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1. Zusammenfassung

In diesem Projekt wurden die Mdglichkeiten der innovativen Halbleiter (SS)-Mikrowellen
(MW)-Technologie hinsichtlich neuer Steuerungskonzepte der Anregungsfrequenz in
Trocknungs- und Erwarmungsprozessen experimentell und simulativ untersucht. Die Pro-
zesse der MW-Erwéarmung, MW-Gefriertrocknung (MWGT) und der konventionellen Ge-
friertrocknung (GT) wurden anhand des Einsatzes verschiedener Modellsysteme unter-
sucht, die die breite Produktpalette der Lebensmittel- und Pharmaindustrie abbilden. Da-
bei kamen Gellan- und Tylosegele sowie aufgeschaumte Zuckerlésungen zum Einsatz.
Diese Modellsysteme wurden im Rahmen von AP 1 (TUM) hinsichtlich ihrer Produktpa-
rameter erfolgreich charakterisiert. Auf dieser Grundlage wurden elektromagnetische Si-
mulationen der MWGT (KIT) durchgefihrt. Die entwickelten Simulationsmodelle wurden
dabei erfolgreich verifiziert und Uber experimentellen Daten der frequenzabhangigen
Energieeffizienz validiert (AP 4 KIT). Darlber hinaus erfolgte eine umfangreiche Unter-
suchung des Einsatzes von SS-MW-Generatoren in der MW-Erhitzung (AP 3, TUM). Da-
bei konnten unter Einsatz der entwickelten Methoden und Quantifizierungsansatze (AP
2, TUM) neue Erkenntnisse hinsichtlich einer gezielten Verbesserung der Prozesshomo-
genitat bei gesteigerter Energieeffizienz des MW-Prozesses gewonnen werden. Aus die-
sen Daten wurden Steuerungskonzepte abgeleitet, die vielversprechende Ergebnisse
hinsichtlich der Erzielung einer homogenen, energieeffizienten MWGT unter Einsatz des
innovativen SS-Generators zeigten. Im direkten Vergleich der beiden Generatorsysteme
(Magnetron und SS-Generator) konnte zudem gezeigt werden, dass Uber eine gezielte
Frequenzwahl und genauere Leistungsanpassung eine schnellere und damit auch ener-
gieeffizientere, homogene Trocknung durch den Einsatz des SS-Generators erzielt wer-
den konnte. Zudem wies der SS-Generator ein signifikant niedrigeres Risiko zur unge-
wollten Plasmazindung in der MWGT auf (AP 6, TUM). In AP 5 (KIT) wurden unter-
schiedliche Steuerungskonzepte zur Anwendung in der MWGT simuliert und experimen-
tell validiert. Der Einsatz mehrerer energieeffizienter Resonanzfrequenzen flhrte zu einer
signifikanten Steigerung der Energieeffizienz, mit einer durchschnittlichen Umwandlung
von elektromagnetischer Energie in Warme von 64,63 %, was einer Steigerung von 24,51

% im Vergleich zu konstanten Frequenzen entspricht. Die Trocknung war dabei homogen
und die Qualitat vergleichbar mit der gefriergetrockneter Produkte. Diese Konzepte konn-
ten erfolgreich auf industrielle relevante Produkte Ubertragen und ein grundsatzlicher Ver-
fahrensleitfaden gegeben werden (AP 7 KIT). Dies hat die Einstiegshirde fur KMU in
Bezug auf die neue MW-Technologie stark gesenkt. Fir KMU ist das Konzept zur wis-
sensbasierten Verfahrens- und Produktentwicklung und zur Ermittlung von tatsachlichen
Aufheiz- und Trocknungsprofilen besonders hilfreich.

TUM und KIT haben die Arbeitsziele erfolgreich innerhalb des vorgesehenen Zeitplans
unter Beriicksichtigung der bewilligten, ausgabenneutralen Verlangerung bearbeitet. Ein
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Erkenntniszuwachs durch das Projekt wurde v. a. fir KMU im Anlagenbau bzw. fur Anla-
gennutzer in der Lebensmittel- und Pharmabranche realisiert. Ein weiterer Wissenstrans-
fer soll Giber das Projektende hinaus erfolgen. Das Forschungsziel wurde erreicht.

2. Durchgefuihrte Arbeiten und Ergebnisse im Berichtszeitraum

2.1. Arbeitspaket 1: Modellsysteme und Bestimmung der Produkteigenschaften
TUM

Ziel

Die Modellsysteme zur Untersuchung der MWGT, GT und MW-Erhitzung wurden hin-

sichtlich wichtiger Produktparameter charakterisiert.

Durchgefiihrte Arbeiten:
Entwicklung der Modellsysteme und Bestimmung der Produkteigenschaften von Seiten
der TUM.

Erzielte Ergebnisse

Um die breite Produktpalette in der Lebensmittelindustrie abzubilden, wurden Tylose- und
Gellangelproben als Modellsystem fur feste Lebensmittel unterschiedlichen Wasserge-
halts untersucht. Dabei lag ein besonderer Fokus auf den dielektrischen Eigenschaften
der Modellsysteme in Abhangigkeit der Temperatur und des Wassergehalts der Probe.
Hierbei war eine stetige Abstimmung mit den Ergebnissen aus AP 2 notwendig, da die
Modellsysteme entsprechend der in AP 2 eingefiihrten Markersubstanzen und Methodik
angepasst werden mussten. Die in AP 1 bestimmten Produktparameter stellten zudem
die Grundlage fur die Simulation in AP 4 dar.

Neben den Gelen wurden Maltodextrin-Schaume stellvertretend fir Zucker-Carrier-Sys-
teme in der Pharmaindustrie untersucht. Die resultierenden Maltodextrinschdume ermog-
lichten einen hohen Dampftransport durch die bereits getrocknete Schicht ohne zu einer
mechanischen Zerstérung der Probenstruktur zu fiihren, damit waren sie fur Untersu-
chungen in einem weiten Prozessparameterbereich, wie in Arbeitspaket 6 angestrebt,
sehr gut geeignet. In Abstimmung mit der Entwicklung einer neuen Methodik zur Identifi-
zierung von Hot- und Cold-Spots in der Mikrowellengefriertrocknung im Rahmen von AP
2 wurde dieses Modellsystem um einen thermochromen Farbmarker erweitert und des-
sen Verfarbungsverhalten im Modellsystem erfolgreich charakterisiert.

Alle Modellsysteme wurden erfolgreich charakterisiert.
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2.2. Arbeitspaket 2: Weiterentwicklung und Kombination von Messmethoden zur

Bestimmung der Temperatur- bzw. 8/t-Verteilung (TUM)
Ziel
Methoden zur Charakterisierung der Prozesseinwirkung und zur Validierung der Simula-
tionsmodelle stehen zur Verfigung.

Durchgeflihrte Arbeiten

Entwicklung neuer Messmethodik zur Visualisierung der auf3eren Mikrowellenfeldvertei-
lung in der Mikrowellenkammer und Entwicklung einer neuen Methode zur einfachen
Sichtbarmachung von sogenannten Hot- und Cold-Spots in der Mikrowellengefriertrock-
nung von Seiten der TUM.

Erzielte Ergebnisse:

Methoden zur Bestimmung der auf3eren Feldverteilung in der Mikrowellenkammer sowie
zur ldentifizierung kritischer Produktbereiche (Hot- und Cold-Spots) in der Mikrowellen-
gefriertrocknung wurden erfolgreich entwickelt. Dazu wurde zum einen eine LED-Platine
in das Mikrowellenfeld eingebracht und tber lokale Anregungen von Leiterschleifen die
lokale Feldintensitat Uber einen induzierten Stromfluss bestimmt. Zum anderen wurde
eine vielversprechende neue Methodik unter Einbringung von irreversibler, thermochro-
mer Tinte in das Modellsystem entwickelt. Durch diese konnten im Anschluss an den
Mikrowellengefriertrocknungsprozess kritische Produktbereiche identifiziert werden.
Diese zeigten Uber die thermochrome Farbveranderung der Probe, an welchen Positio-
nen die Probe wahrend der Trocknung erhdhten Prozesstemperaturen ausgesetzt war.
Diese neue Methode wurde mit etablierten Methoden kombiniert und so erfolgreich hin-
sichtlich ihrer Fahigkeit bewertet, Produktbereiche héherer bzw. niedrigerer maximaler
Prozesstemperaturen anhand der resultierenden Farbintensitat der Gefriertrocknungs-
probe zu identifizieren.

2.3. Arbeitspaket 3: Experimentelle Untersuchung der MW-Erhitzung (TUM)

Ziel

Die Einflisse von Anregungsfrequenz, Probenposition, MW-Erzeugung und Drehtellerro-
tation auf das Temperaturprofil sind charakterisiert und stehen fiir die Modellvalidierung

zur Verfugung. Die Wirkung verschiedener Steuerungskonzepte auf Energieeffizienz und
Homogenitat ist bekannt.

Durchgefiihrte Arbeiten
Experimentelle Untersuchung neu-entwickelter Solid-State-Frequenzkontrollstrategien in
der Mikrowellen-Erhitzung von Seiten der TUM.
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Erzielte Ergebnisse

Mittels des Gellan-Gelsystems aus AP 1 mit zugesetzten Edukten der Maillard-Braunung
und Uber Warmebildaufnahmen wurde die Gleichmé&Rigkeit des Mikrowellen-Erhitzungs-
prozesses untersucht. Es wurden neue Frequenz-Kontrollstrategien entwickelt und mit
etablierten Ansatzen verglichen. Strategien, die frequenzabhangige Feedbacksignale
des Solid-State-Generators nutzten, erwiesen sich als besonders effektiv bei der Identifi-
kation optimaler Anregungsfrequenzen fur einen homogenen und energieeffizienten Mik-
rowellenerhitzungsprozess. Die Feedback-Signale ermdglichten es, lastspezifische Re-
sonanzfrequenzen vor der Mikrowellenbehandlung zu identifizieren und so durch Einsatz
der entwickelten Frequenz-Kontrollstrategien eine maximale Homogenitdt bei hoher
Energieeffizienz zu erzielen.

2.4. Arbeitspaket 4: Entwicklung von MW-Steuerungskonzepten auf Basis elektro-
magnetischer Simulationen (KIT)

AP 4.1. Validierung der Modelle auf Basis der MW-Erhitzung

Ziel

AP 4.1: Die elektromagnetischen Modelle wurden fur die MW-Erhitzung validiert und kon-

nen fur die Bewertung der Erwarmungshomogenitat und Energieeffizienz genutzt wer-
den.

Durchgefiihrte Arbeiten

AP4.1: Ein Modell der MW-Kavitat und des Maillard-Gellan-Gelsystem aus AP 3 wurde
fur die elektromagnetischen Simulationen als CAD-Modell erstellt und Simulationen fir
die Frequenzanalyse durchgefuhrt. Elektromagnetische Simulationen wurden durchge-
fuhrt, um die Auswirkungen von Frequenzsteuerungskonzepten und verschiedenen Pro-
begeometrien auf die Energieeffizienz und Erwdrmungshomogenitat wahrend des Mikro-
wellentrocknens zu bewerten. Die Daten aus Simulation und Experiment wurde vergli-
chen.

Erzielte Ergebnisse:

Die Ergebnisse zeigten eine signifikante Verbesserung der Energieeffizienz bei allen Ge-
ometrien durch den Einsatz der RF- und aRFs-Steuerungskonzepte. Dartber hinaus
wurde bei der Analyse der Erwarmungshomogenitat die Bedeutung der Auswahl des rich-
tigen Steuerungskonzepts und der Geometrie hervorgehoben, um sowohl die Energieef-
fizienz als auch die Erwarmungshomogenitat zu optimieren.

Das Simulationsmodell wurde erfolgreich validiert.
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AP 4.2. Ubertragung des Modells auf die MWGT
Ziel

Die elektromagnetischen Simulationen konnten zur Entwicklung eines frequenzbasierten
Steuerungskonzeptes eingesetzt werden und zeigen eine Ubereinstimmung mit den
Trocknungsversuchen. Validierte Simulationen sind auf verschiedenen Geometrien/Ska-
len mdglich und kénnen daher als universelle Basis zur pradiktiven Erstellung eines Steu-
erungskonzeptes fur die MWGT verwendet werden.

Durchgeflihrte Arbeiten

Die elektromagnetischen Modelle und Steuerungskonzepte wurden auf die Mikrowellen-
gefriertrocknung angewendet. Die Temperaturleitfahigkeit des Modellprodukts Tylosgel
wurde ergdnzend zu den Ergebnissen aus AP 1 temperaturabhangig gemessen. Dies
ermoglichte die zukinftige Verknupfung der elektromagnetischen Modelle mit thermody-
namischen Modellgleichungen. Unter Verwendung der in AP 1 gemessenen dielektri-
schen Eigenschaften wurden elektromagnetische Simulationen der MWGT durchgefihrt,
verifiziert und validiert und konnten zur Bewertung der Erwarmungshomogenitat und
Energieeffizienz genutzt werden.

Erzielte Ergebnisse

Die elektromagnetischen Simulationen wurden erfolgreich zur Entwicklung eines fre-
guenzbasierten Steuerungskonzeptes eingesetzt. Bei der Validierung der Simulationser-
gebnisse zeigte sich lediglich eine qualitative Vergleichbarkeit zu den experimentellen
Ergebnissen. Daher missen die erzielten Ergebnisse in Konzeptnachweisen Uberprift
werden. Ein erster qualitativer Konzeptnachweis war erfolgreich, sowohl in Experimenten
als auch in Simulationen konnte eine Verschiebung der resonanten Frequenzen zu ho-
heren Frequenzen mit voranschreitender Trocknung festgestellt werden. In den elektro-
magnetischen Simulationen konnten hohe Energieeffizienzen bei der Anwendung reso-
nanter Frequenzen und hohe Erwarmungshomogenitat bei der Anwendung mehrerer
Frequenzen festgestellt werden.

2.5. Arbeitspaket 5: Bewertung der SS-MWGT im Vergleich zur konventionellen GT
KIT

AP 5.1: Aufbau einer SS-MWGT Anlage in Labormal3stab

Ziel

Die Online-Sensorik ist im Demonstrator integriert und kann zur Prozessverfolgung ge-

nutzt werden. Grundlegende Versuche zur GT und MWGT konnten im Demonstrator

durchgefuhrt werden.
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Durchgefihrte Arbeiten

Es wurden alle Komponenten zum Betrieb einer MWGT an der Anlage zur MWGT im
Labormal3stab installiert. Ein zweiter SSG und ein weiterer Taktgenerator wurden an den
Verfahrensraum angeschlossen. Es erfolgte eine Umstellung der Kommunikationsproto-
kolle in Matlab. Weiterhin wurde der vorhandene Warmedubertrager fur die Inbetrieb-
nahme der hybriden Gefriertrocknung umgeruistet

Erzielte Ergebnisse

Die existierende Anlage zur konventionellen Gefriertrocknung wurde erfolgreich umge-
baut. Alle Sensoren aus der Verwendung in der konventionellen Gefriertrocknung konn-
ten erfolgreich auch in der MWGT eingesetzt werden. Alle relevanten Prozessparameter
wiesen den erwarteten Verlauf auf.

AP 5.2: Auswirkung des elektromagnetischen Felds auf die GT

Ziel

Die Auswirkungen einer gezielten Anpassung der MW-Frequenz und —Leistung Uber den
GT-Prozess auf Produktqualitat und Verfahrensparameter sind bekannt. Die Modelle zur
Beschreibung der MWGT sind validiert.

Durchgefiihrte Arbeiten

Die Auswirkung der Mikrowellenleistung und Mikrowellenfrequenz auf den Prozess wur-
den zunachst anhand des entwickelten Konzeptes an der partiellen MWGT mit dem Mo-
dellprodukt Tylosegel untersucht. Hierbei wurden die in AP4 entwickelten frequenzba-
sierten Steuerungskonzepte und spezifische Vorwartsleistungen von bis zu 0,167 W/g
untersucht. Aufgrund der Verschiebung der resonanten Frequenzen wahrend der Trock-
nung musste ein Algorithmus zur in-line Verfolgung dieser resonanten Frequenzen ent-
wickelt werden. Dieser wurde erfolgreich zur Gesamttrocknung eingesetzt. Diese Kon-
zepte wurden auf die MWGT angewendet.

Erzielte Ergebnisse

Die wichtigsten Ziele, die erreicht wurden, umfassen die Validierung der frequenzbasier-
ten Steuerungskonzepte, die Verbesserung der Energieeffizienz und die Erhéhung der
Trocknungshomogenitat. Der Einsatz Frequenzanpassung wahrend des Trocknungspro-
zesses fuhrte zu einer signifikanten Verbesserung der Energieeffizienz und einer Verkur-
zung der Prozesszeit im Vergleich zur konventionellen GT, wéahrend die Produktqualitat
beibehalten wurde.

Der Einsatz mehrerer energieeffizienter RFs im 6RFmax-Steuerungskonzept fuhrte zu
einer signifikanten Steigerung der Energieeffizienz, mit einer durchschnittichen Umwand-
lung von elektromagnetischer Energie in Warme von 64,63 %, was einer Steigerung von
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24,51 % im Vergleich zu konstanten Frequenzen entspricht. Diese Verbesserung zeigte
sich in einer erhdhten Temperatur des Modellprodukts Tylosegel, wobei die maximale
Temperatur von 43,8 °C in MWGT mit der in GT gemessenen Temperatur von 44,0 °C
vergleichbar war. Die hohere Energieeffizienz in Verbindung mit einer hdheren dissipier-
ten Leistung fuhrte zu einer beschleunigten Trocknung und einer Verkirzung der Pro-
zessdauer um 24,2 % im Vergleich zu GT. Alle MWGT-Steuerungskonzepte erreichten
ahnliche Restfeuchte- und AA-Retention-Werte wie GT, wobei jedoch eine strukturelle
Beeintrachtigung durch Aufblahung in 12,5 % der MWGT-Proben festgestellt wurde. Die
Solid State Generator ermoglicht es, solche Beeintrachtigungen zu vermeiden, indem das
Mikrowellenfeld gezielt angepasst wird, und bietet Potenzial fur eine breitere Anwendung
in anderen Prozessen, wenn die Steuerung genau auf produktspezifische Parameter wie
Gewicht oder Temperatur abgestimmt wird.

AP 5.3: Untersuchung einer GT mit kombiniertem Energieeintrag

Ziel

Ein GT-Prozess mit kombiniertem Energieeintrag aus MW-Strahlung, Konduktion und Inf-
rarotstrahlung wurde gegentber GT und MWGT eingeordnet.

Durchgefihrte Arbeiten

Die Arbeiten in AP 5.2, die sich auf die Softwareprogrammierung fur eine schnelle Fre-
quenzsuche konzentrierten, waren eine kritische Voraussetzung fur eine erfolgreiche
Durchfiihrung des APs. Diese waren jedoch sehr zeitaufwandig und weder vorhersehbar
noch eingeplant. Aus diesem Grund war es nicht realisierbar, die Arbeiten in AP 5.3
durchzufihren.

Erzielte Ergebnisse
keine

2.6. Arbeitspaket 6: Untersuchung des MW-unterstutzten Gefriertrocknens (TUM)
Ziel

Optimierte Steuerungskonzepte fiir die Trocknung im SS-Betrieb sind entwickelt und auf
Ubertragbarkeit auf andere Anlagenkonzepte gepriift.

Durchgefiihrte Arbeiten:

Experimentelle Untersuchung der Mikrowellen-Gefriertrocknung wurden von Seiten der
TUM durchgefuhrt. Mittels des in AP 1 entwickelten, neuen Modellsystems wurden, unter
Einsatz der in AP 2 entwickelten neuen Methodik zur Beschreibung der Inhomogenitat
der Mikrowellen-Gefriertrocknung, Trocknungsversuche durchgefiihrt. Dabei wurde u.a.
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der Einfluss des Generatorsystems (Magnetron oder Solid-State-Generator), der Input-
leistung und der Anregungsfrequenz untersucht.

Erzielte Ergebnisse:

Die Ergebnisse aus AP 6 zeigten, dass es in dem zylindrischen Mikrowellengefriertrock-
ner der TUM zu keiner signifikante Verschiebung der Resonanzfrequenzen wéahrend des
Trocknungsprozesses kam. Eine konstante Mikrowellenfrequenz fuhrte zu einer gleich-
bleibenden Auspragung des Erhitzungsmusters Uber den Trocknungsprozess. Diese bei-
den Aspekte erleichterten die Identifikation vielversprechender Frequenzen zur erfolgrei-
chen Applikation der entwickelten Frequenz-Kontrollstrategien in der Mikrowellengefrier-
trocknung. Geringfugige Unterschiede in den Anregungsfrequenzen fuhrten zu unter-
schiedlichen Erhitzungsmustern, was eine Steigerung der Prozesshomogenitat durch
Frequenzvariation ermoglichte.

Durch Anregung bei der initial identifizierten Gesamt-Resonanzfrequenz konnte die Pro-
zesszeit um 23 % gegenuber einem Magnetron-Generator und um 44 % gegenuber der
ineffizientesten Mikrowellenfrequenz reduziert werden. Durch den Einsatz einer Fre-
guenz-Kontrollstrategie konnte daruber hinaus eine weitere minimale Verklrzung der
Trocknungszeit um 13 % gegeniber der Anregung bei der initial identifizierten Resonanz-
frequenz erzielt werden. Entscheidend war, dass dies bei gleichzeitiger Reduktion der
Temperaturinhomogenitat um 49 % erreicht wurde. Die getestete Strategie kombinierte
folglich die hochste Homogenitat bei einer Einzelfrequenz mit der kiirzesten erzielbaren
Trocknungszeit.

2.7. Arbeitspaket 7: Entwicklung Trocknungskonzepte fir industrierelevante Pro-
dukte (KIT/TUM)

Ziel

Das entwickelte Konzept fur die MWGT wurde erfolgreich tGber einen Leitfaden auf in-

dustrierelevante Produkte Gbertragen.

Durchgefiihrte Arbeiten:

Das in AP 4 und 5 entwickelte Konzept zur Steuerung der MWGT durch die Anpassung
des Frequenzalgorithmus wurde auf die Trocknung von Apfel- und Schweinefleischpro-
ben angewendet. Diese Proben wurden speziell ausgewahlt, um die Wirksamkeit des
entwickelten Ansatzes bei der Optimierung des Trocknungsprozesses fur verschiedene
Produktkategorien zu demonstrieren.
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Erzielte Ergebnisse

Ein Ergebnis- und Wissenstransfer in die Wirtschaft ist Gber im Rahmen dieses Projekts
entstandene Publikationen sowie in der Form von vier Projekttreffen erfolgt. Weiterfih-
rende Informationen in dem Plan zum Ergebnistransfer (s. Anlage) enthalten.

Die Implementierung mehrerer energieeffizienter RFs und der Echtzeit-Frequenzsteue-
rung im 6RFmax-Steuerungskonzept fur reale Produkte hat zu einer signifikanten Stei-
gerung der Energieeffizienz gefihrt, ahnlich den Ergebnissen fur das Modellprobe Ty-
lose-Gel. Zusatzlich zu den Anderungen im Temperaturprofil und der Trocknungsrate
Uber die Trocknungszeit ergaben die Apfel- und Schweinefleischproben mit verschiede-
nen Frequenzplanen ahnliche Veranderungen wie im Tylose-Gel in AP5.2, was die Uber-
tragbarkeit der vorgeschlagenen Methode fur die industrielle Trocknung von Lebensmit-
teln zeigt.

Daruiber hinaus zeigen die Ergebnisse der Echtzeit-Frequenzanpassung auf Produktei-
genschaften wie Textur, sichtbare Farbe und Rehydrationseigenschaften bessere Ergeb-
nisse im Vergleich zu anderen Steuerungskonzepten, was die Anwendbarkeit der vorge-
schlagenen Methode unterstreicht.

3. Verwendung der Zuwendung

Forschungseinrichtung 1 (KIT)

= wissenschaftlich-technisches Personal (Einzelansatz A.1 des Finanzierungs-
plans)

Personenmonate (PM)

Al el ShELiE JEIs 2024 kumuliert
nanzierungsplan abgerechnet
- HPA A 27 13,93 13 26,93

» Gerate (Einzelansatz B des Finanzierungsplans)
2 Stuck Solid State Mikrowellengeneratoren: 19.784,94 €:
Modellname HY2020 500 W (Trumpf Hittinger GmbH)
Auftrag erteilt am 18.02.2022; Zwei Teillieferungen am 27.04.2022 (8704,85 €)
und am 11.08.2022 (11080,09 €); Einsatz in Anlage zur mikrowellengestitzten
Gefriertrocknung

= Leistungen Dritter (Einzelansatz C des Finanzierungsplans)
Es wurden keine Ausgaben fir die Leistungen Dritter beantragt und bewilligt.
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Forschungseinrichtung 2 (TUM)

» wissenschaftlich-technisches Personal (Einzelansatz A.1 des Finanzierungs-
plans)

Personenmonate (PM)

Al Gem' Einzelfi- bisher 2024 kumuliert
nanzierungsplan abgerechnet
- HPA A 30 18,5 11,5 30

» Geréate (Einzelansatz B des Finanzierungsplans)
Es wurden keine Ausgaben fir Gerate beantragt und bewilligt.

= Leistungen Dritter (Einzelansatz C des Finanzierungsplans)
Es wurden keine Ausgaben fir die Leistungen Dritter beantragt und bewilligt.

4. Notwendigkeit und Angemessenheit der geleisteten Arbeit

Die geleistete Arbeit entspricht dem begutachteten und bewilligten Antrag und war daher
fur die Durchfuhrung des Vorhabens notwendig und angemessen. AP 5.3 konnte auf-
grund notwendiger Mehrarbeiten in AP 5.2 nicht durchgefiihrt werden. Dies hatte keinen
Einfluss auf das Erreichen der grundséatzlichen Projektziele.

Bis zum Projektende wurden die im Finanzierungsplan vorgesehenen wissenschaftlichen
Mitarbeiterinnen und Mitarbeiter, technisches Personal und studentische Hilfskrafte (nur
KIT) fur den Projektverlauf eingestellt und bearbeiteten die vorgesehenen Arbeitspakete
von Seiten des KIT und der TUM. Zu ihren Aufgaben gehdorten eine eingehende und fort-
laufende Literaturrecherche, Versuchsplanung und -durchfiihrung, die Entwicklung von
Methoden, Analytik, die Auswertung der erzielten Ergebnisse sowie der Anlagenaufbau.
Darliber hinaus umfassten die Arbeiten TransfermalRnahmen zum PA und zur Offentlich-
keit, wie die Teilnahme an Konferenzen. Die durchgefiihrten Arbeiten entsprechen damit
den im Forschungsantrag vereinbarten Aufgaben.
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5. Wissenschaftlich-technischer und wirtschaftlicher Nutzen der erzielten Ergeb-

nisse insbesondere fir KMU sowie innovativer Beitrag und industrielle Anwen-

dungsmaoglichkeiten

Aus dem Vorhaben wurden Erkenntnisse gewonnen, wie sich eine Prozessfihrung mit
frequenzbasierter Modulation und Leistungsanpassung des elektromagnetischen Feldes
in der MW-gestltzten Erwarmung und Gefriertrocknung auf Erwdrmungshomogenitat,
Prozessparameter, Produkteigenschaften sowie Energieeffizienz auswirkt. Im Rahmen
des Projektes wurden neuartige Simulationsmodelle fur die Erwarmung und Trocknung
mit von Modellprodukten entwickelt und validiert. Damit wurden pradiktive Modelle fur die
Auslegung von Anlagensteuerungskonzepten bereitgestellt. Eine Ubertragbarkeit der
Modellergebnisse auf reale industrielle Lebensmittelanwendungen wurde gezeigt.

Abgeleitete Losungskonzepte bieten Unternehmen nun die Moglichkeit zu einer zielge-
richteten, produktspezifischen Prozessauslegung und -steuerung des physikalisch kom-
plexen Trocknungsprozesses. Damit wurde fir KMU ein Basiswissen bereitgestellt, wel-
ches die produktspezifische Auslegung des beschleunigten und schonenden Trock-
nungsprozesses beim gleichzeitigen Erhalt der Produktqualitdt ermoéglicht. Hierbei ist v.
a. der erfolgreiche Transfer der entwickelten Kontrollkonzepte auf industrierelevante Pro-
dukte zu betonen. Dieser hat die Einstiegshirde fiur KMU in Bezug auf die neue MW-
Technologie stark gesenkt. Gerade fir KMU ist das Konzept zur wissensbasierten Ver-
fahrens- und Produktentwicklung und zur Ermittlung von tatséchlichen Aufheiz- und
Trocknungsprofilen dabei besonders hilfreich. Die Projekterkenntnisse sind zudem fur
alle allgemeinen MW-Prozesse nutzbar.

Bestehende Anlagen kénnen auf die neue MW-Technik umgeristet werden, d. h. die
Moglichkeit zur Umristung eines mit Magnetron ausgestatteten MW-Ofens auf Solid-
State-(SS)-Generatoren besteht.

Die FE1 hat in Kooperation mit KMU und auf Basis des in diesem Projekt erlangten Wis-
sens einen Antrag auf Forderung (KMU-Innovativ) zur Entwicklung eines industriellen
Demonstrators gestellt.

6. Patentanmeldungen

Eine Anmeldung von Schutzrechten ist nicht beabsichtigt.

7. Plan zum Ergebnistransfer in die Wirtschaft

Informationen zu den Inhalten und Ergebnissen des Projektes werden seitens des FEI
und seitens der Forschungseinrichtung bereits wahrend der Vorhabenlaufzeit sowie nach
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Vorhabenabschluss tber folgende Mal3nhahmen und Wege transferiert, um eine breiten-
wirksame Nutzung der Ergebnisse in der Wirtschaft sicherzustellen.

1. TransfermaRnahmen des FEI geplant durchgefuhrt

o Einstellung von Projektinformationen auf der FEI-Website* und ab Start* ab 1.12.2021
in die offentlich zugéngliche FEI-Internet-Projektdatenbank*

o Jahrliche Veroffentlichung (jeweils im 1. Quartal) von Projektin- | ab Start* ab 1.12.2021
formationen im FEI-Forschungsreport* und FEI-Jahresbe- 02/2022
richt* 03/2023

03/2024
o Jahrliche Veroéffentlichung (jeweils im 1. Quartal) von FEI-Pro- ab Start* ab 1.12.2021
jektkurzberichten* und FEI-Projektdokumentationen* 02/2022
03/2023
03/2024

e Vorstellung der Ergebnisse im Rahmen der FEI-Tagungen* ab Start* ab 1.12.2021
09/2022
09/2023
09/2024

e Einbeziehung bzw. Beteiligung folgenden Branchenfachver- ab Start ab 1.12.2021
bands bzw. FEI-Mitgliedsverbands als Informationsmultipli-
kator gegentber der potenziellen Nutzergruppe (u. a. mit Pro-
jektberichterstattung in Gremien- und Arbeitskreissitzungen des
Verbands):

— Arbeitsgemeinschaft fir pharmazeutische Verfahrenstech-
nik

— Bundesverband der Deutschen Eiprodukten-Industrie e. V.

— Kulinaria Deutschland e.V.; Verband der Hersteller kulinari-
scher Lebensmittel

— Verband der deutschen Maschinen- und Anlagenbauer
Verband forschender Arzneimittelhersteller e.V. (VFA)
Vereinigung zur Férderung der Milchwissenschaftlichen
Forschung an der TU-Milnchen e.V.

« Erstellung ausfihrlicher (kalenderjahrlicher) Projekt(zwi- ab Start** | ab 1.12.2021
schen)berichte und jahrliche Weitergabe dieser Berichte* (je- 03/2023
weils im 1. Quartal) Uber den 0. g. Branchenfachverband an alle 02/2024
interessierten Unternehmen*

o Dauerhafte Bereitstellung aller relevanten Projektinformationen, | ab Start* ab 1.12.2021
Berichte und Sitzungsprotokolle fur den beteiligten Branchenver-
band sowie die Unternehmen des Projektbegleitenden Aus-
schusses Uber den ,,FEI-Service“ (FEI-Extranet)*

e RegelméaRige (mind. 1x jahrliche) Sitzungen des Projektbe- ab Start** | 02.03.2022
gleitenden Ausschusses (PA) des FEI und kontinuierliche Be- 22.11.2022
richterstattung gegeniiber den hierin vertretenen Unternehmen 29.09.2023
und Verbanden* 12.11.2024

2. Transfermallnahmen der Forschungseinrichtung(en) geplant durchgefiuhrt

Publikation der Ergebnisse in folgenden Fach- bzw. Branchen-
zeitschriften spatestens innerhalb von 6 Monaten nach Vorha-
benende:
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TUM: Milchwiss. Jahresberichte der TU Miinchen 2021 ab 2022 01.06.2022
KIT + TUM: Processes 19.01.2023
TUM: Journal of Food Engineering 14.02.2023
TUM: Innovative Food Science and Emerging Technologies 19.05.2023
TUM: Milchwiss. Jahresberichte der TU Minchen 2022
TUM: FoodLab 01.06.2023
TUM: FoodLab International 01.09.2023
KIT: Processes 01.09.2023
KIT: Journal of Food Engineering 30.09.2023
TUM: Journal of Food and Bioprocess Technology 06.06.2024
TUM: Innovative Food Science and Emerging Technologies 01.06.2024
TUM: Journal of Food Engineering 30.08.2024
TUM: Milchwiss. Jahresberichte der TU Minchen 2023
22.11.2024
01.06.2024
Vorstellung der Ergebnisse durch Vortrage/Prasentationen auf
folgenden Veranstaltungen:
TUM: Processnet Lebensmittelverfahrenstechnik ab 2022 10.03.2022
TUM: Processnet Trocknung 11.03.2022
KIT: Processnet Trocknung 11.03.2022
TUM: 56th Annual Microwave Power Symposium (IMPI 56) 16.06.2022
KIT: 22" International Drying Symposium (IDS 2022)
TUM: 5th Food Structure and Functionality Symposium 28.06.2022
TUM: Weihenstephaner Milchwirtschaftliche Herbsttagung 18-21.09.2022
TUM: 57th Annual Microwave Power Symposium (IMPI 57) 13-14.10.2022
KIT: 57th Annual Microwave Power Symposium (IMPI 57)
TUM: Weihenstephaner Milchwirtschaftliche Herbsttagung 29.06.2023
2023
KIT: Processnet Trocknung 29.06.2023
TUM: Processnet Trocknung 12.10.2023
TUM: Weihenstephaner Milchwirtschaftliche Herbsttagung
2024 10.03.2024
TUM: Processnet Lebensmittelverfahrenstechnik 10.03.2024
KIT: Processnet Lebensmittelverfahrenstechnik 10.10.2024
25-26.02.2025
25-26.02.2025
Fortbildungsveranstaltungen fir die Industrie
- TUM: Weihenstephaner Milchwirtschaftliche Herbsttagung ab 2022 13-14.10.2022
12-13.10.2023
10-11.10.2024
Beratung interessierter Unternehmen durch Forschungseinrich- | nach Ende
tung
« Ubernahme der Ergebnisse in die akademische Lehre bzw. be-
rufliche Aus- und Weiterbildung, u.a. im Rahmen folgender Ver-
anstaltungen:
TUM: ,,Vertiefende Kapitel der Lebensmitteltechnologie* ab 2022 27.10.2022
21.12.2023
16.01.2025
- KIT: Profilfach Lebensmittelverfahrenstechnik ab 2022 16.11.2022

*VVom FEIl veranlasste MalRnahmen, **Von Forschungseinrichtung(en) auszufillen bzw. zu veranlassen sowie wahrend
des Vorhabens jahrlich zu aktualisieren

Stand: 08.05.2025



Seite 16 des Schlussberichts zu IGF-Vorhaben Nr. 01IF22205N

8. Zusammenstellung aller Arbeiten, dieim Zusammenhang mit dem Vorhaben ver-

offentlicht wurden oder in Kiirze verdffentlicht werden sollen

8.1. Fachzeitschriften

1.

10.

11.

12.

13.

Sickert, T.; Kalinke, I.; Christoph, J.; Gaukel, V. (2023): Microwave-assisted freeze-drying
with frequency-based control concepts via solid-state generators: A simulative and experi-
mental study. In: Processes 11 (2), S. 327.

Sickert, T., Bergmann, R., Christoph, J., & Gaukel, V. (2023). A time-saving approach to pa-
rameter studies in microwave-assisted freeze drying. Processes, 11(10), 2886.

Kaysan, T., Zhou, X., & Gaukel, V. (2024). Process intensification of microwave-assisted
freeze-drying by frequency adjustment in real-time using solid-state technology. Journal of
Food Engineering, 383, 112221.

Kalinke, I. (2022): Neue Applikationen und Optimierung der Qualitat und Produktsicherheit
beim Behandeln von Lebensmitteln durch Einsatz neuer Mikrowellentechnologie. In: Milch-
wissenschaftliche Forschung Weihenstephan 2021.

Kalinke, I. (2023): Potential innovativer Solid-State-Mikrowellengeneratoren in der Mikrowel-
len-unterstitzen Gefriertrocknung. Potentials of innovative solid-state microwave generators
in microwave-assisted freeze drying. In: Milchwissenschaftliche Forschung Weihenstephan
2022.

Kalinke, I.; Hilmer, M.; Forst, P. (2023): Efficient heating and drying using microwaves. A re-
sponse to rising energy prices. In: FoodLab International (3).

Kalinke, I.; Hilmer, M.; Forst, P. (2023): Energieeffiziente Erhitzung und Trocknung. Mikrow-
ellen als Antwort auf steigende Energiepreise. In: FoodLab (3).

Kalinke, |.; Kulozik, U. (2023): Irreversible thermochromic ink in the identification of over-
and under-processed product segments in microwave-assisted freeze drying. In: Journal of
Food Engineering, S. 111470.

Kalinke, I.; Pusl, F.; Haderle, F.; Kulozik, U. (2023): A comparative study of frequency-shift-
ing strategies for uniform and energy-efficient microwave heating in solid-state microwave
systems. In: Innovative Food Science & Emerging Technologies 86, S. 103388.

Kalinke, |. (2024): Effiziente Mikrowellen-Gefriertrocknung: Steigerung der Prozesseffizienz
durch die richtige Kammerform. Efficient microwave freeze drying: Increasing process effi-
ciency with the right chamber shape. In: Milchwissenschaftliche Forschung Weihenstephan
Jahresbericht 2023.

Kalinke, I.; Pusl, F.; Kulozik, U. (2024): Enhancing uniformity and energy efficiency of micro-
wave heating for different cavity loads: Frequency-shifting strategies using feedback signals
from solid-state microwave generators. In: Innovative Food Science & Emerging Technolo-
gies 97, S. 103814.

Kalinke, I.; Kulozik, U. (2024): Enhancing microwave freeze drying: Exploring maximum dry-
ing temperature and power input for improved energy efficiency and uniformity. In: Food and
Bioprocess Technology.

Kalinke, |.; Rdéder, J.; Unterbuchberger, G.; Kulozik, U. (2024): Microwave-assisted freeze
drying: The role of power input and temperature control on energy efficiency and uniformity.
In: Journal of Food Engineering 390, S. 112410.
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8.2.

1.

10.

Proceedings

Kalinke, |.; Kulozik, U. (2022): Product-friendly heating and drying of model food using a
solid-state microwave generator. In: IMPI’s 56" Annual Microwave Power Symposium (IMPI
56) 2022 Proceedings.

Kalinke, I.; Forst, P. (2023): Potentials of Solid-State Microwave Generators in Microwave-
Assisted Freeze Drying. In: IMPI's 57th Annual Microwave Power Symposium (IMPI 57)
2023 Proceedings.

