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(57) Abstract

The invention concerns a novel, particularly economical, process for preparing powdery polysaccharide derivatives, in particular
cellulose derivatives with a thermal flocculation point. The process includes the swelling or dissolution of the polysaccharide derivative in
a solvent or solvent mixture, breaking up/comminuting the swollen or dissolved polysaccharide derivative by thermal and/or mechanical

liquid separation, and optionally a drying step.

(57) Zusammenfassung

Die Erfindung betrifft ein neues, besonders wirtschaftliches Verfahren zur Herstellung von pulverformigen Polysaccharidderivaten,

insbesondere Cellulosederivaten mit thermischem Flockpunkt, wobei das Verfahren die Quellung oder Losung des Polysaccharidderivates in
einem Losungsmittel oder Losungsmittelgemisch, die Zerteilung/Zerkleinerung des gequollenen oder gelosten Polysaccharidderivates unter
thermischer und/oder mechanischer Fliissigkeitsabtrennung und gegebenenfalls einen Trocknungsschritt umfaft.
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Verfahren zur Herstellung von feinteiligen Polysaccharidderivaten

Die Erfindung betrifft ein neues, besonders wirtschaftliches Verfahren zur Herstellung
von pulverformigen Polysaccharidderivaten, insbesondere Cellulosederivaten mit

thermischem Flockpunkt.

Nach der Reaktion und gegebenenfalls nach der Reinigung von bei der Reaktion ent-
standenen Nebenprodukten liegen Polysaccharidderivate in brockeliger, stiickiger
oder wattiger Form vor. In dieser Form beinhalten die Polysaccharidderivate noch die
durch die Rohmaterialien vorgegebenen Strukturen. So zeigen beispielsweise Cellu-
loseether noch die faserartige Struktur des Ausgangszellstoffs. Diese Polysaccharid-
derivate sind so fiir ihren Einsatz, z.B. als in organischen und/oder wissrigen Medien

16sliche Produkte, nicht geeignet.

Auch ist es notwendig, fur die unterschiedlichen Einsatzgebiete bestimmte Korn-
groBenverteilungen, Schittdichten, Trocknungsgrade und Viskosititsgrade einzustel-

len.

Grundsitzlich miissen also nahezu alle Polysaccharidderivate verdichtet, gemahlen

und getrocknet werden, um sie einsatzfahig zu machen.

Zu den technisch bedeutenden Polysaccharidderivaten gehoren die Cellulosederivate.
Ihre Herstellung, Eigenschaften und Anwendungen werden z.B. beschrieben in: Ull-
mann’s Encyclopedia of Industrial Chemistry, 5th Edition (1986), Volume AS, Page
461- 488, VCH Verlagsgesellschaft, Weinheim. Methoden der organischen Chemie, 4.
Auflage (1987), Band E20, Makromolekulare Stoffe, Teilband 3, Seite 2048- 2076,
Georg Thieme Verlag Stuttgart.

Aus der DE-C 952 264 ist ein dreistufiges Verfahren zur Uberfiihrung feuchter, fa-
seriger Methylcellulosen in Pulver von hoher Losegeschwindigkeit bekannt. Hier wird
das 50 bis 70 Gew.-% Wasser enthaltende Produkt zuerst zu einer plastischen Masse

homogenisiert und auf 10 bis 20°C gekiihit wobet man sich einer gekiihlten Schnek-
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kenpresse bedient; anschlieBend wird mit einer Hammermiihle gemahlen und in einem

Umlufttrockner getrocknet.

In der EP-A 0 049 815 (= US-A 4 415 124) wird ein zweistufiges Verfahren zur
Herstellung von Mikropulvern aus Celluloseethern oder Cellulose beschrieben, wobei
man die Produkte, die eine feinfaserige oder wollige Struktur aufweisen, zuerst in eine
versprodete, verfestigte Form ﬁbefﬁihrt und das so behandelte Material einer Mahlung
unterwirft bis eine KorngroBenverteilung von mindestens 90 % unter 0,125 mm er-
reicht. In der Versprodungsstufe werden Schwing- oder Kugelmiihlen, vorzugsweise
in gekiihlter Ausfibrung oder Pelletpressen und in der Mahlstufe Strahl, Stift- oder

Pralitellermiihlen eingesetzt.

DE-A 30 32 778 nennt ein zweistufiges Verfahren zur kontinuierlichen Homogenisie-
rung von feuchten Celluloseethern, indem man den feuchten Celluloseether einer
Schneid-, Prall- und Scherwirkung, erzeugt durch umlaufende Drehkérper mit ver-
schiedenen Mantelprofilen, unterwirft, gegebenenfalls gleichzeitiger Pelletisierung der
zerkleinerten Celluloseether unser Zugabe von Wasser und anschlieBender Trocknung

der erhaltenen Pellets.

EP-B 0 370 447 beschreibt ein Verfahren zur produktschonenden Mahlung und
gleichzeitigen Trocknung von feuchten Celluloseethern, wobei ein Celluloseether mit
einer Anfangsfeuchte von 20 bis 70 Gew.-% mittels eines Transportgases befordert
und gleichzeitig zu einer Schlagzerkleinerung reibzerkleinert und durch die Mahl-

energie auf eine Restfeuchte von 1 bis 10 Gew.-% getrocknet wird.

In der EP-B 0 384 046 wird ein Verfahren zur Herstellung von Celluloseetherteilchen
beschrieben, umfassend das Zerkleinern in einer Hochdrehzahl-Luftstrom-Rotati-
onsprallmiihle auf eine Teilchengrofie von 0,4 bis 0,035 mm von Celluloseethern mit
einer Viskositit groBer 100 Pa*s, bestimmt als 2%-ige wissrige Losung bei 20°C

unter Verwendung eines Ubbelodhe Rohres.
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JP-A 79 74855 beschreibt ein Verfahren zur Herstellung von pulverférmigen, 16s-

lichen Cellulosederivaten durch Sprithtrocknung einer Losung von léslichen Cellu-

losederivaten.

Die WO 96/0074 (= EP 0 767 811) nennt ein Verfahren zur Zerkleinerung von Cellu-
loseethern, umfassend die Extrusion eines hydratisierten Celluloseethers durch Off-
nungen mit einer Querschnittsfliche von 0,0075 mm® bis 1 mm® (7,5 x 10®° m* bis

1 x 10°° m*) und Zerschneiden des so erzeugten Extrudats auf die erwiinschte Linge.

Die EP-B 0 201 895 beschreibt ein Verfahren zur Herstellung von weitgehend nicht-
faserigem CMC-Material, gekennzeichnet durch das Behandeln der faserigen CMC
mit Wasser und das Gewinnen der nichtfaserigen CMC durch Zusetzen eines Nicht-

16sungsmittels fiir die CMC.

