4.3.27 wird jeweils der Einfluss un-
terschiedlicher Emulgatoren auf die Festigkeit der getrockneten Gelatinepads gezeigt.
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Abb. 4.3.21: Festigkeit von getrockneten Gelatinepads ohne Emulgatorzusatz als Funktion der

Trocknungszeit bei unterschiedlichen Umgebungsbedingungen (Lagerung bei 20°C und
50% r.F. bzw. 60% r.F.)
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Abb. 4.3.22: Festigkeit von getrockneten Gelatinepads ohne Emulgatorzusatz als Funktion der
Trocknungszeit (Lagerung bei 20°C und 50% r.F.)
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Abb. 4.3.23: Festigkeit von getrockneten Gelatinepads aus 10%igen Rinderhautgelatineldsungen
mit unterschiedlichen Emulgatorzuséatzen als Funktion der Trocknungszeit (Lagerung
bei 20°C und 50% r.F.)
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Abb. 4.3.24: Festigkeit von getrockneten Gelatinepads aus 20%igen Rinderhautgelatineldsungen

mit unterschiedlichen Emulgatorzuséatzen als Funktion der Trocknungszeit (Lagerung
bei 20°C und 50% r.F.)
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Abb. 4.3.25: Festigkeit von getrockneten Gelatinepads aus 10%igen Schweineschwartengelatine-
I6sungen mit unterschiedlichen Emulgatorzuséatzen als Funktion der Trocknungszeit
(Lagerung bei 20°C und 50% r.F.)
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Abb. 4.3.26: Festigkeit von getrockneten Gelatinepads aus 20%igen Schweineschwartengelatine-
I6sungen mit unterschiedlichen Emulgatorzuséatzen als Funktion der Trocknungszeit
(Lagerung bei 20°C und 50% r.F.)
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Abb. 4.3.27:

Festigkeit von getrockneten Gelatinepads aus 20%igen Rinderspaltgelatinelésungen
mit unterschiedlichen Emulgatorzusatzen als Funktion der Trocknungszeit (Lagerung

bei 20°C und 60% r.F.)
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Es ist zu erkennen, dass die Lagerung der Gelatinepads bei einer Luftfeuchtigkeit von 50%
im Vergleich zur Lagerung bei 60% r.F. zu geringfligig festeren Gelen fihrte. Dies ist auf den
héheren Trockensubstanzgehalt dieser Gelatinepads, der aus einer starkeren Austrocknung
resultiert, zurlckzufihren.

Weiterhin wird deutlich, dass Schweinschwartengelatine im Vergleich zu Rinderhaut- und
Rinderspaltgelatine zu jedem Zeitpunkt der Lagerung Gele mit einer hoheren Festigkeit bil-
dete. Dieses Ergebnis entspricht den Produktspezifikationen (héherer Bloom-Wert). Uber
diese hdhere Gelstabilitdt waren dementsprechend bessere Abldseeigenschaften zu erwar-
ten.

Im Allgemeinen wurde die Festigkeit der Gele durch Zuséatze von Emulgatoren reduziert.
Dabei wurde durch den Zusatz von Tween 80 die Festigkeit von Rinderhautgelatinegelen
geringfugig verringert. Der Einfluss auf die Festigkeit von Schweineschwartengelatinegelen
war jedoch nicht eindeutig. FUr Rinderspaltgelatine hatte der Zusatz von Tween 80 eine
leichte Erhdhung der Gelfestigkeit zur Folge.

Die Zugabe von Span 20 fiihrte zu einer leichten Abnahme der Gelfestigkeit bei Rinderhaut-
und Schweineschwartengelatine.

Die deutlichste Reduzierung der Gelfestigkeit wurde fir alle untersuchten Gelatinemuster
durch den Zusatz von Span 60 erreicht.

Die Ergebnisse der Charakterisierung der rheologischen Eigenschaften der getrockneten
Gelatinepads entsprechen weitgehend denen aus der Bestimmung des Gelierverhaltens, bei
denen die Festigkeit der Gele ebenfalls durch den Zusatz von Emulgatoren reduziert wurde.
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4.4. Optimierung der Aufbringung der Reinigungslésung
4.4.1. Voruntersuchungen

In Vorversuchen wurde untersucht, inwieweit ein aufgegossener Gelatinefilm von einem zy-
lindrischen Kérper aus Edelstahl mit ebenem Boden abgelést werden kann. Auch wenn
diese GieBmethode in der Praxis nicht zur Filmbildung an senkrechten und Gberhdngenden
Flachen einsetzbar ist, liefern diese Untersuchungen grundlegende Aussagen zur praxisge-
rechten Entfernbarkeit der aufgetragenen Schichten. Die Auswahl der Rezepturen erfolgte
geman der Erfahrungen aus den abgeschlossenen Projekten sowie den in Abschnitt 4.3 dar-
gestellten Ergebnissen. Es fand sowohl eine Benetzung der horizontalen als auch der verti-
kalen Flachen bei Temperaturen zwischen 40°C und 60°C statt. Die Umgebungstemperatur
betrug ca. 21°C. Das Gel wurde in unterschiedlichen Schichtdicken von etwa 1 mm, 2 mm
und 3 mm bei Konzentrationen von 20 bis 40% aufgetragen.

Beim anschlieBenden Erkalten gelierte der die Oberflachen benetzende Film innerhalb der
ersten halben Trocknungsstunde. Zu Beginn des Prozesses blieb er dabei elastisch, nach
dem Ausgelieren und weiteren Trocknen konnte das Material in Abhangigkeit von der Filmdi-
cke nach wenigen Stunden ausgehartet sein. Bei ausgelierten Schichtdicken oberhalb ca.
1,5 mm lieB sich das elastische Material bereits nach wenigen Minuten ablésen, ohne dabei
zu zerreifBen, wie in Abbildung 4.4.1 dokumentiert. An den Randbereichen bzw. Kanten des
Auftragbereiches lag der Film in geringerer Dicke vor. Hier verblieben nach Ablésen des
Films Rulckstande getrockneten Materials. Das Material erstarrte nach Trocknungszeiten von
mehreren Stunden nahezu vollstandig. In diesem Zustand konnte es nur mittels mechani-
scher Hilfsmittel entfernt werden oder I6ste sich nach mehr als 24 Stunden aufgrund von
Schrumpfungsprozessen von den Oberflachen. Mechanische Hilfsmittel waren insbesondere
zur Ablésung kleinerer, vollstdndig getrockneter tropfenférmiger Gelatinerliickstande erfor-
derlich.

Die Ergebnisse bestétigten die Aussagen der Vorversuche dahingehend, dass 10%ige und
15%ige Lésungen als Reinigungsfilm weniger geeignet sind. 30%ige sowie 40%ige Ldsun-
gen sind als elastischer Film gut zu entfernen, nach dem Ausharten jedoch nur sehr schwer
von den Oberflachen zu lésen. Der Film sollte daher vor dem vollstandigen Aushérten ent-
fernt werden, um den Ablésungsaufwand zu begrenzen.

— CElb

Abb. 4.4.1: links: Abziehen des Gelatinefilms aus einem zylindrischen Edelstahlgefas;
rechts: entfernter elastischer Film, abgeldst einige Minuten nach dem Auftra-
gen

4.4.2. Spriihuntersuchungen
4.4.2.1. Untersuchungen mit Airless-Auftragverfahren, max. 50 bar

Im Abschnitt 3.4 wurde abgeleitet, dass Airless- und pneumatische Verfahren grundsatzlich
geeignet sind, unter den gegeben Randbedingungen eine Spriihauftragung vorzunehmen.
Die theoretischen Betrachtungen decken sich mit den experimentellen Erfahrungen der ab-
geschlossenen Projekte, wonach das Airless-Verfahren sowie das pneumatische Verfahren
geeignete Methode zur Behandlung groBer Flachen darstellen (AIF-FORSCHUNGSBERICHT
9768, 1996, AIF-FORSCHUNGSBERICHT 99 ZN/2, 2006).
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Im Zusammenhang mit den Untersuchungen dieses Vorhabens werden Systeme mit einem
Arbeitsdruck oberhalb ca. 10 bar als Hochdrucksysteme bezeichnet und bei Arbeitsdriicken
unterhalb 10 bar die Bezeichnung Niederdrucksystem verwendet.

Als einsetzbare Druckdlisen-Systeme (Niederdrucksysteme) werden folgende handelstbli-

chen Systeme untersucht:

e Hochdruck-Airless-Spriihsystem, 50 L-VorratsgefaB3, temperiert, maximaler Kompressor-
druck 50 bar, Facherstrahldise 40 %Lochdise, Durchmesser 0,28 mm

¢ Hochleistungs-Airless-Handsprihgerat, 5 L, Maximaldruck 6 bar, temperiert im Wasser-
bad, Hohlkegeldiise, Durchmesser 1 mm, Sprihkegel 55° (bei Wassereinsatz) (Fa. BRILL
GLORIA Haus- und Gartengerate GmbH, Witten)

e Aprikotier-Sprihsystem, 5 L, lebensmittelgeeignet, Maximaldruck 6 bar, Disendurchmes-
ser 1 mm (Fa. Boyens Backservice GmbH, Ibbenblren)

Zur Durchflihrung der Untersuchungen wird die bevorratete 20%ige Gelatinelésung auf ca.
35 bis 45°C temperiert. Diese Temperatur wird gewahlt, da bei Abkihlung nach dem Zer-
stduben die Gelbildung unmittelbar einsetzt und ein Abtropfen bzw. Ablaufen des Gels weit-
gehend vermieden wird.

Hochdrucksysteme

Die grundsatzliche Eignung der Hochdrucksysteme konnte bereits in der Vergangenheit er-
folgreich zur Erzeugung von Gelatinenebel im 100 L-MaBstab unter Beweis gestellt werden.
So konnten in den abgeschlossenen Projekten mittels Kompressoreinsatz groBe Mengen
Gelatine oberhalb 25 bar verspriht werden. Die Spriheinrichtung besteht aus einer entspre-
chenden Fass-Entnahmesonde, einem Kompressor sowie Verbindungselementen zum An-
schluss von Materialschlauch und Sprihpistole sowie einem geeigneten mantelbeheizten
Vorratsgefa3 (vgl. Abbildung 4.4.2). Zur besseren Temperaturverteilung innerhalb des Vor-
ratsgefaBes ist zusatzlich ein motorbetriebenes Rihraggregat eingebaut. Die Steuerung der
Beheizung und der Ruhrerdrehzahl erfolgt mittels elektronischer Regeleinheit.

Eine Prifung der vorhandenen Anlagenkomponenten ergab, dass die Anlage Uber groBe
Totvolumina verfugt. Bei Verwendung in der Lebensmittelherstellung sind diese entspre-
chend der betrieblichen Anforderungen nach jedem Einsatz eingehend zu reinigen. Aufgrund
des dazu erforderlichen, hohen Reinigungsaufwandes wird das Verfahren aus hygienischen
und betriebsorganisatorischen Griinden als nur bedingt flr die vorgesehene Anwendung
geeignet angesehen. Darlber hinaus ist zu beachten, dass aufgrund der zum Einsatz des
Systems erforderlichen Kompressortechnik, der Einsatz von Niederdrucksystemen, die Uber
das betriebliche Druckluftnetz bis ca. 6 bar gespeist und betrieben werden kdnnen, seitens
der Mitglieder der Lebensmittelverarbeitenden Industrie im Projektbegleitenden Ausschuss

bevorzugt wird.
ey == g

Abb. 4.4.2: Hochdruck-Sprihanlage

Niederdrucksystem (Hochleistungs-Airless-Handsprihsystem)

Entsprechend der in Abschnitt 3.4 abgeleiteten theoretischen Betrachtungen wurden Unter-
suchungen mit Airless-Handsprihgeraten mit Material-Vorratstanks von bis zu 5 L unter
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Verwendung unterschiedlicher Disendurchmesser (bis 0,6 mm) durchgefihrt, welche han-
delsiblich bis etwa 6 bar Betriebsdruck zugelassen sind. Die Untersuchungsergebnisse
zeigten auf, dass die mit diesen Systemen in der Dise aufgebrachte Energiemenge zur Er-
zeugung eines feinen Sprays entgegen der theoretischen Betrachtungen nicht ausreicht (vgl.
Abbildung 4.4.3).

Abb. 4.4.3: Gelatine-Applikation, Airless-Handspriihgerét (links: Betriebsdruck: 3 bar, Betriebs-
temperatur: ca. 40°C, Hohlkegeldiise 1,0 mm, 20%ige Gelatinelésung; rechts: Be-
triebsdruck: 6 bar, Betriebstemperatur: ca. 40°C, Hohlkegeldlse 1,0 mm, 20%ige
Gelatinelésung)

Das Fluid trifft als Strahl auf die Oberflachen auf. Der Warmeaustausch zur Atmosphare ist
aufgrund der geringen Oberflache eingeschrankt und das Fluid kihlt nur wenig ab. In der
Folge lauft das noch nicht ausgelierte Gel an den Wandungen der benetzten Testflachen ab,
wobei nur waagerechte Oberflachen in zur homogenen Filmbildung ausreichender Dicke
benetzt werden. Von senkrechten Flachen und unterhalb Uberhdngender Flachen lauft das
Fluid tropfenférmig oder in Bahnen ab. Abbildung 4.4.4 zeigt ein typisches Versuchsergeb-
nis. Man erkennt deutlich die unterschiedliche Schichtdicke aufgrund des zu tropfenartigen
Strukturen zusammenlaufenden Fluids. Derartig beschichtete Flachen sind ggf. nur schlecht
zu reinigen, da der Film trotz seiner Elastizitat in den dinneren Bereichen reiBen kann. Das
Arbeiten bei geringerem Druckniveau fuhrt gemaB der Ausfihrungen in Abschnitt 3.4.2
ebenfalls nicht zur Bildung des gewlinschten Strahlzerfalls und feinen Tropfenspektrums. Die
Filmdicke der erstarrten Gelschicht erreicht nur sehr kleinrdumig eine zum manuellen Abzie-
hen ausreichende Filmdicke von 1,5 mm. Die flachenbezogene Arbeitsgeschwindigkeit beim
Einsatz dieser Gerate-Gel-Kombination ist sehr gering und ein groBflachiges, rasches Ar-
beiten unmaoglich.

Abb. 4.4.4: Tropfenbildung nach Aufsprihen auf tberhdngenden Flachen, Airless-Handsprihsys-
tem (Betriebsdruck: 3 bar, Betriebstemperatur: ca. 40°C, Hohlkegeldise 1,0 mm,
20%ige Gelatinelésung)

In Voruntersuchungen konnte mit dem Hochleistungs-Airless-Handsprihgerat erfolgreich ein
Gelatine-Spriihnebel erzeugt werden (AIF-FORSCHUNGSBERICHT 9768, 1996). Dabei wurde
zur nicht reversiblen Einbindung von Oberflachenkontaminationen auf von oben besprihten,
im wesentlichen waagerechten, strukturierten Flachen bei sehr hohen Temperaturen nahe
der Zersetzungstemperatur der Gelatine bei niedrigeren Konzentrationen gearbeitet. Auf-
grund der dann erforderlichen langen Erstarrungs- bzw. Trocknungszeiten kann unter diesen
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Bedingungen nicht von der Bildung eines ausreichend dicken Gelfilms auf glatten, senk-
rechten und Uberhangenden Flachen ausgegangen werden.

Aprikotier-Spriihsystem

Flr den Béackereibedarf werden kleine, mobile Apparate zum Verspriihen von Aspik, Gela-
tine, Butter, Schokolade oder auch Backtrennmitteln sowie zum Aprikotieren und Abglédnzen
von Backwaren angeboten. Diese besitzen meist regelbar beheizbare Vorratsbehélter zwi-
schen 2 und 10 L sowie beheizbare Schlauchverbindungen. Die Sprihpistole ist nicht aktiv
temperiert, sondern wird beim hier dargestellten System per Warmluft in einer sog. Warme-
box temperiert. Die Gerate arbeiten i.d.R. nach dem Airless-Prinzip. Darlber hinaus findet
sich als Sonderbauform das druckluftunterstitzte Airmix-Prinzip. Die Konstruktion dieser Ge-
rate ist an einen hygienisch sensibleren Bereich angepasst, die fluidfiihrenden Bauteile sind
in Edelstahl ausgefihrt oder gut zuganglich und leicht zu reinigen. Fir den mobilen Einsatz
werden die Apparate einschlieBlich eines kleinen Rolltisches bzw. mit Rollen ausgestattet
angeboten. Die Kosten flr diese Systeme liegen in der GréBenordnung bis zu etwa 6.500 €.
In Abbildung 4.4.5 ist beispielhaft ein solches System dargestellt.

1 - Vorratshehalter 10 L auf Rollwagen

2 — Temperaturegelung

3 - AL-Heizblock, temperaturgeregelt und ergéanzend
Heizschlange (Durchlauferhitzer)

4 - Beheizter Materialschlauch (rot), T max = 84 °C

5 - Druckluftschlauch (blau), bis 6 bar

6 - Pistolenbeheizung: Kammer + Gebldseheizung

Abb. 4.4.5: HandelsUbliches Spriihsystem flr das Backereihandwerk (BOYENS-BACKSERVICE,
2009); kleines Bild: warmluft-temperierter Raum zur Aufbewahrung der Sprihpistole

Aufgrund der grundséatzlichen Eignung der mobilen, auf Robustheit entwickelten Systeme
zum Verspruhen von hochviskosen Medien, sowie ihrer fur einen Einsatz in der Lebensmit-
telverarbeitung ausgelegten Konstruktion scheint die Spriheinrichtung auch fir den unter-
suchten Anwendungsbereich von Interesse zu sein, Sie wurde daher in die Untersuchungen
einbezogen. Ein entsprechendes Gerat ,Jelly Sprayer” wurde seitens der Fa. Boyens Back-
service GmbH, Ibbenburen, freundlicherweise fur Testzwecke zur Verfligung gestellt.

Die Ergebnisse der Sprihversuche mit dem Airless-Aprikotiergerat zeigten dann auf, dass
bei einer Gelatinekonzentration oberhalb ca. 15% keine Zerstdubung des Fluids erreicht
werden konnte. Wahrend mit den oben genannten, im Backereihandwerk handelstblich ein-
gesetzten Produkten eine Zerstdubung des Materials und damit eine Filmbildung gelang,
zeigte sich fur den Einsatz von Gelatinelésung lediglich eine Strahlbildung und kein aus fei-
nen Tropfen bestehendes Spruhbild, vergleichbar zur Hochleistungs-Handspritze. Hinsicht-
lich der Beschaffenheit des aufgetragenen Fluidmaterials, der Gelierung und der Arbeitsge-
schwindigkeit sind obige Ausfiihrungen ebenfalls gultig. Aufgrund der sich ausbildenden
Strahlstruktur und fehlenden Spriihnebelbildung ist das Aufbringen eines homogenen Filmes
auBer auf waagerechten Flachen nicht mdéglich.

Es bestand im Rahmen des Vorhabens nicht die Méglichkeit, die ebenfalls angebotene Air-
mix-Variante des Gerates, welche mit geringem Materialdruck und unterstiitzendem Luft-
druck < 6 bar arbeitet, im Betrieb zu testen. Die dargestellten Erfahrungen mit pneumati-
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schen Systemen lassen allerdings erwarten, dass das System fiir den untersuchten Anwen-
dungsbereich geeignet ist.

4.4.2.2. Untersuchungen mit Zweistoff-Diisen (pneumatische Zerstauber)
Zerstduber-Bauformen

Wie die Ausflhrungen im Abschnitt 3.4 zeigen, sind pneumatische Zerstaubersysteme ins-
besondere zum flachigen Auftragen hoéherviskoser Fluide grundsatzlich gut geeignet
(LEFEBVRE, 1989). Zur raumlich flexiblen Behandlung von Flachen bis zu ca. 1 m® wird ein
mobiles, pneumatisches Handsprihsystem mit externem, beheiztem Fluidtank bevorzugt.
Ein solches System bendtigt lediglich eine Druckluftversorgung sowie Stromversorgung zur
Temperierung.

Auf dem Markt werden Gerate zu Lackierungs- und Beschichtungszwecken von unterschied-
lichen Herstellern angeboten. Das Funktionsprinzip ist dabei gleich. Hinsichtlich der Stré-
mungsfihrung innerhalb der Disen, der Luft-Fluid-Verhaltnisse und der mechanischen Aus-
fihrung existieren jedoch Unterschiede zwischen den Baureihen. Flr Spezialanwendungen
wie der HeiBwachsauftragung bzw. zur Vermeidung systembedingter Nachteile wie Spriih-
nebelaustrag (Overspray) wurden Speziallésungen entwickelt. Eine Ubersicht tber handels-
ubliche Spriihsysteme ist in Abbilddung 4.4.6 gezeigt.