. Vortrage

Kalinke, I: Innovative halbleiterbasierte Mikrowellensysteme zur Erhitzung und Trocknung
von komplexen Lebensmitteln. Jahrestreffen der ProcessNet-Fachgruppen Lebensmittelver-
fahrenstechnik und Trocknungstechnik, 10.03.-11.03.2022, Frankfurt/Main

Kalinke, |: Prozessoptimierung mittels Visualisierung der Inhomogenitat der Temperaturver-
teilung in der Mikrowellen-Gefriertrocknung. Jahrestreffen der ProcessNet-Fachgruppen Le-
bensmittelverfahrenstechnik und Trocknungstechnik, 10.03.-11.03.2022, Frankfurt/Main

Till Sickert, T.; Brunnenkant, M.; Christoph, J.; Gaukel, V.: Entwicklung eines Steuerungs-
konzeptes fir die energieeffiziente und homogene mikrowellenunterstiitzte Gefriertrocknung
von Lebensmitteln. Jahrestreffen der ProcessNet-Fachgruppen Lebensmittelverfahrenstech-
nik und Trocknungstechnik, 10.03.-11.03.2022, Frankfurt/Main

Kalinke, I.; Kulozik, U.: Product-friendly heating and drying of model food using a solid-state
microwave generator. 56th Annual Microwave Power Symposium, Savannah, 14.-
16.06.2022 Georgia, USA,

Kalinke, I: Wie kann bei der Mikrowellenerhitzung ein gleichméaRiges Erhitzen von Lebens-
mitteln erreicht werden? — Verfahrenstechnische und analytische Ansétze. Weihenstephaner
Milchwirtschaftliche Herbsttagung, 13.-14.10.2022, Freising

Sickert, T.; Gaukel, V.: Microwave-Assisted Freeze-Drying of Foodstuffs Using a Novel Fre-
quency-Based Control Concept. 22nd International Drying Symposium, June 26 - June 29,
2022 Worcester, MA, USA

Sickert, T.; Zhou, X.; Rudisile, N.; Gaukel, V.: Prozessoptimierung der mikrowellenunter-
stitzten Gefriertrocknung durch Frequenzanpassung in Echtzeit. Jahrestreffen der Proces-
sNet-Fachgruppen Abfallbehandlung und Wertstoffriickgewinnung und Trocknungstechnik
6. — 7.3.2023, Dresden

Kalinke, I: Potentials of solid-state microwave generators in microwave-assisted freeze dry-
ing. IMPI’s 57th Annual Microwave Powder Symposium, 27.-29.06.2023, Denver, USA
Preis fur ,honorable Mention“ (2. Platz)

Sickert, T.; Zhou, X.; Gaukel, V.: Microwave-Assisted Freeze-Drying of Tylose Gel through
Real-Time Frequency Modulation. IMPI’s 57th Annual Microwave Powder Symposium, 27.-
29.06.2023, Denver, USA

Kalinke, I: Mikrowellenunterstitzte Gefriertrocknung - Schnelle und energieeffiziente Trock-
nung mittels innovativer Halbleiter-Mikrowellengeneratoren. Weihenstephaner Milchwirt-
schaftliche Herbsttagung, 13.-14.10.2023, Freising
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11.

12.

13.

Kalinke, I: Prozessintensivierung in der Mikrowellen-unterstitzen Gefriertrocknung mittels in-
novativer Solid-State-Generatoren. Jahrestreffen der DECHEMA Fachgruppen Abfallbe-
handlung und Wertstoffriick-gewinnung und Trocknungstechnik, 11.-13.03.2024, Magdeburg
Vortragspreis 1. Platz

Kalinke, Isabel, Hilmer, Mathias: Prozessoptimierung in der Mikrowellen-unterstitzten Ge-
friertrocknung — Ansétze zur Verringerung der Prozessinhomogenitat. Weihenstephaner
Milchwirtschaftliche Herbsttagung, 10.-11.10. 2024, Freising

Kaysan, T.; Zhou, X.; Rudisile, N.; Gaukel, V: Potentials and Constraints in the Process In-
tensification of Microwave-Assisted Freeze-Drying. 17th European PhD Workshop on Food
Engineering and Technology, April 23-24, 2024, Aachen, Germany

Vortragspreis 1. Platz

8.3. Poster

1.

Kalinke, I: Innovative solid-state microwave technology for the product-friendly and energy-
efficient heating and drying of complex food products. 5th, Food Structure and Functionality
Symposium, 18-21.09.2022, Cork, Irleand

Posterpreis 2. Platz

Mehrabi, A.; Gaukel, V.: Investigating the Impact of Sample Size and Microwave Frequency
on Energy Efficiency and Heating Uniformity of Modell Samples by Electromagnetic Simula-
tion. Jahrestreffen der DECHEMA Fachgruppen Abfallbehandlung und Wertstoffriick-gewin-
nung und Trocknungstechnik, 11.-13.03.2024, Magdeburg

Kalinke, I.: Prozessintensivierung in der Mikrowellen-Gefriertrocknung - Potential innovativer
Mikrowellengeneratoren. Jahrestreffen der DECHEMA/VDI-Fachgruppe: Lebensmittelver-
fahrenstechnik. 25. — 26. Februar 2025, Freising

Best Poster Award 2025

Mehrabi, A.; Gaukel, V.; Kaysan, T.: Process intensification of microwave-assisted freeze-
drying by frequency adjustment in real-time using solid-state technology. Jahrestreffen der
DECHEMA/VDI-Fachgruppe: Lebensmittelverfahrenstechnik. 25. — 26. Februar 2025, Frei-
sing

9. Einschéatzung zur Realisierbarkeit des vorgeschlagenen und aktualisierten

Transferkonzepts

Die Ergebnisse des Projekts zeigen, dass die entwickelte MW-SS-Technologie und die
Prozesssteuerungskonzepte in industriellen Anwendungen umsetzbar und anwendbar
sind. Die erfolgreiche Anpassung der frequenzbasierten Modulation und Leistungsanpas-
sung in der MW-unterstttzten Erwarmung und Gefriertrocknung wurde durch experimen-
telle Aufbauten validiert und bietet eine solide Grundlage fiir die industrielle Implementie-
rung.

Fir KMU bietet das Projekt wichtige Erkenntnisse zur Optimierung von Trocknungspro-
zessen bei gleichzeitiger Wahrung der Produktqualitat. Die Moglichkeit, bestehende MW-
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Systeme mit SS-Generatoren nachzuristen, erhoht die Realisierbarkeit des Technolo-
gietransfers. Daruiber hinaus dienen die Versuchsanlagen an der TUM als Demonstrato-
ren und unterstitzen die Verfahren- und Produktentwicklung flr Unternehmen, die bisher
keine MW-Technologie einsetzen. Der Transfer der Projektergebnisse in reale industrielle
Anwendungen ist bereits durch bilaterale Kooperationen mit KMU in Gang gesetzt. An-
gesichts des aktuellen Interesses in der Industrie und der Verfugbarkeit spezialisierter
Unternehmen, die MW-SS-Technologie kommerziell anbieten, sind Implementierungen
innerhalb der n&chsten 2-5 Jahre zu erwarten.

10. F6rderhinweis

Das IGF-Vorhaben 011F22205 N der Forschungsvereinigung Forschungskreis der Ernah-
rungsindustrie e.V. (FEI), Godesberger Allee 125, 53175 Bonn, wurde im Rahmen des
Programms zur Forderung der Industriellen Gemeinschaftsforschung (IGF) vom Bundes-
ministerium fur Wirtschaft und Klimaschutz aufgrund eines Beschlusses des Deutschen
Bundestages geférdert.

11. Anlage
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Anlage zu Schlussbericht (IGF-Vorhaben Nr. 011F22205 N): Ausfiihrlicher wissenschaftlicher Bericht

Ausftiihrlicher wissenschaftlicher Bericht zum Projekt IGF 01/IF22205 N

Inhalt
1 FOISCRUNGSINEM@. ... e ittt snnnnes 21
2 Wirtschaftliche Relevanz flr KMU ...............uuiiiiiiiiiiii e 21
2.1  Wissenschaftlich-technische und wirtschaftliche Problemstellung (TUM) ................... 21
2.2  Wirtschaftliche Bedeutung der angestrebten Forschungsergebnisse fur KMU............ 23
3 Wissenschaftlich-techniSCher ANSALZ..............ooviiiiiiiiiiiiiiii e 25
3.1 Stand der Forschung und ENtWICKIUNG .........cccoiiiiiiiiiii i 25
3.2 Forschungsziel und ArbeitshypotheSe.........ccooiiiiiiiii e, 29
4  Ldsungsweg und Kooperation der Forschungseinrichtungen .........cccooovevvvviviiiiiiinieeeevecenns 30
4.1  BearbeitUNgSSCRIITIE. .......oiiiiiiiiiiiiiiiiieiee e 31
AP 1: Modellsysteme und Bestimmung der Produkteigenschaften (TUM) ..........cccccceveeeeee. 31

AP 2: Weiterentwicklung und Kombination von Messmethoden zur Bestimmung der
Temperatur- bzw. 3/t-Verteilung (TUM) ......oooi e 38

AP 3: Experimentelle Untersuchung der MW-Erhitzung (TUM)........cooovviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiie, 47

AP 4: Entwicklung von MW-Steuerungskonzepten auf Basis elektromagnetischer

SIMUIATIONEN (KIT) e 57

AP 4.1: Validierung der Modelle auf Basis der MW-Erhitzung...............ccccevevviiiiiiininennns 58

AP 4.2: Ubertragung des Modells auf die MWGT ..........ccoueiiieiireeeie e 67

AP 5: Bewertung der SS-MWGT im Vergleich zur konventionellen GT (KIT).......cccceeeee.. 76

AP 5.1: Aufbau einer SS-MWGT Anlage in Labormafstab ...........cccoooooiiiiiiiiiiiinenniiinnn, 76

AP 5.2: Auswirkung des elektromagnetischen Felds auf die GT ............ccccvviieeiiieenniinnn, 81

AP 5.3: Untersuchung einer GT mit kombiniertem Energieeintrag .............cccccvvvevnnnnns 101

AP 6: Untersuchung des MW-unterstutzten Gefriertrocknens (TUM)..........ccccoeeeeeeeeeee. 102

AP 7: Entwicklung Trocknungskonzepte fur industrierelevante Produkte (KIT/TUM) ....... 114

oI I 1 (= - (1 | RPN 123

20 von 130



Anlage zu Schlussbericht (IGF-Vorhaben Nr. 011F22205 N): Ausfiihrlicher wissenschaftlicher Bericht

1 Forschungsthema

Schnelle und produktschonende Erwéarmung und Gefriertrocknung von Lebensmitteln

und biogenen Wirkstoffen mittels Solid-State-Mikrowellengeneratoren

2 Wirtschaftliche Relevanz fur KMU

2.1 Wissenschaftlich-technische und wirtschaftliche Problemstellung (TUM)

Die Gefriertrocknung (GT) stellt eines der wichtigsten Verfahren zur Haltbarmachung hit-
zesensitiver Biomolekile (z. B. Impfstoffe, Injektionsmittel, Antikérper) [1], Mikroorganis-
men [2] und qualitativ hochwertiger Lebensmittel (z. B. Kaffee, Tee, Frichte) [3] dar. Sie
basiert auf der Sublimationstrocknung, bei der das Produkt zunachst eingefroren wird
und im Anschluss das Eis unter Umgehung des flissigen Zustands direkt in den gasfor-
migen Zustand Ubergeht. Aufgrund der niedrigen Prozesstemperaturen, dem geringen
oxidativen Stress und der Abwesenheit von freiem Wasser werden schadigende Reakti-
onen im Produkt unter Erhalt von Struktur, Farbe und Aktivitat von Inhaltsstoffen (z. B.
Vitamine, Aroma und Geschmack oder therapeutische Wirkung) minimiert. In der kon-
ventionellen GT wird die in der Primartrocknung zur Wasserentfernung benétigte Subli-
mationsenthalpie durch beheizte Stellflachen tber Warmeleitung und Warmestrahlung in
das Produkt eingebracht. Der GT-Prozess ist in der Summe sehr zeit- und energieauf-
wendig. Aufgrund der schlechten Warmeleitfahigkeit der bereits getrockneten Produkt-

teile, kann die GT mehrere Stunden bis Tage dauern [4].

Ein Lésungsansatz zur Prozessbeschleunigung stellt der Einsatz von Mikrowellen (MW)
zur Einbringung der Sublimationsenthalpie dar. In der Literatur sind dabei Verkirzungen
der Trocknungszeiten von 36 — 96 % gegentber der konventionellen GT beschrieben [2,
5-7]. Dies ermoglicht insbesondere in Vakuum- oder GT-Prozessen eine deutliche Stei-
gerung der Produktionskapazitat und allein durch die Prozesszeitverkiirzung eine Verrin-
gerung der Kosten. Allerdings sind die generierbaren Vorteile des MW-Einsatzes in den
genannten Prozessen noch nicht voll ausgeschopft. Inhomogene Feldverteilung und pro-
duktspezifische Eigenschaften begiinstigen die Bildung von Uiber- und unterprozessierten
Produktbereichen (hot spots/cold spots) [8, 9]. Diese sind sowohl produkt- als auch pro-
zessspezifisch und stehen einem breiten industriellen Einsatz entgegen, da sie die Pro-
duktsicherheit, Reproduzierbarkeit und Qualitatssicherung industrieller Produktionsket-
ten beeintrachtigen. Daruber hinaus besteht bei MW-unterstitzten GT-Prozessen die Ge-
fahr der Plasmabildung durch elektrische Feldspitzen.

Um den Auswirkungen einer inhomogenen Feldverteilung entgegenzuwirken, werden da-

her in konventionellen (mit Magnetrons betriebenen) MW-Anwendungen bspw. Drehteller
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oder sogenannte Modenrihrer (mode stirrer) eingesetzt. Trotz dieser technischen Még-
lichkeiten zur Feldhomogenisierung ist die Einfihrung neuer MW-Verfahren weiterhin mit
Unwagbarkeiten und hohen Kosten verbunden, da die genannten Anpassungsmoglich-
keiten des Prozesses auf ein spezifisches Produkt limitiert und aufwendig sind. In der GT
sind die mechanischen Eingriffsmdglichkeiten in den Prozess aufgrund der Vakuumtech-
nik besonders begrenzt. Daher existieren bislang keine grof3technischen Installationen

von Anlagen zur Mikrowellengefriertrocknung (MWGT).

Sogenannte MW-Solid-State-Generatoren auf Halbleiterbasis (kurz SS-Technik) stellen
eine vielversprechende Alternative zum Erzeugen der MW mit einem Magnetron (MG)
dar. Allerdings machen erst die gunstigen Preis-/Leistungsentwicklungen der letzten
Jahre deren Einsatz in industriellen Anwendungen denkbar. Daher ist diese MW-SS-
Technologie fur den industriellen Einsatz in verschiedenen Grundprozessen wie dem Er-
hitzen und v. a. dem Trocknen, gerade im Lebensmittel- oder Pharmabereich, noch nicht
umfassend untersucht. Die SS-MW-Technologie ermdglicht im Vergleich zu konventio-
nellen Magnetrons eine gleichmafigere Feldverteilung, da Anregungsfrequenz, Phase
und Leistungseintrag direkt und ohne zusatzliche mechanische Komponenten eingestellt
werden kénnen und keinem Verschleil3 unterliegen [10]. Dadurch kann flexibel auf wech-
selnde Produktparameter und die Ausbildung einer inhomogenen Temperaturverteilung
im laufenden Prozess reagiert werden. Dies ermdglicht neben einer homogeneren Pro-

zessierung auch eine Vermeidung der Plasmabildung.

Wahrend die MW-SS-Technik bereits in ersten kommerziellen Anwendungen zum Erhit-
zen und Auftauen im Haushalts- und Gastronomiebereich eingesetzt wird (Miele, IBEX,
Goiji), findet sie in der industriellen Trocknungstechnik bisher nur im Pilotmal3stab Anwen-
dung. Es liegen daher keine vertieften wissenschatftlichen Erkenntnisse zur Anwendung
im Lebensmittel- und Pharmabereich vor, die einen gezielten Einsatz zur Optimierung
von Produkteigenschaften oder Prozessen untermauern kdnnten. Ziel ist es daher, eine
wissenschaftliche Datengrundlage daftir zu schaffen, wie mit der neuen MW-Technologie
ein zeit- und energieeffizientes Erwadrmen und Gefriertrocknen erreicht werden kann.
Durch die Vermeidung von Hot- und Cold-Spots soll dies auch zu einer Steigerung der
Qualitat und Produktsicherheit fihren. Dies macht eine Applikation der SS-MWGT in wei-
ten Bereichen der Lebensmittel- und Pharmaindustrie zur energieeffizienten und schnel-
len Prozessierung hitzesensitiver Produkte denkbar. Zielproduktsegmente sind Thera-
peutika und hochwertige Lebensmittel.
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2.2 Wirtschaftliche Bedeutung der angestrebten Forschungsergebnisse fir KMU
In diesem Vorhaben kommt wegen der o. g. Vorteile die MW-unterstitzte Prozessierung
Uber innovative SS-Generatoren als Alternative zur klassischen MG-Technologie zum
Einsatz. Besonders in der MW-SS-unterstitzen GT kann durch eine optimierte Prozess-
fuhrung Prozesszeit und Plasmabildung reduziert und dadurch Engpassen der Produkti-
onskapazitat sowie hohen Prozesskosten entgegengewirkt werden. Nachteilig an der SS-
Technologie sind die derzeit noch hohen Investitionskosten. Diese belaufen sich zurzeit
schatzungsweise auf 10.000 € fur einen Generator mit einer Leistung von 1 kW. Fur eine
typische Anlage mit einer Produktionsmenge von z. B. 225 kg getrockneten Erdbeeren
pro Tag (Anschaffungspreis ca. 1 - 2 Mio. €) entstehen mit einer benétigten Leistung von
100 kW Kosten von ca. 1 Mio. €. In den nachsten Jahren ist aufgrund der Entwicklungen
in der SS-Industrie, insbesondere durch die steigenden Stlickzahlen im Bereich der
Haushaltsanwendungen, mit einem deutlichen Sinken der Preise flur SS-Generatoren zu
rechnen. Gelingt es zudem, die in Forschungsapparaturen erzielten Trocknungszeitver-
kiirzungen von bis zu 70 % [11] auch in industriellen Anwendungen umzusetzen, kénnten
Anlagen mit gleichem Durchsatz etwa um zwei Drittel kleiner ausfallen, was sich positiv
auf Investitionskosten und Platzbedarf auswirkt. Aul3erdem kann nach Berechnungen ei-
nes Mitglieds des PA durch den Einsatz von SS-Generatoren in Prozessen industriellen
Mal3stabs potenziell 15 % der aufgewandten Energie gegenuber der konventionellen GT
eingespart werden.

Das Produktionsvolumen getrockneter Lebensmittel hat in den letzten Jahren stetig zu-
genommen. Nach einer Marktforschungsstudie wird das jahrliche Wachstum im Bereich
getrockneter verarbeiteter Lebensmittel in der BRD von 2020 bis 2027 auf 2,8 % p.a.
geschatzt [12]. Fur den Weltmarkt belauft sich die Schatzung der Wachstumsrate auf
4,6 % pro Jahr bei einem Gesamtvolumen von 284,4 Mrd. US-$ in 2020 [12]. FUr die
exportorientierte deutsche Lebensmittelindustrie bestehen gute Chancen, daran teilzu-
haben. Fir gefriergetrocknete Produkte sagen Marktprognosen ein noch héheres Wachs-

tum voraus. Hier betragt die Wachstumsprognose flr den Weltmarkt 8 % p.a. [13].

Die Erndhrungsindustrie profitiert durch die drastische Senkung der Prozesszeit mit Ein-
satz der MW-SS-Technik. Mit den dadurch sinkenden Kosten wird auch die wirtschaftli-
che Herstellung eines breiteren Produktspektrums mdglich. Durch die tUberlegene Quali-
tat der Produkte aus der GT gegenluber Produkten aus anderen Trocknungsverfahren
kénnen sich Unternehmen damit einen Marktvorteil sichern. In Deutschland ist die Ernah-
rungsindustrie stark mittelstandisch gepragt. Die Branche beschéftigte 2017 als viert-

grof3ter Industriezweig rund 600 000 Menschen, von denen 60 % in KMUs arbeiteten [14].

23 von 130



Anlage zu Schlussbericht (IGF-Vorhaben Nr. 011F22205 N): Ausfiihrlicher wissenschaftlicher Bericht

2019 wurde ein Umsatz von 185 Mrd. € erwirtschaftet und 94 % der Unternehmen be-
schaftigten < 250 Mitarbeiter, 77 % der Unternehmen < 100 Mitarbeiter [15, 16]. Ein
Schwerpunkt der Verwendung getrockneter Produkte liegt auf dem Markt der Fertigge-
richte. Allein dieser Bereich machte 2019 einen Umsatz von 4 Mrd. € [17]. Im Jahr 2017
gaben aulRerdem 31 % aller Deutschen an, mindestens einmal pro Woche MW-/Fertig-
produkte zu verzehren [18]. Die vier gréf3ten Unternehmen halten im Bereich der Fertig-
gerichte einen gemeinsamen Marktanteil von 37 %, was eine geringe Marktkonzentration
in der Fertiggerichtbranche zeigt. Gleichzeitig sind mit 32 % in den meisten Betrieben der
Branche weniger als 50 Mitarbeiter beschaftigt. Zudem belauft sich die durchschnittliche
Anzahl der Beschaftigten auf nur 78 Mitarbeiter. [19]

Die sichere Prozessierung sensitiver Biomolekile bzw. von Naturstoffen unter Energie-,
Zeit- und Kostenersparnis sowie die Erweiterung der Prozesskapazitaten durch MW-un-
terstutzte GT hat aul3erdem fir die pharmazeutische Industrie ein grof3es wirtschaftliches
Potenzial. Die Trocknung gilt hier als sehr teurer Prozessabschnitt, der zudem wegen der
langen Trocknungsdauer als Engpass die Durchsatzkapazitat die gesamte Produktions-
kette limitiert. Die deutsche pharmazeutische Industrie erwirtschaftete 2019 einen Um-
satz von 198 Mrd. €. Sie ist mit einem Anteil von 91 % der Unternehmen ebenfalls stark
mittelstandisch gepragt [15, 20].

Hersteller von Trocknungsanlagen und von MW-Equipment profitieren Uber den Anlagen-
bau ebenfalls von den Projektergebnissen. Der Maschinenbau in Deutschland ist mit ei-
nem Anteil der KMU von 85 % Uberwiegend mittelstandisch gepragt. Er erwirtschaftete
bei 258 Mrd. € Gesamtvolumen allein mit Nahrungsmittelmaschinen und —anlagen 2019
einen Umsatz von 6 Mrd. €. [15, 21, 22] Gerade KMU sind auf den Erkenntniszuwachs
aus dem geplanten Vorhaben angewiesen, da sie ihn in vergleichbarer Weise nicht selbst
erarbeiten konnen. Uber die Projektergebnisse konnen KMU flexibler auf Marktanforde-
rungen reagieren und sich so von grof3en Unternehmen abgrenzen.

Der zu generierende Erkenntniszuwachs ist demnach branchentubergreifend fiir verschie-
dene stark mittelstandisch gepréagte Industriezweige relevant. Dartber hinaus ist die ent-
wickelte Technologie prinzipiell fir alle MW-unterstltzten Prozesse relevant, woraus sich

ein nicht préazise abzuschéatzendes, aber sehr grof3es Marktpotential ergibt.
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3 Wissenschaftlich-technischer Ansatz

3.1 Stand der Forschung und Entwicklung

MW sind elektromagnetische Wellen im Frequenzbereich von 300 MHz bis 300 GHz. In
MW-unterstitzen Erhitzungsanwendungen werden jedoch nur definierte Frequenzberei-
che zur Erwarmung des Produkts genutzt. In Haushalts-MW-Ofen werden MW fast aus-
schlie3lich bei 2450 + 50 MHz [23, 24] eingesetzt, in industriellen Anwendungen wird
auch haufig eine Frequenz von 915 + 13 MHz verwendet. Die verschiedenen Frequenz-
bereiche unterscheiden sich in der Eindringtiefe der entsprechenden MW. Als MW-Ge-
neratoren werden i. d. R. konventionelle MGs eingesetzt. Diese unterliegen in ihrem Fre-
guenzspektrum aus technischen Grinden zufélligen Schwankungen. Weitere technische
Einschrankungen des MGs stellen die Abhangigkeit der Frequenz von der Betriebstem-

peratur und dem Verschlei3zustand dar. [25-27]

Durch diese Limitationen des MG sowie seine eingeschrankte Lebensdauer (ca. 8000
Betriebsstunden p. a.) [28] stellt der SS-Generator eine vielversprechende Alternative
zum MG dar [29]. Als neuartige MW-Generatoren kdnnen sie elektrisch angesteuert wer-
den, um Frequenz, Phasenverschiebung und Leistung kontinuierlich zu verandern. Ins-
besondere durch die Modulation der Frequenz kdénnen Feldmaxima und —minima ver-
schoben werden, wodurch die elektromagnetischen Felder zeitlich gemittelt homogeni-
siert werden und eine homogenere Erhitzung des Produkts erzielt wird [30]. Der SS-Ge-
nerator als Leistungstransistor wird Uber eine Standard-Koaxial-Verbindung mit der Pro-
duktkammer verbunden. Isolatoren schitzen ihn vor einer Beschadigung durch eine zu
hohe reflektierte MW-Leistung, welche Uber den Detektor als Return-Loss erfasst wird.
Uber eine Anregung bei minimalem Return-Loss, also bei resonanter Anregungsfre-
guenz, wird eine Steigerung der Energieeffizienz des Prozesses maoglich. Fur den erfolg-
reichen industriellen Einsatz des SS-Generators ist jedoch auch hier die Ausbildung einer
homogenen Temperaturverteilung im Produkt notwendig [7, 31]. Ungleichm&Rige Erwar-
mungsprofile sind grundsatzlich auf die Inhomogenitat des MW-Feldes, inhomogene die-
lektrische Eigenschaften des Produktes, Ofendesign, Grol3e, Geometrie und Position des
Produkts zurtckzufuhren [32, 33].

Die dielektrischen Eigenschaften beschreiben die Fahigkeit des Materials, elektrische
Energie zu speichern (Dielektrizitatskonstante €°) und diese gespeicherte, elektrische
Energie in thermische Energie umzuwandeln (Verlustfaktor €). Der Zusammenhang die-

ser Produktparameter wird gemalf Gl. (1) Uber den Verlustwinkel & zusammengefasst.
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Die dielektrischen Eigenschaften sind je nach Produkt abhangig von Produkttemperatur
und -zusammensetzung, der Anregungsfrequenz und in besonderem Mal3 vom Aggre-
gatzustand und der Menge des Wassers im Produkt [34, 35]. Insbesondere wahrend des
Trocknens und Auftauens treten daher tber den Prozess grof3e Unterschiede in den die-
lektrischen Eigenschaften auf [36]. Die dielektrischen Eigenschaften des Produkts be-

stimmen gemal Gl. (2) den volumenspezifischen Leistungseintrag Pv im MW-Feld.

tan§ = — (1) P, = 2 nifeye” |E|? 2)
In Gl. (2) bezeichnet f die Frequenz des MW-Feldes, €0 die Dielektrizitatskonstante im
Vakuum und E die elektrische Feldstarke. Ungetrocknete Bereiche im Trockengut weisen
in der Regel einen wesentlich hdheren relativen dielektrischen Verlustfaktor € als ge-
trocknete Bereiche auf, weshalb die elektromagnetische Leistung tUberwiegend in den
ungetrockneten Bereichen dissipiert. Aufgrund dieser quasi-selbstregulierenden Eigen-
schaft und der volumetrischen Erhitzung ist der Einsatz von MW besonders fur Trock-
nungsprozesse geeignet [37, 38]. Wahrend der konventionellen GT zieht sich die Subli-
mationsfront zurtick, und es bleibt eine pordse, isolierende Produktmatrix bestehen, die
den Warmetransport zur Sublimationsfront erschwert. Gleichzeitig wird der gebildete
Wasserdampf durch die porése Produktstruktur abtransportiert. Die daraus resultieren-
den Widerstande gegen Stoff- und Warmetransport fiihren zu den langen Trocknungs-
zeiten in der konventionellen GT. Fur die GT von Lebensmitteln liegen die Stellplatten-
temperaturen typischerweise im Bereich 30 — 45 °C und der Druck unter 1 mbar [39-41].
In Abhéngigkeit der Produktbeschaffenheit ergeben sich daraus Trocknungszeiten von
ca. 12-24 h [39-41] bzw. von mehreren Tagen fur Pharmazeutika aufgrund der noch ge-
ringeren Prozesstemperaturen [42]. Bei ungeeigneter Prozessfihrung steigt der Druck
an der Sublimationsfront an, und das gefrorene Wasser schmilzt lokal auf. Dies kann zu
Produktschadigungen fiihren [43], die als Produktkollaps bezeichnet werden. In der in-
dustriellen GT wird dies durch eine empirische Begrenzung der Stellplattentemperatur
vermieden. In der MWGT muss dem mit einer Leistungsbegrenzung und einer moglichst

homogenen Temperaturverteilung begegnet werden.

Uber die Frequenz der eingekoppelten MW wird neben dem Anteil der dissipierten MW-
Leistung auch das ausgebildete MW-Feld, also die aus Superposition der stehenden Wel-
len resultierende Feldverteilung selbst, in der Produktkammer beeinflusst [44]. Dabei wer-
den die Positionen hoher bzw. geringer Feldstarke in der Kammer rdumlich verschoben.
Zeitlich gesehen hat eine Variation der Anregungsfrequenz folglich eine Variation der

Feldverteilung an jeder Kammerposition zur Folge, wodurch das Produkt zeitlich gemittelt
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einem homogeneren MW-Feld ausgesetzt wird. Uber den Einsatz innovativer SS-Gene-
ratoren ist im Gegensatz zu MGs eine flexible Anpassung der Anregungsfrequenz wéah-
rend des Prozesses moglich, was eine héhere Energieeffizienz und gesteigerte Homo-
genitat der Temperaturverteilung im Produkt gegentiber MG-Betrieb ermdglicht [29]. Bei
SS-Generatoren kann dafir das gesamte Frequenzband (2450 +50 MHz und
915 *+ 13 MHz) gezielt genutzt werden. Durch den Einsatz mehrerer MW-SS-Generato-
ren kann die Anzahl der moglichen Anregungszustande erhtht werden, was wiederum

eine homogenere Temperaturverteilung im Produkt begunstigt [45].

Die dreidimensionale Feldverteilung kann auch in elektromagnetischen Modellen be-
schrieben werden. Die Modelle im dreidimensionalen Raum beruhen auf einer numeri-
schen Losung der Maxwell-Gleichungen. Die Wechselwirkung der im Verfahrensraum
enthaltenen dielektrischen Materialien mit dem elektromagnetischen Feld wird in den Mo-
dellen durch Gl. (2) beschrieben. Ein Review von Yakovlev [46] bietet einen Uberblick
Uber geeignete kommerzielle Programme zur Modellierung in der Mikrowellenenergie-
technik. In Simulationen der Mikrowellenerwarmung konnte eine hohe Ubereinstimmung
zwischen den Vorhersagen aus elektromagnetischen Modellen und experimentellen Er-
gebnissen gezeigt werden [30, 47-50] Elektromagnetische Simulationen unter Verwen-
dung von SS-Generatoren zeigen in der Frequenzanpassung des MW-Felds ein grol3es
Potential zur Steigerung der Erwarmungshomogenitat und Energieeffizienz [30, 51, 52].
Allerdings handelt es sich bei der Abwagung der beiden GroRen um ein Optimierungs-
problem, in dem ein Kompromiss zwischen diesen getroffen werden muss [52]. Aul3er-
dem wurden bereits validierte Simulationen durchgefiihrt, die zu einer Optimierung der
Erwarmungshomogenitat bei einer hohen Energieeffizienz verwendet werden kénnen
[30]. Auch die Kopplung elektromagnetischer Modelle mit thermischen Modellen wurde
fur die MW-Erwarmung untersucht, wobei die Abhangigkeit der dielektrischen Eigen-
schaften von der Temperatur bertcksichtigt wurde [47]. In der Trocknung missen neben
Gleichungen fur den Warmetransport jedoch auch gekoppelte Gleichungen fir den
Stofftransport geldst werden. Da auch die stoffliche Zusammensetzung der Dielektrika
die dielektrischen Eigenschaften beeinflusst, wird die Kopplung thermodynamischer und
elektromagnetischer Modelle wesentlich komplexer. Den Autoren ist keine Literatur be-
kannt, die diese Problemstellung simulativ behandelt.

Eigene Vorarbeiten mittels elektromagnetischer Simulationen weisen ebenfalls die grund-
satzliche Eignung frequenzbasierter Steuerungsverfahren fur eine Steigerung der Erwar-

mungshomogenitat und Energieeffizienz nach. Abbildung 1 zeigt die Auswirkungen &aqui-
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distanter (Frequenzen in gleichem Abstand gewahlt) und resonanter (Frequenzen bei Ab-
sorptionsmaxima gewahlt) Steuerungskonzepte in der Erwarmung von gefrorenem Ty-
losegel auf Energieeffizienz und Erwarmungshomogenitat, wie sie in Gl. (3) [49] und Gl.
(4) definiert sind.

n=1-13.|5% @) (= @

p Vmax

Bei N handelt es sich um die Anzahl der MW-Ports in der Kavitéat und i ist ein proportio-
naler Faktor zum Anteil der eingestrahlten MW-Leistung, die zum jeweiligen Port zurtick-
geworfen wird. P, ist der durchschnittliche volumetrische Leistungseintrag, wahrend

Py max das Maximum dieser Grof3e im Trockengut darstellt.
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Abbildung 1: Erwarmungshomogenitét (links) und Energieeffizienz (rechts) bei frequenzbasierten
aquidistanten und resonanten Steuerungsverfahren zur Erwdrmung von gefrorenem Tylosegel

Durch Uberlagerung der Erwarmungsprofile bzw. Superposition im Rahmen eines Fre-
guenzsweeps konnte fur beide Steuerungskonzepte eine Steigerung der Erwarmungs-
homogenitat gegenuber dem Betrieb bei Einzelfrequenzen erreicht werden. Das reso-
nante Steuerungskonzept weist eine hthere Erwdrmungshomogenitat und Energieeffizi-
enz auf. Beide Konzepte kbnnen nur mittels SS-Generatoren umgesetzt werden. Die Be-
deutung einer Erh6hung der Erwarmungshomogenitéat ist von der thermischen Stabilitat
des Produktes und seiner Inhaltsstoffe abhéngig, die im Rahmen der elektromagneti-
schen Simulationen nicht bertcksichtigt werden kann. Daher sollten zur Bewertung der

praktischen Signifikanz dieser Ergebnisse experimentelle Daten herangezogen werden.

Der Einsatz von MW und insbesondere der Einsatz von SS-Generatoren ist daher ein
vielversprechender Ansatz zur Prozessbeschleunigung. Dass dies mit MW grundsétzlich
maoglich ist, wurde schon in den 1970er Jahren in der Literatur beschrieben [37, 53, 54].
In der MWGT kann eine Verklirzung der Trocknungszeit gegentuiber der konventionellen
GT von 36 - 96 % erzielt werden [2, 5-7]. Die prinzipielle Eignung des Einsatz von MW-
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Technologie in der GT wurde auch schon flr verschiedene Lebensmittel [55—-63], Star-
terkulturen [2] und pharmazeutische Antikorper [64] gezeigt. Eine weitere Prozessbe-
schleunigung in der MWGT konnte durch den kombinierten Einsatz von geschaumten
Produktmatrizen mit der MWGT erzielt werden [65, 66], jedoch wurden diese Arbeiten

noch mit den konventionellen MG-Generatoren mit ihren 0. g. Schwachen durchgefihrt.

Patente zum optimierten Einsatz von SS-Generatoren u. a. zum schnellen Trocknen, Er-
warmen oder dariber hinaus gehenden Behandeln von Materialien sowie zum Einsatz
resonanter Anregungsfrequenzen in MW-Systemen sind zum jetzigen Zeitpunkt bereits
ausgelaufen [67-74]. Aktuell laufende Patente schiitzen Steuerungskonzepte beim Ein-
satz mehrerer SS-Generatoren [75, 76] bzw. deren rdumliche Verteilung in der Produkt-
kammer [77] oder beziehen sich auf die Optimierung der MW-Erhitzung und den Prozess
des Auftauens in MW-Ofen v. a. in der Zubereitung von Fertigprodukten [78—80]. Daher
ist der Einsatz von SS-Generatoren in der MWGT zur Trocknung von Lebensmitteln und
Pharmazeutika mit einer Frequenz- und Leistungsmodulation patentrechtlich mdglich. Da
in diesem Projekt der grundlegende Zusammenhang der Modulation der MW-Frequenz
mit deren Auswirkung auf die MWGT untersucht wird, stellen diese Patente ebenfalls

keine Barriere zur Ergebnisverwertung dar.

3.2 Forschungsziel und Arbeitshypothese

Ziel des Projekts ist die Untersuchung der innovativen MW-SS-Technologie in Bezug auf
die Mdoglichkeiten der flexiblen Frequenzanpassung zum Erzielen einer homogeneren
Temperaturverteilung beim Erhitzen und eines gleichméaRigen Phaseniibergangs bei ge-
ringer Temperaturbelastung in der MWGT. Dabei wird u. a. die elektronische Steuerbar-
keit des MW-Feldes Uber die reflektierte MW-Leistung genutzt, die vom Trocknungszu-
stand abhéangt. Neben Frequenz und MW-Leistung wird der Einfluss der Bewegung des
Produkts im Verfahrensraum und der Einfluss verschiedener Energiequellen (Magnetron,
SS, Stellplatte) auf die MWGT untersucht, um die Vorteile der SS-Technologie bewerten
zu konnen. Dartber hinaus wird ein Modell zur Vorhersage der Feldhomogenitat und
Energieeffizienz des Prozesses etabliert, mit dem geeignete Steuerungskonzepte pro-
duktspezifisch vorhergesagt werden kdnnen. Es ergeben sich die folgenden Arbeitshy-

pothesen (AH) bzw. Lésungsanséatze:

AH 1: Uber die MW-Erhitzung mittels SS- gegenuiber MG-Generatoren kann im Produkt
eine homogenere Temperaturverteilung erzielt werden, da SS-Generatoren eine gezielte
Modulation des MW-Felds erméglichen. Zeitlich gemittelt kann so eine homogenere Pro-

zessierung des Produkts realisiert werden als bei der Anregung Uber MG-Generatoren.
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AH 2: Uber die Variation der MW-Frequenz und —Leistung ist eine produktschonende
MWGT mit verklrzten Prozesszeiten und hoher Energieeffizienz mdoglich, da Uber die
gezielte Modulation das MW-Feld hinsichtlich Prozesshomogenitéat und Steigerung der
Energieeffizienz beeinflusst werden kann. In SS-Generatoren kann eine Plasmabildung
Uber kontinuierliche Leistungsregelung vermieden werden, indem das Auftreten hoher

Einschaltpeaks und eine diskrete Leistungsregelung wie im MG-Betrieb umgangen wird.

AH 3: Geeignete Variationen von MW-Frequenz und —Leistung flr eine produktscho-

nende MWGT konnen mit Simulationsmodellen zur MWGT vorhergesagt werden.