Die bekannten Verfahren nach dem Stand der Technik sind zum groflen Teil mehr-
stufig mit Vortrockner oder Vorversprodung bzw. -verdichtung. Weiterhin ist bei
allen Verfahren die chemische und/oder thermische Belastung der Makromolekiile,
besonders bei der Verarbeitung von hochviskosen, hochsubstituierten Produkten, im-
mer noch so hoch, daf bei der Mahlung die Makromolekiile im Sinne einer Ketten-
verkleinerung abgebaut werden, was sich insbesondere durch den mehr oder minder
hohen Viskosititsabbau gegeniiber den eingesetzten Produkten bemerkbar macht.
AuBerdem verhornen die Oberflichen der durch Vorversprodung- bzw Vor-
trocknungsschritte behandelten Produkte. Des weiteren ist allen Verfahren der hohe
Energieaufwand zur Vermahlung der Polysaccharidderivate nach Vortrocknung, -ver-

sprodung oder -verdichtung gemeinsam.

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es deshalb, ein Verfahren zu entwickeln, bei
dem

e gezielt Mahlungsgrade eingestellt werden konnen,

e keine Verhornung der Produkte auftritt,

e die Schiittdichte der Produkte erhoht wird,

o e
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b

kein oder nur ein minimaler unerwiinschter Viskositéitsabbau gegeniiber den Aus-
gangsprodukten erfolgt,

ein gut rieselfdhiges Produkt erhalten wird,

der Feinstaubanteil im Produkt gering ist,

der Energieaufwand, der fiir die Verdichtung, Trocknung und Mahlung aufgewen-
det werden muB, reduziert ist und

die notwendigerweise eingetragene Energie teilweise zurlickgewonnen bzw. an-

schlieBend genutzt werden kann.

Diese Aufgabe konnte dadurch gelost werden, dafl

a)

b)

ein Polysaccharidderivat in einer ausreichenden Menge Losungsmittel oder
Losungsmittelgemisch, bevorzugt 35 bis 99 Gew.-%, besonders bevorzugt 60
bis 80 Gew.-% bezogen auf das Gesamtgewicht, gequollen oder gelost wird,
so daB iibergeordnete Strukturen, wie sie aus dem Polysaccharidausgangsma-

terial resultieren weitgehend aufgeboben werden, und anschliefSend

entweder in einer Mahltrocknungsvorrichtung derart in den Festkérperzustand
uberfihrt wird, daB3 synergistisch einerseits durch tiberhitzten Dampf des ent-
sprechenden oder eines variierten Losungsmittels oder Losungsmittelge-
misches das Losungsmittel oder Losungsmittelgemisch, das sich im gequol-
lenen oder gelosten Polysaccharidderivat befindet, in die Dampfphase iiber-
filhrt wird und andererseits das geloste oder gequollene Polysaccharidderivat
durch Phaseniibergang in den Festkorper uberfuhrt wird, wobei bei diesen
Prozessen die Formverinderung des Polysaccharidderivates unter Uber-
lagerung von duBeren Kriften geschieht (HeiBdampfmahltrocknung, HDMT)
oder durch Dispergieren in einem nichtldsendem Umgebungsmedium diskrete
Partikel erzeugt und diese in nachfolgenden Zerkleinerungs- Filtrations- und
Trocknungsschritten zu pulverformigen Feststoffpartikeln gewiinschter Par-

tikelgroBe und Eigenschaften verarbeitet werden, und dann
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C) gegebenenfalls in einem anschlieBenden Trocknungsschritt in Aggregaten ge-

méif dem Stand der Technik auf die gewiinschte Feuchte getrocknet wird.

Uberraschenderweise konnte gefunden werden, dafBl die mit diesem Verfahren herge-
stellten Polysaccharidderivate eine hohe Schiittdichte bei guter Rieselfihigkeit be-
sitzen. Die so erzeugten Partikeln besitzen einen Formfaktor* von kleiner 5 und gro-
Ber/gleich 1, wobei der Uiberwiegende Anteil (> 50 Gew.-%) einen Formfaktor* von
kleiner/gleich 2 aufweist und der Feinstaubanteil im Produkt gering ist. Es findet kein
oder nur ein minimaler unerwiinschter Viskositdtsabbau gegeniiber den Ausgangspro-
dukten statt. Des weiteren konnte gefunden werden, dal3 der Gesamtenergiebedarf der
Hei3dampfmahltrocknung gegeniiber den Verfahren nach dem Stand der Technik
verringert ist und, da das Warmetragergas aus iiberhitztem Dampf eines Losungsmit-
tels oder Losungsmittelgemisches besteht, die zur Mahlung eingetragene Energie sich
umgewandelt in Wirmenergie im Wairmetridgergas wiederfindet und somit genutzt

oder vorteilhaft in andere Energieformen umgewandelt werden kann.

* Unter Formfakior wird in diesem Zusammenhang das Verhdlinis des groften
Durchmessers zum kleinsten Durchmesser eines (im ldealfall ellipsoiden) Korpers

verstanden

Die Erfindung betrifft ein neues, besonders wirtschaftliches Verfahren zur Herstellung
von pulverft"irmigen Polysaccharidderivaten, insbesondere Cellulosederivaten mit
thermischem Flockpunkt, wobei das Verfahren die Quellung oder Losung des Poly-
saccharidderivates in einem Losungsmittel oder Losungsmittelgemisch, die Zertei-
lung/Zerkleinerung des gequollenen oder gelosten Polysaccharidderivates unter ther-
mischer und/oder mechanischer Flussigkeitsabtrennung und gegebenenfalls einen

Trocknungsschritt umfaft.

Die Polysaccharidderivate, die in diesem Verfahren zur Anwendung kommen sind
16slich oder zumindest quéllbar in Losungsmitteln oder Losungsmittelgemischen. Sie

konnen einen oder mehrere Substituenten der Art:
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Hydroxethyl, Hydroxypropyl, Hydroxybutyl, Methyl, Ethyl, Propyl, Dihydroxypropyl,
Carboxymethyl, Sulfoethyl, hydrophobe langkettige verzweigte und nicht verzweigte
Alkylreste, hydrophobe langkettige verzweigte und nicht verzweigte Alkylarylreste
oder Arylalkylreste, kationische Reste, Acetat, Propionat, Butyrat, Lactat, Nitrat,
Sulfat tragen;

wobei einige Reste, wie z.B. Hydroxyethyl, Hydroxypropyl, Hydroxybutyl,
Dihydroxypropyl, Lactat in der Lage sind Pfropfe zu bilden und die Substituenten der
erfindungsgemifen Polysaccharidderivate nicht auf diese Reste beschrankt sind. Typi-
sche Polysaccharidderivate sind Guarderivate, Stirkederivate, Chitin bzw. Chitosan-
derivate bevorzugt Cellulosederivate, wobei die erfindungsgeméflen Polysacchari-

derivate nicht auf diese beschrinkt sind.

