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Verzeichnis von Begriffen und Definitionen

Begriffe und Definitionen wurden in den einzelnen Abschnitten erlautert.

Seite 5



Abschlussbericht

Aktenzeichen DBU B
35807/01-21/2 -

Zusammenfassung

Projektziel war es, synthetische Produkte fir Kosmetikanwendungen durch ,weiche®,
cellulosehaltige, runde Partikel (Soft Beads) zu ersetzen, die auf nachwachsenden Rohstoffen
basieren, biologisch abbaubar und damit umweltfreundlich sind.

Es sollte mindestens je 1 Produkt entwickelt werden mit folgenden Eigenschaften:
1) Soft Beads mit sehr feiner PartikelgroRe < 20 um fur die dekorative Kosmetik (Make-up).

Mdglichst feine, runde Partikel aus Mikrokristalliner Cellulose (MCC) und/oder Pulvercellulose,
die auf der Haut ein angenehmes, weiches Geflihl geben sollen. Diese sollen feine, runde,
synthetische Partikel wie z.B. Polymethylmethacrylat-Pulver, Silikonpulver usw. ersetzen.

Eine mechanische Zerkleinerung von Cellulose / MCC ergibt keine runden Partikel. Daher
sollte im Rahmen des Projektes versucht werden, mittels Sprihtrocknung von Dispersionen
aus feinen MCC / Cellulose Partikeln und ggf. notigen Additiven, ein runderes Partikel
darzustellen als durch mechanische Zerkleinerung erreichbar.

Im Rahmen des Projekts konnte sowohl im Technikums- als auch im Produktionsmal3stab ein
Produkt dargestellt werden, welches alle Anforderungen erfiillt.

2) Soft Beads mit PartikelgréRe > 100 um fur Reinigungs- und Pflegeprodukte.

Hier sollten MCC- und/oder Pulvercellulose-haltige, bevorzugt runde Partikel entwickelt
werden, die beim Verreiben auf der Haut zundchst einen kurzen Peeling-Effekt haben und
dann vollstéandig zerfallen, sodass sie kaum noch spirbar sind.

In beiden Fallen missen die Partikel zugleich wahrend der gesamten Lebensdauer in der
kosmetischen Formulierung stabil sein. Mit diesen neuen, biologisch abbaubaren Produkten
werden u.a. Mikroplastikpartikel ersetzt, die die Umwelt und speziell die Gewasser belasten,
da sie in Klaranlagen bislang nicht in ausreichendem Maf3e entfernt werden kénnen.

Auch bei den groben Soft Beads ist es gelungen, ein Produkt darzustellen, welches alle
Anforderungen erfullt.
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1. Einleitung

Umweltsituation

In unseren Meeren haufen sich die Mengen an Plastik, das sich nur sehr langsam zersetzt.
Haben die Plastikteilchen eine Grof3e von unter 5 mm, zahlen sie zum ,Mikroplastik®. Die
Problematik rund um Mikroplastik wird immer deutlicher. Abbildung 1 zeigt, wie die kleinen
Plastikpartikel in das Abwassersystem gelangen und am Ende auf unseren Tellern und
anschliel3end auch in unserem Kérper landen, beispielsweise in Meeresfriichten, Honig, und
sogar in Milch. Es besteht der Verdacht, dass Mikroplastikpartikel andere Schadstoffe
adsorbieren kénnen und somit toxisch wirken kénnen. Welche Einfliisse dies auf unsere
Gesundheit hat, ist noch nicht vollstandig geklart.

Der Mikroplastik-Kreislauf

Es entsteht durch

/4 Zersetzung von
@ {.3?; groReren Plastikteilen
5t y

(z. B. Autoreifen) ...

P!astikpartikel, B / Die Partikel gelangen ins Abwasser.
die kleiner als 5 mm \

sind, bezeichnet
man als Mikroplastik. /\ ... oder wird gezielt fiir
é | die Industrie hergestellt
(z. B. Kosmetika, Wasch-
mittel oder Kleidung).

Klaranlagen konnen
die Teilchen nicht
komplett herausfiltern.

Das Mikroplastik

gelangt in Fliisse
Fische oder Meeres- @ n und Meere.
friichte landen als U) / 'l
Nahrung wieder | @ i
beim Menschen. U j s

“@D( ) Dort nehmen Meeresbewohner
= die Plastikteile mit der Nahrung auf.
dpa.28479 Quelle: Umweltbundesamt, dpa

Abbildung 1: Der Mikroplastik-Kreislauf
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Die kleinen Plastikteilchen kénnen durch Verschleil? und Abrieb groRerer Kunststoffprodukte
entstehen (Reifen, Plastikflaschen- und tuten, ...) oder sie werden schon in dieser Grol3e
hergestellt und gelangen nahezu unveréandert in den Wasserkreislauf. Dies ist haufig bei
Mikroplastik in Kosmetikprodukten der Fall. Diese Plastikteilchen in winziger Groéf3e werden
bewusst Produkten beigemengt und sind dabei h&ufig zu klein, um von Klaranlagen
herausgefiltert zu werden oder sich dort abzusetzen.

Schatzungen des Fraunhofer Instituts zufolge gelangen allein in Deutschland jahrlich 922 t
Mikroplastik nur durch Kosmetikprodukte in das Abwassersystem?.

https://www.umsicht.fraunhofer.de/de/presse-medien/pressemitteilungen/2018/mikroplastik-in-
kosmetik.html

Das Plastik in Kosmetikprodukten kann dabei viele verschiedene Formen und Bezeichnungen
haben. Grébere Partikel z.B. dienen oft als Peelingkdrper und feinere Kunststoffpulver werden
vermehrt in der dekorativen Kosmetik eingesetzt.

Beitrag zur Umweltentlastung

Durch die entwickelten Produkte kann Mikroplastik durch unbedenkliche und biologisch
abbaubare Produkte ersetzt werden. Dazu missen die Eigenschaftsprofile in der Anwendung
mdglichst ahnlich sein. Somit werden diverse nicht biologisch abbaubare Materialien (wie
PMMA, Nylon, Bornitrid, Silikone, Kieselsdure etc. - siehe Stand der Technik) durch
Celluloseprodukte ersetzt. Wir gehen davon aus, dass wir innerhalb von 5 Jahren 250 t
Mikroplastik in Kosmetikprodukten ersetzen kdnnen.

Spezielle, Mikroplastik enthaltende Kosmetikprodukte, die nach Gebrauch ins Wasser
gelangen (z.B. Korperreinigungsmittel, aber auch Cremes und Lotionen, die durch das
Duschen ins Abwasser gelangen), sorgen fiir eine Anreicherung von Mikroplastik in Flussen,
Seen und im Meer. Wie wir bereits durch friihere externe Analysen (OECD Test 301B) wissen,
ist Cellulose und mikrokristalline Cellulose (MCC) vollstéandig biologisch abbaubar.

MalRRnahmen zur L6sung des Umweltproblems

Die neu entwickelten Soft Beads sind durch ihre Herstellung aus Naturprodukten (MCC und
Cellulose) und die ausschlielliche Verarbeitung von Ecocert / Cosmos konformen
Komponenten in der Herstellung von sich aus umweltfreundlich und grof3teils biologisch
abbaubar.
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Aktuelle Problemstellung

Kosmetikprodukte basierten lange Zeit nur auf nattirlichen Komponenten, bis in den 1950er
Jahren damit begonnen wurde, nattirliche durch synthetische Inhaltsstoffe zu ersetzen. Da die
synthetisch hergestellten Stoffe nicht das Problem haben, womdglich mikrobiell verunreinigt
zu sein, leichter standardisierbar sind, d.h. immer die gleiche Qualitat aufweisen, und meist
gunstiger sind oder sogar mehrere natirliche Komponenten mit nur einem Stoff ersetzen
kénnen, wurden diese flr eine stabile Produktion von Kosmetikprodukten, hinsichtlich Qualitat
und Verflugbarkeit, bevorzugt.