AH 4: Eine Bewegung des Trockenguts im Prozessraum und die Kombination mehrerer
Energiequellen bzw. Frequenzbander erzielen eine homogenere Produktqualitat und kir-
zere Prozesszeiten, indem das auf das Produkt wirkende MW-Feld bei einer Produktbe-
wegung bzw. Anregung bei 915 MHz uber den Einfluss der Frequenzmodulation bei

2450 MHz hinaus variiert werden kann.

4 Losungsweg und Kooperation der Forschungseinrichtungen

KIT und TUM haben bereits mehrere Vorhaben gemeinsam durchgefuhrt, davon eines
zur MW-Trocknung [11]. In diesem Vorhaben widmet sich KIT im Schwerpunkt der Siula-
tion der MW-Erhitzung und MW-Trocknung sowie experimentell der Untersuchung der
klassischen GT im Vergleich zur SS-MWGT. TUM entwickelt neue Methoden und Kom-
binationen davon zur Erfassung von Produkteigenschaften im Querschnitt der Proben
und untersucht experimentell das Erhitzen und Trocknen von Modellsystemen mittels
MW-Technik mit direktem Vergleich der SS- und MG-Techniken. TUM und KIT arbeiten
zusammen bei der Entwicklung und Validierung der Simulationsmodelle zum Erhitzen,
wobei KIT die Daten zu den dielektrischen Eigenschaften von TUM nutzt. Sie ziehen ge-
meinsam Schlisse aus dem Vergleich der klassischen GT und der MWGT, was bei TUM
anlagentechnisch nicht leistbar ist. Die analytischen Methoden zur Ermittlung von Erhit-
zungsprofilen bzw. Temperatur-/Zeit-Effekten von TUM kommen bei KIT zum Einsatz, um
die Voraussagen aus der Simulation zu tUberprifen und aus den Ergebnissen die Simu-
lationsmodelle iterativ zu erweitern. Je nach technischen Fahigkeiten der Versuchsanla-
gen bei KIT bzw. TUM werden Versuchsanleitungen tbermittelt, nach deren Vorgaben
TUM fur KIT bzw. vice versa Experimente durchfiihrt, sodass die gesamte Anlagenkom-
petenz voll zum Einsatz kommt. Es ist weiter geplant, dies phasenweise durch Préasenz
der Projektleiter an der Partner-FS zu erganzen. Auf den Versuchsanlagen an beiden FS

werden Experimente zur gegenseitigen experimentellen Validierung und zum Vergleich
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unterschiedlicher Produktmengen durchgefihrt. Die Zusammenarbeit der beiden For-

schungseinrichtungen ist in Abbildung 2 schematisch zusammengefasst.

AP 1: Modellsysteme » AP 2: Methodenentwicklung
Charakterisierung des

Fur Lebensmittel (Tylose- und Modellsystems Temperaturmessung: Temperatur-Zeit- AuRere
Alginatgel), fir Pharmazeutika —I Effekte: Feldverteilung:
(Maltodextrin-Schaum) Integration der
Marker IR-Kamera, faseroptische Maillard-Reaktion, LED-Platine,
Bestimmung der dielektrischen Sensoren, Acorbinsduregehalt  Alginatschicht
Eigenschaften, Glastibergdnge und thermochromen Tinte
Warmekapazitaten
| |
AP 4.1: Simulation der MW-Erhitzung AP 4.2: Simulation der MWGT
Variation der Frequenz, Untersuchung der Grundlagen Variation der Frequenz, Entwicklung frequenzbasierter
frequenzbasierter Steuerungskonzepte unter Bewertung Steuerungskonzepte Giber den Trocknungsprozess, Variation des
der Erwarmungshomogenitat und Energieeffizienz Verfahrensraums
Innovative Validierung der Innovative validierung der Innovative Validierung der
Steuerungskonzepte Simulationsmodelle Steuerungskonzepte Simulationsmodelle Steuerungskonzepte Simulationsmodelle
v

AP 3: MW-Erhitzung AP 6: SS- vs. MG-MWGT
Variation der Frequenz, Aufbau der MWGT-Anlage, Variation Variation von Frequenz und
Drehtellerrotation und von Frequenz und Leistungseintrag, Leistungseintrag, Ubertragung der

Probenposition unter Bewertung der kombinierter Energieeintrag Steuerungskonzepte aus AP 4 und 5,
erzielten Homogenitét der konventionelle GT und MWGT weitere Prozessoptimierung

Temperaturverteilung (Kombination Frequenzbander,

Drehtellerrotation)
| 1

AP 7: Trocknungskonzepte fiir industrierelevante Produkte

Ergebnistransfer in die Wirtschaft durch
Ubertragung der entwickelten Trocknungskonzepte auf industrierelevante Produkte und erstellen eines Leitfadens zur
produktunabhangigen MWGT

Abbildung 2: Schematischer Projektablauf (im Schwerpunkt von KIT durchgefiihrte APs sind grin,
von TUM blau dargestellt)

4.1 Bearbeitungsschritte

AP 1: Modellsysteme und Bestimmung der Produkteigenschaften (TUM)

Um die breite Produktpalette in der Lebensmittel- und pharmazeutischen Industrie abzu-
bilden, missen charakteristisch unterschiedliche Modellsysteme zur Untersuchung des
Einflusses der Anregungsfrequenz auf das Erhitzungs- und Trocknungsverhalten in MW-
Prozessen entwickelt werden. In AP 1 werden diese in ihren dielektrischen Eigenschaf-
ten, Glasluibergangstemperaturen und ihrer Warmekapazitat charakterisiert. Dies ist u. A.
die Voraussetzung zur Berechnung und Simulation der MW-Erhitzung, GT und MWGT in
AP 4 (KIT). Die Modellsysteme werden auf3erdem auf ihre Eignung zur Untersuchung der

im Weiteren geplanten MW-Prozesse verglichen, die geeignete Konzentration an
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Markersubstanzen (Ascorbinsaure, Maillard-Reaktionskomponeten, B-Galactosidase,

thermochrome Tinte) gemal AP 2 ermittelt und die Modellsysteme um diese erweitert.

Als Modellsysteme sollen Tylose- bzw. Alginatgele untersucht werden, um an Vorarbeiten
anzuknupfen und, um das Verhalten fester Lebensmittel unterschiedlichen Wasserge-
halts (vorkonzentriert, wasserarm: ca. 77 %; verdiinnte Systeme: 95 % w/w) abbilden zu
konnen. Ein Einsatz von Tylosegel zur Untersuchung der GT ist weit verbreitet, was eine
umfassende Einordnung der Versuchsergebnisse in den aktuellen Stand des Wissens
ermdglicht [81-83]. Fur ein Alginatgelsystem spricht der geplante Einsatz hitzesensitiver
Markersubstanzen zur Quantifizierung der Temperaturverteilung und ¢/t-Effekte. Durch
die kaltvernetzende Gelbildung von Alginat mit zweiwertigen Metallionen (Ca?*) kann der

Einfluss der Gelherstellung auf hitzesensitive Marker minimiert werden.

Neben festen Gelen sollen geschdumte Maltodextrin-(MD)-L6sungen untersucht werden.
Schaume sind gegeniuber Gelen als charakteristisches Modellsystem von Relevanz.
Diese Systeme stehen stellvertretend fur die Zucker-Carrier-Systeme in der Pharma- und
Lebensmittelindustrie, wo hochwertige, sensitive Biomolekule in einer Umgebung von
Schutzstoffen (Zucker) und in vorgeschaumter Struktur getrocknet werden. MD fungiert
als Viskositatsbildner und als molekularer Schutzstoff. Um zu trocknungsstabilen Schau-
men zu gelangen, muss die bestgeeignetste Kombination aus Emulgatoren und MD fest-
gelegt werden. Zur Auswahl stehen Polysorbate, Tween® und Poloxamere, Pluronic®.

Diese bilden unterschiedliche Grenzflacheneigenschaften ab.

Die Bestimmung der dielektrischen Eigenschaften der Modellsysteme ist grundlegend,
um die absorbierte MW-Leistung und Verteilung der dissipierten Energie wahrend des
MW-Prozesses abschatzen zu kénnen. Die Stoffdaten sind Grundlage fir die Simulation.
Beim Trocknen verandern sich diese Eigenschaften in Abhéngigkeit von Produkttempe-
ratur und Wassergehalt. Sie werden deshalb bei zu trocknenden Modellsystemen bei -20
- 90 °C und bei unterschiedlichen Wassergehalten mittels eines temperierbaren Micro-
wave Dielectric Measurement Kits (Puschner, Schwanewede, Deutschland) bestimmt.
Diese Analytik wurde bei der TUM im Rahmen des AiF-Projekts 18819 N bereits etabliert
[84]. Daruiber hinaus werden die Glastbergangstemperaturen und Warmekapazitaten der
Modellsysteme Uber modulierte dynamische Differenzkalorimetrie (mDSC) (Advanced
TzeroTM Q1000, TA Instruments, New Castle, USA) im getrockneten, vermahlenen End-

zustand und im Ausgangszustand des zu trocknenden Modellprodukts ermittelt.

Fur den geplanten Einsatz eines MD-Schaums wird dartber hinaus die Blasengrof3en-

verteilung Uber die Messung mittels Licht-Mikroskop (Axiovert 135, Anton Paar, Graz,
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Osterreich) und die Schaumbildungskapazitat tiber den sog. Overrun bestimmt. Die Bla-
sengrof3enverteilung hat in Kombination mit dem Overrun einen signifikanten Einfluss auf
die Trocknungskinetik [66, 85]. Sie charakterisiert den Diffusionsweg fir den entstehen-
den Wasserdampf und ermdglicht dariiber Ruckschlisse auf den Trocknungswiderstand.

Ziel: Die Modellsysteme zur Untersuchung der MWGT, GT und MW-Erhitzung wurden
hinsichtlich wichtiger Produktparameter charakterisiert.

Durchgefiihrte Arbeiten im Jahr 2022
Aufgrund ihres einfachen Handlings und ihrer Inertheit gegeniiber den untersuchten che-

mischen Markern aus AP 2, wurden Tylosegele und Gellan-Gele als besonders geeignet
fur die weiteren Untersuchungen im Rahmen von AP 3-5 festgesetzt. Dabei dienten die
Gellan-Gelproben zur Untersuchung der MW-Erhitzung (AP 3), wohingegen die Tylose-
gelproben zur experimentellen und simulations-basierten Untersuchung der MWGT von
Gelproben in AP 4 und 5 verwendet wurden. Auf die Herstellung der Proben und wesent-

liche Produktparamater fur die weiteren Versuche wird im Folgenden kurz eingegangen:

Gellan-Gel-Proben zur Untersuchung der MW-Erhitzung (AP 3)

Die Gellan-Gel-Proben wurden entsprechend eines etablierten Herstellungsverfahrens
vorbereitet. Das genaue Vorgehen ist dabei Taghian Dinani et al. [86] zu entnehmen. Die
Gele wurden dabei aus einem Gemisch aus L-Lysin (2,00 Gew.-%, Sigma-Aldrich Che-
mie GmbH, St. Louis, MO, USA), D-Ribose (2,00 Gew.-%, Glentham Life Sciencs Ltd,
Corsham, UK), Gellangummi (1,50 Gew.-%, GelzanTM CM, Sigma-Aldrich Chemie
GmbH, St. Louis, MO, USA), Calciumchloriddehydrat (0,59 Gew.-%, Sigma-Aldrich Che-
mie GmbH, St. Louis, MO, USA), Anatas-Titandioxid (0,01 Gew.-%, Sigma-Aldrich Che-
mie GmbH, St. Louis, MO, USA) und doppelt deionisiertem Wasser (93,9 Gew.-%) her-
gestellt. Die Gelierung wurde durch gezielte Temperaturbehandlung initiiert [86]. Das Ge-
misch wurde anschliel3end in zylindrische Formen mit einem Innendurchmesser von 125
mm gegossen, sodass eine Gelhdhe von 10 mm, einem Volumen von 122,7 cm3 und
einem Gewicht von 130 g der Einzelgelproben gegeben war. Die Probenhéhe von 10 mm
wurde auf der Grundlage von Vorstudien gewahlt [86]. Sie wurde so gewahlt, dass die
Erwarmung nicht durch die Eindringtiefe limitiert wird und gleichzeitig die Stabilitat des

Gels fur eine gute Handhabung der Proben ausreichend ist.

Anschliel3end an den Herstellungsprozess der Gellan-Gel-Proben wurden diese bis zum
Verarbeitungszeitpunkt bei 4 °C gelagert (4 1 h). Diese Gelbildungs- bzw. Lagerzeit

wurde so ausgewahlt, dass es in diesem Zeitraum zu keiner signifikanten Veranderung
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des pH-Werts, der Gelfestigkeit bzw. der Gesamtgrundverfarbung der Gelproben kam.
Dies kann aus den Ergebnissen in Tabelle 1 abgeleitet werden. Die Gesamtgrundverfar-
bung (AE) beschreibt dabei den Farbunterschied zwischen der Referenzprobe nach 3 h
und den zu untersuchenden Proben (4, 5, 6 und 24 h). Die Formel zur Berechnung von
AE ist dabei in Gl. 5 angegeben, wobei hier der Index i die Lab-Farbwerte der zu unter-
suchenden Probe kennzeichnet, der Index R die Lab-Farbwerte der Referenzprobe nach
3 h. Eine Mindestzeit von 3 h war dabei erforderlich, um eine vollstandige Ausbildung des
Gelnetzwerks zu gewahrleisten (Ergebnisse nicht gezeigt).

Tabelle 1: Einfluss des Alters der Probe nach der Herstellung auf die Produktparameter pH-Wert,
Gelfestigkeit und die Verdnderung der Grundverfarbung (AE). Hochgestellte Buchstaben kenn-
zeichnen die Signifikanz des Unterschieds zwischen den Mittelwerten innerhalb einer Zeile (A-
NOVA mit Post-Hoc Bonferroni Test, p< 0.05).

Alter der Probe [h]

Gel-
eigenschaften 3 4 5 6 24
pH-Wert 9,86 + 0,022 9,76 £0,13* 9,84+0,02¢ 9,85+0,01* 9,75+ 0,022

Gelfestigkeit [N] 106,0 + 3,22 1249 +29* 111,9+8,00 1056+6,32 114,8+29°

AE [] Anfangsfarbe 1.9+1.9° 2.6+26 27426 49+53

Dass es zu keiner signifikanten Veranderung dieser Produktparameter kam, war Voraus-
setzung fir die Wiederholbarkeit der Ergebnisse aus AP 3 (MW-Erhitzung). Denn D-Ri-
bose, als reduzierender Zucker, und L-Lysin, als freie Aminosaure, dienen als Vorstufen
fur die Temperatur-induzierte Maillard-Reaktion im Rahmen der MW-Erhitzungsversu-
che. Dabei handelt es sich um eine etablierte chemische Markermethode zur Untersu-
chung der Inhomogenitat der Mikrowellenerwarmung basierend auf der raumlich aufge-
|6sten Analyse der Maillard-Braunung [87—89]. Im Rahmen dieser Methodik dient die lo-
kale Intensitat der Verfarbung als Untersuchungsgrundlage der raumlichen Verteilung
von Zeit-/Temperatureffekten wahrend der MW-Erhitzung. Da die Maillard-induzierte
Braunungsreaktion abhangig vom pH-Wert der Probe ist, ist der Erhalt des pH-Werts im
Untersuchungszeitraum (4 =1 h) entscheidend, um sicherzustellen, dass es zu keiner
Beeinflussung des Erhitzungsergebnisses aufgrund des expliziten Verwendungszeit-
punkts kommt. AE und Gelfestigkeit kdnnen bei starker zeitlicher Abhangigkeit ebenfalls
aufgrund einer veranderten Grundfarbe der Gele bzw. ihrer Handhabbarkeit und Wasser-
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rickhaltevermégens in der Erhitzung zu einer Beeinflussung der MW-Erhitzungsergeb-
nisse fihren. Dieser Einfluss konnte jedoch Uber die Ergebnisse aus Tabelle

lausgeschlossen werden.

Tylose-Gel-Proben zur experimentellen und simulationsbasierten Untersuchung der
MWGT (AP 4 und 5)

Fur die Simulationsversuche wurde mit dem Modellsystem des Tylosegels gearbeitet.
Daher wird im Folgenden v.a. auf die dielektrischen Eigenschaften im frischen bzw. ge-
trockneten Zustand des Tylosegelsystems eingegangen. Denn diese Ergebnisse aus AP
1 dienten als Grundlage der in AP 4 vorgestellten Ergebnisse zur Verbesserung der Ho-
mogenitat und Energieeffizienz in der MWGT. Das Tylosegel (Methyl-2-Hydroxyethylcel-
lulose) zur Untersuchung der MWGT wurde dabei, wie in [90] im Detail beschrieben her-
gestellt. Das Tylosegel besteht aus 76,23 Gew.-% demineralisiertem Wasser, 22,77
Gew.-% Tylose MH1000 (Kremer Pigmente, Aichstetten, DE) und 1,00 Gew.-% L-(+)-
Ascorbinséaure (Carl Roth, Karlsruhe, DE). Je Einzelprobe wurden 12,50 g des Tylosegels
abgewogen und lber entsprechende Formen zu Quadern von ca. 25 mm x 25 mm x 20
mm geformt. Anschlielend wurden die Einzelproben bei -30 °C fur mindestens 14 h ein-
gefroren. Um Wasserverlust im gefrorenen Zustand zu vermeiden, wurde das Produkt bis

zur Trocknung bei -30 °C luftdicht gelagert.

Als Grundlage fur die Simulation aus AP 4 wurden die dielektrischen Eigenschaften der
frischen und gefriergetrockneten Tylosegelproben mit einem pyWaveAnalyser (Puschner,
Schwanewede, DE) bestimmt. Diese wurden in einem typischen Temperaturbereich der
MWGT von - 20 °C bis 45 °C bestimmt. Die Probe wurde dabei vor der Messung auf -20
°C temperiert. Die Temperatur des Messkopfes wurde mit einem angeschlossenen ex-
ternen Kihlsystem (Unistat 161 W, Huber, Offenburg, DE) auf -20 °C eingestellt. Die
vortemperierte Probe wurde in den pWaveAnalyser eingesetzt und 1 h lang aquilibriert.
Anschlie3end wurde die Temperatur kontinuierlich mit 0,1 K/min auf 45 °C erhoht. Die
Messungen der dielektrischen Eigenschaften wurden bei einer Frequenz von 2,45 + 0,05
GHz durchgefiihrt und alle 30 s mit der Software pyWaveAnalyser 3.2.0 (PUschner,
Schwanewede, DE) aufgezeichnet. Die Messung eines leeren Vials diente dabei als Re-
ferenz. Die Temperatur wurde mit der Software SpyControl 2.0 (Huber, Offenburg, DE)
und einem Temperatursensor (PT100, Huber, Offenburg, DE) aufgezeichnet, der in den
Messkopf eingesetzt wurde. Alle Messungen wurden in Doppelbestimmung durchgeflhrt.
Zeitabhéngige dielektrische Messdaten und zeitbezogene Temperaturdaten wurden in
Matlab R2019a (MathWorks, Natick, MA, USA) verarbeitet. [90]
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Die Ergebnisse der dielektrischen Untersuchungen des Tylosegels sind dabei in Abbil-
dung 3 dargestellt. Diese sowie die folgende Interpretation wurde angepasst von der aus

diesem Projekt hervorgegangenen Publikation [90] entnommen:
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Abbildung 3: (a) Dielektrische Eigenschaften von frischem Tylosegel; (b) Dielektrische Eigen-
schaften von gefriergetrocknetem Tylosegel.

Die Ergebnisse wurden in zweifacher Ausfertigung erhalten. Die arithmetischen Mittel-
werte der dielektrischen Eigenschatften, die in den Simulationen verwendet wurden, sind
mit einem x gekennzeichnet. [90]Die in Abbildung 3a dargestellten dielektrischen Eigen-
schaften von frischem Tylose-gel variieren im untersuchten Temperaturbereich erheblich.
Dieses temperaturabhéangige Verhalten der dielektrischen Eigenschaften &, und &’ von
frischem Tylosegel entspricht bereits publizierten Werten [91]. Der grofdte Anstieg der
dielektrischen Eigenschaften tritt im Bereich von -10 °C bis 2 °C auf. Dieses Verhalten
lasst sich durch das Schmelzen von gefrorenem Wasser in diesem Temperaturbereich
erklaren. Da die dielektrischen Eigenschaften von Wasser bei Mikrowellenfrequenzen
[92] viel hoher sind als die von Eis [93], fuhrt das teilweise Schmelzen von gefrorenem
Wasser ab etwa -5 °C zu einem deutlichen Anstieg der dielektrischen Eigenschaften. Der
leichte Anstieg bei niedrigeren Temperaturen, d. h. -20 °C bis -5 °C, ist wahrscheinlich
auf einen mit steigender Produkttemperatur zunehmenden Anteil an flissigem Wasser
im Tylosegel zurtickzufiihren, wie in friheren Studien auf der Grundlage der Differential-
Scanning-Kalorimetrie von Tylosegel festgestellt wurde [94]. Der héhere &, -Wert des Ty-
losegels in der vorliegenden Studie im Vergleich zu den veroffentlichten Daten tber rei-
nes Tylosegel [91] ist vermutlich auf die Unterschiede in der Zusammensetzung des ge-
testeten Materials (u. a. Zugabe des Ascorbinsaure-Markers) zurtckzufihren. Denn es

ist bekannt, dass bereits geringe Veranderung der Zusammensetzung des Tylose-gels
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zu Veranderungen der dielektrischen Eigenschaften fiihren, z. B. bei Zugabe von Natri-
umchlorid [36, 91] und Sucrose [36]. Dartber hinaus basieren publizierten Daten auf ei-

nem anderen Messequipment sowie einem veranderten Messaufbau.

Die dielektrischen Eigenschaften des gefriergetrockneten Tylosegels sind niedriger als
die des frischen Gels, wie in Abbildung 3b dargestellt. Die dielektrischen Eigenschaften
nehmen mit der Temperatur leicht zu, was vermutlich auf die zunehmende Mobilitat der
Molekile zuriickzufiihren ist, die mit dem elektromagnetischen Feld wechselwirken. Da
es im Inneren des Materials aufgrund des Fehlens von freiem Wasser zu keinem Pha-
seniibergang kommit, tritt keine starke Veranderung der dielektrischen Eigenschaften mit
steigender Temperatur auf.

In Eis wird die Mikrowellenenergie aufgrund der geringen dielektrischen Eigenschaften
nur in geringem Malf3e dissipiert [93]. In Verbindung mit den geringen dielektrischen Ei-
genschaften des gefriergetrockneten Tylosegels deutet dies darauf hin, dass die Mikro-
wellenenergie im gefrorenen Produkt vorwiegend durch Wechselwirkung der Mikrowellen
mit ungefrorenem, gebundenem Wasser dissipiert wird. Dieses ist v.a. im gefrorenen,
jedoch nur noch in geringem Umfang im getrockneten Produkt enthalten. Diese Vermu-

tung wird durch vorhandene Literatur gestitzt [95].

Fur die Simulation aus AP 4 wurden aufgrund der unbekannten, zeitabh&ngigen Tempe-
raturverteilung in der Probe wéahrend der MWGT, dem Produkt konstante dielektrischen
Eigenschaften zugewiesen. Fiur das gefrorene Produkt wurden die dielektrischen Eigen-
schaften des frischen Gels bei -20 °C und fur das getrocknete Produkt die dielektrischen
Eigenschaften des getrockneten Gels bei 20 °C festgelegt. Die dielektrischen Eigenschaf-
ten des frischen Gels bei -20 °C wurden gewahlt, da die MWGT bei 0,5 mbar und damit
bei einer Sublimationstemperatur von reinem Wasser von ca. -27 °C durchgefihrt wurde.
Eine Bestimmung der dielektrischen Eigenschaften unterhalb von -20 °C war zudem
messtechnisch nicht moglich. Unterhalb von -20 °C ist kein signifikanter Einfluss einer
weiteren Temperaturabsenkung auf die dielektrischen Eigenschaften mehr zu erwarten.
Fur die Simulation des trockenen Produktanteils wurden die dielektrischen Eigenschaften
bei Raumtemperatur gewdahlt, da es im untersuchten Temperaturbereich zu keinem sig-
nifikanten Einfluss der Temperatur auf die dielektrischen Eigenschaften gekommen ist.
Die dielektrischen Eigenschaften bei den jeweiligen Temperaturen wurden als arithmeti-
sches Mittel der Doppelbestimmungen berechnet und sind in Abbildung 3 durch ein x

hervorgehoben. Sie dienten als Grundlage fir die Simulation im Rahmen von AP 4.

Durchgefiihrte Arbeiten im Jahr 2023
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Maltodextrinschaum-Proben zur Untersuchung der MWGT (AP 6)

In den experimentellen Untersuchungen im Rahmen von AP 5 und 6 zeigte sich, dass
Tylosegele dulRerst empfindlich auf frequenzinduzierte Veranderungen der absorbierten
Mikrowellenleistung reagierten. Anpassungen der Anregungsfrequenz und Inputleistung
fuhrten zu einem Phanomen, das als "Puffing” der Probe bezeichnet wird und mit einer
mechanischen Zerstérung der Probenstruktur einhergeht. Dies begrenzte die Méglichkeit
einer detaillierten Untersuchung unterschiedlicher Prozessparameter in der MWGT, wie
sie in AP 6 angestrebt wurde. Fur die in AP 6 angestrebten MWGT-Versuche zur Unter-
suchung des Einflusses der MW-Inputleistung, der Frequenz und des Generatorsystems
wurden daher Maltodextrinschaume eingesetzt. Durch den Einsatz einer aufgeschaum-
ten Probe wurden hohen Trocknungsraten erméglicht ohne zu einer mechanischen Zer-
storung der Probenstruktur zu fuhren [96, 97], so waren die Proben fur Untersuchungen
in einem weiten Prozessparameterbereich geeignet. Maltodextrinschaume waren daher

besonders geeignet fur die geplanten Untersuchungen im Rahmen von AP 6.

Zur Herstellung des Maltodextrinschaums wurde zunédchst eine Maltodextrinlésung von
200 g hergestellt, indem 6,0 % w/w Polysorbat 80 (Tween 80, Gerbu Biotechnik GmbH,
Heidelberg, Deutschland), 25 % w/w Maltodextrin DE-6 (Nutricia GmbH, Erlangen,
Deutschland) und 69 % w/w deionisiertes Wasser verwendet wurden. Zur vollstandigen
Hydratisierung wurde die Lésung Uber Nacht bei 4 °C schonend gerihrt. 150 g der L6-
sung wurden bei 220 U/min fir 15 Minuten in einem kommerziellen Rotor-Stator-System
(KitchenAid ARTISAN 5KSM150, Whirlpool Corp., Greenville, USA; Geometrie: KASWW,
Whirlpool Corp., Greenville, USA) aufgeschaumt. Unmittelbar nach dem Aufschdumen
wurden 120 g der Lésung in eine Glas-Petri-Schale (Duran, Merck, Darmstadt, Deutsch-
land) mit einem Durchmesser von 22,5 cm ubertragen und bei -80 °C tUber Nacht einge-
froren (Freeze BF-U538, Buchner Labortechnik, Pfaffenhofen, Deutschland). Fur die
Trocknungsversuche wurden die gefrorenen Maltodextrinschaume aus dem Gefrier-

schrank entnommen, in die MWGT-Anlage uberfihrt und die Trocknung gestartet.

Zusammenfassung: Alle im Rahmen des Projekts eingesetzten Modellsysteme zur Un-

tersuchung der MW-Erhitzung und MW-Gefriertrocknung wurden vollstandig hinsichtlich
ihrer relevanten Produktparameter charakterisiert.

AP 2: Weiterentwicklung und Kombination von Messmethoden zur Bestimmung
der Temperatur- bzw. 9/t-Verteilung (TUM)

Die umfassende Ermittlung von Temperatur- bzw. 8/t-Effektverteilungen im Produkt er-

fordert unterschiedliche, sich gegenseitig erganzende MW-kompatible Messmethoden.
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Die Methoden missen ortlich aufgeloste Daten exakt und bevorzugt online liefern sowie
9/t-Effekte entlang des Prozesses erfassen. Einzelne Messtechniken leisten dies nicht.
V. a. Veranderungen der Produktstruktur und Zusammensetzung im Prozessverlauf so-
wie niedrige Temperaturbereiche schranken den Einsatz etablierter Methoden ein [98,
99]. Der Einsatz von Warmebildaufnahmen auf der Produktaul3enseite sowie der Einsatz
von faseroptischen Sensoren zur Punktmessung sind in der MW-Erhitzung bereits etab-
liert [L00—102]. Wasserentzug und Einfrierprozesse sowie niedrige Prozesstemperaturen

bei der GT stellen jedoch neue Anspriiche an Methodenauswahl und —entwicklung.

Daher werden in AP 2 neue Methoden entwickelt sowie bzgl. Eignung und Aussage ver-
glichen. Dies umfasst die Messung der Temperaturverteilung im Produkt sowie Methoden
zur Ermittlung der &ul3eren Feldverteilung. Fir die Bestimmung der Temperaturverteilung
im Produkt werden die Ergebnisse von Infrarot (IR)-Kameraaufnahmen (Flir E53, Flir Sys-
tems, Wilsonville, USA) mit quantitativen Punktmessungen Uber faseroptische Sensoren
(TS4, Optocon Weidmann Technologies, Dresden) und mit der Verfarbung der Probe
uber Markersubstanzen drtlich und zeitlich aufgelost verglichen. Als Markersubstanzen
werden u. a. L-Lysin und D-Ribose als Maillard-Reaktanden und irreversible, ther-
mochrome Tinte (Cheerful Kaki CO, Taoyuan, Taiwan) eingesetzt. Die Verfarbung soll
raumlich aufgeldst, fotografisch dokumentiert und Uber eine Bildauswertung mittels der
Software MATLAB (The MathWorks, Inc, Natick, USA) quantifiziert werden. Dabei soll
die raumliche Verteilung der Farbkomponenten L*, a* und b* Gber die Probenoberflache
ausgewertet und somit die Homogenitat des Erhitzungszustands bzw. der Temperatur-
verteilung Uber den Gesamtfarbunterschied nach Gl. (5) beschrieben werden. Die Inho-
mogenitat innerhalb einer Probe kann dabei tGiber die maximale Differenz der Farbe in-
nerhalb der Probe beschrieben werden, mit dem Index i fur den maximal verfarbten Pro-

duktbereich und R fur den minimal verfarbten Bereich einer Probe.

AE = \/(L; — Lg)* + (a; — ag)?+(b; — bg)? (5)

Referenzfarbmessungen des Kamerasystems sollen Uber Chromametermessung
(Chroma-Meter CR-200, Konica Minolta, Tokio, Japan) erhoben werden. In der MWGT
der MD-Proben wird zudem die Inaktivierung eines Modellenzyms stellvertretend ftr bio-
gene Wirkstoffe (Opti-Lactase LX2, Optiferm, Oy-Mittelberg) sowie in Tylosegel der Erhalt
der Ascorbinsaure tber jodometrische Titration untersucht. Der Einsatz dieser Messtech-
niken zur Erfassung der Temperaturprofile zeigt auf, in welcher rAumlichen Aufldsung die

Produktteile separiert und Marker einzeln vermessen werden.
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IR-Bildaufnahmen sind wegen der Erfassung Uber den gesamten Querschnitt der Probe
besonders fur die Detektion inhomogener Temperaturverteilungen auf der Produktober-
flache geeignet. Uber das Schneiden der Gel- bzw. Schaumprobe in einzelne Schichten
sofort nach Entnahme der Probe mit direkter Aufnahme des Warmebildes wird aus den
Einzelaufnahmen die 3D-Temperaturverteilung schichtenweise ermittelt. Aufgrund des
Wasserentzugs, Veranderungen der Oberflachenstruktur sowie von niedrigen Prozess-
temperaturen ist die Genauigkeit der IR-Messung in der Vakuum- und Gefriertrocknung
Uber eine Veranderung der Messparameter (v. a. der Emissivitat) im Rahmen des Trock-
nungsprozesses limitiert. IR-Aufnahmen eignen sich dennoch besonders zur Identifika-
tion kritischer Produktbereiche, deren quantitative Temperatur wiederum Uber faseropti-
sche Sensoren genau bestimmt werden kann. Das Schneiden der behandelten Probe in
Schichten bietet weiter die Moglichkeit, tber die Verfarbung bzw. Aktivitat von Markersub-
stanzen auf die erreichten lokalen Maximaltemperaturen (beim Einsatz irreversibler, ther-
mochromer Markersubstanzen) bzw. auf den 9/t-Effekt (beim Einsatz von Maillard-Reak-
tanden und Modellenzymen) schlieBen zu kénnen. Dies ist leistbar, wenn das Schneiden
und Messen mit minimalem Zeitverzug erfolgt, um die Abkuhlung auf ein geringes Mal3
zu begrenzen. Hierzu wird auf Vorarbeiten zurtickgegriffen, die eine Routine zu dieser
Messmethodik entwickelt haben [31, 86, 103].

Uber die innere Charakterisierung der Probe hinaus ist die Entwicklung einer Methode
zur Erfassung der auf3eren Feldverteilung geplant, weil dies fur das Verstandnis des Ein-
flusses des MW-Feldes auf den Prozess sowie die Entwicklung und Validierung der Si-
mulationsmodelle (AP 4) entscheidend ist. Daher soll die Methodenentwicklung zur Er-
fassung der Proben-Temperaturverteilung durch die Methodik zur Visualisierung der au-
Beren Feldverteilung im unbeladenen Ofenzustand erweitert werden. Dazu soll der An-
satz der Visualisierung der Feldvektoren tber die Anregung von LEDs auf einer Feldmus-
ter-Detektorplatine verfolgt und Gber MATLAB ausgewertet werden [28]. AuBerdem wird
die Feldverteilung in der Kavitat Gber das Erhitzungsmuster einer in variabler vertikaler
Positionen eingebrachten Alginatschicht visualisiert. Der geplante Versuchsaufbau zur

Visualisierung der aufR3eren Feldverteilung ist in Abbildung 4 schematisch dargestelit.
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IR-Bild der Alginatschicht Fotoaufnahme der LED-Platine
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Abbildung 4: Schematischer Versuchsaufbau zur Visualisierung der duf3eren Feldverteilung

Ziel: Methoden zur Charakterisierung der Prozesseinwirkung und zur Validierung der Si-

mulationsmodelle stehen zur Verfligung.

Durchgefiihrte Arbeiten im Jahr 2022

Wie in der Beschreibung des AP 2 angegeben, erfolgte die Bewertung der Homogenitat
der MW-Erhitzungsversuche in AP 3 Uber IR-Kameramessungen und eine raumlich auf-
geldste Auswertung der resultierenden Verfarbungsmuster des Maillard-Gellangelsys-
tems aus AP 1. Die Methoden wurden dabei in engem Zusammenspiel mit der Entwick-
lung der Modellsysteme aus AP 1 erprobt. Sie werden im Rahmen der im weiteren ge-

schilderten MW-Versuche genauer vorgestellt.

Zur vereinfachten Quantifizierung der Inhomogenitat der Temperaturverteilung wurde zu-
dem ein Inhomogenitatsparameter eingefuhrt, der sogenannte Variationskoeffient (coef-
ficient of variance, kurz COV-Wert). Dieser geht als etablierter Homogenitatsparameter
zur Bestimmung der Inhomogenitat der Temperaturverteilung aus der Literatur hervor
[104-106]. Er beschreibt die normierte Streuung aller gemessener Temperatur-werte, die
aus einer Warmebildaufnahmen der Probe erhoben wurden. Die Berechnung des COV-
Werts erfolgte entsprechend Gl. 6. Ein hoher COV-Wert beschreibt folglich eine hohe
Inhomogenitat der untersuchten Temperaturverteilung, ein geringer COV-Wert eine nied-
rige Inhomogenitat der Temperaturverteilung. Die Ermittlung einzelner Temperaturpara-
meter (Standardabweichung aller Temperaturwerte der Probenoberflache, maximale, mi-
nimale, mittlere Temperatur und Spanne der Temperatur einer Einzelprobe) erfolgte da-
bei mittels automatisierter Bildverarbeitung der Warmebildaufnahmen in Matlab R2019a

(MathWorks, Natick, MA, USA).

Standardabweichung der Temperatur [K]

cov[-]= (6)

Mittelwert der Temperatur [K]
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Durchgefiihrte Arbeiten im Jahr 2023

MW-Erhitzung

Zusatzlich wurde eine Analyse der &uf3eren Feldverteilung (i.e. die Feldverteilung aul3er-
halb der Probe) in der MW-Erhitzung geméaR der oben beschriebenen LED-Methodik
durchgefiihrt. Diese Methode lieferte aufschlussreiche Informationen zur au3eren Feld-
verteilung. Es konnte gezeigt werden, dass eine raumlich aufgeloste, zweidimensionale
Visualisierung der aufl3eren MW-Feldverteilung mdglich ist. Im Vergleich mit den in AP 3
beschriebenen Versuchsergebnissen zur MW-Erhitzung zeigte sich jedoch eine einge-
schrankte Vergleichbarkeit der Ergebnisse. Aufgrund der hohen erforderlichen Inputleis-
tung in der MW-Erhitzung (0.7 W/g Probe) konnten Erhitzungsversuche nicht gleichzeitig
mit der LED-Methode in einem Mikrowellenprozess durchgefiihrt werden. Da die Input-
leistung zu hoch fur das elektrische Bauteil war, wurden entsprechende Versuche der
LED-Platine bei 10 W Inputleistung durchgefuhrt. Die niedrigere Inputleistung hatte dabei
keinen Einfluss auf die Ausbildung der aul3eren Feldverteilung, da in Solid-State-Syste-
men, in denen die Anregungsfrequenz definiert vorgegeben werden kann, die Anre-
gungsfrequenz nicht abhéngig von der Inputleistung ist. Es zeigte sich, dass die Platzie-
rung der LED-Platine im Feld die Ausbreitung des MW-Feldes und vor allem die Fre-
guenzbereiche der resultierenden Feldmodi beeinflusste, sodass mit und ohne LED-Pla-
tine bei ansonsten gleicher Ofenbeladung nicht die gleichen Frequenzbereiche fiir die
Einzelmodi identifiziert werden konnten. Ein Feldmodus wurde dabei definiert als ein An-
regungsfrequenzbereich, innerhalb dessen sich die rdumliche Ausbreitung des MW-Fel-
des nicht stark andert. Einzelne Feldmodi werden durch sogenannte Modenspriinge ab-
gegrenzt, die mit einer sprunghaften Verdnderung der MW-Feldverteilung einhergehen.
Der Messung lag dabei die Annahme zugrunde, dass bei ausreichender Beladung der
Kammer, der invasive Einfluss der LED-Methodik auf die Ausbreitung des aul3eren Fel-
des zu vernachlassigen sei. Diese Annahme traf fir die von uns in AP 3 untersuchten
Probe (130 g Gellan Gel) jedoch nicht zu. Aufgrund des Einflusses der LED-Platine auf
das Auftreten verschiedener Feldmodi war daher ein uneingeschrankter Vergleich der
erhobenen Ergebnisse zur aul3eren Feldverteilung mit den Erkenntnissen aus AP 3 nicht
maoglich. Im Folgenden wird daher unter AP 3 nicht vertiefend auf die Versuchsergebnisse
zur LED-Platine eingegangen, und es wird auch hier auf eine ausfuhrlichere Erlauterung

der Versuchseinzelergebnisse verzichtet.

Die Umsetzbarkeit der LED-Methodik konnte folglich im Rahmen der durchgefiihrten Ver-

suche gezeigt werden, jedoch lieferte die Methodik keine neuen Erkenntnisse zu den in
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AP 3 angestrebten Forschungszielen, die Uber die geschilderten Ergebnisse in AP 3 hin-

ausgehen.

