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(54) MISCHVORRICHTUNG UND ABDECKVORRICHTUNG, VERWENDUNG DERSELBEN
SOWIE VERFAHREN ZUR MODIFIZIERUNG UND DERIVATISIERUNG VON

KOHLENHYDRATEN

(567) Die vorliegende Erfindung betrifft eine Mischvorrich-
tung sowie deren Verwendung zur physikalischen
Modifizierung und/oder chemischen Derivatisierung
von hochmolekularen und/oder niedermolekularen
Kohlenhydraten, Proteinen und/oder Mischungen
hievon mit mindestens einem Mischer (4) und min-
destens einer dichtend gefiihrten Pressplatte (3) in
einer mittels einer Abdeckung (6) dicht verschlie3-
baren Mischkammer (2) und einer Austragsvorrich-
tung (5) mit einem Einzugsteil (5') und mit einem
Austragsteil (7). Die Austragsvorrichtung (5) umfasst
eine Zwangsférderung, wie eine Fdrderschnecke,
vorzugsweise einen Einschnecken-Extruder, und ist
an der Abdeckung (6) der Mischkammer (2) ange-
ordnet.

Desweiteren betrifft die vorliegende Erfindung ein
Verfahren zur physikalischen Modifizierung und/oder
chemischen Derivatisierung von hochmolekularen
und/oder niedermolekularen Kohienhydraten, Prote-
inen und/oder Mischungen hievon. Das Ausgangs-
produkt wird mittels einer Mischvorrichtung umfas-
send eine Mischkammer mit einer Pressplatte und

einem Mischer pressgemischt, wobei die Fihrung der
Pressplatte und des Mischers voneinander entkoppelt
erfolgt.
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2 AT 413698 B

Die Erfindung betrifft die Verwendung einer Mischvorrichtung zur physikalischen Modifizierung
und/oder chemischen Derivatisierung von Kohlenhydraten, Proteinen sowie Mischungen hie-
von.

Weiters betrifft die Erfindung eine Mischvorrichtung zur physikalischen Modifizierung und/oder
chemischen Derivatisierung von Kohlenhydraten, Proteinen sowie Mischungen hievon mit einer
Austragsvorrichtung.

Die Erfindung betrifft weiters die Verwendung der Mischvorrichtung mit der Austragsvorrichtung
zur physikalischen Modifizierung und/oder chemischen Derivatisierung von Kohlenhydraten,
Proteinen sowie Mischungen hievon.

Weiters betrifft die Erfindung ein Verfahren zur physikalischen Modifizierung und/oder chemi-
schen Derivatisierung von Kohlenhydraten, Proteinen sowie Mischungen hievon.

Bei der Behandlung von Kohlenhydraten, Proteinen sowie Mischungen hievon, wie sie etwa in
der Nahrungsmittelbranche, Papierindustrie oder in anderen technischen Industriezweigen
durchgefiihrt werden, gilt es bekannterweise, die physikalischen wie auch chemischen Eigen-
schaften, wie Viskositat, zu verbessern. Dies wird im Allgemeinen z.B. bei Polysacchariden,
insbesondere Starke, Uber die physikalische Modifikation und/oder die chemische Derivatisie-
rung des Rohmaterials, erreicht, wobei typische Mengen an Wasser, Weichmacher und andere
Mittel beigemengt werden. Die Behandlung bzw. Umsetzung der Kohlenhydrate basiert auf
kontinuierlicher Homogenisierung der Komponenten unter speziellen Druckverhéltnissen und
Zufihrung von Energie bzw. Temperatur. Nach Abschluss der mechanischen und thermischen
Behandiung kénnen die modifizierten und evil. plastifizierten Produkte mittels Druckverande-
rung expandiert werden, wobei sich das Volumen um ein Vielfaches vergroRert, um ein
gebrauchsfertiges oder fir eine Weiterverarbeitung geeignetes Endprodukt zu erhalten.

Bislang wird auf diesem Gebiet der Autoklav eingesetzt, bei welchem_in_einem-diskontinuierli=——

___chen_Prozess-Kohlenhydrate behandelt werden, insbesondere zur Herstellung von kaltwasser-

I6slichen Stérkederivaten. Dabei wird eine wéassrige Starkesuspension unter Beimengen von
chemischen Reagenzien und standigem Rihren chemisch umgesetzt. Eine Zuflihrung von
thermischer Energie wird Uber die Gehdusewand meistens mittels einer Doppelmantelbehei-
zung oder aber auch Dampfinjektoren durchgefiihrt. Anschliefend wird das Reaktionsprodukt
einem Trocknungsprozess - haufig mittels Walzentrockner - unterzogen, um ein lager- und
transportfahiges Produkt zu erhalten. Dieses Verfahren ist investitions-, zeit- und energieauf-
wendig und vor allem niedrigviskose Eigenschaften der Starke konnen nur durch zusatzliche
chemische Eingriffe oder verlangerte thermische Behandlung herbeigefiihrt werden.

Ein diskontinuierliches Verfahren ist aus der US 3,527 606 bekannt, bei welchem Starke in
Teilchenform in einem Verdickungskocher mit Rilhrmittel zur mechanischen Behandlung des zu
modifizierenden Gutes mittels Zentrifugalkraft suspendiert werden. Dabei werden die Starkepar-
tikel gegen die Wandung des Verdickungskochers geschleudert, um zwischen den Partikeln
und der Wand eine Warmedibertragung zur Modifizierung zu erreichen.

Eine andere auch in vielen anderen Anwendungsgebieten verwendete und géngige Vorrichtung
stellt der Extruder dar, in welchem das zu behandelnde Material einem kontinuierlich arbeiten-
den Prozess unterzogen wird. Das Extrudergehduse kann mit einem Kiihl- bzw. Erwarmungs-
mantel ausgestattet sein, wodurch eine stetige Verfahrenstemperatur aufrechterhalten wird. Die
Retentionszeiten des zu behandelnden Gutes im Extrudergehduse sind von der Lénge der
Extruderschnecke abhéngig, was sich allerdings oftmals als nachteilig herausstellt, da die Re-
tentionszeiten dadurch beschrankt sind. Negative Ergebnisse sind auch auf die permanente
Zwangsbewegung des Materials und auf die nur geringfiigig veranderbaren Betriebsbedingun-
gen im Extrudergehduse zurlickzufiihren. So ist bei einer Anwendung dieses Verfahrens zur
Herstellung von plastifizierter Starke die Erzeugung hochviskoser Produkte nicht gewahrleistet,
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da die Starkemolektle im Extruder einer zu hohen thermischen wie auch mechanischen Belas-
tung ausgesetzt sind und dabei abgebaut werden.

Ein ahnliches kontinuierliches Starkemodifizierungsverfahren ist in der EP 710 670 B1 be-
schrieben, wobei die zu modifizierende Starke in einem kontinuierlichen Pulverstrom lber eine
Einlasso6ffnung in ein abgeschlossenes zylindrisches Turboreaktorgehduse mit Kihl- bzw. Er-
wéarmungsmantel eingebracht wird. Ein Schaufelrad, dessen Schaufeln helikal an der Welle
angeordnet sind, dient dem Zentrifugieren und dem simultanen Weiterbewegen des Reaktions-
gutes in Richtung einer Auslasséffnung. Eine alifallige Trocknung kann mittels eines Turbo-
trockners erreicht werden, welcher an der Auslassdffnung des Turboreaktors angeordnet ist und
ahnlichen Aufbau wie der Turboreaktor zeigt. Das erzeugte Endprodukt nach diesem Verfahren
besteht in einem Trockenprodukt, insbesondere in einem trockenen Pulver.