Konkret werden die Kunststoffteilchen Kosmetikprodukten zugemischt, um z.B. die Konsistenz
der Produkte zu verandern, Wirkungen wie Glanz, Peeling oder mehr Schaum hervorzurufen
oder diesen zu fixieren. Fur das Peeling eignen sich besonders Polyethylenpartikel, da sie
chemisch inert und in Wasser und den meisten Lésungsmitteln unldslich sind. Sie absorbieren
keine Flussigkeiten, quellen somit nicht auf, bleiben formstabil und sind durch ihre geringe
Dichte einfach suspendierbar.

Synthetische Produkte flir Kosmetikanwendungen sollen durch ,weiche®, cellulosehaltige,
runde Partikel (Soft Beads) ersetzt werden, die daher auf nachwachsenden Rohstoffen
basieren, biologisch abbaubar und damit umweltfreundlich sind. Dazu werden spezielle
Herstellungsverfahren benotigt.

Es sollte mindestens je 1 Produkt entwickelt werden mit folgenden Eigenschaften:

1) Soft Beads mit sehr feiner Partikelgrofie < 20 um fiur die dekorative Kosmetik (Make-up):
.feine Soft Beads*®

Maglichst feine, runde MCC- und/oder Pulvercellulose-haltige Partikel, die auf der Haut ein
angenehmes, weiches Gefiihl geben sollten.

Eine mechanische Zerkleinerung von Cellulose / MCC ergibt keine runden Partikel. Daher
sollte im Rahmen des Projektes versucht werden, mittels Sprihtrocknung von Dispersionen
aus feinen MCC / Cellulose Partikeln und ggf. nétigen Additiven, ein runderes Partikel
darzustellen als durch mechanische Zerkleinerung erreichbar.

2) Soft Beads mit Partikelgrofe > 100 um flr Reinigungs- und Pflegeprodukte: ,grobe Soft
Beads*

Hier sollten MCC- und/oder pulvercellulosehaltige, bevorzugt runde Partikel entwickelt
werden, die beim Verreiben auf der Haut zundchst einen kurzen Peeling-Effekt haben und
dann vollstandig zerfallen, sodass sie kaum noch splrbar sind.

In beiden Fallen mussen die Produkte zusatzlich lagerstabil in der kosmetischen Formulierung
sein. Neben der Entwicklung geeigneter Herstellverfahren sind auch die Rezepturentwicklung
sowie die Entwicklung geeigneter Bewertungsmethoden erforderlich. Ebenfalls erforderlich
sind Tests auf biologische Abbaubarkeit der entwickelten Produkte (Test OECD 301B) und der
Ungiftigkeit in aquatischen Lebensraumen (OECD 201).
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Stand der Technik

Soft Beads mit sehr feiner Partikelgréfe < 20 um fur die dekorative Kosmetik (Make-up)
Derzeit werden synthetische Produkte mit Partikelgré3en von ca. 1 — 20 ym und meist runder
Partikelform aus folgenden Materialien eingesetzt: Polymethylmethacrylat (PMMA), Nylon,
Bornitrid, Kieselsaure, Polyethylen, Silikonharz u.a. All diese Produkte sind synthetischen
Ursprungs und nicht biologisch abbaubar. Die Preise dieser Produkte liegen in etwa bei 30-40
€/kg bei Nylon (Make-up), 50-60 €/kg bei PMMA (Make-up) und 80-100 €/kg bei Kieselsaure
und Bornitrid (z.B. Lidschatten). Der Weltmarkt fur alle zusammen durfte bei >1000 Jato liegen.
Wir planen, unsere neu entwickelten Produkte jeweils um ca. 10 % gunstiger als die
entsprechend vergleichbaren Produkte anzubieten. Somit kdnnen wir zusatzlich zum
okologischen Vorteil auch noch einen 6konomischen Anreiz zur Umstellung auf natdrliche,
biologisch abbaubare Produkte bieten.

Soft Beads mit Partikelgré3e > 100 um fir Reinigungs- und Pflegeprodukte

Derzeit werden synthetische Produkte mit Partikelgrof3en von ca. 100 — 2000 ym und meist
runder Partikelform aus folgenden Materialien eingesetzt: Verschiedene Wachse oder
Mikrokapseln, Latex, Polymethacrylate, Polyethersulfone, Hydrokolloide, Polysaccharide u.a.
Daneben gibt es bereits natirliche Produkte wie Schalenmehle (z.B. Walnussschalenmehl)
oder mineralische Produkte (z.B. Bimsstein). Diese sind jedoch sehr abrasiv und unangenehm
auf der Haut und auferdem mikrobiologisch belastet. Zudem sind sie meist nicht weifl3 und
konnen Farbe an die Rezeptur abgeben (Schalenmehle).

Viele der synthetischen Produkte sind nicht biologisch abbaubar. Lediglich ein Anbieter am
Markt verwendet Partikel aus Cellulose und Hydroxypropylmethylcellulose oder
Acrylat/ Ammonium-Methacrylat-Copolymer und Triethylcitrat. Somit sind auch diese Produkte
nicht vollstandig abbaubar. Die Preise dieser Produkte liegen in etwa bei 30-40 €/kg. Der
Weltmarkt fur alle zusammen dirfte bei 100-200 Jato liegen. Wir planen, unsere neu
entwickelten Produkte jeweils um ca. 10 % ginstiger als die entsprechend vergleichbaren
Produkte anzubieten. Somit kbnnen wir zusétzlich zum 6kologischen Vorteil auch noch einen
o6konomischen Anreiz zur Umstellung auf natlrliche, biologisch abbaubare Produkte bieten.

Zielsetzung des Vorhabens

Ziel des Projektes war es, Produkte mit dhnlichen Eigenschaften wie der Stand der Technik
zu entwickeln, die vollstdndig auf nachwachsenden Rohstoffen basieren und biologisch
abbaubar und damit umweltfreundlich sind. Auf3erdem sollten sie keine negativen
Auswirkungen auf die Haut haben. Die Hauptkomponenten der Produkte sollten MCC und
Pulvercellulose sein. Es sollten nur Ecocert / Cosmos konforme Rohstoffe zum Einsatz
kommen. Durch den Einsatz unserer Produkte hat der Kosmetikhersteller den Vorteil, die
synthetischen Anteile in seinen Formulierungen reduzieren zu kénnen, ohne Einbuf3en in der
Qualitat hinnehmen zu mussen.
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Folgende zwei Produktgruppen sollten entwickelt werden:

1) Soft Beads mit sehr feiner PartikelgréfRe < 20 um fur die dekorative Kosmetik (Make-up)
Aufgrund der bestehenden Produkte auf Basis sprihgetrockneter MCC-Dispersionen fur
andere Applikationen ist bereits ein gewisses Know-how fir die Entwicklung oben genannter
Produkte vorhanden. Die Herausforderung bestand darin, derart feine Partikel darzustellen
(<20 um) anstatt bisher Ublicher Partikelgréfien von ca. 50 - 200 um. Dies sollte vor allem
durch die Entwicklung eines dafiir geeigneten Sprihtrocknungsprozesses erfolgen, ggf. durch
technische Umrlstung unseres vorhandenen Sprihtrockners, z.B. durch Einbau einer
anderen Zerstauberscheibe und eines anderen Antriebs oder Getriebes, um durch eine hohere
Zentrifugalbeschleunigung kleinere Tropfchen zu bekommen. Alternativ kam der Einsatz einer
pneumatische Sprihlanze mit Ein- oder Zweistoffdlise in Frage. Ein weiteres Thema war der
Staubexplosionsschutz, der dann ebenfalls u.U. durch technische Umriistungen zu verbessern
war. Hierfir waren ggf. auch externe Bestimmungen der staubexplosionsrelevanten
Kenndaten erforderlich.

