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Zusammenfassung

Die vorliegende Diplomarbeit entstand in der Zuckerribenkampagne 2003 bei der
Nordzucker AG im Werk Clauen. Wahrend dieser Kampagne sollte im Bereich der
Kristallisation die Prozessfuhrung an den Verdampfungskristallisatoren optimiert werden
mit der Zielsetzung die WeilRzuckerkristallisation zu verbessern. Die Proble-matik bei
der Herstellung eines qualitativ hochwertigen Weil3zuckers im Werk Clauen ist
zuruckzufuhren auf anlagenbedingten Schwachstellen, die von der Umstellung der
ehemaligen Rohzuckerfabrik auf die Weillzuckerproduktion herruhren.

Dazu gehort unter anderem die einstufige Kristallful-Herstellung. Dabei ist das Wachs-
tum der Kristalle im Bereich von d50 = 0,01 mm auf d50 = 0,4 mm gefordert. Dies
bereitet Schwierigkeiten wie Aggregat- und Falschkornbildung, die eine Qualitats-
verschlechterung im Endprodukt zur Folge hat.

Aufgabe dieser Arbeit war es, die Optimierungsarbeiten unterstiitzend zu begleiten und
sie zu dokumentieren. Dazu gehdrten die Erstellung von Siebanalysen fur Weil3- und
Rohzucker-Kristallfuly sowie Weil3- und Rohzucker-Produkt. Damit wurden die optima-
len Saatgutmengen der einzelnen Apparate bestimmt sowie deren Koch-dauern
uberpruft und teilweise bestatigt.

Als Qualitatsmalstab fur den Zucker dienten die Verteilungsparameter mittlerer Kristall-
durchmesser (d50) und GleichmaRigkeit (n). Im Ergebnis erreicht man mit den umge-
setzten Optimierungsmalnahmen die ZielgroRe d50 = 0,40 mm bei dem Weilkzucker-
kristallfuRapparat (90 t) seltener, wahrend n = 3,5 - 4,0 in der Regel eingehalten wurde.
Bei dem Rohzuckerkristallfullapparat wurde die Zielgréfde von d50 = 0,34 mm im Durch-
schnitt erreicht. Die bisher empfohlene Kochdauer von 2,5 h konnte als minimale Koch-
dauer bestatigt werden, wobei eine langere Dauer nicht als nachteilig anzusehen ist.

Weiter vervollstandigt wurden die Auswertungen durch den Vergleich der Prozesspara-
meterverlaufe (Kochkurven, dargestellt in den so genannten Trends) mit den zugehori-
gen Ergebnissen der Siebanalysen. Dabei konnte ein Zusammenhang zwischen
ungleichmafiger Zentrifugation auf Grund schlechter Zwischenraum-geometrie der
Kristalle in den Zentrifugensieben und schlechten Verteilungs-parametern, vor allem der
Gleichmaligkeit, festgestellt werden. Diese Probleme traten insbesondere bei den
ungeregelten Rohzucker-Produktapparaten auf und hatten als Ursache oft die Schwan-
kungen der Prozessvariablen Heizdampf- sowie Vakuumdruck. Bei den geregelten
Apparaten waren durchgangig gute Werte der GleichmaRigkeit n zu ermitteln, was auf
eine ordentliche, reproduzierbare Prozessflihrung schliel3en Iasst. Die nicht zufrieden
stellenden Werte der mittleren Kristalldurchmesser waren vermutlich auf eine
ungenugende Slurryaufbereitung zurickzufuhren.

Zu Beginn der Kampagne wurde im Rahmen der Optimierungsarbeiten die Ermittlung
des Saatpunktes von TS-Fiihrung auf Ubersattigungsfiihrung umgestellt. Dazu wurden
Kalibrationen der mikrowellen und radiometrischen Messwertgebern mit Hilfe von
Trockensubstanzuntersuchungen am Saatpunkt durchgefuhrt. Zusatzlich erfolgte eine
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apparative Verbesserung der Impulsleitungen. Fur optimale Bedingungen zum Saat-
punkt wurde die Heizdampfklappe kurz vor dem Saatpunkt gedrosselt.

Zur Verbesserung der Slurryaufbereitung wurde ein luftbetriebener Ruhrer mit ausrei-
chender Scherleistung von 10 kW/m? zur Aufwirbelung von Sedimenten und Aggregaten
in Isopropanol/Kristallgemisch angeschafft. Eine hohere Glycerin-sattigung sollte durch
die regelmaRig aufgefillte Kandistasche erreicht werden. Gleichzeitig wurde die Zugabe
des Glycerins erst kurz vor Einflllen der Slurry in die Einzugstrichter und die Zugabe
dieses Gemisches erst kurz vor Saatpunkt festgelegt. Die Anpassung der Slurrymengen
fur die jeweiligen Apparate wurden mit Hilfe der Siebanalysen ermittelt und ergaben flr
den Apparat KF-WZ-2 (90 t) 1,3 | Slurry, fur den KF-RZ 0,8 |, KF-NP 2,0 | und die WZ-
Produktapparate 0,175 | Slurry. Fur die Rohzuckerprodukt-apparate konnte bei einer
Versuchsreihe eine Mindestmenge KristallfuRmagma von 6.000 | bestatigt werden.