Ein weiteres diskontinuierliches Verfahren zur Modifikation von Starke oder anderen Polymeren
sowie eine Vorrichtung hiezu wird in der US 5 455 342 A beschrieben. Ein Mischbehalter und
eine damit verbundener Kompressionskammer dienen der Vorbehandlung und der Druckauf-
bringung der zu modifizierenden Starke. Die Druckanwendung in der Kompressionskammer
erfolgt durch einen Kolben. Von der Druckkammer fiihrt eine mit einem Ventil versehene Ver-
bindungsleitung zu einer so genannten ,baffle chamber” - ein Rohr mit einer Mehrzahl an ent-
lang der Innenseite angeordneten baffles bzw. Ringen. Die Stdrke wird durch das Rohr ge-
presst, wobei die baffles Turbulenzen im Material erzeugen. Die Austragung der modifizierten
Stérke erfolgt durch eine Ausgangsleitung, wonach die Starke gelagert oder gegebenenfalls
getrocknet wird.

Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung besteht nun in einer Verbesserung und einer Vereinfa-
chung der Behandlung von Kohlenhydraten, Proteinen und/oder Mischungen hievon, sodass
einerseits ein breites Spektrum an Ausgangsstoffen verwendbar ist und andererseits vielfaltige,
z.B. viskose, Eigenschaften des Endproduktes erhalten werden, wobei oben genannte Proble-
me vermieden werden.

30

35

40

45

50

55

Diese Aufgabe wird gemaf der vorliegenden Erfindung dadurch gelést, dass eine Mischvorrich-
tung umfassend eine Mischkammer mit einem bewegbaren Mischer und einer dichtend gefiihr-
ten Pressplatte, wie sie in der AT 382 090 B beschrieben ist, zur physikalischen Modifizierung
und/oder chemischen Derivatisierung von hochmolekularen und/oder niedermolekularen Koh-
lenhydraten, Proteinen und/oder Mischungen hievon verwendet wird. Die Verwendung dieser
an sich bekannten Pressmischvorrichtung zur physikalischen Modifizierung und/oder chemi-
schen Derivatisierung entspricht einer Kombination der oben beschriebenen kontinuierlichen
und diskontinuierlichen (in batches) Arbeitsvorgédnge. Die Verwendung dieses Konzepts ermog-
licht einerseits einen Einsatz eines breitbandigen Spektrums an Rohstoffen zur Dispergierung
und Plastifizierung und ermdglicht andererseits, dem Endprodukt entsprechend dem spezifi-
schen Ausgangsprodukt und den aufgebrachten Verfahrensbedingungen weitreichende Be-
schaffenheit, wie sowohl niedrig oder aber auch mittlere oder hohe Viskositéat, zu verleihen.
Dazu werden erfindungsgemaf nieder- und hochmolekulare Kohlenhydrate, Proteine und/oder
Mischungen hievon herangezogen. Unter Mischungen werden auch Mischungen mit Mehlen
verstanden, da Mehle pflanzlicher Herkunft proteinhaltig sind. Die erfindungsgemaf verwendete
Mischvorrichtung ist hiezu besonders gut geeignet, da sie in ihrer Arbeitsweise sehr flexibel ist
und dadurch auch eine Vielzahl von verschieden beschaffenen Endprodukten einfach und
effizient herstellbar sind. Die modifizierten Kohlenhydrate, Proteine und/oder Mischungen hie-
von bzw. derart hergestelite Endprodukte sind vorteilhaft als funktionelle Roh- und/oder Zusatz-
stoffe in Anwendungsbereichen, welche von der Lebensmittel-, Kosmetik- und Pharmaindustrie,
Spil- und Waschmittelindustrie (ber die Textilindustrie und Papierindustrie bis hin zur Bauin-
dustrie und Kunststoffindustrie reichen. Weiters konnen die gemaR der vorliegenden Erfindung
bereitgesteliten Produkte zur Herstellung von Damm-, Isolier- und Baustoffen, wie Verbund-
werkstoffe, Keramikprodukten, Spanplatten, Gipsplatten, Verpackungsmaterialien dienen. Der
derartig weitreichende Einsatzbereich von solchen Produkten basiert darauf, dass durch die
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erfindungsgemaRl verwendete Mischanlage die Betriebsbedingungen innerhalb der Mischvor-
richtung individuell leicht steuerbar und kontrollierbar sind. Diese betreffen beispielsweise die
regelbare Bewegung des Materials mittels des Mischers (nachfolgend n&her beschrieben),
wodurch eine stark beeinflussbare Homogenisierung gewahrleistet ist. Weiters betreffen diese
die entkoppelte oder, falls gewlinscht, simultane Druckaufbringung durch die separat steuerba-
re Pressplatte, welche variabel auf die spezifischen Charakteristiken des umzusetzenden Mate-
rials abgestimmt werden kann. Die erfindungsgemaR eingesetzte Mischvorrichtung - nachfol-
gend auch als Pressmischer bezeichnet - umfasst einen dicht verschlieRbaren Mischzylinder
bzw. Reaktorbehalter mit einem Mischwerkzeug und einer dichtend gefiihrten axial beweglichen
Bodenplatte, welche als Pressplatte fungiert. Die erforderlichen Reaktionsbedingungen des
umzusetzenden Materials sind individuell durch den rotierbaren und, unabhangig davon, oszil-
lierbaren Mischer einstellbar. Durch die aufgebrachte mechanische Energie des Mischwerk-
zeugs wird beispielsweise pulverférmige Starke soweit erhitzt, dass sich eine Umwandlung in
eine plastifizierte Masse bei natlrlichem Wassergehalt einstellt. Eine zusatzliche Beimengung
von Ldsungsmittel, wie beim Einsatz herkdmmlicher Vorrichtungen, ist daher nicht mehr not-
wendig und ein nachgeschalteter Trocknungsprozess, wie beim Autoklav-Verfahren, ertbrigt
sich. Die individuelle Anpassung der Betriebsverhéltnisse der erfindungsgemal verwendeten
Mischvorrichtung umfasst auch ein Arbeiten unter Vakuum, wodurch eine Behandlung von
beispielsweise Inulin besonders gute Ergebnisse liefert. Die Reaktionen konnen zuséatzlich
mittels der Pressplatte zur Druckaufbringung beeinflusst werden. Beispielsweise zeigen
hydrophobierende Substanzen wahrend ihrer Behandiung schmierende Wirkung und die Ver-
wendung von gangigen Vorrichtungen, insbesondere des Extruders, fiihrt allzu oft zu erhebli-
chen Konsistenzproblemen des zu behandelten Produktes. Die spezifischen Verfahrensbedin-
gungen im Extruder sind aufgrund der inhdrenten Schneckenldnge zwangslaufig nicht regelbar,
was eine unerwiinschte inhomogene Beschaffenheit des Materials zur Folge hat. Dartber hin-
aus sind in vielen Fallen Hydrophobierungen, beispielsweise aus Griinden der Konsistenz des
zu bearbeitenden Materials im Extruder tGberhaupt nicht mdglich. Wenn solche hydrophobieren-
den Substanzen definierten Bedingungen der erfindungsgemafen kontinuierlichen Pressmi-

schung unterzogen werden, kénnen in erster Linie ihre Verweilzeiten kontrolliert_erhdht. bzw.-

beeinflusst- werden,~wodurch—ein—hoherer Substitutionsgrad erreicht werden kann und eine

schmierende Wirkung des behandelten Gutes wahrend seiner Umsetzung stellt sich erst gar
nicht ein. Demgemaf sind auch groltere Reaktionsausbeuten der zu behandelnden Ausgangs-
produkte erreichbar. Hydrophobierung, unter welcher gemaf der Erfindung Veretherungsreakti-
onen mit Epoxyalkanen mit Kettenlangen von C; bis C,4, Veresterungsreaktionen mit Fettsau-
ren, Fettsdurechloriden, Fettsdureanhydriden (homogen oder gemischt), Alkylbernsteinséuren,
Alkylbernsteinsdureanhydriden mit Kettenldngen von C; bis C,, beispielsweise verstanden
werden, sind gut erreichbar. Nicht nur die Konsistenz entspricht einem wichtigen Erfordernis,
sondern auch Materialeigenschaften, wie Viskositét, spielen eine groe Rolle bei der Herstel-
lung von modifizierten bzw. plastifizierten Kohlenhydraten. Die Verfahrensbedingungen sind
daher weiters bei einer Carboxymethylierung oder Kationisierung von Bedeutung, wobei mit der
erfindungsgemal verwendeten Mischvorrichtung zufriedenstellende, den Anfordernissen ge-
rechte, Endprodukte duflerst leicht und effizient erhalten werden.