Auch musste die Rezeptur der zu sprihenden MCC-Dispersion dementsprechend konzipiert
werden, um Partikel mit ausreichender Feinheit zu erzielen (Zellulose-Rohstoffauswahl,
Additive). Untersucht werden sollten Dispergierhilfsmittel, welche die feinen MCC-Teilchen in
der Dispersion in Schwebe halten und eine Reagglomeration verhindern, die zu gré3eren
Partikeln bei der Sprihtrocknung fihren wirde. Im Rahmen des Projekts sollten z.B.
biologisch abbaubare Polysaccharide wie Xanthan, Gellan oder auch Natrium-
Carboxymethylcellulose gepriift werden. Des Weiteren sollten Additive getestet werden,
welche die TropfchengréRe verringern, z.B. Tenside, da sie die Oberflichenspannung
herabsetzen. Das zu entwickelnde Produkt sollte einen Rundungsgrad von mindestens 75 %
und ein zu PMMA-Feinpulver vergleichbares Hautgefiihl haben.

2) Soft Beads mit Partikelgrofie > 100 uym fur Reinigungs- und Pflegeprodukte

Neben den Grundkomponenten MCC / Cellulose ist ein Additiv notig, das die Partikel in der
Rezeptur weich werden lasst, ohne dass die Partikel die Formstabilitat verlieren. Zu diesem
Zweck konnten u.a. quellfahige Polysaccharide wie z.B. Xanthan, Gellan, Guar,
Johannisbrotkernmehl, Stéarke in Frage kommen. Weiterhin sollten leicht wasserlgsliche
Substanzen untersucht werden, die durch ihre Auflosung porése Partikel hinterlassen, die sich
leicht verreiben lassen. Daflir kamen u.a. 16sliche Zucker wie Saccharose, Glucose, Mannose,
Maltodextrin, Maltose oder Sorbitol, Harnstoff, Natriumacetat, Natriumcitrat, usw. in Frage. Es
waren auch Kombinationen beider Produktgruppen denkbar.

Bei beiden Produkten sollte die Qualitat anhand des Rundheitsgrads, der Festigkeiten bzw.
Zerfallseigenschaften sowie von Lagertests in kosmetischen Formulierungen beurteilt werden.
Hinzu kamen Sensorik-Tests, die evil. bei externen Partnern mittels ausgesuchter
Testpersonen durchgefiihrt werden sollten. Teilweise mussten fur die Qualitatsprifungen (z.B.
fur die Zerfallseigenschaften) aussagekraftige Testmethoden entwickelt werden.
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2. Hauptteil

AP 1 Literaturrecherche - Suche nach geeigneten Rohstoffen, Additiven,
Prifmethoden

Im Rahmen unserer Literaturrecherche haben wir aus der fast unubersehbaren Vielfalt an
Additiven verschiedene Verdicker und Emulgatoren fir die Soft Beads mit sehr feiner
PartikelgroRe <20 um sowie eine Reihe von wasserldslichen und quellfahigen Additiven fir die
Soft Beads mit Partikelgréfze >100 um ausgewahilt.

In den folgenden Arbeitspaketen werden wir die Additive néher beschreiben und deren
Funktion erlautern.

Kriterien und Zielspezifikationen der zu entwickelnden Produkte - feine Soft Beads
Zu den wichtigsten Kriterien fir Kosmetikinhaltsstoffe zahlen:

1.) Hautgefuihl / Haptik / Optik

2.) Unbedenklichkeit (nicht toxisch, nicht hautreizend, nicht umweltschadlich)

3.) Funktionalitat

4.) Nachhaltigkeit

5.) Biologische Abbaubarkeit

6.) Kosten

Zu 1.) Diese ,Sensorik-Tests“ werden von den Mitarbeitern des Projektes durchgefiihrt
(,Sensorik-Panel®). Hier liegt der Schwerpunkt auf einem sehr weichen, angenehmen, nicht
klebrigen Hautgefuihl und einem guten Spreitverhalten (Verteilbarkeit auf der Haut).

Zu 2.) Bei der Additiv-, Rohstoff- und Produktauswahl wurden nur unbedenkliche Stoffe
ausgewahlt.

Zu 3.) Zur Funktionalitat gehdren die physikalischen Eigenschaften, wie z. B. Partikelgroiie,
Partikelform, Stabilitdt gegentiber unterschiedlichen Temperaturen und pH-Werten, sowie
Stabilitat in fertigen Rezepturen.
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Wir haben folgende Zielspezifikationen festgelegt:
-Partikelgrofe: 1 — 20 um

-Partikelform: méglichst rund

-pH-Stabilitat: stabil im Bereich 3 — 10
-Temperaturstabilitat: stabil bis mindestens 50 °C

-Stabilitat in fertigen Rezepturen: mindestens 3 Monate im Klimaschrank bei 40 °C und 60 %
Luftfeuchtigkeit

Zu 4.) Bei der Additiv-, Rohstoff- und Produktauswahl wurden nur nachhaltige Stoffe
ausgewahlt.

Zu 5.) Bei der Additiv-, Rohstoff- und Produktauswahl wurden Stoffe ausgewahlt, von denen
wir vermuten oder bereits wissen, dass sie biologisch abbaubar sind. Um dies zu verifizieren,
wurden im Rahmen des Projektes 6 Produkte durch ein externes Labor auf biologische
Abbaubarkeit nach OECD 301B untersucht.

Zu 6.) Die neu entwickelten Produkte sollen um ca. 10 % gunstiger als vergleichbare
synthetische Produkte angeboten werden. Daher haben wir unseren Zielpreis auf <30 €/kg
festgelegt.

Kriterien und Zielspezifikationen der zu entwickelnden Produkte - grobe Soft Beads
Zu den wichtigsten Kriterien fir Kosmetikinhaltsstoffe zahlen:

1.) Hautgeflihl / Haptik / Optik

2.) Unbedenklichkeit (nicht toxisch, nicht hautreizend, nicht umweltschadlich)
3.) Funktionalitat

4.) Nachhaltigkeit

5.) Biologische Abbaubarkeit

Zu 1.) Diese ,Sensorik-Tests“ wurden von den Mitarbeitern des Projektes durchgefuhrt
(,Sensorik-Panel). Hier liegt der Schwerpunkt auf einem abrasiven, aber nicht
unangenehmen, einem nicht klebrigen Hautgefihl und einem guten Spreitverhalten
(Verteilbarkeit auf der Haut).
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Zu 2.) Bei der Additiv-, Rohstoff- und Produktauswahl wurden nur unbedenkliche Stoffe
ausgewahlt.

Zu 3.) Zur Funktionalitat gehoren die physikalischen Eigenschaften, wie z. B. PartikelgroRle,
Partikelform, Stabilitdt gegeniiber unterschiedlichen Temperaturen und pH-Werten, sowie
Stabilitat in fertigen Rezepturen.

Wir haben folgende Zielspezifikationen festgelegt:
-Partikelgrof3e: 100 — 1000 pm

-Partikelform: méglichst rund

-pH-Stabilitat: stabil im Bereich 3 — 10
-Temperaturstabilitat: stabil bis mindestens 50 °C

-Stabilitat in fertigen Rezepturen: mindestens 3 Monate im Klimaschrank bei 40 °C und 60 %
Luftfeuchtigkeit

Zu 4.) Bei der Additiv-, Rohstoff- und Produktauswahl wurden nur nachhaltige Stoffe
ausgewahlt.

Zu 5.) Bei der Additiv-, Rohstoff- und Produktauswahl wurden Stoffe ausgewahlt, von denen
wir vermuten oder bereits wissen, dass sie biologisch abbaubar sind. Um dies zu verifizieren,
wurden im Rahmen des Projektes 6 Produkte durch ein externes Labor auf biologische
Abbaubarkeit nach OECD 301B untersucht.

Zu 6.) Die neu entwickelten Produkte sollen um ca. 10 % gunstiger als vergleichbare
synthetische Produkte angeboten werden. Daher haben wir unseren Zielpreis auf <30 €/kg
festgelegt.