Abb. 4.4.6: Bauformen handelslblicher Spriihpistolen-Systeme (oben links: FlieBbecher-Spriih-
pistole (Bild IUTA); oben rechts: Druckkessel-Spriihpistole (Fa. SATA GmbH, Korn-
westheim); unten links: Sprihpistole mit beheizbarem Becher und Diisenkopf, Tempe-
raturregler (Fa. Viseco GmbH, Aichach); unten rechts: Overspray-reduzierte Sprih-
pistole (Fa. Metacap GmbH, Libeck))

Nach Ergebnissen von Marktrecherchen wurden folgende Systeme weiter untersucht:

e Standard-FlieBbecherpistole, Volumen: 500 mL, Max. Betriebslberdruck: 3 bar; Pistole
und FlieBbecher extern mittels Heizband beheizt

¢ Hochleistungs-Sprihpistole, SATA Jet K3 RP (Fa. SATA GmbH, Kornwestheim); Max.
Uberdruck: 3 bar; Luftvolumenstrom 430 L/min (i. N.); Diisendurchmesser: variabel
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(1,1 mm); digitale Druckmesseinrichtung; Fluid im Uberdruck aus VorratsgefaB zugefiihrt
(fGr Parameterstudien genutzt)

e Temperierte Hochleistungs-Oberbecher-Spriihpistole, Typ O-A2, (Fa. Walther Spritz- und
Lackiersysteme GmbH, Wuppertal); Max. Uberdryck: 4 bar; Bechervolumen ca. 800 mL;
Disendurchmesser: variabel (1,1 mm); Fluid im Uberdruck aus Vorratsgefa3 zugefihrt;
Pistolenkopf sowie VorratsgefaB elektrisch per Heizpatrone temperiert

e Oberbecher-Spriihpistole (Fa. Metacap GmbH, Lilbeck); Max. Uberdruck: ca. 10 bar; Luft-
druck: 3 bar; Bechervolumen ca. 500 mL; besonders nebelarme Auftragung durch ange-
saugte Schleierluft

Die Bauart dieser Zerstauber entspricht im Wesentlichen den in Abschnitt 3.4 dargestellten
Ausfihrungen. Bei allen Systemen lasst sich der Fluidstrom durch ein federgelagertes Na-
delventil mit meist zusatzlich begrenzbarer Maximalstellung regulieren. Der Gasstrom wird
ringférmig sowie Uber die externen Hornbohrungen zugefihrt. Durch eine weitere Stell-
schraube, die als digitales Manometer ausgeflihrt sein kann, wird der Luftdruck im Pistolen-
kopf reguliert.

Zur HeiBwachs-Applikation entwickelte Systeme weisen eine Temperierung des Kopfes und
des eventuell vorhandenen Bechers jeweils mittels geregelter Heizpatronen und wéarmelei-
tender, die Patrone fixierender Ringmanschette auf. Die Pistolen besitzen entsprechend
warmeisolierende Griffe, der Becher kann in gewissem Rahmen zusatzlich druckbeauf-
schlagt werden.

Bei den meisten Systemen lasst sich der erzielbare Durchsatz und die erzielbare Tropfen-
gréBe durch einen einfachen Austausch der Disensatze bzw. der Disendurchmesser variie-
ren. Beim Gerat der Fa. Metacap geschieht dies ohne Austausch der Dise, indem eine Ver-
anderung der Disengeometrie Uber eine Randelschraube mdglich ist. Wesentliche Beson-
derheit des Systems der Fa. Metacap stellt die sprihnebelfreie Konstruktion dar. Um dieses
Ziel zu erreichen, wird ein weiterer Luftstrom als Schleierluft um das zerstaubte Fluid herum
verspriht, welcher das Fluid fuhrt und so die Bildung von Sprihnebel verhindert sowie ein
randscharfes Arbeiten ermdglichen soll. Der bei diesem Verfahren erforderliche Gasvolu-
menstrom liegt mit 2000 L/min etwa um den Faktor vier bis finf Uber dem der RP- oder
HVLP-Pistolen.

Die Sprihuntersuchungen wurden gréBtenteils mit einer Kesselpistole durchgefihrt. Diese
war ebenso wie das VorratsgeféaB und die mitgelieferten Schlauche standardmaBig nicht be-
heizt. Zur Temperierung des Systems wurde folgende Lésung umgesetzt:

¢ Die Kesselpistole wird in eine zylindrische Kammer eingehangt, welche per HeiBluftge-
blase auf etwa 50°C temperiert wird.

e Der Materialschlauch wird mittels selbstbegrenzendem Heizband auf ca. 60°C temperiert.
Dazu dient ein Heizband mit einer Leistung von 26 W/m, das parallel zum Schlauch
innerhalb einer zylindrischen Isolierung (20 mm Wandstérke) verlegt wird. Abbildung 4.4.7
zeigt den so erzielten Temperaturverlauf im Heizschlauch.

e Das vorgewarmte VorratsgeféB wird mit der auf etwa 55°C temperierten Gelatine befuillt.
Die Temperierung des GefaBes erfolgt per elektrischer Begleitheizung (Heizband). Eine
Beheizung per Heizmanschette ist ebenso méglich. Bei der ebenfalls eingesetzten Be-
cherpistole erfolgt die Temperierung aufgrund der geringeren Vorratsmengen und damit
kirzeren Einsatzdauer durch Vorwarmung und Isolierung des Mantels. Bei allen Lésun-
gen zeigte sich, dass eine ausreichende Isolierung bzw. Mitbeheizung der haufig aus
Metall ausgefuhrten Ubergangsstiicke zwischen Pistole und Schlauch bzw. Vorratsgefa3
zu gewdabhrleisten ist, um eine Verstopfung der Materialzufuhr zu vermeiden.

Nach dem Einsatz ist die Pistole zur erneuten Temperierung entweder direkt, oder nach
Durchspllen der Sprihvorrichtung mit etwa 2 L etwa 50°C warmen Wassers, in die Warme-
kammer eingehangt worden. Einige Untersuchungen wurden mit einer Standard-FlieBbe-
cherpistole durchgefihrt.
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Temperaturentwicklung, Heizschlauch, isoliert
Waérmeleistung q = 26W/m; Isolation dy = 20 mm
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Abb. 4.4.7: Temperaturverlauf Heizschlauch

Ergebnisse der Spriihuntersuchungen - Oberflachenbeschichtung

Die Laborversuche zeigten auf, dass die Gelatinematrix in der gewlinschten Konzentration
deckend auf Oberflachen aufgetragen werden konte. Die Geréte zeigten sich weitgehend
robust hinsichtlich Parameterschwankungen, was ein fir den Praxiseinsatz wichtiges Krite-
rium darstellt. Grundsatzlich kénnen die Empfehlungen der Geréatehersteller als Anhalts-
punkte fur ein effektives Arbeiten auch mit Gelatinesolen angesehen werden. Nach Ab-
schluss der experimentellen Untersuchungen wurden als typische KenngréBen flr das Ver-
sprihen mit unbeheizter Druckluft identifiziert:

e Gelatinetemperatur: 50 — 55°C

Materialdruck etwa 0,5 — 1 bar

Luftdruck etwa 0,5 — 1 bar

Sprihabstand: 20 — 30 cm

DlUsendurchmesser: 1,1 bis 1,7 mm

Beim Einsatz von Zweistoff-Disen wird der Gelatinefilm unter Einschluss von Luftblasen er-
zeugt. Es liegt somit nicht als bernsteinfarbendes Fluid, sondern als dichte, weie, schaum-
artige Struktur vor (vgl. das Sprihbild einer pneumatischen Becherpistole in Abbildung
4.4.8).

Abb. 4.4.8: Spriihbild einer pneumatischen Becherpistole (links: Zerstduben der Gelatinelésung
mittels FlieBbecher-Pistole; rechts: aufgetragene Gelatinelésung, Flache ca.
40 cm x 40 cm (Gelatine 20%ig, Emulgatorzusatz)

Becherpistolen sind fir die angestrebte Anwendung allerdings grundsatzlich weniger geeig-
net, da in der Praxis auch innerhalb beengter Geometrien mit Einbauten gearbeitet werden
muss und in diesen Fallen die gr6Beren Abmessungen der Becherpistolen hinderlich sein
kénnen. Der Einsatz von Kesselpistolen mit temperierbarer Fluidfihrung ist daher fir die hier
entwickelte Applikation zu bevorzugen.
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Die Untersuchungen mit dem sprihnebelreduzierten System wurden von der Fa. Metacap
GmbH im eigenen Technikum durchgeflihrt und die Versuchsergebnisse berichtet. Demnach
lieB sich das Material gut auftragen, wobei bei héheren Schichtstarken durch den Luftmantel
dem aufgetragenen, noch flieBfahigen Film eine wellenférmige Struktur aufgepragt wurde.
Aufgrund der fehlenden Beheizung traten beim verwendeten Testsystem Verstopfungen des
Materialflusses auf, da der hohe Luftvolumenstrom und fehlende Isolierung des Vorratsgefa-
Bes zu einer raschen Ausklhlung des geférderten Materials fihrten und die Verstopfungen
durch ausgeliertes Material die Folge waren. Als Lésungen bieten sich hier ein Einsatz vor-
geheizter Druckluft oder die Verwendung von Pistolen-, und Kesselbeheizung an.

Unter Einsatz der pneumatischen Kesselpistole konnten Flachen reproduzierbar beschichtet
werden. Uber einen weiten Parameterbereich konnten die Einstellungen am Gerat material-
spezifisch derart gewahlt werden, dass Testflachen vollstandig beschichtet wurden. Abbil-
dung 4.4.9 zeigt exemplarisch aufgespriihte Gelatinefilme, die mit variablem Materialdruck
(0,4 bis 1 bar) und Luftdruck (0,5 bis 0,85 bar) erzeugt worden sind.
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Abb. 4.4.9: Beschichtete Testflachen (20%ige Schweineschwartengelatine)

Gegenulber dem in Abbildung 4.4.8 dargestellten Sprihbild zeigt sich eine starkere Neigung
zur Ausbildung von so genannten Laufern, die entstehen, wenn aufgetragenes Solmaterial
nicht erstarrt sondern entsprechend der Schwerkraft nach unter |&uft. Vor Aufnahme des
eigentlichen Beschichtungsvorganges kann an Testflachen (Papier, Pappe) die flir ein opti-
males Sprihbild geeignete Wahl der Auftragparameter erfolgen.

Die Filmdicke lag etwa zwischen 1 mm und 2 mm in der Flache und bis zu 4 mm fir die
Laufer. Eine Auswertung einer grdBeren Zahl von erfolgreichen Spriihuntersuchungen ergab
eine flachenbezogene Auftragmenge von 966 + 168 g/m2. Vergleichbare Mengen wurden bei
den Untersuchungen am Feststoffmischer in den Technikumsversuchen aufgetragen, so
dass diese Mengen der Wirtschaftlichkeitsbetrachtungen zugrunde gelegt werden kénnen.

Ergebnisse der Spriihuntersuchungen - Abléseeigenschaften aufgesprihter Gelatine

Die Abbildungen 4.4.10 bis 4.4.13 zeigen exemplarisch Ergebnisse der erzeugten Sprihbil-
der und der Filmentfernung.

Zur Untersuchung der Abldseeigenschaften von Schweineschwartengelatine wurde eine
20%ige Loésung bei 42°C mit der FlieBbecherpistole auf eine Testflache aufgespriht und
Teilflachen nach verschiedener Wartezeit manuell entfernt. Sollte die manuelle Ablésung
nicht méglich sein, kamen mechanische Hilfsmittel (Spachtel) unterstitzend zum Einsatz. In
Tabelle 4.4.1 werden exemplarisch einige Untersuchungsergebnisse gezeigt.
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Tab.4.4.1:  Abléseeigenschaften versprihter Gelatine (Schweineschwartengelatine, Ergebnis-
beispiel)

Randbedingungen Gelatine20% T,=17 °C Ty=42 °C pg = 2,5 bar
Wartezeit (min) 15 30 45 60
Ablésungscharakteristik, Flache + ++ ++ ++
Abldsecharakteristik, Einbauten - + + +
Randbedingungen Gelatine 15% T, =17 °C

Ty=42 °C Pg = 2,5 bar
Wartezeit (min) 20 40
Ablésungscharakteristik, Flache + +
Abldsecharakteristik, Einbauten - -
Randbedingungen Gelatine 20% + 2% Tween T, =17 °C

Ty=42 °C Pg = 2,5 bar
Wartezeit (min) 20 40
Ablésungscharakteristik, Flache + +
Ablosecharakteristik, Einbauten -

Ty Umgebungstemperatur
Ty Temperatur bevorratete Gelatine
pg Luftdruck

Abb. 4.4.10:

Abb. 4.4.11:

++ sehr gut, Flachen = 100 cm? ablésbar

+ gut, Flachen = 100 cm? unter EinreiBen ablésbar
eher schlecht, Gelatineschicht reiBt stark ein

Winkelblech, beschichtet und abgereinigt (links, Mitte

schnittenen Flachenelement (rechts)

Entfernen des aufgespriihten, elastischen Gelatinefiims vom Winkelblech

); Restanhaftungen am hinter-
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Abb. 4.4.12: Ablbsen eines elastischen Gelatinefilms von einer ebenen Testfliche sowie von einer
Kante

Abb. 4.4.13: Testflachen (ca. 40 cm x 38 cm), anhaftendes und abgeldstes Gelmaterial

Insgesamt zeigt sich, dass die aufgetragenen Gelatineschichten bereits nach 15 min als
elastischer Film vorlagen. Nach 30 min war die Vernetzung der Gelatine soweit fortgeschrit-
ten, dass ein Abziehen von als ausreichend gro3 angesehener Flachen vorgenommen wer-
den konnte. Bei scharfkantigen Einbauten erfolgte auch bei langeren Wartezeiten ein Einrei-
Ben des Films. Als problematisch hat sich auf den Oberflachen vorhandene Overspray-Gela-
tine beim erneuten Ubersprihen erwiesen. Im rechten Teilbild in Abbildung 4.4.11 ist zu er-
kennen, dass am hinterschnittenen Bereich der Gelatinefilm nicht vollstandig entfernt werden
konnte. Vorhandene Trépfchen von Gelatinelésung erstarren sehr rasch an der Oberflache.
Werden diese Flachen im Verlaufe eines Reinigungsvorganges erneut Uberspriht, bilden die
vorhandenen Trépfchen und die neu aufgespriihte Schicht keine Einheit, sondern stellen
aufgrund unterschiedlicher Materialstruktur einzelne Schichten oder Phasen dar. Beim Ab-
ziehen der aufgetragenen Schicht verbleibt der darunter befindliche, zuerst aufgetragene
Sprihnebel auf der Edelstahloberflache und wird nicht mit abgezogen. Es erweist sich sogar
als auBerst schwierig, einzelne Tropfen von der Oberflache zu entfernen, da diese sehr gut
haften und nur mechanisch entfernt werden kénnen.

Die hohe Elastizitét der aufgespriihten Gelatinefilme zeigt sich auch in der Tatsache, dass
Teststreifen des Gelfilms (Lange: 9 cm, breite 3 cm) durch Zugbeanspruchung um etwa 3 bis
5 cm (33 bis 55 %) gelangt werden konnten, bevor der Film abriss.

4.4.2.3. Einbindung von Partikelmaterial in den Gelatinefilm

Es wurden Testverfahren unter Verwendung von Partikelmaterial entwickelt, mittels derer
das Reinigungsvermégen technischer Systeme im LabormaBstab mit einfachen Mitteln qua-
litativ geprift werden kann. Zu diesem Zweck wurden farbige Gewurzpartikel oder Fluores-
zenzpartikel eingesetzt und der Reinigungserfolg visuell auf den gereinigten Flachen oder
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exemplarisch mittels vor der Beschichtung im Testraum angebrachten, angeschmutzten
Objekttragern, die nach der Reinigung unter dem Mikroskop ausgewertet wurden, beurteilt.
Die Auswertung erfolgte direkt visuell oder per Mikroskop (Olympus BX41, Fa. Olympus Eu-
ropa GmbH, Hamburg). Dazu wurden Objekttrager aus Edelstahl bzw. Glas auf den Oberfla-
chen befestigt und mit Partikelmaterial bestreut oder die Partikel direkt auf die zu untersu-
chenden Flachen aufgetragen.

Die mittleren Partikeldurchmesser der verwendeten Gewilrzmischungen entsprachen dem
mittleren Durchmesser von mehlbasierten Backmischungen (vgl. Tabelle 4.4.2 sowie Abbil-
dung 4.4.14 und 4.4.15, Bildteile jeweils im gleichen MaBstab dargestellt).

Tab. 4.4.2:  Gewdrzpartikelmaterial (Untersuchung im Lichtmikroskop (OlympusBX41, Fa. Olympus
Europa GmbH, Hamburg) Vergr. 10x)

Bezeichnung Beobachtete ClustergréBe, | Beobachtete kleinster
max. Durchmesser (um) Einzelpartikel-
durchmesser (um)
1 Referenz: Weizenmehl, Typ 405 (weiB) 60 30
2 Curcuma-Pulver (gelb) 50 30
3 Kakao-Milchpulvermischung (braun) 50 30
4 China-Gewilrzmischung (gelb) 10 40
5 Masala-Gewirzmischung (rot) 100 60

Abb. 4.4.15:  Curcuma-Partikel eingebunden in den abgezogenen Gelatinefilm (Trocknungszeit:
45 min)

Die Materialien liegen auf den kinstlich kontaminierten Oberflachen nicht nur als Einzelparti-
kel vor, sondern bilden meist unregelméaBige Cluster aus Einzelpartikeln. Als Vorabreinigung
fand lediglich ein leichtes Abblasen der Partikel statt, die Flachen wurden nicht per Handfe-
ger mechanisch vorgereinigt.

Die so beladenen Flachen wurden mit einem Gelatinefilm beschichtet und dieser nach dem
Gelieren und Antrocknen abgezogen. Abbildungen 4.4.16 zeigt die erzielten Ergebnisse.
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Abb. 4.4.16:  Objekttrager-Testverfahren (links: zwéi Objekttrager unter aufgetragenem Gelatine-

film; oben rechts: entfernter Film mit anhaftenden Testpartikeln (milchpulverhaltig);
unten rechts: Objekttrager nach Entfernung des Gels)

Der Film band das Partikelmaterial grundsatzlich gut ein und I6ste insbesondere flachig auf-
getragenes Material von den Oberflachen. In Spalten und an Kantengeometrien zeigten sich
aufgrund der groBen Beladungsmengen Rickstédnde von nicht in den Film eingebundenen
Pulverpartikeln.

Bei der Verwendung von fluoreszierendem Testpartikeln (Abbildung 4.4.17) ist zu beachten,
dass die standardmaBig verwendeten Latexpartikel aufgrund ihrer Oberflachenstruktur, Form
sowie Ladungseigenschaften von Ei-, Mehl- oder Nusspartikeln stark abweichende Haftei-
genschaften besitzen. Mit diesen Partikeln erzielte Reinigungserfolge sind daher nur bedingt
auf real anzutreffendes Partikelmaterial Gbertragbar. Die nachtragliche Anfarbung von Mehl-
fraktionen als Testpartikel fihrte zu einer Verklumpung des Materials und damit zu gegen-
tber dem zu untersuchenden Ausgangszustand abweichenden Bedingungen.

.k
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Abb. 4.4.17:  Fluoreszierende Latexpartikel (d, = 40 um) auf Edelstahl-Objekttrager

4.4.2.4. Besonderheit bei der reversiblen Filmauftragung

Wahrend der Durchfiihrung der Parameterstudien traten vereinzelt verschiedene Situationen
auf, die ein zlgiges Arbeiten behinderten und daher in der Praxis im Sinne eines effektiven
Zeitmanagements nach Mdglichkeit zu vermeiden sind. Im Einzelnen sollen folgende Effekte
nachfolgend phanomenologisch beschrieben werden:

Overspray

SprUhauftrag in mehreren Schichten

Mengenverhaltnis Luft-/Fluidstrom

Fluidtemperatur

Schichtdicke

pordse Schichtstrukturen
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Wird Gelatinelésung durch langsame Bewegung der Sprihpistole aufgetragen, so zeigt sich
unabhéngig von Einsatz eines Pneumatikzerstadubers oder eines Druckzerstdubers ein der
jeweiligen Spritzcharakteristik entsprechendes charakteristisches Spruhbild, welches durch
zu den Randern abnehmende Materialmenge pro Flache charakterisiert ist. In den auBeren
Bereichen zeigen sich immer einzelne Tropfen auf den Flachen (Overspray), wohingegen in
den mittleren Bereichen durch kontinuierlichen Auftrag eine gleichmaBig dichte Schicht vor-
handen ist (vgl. Abbildung 4.4.18).

LLEET =

Links: Sprithnebel; rechts: Arbeitsrichtung
Abb. 4.4.18:  Spriihnebel am Ansatzort der Beschichtung

Overspray wird auch durch hohe Auftreffgeschwindigkeiten beginstigt, da Material von den
zu beschichtenden Flachen abprallt und anderenorts unkontrolliert niedergeschlagen wird.
Werden sehr kleine Tropfen erzeugt, besteht hier die Gefahr einer unkontrollierten Verteilung
mit der Raumluftstrémung bzw. durch diffusionskontrollierten Transport.