In Bezug auf die Ausgangsstoffe ist hinsichtlich hochmolekularer Kohlenhydrate ein breites
Spektrum an u.a. viskosen Eigenschaften mittels der erfindungsgeman verwendeten Mischvor-
richtung erreichbar, wenn native Starke und/oder abgebaute und/oder bereits physikalisch
und/oder chemisch modifizierte Derivate daraus eingesetzt werden. Neben unverénderten,
hochmolekularen Kohlenhydraten kénnen auch bereits behandelte Kohlenhydrate als Aus-
gangsmaterial verwendet werden, wodurch die Eigenschaften dieser Materialien mithilfe der
oben genannten Mischvorrichtung weiters verbessert bzw. veréndert werden kénnen und daher
ein grofler Einsatzbereich auch solcher behandelten Produkte geschaffen wird.

Der Einsatz nativer Stéarke als Ausgangsprodukt ist besonders dann glinstig, wenn die native
Stérke aus Starke von Mais, Wachsmais, Amylomais, Kartoffel, amylosefreie Kartoffel, StiRkar-
toffel, Weizen, Wachsweizen, Rogen, Gerste, Hafer, Amaranth, Tapioka, Maniok, Reis, Wachs-
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reis, Erbsen und Hirse ausgewahlt ist. Diese leicht erhaltlichen Stoffe sind nicht nur kostengiins-
tig, sondern besitzen auch duferst gute Eigenschaften hinsichtlich ihrer Behandlung bzw. Wei-
terverarbeitung und ihrer industriellen Einsetzbarkeit.

Andere glinstige Rohmaterialien aus der Gruppe der hochmolekularen Kohlenhydrate, welche
ebenfalls zu zufriedenstellenden Endprodukten mithilfe der genannten Mischvorrichtung modifi-
zierbar sind, umfassen neben obengenannten Stoffen Inulin, Oligofructose, Galaktomannane
wie Guar, Johannisbrotkernmehl, Cassia, Tara Gummi und andere Hydrokolloide, wie sie bei-
spielsweise in Ullmanns Enzyklopadie der technischen Chemie, R. L. Whistler, J. N. BeMiller:
Industrial Gums, Polysaccharides and Their Derivatives, Third Edition, Academic Press, Lon-
don, 1993 angefiihrt werden, insbesondere Pektin.

Hinsichtlich der niedermolekularen Kohlenhydrate ist es von Vorteil, wenn die Ausgangsstoffe
Zucker und Zuckeralkohole umfassen. Bei Verwendung der genannten Mischvorrichtung sind
derartige Materialien optimal zu viskosen Endprodukten verarbeitbar. Zudem stellen sie in
modifizierter Form einen guten Einsatzstoff in der chemischen Industrie dar, insbesondere in
der Lebensmittelindustrie und Pharmazie, aber auch als Ausgangsprodukt fiir Polymere,
Waschrohstoffe, Weichmacher, Emulgatoren und dergleichen.

In diesem Zusammenhang ist es glinstig, wenn Zucker, ausgewahlt aus Saccharose, Maltose,
Fruktose sowie Glucose und Palatinose® eingesetzt wird.

Des weiteren ist es vorteilhaft, wenn im Einzelnen hydrierte Derivate, wie z.B. Palatinit®, Sorbit,
Mannit, Xylit, Maltit, Lactit und andere in Ullmanns Enzyklopadie der technischen Chemie, 4
Auflage, Band 24, Seiten 749-793 angefiihrten Zucker und Zuckeralkohole verwendet werden.

Als Proteine kénnen insbesondere pflanzliche Proteine genannt werden, wie sie zusammen mit
den obgenannten Ausgangsprodukten natiirlich vorkommen, aber auch tierisches Protein, wie
beispielsweise Kasein. S

g T

Die Anwendung der verwendeten Mischanlage liefert besonders gute Ergebnisse, wenn sie fiir
die Herstellung von Kohlenhydraten, ausgehend von Mono- und/oder Disacchariden und/oder
inren Zuckeralkoholen, herangezogen wird. Genauer gesagt, handelt es sich bei der Herstel-
lung von Kohlenhydraten um die Neusynthese von Kohlenhydraten, wobei die Polykondensati-
on, welche zum Aufbau von neuen Kohlenhydraten im allgemeinen angewandt wird, mithilfe der
erfindungsgeméfen Vorrichtung sehr effizient ist. Es ist klar, dass dazu Monomere oder Gemi-
sche der einzelnen Monomeren (Mono-, Disaccharide und deren Zuckeralkohole) zum Einsatz
kommen, welche in der Mischanlage pressgemischt werden. Auf diese Weise sind beispielswei-
se Zuckeraustauschstoffe, welche zur Herstellung von kalorienreduzierten Lebensmitteln he-
rangezogen werden, wie Polydextrose®, rasch und ohne gro3en Aufwand herstellbar. Weiters
gewahrleistet die Neusynthese solcher Kohlenhydrate unter Verwendung einer derartigen
Mischvorrichtung nicht nur eine verbesserte Textur des behandelten Produktes, sondern kommt
auch dem Geschmackseindruck zugute.

Eine weitere Aufgabe der Erfindung besteht in der Schaffung einer verbesserten Mischvorrich-
tung zur physikalischen Modifizierung und/oder chemischen Derivatisierung von hochmolekula-
ren und/oder niedermolekularen Kohlenhydraten, Proteinen und/oder Mischungen hievon. Im
Einzelnen handelt es sich dabei um eine modifizierte Mischvorrichtung, welche ansatzweise
zuvor beschrieben worden ist, wobei dieses genannte Konzept zur Behandlung der genannten
Ausgangsstoffe optimiert werden soll. Gegensténdliche Mischvorrichtung weist mindestens
einen Mischer und mindestens eine dichtend gefiihrte Pressplatte in einer mittels einer Abde-
ckung dicht verschlieRbaren Mischkammer auf. Weiters ist eine Austragsvorrichtung mit einem
Einzugsteil und mit einem Austragsteil vorgesehen.

Bei obiger Pressmischvorrichtung geman der AT 382 090 B ist zwar eine Austragsvorrichtung
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vorgesehen, welche allerdings nicht weiter spezifiziert ist. Es ist bekannt, dass fur einen Austrag
von modifizierten bzw. plastifizierten Kohlenhydraten ein méaRiger und materialschonender
Vorgang erforderlich ist, sodass das zu erzielende Endprodukt mit zufriedenstellender Konsis-
tenz und viskosen Eigenschaften aus der Mischanlage entnommen werden kann. Gerade beim

5  Austragsvorgang stelit sich oftmals das Problem einer ungeniigenden, reduzierten Expansion
bzw. eines Aufblasen der plastifizierten Endprodukte, da ein Austragen bzw. Auspressen des
behandelten Stoffes aus der Umsetzungsvorrichtung allzu rasch und/oder uneinheitlich vonstat-
ten geht, sodass das verkleisterte Material inhomogen, d.h. nur an seiner Oberflache, expan-
diert. Ein solches Fehlverhalten der Umsetzung und Austragung kann sogar dazu fiihren, dass

10 das expandierte Austragprodukt eine Harte, vergleichbar mit der von Glas, entwickelt und somit
ein vollkommen unbrauchbares Produkt ist.