Beispiele ﬁlr Cellulosederivate sind Hydroxyethylcellulose (HEC), Hydroxypropyl-
cellulose (HPC), Ethylhydroxyethylcellulose (EHEC), Carboxymethylhydroxyethyl-
cellulose (CMHEC), Hydroxypropylhydroxyethylcellulose (HPHEC), Methylcellulose
(MC),  Methylhydroxypropylcellulose ~ (MHPC),  Methylhydroxyethylcellulose
(MHEC), Carboxymethylcellulose (CMC), hydrophob modifizierte Hydroxyethyl-
cellulose (hmHEC), hydrophob modifizierte Hydroxypropylcellulose (hmHPC),
hydrophob  modifizierte  Ethylhydroxyethylcellulose (hmEHEC), hydrophob
modifizierte Carboxymethylhydroxyethylcellulose (hmCMHEC), hydrophob modifi-
zierte Hydroxypropylhydroxyethylcellulose (hmHPHEC), hydrophob modifizierte
Methylcellulose (hmMC), hydrophob modifizierte Methylhydroxypropylcellulose
(hmMHPC), hydrophob modifizierte Methylhydroxyethylcellulose (hmMHEC), hy-
drophob modifizierte Carboxymethylmethylcellulose (hmCMMC), Sulfoethylcellulose
(SEC), Hydroxyethylsulfoethylcellulose (HESEC), Hydroxypropylsulfoethylcellulose
(HPSEC), Methylhydroxyethylsulfoethylcellulose (MHESEC), Methylhydroxypropyl-
sulfoethylcellulose ~ (MHPSEC),  Hydroxyethylhydroxypropylsulfoethylcellulose
(HEHPSEC), Carboxymethylsulfoethylcellulose (CMSEC), hydrophob modifizierte
Sulfoethylcellulose (hmSEC), hydrophob modifizierte Hydroxyethylsulfoethylcellulose
(hmHESEC), hydrophob modifizierte Hydroxypropylsulfoethylcellulose (hmHPSEC),
hydrophob modifizierte Hydroxyethylhydroxypropylsulfoethylcellulose
(hmHEHPSEC).
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Besonders bevorzugte Cellulosederivate sind Celluloseether mit einem thermischen
Flockpunkt in Wasser wie z.B. Methylcellulose, Methylhydroxyethylcellulose, Me-
thylhydroxypropylcellulose und Hydroxypropylcellulose.

Losungsmittel, die zum Quellen oder Losen in Frage kommen, sind Losungsmittel, die
polare Gruppen, in denen die Heteroatome Stickstoff, Schwefel und Sauerstoff bevor-
zugt enthalten sind, in dem Molekil tragen. Aber auch Kohlenwasserstoffe und halo-
genierte Kohlenwasserstoffe konnen Anwendung finden. Bevorzugte Losungsmittel
sind Wasser, Alkohole wie Methanol, Ethanol, Isopropanol und Ester wie Ethylacetat
und Butylacetat. Besonders bevorzugtes Losungmittel ist Wasser. Der Einsatz von

Losungsmittelgemischen ist erfindungsgemél.

Durch den Quell- oder Losevorgang werden tibergeordnete Strukturen, wie sie aus |
dem Polysaccharidausgangsmaterial resultieren, aufgehoben. So geht bei Cellu-
loseethern beipielsweise die faserartige Struktur nahezu vollstindig verloren, wobei
selbstverstindlich nur der Anteil des Polysaccharidderivates gequollen oder gelost
wird, dessen Derivatisierung ausreichend ist. Die so erhaltenen gequollenen oder ge-
losten Polysaccharidderivate enthalten zu weniger als 25 bis 50 Gew.-% bezogen auf
den Feststoffanteil 16sliches oder quellbares Material im Ausgangszustand, bei Cellu-
losederivaten im Faserzustand, bevorzugt zu weniger als 10 Gew.-%, besonders be-

vorzugt zu weniger als 5 Gew.-%, am meisten bevorzugt zu weniger als 1 Gew.-%.

Das Verfahren umfaBit auch Quell- und/oder Losevorginge, die sich durch Zugabe
eines Losers zu einem Nichtloser des Polysaccharidderivats oder die Uberfiihrung
eines Nichtlosers in einen Loser des Polysaccharidderivates z.B. durch Temperaturin-
derung vollziehen. Die resultierenden gequollenen oder gelosten Polysaccharid-
derivate stellen in Abhingigkeit der Losungsmitteimenge und des Polysaccharid-
derivates drucklos fliefihige Losungen bis steife, auch unter Druck nicht flieBfihige

Massen dar.

Der Anteil an Losungsmittel bzw. Losungsmittelgemisch wird so gewahlt, daf3 eine

ausreichende Quellung bzw. Losung erreicht wird, um die tibergeordneten Strukturen
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aufzuheben. In einer bevorzugten Vorgehensweise sind dies 35 bis 99 Gew.-%, be-
sonders bevorzugt 60 bis 80 Gew.-% Losungsmittel bzw. Losungsmittelgemisch be-

zogen auf das Gesamtgewicht.

In einer Ausfilhrung des Verfahrens werden Polysaccharidderivate mit thermischem
Flockpunkt, bevorzugt Celluloseether mit thermischem Flockpunkt in Wasser, beson-
ders bevorzugt Methylcellulose, Methylhydroxyethylcellulose, Methythydroxypro-
pylcellulose, Hydroxypropylcellulose, durch Abkithlung eines 16sungsmittelfeuchten,
bevorzugt wasserfeuchten Filterkuchens, gegebenenfalls unter Zuhilfenahme zusitz-
lichen Losungsmittels, bevorzugt Wasser, bis auf Temperaturen unterhalb des Flock-
punktes gequollen oder in Losung gebracht, so daB iibergeordnete Strukturen, z.B.

Faserstrukturen, weitgehend verlorengehen.

Das gequollene oder geloste Polysaccharidderivat wird dann in einer Mahl-
trocknungsvorrichtung derart in den Festkorperzustand uberfuhrt wird, daf3 syner-
gistisch einerseits durch tiberhitzten Dampf des entsprechenden oder eines variierten
Losungsmittels oder Losungsmittelgemisches das Losungsmittel oder Losungsmittel-
gemisch, das sich im gequollenen oder gelosten Polysaccharidderivat befindet, in die
Dampfphase tberfithrt wird und andererseits das geldste oder gequollene Poly-
saccharidderivat durch Phaseniibergang in den Festkorper uberfiihrt wird, wobei bei
diesen Prozessen die Formverinderung des Polysaccharidderivates unter Uberlage-

rung von dufleren Kriften geschieht (HeiBdampfmahltrocknung, HDMT).