Um rotationssymmetrische Hohlkdrper mantelseitig vollstandig zu beschichten, wird die
Spruhpistole an einem Punkt des Mantelumfanges angesetzt und bei fortwahrendem Sprih-
vorgang unter Schwenkbewegungen in einer Ebenenrichtung senkrecht zur Schwenkrich-
tung gearbeitet, bis der Ausgangspunkt erneut erreicht ist. Der zu Beginn des Sprihvorgan-
ges erzeugte Sprihnebel wird zu diesem spateren Zeitpunkt erneut mit einer dann decken-
den Gelatineschicht Uberschichtet. Beim Ablésen der Schichten kann der Effekt auftreten,
dass der zum Startzeitpunkt erzeugte Nebel und die nach der Zeit t aufgesprihte Schicht
keine vernetzte kohasive Phase darstellen. Die Kraft, mit der die Trépfchen des ursprungli-
chen Sprihnebels an den Metalloberflachen anhaften Gberwiegt dann die Adh&sion zum
Gelfilm. Somit wird letzterer abgezogen, ohne die Bestandteile des Sprihnebels mit aufzu-
nehmen. Die Overspray-Partikel lassen sich dann mit mechanischen Hilfsmitteln von den
Oberflachen lésen.

Wird eine vollstéandige Schicht durch eine zweite vollstandig Gberschichtet um beispielsweise
gréBere Schichtdicken zu erzielen, kann der gleiche Effekt auftreten. Auch hier findet ggf.
flachig keine Vernetzung mit der zweiten aufgespriihten Schicht statt und die Schichten 16-
sen sich voneinander, vgl. Abbildung 4.4.19.
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Abb. 4.4.19:  Geringe Haftwirkung zwischen Gelatineschichten, rechts: Rinderspaltgelatine aufge-
tragen bei 50°C

e~

bb 4.4.20:  Overspray-Effekt und faden- bzw. netzartige Strukturen

In Einzelfallen wurde bei stark zur Luftseite verschobenem Verhéltnis der Volumenstréme
von Fluid und Luft und nicht vollstandig freiem, teilverklebtem Dlsenkopf eine luftgetragene,
fadenartige Struktur der Gelatine erreicht, wie sie ahnlich bei Zuckerwattestruktur angetroffen
wird (Abbildung 4.4.20). Diese spinnwebenartigen Strukturen erkalteten rasch netzartig und
lagen dann locker auf den zu reinigenden Oberflachen auf. Derartige Fadenstrukturen bilde-
ten sich meist am Rande des Sprihbildes. Beim fortschreitenden Arbeitsgang mit erneutem
Uberspriihen dieser Bereiche mit einer vollstandigen Gelatineschicht, haftete diese nur auf
dieser Gewebestruktur und nicht auf der zu reinigenden Oberflache. Es fand in diesem Fall
keine kontrollierte Abreinigung von anhaftendem Partikelmaterial durch den Gelatinefilm
statt.

Werden Schichten in nicht ausreichender Starke aufgebracht, so reif3t die Schicht beim Ab-
ziehen leicht ein und ist nicht in groBflachigen Sticken abzuziehen. Die kleineren Abschnitte
sind nur unter Zuhilfenahme mechanischer Hilfsmittel entfernbar. Der Aufwand zur Reinigung
steigt somit entsprechend an.

Wird das Fluid bei einer Temperatur aufgetragen, bei der die Erstarrung des Gels nicht beim
Auftreffen auf die Oberflachen einsetzt, lauft die Gelatinelésung von den Uberhdngenden
bzw. senkrechten Flachen bis zum Erstarren ab und es zeigt sich eine Tropfenbildung. Die
Filmdicke und die ReiBfestigkeit nehmen ab, der Film ist dann oftmals nicht manuell zu ent-
fernen.

Erfolgt das erste Auftragen einer Gelatineschicht mittels pneumatischem Verfahren in nicht
ausreichender Dicke, kénnen sich Luftzwickel auf der Oberflache ergeben. Damit ist nicht die
gesamte Oberflache mit Gelatine bedeckt. Die Wahrscheinlichkeit, dass Partikelmaterial
nicht in den Film eingebunden wird, steigt somit an. Der Reinigungsgrad ist in diesen Féllen
als eher unzureichend einzustufen.
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4.4.2.5. Beeinflussung der Anwendungseighung des Reinigungsverfahrens durch
die Rezeptur

Gelatine-Typ

Positive Untersuchungsergebnisse wurden sowohl mit Rinderspalt- (Typ B) als auch
Schweineschwartengelatine (Typ A) in jeweils 20%iger wassriger Ldsung erzielt.

Emulgatoren

Die Zugabe von Emulgatoren verbesserte die Elastizitdt der Filme und erleichterte so die
manuelle Entfernbarkeit des Films. Nach Ergebnissen der rheologischen Untersuchungen
sowie Untersuchungen zur Partikeleinbindevermdégen erfolgte die Zugabe eines Emulgators
(Tween 80) in unterschiedlicher Konzentration (0,1 und 0,2 %).

Weichmacher

Weichmacher verbesserten die Beweglichkeit der ausgebildeten Filme durch Unterbindung
der Briickenbildungen zwischen den Molekulen. Zur Erhéhung der Flexibilitdt von Gelatine-
filmen wurden Polyalkohole eingesetzt, z.B Glycerol. Typische Anwendungsbereiche sind die
Papierrestaurierung. Ursache der verbesserten Flexibilitét ist das erhéhte Wasserbindever-
moégen des Glykols (KOLBE, 2001), was die Flexibilitdt des Gelatinefiims auch im noch
feuchten Zustand verbessert. Daher erfolgten Untersuchungen mit Rinderspaltgelatine ent-
sprechend der Empfehlungen von Gelatineherstellern unter Zusatz von 3% Weichmachern.
Das Gel wurde bei variablen Materialdriicken zwischen 0,2 bar und 0,6 bar aufgetragen, der
Luftdruck betrug 0,5 bar. Der aufgesprihte Film lieB sich zusammenhangend stlickig entfer-
nen, riss dabei aber haufig ein. Das Material lie sich bis auf vereinzelte Restanhaftungen
gut ablésen. Von der ohne Weichmacherzusatz behandelten Fléache lieB sich der Film
ebenfalls gut entfernen, es verblieben visuell weniger Rickstédnde. Die durch Weichmacher-
zusatz verbesserte Elastizitdt des Films bringt demnach keinen signifikanten Verfahrensvor-
teil, da die Kohé&sionsfahigkeit des Films herabgesetzt wird und Rissbildung gegeniber ei-
nem Film ohne Weichmacherzusatze bereits bei geringerer Zugkraft einsetzt. In Abbildung
4.4.21 sind die Ergebnisse der Spruhversuche mit und ohne Weichmacherzusatz gezeigt.
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Abb. 4.4.21:

nérﬂhversuch,"lgi‘ébﬁn nach Spriihreinigung mittels Gelatine mit (links) und ohne
(rechts) Weichmacherzusatz

4.4.3. Technische Umsetzung der Ergebnisse

Ausgehend von den Laboruntersuchungen lassen sich die nachfolgend dargestellten zent-
ralen Erkenntnisse und Aussagen mit Bezug zur technischen Umsetzung des Sprihverfah-
rens in die betriebliche Praxis ableiten.

Auftragtechnologie

¢ Die eingesetzte Spriihtechnologie wird entsprechend der in der betrieblichen Praxis anzu-
treffenden Druckluftnetze mit maximal etwa 6 bar gespeist.
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Fir den industriellen Einsatz vor Ort sind robuste, unkomplizierte Geratesysteme mit aus-
reichender Vorratskapazitat zu bevorzugen (2 L bis 5 L). Nach den vorliegenden Ergeb-
nissen entsprechen pneumatisch unterstitzte Kesselpistolen fir die Gelatinelésung die-
sen Anforderungen. Dariber hinaus sind druckluftunterstitzte Airmix-Aprikotier-Gerate im
Béckereihandwerk im Einsatz, die bereits Uber die erforderliche Temperiermdglichkeit der
Materialstrome verfliigen und daher fir die Anwendung ebenfalls geeignet scheinen.

Zur Gewabhrleistung eines kontinuierlichen Materialflusses innerhalb der Spriheinrichtung
ist eine Temperierung aller materialfihrenden Gerateteile, insbesondere des Disenkopfes
und der Ubergangsstlicke aus Metall, zu gewahrleisten. Die Solltemperatur liegt mit etwa
52°C etwa 10°C oberhalb der Sol-Gel-Ubergangstemperatur. Obwohl der eigentliche
Spruhvorgang bei Flachen von 1 Quadratmeter bereits nach etwa 10 bis 15 Minuten ab-
geschlossen ist, empfiehlt sich eine aktive Temperierung des Spriihsystems, da der zeitli-
che Aufwand zum erneuten Verflissigen von im System ausgelierten Gel sowie zur Rei-
nigung der Disen im Pistolenkopf hoch sein kann.

Zur Beheizung des Disenkopfes der Pistole sind entweder Heizpatronen mit entspre-
chenden Warmeleit-Manschetten oder geeignete warmluftbeheizte Kammern mit einer
Halterung fUr die Pistole im Warmestrom gleichermaBen geeignet. Bei den Material-
schldauchen kann der apparative Aufwand bei der Verwendung von selbstbegrenzenden
Heizbandern (z.B. Heizleistung 26W/m bei 20 mm starker, flexibler Rohrisolierung und

8 mm Schlauchinnendurchmesser) gegenliber geregelten Heizschlauchen reduziert wer-
den, da hier auf Temperaturfiihler und Regler verzichtet werden kann. Zur Temperierung
des Materialvorratsbehalters sind Mantelheizungen geeignet, da die Heizleistung zur Ver-
hinderung der Auskihlung ausreichend ist und der Reinigungsaufwand geringer als bei
innenliegenden Heizstében ist. Es ist eine ausreichende Temperierung der Anschluss-
und Ubergangselemente zu gewahrleisten.

Filmhaftung und -entfernbarkeit

Die Charakteristik der eingesetzten Gelatinelésung hat einen entscheidenden Einfluss auf
die Anwendbarkeit des Verfahrens, da sie insbesondere den Aufwand zur Entfernung des
Gelatinefilms von den behandelten Bauteilen beeinflusst. Die in den rheologischen Unter-
suchungen als geeignet identifizierten Substrate Schweineschwartengelatine und Rinder-
spaltgelatine lassen sich mit oder ohne Emulgatorzusatz mit den Spriihsystemen in ge-
eigneter Weise auf den Oberflachen applizieren.

Bei der Verarbeitung von 20%igen Lésungen wird eine Filmqualitat erzielt, die mit vertret-
barem Aufwand entfernt werden kann. Der aufgetragene Film weist nach 20 bis 30 min
bereits eine elastische, kohasive Qualitat auf. Das Ablésen gelingt bei ausreichender
Schichtdicke reproduzierbar in groBen, zusammenhangenden Flachen und damit inner-
halb einer vertretbaren Zeitspanne. Zusétzliche Trocknungsschritte des Films sind nicht
erforderlich.

Als Mindest-Filmdicke, oberhalb derer ein Film mit einfachen Mitteln rasch entfernbar ist,
kann etwa 2 mm angesehen werden.

Als bevorzugte Methode zum Ablésen des Films von der Oberflache wird das manuelle
Abziehen angesehen. Werden die Zugkréafte relativ langsam in flachem Winkel eingeleitet,
I6st sich der Film in fortschreitender Front stiickig von der Oberflache. Eine Unterstitzung
durch den Einsatz von Unterdruck (punktuelles Saugen) bringt keine Vorteile, da der Film
leicht zerreift.

TropfengréBe, Sprihbild sowie Filmbildung sind temperaturabhéngige GréBen. Da Umge-
bungs-, Druckluft- und Oberflachentemperaturen ebenso wie die Vorratstemperatur des
Gels Schwankungen unterliegen, kann eine schwankende Auftragsqualitat resultieren.
Durch die Wahl geeigneter Parameter fiir den Luftdruck und den Material-Vordruck kén-
nen i.d.R. die gewlinschten Bedingungen konstant gehalten werden.

Kleinflachige Restanhaftungen von Gel traten bei den Untersuchungen wiederholt auf.
Diese konnten bei ausreichender Elastizitat entweder manuell oder mechanisch mit Hilfs-
mitteln (Schaber) entfernt werden.
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¢ In einigen Fallen sind nach erfolgter Ablésung des Films schwer entfernbare Gelatinertick-
stédnde an den Edelstahlplatten zurlickgeblieben. Ursache kénnten Vorkontaminationen
auf der Flache oder durch Overspray hervorgerufene Effekte sein. Erkalten kleine Tropfen
oder eine dinne Schicht auf der Metalloberflache sehr schnell, kann sich eine Oberfla-
chenstruktur ausbilden, mit der unter ungtinstigen Bedingungen eine anschlieBend aufge-
spruhte Gelatinephase nicht vernetzt. Wird die zweite Schicht dann im elastischen Zu-
stand entfernt, reichen ihre kohasiven Kréfte nicht zur Entfernung der gut anhaftenden
Schicht aus und es kommt zur Trennung der Gelschichten und zuriickbleibenden Anhaf-
tungen. Diese lassen sich rein mechanisch oder durch Warmluft mobilisieren und entfer-
nen.

e Erwartungsgemals ist beim Sprihen mit Standard-Parametern fiir die Flachenbeschich-
tung die vollstdndige Benetzbarkeit schmaler, tiefer, gegebenenfalls hinterschnittener
Spaltgeometrien, wie sie z.B. zwischen Pflug und Wandung auftreten, aufgrund der
schlechten Zugéanglichkeit nicht gegeben. Hier eingetragene, einzelne Tropfen des Gels
(so genanntes Overspray) sind anschlieBend nur mechanisch zu entfernen. Durch eine
weitgehende Drosselung der Luftzufuhr an der Pistole |asst sich ein eng begrenzter, eher
strahlférmiger Austrag des Gels erreichen. Mit diesem lassen sich die schlanken Hohl-
raume gezielt mit Gelmaterial fullen und somit eine zur manuellen Entfernung ausrei-
chende Schichtstérke erreichen. Werden diese Hohlrdume mit Gelatinematrix ausgefullt,
kann dieses nach Einsetzten der Gelierung aufgrund der starken Kohé&sionskrafte inner-
halb des Gelatinefilms herausgezogen werden. Durch geeignete Teleskopdisen, die bei
einigen pneumatischen Pistolensystemen erhaltlich sind, kann gegebenenfalls ein ahnli-
cher Effekt erreicht werden.

¢ Nach Ablésung des Gelatinefilms von den primar gut zuganglichen Oberflachen kann die
Zuganglichkeit verdeckter Bereiche gegebenenfalls durch ein Versetzen der Mischerfliigel
verbessert werden. Hierzu ist ggf. das kurze Einschalten des Mischermotors ausreichend.

e Liegen in Ecken oder Kanten sehr hohe Partikelbeladungen vor, werden diese nicht voll-
standig von der Gelatine aufgenommen, sondern lediglich obere Anteile in die Gelmatrix
eingebunden. Eine vorhergehende mechanische Reinigung ist in solchen Fallen emp-
fehlenswert.

e Positive Untersuchungsergebnisse wurden sowohl mit Rinderspalt- als auch Schweine-
schwartengelatine in jeweils 20%iger wassriger Losung erzielt. Die Zugabe von Emulgator
kann die Elastizitat der Filme verbessern und so die manuelle Entfernbarkeit des Films
erleichtern. Eine Zugabe von Weichmacher (Glycerol) flihrt nicht zu signifikant besseren
Ergebnissen.

¢ Eine konstruktive Ausgestaltung der Apparaturen zur Verarbeitung pulverférmiger Mi-
schungen, die ggf. Uber mehreren Eingriffséffnungen pro Apparat der Sprihvorrichtung
die direkte Zuganglichkeit zu allen auch hinterschnittenen Flachen erméglicht, ist fur die
Verfahrensanwendung hilfreich.
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4.5. Charakterisierung des Reinigungseffekts

Zuné&chst wurden fir Weizenmehl, Sprihvollmilchpulver und Hihnervolleipulver die Wieder-
findungsraten flr auf ein Edelstahlblech aufgetragene und mit einem Tupfer aufgenommene
Pulverpartikel ermittelt. Dabei wurden zur Extraktion der Milch- sowie der Eipulverpartikel
von den Tupfern vergleichend die zum ELISA-Testkit gehérenden Extraktionslésungen sowie
eine im Rahmen dieses Projektes optimierte Lésung zur Extraktion der allergieauslésenden
Proteine verwendet. In den Abbildungen 4.5.1 bis 4.5.4 sind die aus den Untersuchungser-
gebnissen berechneten Kalibriergeraden zur Ermittlung der Wiederfindung der unterschiedli-
chen Pulver dargestellt. Die Gerade, welche eine theoretische Wiederfindung von 100% dar-
stellt, wurde aus dem ermittelten Allergengehalt des Pulvers und der Masse an aufgetrage-
nem Pulver berechnet. Es wird dabei davon ausgegangen, dass das Pulver, welches auf das
Edelstahlblech aufgebracht wurde, vollstandig von dem Tupfer aufgenommen wird.
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Abb. 4.5.2: Wiederfindung von Casein mit unterschiedlichen Extraktionen
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Abb. 4.5.4: Wiederfindung von Eiklarprotein mit unterschiedlichen Extraktionen

Bei der Wiederfindung von Weizenmehl ist zu erkennen, dass mit den Tupfern nicht 100%
der Pulverpartikel aufgenommen wurden. Der Anteil aufgenommener Partikel lag im Bereich
40 bis 100%. Jedoch zeigt das BestimmtheitsmaB von 0,885, dass die Masse der tatséchlich
auf der gereinigten Flache verbliebenen Weizenmehlpartikel relativ gut berechnet werden
kann.

Die Wiederfindung von Sprihvollmilchpulver wurde anhand der beiden Parameter Casein
und B-Lactoglobulin untersucht. Hier wird deutlich, dass lber die Bestimmung von Casein im
Vergleich zum Nachweis von B-Lactoglobulin eine niedrigere Nachweisgrenze fiir das Milch-
pulver erreicht werden konnte, da die Steigung der Kalibriergeraden fir Casein deutlich stei-
ler ist. Insgesamt waren die Messwerte fir die Bestimmung des Milchpulverriickstands mit
einer hohen Unsicherheit behaftet, da teilweise starke Abweichungen von der Kalibriergera-
den auftraten. Am verlasslichsten (héchstes BestimmtheitsmaB) waren die Messwerte aus
der Bestimmung des 3-Lactoglobulingehalts bei einer Extraktion mit der optimierten Extrakti-
onslésung. Hier spricht jedoch die hohe Nachweisgrenze, mit der das Risiko von falsch ne-
gativen Ergebnissen verbunden ist, gegen die Verwendung diese Paramters fir die Beurtei-
lung des Reinigungseffektes.

Hinsichtlich der Wiederfindung von Hudhnervolleipulver ist festzustellen, dass die ELISA-
Testkits sehr empfindlich reagierten und rechnerisch sogar mehr als die Gesamtmasse der
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auf die Edelstahloberflache aufgebrachten Eipulverpartikel nachgewiesen wurde. Dies ist mit
der bekannten ,Uberempfindlichkeit” einiger ELISA-Testkits zu begrinden. Wiederum wur-
den beim Einsatz der optimierten Extraktionslésung verlasslichere Ergebnisse erzielt, mit
denen die Masse der tatsachlich auf der Edelstahloberflache verbliebenen Hihnervolleiparti-
kel mit guter Genauigkeit berechnet werden konnte.

Zusammenfassend kann festgestelt werden, dass die flr den immunochemischen Nachweis
optimierten Extraktionslésungen auch fir die Quantifizierung der allergenen Komponenten
mittels ELISA-Test besser als die zum Testkit gehdrenden Extraktionslésungen geeignet
sind. Mit den optimierten Extraktionslésungen wurde fir alle untersuchten Allergene eine
héhere Wiederfindung erreicht. Weiterhin waren die Abweichungen der Werte von der Kalib-
riergeraden geringer, so dass die berechneten Allergengehalte auf den Edelstahlblechen
verlasslicher waren als bei einer Quantifizierung mit den Standardextraktionslésungen der
ELISA-Testkits.

Fir die Bewertung des Reinigungseffektes erfolgte die Bestimmung des Weizenmehlgehalts
auf den Edelstahlblechen Uber die Untersuchung der Konzentration an Gliadin. Der Gehalt
an Huhnervolleipulver wurde Uber die Eiklarproteinkonzentration ermittelt und zur Quantifizie-
rung der Sprihvollmilchpulverpartikel wurde der Gehalt an Casein auf den Edelstahlblechen
bestimmt.

4.5.1.

In Tabelle 4.5.1 sind die berechneten Reinigungseffizienzen flr verschiedene Reinigungs-
verfahren, die far mit Weizenmehl verunreinigte Edelstahlbleche angewendet wurden, zu-
sammengefasst.

Bewertung verschiedener Reinigungsverfahren

Tab. 4.5.1:  Reinigungseffizienz (RE) verschiedener Reinigungsverfahren
Abkippen durch Abblasen mit Abfegen mit Immobilisierung
Senkrechthalten Druckluft Handfeger der Verunreini-
des Blechs gung durch
Gelatinelésung
RE Versuch 1 78,9 99,3 99,8 100,0
RE Versuch 2 94,7 99,9 100,0 100,0
RE Versuch 3 90,2 99,6 100,0 99,8
RE Versuch 4 88,4 100,0 99,9 100,0
RE MW 88,1 99,7 99,9 100,0
RE Stabw. 6,65 0,32 0,10 0,10

Ein einfaches Abkippen der Verunreinigung, so dass die Weizenmehlpartikel lediglich durch
die Schwerkraft vom Blech entfernt wurden, stellt nur eine unzureichende Reinigungsme-
thode dar. Auf den Edelstahlblechen verblieben nach der Reinigung betrachtliche Pulver-
rickstéande.