Die in der EP 916 877 A2 beschriebene hochdruckfeste Dichtungseinrichtung zur Homogenisie-
rung oder Dispergierung empfindlicher fliissigen Phasen oder Feststoffe weist einen hochdruck-

15 festen Mischbehélter mit einem durch die Mischbehalterabdeckung gefiihrten axial verschiebbar
gelagerten Rotor als Mischwerkzeug und einem dariiber gelagerten, plattenformigen Element
bzw. Druckplatte auf. Die Druckplatte ist in ihrem Umfang mit einer Mehrzah! von Dichtungs-
elementen ausgestattet. Das zu behandelnde Mischgut wird bei Herabsenken des Rotors und
des plattenférmigen Elements aufgenommen und in einem Spalt zwischen dem Rotor und dem

20  plattenférmigen Element scherbeansprucht. Mittels dieser Vorrichtung gelingt es zwar einer-
seits, die Behandlungszeiten der zu vermengenden Stoffe herabzusetzen, indem neben der
Rotation und Pressdruck zuséatzlich die Scherung auf das Material wirkt und andererseits mittels
der Dichtungselemente einen sicheren Abschluss des Mischbehélters gegen atmosphérische
Einflisse zu erhalten, jedoch bietet sie keinen Losungsansatz oben genannter Nachteile wah-

25 rend des Austragsvorganges des behandelten Materials. Eine Austragsvorrichtung ist auch hier
nicht ndher spezifiziert.

Aus der EP 832 682 A1 ist eine friihere Entwicklung der soeben angefiihrten Dichtungseinrich-

tung zum Homogenisieren und Dispergieren von fliissigen_Phasen_bekannt.- Auch-bei-dieser-— - —-—-—

“730 Mischeinrichtung ist keine Austragsvorrichtung offenbart; eine Entnahme des behandelten
Materials erfolgt lediglich durch Aufwartsschub des an der Oberseite des Rotors befindlichen
plattenformigen Elementes, wobei das Material als Ganzes ausgebracht wird, womit wieder
Gefahr gelaufen wird, dass bereits erwdhnte Problematiken wahrend des Austragsvorganges
leicht auftreten.

35
Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es nun, eine Mischvorrichtung mit optimierter Austrags-
vorrichtung zu schaffen, mit welcher einerseits eine Expansion von modifizierter Endprodukten,
insbesondere plastifizierte Polysaccharide bzw. Starke, langsam bzw. regelbar je nach Materi-
aleinsatz und ohne grofle zusatzlichen Aufwendungen herbeigefiihrt wird, so dass das gesamte

40  Material als einheitlich schaumartig aufgeblasene Masse einfach und problemlos ausgetragen
bzw. aus der Mischvorrichtung entfernt werden kann.

Diese Aufgabe wird dadurch geldst, dass die Austragsvorrichtung einer Mischvorrichtung eine
Zwangsférderung, wie eine Forderschnecke, vorzugsweise einen Einschnecken-Extruder,
45 umfasst und vorzugsweise an der Abdeckung der Mischkammer angeordnet ist, wobei andere
Anordnungen, horizontal oder vertikal entlang des Reaktionsbehélters ebenfalls denkbar sind.
Als Zwangsfordereinrichtung kdnnen beispielsweise auch Zellradschleusen, Spindelpumpen,
wie Mohno-Pumpen, Zahnradpumpen oder dergleichen verwendet werden. Eine Zwangsforde-
rung als Austragsvorrichtung schafft eine erweiterte Kombination des kontinuierlichen und
50  diskontinuierlichen Behandlungskonzeptes von Ausgangsprodukten zur Erhaltung breitbandiger
viskoser Eigenschaften, da die auf das zwangsgeférderte Material aufgebrachten Druckverhalt-
nisse kontrollierbar sind. Die in einer derartigen Austragsvorrichtung mégliche unbegrenzte
Steuerung der Retentionszeit und der Druckaufbringung erlaubt die vollstandige Expansion des
Austragsproduktes zur Erreichung optimaler, hochqualitativer und v.a. homogener Materialbe-
56  schaffenheiten. Darliber hinaus wird durch das stetige Weiterbewegen des Austragsgutes eine
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Entnahme in definierten, bestimmbaren Chargen geschaffen, sodass das Austragsprodukt als
vertriebsfertiger, aber auch als leicht weiterverarbeitbarer Strang aus der Mischvorrichtung
entnommen werden kann. Es ist auch denkbar, dass die Austragsvorrichtung beheiz- bzw.
kuhlbar ist, sodass eine zusatzliche Temperatureinwirkung bzw. Temperatureinhaltung auf das
zwangsgeforderte Material mdglich ist. Darliber hinaus ist es vorstellbar, dass ein Vakuuman-
schluss im Bereich der Zwangsforderung der Austragsvorrichtung vorgesehen ist, sodass Un-
terdruckverhéltnisse innerhalb der Austragsvorrichtung und im Reaktionsbehalter gestattet sind.
Dies ist bei Behandlung von beispielsweise Polysacchariden bzw. Herstellung von hochve-
resterten Produkten vorteilhaft, da entstehendes Reaktionswasser, welches storend auf die
Reaktionsfiihrung bzw. auf die Reaktionsausbeuten wirkt, wahrend der Reaktion im Pressmi-
scher entfernt werden kann. Vorteilhafterweise ist die Anordnung der Austragsvorrichtung derart
gestaltet, dass sie, vorzugsweise der Extruder, quer durch die Abdeckung gefiihrt ist. Durch
eine solche Ausgestaltung der Abdeckung, welche dem Deckel des Mischbehdlters entspricht,
ist ein einfacher, direkter Zugang in die Austragsvorrichtung aus der Mischkammer und somit
gleichzeitig ein Austrag- bzw. Auspressvorgang des Materials aus der Mischkammer geschaf-
fen, welcher zwangsweise, aber sehr wohl kontrolliert, vonstatten geht.

Um einen Zugang von der Mischkammer zur Austragsvorrichtung zu schaffen, ist es zweckdien-
lich, dass eine solche Verbindung durch zumindest eine Offnung in der Abdeckung der Misch-
kammer realisiert ist. Es kénnen auch mehr als eine Verbindung vorgesehen sein, wodurch das
Mischgut aus der Mischkammer ungehindert (iber den Einzugsteil des Zwangsférdermittels,
insbesondere des Extruders, von der Austragsvorrichtung aufgenommen wird. Bei dieser Off-
nung ist es von Vorteil, wenn sie eine schlitzartige, langliche Form aufweist, wobei aber auch
kreisférmige, rechteckige, elliptische oder ahnlich geformte Durchbrechungen vorgesehen
werden konnen.

Gemal einem weiteren Merkmal der Erfindung ist die Verbindungsoffnung der Austragsvorrich-
tung in der Abdeckung aufRermittig angeordnet. Durch eine solche exzentrische Anordnung wird

gewdhrleistet, dass das auszutragende Material optimal in_den_Einzugsteil-des_Extruders-ge--
“angt. T T

In diesem Zusammenhang ist es zweckdienlich, wenn der Mischer der Mischvorrichtung und die
dichtend gefuhrte Pressplatte der Mischkammer in Richtung der Abdeckung verschiebbar ist.
Der umgesetzte Stoff wird dadurch vom oszillierbaren und rotierbaren Mischwerkzeug in Rich-
tung Deckel bzw. Abdeckung bewegt und durch die ebenfalls in Richtung Abdeckung dichtend
gefuhrte Pressplatte in die Verbindungsoffnung, an welcher die Austragsvorrichtung anschliefit,
gedrangt. Der Mischer streift das Material an den Offnungskanten der Verbindung bzw. seiner
Umrandung ab, sodass das gesamte Material aus der Mischkammer entfernt wird. Selbstver-
stéandlich kann die Anordnung dieser Verbindungsoffnung auch mittig oder im Randbereich
ausgebildet sein, wobei allerdings eine vollstédndige Entleerung der Mischkammer gewahrleistet
sein muss, so dass kein restliches, ungenutztes Mischgut in der Mischkammer verbleibt. Dieses
erfindungsgemafRe Merkmal der vorzugsweisen axialen Verschiebbarkeit des Mischers und der
Platte dient weiters nicht nur dem maximalen aber dosierten Austrag des Mischgutes aus der
Mischkammer, sondern auch einer griindlichen Entleerung derselben. Fir eine besonders
exakte Flihrung des Mischgutes in die Austragsvorrichtung ist es vorteilhaft, wenn der Mischer
direkt und die dichtend gefiihrte Pressplatte der Mischkammer nahe an die Verbindungséffnung
der Austragsvorrichtung bewegbar ist. '