Mit den aufgelisteten Optimierungsmafnahmen sind malf3gebliche Verbesserungen
erreicht worden. Jedoch stehen die apparativen Einbauten zur Regelung der
Diskontiapparate und die Verbesserung der Slurryaufbereitung als erfolgverspre-
chendste Malinahme noch aus. Im Interesse einer qualitativen Weillzuckerverbesse-
rung und einer gleichmalligeren Prozessfuhrung sollte die Regelung des Heizdampf-
und Vakuumdrucks in Zukunft dringend realisiert werden. Qualitats-einbuf3en im
Endprodukt auf Grund der Slurryaufbereitung sollten mit den noch ausstehenden
apparative Verbesserung des Glycerin- und Slurryvorratsbehalters sowie einer
einheitlichen Mahldauer der Kugelmuhlen (mit einer Zeitschaltuhr zur Gewahrleistung
der gleichen DurchschnittsgroRe der Slurrypartikel) dringend behoben werden. Um eine
gesicherte Slurryqualitat fur die KristallfuBherstellung zu gewahrleisten ist eine
automatische Slurrydosierung zu empfehlen. Mit der Umstel-lung der einstufigen
KristallfuRherstellung auf eine zweistufige KristallfuRherstellung mit Kihlungskristalli-
sation im ersten Schritt nach dem Braunschweiger Prinzip kdnnte eine weitere
Verbesserung der Qualitat im Endprodukt erzielt werden.

Im Bereich der Prozessflhrung ist eine noch gleichmalligere Safteinzugsregelung mit
geringerer Oszillation zu empfehlen. Um die Uberséttigungsberechnung insbeson-dere
im VKT mit Sicherheit festlegen zu kdnnen, sollte eine Melasseuntersuchung zu Beginn
der Kampagne zur Bestéatigung der Wiklundkoeffizienten in der Ubersétti-
gungsberechnung durchgeflhrt werden.

AbschlielRend gehort zur Produktion einer konstanten Weillzuckerqualitat (Standard) vor
allem die regelmaRige Kontrolle der Standards. Zu empfehlen ist hier besonders das
Kontrollieren der Zentrifugensiebe bei stehender Zentrifuge in nicht allzu groRem
Zeitabstand sowie die regelmaRige Kontrolle des Kandisvorrats im Glycerinbehalter zur
Gewabhrleistung einer ausreichende Sattigung des Glycerins.

Zusatzlich zu der Dokumentation und Ausfuhrung dieser Optimierungsmaf3nahmen
wurden die theoretischen Grundlagen des Werkes Clauen im Bereich der Kristal-lisation
dokumentiert und die in der Produktion eingesetzten Materialien und Methoden mit
ihren besonderen Einflissen und Anforderungen beschrieben.
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1 Einleitung

Jedes Jahr beginnt in Deutschland im Spatsommer (Anfang September) die Kampagne
der Zuckerindustrie, in der die hierzulande angepflanzten Zuckerruben mit ihrem
Inhaltsstoff Saccharose zu kristallinem Zucker verarbeitet werden. Der Zucker, der das
ganze Jahr Uber im Supermarkt von privaten Verbrauchern gekauft werden kann und
von Grol3kunden (Coca Cola, Nestle, Bahlsen u.v.a.) ganzjahrig in ihren Produkten
verarbeitet wird, entsteht in einem kurzen Zeitraum von 3-4 Monaten in den hiesigen
Zuckerfabriken.

Die Zuckerherstellung ist in unterschiedliche Bereiche eingeteilt:

Als erstes erfolgt die Annahme der Riben und ihre Reinigung. Als zweites werden die
Ruben zerkleinert und die Saccharose wird durch Extraktion aus den Rubenschnitzeln
herausgezogen. Der daraus gewonnene ,Rohsaft* wird gereinigt und eingedickt, so
dass der Rohstoff fur den nachfolgenden Verfahrensschritt in konzentrierter Form
vorliegt. Er wird Dicksaft genannt. Die sich nun anschliel3ende Kristallisation erfolgt
aufgrund der weiteren Einengung des Dicksaftes bis zu einem bestimmten Punkt, der
sich Saatpunkt nennt. An dieser Stelle liegt eine bestimmte Konzentration der
Saccharose vor. Hier wird ein Saatgut als Kristallvorlage eingezogen und so eine
bestimmte Anzahl an Kristallteilchen vorgelegt. Die Prozessbedingungen sorgen dafur,
dass diese Kristalle im Verlauf der Kristallisation in ihrer Anzahl konstant bleiben und so
gezielt auf eine bestimmte GroRe anwachsen kdnnen. Auf diese Weise wird das
kontrollierte Kristallwachstum gesteuert. Die Kristallvorlage (das Saatgut) wird mit
einem Verfahren, was Anfang der 80er Jahre unter dem Namen Kristallful3arbeit
entwickelt wurde, hergestellt. Nach Vollendung der Kristallisation wird das Gemisch
(Magma) aus Kristallen und restlichem Sirup mit Zentrifugalkraft voneinander getrennt,
und die erhaltenen Zuckerkristalle werden getrocknet und in Silos gelagert. Fir die
einzelnen (Grof3-) Kunden durchlauft der Zucker den Bereich der Siebstation bevor er
verladen wird.