MWGT

Die Bewertung der Inhomogenitat der Temperaturverteilung bei der MWGT erfolgte mit-
tels unterschiedlicher Anséatze. Zum einen wurde eine Online-IR-Kameramessung tber
den zeitlichen Verlauf der MWGT durchgefihrt, gefolgt von der Quantifizierung der Inho-
mogenitat anhand des COV-Werts, wie im Abschnitt Gber die MW-Erhitzung genauer er-
lautert. Zuséatzlich kamen, wie bereits kurz in der Beschreibung von AP 2 ausgefuhrt, ein
thermochromer Farbmarker zum Einsatz, i.e. irreversible, thermochrome Tinte (kurz ITC;
Cheerful Kaki CO, Taoyuan, Taiwan). Die Fahigkeit beider Methoden, sogenannte Hot-
und Cold-Spots bzw. Gber- und unterprozessierte Bereiche in der Probe zu identifizieren,
wurde durch raumlich aufgeldste Messungen der Restenzymaktivitdt eines enzymati-
schen Markers (B-Galactosidase; Opti-Lactase LX2, Optiferm, Oy-Mittelberg) validiert. Im
Folgenden wird dabei genauer auf die Methodenentwicklung zur Farbmarkermethode un-
ter Einsatz der irreversible, thermochrome Tinte (kurz ITC; irreversible, thermochrome

color-component) eingegangen.

Zunachst sollte untersucht werden, ob ITC verwendet werden kann, um raumlich aufge-
|6ste Temperaturinformationen in der MWGT zu erhalten. Dies war erforderlich, da ein
Einsatz von ITC in der MWGT zuvor noch nicht bekannt war. Zunachst wurde daher un-
tersucht, ob nach dem Gefriertrocknungsprozess, d.h. nach dem Einfrieren, dem Was-
serentzug und nach der Mikrowellenbehandlung im Rahmen der MWGT, die thermochro-
men Eigenschaften der ITC intakt blieben. Es sollte folglich sichergestellt werden, dass
die ITC nach bzw. im Laufe der MWGT funktionsfahig blieb, bevor weiterfiihrende Versu-

che durchgefihrt wurden.

Fur diese Untersuchung wurde eine zuvor schonend bei 20 °C maximaler Trocknungs-
temperatur mikrowellengefriergetrocknete Maltodextrinprobe fiir 10 Minuten verschiede-
nen Temperaturen (20 - 90 °C) ausgesetzt und die durch temperatur-induzierte Farbin-
tensitat dokumentiert. Der zuvor stattgefundene MWGT-Prozess wurde dabei bei 220 W
(i.e. 1,83 W/g Anfangsprobengewicht), 0.1 mbar und einer maximalen Produkttemperatur
von 20 °C unter Drehtellerbetrieb (1,5 U/min) durchgefiihrt. Bei einer maximalen Trock-
nungstemperatur von 20 °C kam es zu keiner vorherigen Farbreaktion des ITC. Die Tem-
peraturbehandlung der getrockneten Probe (20 - 90 °C) erfolgte in einem Wasserbad
unter Verwendung von vakuumversiegelten Beuteln, die 2 g Probe enthielten (2 mm Pro-

bendicke). Dies fluihrte zu einer gleichmafigen, temperatur-induzierten Verfarbung tber
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die gesamte Probe. Die resultierenden L*a*b*-Farbwerte im CIELab-Farbraum wurden
unter Verwendung eines Farbmessgerats (CR-200, Konica Minolta, Tokyo, Japan) ge-

messen.

Abbildung 5 zeigt die temperaturinduzierte Anderung der Farbintensitat der ITC-Probe
resultierend aus einer fortschreitenden ITC-Farbreaktion von farblos zu Magenta, diese
wurde (ber die absolute bzw. relative Anderung des a*-Farbwerts im CIELab-Farbraum

beschrieben.
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Abbildung 5: Auftragung der absoluten und relativen Anderung des a*-Farbwert als Funktion der
Behandlungstemperatur einer ITC-enthaltenden, mikrowellengefriertrockneten Probe nach der
Hitzeeinwirkung. Die Aktivierungstemperatur, i.e. die Temperatur bei 50 % relativer Farbande-
rung, wurde durch gestrichelte Linien im Graph hervorgehoben.

Eine Erhéhung der Behandlungstemperatur fuhrte zu einem zunehmenden sigmoidalen
Trend des a*-Werts. Die Beziehung des a*-Werts zur Behandlungstemperatur zwischen
50 und 70 °C konnte dabei als linear angenahert werden (R? = 0,99). Die relative Farban-
derung erreichte 50 % bei 58,5 °C (95 % Konfidenzintervall: 58,0 bis 59,0 °C). Dies be-
deutet, dass die Farbintensitat bei 58,5 °C zu 50 % des maximal erreichbaren Farbwech-
sels fuhrte. Dies stimmte mit den Herstellerinformationen tberein, die 60 £ 5 °C als Akti-
vierungstemperatur der verwendeten ITC angaben. Der Temperaturbereich, der durch
eine Anderung des a*-Werts angezeigt werden konnte, erstreckte sich (ber ein breites

Temperaturintervall von ca. 40 bis 80 °C.

Es konnte folglich festgestellt werden, dass ITC trotz vorherigem Einfrieren, Trocknen
und MW-Behandlung die thermochrome Funktionalitdt behalt und damit vielverspre-
chende Voraussetzungen fur einen erfolgreichen Einsatz in der Identifikation von Tem-
peraturspitzen innerhalb der MWGT erfillt.
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Im Anschluss wurde untersucht, ob der graduelle thermochrome Farbumschlag der ITC,
der in Abbildung 5 gezeigt wurde, aufgrund der Inhomogenitat der Temperaturverteilung
in der MWGT in der Lage ist in einem raumlich aufgeldsten Farbintensitatsmuster auf der
Probe zu resultieren, das es ermoglicht, sogenannte Hot- und Cold-Spots in der MWGT
zu identifizieren. Dariiber hinaus sollte untersucht werden, ob dieses Farbintensitatsmus-
ter mit der Verteilung der maximalen Temperatur, die die Probe erfahren hat, Uberein-
stimmt. Um dies zu untersuchen, wurde eine MWGT unter Drehtellerbetrieb (1,5 U/min)
bei 220 W (i.e. 1,83 W/g Anfangsprobengewicht) und 0,1 mbar durchgefuhrt. Die MWGT
wurde dabei im gezeigten Versuch (s. Abbildung 6) zum Zeitpunkt des exponentiellen
Temperaturanstiegs am Ende der MWGT bei Erreichen der maximalen Produkttempera-
tur von 40 °C (Inline-Pyrometermessung) beendet. So konnte sichergestellt werden, dass
die hochsten Temperaturen innerhalb der Probe am Ende des Trocknungsprozesses vor-
herrschten. Bei Entnahme der Probe nach der Trocknung konnte dann das raumlich auf-
geldste Verfarbungsprofil der ITC mit einem Infrarot-Warmebild der Probenoberflache
verglichen werden. In Abb. 6 ist exemplarisch ein resultierendes ITC-Farbintensitatsmus-
ter (Abbildung 6 B) mit der entsprechenden Temperaturverteilung der IR-Kamerames-
sung (Abbildung 6A) dargestellt. Die Temperatur und der a*-Wert auf der Probenoberfla-
che wurden, wie auf der Farbskala neben dem jeweiligen Konturplot angegeben, auf ei-

ner Pseudofarbskala von Blau tber Grin und Gelb bis Rot ausgedrickt.

Diese Ergebnisse zeigten, dass die ITC-Methode zu einer raumlichen Verteilung der Far-
bintensitat (Abbildung 6B) fuhrte, die mit der rAumlichen Temperaturverteilung der IR-
Kameramessung (Abbildung 6A) vergleichbar ist. Weiterhin wurde gezeigt, dass die IR-
Temperaturdaten und das ITC-Farbintensitatsmuster dieselben Produktbereiche als Be-
reiche erhéhter Temperatur identifizierten. Es zeigten der linke obere Rand der Probe
und ein kleiner, leicht exzentrischer zweiter Bereich in der thermographischen Aufnahme
eine erhdhte Temperatur (Abbildung 6A). Diese Probenbereiche stimmten mit den Berei-
chen erhohter Farbintensitat in Abbildung 6B tiberein. Diese raumliche Ubereinstimmung
von ITC-Muster und IR-Bild war entscheidend, um zu bestatigen, dass die ITC-Methode
in Kombination mit einem Bildanalyseverfahren genutzt werden kann, um Hot- und Cold-

Spots in der MWGT zu identifizieren.
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Abbildung 6: Konturplot der IR-Temperaturverteilung auf der Probenoberflache (A) und des a*-
Farbintensitatsmusters auf der Probenoberflache (B) nach der MWGT bei einer maximalen
Trocknungstemperatur von 40 °C. Die Temperatur und der a*-Wert auf der Probenoberflache
wurden, wie auf der Farbskala neben dem jeweiligen Konturplot angegeben, auf einer Pseu-
dofarbenskala von Blau Gber Griin und Gelb bis Rot ausgedrtickt.

Im Rahmen der ITC-Methodik ist es entscheidend, dass diese Vorteile gegentiber beste-
henden Methoden wie der Thermografie bietet, da sie die rdumliche Verteilung der maxi-
malen Prozesstemperatur in der MWGT unabhéngig von Abkuhleffekten visualisiert. Un-
abhangig von Abkuhleffekten bedeutet, eine Aufnahme der Farbintensitatsmuster kann
nach der Abkihlung der Probe ohne zeitliche Limitationen erfolgen. Dies vereinfacht die
Applikation der Methodik und erweitert den Anwendungsbereich. Zudem erfordert die
ITC-Methodik keine speziellen Labor- oder Messgerate, stellt keine speziellen Anforde-
rungen fur die Einbindung in ein bestehendes Trocknerdesign und bietet folglich die M6g-
lichkeit zur Erhebung von Temperaturverteilungsdaten im Anschluss an einen MWGT-
Prozess. Dies macht diese Methode weitreichend anwendbar, insbesondere fir die Ent-
wicklung neuer Verfahrenskonzepte oder die Anpassung bestehender Prozesse, zur
Identifizierung unbekannter kritischer Produktbereiche oder zur Reduzierung von Inho-
mogenitaten durch gezieltes Prozessdesign, gerade in Anlagen, die nur Uber eine be-
schrankte integrierte Messtechnik zur Evaluierung der Inhomogenitat der MWGT verfi-

gen.

Die hier gezeigten Versuchsergebnisse sollen lediglich einen kurzen Uberblick iber die
Kernergebnisse aus diesem Arbeitspaket liefern. Detailliertere Ausfiihrungen zur Validie-
rung der ITC-Methode, auch mittels Restenzymaktivitdtsuntersuchungen des enzymati-
schen Markers sowie zahlreichen MWGT-Validierungsversuchen, sind dariiber hinaus
Kalinke und Kulozik (2023a) zu entnehmen [107].

Zusammenfassung: Eine erfolgreiche Entwicklung und Validierung einer neuartigen Me-

thodik zur Identifizierung von Hot und Cold Spots in der MWGT ist erfolgt. Bei dieser wird
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eine irreversible thermochrome Farbkomponente (ITC) mit einem spezifischen Farbinten-
sitatsprofil in der Probe eingesetzt. Die thermochrome Farbkomponente andert ihre Far-
bintensitat in Abhangigkeit von der ortlichen Probentemperatur und ermoglicht so die Vi-
sualisierung der Temperaturverteilung innerhalb der Probe wahrend der Gefriertrock-

nung.

AP 3: Experimentelle Untersuchung der MW-Erhitzung (TUM)

In AP 3 soll die MW-Erhitzung mittels der in AP 1.1 festgelegten Gelsysteme erfolgen.
Uber die in AP 1.2 entwickelten Methoden fiir MW-Erhitzung und MWGT soll der Einfluss
der Frequenzvariation auf das sich ausbildende Temperaturprofil sowie die daraus resul-
tierenden 8/t-Effekte untersucht werden. Dazu soll die Anregung bei konstanten Ein-
zelfrequenzen (2400-2500 MHz in 10 MHz Schritten), bei zufélliger Variation der Anre-
gungsfrequenz zwischen 2400-2500 MHz Uber den Erhitzungsprozess (sog. Frequenz-
sweep) und bei resonanter Anregungsfrequenz (sog. Impedance-Matching) untersucht
werden. Dazu werden die aul3ere Feldverteilung sowie Temperatur- und 3/t-Verteilung
raumlich aufgelost ausgewertet und der Return-Loss erfasst. Die Versuchsplanung wird
auf die Ergebnisse aus den Simulation zur MW-Feldverteilung unter den oben genannten
Prozessbedingungen fur ein ruhendes Produkt (AP 4) abgestimmt. Dartiber hinaus sollen
im SS-System Versuchsergebnisse mit Drehtellerrotation und bei Position des Produkts
am aufReren Rand bzw. in der Mitte des Drehtellers verglichen werden sowie einer Anre-
gung im MG-System gegenubergestellt werden. MW-Leistung und Zeit der Erhitzung sol-
len so gewéahlt werden, dass eine Prozessierung im Temperaturbereich 20-90 °C erfolgt
und der Wassergehalt der Probe nicht beeinflusst wird. Unter Einbeziehung dieser Un-
tersuchungen und der im Folgenden (AP 4.1) entwickelten Simulationsmodelle sollen
verschiedene (3) Steuerungskonzepte fur die MW-Erhitzung entwickelt und experimentell
auf Energieeffizienz und v. a. Homogenitét des Erhitzungsprozesses Uberprift werden.

Experimentelle Untersuchungen zur MW-Erhitzung werden dabei in zwei umgebauten
MW-Ofen handelsiiblicher Bauart (NN-SD27 H SGTG Stand-Solo, Panasonic, Kadoma,
Japan) durchgefihrt, wobei einer an einen MW-SS-Generator (Fricke & Mallah, Peine,
Deutschland) und der andere an ein konventionelles Magnetron angekoppelt ist.

Ziel: Die Einflusse von Anregungsfrequenz, Probenposition, MW-Erzeugung und Dreh-
tellerrotation auf das Temperaturprofil sind charakterisiert und stehen fir die Modellvali-
dierung zur Verfigung. Die Wirkung verschiedener Steuerungskonzepte auf Energieeffi-

zienz und Homogenitéat ist bekannt.
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Durchgefiihrte Arbeiten im Jahr 2022

Im Folgenden soll ein kurzer Uberblick tiber die wesentlichen Versuchsergebnisse sowie

deren Bedeutung im Gesamtkontext des Projekts gegeben werden. Hierbei handelt es
sich Uber eine komprimierte Darstellung. Weiterfiihrende Versuchsergebnisse sind dar-

Uber hinaus in Kalinke et al. [108, 109] zu finden.

Frequenzabhangige Ausbildung verschiedener Erhitzungsmustern:

Auf die Ergebnisse der in AP 3 aufgefiihrten Versuche zur MW-Erhitzung wird im Folgen-
den genauer eingegangen. Sie wurden basierend auf den Ergebnissen aus AP 1 und 2
mit dem beschriebenen Maillard-Gellan-Gelsystem durchgefiihrt. Verschiedene Erhit-
zungsmuster wurden dabei Uber die Ausbildung verschiedener Maillard-induzierter Bréau-

nungsmuster identifiziert.

Tabelle 2 zeigt die Auswirkungen verschiedener fester Frequenzeinstellungen auf die re-
sultierenden Braunungsmuster der Maillard-Gel-Proben. Es ist dabei zu erkennen, dass
die Bildung von Hot- und Coldspots bei der MW-Erwarmung von der Mikrowellenanre-
gungsfrequenz abhangt, wie bereits fur verschiedene Modellsysteme und Produktgeo-
metrien beschrieben [27, 86, 110]. Zusatzlich zu diesen bereits veroffentlichten Daten
wird deutlich, dass Proben, die bei benachbarten Frequenzen behandelt wurden, ahnli-
che Braunungsmuster zeigten. Uber den gesamten Frequenzbereich (2450 + 50 MHz)
sind zudem, signifikante Veranderungen des Braunungsmusters zu beobachten. Daher
haben wir vier verschiedene Braunungsmuster identifiziert, die so genannten Erhitzungs-
muster 1 bis 4. Bei Erhitzungsmuster 1, von 2400 MHz bis 2415 MHz, trat die Braunung
am Rand der Probe in der sidwestlichen Position auf, bei 2410 MHz zusétzlich in der
norddstlichen Position. In der Mitte der Probe trat keine Braunfarbung auf. Bei 2420 MHz

war ein flieRender Ubergang zum zweiten Erhitzungsmuster zu erkennen.

Dieses zeichnete sich durch das Auftreten einer zuséatzlichen leichten Braunfarbung in
der Mitte der Probe aus. Ein weiterer leichter Hotspot in der stidéstlichen Randposition
wurde bei steigenden Frequenzen im Bereich von 2435 MHz — 2450 MHz deutlich. Die
Braunungsmuster bei 2450 MHz und 2455 MHz zeigten zusatzlich eine leichte Braunfar-
bung in der norddstlichen Randposition. Erhitzungsmuster 3 trat bei 2460 — 2495 MHz
auf. Beim Erhitzungsmuster 3 trat die Braun-farbung weiterhin in der mittleren und sid-
westlichen Randposition auf. Allerdings verlagerte sich die Randbraunung von der sud-

Ostlichen in die nordwestliche Position.
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Tabelle 2: Unterteilung der Braunungsmuster der untersuchten Einzelfrequenzen in vier verschie-
dene Erhitzungsmuster

Heating pattern 1 Heating Pattern 2 Heating Pattern 3 Heating Pattern 4
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Im Gegensatz dazu zeigte das Erhitzungsmuster 4 bei Frequenzeinstellungen tiber 2495
MHz keine Braunung in der Mitte. Die Braunfarbung trat ausschlief3lich in der stid-westli-
chen Position auf, wo sie Uber den gesamten Frequenzbereich (2450 £ 50 MHz) zu be-
obachten war. Obwohl sich die Braunungsmuster zwischen benachbarten festen Fre-
guenzen nicht stark unterschieden, waren die Veranderungen der Braunungsmuster
beim Ubergang von 2415 MHz auf 2420 MHz, von 2455 MHz auf 2460 MHz und von
2495 MHz auf 2500 MHz besonders ausgepragt.

Abgesehen von der Anregungsfrequenz wurden in dieser Untersuchung alle Produkt- und
Verarbeitungsfaktoren konstant gehalten. Daher mussen Anderungen bei den genannten
Frequenzeinstellungen auf die Wirkung der Frequenzvariation auf das Stehwellenmuster
innerhalb des Produkts zuriickzufiihren sein. Daraus schlieRen wir, dass die Anderung
der Frequenz von 2415 MHz auf 2420 MHz (2455 MHz auf 2460 MHz und 2495 MHz auf
2500 MHz) zu einer sprunghaften Anderung des Stehwellenmusters innerhalb der Kavitét

gefuihrt haben muss und damit, zu einem sogenannten Modensprung.

Frequenzabhangige Energieeffizienz der Mikrowellenanregung

Die Energie-Effizienz des MW-Prozesses wird Uber die relative reflektierte Mikrowellen-
leistung, den sogenannten Return-Loss, beschrieben. Diese gibt den relativen Anteil der
MW-Leistung an, die nicht vom Produkt absorbiert und demnach in den Generator zu-
rickreflektiert wird. Sie ist eine Funktion der Anregungsfrequenz. Diese wird durch das
Ofendesign, die Position des Ports und die Beladung der MW-Kammer beeinflusst, da
diese Parameter einen erheblichen Einfluss auf die Verteilung des Mikrowellenfeldes
ausuben [24, 44, 106]. Im Gegensatz zur Erfassung des Mikrowellen-feldes ist die fre-
guenzabhangige Erfassung des Return-Loss Uber Solid-State-MW-Generatoren leicht
umsetzbar. Dabei wird die reflektierte Mikrowellenleistung kontinuierlich vom Solid-State-
MW-Generatoren aufgezeichnet. Der Return-Loss der Maillard-Gelprobe ist dabei in Abb.
5 dargestellt. Aus dem dargestellten Verlauf in Abh&ngigkeit der Anregungsfrequenz wird
dabei ersichtlich, dass der Return Loss stark von der Frequenzeinstellung beeinflusst
wird und bei 2404 MHz der maximale Return Loss von 38,0 % und bei 2460 MHz der
minimale Return Loss von 0,0 % aufgetreten ist. Die Frequenz, bei der der Return-Loss
am geringsten ist, wird dabei als Resonanzfrequenz bezeichnet. Aus Abbildung 7 lassen
sich zwei weitere Resonanzfrequenzen erkennen, namlich 2419 MHz (Return Loss von
7,5 %) und 2494 MHz (Return Loss von 8,0 %). Die verschiedenen Resonanzfrequenzen
sind dabei in Abbildung 7 durch gestrichelte Linien hervorgehoben. Dabei ist zu betonen,
dass diese Resonanzfrequenzen den Frequenzschritten entsprechen, die auch entspre-

chend Tab. 2 zu einer Anderung des Erhitzungsmusters gefiihrt haben (2415-2420 MHz,

50 von 130



Anlage zu Schlussbericht (IGF-Vorhaben Nr. 011F22205 N): Ausfiihrlicher wissenschaftlicher Bericht

2455-2460 MHz und 2495-2500 MHz). Somit kénnte eine Anregung in der Nahe der Re-
sonanzfrequenzen zu einer Anderung der 4uReren Feldverteilung und damit des Reso-
nanzmodus fuhren, wobei sich Resonanzfrequenzen durch einen Frequenzsweep und
die gleichzeitige Erfassung des frequenzabhangigen Return Loss leicht Uber den Solid-

State-Generator selbst identifizieren lassen.

f1=2419 f2 = 2460 f3 = 2494
T T T T T

0.5

Relative reflected power [-]

0.0
2400 2410 2420 2430 2440 2450 2460 2470 2480 2490 2500
Frequency [MHZ]

Abbildung 7: Frequenzabhangige relative reflektierte Mikrowellenleistung als Funktion der Anre-
gungsfrequenz (2450 + 50 MHz); Resonanzfrequenzen wurde durch gestrichelte Gitterlinien
hervorgehoben.

Der frequenzabhéngige Return Loss wird hauptsachlich zur Ermittlung von Resonanzfre-
guenzen und damit als Hilfsmittel fir eine energieeffiziente MW-Erhitzung verwendet. Der
Zusammenhang zwischen dem frequenzabhangigen Return Loss und dem Erhitzungs-
muster konnte jedoch ein wertvolles Instrument zur Verbesserung der Prozesshomoge-
nitat darstellen. So ist eine gleichmalfige Erhitzung in Solid-State-MW-Systemen das Er-
gebnis der Uberlagerung einzelner inhomogener Erhitzungsmuster, die aus unterschied-
lichen Anregungsfrequenzen resultieren. So ist bekannt, dass die Anregung mit mehreren
festen Einzelfrequenzen in einem MW-Erhitzungsprozess zu einer gleichmafigeren Pro-
zessierung im Vergleich zu einer Erhitzung bei einer festen Einzelfrequenz fuhrt [86, 88].
Diese Optimierung geht jedoch oft zu Lasten der Energieeffizienz des MW-Prozesses.
Aus den oben beschrieben Ergebnissen aus Tabelle 2 und Abbildung 7 lasst sich ablei-
ten, dass nicht jede Einzelfrequenz gleichermal3en zu einer gleichmaliigeren Prozessie-
rung beitragt. Frequenzen, die zu einem &hnlichen Erhitzungsmuster fihren, tragen auf-

grund von Uberlagerungen nur in geringem MaRe zu einer gleichméaRigeren Erhitzung
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bei. Im Gegensatz dazu tragen Frequenzen, die zu einem unterschiedlichen Erhitzungs-
muster fihren, in groBerem Umfang zur Erhohung der GleichmaRigkeit durch Uberlage-

rung beider Einzelfrequenzmuster bei.

Diese neuen Erkenntnisse sollen im Weiteren genutzt werden, um ein neues Steue-
rungskonzept zu entwickeln, das eine gleichméaRlige Verarbeitung bei gleichzeitig hoher
Energieeffizienz des MW-Erhitzungsprozesses ermdglicht. Die Homogenitat des MW-
Prozesses soll dabei Uber den COV-Wert (AP 2) quantifiziert und so eine subjektive Be-
wertung neu entwickelter Verfahrenskonzepte gegentber etablierten, aber wenig er-
forschten Konzepten (d. h. zufallige Frequenzvariation, Anregung bei Resonanzfrequenz,

aquidistante Frequenzanpassung) durchgefuhrt werden.

Durchgefiihrte Arbeiten im Jahr 2023

Entwicklung neuer Optimierungsstrategien:

Basierend auf den neuen Erkenntnissen zur Beziehung zwischen der frequenzabhangi-
gen Energieeffizienz und der Bildung von Erwarmungsmustern wurde angenommen,
dass Optimierungsstrategien, die auf der frequenzabhangigen Return-Loss-Kurve basie-
ren (wie in Abbildung 7 dargestellt), als Grundlage fur eine gezielte Frequenzauswahl
genutzt werden kdnnen, um eine hohe Homogenitat der Erwarmung bei gleichzeitig ho-
her Energieeffizienz zu erzielen. Dies liegt daran, dass die Return-Loss-Kurve der Probe
dazu verwendet werden kann, Frequenzbereiche zu identifizieren, die zu ahnlichen Er-
warmungsmustern fuhren, d. h. die Bereiche zwischen zwei Resonanzfrequenzen zu
identifizieren. Gleichzeitig gibt der frequenzabhéngige Return-Loss Aufschluss dariber,
bei welcher Frequenz innerhalb jedes identifizierten Frequenzbereichs die héchste Ener-
gieeffizienz (d. h. der niedrigste Return Loss) erzielt wird. Aus praktischer Sicht sollte
betont werden, dass im Gegensatz zur Untersuchung von Erwarmungsmustern, wie sie
zu Beginn der Ausfihrungen zu AP 3 durchgefiihrt wurde, die ldentifizierung der fre-
quenzabhangigen Return-Loss-Kurve durch einen Frequenz-Sweep zu Beginn des Er-
warmungsprozesses und eine gleichzeitige Erfassung der frequenzabh&ngigen reflektier-

ten Mikrowellenleistung leicht und schnell (unter 1 Minute) durchfiihrbar ist.

Aufgrund dieser Uberlegungen wurden zwei Optimierungsstrategien, die auf einer vorbe-
reitenden frequenzabhé&ngigen Return-Loss-Messung beruhen, entwickelt. Diese werden
als RFS und aRFS bezeichnet.
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Fur die RFS-Strategie (Resonanzfrequenzstrategie) wurden alle in Abbildung 7 identifi-
zierten Resonanzfrequenzen im Frequenzbereich nacheinander angeregt, um eine ho-
mogene Erhitzung bei hoher Energieeffizienz zu erzielen, da die Resonanzfrequenz die

Ubergangsfrequenz von einem Erhitzungsmuster zum anderen beschreibt.

Da jedoch im oberen Abschnitt zu Tabelle 2 vier verschiedene Erhitzungsmuster identifi-
ziert wurden, kdnnte eine Anregung bei drei einzelnen Frequenzeinstellungen, wie in RFS
angestrebt, nicht zu maximaler Homogenitat fihren. Daher wurde ein zusatzlicher Ansatz
getestet, der als aRFS (angepasste Resonanzfrequenzstrategie) bezeichnet wird. Hierbei
wurde die Anregungsfrequenz so gewahlt, dass sie +2 MHz von den aus der frequenz-
abhangigen Return-Loss-Kurve identifizierten Resonanzfrequenzen abweicht. Dies
fuhrte zur Auswahl von sechs verschiedenen Frequenzeinstellungen in direkter Nahe zu
den Resonanzfrequenzen. Die Frequenzen wurden so gewahlt, dass sie alle potenziellen
Erhitzungsmuster im Bereich von 2400 — 2500 MHz bei gleichzeitig niedrigem Return-
Loss anregen. Durch die Verschiebung von der Resonanzfrequenz um 2 MHz war es
maoglich sicherzustellen, dass die Erhitzungsmuster unterhalb und oberhalb der Reso-
nanzfrequenz angeregt wurden. Dieses einfache Kriterium der Frequenzauswahl (Reso-
nanzfrequenz = 2 MHz) wurde gewahlt, um eine einfache Ubertragbarkeit des Optimie-

rungsansatzes auf bestehende und zukiinftige SS-MW-Systeme zu ermdglichen.

Vergleich von Energieeffizienz und Homogenitéat der verschiedenen Optimierungsstrate-
gien

Im Folgenden wurden diese neu entwickelten Optimierungsstrategien mit etablierten An-
satzen zur Erhéhung der Homogenitat (EF, d. h. &quidistante Frequenzen-Strategie und
RND, d. h. zuféllige Frequenzen-Strategie) und zur Steigerung der Energieeffizienz (RF;
d. h. Resonanzfrequenzstrategie mit Anregung bei der Resonanzfrequenz niedrigsten
Return-Losses) verglichen. Hierbei wurde die Energieeffizienz als Differenz zwischen Re-
turn Loss und 100 % definiert. Die Inhomogenitat der Erhitzung wurde mittels Tspan- und
COV-Wert quantifiziert. Die entsprechenden Ergebnisse wurden in Tabelle 3 aufgetra-
gen. Tspan beschreibt dabei den absoluten Temperaturbereich von der kaltesten bis zur
heil3esten Stelle auf der Probenoberflache. Der COV-Wert gibt die temperaturbedingte
Abweichung normiert auf die mittlere Produkttemperatur an. Letzteres war ein wichtiger
Aspekt fur die subjektive Bewertung der Temperaturhomogenitéat von Einstellungen mit
unterschiedlichem Return-Loss und somit unterschiedlichem Anstieg der mittleren Tem-
peratur wahrend der Erhitzung. Der COV-Wert bertcksichtigt folglich diese verschiede-
nen Niveaus der absorbierten Mikrowellenenergie in verschiedenen Optimierungsansat-

zen.
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Aus Tabelle 3 geht hervor, dass Optimierungsstrategien eine Zunahme des Return-Loss
mit zunehmender Anzahl individueller Frequenzeinstellungen zeigten, wie zuvor bereits
fur verschiedene EF-Strategieeinstellungen beobachtet [86, 88]. Es muss jedoch betont
werden, dass RF, RFS und aRFS als Teilziel eine Steigerung der Energieeffizienz bzw.
die Reduzierung des Return-Loss anstreben, wahrend EF- und RND-Strategie aus-
schlie3lich auf die Erhdhung der Prozesshomogenitat abzielen. Der niedrigste Return-
Loss-Wert (0,2 %) wurde bei Anregung bei der effizientesten Resonanzfrequenz (RF-
Strategie) erreicht. RFS und aRFS zeigten ebenfalls einen niedrigen Return-Loss mit
4,4 % bzw. 5,0 %. Im Vergleich dazu stieg der Return-Loss bei denjenigen Optimierungs-
ansatzen signifikant an, die in der Vorauswahl der Frequenzeinstellungen kein Augen-
merk auf die Auswahl energieeffizienter Frequenzeinstellungen legten, namlich EF- und
RND-Strategie. Dies entsprach folglich unseren Erwartungen.

Tabelle 3: Ergebnisse des Return-Loss und der Homogenitadtsmessung (Tspan und COV) der
untersuchten Optimierungsstrategien. Hochgestellte Buchstaben zeigen statistische Unter-
schiede (p < 0,05) zwischen allen Werten einer Spalte an.

Strategie Anzahl Return-Loss  Tspan [K] COV [103]
Frequen-  [%]
zen
Resonanzfrequenz RF 1 0,240,074 53,7+0,5* 37,5+1,1A
Resonante Frequen- RFS 3 4,4+0,38 52,6+0,7°8  32,2+1,5%8
zen
Angepasste reso- aRFS 6 5,0+0,58 49,4+0,38 27,942,458

nante Frequenzen

Aquidistante Frequen- EF 11 11,9+0,9€ 49,4+1,38 28,2+1,48
zen (10 MHz Schritte)

Zufallige Frequenzen RND 101 14,9+1,1¢ 50,6+0,4"8  29,1+1,58

Hinsichtlich der absoluten und relativen Homogenitat identifizierten Tspan und der COV-
Wert dieselben Optimierungsstrategien als homogen bzw. inhomogen. RF zeigte von al-
len Strategien die inhomogenste Erhitzung. Dies stimmte gut mit unseren Erwartungen
Uberein, da es sich um eine FF-Strategie (Feste-Frequenzen-Strategie) handelte, d.h.
Uber den Mikrowellenprozess lediglich bei einer einzigen, konstanten Frequenz angeregt
wurde. Dieser Ansatz der Anregung bei einer einzigen, konstanten Frequenz ist dafir
bekannt, im Vergleich zu Mehrfrequenzansatzen zu einer ungleichmafiigen Erhitzung zu
fuhren [86, 88]. Im Gegensatz zur RF-Strategie flhrte die RFS-Strategie zu einer leichten

Zunahme der Homogenitat. Die besten Ergebnisse hinsichtlich der Homogenitat wurden
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jedoch fur die aRFS- und EF-Strategie erzielt, die statistisch die gleiche Homogenitat bei
einem Tspan VON 49 °C und einem COV-Wert von 0,028 [-] zeigten. Fir die RND-Strategie
(101 individuelle Frequenzen) nahm die Homogenitét leicht ab im Vergleich zur EF-Stra-
tegie (11 Frequenzen) und aRFS-Strategie (6 Frequenzen). Obwohl dieser Abfall nicht
signifikant war, unterstitzt dies die Schlussfolgerung, dass eine zunehmende Anzahl von
Frequenzen im Allgemeinen nicht zu einer homogeneren Erwarmung fuhrt, entgegen
dem aktuellen Stand des Wissens [51, 86, 88, 111]. Der leichte Abfall der Homogenitat
fur die RND-Strategie kdnnte darauf zurlickzufuihren sein, dass die Frequenzen jede Se-
kunde zufallig, neu ausgewahlt wurden. Uber einen Zeitraum von 10 Minuten wurde somit
jede Frequenz statistisch 5,9 Mal angeregt. Eine zuféllige Auswahl von Frequenzen ge-
wahrleistet jedoch weder eine gleich h&ufige Anregung einzelner Frequenzen noch eine
gleich h&ufige Anregung aller individuellen Erhitzungsmuster, wie in Tabelle 2 untersucht.
Unserer Meinung nach konnte dies zu einer Uberreprasentation von Frequenzen oder
individuellen Erhitzungsmustern gefuhrt haben, was zu dem beobachteten leichten Abfall

der Homogenitat fir die RND-Strategie fuhrte.

Wenn man den COV-Wert als Kriterium betrachtet, fihrten alle Optimierungsstrategien,
die jedes der vier Erhitzungsmuster anregten, zu der héchsten Homogenitat, die durch
Frequenzvariation erreicht werden konnte (d.h. aRFS, EF und RND). Dies unterstutzt
unsere Hypothese, dass eine hohe Homogenitat bei gleichzeitig hoher Energieeffizienz
erreicht werden kann, indem die energieeffizientesten Frequenzeinstellungen auswahlt
werden, die jeweils zu einem der signifikant unterschiedenen Erhitzungsmustern fuhren.
Der Beitrag jeder zusatzlichen Frequenz hat dabei keinen signifikanten Einfluss auf eine
zunehmende Homogenitat. Die Integration von Frequenzen dartber hinaus geht jedoch

auf Kosten einer hohen Energieeffizienz bzw. eines niedrigen Return-Loss.

Zusammenfassend lasst sich feststellen, dass diese Versuche nicht nur vielverspre-
chende neue Optimierungsansétze (aRFS, RFS) hervorgebracht haben, sondern auch
einen umfassenden systematischen Vergleich verschiedener frequenzbasierter Optimie-
rungsstrategien hinsichtlich Temperaturhomogenitat und Energieeffizienz aufzeigten. Die
RFS- und die aRFS-Strategie erfullten das Gesamtziel, die Homogenitat zu erhéhen und
gleichzeitig eine hohe Energieeffizienz des MW-Erhitzungsprozesses zu erreichen. Beide
Strategien erreichten hohere Energieeffizienzwerte als die anderen untersuchten An-
satze fur eine gleichmalige Erwarmung, d. h. eine Energieeffizienz von 95,6 % und 95,0
% bei maximaler Homogenitat des Prozesses. Die Erzielung einer hohen Homogenitat

bei hoher Energieeffizienz stellt folglich keinen Widerspruch dar.
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DarlUber hinaus stitzten sich beide Strategien, aRFS und RFS, auf vorlaufige, experi-
mentelle Untersuchungen der frequenzabhangigen Return-Loss-Kurve als Grundlage fur
die Frequenzwahl als einen neuen Ansatz, der durch SS-Generatoren ermoglicht wird.
Die gute Performance dieser beiden Strategien hinsichtlich GleichméafRigkeit und Ener-
gieeffizienz ist insofern von besonderer Relevanz, als sie die Moglichkeit einer gezielten
Frequenzwahl als Antwort auf die individuelle Erhitzungssituation des Anwenders bieten
konnte. Strategien, die fur eine gezielte Frequenzwahl auf der frequenzabhangigen Re-
turn-Loss-Kurve basieren, greifen auf das individuelle Feedback der jeweiligen Erhit-
zungssituation in der jeweiligen verwendeten MW-Anlage zurlick. Dies liegt daran, dass
die frequenzabhangige Return-Loss-Kurve ein individuelles Feedback tber das jeweilige
Erhitzungsszenario gibt [9, 51], das z. B. aus dem individuellen Kavitatsdesign, der Posi-
tion des Ports oder der Kavitatsbeladung resultiert. Somit haben beide entwickelten Stra-
tegien das Potenzial, eine gute Ubertragbarkeit auf andere MW-Erhitzungsanwendungen

Zu bieten.

Auf die Ubertragbarkeit dieser Ergebnisse auf andere Probenkonfigurationen wird hier
nicht vertiefend eingegangen. Entsprechende, im Rahmen des Projekts generierte Er-
gebnisse zeigen jedoch eine zuverlassige Ubertragbarkeit der Erzielung einer hohen Ho-
mogenitat und Energieeffizienz fir RFS und aRFS fur unterschiedliche Probendimensio-
nen, unterschiedliche Probenmengen, mit und ohne Drehtellerrotation sowie fir unter-
schiedliche Probenpositionierungen in der Mikrowellenkammer. Auf die entsprechende
Versuchsergebnisse soll hier jedoch nicht vertiefend eingegangen werden, da diese den
Rahmen dieses Berichts sprengen wirden. Weiterfuhrende Informationen dazu sind je-
doch in Kalinke et al. [109] zu finden bzw. sollen noch publiziert werden. Eine umfassende
Interpretation und Darstellung der gezeigten Ergebnisse ist zudem Kalinke und Kulozik

[108] zu entnehmen.

Zusammenfassung: Es wurden neue Frequenz-Kontrollstrategien entwickelt. Diese wur-

den im Vergleich zu etablierten Ansatzen bei unterschiedlichen Kammerbeladungen un-
tersucht. Strategien, die die frequenzabhangigen Return-Loss-Signale des Mikrowellen-
generators nutzten, erwiesen sich als besonders effektiv bei der Identifikation optimaler
Anregungsfrequenzen in allen untersuchten Erhitzungsszenarien. Diese Return-Loss-
Signale ermdglichten es, lastspezifische Resonanzfrequenzen bereits vor der Mikrowel-
lenbehandlung zu erkennen. Dadurch konnte eine Anregung bei allen Resonanzfrequen-
zen und eine maximale Homogenitat bei hoher Energieeffizienz zuverlassig erzielt wer-

den. Zudem konnten solche Return-Loss-Signale auch genutzt werden, um das energie-
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effizienteste Produkt flr eine Mikrowellenbehandlung zu identifizieren. Zusammenfas-
send erlaubt die Erfassung von Return-Loss-Signalen vor der Erhitzung mittels Solid-
State-Generatoren eine maf3geschneiderte Anpassung an individuelle Erwarmungsauf-
gaben des Mikrowellenofen-Nutzers.

