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Abb. 1:
Hochlauf-/Riicklauf FlieB-
funktionen

2 % wéaBrige Xanthan-Lo-
sung/Silikondl Ak 350 mit
27 Vol. % CaCo, (Fiillstoff)
(FlieBfunktionen; & = 25 °C}
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Fig. 1:
Upward flow/return flow flow
functions

2 % xanthane solution in
water/silicone fluid with 27%
calcium carbonate (filler)
(flowfunction; © = 25 °C}
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closed symbols: down curves
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Zum Verhalten scherinduzierter
Strukturen in mehrphasigen Stoffsystemen

Behaviour of shear-induced structures
in multi-phase systems |

Bei mehrphasigen Stoffsystemen, welche aus
einer kontinuierlichen Phase sowie einer oder
mehreren dispersen Phasen bestehen, zeigt sich
in der Scherversuchsfiihrung in der Regel ein
ausgepragt zeitabhangiges FlieBverhalten
(Thixotropie; Rheopexie). In einigen Féllen konn-
te die Aushildung spezifischer innerer Strukturen
nachgewiesen werden, welche die Wirksamkeit
scherinduzierter Strukturierung sowohl fiir dis-
perse- als auch for makromolekulare Komponen-
ten nahelegen.

Je kleiner die ,strukturierenden Elemente“ sind,
um so groBeren EinfluB zeigt die Brown’sche Be-
wegung und damit die Temperatur auf die scher-
induzierte Strukturausbildung.

Als Modellstoffsysteme werden beispielhaft be-
schrieben: Eine konzentrierte Suspension mit
Feststoffpartikeln in einem viskoelastischen Fluid
(CaCo,-Partikeln in wéBriger Xanthanlosung),
deformierbare disperse Teilchen (Gasblasen) in
ebenfalls viskoelastischer kontinuierlicher Phase
(Proteinschdume) sowie eine unterkiihite poly-
morph kristallisierende newton’sche Fett-
schmelze.

1 Einleitung

Mehrphasige flieBfahige Stoffsysteme werden haufig
unter apparativen Konditionen behandelt, bei welchen
die dabei aufgepréagten
FlieBvorgange das Material-
verhalten der resultieren-
den Produkte maBgeblich
mitbeeinflussen.

| Das FlieBverhalten wird im
| allgemeinen mittels der im
Scherversuch ermittelten
Viskositatsfunktion n (1)
beschrieben. Diese wird
sowohl von der Rheologie
der kontinuierlichen Phase
als auch den Wechselwir-
kungen der dispersen An-
teile festgelegt.

Wahrend des FlieBens ,kon-
kurrieren” hydrodynami-
sche Krafte (kontinuierliche
Phase) mit den inter-
partikularen ,strukturieren-
den” Kraften. Es ist phano-

When multi-phase systems, which consist of a
continuous and a more or less disperse phase,
are subjected to shear, they exhibit definite
time-dependent flow behaviour (thixotropy, rheo-
pexy). In a number of cases it has been possible
to prove the formation of specific internal struc-
tures which indicate that shear induced structuri-
sation is effective for disperse as well as for
macromolecular components.

The smaller the structurising elements, the
greater will be the influence of Brownian move-
ment and therefore the temperature, on shear-
induced structure formation.

The following model systems are described in
this article: a concentrated suspension of solid
particles in an viscoelastic fluid {calcium carbon-
ate particles in an aqueous xanthane solution),
deformable disperse particles {gas bubbles} also
in a viscoelastic continuous phase (protein
foams) and finally, undercooled, polymorphically
crystallising, Newtonian fat melt.

1 Introduction

Multi-phase, flowable systems are frequently treated
under conditions under which flow processes appreci-
ably affect the behaviour of the resultant products.

Flow behaviour is usually described by the viscosity
function n (§) determined in the shear test. This is de-
termined by the rheology of the continuous phase as
well as by the interactions of the disperse portions.

During flow, the hydrodynamic forces compete {(con-
tinuous phase) with the interparticular, structurising
forces. It is phenomenologically known that orientation
of structural components in shear direction can occur
in shear flows. If the inducible structures in the shear
flow are stable under the temperature conditions of a
subsequent state of rest, new modified functional
properties can result for the relevant material system.