Prifmethoden
Hautgefiihl / Haptik / Optik

Hier werden die Produkte auf dem Handriicken verrieben und Hautgefuhl sowie Optik
bewertet.

PartikelgréRe
Hierfir werden verschiedene Analysengerate eingesetzt:

-Luftstrahlsieb: eignet sich fur PartikelgrofRen ab 20 um
-Vibrationssieb: eignet sich fur Partikelgrof3en ab ca. 100 pm
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-Laserpartikelmessgerat: eignet sich fur PartikelgroRen ab ca. 1 um

-Lichtmikroskop: eignet sich fir einen ersten Uberblick der GroRenabschatzung und
vergleichende Analysen

-Rasterelektronenmikroskop: eignet sich zur GréRRenbestimmung von einzelnen Partikeln

Partikelform
-Camsizer Videopartikelanalysensystem: eignet sich zur Bestimmung des Rundungsgrades
-Lichtmikroskop: eignet sich fir eine Beurteilung der Partikelform

-Rasterelektronenmikroskop: eignet sich fur eine Beurteilung der Partikelform und
Oberflachenbeschaffenheit von einzelnen Partikeln

Schittgewicht
JRS-Apparatur; Fillvolumen 100 ml

Feuchte
Feuchteschnellbestimmungsgerat

pH-Stabilitét
pH-Meter mit Messelektrode

Temperaturstabilitat

Trockenschrank oder Klimaschrank

Lagerstabilitat
Klimaschrank

AP 2 Laborversuche

Feine Soft Beads

Sehr feine Soft Beads mit rundlicher Partikelform lassen sich, wie in der Einleitung
beschrieben, nicht mit herkbmmlicher Zerkleinerung darstellen. Hierfir benétigt man spezielle
Spriihtrocknungsverfahren. Die Versuche wurden auf einer Technikumsanlage durchgefiihrt
(siehe AP 3).
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Grobe Soft Beads

Da wir bereits Know-how in der Nassgranulierung von Cellulose und mikrokristalliner Cellulose
(MCC) haben, wurde zunéachst versucht, nur mit diesen beiden Komponenten und Wasser als
Bindemittel ein geeignetes Produkt darzustellen.

Die Versuchsreihe umfasste Cellulosefasern unterschiedlicher Holzarten (Weichholz und
Hartholz) sowie unterschiedlicher Faserlangen. Bei der MCC wurden ebenfalls verschiedene
Holzarten (Weichholz und Hartholz) sowie unterschiedliche PartikelgréRen und MCC-
Filterkuchen direkt aus dem MCC-Prozess ohne vorherige Trocknung getestet.

Zusatzlich wurden auch Kombinationen aus Cellulose und MCC getestet.

Die Vorgranulierung erfolgte in einem Vorwerk Thermomix mit 2 | Volumen.

Abbildung 2: Vorwerk Thermomix

AnschlieRend erfolgte die Rundung in einem Laborspheronizer.
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Abbildung 3: Laborspheronizer

Das gerundete Granulat (Spheres) wurde dann in einem Trockenschrank schonend bei 70 °C
getrocknet. Nach der Trocknung wurden die Spheres mittels Vibrationssieb in die passenden
KorngroéRRen gesiebt.

Bei der Herstellung der Spheres kann man neben den Inhaltsstoffen auch die
Prozessparameter variieren. Im Thermomix lassen sich unterschiedliche Drehzahlen und -
richtungen, Verweilzeiten und Temperaturen einstellen. Im Spheronizer kann man Drehzahl,
Fullmenge, Verweilzeit, Neigungswinkel und Hei3luftzufuhr variieren.

Versuche zur Spheresherstellung aus verschiedenen Cellulosen und MCC's

Tabelle 1: Verschiedene Spheres Rezepturen

Cellulose MCC Wasser
Versuch 1 Hartholzcellulose, 30 pm, - 250 g
200 g
Versuch 2 Hartholzcellulose, 30 pm, - 200 g
200 g
Versuch 3 Hartholzcellulose, 30 pm, - 300¢g
200 g
Versuch 4 Hartholzcellulose, 30 pm, MCC Filterkuchen, -
200 g Weichholz, 3,5 %ige
Dispersion in Wasser
25049
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Versuch 5 Hartholzcellulose, 30 um, MCC Filterkuchen, -
200 g Weichholz, 3,5 %ige
Dispersion in Wasser
300g
Versuch 6 Hartholzcellulose, 30 um, MCC Filterkuchen, 200 g
1659 Weichholz, 41 %ige
wassrige Paste
100 g
Versuch 7 Hartholzcellulose, 30 pm, MCC Filterkuchen, 2509
185¢ Weichholz, 41 %ige
wassrige Paste
50¢
Versuch 8 Hartholzcellulose, 30 pm, MCC Filterkuchen, 250 ¢g
185¢ Hartholz, 40 %ige
wassrige Paste
5049
Versuch 9 Weichholzcellulose, 60 - 250 ¢
pm,
200 ¢
Versuch 10 Weichholzcellulose, 60 - 300 g
pm,
200 ¢
Versuch 11 Weichholzcellulose, 60 - 350 ¢
pm,
200 g
Versuch 12 Hartholzcellulose, 60 um, - 300 g
200 g
Versuch 13 | Hartholzcellulose, 60 um, - 350¢g
200 g
Versuch 14 - Trockene MCC, 200 g
Weichholz, 70 um
200 g
Versuch 15 - Trockene MCC, 150 g
Weichholz, 70 um
200 g
Versuch 16 - Trockene MCC, 200 g
Weichholz, 130 um
200 g
Versuch 17 Hartholzcellulose, 30 pm, Trockene MCC, 200 g

100 g

Weichholz, 70 um
100 g
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Die Versuche haben gezeigt, dass die Herkunft der Cellulose (Hartholz oder Weichholz)
nahezu keinen Einfluss auf die Spheresherstellung hat. Bei allen Versuchen entstanden
Spheres mit guten Rundungsgraden (>80 %). Die Faserlange der Cellulose hat einen Einfluss
auf die KorngréRenverteilung der Spheres. Langere Fasern ergeben gréRere Partikel. Bei
MCC hat die Herkunft (Hartholz oder Weichholz) ebenfalls nahezu keinen Einfluss. Auch die
Partikelgré3e hat einen deutlich kleineren Einfluss auf die Spheres-Qualitat als die Faserlange
der Cellulose.

Abbildung 4: Mikroskopbild Spheres aus Versuch 6

Die Spheres aus Cellulose, MCC und Wasser sind zwar ausreichend rund, aber allesamt noch
zu hart auf der Haut im Sensoriktest. Daher wurde der Einsatz von Additiven getestet. Die Art
und Wirkungsweise der Additive wurde bereits im Kapitel ,Zielsetzung des
Vorhabens® beschrieben.