Besonders wichtig ist der Bereich der Kristallisation, in dem die Zuckerkristalle aus der
Saccharoseldsung ausgefallt werden. Aufgrund der fortgeschrittenen Technik ist es
mdglich geworden - wie oben schon angesprochen - die Kristallisation prozesstechnisch
zu steuern und die Korngro3enverteilung des Zuckers im Sinne der geforderten
Produktqualitat zu beeinflussen. Die Kontrolle der KorngréRenverteilung am
Chargenende des Kristallisationsvorganges erfolgt durch Siebanalysen im Labor, die
die Grundlage der Untersuchungen dieser Arbeit darstellen.

Die Optimierung des Prozessablaufes fur die diskontinuierlichen Kristallisationsapparate
im Werk Clauen der NORDZUCKER AG ist Gegenstand dieser Diplomarbeit. Neben der
Durchfihrung und Auswertung eigener Untersuchungen - hauptsachlich der
KorngroRenverteilung - werden auch die OptimierungsmaflRnahmen des Werkes
wahrend der Kampagne 2003 dokumentiert.
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Im nachfolgenden 2. Kapitel wird zunachst die Aufgabenstellung der Diplomarbeit
genauer spezifiziert, und im 3. Kapitel werden die theoretischen Grundlagen der
Zuckergewinnung sowie die Anlagenstruktur des Werks Clauen - bezogen auf den
Bereich der Kristallisation - behandelt.

Das 4. Kapitel beschreibt die Materialien, die im Zusammenhang mit der Kristallisation
eingesetzt werden sowie die Methoden bei Laboruntersuchungen, zur Prozessflhrung
und den Betriebskontrollen.

Im 5. Kapitel werden die Ergebnisse dargestellt und diskutiert. Ausgehend vom |st-
Zustand vor der Kampagne 2003, dargelegt in einem Werksbericht [SITTEL1 2003], folgt
die Dokumentation der durchgefuhrten Optimierungsmalnahmen im Werk Clauen und
die Ergebnisauswertung der KorngroRenanalysen.

Abschlieltend werden im 6. Kapitel anhand der Auswertungen zu empfehlende sowie
fehlende Optimierungsmalnahmen als Ausblick fur zuklnftige Handlungsweisen
aufgelistet und erklart.

2 Aufgabenstellung der Diplomarbeit

Untersuchungen zur Optimierung der Kristallisation im Werk Clauen der
Nordzucker AG

Im Werk Clauen wird WeilRzucker in einem klassischen 3-Produkt-Schema erzeugt. Die
Hauptmenge wird dabei in einem kontinuierlich arbeitenden VKT produziert. Eine
kleinere Menge muss kapazitatsbedingt diskontinuierlich erzeugt werden. Beide
Schienen konnen nicht parallel mit gentugend Kristallfu® als Saatgut versorgt werden.
Dadurch ergeben sich zwei unterschiedliche KorngroRenverteilungen, die in einer
Maische zusammengefiuhrt werden, um dann als Mischung zentrifugiert zu werden.
Dies hat zur Folge, dass zur Sicherstellung der geforderten Produktqualitat hohe
Deckwassermengen erforderlich sind, was energetisch nicht sinnvoll ist.

Der Saatgut-Kristallfu® wird in einem 1-stufigen Verfahren durch
Verdampfungskristallisation aus Slurry (feingemahlene Zuckerkristalle mit einem
mittleren Kristalldurchmesser von weniger als 10 um) produziert. Zielgrof3e ist hierbei
ein durchschnittlicher Kristalldurchmesser von 0,40 mm. Dieser Kristallful® fuhrt bei
geregeltem Kristallisationsbetrieb zu einer Produktgrofde von ca. 0,68 mm.

In der Kampagne 2003 werden seitens NORDZUCKER Arbeiten zur Optimierung der
Weildzucker-Kristallisation durchgefihrt mit dem Ziel einer einwandfreien
Produktqualitat bei moglichst niedrigem Energiebedarf.
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Frau Kunze erhalt die Aufgabe, diese Optimierungsarbeiten durch die erforderlichen
Untersuchungen zu begleiten. Im wesentlichen gehdren dazu:

ZUCKERANALYTIK (TROCKENSUBSTANZ- UND ZUCKERGEHALTSBESTIMMUNG,

FARBBESTIMMUNG, LEITFAHIGKEITSBESTIMMUNG)

AUFBEREITUNG DER VERSCHIEDENEN KRISTALLMAGMAPROBEN

SIEBANALYSEN ZUM NACHWEIS DES KRISTALLWACHSTUMS

AUSWERTUNG DER AUFZEICHNUNGEN DES KRISTALLISATIONSPROZESSES IM

PROZESSLEITSYSTEM
Ziel der Diplomarbeit ist die Ermittlung der optimalen Parameter flr die Weildzucker-
Kristallisation mit der kompletten Aufnahme und Dokumentation des Weil3zucker-
Kristallisationsprozesses wahrend der Optimierungsarbeiten.

Die praktischen Arbeiten finden wahrend der Zuckerribenkampagne bis Weihnachten
2003 im Werk Clauen der NORDZUCKER AG statt.

Die Diplomarbeit wird im Werk Clauen durch die Herren Dr. Dankert und Bunert betreut.