Die Zufiihrung des Polysaccharidderivates in die Mahltrocknungsvorrichtung kann in
Abhingigkeit der Konsistenz des zuzufithrenden Materials mittels Zufithrorganen ge-
mifB dem Stand der Technik geschehen. Eine Vorzerkleinerung des zuzufiihrenden
Stranges in Einzelstrange, welche gegebenenfalls zusatzlich in Querrichtung zerteilt
werden, ist erfindungsgemafl, wobei die Einzelstrange Querschnittsflichen von groBer
I mm® aufweisen. Mit Schneckendosierern ist die Einspeisung der extrudierten
Striange direkt auf die Mahlzone moglich. Vorteilhafterweise wird das Aufgabegut
durch ein Passiersieb gedriickt und dabei zu Einzelstrangen geformt. Diese konnen
pneumatisch in die Mahltrocknungsvorrichtung gefordert werden. In dhnlicher Weise

konnen ein- oder zweiwellige Schneckenmaschinen mit Lochscheibenvorsatz
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(Fleischwolf) verwendet werden. Mit Hilfe eines Schneidwerkes konnen die End-
losstringe gegebenenfalls nach der Lochscheibe in kleinere Abschnitte geschnitten

werden.

Nach einer Variante des Verfahrens wird die Heildampfmahltrocknung in einer Gas
bzw. Luftstrommiihle durchgefiihrt, in der das Polysaccharidderivat einer Prall-
und/oder Scherbeanspruchung unterworfen wird. In Frage kommende Miihlen sind
z.B. Hammermiihlen, Siebmiihlen, Stiftmihlen, Scheibenmuhien, Strahimiihlen, be-
vorzugt Sichtermihlen. Als Warmetréger- und Transportgas zur HeiBdampfmahi-
trocknung wird tiberhitzter Dampf eines Losungsmittels oder Losungsmittelgemisches
(HeiBdampf) eingesetzt, wobei es sich um das entsprechende oder ein variiertes Lo-
sungsmittel oder Losungsmittelgemisch des Losungsmittel oder Losungsmittelge-
misches handeln kann, das. sich im gequollenen oder geldsten Polysaccharidderivat
befindet. Bévorzugt wird uberhitzter Wasserdampf eingesetzt. Das geloste oder ge-
quollene Polysaccharidderivat wird durch vielfache Prall- und/oder Scherbean-
spruchung zwischen rotierenden und feststehenden oder gegenlaufig rotierenden
Mahlwerkzeugen und/oder durch Stofl mehrerer Partikel zerkleinert. Gleichzeitig wird
das im Feststoff befindliche Losungsmittel oder Losungsmittelgemisch verdampft. Die
dazu erforderliche thermische Energie wird nur zum Teil durch tiberhitzten Dampf
eines Losungsmittels oder Losungsmittelgemisches eingebracht. Die durch Reibung in
Wirme umgesetzte elektrische Energie des Miihlenantriebes trigt gleichzeitig zur
Trocknung bei. Die feinteiligen Feststoffpartikel werden i einem der Mahl-
trocknungsvorrichtung nachgeschaltetem Abscheider vom Gasstrom getrennt. Dieses
kann ein Massenkraftabscheider wie z.B. ein Zyklon oder auch ein Filterabscheider
sein. Je nach Miihlenbauart kann bereits intern eine Klassierung durch Sichtung erfol-
gen. Ein gegebenenfalls vorhandener GrieBeanteil wird aufgrund der die Schleppkrifie
des Transportgases iiberwiegenden Fliehkraft vom Feingut getrennt. Das Feingut wird
als Fertiggut aus der Mahlkammer mit dem Transportgas ausgetragen. Die Griefle
werden in einem internen oder externen Grie3eriicklauf wieder zur Mahlzone zuriick-
geflihrt. Alternativ oder erginzend kann es sinnvoll sein, eine weitere Klassierstufe
durch Sichtung oder bevorzugt Siebung nachzuschalten. Der dort abgetrennte
Grobanteil kann gegebenenfalls zur Mihle zurtickgefiihrt werden oder dem Aufgabe-

gut untergemischt werden.
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In einer bevorzugten Ausfihrung des Verfahrens wird der HeiBdampf im Kreis ge-
fithrt und der tberschiissige Heilldampf als Dampfteilstrom ausgeschleust. Vor die
Mahltrocknungsvorrichtung wird ein Warmetauscher geschaltet, der den durch die
Verdampfung des Losungsmittels. bzw. Losungsmittelgemisches, das das Poly-
saccharidderivat enthilt, und Warmeverlust abgekiihiten Dampf wieder aufheizt. Die
Temperatur des fur die HeiBdampfmahitrocknung notwendigen Dampfes eines Lo-
sungsmittels oder Losungsmittelgemisches wird so gewahlt, dafl in Abhingigkeit des
gewihlten Produktdurchsatzes und/oder der Menge an Losungsmittel bzw. Lo-
sungsmittelgemisch im Polysaccharidderivat an keiner Stelle der Taupunkt

unterschritten wird.

Durch Verwendung von Losungsmitteln bzw. Losungsmittelgemischen in der Heil3-
dampfimahltrocknung wird eine sauerstoffarme Atmosphire innerhalb der Mahl-

trocknungsvorrichtung erreicht.

Der Dampfstrom bzw. ausgeschleuste Dampfteilstrom kann, gegebenenfalls nach einer

HeiBgasfiltration, unter Warmeriickgewinnung kondensiert werden.

In einer weiterenVariante des erfindungsgeméiBen Verfahrens wird so verfahren, daf3
die Losung eines Celluloseethers mit thermischen Flockpunkt in einem heiBBen Umge-
bungsmedium, bevorzugt Wasser, oberhalb des Flockpunktes dispergiert wird und
somit diskrete Partikel erzeugt werden, die in nachfolgenden Zerkleinerungs- Fil-
trations- und Trocknungsschritten zu pulverformigen Feststoffpartikeln verarbeitet
werden. Die gewiinschten EndpartikelgroBen werden mittels eines zerteilen-
den/zerkleinernden Systems und durch den Dispergiervorgang in der Suspension ein-
gestellt. Das Produkt wird durch Abtrennung der Suspensionsfliissigkeit erhalten,
wobei die Abtrennung durch eine direkte thermische Trocknung oder durch eine
Kombination bestehend aus mechanischer Flussigkeitsabtrennung und thermischer

Trocknung erfolgt.