Versuche zur Spheresherstellung aus verschiedenen Cellulosen und MCC's mit Additiven

Tabelle 2: Verschiedene Spheres Rezepturen mit Additiven

Cellulose MCC Additiv Wasser
Versuch 18 | Hartholzcellulose, - Saccharose 3004g
30 pm, 2049
180 g
Versuch 19 | Hartholzcellulose, - Kartoffelstarke 3004g
30 um, 29
198 g
Versuch 20 | Hartholzcellulose, - Kartoffelstarke 250 ¢
30 pm, 10g
190 g
Versuch 21 | Hartholzcellulose, - 25 %ige -
30 pm, Sorbitolldsung
200 g 4009
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Versuch 22 - Trockene MCC, 25 %ige -
Weichholz, 70 um Sorbitollésung
200 g 200 ¢
Versuch 23 - Trockene MCC, Sorbitol Pulver -
Weichholz, 70 um 50¢g
100 g
MCC Filterkuchen,
Weichholz, 41 %ige
wassrige Paste
2004¢g
Versuch 24 | Hartholzcellulose, - Sorbitol Pulver 300g
30 pm, 1609
240¢
Versuch 25 | Hartholzcellulose, - Sorbitol Pulver 300g
30 pm, 1609
2369 Kartoffelstarke 4 g
Versuch 26 | Hartholzcellulose, Trockene MCC, Sorbitol Pulver 300g
30 um, Weichholz, 70 um 160 g
200 g 38¢ Kartoffelstarke 2 g
Versuch 27 | Hartholzcellulose, Trockene MCC, Sorbitol Pulver 225¢
30 um, Weichholz, 70 um 160 g
200 g 38¢ Kartoffelstarke 2 g
Versuch 28 - Trockene MCC, Sorbitol Pulver 160 g
Weichholz, 70 um 160 g
240 g
Versuch 29 - Trockene MCC, Sorbitol Pulver 200 g
Weichholz, 70 um 240 g
360 g
Versuch 30 - MCC Pulver, Sorbitol Pulver 160 g
Weichholz, 70 um 160 g
236 g Kartoffelstarke 4 g
Versuch 31 - MCC Pulver, Sorbitol Pulver 140 g
Weichholz, 70 um 180 ¢
265,59 Kartoffelstarke 4,5 g
Versuch 32 - MCC Pulver, Glucose 90g
Weichholz, 70 um 100 g
200 g
Versuch 33 | Hartholzcellulose, - Xanthan 250 ¢
30 pm, 29
198 g
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Versuch 34 | Hartholzcellulose, - Xanthan 250 ¢
30 um, 60
194 g
Versuch 35 - MCC Pulver, Xanthan 250 ¢
Weichholz, 70 um 29
198 g
Versuch 36 | Hartholzcellulose, - Gellan 250 ¢
30 um, 29
198 g
Versuch 37 | Hartholzcellulose, - Gellan 250 ¢
30 um, 60
194 g
Versuch 38 - MCC Pulver, Gellan 250 ¢
Weichholz, 70 um 29
198 g
Versuch 39 | Hartholzcellulose, - Guar 250 ¢
30 pm, 29
198 g
Versuch 40 | Hartholzcellulose, Guar 250 ¢
30 um, 69
194 g
Versuch 41 - MCC Pulver, Guar 250 ¢
Weichholz, 70 um 2g
198 g
Versuch 42 | Hartholzcellulose, - Johannisbrotkernmehl | 250 g
30 pm, 29
198 g
Versuch 43 | Hartholzcellulose, - Johannisbrotkernmehl | 250 g
30 um, 69
194 g
Versuch 44 - MCC Pulver, Johannisbrotkernmehl | 250 g
Weichholz, 70 um 29
198 g

Die Spheres aus dieser Versuchsreihe liel3en sich gut herstellen und haben einen ausreichend

hohen Rundungsgrad. Die Spheres mit verdickenden Additiven (Kartoffelstarke, Xanthan,

Gellan, Guar, Johannisbrotkernmehl) fuhlen sich auf der Haut schmierig an und lassen sich
nicht leicht verreiben, da sie wegrutschen. Durch den Verdicker bildet sich eine schmierige
Schicht an der Oberflache, die das Eindringen von Wasser in das Partikel erschwert und somit

nicht zum gewiinschten Erweichen des Partikels fuihrt.
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Die Spheres mit den loslichen Zuckern erfillen die festgelegten Anforderungen, wenn
geniugend Zucker zugegeben wird. Das beste Ergebnis lieferte Versuch 32. Die Spheres
haben einen Rundungsgrad von > 85 %. Sie lassen sich mit Wasser nach einem kurzen
Peeling einfach auf der Haut verreiben und fuihlen sich weich und nicht klebrig an. Sie sind im
gewiinschten pH- und Temperaturbereich sowie im Klimaschrank stabil.

Biologische Abbaubarkeiten wurden wegen Auslastung des externen Labors in AP 6
verschoben.

Abbildung 5: Mikroskopbild Spheres aus Versuch 32

Die externe Bestimmung der aquatischen Toxizitat und staubexplosionsrelevanter Kennwerte
haben sich als nicht notwendig erwiesen. Die groben Soft Beads enthalten ausschlief3lich
ungiftige, lebensmitteltaugliche Inhaltsstoffe (Versuch 32, MCC und Glucose). Bei den feinen
Soft Beads wurden mittels Sprihtrocknung keine Partikelfeinheiten erreicht, die
staubexplosionstechnisch bedenklich sind (d90 <10 um).

AP 3 Technikumsversuche

Feine Soft Beads

Die Darstellung der feinen Soft Beads gelingt, wie in der Einleitung bereits erwdhnt, nicht
mittels herkdmmlicher Zerkleinerung, da man damit keine runden Partikel erhalt. Deshalb
untersuchten wir hier detailliert das Verfahren der Spruhtrocknung zur Herstellung von feinen,
runden Partikeln. Die Versuche liefen auf einem Technikumssprihturm.

Entscheidend beim Spriihtrocknen ist die Art der Zerstaubung. Es gibt eine Zerstauberscheibe,
die man mit unterschiedlicher Drehzahl betreiben kann. Je hoher die Drehzahl, desto feiner
die Tropfchen und desto feiner das resultierende Pulver. Auch der Feststoffgehalt hat einen
starken Einfluss. Je niedriger der Feststoffgehalt der Sprihdispersion, desto feiner ist das
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getrocknete Pulver. Neben der Zerstduberscheibe gibt es noch die Mdbglichkeit, die
Spruhdispersion mittels Flussigkeitsdruck (Einstoffdiise) oder Druckluft (Zweistoffdise) tber
Dusen zu sprihen.

Die erste Versuchsreihe wurde mit Zerstauberdiise und MCC als Rohstoff durchgefihrt. Dazu
wurde MCC-Filterkuchen aus unserer Produktionsanlage entnommen und dieser mit
entionisiertem Wasser auf ca. 7 % Feststoffgehalt verdiinnt, so dass die Dispersion gut
pumpfahig ist. Um ein Absetzen der MCC-Partikel zu verhindern, wurden 3 % Natrium-
Carboxymethylcellulose (CMC) zugemischt (bezogen auf MCC). Die in der Einleitung
erwahnten Verdicker Xanthan und Gellan haben ebenso funktioniert, sind aber mikrobiologisch
deutlich anfalliger und erhéhen das Risiko von Schimmelbefall. Daher ist Natrium-
Carboxymethylcellulose das Additiv der Wahl. AnschlieRend wurde die MCC / CMC -
Dispersion Uber einen Hochdruckhomogenisator gegeben, um die MCC-Partikel zu
zerkleinern und die Dispersion zu homogenisieren.

Spriuhversuche mit unterschiedlicher Drehzahl der Zerstauberscheibe

Sprihversuch | Sprihversuch | Spruhversuch | Sprihversuch
Scheibe 2500 | Scheibe 2750 | Scheibe 3000 | Scheibe 3000
U/min U/min U/min U/min,
Muster 2
Schittgewicht | g/l 524 548 541 545
Siebanalyse — | %
Alpine
Luftstrahlsieb:
»  20um 51,2 30,5 26,4 21,8
»  25um 28,9 8,9 7,8 5,6
»  32um 16,1 1,8 14 0,2
»  45um 6,1 Spuren 0,2 Spuren
»  50um 2,3 0 0 0
>  7lpm 0,6
»  90um Spuren
» 100pm 0
Rundungsgrad 0,908 0,931 0,919 0,921

Tabelle 3: Spriihversuche mit unterschiedlicher Drehzahl der Zerstauberscheibe

Mit der Zerstauberscheibe wurden bereits gute Rundungsgrade erreicht, jedoch noch nicht die
gewilnschte Feinheit <20 um. Da die maximale Drehzahl der Scheibe bei 3000 U/min lag,
wurde ein anderer Elektromotor installiert, um die maximal zuldssige Drehzahl von 3500 U/min
Zu erreichen.
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Spriuhversuche mit 3500 U/min und verschiedenen Konzentrationen