3 Theoretische Grundlagen sowie spezielle Eigenschaften des

Werks Clauen

3.1 Von der Rube zum Dicksaft (Vorderbetrieb)

Ausgangsrohstoff der Zuckergewinnung in Deutschland ist die Zuckerriibe. Nach ihrer
Anlieferung auf dem Rubenhof eines Zuckerribenwerkes erfolgt als erstes eine Reini-
gung und Zerkleinerung der Ruben in Rubenschnitzel. Nach dem Weg durch eine
Schneidemaschine kommen diese in den Auslaugturm zur Extraktion, wo nach dem
Gegenstromprinzip der grof3te Teil der Saccharose mit heillem Wasser herausgezogen
wird. Den Bearbeitungsablauf zeigt Abb. 3.1.

Die ausgelaugten Schnitzel werden als Nebenprodukt zu Pellets fur die Futtermittel-
industrie verarbeitet. - Flr eine energetische Nutzung im Sinne nachwachsender
Rohstoffe waren sie theoretisch geeignet, jedoch sind die Preise auf diesem Markt
derzeit noch nicht attraktiv genug. - Zuerst werden die Rubenschnitzel gepresst und
dann getrocknet. Die Trocknung erfolgt Ublicherweise in direktbefeuerten Trocken-
trommeln oder mit Hilfe eines Verdampfungstrockners, der auf der Basis von Damp-
frickflhrung arbeitet. Hier entstehen die Trockenschnitzel, die melassiert und dann
weiter zu Pellets verarbeitet werden.

In dem Extraktionsschritt wird der sogenannte Rohsaft gewonnen. Er enthalt neben
dem Zucker auch verschiedene organische und anorganische Bestandteile der Rube.
Diese Nichtzuckerstoffe werden mit Hilfe von zugesetzter Kalkmilch (Ca(OH)2) und
Kohlensaure (CO2) gebunden und ausgefallt. Zuruck bleibt eine klare, hellgelbe
Flussigkeit - der Dunnsaft. Der ausgefallte Carbokalk (CaCO3) wird abgepresst und als
Kalk-Dungemittel in der Landwirtschaft eingesetzt. Die Carbonatation geschieht in der
Saftreinigung.

10
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Abb. 3.1: Schematische Darstellung der Zuckerherstellung
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Ziel der Kristallisation ist die Kristallgr6B8e und KristallgréBenverteilung

Das Ziel der Kristallisation, auf die gewlnschten Verteilungsparameter zu kommen, wird
mit Hilfe der Korngrofienanalyse untersucht. Zur Kontrolle, Prufung und Beschreibung
der KorngroRenverteilung wird die Siebanalyse genutzt. Die Entwicklung dieser
Methode fuhrte zu festgelegten Korngrofdenfraktionen und entsprechend genormten
Prufsieben. Fur die Zuckerkristalle gibt es vorwiegend drei Kornfraktionen:

grob (1,0-2,2 mm),
mittel (0,5-1,25 mm) und
fein (0,1-0,80 mm)

[ZUCKERTECHNOLOGIE 2002, S. 111]
Auswertung von KorngroBenanalysen mit Hilfe der RRSB -Koérnungsnetze

Ein naturlich entstandenes Korngut liefert kein einheitliches Haufwerk und keine
einheitliche KorngroRe. Diese wird durch Trennverfahren erlangt. Alle Kornguter — also
auch Kristallisate — weisen je nach Art ihrer Entstehung unterschiedliche Arten von
KorngroRenverteilungen auf. Es handelt sich hierbei nicht um strenge Gesetzmalig-
keiten.

Um Haufwerke aber trotzdem mit befriedigender Naherung mathematisch zu beschrei-
ben, bedient man sich des RRSB-Kérnungsnetzes, um die Ergebnisse der Siebanalyse
als Korngroflenverteilung darzustellen. Wie unter 4.2.3 schon beschrieben durchlauft
dabei eine definierte Zuckermenge (Zuckerhaufwerk) den Siebturm. In Abb. 4.10 ist der
Vorgang mit Auswertung anschaulich dargestellt. Auf den einzelnen Sieben wird ein
bestimmter Anteil des Haufwerks zurickgehalten, der bei der Ruckwaage der Siebe
erfasst und auf die Gesamtmasse bezogen wird. Er wird als Klassenruckstand
(Siebfraktion) in % angegeben. Diese Klassenruckstande werden dann als Mengen-
anteile der Kornklassen Uber der Klassenbreite d in einer Graphik (RRSB-Kérnungs-
netz s.u.) aufgetragen (siehe Abschnitt 5.3.2.2). Addiert man die prozentualen Klassen-
rickstande Sieb fur Sieb, so erhalt man die prozentualen Rickstandssummen. Von
ihnen ausgehend kdnnen aussagekraftige und vergleichbare Kennzahlen tUber Kristal-
grolen d und Kristall(grofden)verteilung n, die die Verteilungshauptparameter darstellen,
erhalten werden [ZUCKERTECHNOLOGIE 2002, S.113].