Zusatzlich ist es von Vorteil, wenn die Abdeckung der Mischkammer mit Ventilen versehen ist.
Somit ist grundsétzlich nicht nur ein Arbeiten unter verschiedenen Druckverhéltnissen, wie auch
Vakuum, geschaffen, sondern auch eine Beschickung, Beliiftung, Begasung oder etwa Evaku-
ierung (beispielsweise in Form eines Sicherheitsventils) gestattet. Dies umfasst auch die Mog-
lichkeit einer Zudosierung von gasformigen bzw. flissigen Komponenten bzw. Reagenzien oder
aber auch eine Abfuhr von unerwiinschten, insbesondere fliichtigen, Nebenprodukten, die aus
der Reaktion der behandelten Ausgangsprodukte entstehen. Die Ausstattung der Abdeckung
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mit Ventilen hat besonders den Vorteil, dass kontinuierliche Arbeitsbedingungen gefahren wer-
den konnen; d.h. die Ventile werden fiir eine Beschickung der Kammer mit frischem Rohmateri-
al und/oder zuséatzlichen anderen Komponenten eingesetzt, um sofort nach hinreichendem,
kontrollierter Umsetzung des Mischgutes mittels der Austragsvorrichtung entnommen zu wer-
5 den, wobei gleichzeitig eine Nachfiillung mit frischem Rohmaterial iber die Ventile stattfinden
kann, ohne den Betrieb der Anlage anhalten zu missen. Alternativ zur kontinuierlichen Anwen-
dung der Arbeitsschritte ist es auch denkbar, diskontinuierliche, semikontinuierliche oder
"batchweise" Bedingungen zu fahren. Dazu werden nach Einbringung der zu behandelten
Komponenten die Ventile verschlossen gehalten, bis der aktivierte Austragsvorgang des Misch-
10 gutes Uber die Austragsvorrichtung abgeschlossen ist, so dass die Mischkammer ebenso wie
der Austragsextruder vollstandig entleert sind. Das System kann anschlieRBend einer Reinigung
unterzogen werden, indem - {iber beispielsweise dafiir vorgesehene Ventile oder verschliefba-
re Durchlasséffnungen - Reinigungsmittel (oder Wasser) in die Mischkammer eingebracht und
die Anlage bis zu einer vollstandigen Entleerung des Anlageninneren in Betrieb gehalten wird.
15
Es ist zweckmaRig, wenn Druck- bzw. Temperatursensoren zur Kontrolle der Mischkammer an
der Mischkammer zugewandten Unterseite der Abdeckung angeordnet sind. Sowohl Anzahl als
auch Anordnung sowie Position kann beliebig, je nach Notwendigkeit, ausgestaltet sein. Diese
Sensoren dienen als Kontrollmittel; dementsprechend soll Art und Typ der Sensoren derart
20 gewahlt sein, dass sie eine genaue Beobachtung und eventuelles Korrigieren der Reaktionsbe-
dingungen der Mischkomponenten in der Mischkammer ermdglichen. So kann beispielsweise
bei Ungenlgen der fir die zu behandelten Materialien erforderlichen Energie mittels der Tem-
peratursensoren erfasst werden und rasch ausgeglichen werden, indem Warme zugeschaltet
wird. In diesem Zusammenhang ist es denkbar, dass derartige Steuerungen bzw. Regelungen
25 von einem zugeschalteten Rechner libernommen werden oder aber auch manuell getatigt
werden kbénnen.

Um eine gleichmagige und einheitliche Expansion der Masse zu erreichen, ist es gemaR einem
weiteren Erfindungsmerkmal vorgesehen, dass ein Austragsventil am_Austragsteil_der Aus--. - -

---30- - ~tragsvorrichtung bzw. dés Extruders vorgesehen ist. Hier ist die Art bzw. der Typ des Ventils in

Abhéngigkeit der Materialeigenschaften zu wahlen, wobei der Austragsteil abnehmbar bzw.
durch andere verschiedenartige Austragsteile austauschbar sein kann. Es ist auch denkbar,
dass die Austragszone mit der regelbaren Durchlassoffnung auf eine beliebige Formgebung
(Je nach anschlieRender Verwendung oder Weiterverarbeitung) des ausgetragenen Stoffes

35  abgestimmt sein kann. Entsprechend ist ein Austrag der umgesetzten Endprodukte in Form
eines Stranges oder anderer Gestaltausbildung, beispielsweise bereits geschnitten, mdglich. Zu
diesem Zweck kann am Ende der Austragsvorrichtung eine Schneidevorrichtung mit rotierender
Messerklinge angebracht sein.

40  GemalR der Erfindung ist es auRerst zweckmaRig, wenn die dichtend gefiihrte Pressplatte in der
Mischkammer mit Gleitringdichtungen versehen ist, welche vorzugsweise aus gehartetem Me-
tall gefertigt sind. Dadurch ist sichergestellt, dass ein breites Spektrum an Materialkombinatio-
nen einer Behandlung in der Mischkammer mit Austragsvorrichtung unterzogen werden kann,
ohne Gefahr zu laufen, einen Verschieilt, wie Korrosions-, Abrasions- oder andere Abnitzungs-

45  erscheinungen zu verursachen. Es kénnen auch herkdmmliche O-Ringe aus Kautschukmateri-
al, Teflon-ummanteltem Gummi, Dichtungen aus Viton oder vergleichbare Materialien einge-
setzt werden, wobei gewahrleistet sein muss, dass in Abhangigkeit des eingesetzten Materials
bzw. Mischgutes keine schadigenden Auswirkungen auf die Belastbarkeit bzw. Bestandigkeit
dieser Dichtungen herbeigefiihrt werden.

50
Hinsichtlich einer physikalischen Modifizierung und/oder chemischen Derivatisierung von hoch-
molekularen und/oder niedermolekularen Kohlenhydraten, Proteinen und/oder Mischungen
hievon ist es besonders vorteilhaft, wenn die eingangs erlduterte Mischvorrichtung mit Aus-
tragsvorrichtung soeben beschriebener Art verwendet wird. Dieses besondere Merkmal der

55  vorliegenden Erfindung, welches durch den Einsatz der Austragsvorrichtung charakterisiert ist,
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besteht in der Realisierung der optimierten Kombination des kontinuierlichen mit dem diskonti-
nuierlichen Konzept zur Herstellung von plastifizierten niedrig-, mittel- als auch hochviskosen
Endprodukten hoher Qualitdt. So z.B. ist ein sofort einsatzfahiges und hochwertiges Verbund-
material unter Verwendung der erfindungsgemafien Vorrichtung auf einfachste Weise herstell-
bar. Dies erfolgt einfach durch das Einbringen von Kohlenhydraten, insbesondere Starke bzw.
modifizierte Starke, gemeinsam mit Kunststoffen, wie beispielsweise Polyethylen, Polypropylen
und andere Polyolefine, Polystyrol, Polyester, Polyvinylchlorid und dergleichen, in die Mischvor-
richtung, in welcher das eingebrachte Material plastifiziert wird und tber die Austragsvorrichtung
sofort als weiterverarbeitbarer Verbundwerkstoff entnommen wird. Durch die direkt angeschlos-
sene kontinuierliche Austragung ergibt sich der besondere Vorteil, dass ein Einsatz von
Weichmachern, welche sonst bei herkémmlichen Vorrichtungen, wie dem Extruder, erforderlich
sind, um ein hochwertiges Verbundmaterial herzustellen, erheblich reduziert wird oder sogar zur
Ganze eingespart werden kann.

Eine Mischvorrichtung mit einer Austragsvorrichtung ist dann besonders von Vorteil, wenn sie
far die Herstellung von Kohlenhydraten bzw. Neusynthese, ausgehend von Mono- und/oder
Disacchariden und/oder ihren Zuckeralkoholen, eingesetzt wird. In diesem Zusammenhang ist
es zweckmaRig, wenn hiezu oben genannte Mischvorrichtung gemeinsam mit oben angefiihrter
Austragsvorrichtung herangezogen wird.

