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1. Urspringliche Aufgabenstellung sowie wissenschaftlicher und technischer Stand, an den
angeknipft wurde

Das Hauptziel des Projekts war die Entwicklung und Produktion eines biobasierten und bioabbaubaren
Entschdumers. Entschdumer werden in zahlreichen Prozessen eingesetzt, darunter die
Papierherstellung, Lebensmittelverarbeitung, Fermentation in Bioreaktoren, Abwasserbehandlung und
Reinigung, um Schaum zu zerstéren oder dessen Bildung zu verhindern. Derzeit basieren die meisten
verwendeten Entschdumer auf fossilen Rohstoffen. Mischungen aus Silikon- oder Mineraldlen und
Silicapartikeln, die durch Alkyl- oder Polydimethylsiloxan hydrophobisiert wurden, sind besonders
effektiv in der schnellen und dauerhaften Zerstérung von Schaumen aufgrund ihrer synergistischen
Effekte.

Im Rahmen des Verbundprojekts BIO-DEFOAM sollte eine nachhaltige Alternative zu diesen nicht
erneuerbaren Entschaumern entwickelt werden. Trotz der steigenden Nachfrage nach nachhaltigen und
bioabbaubaren Entschdumern, die pflanzendlbasiert sind, bleibt deren schaumbrechende Leistung im
Vergleich zu kommerziellen Produkten unzureichend.

Der Verbundpartner ,Fraunhofer |AP-CAN“ hatte die Aufgabe, nanokristalline Zellulose zu
hydrophobieren und auf dieser Basis eine Entschaumer-Formulierung zu entwickeln. Bei Erfolg war eine
Skalierung auf Labormafstab geplant. In spateren Projektphasen sollten Optimierungszyklen der
Entschaumerformulierung unter Realbedingungen durchgefiihrt werden.

Diese entwickelten Entschdumer-Formulierungen sollten im Rahmen der Arbeitspakete an den
Verbundpartner ,Struktol“ geliefert und umfangreichen Leistungstests unter Laborbedingungen
unterzogen werden. Diese Tests sollten verschiedene industrielle Anwendungsbereiche abdecken,
darunter die Zucker-, Kartoffelstarkeverarbeitungs-, Detergenzien-, Holzverarbeitungs- und
Hefeindustrie.

Im Falle einer erfolgreichen Laborentwicklung sollte der Entschdumer-Prototyp im industriellen MaRRstab
auf der Produktionsanlage bei ,Struktol* hergestellt werden.

Neben der Expertise zur Modifizierung von Zellulose-basierten Partikeloberflachen durch das
.Fraunhofer IAP-CAN®, profitiert das Verbundvorhaben zudem von 70 Jahren eines technisch-
kommerziellen Know-hows und den Marktzugang fur Entschaumerprodukte durch den Verbundpartner
~otruktol®.
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2. Ablauf des Vorhabens

Zu Beginn des Verbundvorhabens wurden auf Seiten des ,Fraunhofer IAP-CAN* Funktionalisierungen
der nanokristallinen Zellulose nach einer literaturbekannten und patentierten Methode mit Gerbsaure
durchgefiihrt und die Probe nach Dispersion in Biodiesel an den Verbundpartner ,Struktol“ ibergeben,
um einen Bezugspunkt fur die Entschaumungsleistung zu generieren. Dabei zeigte sich insbesondere
fuir die Entschaumung von Zucker eine gute Ausgangsaktivitat. Als Nachstes wurden zwei eigenstandige
Ansatze zur Hydrophobierung durch Veresterung der nanokristallinen Zellulose verfolgt.

Bei der Syntheseplanung wurde vom Verbundpartner ,Struktol“ gewlinscht, den Einsatz von Ethanol
aus sicherheitsrelevanten Griinden der Produktionsstatte und speziellen Qualitdtsanforderungen bei
Kunden zu vermeiden.

Um vorlaufige Erstversuche zur Entschaumungsleistung beim ,Fraunhofer IAP-CAN“ effizienter zu
gestalten, wurde die Expertise tiber die Technologie und den Einsatz von Entschdumern von ,Struktol*
durch theoretische Schulungen und praktische Anwendungen in den Laboren vor Ort und durch
Besuche beim ,Fraunhofer IAP-CAN* geteilt.

Nach der Verfahrensoptimierung zur Hydrophobierung der nanokristallinen Zellulose Uber eine
vorherige CDI-Aktivierung wurden im weiteren Verlauf des Projekts in diversen Entschaumer-Ol-Tensid-
Gemischen getestet, wobei hier Emulgatoren durch den Projektpartner ,Struktol“ zur Verfigung gestellt
wurden.

