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A

_: (57) bie Erfindung betrifft elh Verfahren zur Herstellung von pulverférmigem Cellulosematerial durch Behandlung untd :
. ““Mahlung von faserformiger Cellulose. Ziel und Aufgabe der Erfindung ist es, faserférmige Cellulose auf technisch

einfachen und 6konomisch glinstigem Wege durch geeignete Behandlung so zu versproden, dal dadurch eine

. verbesserte Mahlbarkelt resultiert und damit Cellulosepulver mit vergroBertem Feinanteil und erhdhter Schuttdlchte
. erhalten werden. Die Versprodung erfolgt erfmdungsgemaB durch Bestrahlung mit energiereicher Strahlung in -

GroBenordnungen zwischen 10 und 200 kGy an faserformigen Cellulosen unterschiedlicher Feuchte zwischen 0,5 bis

25%. Deswelteren kénnen auch enzymatlsch vorhydrolysierte faserférmige Cellulosen mittels Bestrahlung versprodet
- - werden. Die durch die verbesserte Mahlbarkeit hergesteliten Cellulosepulver kénnen vorzugsweise im Bereich der
: 'Zellstoff- und- Paplermdustrle der plastherstellenden lndustne msbesondere als Flltratlonsmatenallen und
R Katalysatorentrager elngesetzt werden
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Titel der Erfindqgg

Verfahren zur Herstellung von Cellulose nit verbeaserter
Vermahlbarkeit ‘

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung- betrifft ein Verfahren zur Herstellung von
Cellulose mit verbesserter Vermahlbarkelt fiir die Gewinnung

pulverférmiger Produkte; das Endprodukt kann auf dem Gebiet]

der Plastwerkstoffherstellung und ~verarbeitung sowie in
dexr Getrankeindustrie als Pilterhilfsmittel und in der Le=~
bensmittelindustrie eingesetzt werden.
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}{Charakteristik”der_bekanntenmtachnischen,Losanien

' Wie aus der Literatur bekannt ist, fiihrt eine Behandlung
dexr Cellulose, zoB, mit ‘Formaldehyd hdherer Konzentrationen
zur Bildung von Querverbindungen zwischen den, Celluloaeket—
‘”_ten, diese Resktion setzt die Elastizitét der Cellulose
stark herab, sie wird sprdde und laﬁt sich in dieser Form
 in mahlenden Einrichtungen leicht zu einem Pulver zerklei~
~ nern (Text. Res. J. 26(1956) T45). L
' Eine weitere Moglichkeit zur Verbesserung der Vermshlbar-
keit der Cellulose ‘besteht im Kalandrieren der faserférmi-
 gen Cellulose., Wie 4in einigen amerikenischen und BRD-Paten-';
ten aufgezeigt wird durch Pressen der Cellulose auf Walzen
bei erhshten Temperaturen eine Versprddung derselben er-
{areicht die eine leichtere .Vermahlbarkeit ermﬁglicht (US-PS
2651077, US=PS 2709045, DE-0S 1411892).
-Eine Mahlung von uubehandelter Cellulose in konventionellen |
Mihlen (Schlagwerk=, Kugel- und Schneidmﬁhlen) fuhrt nicht
- zu pulverformigen Produkten.

Die Verbesserung der Vermahlbarkeit von Cellulosepulver 1st
'auch auf anderen Wegen moglich, go kann z.B, durch den Zu-
satz von Aminoharzvorkondensaten zur Cellulose, anschliefen=-
 de ‘Trocknung und Aushartung des Gemisches eine Versprddung
‘und damit verbunden, die bessere Vermahlbarkeit der Cellulo-7

- se erreicht werden (DD=PS 201451). Auch durch saurehydroly-v

' tischen Abbau von Cellulose und nachfolgender Mahlung ist:
die Gewinnung von Cellulosepulver moglich (DE-AS 1470825).
Wghrend im Falle der Harzversprodung ein fiir die Lebensmite

. tel- und Getrtnkeindustrie ungeeignetes Produkt, bedingt

durch den Fremdstoffanteil, erhalten wird, filhrt die Her-
; stellung von Cellulosepulver durch saurehydrolytischen ‘Ab~
bau zwar zu fir diese Einsatzgebiete geeigneten Produkten,

- die gedoch in der Herstellung, ‘bedingt durch die NaBverare ‘

beitung, Trocknung, Losungsmittelrﬂokgewinnung, u.a. Vers
fahrenstechnisch aufwendig sind. '



7iel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist es, ein tkonomisch giinstigeres Ver-
fahren zur Herstellung einer Cellulose mit besserer Vermahl-,
barkeit zu erearbeiten, welches die Nachteile der nach dem
bekannten Verfahren hergestellten, wie z,B. einen gtarken

~ Abfall des Durchschnittspolymerisationsgrades, nicht auf- |
‘weist und auBerdem frei von Fremdsubstanzen‘ist.