Eine weitere Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist die Schaffung eines Verfahrens zur physi-
kalischen Modifizierung und/oder chemischen Derivatisierung von hochmolekularen und/oder
niedermolekularen Kohlenhydraten, Proteinen und/oder Mischungen hievon. Ubliche Methoden,
wie die anfangs erlduterten kontinuierlichen und diskontinuierlichen Verfahren sind einerseits
mittels Extruder und andererseits mittels Autoklav durchfiihrbar. Es ist auch bekannt, dass diese
beiden Anwendungsmethoden seriell und/oder parallel geschalten sein kénnen, um die Vorteile
jedes einzelnen Verfahrens zu nutzen. Allerdings kénnen diese Techniken selbst in einer derar-
tigen Anordnung nicht alle Nachteile hintanhalten, wie dies beispielsweise bei den Reaktions-
zeiten der herkommlichen Verfahren der Fall ist, welche u.a. bereits eingangs erortert-worden
sind. In diesem Zusammenhang-ist-bei-grofen Anforderungen hinsichtlich verschiedenartiger,
hochqualitativer Viskositatseigenschaften des Endprodukts eingeschrankte und/oder fehlerhafte
Durchfuihrbarkeit gegeben. Dazu gehdren die Erfordernisse von verfahrensspezifischen Zuséat-
zen und/oder Reagenzien, um zu einem entweder hoch- oder niederviskosen Endprodukt zu
kommen. Beispielsweise sind Weichmacher als Zusatz bei der Plastifizierung von Stérke not-
wendig, um ein Produkt mit anspruchsvollen Viskositatseigenschaften zu erhalten. Ein weiteres
Beispiel ist, dass bei einer Modifizierung von Kohlenhydraten ein wéssriges System unbedingt
vorhanden sein muss, sodass sich (berhaupt erst eine Modifizierung und/oder Derivatisierung
der Stoffe, insbesondere im Falle von Starke als Ausgangsprodukt, einstellen kann. Daran
angeschlossen ist die verfahrensspezifische Anforderung einer Trocknung, welche in einem
diskontinuierlichen Verfahren zumeist durch einen Walzentrockner realisiert wird. Weitere
Nachteile liegen in relativ hohen Anlageinvestitionen, wobei zusétzlich groRe Energieaufwen-
dungen bei relativ niedriger Effizienz der chemischen Reaktionen in den Systemen gegeben ist.
Daraus resultiert zwangslaufig, dass die genannten Techniken kostenintensiv und, aufgrund der
geringen Einsatzmdglichkeiten von Rohmaterialien, auch unékonomisch sind.

Zusammenfassend liegt die Aufgabe des vorliegenden Verfahrens darin, dass die Vorteile
beider oben genannten kontinuierlichen und diskontinuierlichen Behandiungsmethoden in
einem Verfahrensschritt durchfiihrbar sind. Dabei ist es u.a. auch Ziel, die umzusetzenden
Ausgangsprodukte auch bei sehr geringem bis gar keinem Wassergehalt optimal zu modifizie-
ren, das plastifizierte Endprodukt leicht und v.a. regulierbar auszutragen, notwendige Reagen-
zien beliebig hinzu zu dosieren und fliichtige Nebenprodukte jederzeit zu entziehen.

Oben gestellte Aufgaben werden gemaR der vorliegenden Erfindung dadurch geldst, dass die
Ausgangsprodukte mittels einer Mischvorrichtung umfassend eine Mischkammer mit einer
Pressplatte und einem Mischer pressgemischt werden, wobei die Fihrung der Pressplatte und
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des Mischers voneinander entkoppelt erfolgt. Durch die, vorzugsweise axial fihrbare, Pressplat-
te wird das Material einerseits einem Vorschub und anderseits einer Druckbeanspruchung
ausgesetzt. Die Wirkung des Mischers auf die zu modifizierenden Ausgangsprodukte sind die
Homogenisierung, also das Mischen, und zusatzliche thermomechanische Behandlung durch
Druck- und Temperaturbeaufschlagung der zu modifizierenden Ausgangsprodukte. Die unab-
hangig voneinander fahrbare Behandlung des Mischgutes ist eine entkoppelte Fihrung der
beiden Konstruktionsteile. Dadurch kénnen je nach Anfordernis, welche einerseits von der Art
des eingesetzten Rohstoffs und andererseits von der erwiinschten Zielsetzung der Beschaffen-
heit des Endproduktes (Viskositat, Vermahibarkeit, etc.) abhdngen, die Ausgangsprodukte
aulerst flexibel und somit einfacher umgesetzt werden. Dies besteht in erster Linie in den kon-
trollierbaren und individuell abstimmbaren Verweilzeiten, wodurch die Reaktionen besser und
v.a. vollstéandig ablaufen kénnen. In diesem Zusammenhang ist es auch vorteilhaft, wenn die
Druck- und Temperaturverhdltnisse innerhalb der dazu herangezogenen Mischvorrichtung
regelbar sind. Daraus ergibt sich, dass der fiir die Modifizierung notwendige Chemikalien-
verbrauch besser auf das zu behandeinde Gemisch abgestimmt wird, wodurch sich dieser auch
erheblich reduziert, was aus 6konomischer Sicht von Vorteil ist.

Hinsichtlich der Optimierung des Verfahrens ist es glinstig, wenn die Ausgangsprodukte ganz-
lich oder nahezu l6sungsmittelfrei pressgemischt werden. Die nahezu I6sungsmittelfreie Be-
handlung besteht in einer aulerst geringen Zudosierung von, vorzugsweise Wasser, um z.B.
Kohlenhydrate in einen hydratisierten Zustand zu bringen. GemaR des vorliegenden erfin-
dungsgemafRen Verfahrens kann dies auch ohne Beimengung von Wasser geschehen, da
durch die Wirkungsweise der Pressplatte bzw. durch deren Ausiibung eines definierten Druckes
der naturliche Wassergehalt der Ausgangsprodukte zur Hydratisierung verwendbar ist. Bei-
spielsweise ist dies bei einer Verarbeitung von Inulin besonders von Vorteil, da bei der Herstel-
lung von hochveresterten Produkten typische Mengen an Wasser entstehen, welche fiir einen
gunstigen Verlauf der Reaktion entfernt werden missten. GemaR der Erfindung ist dies nicht
mehr notwendig, da auch bei Unterdruckverhaltnissen gearbeitet werden kann. Dies schafft

nicht nur die 6konomische Einsparung hinsichtlich eines Wasserverbrauchs, sondern reduziert—-- - -

auch den Verbrauch.von.anderen-chemischen-Zusatzreagenzien, die zur Aufnahme der Aus-
“gangsprodukte in wassrige Systeme bekannterweise erforderlich sind.

In diesem Zusammenhang ist es besonders zweckdienlich, wenn die Endprodukte nach ihrer
physikalischen Modifizierung und/oder ihrer chemischen Derivatisierung mit einer Austragsvor-
richtung geman der vorliegenden Erfindung, welche bereits oben ausgefiihrt ist und anhand der
beiliegenden Zeichnung nachfolgend weiter erldutert wird, kontinuierlich ausgetragen wird. Die
Wirkungsweise dieser Art von Austragung mittels der erfindungsgemafien Austragsvorrichtung
besteht in den Bedingungen, durch welche die Substanzen kontinuierlich, aber erfindungsge-
mafl in kontrollierter Form zwangsgefordert werden. Wenn die Ausgangsprodukte zu deren
Modifizierung mit einer erfindungsgeman geringen Losungsmittelzugabe bzw. Wasserzugabe
pressgemischt werden, so kann insbesondere die fiir die Starkeherstellung wichtige Expansion
des Materials vollstdndig bzw. homogen und vor allem eine giinstigere Beschaffenheit der
plastifizierten Starke herbeigefiihrt werden. Dies ist durch die langsame permanente Zwangs-
bewegung mittels der erfindungsgeméafien Austragsvorrichtung, in welcher ausreichende und
vor allem fiir die Expansion notwendige reduzierte Druckentlastung stattfinden kann, erreichbar.
Falls wiinschenswert, ist es auch moglich die modifizierten Endprodukte unter Schutzgasbedin-
gungen auszutragen. Durch die vorliegende Erfindung kann das ebenfalls gemaf vorliegender
Erfindung modifizierte Endprodukt konstant und volistédndig aus dem Mischsystem in einer ganz
oder - falls erforderlich - nahezu vertriebsfertigen, vorzugsweise strangartigen, Beschaffenheit
entnommen werden. Das fertige Endprodukt ist leicht handzuhaben, insbesondere weiter
zerkleinerbar und/oder besser vermahlbar, was beispielsweise bei der Starkeherstellung von
Bedeutung ist.