Die vom ,Fraunhofer IAP-CAN* hergestellten gebrauchsfertigen Entschumerpraparate zeigten in den
Entschdumungstests sowohl im ,Fraunhofer IAP-CAN* als auch bei ,Struktol* eine hohe Wirksamkeit.
Insbesondere beim Zuckertest konnte bei 30 °C eine hervorragende Entschumungsleistung erzielt
werden, die Uberraschenderweise sogar die des kommerziellen Produkts von ,Struktol* Ubertraf. Auch
die Entschdumungsleistung im Hefetest war zufriedenstellend. Bei Tests mit Kartoffelfruchtwasser
hingegen blieb die Entschaumungsleistung deutlich hinter der der Struktol-Entschaumer zurtick.

In der Abschlussphase des Verbundvorhabens BIO-DEFOAM legte das ,Fraunhofer IAP-CAN“ den
Fokus auf kostenglnstigere Alternativen zur nanokristallinen Zellulose. Insbesondere wurde
mikrofibrillierte Zellulose eingesetzt, die etwa 50-mal glinstiger zu beschaffen ist als ihr nanokristallines
Pendant. Auf diese Weise konnten diverse Entschaumerpraparate flr Tests unter Laborbedingungen
bereitgestellt werden. Die Leistung der Entschaumer auf Basis mikrofibrillierter Zellulose erwies sich als
vergleichbar mit den vorangegangenen Praparaten auf Basis von nanokristalliner Zellulose und lag
ebenfalls im Bereich kommerzieller Produkte.

Das geplante Hochskalieren im Labormafistab (mehrere Kilogramm) und die Optimierung der
Entschdumer konnten zum Projektende hin aus zeitlichen Grinden nicht mehr realisiert werden. Die
Hauptgrunde hierfir lagen in der ersten Halfte des Projekts, in der ein neues Projektteam eingearbeitet
werden musste, sowie in den Einschrankungen des Laborbetriebs durch die COVID-Pandemie.

3. Wesentliche Ergebnisse sowie qafs. Zusammenarbeit mit anderen
Forschungseinrichtungen

Das wesentliche Ergebnis des Verbundvorhabens BIO-DEFOAM ist die Entwicklung eines
leistungsstarken Entschdumer-Produkts zur Verhinderung und Entfernung von Schaum, das eine
stérungsfreie Prozessfuhrung in der Lebensmittelindustrie erméglicht. Dieser Entschdumer basiert auf
biogenen Rohmaterialien und zeigt in bestimmten Anwendungsféllen, wie etwa bei Zuckerlésungen,
eine Leistung, die mit kommerziellen Produkten vergleichbar ist.

Die Entwicklung dieses Entschaumer-Produkts auf Basis von funktionalisierter Zellulose (nanokristallin
oder mikrofibrilliert) hat ein hohes Potenzial, zu einem kommerziellen Produkt weiterentwickelt zu
werden. Dies wurde erst durch die exzellente Zusammenarbeit mit dem Verbundpartner ,Struktol*
mdglich. Dank der hervorragenden Kommunikation konnten beide Partner auch wahrend der
pandemiebedingten Zugangsbeschrankungen zu den Laboren beim ,Fraunhofer IAP-CAN“ effizient
zusammenarbeiten.
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Teil II: Eingehende Darstellung

1. Darstellung der Verwendung der Zuwendung sowie der erzielten Ergebnisse

Das Verbundvorhaben begann durch den Verbundpartner ,Fraunhofer IAP-CAN“ mit der Bearbeitung
der Arbeitspakete ,AP1“ und ,AP2" indem erste Entschaumer-Prototypen entwickelt und anschlieRend
fur ,Struktol zur Bearbeitung des AP3 bereitgestellt wurden.

Nach dem Erhalt der ersten Proben vom ,Fraunhofer IAP-CAN“ begann ,Struktol“ im Rahmen des
Arbeitspaketes ,AP3“ mit umfangreichen Leistungstests unter Laborbedingungen, die verschiedene
industrielle Anwendungsbereiche abdeckten, darunter die Zuckerproduktion,
Kartoffelstarkeverarbeitung, Detergenzienanwendung, Holzverarbeitung und Hefeproduktion.

Siehe Abbildung 1 als beispielhafte Darstellung eines standardisierten Entschaumer-Leistungstests fur
die Zuckerproduktion im Labormal3stab.
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Abbildung 1: Entschdumerleistung in einer Zuckertestlésung bei 30°C — Schaumhdéhe Uber die
Zeit — Probe 1 vom ,Fraunhofer IAP-CAN*” gegen das Struktol SB 2433 und einem Vergleichs-
Laborprodukt 0973KK-01.