3500 U/min Muster 1 Muster 2 Muster 3 Muster 4 | Muster 5 Muster 6
7 %ig 7 %ig 6 %ig 6 %ig 5 %ig 5 %ig
Feuchte % 3,78 3,64 3,63 3,59 3,77 3,89
Schittgewicht g/l 487 491 510 493 489 503
pH-Wert 6,05 6,20 6,10 6,09 6,02 6,03
Lasermessung: | pm
dio 4,07 4,61 3,46 3,27 2,87 3,01
d25 10,6 11,2 9,69 9,5 8,62 8,74
ds0 19,6 19,8 18,7 18,4 17,7 17,9
d75 29,2 28,9 28,3 27,9 27,5 27,7
dao 38,3 37,3 36,3 37,0 35,1 35,8
Rundungsgrad 0,910 0,912 0,913 0,915 0,916 0,911

Tabelle 4: Sprihversuche mit unterschiedlichen Konzentrationen der Sprihdispersion

Mit 3500 U/min Zerstauberscheibendrehzahl konnten wir die gewinschte Feinheit <20 pum
erreichen. Die Korrelation von Konzentration der Sprihdispersion (Feststoffgehalt) und
Partikelfeinheit des resultierenden Pulvers konnte bestéatigt werden. Der Rundungsgrad war
ebenfalls gut. Die PartikelgréRenanalyse wurde mit Hilfe eines Laserpartikelmessgeréts
analysiert, da bei Feinheiten <20 um die Siebanalyse zunehmend schwieriger und ungenauer
wird, insbesondere auch durch statische Aufladung der feinen Partikel.

Um noch feinere Partikel zu erhalten, wurden zwei Lésungswege beschritten:

-Einsatz einer Zweistoffdiise

-Verwendung von Additiven zur TropfchengréRenreduzierung durch Erniedrigung der
Oberflachenspannung: Tenside und Emulgatoren.

Zunachst hatten wir mit der Zerstauberscheibe bei 3500 U/min durch Zusatz von Tensid und
Emulgator in unterschiedlichen Konzentrationen versucht, eine feinere Partikelgrof3e zu
erreichen.

Zusatz von Additiven:

Als Tensid wurde Disodium/Sodium Cocoyl Glutamate asugewahlt. Dies ist ein anionisches,
palmolfreies Tensid. Hierbei handelt es sich um ein extrem mildes aminosaurebasiertes
Tensid, gut geeignet fur empfindliche Haut, welches gute emulgierende Eigenschaften
aufweist. Es ist zudem umweltfreundlich durch sehr gute biologische Abbaubarkeit und
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geeignet fur Naturprodukt-Serien bzw. zertifizierte Produkte. Zertifikate: COSMOS, ECOCERT
und NaTrue, nachhaltig durch Herstellung aus 100 % nachwachsenden Rohstoffen.

Die Spruhtrocknung erfolgte mit einem Feststoffgehalt von 5 %. Die Tensidmenge betrug
bezogen auf den Feststoffgehalt 3 %, 5 % und 10 % Tensid. Leider hatte der Einsatz von
Tensid keinen Einfluss auf Partikelform- und grofR3e.

Daher wurde zusatzlich noch ein typischer Emulgator getestet. Sucrose Stearate ist ein
nichtionischer, hautvertraglicher, nicht irritativer, feuchtigkeitserhaltender und haptisch leichter
Emulgator mit gering ausgepragter Filmbildung, der sich insbesondere fir sanfte Reinigungs-
und Pflegeemulsionen eignet. Daneben lassen sich mit Sucrose Stearate ultraleichte
Emulsionen mit niedriger Konsistenz umsetzen. Je nach Kombination sind haptisch leichte bis
reichhaltige Konzepte realisierbar — Sucroseester gehdren zu den vielseitigsten Emulgatoren.
Zertifikate: COSMOS, ECOCERT und NaTrue, nachhaltig durch Herstellung aus 100 %
nachwachsenden Rohstoffen, palmolirei.

Auch hier wurde mit 5 % Feststoffgehalt gespriiht und eine relative Einsatzmenge von 3 %,
5 % und 10 % Emulgator gewahlt. Auch hier zeigte sich durch den Einsatz von Emulgator kein
positiver Einfluss auf Partikelform- und groRe. Da die Zugabe von Additiven keine
Verringerung der PartikelgroRe ergab, wurde eine Zweistoffdise anstelle der
Zerstauberscheibe getestet und hierfir der Technikumssprihturm entsprechend umgebaut.
Es wurde eine 1,2 mm Zweistoffdise und ein Sprihdruck von 4 bar verwendet.

Sprihversuche mit Zweistoffdiise und verschiedenen Konzentrationen

Muster 1 Muster 2
6 % Feststoffgehalt 4 % Feststoffgehalt

Feuchte % 4,82 4,64
Schittgewicht g/l 469 443
pH-Wert 6,15 6,22
Lasermessung: pm

d10 2,87 2,35

d50 15,8 14,3

doo 41,5 37,0
Rundungsgrad 0,919 0,924

Tabelle 5: Spruhversuche mit Zweistoffdiise und unterschiedlichen Konzentrationen
der Sprihdispersion
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Mit der Zweistoffdiise konnten wir die Partikelgrol3e gegentiber der Zerstauberscheibe noch
etwas reduzieren.

Die jeweils feinsten Muster von der Zerstauberscheibe und der Zweistoffdise haben ein
hervorragend samtig-weiches Hautgefiihl und wurden von unserem Sensorik Panel als sehr
ahnlich wie PMMA-Pulver und sogar besser als Nylon empfunden. Die Produkte besitzen
aufRerdem eine sehr gute pH- und Temperaturstabilitdt und sind stabil im Klimaschrank.

Grobe Soft Beads

Zur Herstellung der groben Soft Beads mittels Spezialmischer und Spheronizer wurden die
Ergebnisse des Laborspheronizers auf eine Pilotanlage tbertragen.

Dafiur wurde die Rezeptur aus dem Laborversuch 32 verwendet, der das beste Ergebnis
lieferte.

Die Vorgranulierung erfolgte in einem MWM Pflugscharmischer mit Zerhackermesser und 42
I Volumen. Hier mussten zunéchst die richtige Fillmenge, Drehzahl des Mischwerkzeugs und
des Zerhackermessers sowie die richtige Wassermenge ermittelt werden. Die Fullmenge der
Pulverkomponenten betrug 6,7 kg MCC Pulver, Weichholz, 70 um und 3,3 kg Glucose. Die
Wassermenge wurde im Vergleich zum Laborversuch leicht zuriickgenommen auf 2,8 kg.

=

Abbildung 6: MWM Pflugscharmischer

AnschlieRend erfolgte die Rundung in einem Technikumsspheronizer. Hier wurden die
Drehzahl und die Verweilzeit optimiert.
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Abbildung 7: Technikumsspheronizer

Die gerundeten Spheres wurden dann in einem Trockenschrank schonend bei 70 °C
getrocknet. Nach der Trocknung wurden die Spheres mittels Vibrationssieb in die passenden
KorngréRen gesiebt. Hier haben wir 2 KorngroRenfraktionen ausgewahlt, die wir auch bei
unseren Standard-Spheres (harte Spheres aus MCC) verwenden:

Fein: 100 — 350 pm
Grob: 350 — 710 pm

Auf diese Weise konnten wir mehrere Kilogramm jeder Fraktion produzieren.

Die Spheres haben einen deutlich hdheren Rundungsgrad als auf dem Laborspheronizer. Er
liegt bei beiden Fraktionen bei > 94 %. Die Spheres lassen sich mit Wasser nach einem kurzen
Peeling einfach auf der Haut verreiben und fuhlen sich weich und nicht klebrig an. Sie sind im
gewilnschten pH- und Temperaturbereich sowie im Klimaschrank stabil.

s a8
Lf A

A
1 )

Abbildung 8: Mikroskopbild Spheres vom Technikumsspheronizer
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AP 4 Produktionsversuche

Feine Soft Beads

Auf Grund der Vorversuche mit dem Technikumssprihtrockner wahlten wir am
Produktionssprihturm die héchste mdgliche Zerstauberscheibendrehzahl aus. Diese liegt bei
17.000 U/min (Hochgeschwindigkeitszerstauberscheibe). Nun musste noch die richtige
Konzentration der Sprihdispersion ermittelt werden.