Darlegung des Wesens der Erfindung = \

-~ Aufgabenstellung
Der Erfindung liegt ‘die Aufgabe zugrunde, die Mahlbarkeit
von faserférmiger Cellulose durch eine geeignete Vorbehand-
- lung, die zur Versprddung der Cellulosefasern fiihrt, Zu ver-
' bessern, ohne das dies mit einer Derivatisierung oder dem
Zusatz von Fremdstoffen verbunden ist. Ebenso soll die Bil=~-
dung voh zusdtzlichen 16slichen Anteilen vermieden werden.

-~ Merkmale der Erfindung
- Die genannte Aufgabe wird dadurch gelost, daB man das faser-
vformige'Cellulosematerial auf Wassergehalte von 0,5 bis _
25 % konditioniert und die Produkte einer begrenztien Dosis'
an energiereicher Strahlung wie Elektronen-, Réntgen=, YL;
UV-, IR=- und/oder Laserstrahlung aussetzt. Im Nachgang be-
steht dann die Moglichkeit das versprodete Produkt durch
Mahlung z.B. in einer konventionellen Mithle zu einem Pulver
zu zerkleinern, Als faserfdrmige Cellulosematerialien kdnnen
Laub- und Nadelholzzellstoffe, Baumwollcellulose,,Llnters
oder auch cellulosehaltige Abfallstoffe in Blatt- bzw, Flok=-
kenform eingesetzt werden. |
Als zweckmifBig erweisen sich Strahlendosen zwischen 5 und
200 kGy, wobei zwischen 10 bis 100 kGy und 5 bis 10 % Was-
sergehalt der geringste Kettenlingenabbau eintritt, Der Was-
‘sergehalt der Cellulose l#Bt sich durch {ibliche Methoden,
‘wie z.B. Lagerung beil geeigneter Feuchte, ohne zusatzlichen
Aufwand einstellen, '



‘Eine mogliche Variante des Verfahrens zur Versprodung der.
Cellulose ist eine Komblnation von enzymatischer Partiale
hydrolyse/und Strahlenbehandlung vor der Mshlung, wodurch
schon mit geringer Dosisleistung eine verbesserte Vermahl-

)

- barkeit erzielt wird,

Die so vorbehandelte Cellulose kann ebenfalls le1cht in -

| konventionellen Mihlen zu feinpartikularen Produkten ver-
mahlen bzw. beim Zusatz zu anderen Substanzen zerkleinert

- werden. ’ ’

"Eine Verkurzung der Mbhldauer von 90 % in Kugelmithlen wird
"“mit den,erfindungsgemaﬁ behandelten Produkten erreicht,

"Beispiel 1 (Vergleichsbeispiel I) :

50 g faserformiger Buchenzellstoff wurden in einer modifi-
 ‘zierten Schlagkreuzmuhle gemahlen, wobel in der 1. Mahlstu-
fe ein Sieb mit 1 mm Lochdurchmesser und in der zweiten '

‘ein Sieb mit 0,2 1m Lochdurchmesser verwendet wurde.
_‘Das erhaltene Produkt tragt fasrigen Charakter, hat einen
"Durchechnittspolymerisationsgrad (DP) von 730, der dem DP
des ungemshlenen Materials entspricht, eine Schiittdichte
- von 30ﬂ$/; und eine mittlere Faserliénge von 562/um. E

 Beispiel 2

.50 g faserformiger Buchenzellstoff mit einem Was:ergehalt

von 4 % wird mit einer Elektronenstrahlendosis von 5 kGy

"behandelt und anschlieBend einer Mahlung wie im Vergleiehs-
'beispiel I unterworfen. ,

‘Das erhaltene Produkt zeigt wesentlich gerinSeren Fasercha= -
‘rakter als das Vergleichsprodukt hat einen DP von 493,
eine ‘Schiittdichte von 53 g/l und eine mittlere Faserlange o
von 79/um. : '

Beisplel 3 : .
50 g faserformiger Buchenzellstoff mit einem Wassergehalt
_von 0,5 % wurde mit einer Elektronenstrahlendosis von

10 kGy behandelt und anschlieBend einer Mahlung wie im
Vergleichsbeispiel I unterworfen.



Das erhaltene Produkt weist pulvrigen Charakter auf, hat ei-

nen DP von 596, eine Schiittdichte von 42 g/l und eine mitt-
lere Faserlange von 100/um.