Die ersten Entschdumer-Prototypen, wie das ,B-DFM-0-086“ konnten im Vergleich zu den
kommerziellen Entschdumerprodukten eine signifikante Wirksamkeit im Zuckertest aufweisen, jedoch
war die Leistung in den anderen (bereits oben erwdhnten) Anwendungsbereichen fur den wirtschaftlich
sinnvollen Einsatz nicht ausreichend. Aus diesem Grund wurde die Weiterentwicklung der
Formulierungen und Aktivitat des Verbundvorhabens, sowie Nachstellung der Entschaumer-Prototypen
in Richtung der Zuckerindustrie fokussiert.

Zwischen den Verbundpartnern ,Fraunhofer IAP-CAN“ und ,Struktol* wurde ein standiger
Informationsaustausch mittels Rickkopplung zwischen ,AP2“ und ,AP3“ gepflegt um die
Weiterentwicklung geeigneter Entschdumer-Formulierungen fiir die nachfolgenden Arbeitspakete
voranzutreiben.

Zwischenzeitlich konnten die Entwicklungen ,FCAN-ES-004-111; -112 und -113" vom ,Fraunhofer |IAP-
CAN* mit unterschiedlich funktionalisierter Zellulose herausstechen. Diese Entwicklungen dienten als
Basis fur das Produkt ,FCAN-ES-005-119% welches fir ,Struktol bereitgestellt wurde.

Obwohl diverse Entwicklungen vom ,Fraunhofer IAP-CAN® deutlich bessere Leistungen vorzeigen
konnten, wurde fiir das ,FCAN-ES-005-119“ entschieden, weil dieses Produkt nach erweiterter Priifung
der verwendeten Rohstoffe die Anforderungen im Gegensatz zu den anderen Produkten fir
Nachhaltigkeit und nachwachsende Ressourcen voll erfillt.
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Abbildung 2: Entschdumerleistung in einer Zuckertestlésung bei 30°C — Schaumhohe uber die
Zeit — B-DFM-0-086 und andere vom ,Fraunhofer IAP-CAN* gegen das Struktol SB 2433.

Im Rahmen des Arbeitspaketes ,AP5* wurde die Formulierung des ,FCAN-ES-005-119“ als Vorlage fir
die direkte Produkt-Nachstellung im Labormalf3stab durch ,Struktol” erfolgreich verwendet. Das Resultat
der direkten Nachstellung ergab das Produkt ,0973AKU-20%

Diese Schritte waren entscheidend fiur das Verstandnis der Reaktionskinetik und der

Prozessskalierbarkeit. Aufgrund der gesammelten Daten war jedoch eine Modifikation der Synthese
erforderlich. Daraufhin wurde ein alternativer Syntheseweg ,ohne die Verwendung von
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Carbonyldiimidazol (CDI)* bei ,Struktol“ entwickelt, wobei verschiedene Fettsduren und Anpassungen
der Syntheseparameter zum Einsatz kamen.

Die Modifikation fuhrte zur Vereinfachung der Syntheseschritte im Reaktionsprozess und reduzierte
gleichzeitig die Menge an Losemittelabféllen sowie den Einsatz kritischer Chemikalien, was als
entscheidendes Kriterium zur Umsetzung im industriellen Maf3stab ist. Eine anschlieRende
Feinabstimmung der favorisierten Formulierungen und die Durchfihrung detaillierter Leistungstests
fihrte zu den Produkten ,,0973AKU-05; 0973AKU-31; 0973AKU-34; 0973AKU-36).

Um die Relevanz einer erforderlichen Funktionalisierung der Zellulose unter Beweis zu stellen, wurde
das Produkt ,0973AKU-18“ als Gegenreferenz mit denselben Rohstoffen, jedoch ohne aktive
Funktionalisierung zusammengestellt und gegen die oben erwahnten Produkte auf die entschaumende
Leistung getestet.

Eine weitere Erkenntnis hat ergeben, dass die Verwendung der Roh-Suspension (ohne Abtrennung der
Zellulose) als praxisnaher anzusehen ist.

Die Leistungseinbu3en im Vergleich zur aufgereinigten Zellulose sind im Leistungstest (unter
Beachtung der Aufwand/Nutzen-Schétzung) hinnehmbar.

Diese modifizierte Synthese kann unter gegebenen Bedingungen im Produktionsmafstab als ,One-Pot*
Verfahren realisiert werden.

Eine Ubersicht der Ergebnisse dieser Leistungstests wird in der folgenden Abbildung 3 dargestellt.