Addiert man die prozentualen Klassenrlckstande Sieb flr Sieb, so erhalt man die
Verteilungssumme Q(d). Sie gibt an, welcher Anteil des Kollektivs kleiner ist als ein
Korndurchmesser d. Die zu dieser Verteilungssumme gehdrende Verteilungsfunktion
folgt der Beziehung

od)=1- e_m (4.14)

60
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Darin bedeutet d° den Feinheitsparameter der Verteilung und n den
Gleichmaligkeit°sparameter. Bei d = d° nimmt Q den Wert 0,63 an. Fur die
Beurteilung der Korngro3e eines Haufwerkes wird aber meistens der Medianwert ds
herangezogen (mittlere Korngrofde), bei dem Q den Wert 0,5 hat. Je kleiner diese
Parameter sind, desto feiner sind die Kristalle. An der Entwicklung der
Verteilungsfunktion bis zu ihrer heutigen mathematischen Form waren nacheinander
Rosin, Rammler, Sperling und Bennet beteiligt. Die Funktion wird daher als RRSB-
Verteilung bezeichnet.

Betrachtet man die Anteile des Kollektivs, die grof3er sind als der Korndurchmesser d,
so gelangt man zur Ruckstandsstandsverteilung

R(d)=1-Q(d) = e_M | @.15)

0,63

Abb. 4.10: grafische Darstellung der Korngro3enverteilung mit den Kenngrof3en mittlerer
Korndurchmesser Median dsg , dem statistischen Mittelwert d’

61
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Die Ableitung der Verteilungsfunktion nach der KorngroRe d ergibt die Verteilungsdichte
funktion q(d). Diese kann durch die Fraktionen auf den Sieben angenahert werden.

o) _AQ
dc |yq Ad (4.16)
AQ ist die Siebfraktion und Ad ist die Klassenbreite. Tragt man AQ/Ad Uber der

Klassenbreite als Balkens wie in Abb. 4.10 auf, so nahert die Balkenmitte die Vertei-
lungsfunktion g(d) an.

q(d) =

Man ist bei Kérnungsanalysen bestrebt, zwecks Vereinfachung der Darstellung einen
madglichst linearen Zusammenhang zwischen der unabhangigen Variablen Kristallgroe
und der Verteilung herzustellen. Flr diesen Zweck verwendet man Kérnungsnetze. Es
handelt sich um Koordiantennetze auf doppelt logarithmishen Papier, auf dem sich die
Verteilungsfunktionen als Geraden darstellen. Damit besteht die Mdglichkeit einer
einfachen Bestimmung der Verteilungshauptparameter.

Zweimaliges Logarithmieren Uberfuhrt Gleichung 4.14 in die Gleichung einer Geraden.

IgR(d)=- %} Ige

1
lg| lg—— | = nlgd —nlgd’ +1g(1
g(gR(d) nlgd —nlgd' +1g(lge) @17)

Dies ist nun auf doppelt logarithmischem Papier eine Gerade

y=n-x+y, (4.18)

Der GleichmaRigkeitskoeffizient n macht eine Aussage Uber die Verteilung. Je groRer er
ist, um so einheitlicher ist die Kristallgrof3e; n sollte fur Kristallzucker tber 3,0 liegen.
Zweckmaligerweise bestimmt man die beiden Kennzahlen graphisch in einem RRSB-
Kornungsnetz (DIN 1976; ICUMSA 1994, GS 2-37) oder mit einem Rechnerprogramm
(s. hier Retsch). Die Steigung der RRSB-Geraden gleicht dem Exponenten n (1,6 ...6),
der im allgemeinen mit wachsender Feinheit der Ausmahlung kleiner wird.

Daraus folgt: Je grélder n, desto gleichkdrniger ist das Mahlgut zur gegebenen
Mittelfeinheit. Damit erhalt der Parameter n die Bedeutung einer GleichmaRigkeitszahl
(Streuungsparameter). Er sollte fur Kristallzucker Uber 3,0 liegen.

Der Feinheitsparameter d’ hat die Bedeutung eines statistischen Korngrof3enmittel-
werts; er charakterisiert als Kennzahl das gesamte Mahlgut und ergibt sich aus der
RRSB-Funktion R(d) fur d = d’. Im Punkt d’ schneidet die RRSB-Gerade den Wert
36,8 %.

rR=1-0368 (4.19)
e
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Fehlerquellen:

- Um den Aggregatanteil - entstanden bei der Magmaaufbereitung -
desZuckerhaufwerks zu entfernen und den vollen tatsachlichen Kristallanteil bei
der Korngrolenverteilung bei der Siebanalyse zu erhalten werden die
Aggregate auf den oberen Sieben des Siebturms zerdruckt. Eine andere Art die
falschlichen Aggregate aus der Analyse herauszuhalten, ist, die Klimpchen zu
verwerfen.

- Einwaage - Auswaagedifferenz sollte so gering wie moéglich gehalten werden.

Folgen unterschiedlicher KorngréBenverteilungen

Die mittlere KristallgrofRe dso und die GleichmaRigkeit n charakterisieren die Kristall-
grélenverteilung eines Zuckerhaufwerks und bestimmen das physikalische Verhalten
bei der industriellen Verarbeitung. Mit abnehmender Kristallgro3e nimmt die spezifische
Oberflache deutlich zu, was zur Folge hat, dass mehr Sirup in Relation zum Kristall
haften bleiben kann - die Qualitat des Zuckers verschlechtert sich. Hier ist insbesondere
der Verfahrensschritt der Zentrifugation gemeint, in dem die Kristalle vom Muttersirup
getrennt werden. Die KristallgroRe hat wesentlichen Einfluss auf die FlUssigkeits-
bindung. Grobes Kristallisat erleichtert die Flussigkeitsabscheidung (kleinere spezi-
fische Oberflache), feineres Kristallisat erschwert die Fllssigkeits-abscheidung durch
Veranderung der Zwischenraumgeometrie in den Zuckerkristall-schichten auf den
Zentrifugensieben infolge engerer Kapillaren und grof3erer Oberflache je Masseneinheit
[ZUCKERTECHNOLOGIE 2002, S.862]. Weiterhin bestimmt die Korngrof3enverteilung
der Kristalle das Aussehen des Zuckers.

