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Verfahren zur Hersiellung von Zellulosepulver

Anwendungegebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von
Zellulosepulver auf mechanischem Wege mit vorausgehender
Versprodung faserformigen zellulosischen Ausgangsmaterials,

Charakteristik der bekannten technischen Losungen

Zaellulogepulver wird in zunehmendem Mafe als Ausgangsma=-
terial zur Herstellung pulverfdrmiger Zellulosederivate
sowie als Trenn- und Trdgermaterial im Bereiche der ana-
lytischen und technischen Chemie, der Biochemle, Lebens-
mittelindustrie und Pharmazie benotigt. Es wird durch
Mahlung faserfiormiger zellulosischer Ausgangsmaierialien
wie z. B, Baumwollinters oder Holzzellstoff erhalten.

Zellulosefasern lassen sich jedoch aufgrund ihrer hohen
Elastizitdt und mechanischen Festigkeit ohne eine voraus-
gehende Behandlung nur sehr schwer und mit groBem Energle-
aufwand zu kurzen Faserbruchstiicken zerkleinern. Die so
entstehenden Produkite haben zudem einen stark flauschigen
Charaktier, der fiir dis oben genannien Einsatzgebietie nicht
immer erwiinscht ist.

Neben den klassischen Verfahren der chemischen Vorbehand-



lung, die zu einer Verkiirzung der Kettenmolekiile und da-
mit zu einer besseren Mahlbarkeit fithren, ist es bekannt,
die Zellulose zu versprdden, Die Zellulose 1ldB8t sich dann
bei verringertiem Mahlaufwand zu Produkten vermahlen, die
ihre Faserstiruktur und den dadurch bedingten flauschigen
Charakter weitgehend eingebiiBt haben und demzufolge eine
deutlioch erhthte Scohiittdichte besitzen. Die Zellulose ver-
gsprddet, indem sie als bogenfdrmiges Material einer Dicke
von 0,5 bis 0,3 mm bei einer Temperatur von 130 bis 150 ¢
durch Walzenspalte von weniger als 0,05 mm geleitet wird
(US-PS 2 709 045). Es entsteht eine brdcklige harte
glasige Masse, die sich leicht zu feinem Pulver vermahlen
ld8t, Nachteilig ist bei diesem Verfahren, daB einige wenig
stabile Bestandteile der Zellulose zu wagserlUslichen Be-
standteilen abgebaut werden kdnnen und daB aufwendige An-

lagen erforderlich sind.

Ein weiteres bekanntes Verfahren der Verspriddung besteht
darin, daB durch Einwirkung von Formaldehyd im sauren Me-
dium die Zellulose iiber Methylenbriicken vernstzt wird
(Oltus, E,; Szalai, P.; Papir a celulbza, Prag, 21/1966/6,
Se 161 bis 166), Dieses Verfahren hat den Nachteil, daB
fir die Versprodung aggressive und toxische Chemikalien
elngesetzt werden, die besondere Vorkehrungen des Arbeitg-
schutzes erfordern und die Verwendung des Produktes in der

Lebensmittelindustrie und der Pharmazie verbieten.

Ziel dexr Erfindung

Dag Ziel der Erfindung ist es, ein Verfahren zu schaffen,
welches keiner aggressiven und toxischen Chemikalien und
keiner aufwendigen Anlagen bedarf und ein chemisch unver-

dndertes Zellulosepulver liefert.



Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, die Zellulose
ohne Druckeinwirkung und ohne chemische Verdnderung zu
vergprdden,

Diese Aufgabe wird erfindungsgemidB geldst, indem das
fasegrformige zellulogische Ausgangsmaterial mit einer
wdBrigen Dispersion, enthaltend 5 bis 15 Masse% mikro=-
kristalline Zellulose in einem Feststoffverhdltnis von

5 bis 50 Massetellen, vorzugsweise 5 bis 20 Masseteilen,
mikrokristalliner Zellulose je 100 Maasseteile faserfidr-
miges zellulosigches Ausgangsmaterial homogen vermischt
wird. Die erhaliene Mischung wird bei einer Temperatur
von 80 bis 120 °C bis zu einem Peuchtegehalt von hdchstens
5 Masge%, bezogen auf dis Gesamimasse der Mischung, getrocknet
und gemashlen.

Als faserfdrmiges zellulosisches Ausgangsmaterial kdnnen
nach den verschiedenen Verfahren aus Laub- und Nadelholz
hergestellte Zellstoffe, aber auch Baumwollinters oder
Regeneratzellulosefasern eingesetzt werden. Die wiBrige
Digpersion mikrokristalliner Zellulose wird durch elnen
gdurehydrolytischen Abbau faserférmigen zellulosischen
Materials, wie z. B. Baumwollinters, Regeneratzellulose
oder Holzzellstoff bis zum Grenzpolymerisationsgrad und
anschlieflende Freisetzung der Mikrokristellite durch
Kolloidvermahlung in Wasser beil einer Zellulosgekonzen-
tration von 5 bis 15 Masse% gewonnen, Die Dispersion
mikrokristalliner Zellulose wird vorzugswelise mit dem be-
reits in Flockenform vorliegenden faserfdrmigen zellu=-
logischen Ausgangsmaterial in einem Zerfaserer vermischt.
Die Mischung kann nach dem Trocknen auf bekannte Weise

in einer Schlagkreuzmithle, Hammermiihle oder Kugelmithle
gemahlen werden.