AP 4: Entwicklung von MW-Steuerungskonzepten auf Basis elektromagnetischer
Simulationen (KIT)

In AP 4 werden elektromagnetische Modelle zur Bewertung MW-unterstitzter Prozesse
hinsichtlich Homogenitat und Energieeffizienz etabliert. Die Simulationen der elektromag-
netischen Feldverteilung werden mit der Software CST Microwave Studio (Dassault Sys-
témes SE, Vélizy-Villacoublay, Frankreich) durchgefihrt, die Uber eine akademische Li-
zenz zu Forschungszwecken am KIT verfiigbar ist. Eine Definition der Geometrie des
Verfahrensraums sowie der enthaltenen Produkte und Einbauten mittels CAD stellt den
ersten Schritt in der Erstellung eines Modelles dar. AnschlieRend werden die dielektri-
schen Eigenschaften (Dielektrizitdtskonstante £ und Verlustwinkel 8) der Materialien im
Prozessraum sowie die Randbedingungen an den Wanden des Verfahrensraums und
den Mikrowellenports festgelegt. Zuletzt erfolgt in Simulationen die numerische Losung
des Gleichungssystems innerhalb eines festgelegten Frequenzbereichs Uber den ausge-
wabhlten Solver. Hierflr stehen unter anderem Solver in der Zeit- und Frequenzdomane
zur Verfugung. Zur Auswertung der Simulationsergebnisse stehen im Post-Processing
diverse Tools zu Verfigung, Uber die bspw. Energieeffizienz und Leistungsverluste in
ausgewahlten Materialien Uber den untersuchten Frequenzbereich aufgezeichnet wer-
den kénnen. Des Weiteren kdnnen bei ausgewdahlten Frequenzen Monitore gesetzt wer-
den, die eine raumlich aufgeldste Darstellung des elektromagnetischen Felds und der
dissipierten Leistung im Produkt ermdéglichen. Hier bietet CST eine Schnittstelle zu MAT-
LAB (The MathWorks, Inc, Natick, USA), wo Auswerteroutinen zur Bewertung der Erwar-
mungshomogenitéat bei einzelnen Frequenzen und einer Superposition mehrerer Fre-
guenzen durchgefihrt werden kdnnen. Dies ermoglicht eine Vorhersage der Feld- und
Leistungsverteilungen bei Anwendung verschiedener Steuerungskonzepte (Konstante

Einzelfrequenzen bzw. Impedance-Matching).

Da die Feldverteilung der Mikrowellen die Basis fur die Produkterwé&rmung ist, kann mit
dem entwickelten elektromagnetischen Modell eine Bewertung der Steuerungskonzepte
hinsichtlich Erwarmungs-/Trocknungshomogenitdt und Energieeffizienz durchgefiihrt

werden. Wéahrend der Trocknung verandern sich aber die dielektrischen Eigenschaften
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des Trockenguts und damit auch die Verteilung des MW-Felds in Produkt und Verfah-
rensraum. Daher werden Simulationen mit unterschiedlichen dielektrischen Eigenschaf-
ten des Trockenguts durchgefiihrt, um Erwarmungshomogenitat und Energieeffizienz im
Trocknungsprozess bewerten zu kdnnen. Es wird dafur auf die dielektrischen Eigenschaf-

ten der gefrorenen und getrockneten Produkte aus AP 1 zurlickgegriffen.

AP 4.1: Validierung der Modelle auf Basis der MW-Erhitzung

Zunachst werden Simulationen mit der Geometrie der Produkte und MW-Kavitat sowie
der entsprechenden MW-Leistung aus AP 3 durchgefiihrt, um das Modell fiir die MW-
Erwarmung bei konstanten dielektrischen Eigenschaften der Produkte zu validieren. Ana-
log zur Versuchsbeschreibung in AP 3 werden die Frequenzen im Bereich 2,4 — 2,5 GHz
in Schritten von 10 MHz fir die in AP 1 festgelegten Modellprodukte untersucht. Zusatz-
lich wird das MW-Feld bei Frequenzen charakterisiert, an denen Maxima des Return Loss
auftreten und die MW-Energie somit zu einem hohen Anteil dissipiert (Impedance-Mat-
ching). Erwarmungshomogenitat und Energieeffizienz kdnnen Uber die volumenspezifi-
sche dissipierte Leistung und Streuparameter werden anschliel3end fur einzelne Fre-
guenzen oder eine Superposition der Frequenzen, wie sie bei Frequenzsweeps vorliegt,
ausgewertet. Die Validierung des Modells erfolgt Gber den Vergleich der Simulationser-
gebnisse mit den Versuchsergebnissen aus AP 3. Als Parameter fur den Vergleich wer-
den der Return Loss im Frequenzbereich 2,4 — 2,5 GHz sowie ein Vergleich der experi-
mentell ermittelten Erwarmungsprofile mit den simulativ ermittelten dissipierten Leistun-
gen in den Dielektrika verwendet. Dafiir werden auch die in AP 2 entwickelten Methoden

zur Visualisierung der Temperaturverteilung im Modellsystem herangezogen.
Ziel: Die elektromagnetischen Modelle wurden fur die MW-Erhitzung validiert und kénnen
fur die Bewertung der Erwarmungshomogenitat und Energieeffizienz genutzt werden.

Durchgefiihrte Arbeiten im Jahr 2022
Es wurden keine Arbeiten zu AP 4.1 durchgefihrt.

Durchgefiihrte Arbeiten im Jahr 2023

Als Modell fir die elektromagnetischen Simulationen wurden die Geometrie der MW-Ka-

vitdt und das Maillard-Gellan-Gelsystem aus AP 3 verwendet, um eine Vergleichbarkeit
der Simulationen mit experimentellen Ergebnissen zu ermdglichen. Zunachst wurden
CAD-Modelle des Verfahrensraums, des Glastellers und Laufrings in die Software CST
Microwave Studio implementiert. In Abbildung 8 ist die Geometrie des Modells exempla-

risch flr eine Probengeometrie dargestellt.
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Anschliel3end wurde in mehrere Simulationen mit Modellprodukten gleichen Volumens
und funf verschiedenen Abmessungen durchgefihrt, um die Auswirkungen der Proben-
geometrien zu untersuchen. Die entsprechenden Abmessungen lassen sich Tabelle 4

entnehmen.

Aufgrund des Wechsels des Projektbearbeiters an der FS1 und der Notwendigkeit, die
Simulationsoftware zu aktualisieren, konnten im Berichtsjahr 2023 noch keine Ergebnisse

der Simulation erzielt werden Die Simulationen werden im Projektjahr 2024 durchgeflnhrt.

Abbildung 8: Exemplarische Geometrie des Modells zur Simulation der MW-Erhitzung in Anleh-
nung an AP3 mit Probengeometrie 1. Turkis - Verfahrensraum; Orange — Maillard-Gellan-Gelsys-
tem; Lila - Glasteller; Grin — Laufring

Tabelle 4. Abmessungen des Maillard-Gellan-Gelsystems als Modellprodukt in den elektromag-
netischen Simulationen.

Probe Durchmesser d / mm Hohe h / mm
G1 50 62
G2 100 16
G3 125 10
G4 150 7
G5 200 4

Durchgefithrte Arbeiten im Jahr 2024

Frequenzanalyse der Geometrien

Abbildung 9 zeigt beispielhaft den S-Parameter Si1 im untersuchten Frequenzbereich von
2,4 GHz bis 2,5 GHz fir Geometrie 1, wie von CST-Studio bereitgestellt. Diese S-Para-
meter-Daten dienen als grundlegende Ausgabe, die weitere Berechnungen und Analysen

zuséatzlicher Parameter ermdglicht.
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Abbildung 9: S-Parameter im Frequenzbereich von 2,4 GHz bis 2,5 GHz, ermittelt aus den elekt-
romagnetischen Simulationen fir Geometrie 1.

Die Energieeffizienz fir ein Einport-System wurde unter Verwendung des S-Parameters
gemal’ der Formel von Wieckowski et al. berechnet. Daher wurde bei der Berechnung
der Energieeffizienz n nur die Umwandlung elektromagnetischer Energie in Warme be-

ricksichtigt. Die Effizienz der Mikrowellenerzeugung wurde nicht einberechnet.
n=1-[Suf? (7)
Abbildung 10 zeigt die berechnete Energieeffizienz n fir jede Geometrie in Abhangigkeit

von der Frequenz.

Jede Geometrie weist innerhalb des genannten Frequenzbereichs ein spezifisches Ver-
halten auf, was darauf hinweist, dass die Geometrie der Probe die Effizienz des Trock-
nungsprozesses erheblich beeinflussen kann. Die Simulationsergebnisse zeigen ausge-
pragte Spitzen bei bestimmten Frequenzen, die als Resonanzfrequenzen bezeichnet
werden.
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Abbildung 10: Energieeffizienz im Frequenzbereich von 2,4 GHz bis 2,5 GHz, ermittelt aus der
elektromagnetischen Simulation, untersucht fur verschiedene Probengeometrien in derselben
Mikrowellenkammer mit unterschiedlichen Durchmessern von 50 mm (G1), 100 mm (G2), 125
mm (G3), 150 mm (G4) und 200 mm (G5).

Energieeffizienz und Erwarmungshomogenitat auf Basis unterschiedlicher Steuerungs-
konzepte
Basierend auf den in AP3 angewandten Steuerungsstrategien wurden folgende Steue-

rungskonzepte mit den Simulationsdaten berechnet:

* Sechs aquidistante Frequenzen (EF): 6 feste Frequenzen im Bereich von 2,4 GHz
bis 2,5 GHz mit einem Intervall von 0,02 GHz

* Einzelne Resonanzfrequenz (RF): Die Frequenz, bei der die Energieeffizienz ihr

globales Maximum erreicht.

+ Alle Resonanzfrequenzen (aRF): Alle Frequenzen, die lokale Maxima der Energie-
effizienz aufweisen.
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Tabelle 5 stellt die Steuerungskonzepte und deren jeweiligen angewendeten Frequenzen
fur funf unterschiedliche Geometrien (G1 bis G5) dar. Jede Geometrie weist unter den
Steuerungskonzepten aRF1 und aRF4 eine unterschiedliche Anzahl von Resonanzfre-
guenzen auf.. Zum Beispiel zeigt Geometrie 1 (G1) sechs Resonanzfrequenzen unter
dem aRF1-Konzept. Im Gegensatz dazu weist Geometrie 4 (G4) nur zwei Resonanzfre-
guenzen unter dem aRF4-Konzept auf. Diese Variation in der Anzahl der Resonanzfre-
guenzen bei verschiedenen Geometrien ist entscheidend, um ihr dynamisches Verhalten

zu verstehen und entsprechende Steuerungsstrategien zu optimieren.

Tabelle 5: Der Wert der Steuerungskonzepte basierend auf den Simulationsergebnissen fir die
funf Geometrien.

euerungskon- EF RF aRF
zepte
Geometrie
Gl 2400, 2420, 2440, 2500 2400,2415,1450,2465,2495,2500
2460, 2480, 2500
G2 2400, 2420, 2440, 2495 2405,2420,2471,2495
2460, 2480, 2500
G3 2400, 2420, 2440, 2500 2410, 1445, 2475, 2500
2460, 2480, 2500
G4 2400, 2420, 2440, 2495 2420, 2495
2460, 2480, 2500
G5 2400, 2420, 2440, 2445 2435,2450, 2445
2460, 2480, 2500

Abbildung 11 zeigt die durchschnittliche Energieeffizienz wahrend eines angenommenen
Trocknungsprozesses in Abhéngigkeit von den angewandten frequenzbasierten Steue-
rungskonzepten. Ein Vergleich der Energieeffizienz zwischen den Steuerungskonzepten
fur jede Probengeometrie zeigt, dass RF mit Werten zwischen 95 % und 97 % erwar-

tungsgemal’ durchweg bessere Ergebnisse liefern als die anderen Steuerungskonzepte,.

Die Nutzung aller Resonanzfrequenzen (aRF) fuhrt zu variierenden Energieeffizienzwer-
ten, die zwischen 73 % und 93 % liegen. Diese Schwankung kann auf die unterschiedli-
che Effizienz der genutzten Resonanzfrequenzen in den jeweiligen Geometrien zurtick-
gefuhrt werden (siehe Abbildung 10).Im EF Konzept ergeben sich wie erwartet niedrigere
Effizienzen, zwischen 67,51 % und 80,52 %, da hier keine resonanten Frequenzen an-

gesteuert wurden.
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Die Untersuchung der Energieeffizienzwerte in Bezug auf die Probengeometrie zeigt
dass bestimmte Geometrien Uber alle Steuerungskonzepte hinweg starker profitieren als
andere. Beispielsweise zeigen G1 und G2 fur jedes Steuerungskonzept hohere Energie-
effizienzwerte als dieselben Konzepte bei den anderen Geometrien. Die Geometrie G3

weist die geringsten Effizienzen auf.

Diese Erkenntnisse belegen die Notwendigkeit einer gezielten Frequenzanpassung, die
sowohl das Steuerungskonzept als auch die Probengeometrie wahrend des gesamten
Trocknungsprozesses bertcksichtigt, um eine effiziente Energiezufuhr sicherzustellen

und Ineffizienzen, insbesondere gegen Ende der Trocknung, zu vermeiden.
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Abbildung 11: Berechnete Energieeffizienz n, fir verschiedene Steuerungskonzepte und Proben-
geometrien

Um die Homogenitat der Simulationsergebnisse zu bewerten, wurde der Homogenitéats-
faktor  wie folgt bestimmt: Der Power-Loss-Wert wurde flr jedes Mesh-Element mit einer
Grol3e von 2x2x2 mm aus den Simulationsergebnissen extrahiert. Anschlie3end wurde

der Homogenitatsfaktor anhand der folgenden Gleichung berechnet:

C = P, avg/ Pd,z max (8)

Somit wird ¢ als das Verhaltnis der mittleren Leistungsdichte PLoss,avg die Uber alle Mesh-
Zellen der Probe dissipiert wird, zur maximalen dissipierten Leistungsdichte PLossmax in-
nerhalb der Probe definiert. Wenn mehrere Frequenzen im Steuerungskonzept angewen-
det wurden, wurde der Homogenitatsfaktor aus einer gleichgewichteten Superposition

aller beteiligten Leistungsverlustmuster berechnet.
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Abbildung 12 zeigt den Homogenitatsfaktor fur verschiedene Regelungskonzepte (EF,
RF, aRF) und unterschiedliche Probengeometrien (G1 bis G5). Jedes Regelungskonzept
weist einen spezifischen Homogenitatsfaktor auf, der die Wirksamkeit jedes Ansatzes zur
Erzielung einer gleichméRigen Erwarmung hervorhebt. Fir eine optimale Gleichmafig-
keit wirde der Homogenitatsfaktor bei bei 100 % liegen.

35
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Abbildung 12: Homogenitatsfaktor der Erwarmung fir untersuchte Steuerungskonzepte und Ge-
ometrien der Probe, ermittelt aus der elektromagnetischen Simulation.

In den meisten Fallen flhrt die Anwendung nur einer Frequenz (RF), wie erwartet, zu den
schlechtesten Homogenitatswerten. Die Anwendungen mehrerer Frequenzen fuht in der
Regel zu besserer Erwdrmungshomogenitat. Eine Ausnahme stellt Geometrie 5 dar. Dies
konnte an dem vergleichsweise unspezifischen Frequenzspektrum von Geometrie 5 lie-
gen, siehe Abbildung 10. Beim Vergleich verschiedener Geometrien wird deutlich, dass
der Homogenitatsfaktor tiber die verschiedenen Geometrien hinweg variiert, was den Ein-
fluss der geometrischen Konfigurationen auf die Erwarmungsgleichméaliigkeit widerspie-
gelt. Geometrie 4 zeigt allgemein hohere Homogenitatsfaktoren bei allen Regelungskon-
zepten im Vergleich zu anderen Geometrien. Die besten Werte werden bei aRF erreicht,
mit gut 25 %. Im Gegensatz dazu haben Geometrie 1 und Geometrie 5 insgesamt die
niedrigsten Homogenitatsfaktoren von bis zu gut 6 % bei sehr ungiinstigen Steuerungs-

konzepten, wie der Anwendung nur einer Resonanzfrequenz (RF).

Die Analyse zeigt die erhebliche Auswirkung sowohl der Regelungskonzepte als auch
der geometrischen Konfigurationen auf die Homogenitat der Erwarmung. Optimale Re-
gelungsstrategien, kombiniert mit gut gestalteten Geometrien, kbnnen die Gleichmalig-
keit der Erwdrmung erheblich verbessern, was zu verbesserten Prozessergebnissen
fuhrt, wie bei Geometrie 4 zu beobachten ist.
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Vergleich der Erwarmung aus Simulation und Experiment

Tabelle 6 zeigt die Erwarmungsmuster an der Oberflache der Produktprobe aus den Si-
mulationsergebnissen und aus den experimentellen Ergebnissen im Vergleich. Die Simu-
lationsergebnisse basieren auf der Leistungsverteilung, wahrend die experimentellen Er-
gebnisse auf der Temperaturverteilung beruhen. Die Abhangigkeit des Erwarmungsmus-

ters von der Geometrie und den Steuerungskonzepten ist deutlich erkennbar.

Sowohl bei den experimentellen Ergebnissen als auch bei den Simulationsergebnissen
zeigt das der Vergleich zwischen den Geometrien, dass von G1 zu G5in allen Steue-
rungskonzepten scheinbar immer mehr Hotspots auftreten. Zu beachten ist hierbei aller-
dings, dass die betrachtete Oberflache von G1 zu G5 immer gré3er wird. Dadurch kdnnen
sich in der betrachteten Querschnittsebene immer mehr Moden ausbilden. In allen Geo-
metrien bilden sich Hotspots aus. Bei G1 sind diese in Simulation und Experiment eher
am Rand zu finden. Ab G2 (bis G5) gibt es ausgepragte Hotspots in der Mitte der Porben,

was auch von der Simulation gut wiedergegeben wird.

Auch beim spezifischeren Vergleich der Simulationsergebnisse mit den experimentellen
Ergebnissen lassen sich generell &hnliche Hotspot-Muster in Proben und Simulation er-
kennen. Beispielsweise tritt in der Simulation ein Hotspot im Zentrum der Probe in G3
auf, der in G4 und G5 noch intensiver wird. Dieser zentrale Hotspot ist auch in den expe-
rimentellen Ergebnissen fur G3 bis G5 sichtbar. Im EF-Steuerungskonzept fir G3 zeigen
die experimentellen Ergebnisse einen Hotspot in der Mitte und vier zusatzliche Hotspots
um die Probe herum. Dieses Muster bestétigt die Simulationsergebnisse zur Leistungs-

verteilung in G3, da beide ein dhnliches Verteilungsmuster aufweisen.

Es kann daher geschlossen werden, dass die Simulationsergebnisse gut mit den experi-
mentellen Daten Ubereinstimmen, was die Genauigkeit der vom Modell vorhergesagten
Leistungsverteilungsmuster bestatigt. Die experimentellen Ergebnisse stlitzen die Zuver-
lassigkeit der Simulationen bei der Vorhersage des Heizverhaltens in verschiedenen Ge-

ometrien und Steuerungskonzepten.
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Tabelle 6: Verteilungen der Leistungsaufnahme aus der elektromagnetischen Simulation und der
Temperaturverteilung in experimentellen Proben in Abhangigkeit von der Probengeometrie und
den Steuerungskonzepten an der Oberflache der Probe.

Steuerungkon-

zepte

EF RF aRF

Geometrie Simulation Exp Simulation Exp Simulation Exp

......

Gl

G2

G3

G4

G5

Zusammenfassung: Elektromagnetische Simulationen wurden durchgefiihrt, um die Aus-

wirkungen von Frequenzsteuerungskonzepten und verschiedenen Probegeometrien auf
die Energieeffizienz und Erwdrmungshomogenitat wahrend des Mikrowellentrocknens zu
bewerten. Die Ergebnisse zeigten, dass die Energieeffizienz durch den Einsatz der RF-
und aRFs-Steuerungskonzepte Uber alle Geometrien hinweg signifikant verbessert
wurde. Dartber hinaus zeigte die Analyse des Erwarmungshomogenitatsfaktors, dass

Geometrie 4 in Kombination mit dem aRFs-Steuerungskonzept die beste Erwarmungs-
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homogenitat bot. Diese Ergebnisse unterstreichen die Bedeutung der Auswahl des ge-
eigneten Frequenzsteuerungskonzepts und der Geometrie, um sowohl die Energieeffizi-
enz als auch die Erwarmungshomogenitat in Mikrowellentrocknungsanwendungen zu op-

timieren.

AP 4.2: Ubertragung des Modells auf die MWGT

Die elektromagnetischen Simulationen zur Darstellung der MWGT werden fur jeweils elf
Zeitpunkte in der Trocknung durchgefihrt, die durch unterschiedliche dielektrische Eigen-
schaften des Produktes (vom gefrorenen Produkt bis zum vollstéandig getrockneten Pro-
dukt) nachgebildet werden. Dabei wird angenommen, dass sich das Produkt als Kombi-
nation aus einer getrockneten auf3eren Schicht und einem gefrorenen Kern darstellen
lasst und sich die Sublimationsfront Gber den Trocknungsprozess gleichmafig zurtck-
zieht. Auf Grundlage der Simulationsergebnisse ist eine Bewertung der Erwarmungsho-

mogenitat und der Energieeffizienz tUber den Trocknungsprozess hinweg mdoglich

Es wird mit Simulationen mit der Geometrie des Verfahrensraums aus AP 5 begonnen,
bei der es sich um eine kleine Kavitat mit einer relativ geringen Modenanzahl handelt.
Die Untersuchung der Frequenzen im Bereich 2,4 — 2,5 GHz erfolgt fur jeden Zeitschritt
in der Trocknung analog der Beschreibung in AP 4.1. Zunachst wird nur die Erwarmung
Uber einen angeschlossene MW-Feed betrachtet, daraufhin wird auch der Effekt zweier
gleichzeitig aktiver MW-Feeds untersucht. Die MW-Feeds stellen im Modell das Aquiva-
lent zu den SS-Generatoren in den Experimenten dar. Aus den Simulationsergebnissen
werden frequenzbasierte Steuerungskonzepte flr den Prozess Uber die gesamte Trock-
nungsdauer abgeleitet. Besonderer Fokus liegt dabei auf einer Nutzung der Frequenzen,
die sich im Rahmen des Impedance-Matching als besonders energieeffizient erweisen.
Die Simulationen werden fir alle Modellprodukte aus AP 1 durchgefihrt.

In weiteren Simulationen wird auf3erdem Uberprift, inwieweit das fur die Anlage aus AP
5 entwickelte frequenzbasierte Steuerungskonzept auf Verfahrensraume mit Unterschie-
den in Geometrie, MaR3stab und Anzahl der MSS-Generatoren anwendbar ist. Dafur wer-
den auch fir die Anlage aus AP 6 Simulationen der MWGT mit den Modellprodukten
durchgefuhrt und beziglich Energieeffizienz und Erwarmungshomogenitat verglichen.
Des Weiteren werden fir die Anlage aus AP 6 Simulationen der MW-Feldverteilung im
Frequenzband 915 + 13 MHz durchgefuhrt, um die Erwarmung in diesem Frequenzbe-
reich mit der Erwarmung bei 2450 + 50 MHz zu vergleichen und das Potential einer Kom-
bination der beiden Frequenzbander abzuschétzen. Validierungen der Simulationsergeb-

nisse erfolgen tber den in AP 5 und AP 6 aufgezeichneten Return Loss.
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Ziel: Die elektromagnetischen Simulationen konnten zur Entwicklung eines frequenzba-
sierten Steuerungskonzeptes eingesetzt werden und zeigen eine Ubereinstimmung mit
den Trocknungsversuchen. Validierte Simulationen sind auf verschiedenen Geomet-
rien/Skalen mdglich und kdnnen daher als universelle Basis zur préadiktiven Erstellung

eines Steuerungskonzeptes fur die MWGT verwendet werden.

Durchgefiihrte Arbeiten im Jahr 2022

Als Resultat der Arbeitsergebnisse aus AP 1 wurden die elektromagnetischen Simulatio-
nen der MWGT in AP 4.2 mit dem Modellprodukt Tylosegel durchgefuhrt. Es wurde mit
den Arbeiten aus AP 4.2 vor AP 4.1 begonnen, da die Geometrie des Verfahrensraums
und die dielektrischen Eigenschaften des Produkts schon friihzeitig nach dem Projektbe-
ginn bekannt waren. Im Folgenden wird kurz auf die erganzende Charakterisierung des
Tylosegels zu den Untersuchungen in AP 1 und die Ergebnisse aus den Simulationen

eingegangen.

Charakterisierung Modellprodukt Tylosegel

Erganzend zu den Arbeiten zur Charakterisierung der Modellprodukte an der TUM in AP
1 wurde am KIT Uber Laser-Flash-Analyse in einem LFA 467 HyperFlash (NETZSCH
Geratebau, Selb, Deutschland) die Temperaturleitfahigkeit gefriergetrockneten Tylose-
gels in Abhangigkeit der Temperatur gemessen. Die Messdaten sind in Abbildung 13

dargestellt.

0,30

0,25

O,ZO-L%T L

0,15

Temperaturleitfahigkeit « / mma2/s

0,10 T T T T T T T T T T T
-40 -20 0 20 40 60
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Abbildung 13: Temperaturleitfahigkeit des gefriergetrockneten Tylosegels in Abhangigkeit der
Temperatur.

Die Temperaturleitfahigkeit der gefriergetrockneten Schicht tber den Temperaturbereich
-40 °C bis 60 °C nicht signifikant verandert. Daher kdnnte in zukinftigen Simulationen, in

68 von 130



Anlage zu Schlussbericht (IGF-Vorhaben Nr. 011F22205 N): Ausfiihrlicher wissenschaftlicher Bericht

denen ein thermodynamisches mit einem elektromagnetischen Modell gekoppelt wird,

eine konstante Temperaturleitfahigkeit von « = 0,20 mm?/s angenommen werden.

Elektromagnetische Simulationen

Der Einfluss des Trocknungsfortschrittes auf das elektromagnetische Feld wird durch die
Simulation mehrerer diskreter Trocknungszustanden der MWGT dargestellt. Der Trock-
nungszustand z = 0 % entspricht einem vollstandig gefrorenen Produkt, wahrend z =
100 % einem vollstandig getrockneten Produkt entspricht. Die Trocknungszustande von
0 % bis 100 % werden in einem Intervall von 10 % in separaten elektromagnetische Mo-
delle simuliert. Der Verlauf der Trocknung wird durch ein gleichmafiges Zuriickziehen
des gefrorenen Volumens von allen Seiten in das Innere der Probe simuliert, wobei eine

getrocknete AulRenschicht zurtickbleibt.

Abbildung 14 zeigt die Geometrie des Verfahrensraums und der Proben aus Tylosegel in
den elektromagnetischen Modellen. Diese ahneln den Versuchsanordnungen in der Pro-
zesskammer, die im Rahmen von AP 5 verwendet wird. Die Prozesskammer ist ein qua-
derférmiger Hohlraum mit Abmessungen von 612 mm x 400 mm x 300 mm. Ein WR340
Honhlleiter ist in der Mitte der Oberseite des Hohlraums angebracht. Mittig auf dem Boden
der Kavitat befindet sich eine Platte aus Polyetheretherketon (PEEK) mit einer Grundfla-
che von 200 mm x 200 mm zur Positioniertung der Proben. Die Platte ist Uber zwei Zy-
linder aus PEEK mit dem Boden der Kavitat verbunden. Zylindern aus PEEK verbunden.
Ein Satz von 24 gefrorenen Proben aus Tylosegel (25 mm x 25 mm x 20 mm) ist mittig
auf dem Produkttrager in einer 6 x 4-Anordnung mit einem Abstand von jeweils 5 mm
angeordnet. Den getrockneten und gefrorenen Bereichen des Produkts wurden die die-
lektrischen Eigenschaften des getrockneten bzw. des gefrorenen Tylosegels zugeordnet.
Der verbleibende Raum innerhalb der Kavitat wurde auf die dielektrischen Eigenschaften
eines perfekten Vakuums eingestellt. Die dielektrischen Eigenschaften der Materialien

sind in Tabelle 7 aufgefihrt.

Tabelle 7: Dielektrische Eigenschaften der Materialien in den elektromagnetischen Simulationen.

Relative dielektrische Relativer dielektrischer

Material Konstante &,./- Verlustfaktor &' /- Quelle
PEEK 3,142 0,0085 [112]
Tylosegel, trocken 1,264 0,0473 Messungen AP 1
Tylosegel, gefroren 3,649 0,5807 Messungen AP 1

Vakuum 1,000 0,0000 per Definition
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Abbildung 14: (a) Geometrie des Verfahrensraums in den elektromagnetischen Simulationen; (b)
Geometrie der einzelnen Produkte und der Produkthalterung in den elektromagnetischen Simu-
lationen. Gelb - Tylosegel; blau - Produkttrager aus PEEK; rot - Einlass Wellenleiter. [90]

Die Simulationen fur jeden Trocknungszustand mussten mehrfach durchgefuhrt werden,
da sich die resonanten Frequenzen in den Simulationen leicht verschoben. Zur Aufzeich-
nung der Parameter des elektromagnetischen Feldes mussten jedoch Monitore genau
bei den resonanten Frequenzen gesetzt werden. Daher war ein iteratives Vorgehen er-
forderlich, in dem immer weiter zusétzliche Monitore gesetzt werden mussten, bis die ein
Monitor bei allen resonanten Frequenzen gesetzt war. Exemplarisch finden sich in Ta-
belle 8 die Verschiebungen der resonanten Frequenzen fur die vier benétigten Simulati-

onsdurchlaufe des Trocknungszustands 70 %.

Die Geometrie des Tylosegels wurde im Verlauf des Projektes angepasst. Erste Durch-
lAufe der MWGT wurden zunachst zwdlf Proben der AbmalRe 25 mm x 25 mm x 10 mm
durchgefiihrt und auch elektromagnetisch simuliert. Die minimal mdgliche Leistung des
Mikrowellengenerators von 50 W war allerdings zu hoch fir diese Probengeometrie. Die
Proben wurden vom entstehenden Wasserdampf auseinandergerissen. Da somit kein
Vergleich der Simulationen mit Experimenten méglich war mussten auch die Simulati-

onsergebnisse verworfen werden.

Tabelle 8: Resonante Frequenzen fir die vier durchgefuhrten Simulationsdurchlaufe des Trock-
nungszustandes 70 %.

Resonante Frequenz f,. / MHz

Run1 Run 2 Run 3 Run 4
fr1 2415,8 2415,8 2415,8 2415,8
fra 2421,3 2421,3 2421,2 2421,3
fr3 2427,7 2427,7 2427,7 2427,7
fra 2440,9 2440,9 2440,8 2440,9
frs 2450,4 2450,4 2450,4 2450,4
fre 24532 2453,1 2453,1 2453,1
fr7 2468,1 2468,1 2468,1 2468,1
frg 2471,4 2471,4 2471,4 2471,4
fro 24822 2481,3 2481,3 2481,3
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In den elektromagnetischen Simulationen wurde die normierte Leistungsabsorption NPA
nach Pitchai et al. [48] genutzt, um die elektromagnetischen Modelle zu verifzieren. Der
NPA wird mit

NPA = -4

— 9)
als das Verhaltnis der Vorwartsleistung P,;, in den Simulationen bei 2,45 GHz zur dissi-
pierten Leistung P, bei dieser Frequenz berechnet. Andert sich der NPA bei einer Erho-
hung der Zellzahl nur noch wenig, kann die Losung als netzunabhéngig betrachtet wer-
den. Abbildung 15 a zeigt den NPA in Abhangigkeit der Zellenzahl fur die Trocknungszu-
stande 0 %, 10 % und 100 %. Diese reprasentieren den Beginn und das Ende der Trock-
nung sowie einen Trocknungszustand, in dem die getrocknete Produktschicht vergleichs-

weise dinn ist, was eine Herausforderung fur die Diskretisierung darstellt.
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Abbildung 15: (a) Normalisierte Leistungsabsorption in Abhangigkeit der Anzahl der Gitterzellen
zur Verifikation der elektromagnetischen Modelle; (b) Ergebnisse der Validierung des Modells
uber die Energieeffizienz in Abhangigkeit der Frequenz aus Frequenzsweeps in Experimenten
und dem elektromagnetischen Modell des Trocknungszustandes 0 %. [90]

Die Gitter mit der geringsten Zellenzahl der einzelnen Trocknungszustdnde wurden mit
den gleichen Einstellungen des Programms zur Gittergenerierung erzeugt. Das Gleiche
gilt fir die Einstellungen fir die nachfolgenden héheren Zellenzahlen. Die Zellenzahlen
unterscheiden sich fur die Trocknungszustande, weil die interne Netzgenerierung der
Software von der Zusammensetzung der dielektrischen Eigenschaften der Materialien
abhangt. Fur den Trocknungszustand 100% wurden nur Simulationen mit vier statt funf
Netzen durchgeflihrt, da der Rechenaufwand fur das flnfte Netz den verfigbaren Spei-
cherplatz Gberstieg. Ab der Netzfeinheit mit der drittniedrigsten Zellenzahl ergeben sich
nur geringe Anderungen des NPA. Die absolute Abweichung vom Netz mit der hochsten
Zellenzahl betragt nur 0,207 %, 0,153 % und 0,002 % fir die Trocknungszustande 0 %,
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10% bzw. 100 %. Daher ist bei diesen Solver-Einstellungen eine netzunabhéangige kon-
vergente Losung zu erwarten. Die Einstellungen fur diese Netzgenerierung werden auf

die Modelle aller Trocknungszustande ubertragen.

In Abbildung 15 b ist die Energieeffizienz in Abhangigkeit der Frequenz im Bereich von
2,4 GHz bis 2,5 GHz dargestellt. Die Daten stammen aus einem experimentellen Fre-
guenzsweep mit dem SSG und dem Post-Processing der elektromagnetischen Simula-
tion des Trocknungszustands 0 %. Die Simulationsergebnisse zeigen klar definierte Spit-
zen bei den Resonanzfrequenzen, wahrend die Ergebnisse aus den Experimenten zu
Beginn der Trocknung sowohl klar definierte Spitzen als auch breitere Spitzen mit
Schwankungen der Energieeffizienz aufweisen. Vermutlich werden diese Schwankungen
durch mehrere, eng beieinanderliegende Resonanzfrequenzen verursacht. Abgesehen
vom generellen Vorhandensein von Maxima und Minima in vergleichbarer Groé3enord-
nung lasst sich keine detaillierte Ubereinstimmung zwischen der Energieeffizienz aus der
Simulation und den experimentellen Frequenzsweeps feststellen. Die experimentellen

Daten hingegen sind reproduzierbar.

Offensichtlich liefert das elektromagnetische Modell keine genaue Reproduktion des
elektromagnetischen Feldes in Abhangigkeit der Frequenz. Fir eine genaue Darstellung
des Mikrowellenfeldes musste das elektromagnetische Modell weiter Uberarbeitet und
validiert werden. Solange jedoch Minima und Maxima in beiden Féallen in vergleichbarer
Anzahl und Grol3e auftreten, kénnen die elektromagnetischen Modelle zur Entwicklung
frequenzabhangiger Steuerungskonzepte in Abhangigkeit von der Energieeffizienz der
anzuwendenden Frequenzen verwendet werden. Die Modelle kénnen als Werkzeug fur
die zeiteffiziente Untersuchung der qualitativen Auswirkungen von Regelungskonzepten
in der Trocknung angesehen werden. Allerdings sollten die Experimente immer in einem

Konzeptnachweis Uberpruft werden.

In Abbildung 16 a sind die Simulationsergebnisse der Energieeffizienz in Abhangigkeit
der Frequenz dargestellt, wahrend in Abbildung 16 b die frequenzabhangige Energieeffi-
zienz aus den Simulationen gezeigt ist. Tendenziell ist in beiden Abbildung eine Verschie-
bung resonanter Frequenzen zu hoheren Frequenzen zu beobachten. Dieses Verhalten
deckt sich mit theoretischen Berechnungen aus der Literatur [113]. Damit konnte tber die
Verschiebung der resonanten Frequenzen ein erster Hinweis auf die qualitative Ver-

gleichbarkeit zwischen experimentellen und simulativen Arbeiten erbracht werden.
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Abbildung 16: (a) Prozesscharakterisierung aus den elektromagnetischen Simulationen der
Trocknungszustande 0 %, 10 % und 100 %(b) Experimentelle Frequenzsweeps in der mikrowel-
lenunterstitzten Gefriertrocknung zu den Trocknungszeiten 0 min, 90 min und 180 min.

Die durchschnittliche Energieeffizienz in den Simulationen der mikrowellenunterstttzten
Gefriertrocknung wird fir jeden Trocknungszustand nach Gleichung 10 berechnet. Der
Homogenitatsfaktor Erwarmung ¢ zur Bewertung der Erwarmungshomogenitat zwischen

den Proben wird in den Experimenten mit

{ = inax (10)

Pg

als das Verhaltnis der maximal dissipierten Leistung in einem Produkt P ,,,4, zur durch-
schnittlich dissipierten Leistung in allen Produkten P, berechnet.

Die Auswirkungen der folgenden frequenzbasierten Steuerungskonzepte wurden in der
Nachbearbeitung fur jeden Trocknungszustand untersucht:

Einzelne Mindestfrequenz (1MF) — die einzelne Frequenz mit dem globalen Minimum der
Energieeffizienz;

Einzelne Resonanzfrequenz (1RF) — die einzelne Frequenz mit dem globalen Maximum

der Energieeffizienz;

Sechs aquidistante Frequenzen (6EF) — Frequenzen von 2,4 GHz bis 2,5 GHz im Intervall
von 0,02 GHz;

Sechs Resonanzfrequenzen (6RF) — sechs Frequenzen mit den héchsten lokalen Ma-
xima der Energieeffizienz.

Abbildung 17 zeigt die durchschnittliche Energieeffizienz in Abhangigkeit des Trock-
nungszustandes flr die untersuchten Steuerungskonzepte, die im Rahmen von AP 4.1

verwendet wurden und im entsprechenden Kapitel definiert sind.
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Abbildung 17: Durchschnittliche Energieeffizienz in Abhangigkeit des Trocknungszustands fur die
untersuchten frequenzbasierten Steuerungskonzepte aus den elektromagnetischen Simulatio-
nen. [90]

Die Steuerungskonzepte 1MF und 6EF zeigen eine Tendenz zu abnehmender Energie-
effizienz mit voranschreitender Trocknung. Im Gegensatz dazu nimmt die Energieeffizi-
enz von 1RF und 6RF bei mittleren Trocknungszustanden ab und kehrt gegen Ende der
Trocknung zu hohen Energieeffizienzwerten zurtick. Dies ist auf das Verhalten der ein-
zelnen Resonanzfrequenzen wahrend der Trocknung zurtickzufihren, deren Energieef-
fizienz mit voranschreitender Trocknung steigen oder sinken kann. Die steigende Ener-
gieeffizienz des 6RF gegen Ende der Trocknung kann zumindest teilweise auf eine neue
Resonanzfrequenz zuriickgefihrt werden, die in den Frequenzbereich von 2,4 GHz bis
2,5 GHz eintritt, da sich die Resonanzmoden zu héheren Frequenzen verschieben, ver-
gleiche Abbildung 16. Elektromagnetische Simulationen in der Literatur zeigten ebenfalls
hohe Werte der dissipierten Energie bei der Anwendung von Resonanzfrequenzen, die
auf der Grundlage von Streuparametern gewéhlt wurden [114].