Deutlich bessere Reinigungsergebnisse wurden durch die anderen Reinigungsverfahren er-
zielt, mit denen nahezu die gesamten Pulverpartikel von dem Edelstahlblech entfernt werden
konnten. Dabei ist allerdings zu beachten, dass mit dem Abblasen der Pulverpartikel mit
Druckluft zwar eine weitgehende Entfernung der Partikel realisiert werden konnte, jedoch
waren auf drei von vier gereinigten Oberflachen geringfligige Partikelriickstdnde nachweis-
bar. Fur die Reinigung des Edelstahlblechs war die Einbindung der Pulverpartikel in eine
Gelatinematrix (20%ige Rinderhautgelatinelésung ohne Emulgatorzusatz) besonders geeig-
net. Hier wurde nur auf einem Edelstahlblech ein geringer Weizenmehlriickstand nachgewie-
sen.

4.5.2.

Nachdem in den vorangegangenen Versuchen gezeigt werden konnte, dass die Immobilisie-
rung pulverférmiger Substanzen mit Hilfe eines Gelatinefilms ein geeignetes Reinigungsver-
fahren darstellt, wurde in dieser Versuchsreihe untersucht, ob das Reinigungsergebnis durch

Bewertung des Reinigungseffektes verschiedener Gelatinelésungen
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eine Modifizierung der Zusammensetzung der Reinigungslésung (anderer Gelatinetyp, Zu-
satz von Emulgatoren) verbessert werden kann. Fir verschiedene Gelatinelésungen wurde
die Reinigungswirkung beziiglich Weizenmehl, Sprihvollmilchpulver und Hihnervolleipulver
untersucht.

Im Allgemeinen war eine Trocknungszeit von 30 min vorgesehen, um den erstarrten Gelati-
nefilm von den Edelstahlblechen abzulésen. Jedoch reichte in einigen Féllen diese Zeit nicht
aus, um an den senkrechtstehenden Flachen einen stabilen, ablésbaren Film auszubilden.
Dementsprechend wird die Trocknungszeit Uber die Anzahl an senkrechtstehenden Flachen,
bei denen der Gelatinefilm nicht nach 30 min abzulésen war, charakterisiert. Je héher die
Anzahl an senkrechtstehenden Flachen mit einer langeren Trocknungszeit war, desto langer
war allgemein die Trocknungszeit bis zum Ablésen des Films flr diese Gelatinelésung. Die
Ergebnisse der Reinigungsversuche sind in den Tabellen 4.5.2 bis 4.5.4 dargestellt. Dabei
sind sowohl die Anzahl an Flachen, auf denen Pulverriickstande nachgewiesen wurden, als
auch die Anzahl an Flachen mit einer Trocknungszeit >30 min bezogen auf die Gesamtan-
zahl an Flachen, an denen der entsprechende Reinigungsversuch durchgefihrt wurde.

Tab. 4.5.2:  Reinigungsergebnisse fur die Einbindung von Weizenmehlpartikeln in unterschiedliche
Gelatinematrizes (20%ige Lésungen)

Gelatinelésung Anzahl Flachen mit | Reinigungs- Anzahl Flachen mit
Mehlrtckstand effizienz langerer Trocknungszeit

Rinderhautgelatine 0/13 100,0% 5/13
Rinderhautgelatine o

+0.1% Tween 80 0/13 100,0% 5/13
Rinderhautgelatine o

+0,1% Span 60 4/13 99,5% 4/13
Schweineschwartengelatine 5/13 99,0% 1/13
Schweineschwartengelatine o

+0.1% Tween 80 2/13 99,1% 0/13
Schweineschwartengelatine o

+0,1% Span 60 7/13 93,3% 0/13

Tab. 4.5.3:  Reinigungsergebnisse fir die Einbindung von Sprihvollmilchpulverpartikeln in unter-
schiedliche Gelatinematrizes (20%ige Lésungen)

Gelatinelésung Anzahl Flachen mit | Reinigungs- Anzahl Flachen mit
Milchriickstand effizienz lAangerer Trocknungszeit

Rinderhautgelatine 9/13 82,7% 4/13
Rinderhautgelatine o

+0.1% Tween 80 8/13 84,5% 2/183
Rinderhautgelatine o

+0,1% Span 60 6/13 95,2% 8/13
Schweineschwartengelatine 7/13 88,6% 1/183
Schweineschwartengelatine o

+ 0.1% Tween 80 8/13 93,8% 0/13
Schweineschwartengelatine o

+0,1% Span 60 8/13 83,6% 0/13
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Tab. 4.5.4: Reinigungsergebnisse fir die Einbindung von Hihnervolleipulverpartikeln in unter-
schiedliche Gelatinematrizes

Gelatinelésung Anzahl Flachen mit | Reinigungs- Anzahl Flachen mit
Eirlickstand effizienz langerer Trocknungszeit

Rinderhautgelatine 6/13 84,3% 4/13

Rinderhautgelatine o

+0.1% Tween 80 7/13 81,3% 2/13

Rinderhautgelatine 3/13 97.2% 8/13

+ 0,1% Span 60

Schweineschwartengelatine 10/13 94,0% 1/183

Schweineschwartengelatine

+ 0,1% Tween 80 8/13 96,2% 0/13

Schweineschwartengelatine
+ 0,1% Span 60

10/13 93,2% 0/13

Generell war zu beobachten, dass Schweineschwartengelatine schneller stabile Filme bil-
dete als Rinderhautgelatine. Somit kénnen beim Einsatz von Schweineschwartengelatine in
dem neuen Reinigungsverfahren klrzere Filmbildungszeiten realisiert werden.

Durch den Zusatz von 0,1% Tween 80 wurde die Bildung stabiler Filme flr beide untersuch-
ten Gelatinemuster beschleunigt. Dieses Ergebnis entspricht nicht den Ergebnissen der Un-
tersuchungen des Gelierverhaltens, bei denen ein Zusatz von Tween 80 zu Gelatinelésung
tendeziell eine Verringerung der Gelfestigkeit bewirkte.

Der Zusatz von 0,1% Span 60 erhdhte die Filmbildungszeit fir Rinderhautgelatinelésungen.
Fir die Schweineschwartengelatinelésungen dagegen wurde die Filmbildungszeit geringfi-
gig reduziert. Auch fir den Zusatz von Span 60 gibt es keine vollstandige Ubereinstimmung
zum Gelierverhalten der Gelatinelésungen. Bei den Untersuchungen des Gelierverhaltens
zeigte sich, dass der Zusatz von Span 60 zu Gelatinelésung zu einer deutlichen Reduzierung
der Gelfestigkeit fUhrte.

Bezliglich der Einbindung von Pulverpartikeln wird deutlich, dass die Reinigung fir Weizen-
mehl mit einem besseren Ergebnis zu realisieren war, als fir Sprihvollmilchpulver und Hih-
nervolleipulver. Bei den gereinigten Oberflachen, die vorher mit Weizenmehl verunreinigt
worden waren, war fir alle untersuchten Gelatinelésungen die Reinigungseffizienz besser
als bei den mit Milchpulver oder Eipulver verunreinigten Flachen. Auch war bei diesem Pul-
ver die Anzahl der Flachen, auf denen nach der Reinigung ein Pulverriickstand nachweisbar
war, geringer als bei den anderen Pulvern.

Der Zusatz von Tween 80 fuhrte tendenziell zu einer Verbesserung der Partikeleinbindung
bei beiden untersuchten Gelatinemustern. Dieser Effekt konnte flr alle in den Reinigungs-
versuchen eingesetzten Pulver festgestellt werden.

Durch den Zusatz von 0,1% Span 60 wurde die Partikeleinbindung bei der Reinigung mit
Rinderhautgelatinelésung fir alle drei Pulver tendenziell verbessert. Dagegen fuhrte der Zu-
satz von Span 60 bei Schweineschwartengelatinelésung zu einer geringflgigen Verschlech-
terung der Partikeleinbindung.
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4.6. Ergebnisse der Reinigungsversuche im TechnikumsmaBstab

Zunachst wurden die fir die Reinigungsversuche eingesetzten Rohstoffe mittels ELISA-Test
hinsichtlich ihres Eiklarproteingehaltes analysiert. Die Ergebnisse der Analysen sind in Ta-
belle 4.6.1 zusammengefasst.

Tab. 4.6.1:  Eiklarproteingehalt der fr die Reinigungsversuche im TechnikumsmaBstab verwende-
ten Rohstoffe

Probe Eiklarproteingehalt
Backmischung mit 25% (w/w) Hihnervolleipulver 10,4%
Weizenmehl Typ 550 < 1,0 ppm
Reinigungszucker < 1,0 ppm

Der gemessene Gehalt an Eiklarprotein in der Backmischung mit 25% Volleipulver entspricht
dem erwarteten Wert. Sowohl der Eiklargehalt des Weizenmehls als auch der des Reini-
gungszuckers waren unterhalb der Nachweisgrenze. Damit war auszuschlieBen, dass durch
diese Matrizes selbst eine Kontamination mit Eiklarproteinen erfolgen konnte. Sie sind daher
als ,Reinigungsmittel® (Zucker) bzw. als Nachfolgeprodukt nach einer eihaltigen Backmi-
schung fir Verschleppungsuntersuchungen geeignet.

Die Eigehalte im Weizenmehl nach unterschiedlichen Reinigungsverfahren, denen der Mi-
scher nach der Verarbeitung einer eihaltigen Backmischung unterzogen wurde, sind in Ta-
belle 4.6.2 zusammengefasst. Dabei erfolgte die untersuchung der Weizenmehlproben so-
wohl mittels ELISA-Test (DIL) als auch mittels SDS-PAGE und anschlieBendem Western-
Blotting (UHH). Fur die SDS-PAGE wurden jeweils 2 g Probe mit 20 mL SDS-Lésung Uber
Nacht bei RT extrahiert.

Dabei wurde der Mischer bei allen Reinigungsverfahren zunachst mit einem Handfeger ge-
reinigt (vergl. Abschnitt 3.6). Bis auf den ersten Versuch (nur Ausfegen) wurde der Mischer
bei allen Verfahren abschlieBend mittels handelsliblichem Haushaltsstaubsauger ausge-
saugt.
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Tab. 4.6.2: Eiklaproteingehalt von Weizenmehl und Reinigungszucker nach unterschiedlichen Rei-
nigungen des Mischers

Beschreibung Reinigungsverfahren Eiklarprotein- Befund
gehalt (ELISA) SDS-PAGE gefolgt
von Western-Blotting

16,1 ppm

ohne weitere Reinigung 19,1 ppm n.n.
15,2 ppm
7,51 ppm

nur Aussaugen des Mischers 12,7 ppm n.n.
7,22 ppm
<1,0 ppm

Spiilen mit Reinigungszucker < 1,0 ppm n.n.
< 1,0 ppm

Spulen mit Reinigungszucker 9.6 ppm

(Eiklarproteingehalt im Zucker) 9,4 ppm n-n.
10,2 ppm
4,34 ppm

Reinigung mit 20%iger Rinderhautgelatinelésung 4,29 ppm n.n.
4,83 ppm

Reinigung mit 20%iger Rinderhautgelatinelésung 122 ppm an

mit einem Zusatz von 0,1% Tween 80 229 PP o
3,26 ppm

Reinigung mit 20%iger Rinderhautgelatinelésung 1,51 pom

o o 1,44 ppm n.n.

mit einem Zusatz von 0,1% Span 60
2,10 ppm
<1,0 ppm

Reinigung mit 20%iger Schweineschwartengelatinelésung <1,0 ppm n.n.
2,91 ppm

Reinigung mit 20%iger Schweineschwartengelatinelésung :133; ppm nn

mit einem Zusatz von 0,1% Tween 80 -2/ PP o
< 1,0 ppm

Reinigung mit 20%iger Schweineschwartengelatinelésung 2,49 ppm

o o 2,37 ppm n.n.

mit einem Zusatz von 0,1% Span 60

3,20 ppm

n.n.: nicht nachweisbar

Aus den Ergebnissen der Weizenmehluntersuchungen geht hervor, dass die alleinige Reini-
gung des Mischers mit einem Handfeger nicht ausreichend war. Mit dem ELISA-Nachweis-
verfahren wurden erhebliche Rickstédnde an Eiklarprotein im Nachfolgeprodukt Weizenmehl
nachgewiesen. Das bedeutet, dass flr den Einsatz einer solchen Reinigung bei Produkt-
wechseln mit erheblichen Verschleppungen in das Nachfolgeprodukt gerechnet werden
muss.

Das zusétzliche Aussaugen des Mischers hatte eine Verringerung der Eirlckstéande zur
Folge. Jedoch wurden auch nach dieser Reinigung in allen aus dem entsprechenden Nach-
folgeprodukt entnommenen Proben mit dem ELISA-Test nicht zu vernachlassigende Ei-
rickstédnde nachgewiesen.

Das Spulen mit Reinigungszucker war eine sehr effektive Reinigung. Eine Verschleppung
von Eiklarprotein konnte vermieden werden. Die Eiklarproteingehalte aller aus dem nachfol-
gend verarbeiteten Weizenmehl entnommenen Proben waren unterhalb der Nachweis-
grenze. Dementsprechend waren die Eiklarproteingehalte des Zuckers nach der Reinigung
relativ hoch, so dass davon ausgegangen werden kann, dass die Eirlickstande in dem Zu-
cker gebunden und aus dem Mischer entfernt wurden. Wie aus Abbildung 4.6.1 hervorgeht,
konnte der zur Reinigung eingesetzte Reinigungszucker jedoch nicht vollstandig aus dem
Mischer entfernt werden. Es sind ein leichter Zuckerschleier im gesamten Mischbehélter,
sowie stellenweise Anhaufungen von Zuckerpartikeln, die durch die Pfeile verdeutlicht wer-
den, zu erkennen.
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Abb. 4.6.1: Pflugscharmischer nach der Reinigung mit Reinigungszucker

Die Abbildung macht deutlich, dass in das nachfolgend verarbeitete Weizenmehl Spuren von
Saccharose eingetragen wurden. Fir die Herstellung von Backmischungen fur stiBe Pro-
dukte stellt dies kein Problem dar, da Zucker in diesen Backmischungen ein Hauptbestand-
teil ist. FUr den Herstellungsprozess von pulverférmigen Mischungen mit herzhaftem Ge-
schmack ist die Reinigung mit Reinigungszucker dagegen kritisch zu betrachten.

Die Reinigung durch Immobilisierung der Pulverpartikel in einem Gelatinefilm fihrte zu un-
terschiedlichen Ergebnissen.

Die Reinigung durch Aufsprihen von 20%iger Rinderhautgelatinelésung flhrte zu einer wei-
teren Reduzierung der Eirlckstdnde im Vergleich zur Reinigung mittels Handfeger und
Staubsauger. Jedoch kénnen mittels ELISA-Nachweismethode noch Eiklarproteinspuren im
Nachfolgeprodukt bestimmt werden.

Eine Verbesserung der Reinigungswirkung wurde durch den Zusatz von Emulgatoren er-
reicht. So konnte die Verschleppung der Eipulverkomponenten sowohl durch den Zusatz von
0,1% Tween 80 als auch durch den Zusatz von 0,1% Span 60 deutlich reduziert werden.

Durch die Reinigung des Mischers mit 20%iger Schweineschwartengelatine konnte die Ver-
schleppung der Eibestandteile in das nachfolgend verarbeitete Weizenmehl nahezu vollstan-
dig vermieden werden. Flir Schweineschwartengelatine fihrte der Zusatz von Emulgatoren
nicht zu einer Verbesserung der Reinigungswirkung.

Fir alle Reinigungsverfahren konnten mittels SDS-PAGE gefolgt vom Western-Blotting-Ver-
fahren mit tierischen Antikérpern keine Eirlickstande im Weizenmehl, welches nach der Ver-
arbeitung einer eihaltigne Backmischung sowie anschlieBender Reinigung in dem Pflug-
scharmischer gemischt wurde, nachgewiesen werden. Auch in diesen Untersuchungen
wurde deutlich, dass sich Patientenseren zum Nachweis von geringen Mengen Protein im
Kontext einer proteinreichen Matrix weniger eignen als tierische Antikérper. Es wurden falsch
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positive Reaktionen hervorgerufen, die in der bereits oben erwahnten in-vitro-Reaktion von
Antikdrpern hoch sensibilisierter Allergiker begriindet liegen.

Neben den Pulverimmobilisierungseigenschaften der Gelatinematrizes missen fir den Ein-
satz im neuen Reinigungsverfahren die Verarbeitungseigenschaften, insbesondere das Ab-
I6severhalten, bertcksichtigt werden. In Tabelle 4.6.3 sind die Beschreibungen der Ablése-
eigenschaften der unterschiedlichen Gelatinefilme im eingesetzten Mischer zusammenge-
fasst.

Tab. 4.6.3:  Beschreibung der Abléseeigenschaften der Gelatinefiime

Reinigungslésung Beschreibung Abldseverhalten

e Gelatinefilm Iasst sich leicht ablésen
20%ige Rinderhautgelatinelésung e Overspray ist nur schwer oder gar nicht ablésbar,
fihlbare (nicht sichtbare) Rickstande

e Gelatinefilm lasst sich leicht ablésen, fallt in

20%ige Rinderhautgelatinelésung senkrechten und Uberkopfbereichen allein durch die
+0,1% Tween 80 Schwerkraft ab
e stabiler, elastischer Film
20%ige Rinderhautgelatineldsung e Gelatinefilm I&sst sich leicht ablésen
+ 0,1% Span 60 e Overspray ist nur sehr schwer oder gar nicht abldsbar

e Gelatinefilm Iasst sich leicht ablésen

e stabiler Film auch in Bereichen mit geringer

20%ige Schweineschwartengelatinelésung Schichtdicke

e Overspray ablésbar, wenn getrocknete Spraytropfen
nicht zu sehr vereinzelt sind

* Gelatinefilm I&sst sich leicht abl6sen, fallt in

20%ige Schweineschwartengelatinelésung senkrechten und Uberkopfbereichen allein durch die
+0,1% Tween 80 Schwerkraft ab

e sehr stabiler Film

e Gelatinefilm I&sst sich leicht ablésen
20%ige Schweineschwartengelatinelésung |e stabiler Film auch in Bereichen mit geringer
+ 0,1% Span 60 Schichtdicke

e Overspray klebt sehr fest am Einfillstutzen

Bezlglich der Abléseeigenschaften zeigte sich, dass die Filme aus Schweineschwartengela-
tine stabiler, als die entsprechenden Filme aus Rinderhautgelatine waren. Dies entspricht
den Ergebnissen aus der Charakterisierung des Trocknungsverhaltens und der Geliereigen-
schaften. Dementsprechend lieBen sich diese Filme besser groBflachig ablésen, ohne dass
sie zerrissen.

Auffallig war, dass ein Zusatz von 0,1% Tween 80 zu den Gelatinelésungen das Abldsever-
halten deutlich verbesserte, so dass die Gelatinefilme dann sehr einfach, teilweise ohne ma-
nuelles Einwirken, aus dem Mischer zu entfernen waren.

Kontrolle der Entfernbarkeit

In den Reinigungsversuchen mit 20%iger Rinderhautgelatineldsung und einem Zusatz von
0,1% Tween 80 sowie mit 20%iger Schweineschwartengelatineldsung mit einem Zusatz von
0,1% Span 60 wurden die Gelatinelésungen mit Conchenillerot angeféarbt. So sollte durch
eine optische Kontrolle des nachfolgend verarbeiteten Weizenmehls ermittelt werden, ob
Gelatinertickstdnde wéahrend des nachfolgenden Mischprozesses in das Nachfolgeprodukt
gelangt waren.

Das nach dem Mischen abgefiillte Weizenmehl wurde mit einem handelsiblichen Haushalts-
sieb gesiebt, um die Gelatinerlickstdnde aus dem Weizenmehl abzutrennen. In Abbildung
4.6.2 sind die aus den beiden Weizenmehlproben abgetrennten Gelatineriickstdnde gezeigt.
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Abb. 4.6.2: Gelatineriickstande nach einer Reinigung mit 20%iger Rinderhautgelatine + 0,1%
Tween 80 bzw. 20%iger Schweineschwartengelatine + 0,1% Span 60

Es wird deutlich, dass der Gelatinefilm nach einer Reinigung mit Gelatinelésung an unzu-
ganglichen Stellen offensichtlich nicht vollstédndig entfernt werden konnte. Bei der Verarbei-
tung des Weizenmehls wurden die teilweise sehr groBen Gelatinerlickstande allerdings ge-
I6st und gelangten in das Nachfolgeproduki.

Méglicherweise waren die Rickstande des Gelatinefilms im Nachfolgeprodukt daflr verant-
wortlich, dass hier noch Spuren von Eiklarproteinen aus der vorher verarbeiteten Backmi-
schung nachgewiesen werden konnten.

Hier muss eine Ldsung, die eine vollstandige Entfernung des Gelatinefilms ermdglicht, ge-
funden werden. Gegebenenfalls missen zur Entfernung von unzugénglichen Gelatineresten
weitere Hilfsmittel (z.B. Birsten) eingesetzt werden.
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4.7. Ergebnisse der Erprobung alternativer Reinigungsliésungen
4.7.1. Rheologische Eigenschaften der alternativen Reinigungslosungen

Die Untersuchungen zur Bestimmung des FlieBverhaltens der alternativen Reinigungslésun-
gen zeigten, dass Agarlésungen andere rheologische Eigenschaften als Gelatinelésungen
aufwiesen. Beispielhaft sind in Abbildung 4.7.1 die FlieBkurven von unterschiedlich konzent-
rierten Agarlésungen im Vergleich zu verschiedenen Gelatinel6sungen dargestellt.