0 min. (1 min.|2 min.|3 min.|4 min. |5 min.|[6 min.|7 min.|8 min.|9 min.[10 min. |Cellulose Mod. Reinheit
FCAN-ES005-119 110/ 210/ 220] a210f 210] 115 115] 115 120] 120 120/ nano CDI rein
0973AKU05 110] 115] 215] 135] 115] 115] 115] 120 120[ 130 160
0973AKU-18 120] 320 240] 210] 210] 220] 230] 240] 250 260 260] mikro ohne rein
0973AKU20 125| 125 130[ 135 145 160] 170[ 175] 180 200 200| nano CDI rein
0973AKU31 120 120 120] 120] 120] 125] 130] 140] 140] 150 160] nano Ester
0973AKU34 110] 215] 115] 215 120] 125 130] 140/ 150| 160 160| mikro Ester
0973AKU36 115] 115| 215] a115] 115] 120/ 120] 130/ 130| 140 140| mikro Ester rein
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Abbildung 3: Entschdumerleistung in einer Zuckertestlosung bei 70°C — Schaumhohe uber die
Zeit — Unterschiedliche Zellulosen mit variierender Modifikation und unterschiedlichem
Reinheitsgrad.

Dabei wurde insbesondere ein Fokus auf mikrofibrillierte Zellulose gelegt, die etwa 50-fach gtinstiger zu
beschaffen ist als nanokristalline Zellulose. Die Leistung der Entschaumer auf Basis mikrofibrillierter
Zellulose zeigte sich als vergleichbar mit den vorangegangenen Praparaten auf Basis von
nanokristalliner Zellulose und lag ebenfalls im Bereich kommerzieller Produkte.
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Das urspringlich geplante Aufskalieren im LabormaRstab (mehrere Kilogramm) und das Optimieren der
Entschaumer nach Einsatz bei Endkunden konnten aus zeitlichen Griinden bis zum Ende der
Forderperiode nicht umgesetzt werden. Der Wechsel des bearbeitenden Projektteams auf Seiten des
~Fraunhofer IAP-CAN" und die starken Einschrankungen im Laborbetrieb durch die Pandemie flhrten
zu erheblichen Verzdgerungen im Projektverlauf.

2. Wichtigste Positionen des zahlenmaRigen Nachweises

Die Bearbeitung des Verbundprojekts BIO-DEFOAM durch die ,Struktol GmbH®* kann in zwei
Tatigkeitsgruppen gegliedert werden:

e Projektverwaltung und strategische Projektleitung
e Handwerklich technische Tatigkeiten

Die Projektverwaltung und strategische Projektleitung wurde durch Ingenieure getatigt. Bei den

handwerklich technischen Tétigkeiten kamen Laboranten zum Einsatz. Im Rahmen von BIO-DEFOAM
wurden keine besonders groRen Materialpositionen verzeichnet.

3. Notwendigkeit und Angemessenheit der geleisteten Projektarbeiten

Die eingesetzten Mittel und Personal waren notwendig, um die mit dem Vorhabensziel verbundenen
Arbeitspakete bearbeiten zu kdnnen. Die durchgefiihrten Arbeiten dienten dabei der Erreichung der
Vorhabensziele. Der Aufwand zur Erlangung der Projektziele wurde dabei stets mit den zur Verfiigung
stehen Mitteln abgewogen und eine effiziente Mittelverwertung angestrebt, um eine héchstmdgliche
Arbeits-/Innovationsleistung fur das Teilprojekt ,Struktol des Verbundvorhabens BIO-DEFOAM zu
gewehrleisten.

4. Voraussichtlicher Nutzen und Fortschreibung des Verwertungsplans

Die im Rahmen von BIO-DEFOAM entwickelten Entschdumer auf Basis von hydrophobierter Zellulose
(nanokristallin/ mikrofibrilliert) zeigten in géngigen Entschdumungstests eine signifikante Wirkung,
besonders bei der Entschaumung von Zuckerldsungen konnte ein sehr leistungsstarkes Produkt
erzeugt werden. Das Aufskalieren ist weiterhin in Planung und eine Kommerzialisierung nach
Optimierung der grundlegenden gemeinsamen Arbeiten von ,Struktol® und ,Fraunhofer IAP-CAN®
wahrscheinlich.

5. Darstellung des wahrend der Durchfiihrung des Vorhabens dem Zuwendungsempfanger
bekannt gewordenen Fortschritts auf dem Gebiet des Vorhabens bei anderen Stellen

Zu diesem Punkt liegen keine Erkenntnisse vor.

6. Erfolgte oder geplante Verdffentlichungen des Ergebnisses nach Nr. 5 der NABF/NKBF

Eine avisierte Patentanmeldung der beschriebenen Entschaumertechnologie muss zunéchst
abgeschlossen werden. Die gewonnenen Erkenntnisse werden anschlieend in Form einer Publikation
in einem Fachjournal verdffentlich.
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