'Beispiel 4

50 g faserformiger Buchenzellstoff mit einem Wassergehalt

. von 8 % wurde mit einer Elektronenstrahlendosis wvon 10 kGy'
_'behandelt und anschlieBepnd einer Mahlung wie im Vergleich3a

beispiel I unterworfen.
Das erhaltene Produkt weist pulvrigen Charakter auf, hat ei-

- nen DP von 685, eine Schiittdichte von 39 g/1 und eine mitt-
’-lere Faserlangefvon 115/um.

Bei3p1e1 5 _
50 g faserformlger Buchenzellstoff mit einem Wassergehalt

- von 4 % wurde 48 h bei 40 °C mit einem Acetatpuffer von

pH 5 im ruhenden System behéndelt, mit Wasser ausgewaschen
und an der Luft getrocknet. ‘

Die Probe wurde geteilt und ein Teil mit einer Elektronena,‘
strahlendosia von 10 kGy, der zweite mit einer Dosis von

100 kGy behandelt., Die beiden Proben wurden anschlieﬁend

einer Mahlung wie im Beispiel 1 unterworfen,

- Beide Proben weisen eine verbesserte Vermshlbarkeit auf.

Das nach Bestrahlung mit 10 kGy erhaltene Produkt weist ei-
nen DP von 710, eine Schiittdichte von 67 g/1 und eine mitte
lere Faserliénge von 119/um,‘das nach Bestrahlung mit 100 kGy
erhaltene Produkt einen DP von 360, eine. Schiittdichte von

67 &/1 und eine mittlere Faserlénge von’124/um auf. o

Beispiel 6

50 g fagserformiger Buchenzellstoff wurde 48 h bei 40 °C mlt
~ einem Kulturfiltrat von Glyocladium -spec, beli 1 % Stoffe

dichte und pH 5 im ruhenden System behandelt, mit dest.

Wagser ausgewaschen und an der Luft getrocknet. Die Probe
~ wurde geteilt und ein Teil der Probe einer Elektronenstrahe
- lendosis von 10 kGy, der andere einer Eléktronenstrahlendo-



o sis von 100 kGy ausgesetzt. AnScElieBend,wurden die Proben'
~.wie im Vergleichsbeispiel I' gemahlen, Sie wiesen beide eine
verbesserte Mahlbarkeit im Verglelch zum unbehandelten Zell~

gtoff auf, R

Das ‘nach Bestrahlung mit 10 kGy erhaltene Produkt hat einen
' DP von 580, €ine Schitttdichte von 66 g/1 und eine mittlere:v
. Faserlange von 131/um, das nach Bestrahlung mit 100 kGy erw
haltene zeigt einen DP von 350, eine Schiittdichte von 54 g/l
und elne mittlere Faserlange von 78/um. ‘

. Beispiel 7 (Vergleichsbeispiel II) ,

.:50‘g fagerformiger Buchenzellstoff wurde einer Mahlung ‘in

~ einer 2 l-Kugelmithle mit Porzellankugeln unterworfen. Nach
’jeiner Mehldauer von 72 h wurde ein pulvriges Produkt erhale -
ten, welches eine Schuttdichte von 77 g/1, eine mittlere

‘Faserlange von 126/um und einen DP von 594 aufwies.

Beispiel 8 S .

.50 g faserformiger Buchencellstoff wurde einer Elektronenpv '
strahlung von 10 kGy ausgesetzt und anschlieBend in einer
Kugelmihle wie im Vergleichsbeispiel II gemshlen, Nach 8 h

- Mahldauer wurde ein Pulver mit einer Schilttdichte von 333 g/1,
- eilner mittleren Faserlange von 25/um und einem DP von 450

erhalten.



Erfindungsanspruch

1, Verfahren zur Herstellung von Cellulose mit verbesserter

Vermahlbarkeit'durch VerSprBdung von faserformiger Cel-
lulose, gekennzeichnet dadurch, daB die Verspridung der
fagerformigen Cellulose gegebenenfalls durch enzymati-.

" sche Behandlung und nachfolgender Konditionierung der-

gelben auf Wassergehalte von 0,5 bis 25 % sowie d@rch

| Behandlung mit energiereicher Strahlung in Dosen zwischen

2

3.

10 und 200 kGy erfolgt und diese dann in bekannter Weise

in konventionellen Miihlen vermahlen wird.

_Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB d1e
venerglereiche Strahlung eine Elektronenstrahlung ist.

Verfahren nach Punkt 1 und 2, gekennzeichnet dadurch,
daB die faserformlge Cellulose vor der Bestrahlung und

‘ Kondltlonierung einem partiellen enzymatiachen Abbau,

- vorzugsweise mit einem Kulturfilirat eines cellulyti-

schen Enzymsystems, unterworfen wird,
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