) P

—+— Rinderhautgelatine 10%

04 44— = i
Mee""w - Rinderhautgelatine 20%
] - Rinderhautgelatine 30%

- Agar 0,5% H

ELL o
,,.o«""f —=— Agar 1,0%

1 —*=Agar 1,5%
0,1 1 10 100 1000
Schergeschwindigkeit, 1/s

Abb. 4.7.1:  FlieBkurven von Agarlésungen mit unterschiedlichen Agarkonzentrationen im Vergleich
zu verschiedenen Rinderhautgelatinelésungen (gemessen bei 40°C)
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Die berechneten FlieBkennwerte der Agarlésungen, die aus der Auswertung der FlieBkurven
nach dem Modell von Ostwald-de-Waele resultierten, sind in Tabelle 4.7.1 zusammenge-
fasst.

Tab. 4.7.1:  FlieBkennwerte der Agarlésungen

Probe Konsistenzfaktor K FlieBindex n
Agarlésung 0,5%ig 0,020 0,721
Agarlésung 1,0%ig 0,357 0,501
Agarlésung 1,5%ig 2,412 0,368

Es ist zu erkennen, dass die untersuchten Agarlésungen, im Gegensatz zu den Gelatinel6-
sungen, ein stark strukturviskoses FlieBverhalten aufwiesen (FlieBindex n < 1). Dabei wurde
die Auspragung des strukturviskosen Verhaltens bei steigender Agarkonzentration starker.
Bei vergleichbaren Konsistenzfaktoren war die Konzentration an Agar Agar dabei deutlich
kleiner als die Konzentration an Gelatine in den entsprechenden Gelatinelésungen.

Der Konsistenzfaktor stieg exponentiell bei jeder Erh6hung der Agarkonzentration um 0,5%.
Dementsprechend kann fir Agarlésungen Uber geringe Variationen der Agarkonzentration
ein weiter Bereich an rheologischen Eigenschaften abgedeckt werden.

Die Ergebnisse der Bestimmung des Gelierverhaltens der untersuchten Agarlésungen im
Vergleich zu Rinderhautgelatinelésungen ohne Emulgatorzusatz sind in Abbildung 4.7.2 und
Tabelle 4.7.2 dargestellt.
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Abb. 4.7.2:  Gelierverhalten von Agarlésungen im Vergleich zu Rinderhautgelatineldsungen ohne
Emulgatorzusatz

Tab. 4.7.2:  Charakterisierung der Gelbildung fiir Agarlésungen im Vergleich zu Rinderhaut-
gelatinelésungen

Gelbildungs- max. Festig- maximales
Probe beginn, s keitszunahme, Pa/s | Speichermodul, Pa
Rinderhautgelatine 10%ig 304,6 0,084 3318
Rinderhautgelatine 20%ig 223,9 0,071 16580
Agar 0,5%ig 229,9 0,035 4141
Agar 1,0%ig 142,6 0,058 1353
Agar 1,5%ig 122,9 0,067 1430

Es zeigte sich, dass die Gelbildung der Agarlésungen im Vergleich zu den untersuchten Ge-
latinelésungen zu einem friheren Zeitpunkt und dementsprechend bei héheren Temperatu-
ren begann.

Jedoch war die Festigkeit der gelierten Matrizes im untersuchten Konzentrationsbereich ge-
ringer als fur Gelatine. Die Abnahme der Gelfestigkeit bei steigender Agarkonzentration ist
jedoch eher unwahrscheinlich. Mdglicherweise fihrten hier Gleiteffekte, die wéhrend der
Messung der Gelfestigkeit im Oszillationstest auftraten zu verfalschten Messergebnissen.
Das bedeutet fir den Einsatz von Agar in der Reinigungslésung, dass der Film im Vergleich
zu Gelatine zwar schneller ausgebildet wird, aber auch weniger stabil ist, so dass das Abl6-
sen des Agars problematischer sein kénnte.

4.7.2. Hafteigenschaften der alternativen Reinigungslésungen

Im LabormaBstab wurden mit einer 1,5%igen Agarlésung Untersuchungen zu Haftung und
Abldsbarkeit anhand von gewinkelten Edelstahlblechen durchgefuhrt. In den Abbildungen
4.7.3a bis 4.7.3c werden die Haft- und Abldéseeigenschaften der Agarlésung anhand von
Fotos dargestellt.
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Abb. 4.7.3a: 1,5%ige Agarlésung direkt nach Aufbringen auf ein gewinkeltes Edelstahlblech

Abb. 4.7.3b: Ablésen von gelierter 1,5%iger Agarlésung von einem gewinkelten Edelstahlblech

Abb. 4.7.3c: Ruckstande von gelierter 1,5%iger Agarlésung an der senkrechtstehenden Flache eines
gewinkelten Edelstahlblech nach dem Ablésevorgang
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Es zeigte sich, dass Agarlésung nicht gut an senkrechtstehenden Flachen haftete und na-
hezu vollstandig von diesen Bereichen ablief. Dementsprechend wurde in den senkrechtste-
henden Bereichen der Edelstahlbleche kein durchgehender Agarfilm ausgebildet (Abbildung
4.7.3a), so dass ein vollstédndiges Ablésen nicht mdglich war. An diesen Bereichen verblie-
ben Rickstéande, die nach einiger Zeit komplett trockneten und dann extrem stark am Blech
hafteten (Abbildung 4.7.3c).

Zur weiteren Charakterisierung der Verarbeitungseigenschaften von Agarlésung in dem
neuen Reinigungsverfahren wurde mit einer 1,5%igen Agarlésung analog zu Abschnitt 3.6 im
TechnikumsmaBstab ein Sprihversuch an einem Pflugscharmischer durchgefiihrt. In den
Abbildungen 4.7.4a bis 4.7.4c sind die Ergebnisse dieses Sprihversuchs gezeigt.

Sprihbild von ,%igr Agarlésung nach Aufbringung in einem Pflugscharmischer

Abb. 4.7.4b: Einzelheiten ds Sprihbild von 1,%iger Agarlésung nach Aufbringung in einem Pflug-
scharmischer
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:

Abb. 4.7.4c: Ruickstande nach Ablésen des gelieren Agarfilms aus einem Pflugscharmischer

Auch in dem Sprihversuch mit 1,5%iger Agarlésung im TechnikumsmaBstab wurde deutlich,
dass Agarlésung nicht die fir eine Einbindung von Pulverpartikeln in einem stabilen Film
bendtigten Eigenschaften aufwies.

Beim Auftreffen der erwarmten Agarlésung auf die kiihlen Elemente im Mischerinnenraum
(Behélterwand, Rihrorgan) gelierte die Agarlésung sofort allerdings nur mit geringer Festig-
keit. Durch den Druck der anschlieBend aufgesprihten Agarlésung wurde der gelierte Agar
wieder abgeldst, so dass nahezu die gesamte Agarmasse im unteren Bereich des Mischers
zusammenlief (Abbildung 4.7.4a) und die Ausbildung eines Agarfilms, der den gesamten
Mischerinnenraum bedeckt, nicht realisiert werden konnte (Abbildung 4.7.4b).

Anhand des Agarfilms an der hinteren Behalterwand wird die fehlende Stabilitat des Films
verdeutlicht. Es ist zu erkennen, dass durch die Eigenmasse des Films ein Riss auftrat.
Dementsprechend war auch das Ablésen des Agars als vollstandiger Film nicht mdéglich. Die
fehlende Elastizitat und Stabilitat fihrten dazu, dass der erstarrte Agar in einzelne Frag-
mente zerriss und die Entfernung aus dem Mischer sehr aufwendig war. Zusétzlich hafteten
vereinzelte Fragmente sehr fest an der Behalterwand oder am Rihrorgan, so dass eine voll-
standige Entfernung dieser Bruchstlicke nicht mdglich war.
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5. Zusammenfassung

Nach Auswertung der im ersten Projektschritt durchgeflihrten Istzustandsanalyse bezlglich
Reinigung und Verschleppung in den Unternehmen, die pulverférmige Mischungen herstel-
len, konnte festgestellt werden, dass eine Vielzahl von verarbeiteten Rohstoffen und herge-
stellten Endprodukten mindestens einen allergenen Bestandteil enthielt. Alle Anlagen, die in
den befragten Unternehmen zur Herstellung von pulverférmigen Mischungen eingesetzt
wurden, dienten zur Produktion von Mischungen sowohl mit als auch ohne allergene Be-
standteile. Die Reinigung der Anlagen erfolgte Uberwiegend trocken, um einen mdglichen
Wassereintrag in die Pulvermischung sicher zu vermeiden. Die Ergebnisse der Befragung
der im Projektbegleitenden Ausschuss vertretenen Unternehmen bestétigten, dass die
Problematik der Verschleppung allergener Lebensmittelbestandteile nach Produktwechseln
noch aktuell war und bis zu diesem Zeitpunkt keine Losung vorhanden war. Dies zeigten
auch die Untersuchungen an Proben pulverférmiger Mischungen, die von den Unternehmen
zur Verfligung gestellt wurden. So konnten in den untersuchten Mustern Spuren allergener
Komponenten, die durch Verschleppungen aus dem Vorgangerprodukt in die Produkte ge-
langt waren, nachgewiesen werden.

Beim Nachweis von allergenen Komponenten in pulverférmigen Mischungen stellt die
Extraktion des Materials zur Isolierung der allergenen Komponenten den entscheidenden
Schritt dar. Ist die Ausbeute durch das verwendete Extraktionsmittel bezliglich der relevanten
Proteine zu gering, werden Proteine nicht umfassend sondern selektiv extrahiert oder ver-
andert das Extraktionsmittel deren antigene Eigenschaften, kbnnen bei immunochemischen
Nachweisen falsch negative Ergebnisse die Folge sein. Nach Auswertung der einschlagigen
Literatur wurden zur Extraktion der Milch-, Ei- und Haselnussmaterialien elf Extraktionsmittel
ausgewahlt, deren Zusammensetzung ein moéglichst umfassendes Spektrum an unterschied-
lichen extraktionswirksamen Substanzen repréasentierte. Neben NaCl-Lésungen mit geringer
lonenstarke wurden auch Ldsungen verwendet, die eine hdhere Salzkonzentration aufwie-
sen. Des Weiteren wurden detergenzienhaltige Extraktionsmittel und solche, die organische
Komponenten enthielten, verwendet. Insgesamt deckte die Auswahl der Extraktionsmittel
einen weiten pH-Bereich ab. Im qualitativen als auch quantitativen Vergleich der Extrak-
tionsmittel zeigten bei der Extraktion von Milch- und Eimaterialien die 4%ige SDS-L&sung
und der ,Extraction Buffer* sowohl die héchsten Proteinausbeuten als auch die besten Er-
gebnisse bezlglich der Extraktqualitat. In entsprechender Weise wurden die 4%ige SDS-
Lésung und Ammoniumcarbonat-Lésung als geeignete Extraktionsmittel zur Isolierung von
Haselnussproteinen ermittelt.

Zur Untersuchung, inwieweit die Extrahierbarkeit bzw. die Antigenitat der Milch-, Ei- und Ha-
selnussproteine durch den pH-Wert des Extraktionsmittels und die Extraktionstemperatur
beeinflusst werden, wurden unter Variation dieser beiden Extraktionsparameter Extrakte
hergestellt und beurteilt. Die pH-Wert Optimierung bzw. die Anpassung der Extraktionstem-
peratur erfolgte fir Milch- und Eiprodukte unter Verwendung von ,Extraction Buffer® (pH 7,4,
9,4 und 11,4) und 4%iger SDS-Lésung (pH 8,5. 10,5 und 12,5) als Extraktionsmittel, wah-
rend fUr die Extraktionen der Haselnussmaterialien neben SDS-Lésung Ammoniumcarbonat-
Lésung verwendet wurde. Um zu untersuchen, inwiefern eine Variation der Temperatur Ein-
fluss auf die Ausbeute bzw. auf die Extraktionsqualitat haben kann, wurden diese Versuche
bei 4°C, bei Raumtemperatur (RT) und bei 40°C durchgefiihrt. Um zu ermitteln, ob die Ex-
traktion allergenen Materials aus einer komplexen Matrix heraus eine Erwarmung erfordert,
wurden entsprechende Extraktionsversuche mit einem Zusatz an Matrix durchgefuhrt. Bei
der Extraktion von Milch- bzw. Eimaterialien mit SDS-Lésung pH 12,5 bzw. ,Extraction Buf-
fer* pH 11,4 trat eine alkalische Hydrolyse ein. Diese Extraktionsmittel werden als nicht ge-
eignet zur Extraktion von Ei- bzw. Milchprodukten beurteilt, da sowohl die proteinogene als
auch die antigene Struktur wahrend der Extraktion zerstért wurden. Bei der Beurteilung der
Extraktionsmittel SDS-Lésung pH 8,5 und 10,5 bzw. ,Extraction Buffer* pH 7,4 und 9,4 be-
zuglich der Extraktionsfahigkeit von Milch- und Eiproteinen bzw. -allergenen zeigte sich keine
positive Beeinflussung der Extraktqualitdt durch Erh6hung des pH-Wertes. Die Ergebnisse
der Extraktionen von Milch- und Eiprodukten ohne Matrixzusatz bestétigten sich in denen der
entsprechenden Extrakte unter Zusatz einer nachempfundenen Backmischung. Eine Ver-
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schiebung der pH-Werte der beiden hier verwendeten Extraktionsmittel ist bei der Extraktion
von Milch- und Eiproteinen als nicht sinnvoll zu beurteilen. Bei der Extraktion von Hasel-
nussgrieB mit SDS-Lésungen unterschiedlicher pH-Werte konnte bis auf eine stattfindende
alkalische Hydrolyse bei pH 12,5 keine Beeinflussung von Ausbeute oder Extraktzusammen-
setzung festgestellt werden. Bei den vergleichbaren Extraktionen mit Ammoniumcarbonat-
Lésung konnte hingegen insofern eine tendenzielle Abhangigkeit vom pH-Wert abgeleitet
werden, als dass sich mit steigendem pH-Wert Haselnussallergene mit geringeren Ausbeu-
ten extrahieren lieBen. Dieses Ergebnis lieB sich in der Immunfarbung bestéatigen. Bei der
Extraktion von Milch- bzw. Eiprodukten konnte unter Zusatz von Backmischung kein Einfluss
der Extraktionstemperatur nachgewiesen werden. Fiir die Extrakte aus HaselnussgrieB war
hingegen ein Temperatureinfluss festzustellen, da sich die Allergene Cor a 8 und Cor a 9 am
besten bei einer Temperatur von 4°C extrahieren lieBen. Unter Verwendung von Fettpulver
als Matrix bei der Extraktion von Haselnussgrie3 konnten die Ergebnisse insgesamt bestatigt
werden.

Bezogen auf eine effektive aber schonende Probenaufarbeitung stellt die Extraktionsdauer
eine wichtige GrdBe bei der Extraktion von allergenhaltigem Material dar. Bei der Optimie-
rung der Extraktion gilt es zum Einen, mit einer ausreichend Dauer, eine maximale Ausbeute
an Allergen sicherzustellen. Zum Anderen ermdglicht eine kurze Extraktionsdauer eine
schnelle und effiziente Probenaufarbeitung, die einer mechanischen, physikochemischen
oder enzymatischen Beanspruchung der Analyten entgegenwirkt. Ausgehend von einer Ex-
traktion Gber Nacht (ca. 14 Stunden), die eine maximale Extraktionsausbeute gewahrleistet,
wurden Extraktionszeiten von 0 bis 8 Stunden bzw. 0 bis 30 Minuten bezlglich Proteinaus-
beute und Extraktqualitat untersucht. Entsprechende Extraktionsansatze wurden ebenfalls
mit einem Zusatz an Matrix durchgefiihrt, um zu ermitteln, ob der Kontext einer komplexen
Matrix eine langere Extraktionsdauer erforderlich macht. Wird die Proteinkonzentrationen der
Extrakte aller untersuchten Produkte bei etwa 30 min mit den Wiederfindungsraten nach 8
Stunden verglichen, waren in diesen Extrakten vergleichbare Gehalte an Protein enthalten.
Davon ausgehend, dass nach einer Extraktionsdauer von 8 Stunden oder langer das jewei-
lige Extraktionsmittel eine maximale Ausbeute an Protein isoliert, wurde dieser Wert schon
nach weniger als 30 min erreicht. Eine veranderte Extraktionstemperatur hatte weder einen
Einfluss auf Héhe der nach 8 Stunden erreichten Proteinausbeute noch auf die Zeit, inner-
halb der diese maximale Ausbeute erreicht werden konnte. Auch bei einem Zusatz von
Backmischung werden nach etwa 30 min die maximalen Wiederfindungsraten ermittelt.

Die Extraktion im Rahmen eines Allergennachweises muss die Isolierung relevanter Proteine
aus komplexen Matrizes sicherstellen. Bei pulverférmigen Mischungen handelt es sich u.a.
um Backmischungen auf der Basis von Weizenmehl, das eine proteinreiche Matrix darstellt.
Wahrend kohlenhydratreiche Matrizes wie Weizenstérke oder fettreiche Matrizes wie Fett-
pulver in einer pulverférmigen Mischung keinen nennenswerten Einfluss auf den Allergen-
nachweis zeigten, setzte eine proteinreiche Matrix die Trennschéarfe im Immunoblot-Verfah-
ren erheblich herab. Ein eindeutiger Nachweis von Milch-, Ei- bzw. Haselnussproteinen in
einer proteinreichen Matrix war mit dieser Methode nicht méglich, da das charakteristische
Bandenmuster der elektrophoretisch getrennten Milch-, Ei- bzw. Haselnussproteine neben
den weiteren Proteinen nicht zu erkennen war. Eine Verdinnung der Extrakte zur Verbesse-
rung der Trennschéarfe bedeutet gleichermaBen eine Verdinnung der allergenen Proteine,
was eine Erhéhung der Nachweisgrenze mit sich bringt. Gehalte von 50 ppm allergenem
Protein und weniger kdnnen mittels Detektion durch tierische Antikdrper im Immunoblot nicht
nachgewiesen werden. Reagieren tierische Antikdrper hoch spezifisch auf die in den Proben
enthaltenen Milch-, Ei- bzw. Haselnussproteine, zeigen die Seren der sensibilisierten Pati-
enten auch Reaktion auf weitere Proteine in der Probe. Erfolgt die Anwendung von Patien-
tenseren auf Extrakte komplexer Matrizes im Immunoblot, werden aufgrund der starken in-
vitro-Reaktion der Antikérper von hoch sensibilisierten Allergikern auf Proteine der Matrix
falsch positive Ergebnisse erhalten.

Nach erfolgter Anpassung der relevanten Methoden zur Erfassung der physikalischen
Eigenschaften der Reinigungslésungen auf Gelatinebasis wurden verschiedene Ldsun-
gen aus Rinderhaut- bzw. Rinderspalt- und Schweineschwartengelatine mit unterschied-
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lichen Emulgatorzuséatzen hinsichtlich ihrer Grenzflacheneigenschaften, ihrer rheologischen
Eigenschaften und des Gelier- sowie Trocknungsverhaltens charakterisiert. Es zeigte sich,
dass Losungen aus Rinderhautgelatine bessere Benetzungseigenschaften als die entspre-
chenden Lésungen aus Schweineschwartengelatine aufwiesen. Durch den Zusatz von
Emulgatoren im HLB-Bereich von 4,7 bis 15 wurden die Benetzungseigenschaften aller un-
tersuchten Gelatinelésungen verbessert.

Die Gelatinelésungen zeigten annahernd Newtonsches FlieBverhalten. Die Viskositat der
Lésungen konnte Uber die Anderung der Gelatinekonzentration in einem weiten Bereich va-
riiert werden. Bei gleichem Gelatineanteil wiesen die Losungen mit der Schweineschwarten-
gelatine eine hdhere Viskositat als die entsprechenden Ldésungen aus Rinderhautgelatine
auf. Der Effekt des Zusatzes unterschiedlicher Emulgatoren auf die rheologischen Eigen-
schaften der Gelatinelésungen war nicht eindeutig, d.h. durch den Zusatz wurde die Visko-
sitdt sowohl erhéht als auch verringert, wobei es keine einheitliche Tendenz fir die unter-
schiedlichen Emulgatoren gab.

In den Sprihversuchen wurde jedoch gezeigt, dass alle Losungen mit einer Gelatinekonzent-
ration von 20% und unterschiedlichen Emulgatorzusatzen mit dem eingesetzten Sprih-
system verarbeitet werden konnten.

Bezliglich der Gelbildungseigenschaften wurde nachgewiesen, dass Lésungen aus Schwei-
neschwartengelatine eher als Rinderhautgelatinelésungen erstarrten. Zudem waren die aus
Schweineschwartengelatine gebildeten Gele stabiler als die entsprechenden Gele aus Rin-
derhautgelatine. Durch den Zusatz von Emulgatoren zu den Gelatinelésungen wurde die
Festigkeit der gebildeten Gele leicht verringert.