In Abbildung 18 ist der Homogenitatsfaktor der Erwarmung tiber den Trocknungszustand
fur die verschiedenen Steuerungskonzepte dargestellt, was eine Bewertung der Homo-
genitat zwischen den Proben ermdglicht. Bei Verwendung mehrerer Frequenzen in 6EF
und 6RF ergibt sich bei fast allen Trocknungszustanden ein héherer Homogenitatsfaktor
im Vergleich zu Einzelfrequenzen. Dieser Trend steht im Einklang mit der homogeneren
mikrowellenunterstitzten Erwarmung in elektromagnetischen Modellen fur die Anwen-
dung mehrerer Frequenzen [51, 115]. Die héchste Homogenitat des 6EF ist vermutlich
auf weniger dominante individuelle Erwdrmungsmuster zurtickzufiihren. Andererseits
konnten einige wenige, sehr energieeffiziente Heizmuster mit &hnlichen Heizmustern die

Homogenitat des 6RF verringern.
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Abbildung 18: Homogenitatsfaktor der Erwarmung in Abhangigkeit des Trocknungszustands ftr
die untersuchten frequenzbasierten Steuerungskonzepte aus den elektromagnetischen Simulati-
onen. [90]

Abbildung 19 zeigt den Anteil y,.r der Verlustleistung in der gefrorenen Schicht geteilt

durch die gesamte Verlustleistung in einer exemplarischen Probe. Die Verteilung der
Leistung im Produkt hangt stark vom Trocknungszustand ab. Im Vergleich dazu hat das

verwendete Steuerungskonzept nur einen geringen Einfluss.
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Abbildung 19: Verteilung der dissipierten elektromagnetischen Leistung zwischen gefrorenem
und getrocknetem Bereich eines exemplarischen Wirfels aus Tylosegel in Abhangigkeit des
Trocknungszustands fir die untersuchten Steuerungskonzepte aus den elektromagnetischen Si-
mulationen. [90]

Dieses Ergebnis verdeutlicht den aus der Literatur bekannten selektiven Charakter der mikrowel-
lenunterstitzten Prozessierung [37]. Dies ist bei der MWGT besonders vorteilhaft, da die Energie
direkt in den gefrorenen Bereich eingebracht wird, wo die Energie zur Sublimation benétigt wird.

Gegen Ende der Trocknung findet ein hoher Energieeintrag in einem relativ kleinen gefrorenen
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Volumen statt. Wenn eine konstante Leistungsdichte in den gefrorenen Bereichen gewlnscht

wird, sollte die Leistung gegen Ende des Prozesses reduziert werden.

Zusammenfassung: Die Temperaturleitfahigkeit des Modellprodukts Tylosgel wurde er-

ganzend zu den Ergebnissen aus AP 1 temperaturabhéngig gemessen. Dies ermdglicht
die zukunftige Verknupfung der elektromagnetischen Modelle mit thermodynamischen
Modellgleichungen. Unter Verwendung der in AP 1 gemessenen dielektrischen Eigen-
schaften wurden elektromagnetische Simulationen der MWGT durchgefuhrt, verifiziert
und validiert. Bei der Validierung der Simulationsergebnisse zeigte sich lediglich eine
qualitative Vergleichbarkeit zu den experimentellen Ergebnissen. Daher missen die er-
zielten Ergebnisse in Konzeptnachweisen Uberprift werden. Ein erster qualitativer Kon-
zeptnachweis war erfolgreich, sowohl in Experimenten als auch in Simulationen konnte
eine Verschiebung der resonanten Frequenzen zu héheren Frequenzen mit voranschrei-
tender Trocknung festgestellt werden. In den elektromagnetischen Simulationen konnten
hohe Energieeffizienzen bei der Anwendung resonanter Frequenzen und hohe Erwar-

mungshomogenitat bei der Anwendung mehrerer Frequenzen festgestellt werden.

AP 5: Bewertung der SS-MWGT im Vergleich zur konventionellen GT (KIT)

In AP 5 werden die in AP 4 und AP 3 erarbeiteten Konzepte zur Steuerung des MW-
Feldes zusammengefihrt und eine SS-MWGT etabliert. Dazu wird eine Anlage aufge-
baut, in der neben einer SS-MWGT auch eine konventionelle GT im direkten Vergleich
durchgefuhrt werden kann. So kann das neue SS-MWGT Verfahren hinsichtlich der er-
reichbaren Prozess- und Produkteigenschaften mit der konventionellen GT verglichen
werden. Erst diese Bewertung ermaoglicht die Quantifizierung des Anwendungspotentials
des neuen Verfahrens. Daruber hinaus kann in dieser Anlage das Potenzial einer Kom-
bination des Energieeintrags aus der konventionellen GT mit MW bezuglich Produkt- und

Prozessqualitat untersucht werden.

AP 5.1: Aufbau einer SS-MWGT Anlage in Labormal3stab

Eine existierende Anlage zur konventionellen GT im Labormalf3stab wird auf den MW-
unterstitzten Prozess umgeristet, so dass beide Prozesse separat und zeitgleich im sel-
ben Verfahrensraum durchgefiihrt werden konnen. Uber eine Vakuumpumpe E1M40
(Edwards, Burgess Hill, England) soll im Verfahrensraum fiir beide Verfahren ein Druck
< 0,1 mbar eingestellt werden. Als Kondensator soll eine Kéltefalle (Martin Christ, Oste-
rode, Deutschland) verwendet werden. Die Stellplattentemperatur kann tber einen Ther-
mostat Haake G50 (Thermo Fisher Scientific, Waltham, USA) im Bereich -25 — 80 °C
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geregelt werden. In der Anlage sind zur Prozessverfolgung bereits fiberoptische Tempe-
ratursensoren Z1 (Rugged Monitoring Inc, Quebec City, Kanada), ein Pirani-Vakuumeter
VCP63MV (Thyracont Vacuum Instruments, Passau, Deutschland), ein kapazitiver
Drucksensor CMR 363 (Pfeiffer Vacuum, ARlar, Deutschland) und eine Wagezelle
PW4M-OP (Hottinger Briel & Kjaer, Naerum, Danemark) vorhanden. Die Messsignale
werden zentral in einem Computer Uber eine MATLAB-Routine aufgezeichnet. Zur Um-
ristung werden an bereits vorhandenen Anschlusspunkten zwei SS-Generatoren
HY2020 (HBH Microwave, Stutensee, Deutschland) an den Demonstrator angeschlos-
sen. Auf Basis eines Ublichen Energieeintrags wahrend der MWGT von bis zu 2 W/gprodukt

kénnen damit Produktmengen von bis zu 500 g in der MWGT getrocknet werden kénnen.

Ziel: Die Online-Sensorik ist im Demonstrator integriert und kann zur Prozessverfolgung
genutzt werden. Grundlegende Versuche zur GT und MWGT konnten im Demonstrator

durchgefuhrt werden.

Durchgefiihrte Arbeiten im Jahr 2022

Die existierende Anlage zur konventionellen Gefriertrocknung wurde erfolgreich umge-

baut, so dass im Verfahrensraum, der in Abbildung 20 dargestellt ist, neben einer kon-
ventionellen GT ebenfalls eine MWGT durchgefiihrt werden kann. Dazu wurde die Anlage
zunachst Gber metallische Gaze gegen das Austreten von Mikrowellen abgeschirmt. Die
vorhandene Sensorik wurde Uber Cuttoff-Waveguides gegen Mikrowellen abgeschirmt.
Es wurde eine Produkthalterung aus dem mikrowellenresistenten Kunststoff Polyethe-
retherketon (PEEK) gefertigt und mit der Wagezelle verbunden. Des Weiteren wurde Uber
das Modul in der Decke der Kavitat zunachst ein SS-Generator HY2020 Uber einen Wel-
lenleiter WR340 mit dem Prozessraum verbunden. Ein Anschluss fir einen weiteren SS-
Generator HY2020 ist bereits an der Seitenwand des Verfahrensraums vorhanden. Im
Laufe der Arbeit wurde jedoch die Notwendigkeit des Einsatzes eines externen Taktge-
bers deutlich, damit zwei Mikrowellengeneratoren mit einer definierten Phasenverschie-
bung betrieben werden kénnen. Die Beschaffung eines solchen Taktgebers konnte bis-

lang nicht durchgefihrt werden, ist aber flr 2023 geplant.
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Abbildung 20: Verfahrensraum der modularen Anlage zur mikrowellenunterstitzten Gefriertrock-
nung.

In Abbildung 21 ist der schematische Aufbau der aufgebauten Anlage zur MWGT darge-

stellt.
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Abbildung 21: Schematische Darstellung der Anlage zur Mikrowellengestutzten Gefriertrock-
nung im Labormalfstab. Informationsflisse sind als gepunktete Linien dargestellt. P -
Leistungen Solid State-Generator, px - Druck Verfahrensraum kapazitiver Sensor, pp,, — Druck
Pirani-Vakuummeter, 9i — Temperatur fiberoptische Sensoren, M — Masse Wagezelle, SSG —
Solid State-Generator.

Aufgrund eines Schadens an der Vakuumpumpe E1M40 ist nun eine Vakuumpumpe
NEO D 65 3PH (Leybold, Koln, Deutschland) an den Verfahrensraum angeschlossen.
Diese musste neu beschafft werden. Zuséatzlich waren Arbeiten zur Abdichtung des Ver-
fahrensraums notwendig, die aufgrund der speziellen Anforderungen an Gerate und
Fachwissen extern von der Firma Martin Christ Gefriertrocknungsanlagen (Osterode im
Harz, Deutschland) durchgeftihrt wurden, Bei der verwendeten Kihlfalle handelt es sich
um einen Prototyp, der auf eine Solltemperatur von -60 °C eingestellt ist. Auch diese
wurde wahrend der Projektlaufzeit neu beschafft, da die ursprunglich installierte Kiihlfalle
nicht leistungsfahig genug war.
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Alle Sensoren aus der Verwendung in der konventionellen Gefriertrocknung konnten er-
folgreich auch in der MWGT eingesetzt werden. Dazu ist in Abbildung 22a die Produkt-
masse in Abhangigkeit der Prozesszeit in einem Versuch zur Inbetriebnahme der Anlage
dargestellt, die den typischen Trocknungsverlauf einer Probe in der MWGT zeigt. Abbil-
dung 22b zeigt fir den gleichen Versuch die Temperaturen, gemessen Uber fiberoptische
Temperatursensoren in drei Proben, die an Mitte, Kante und Ecke der Probenanordnung
platziert sind. Auch der Verlauf der Temperaturen zeigt einen typischen Verlauf auf, die
Proben in der Mitte der Anordnung trocknen langsamer als jene an der Kante und Ecke
der Anordnung. Dies ist vermutlich unter anderem auf einen erhdhten Energieeintrag

durch thermische Strahlung am Rande der Anordnung zurickzufthren.
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Abbildung 22: (a) Produktmasse in Abhangigkeit der Prozesszeit aus experimentellem Durchlauf;
(b) Temperatur in drei Proben (Position in Mitte, Kante und Rand) in Abh&ngigkeit der Prozess-
zeit. Die Ergebnisse stammen aus einem Experiment mit einem Probengewicht von 300 g (24 x
12,5 g) sowie den Spezifikationen p = 0,5 mbar, P = 50 mbar, r,,, = 50 % und 6EF.

Zusatzlich ist Uber die SSG eine Aufzeichnung der ausgesandten und reflektierten Leis-

tung maoglich. Dies ermdglicht Uber die Formel

n=1- 12 (11)

die Berechnung der Energieeffizienz n aus der reflektierten Leistung P,.., und der Vor-
wartsleistung P,;,. In Abbildung 23 ist beispielhaft die Energieeffizienz in Abhangigkeit

der Trocknungszeit flr die sechs angewandten aquidistanten Frequenzen im 6EF darge-

stellt.
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Abbildung 23: Energieeffizienz in Abhangigkeit der Trocknungszeit unterteilt nach den applizier-
ten Frequenzen des 6EF. Die Ergebnisse stammen aus einem Experiment mit den Spezifikatio-
nen p = 0,5 mbar, P =50 W, ,,,, = 50 % und 6EF.

Es zeigen sich flr einige Frequenzen lokale Maxima und Minima der Energieeffizienz.
Dieses Ergebnis ist ein weiterer experimenteller Hinweis auf die Vermutung aus den
elektromagnetischen Simulationen, dass sich die resonanten Moden mit fortschreitender
Trocknung zu hdheren Frequenzen verschieben. So ist zu vermuten, dass sich die reso-
nanten Moden bei den Maxima der Energieeffizienz gerade bei den konstanten Frequen-
zen im 6EF befinden. Gegen Ende der Trocknung sind alle Energieeffizienzen nahe-
rungsweise konstant. Dieses Verhalten deckt sich mit den Ergebnissen aus der Trock-
nungskurve, vergleiche Abbildung 22a. In diesem Abschnitt der Trocknung veréndert sich
das Probengewicht kaum noch, daher verschieben sich auch die resonanten Moden nur
geringfugig.

Durchgefiihrte Arbeiten im Jahr 2023

Im Kalenderjahr 2023 wurde ein zweiter SSG an den Verfahrensraum angeschlossen.
Um einen Betrieb der zwei SSG mit einer definierten Phasenverschiebung zu ermogli-
chen, wurde auf3erdem ein externer Taktgenerator in das Steuerungssystem mit einge-
bunden. Die Installation des Taktgenerators war mit einer Umstellung der Netzwerktech-
nik von Ethernet auf EtherCAT verbunden. Neben der Installation einer zusétzlichen PCI-

Karte erforderte dies die Umstellung der Kommunikationsprotokolle in Matlab.

Weiterhin wurde der vorhandene Warmeubertrager fur die Inbetriebnahme der hybriden
Gefriertrocknung in AP 5.3 umgeristet. Dies umfasste den Einbau einer vakuumkompa-
tiblen, metallischen Abschirmung des KihImittelkreislaufs sowie einer Modifikation der
Kuhlmittelfihrung.
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Zusammenfassung: Es wurden alle Komponenten zum Betrieb einer MWGT an der An-

lage zur MWGT im Labormal3stab installiert. Erste Versuche zur Inbetriebnahme der An-
lage wurden durchgefuhrt und relevante Prozessparameter wiesen den erwarteten Ver-
lauf auf. Im Jahr 2023 wurde die Umrlstung der Anlage durch die Installation des zweiten
SSG, eines externen Taktgebers und einem Warmeubertrager fur die hybride GT vervoll-

standigt.

AP 5.2: Auswirkung des elektromagnetischen Felds auf die GT

Auf den Demonstrator aus AP 5.1 werden die Konzepte zur Frequenzmodulation auf
Grundlage der APs 3 und 4 auf die MWGT ubertragen. Unter Ricksichtnahme auf die
Ergebnisse aus AP 4.2 werden Versuche zu den folgenden drei Konzepten zur Frequenz-
modulation im ISM-Band 2,4-2,5 GHz bei einem zun&chst konstanten Leistungseintrag
von 2 W/gprodukt Untersucht: (1) Konstante Frequenzen, (ll) &quidistante Frequenzsweeps
mit unterschiedlichen Frequenzintervallen und (Ill) resonante Frequenzen auf Basis des
Impedance-Matching. Die Ergebnisse aus AP 4.2 bilden zudem die Grundlage fir eine
Parameterstudie, in der untersucht wird, zu welchen Zeitpunkten des Trocknungsprozes-
ses ein Impedance-Matching sinnvoll ist. Weiterhin wird die Variation der Leistung im
Bereich 0,5-2 W/grrodukt untersucht. Die Prozessfuhrungen werden bzgl. Trocknungszeit,

Energieeffizienz und Temperaturhistorie tber die installierte Sensorik verglichen.

Darlber hinaus wird die Produktqualitéat anhand ausgewahlter Parameter charakterisiert.
Als solche sollen die Inhaltsstoffretention von L-Ascorbinséure tber iodometrische Titra-
tion, die Bestimmung der Restfeuchte Uber eine Karl-Fischer-Titration (701 KF Titrino,
Metrohm Schweiz, Zirich, CH), der aw-Wert (AW-Sprint, Novasina, Kempen) und die Be-
wertung der Mikrostruktur Gber mikro-CT-Aufnahmen (Xradia 520 Versa, Carl Zeiss,
Jena), die sich in Vorversuchen als geeignet erwiesen haben. Zudem werden weitere
Produktanalysen in Abhangigkeit der Ergebnisse aus AP 2 durchgefihrt. Um eine Ver-
gleichsbasis flur Prozessparameter und Produktqualitat zu schaffen, wird die konventio-
nelle GT bzgl. der Prozessbedingungen auf eine hohe Produktqualitdt bzw. eine kurze
Prozesszeit optimiert. Die optimierten Prozesse werden als Referenzen fir die SS-

MWGT herangezogen und fur Versuche mit geeigneten Modellprodukte eingesetzt.

Ziel: Die Auswirkungen einer gezielten Anpassung der MW-Frequenz und —Leistung
Uber den GT-Prozess auf Produktqualitat und Verfahrensparameter sind bekannt. Die
Modelle zur Beschreibung der MWGT sind validiert.
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Durchgefiihrte Arbeiten im Jahr 2022
Es wurden keine Arbeiten zu AP 5.2 durchgefiihrt

Durchgefiihrte Arbeiten im Jahr 2023

Um ausfuhrliche Parameterstudien der Mikrowellenleistung und —frequenz zu ermogli-

chen wurde der Ansatz der partiellen MWGT entwickelt. In diesem wird der Prozess be-
endet, nachdem 20 gew-% des enthaltenen Wassers entfernt wurden, anstatt die MWGT
komplett durchzufthren. Die Erwartung ist, dass nach diesen kurzen Prozesszeiten be-
reits Aussagen uber Energieeffizienz und Trocknungshomogenitat moglich sind ohne den
Prozess bi zum Ende durchzufiihren. Dies ermdglicht ein schnelleres Paramerscreening.
In Abbildung 24 sind die Trocknungskinetiken der partiellen und vollstandigen MWGT
Uber die Trocknungszeit aufgetragen. Hier braucht die die vollstandige MWGT entgegen
der Erwartung etwas langer bis zum Erreichen des Abbruchkriteriums als die partiellen
Trocknungen. Eine mdgliche Ursache ist eine Rekalibrierung des SSG vor der vollstan-
digen MWGT, die zu einer etwas hoheren durchschnittlichen spezifischen Vorwartsleis-
tung von 0,098 W/g im Vergleich zu 0,072 W/g im Durchschnitt fur die partielle MWGT
gefuhrt hat. Nichtsdestotrotz, sind die Trocknungskinetiken der partiellen MWGT repréa-
sentativ fur den ersten Teil der kompletten MWGT. Ein weiterer Vorteil der partiellen
MWGT ist die Moglichkeit zur Evaluierung der Trocknungshomogenitat. Dies ist fur die
komplette MWGT nicht mdglich, da die Restfeuchte gegen Ende der Trocknung gegen

den Wert im Gleichgewicht konvergiert.

Die partielle MWGT kann demnach verwendet werden, um Parameterstudien beziglich
des Einflusses von Mikrowellenleistung und Mikrowellenfrequenz durchzufiihren, da die

Reprasentativitat der partiellen MWGT flr den vollstandigen Prozess gezeigt wurde.

Vorversuche zeigten, dass fur das Modellprodukt Tylosegel lediglich spezifische Vor-
wartsleistungen im Bereich von bis zu 0,167 W/g mdglich waren, in dem die Leistung
dann variiert wurde. Abbildung 25 zeigt die Trocknungskinetiken fur die Variation der spe-
zifischen Vorwaértsleistung, die proportional in spezifischen dissipierten Leistungen im Be-
reich 0,047 W/g bis 0,143 W/g resultiert. Die durchschnittliche spezifische dissipierte
Leistung korreliert direkt mit der eingestellten Vorwartsleistung, da die durchschnittliche
Energieeffizienz relativ konstant bei 77,7 % bis 80,3 % lag. Die Tendenz zu kirzerer
Trocknungszeit bzw. hdherer Trocknungsrate mit steigender dissipierter Leistung ist
deutlich zu erkennen. Dies deckt sich mit der Literatur zur Variation der Mikrowellenleis-
tung in der MWGT [54, 2].
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Abbildung 24: Trocknungskinetik der partiellen MWGT im Vergleich zur vollstandigen MWGT mit
dem Kontrollkonzept 6EF. Die gestrichelten Linien markieren den Zeitpunkt, an dem die vollstan-

dige MWGT die Abbruchkriterien —£22- = 0.8 und m < 0.25 g/h. erreicht. Die eingefiigte Grafik
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Abbildung 25: Trocknungskinetiken zu den Experimenten der Parameterstudie zur Mikrowellen-
leistung. Die Beladung X gibt die vorhandene Wassermasse pro Trockenmasse an Die angege-
benen Leistungen in der Legende sind die durchschnittliche spezifische dissipierte Leistung fur
jedes Experiment.

In Abbildung 26 ist die Prozesszeit (fir die Teiltrocknung) in Abh&ngigkeit der durch-
schnittlichen spezifischen dissipierten Leistung dargestellt. Neben den experimentellen
Daten sind isenthalpe Linien aufgetragen. Die entsprechende rote Linie markiert die Sub-
limationsenthalpie, wahrend die blaue Linie zusatzlich die Enthalpien fiir die Erwarmung
der trockenen Produktmatrix und des Wasserdampfs auf Umgebungstemperatur beriick-
sichtigt. Alle gemessenen Datenpunkte sollten sich in dem grau markierten Bereich zwi-

schen den Isenthalpen befinden, wenn man davon ausgeht, dass die Energie nur durch
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Mikrowellen zugefthrt wird und die gesamte Energie zur Bereitstellung der Sublimations-
enthalpie oder zur Erwarmung des Produkts verwendet wird. Diese Annahmen sind of-
fensichtlich nicht erfillt, da sich kein Datenpunkt innerhalb des grauen Bereichs befindet.
Bei niedrigen Leistungen wird in der Prozesskammer weniger elektromagnetische Ener-
gie abgefuhrt, als fur die Sublimation erforderlich ist. Andererseits wird bei mittlerer bis
hoher Leistung mehr Energie in der Prozesskammer abgeleitet, als zur Erwarmung des
Wasserdampfs und der trockenen Produktmatrix zusétzlich zur Bereitstellung der Subli-
mationsenthalpie erforderlich ist. Die Ursachen sind wahrscheinlich der Energieeintrag
durch thermische Strahlung bei niedrigen dissipierten Leistungen und die Dissipation von
Mikrowellenleistung auf3erhalb des Produktes bei hohen Feldstarken, bspw. als indu-
zierte Wandstrome, als Leckstrahlung oder in der Produkthalterung und Dichtungen.
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Abbildung 26: Prozesszeit der MWGT in Abhangigkeit der durchschnittlichen spezifischen dissi-
pierten Leistung. Die rote Linie markiert die Position, an der die durchschnittlich erforderliche
Sublimationsenthalpie durch Mikrowellen bereitgestellt wird. Die blaue Linie bertcksichtigt zu-
satzlich die Energie, die im Durchschnitt fur die Erwarmung der getrockneten Produktmatrix und
des Wasserdampfs auf Raumtemperatur erforderlich ist und nur durch Mikrowellen bereitgestellt
wird.

Abbildung 27 zeigt die standardisierte Restfeuchte zu den Versuchen in der MWGT fur
die Experimente zur Parameterstudie der Mikrowellenleistung. In Abbildung 27A ist die
Abh&ngigkeit von der spezifischen dissipierten Leistung dargestellt, wahrend Abbildung
27B die Abhangigkeit von der Probenposition gezeigt ist. Die Leistungsstufen lassen kei-
nen Einfluss der Mikrowellenleistung auf die Spanne der standardisierten Restfeuchte in
Abbildung 27A erkennen. Auffallig ist, dass es ab einer Leistung von 0,075 W/g zu Aus-
reiern in der standardisierten Restfeuchte kommt, die mit einem so genannten Puffing

einzelner Proben verbunden ist.
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Abbildung 27: (A) Standardisierte Restfeuchte in Abhangigkeit der durchschnittlichen spezifi-
schen dissipierten Leistung fur die Experimente der Parameterstudie zur Mikrowellenleistung. (B)
Standardisierte Restfeuchte aufgetragen gegen die Position der Proben, gruppiert nach den Wer-
ten der durchschnittlichen spezifischen dissipierten Leistung. Leere Symbole markieren Proben,
deren makroskopische Struktur durch Puffing beeintrachtigt wurde. Die Probenposition k be-
schreibt die Platzierung der Proben in der 6 x 4 Anordnung, beginnend mit der oberen linken
Position und fortschreitend durch die Spalten der aufeinanderfolgenden Reihen.

Exemplarisch ist eine intakte und eine gepuffte Probe in Abbildung 28 dargestellt.

Abbildung 28: Exemplarische Bilder von Tylosegelproben in Graustufen: (a) intakte Probe (b)
gepuffte Probe. Wahrend beide Proben eine feinporige Struktur in der getrockneten auf3eren
Schicht aufweisen, sind nur bei der gepufften Probe grol3e Poren im Zentrum zu erkennen.

Bei einer hohen dissipierten Mikrowellenleistung in einzelnen Proben kommt es vermut-
lich zu einem Schmelzen des ausgefrorenen Wassers. Aufgrund der relativ hohen die-
lektrischen Eigenschaften des flissigen Wassers im Vergleich zu Eis wird im Anschluss
vermehrt Mikrowellenenergie absorbiert, was zu einem Anstieg des Dampfdrucks im In-
neren der Proben fihrt. Wenn die Produktmatrix dem steigenden Dampfdruck nicht
standhalten kann, kommt es zu makroskopischen Schaden der Produktstruktur, die als
Puffing bezeichnet werden. In den Experimenten kommt es speziell bei hohen spezifi-

schen dissipierten Leistungen >0,125 W/g zu Puffing, was im Einklang mit der vermuteten
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Ursache eines Aufschmelzens der Proben steht. Wie aus Abbildung 27b zu erkennen,
kommt es ausschlie3lich in den Proben 1 bis 4 zu Puffungen, was einen zeitlich gemittel-

ten Hotspot in diesem Bereich nahelegt.

Die Trocknungskinetiken der Studie zur Frequenzmodulation sind in Abbildung 29 darge-
stellt. Es zeigt sich ein erheblicher Einfluss der genutzten frequenzbasierten Steuerungs-
konzepte auf die Trocknungskinetik. Generell gilt fir die Trocknungsraten m, yr < Megr <
mygrr = Merr. Die Reihenfolge zwischen den Steuerungskonzepten ist analog zu der
durchschnittlichen spezifischen dissipierten Leistung Py 1mr < Paserr < Pasirr =
P; s 6rr» die ebenfalls in Abbildung 29 dargestellt ist. Dies weist auf eine Korrelation dieser
beiden Prozessparameter hin. Es scheint so, als ob durch die Steuerungskonzepte we-
sentlicher Einfluss auf die durchschnittliche spezifische dissipierte Leistung genommen
werden kann, die wiederum in einer hoheren Trocknungsrate resultiert. Die Beeinflus-
sung der dissipierten Leistung hing fur die frequenzbasierten Steuerungskonzepte mit der
durchschnittlichen Energieeffizienz zusammen. Fur die Steuerungskonzepte 1MF, 6EF,
1RF und 6RF belief sich diese respektive auf 24,6 %, 52,1 %, 92,4 %, und 83,6 %.

—— 1MF; 0,016 W/ig —— 1RF; 0,087 W/g
35 —— 1MF; 0,015 W/g 1RF; 0,088 W/g [
1MF; 0,015 W/g 1RF; 0,083 W/g
—— 6EF; 0,051 Wig —— 6RF; 0,095 W/g
—— 6EF; 0,054 W/g —— 6RF; 0,095 W/g
—— 6EF; 0,051 Wig —— 6RF; 0,089 W/g

Beladung X / g/g
w
°

25

0,0 05 1,0 15 2,0 25 3,0
Zeitt/h

Abbildung 29: Trocknungskinetiken der frequenzbasierten Regelungskonzepte in der Parameter-
studie zur Mikrowellenfrequenz. Die Legende enthalt die frequenzbasierten Regelungskonzepte
und die durchschnittliche spezifische dissipierte Leistung fir jedes Experiment.

Als alternative Darstellung zu Abbildung 29 ist in Abbildung 30 die Prozesszeit bis zum
Abbruchkriterium Giber den angewandten Steuerungskonzepten aufgetragen. Die Blasen-
groRe im Diagramm korreliert mit der durchschnittlichen spezfischen dissipierten Leis-
tung. Es lassen sich die gleichen Zusammenhénge bezuglich Trocknungsrate bzw. Pro-

zesszeit und der spezifischen dissipierten Leistung erkennen.
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Abbildung 30: Prozesszeiten der MWGT in Abhangigkeit des angewandten frequenzbasierten
Steuerungskonzepts. Die Blasengrof3e gibt die durchschnittliche spezifische dissipierte Leistung
an.

In Abbildung 31 ist die standardisierte Restfeuchte zu den Versuchen in der Experimente
in der Parameterstudie zur Parameterstudie der Mikrowellenfrequenz dargestellt, in Ab-
bildung 31A in Abhéngigkeit des Steuerungskonzeptes und in Abbildung 31B in Abh&n-
gigkeit der Position der Proben. Im Gegensatz zur Mikrowellenleistung wirkt sich die Mik-
rowellenfrequenz erheblich auf die Spanne der Restfeuchten aus. Die Anwendung meh-
rerer Frequenzen anstelle einer Frequenz fuhrte bei &hnlicher dissipierter Leistung zu
einer héheren Trocknungshomogenitat. Genauer sind dies 1MF im Vergleich zu 6EF und
1RF im Vergleich zu 6RF. Ausschlief3lich bei 1RF trat in den Experimenten Puffing auf,
obwohl die dissipierte Mikrowellenleistung geringer war als bei 6RF (vgl. Abbildung 30).
Dies deutet auf eine gleichmaRigere Leistungsabgabe im zeitlichen Mittel hin, wenn meh-
rere Frequenzen verwendet werden. Auffallig ist die geringere Spanne der Restfeuchten
fur 1MF im Vergleich zu 6RF, obwohl beim 6RF mehrere Frequenzen genutzt werden,
was zu einer héheren Trocknungshomogenitat fuhren sollte. Ursache fir diesen Unter-
schied ist wahrscheinlich die erheblich langere Trocknungszeit fur 1MF, in der sich ein
Gleichgewicht zwischen den Proben durch thermische Strahlung zu einem hdéheren Mal3

einstellen kann.
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Abbildung 31: (A) Standardisierte Restfeuchte in Abhéngigkeit der durchschnittlichen spezifi-
schen dissipierten Leistung fir die Experimente der Parameterstudie zur Mikrowellenfrequenz.
(B) Standardisierte Restfeuchte aufgetragen gegen die Position der Proben, gruppiert nach den
Werten der durchschnittlichen spezifischen dissipierten Leistung. Leere Symbole markieren
Proben, deren makroskopische Struktur durch Puffing beeintréachtigt wurde. Die Probenposition
k beschreibt die Platzierung der Proben in Analogie zu Abbildung C5.

Durchgefiihrte Arbeiten im Jahr 2024

Um die Funktion der Mikrowellen-Gefriertrocknung (MWGT) zu verbessern, wurde ein
Steueralgorithmus fur die Frequenzanpassung beim Trocknen von Modell-Lebensmittel-
samples (Tylosegel) entwickelt und die Ergebnisse wurden mit der konventionellen Ge-
friertrocknung (GT) verglichen. Zu diesem Zweck wurden MWGT und GT-Prozesse in der
Prozesskammer durchgefihrt, die in AP 5.1 beschrieben wurde.

Frequenzregelungsalgorithmus

Im Arbeitspaket 5.2 wurde ein Frequenz-Sweep im Bereich von 2,4 bis 2,5 GHz durch-
gefuihrt, 10 Minuten nachdem Vakuum auf die Prozesskammer angewendet wurde, um
die Resonanzfrequenzen fir den weiteren Trocknungsprozess zu identifizieren. Anschlie-
Rend begann der Trocknungsprozess mit den ermittelten Resonanzfrequenzen fir eine
Dauer von 20 Minuten. Basierend auf den Ergebnissen dieser Untersuchung wurde fest-
gestellt, dass Frequenzanpassungen in Intervallen von weniger als 30 Minuten erforder-
lich sind (siehe Abbildung 16). Da ein vollstandiger Frequenz-Sweep jedoch 10 Minuten
dauert, wirde dessen Durchfihrung alle 30 Minuten zu erheblichen Unterbrechungen
des Trocknungsprozesses filhren und die Effizienz erheblich beeintrachtigen. Um diese
Einschrankung zu tberwinden, wurde ein neuer Algorithmus zur Frequenzanpassung
entwickelt, der sich ausschlief3lich auf die Nachverfolgung und Anpassung innerhalb des
Bereichs der Resonanzfrequenzen konzentriert. Dieser Ansatz ermoglicht eine schnelle
Frequenzdetektion, minimiert Prozessunterbrechungen und gewéhrleistet eine optimale

Trocknungsleistung.
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Die Ergebnisse eines beispielhaften Frequenzsweeps sind auf der linken Seite in 32 dar-
gestellt. Alle Prozesscharakterisierungen wurden dreimal wiederholt. Die endgiltigen

RFs wurden als arithmetisches Mittel der drei erhaltenen RFs berechnet.

Die Anwendung von Mikrowellen markierte den Beginn der Prozesszeit. Die fur alle Ex-
perimente festgelegten Prozessspezifikationen waren eine Vorwartsleistung von 50 W
und ein Aktivierungsverhaltnis von 0,5. Letzteres beschreibt das Zeitverhéltnis, in dem
das SSG aktiv war, wenn jede Frequenz fur 10 s angewendet wurde. Wenn mehrere
Frequenzen verwendet wurden, wurden die Frequenzen in einer Schleife in aufsteigender
Reihenfolge angewendet. Die folgenden frequenzbasierten Steuerkonzepte wurden un-
tersucht:

e Einzelne Konstante Frequenz (1CF) — konstante Frequenz von 2420 MHz,

e Sechs Aquidistante Frequenzen (6EF) — sechs konstante Frequenzen von 2400
MHz bis 2500 MHz in einem Intervall von 20 MHz,

e Sechs Minimale Resonante Frequenzen (6RFmin) — sechs RFs, die die niedrigs-
ten Energieeffizienzen anzeigen, gezielt wahrend der MFD angepasst,

e Sechs Maximale Resonante Frequenzen (6RFmax) — sechs RFs, die die hdchsten

Energieeffizienzen anzeigen, gezielt wahrend der MFD angepasst.

Prozesscharakterisierung Trocknungsexperimente

100477
! Prozess

starten

soff |
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Identifikation der RFs zu Prozessbeginn beenden

Abbildung 32: Flussdiagramm der Frequenzanpassung wahrend MFD-Experimenten im Kontext
der Prozesscharakterisierung.

Der Hauptfokus der Untersuchungen lag auf den Steuerungskonzepten 6RFmin und
6RFmax, bei denen die Mikrowellenfrequenz in Echtzeit basierend auf dem Produktzu-
stand moduliert wurde. In AP 4.2 haben elektromagnetische Simulationen die potenziel-
len Vorteile ahnlicher Steuerungskonzepte gezeigt, die auf der Anwendung mehrerer RFs

basieren.
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Die verbleibenden Steuerungskonzepte, 1CF und 6EF, behielten wahrend des gesamten
Trocknungsprozesses konstante Frequenzen bei, was Vergleiche mit Benchmark-Pro-
zessen ermoglichte. Insbesondere wurde 6EF aufgrund seiner Entsprechung in der An-
zahl der angewendeten Frequenzen zu 6RFmin und 6RFmax ausgewahlt, wahrend 1CF
die einfachste Anwendung der Mikrowellenfrequenz darstellt. Darliber hinaus erméglichte
der erhebliche Unterschied in der Energieeffizienz zwischen 6RFmin und 6RFmax die
Bewertung des Einflusses auf die Energieeffizienz oder dissipierte Leistung innerhalb der
Steuerungskonzepte, die eine Echtzeitfrequenzmodulation verwenden. MWGT wurde
beendet, wenn die Trocknungsrate m" weniger als 0,25 g/h betrug, berechnet Uber 1
Stunde.

Abbildung 32 zeigt einen Ansatz zur Echtzeit-Frequenzanpassung, der fir 6RFmin und
6RFmax entwickelt wurde, um eine regelmafige Aktualisierung der Resonanzfrequenzen

(RFs) wahrend des Trocknungsprozesses auf effiziente Weise zu ermdglichen.

Die initialen RFs, die in der Prozesscharakterisierung ermittelt wurden, dienten als Ein-
gabewerte fUr den Regelungsalgorithmus. Zu Beginn des Prozesses wurde der Fre-
quenzbereich um alle RFs lokal auf maximale Energieeffizienz untersucht. Dieser Bereich
erstreckte sich von -0,5 MHz bis +0,5 MHz um jede RF in einem Intervall von 0,1 MHz.
Die Frequenzen mit der héchsten Energieeffizienz wurden als neue RFs gespeichert.

Anschliel3end wurden die aktuellen RFs fir den Trocknungsprozess ausgewahilt.

Die sechs RFs mit der geringsten Energieeffizienz wurden fiir das Regelungskonzept
6RFmin angewendet, wahrend die sechs RFs mit der héchsten Energieeffizienz fir
6RFmax genutzt wurden. Alle 20 Minuten wurde die Frequenzsuche wiederholt und die
aktualisierten RFs erneut in den Prozess integriert, analog zur Vorgehensweise zu Be-

ginn des Trocknungsprozesses.

Trocknungsverfahren

Die Prozesscharakterisierung der MWGT wurde durchgefihrt, um die anfanglichen RFs
zu bestimmen, die die Energiezufuhr aller RFs kombinieren. RFs werden hier als Fre-
guenzen definiert, die ein lokales Maximum in der Energieeffizienz aufweisen. Vierund-
zwanzig gefrorene Quader aus Tylosegel wurden zentral auf der Produktunterstiitzung
mit einem Abstand von 5 mm platziert, wie in Abb. 28 dargestellt. Faseroptische Tempe-
ratursensoren wurden zentral in den Proben 4, 6 und 10 positioniert, in denen wahrend

der Probenvorbereitung Locher gebohrt wurden.
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Abbildung 33: Anordnung der Proben auf der Produktuntersttitzung fir MFD. Proben, die mit fa-
seroptischen Temperatursensoren ausgestattet sind, sind rot markiert, und Proben zur Bestim-
mung des Ascorbinsauregehalts sind gelb markiert. Die Proben in der untersten Reihe befinden
sich neben der vorderen Tur der Prozesskammer. Die Proben wurden zentral auf dem Warme-
tauscher in derselben Anordnung fur die CFD platziert.

Anschliel3end wurde die Prozesskammer luftdicht versiegelt und das Ventil zur Vakuum-
pumpe geotffnet. Die Anwendung der Mikrowellen begann 10 Minuten nach der Vaku-
umanwendung. Ein Frequenzsweep im Bereich von 2400 MHz bis 2500 MHz wurde mit
einem Intervall von 0,1 MHz und der minimal erreichbaren Vorwartsleistung von 50 W
durchgefuhrt. Aus der reflektierten Leistung Prund der Vorwartsleistung Ps, die durch das

SSG Uberwacht wurden, wurde die Energieeffizienz n berechnet mit Formula 11.

Die Spezifikationen fir CFD wurden in Vorversuchen unter Verwendung der Kriterien fur
eine vollstandige und schnelle Trocknung ohne Beeintrachtigung der Produktqualitat fest-
gelegt. Die Thermostattemperatur wurde anfanglich auf -5 °C als minimal geeignete Tem-
peratur eingestellt, um das Schmelzen der Proben durch Kontakt mit dem heif3en Regal
zu verhindern. Die Proben wurden zentral auf dem Warmetauscher platziert, wobei die
Positionen der Probe und der Temperatursensoren in Abbildung 33 dargestellt sind. Nach
einer Vakuumanwendung von 10 Minuten wurde das Thermostat auf 70 °C eingestellt,
was den Beginn der Prozesszeit anzeigte. Sobald alle Temperatursensoren Uber einen
Zeitraum von 20 Minuten eine Temperaturdifferenz von weniger als 2 K/h erreichten,
wurde der Prozess um 20 % der aktuellen Prozessdauer verlangert, bevor er beendet

wurde. Alle Trocknungsversuche wurden mindestens doppelt durchgefihrt.
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Energieeffizienz

Abbildung 34a zeigt die Energieeffizienz in Abhangigkeit von der Zeit, um die Ubertrag-
barkeit dieser Ergebnisse auf den gesamten MWGT-Prozess zu bewerten. In allen Ex-
perimenten nahm die Energieeffizienz wahrend der Trocknung tendenziell ab. Die hochs-
ten Energieeffizienzen wurden mit 6RFmax und 6RFmin erreicht, die durchschnittlich
64,63 % bzw. 43,62 % betrugen. Die Kontrollkonzepte 6EF und 1CF folgten mit 40,12 %
bzw. 37,49 %.