In einer weiterenVariante des erfindungsgemafBen Verfahrens wird eine Losung eines

Celluloseethers mit thermischem Flockpunkt in einem heiflen Umgebungsmedium,
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bevorzugt Wasser, oberhalb des Flockpunktes dispergiert. Diese Losung wird
tropfenformig in einer hochprozentigen Salzldsung bei Temperaturén oberhalb des
Flockpunktes dispergiert und gefillt. Bedingt durch die hohe Salzkonzentration im
Umgebungsmedium erfolgt eine Aufkonzentration der celluloseetherhaltigen Tropfen
durch Osmose. Man erhidlt nach wenigen Filtrier- und Waschschritten bei Tempe-
raturen oberhalb des Flockpunktes einen salzarmen Celluloseether. Nach erneutem
Dispergieren in einem heilen Umgebungsmedium, bevorzugt Wasser oberhalb des
Flockpunktes, wird mittels eines zerteilenden/zerkleinernden Systems die gewiinschte
EndpartikelgroBe eingestellt. Das Produkt wird durch Abtrennung der Suspensions-
fliissigkeit erhalten, wobei die Abtrennung durch eine direkte thermische Trocknung
oder durch eine Kombination bestehend aus mechanischer Flissigkeitsabtrennung und

thermischer Trocknung erfolgt.

Die feinteiligen Feststoffpartikel konnen gegebenenfalls in Trocknungsvorrichtungen
gemiB dem Stand der Technik auf die gewiinschte Feuchte getrocknet und gegebe-
nenfalls vorher oder nachher einer Klassierung durch Siebung und/oder Sichtung
unterworfen werden. Die Trocknung erfolgt zweckméBigerweise mit konvektiven
Trocknern, vorzugsweise mit Stromtrocknern, Ringtrocknern oder dhnlichen Aggre-

gaten.

Fir eine Modifizierung des Eigenschaftsprofils des Endproduktes konnen gegebenen-
falls vor, wihrend oder nach einem oder mehreren der Schritte des Verfahrens -
Quellung oder Losung des Polysaccharidderivates in einem Losungsmittel oder
Losungsmittelgemisch, Zerteilung/Zerkleinerung des gequollenen oder gelosten Poly-
saccharidderivates unter thermischer und/oder mechanischer Flissigkeitsabtrennung,
Trocknung des feinteiligen Polysacchariderivates - Modifikatoren, Additive und/oder

Wirkstoffe zugegeben werden.

Unter Modifikatoren sollen Substanzen verstanden werden, die chemisch Einfluf3 auf
das Polysaccharidderivat nehmen. Typische Modifikatoren sind Oxidationsmittel, z.B.
Wasserstoffperoxid, Ozon, Hypohalogenide, Perborate und Percarbonate sowie Ver-

netzungsmittel, z.B. Dialdehyde wie Glyoxal oder Glutarsauredialdehyd, polyfunk-
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tionelle Epoxide, polyfunktionelle Isocyanate, organische Siuren, Mineralsauren, or-

ganische und anorganische Salze, jedoch nicht auf diese beschrinkt.

Unter Additiven sollen Substanzen verstanden werden, die keinen chemischen Einfluf3
auf das Polysaccharidderivat nehmen. Typische Additive sind Konservierungsstoffe,
Dispergiermittel, Entschaumer, Luftporenbildner, Pigmente, nichtionische, anionische
und kationische synthetische und natiirliche Polymere, organische und anorganische

Salze, jedoch nicht auf diese beschrankt.

Unter Wirkstoffen sollen Substanzen verstanden werden, die keinen chemischen Ein-
fluB auf das Polysaccharidderivat nehmen und das Polysaccharidderivat als Bindemit-
tel nutzen. Typische Wirkstoffe sind Pflanzenschutzmittel und Pharmawirkstoffe, je-

doch nicht auf diese beschrinkt.

Die Polysaccharidderivate dieser Erfindung konnen in einer Vielzahl von Anwen-
dungen eingesetzt werden. Sie werden angewandt als wasser- oder l6sungsmittellosli-
che Verdicker in Klebern, Farben, Baustoffen, Kosmetika, Lebensmitteln. Sie konnen
eingesetzt werden als Beschichtungs- oder als Bindemittel, z.B. in Pharmazeutika.

Eine weitere Anwendung ist als Schutzkolloid z.B. in der Suspensionspolymerisation.

Bei den Produkten dieses Verfahren handelt es sich um feinteilige Polysaccharid-
derivate, wobei die aus den Ausgangsmaterialien stammenden Uberstrukturen, z.B.
Faserstrukturen weitgehend aufgehoben sind. Die einzelnen Feststoffpartikel besitzen
einen Formfaktor* von kleiner 5 und grofBer/gleich 1, wobei der iberwiegende Anteil
(> 50 Gew.-%) einen Formfaktor* von kleiner/gleich 2 aufweist. Es konnen 100
Gew.-% der feinteiligen Feststoffpartikel ein 1 mm Sieb passieren, bevorzugt 100
Gew.-% ein 0,315 mm Sieb passieren, besonders bevorzugt mehr als 95 Gew.-% ein
0,16 mm Sieb passieren, am meisten bevorzugt mehr als 95 Gew.-% ein 0,1 mm Sieb
passieren und weniger als 10 Gew.-% des Produktes konnen ein 0,01 mm Sieb
passieren und mehr als 10 Gew.-% des Produktes werden auf einem 0,03 mm Sieb
zuriickgehalten. Der Anteil agglomerierter Partikel ist gering gegeniiber Produkten
gemiB dem Stand der Technik. Das Produkt besitzt gute Rieselfihigkeit und hohe
Schiittdichten, im Falle von Celluloseethern Schittdichten von grofler/gleich 0,3 kg/l,
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bevorzugt groBer/gleich 0,4 kg/l. Das Dispergier- und Quellverhalten der Produkte in

Losungsmitteln oder Losungsmittelgemischen ist abhingig von den Verfahrenspara—

metern des erfindungsgeméfien Verfahrens; es kann von erhoht gegeniiber Produkten

gemif dem Stand der Technik bis erniedrigt gegentiber Produkten gemiB dem Stand

der Technik eingestellt werden.
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Beispiele zur Quellung bzw. Losung von MC

Methylhydroxyethylcellulose-Filterkuchen (aus Methylhydroxyethylcellulose —mit
einem Gehalt an Methoxygruppen von 19.9 bis 30.5 Prozent und einem Gehalt an
Hydroxyethoxygruppen von 3,1 bis 14.8 Prozent), Feststoffanteil 50 Gew.-% bezogen
auf Gesamtgewicht, wurde bei 95°C in einem Rithrkessel mit Wasser, dessen Tem-
peratur ebenfalls bei 95°C lag, auf 20 bis 30 Gew.-% Feststoffanteil bezogen auf das
Gesamtgewicht unter stetigem Ruihren eingestellt. Die so erhaltene Suspension wurde
auf 45°C abgekiihlt. Hierdurch wurde ein wissriges Methylhydroxyethylcellulosegel

(im folgenden gelformig oder auch Paste genannt) erzeugt.

Alternativ wurde die Separation der Methylhydroxyethylcellulose von der Waschlauge
nach der HeiBwasserwiische so durchgefiihrt, dafl direkt Filterkuchen mit einem Fest-
stoffanteil von 30 bis 50 Gew.-% bezogen auf das Gesamtgewicht erhalten wurden.
Durch Abkiihlen auf 25°C wurde die Quellung bzw. Losung der Methylhydroxy-

ethylcellulose erreicht.