Bei einer Herstellung bzw. Neusynthese von Kohlenhydraten, ausgehend von Mono- und/oder
Disacchariden und/oder ihren Zuckeralkoholen, ist es von Vorteil, wenn die benétigten Aus-
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gangsprodukte, unter welchen auch Monomere und ihre Gemische fallen, mittels einer Press-
platte und einem Mischer unabhangig voneinander pressgemischt werden. Weiters ist es glins-
tig, wenn im Anschluss daran die so behandelten Produkte mittels einer oben ausgefiihrten
Austragsvorrichtung kontinuierlich ausgetragen werden.

Im Folgenden werden zur Klarheit der vorliegenden Erfindung einige Beispiele angefiihrt, wel-
che in Beispiel 1 die Herstellung von Carboxymethylinulin, Beispiel 2 den Abbau von Guar-
kernmehl und Beispiel 3 die Hydrophobierung von Kartoffelstarke zeigen.

Beispiel 1
Herstellung von Carboxymethylinulin

Die Mischkammer der Pressmischanlage wird auf 60°C temperiert. 2000 g Inulin ST (Fa. Orafti,
BE) wird in die Mischkammer gefiillt. Es werden 719 g Natriummonochloracetat beigemengt, die
Mischkammer geschlossen und die Pressplatte auf mittlere Stufe in Betrieb gesetzt. Der Inhalt
der Mischkammer wird 5 Min. bei 150 U/min und einer Oszillationsfrequenz von 10 Hiibe/Min.
mit dem Mischer homogenisiert. Nach 5 Min. wird der Pressmischer abgestellt, der Deckel
gedffnet und 50 g Natronlauge Mikroperlen dazugegeben. Bei ca. 30 U/min und Frequenz 10
wird Uber ein Ventil Stickstoff 60 Sekunden lang eingeblasen und liber ein weiteres Ventil ent-
lGftet. Nach dem Spilen mit Stickstoff werden die Ventile geschlossen. Die Drehzahl des Riih-
rers wird auf 250 U/min und die Frequenz auf 15 Hiilben/Min. angehoben und die Pressplatte
auf héherer Stufe gefahren. Unter diesen Bedingungen wird der Inhalt der Mischkammer me-
chanothermisch behandelt. Wahrend dieser Behandlung stieg die Temperatur im Behélter von
55°C auf 85°C. Nach Ablauf von 10 Min. wird die Drehzahl des Mischers auf 50 U/min reduziert
und die Oszillation abgeschaltet. Durch die Austragsvorrichtung wird der Mischkammerinhalt
kontinuierlich in Form eines Stranges ausgetragen. Der Produktstrang wird zerkleinert, vermah-
len und analysiert. Es wird der Gehalt an Glykolsdure und an Natriummonochloracetat mittels
HPLC ermittelt und die Reaktionseffizienz berechnet.

Bei theoretischem Substitutionsgrad von 0,5 wurde eine Reaktionseffizienz von 78% erreicht.
Beispiel 2
Abbau von Guarkernmehl

Die Mischkammer des Pressmischers wird auf 100°C temperiert. 2000 g konventionelles Guar-
kernmehl wird in die Mischkammer gefillt und soviel ml an entionisietem Wasser hinzugege-
ben, dass die Trockensubstanz der Masse 55% betragt. Die Mischkammer wird geschlossen
und die Pressplatte auf hohe Betriebsstufe gestellt. Der Inhalt der Mischkammer wird iber das
Ventil entliiftet. Der Inhalt der Mischkammer wird bei 15 Hiiben/min. mit dem Mischer homoge-
nisiert. Die Drehzahl des Mischers wird so gehalten, dass in der Mischkammer eine konstante
Temperatur gehalten wird. Unter diesen Bedingungen wird der Inhalt der Mischkammer mecha-
nothermisch behandelt. Wahrend dieser Behandlung steigt die Temperatur in der Kammer an
und wird bei gewiinschtem Niveau konstant gehalten. Unter diesen Bedingungen wird der Inhalt
der Mischkammer unterschiedlich lange mechanothermisch behandelt. Nach Ende der mecha-
nothermischen Behandlung wird die Pressplatte niedriger gefahren und die Drehzahl des Mi-
schers auf ca. 50 U/min eingestellt. Durch die Austragsvorrichtung wird der Mischkammerinhalt
kontinuierlich unter Extrusionsbedingungen in Form eines Stranges ausgetragen. Der Produkt-
strang wird zerkleinert, vermahlen und analysiert. Es wird die Viskositat einer 10%iger Losung
mit Brookfield RVT Viskosimeter mit der geeigneten Spindel bei 20°C und 50 U/min gemessen.

Beispiele 1 2 3 4
Temperatur 140°C 140°C 145°C 165°C
Verweilzeit 70 Min 210 Min 70 Min 150 Min
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Viskositat 3220 mPas 120 mPas 1458 mPas 166 mPas
Beispiel 3
5  Hydrophobierung von Kartoffelstarke

Die Mischkammer des Pressmischers wird auf 100°C temperiert. 2000 g native Kartoffelstarke
(Starkina 20.000 von Agrana Zucker und Starke AG, AT) und 50 g Natronlauge Mikroperien
werden in die Mischkammer gefiillt. Es werden 247 g Laurinsaure hinzugegeben, die Mischvor-

10 richtung wird geschlossen und die Pressplatte in Betrieb gesetzt. Der Inhalt der Mischvorrich-
tung wird 5 Min. bei 150 U/min und Oszillationsfrequenz von 10 Huben/Min. mit dem Mischer
homogenisiert. Nach 5 Min. wird bei ca. 30 U/min und Frequenz 10 Uber ein Ventil Stickstoff
60 Sekunden lang eingeblasen und Uber das weitere Ventil entliiftet. Nach dem Spilen mit
Stickstoff werden die Ventile geschlossen. Die Drehzahl des Mischers wird auf 250 U/min und

15 die Frequenz auf 15 Hiben/min. angehoben und auch die Pressplatte wird auf hoher Stufe
gefahren. Unter diesen Bedingungen wird der Inhalt der Mischkammer mechanothermisch
behandelt. Wahrend dieser Behandlung steigt die Temperatur im Behalter auf 140°C. Nach
Ablauf von 10 Min. wird die Drehzahl des Mischers auf 50 U/min reduziert und die Oszillation
abgeschalitet. Uber die Austragsvorrichtung wird der Behélterinhalt kontinuierlich in Form eines

20  Stranges ausgetragen. Der expandierte Produktstrang wird zerkleinert, vermahlen und analy-
siert. Es wird der Gehalt gebundener Laurinsdure ermittelt und die Reaktionseffizienz berech-
net.

Bei theoretischem Substitutionsgrad von 0,1 wurde eine Reaktionseffizienz von 58% erreicht.

25
Weiters wird eine bevorzugte Ausfiihrungsform hinsichtlich der Verwendung einer Mischvorrich-
tung mit einer Austragsvorrichtung gemaR der vorliegenden Erfindung anhand der beiliegenden
Zeichnungen dargestellt.

— - — — —30--—Darin-zeigen:~Fig—1" eine §kizzierte Gesamtansicht der Erfindung mit Mischvorrichtung und
Austragsvorrichtung; Fig. 2 eine Aufsicht auf die Austragsvorrichtung gemaR Fig. 1 von der
Mischkammer aus gesehen; Fig. 3 eine Variante der Austragsvorrichtung aus Fig. 2; Fig. 4 eine
Aufsicht auf die Austragsvorrichtung einer Ausfiihrungsform der Erfindung; Fig. 5 ein Schnittbild
der Anordnung gemaR Fig. 3 in der Austragsebene; Fig. 6 eine Detailansicht V der Fig. 5.