Die gezielte Anwendung von Frequenzen durch die Echtzeit-Anpassung bei 6RFmax
fuhrte zu einer absoluten Steigerung der Energieeffizienz um 24,51 % im Vergleich zu
6EF, bei dem die gleiche Anzahl von Frequenzen verwendet, aber konstant gehalten
wurde. Bei den Kontrollkonzepten mit Frequenzanpassung, 6RFmin und 6RFmax, traten
periodische Spriinge in der Energieeffizienz auf — jeweils alle 20 Minuten direkt nach der
RF-Suche. Kleine Spriinge resultierten vermutlich aus geringfligigen Frequenzanpassun-
gen, wahrend grofRere Springe durch die Anwendung eines geanderten RF-Sets verur-
sacht wurden. Dies trat insbesondere auf, wenn lokale Maxima der Energieeffizienz ver-
loren gingen oder erneut erkannt wurden. Der Austausch zuvor genutzter RFs durch an-
dere mit deutlich hoherer oder niedrigerer Energieeffizienz fuhrte vermutlich zu diesen
starkeren Schwankungen.
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Abbildung 34: (a) Energieeffizienz in Abhangigkeit von der Prozesszeit flr die angewendeten
Kontrollkonzepte in MFD. (b) Energieeffizienz in Abhangigkeit vom Trockensubstanzgehalt. Die
Energieeffizienz der Frequenzzyklen in 6EF, 6RFmin und 6RFmax wurde als Durchschnitt der
einzelnen Frequenzen berechnet.

Abbildung 34b zeigt die durchschnittliche Energieeffizienz in Abhangigkeit vom Trocken-
substanzgehalt, um die Abh&ngigkeit der Energieeffizienz vom Produktzustand zu ver-
deutlichen. Die Anwendung von 6RFmax fuhrte generell zur hochsten Energieeffizienz

wahrend des gesamten MWFT-Prozesses, insbesondere bei einem Feuchtegehalt von
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weniger als 2,5 g/g. Im Gegensatz dazu erreichte 6RFmin eine ahnliche Gesamtenergie-
effizienz wie die Kontrollkonzepte ohne Frequenzanpassung. Ein Vergleich zwischen
6RFmax und 6RFmin zeigt, dass die Anwendung von Resonanzfrequenzen die Energie-
effizienz Uber einen weiten Bereich wahrend des Trocknungsprozesses anpassen kann.
Dies ist besonders am Ende der Trocknung bei niedrigem Feuchtegehalt vorteilhaft. In
diesem Stadium ist die Energieeffizienz am niedrigsten, wenn konstante Frequenzen in
1CF und 6EF verwendet werden. Die besonders geringe Energieeffizienz ist wahrschein-
lich auf die niedrigen dielektrischen Eigenschaften des getrockneten Tylosegels im Ver-
gleich zum gefrorenen Zustand zurtickzufihren, wie in AP 4.2 beschrieben. Die flexible
Festkorpertechnologie kann zur weiteren Feinabstimmung genutzt werden, um die Ener-
gieeffizienz gezielt zwischen den Werten von 6RFmin und 6RFmax einzustellen, indem
unterschiedliche Kombinationen von RFs verwendet werden. Beispielsweise kénnte die
Anwendung einer maximalen Anzahl von RFs zu einem besonders homogenen Trock-
nungsprozess fihren. Eine weitere Steigerung der Energieeffizienz ware zudem durch
eine starkere Gewichtung der hoch energieeffizienten RFs mdglich, indem diese Fre-

guenzen Uber einen langeren Zeitraum aktiviert werden.

Im Vergleich zur durchschnittlichen Energieeffizienz von 43,6 % bei MWGT mit 6RFmin
erreichte der Prozess mit 6EF einen &hnlichen Wert von 40,1 %, was einer relativen Ab-
weichung von 8,7 % entspricht. Die Prozessdauer variierte zwischen 16,32 h fir den
6RFmin-Prozess und 18,97 h fur den 6EF-Prozess, was einer Abweichung von 14 %
entspricht. Diese Diskrepanz kann teilweise durch unterschiedliche Vorwartsleistungen
bei verschiedenen Frequenzen erklart werden, da die multiplizierte Vorwartsleistung mit
der Energieeffizienz die dissipierte Leistung ergibt. Studien zeigen eine Korrelation zwi-
schen der dissipierten Leistung und der Heizleistung bei mikrowellenunterstitztem Erhit-
zen sowie mit der Trocknungskinetik bei MWGT [90, 111]. Leider lieferte das verwendete
SSG eine frequenzabhangige Vorwartsleistung, was zu unterschiedlichen Leistungsver-
lusten in den Experimenten fuhrte. Abbildung 35 zeigt die dissipierte Leistung, normiert
auf das Probengewicht zu Beginn des MWGT-Prozesses, in Abhangigkeit von der Pro-
zesszeit. Die Unterschiede in der relativen Position der Experimente zwischen Abbildung
35 und Abbildung 34a lassen sich auf Schwankungen der Vorwartsleistung wahrend der
Experimente zurtckfuhren. Abgesehen von der Energieeffizienz ist die Vorwartsleistung

der einzige Parameter, der die dissipierte Leistung beeinflusst.

Um die Wechselwirkungen zwischen den Mikrowellenparametern weiter zu untersuchen,

sind in Tabelle 9 die durchschnittliche spezifische Vorwartsleistung, die durchschnittliche
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Energieeffizienz und die durchschnittliche spezifische dissipierte Leistung fiir alle Expe-
rimente aufgefiihrt. Sowohl die spezifische dissipierte Leistung als auch die Energieeffi-
zienz variieren je nach Regelungskonzept. Die spezifische Vorwaértsleistung ist zwischen
1CF und 6EF sowie zwischen 6RFmin und 6RFmax vergleichbar. Daher muss der Un-
terschied in der Vorwartsleistung bei der Analyse der Auswirkungen auf den Prozess be-
ricksichtigt werden, insbesondere beim Vergleich der beiden Gruppen von angepassten
und nicht angepassten Regelungskonzepten. Beispielsweise sind die unterschiedlichen
Prozessdauern von 6RFmin und 6EF bei ahnlicher Energieeffizienz auf Unterschiede in
der Vorwartsleistung zuriickzuftihren. Trotz dieser Einschréankungen zeigt der deutliche
Unterschied in der Energieeffizienz zwischen 6RFmax und den tbrigen Regelungskon-
zepten, dass die Mikrowellenfrequenz die Umwandlung elektromagnetischer Energie in
Warme beeinflusst und somit den Trocknungsprozess beeinflusst.

0,20

4 ICF

4 BEF
6RF i,
GRFmax,

Spezifische dissipierte Leistung P, s / W/g

O!OO T T T T T T T T T T T

Zeit/h

Abbildung 35: Dissipierte Leistung, normiert auf die Probenmasse zu Beginn der MWGT, als
Funktion der Prozesszeit fur die angewandten Regelungskonzepte in der MWGT. Die spezifische
dissipierte Leistung der Frequenzschleifen in 6EF, 6RFmin und 6RFmax wurde als Durchschnitt
der einzelnen Frequenzen berechnet.

Tabelle 9: Durchschnittswerte der mikrowellenbezogenen Prozessparameter in allen Experimen-
ten der MWGT

Steuerkonzept Durchschnittliche Durchschnittli- Durchschnittliche
spezifische Vor- che Energieeffi-  spezifische dissi-
wartsleistung Py s / zienz pierte Leistung P ¢ /
w /% W
1CF 0.135; 0.137; 0.143 37.1; 37.6; 37.7 0.050; 0.052;0.054
6EF 0.126; 0.133; 0.140  39.6;40.8;40.1  0.052;0.057; 0.059
6RFmin 0.173; 0.188 43.3; 44.0 0.073; 0.079
6RFmax 0.181; 0.180 64.9;64.3 0.112; 0.109
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Probentemperatur

Erwartet wird, dass eine hohere dissipierte Mikrowellenleistung zu héheren Temperatu-
ren der Proben fuhrt. Abbildung 36 zeigt die Temperatur der Probe 6 in der Ecke der
Anordnung in Abh&ngigkeit von der Prozesszeit. Die vermutliche Ursache ist die Warme-
strahlung von den Wanden der Prozesskammer, wie in friheren Arbeiten angegeben
[90]. Zur besseren Ubersichtlichkeit wird nur ein Experiment jedes Prozesses gezeigt.
Die Proben in der GT zeigten die grof3ten Abweichungen zwischen den experimentellen
Wiederholungen, vermutlich aufgrund der variierenden Kontaktflache zwischen den leicht
unebenen Proben und dem Warmetauscher. Die Temperaturverlaufe sind typisch fur
MWGT [2]. Die Temperatur steigt zunachst relativ schnell an, sobald Mikrowellenenergie
angewendet wird. Es folgt eine Phase mit langsam ansteigender Temperatur aufgrund
der Energie, die fur die Bereitstellung der latenten Sublimationsenthalpie bendtigt wird.
Danach nimmt die Temperaturdnderungsrate zu, da die abnehmende Sublimation weni-
ger Energie erfordert, bevor die trockenen Proben eine Gleichgewichtstemperatur errei-
chen. In diesem Zustand sind die dissipierte Mikrowellenleistung und die Warmeverluste

aufgrund von Warmestrahlung und Warmeleitung etwa gleich.

Es wurden periodische Temperaturspriinge beobachtet, als die Frequenzen in 6RFmin
oder 6RFmax angepasst wurden, die den beobachteten Springen in der Energieeffizienz
entsprachen. Daher fiihrte die Erh6hung der Energieeffizienz zu einem héheren Leis-
tungsverlust innerhalb der Proben — die Leistung wurde nicht einfach anderswo dissipiert,

z. B. im Koaxialkabel oder als Wandverluste.

Die dissipierte Leistung, standardisiert auf die Masse der Proben zu Beginn der MWGT
und Uber die jeweiligen Experimente gemittelt, nimmt in der Reihenfolge 1CF, 6EF,
6RFmin und 6RFmMax zu und betragt 0,052 W/g, 0,056 W/g, 0,076 W/g und 0,111 W/g.
Entsprechend den Erwartungen korrelierte eine hohere spezifische Leistungsdissipation
mit einer hoheren Produkttemperatur wahrend der gesamten MWGT, wie in Abbildung
36 gezeigt. Die maximalen Proben-Temperaturen aller MFD-Experimente betrugen 23,7
°C, 29,0 °C, 33,6 °C und 43,8 °C fur 1CF, 6EF, 6RFmin und 6RFmax. Daher ist die ma-
ximale Temperatur auch mit der spezifischen dissipierten Leistung korreliert. Die maxi-
male Temperatur trat jedoch in der letzten Phase der MWGT in allen Experimenten auf.
Daher wird erwartet, dass sie nur durch die Leistungsdissipation in dieser Phase beein-
flusst wird. Die maximale Temperatur fur GT betrug 44,0 °C, was etwas hoéher war als die
43,8 °C fur MWGT mit 6RFmax. Daher kdnnen warmeempfindliche Produkte sowohl mit

GT als auch mit MWGT aufgrund einer &hnlichen Temperaturbelastung behandelt wer-
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den. Das endgultige Trocknen bei niedrigeren Temperaturen wird maglich, wenn die spe-
zifische dissipierte Leistung in dieser Phase reduziert wird, wie das Verhalten der ande-
ren MWGT-Kontrollkonzepte zeigt.
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Abbildung 36: Temperatur der Probe 6 in Abhangigkeit von der Prozesszeit fur MFD- und CFD-
Experimente. Ein Experiment ist fur jeden Prozess gezeigt. Die durchgezogenen Linien markieren
die Temperaturen, die innerhalb der Proben gemessen wurden. Die gestrichelt-punktierte Linie
markiert die Thermostat-Temperatur im CFD.

Trocknungskinetik

Abbildung 37 zeigt die Trocknungsrate, normalisiert auf die Trockenmasse der Proben
uber die Zeit. Alle Kinetiken zeigen die hdchste Trocknungsrate in den ersten Phasen,
gefolgt von einem Rickgang Uber die Prozesszeit. Dieses Verhalten der Trocknungski-
netik ist qualitativ konsistent mit der MWGT von Bananenscheiben [116] und Milchsaure-

bakterien [2].

Wie erwartet zeigt 6RFmax die hochsten Trocknungsraten, da es der Prozess mit der
hochsten durchschnittlichen spezifischen dissipierten Leistung ist. Die gestrichelten Li-
nien in Abbildung 37 zeigen die Prozessdauer an, bei der die MWGT- und GT-Abbruch-
kriterien erfullt wurden. Der Abschluss der GT dauerte im Durchschnitt 15,41 Stunden.
Der einzige MWGT-Prozess mit kiirzerer Dauer war 6RFmax mit 11,68 Stunden. 1CF,
6EF und 6RFmin fuhrten zu langeren Dauern von 24,47 Stunden, 18,97 Stunden und
16,32 Stunden. Daher reduzierte 6RFmax die Prozesszeit um 24,2 % im Vergleich zu
CGT und um 38,4 % im Vergleich zu 6EF, wobei die gleiche Anzahl von Frequenzen
angewendet wurde, aber wahrend der gesamten Trocknung konstant gehalten wurde.
Somit wurde MWGT erfolgreich durch Frequenzmodulation intensiviert, um Trocknungs-

zeiten unterhalb des Benchmark-Prozesses von GT zu erreichen.
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Abbildung 37: Trocknungsrate, standardisiert auf die Trockensubstanz der Proben, in Abhangig-
keit von der Prozesszeit der MWGT fir die angewendeten frequenzbasierten Steuerkonzepte.
Gepunktete Linien markieren die durchschnittliche Dauer des Trocknungsprozesses fur MWGT
und GT, wahrend die durchgezogenen Linien in den entsprechenden Farben die jeweiligen Trock-
nungskinetiken zeigen

Die periodischen Spriinge in der Trocknungsrate fir 6RFmax und 6RFmin zeigen, dass
die gesteigerte Energieeffizienz mit jeder Frequenzanpassung direkt zu einer Erhdhung
des Massenibergangs fuihrte. Die Beziehung zwischen Energieeffizienz, Produkttempe-
ratur und Trocknungsrate, basierend auf den wiederkehrenden Schwankungen aller drei
Parameter mit Frequenzanpassungen alle 20 Minuten, ist offensichtlich. In der Literatur
kann eine hohere Proben-Temperatur in MWGT ebenfalls mit einer h6heren Trocknungs-
rate in Verbindung gebracht werden [2].

Produktstruktur

Das vollstandige MWGT in dieser Arbeit fihrte zum gleichen Effekt in mehreren Proben.
Abbildung 38a zeigt tomografische Bilder von exemplarischen Proben mit und ohne struk-
turelle Beeintrachtigung. Im Folgenden werden diese als intakt und gepufft bezeichnet.
Der Begriff ,gepufft” bezieht sich in diesem Kontext auf die innere Struktur der Proben.
Das Probenvolumen wird durch das Puffen nicht beeinflusst. Die intakte Probe zeigt die
typische lamellenartige Struktur eines gefriergetrockneten Produkts, wie sie in Karotten
nachgewiesen wurde [119]. Die gleiche lamellenartige Struktur ist in der auf3eren Schicht
der gepufften Probe sichtbar. Im Gegensatz dazu ist das Innere der gepufften Probe
durch relativ grof3e Poren mit optisch dichten Strukturen dazwischen gekennzeichnet,
typisch fur gepuffte Produkte, z. B. gepuffter Reis. Abbildung 38b zeigt ein 3D-Segment
der gepufften Probe, das die strukturellen Unterschiede innerhalb der Probe veranschau-
licht.
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Die gepuffte Struktur wird wahrscheinlich durch das Schmelzen von gefrorenem Wasser
in einzelnen Proben aufgrund der hohen dissipierten Mikrowellenleistung wahrend des
MWGT verursacht. Das Auftreten von flissigem Wasser fiihrt zu noch hoherer dissipier-
ter Leistung in den Proben, da Wasser im Vergleich zu Eis relativ hohe dielektrische Ei-
genschaften aufweist. Dieser Effekt spiegelt sich im Sprung der Energieeffizienz wahrend

eines MGT-Experiments mit 1CF bei einem Feuchtigkeitsgehalt von etwa 2,5 g/g wider,

moglicherweise aufgrund einer geschmolzenen Probe.

puffed

intact

Abbildung 38: (a) Tomografische Bilder von getrockneten Tylose-Gel-Proben im intakten und auf-
geblahten Zustand. (b) Segment aus der 3D-Rekonstruktion einer aufgeblahten Tylose-Gel-
Probe.

Die Verhéaltnisse der aufgebléahten Proben aus GT und MWGT sind in Tabelle 8 darge-
stellt. In GT trat kein Aufblahen auf, wahrend in mindestens einem MWGT-Experiment
fur jedes Steuerungskonzept das Aufblahen auftrat. Die Trocknung mit 6RFmax fuhrte
zum hochsten durchschnittlichen Anteil an aufgebléahten Proben von 10,4 %, wobei das
Aufblahen in jedem Experiment auftrat. Die Ergebnisse stimmen mit dem vorgeschlage-
nen Mechanismus fur das Aufblahen tberein, da 6RFmax auch die hdchste durchschnitt-
liche dissipierte spezifische Leistung aufweist (siehe Tabelle 10).

Tabelle 10: Verhaltnis und Durchschnittsverhéltnis der aufgeblahten Proben aller GT-Experi-
mente. Ein Auftreten von Aufblédhen in 24 Proben entspricht einem Verhaltnis der aufgeblahten
Proben von etwa 4,2 %.

Prozess GT MWGT- MWGT- MWGT- MWGT-
1CF 6EF 6RFmin 6RFima

gepufftes Proben- 0,0; 0,0; 0,0; 8,3; 0,0; 4,2; 8,3;4,2 12,5; 8,3

verhaltnis y/% 0,0 0,0 0,0

durchschnittliches 0,0 2,8 1,4 4,2 10,4

Verhéltnis der ge-

pufften Proben y/%

98 von 130



Anlage zu Schlussbericht (IGF-Vorhaben Nr. 011F22205 N): Ausfiihrlicher wissenschaftlicher Bericht

Das Aufblahen der Proben wurde verringert, wenn RFs mit niedrigerer Energieeffizienz
in 6RFmin angewendet wurden. Das Aufblahen kdénnte auch durch eine Variation der
Gewichtung einzelner Frequenzen oder eine Reduzierung der Mikrowellenleistung ver-
ringert werden. Diese MalRnahmen durften jedoch Kompromisse in Bezug auf die Pro-

zessleistung mit sich bringen.

Restfeuchte

Abbildung 39 zeigt einen Uberblick tiber die Restfeuchtigkeit auf Trockenmassebasis fuir
die einzelnen Proben aus allen GT-Prozessen. Die Restfeuchtigkeit aller Proben liegt
unter 0,020 g/g, mit Ausnahme einer Probe aus 6EF, bei der die Feuchtigkeit 0,029 g/g
betragt. Die Restfeuchtigkeitsbereiche ohne statistische Ausreil3er sind fiir alle Prozesse
relativ &hnlich und reichen von 0,005 g/g bis 0,012 g/g bei 6RFmax bis 0,004 g/g bis
0,018 g/g bei 1CF. Die Uberlappungen der Bereiche aller Prozesse deuten auf eine ahn-
liche Produktstabilitat der mit GT und MWGT bearbeiteten Proben hin.

0,05 |_ 25%~75% 1
Bereich innerhalb 1.51QR
— Medianlinie
0,04 o arithmetisches Mittel |
+ Daten (intact Probe)
© Daten (aufgepuffte Probe)
0,03
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*
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ﬁ%#%%

CFD lCF 6EF GRF 6RF
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Abbildung 39: Restfeuchtigkeit auf Trockenmassebasis der Proben aus CFD und MFD mit den
angewandten Regelkonzepten. Die Proben jedes Experiments innerhalb der verschiedenen Pro-
zesse sind in unterschiedlichen Grautdnen dargestellt.

0,00

Restfeuchtigkeit auf Trockenmassebasis Xi

Obwohl keine nennenswerten Unterschiede in der Restfeuchtigkeit zwischen den Steue-
rungskonzepten bestehen, scheinen Abweichungen zwischen den Experimenten fur ein-
zelne Steuerungskonzepte vorzuliegen. Diese Abweichungen sind insbesondere bei 1CF
offensichtlich, wo die Restfeuchtigkeiten von zwei Experimenten um 0,013 g/g gruppiert
sind und die Restfeuchtigkeiten des dritten Experiments um 0,005 g/g gruppiert sind. Die
Ansammlungen kénnten durch Schwankungen der Luftfeuchtigkeit oder durch Puffen im

Experiment mit niedrigerer Restfeuchtigkeit verursacht worden sein. Die Restfeuchtigkeit
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der gepufften Proben weicht jedoch nicht systematisch von den Werten der intakten Pro-
ben ab, wie bei den Proben von 6RFmax beobachtet. Nur eine gepuffte Probe bei 6EF

weist eine deutlich hohere Restfeuchtigkeit auf als ihre intakten Gegenstlcke.

Ascorbinsaureretention

Abbildung 40 zeigt die Ascorbinsaure-Retention in den Proben 16, 22 und 24 aller Trock-
nungsprozesse. Alle Ascorbinsaure-Retentionswerte der MWGT liegen im Bereich von
86,4% bis 99,3%, wobei die meisten Werte tuber 90% liegen. GT zeigt eine Ascorbin-
saure-Retention von 88,1% bis 94,8%. Die Bereiche der MWGT-Prozesse uberschneiden
sich mit dem GT-Bereich. Die einzige Ausnahme ist das Kontrollkonzept 1CF, das eine
hdhere Retention von 96,0% bis 98,1% aufweist. Alle MWGT-Prozesse zeigen somit eine
hohe Ascorbinsaure-Retention, die mit der Retention bei GT vergleichbar oder sogar ho-
her ist. Die Streuung der Ascorbinséaure-Retention scheint in den einzelnen Experimenten
von MWGT und GT hoher zu sein als zwischen den Prozessen. Die erwartete Korrelation
einer niedrigeren Ascorbinsaure-Retention mit einer htheren Produkttemperatur wurde

nicht beobachtet.
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Abbildung 40: Ascorbinsaure-Retention der Proben 16, 22 und 24 aus den durchgefuhrten Expe-
rimenten in MFD und CFD. Die Proben jedes Experiments innerhalb der verschiedenen Prozesse
sind in unterschiedlichen Grauttnen dargestellt.

Zusammenfassung: Die Auswirkung der Mikrowellenleistung und Mikrowellenfrequenz

auf den Prozess wurden anhand des entwickelten Konzeptes der partiellen MWGT mit
dem Modellprodukt Tylosegel untersucht. Hierbei wurden die in AP4 entwickelten fre-
quenzbasierten Steuerungskonzepte und spezifische Vorwartsleistungen von bis zu

0,167 W/g untersucht. Beztiglich der Restfeuchten hatte Mikrowellenleistung hatte keinen
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Einfluss auf die Spanne, wahrend diese durch die Mikrowellenfrequenz erheblich beein-
flusst wurde. Mehrere Frequenzen fuhrten hier bei einer vergleichbaren spezifischen dis-
sipierten Leistung zu einer erhohten Trocknungshomogenitat. Aufgrund der Verschie-
bung der resonanten Frequenzen wahrend der Trocknung musste ein Algorithmus zur in-
line Verfolgung dieser resonanten Frequenzen entwickelt werden. Dieser wurde erfolg-
reich zur Gesamttrocknung eingesetzt. Der Einsatz mehrerer energieeffizienter RFs im
6RFmax-Steuerungskonzept fuhrte zu einer signifikanten Steigerung der Energieeffizi-
enz, mit einer durchschnittichen Umwandlung von elektromagnetischer Energie in
Warme von 64,63 %, was einer Steigerung von 24,51 % im Vergleich zu konstanten Fre-
guenzen entspricht. Diese Verbesserung zeigte sich in einer erhéhten Temperatur des
Modellprodukts Tylosegel, wobei die maximale Temperatur von 43,8 °C in MWGT mit der
in GT gemessenen Temperatur von 44,0 °C vergleichbar war. Die hohere Energieeffizi-
enz in Verbindung mit einer hoheren dissipierten Leistung flihrte zu einer beschleunigten
Trocknung und einer Verklrzung der Prozessdauer um 24,2 % im Vergleich zu GT. Alle
MWGT-Steuerungskonzepte erreichten ahnliche Restfeuchte- und AA-Retention-Werte
wie GT, wobei jedoch eine strukturelle Beeintrachtigung durch Aufblahung in 12,5 % der
MWGT-Proben festgestellt wurde. Die Solid State Generator ermdglicht es, solche Be-
eintrachtigungen zu vermeiden, indem das Mikrowellenfeld gezielt angepasst wird, und
bietet Potenzial fuir eine breitere Anwendung in anderen Prozessen, wenn die Steuerung

genau auf produktspezifische Parameter wie Gewicht oder Temperatur abgestimmt wird.

AP 5.3: Untersuchung einer GT mit kombiniertem Energieeintrag

Im Zentrum dieses Arbeitspakets steht die Untersuchung eines kombinierten Energieein-
trags aus MW und aus einer konventionellen Stellplatte. Einerseits wird untersucht, ob
eine Produktkihlung tber die Stellplatte eine hohere MW-Leistung und damit schnellere
Trocknung bei Erhalt der Produktqualitat ermdglicht. Weiterhin wird eine Kombination des
Warmeeintrags tber MW und Konduktion bzw. Strahlung auf eventuelle Vorteile beztig-
lich Trocknungszeit und Produktqualitat getestet. Dazu wird eine Kombination eines ef-
fektiven Konzeptes zur Frequenzmodulation aus AP 5.2 mit dem Energieeintrag aus kon-
ventionellen Warmedibertragern untersucht. Die Stellplattentemperatur wird im Bereich -
20-30 °C variiert. Anschliel3end werden die Prozesse bezlglich Produktqualitat und Ver-
fahrensparametern gegentber GT und MWGT eingeordnet. Die Versuche werden exem-

plarisch an einem geeigneten Modellprodukt durchgefihrt.

Ziel: Ein GT-Prozess mit kombiniertem Energieeintrag aus MW-Strahlung, Konduktion

und Infrarotstrahlung wurde gegentber GT und MWGT eingeordnet.
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Durchgefiihrte Arbeiten im Jahr 2022
Es wurden keine Arbeiten zu AP 5.3 durchgefuhrt.

Durchgefiihrte Arbeiten im Jahr 2023
Es wurden keine Arbeiten zu AP 5.3 durchgefuhrt.

Durchgefiihrte Arbeiten im Jahr 2024

Die Arbeiten in AP 5.2, die sich auf die Softwareprogrammierung fur eine schnelle Fre-

quenzsuche konzentrierten, waren eine kritische Voraussetzung fur eine erfolgreiche
Durchfihrung des APs. Diese waren jedoch sehr zeitaufwéndig und weder vorhersehbar
noch eingeplant. Aus diesem Grund war es nicht realisierbar, die Arbeiten in AP 5.3
durchzufiihren. Die grundsatzlichen Ziele des Projektes wurden dennoch erreicht. Das
ein kombinierter Energieeintrag die Trocknung beschleunigt ist hochplausibel, allein eine
Quantifizierung des Effektes ist nicht mdglich.

AP 6: Untersuchung des MW-unterstiutzten Gefriertrocknens (TUM)

Fir den direkten Vergleich der MW-Erzeugungsarten in der MWGT sollen die Ergebnisse
der Untersuchungen aus AP 4 und AP 5 auf eine bei TUM vorhandene Pilotanlage mit
bis zu 5 kg Fassungsvermdgen Ubertragen werden (ca. 3.2 kg Wasseraustrag/h). Die
MWGT der Modellsysteme wird bei 0.1 mbar, konstantem Leistungseintrag (0.5-2 W/Qg)
und Drehtellerbetrieb unter Einsatz der verschiedenen Frequenzregelungskonzepte bei
konstanter Anregungsfrequenz (2400-2500 MHz bei 25 MHz Schritten), bei Frequenz-

sweep uUber den Trocknungsprozess sowie Uber Impedance-Matching durchgefihrt.

Die Trocknungsprozesse werden hinsichtlich Temperatur- und 8/t-Verteilung tber die
entwickelten Methoden aus AP 2, den Gehalt an Markersubstanz sowie der Wasserakii-
vitat (aw-Sprint Novasina, Pedak, Heythuysen, NL) und dem Wassergehalt ausgewertet.
Der Restwassergehalt wird Uber Karl-Fischer Titration (V20S Volumetric KF Titrator,
Mettler Toledo, Giel3en) bzw. gravimetrische Trockenmassebestimmung (SMART 6
Turbo, CEM, Kamp-Lintfort) ermittelt. Der Trocknungsprozess wird zudem verfahrens-
technisch hinsichtlich Trocknungsgeschwindigkeit (Primar- und Sekundartrocknung),
Trocknungsdauer, Energieeffizienz (Uber Return-Loss) sowie des Verlaufs der Proben-
temperatur und des Massenverlusts differenziert beschrieben. Insbesondere soll der SS-
Prozess hinsichtlich des Erzielens einer homogenen Temperatur bzw. ¢/t-Verteilung im
Trockengut bewertet sowie der entsprechenden Anregung mittels MG-Generator (ca.
2450 MHz) gegenubergestellt werden. Aul3erdem soll bei h6herem Leistungseintrag das

Risiko zur Plasmabildung in SS-Systemen gegenltber MG-Systemen beurteilt werden.
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Die in AP 5 im Demonstrator entwickelten Steuerungskonzepte zum Erzielen einer hohen
Produkthomogenitat und Energieeffizienz werden weiter auf die MWGT-Anlage der TUM
angewendet und die Ubertragbarkeit der Forschungsergebnisse auf eine Anlage anderen
Designs geprtft. Die MWGT-Anlage der TUM sollte eine hohere Produkthomogenitét be-
gunstigen, da sie gegeniber dem Demonstrator bei KIT u. A. eine Produktkammer gro-
Berer Dimension und eine hdohere Anzahl an MW-Feeds (4 statt 2 beim KIT) bei

2450 MHz und somit eine hohere Anzahl moglicher Modi aufweist.

Im letzten Abschnitt von AP 6 soll eine weitere Optimierung des Trocknungsprozesses
vorgenommen werden, indem eine kombinierte Anregung bei 2450 + 50 MHz (4 SS-Ge-
neratoren) mit 915 + 13 MHz (1 SS-Generator) erfolgt. Dartber hinaus wird gepruft, ob
hinsichtlich Homogenitat der Trocknung Uber die optimierten Steuerungskonzepte auf
eine Probenbewegung im SS-Betrieb verzichtet werden kann bzw. ob sich damit eine

weitere Prozessverbesserung erreichen lasst.

Ziel: Optimierte Steuerungskonzepte fir die Trocknung im SS-Betrieb sind entwickelt und

auf Ubertragbarkeit auf andere Anlagenkonzepte gepriift.

Durchgefiihrte Arbeiten im Jahr 2022

Es wurden keine Arbeiten zu AP 6 durchgefuhrt.

Durchgefiihrte Arbeiten im Jahr 2023

Im Rahmen des AP 6 wurden zunachst Versuche zum Vergleich der beiden Generator-

systeme innerhalb derselben MWGT-Anlage bei unterschiedlichen MW-Inputleistungen
(2, 4, 6, 8 W/g) unter Drehtellerrotation (6,5 U/min) durchgefihrt. Die MW-Inputleistung
wurde dabei laufend an das aktuelle Probengewicht in der Kammer angepasst. Die Ver-
suche wurden unter Betrieb des Magnetrons (ML 1100 NNL-B-S, Fricke&Mallah, Peine,
Deutschland) bzw. des SS-Generators (05kW245MHZ, Fricke&Mallah, Peine, Deutsch-
land) durchgefuhrt. Dabei hatte das Magnetron eine Nennfrequenz von 2450 MHz, der
SS-Generator wurde bei einer Anregungsfrequenz von 2450 MHz bzw. bei der entspre-
chend explizit im Text angegebenen Anregungsfrequenz betrieben.

Abbildung 41 zeigt die Trocknungszeiten der jeweiligen MWGT-Versuche unter MG- und
SS-Betrieb. Die Trocknung galt als beendet, wenn der Massenverlust Gber 10 min unter
einen Wert von 0.05 g sank. Eine MWGT bei 8 W/g unter MG-Betrieb war dabei nicht
moglich, da dies zu einem vorzeitigen Stillstand der Anlage aufgrund unerwiinschter

Plasmabildung fuhrte. Im Gegensatz dazu war unter SS-Betrieb eine MWGT bei 8 W/g
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maoglich, was zu einer signifikanten Reduzierung der Trocknungszeit im Vergleich zur

schnellstmdglichen Trocknung im MG-System bei 6 W/g flhrte.

Das MG-System war folglich anfélliger fur unerwiinschte Plasmabildung. Dies lag daran,
dass der hohe Einschaltpeak des MG dazu flihrte, dass der Feldstarken-Schwellenwert
fur eine Plasmazundung bei 8 W/g und MG-Betrieb Uberschritten wurde, wahrend dies
im SS-Betrieb nicht der Fall war. Somit war aufgrund eines Set-Power-Overshoots wéah-
rend des MG-Betriebs das Trocknen bei 8 W/g nur im SS-System moglich, wo Set- und
Ist-Leistung aufgrund praziser Leistungssteuerung tbereinstimmten. Daher ermdglichte

das SS-System eine hohere Leistungsaufnahme der Probe, was zu einer schnelleren

Trocknungszeit fuhrte.
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Abbildung 41: Trocknungszeit des MWGT-Prozesses bei verschiedenen MW-Leistungseinstel-
lungen innerhalb einer MWGT-Anlage fir den Einsatz der beiden unterschiedlichen Generator-
systeme, d.h. Magnetron (MG) und Solid-State (SS) Generator. Fir den SS-Generator sind ne-
ben einer Anregung bei 2450 MHz fur 4 W/g zudem die Trocknungszeiten fur die Anregungsfre-
guenz niedrigsten Return-Losses (d.h. bei Resonanzfrequenz, 2409 MHz) und héchsten Re-
turn-Losses (2497 MHz) angegeben.

Des Weiteren zeigt Abbildung 41, dass die MWGT im SS-Betrieb bei gleicher nomineller
Leistungseinstellung zu einer signifikant reduzierten Trocknungszeit im Vergleich zum
MG-Betrieb fuhrte. Bei 4 W/g fuhrte dies zu einer Reduzierung der Trocknungszeit um
20 % im Vergleich zum MG-Betrieb bei gleicher nomineller Anregungsfrequenz
(2450 MHz).

Dieser positive Effekt des SS-Betriebs bei gleicher nomineller Anregungsfrequenz (d. h.

2450 MHz) kann ebenfalls Uber die prazise einstellbare MW-Leistung im SS-Generator-
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System erklart werden. MG-Generatoren zeigen nicht nur einen Set-Level-Overshoot
beim Einschalten, sondern haben auch Schwierigkeiten, die Eingangsleistung genau ent-
sprechend einem kontinuierlich abnehmenden Produktgewicht wahrend des Trocknens
anzupassen. Dies fiihrte zu einer Diskrepanz zwischen Set- und Ist-Leistung im MG-Be-
trieb (Daten nicht gezeigt), was zu einer signifikant langeren Gesamttrocknungsdauer bei

gleicher Set-Inputleistung im MG-System flhrte.

Aufbauend auf den Versuchen zu AP 3 zeigt Abbildung 41 zudem exemplarisch den Ef-
fekt der Anregungsfrequenz auf die Trocknungszeit in der MWGT, hier exemplarisch nur
fur die Frequenz héchsten Return-Losses (i.e. 2497 MHz) und niedrigsten Return-Losses
(also Resonanzfrequenz, i.e. 2408 MHz) bei 4 W/g aufgetragen. Eine gezielte Anregung
bei Resonanzfrequenz flhrte dabei gegentber der Frequenz hdochsten Return-Losses zu

einer Trocknungszeitverkirzung um 135 min.

Dieser frequenzbedingte, beschleunigende Effekt der Trocknung bei Frequenzen niedri-
geren Return-Losses ist auf einen hoheren Anteil an absorbierter MW-Leistung bei nomi-
nell gleicher MW-Inputleistung zuriickzufiihren. Aufgrund des héheren Anteils an absor-
bierter Leistung konnte so ohne zusatzlichen Energieaufwand der MWGT-Anlage allein
durch passende Frequenzwahl eine signifikante Beschleunigung der Trocknung erzielt

werden, die auf einen hdheren Warmetransfer in die Probe zurtickzufihren ist.

Gegeniuber des MG-Betriebs resultierte die Anregung bei Resonanzfrequenz bei 4 W/g
zu einer Trocknungszeitverkiirzung um 23 %. Diese Verkirzung setzte sich aus dem ver-
langsamenden Effekt der Ist-Set-Diskrepanz im MG-System und geschickter Fre-

quenzwahl im SS-System zusammen.

Diese Ergebnisse zeigen, dass die Verwendung von SS-MW-Generatoren in der MWGT
das Risiko unerwinschter Plasmabildung im Vergleich zu einem herkémmlichen MG-Ge-
nerator sowie durch geschickte Frequenzwahl und genaue Leistungsregelung die Trock-
nungszeit signifikant reduzierte. In diesem Zusammenhang sollte betont werden, dass
die Reduzierung der Trocknungszeit auch zu einer signifikanten Verringerung des Ge-
samtenergieverbrauchs des MWGT-Prozesses fuhrte. Die signifikante Trocknungszeit-
verkirzung entsprach auch einer dquivalenten Reduzierung der Betriebszeit der Anla-
genperipherie des MWGT-Systems, u. A. der Vakuumpumpe und des Eiskondensators
(-90 °C). Da der Energiebedarf dieser Verbraucher gegeniber dem Energiebedarf des
Generatorsystems den grof3ten Anteil am Gesamtenergiebedarf in der MWGT ausmacht
[2, 116, 117], zeigen diese Ergebnisse folglich auch das Potential der SS-Generatoren,

den Gesamtenergiebedarf in der MWGT signifikant zu reduzieren.
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Durchgefiihrte Arbeiten im Jahr 2024

Fur die oben beschriebenen Ergebnisse zur Verkirzung der Trocknungszeit durch eine

optimierte Frequenzwahl (Abbildung 41) wurde die Trocknungszeit flr einen Prozess an-
gegeben, der bei einer konstanten Anregungsfrequenz durchgefiihrt wurde. Die Fre-
quenz fur die schnellste Trocknung, 2408 MHz, wurde als die Frequenz mit dem nied-
rigsten Return-Loss und der hochsten Energieeffizienz aus dem anfanglichen Frequenz-
Sweep vor Beginn der Trocknung ermittelt. Abbildung 42 zeigt den Verlauf der frequenz-
abhangigen Energieeffizienz zu Beginn und am Ende der Maltodextrin-Schaumtrock-
nung, im Folgenden wird dieses frequenzabhangige Rickkopplungssignal als Feedback

bezeichnet.

In Abbildung 42 wird gezeigt, dass bei der zylindrischen Bauform der verwendeten
MWGT-Anlage keine systematische Verschiebung der Resonanzfrequenzen wahrend
des Trocknungsprozesses auftrat. Trotz abnehmender Korrelation wahrend des Trock-
nungsprozesses blieb die Korrelation zwischen Anfangs- und Endfeedback hoch (Pear-
son-Korrelationskoeffizient 0,93). Abweichungen im Feedback traten lediglich im Fre-
guenzbereich von 2450-2500 MHz auf. Dieser Bereich spielte jedoch keine Rolle fir die
Auswabhl energieeffizienter Frequenzen, da dieser Bereich ohnehin niedrigere Energieef-

fizienzen aufwies.