Die so hergestellten Methylhydroxyethylcellulosegele wurden in feinteilige Feststoffe
tiberflihrt (Beispiele 1 bis 3).

Beispiel 1

Methylhydroxyethylcellulosepaste (aus Methylhydroxyethylcellulose mit einem Gehalt
an Methoxygruppen von 19.9 bis 27.1 Prozent und einem Gehalt an Hydroxyethoxy-
gruppen von 3,1 bis 9,9 Prozent und einer Viskositét in 2%iger wissriger Losung von
15.000 mPa*s bei 20°C und 2,55 1/s (Haake Rotovisko)) wird in einen wasserge-
fillten doppelmantelbeheizten Rihrkessel (501) bei Temperaturen oberhalb des
Flockpunktes eingebracht. Die gelformige Methylhydroxyethylcellulose wird mittels
eines Rotor-Stator-Systems (Cavimix 1032 der Fa. Cavitron) dispergiert bzw. zer-
kleinert. Mit einer beheizten Zahnradpumpe wird die so erzeugte Suspension in einer
beheizten Ringleitung gefithrt (ca. 100 I/h). Eine weitere beheizte Zahnradpumpe er-

moglicht die definierte Entnahme eines Teilstromes (1-51/h) aus dieser Ringleitung.
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Dieser Teilstrom wird mittels einer Zweistoffdiise in einem Sprithturm (Durchmesser
1 m) zerstdubt. Die Trocknerluft am Eintritt ist auf 200°C vorgehéizt, am Austritt
betragt die Temperatur ca. 120°C. Der Feststoff wird mittels einer Kombination von
Zyklon und Filter abgeschieden. Man erhilt ein trockenes, frei flieBendes Pulver, wel-
ches zu mehr als 98 Gew.-% bezogen auf das Gesamtgewicht ein 0,1 mm Sieb pas-

siert und zu mehr als 91 Gew.-% ein 0,063 mm Sieb passiert.

Beispiel 2

In einem doppelmantelbeheizten Rithrkessel wird eine 2%ige Methylhydroxyethyl-
cellulosel6sung (aus Methylhydroxyethylcellulose mit einem Gehalt an Methoxygrup-
pen von 24,2 bis 30,5 Prozent und einem Gehalt an Hydroxyethoxygruppen von 7,5
bis 14,8 Prozent und einer Viskositit in 2%iger wissriger Losung von 20.000 mPa*s
bet 20°C uhd 2,55 1/s (Haake Rotovisko)) bei ca. 60°C hergestellt. Die Methyl-
hydroxyethylcelluloselosung wird tber eine Diise (Durchmesser 0,7 mm) in eine
16%ige NaCl-Losung bei Temperaturen oberhalb des Flockpunktes (95°C) abge-
tropft. Man erzielt Teilchengrof3en von ca. 2 mm. Infolge des osmotischen Effektes
enthalten die Teilchen nun ca. 20% Methylcellulose. Die Suspension wird bei Tempe-
raturen oberhalb des Flockpunktes in einer Drucknutsche abfiltriert. Der Filterkuchen
wird mit Waschwasser von 95°C gewaschen, danach mittels eines langsam laufenden
Riihrers angemaischt, erneut abfiltriert und gewaschen und nach 4 weiteren Wasch-
Filtrierzyklen schliefllich durch Absaugen vorentfeuchtet. Nach erneuter Verdinnung
mit Wasser oberhalb des Flockpunktes auf ca. 10% Methylhydroxyethylcelluloseanteil
wird in einem beheizten Vorlagebehilter durch ein Rotor-Stator-System, z.B.
Kotthoff-Mischsirene, zerkleinert. Die Losung wird mittels einer Zweistoffdiise in
einem Sprithturm (Durchmesser 1 m) zerstdubt. Die Trocknerluft am Eintritt ist auf
200°C vorgeheizt, am Austritt betrdgt die Temperatur ca. 120°C. Der Feststoff wird
mittels einer Kombination von Zyklon und Filter abgeschieden. Man erhélt trockenes,
frei flieBendes Pulver mit Salzgehalten von unter 1% und Schuittdichten von ca.
340 g/l, welches zu mehr als 76 Gew.-% bezogen auf das Gesamtgewicht ein 0,1 mm

Sieb passiert und zu mehr als 60 Gew.-% ein 0,063 mm Sieb passiert.
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Beispiel 3

Die Mahlanlage besteht aus einer Luftstrommuhle mit vertikal angeordneter An-
triebswelle und vier Mahlbahnen von 0,51 m Durchmesser mit jeweils 16 Schlagplat-
ten, die gegen eine profilierte Gegenmahlbahn arbeiten. Die Rotorumfangsgeschwin-
digkeit betragt 78 m/s. Der Mihle nachgeschaltet ist ein Zyklon mit 0,8 m Durchmes-
ser, wo der Hauptanteil des feingemahlenen Produktes abgeschieden wird. Nach dem
Zyklon driickt ein Geblase das Mahlgas iiber einen Warmetauscher wieder in die
Miihle. Der iiberschiissige Dampfanteil wird ausgeschleust und in einem Venturi-

Wiischer niedergeschlagen.

Eine wissrige Methylhydroxyethylcellulosepaste (aus Methylhydroxyethylcellulose
mit einem Gehalt an Methoxygruppen von 24,2 bis 27,1 Prozent und einem Gehalt an
Hydroxyethdxygruppen von 7,5 bis 11,8 Prozent und einer Viskositét in 2%iger
wissriger Losung von 12.000 mPa*s bei 20°C und 2,55 1/s (Haake Rotovisko)) mit
einem Feststoffgehalt von 20 % bezogen auf das Gesamtgewicht wurde nach der oben
beschriebenen Fahrweise mit einem Durchsatz von 50 kg pro Stunde der Mahlkammer
zugefiihrt. Der eintretende Hei3dampf hatte eine Temperatur von 180 bis 200°C bei
Normaldruck. Nach der Mahlkammer betrug die Temperatur des Dampfes 120 bis
140°C. Die umgewilzte Gasmenge betrug 2500 Betriebskubikmeter bei Messung in

Luft bei Raumtemperatur.

Es wurde eine gut rieselfahige Methylhydroxyethylcellulose erhalten , welche zu mehr
als 85 Gew.-% bezogen auf das Gesamtgewicht ein 0,1 mm Sieb passiert und zu mehr

als 57 Gew.-% ein 0,063 mm Sieb passiert.

Die KorngroBenanalysen wurden mit einem Laborluftstrahlsieb mit 3 g Einwaage und
einer Laufdauer von 3 Minuten durchgefiihrt. Die Restfeuchte betrug 4 Gew.-% be-

zogen auf das Gesamtgewicht.