Als Rohstoff fur die Versuche wurde wieder, wie bei den Technikumsversuchen, MCC-
Filterkuchen verwendet und dieser mit entionisiertem Wasser auf ca. 7 % Feststoffgehalt
verdinnt, so dass die Dispersion gut pumpfahig ist. Um ein Absetzen der MCC-Partikel zu
verhindern, wurde 3 % Natrium-Carboxymethylcellulose (CMC) zugemischt (bezogen auf
MCC). Anschliel3end wurde die MCC / CMC-Dispersion uber einen Hochdruckhomogenisator
gegeben, um die MCC-Partikel zu zerkleinern und die Dispersion zu homogenisieren.

Mit 7 % Feststoffgehalt der Spriihdispersion haben wir unser Ziel <20 um PartikelgroRe noch
nicht sicher erreicht (die Ergebnisse schwankten um 20 pum).

Daher wurden Produktionsversuche mit verschiedenen Konzentrationen gefahren.

Spriuhversuche Produktion mit verschiedenen Konzentrationen

Produktion Muster 1 | Produktion Muster 2 | Produktion Muster 3
6 % Feststoffgehalt | 5 % Feststoffgehalt | 4 % Feststoffgehalt
Feuchte % 4,55 4,21 4,32
Schittgewicht | g/l 398 402 395
pH-Wert 6,05 6,10 6,21
Lasermessung: | um
d10 3,76 2,58 2,29
d50 19,1 16,3 13,7
dao 38,8 36,1 35,2
Rundungsgrad 0,908 0,915 0,924

Tabelle 6: Sprihversuche Produktion mit unterschiedlichen Konzentrationen der
Spriihdispersion

Die Muster vom Produktionssprihtrockner waren sogar noch etwas feiner als vom
Technikumsspruhtrockner.
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Um zu prifen, ob eine stabile Produktion méglich ist, wurde ein groRerer Produktionsversuch
mit folgenden Einstellungen gefahren:

Drehzahl Zerstauberscheibe: 17.000 U/min

Feststoffkonzentration der Spruhdispersion: 4 %

Langzeitversuch auf dem Produktionsspriihtrockner

Pr.1 Pr.2 Pr.3 Pr. 4 Pr.5 Pr. 6 Pr.7
Laser-
messung
di1o pm 2,18 2,38 2,12 2,14 2,26 2,18 2,14
d50 um 13,49 14,08 12,99 12,91 13,67 13,21 12,97
doo um | 35,01 35,76 34,47 33,67 36,12 34,83 35,33
Schiitt- g/l 396 402 392 398 404 395 401
gewicht
Feuchte % 4,66 4,41 4,97 4,96 4,89 5,02 4,57
Rundungs- 0,914 0,909 0,920 0,917 0,927 0,912 0,925
grad

Tabelle 7: Langzeitversuch Produktionsspriihtrockner

Der Produktionsspruhtrockner konnte stabil und konstant gefahren werden. Insgesamt wurden
4.100 kg in gleichbleibender, wenig schwankender Qualitat produziert. Die Sensoriktests
waren sogar noch etwas besser als beim Produkt vom Technikumssprihtrockner.

Auf Basis des Langzeitversuchs war es uns auch maglich, eine detaillierte Kostenkalkulation
fir das Produkt zu erstellen. Wir sind hier erfreulicherweise signifikant unter den anvisierten
<30 €/kg geblieben.

Grobe Soft Beads

Fur den Produktionsversuch wurde die Rezeptur ausgewahlt, die im Laborversuch am besten
abgeschnitten hat und auch im Technikumsversuch optimiert wurde und sehr gut funktioniert
hat:

67 % MCC-Pulver, Weichholz, 70 um Partikelgréf3e und 33 % Glucose.

Produziert wird auf einem speziellen Mischgranulator mit anschlieRender Spheronisierung,
Trocknung und Siebung.
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Zunachst wurden folgende Verfahrensschritte optimiert:
-Mischerdrehzahl

-Mischzeit

-Wassermenge

-Spheronisierzeit

Bei der Absiebung wurden 2 Korngrofl3enfraktionen ausgewahlt, die wir auch bei unseren
Standard-Spheres (harte Spheres aus MCC) verwenden:

Fein: 100 pm — 350 pm

Grob: 350 um — 710 pm

Mit den besten ermittelten Einstellungen haben wir schlie3lich mehrere Ansétze produziert.

Analyse der Siebfraktion 100 — 710 um

Ansatz 1 Ansatz 2

Feuchte % 5,68 531
Schittgewicht g/l 865 884
pH-Wert 6,8 6,6
Rundungsgrad 0,947 0,951
Ausbeute: %

>710 um 17,8 16,2
350 — 710 pum 443 421
100 — 350 pm 33,9 36,5
<100 um 4.0 5,2

Tabelle 8: Produktionsversuche grobe Spheres

Die Spheres aus den Produktionsversuchen erfiillen die festgelegten Anforderungen. Die
Spheres haben wie in den Technikumsversuchen einen Rundungsgrad von >94 %. Sie lassen
sich mit Wasser nach einem kurzen Peeling einfach auf der Haut verreiben und fuhlen sich
weich und nicht klebrig an. Sie sind im gewinschten pH- und Temperaturbereich sowie im
Klimaschrank stabil. Auch die Kostenkalkulation war positiv. Hier haben wir den anvisierten
Herstellungspreis (<30 €/kg) sogar deutlich unterschritten.
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AP 5 Musterformulierungen fur Kunden

Als Auswahlkriterium fir die Art der Formulierungen haben wir die Zielméarkte fur die
entwickelten Produkte herangezogen.

Daher wurden fir die feinen Soft Beads zwei Formulierungen fir die dekorative Kosmetik und
fur die groben Soft Beads zwei Formulierungen fur die schonende Hautreinigung entwickelt.
Somit kdnnen wir mit den ausgewéhlten Formulierungen den potenziellen Kunden die

Funktionalitaten unserer Produkte in den beschriebenen Kosmetikanwendungen
demonstrieren.
Feine Soft Beads
Mattierendes Make-up Puder
Phase Inhaltsstoff INCI Funktionen %
VIVAPURCS 9 FM | Microcrystalline Cellulose | Vadierungsmittel, = o
Absorber
97 % MCC /3 % CMC Glattes und seidiges
Pulver aus dem Microcrystalline Hautgefuhl,
Langzeitversuch Cellulose, Cellulose Weichzeichnereffekt, | 44,0
A Produktionsspriih- Gum Glattungsmittel
trockner
Sericite GMS-4C Cl1 77019 Farbpigment 15,0
Tapioka Starke Tapioca Starch Fullstoff 15,0
o Citrus Grandis Aromastoff
f I . . ,
B Grapefruit O (Grapefruit) Peel Oil 0.3
Phenoxyethanol, Konservierungsmittel
C Euxyl PE 9010 Ethylhexylglycerin 0.7

Tabelle 9: Formulierung mattierendes Make-up Puder

Herstellung

Die Inhaltsstoffe von Phase A in einem Pulvermischer mischen. Dann nacheinander B und C
zugeben und fertig mischen, bis man ein homogenes, feines Pulver erhalt.
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Sensorik der Formulierung

Sehr angenehmes, nicht klebriges, seidenweiches Hautgefiihl, sehr gutes Spreitverhalten
(Verteilbarkeit auf der Haut).

Stabilitatstest

Die Formulierung bleibt stabil tber 3 Monate im Klimaschrank bei 40 °C und 60 %
Luftfeuchtigkeit.