2 Model material systems

2.1 Solid particles in concentrated viscoelastic
biopolymer suspensions

The viscosity ny of diluted suspension of non-interactive
solid particles, which in the ideal case are spherical in
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Abb. 7: Viskositits-/Zeitfunktionen, detektiert im
rheometrischen Scherspalt (Kakaobutter; 5, = 20°C}

Fig. 7: Time/viscosity function for shear crystallization
experiments (cone and plate gap} - cocoa butter 5, =20 °C

modifikation von instabil nach stabil erfolgt (3'—p). Bei
Versuchsfilhrungen mit T < t* (keine Plateauphase)
resultiert ein deutlich iiberwiegender instabiler Kristall-
anteil.

3 Zusammenfassung

In Scherstrémungen beanspruchte mehrphasige Stoff-
systeme zeigen in Abhangigkeit von den ,mechani-
schen“ bzw. ,thermodynamischen” Eigenschaften der
dispersen Partikeln unterschiedliche Erscheinungs-
formen scherinduzierter Strukturen.

Eine Charakterisierung dieser Strukturen kann mittels
Kopplung rheologischer- und PartikelmeBmethoden
sowie gegebenenfalls auch kalorimetrischen Methoden
erfolgen.

Die scherinduzierte Strukturierung kann als ,Werk-
zeug" zur gezielten ,Einstellung” iiber die modifizierte
Struktur erreichbarer ,neuer” Funktionalitaten einge-
setzt werden. Wie am Beispiel gezeigt wurde, kann
eine scherinduzierte Struktur bei Feststoffpartikelsus-
pensionen auch ,kollabieren“ und damit einen ,isotrop
amorphen” Strukturzustand vergleichbar zur nicht
gescherten Ruhestruktur wieder entstehen lassen.

Ein groBer Teil, der in diesem zusammenfassenden
Uberblick beschriebenen Untersuchungsergebnisse

displacement towards

a narrower distribution,
are evident. Fig. 6-shows
the flow behaviour which is
dependent on these equi-
librium structures (cf. equi-
librium flow curve). The
additional description of
so-called structural flow
functions, based on spe-
cific experiments (speci-
fied shear rate increases,
starting out from equilib-
rium conditions), enables
flow behaviour at constant
disperse structures to be
characterised (see Fig. 6).
The disperse structure of
foams decisively influ-
ences their stability.

2.3 Polymorphic fat crystals in undercooled fat melts

For polymorphically crystallising, undercooled fat
melts it was possible to show that crystallisation in the
shear field causes accelerated crystallisation kinetics

smaller bubbles, as well as
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wurde im Rahmen von Forschungsvorhaben seitens
der Arbeitsgemeinschaft Industrieller

dieser Stelle gedankt. Die Durchfihrung der For-
schungsarbeiten erfolgte am deutschen Institut fiir
Lebensmitteltechnik.
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as well as the preferred formation of stable B-crystals,
if the mechanical activation threshold is exceeded.

The entry of shear energy on the one hand improves
material transfer and on the other there is an induced
change of fat crystal lattice structure in the shear
field.

Fig. 7 shows viscosity/time functions detected in the
rheometric shear slit, which describe the course of
shear crystallisation.

After the minimum shear stress ©* has been exceeded
(2 minimum shear energy entry) there is a typical
curve {with plateau phase). As the shear stress in-
creases there is a drop in plateau viscosity as well as
a reduction in solidification time. It was found that
there is a transformation of the crystal modification
from unstable to stable in the plateau phase of the vis-
cosity function (B'—p). In experiments with t < t*
there results a predominantly unstable crystal content.

3 Summary

Multi-phase material systems subjected to shear flow
exhibit different shear-induced structures, depending
on their mechanical and thermodynamic properties.
These structures can be characterised by combining
rheological and particle measuring methods as well as
by calorimetric methods.

Sheardinduced structurisation can be used as a tool for
specific setting via the modified structure of attainable
new functionalities. The article cites and example to
show that a shear-induced structure in solid particle
suspensions can collapse, so that an isotropic amor-
phous state is produced, which may be compared witli:
#R

the unsheared state of rest.
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