Durch eine anschlieBende Siebung auf einem Luftstrahlsieb mit einer Siebfliche von

0,28 m” und einem Durchsatz von 10 kg/h wurde das Maximalkorn reduziert, so daB3
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100 Gew.-% des feinteiligen Feststoffes bezogen auf das Gesamtgewicht ein 0,08 mm
Sieb passieren.
Zu verschiedenen Zeitpunkten des Verfahrens (vor dem Losungs- bzw. Quellungs-
schritt, als Gel, als Pulverware, als verschiedene Siebfraktionen der Pulverware)

wurde die Viskositdt der Methylhydroxyethylcellulose in wissriger Losung gemessen

und als durch das Verfahren unbeeinflu3t gefunden.

Eine Paste einer anderen Methylhydroxyethylcellulose (aus Methylhydroxyethyl-
cellulose mit einem Gehalt an Methoxygruppen von 21,4 bis 26,1 Prozent und einem
Gehalt an Hydroxyethoxygruppen von 5,9 bis 9,8 Prozent und einer Viskositit in
2%iger wissriger Losung von 28.000 mPa*s bei 20°C und 2,55 1/s (Haake
Rotovisko)) ergab bei einem Durchsatz des Aufgabegutes von 50 kg/h, einer Dampf-
eintrittstemperatur von 200°C und einer Austrittstemperatur von 150°C ein Produkt
welches zu 84 Gew.-% bezogen auf das Gesamtgewicht ein 0,1 mm Sieb passiert und
zu 47 Gew.-% ein 0,063 mm Sieb passiert. Die Schuttdichte des Produktes betrug
0,47 kg pro Liter.

Die gleiche Mefhylhydroxyethylcellulosepaste wurde zum Vergleich in Stickstoff-
atmosphire mahlgetrocknet: Es wurden etwa 100 Betriebskubikmeter Stickstoff der
Mahlanlage im Umlauf zugefiihrt. Die Temperatur des austretenden Gases verringerte
sich bei sonst gleichen Bedingungen auf 130°C. Es wurde ein Produkt erhalten, wel-
ches nur zu 56 Gew.-% bezogen auf das Gesamtgewicht ein 0,1 mm Sieb passiert und

nur zu 17 Gew.-% ein 0,063 mm Sieb passiert. Die Schiittdichte betrug 0,43 kg/Liter.
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Patentanspriiche
1. Verfahren zur Herstellung von feinteiligen Polysaccharidderivaten, dadurch

gekennzeichnet, daf3

a)

b)

ein Polysaccharidderivat in einer ausreichenden Menge Losungsmittel
oder Losungsmittelgemisch, bevorzugt 35 bis 99 Gew.-%, besonders
bevorzugt 60 bis 80 Gew.-% bezogen auf das Gesamtgewicht, ge-
quollen oder gelost wird, so daB iibergeordnete Strukturen, wie sie aus
dem Polysaccharidausgangsmaterial resultieren weitgehend aufgehoben

werden, und anschlieend

entweder in einer Mahltrocknungsvorrichtung derart in den Festkor-
perzustand tberfihrt wird, daB synergistisch einerseits durch iiber-
hitzten Dampf des entsprechenden oder eines variierten Losungsmittels
oder Losungsmittelgemisches das Losungsmittel oder Losungsmittel-
gemisch, das sich im gequollenen oder gelosten Polysaccharidderivat
befindet, in die Dampfphase tberfilhrt wird und andererseits das ge-
loste oder gequollene Polysaccharidderivat durch Phaseniibergang in
den Festkorper uberfiihrt wird, wobei bei diesen Prozessen die Form-
verinderung des Polysaccharidderivates unter Uberlagerung von
auBeren Kriften geschieht (HeiBdampfmahltrocknung, HDMT) oder
durch Dispergieren in einem nichtlésendem Umgebungsmedium dis-
krete Partikel erzeugt und diese in nachfolgenden Zerkleinerungs- Fil-
trations- und Trocknungsschritten zu pulverformigen Feststoffpartikeln
gewiinschter PartikelgroBe und Eigenschaften verarbeitet werden, und

dann

gegebenenfalls in einem anschlieBenden Trocknungsschritt in Aggrega-
ten gemiB dem Stand der Technik auf die gewiinschte Feuchte ge-

trocknet wird.

£
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Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die fiir eine Modifi-
zierung des Eigenschaftsprofiles des Endproduktes notwendigen Modifika-
toren, Additive und/oder Wirkstoffe dem Polysaccharidderivat vor, wihrend
oder nach einem oder mehreren der Teilschritte des Verfahrens nach Anspruch

1 eingemischt oder zugegeben werden.

Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, da3 zur weitge-
henden Aufhebung der ubergeordneten Strukturen, wie sie aus dem Poly-
saccharidausgangsmaterial resultieren, Wasser, und als Warmetriagergas zur
HeiBdampfmahltrocknung des Polysaccharidderivates Uberhitzter Wasser-

dampf eingesetzt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB es
sich bei dem Polysaccharidderivat um ein Polysaccharidderivat mit einem
thermischen Flockpunkt handelt, und die ibergeordneten Strukturen dieses
Polysaccharidderivates, wie sie aus dem Polysaccharidausgangsmaterial resul-
tieren, durch Abkihlung eines losungsmittelfeuchten Filterkuchens, gege-
benenfalls unter Zuhilfenahme zusitzlichen Losungsmittels, bis auf Tempe-

raturen unterhalb des Flockpunktes, weitgehend aufgehoben werden.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dal3 es

sich bei dem Polysaccharidderivat um ein Cellulosederivat handelt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daf3 es
sich bei dem Cellulosederivat um einen Celluloseether, Celluloseester oder

Celluloseetherester handelt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB3 es
sich bei dem Celluloseether um Methylcellulose, Methylhydroxyethylcellulose,
Methylhydroxypropylcellulose oder Hydroxypropylcellulose handelt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daf3

man die HeiBdampfmahltrocknung in einer Luft bzw. Gasstrommiihle durch-

[
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fihrt, in der das Produkt zusitzlich einer Prall- und Scherbeanspruchung

unterworfen wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daf3 die
Prall- und Scherbeanspruchung durch eine Hammermiihle, Siebmiihle, Stift-

miible, Scheibenmiihle oder Strahlmiihle, vorzugsweise Sichtermiihle, erfolgt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daf3 in
der Prall- und Scherbeanspruchungsvorrichtung das durch Heildampfmahl-
trocknung erzeugte Produkt einer Sichtung unterworfen wird und die Griesse
dem Aufgabegut untergemischt und/oder zur Mahlzone zurtickgefiihrt

und/oder Fertigprodukten mit groberen Kornungen zugemischt werden.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, dal3
das Polysaccharidderivatprodukt gegebenenfalls einer Klassierung durch Sie-

bung und/oder Sichtung unterworfen wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 11, dadurch gekennzeichnet, daf3
die so erhaltenen feinteiligen Polysacchariderivatprodukte einen Formfaktor
von kleiner 5 und groBer/gleich 1 aufweisen, bevorzugt einen iiberwiegenden
Anteil (> 50 Gew.-%) an Partikeln mit einem Formfaktor von kleiner 2 be-

sitzen.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet, daf3
die ProzeBfiihrung der Heildampfmahltrocknung, gegebenenfalls mit dem
nachgeschalteten Trockner, so erfolgt, daBB eine Kondensation des Dampfes
des Losungsmittels oder Losungsmittelgemisches verhindert wird, um ein An-

losen der gewonnen feinteiligen Polysaccharidderivatfeststoffe zu verhindern.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dal3 durch Abkiihlen
eines wasserfeuchten Filterkuchens von faserformigen Celluloseether-Fest-
stoffpartikeln auf Temperaturen unterhalb des Flockpunktes, wassrige