Daher ist die Herstellung eines Zuckers maoglichst einheitlicher Kristalle mit geringem
Anteil feiner und sehr feiner Kristalle (enge KorngroRenverteilung) gefordert.

444 Parameter: Teilchen und Oberflache von Kristallhaufwerken

In Tabelle 12/12 und 12/50 sind Teilchenanzahl und Oberflache von Kristallhaufwerken
in Abhangigkeit vom mittleren Durchmesser d’ und vom Gleichformigkeitskoeffizienten n
fur KristallgroRen zwischen 10 ym und 3 mm dargestellt. Wie man aus den Zahlen
ersieht, nimmt die Oberflache mit kleinerem mittlerem Durchmesser d’ stetig zu, die
Teilchenanzahl nimmt jedoch zum Teil ab, wenn der Gleichmaligkeitskoeffizient n
grélRer und der mittlere Durchmesser d’ kleiner werden (d’=1,5mm,n=25,d’ =1,0
mm, n = 3,5 usw.).

4.4.5 Kristallgehaltbestimmung
Der Kristallgehalt wurde von unterschiedlichen Magmaproben bestimmt. Die
Grundgleichung, aus der der Kristallgehalt bestimmt werden kann, lautet:

_ Mg

w =
Y m, (4.20)
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Hier wird der Kristallgehalt wk als Quotient aus dem Verhaltnis der Kristallmasse des
Magmas mk zur Gesamtmasse des Magmas my, berechnet.

Der Kristallgehalt eines Magmas am Sudende kann nicht direkt ermittelt werden. Um
jedoch trotzdem einen moglichst genauen Wert des Kristallgehaltes zu bekommen, gibt
es drei unterschiedliche GroRen mit denen er ermittelt werden kann und die bei guter
Analyse und Probenahme - mit geringen Abweichungen — einander entsprechen sollten.
Dazu werden der Trockensubstanzgehalt des Magmas, der Trockensubstanzgehalt des
Muttersirups und der Zuckergehalt der jeweiligen Probe bestimmt. Die einzelnen Terme
zur Berechnung des Kristallgehalts aus diesen Grofken sehen wie folgt aus:

TS - Gehalt

Wrs ma — Wrs us

We =
1 — Wrs s (4.21)
Zucker
W Wy Ma W us
¥ =
1 - Wy s (4.22)
Reinheit
W, = q];[a 9 us 4.23)
—quys
Nutschen

Das Nutschen erfolgte mit einer Labornutsche. Sie besteht aus einem stabilen
Kupferzylinder, in den das Magma des Sudendes eingefullt wird und dann mit einem
Zylinderstumpf ebenfalls aus Kupfer und einem Wagenheber einige Zeit gepresst wird.
Drei unterschiedliche Metallsiebe sitzen am Ende des Zylinders und sorgen dafur, dass
die Zuckerkristalle zurickgehalten werden und nur der so genannte Nutschsirup aus
der Suspension abgepresst wird. Es ist dabei sorgfaltig darauf zu achten ein vorher
abgewogenes Gefald — in diesem Fall wurde meist ein Erlenmeyerkolben mit Stopfen
verwendet — zum Auffangen des Nutschsirups unter das Zylinderende an der Apparatur
zu platzieren. Mit dem erhaltenen Nutschsirup wurde dann eine 1:1 Verdinnung
durchgefuhrt, davon der Trockensubstanzgehalt refraktometrisch bestimmt und die
Fallung mit der erhaltenen Lésung durch Aluminiumchlorid gemacht. Mit dieser Losung
wird dann der Zuckergehalt bestimmt, und die Reinheit kann berechnet werden. Die
Kristallgehaltsberechnung erfolgt nach den oben angegebenen Gleichungen 4.20.
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Diagramm 5.12: Verteilungsparameter bei unterschiedlicher Kochdauer bei 6.000 | KF

3 10 2 8 9 1
1.11.03 [2.12.03 [10.10.03 [26.11.03 27.11.03 [26.9.03

Tab. 5.16: Zuordnung der Proben des App. 2 zum Datum der Trends (Anfahrbetrieb)

Kristallful eingezogen, als es bei den Apparaten RZ-1 und RZ-2 der Fall gewesen war.
Daraufhin erhielt der RZ-3 erhohte KristallfuRmengen von 8.000 | und 9.000 | um die
Verluste auszugleichen. AuRerdem wurde die Leitung freigedampft.