Das bei Anwendung des erfindungsgemtfien Verfahrena glich
ergabende Zellulosepulver welst im Vergleich zu nichtver-
sprddeter und in gleicher Weise vermahlener Zellulose
einen geringeren Antell langer Faserbruchstiicke und eine
deutliche hthere Schiittdichte auf,

Ausfithrungsbeispiel

Die Erfindung wird anhand der nachfolgenden Ausfilhrungs-
beigpiele ndher erldutert.

Beispiel 1

100 g Buchenzellstoff (gerissen) wurden mit 200 g einer
10masseprozentigen widBrigen Dispersion mikrokristalliner
Zellulose 30 min lang bei Raumtemperatur im Zerfassrer
gemischt. AnschlieBend wurde das Produkt bei 105 °C bis
zu einem Feuchtegehalt von 5 % getrocknet und nach Abkiih-
lung in einer Schlagkreuzmiihle zweimal gemahlen, wobel in
der ersten Mahlstufe ein Sieb mit 1 mm Lochdurchmesser
verwendet wurde., Das so erhaltene Zsllulosepulver wurde
mittels Alpine-~Labor-Luftstrahlsieb analysiert, Die Ana~
lyse ergab folgende TeilchengrdBen:

96,0 Masse% 100 /o
4,0 Masse% 100 /am
Die Sohiittdichte betrug 103 » 10° kg/m°.

Beigpiel 2

100 g Buchenzellstoff (gerissen) wurden mit 100 g einer
10masseprozentigen wdBrigen Dispersion mikrokristalliner
Zellulose 30 min lang beli Raumtemperatur im Zerfaserer
gemischt. AnschlieBSend wurde wie in Beispiel 1 verfahren.



Es wurden folgende TeilchengridBen ermittelt:

94,5 Masse% 100 Jum
5,5 Masse% 100 Jam
Die Schiittdichte betrug 87 . 10° kg/m-.

Belgpiel Vergleichabeispiel

Im Vergleich zu den Beispielen 1 und 2 wurden 100 g Buchen-
zellstoff (gerissen) mit 180 ml destilliertem Wasser im
Zerfaserer bel Raumiemperatur 30 min lang gemischt. Das
erhaltene Produkt wurde anschlieBend wie in Beispiel 1
behandelt. Die Analyse mit dem Alpine-Labor-Luftstrahl-
gleb ergab folgende TellchengrdBen:

86,4 Masse% 100 /um
13,6 Masse% 100 /o
Die Schiittdichte betrug 38,8 . 10° kg/m°.

Beispiel 4

100 g Zellwolle wurden mit 200 g einer 10Omasseprozentigen
wifrigen Dispersion mikrokristalliner Zellulose 30 min
lang bei Raumtemperatur im Zerfaserer gemischi. Anschlie-
Bend wurde wie in Beisgpiel 1 verfashren. Dabei ergaben sich

folgende Teilchengrofien:

90,0 Masse% 100 /um
10,0 Masse% 100 /o
Die Schiittdichte der Probe betrug 125 . 103 kg/m3.

Beispiel 5

100g Zellwolle wurden mit 100 g einer 10masseprozentigen
widBSrigen Dispersion mikrokristalliner Zellulose 30 min
lang bei Raumtemperatur im Zerfaserer gemischi., Anschlie-



Bend wurde wie in Beisplel 1 verfahren. Folgeade Teilchen-
griBen wurden ermittelt:

97,0 Massge% 100 Jum
3,0 Masse% 100 Yal
Die Sohiittdichte der Probe betrug 80 . 10° kg/m-.

Beispiel 6 (Vergleichsbeigpiel)

Im Vergleich zu den Beispielen 4 und 5 wurden 100 g Zell=-
wolle mit 180 g destilliertem Wasser im Zerfaserer bei
Raumtemperatur 30 min lang gemischt, AnschlieBend wurde
wie in Beispiel 1 verfahren., Die TeilohengrdBen betrugen:

85,8 Masse% 100 jam
14,2 Masse% 100 s
Die Schiittdichte der Probe betrug 80 . 10° kg/m-.



Erfindungsanspruch

1.

2.

Verfahren zur Herstellung von Zellulosepulver auf
mechanischem Wege mit vorausgehender Versprodung faser-
formigen zellulosischen Ausgangsmaterials, dadurch ge-
kennzeichnet, daB das faserfdrmige zellulosische Aus-
gangsmaterial mit einer wiHBrigen Dispersion, enthaltend
5 bis 15 Masse% mikrokristalliner Zellulose, welche durch
einen sdurshydrolytischen Abbau faserfdrmigen zellulo=-
gischen Materials bis zum Grenzpolymerisationsgrad und
angchlieBende Freisetzung der Mikrokristallite durch
Kolloidvermaehlung in Wasser gewonnen wurde, in einem
Feststoffverhdltnis von 5 bis 50 Masseteilen, vorzugs-
walse 5 bis 20 Masseteilen, mikrokristalliner Zellulose
Je 100 Massgeteile faserfBrmiges zellulosisches Ausgangs-
material vermischt, die erhaltiene Mischung bei einer
Temperatur von 80 bis 120 °¢ bis zu einem Feuchtegehalt
von hBchatens 5 Masse%, bezogen auf die Gesamtmasse der
Mischung, getrocknet und in an sich bekanntier Weise ge-
mehlen wird.

Verfahren nach Punkt 1, dadurch gekennzeichnet, daB das
faserformige Ausgangsmaterial mit der wiBrigen Disper-
gion mikrokristalliner Zellulose in einem Zerfaserer
vermischt wird.
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