Dies widerspricht den Beobachtungen in einer quaderférmigen Mikrowellenkammer, in
der eine entsprechende Verschiebung der Resonanzfrequenzen im Verlauf der Trock-
nung festgestellt wurde. Das Fehlen einer signifikanten Verschiebung in der hier unter-
suchten MWGT-Kammer wurde flr mehrere Probenkonfigurationen und -mengen besta-
tigt. In einer weiteren zylindrischen MWGT-Anlage anderer Bauform an der TUM konnte
ebenfalls keine signifikante Verschiebung der Resonanzfrequenzen Uber den Trock-
nungsfortschritt festgestellt werden. Daher besteht die Mdglichkeit, dass dieser Effekt
hauptséachlich der Bauform der Mikrowellenkammer zuzuschreiben ist. Eine andere Mog-
lichkeit ware, dass die Beladungsverhéltnisse in den Behandlungskammern (Verhaltnis
Wassermenge zu Kammervolumen) sehr unterschiedlich waren und der Effekt darauf zu-
rickzufihren sind. Die genauen Grinde fir die Unterschiede konnten im Projekt leider

nicht ermittelt werden.
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Abbildung 42: Frequenzabhangige Energieeffizienz (PAE) der Mikrowellenabsorption vor und
nach der Trocknung der Maltodextrin-Probe

Es bleibt aber festzuhalten, dass eine einmalige Frequenzabstimmung wahrend des Pro-
zesses regelungstechnisch einfacher ist und daher Vorteile bietet. Die Mdglichkeit der
Identifikation resonanter Frequenzen zu Beginn der Trocknung und die fehlende Notwen-
digkeit, die Frequenzen wahrend des gesamten Trocknungsprozesses anzupassen, ver-
ringert das Plasmarisiko und erméglicht einen einfachen Transfer der entwickelten Fre-
guenzanpassungskonzepte auf anderen Probenkonfigurationen in der Kammer. Dies

sollte beim Anlagendesign beachtet werden.

Ausbildung des Erhitzungsmuster in der MWGT

Der in Abbildung 42 gezeigte Effekt, dass das Feedbacksignal der Probe tber den Trock-
nungsprozess konstant bleibt, legt die Annahme nahe, dass die Verringerung der Bela-
dung durch die Trocknung das Mikrowellenfeld nicht signifikant beeinflusste. Diese An-
nahme wird auch durch die wahrend der MWGT ausgebildeten Erhitzungsmuster ge-
stutzt. Diese sind in Abbildung 43 exemplarisch fur den Verlauf einer MWGT bei
2408 MHz bei 4 W/g aktuelles Probengewicht angegeben. Diese Auftragung zeigt die
Entwicklung der Temperaturverteilung auf der Probenoberflache mit zunehmendem
Trocknungsfortschritt. Der Trocknungsfortschritt gibt an, zu welchem Anteil das austro-
ckenbare Wasser der Probe zum jeweiligen Trocknungszeitpunkt bereits ausgetragen
wurde. Die Temperaturdaten wurden Uber die integrierte Warmebildkamera in der
MWGT-Anlage erhoben und sind als Konturplot in Pseudofarben mit einheitlicher Farbs-

kalierung von -40 bis 60 °C dargestellt.
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Aus Abbildung 43 geht hervor, dass sich mit zunehmendem Trocknungsfortschritt zuneh-
mend Hot und Cold Spots auf der Probenoberflache ausbildeten. Entscheidend ist dabei,
dass sich die allgemeine Auspragung des Erhitzungsmusters wahrend des Trocknungs-
prozesses nicht grundlegend anderte. Das bedeutet, die Positionen der Hot und Cold
Spots blieben weitgehend erhalten. Es &nderten sich lediglich die mittlere Gesamttempe-
ratur der Probe und die absolute Auspragung der Temperaturspitzen. Folglich war die
durch einen zunehmenden Trocknungsfortschritt bedingte Veranderung der Beladung
nicht bedeutend genug, um zu einem sogenannten Modensprung zu fuhren. Dieser hatte
zu einer substanziellen Veranderung der Feldausbreitung in der Kammer bzw. im Produkt

bei gleichbleibender Anregungsfrequenz gefihrt.

Trocknungsfortschritt

Frische, gefrorene Probe » Volistindig getrocknete Probe
-40°C -20°C 0°C 20°C 40°C 60°C
= _ | & / )

100 %
MWEFD at 2408 MHz, 4 W/g

Drying Progress: 15 % 45 % 75 % 90 % 95 %

Abbildung 43: Entwicklung des Erhitzungsmusters der MWGT-Probe mit zunehmendem Trock-
nungsfortschritt, dargestellt als Kontourplot der Temperaturverteilung auf der Probenoberflache
in Pseudofarben

Auch bei Trocknungen mit anderen konstanten MW-Frequenzen kam es zu keiner Ver-
anderung des allgemeinen Erhitzungsmusters Uber den Trocknungsprozess. Die Anre-
gung bei verschiedenen Mikrowellenfrequenzen fihrte jedoch zur Ausbildung unter-
schiedlicher Erhitzungsmuster, wie bereits fir die Mikrowellenerhitzung (AP 3) diskutiert
und hier fur die MWGT gezeigt. Diese Ausbildung unterschiedlicher Erhitzungsmuster in
der MWGT von Maltodextrin-Schaum ist in Abbildung 44 dargestellt. Um den Rahmen
des Berichts nicht zu sprengen, sind hier lediglich die Kontourplots bei 95 % Trocknungs-
fortschritt und bei sechs verschiedenen MW-Frequenzeinstellungen ohne Drehtellerrota-
tion gegeben. Die Darstellung bei 95 % Trocknungsfortschritt basierte darauf, dass bei
diesem Trocknungsfortschritt das Erhitzungsmuster bereits deutlich ausgepragt war und

es sich im weiteren Verlauf nicht mehr grundlegend &nderte.

Abbildung 44 zeigt, dass die MWGT-Anlage der TUM eine hohe Anzahl mdglicher Feld-
modi aufwies. Dies wird durch die hohe Anzahl lokaler Maxima im PAE-Wert des An-
fangsfeedbacks verdeutlicht und, dass bereits geringfigige Veranderungen in der Anre-

gungsfrequenz zur Ausbildung eines anderen Erhitzungsmusters fihrten.
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Dieser Zusammenhang war fuir den Transfer der vom KIT entwickelten Frequenzkontroll-
konzepte auf das Anlagensetup der TUM positiv zu bewerten. Denn dies war die grund-
legende Voraussetzung, um uber eine Frequenzvariation wahrend des Prozesses eine
Steigerung der Prozesshomogenitat mittels Superposition verschiedener Erwarmungs-

muster anzustreben.
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Abbildung 44 Darstellung der verschiedener Erhitzungsmuster in Abhangigkeit ihrer Anregungs-
frequenz; Frequenzbereiche der dargestellten Anregungsfrequenzen wurden zur besseren Uber-
sichtlichkeit im Feedbacksignal farblich hervorgehoben.

Applikation der Optimierungsstrategien

Zur Ausnutzung der Mdglichkeiten, die die Solid-State-Generatoren mit sich bringen, wur-
den verschiedene Frequenzkontrollkonzepte einander gegenubergestellt. Das Ziel war
es, durch eine optimierte Frequenzsteuerung einen zeit- und energieeffizienten Trock-

nungsprozess mit gesteigerter Temperaturhomogenitat zu erzielen.

Dafiir wurden folgende Szenarien gegenubergestellt:

Trocknung bei der effizientesten Resonanzfrequenz (2408 MHz)

Trocknung bei der ineffizientesten Frequenz (2497 MHz)

Trocknung bei weiteren sehr effizienten Einzelfrequenzen (2420, 2430, 2440 MHz)

Kombinationen der effizientesten Resonanzfrequenz mit jeweils einer weiteren effizienten

Einzelfrequenz aus c) (z.B.: 2408 + 2420 MHz), wie unten genauer ausgefuhrt.

Kombination elf verschiedener Einzelfrequenzen (2400, 2410,...,2500 MHz) in einem

Trocknungsprozess, wie unten genauer ausgefuhrt.
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Die Frequenzsettings von a) und b) wurden ausgewahlt, da sie die schnellste und lang-
samste Trocknung bedingten, wie oben bereits genauer erlautert. ¢) Die Trocknungser-
gebnisse der angegebenen Einzelfrequenzen 2420, 2430 und 2440 MHz wurden eben-
falls angegeben, da diese Frequenzeinstellungen bei der Kombinationstrocknung in d)

erneut aufgegriffen wurden.

d) Bei den Kombinationen aus zwei Einzelfrequenzen wurde die effizienteste Resonanz-
frequenz 2408 MHz bis zu 75 % Trocknungsfortschritt beibehalten. Anschliel3end wurde
alle 10 min alternierend mit einer der gegebenen Einzelfrequenzen (2420, 2430, 2440
MHz) und 2408 MHz getrocknet. Die 75 % Trocknungsfortschritt resultierten aus den Er-
gebnissen zur Untersuchung der Erhitzungsmuster bei fixen Einzelfrequenzen (Abbil-
dung 30). Erst bei 75 % Trocknungsfortschritt bildete die Probe ein deutliches, inhomo-
genes Erhitzungsmuster aus, zuvor war das Erhitzungsmuster der Trocknung sehr ho-
mogen. Um die hohe Energieeffizienz der Resonanzfrequenz moglichst lange zu nutzen,
wurde erst dann, also bei auftretender Inhomogenitat, mit der alternierenden Fre-
guenzwahl begonnen. Die Frequenzen 2420, 2430 und 2440 MHz wurden ausgewahlt,
da diese im Frequenzbereich von 2400-2450 MHz liegen. Einem Bereich, bei dem durch-
gangig und fur alle Untersuchungsfélle sehr hohe Energieeffizienzen aus dem Anfangs-
feedback ermittelt werden konnten und aus denen zudem unterschiedliche Erhitzungs-
muster resultierten. Ab einschlie3lich 2450 MHz nahmen die Energieeffizienzen anhand
des Anfangsfeedbacks bereits ab. Auf 2410 MHz wurde aufgrund der Nahe zu 2408 MHz
ebenfalls, im hier geschilderten Kontext, nicht vertiefend eingegangen.

e) Bei der Kombinationstrocknung bei elf verschiedenen Einzelfrequenzen (kurz VF-Stra-
tegie) wurden alle zur Verfugung stehenden Frequenzen im Frequenzbereich 2400 —
2500 MHz in 10 MHz Intervallen genutzt. Insgesamt umfasste dies elf Einzelfrequenzen
mit einer Haltezeit von je 15 Minuten. Anders als bei der klassischen aquidistanten Fre-
guenzen-Strategie wurden die elf Einzelfrequenzen entsprechend ihrer PAE-Werte aus
dem Anfangsfeedback sortiert in den Prozess eingebracht. Zu Beginn wurde bei der Fre-
guenz mit dem hochsten aus dem Anfangsfeedback hervorgegangenen PAE-Wert ge-
trocknet. Spater im Trocknungsprozess wurden die weniger effizienten Einzelfrequenzen
eingesetzt. Dieses Vorgehen wurde aus unseren Vorarbeiten abgeleitet. Diese hatten
gezeigt, dass sich ein hoher Energieeintrag zu Beginn der Trocknung und ein geringerer
Energieeintrag am Ende der Trocknung positiv auf die Trocknungszeit, Energieeffizienz
und Homogenitat der Trocknung auswirkte.

Ziel aller Kombinationsstrategien (Multi-Frequenz Strategien) war es, die Inhomogenitét

Uber den gesamten Trocknungsprozess hinweg zu reduzieren, ohne einen Kompromiss
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hinsichtlich einer mdglichst schnellen Trocknung und einer mdglichst hohen Energieeffi-
zienz einzugehen. Abbildung 45 zeigt die Gegentiberstellung der verschiedenen MWGT-
Kontrollstrategien hinsichtlich Trocknungszeit (A) und hinsichtlich der mittleren, wahrend
der Trocknung aufgetretenen Inhomogenitat der Temperaturverteilung, (B) angegeben
als mittlerer COV-Wert.
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Abbildung 45 Auftragung der aus den verschiedenen Kontrollstrategien resultierende Trock-
nungszeit (A) und mittlere Inhomogenitat der Trocknung (B); in A sind zudem die PAE-Werte der
jeweiligen Einzelfrequenzen gegeben, die aus dem Anfangsfeedback der Probe ermittelt wurden.
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Hinsichtlich der Einzelfrequenztrocknungen a, b und c) war zu beobachten, dass die
Trocknung bei der Einzelfrequenz mit dem geringsten anfanglich bestimmten PAE-Wert
in der langsamsten Trocknung resultierte. Die Trocknung bei den effizienten Einzelfre-
quenzen hohen anfanglichen PAE-Werts war dieser Trocknung gegeniber signifikant
schneller. Die effizienteste Resonanzfrequenz 2408 MHz unterschied sich nicht signifi-
kant von den anderen effizienten Einzelfrequenzen, wobei sich diese auch nicht wesent-
lich hinsichtlich ihres anfanglichen PAE-Werts unterschieden. Diese Ergebnisse waren in
Anbetracht der oben bereits diskutierten Ergebnisse aus Abbildung 41 erwartbar: Der
frequenzbedingte, beschleunigende Effekt der Trocknung bei Frequenzen hohen PAE-
Werts war auf einen héheren Anteil an absorbierter MW-Leistung bei nominell gleicher

MW-Inputleistung zurtickzufthren.

Vielversprechend hinsichtlich Abbildung 45A war auch, dass alle Multi-Frequenz Strate-
gien in einer gleich schnellen Trocknung wie bei der effizientesten Resonanzfrequenz
2408 MHz resultierten. Dies war besonders hinsichtlich der VF-Strategie interessant, da
diese einen deutlich reduzierten PAE-Wert aufwies. Auf die Ursachen dieses Effekts wird

unten noch vertiefend eingegangen.
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Hinsichtlich der Inhomogenitat aus Abbildung 45B zeigte sich, dass eine Anregung bei
der ineffizientesten Einzelfrequenz 2497 MHz in einer sehr geringen Inhomogenitat, d.h.
in einem niedrigen COV-Wert resultierte. Dies war vermutlich einem zunehmenden
"equillibration effect" durch die mit Abstand langsamste Trocknung zuzuschreiben. Dieser
homogenitatssteigernde equillibration effect ist darauf zurtickzufihren, dass Temperatur-
spitzen wahrend einer langsameren Trocknung mehr Zeit haben, sich durch interne War-
meleitung und Warmestrahlung abzuschwachen bzw. equilibrieren. Dies fihrt zu einer
hoheren Homogenitat langsamer Trocknungen. Dieser Effekt wird ausfuhrlicher in den

aus diesem Projekt hervorgegangenen Veréffentlichungen diskutiert [117, 119].

Die mittleren COV-Werte der effizienten Einzelfrequenzen waren demgegeniber sehr
variierend. Dies lag daran, dass diese Trocknungen zum einen gleich schnell waren. Zum
anderen wurde die Inhomogenitat bei einem sich ausbildenden Erhitzungsmuster durch
die Inhomogenitat des Erhitzungsmusters selbst, also in gewissem Sinne durch den Zu-
fall, bestimmt. Dieser Effekt wurde bereits bei den Erhitzungsversuchen aus AP 3 beo-
bachtet und vertiefend diskutiert [108, 109].

Positiv auf die Homogenitat der Trocknung wirkten sich die Kombinationstrocknungen
aus. Wie hypothetisiert, zeigte die Superposition verschiedener Erhitzungsmuster im
Rahmen der Multi-Frequenz-Strategien einen positiven Effekt auf die Homogenitat der
drtlichen Temperatur. Auch auf diesen Effekt wurde im Rahmen der vorangegangenen

Diskussion bereits vertiefend eingegangen [108, 109].

Die besten Ergebnisse hinsichtlich Energiebedarf und Trocknungsdauer sowie gesteiger-
ter Prozesshomogenitat wurden mit der VF-Strategie erzielt. Im Vergleich zur langsams-
ten Trocknung bei 2497 MHz kam es zu einer leichten, aber nicht signifikanten Reduktion
der Inhomogenitat um 10 %. Gleichzeitig verkirzte sich die Trocknungszeit um 42 %. Im
Vergleich zur effizientesten Resonanzfrequenztrocknung bei 2408 MHz gab es eine
leichte, aber nicht signifikante Verkirzung der Trocknungszeit um 13 % und eine Reduk-
tion der Inhomogenitat um 49 %. Diese Reduktion des COV-Wertes war mit einer Verrin-
gerung der Temperaturspanne zwischen warmsten und kaltesten Punkt auf der Schaum-
oberflache von 26,7 K auf 15,0 K gleichzusetzten. Die VF-Strategie kombinierte die

hdchste Homogenitat bei einer Einzelfrequenz mit der schnellsten Trocknungszeit.

Dies lag daran, dass die hochste Anzahl an Einzelfrequenzen und damit die meisten ver-
schiedenen Erhitzungsmuster tiberlagert wurden. Dies flhrte zu einem grof3en Superpo-

sitionseffekt und einer deutlichen Homogenitatssteigerung. Gleichzeitig erméglichte die
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gezielte Reihung der Einzelfrequenzen entsprechend ihrer PAE-Werte eine sehr energie-
effiziente und zeitsparende Trocknung. Bereits in friiheren Versuchen (Daten nicht ge-
zeigt) wurde festgestellt, dass ein hdherer Leistungseintrag zu Beginn der Trocknung und
ein reduzierter Leistungseintrag am Ende der Trocknung sich positiv auf den Energiever-

brauch, die Trocknungszeit und die Temperaturhomogenitat in der MWGT auswirken.

Im letzten Abschnitt dieses Arbeitspakets sollte eine kombinierte Anregung bei 2450 + 50
MHz mit 915 + 13 MHz erfolgen. Darauf wurde jedoch verzichtet, da Vorversuche gezeigt
hatten, dass aufgrund des hoheren Plasmarisikos, der generell niedrigeren Energieeffizi-
enz und der langen Trocknungszeiten die Nutzung des Frequenzbandes 915 MHz fur die
hier untersuchten MWGT-Anwendungen nicht sinnvoll war.

Die Ergebnisse aus den Abbildung 42-45 beziehen sich auf die MWGT ohne Drehteller-
rotation. Es war folglich mdglich, die Homogenitat der Trocknung so weit zu steigern,

dass auf die Bewegung der Probe wahrend der MWGT verzichtet werden konnte.

Zusammenfassung: Die bisherigen Ergebnisse aus AP 6 waren insofern sehr aufschluss-

reich, da festgestellt wurde, dass es in dem verwendeten zylindrischen MWGT-System
zu keiner signifikanten Verschiebung der Resonanzfrequenzen tiber den Trocknungspro-
zess kam. Durch Anregung bei der Uber einen initialen Frequenz-Sweep identifizierten
Resonanzfrequenz konnte ohne kontinuierliche Frequenzanpassung uber den Trock-
nungsprozess im gezeigten Anwendungsfall 23 % der Prozesszeit gegentuber einem MG-
Generator und 44 % gegeniber der Anregung bei der ineffizientesten MW-Frequenz ein-

gespart werden.

Im Einklang mit diesen Beobachtungen blieb auch die grundlegende Auspragung des
ausgebildeten Erhitzungsmusters bei einer konstanten MW-Frequenz tber den Trock-
nungsprozess konstant. Dies war fir den Transfer der entwickelten Frequenzkontrollkon-
zepte auf unser Anlagensetup aus AP 6 positiv zu bewerten, da es zur vereinfachten
Identifikation energieeffizienter Frequenzen fuhrte. Dieser Zusammenhang kompensierte
die Notwendigkeit der kontinuierlichen Frequenzanpassung Uber den Trocknungspro-
zess.

Die Anregung bei nur geringfligig unterschiedlichen Anregungsfrequenzen fuhrte zur
Ausbildung deutlich unterschiedlicher Erhitzungsmuster. Dies war ebenfalls positiv zu be-
werten, denn dieser Zusammenhang war die Grundlage daflr, Gber eine Frequenzvaria-

tion mittels Superposition verschiedener Erhitzungsmuster eine Steigerung der Prozess-
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homogenitat erzielen zu kdnnen. Die VF-Strategie lieferte hierbei die vielversprechends-
ten Ergebnisse, namlich die schnellste Trocknung bei maximaler Temperaturhomogeni-
tat.

AP 7: Entwicklung Trocknungskonzepte fur industrierelevante Produkte (KIT/TUM)
Die in AP 4, AP 5 und AP 6 ausgearbeiteten Konzepte zur Steuerung der MWGT Uuber
eine Modulation des MW-Felds werden auf die Trocknung industrierelevanter Produkte
ubertragen. Das im Rahmen des Projekts erarbeitete Steuerungskonzept zur Erzielung
einer hohen Prozesshomogenitat und Energieeffizienz soll auf verschiedene industriere-
levante Produkte appliziert werden, dabei soll stellvertretend fir die Lebensmittelindustrie
Kaffee, Mango und Fleisch getrocknet werden. Zur Demonstration der Ubertragbarkeit
der Ergebnisse der MD-LOsung bzw. MD-Schaumes auf weitere Produkte der pharma-
zeutischen Branche sollen hier Carrier-Systeme gewahlt werden, die geringere Glasuber-
gangstemperturen als MD aufweisen und somit starker zum Kollaps neigen (z. B. Mal-
tose, Saccharose). Die erzielte Produktqualitat soll hinsichtlich des Erhalts wertgebender
Eigenschaften (z.B. Vitamin C Gehalt fir Mangos, Enzymaktivitat der B-Galactosidase,
Aktivitat von Immunoglobulinen im Carriersystem), der Farbe, der Schrumpfung, der Re-
hydrierbarkeit, des Return-Loss und der Trocknungsdauer bewertet werden.

Die daraus generierten Ergebnisse sollen im Rahmen eines Leitfadens zur produktunab-
hangigen Steuerung fir die MWGT der Wirtschaft zuganglich gemacht werden. Parallel
finden die im Plan zum Ergebnistransfer beschriebenen Ma3nahmen zum Wissenstrans-
fer in die Wirtschatft statt bzw. werden vorbereitet.

Ziel: Das entwickelte Konzept fur die MWGT wurde erfolgreich Gber einen Leitfaden auf
industrierelevante Produkte tbertragen.

Durchgefiihrte Arbeiten im Jahr 2022

Es wurden keine Arbeiten zu AP 7 durchgefuhrt.

Durchgefiihrte Arbeiten im Jahr 2023

Ein Ergebnis- und Wissenstransfer in die Wirtschatft ist bereits Gber einige im Rahmen

dieses Projekts entstandene Publikationen erfolgt, diese wurden z. T. in Wissenschafts-
zeitschriften und z. T. in Branchenzeitschriften der Wirtschaft zuganglich gemacht. Ge-

nauere Informationen sind dem Plan zum Ergebnistransfer (s. Anlage) zu entnehmen.
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Durchgefiihrte Arbeiten im Jahr 2024

Das in AP 5.2 durch die Anpassung des Frequenzalgorithmus entwickelte Konzept zur

Steuerung der MWGT wird auf die Trocknung von Apfel- und Schweinefleischproben an-
gewendet, die als reprasentative Beispiele fur reale Industrieprodukte dienen. Diese Pro-
ben wurden gezielt ausgewahlt, um die Effektivitat des entwickelten Ansatzes bei der
Optimierung des Trocknungsprozesses fur verschiedene Produktkategorien zu demonst-
rieren. Zu diesem Zweck wurden die gleiche Trocknungskammer und die gleichen Bedin-
gungen verwendet, wie in Arbeitspaket 5.2 beschrieben.

Probenvorbereitung

Apfel fur die MWGT-Experimente wurden direkt auf die ProbengroRe (Lange 2,5 cm und
Dicke 0,5 cm) verarbeitet, vakuumversiegelt in Plastiktiten und mindestens 24 Stunden
lang eingefroren. Abbildung 46 zeigt die Verarbeitung der Apfel zu Probenstiicken. Der
Prozess bestand aus Schélen, Entfernen des Kerns, Schneiden, Zerteilen, Sortieren und
Waschen. Das Schélen, Entfernen des Kerns und Schneiden wurde mit einem Apfelver-
arbeitungsgerat (Abbildung 46, links) durchgefiihrt, das eine geschélte Spirale aus Apfel-
mark ohne Kern erzeugt. Anschliel3end wurde die erzeugte Spirale mit einem speziellen
Schneidegerat (Abbildung 46, rechts) in 10 etwa gleich grol3e Stlicke zerteilt. Um en-
zymatische Braunfarbung zu vermeiden, wurden die frisch geschnittenen Proben fir ei-
nige Sekunden in Wasser eingetaucht. Um Uberschissiges Oberflachenwasser zu ent-
fernen, durfte das Wasser flr 60 Sekunden abgetropft, gefolgt von einer sanften Behand-

lung mit Druckluft fir 50 Sekunden.

Abbildung 46: Apfelverarbeitung vor der Trocknung. Links: Schélen, Entfernen des Kerns und
Schneiden; rechts: Zerteilen.

Vierundzwanzig gefrorene Apfelproben wurden zentral auf der Produktunterstitzung plat-
ziert, wie in Abbildung 47A gezeigt. Faseroptische Temperatursensoren wurden zentral
in den Proben 4, 6 und 10 positioniert, in denen wahrend der Probenvorbereitung Locher

gebohrt wurden.
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Die Schweinefleischproben wurden in Wurfelform mit den Maf3en 1,5 x 1,5 x 1 cm ge-
schnitten, wie in Abbildung 47B gezeigt. Die Proben wurden, ahnlich wie die Apfel, vaku-
umversiegelt in Plastiktiten und mindestens 24 Stunden lang eingefroren. Fur den wei-
teren Trocknungsprozess wurden die Schweinefleischproben, ebenso wie die Apfelpro-

ben, in der Kammer positioniert.

:
=
‘ @n‘

Abbildung 47: Gefrorene Proben (A) Apfel, (B) Schweinefleisch in der Mikrowellénkammer vor
dem Trocknungsprozess

Trocknungsprozess

Die Prozesscharakterisierung der MWGT wurde durchgefihrt, um die anfanglichen RFs
zu bestimmen, die die Energiezufuhr aller RFs kombinieren. RFs werden hier als Fre-
quenzen definiert, die ein lokales Maximum in der Energieeffizienz aufweisen, wie in den
zu AP 5.2. Die Prozesskammer wurde dann luftdicht versiegelt, und das Ventil zur Vaku-
umpumpe wurde gedffnet. Die Mikrowellenanwendung begann 10 Minuten nach der Va-
kuumanwendung. Ein Frequenzsweep im Bereich von 2400 MHz bis 2500 MHz wurde
mit einem Intervall von 0,1 MHz und der minimal erreichbaren Vorwartsleistung von 50
W durchgefuhrt.

Die folgenden frequenzbasierten Steuerkonzepte wurden untersucht:
Resonant Frequenz (RF) — die Frequenz mit der héchsten Energiemenge,

Sechs Aquidistante Frequenzen (EF) — sechs konstante Frequenzen von 2400 MHz bis
2500 MHz in einem Intervall von 20 MHz,

Sechs Maximale Resonante Frequenzen (6RFmax) — sechs RFs, die die hdchsten Ener-

gieeffizienzen anzeigen, gezielt wahrend der MFD angepasst.

Energieeffizienz
Abbildung 48 zeigt die Entwicklung der Energieeffizienz mit der Zeit fir die unterschied-

lichen Steuerungskonzepte. Sowohl bei Apfel- als auch bei Schweinefleischproben zeigte
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die Energieeffizienz in 6RFmax und EF wahrend des Trocknungsprozesses eine abneh-
mende Tendenz. Obwohl auch bei RF insgesamt eine Abnahme der Energieeffizienz auf-
trat, gab es hier einen pl6tzlichen Anstieg in einer frihen Phase des Prozesses auf. Dies
kann auf ein mdgliches Schmelzen der Probenoberflache zurtickzufiihren sein. Die
hochsten durchschnittlichen Energieeffizienzen fur Apfel wurden bei 6RFmax mit
78,77 % erreicht. Danach folgen RF und EF mit Durchschnittswerten von 59,31 %. und
32,04 %. Fur die Schweinefleischproben lagen die mittleren Energieeffizienzen der Kon-
trollkonzepte bei 70,08 %, 54,45 % und 31,81 %, Die gezielte Anwendung von Frequen-
zen durch Echtzeit-Anpassung bei 6RFmax fuihrte zu einer absoluten Steigerung der

Energieeffizienz um 46,73 Prozentpunkte fur Apfel und 38,27 fiir Schweinefleisch im Ver-

gleich zu EF.
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Abbildung 48: Energieeffizienz in Abhangigkeit von der Prozesszeit fur die angewendeten Steu-
erungskonzepte in MWGT fir Apfelproben (A) und Schweinefleischproben (B).

Im Vergleich der Ergebnisse wurden die besten Ergebnisse mit der Frequenzalgorithmus-
Anpassung bei 6RFmax erzielt, gefolgt von RF und dann EF. Dieser Trend ist &hnlich zu

den Ergebnissen des Tylose Gel in AP 5.2.

Probentemperatur

Abbildung 49 zeigt die Temperatur der Probe 4 in der Mitte der Anordnung in Abhéngig-
keit von der Prozesszeit. Zur besseren Ubersichtlichkeit wird nur ein Experiment jedes
Prozesses dargestellt. Zu Beginn steigt die Temperatur relativ schnell an, wenn Mikro-
wellenenergie auf die Probe angewendet wird, da die Probe die Energie aufnimmt. Dieser
schnelle Anstieg wird gefolgt von einer Phase mit langsamerer Temperaturzunahme, da
ein erheblicher Teil der Energie fir die Bereitstellung der latenten Sublimationsenthalpie
verwendet wird, die fir den Trocknungsprozess erforderlich ist. In dieser Phase wird die
Energie hauptsachlich fir den Phasenwechsel genutzt, was zu einer Verringerung der

Temperaturzunahme fuhrt.
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Danach nimmt die Rate der Temperaturanderung wieder zu, da der Sublimationsprozess
langsamer wird und weniger Energie bendtigt. Im weiteren Verlauf erreicht die Probe
schlie3lich eine Gleichgewichtstemperatur, bei der die Rate der Energieaufnahme und -

abgabe ausgeglichen ist.
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Abbildung 49: Temperatur der Probe 6 in Abhangigkeit von der Prozesszeit fir MFD-Experimente.
Ein Experiment ist flr jeden Prozess fir Apfelproben (A) und Schweinefleischproben (B) darge-
stellt.

Die maximalen Probentemperaturen in allen MFD-Experimenten lagen bei 27,52 °C,
23,74 °C und 30,16 °C fur RF, EF und 6RFmax bei Apfelproben sowie bei 24,87 °C,
19,58 °C und 26 °C fur Schweinefleischproben. Diese Werte zeigen, dass die Temperatur
der Probe in Reaktion auf die spezifischen Prozessparameter jeder Methode ansteigt.
Besonders hohe Temperaturen wurden bei der Anwendung von 6RFmax beobachtet,
was mit der erhdhten Energiedissipation in diesem Prozess Ubereinstimmt. Die Variation
der Proben-Temperatur spiegelt die Unterschiede in der Energielibertragungseffizienz
und den Prozessdynamiken der verschiedenen Kontrollkonzepte wider. Das Verstandnis
dieser Temperaturprofile ist entscheidend, um die Effizienz und Eignung jeder Methode
fur die Trocknung empfindlicher Materialien zu bewerten, bei denen die Temperaturkon-

trolle entscheidend ist, um die Produktqualitat zu erhalten.

Trocknungszeit

Abbildung 50 zeigt die die Veranderung der Gesamtmasse uber der Prozesszeit fur Apfel
(A) und Schweinefleisch (B). Die hohe Anderung der Masse an Anfang zeigt die hdchste
Trocknungsrate in den Anfangsstadien, gefolgt von einem Rickgang tber die Prozess-
zeit. Dieses Trocknungsverhalten ist qualitativ konsistent mit dem MWGT der Tylose-Gel-
Probe in WP5.2.

Wie erwartet zeigt 6RFmax die kiirzeste Trocknungszeit, da es der Prozess mit der
hdchsten durchschnittlichen Energieeffizienz ist. Abbildung 50A zeigt die Prozessdauer
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der MWGT der Apfelprobe und Abbildung 50B fur die Schweinefleischprobe. Die Trock-
nungszeiten betrugen bei 6RFmax 4,16 Stunden fir die Apfelproben und 5,3 Stunden fur
die Schweinefleischprobe. RF und EF fuhrten zu langeren Trocknungszeiten von 4,66
Stunden bzw. 6,08 Stunden fir Apfel. Ein dhnliches Ergebnis wurde fir die Schweine-

fleischprobe mit Trocknungsdauern von 6,25 Stunden und 8,08 Stunden fur RF bzw. EF

erhalten.
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Abbildung 50: Anderung der Gesamtmasse des Produkts A. Apfel, und B. Schweinfleisch bei
MWGT.

Folglich reduzierte 6RFmax die Prozesszeit um 31,58% bei Apfeln und 34,40% bei
Schweinefleisch im Vergleich zu 6EF, bei dem die gleiche Anzahl an Frequenzen ange-
wendet wurde, jedoch wahrend des gesamten Trocknungsprozesses konstant gehalten
wurde. Somit wurde die MWGT erfolgreich durch Frequenzmodulation intensiviert, um
Trocknungszeiten zu erreichen, die denen der Modellversuche in WP 5.2 entsprechen,
was die Ubertragbarkeit der Echtzeit-Frequenzanpassung im MWGT von realen Lebens-

mitteln zeigt.

Visualisierung der getrockneten Apfelproben

Abbildung 51 zeigt die getrockneten Apfelproben, die unterschiedlichen Frequenzsteue-
rungsmethoden im MWGT unterzogen wurden. Die mit EF getrockneten Apfel, wie in
Abbildung 51A dargestellt, zeigen unterschiedliche Grade von Brdunung was auf eine
ungleichméafige Trocknung hinweist. Dies deutet darauf hin, dass die fixierten Frequen-
zen in dieser Methode keine optimale Trocknungsumgebung fiir die Apfel bereitstellten.
Im Gegensatz dazu zeigen die mit RF getrockneten Apfel (Abbildung 51B) einen gleich-
malfigeren Trocknungsprozess mit weniger BrAunung, was darauf hinweist, dass die Ver-
wendung der energieeffizientesten Frequenz zu einem besseren Trocknungsergebnis
fuhrt. Dies war so nicht unbedingt zu erwarten, da bei Anwendung nur einer RF in allen

vorherigen Untersuchungen eine inhomogenere Erwarmung erzielt wurde. In diesem
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speziellen Fall kbnnte es zum Einen an der Probengr63e liegen und daran, dass sich die
RF wéahrend der Trocknung andert, was dazu fiihrt, dass die Apfelproben tatsachlich nicht
bei durchgangig hoher Effizienz getrocknet wurden. Auf3erdem schein es bei dieser
Trocknung ein Problem mit dem Auftauen der oberen Probenschicht gegeben zu haben
(Abbildung 48). Der Probenstruktur ist dies jedoch nicht direkt anzusehen. Die mit
6RFmax getrockneten Proben (Abbildung 51C) zeigen aber die gleichméfigste Trock-
nung mit minimaler Braunung. Dies deutet darauf hin, dass die Verwendung mehrerer
Frequenzen mit hoherer Energieeffizienz die Gesamtqualitat der Trocknung erheblich

verbessert.

Insgesamt lasst sich durch den Vergleich der finalen getrockneten Proben schliel3en,

dass 6RFmax ein besseres Trocknungsergebnis bei besserem Qualitatserhalt erzielen

kann und eine bessere Leistung im Vergleich zur EF-Methode zeigt.

Abbildung 51: Apfelproben nach MWGT-Behandlung: EF (A), RF (B) und 6RFmax (C)

Rehydrationseigtenschaften

Um die Rehydrationseigenschaften zu bewerten, wurden neun getrocknete Apfelproben
gewogen und in ein 500-ml-Glas mit heiRem, entmineralisiertem Wasser konstanter Tem-
peratur (twasser = 80 °C) eingetaucht. Die vollstdndige Eintauchung wurde durch die Ver-
wendung eines Teesiebs sichergestellt und fur unterschiedliche Rehydrationszeiten (tr =
1, 2, 3, 6, 10, 15, 20, 32 und 60 Minuten) aufrechterhalten. Anschlieend wurden die
Apfelstiicke aus dem Wasserbad entnommen und fur eine Minute im Teesieb belassen,
um Uberschussiges Oberflachenwasser abtropfen zu lassen. Schlief3lich wurden die Pro-
ben erneut gewogen und der Wasserabsorptionskoeffizient (WAC) berechnet. Dieser be-
schreibt das Verhaltnis der wahrend der Rehydration aufgenommenen Wassermenge zur
wahrend der Trocknung verlorenen Wassermenge. Somit gibt er an, wie viel des wahrend
der Trocknung verlorenen Wassers wieder in die getrocknete Probe aufgenommen wer-

den kann.

Das Rehydrationsverhalten ausgewahlter Apfelproben ist in Abbildung 52 als WAC Uber
die Rehydrationszeit dargestellt. Nach 10 Minuten hatten die mit 6RFmax getrockneten

Apfelproben etwa 50 % ihres urspriinglichen Feuchtigkeitsgehalts wieder aufgenommen.
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Die Der Hauptunterschiede zwischen den Proben verschiedener Steuerungskonzepte
liegt in der Rehydrationsgeschwindigkeit und den maximal erreichten Endwerten (Rehyd-
ratationskapazitat). Hierbei zeigten die 6RFmax-Proben sowohl eine hohere Rehydrata-
tionsgeschwindigkeit als auch eine hohere Rehydratationskapazitat als jene, die mit EF
und RF getrocknet wurden. Damit ergab die 6RFmax-Trocknungsmethode die beste Op-

tion zur Erhaltung der Rehydrationsfahigkeit von getrockneten Apfeln.
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Abbildung 52: Rehydrationsverhalten getrockneter Apfelstiicke, dargestellt als WAC uber die Re-
hydrationszeit.

60

Ascorbinséureretention

Der Ascorbinsauregehalt wurde mit den in AP 5.2 beschriebenen Methoden gemessen.
Nach Auswertung der Ergebnisse musste leider festgestellt werden, dass die Ascorbin-
saurekonzentration der verwendeten Apfel sich zu nahe an der Nachweisgrenze des
Tests befand. Daher konnten zum Ascorbinséduregehalt wahrend der Trocknung keine

Aussagen getroffen werden.

Zusammenfassung: Dieses Arbeitspaket konzentriert sich auf die Anwendung der bereit-

gestellten Steuerungskonzepte zur Modulation des Mikrowellenfelds, die in AP 4 und AP
5 entwickelt wurden, auf die Trocknung von realen Lebensmitteln wie Apfel und Schwei-
nefleisch. Die Implementierung mehrerer energieeffizienter RFs und der Echtzeit-Fre-
guenzsteuerung im 6RFmax-Steuerungskonzept hat zu einer signifikanten Steigerung
der Energieeffizienz gefuihrt, ahnlich den Ergebnissen fur das Modellprobe Tylose-Gel.
Zuséatzlich zu den Anderungen im Temperaturprofil und der Trocknungsrate uber die
Trocknungszeit ergaben die Apfel- und Schweinefleischproben mit verschiedenen Fre-
quenzplanen dhnliche Veranderungen wie im Tylose-Gel in AP5.2, was die Ubertragbar-

keit der vorgeschlagenen Methode fur die industrielle Trocknung von Lebensmitteln zeigt.
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DarlUber hinaus zeigen die Ergebnisse der Echtzeit-Frequenzanpassung auf Produktei-
genschaften wie Textur, sichtbare Farbe und Rehydrationseigenschaften bessere Ergeb-
nisse im Vergleich zu anderen Steuerungskonzepten, was die Anwendbarkeit der vorge-
schlagenen Methode unterstreicht.
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