Talkum-freier violetter Lidschatten

Phase Inhaltsstoff INCI Funktionen %
. . Mattierungsmittel,
VIVAPUR CS 9 FM Microcrystalline Cellulose Filllstoff, Absorber 55,0
97 % MCC /3 % CMC Glattes und seidiges
Pulver aus dem Microcrystalline Hautgefhl,
Langzeitversuch Cellulose, Cellulose Weichzeichnereffekt, |20,0
Produktionssprih- Gum Glattungsmittel
A trockner

Mica, Cl 77491 (Iron Farbpigment, Perlglanz
Oxide Red), Cl 77891
(Titanium Dioxide), Cl 25,0

77510 (Ferric Ammonium
Ferrocyanide)

Colorona Patagonian
Purple

Tabelle 10: Formulierung Talkum-freier violetter Lidschatten

Herstellung

Die Inhaltsstoffe von Phase A in einem Pulvermischer mischen, bis man ein homogenes,
feines Pulver erhalt.

Sensorik der Formulierung

Sehr angenehmes, nicht klebriges, seidenweiches Hautgefiihl, sehr gutes Spreitverhalten
(Verteilbarkeit auf der Haut).
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Stabilitatstest

Die Formulierung bleibt stabil tber 3 Monate im Klimaschrank bei 40 °C und 60 %
Luftfeuchtigkeit.

Grobe Soft Beads
Sanftes Gesichtspeeling

Phase Inhaltsstoff INCI Funktionen %
Entionisiertes Wasser Aqua Lésungsmittel 66,2
A
Glucono-Delta-Lacton Gluconolactone Chelatbildner, Pflegestoff | 8,0
Natriumhydroxid-Lésun : . .
B atriu ygoc;:d OSUNY | 5o ium Hydroxide, Aqua pH-Einstellung 8,0
Trinatrium Zitrat Dihydrat Sodium Citrate pH-Puffer 1,5
© Zitronensaure Citric Acid H-Puffer 0,5
Monohydrat P '
Natriumbenzoat Sodium Benzoate Konservierungsmittel 0,5
Natriumgluconat Sodium Gluconate Chelatbildner 0,2
D
Propylenglykol Propylene Glycol Feuchthaltemittel 3,0
Glyzerin 99,5 % Glycerin Feuchthaltemittel 2,0
VIVAPUR® Cs 032 xy | Microcystaliine Cellulose, Verdicker 3,0
Xanthan Gum
67 % MCC /33 %
E Glucose Spheres aus . .
Microcrystalline .
dem Sanftes Peeling 7,0
. Cellulose, Glucose
Produktionsversuch,
Fraktion 100 — 350 um
F Parfiim Parfum Duftstoff 01

Tabelle 11: Formulierung sanftes Gesichtspeeling
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Herstellung

Die Inhaltsstoffe von Phase A bei Raumtemperatur mischen, auf 65 °C erhitzen und 15 min
bei dieser Temperatur rihren. Dann auf Raumtemperatur abkihlen lassen und mit Phase B
den pH-Wert auf 5 einstellen. Dann unter Rihren Phase C zugeben, bis sie vollstandig
aufgeldst ist. Dann nacheinander die Inhaltsstoffe von Phase D zugeben, bis sie homogen
geldst sind. Dann mittels Ultra Turrax bei 10.000 U/min VIVAPUR CS 032 XV zugeben und
rahren, bis ein homogenes Gel entsteht. Dann unter langsamem Ruhren mit dem
Propellerriihrer die Peelingkdrper und das Parfiim zugeben.

Sensorik der Formulierung

Sehr angenehmes, nicht klebriges Hautgefiihl mit einem sehr sanften Peeling Effekt. Gutes
Spreitverhalten (Verteilbarkeit auf der Haut).

Messwerte der Formulierung
pH: 5,0
Viskositéat (Brookfield, RVT, Spindel 4, 10 U/min): 7.000 — 10.000 mPas

Stabilitatstest

Die Formulierung bleibt stabil tber 3 Monate im Klimaschrank bei 40 °C und 60 %
Luftfeuchtigkeit.

Peeling-Gel
Phase Inhaltsstoff INCI Funktionen %
Entionisiertes Wasser Aqua Lésungsmittel 85,99
Glyzerin 99,5 % Glycerin Feuchthaltemittel 2,0
A A | Xylitylglucoside, Feuchthaltemittel
quaxy Anhydroxylitol, Xylitol euchthaltemitte 0.6
Dissolvine GL Tetrasod-lum Glutamate Chelatbildner 0,2
Diacetate
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VIVASTA.R €S 052 Algin Verdicker 1,0
Alginate
Microcrystalline Cellulose,
VIVAPUR CS TEX Easy | Xanthan Gum, Cellulose Verdicker 2,0
Gum
Phenoxyethanol . .
Euxyl PE901 J K ttel 1,
B uxyl PE9010 Ethylhexylglycerin onservierungsmitte 0
c Brilliant Blue Cl1 42090 Farbstoff 0,01
GALESOL Polyglyceryl-4 Caprylate/ Ldsungsvermittler 2,0
Caprate
D
Parfim Parfum Duftstoff 0,2
67 % MCC /33 %
Glucose Spheres aus ) .
Microcrystalline .
E dem Sanftes Peeling 5,0
. Cellulose, Glucose
Produktionsversuch,
Fraktion 350 — 710 pm

Tabelle 12: Formulierung Peeling Gel

Herstellung

Die Inhaltsstoffe von Phase A auf 45 °C erhitzen und mittels Ultra Turrax bei 10.000 U/min 5
min rihren. Dann mit Propellerrihrer weiterriihren und nacheinander Phase B, C und D unter
Ruhren zugeben und auf Raumtemperatur abkiihlen lassen. Dann unter langsamem Rihren
Phase E zugeben.

Sensorik der Formulierung

Sehr angenehmes, nicht klebriges Hautgefiihl mit einem sehr sanften Peeling-Effekt. Gutes
Spreitverhalten (Verteilbarkeit auf der Haut).

Messwerte der Formulierung
pH: 6,1
Viskositat (Brookfield, RVT, Spindel 4, 10 U/min): 5.000 — 7.000 mPas
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Stabilitatstest

Die Formulierung bleibt stabil tber 3 Monate im Klimaschrank bei 40 °C und 60 %
Luftfeuchtigkeit.

AP 6 Lagertests, Stabilitatstests, Dokumentation

Lager- und Stabilitatstests fanden im Rahmen von AP 2 bis AP 5 statt.

Die biologischen Abbaubarkeiten von 6 Mustern wurden in einem externen Labor zeitverzégert
durchgefiuhrt, auf Grund eines Mangels an freien Kapazitaten.

Es wurden folgende Muster auf biologische Abbaubarkeit gepruift:

Rohstoffe:
Weichholzcellulose, 60 um
Hartholzcellulose, 30 pm
MCC Filterkuchen Weichholz
MCC Filterkuchen Hartholz

Entwickelte Produkte:

Feine Soft Beads aus dem Langzeitversuch vom Produktionsspriihtrockner (97 % MCC,
Weichholz + 3 % Natrium Carboxymethylcellulose. Mischmuster aus Palette 1 — 7.

Grobe Soft Beads aus dem Produktionsversuch, Mischmuster aus Ansatz 1 und Ansatz 2
(67 % MCC, Weichholz 70 um + 33 % Glucose, Fraktion 100 — 710 pm).

Ergebnis: Alle Muster sind vollstéandig biologisch abbaubar nach OECD 301B
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3. Fazit

Das Projektziel wurde erreicht. Es ist uns gelungen, ein geeignetes feines Soft Bead und ein
geeignetes grobes Soft Bead zu entwickeln und erfolgreich auf den Produktionsmafistab zu
Ubertragen. Die beiden Produkte sollen Uber unser weltweites Vertriebsnetz am Markt
eingefiihrt werden.
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