Zusammenfassend ist festzustellen, dass die Schweineschwartengelatinelésungen eine hé-
here Viskositat als die entsprechenden Lésungen aus Rinderhautgelatine hatten und die ge-
bildeten Gele fester waren. Dagegen waren die Benetzungseigenschaften von Rinderhaut-
gelatinelésung besser im Vergleich zu Schweineschwartengelatine. Durch den Zusatz von
Emulgatoren wurden fir beide Gelatinemuster die Benetzungseigenschaften verbessert und
die Gelstabilitat leicht verringert.

Das bedeutet, dass die Eigenschaften der Reinigungslidsungen nicht in der gleichen Rich-
tung optimiert werden kénnen. Die Verbesserung der Partikeleinbindung hat eine Ver-
schlechterung der Filmstabilitdt und damit der Abléseeigenschaften zur Folge und umgekehrt
wird durch eine Erhéhung der Filmstabilitat die Partikeleinbindung verschlechtert.

Im Rahmen der Arbeiten zur Optimierung des Reinigungsverfahrens wurde ein entspre-
chendes Verfahren zur Reinigung von Apparateoberflachen, das auf der Einbindung pulver-
formiger Verunreinigungen in eine Gelmatrix basiert, entwickelt und an die Anforderungen
bei der Reinigung von Anlagen, in denen pulverférmige Mischungen verarbeitet werden, an-
gepasst. Wesentliche Kriterien der Verfahrensentwicklung waren die Benetzung kritischer
Analgenteile (senkrechte und hinterschnittene Flachen), die schnelle Bildung eines ausrei-
chend dicken und reiBfesten Gelfilms fir die anschlieBende mechanische Entfernung des
Films, die ausreichende Adhasion der Produktreste zu ihrer Entfernbarkeit Uber den Film
sowie zeitliche Aspekte bei der Materialverarbeitung und Verfahrensanwendung. Die techni-
sche Verfahrensentwicklung stand dabei in direkter Wechselwirkung mit der Charakterisie-
rung der rheologischen KenngréBen des Hydrokolloids und der Untersuchung der Grenzfla-
cheneigenschften, welche die Partikeleinbindung charakterisieren.

Unterschiedliche technische Systeme wurden hinsichtlich ihrer Eignung zur effektiven und
reversiblen Filmauftragung charakterisiert. Unter den geforderten Randbedingungen einer
Begrenzung des max. Betriebsdruckes auf etwa 6 bar waren Airless-Geréate nicht geeignet,
da mit ihnen kein adaquates flachiges Sprihbild erzeugt und damit keine ausreichende Ar-
beitsgeschwindigkeit erreicht wurde. Als geeignet waren im Wesentlichen druckluftunter-
stitzte HVLP- und RP-Sprihsysteme bzw. bei héherem Materialdruck arbeitende Airmix-
Systeme anzusehen. Die Systeme setzten sich im Wesentlichen aus Kesselpistole, Material-
und Druckluftzuleitungen, druckluftbeaufschlagter Vorratsbehalter sowie einer Temperierung
bzw. Isolierung der materialfihrenden Bauteile zur Vermeidung von Verstopfungen zusam-
men. FlOr das Backereigewerbe werden vergleichbare, temperierbare Komplettsysteme u.a.
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fir Aprikotieranwendungen angeboten. Becherpistolen waren aufgrund ihrer Abmessungen
und der niedrigen Vorratsvolumina fur die vorgesehene Anwendung weniger geeignet.

Parameterstudien an Edelstahloberflachen dienten der eingehenden Prifung verschiedener
Spruhsysteme zur ldentifikation praxisnaher Bedingungen. Dabei wurden Auftragbedingun-
gen sowie Gelbasis variiert. Untersucht wurde die Verarbeitung von sowohl Schweine-
schwarten- als auch Rinderspaltgelatine. Seitens der Auftragsysteme wurden Disendurch-
messer, Massenstrome (Material und Gas) sowie Auftragtemperaturen variiert.

Die Untersuchungen zeigten, dass mit handelstblichen, nach dem RP-Prinzip arbeitenden
Kesselpistolen Uber einen breiten Parameterbereich eine geeignete Beschichtung der Ober-
flachen vorgenommen werden konnte. Voraussetzung fir den problemlosen Betrieb war die
vollstandige Temperierung der materialfihrenden Apparateteile etwa 10°C oberhalb der Gel-
bildungstemperatur der Gelatine. Hinsichtlich der Gelatinelésung konnte mit 20%igen
Schweineschwarten- oder Rinderspaltgelatinelésungen, verspriht mit diesem Zweistoff-
system bei max. 1 bar Luft- bzw. Materialdruck, ein sehr gutes Auftrags- und Abreinigungs-
verhalten fur partikulares Material erzielt werden. Der Zusatz von Emulgator verbesserte die
Ablésbarkeit des Gels, ein Weichmacherzusatz brachte keine signifikante Verbesserung der
Verfahrensleistung. Das Ausfegen der Apparate vor Anwendung der Sprihreinigung redu-
zierte effektiv die Partikel-Restanhaftungen nach erfolgter Gelreinigung in Kanten und Ecken.

Hinsichtlich der Bewertung des Reinigungseffekts der Gelatinefilme wurden im LabormaB-
stab Reinigungsversuche an gewinkelten Edelstahlblechen durchgefiihrt. Die Ergebnisse
bestétigten teilweise die Erwartungen, welche aus den physikalischen Eigenschaften der
Gelatinelésungen abgeleitet werden konnten. Dementsprechend bildete Schweineschwar-
tengelatine stabilere Filme als Rinderhautgelatine. Jedoch wurde durch den Zusatz eines
sehr hydrophilen Emulgators (Tween 80, HLB-Wert: 15) die Bildung stabiler Gelatinefilme fir
beide Gelatinemuster beschleunigt, so dass diese sich schneller abziehen lieBen.

Es zeigte sich, dass Verunreinigungen aus Weizenmehl besser als Spruhvollmilchpulver und
HUhnervolleipulver zu reinigen waren. Fur die beiden letztgenannten Pulver bewirkte das
darin enthaltenene Fett ein starkeres Anhaften der Partikel an den Edelstahloberflachen.
Zwischen den beiden Gelatinemustern war kein eindeutiger Unterschied beziglich der Parti-
keleinbindung zu erkennen. Durch den Zusatz des hydrophilen Emulgators Tween 80 konnte
fir beide untersuchten Gelatinemuster die Partikeleinbindung fur alle pulverférmigen Verun-
reinigungen verbessert werden.

Zuséatzlich wurden spezielle Testverfahren unter Verwendung von Partikelmaterial entwickelt,
mittels derer das Reinigungsvermégen technischer Systeme in Labor geprift werden kann.
Zu diesem Zweck wurden farbige Gewdlrzpartikel oder Fluoreszenzpartikel eingesetzt und
der Reinigungserfolg visuell auf den gereinigten Flachen beurteilt oder exemplarisch im Test-
raum angebrachte Objekttrager unter dem Mikroskop ausgewertet. Bei der Verwendung von
fluoreszierendem Testpartikeln ist zu beachten, dass die standardmaBig verwendeten Latex-
partikel aufgrund ihrer Oberflachenstruktur, Form sowie Ladungseigenschaften von Ei-,
Mehl- oder Nusspartikeln stark abweichende Hafteigenschaften besitzen. Mit diesen Parti-
keln erzielte Reinigungserfolge sind nur bedingt auf reale Produktreste Ubertragbar.

Bezlglich der Optimierung des Reinigungsverfahrens im TechnikumsmaBstab wurde
mit dem Projektbegleitenden Ausschuss vereinbart, dass Reinigungsversuche an einem
Pflugscharmischer, wie er typischerweise in der Herstellung von Pulvermischungen einge-
setzt wird, durchgeflhrt werden sollten. Der Reinigungserfolg wurde anhand der Verschlep-
pung von Eiklarprotein aus einer eihaltigen Backmischung in eine nachfolgend verarbeitete
Weizenmehlcharge bewertet. Zwischen den Verarbeitungen der beiden Produkte wurde der
Mischer mit den unterschiedlichen Reinigungsverfahren gereinigt.

Mit den Reinigungsverfahren, wie sie momentan in den Unternehmen, welche pulverférmige
Mischungen verarbeiten, angewendet werden (Ausfegen, Aussaugen), konnte nur eine unzu-
reichende Reinigung realisiert werden. Bei der Anwendung dieser Reinigungsmethoden kam
es in erheblichem MaBe zu Verschleppungen allergener Komponenten in das nachfolgend
verarbeitete Produkt. Eine Reinigung durch Spiilen des Mischers mit Reinigungszucker war
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bezlglich der Vermeidung einer Verschleppung allergener Komponenten erfolgreich. Aller-
dings gelangten aufgrund der schlechten Reinigbarkeit des Reinigungszuckers Zuckerrtck-
sténde in das Nachfolgeprodukt.

Als alternatives Verfahren bot sich eine Reinigung der Anlage durch Einbindung der Pulver-
rickstande in eine Gelatinematrix an. Die Reinigungslésungen lieBen sich dabei gleichméBig
auf der Mantelflache und den Einbauten auftragen, gelierten rasch zum elastischen Film aus
und konnten bereits nach weniger als einer halben Stunde abgelést werden. Das Abldsen
war bei ausreichender Schichtdicke oberhalb etwa 2 mm auch von den Einbauten reprodu-
zierbar in groBen, zusammenhangenden Flachen und damit innerhalb einer vertretbaren
Zeitspanne mdoglich. Kleinflachige Restanhaftungen traten jedoch wie auch in den Laborun-
tersuchungen wiederholt auf. Erwartungsgeman war die Benetzung schmaler, tiefe Spaltge-
ometrien, wie sie z.B. zwischen Pflug und Behalterwand auftreten, durch eine Sprayauftra-
gung nicht vollstandig gegeben. In die Spalten eingetragene, einzelne Tropfen der Reini-
gungslésung gelierten dort aus und waren anschlieBend nur mit erhéhtem Aufwand zu ent-
fernen. Fur derartige Bereiche empfiehlt sich daher eine Behandlung per Fluidstrahl, indem
diese Spalten gezielt mit fliissiger Reinigungslésung und nicht per Spriihnebel geflllt wer-
den.

Durch den Einsatz von Rinderhautgelatinelésung als filmbildende Reinigungslésung wurde
die Verschleppung von Eibestandteilen in das Nachfolgeprodukt weitgehend reduziert. Eine
weitere Verbesserung der Reinigungswirkung wurde durch den Zusatz von Emulgatoren zu
der Rinderhautgelatinelésung erreicht.

Bei der Anwendung von Schweineschwartengelatinelésung im neuen Reinigungsverfahren,
konnte die Verschleppung nahezu vollstandig vermieden werden. Durch einen Zusatz von
Emulgatoren konnte bei der Schweineschwartengelatinelésung die Reinigungswirkung nicht
weiter verbessert werden. Hinsichtlich des Abléseverhaltens wurde gezeigt, dass Schweine-
schwartengelatine besser als Rinderhautgelatine fir die Anwendung in dem neuen Reini-
gungsverfahren geeignet ist. Die Filme aus Schweineschwartengelatine waren stabiler und
lieBen sich leichter aus dem Mischer entfernen. Fur beide Gelatinemuster resultierte der Zu-
satz von Tween 80 in einer deutlichen Verbesserung der Abléseeigenschaften.

Nach der Reinigung mit dem neuen Reinigungsverfahren wurden im nachfolgend verarbei-
teten Weizenmehl Gelatinertickstande nachgewiesen. Folglich muss das Ablésen des Gela-
tinefilms weiter optimiert werden. Gegebenenfalls sind weitere Hilfsmittel zur Entfernung von
Gelatineriickstdnden an unzuganglichen Stellen der Apparatur zu verwenden. Auf diese
Weise sollte auch der Reinigungserfolg des neuen Verfahrens weiter verbessert werden
kénnen.

Damit steht ein als geeignet anzusehendes Verfahren zur Flachenreinigung zur Verfigung,
welches gegenuber dem derzeit standardméaBig praktizierten Verfahren deutliche Verbesse-
rungen der Reinigungsleistung aufweist.

Die verfahrensspezifischen Kosten der Reinigungsanwendung liegen einschlieBlich Ab-
schreibung der Investitionskosten sowie Betriebskosten, ohne Lohnkosten in der GréBen-
ordnung von etwa 17,-- Euro fur eine Anwendung auf einem Quadratmeter.

Als alternative Reinigungslésungen auf pflanzlicher Basis, die auf Anregung des Pro-
jektbegleitenden Ausschuss ebenfalls einbezogen werden sollten, wurden Agarlésungen mit
unterschiedlichen Agargehalten hinsichtlich ihres FlieBverhaltens, ihrer Geliereigenschaften
und der Auftragungs-, Haftungs- und Abléseeigenschaften charakterisiert.

Im Allgemeinen erstarrte Agarlésung bei einer héheren Temperatur als Gelatine. Jedoch war
die Festigkeit des gebildeten Gels geringer als bei Gelatine.

Die Haftung der Agarlésung an senkrechtstehenden Flachen war unzureichend, so dass ein
durchgehender stabiler Films, der gut aus dem Mischbehalter zu entfernen war, nicht gebil-
det wurde. Weiterhin riss die Agarmatrix aufgrund fehlender elastischer Eigenschaften sehr
schnell, so dass die Entfernung der Bruchsticke aus dem Mischer sehr aufwendig bzw.
durch starke Anhaftung nicht méglich war.

Zusammenfassend wiesen die untersuchten Agarlésungen nicht die, fir den Einsatz in dem
neuen Reinigungsverfahren bendtigten Eigenschaften von Gelatinelésung auf.
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6. Gegentiberstellung von Projektziel und erreichten Ergebnissen

Ziel des Projektes ist die Erarbeitung der Grundlagen fir die Entwicklung/Adaption von
innovativen Reinigungstechnologien, die bei der Herstellung von trockenen Lebensmitteln
eine neue Qualitdt in der Vermeidung von Verschleppungen allergener Lebensmittel-
bestandteile ermdglichen. Grundsétzlich wird dabei die Minimierung der Verschleppung der
relevanten Komponenten in Bereiche unterhalb der jeweiligen Schwellenwerte der einzelnen
allergenen Lebensmittelbestandteile angestrebt, so dass das Auftreten von allergischen Re-
aktionen weitestgehend auszuschlieBen ist. In diesem Zusammenhang ist ebenfalls die
entsprechende Analytik unter Beachtung von Matrixeinfliissen und der Verdnderung der
Allergenitét durch vorherige technologische Verarbeitungsprozesse (z.B. Sprihtrocknung) zu
berticksichtigen und entsprechend zu validieren.

Im Rahmen des Forschungsvorhabens wurde ein neues Reinigungsverfahren entwickelt und
entsprechend den Anforderungen fir die Herstellung und Verarbeitung trockener, pulver-
féormiger Mischungen adaptiert. Die neuartige Reinigungsmethode basiert auf der Einbindung
pulverfdrmiger Verunreinigungen in einen in der Anlage versprihten und anschlieBend gelie-
renden Gelatinefilm. Mit diesem Reinigungsverfahren konnte die Verschleppung von aller-
genen Komponenten in das nachfolgend verarbeitete Produkt deutlich reduziert werden.
Beim Einsatz einer Lésung aus hochbloomiger Schweineschwartengelatine wurde nach-
gewiesen, dass die Verschleppung von Komponenten aus dem Vorgangerprodukt nahezu
vollstandig vermeidbar ist. Bei der Anwendung des neuen Reinigungsverfahrens wird der
Eintrag von freiem Wasser in die Anlage sicher vermieden, so dass im Anschluss an die Rei-
nigung keine Wasserreste vorliegen und eine nachfolgende Trocknung nicht erforderlich ist.
Obwohl der Gelatinefilm prinzipiell nach ca. 15 min weitgehend ablésbar war, muss diese
Ablésung von den Oberflachen der Anlage unter dem Aspekt einer vollstandigen Entfernung
aller Reste weiter optimiert werden, da nach der Reinigung mit Gelatinelésung Rickstande
des Gelatinefilms im Nachfolgeprodukt gefunden wurden. Daher ergibt sich hier die Not-
wendigkeit im Zuge der Anpassung des neuen Reinigungsverfahrens auf spezielle Anlagen,
die vollstdndige Entfernung des Gelatinefilms, insbesondere an unzugénglichen Stellen,
weiter zu verbessern.

Beim Nachweis von allergenen Komponenten in pulverférmigen Mischungen stellt die Ex-
traktion des Materials zur Isolierung der allergenen Komponenten den entscheidenden
Schritt dar. Ist die Ausbeute durch das verwendete Extraktionsmittel bezliglich der relevanten
Proteine zu gering oder verandert dieses deren antigene Eigenschaften, kbnnen bei immu-
nochemischen Nachweisen falsch negative Ergebnisse die Folge sein. Mit dem ,Extraction
Buffer” (pH 7,4) und der 4%igen SDS-Ldsung (pH 8,5) wurden Extraktionslésungen ermittelt,
die zum Einen hohe Ausbeuten an Milch- bzw. Eiproteinen sicherstellen, und zum Anderen
deren Antigenitat nicht negativ beeinflussen. 4%ige SDS-Lésung (pH 8,5) erwies sich auch
geeignet, Haselnussproteine zu isolieren. Die Extraktionsmethode wurde bezlglich der Ex-
traktionstemperatur und der Extraktionsdauer optimiert. Eine Extraktion bei Raumtemperatur
mit einer Dauer von nur 30 Minuten gewahrleistet eine maximale Proteinausbeute.

Im Rahmen des Projektes werden folgende Ergebnisse angestrebt:

1. Wesentliches Forschungsergebnis soll die Vermeidung der Verschleppung von aller-
genen Lebensmittelbestandteilen im Zuge der Herstellung trockener, pulverférmiger Pro-
dukte, wie z.B. Backmischungen, durch eine neue Reinigungstechnologie sein. Auf diese
Weise kann eine deutlich héhere Qualitat in der Produktion von Backmischungen erreicht
werden, so dass eine Uberdurchschnittliche Verbesserung gegentiber dem aktuellen
Stand der Technik in diesem Bereich angestrebt wird.

Die zu Beginn des Projekts durchgeflihrte Istzustandsanalyse zeigte den aktuellen Stand
der Technik auf. Demzufolge werden Anlagen fur die Verarbeitung pulverférmiger
Mischungen bisher vorwiegend durch Ausfegen oder Aussaugen gereinigt.

Mit diesen momentan angewendeten Reinigungsverfahren Iasst sich die Verschleppung
allergener Komponenten aus einem Produkt in das nachfolgend verarbeitete Produkt
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nicht vermeiden. Muster, die nach einem Produktwechsel aus der Produktionslinie ent-
nommen wurden, enthielten noch in erheblichem MaBe Komponenten aus dem Vorgéan-
gerprodukt.

Auch in den Reinigungsversuchen im Rahmen des Projektes zeigte sich, dass die Reini-
gung durch Ausfegen und Aussaugen im Hinblick auf die Vermeidung der Verschleppung
allergener Bestandteile nur unzureichend ist.

Bei einer Reinigung mit Reinigungszucker wird die Verschleppung allergener Kompo-
nenten in das Nachfolgeprodukt vermieden. Allerdings gelangen Rickstédnde des Reini-
gungszuckers in das nachfolgend verarbeitete Produkt.

Durch die Reinigung mit Gelatinelésung kann die Verschleppung allergener Kompo-
nenten, je nach Zusammensetzung der Reinigungslésung, weitgehend reduziert oder so-
gar nahezu vollstdndig vermieden werden. Das Ablésen und Entfernen des Gelatinefilms
muss hier jedoch noch weiter optimiert werden.

2. Im Zuge dieser Entwicklungen werden Lésungen zur optimierten Zusammensetzung des
Reinigungsfilms, zur Auftragung, Trocknung und Ablésung des Films erarbeitet. Diese
Ergebnisse sind eine wesentliche Grundlage fir die Anwendung der Technologie, die
auch dber den Bereich der Backmischungen hinaus von Bedeutung ist.

Es zeigte sich, dass die Einstellungen fir eine verbesserte Partikeleinbindung und gute
Abléseeigenschaften zum Teil gegenlaufig sind.

Daher muss eine Optimierung der Zusammensetzung der Reinigungslésung je nach Auf-
gabenstellung Uber einen Kompromiss beider Eigenschaften erfolgen und es kdnnen
dementsprechend keine verallgemeinerbaren Daten gegeben werden.

Die Ergebnisse aus dem Projekt zeigen aber die grundlegenden Zusammenhange auf,
so dass eine Optimierung durch den Anwender entsprechend den jeweiligen Randbe-
dingungen auf einfache Weise méglich ist.
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3. Weiterhin werden Fragen bezlglich der Beeinflussung des analytischen Nachweises von
allergenen Proteinen durch Matrixbestandteile genauer untersucht. Die Ergebnisse
dieser Arbeiten sind nicht nur fir die Hersteller von Backmischungen im Zusammenhang
mit der Reinigung relevant, sondern sind dartiber hinaus auch in anderen Bereichen der
Lebensmittelwirtschaft, in denen trockene Produkte verarbeitet werden, von Bedeutung.