Die Produktapparate RZ-1, RZ-2 und RZ-3 sowie WZ2-1 und WZ2-2 besitzen keine
Regelungen zur Heizdampfdruck- und Vakuumdruckflihrung. Daraus lasst sich ein
ungeregelter Sudverlauf und somit eine Schwankungsbreite und Ungenauigkeit im
Kristallwachstum ableiten wie es auch in den Diagrammen 5.7, 5.8, 5.11 zu sehen ist.
Aus diesen zwei wesentlichen Einflusskomponenten ist zu erkennen, dass in der
Kampagne 2003 keine Optimierungsvorschlage im Bereich der Kristallisation mit
absehbarem Erfolg umzusetzen waren. Daher ist hier erst einmal die Installation einer
Regelungen fur die Heizdampfdruck- und Vakuumseite zu empfehlen —s. 5.3.7 und
5.3.8. Da die KristallfuRmengenvariation ein sehr entscheidender Faktor fur das
Gelingen der kontrollierten Kristallisation ist, kann sie im Groben unabhangig von der
unzureichenden Regelungen der Apparate gesehen werden — wie es besonders in
Diagramm 5.10 zu sehen ist.
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Fir die Phase ,Sudhalten" muss in einem neu zu installierenden Bypass zur normalen
Regelklappe (DN 100) ein Regelorgan mit deutlich geringerem Durchmesser (z. B.: DN
50) installiert sein, damit der Dunnsaft wirklich geregelt und nicht stoRweise zugegeben
werden kann. Zusatzlich muss in der Steuerungssoftware der Heizdampfdruck wahrend
dieser Phase uber einen zusatzlichen Sollwert deutlich reduziert werden

RZ-Produktapparate

Die drei RZ-Diskontiapparate mussen mit einer Bruden- und Heizdampfdruckregelung
ausgerustet sein, sonst konnen die prozesstechnisch erforderlichen Maldnahmen in der
Steuerungssoftware nicht sinnvoll wirken.

Ebenso wie bei den Weilizuckerproduktapparaten muss fur die Phase ,Sudhalten” im
Bypass zur normalen Regelklappe (DN 100) ein Regelorgan mit deutlich geringerem
Durchmesser (z. B.: DN 50) installiert sein, damit der Dinnsaft wirklich geregelt und
nicht stoRweise zugegeben werden kann. Zusatzlich muss in der Steuerungssoftware
der Heizdampfdruck wahrend dieser Phase Uber einen zusatzlichen Sollwert deutlich
reduziert werden.

NP-Arbeit

Optimierung des NP-Kristalldurchmessers, keine generellen apparativen Anderungen
erforderlich.[SITTEL, G.: Untersuchung zur Weil3zuckerkristallisation, Interne Notiz, Juni
2003]

WZ-2-VKT

Bisher gibt es leider noch keine Erkenntnisse, um die Reisezeit anzuheben. Ansonsten
arbeitet der VKT einwandfrei. Auch die zusatzlichen Untersuchen des
Nordzuckerinnocenters (November/Dezember) haben keine diesbeziglichen neuen
Erkenntnisse gezeigt.
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Hochkochen:
Homogenisierung:
Hygroskopie:
ICUMSA:

zur

von

Impfen:

Invertzucker:

Kalkung:

Keimbildung:
Klare:

Kristall:
Kristallaggregat:
Kristallful:

Kristallgehalt:
Kristallisat:
Kristallisation:

Kristallisationsbriden:
Kristallisations-
geschwindigkeit:

Kristallisationsschema:

Kristallsuspension:

Diplomarbeit Fachhochschule Hannover

Phase des diskontinuierlichen Verdampfungskristalli-
stionsprozesses historischer Begriff

gleichmafige Verteilung von Stoffteilchen in einem
Gemisch

Wasser anziehend und aufnehmend

Kurzbegriff fur INTERNATIONAL COMMISSION FOR UNI FORM
METHODS OF SUGAR ANAYSIS.

Diese Kommission wurde 1897 in Hamburg gegrindet
Forderung der Zuckeranalytik und dem Vergleich
Untersuchungsergebnissen. Die ICUMSA entwickelt z.B.
standardisierte Messverfahren fur die Zuckerindustrie.

Mechanische oder thermische Einwirkung zum Zwecke der

Kristallkeimbildung
Nicht: Schockimpfen bzw. Schocken

Gemisch aus gleichen Teilen Glucose und Fructose;
entsteht durch Hydrolyse von Saccharose (Inversion)
Verfahrensschritt der Saftreinigung, bei dem gebrann  ter
Kalk oder Kalkmilch in den Saft eingebracht wird

(auch: Vorkalkung, Hauptkalkung, Nachkalkung)
Neuentstehen wachstumsfahiger kleiner Kristalle

L6sung aus im Prozess schon erhaltenen, aber wieder
aufgeldsten Zuckerkristallen; offiziell: Lésung aus ge-

decktem oder affinierten Zucker

Die Bezeichnung erfolgt nach der Herkunft des Zuckers ent-
sprechend dem Kristallisationsschema (z.B. RZ-Klare, NP-
Klare) Klare hat hohen Reinheitsgrad, der Dicksaft wird damit
aufgewertet

Nicht. Korn, Aber. KorngrélRenverteilung
Verwachsungsgebilde aus mehreren Kristallen
Suspension mit einer definierten Anzahl von Kristallen
als Basis fur ein kontrolliertes Kristallwachstum zur
Erzielung der gewunschten Korngrofienverteilung
Massenanteil der Kristalle im Magma

Beim Kristallisieren gewonnene Kristallmasse
Keimbildung und Wachstum von Kristallen oder Kris-
tallen oder Kristallaggregaten

Dampf, der bei der Verdampfungskristallisation entsteht

Je Zeiteinheit gebildete Kristallmasse

Festlegung der Kristallisationsstufen zur Gewinnung
des Zuckers

Gemisch aus Kristallen und Sirup
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Klhlungskristallisation:
Magma:
Maische:

Muttersirup:

Melasse:
Nachprodukt:

Nichtsaccharose:

Nichtsaccharosegehalt:

Nichtzucker:

Nichtzuckergehalt:

Nutschsirup:

Polarisation:

Produkt:

Raffinade:

Raffinerie:

Raffinieren:
Reinheit:
Rohsaft:

Saccharosegehalt:
Saen:

Saft:

Diplomarbeit

Kristallisieren durch Kihlen der Kristallsuspension

Kristallsuspension mit hohem Kristallgehalt

Apparat mit Rihrwerk im Bereich der Kristallisation

zum Aufnehmen oder Herstellen eines Magmas

diese ist von den Zuckerkristallen zu trennen, um die

reinen, strahlend weil3en Zuckerkristalle zu erhalten

Nachproduktablauf

Zucker geringer Reinheit der letzten Kristallisations-

stufe in Weil3- und Rohzuckerfabriken

In Rohstoffen und Produkten enthaltene Substanz auS-

ser Saccharose und Wasser

Differenz zwischen dem Trockensubstanzgehalt und

dem Saccharosegehalt

gebrauchlicher Sammelbegriff flr alle in Rohstoffen

und Produkten der Zuckerindustrie enthaltenen Sub-

stanzen aulRer Zucker und Wasser

Differenz zwischen dem Trockensubstanzgehalt und

dem Zuckergehalt im Sinne der Erlauterungen a und b

zu Zuckergehalt

Aus einem Magma durch Nutschen abgetrennter Sirup
Nicht: Nutschprobe

Lichtreflexion, die eine Aussage uber die Farbung der

Kristalle macht und damit auch Uber die Qualitat des

Zuckers

gewonnener Kristallzucker, der in eine Kristallisations-

stufe unabhangig von der Art seiner Weiterverarbei-

tung hergestellt wird

Handelsbezeichnung fur Weillzucker sehr hoher Rein-

heit, der durch Auflésen und Umkristallisieren von Zu-

cker niedriger Reinheiten erzeugt wird

Zuckerfabrik, die allein auf Fremdzucker angewiesen

ist (keine Rubenannahme), hier wird Raffinade

hergestellt

Umkristallisieren

Zuckergehalt, bezogen auf den Trockensubstanzgehalt

In Extraktionsanlagen aus Zuckerriben gewonnener

Saft zur weiteren Verarbeitung

siehe: Zuckergehalt

Einbringen einer definierten Anzahl von Kristall-

bruchstiicken in Form einer Slurry zum Zwecke des

Kristallwachstums

Oberbegriff fur aus Pflanzen gewonnene wassrige

Lésung von Zucker und Nichtzucker
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Saftreinigung:

Sattigung:

Sirup:

Sirupdecke:

Slurry:

Standard Liquor:
Trockensubstanz:
Ubersattigung, kritische:
Ubersattigungszahl:

Verdampfungskristallisation:
Verteilermaische:
Weildzucker:

Zentrifugiersirup:

Zucker:

Zuckergehalt:
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Partielle Entfernung der Nichtzuckerstoffe aus dem

Rohsaft verbunden mit der Herstellung eines thermo-

stabilen Dunnsaftes

Bestimmtes Verhaltnis von Zucker zu Wasser bei einer

bestimmten Temperatur, bei der sich Teilchen nicht weiter

in der Losung auflosen

Oberbegriff fur Zuckerldsungen hoherer Konzentration
Nicht: L6sung oder Saft

die richtig angewendetet Sirupdecke soll die Zentrifu-

genausbeute bei gleicher Reinheit des Produktes er-

hohen. Sie dient als eine Art Vorreinigung, durch deren

Wirkung die Wasserdecke ganz erheblich zurtick-genommen

werden kann. Erst diese Reduktion der Wasserdecke fuhrt zu

dem wesentliche erhdhten Kristallerhaltungsgrad

[Kampagne 1987].

Gemisch aus Zuckerkristallful3, Isopropanol (damit die

Kristalle mit ihnrer Gro3e erhalten bleiben. In Wasser

wurden sie sich auflésen.) und Glycerin (er verhindert

die Aneinanderlagerung der einzelnen Kristalle)

siehe: Einzugslosung fur WZ

Wasserfreie Substanz

Ubersattigung, bei der eine Keimbildung einsetzt

Quotient aus Zucker/Wasserverhaltnis der Ubersattig-

ten Losung und Zucker/Wasser-Verhaltnis der unter

den gleichen Bedingungen (Temperatur und Reinheit

bzw. Nichtzucker/Wasser-Verhaltnis) gesattigte Lo-

sung

Kristallisieren durch Verdampfen des Losungsmittels

Verteilungsvorrichtung fir Magma vor den Zentrifugen

Kristallisierter Zucker hoher Reinheit Weildzucker 1 und 2

sowie 2a, Raffinade

aus einem Magma in einer Labortoriumszentrifuge ab-

getrennter Sirup

Bezeichnung fur das Disaccharid Saccharose und

Produkte der Zuckerindustrie, die im wesentlichen aus

Saccharose bestehen

a) Saccharosegehalt

b) Gesamtzuckergehalt

c) Bereinigter Zuckergehalt
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