Celluloseether-Losungen mit einem Konzentrationsbereich von groBer 1
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Gew.-% bis zur maximalen Loslichkeitsgrenze, bevorzugt 30 Gew.-%, gege-
benenfalls unter Zuhilfenahme von Wasser, erzeugt werden, daraus durch
Dispergieren dieser Losung in einem heilen Umgebungsmedium, bevorzugt
Wasser, oberhalb des Flockpunktes diskrete Partikel erzeugt und diese in
einem- nachfolgenden Zerkleinerungs- und Trocknungsschritt zu pulver-
formigen Feststoffpartikeln gewiinschter Partikelgrofle und Eigenschaften ver-

arbeitet werden.

Verfahren nach Anspruch 14, dadurch gekennzeichnet, daf3 diese o0.g. Losung
mittels eines eintropfenden oder zerteilenden/zerkleinernden Systems in einem
Umgebungsmedium mit einer Temperatur oberhalb des Flockpunktes, bevor-
zugt Wasser, dispergiert wird und die derart erzeugten Tropfchen bei Uber-
schreiten der Flockpunkttemperatur in der Suspension zu diskreten Partikeln

iiberfiihrt werden.

Verfahren nach Anspruch 14 oder 15, dadurch gekennzeichnet, daf3 wissrige
Celluloseether-Losungen in einem Konzentrationsbereich kleiner 20 Gew.-%
in eine Salzlosung, bevorzugt wissrige NaCl-Losung, mit maximaler Sit-
tigungskonzentration und einer Temperatur oberhalb des Flockpunktes dis-
pergiert werden, dafl aufgrund des osmotischen Druckes den derart erzeugten
Tropfchen Wasser entzogen wird und diese bei Uberschreiten der Flockpunkt-
temperatur zu diskreten Partikeln hoherer Celluloseether-Konzentration im

Vergleich zur Ausgangslosung tiberfithrt werden.

Verfahren nach einem der Anspriiche 14 bis 16, dadurch gekennzeichnet, daf3
durch Zerkleinern und/oder Zerteilen und durch den Dispergiervorgang die

gewiinschten Endpartikelgrofen in der Suspension eingestelit werden.

Verfahren nach einem der Anspriiche 14 bis 17, dadurch gekennzeichnet, daf3
das trockene Endprodukt durch Abtrennen der Suspensionsfliissigkeit erhaiten
wird, wobei die Abtrennung durch eine direkte thermische Trocknung oder
durch eine Kombination bestehend aus mechanischen Flissigkeitsabtrennung

und thermischer Trocknung erfolgt.

£
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Verfahren nach einem der Anspriiche 14 bis 18, dadurch gekennzeichnet, daB3
die fiir eine Modifizierung des Eigenschaftsprofiles des Endproduktes not-
wendigen Modifikatoren, Additive und/oder Wirkstoffe bereits in die Cellu-
loselosung eingemischt und/oder den feinteiligen Celluloseetherpartikeln zuge-

geben werden.

Verfahren nach einem der Anspriiche 14 bis 19, dadurch gekennzeichnet, daf3
die so erhaltenen feinteiligen Polysacchariderivatprodukte einen Formfaktor
von kleiner 5 und grofler/gleich 1 aufweisen, bevorzugt einen tiberwiegenden
Anteil (> 50 Gew.-%) an Partikeln mit einem Formfaktor von kleiner 2 be-

sitzen.

Verféhren nach einem der Anspriiche 1 bis 20, dadurch gekennzeichnet, daf3
100 Gew.-% der feinteiligen Feststoffpartikel ein 1 mm Sieb passieren konnen,
bevorzugt 100 Gew.-% ein 0,315 mm Sieb passieren konnen, besonders
bevorzugt mehr als 95 Gew.-% ein 0,16 mm Sieb passieren konnen, am
meisten bevorzugt mehr als 95 Gew.-% ein 0,1 mm Sieb passieren kénnen und
weniger als 10 Gew.-% des Produktes ein 0,01 mm Sieb passieren kénnen und
mehr als 10 Gew.-% des Produktes auf einem 0,03 mm Sieb zuriickgehalten

werden.

Feinteiliges Polysaccharidderivatprodukt, dadurch gekennzeichnet, daB3 die
iibergeordneten Strukturen, wie sie aus dem Polysaccharidausgangsmaterial
resultieren, weitgehend aufgehoben sind und dieses einen Formfaktor von
kleiner 5 und groBer/gleich 1 aufweist, wobei der Giberwiegende Anteil (> 50

Gew.-%) einen Formfaktor von kleiner/gleich 2 aufweist.

Ein Polysaccharidderivatprodukt nach Anspruch 22, dadurch gekennzeichnet,
daB 100 Gew.-% der feinteiligen Feststoffpartikel ein 1 mm Sieb passieren
konnen, bevorzugt 100 Gew.-% ein 0,315 mm Sieb passieren konnen, beson-
ders bevorzugt mehr als 95 Gew.-% ein 0,16 mm Sieb passieren kénnen, am

meisten bevorzugt mehr als 95 Gew.-% ein 0,1 mm Sieb passieren konnen und
p
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weniger als 10 Gew.-% des Produktes ein 0,01 mm Sieb passieren konnen und
mehr als 10 Gew.-% des Produktes auf einem 0,03 mm Sieb zuriickgehalten

werden.

Polysaccharidderivatprodukt nach einem der Anspriiche 22 bis 23, dadurch
gekennzeichnet, daB3 es sich um ein Cellulosederivatprodukt, vorzugsweise ein

Celluloseetherprodukt handelt.

Polysaccharidderivatprodukt nach einem der Anspriiche 23 bis 24, dadurch
gekennzeichnet, daf3 es sich um ein Methylcelluloseprodukt, Methylhydroxy-
ethylcelluloseprodukt, Methylhydroxypropylcelluloseprodukt oder Hydroxy-
propylcelluloseprodukt handelt.
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