Die Extraktion im Rahmen eines Allergennachweises muss die Isolierung relevanter
Proteine aus komplexen Matrizes sicherstellen. Bei pulverférmigen Mischungen handelt
es sich u.a. um Backmischungen auf der Basis von Weizenmehl, das eine proteinreiche
Matrix darstellt. W&hrend kohlenhydratreiche Matrizes wie Weizenstéarke oder fettreiche
Matrizes wie Fettpulver in einer pulverférmigen Mischung keinen nennenswerten Ein-
fluss auf den Allergennachweis zeigen, setzt eine proteinreiche Matrix die Trennscharfe
im Immunoblot-Verfahren erheblich herab. Ein eindeutiger Nachweis von Milch-, Ei- bzw.
Haselnussproteinen in einer proteinreichen Matrix ist mit dieser Methode nicht mdéglich,
da das charakteristische Bandenmuster der elektrophoretisch getrennten Milch-, Ei- bzw.
Haselnussproteine neben den weiteren Proteinen nicht zu erkennen ist. Eine Verdln-
nung der Extrakte zur Verbesserung der Trennscharfe bedeutet gleichermaBen eine
Verdlnnung der allergenen Proteine, was eine Erhéhung der Nachweisgrenze mit sich
bringt. Gehalte von 50 ppm allergenem Protein und weniger kénnen mittels Detektion
durch tierische Antikérper im Immunoblot nicht nachgewiesen werden. Reagieren tieri-
sche Antikdrper hoch spezifisch auf die in den Proben enthaltenen Milch-, Ei- bzw. Ha-
selnussproteine, zeigen die Seren der sensibilisierten Patienten auch Reaktion auf wei-
tere Proteine in der Probe. Erfolgt die Anwendung von Patientenseren auf Extrakte
komplexer Matrizes im Immunoblot, werden aufgrund der starken in-vitro-Reaktion der
Antikérper von hoch sensibilisierten Allergikern auf Proteine der Matrix falsch positive
Ergebnisse erhalten.
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7. Wirtschaftliche Bedeutung der Projektergebnisse fiir kleine und mittlere
Unternehmen

Im Rahmen des Projekts wurde eine neue Reinigungstechnologie entwickelt und an die An-
forderungen bei der Verarbeitung von pulverférmigen Mischungen angepasst. Mit diesem
innovativen Reinigungsverfahren steht den kleinen und mittelstdndischen Verarbeitern pul-
verférmiger Mischungen eine Reinigungsmethode zur Verfigung, mit der Verschleppungen
aus einem Produkt in das nachfolgend verarbeitete Produkt vermieden werden kénnen. Da-
raus resultiert eine erhdhte Produktsicherheit, so dass Fehlchargen oder Rickrufaktionen
stark reduziert werden kdnnen.

Auch die analytischen Methoden zum Nachweis allergener Komponenten konnten im Rah-
men des Projekts optimiert werden. Durch diese verbesserten Bestimmungsmethoden fir
allergieauslésende Substanzen werden die Qualitatssicherungssysteme in den kleinen und
mittelstandischen Unternehmen stabilisiert und die Produktsicherheit erhéht.

Die Anwendung des neuen Reinigungsverfahrens ermdglicht die vollstdndige Vermeidung
einer Verschleppung allergieauslésender Komponenten. Mit dieser Méglichkeit 6ffnen sich
fir kleine und mittelstdndische Hersteller pulverférmiger Mischungen neue Absatzmarkte im
Personenkreis der Allergiker.

Die Praxistauglichkeit der entwickelten Methode wird natlrlich maBgeblich durch Kosten-
Nutzen-Aspekte beeinflusst. Eine erste Abschatzung der materialspezifischen Reinigungs-
kosten wurden fiir einen zylindrischen Apparat mit einem Volumen von ca. 1 m® (Durchmes-
ser: 1 m, Lange: ca. 1,3 m) vorgenommen. Bei der Flachenabschatzung sind Einbauten im
ersten Ansatz nicht bertcksichtigt. Die Berechnungen basieren auf der Verwendung wassri-
ger Gelatinelésungen in unterschiedlicher Konzentration und unterschiedlicher Filmdicken.
Far 20%ige Lésungen und Schichtdicken von 2 mm ergeben sich pro Anwendung rechne-
risch Gesamtkosten von ca. 19,-- € bei Materialkosten pro Reinigungsvorgang in Héhe von
ca. 11,-- €. Dabei sind Gelatinekosten mit 5,-- €/kg angesetzt, was nach Herstellerauskunft
fir die verwendete hochwertige Gelatine als realistisch angesehen werden muss. Weitere
Materialkosten fiir Wasser, Reinigungsmittel sowie Energie zur Temperierung und Druckluft-
bereitstellung kdnnen mit etwa 2,-- bis 5,-- € abgeschétzt werden. Die fallspezifischen Reini-
gungskosten reduzieren sich um 10% auf ca. 17,-- €, wenn unter ansonsten gleichen Bedin-
gungen die doppelte Fallzahl im Abschreibungszeitraum behandelt wird. Ist aufgrund grdBe-
rer Apparateabmessungen eine doppelt so groBe Flache zu behandeln, betragen die Reini-
gungskosten ca. 30,-- € pro Anwendung.

Investitionskosten umfassen die Aufwendungen fir ein Komplettsystem oder aber Kosten fir
ein zusammengestelltes System, in Kern bestehend aus Sprihpistole, temperierbarem Vor-
ratsgeféaB sowie beheizten Material- und Druckluftschlduchen. Die Bauteile werden jeweils
separat angeboten, zuséatzlicher Anpassungsaufwand besteht zur Temperierung der An-
schluss- und Ubergangsstiicke zwischen den Baueinheiten. Komplettsysteme werden nach
Recherchen fir etwa 6.500,-- € angeboten, die Zusammenstellung eines Systems aus Ein-
zelelementen liegt in einer vergleichbaren GréBenordnung ab etwa 5.000,-- €. Dabei machen
Kosten fir die spezifische Beheizung des Systems den gréBeren Anteil aus.

Bei einer Abschreibungszeit von 5 Jahren und einer geschatzten taglichen Reinigungsanzahl
von etwa einer Reinigung aufgrund eines Produkiwechsels betragen die anteiligen Appara-
tekosten pro Reinigungsvorgang etwa 3,60 € und damit etwa 20% der Reinigungskosten.
Demgegeniber stehen bei einer alternativen Reinigungsmethode die Kosten flr den einge-
setzten Reinigungszucker.

Ein zusétzlicher Ausfall von Produktionszeiten aufgrund mdéglicherweise verléangerter Still-
stands- und Revisionszeiten mit der Anwendung der Methode ist nach den vorliegenden Er-
fahrungen nicht gegeben. Die in der durchgefihrten Produzentenumfrage genannten Zeit-
spannen sind zur Anwendung der Methode ausreichend. Lohnkosten sind in der Bilanzierung
nicht beriicksichtigt, da diese bei allen Verfahren aufgrund des in etwa vergleichbaren Auf-
wandes unabhangig voneinander anfallen.
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Tab. 7.1: Abschatzung der verfahrensspezifischen Reinigungskosten

Geratekosten gesamt

Abschreibungszeit 5 Jahre

doppelte

Anzahl Produktwechsel 1 pro Tag doppelte Fallzahl Flache/Fall
Geratekosten 6.500,00 €

Anzahl Reinigungsvorgange 1825 pro 5 Jahre 3650 1825
Kosten pro

Reinigungsvorgang:

Geratekosten 3,56 € 19% 1,78 € 3,56 €
Materialkosten, Gelatine 11,14 € d=2mm 60% 11,14 € 22,28 €
Betriebs-Zusatzkosten

(Elektrizitat, Wasser...) 4,00 € 4.00¢€ 4,00 €
Summe 18,70 € 16,92 € 29,84 €

1 Faktor 0,90 1,60
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Einfluss von Temperatur und pH-Wert auf die Extraktionsausbeuten
(ohne Matrix): Siflmolkenpulver
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Abb. A 1: Prozentuale Proteinausbeuten der Extraktion von StBmolkenpulver mit 4 %iger SDS - Lésung (pH 8.5,
pH 10.5 und pH 12.5) und ,Extraction Buffer” (pH 7.4, pH 9.4 und pH 11.4) bei Extraktionstemperaturen von 4 <C,
RT und 40 <C.

Einfluss von Temperatur und pH-Wert auf die Extraktionsausbeuten
(ohne Matrix): Sauermolkenpulver
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Abb. A 2: Prozentuale Proteinausbeuten der Extraktion von Sauermolkenpulver mit 4 %iger SDS - Lésung (pH
8.5, pH 10.5 und pH 12.5) und ,Extraction Buffer” (pH 7.4, pH 9.4 und pH 11.4) bei Extraktionstemperaturen von
4 <C, RT und 40 .
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Abb. A 3: links: Unspezifische Silberfarbung des Elektropherogrammes der SDS - Extrakte von SiiBmolkenpulver
(pH 8.5, pH 10.5 und pH 12.5) hergestellt bei 4 C, RT und 40 C (ohne Matrixzusatz); rechts: Spezifischer
Immunoblot der SDS - Extrakte von SiBmolkenpulver (pH 8.5, pH 10.5 und pH 12.5) hergestellt bei 4 C, RT und

40 C (ohne Matrixzusatz);
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Abb. A 4: links: Unspezifische

Silberfdrbung  des

Elektropherogrammes

der SDS - Extrakte von

Sauermolkenpulver (pH 8.5, pH 10.5 und pH 12.5) hergestellt bei 4 €, RT und 40 C (ohne Matrixzusatz);
rechts: Spezifischer Inmunoblot der SDS - Extrakte von Sauermolkenpulverpulver (pH 8.5, pH 10.5 und pH 12.5)

hergestellt bei 4 C, RT und 40 °C (ohne Matrixzusatz);
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Abb. A 5: links: Unspezifische Silberfarbung des Elektropherogrammes der ,Extraction Buffer” - Extrakte von
Magermilchpulver (pH 7.4, pH 9.4 und pH 11.4) hergestellt bei 4 C, RT und 40 °C (ohne Matrixzusatz); rechts:
Spezifischer Immunoblot der ,Extraction Buffer” - Extrakte von Magermilchpulver (pH 7.4, pH 9.4 und pH 11.4)
hergestellt bei 4 C, RT und 40 °C (ohne Matrixzusatz);
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Abb. A 6: links: Unspezifische Silberfirbung des Elektropherogrammes der ,Extraction Buffer” - Extrakte von
SdBmolkenpulver (pH 7.4, pH 9.4 und pH 11.4) hergestellt bei 4 C, RT und 40 C (ohne Matrixzusatz); rechts:
Spezifischer Immunoblot der ,Extraction Buffer”- Extrakte von StBmolkenpulverpulver (pH 7.4, pH 9.4 und pH
11.4) hergestellt bei 4 C, RT und 40 °C (ohne Matrixzusatz);
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Abb. A 7: links: Unspezifische Silberfirbung des Elektropherogrammes der ,Extraction Buffer” - Extrakte von
Sauermolkenpulver (pH 7.4, pH 9.4 und pH 11.4) hergestellt bei 4 °C, RT und 40 C (ohne Matrixzusatz); rechts:
Spezifischer Immunoblot der ,Extraction Buffer” - Extrakte von Sauermolkenpulver (pH 7.4, pH 9.4 und pH 11.4)

hergestellt bei 4 <C, RT und 40 C (ohne Matrixzusatz);

Einfluss von Temperatur und pH-Wert auf die Extraktionsausbeuten

(Matrix Backmischung): SiiBmolkenpulver
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Abb. A 8: Prozentuale Proteinausbeuten der Extraktion von StiBmolkenpulver mit 4 %iger SDS - Lésung (pH 8.5,
pH 10.5 und pH 12.5) und ,Extraction Buffer” (pH 7.4, pH 9.4 und pH 11.4) unter Zusatz von Backmischung bei

Extraktionstemperaturen von 4 <C, RT und 40 <C.
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Einfluss von Temperatur und pH-Wert auf die Extraktionsausbeuten

(Matrix Backmischung): Sauermolkenpulver
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Abb. A 9: Prozentuale Proteinausbeuten der Extraktion von Sauermolkenpulver mit 4 %iger SDS - Lésung (pH
8.5, pH 10.5 und pH 12.5) und ,Extraction Buffer” (pH 7.4, pH 9.4 und pH 11.4) unter Zusatz von Backmischung

bei Extraktionstemperaturen von 4 C, RT und 40 C.
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Abb. 10: links: Unspezifische Silberfarbung des Elektropherogrammes der ,Extraction Buffer” - Extrakte (pH 7.4
und pH 9.4) der Milchprodukte hergestellt bei RT bzw. 40 <C mit Backmischungs - Zusatz; rechts: Spezifischer
Immunoblot der ,,Extraction Buffer” - Extrakte (pH 7.4 und pH 9.4) der Milchprodukte hergestellt bei RT bzw. 40 C

mit Backmischungs - Zusatz;
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Einfluss von Temperatur und pH-Wert auf die
Extraktionsausbeuten (ohne Matrix): Eigelbpulver
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Abb. A 11: Prozentuale Proteinausbeuten der Extraktion von Eigelbpulver mit 4 %iger SDS - Lésung (pH 8.5, pH
10.5 und pH 12.5) und ,Extraction Buffer” (pH 7.4, pH 9.4 und pH 11.4) bei Extraktionstemperaturen von 4 C, RT
und 40 <.

Einfluss von Temperatur und pH-Wert auf die
Extraktionsausbeuten (ohne Matrix): EiweiRpulver
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Abb. A 12: Prozentuale Proteinausbeuten der Extraktion von EiweiBpulver mit 4 %iger SDS - Lésung (pH 8.5, pH
10.5 und pH 12.5) und ,Extraction Buffer” (pH 7.4, pH 9.4 und pH 11.4) unter Zusatz von Backmischung bei
Extraktionstemperaturen von 4 <C, RT und 40 <C.
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Abb. 13: links: Unspezifische Silberfarbung des Elektropherogrammes der SDS - Extrakte von Eigelbpulver (oH
8.5, pH 10.5 und pH 12.5) hergestellt bei 4 C, RT und 40 C (ohne Matrixzusatz); rechts: Spezifischer
Immunoblot der SDS - Extrakte von Eigelbpulver (pH 8.5, pH 10.5 und pH 125) hergestellt bei 4 C, RT und 40 C
(ohne Matrixzusatz);
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Abb. 14: links: Unspezifische Silberfdrbung des Elektropherogrammes der SDS - Extrakte von EiweiBpulver (oH
8.5, pH 10.5 und pH 12.5) hergestellt bei 4 C, RT und 40 C (ohne Matrixzusatz); rechts: Spezifischer
Immunoblot der SDS - Extrakte von EiweiBpulver (pH 8.5, pH 10.5 und pH 125) hergestellt bei 4 C, RT und
40 <C (ohne Matrixzusatz);
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Abb. 15: links: Unspezifische Silberfdrbung des Elektropherogrammes der ,Extraction Buffer”- Extrakte von
Volleipulver (pH 7.4, pH 9.4 und pH 11.4) hergestellt bei 4 C, RT und 40 C (ohne Matrixzusatz); rechts:

Spezifischer Immunoblot des Elektropherogrammes der ,,Extraction Buffer”

- Extrakte von Volleipulver (pH 7.4, pH

9.4 und pH 11.4) hergestellt bei 4 C, RT und 40 C (ohne Matrixzusatz);
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Abb. 16: links: Unspezifische Silberfdrbung des Elektropherogrammes der ,Extraction Buffer”

- Extrakte von

Eigelbpulver (pH 7.4, pH 9.4 und pH 11.4) hergestellt bei 4 C, RT und 40 C (ohne Matrixzusatz); rechts:
Spezifischer Immunoblot des Elektropherogrammes der ,Extraction Buffer” - Extrakte von Eigelbpulver (pH 7.4,
pH 9.4 und pH 11.4) hergestellt bei 4 C, RT und 40 C (ohne Matrixzusatz);
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Abb. 17: links: Unspezifische Silberfdrbung des Elektropherogrammes der ,Extraction Buffer”- Extrakte von
EiweiBpulver (pH 7.4, pH 9.4 und pH 11.4) hergestellt bei 4 C, RT und 40 C (ohne Matrixzusatz); rechts:
Spezifischer Immunoblot des Elektropherogrammes der ,Extraction Buffer - Extrakte von EiweiBpulver (pH 7.4,
pH 9.4 und pH 11.4) hergestellt bei 4 °C, RT und 40 °C (ohne Matrixzusatz);
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Abb. A 18: Prozentuale Proteinausbeuten der Extraktion von Eigelbpulver mit 4 %iger SDS - Lésung (pH 8.5, pH
10.5 und pH 12.5) und ,Extraction Buffer” (pH 7,4, pH 9.4 und pH 11.4) unter Zusatz von Backmischung bei
Extraktionstemperaturen von 4 <C, RT und 40 <C.
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Einfluss von Temperatur und pH-Wert auf die

Extraktionsausbeuten (Matrix Backmischung): Eiweipulver
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Abb. A 19: Prozentuale Proteinausbeuten der Extraktion von EiweiBpulver mit 4 %iger SDS - Lésung (pH 8.5, pH
10.5 und pH 12.5) und ,Extraction Buffer” (pH 7.4, pH 9.4 und pH 11.4) unter Zusatz von Backmischung bei

Extraktionstemperaturen von 4 C, RT und 40 <C.
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Abb. 19: links: Unspezifische Silberfdrbung des Elektropherogrammes der ,Extraction Buffer” - Extrakte (pH 7.4
und pH 9.4) der Eiprodukte hergestellt bei RT bzw. 40 <C mit Backmischungs - Zusatz; rechts: Spezifischer
Immunoblot der ,Extraction Buffer”- Extrakte (pH 7.4 und pH 9.4) der Eiprodukte hergestelit bei RT bzw. 40 C

mit Backmischungs - Zusatz;
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Einfluss von Temperatur und pH-Wert auf die Extraktionsausbeuten
(chne Matrix): Entfettetes Haselnussmaterial

m4°C
ERT
040°C

Wiederfindung Protein [%)]

3
pH 8.0 pH 10.0 pH 12,0
SDS-Losung 4 %ig Ammoniumcarbonat-Lsg.

Abb. A 20: Prozentuale Proteinausbeuten der Extraktion entfetteten Haselnuss - Materials mit 4 %iger SDS -
Lésung (pH 8.5, pH 10.5 und pH 12.5) und Ammoniumcarbonat - Lsg. (pH 8.0, pH 10.0 und pH 12.0) bei
Extraktionstemperaturen von 4 <C, RT und 40 <C.
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Abb. A 21: links: Unspezifische Silberfdrbung des Elektropherogrammes der SDS - Extrakte von entfettetem
Haselnussgriess (pH 8.5, pH 10.5 und pH 12.5) hergestellt bei 4 C, RT und 40 C (ohne Matrixzusatz); rechts:
Unspezifische Silberfdrbung der Ammoniumcarbonat - Lsg. - Extrakte von entfettetem Haselnussgriess (pH 8.0,
pH 10.0 und pH 12.0) hergestellt bei 4 C, RT und 40 °C (ohne Matrixzusatz);
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Abb. A 22: links: Spezifische Immunfdrbung des Elekiropherogrammes der SDS - Extrakte von entfettetem
Haselnussgriess (pH 8.5, pH 10.5 und pH 12.5) hergestellt bei 4 <C, RT und 40 C (ohne Matrixzusatz); rechts:
Spezifische Immunfdrbung der Ammoniumcarbonat - Lsg. - Extrakte von entfettetem Haselnussgriess (pH 8.0, pH
10.0 und pH 12.0) hergestellt bei 4 <C, RT und 40 C (ohne Matrixzusatz);
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Einfluss von Temperatur und pH-Wert auf die Extraktionsausbeuten

(Matrix Fettpulver): Entfettetes Haselnussmaterial

m4°C

131

8

154
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040 °C
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pH 8.0
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Abb. A 23: Prozentuale Proteinausbeuten der Extraktion von entfettetem Haselnuss - Material mit 4 %iger SDS -
Lésung (pH 8.5, pH 10.5 und pH 12.5) und Ammoniumcarbonat - Lsg. (pH 8.0, pH 10.0 und pH 12.0) unter
Zusatz von Fetipulver bei Extraktionstemperaturen von 4 C, RT und 40 C.
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Einfluss der Extraktionsdauer auf die Extraktionsausbeute
(ohne Matrix): Volleipulver

120
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::‘»I:. 4 = Lo
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g
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Abb. A 24: Proteinausbeuten der Extraktionen von Volleipulver mit und ohne Backmischungs - Zusatz mit 4 %iger
SDS - Lésung und ,Extraction Buffer” bei unterschiedlichen Temperatur und variierter Extraktionsdauer (0 — 8 h)
ermittelt per Lowry

Einfluss der Extraktionsdauer auf die Extraktionsausbeute
(Matrix Backmischung): Volleipulver
— !
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Extraktionsdauer [h]

Abb. A 25: Proteinausbeuten der Extraktionen von Volleipulver mit Backmischungs - Zusatz mit 4 %iger SDS -
Lésung und ,Extraction Buffer” bei unterschiedlichen Temperatur und variierter Extraktionsdauer (0 — 8 h)
ermittelt per Lowry
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Abb. A 26: links: Unspeczifische Silberfarbung des Elektropherogrammes der SDS - Extrakte aus Volleipulver

unterschiedlicher  Extraktionszeiten (ohne Matrixzusatz); rechts: Unspezifische Silberfirbung des
Elektropherogrammes der Magermilchpulver - Extrakte unterschiedlicher Extraktionszeiten mit
Backmischungszusatz;
Einfluss der Extraktionsdauer auf die Extraktionsausbeute
(mit und ochne Matrixzusatz): Volleipulver
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Abb. A 27: Proteinausbeuten der Extraktionen von Volleipulver mit und ohne Backmischungs - Zusatz mit 4 %iger
SDS - Lésung und ,Extraction Buffer” bei unterschiedlichen Temperatur und variierter Extraktionsdauer (0 — 30

min) ermittelt per

Lowry
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Einfluss der Extraktionsdauer auf die Extraktionsausbeute
(ohne Matrix): fetthaltiges Haselhussmaterial
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Abb. A 28: Proteinausbeuten der Extraktionen von fettigem Haselnussmaterial ohne Matrix - Zusatz mit 4 %iger
SDS - Lésung und Ammoniumcarbonat - Lsg. bei unterschiedlichen Temperatur und variierter Extraktionsdauer
(0 — 8 h) ermittelt per Lowry

Einfluss der Extraktionsdauer auf die Extraktionsausheute
(Matrix: Fettpulver): fetthaltiges Haselnussmaterial
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Abb. A 29: Proteinausbeuten der Extraktionen von fettigem Haselnussmaterial mit Fetipulver - Zusatz mit 4 %iger
SDS - Lésung und Ammoniumcarbonat - Lsg. bei unterschiedlichen Temperatur und variierter Extraktionsdauer (0
— 8 h) ermittelt per Lowry
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Abb. 30: links: Unspezifische Silberfdrbung des Elektropherogrammes der Haselnussgriess - Extrakte

unterschiedlicher  Extraktionszeiten  (ohne
Elektropherogrammes der
Backmischungszusatz; Farbschliissel:

Matrixzusatz);
Magermilchpulver - Extrakte

rechts: Unspezifische
unterschiedlicher

Silberfdrbung  des
Extraktionszeiten mit

Einfluss der Extraktionsdauer auf die Extraktionsausbheute

(mit und ohne Matrixzusatz): fetthaltiges Haselhussmaterial

100

90

80

70

Wiederfindung Protein [%]

SDS 4 %ig (RT) / ohne Matrix

——SDS 4 %ig (RT) / mit Fettpulver

10

-+— Amm.-Carb.-Lsg. (RT) / ohne Matrix
—s— Amm.-Carb.-Lsg. (RT) / mit Fettpulver

15 20 25

Extraktionsdauer [min]

30

Abb. A 31: Proteinausbeuten der Extraktionen von fettigem Haselnussmaterial mit und ohne Fettpulver - Zusatz
mit 4 %iger SDS - Lésung und Ammoniumcarbonat - Lsg. bei unterschiedlichen Temperatur und variierter

Extraktionsdauer (0 - 30 min) ermittelt per Lowry
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Fragebogen zur Analyse des Ist-Zustands (Reinigung, Verschleppung) in den Unternehmen
des Projektbegleitenden Ausschusses
im Rahmen des AiF/FEI-Forschungsvorhabens
Entwicklung/Adaption einer speziellen Anlagen-Reinigungstechnologie fiir pulverférmige
Produkte zur Vermeidung der Verschleppung allergener Lebensmittelbestandteile

1. Rohstoffe / Wareneingang

a) Erfassung und Beschreibung der verarbeiteten Rohstoffe, die allergieauslésende Komponenten
enthalten, gemaB Anhang 1 (Rohstoffe)

b*) Wird in Ihrem Unternehmen Rework verarbeitet? (Bitte markieren Sie die zutreffende Antwort mit
einem Kreuz.)

ja nein

c*) Wie erfolgt die Lagerung der Rohstoffe? (Bitte markieren Sie die zutreffende Antwort mit einem
Kreuz.)

Gemeinsame Lagerung aller Rohstoffe in einem Lagerraum

Lagerung aller Rohstoffe in einem Lagerraum mit getrennten Bereichen fiir Rohstoffe mit aller-
gieauslésenden Bestandteilen und Rohstoffen ohne allergieauslé6sende Bestandteile

Lagerung von Rohstoffen mit allergieausiésenden Bestandteilen und Rohstoffen ohne allergie-
auslésende Bestandteile in unterschiedlichen Lagerrdumen

d) Wie ist der Zustand der Verpackungen wahrend der Lagerung der Rohstoffe? (Bitte markieren Sie
die zutreffende Antwort mit einem Kreuz.)

Lagerung der Rohstoffe nur in verschlossenen Originalverpackungen

Lagerung der Rohstoffe in angebrochenen, offenen und in nicht angebrochenen Originalverpa-
ckungen

Lagerung der Rohstoffe in angebrochenen, wieder verschlossenen und in nicht angebrochenen
Originalverpackungen

Lagerung der Rohstoffe in anderen, offenen Behaltern

Lagerung der Rohstoffe in anderen, verschlossenen Behaltern

ad-1*) Diese Frage ist nur zu beantworten, wenn Rohstoffe flir die Lagerung in andere Behélter umge-
fullt werden. Wo wird der Rohstoff umgefillt? (Bitte markieren Sie die zutreffende Antwort mit
einem Kreuz.)

Umfllen der Rohstoffe auBerhalb des Lagerraums, auBerhalb des Firmengebdudes

Umftllen der Rohstoffe auBerhalb des Lagerraums, innerhalb des Firmengebdudes

Umfiillen der Rohstoffe im Lagerraum an einem abgetrennten Platz

Umfllen der Rohstoffe im Lagerraum, direkt am Lagerplatz
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d-2%) Diese Fragen sind nur zu beantworten, wenn Rohstoffe fiir die Lagerung in andere Behélter
umgefiillt werden. Wie werden die Behélter, in die Rohstoffe umgefiillt werden, beschriftet?
Werden MaBnahmen ergriffen, um eine Kontamination von anderen Rohstoffen (z.B. Staub) zu

vermeiden?

d-3) Diese Frage ist nur zu beantworten, wenn Rohstoffe fur die Lagerung in andere Behélter umge-
fallt werden. Wie werden die Behélter, in die Rohstoffe umgefillt werden, verwendet? (Bitte

markieren Sie die zutreffende Antwort mit einem Kreuz.)

Alle Behalter werden fiir alle unterschiedlichen Rohstoffe verwendet.

Far bestimmte Rohstoffe werden nur genau bezeichnete Behalter verwendet.

Fir alle Rohstoffe werden nur genau bezeichnete Behélter verwendet. (In einen
Behalter werden nicht zwei verschiedene Rohstoffe umgefilit.)

d-4) Diese Frage ist nur zu beantworten, wenn Rohstoffe fir die Lagerung in andere Behalter umge-
fullt werden. Wie werden die Behélter, in die Rohstoffe umgefillt werden, gereinigt? (Bitte mar-

kieren Sie die zutreffende Antwort mit einem Kreuz.)

Die Behélter werden trocken gereinigt, bevor ein anderer Rohstoff eingefillt wird.

Die Behélter werden nass gereinigt, bevor ein anderer Rohstoff eingefillt wird.

Fir alle Rohstoffe werden nur genau bezeichnete Behalter verwendet, daher wer-
den die Behélter nur bei Bedarf gereinigt.

e) Welche Utensilien / Werkzeuge (z.B. Schaufeln, Kellen) werden fiir das Handling der Rohstoffe

verwendet? (Bitte markieren Sie die zutreffende Antwort mit einem Kreuz.)

Handling aller Rohstoffe mit denselben Utensilien (keine Trennung der Utensilien
fir Handling von verschiedenen Rohstoffen)

Handling gewisser Rohstoffe nur mit genau bezeichneten Utensilien

Handling jedes Rohstoffs nur mit genau bezeichneten Utensilien (kein Handling
von verschiedenen Rohstoffen mit einem Werkzeug)

f*) Welches Personal wird fiir das Handling der Rohstoffe eingesetzt? (Bitte markieren Sie die zutref-

fende Antwort mit einem Kreuz.)

Das gesamte Personal kann fiir das Handling aller Rohstoffe eingesetzt werden.

Fir das Handling gewisser Rohstoffe sind die Mitarbeiter genau benannt.

Fir das Handling jedes Rohstoffs sind die Mitarbeiter genau benannt.
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g*) Wie erfolgt der Transport der Rohstoffe vom Lager zur Verarbeitung (Bitte markieren Sie die zu-
treffende Antwort mit einem Kreuz. Mehrfachantworten sind méglich.)

Transportwege von Rohstoffen mit allergieauslésenden Bestandteilen kreuzen Transportwege
von Rohstoffen ohne allergieausliésende Bestandteile

Transportwege der Rohstoffe mit allergieauslésenden Bestandteilen sind getrennt von Trans-
portwegen der Rohstoffe ohne allergieauslésende Bestandteile

Transport der Rohstoffe durch Rohrleitungen (z.B. pneumatische Férderung des Rohstoffs vom
Vorratssilo direkt zur Weiterverarbeitungsanlage)

Transport der Rohstoffe nur in verschlossenen Originalverpackungen

Transport der Rohstoffe in angebrochenen und in verschlossenen Originalverpackungen

Transport der Rohstoffe nach Umftllen in andere, offene Behélter

Transport der Rohstoffe nach Umfiillen in andere, geschlossene Behélter
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2. Produktion

h)

Erfassung und Beschreibung der Produkte, die in Apparaturen verarbeitet werden, welche sowohl
fur die Herstellung von Produkten mit allergenen Bestandteilen als auch fir die Herstellung von
Produkten ohne allergene Bestandteile Verwendung finden, gem&B Anhang 2 (Produkte)

Erfassung und Beschreibung der Apparate und Anlagen, die fir die Herstellung lhrer Produkte
eingesetzt werden, geméan Anhang 3 (Anlagen)

Wie viele unterschiedliche Produkte werden auf den verschiedenen Prozesslinien produziert? Wie
haufig finden Produktwechsel statt? (Bitte beschreiben Sie flir jede Prozesslinie die Anzahl an
verschiedenen Produkten, die auf dieser Linie hergestellt werden, und wie haufig die Produktion
von einem Produkt auf ein anderes Produkt umgestellt wird. Markieren Sie durch ein Kreuz, ob auf
der jeweiligen Prozesslinie sowohl Produkten mit allergieauslésenden Bestandteilen als auch Pro-
dukte ohne allergieauslésende Bestandteile verarbeitet werden.)

Prozesslinie Anzahl | Anzahl Produkt- | Verarbeitung von Produkten mit

Produkte | wechsel pro Tag | Allergenen und Produkten ohne
Allergen

k*) Wie wird das Personal fir die Herstellung der Produkte eingesetzt? (Bitte markieren Sie die zutref-

fende Antwort mit einem Kreuz.)

Das gesamte Personal kann untereinander ausgetauscht werden.

Fir die Herstellung gewisser Produkte sind die Mitarbeiter genau benannt.

Fur die Herstellung jedes Produkts sind die Mitarbeiter genau benannt.

") Wie sind die verschiedenen Prozesslinien angeordnet? (Bitte markieren Sie die zutreffende Ant-

wort mit einem Kreuz. Mehrfachantworten sind méglich.)

Prozesslinien fiir verschiedene Produkte befinden sich in einer Halle.

Prozesslinien fiir verschiedene Produkte befinden sich in einer Halle, sind aber rdumlich und
zusdtzlich durch Stellwdnde o.4. voneinander getrennt.

Prozesslinien fiir verschiedene Produkte befinden sich in unterschiedlichen Hallen.
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3. Reinigung
m) Erfassung und Beschreibung der angewendeten Reinigungsverfahren geman Anhang 4
n) Wie oft werden die unterschiedlichen Prozesslinien gereinigt? (Bitte tragen Sie in der Tabelle alle

Prozesslinien ein und markieren Sie mit einem Kreuz, wie haufig die entsprechende Prozesslinie
gereinigt wird.)

Prozesslinie einmal nach Pro- |anderes Reinigungsintervall mit
pro Tag | dukiwechsel | Beschreibung der Intervalllénge

0) Wie lang ist die Zeitspanne zwischen Reinigung und Neustart der Produktion fir die unterschiedli-
chen Prozesslinien? (Bitte tragen Sie in der Tabelle alle Prozesslinien ein und beschreiben Sie die
Stillstandzeiten der Prozesslinien nach der Reinigung. Bitte tragen Sie auch ein, wenn die Still-
standzeiten einer Prozesslinie nach der Reinigung bis zur erneuten Aufnahme der Produktion un-
terschiedlich lang sind. Beschreiben Sie bitte in der letzten Spalte den Zustand der Prozesslinie
wahren der Stillstandzeit.)

Prozesslinie Dauer Zeitspanne zwischen | Zustand wéhrend der Still-
Reinigungs- | Reinigung und Wie- | standzeit (offen zur Produk-
zyklus deraufnahme der tion, offen in abgetrennter

Produktion Halle, geschlossen,...)
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p) Wie werden die Utensilien / Werkzeuge zur Reinigung der Prozesslinien eingesetzt? (Bitte markie-
ren Sie die zutreffende Antwort mit einem Kreuz.)

Alle Reinigungsutensilien kdnnen zur Reinigung aller Anlagen verwendet werden.

Far die Reinigung einiger Prozesslinien werden nur genau definierte Utensilien verwendet.

Jede Prozesslinie wird nur mit den dafiir bestimmten Reinigungsutensilien gereinigt. Die
Reinigungsutensilien werden nicht untereinander ausgetauscht.

q) Welche Anforderungen stellen Sie an die Reinigung? (Nennen Sie bitte alle Anforderungskriterien,
wenn die Anforderungen fiir unterschiedliche Prozesslinien bzw. Produkte verschieden sind.)

r) Wie kontrollieren Sie den erzielten Reinigungseffekt? (Bitte markieren Sie die zutreffende Antwort
mit einem Kreuz. Ist die von Ihnen angewendete Kontrolimethode nicht genannt, nutzen Sie bitte
die letzte Zeile der Tabelle zur Beschreibung lhrer Reinigungskontrolle.)

Untersuchung der Reinigungsflissigkeit

Bestimmung der Rickstande auf den gereinigten Flachen (optische Kontrolle)

Bestimmung der Rickstande auf den gereinigten Flachen (Wischtest)

analytischen Prifung des Nachfolgeproduktes

sensorische Prifung des Nachfolgeproduktes
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4. Personal

s*) Wie sind die Kenntnisse des Personals beziiglich der Arbeiten mit allergieauslésenden Kompo-
nenten (Verschleppung, Kontamination,..)? (Bitte markieren Sie die zutreffende Antwort mit einem
Kreuz. Mehrfachantworten sind méglich.)

Das Personal erhélt keine besondere Unterweisung flir das Arbeiten mit allergieauslésenden
Komponenten.

Mitarbeiter, welche in der Herstellung von Produkten mit allergieauslésenden Bestandteilen
eingesetzt werden, erhalten vor der Aufnahme der Tétigkeiten eine Unterweisung fir Arbei-
ten mit allergieauslésenden Komponenten.

Mitarbeiter, welche in der Herstellung von Produkten ohne allergieauslésenden Bestandtei-
len eingesetzt werden, erhalten vor der Aufnahme der Tétigkeiten eine Unterweisung fir
Arbeiten mit allergieauslésenden Komponenten (Vermeidung von Verschleppung).

Alle Mitarbeiter erhalten vor der Aufnahme der Tétigkeiten eine Unterweisung flir Arbeiten
mit allergieausliésenden Komponenten.

Mitarbeiter, welche in der Herstellung von Produkten mit allergieausiésenden Bestandteilen
eingesetzt werden, besuchen regelméBig Schulungen zum Thema Arbeiten/Umgang mit
allergieauslésenden Komponenten.

Mitarbeiter, welche in der Herstellung von Produkten ohne allergieauslésenden Bestandtei-
len eingesetzt werden, besuchen regelmdBig Schulungen zum Thema Arbeiten/Umgang mit
allergieauslésenden Komponenten (Vermeidung von Verschleppung).

Alle Mitarbeiter besuchen regelméBig Schulungen zum Thema Arbeiten/Umgang mit aller-
gieauslésenden Komponenten.

t*) Welche Arbeitskleidung tragen die Mitarbeiter wéhrend der Herstellung der Produkte und wie oft
wird die Arbeitskleidung gewechselt? (Bitte markieren Sie die zutreffende Antwort mit einem
Kreuz. Mehrfachantworten sind méglich.)

Arbeitskleidung Wechsel der Arbeitskleidung
einmal | einmal pro nach Pro- | anderes Intervall
pro Tag Woche duktwechsel | mit Beschreibung der Intervalllinge

Kopfschutz

Mundschutz

Arbeitshemd

Kittel

Schlirze

Schutzanzug

Arbeitshose

Arbeitsschuhe
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Folgende Substanzen werden It. LMKV als Inhaltsstoffe mit allergieauslésendem Potential eingestuft:

a. glutenhaltiges Getreide (Weizen, Roggen, Gerste,...)

b. Krebstiere
c. Eier

d. Fisch

e. Erdnuss
f. Soja

g. Milch

h. Schalenfriichte (Mandel, Haselnuss,...)

i. Senf

j- Sellerie

k. Sesam

I. Schwefeldioxid, Sulfite

Tragen Sie bitte in die Tabelle alle von lhrem Unternehmen verarbeiteten Rohstoffe ein, die mindes-
tens eine der Substanzen mit allergieauslésendem Potential enthalten. Nennen Sie von den Rohstof-
fen bitte die Handelsnamen und die Verkehrsbezeichnungen der Substanzen. Beschreiben Sie bitte in
der zweiten Spalte durch Eintragen des betreffenden Buchstaben welches Allergen in den Rohstoffen
enthalten ist. Dementsprechend sind flr einen Rohstoff Mehrfachnennungen mdglich. Beschreiben
Sie bitte in der letzten Spalte die Verpackung des Rohstoffs (Art der Verpackung, Verpackungsmate-
rial GebindegroRe).

Rohstoff

(Handelsname, Verkehrsbezeichnung)

Allergen

Verpackung
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Anhang 2 (Produkte)

Wie haufig wird das Produkt produziert?..........cccoveviveeiiieeiineens

Wie ist die Dauer fiir die Produktion von einer Charge des Produkts?.........cccccoeeviieniiennne

Welches Produkt wird auf derselben Prozesslinie fir gewdhnlich vor bzw. nach diesem Produkt
produziert?

Beschreibung des Produkts (Bitte markieren Sie die zutreffende Beschreibung mit einem Kreuz.)

pulverférmig

grobkérnig

enthalt groBe Partikel (d>10 mm)

Beschreibung der Produkteigenschaften (Bitte tragen Sie bekannte Werte der Produkteigenschaften in
der Tabelle ein.)

Wassergehalt / Feuchte

mittlere PartikelgréBe

Adhésionseigenschaften (stark anhaftend - weniger stark anhaftend)

Welche Rohstoffe werden in dem Produkt verarbeitet? (Bitte geben Sie zusatzlich ungeféhr den Anteil
des jeweiligen Rohstoffs im Endprodukt an.)

In welche Verpackung wird das Produkt abgefullt?
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Anhang 3 (Anlagen)

Bitte benennen Sie die genaue Typenbezeichnung fir die in der Produktion eingesetzten Vorratsbe-
hélter, Ventile / Weichen, Férderaggregate, Mischer, Siebe, Agglomerationseinheiten und Coatingap-
parate etc. Bitte beschreiben Sie weiterhin das Produktvolumen innerhalb der Apparatur, das produkt-
seitige Oberflachenmaterial und Problemzonen der Aggregate beziiglich Reinigung.

Prozessschritt Beschreibung der eingesetzte Apparatur (Typenbezeichnung, GréBe, Oberfla-
chenmaterial auf Produktiseite, Problemzonen bzgl. Reinigung)

Vorratsbehalter

Ventile / Weichen

Foérdern

Mischen

Prozessschritt Beschreibung der eingesetzte Apparatur (Typenbezeichnung, GréBe, Oberfl&-
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chenmaterial auf Produktseite, Problemzonen bzgl. Reinigung)

Zwischenlagerung

Sieben

Agglomerieren

Abflllen

sonstiges
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Wie werden die unterschiedlichen Prozesslinien und die darin integrierten Apparaturen gereinigt?
(Beschreiben Sie bitte die Reinigung Ihrer Prozesslinien. Markieren Sie bitte fiir jede Prozesslinie bzw.
Apparatur durch ein Kreuz, ob die Reinigung nass, feucht oder trocken erfolgt. Tragen Sie bitte in der
finften Spalte ein, welche Putzutensilien / -werkzeuge (trockenes Tuch, feuchter Lappen, Burste, Be-
sen, Druckluft, Hochdruckreiniger, CIP-Reinigung,...) fir die Reinigung der jeweiligen Prozesslinie
bzw. Apparatur eingesetzt werden. In der letzten Spalte benennen Sie bitte die verwendeten Reini-
gungs- und Desinfektionsmittel (saures Reinigungsmittel (genaue Bezeichnung), basisches Reini-
gungsmittel (genaue Bezeichnung), Wasserstoffperoxydlésung (genaue Bezeichnung)...).

Prozesslinie / Apparatur

nass

feucht

trocken

Reinigungsutensil

verwendetes Reinigungs-,
Desinfektionsmittel