35
In Fig. 1 ist die Mischvorrichtung 1 mit Austragsvorrichtung 5 skizziert gezeigt, wobei im darge-
stellten Korpus 1’ der Vorrichtung 1 die Mischkammer 2 mit dichtend gefiihrter Pressplatte 3
und Mischer 4 zu sehen sind. Die Mischkammer 2 bzw. der Reaktionsbehalter besteht im We-
sentlichen aus einem druckfesten Zylinder (Ublicherweise bis zu 30 bar) mit beispielsweise 10 |
40  Fassungsvermogen und erlaubt eine externe Temperierung, wie beispielsweise in Form einer
Doppelwandheizung (nicht gezeigt). Der Mischer 4 ist axial verschiebbar und an der dargestell-
ten Position nahe der Abdeckung 6 der Mischkammer 2 positioniert, wobei die Mischerwelle 4’
durch die Platte 3 hindurchgefiihrt ist, wahrend die Pressplatte 3 am Mischkammerboden ge-
zeigt ist; d.h.: sich in Ausgangsposition bzw. Ruhestellung befindet. Weiters kann die Pressplat-
45  te 3 eine einfache Gleitringdichtung 3’, z.B. aus gehartetem Metall aufweisen. Als Mischer 4 ist
beispielsweise ein Rihrfligel eingesetzt, welcher mit wahlbarer Drehzahl, Drehmoment und
Oszillationsfrequenz rotieren und/oder oszillieren kann. Es sind beispielsweise (maximale)
Drehzahlbereiche bis zu 350 U/Min, Drehmomentbereiche bis zu 1500 Nm und Oszillationsfre-
quenzen bis zu 30 Huben/min. erreichbar. Der axial bewegbare dichtend gefiihrte Reaktorbo-
50 den bzw. die Pressplatte 3 kann das Reaktionsvolumen in der Mischkammer 2 wahrend der
Behandlung des Mischgutes verdndern und auch einen entsprechenden Druck aufbringen,
wahrend der Mischer 4 eine optimale Homogenisierung herbeifiihrt. Die Austragsvorrichtung 5
in Form eines Extruders ist in der Abdeckung 6 integriert oder an diese angeschlossen (nur
andeutungsweise dargestellt). Dabei ist der Einzugsteil 5 des Extruders in der Verlangerung
55 der Mischerwelle 4’ angeordnet. Die Extruderschnecke (nicht dargestelit) verlduft quer zur
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Mischerwelle 4’ in der Abdeckung 6 der Mischkammer 2. Der Austragsteil 7 der Austragsvor-
richtung 5 ist parallel zum Einzugsteil 5’ des Extruders angeordnet. Weiters zeigt Fig. 1 den
Motor 12, welcher ein herkémmlicher Elektromotor zum Antrieb der Extruderschnecke 10 des
Extruders sein kann und beispielsweise eine Leistung von etwa 5 kW erbringt.

In Fig. 2 ist eine Ansicht auf die Austragsvorrichtung 5 gemaR Fig. 1 dargestellt, wobei die
Abdeckung 6 von der Mischkammer 2 aus zu sehen ist. Die Abdeckung 6 weist eine Offnung 8
auf, welche im dargestellten Beispiel in einer ovalen Form ausgestaltet und aullermittig ange-
ordnet ist. Die Offnung 8 stellt die Verbindung der Mischkammer 2 mit der Austragsvorrichtung
5 dar. Durch die Offnung 8 ist eine Extruderschnecke 10 sichtbar, welche der eines herkdmmli-
chen Einschnecken-Extruders entsprechen kann. Fiir einen effektiven Auspressvorgang bei der
Mischung plastifizierter Starke weist der Schneckengang 10’ - gemaf Fig.2 strichliert angedeu-
tet - vorzugsweise einen Durchmesser von etwa 30 mm auf. Weiters sind in Fig. 2 drei Ventile
9, 9', 9 dargestellt, wobei hier beispielsweise Ventile mit 0,5 Zoll Durchmesser verwendet sind.
So ist es insbesondere fir einen kontinuierlichen Betrieb der Anlage erforderlich, dass die Ven-
tile 9 eine Beschickung der Mischkammer 2 von fliissigen, festen oder gasférmigen Stoffen
unter konstantem Druck erlauben. GemaR Fig. 2 ist auch ein Sicherheitsventil 9' vorgesehen,
welches fur eine Beliiftung des Systems aktiviert werden kann. Das dritte Ventil 9“ dient der
Abfuhr von fliichtigen Nebenprodukten, die aus der Reaktion der zu behandelnden Polysaccha-
ride entstehen, wie aggressive Gase, z.B. Chloride bzw. gasférmige Salzsaure. Weiters sind
Druck- und/oder Temperatursensoren 11 dargestellt, mit welchen die Reaktionsbedingungen im
Inneren der Mischkammer 2 erfasst werden konnen. Die Austragszone 7 des Extruders mit
Auspressduse 7’ ist in der Verlangerung der Extruderschnecke 10 positioniert. Im linken Teil der
Fig. 2 ist der Motor 12 in Axialrichtung der Extruderschnecke 10 angeordnet.

Die Fig. 3 zeigt eine Variante der Austragungsvorrichtung 5, wie in Fig. 2, wobei der Motor 12
des Extruders 5 senkrecht zur Achse der Extruderschnecke 10 angeordnet ist. Die Druck-
und/oder Temperatursensoren 11 sind unterschiedlich von denen der Fig. 2 positioniert.

Fig.-4-zeigt-ein -Ausfiihrungsbeispiel der Erfindung, wobei die Abdeckung 6 in Aufsicht von der

Mischkammer 2 aus gesehen der Austragskanal 14’ weiter transportiert, um dort dosiert ent-
nommen zu werden. Das modifizierte Material kann auf diese Weise leichter einer weiteren
Behandlung, wie einem Vermahlen oder Schneiden, unterzogen werden. Typischerweise weist
der Austragsteil 7 einen Durchmesser von 2 bis 10 mm auf und halt einem Druck von etwa
30 bar stand.

Zu den angegebenen technischen Daten der Ausfiihrungsformen sei anzumerken, dass sie sich
auf Laborbedingungen beziehen; demgemaR sind diese fiir einen grotechnischen Einsatz der
erfindungsgemafRen Vorrichtung im Verhéltnis entsprechend anzupassen.

Patentanspriiche:

1. Mischvorrichtung zur physikalischen Modifizierung und/oder chemischen Derivatisierung
von hochmolekularen und/oder niedermolekularen Kohlenhydraten, Proteinen und/oder Mi-
schungen hievon mit mindestens einem Mischer (4) und mindestens einer dichtend gefihr-
ten Pressplatte (3) in einer mittels einer Abdeckung (6) dicht verschlieRbaren Mischkam-
mer (2) und einer Austragsvorrichtung (5) mit einem Einzugsteil (5’) und mit einem Aus-
tragsteil (7), dadurch gekennzeichnet, dass die Austragsvorrichtung (5) eine Zwangsforde-
rung, wie eine Férderschnecke, vorzugsweise einen Einschnecken-Extruder, umfasst und
an der Abdeckung (6) der Mischkammer (2) angeordnet ist.

2. Mischvorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Abdeckung (6)
mindestens eine, vorzugsweise schlitzartige, langliche Offnung (8) aufweist.
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Mischvorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass die Offnung (8) in der
Abdeckung (6) auRermittig angeordnet ist.

Mischvorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass der
Mischer (4) und die dichtend gefiihrte Pressplatte (3) in Richtung der Abdeckung (6) ver-
schiebbar ist.

Mischvorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass die
Abdeckung (6) der Mischkammer (2) mit Ventilen (9, 9, 9“) versehen ist.

Mischvorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass Druck-
bzw. Temperatursensoren (11) zur Kontrolle der Mischkammer (2), vorzugsweise an der
der Mischkammer (2) zugewandten Unterseite der Abdeckung (6), vorgesehen sind.

Mischvorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass min-
destens ein Austragsventil (14“) am Austragsteil (7) der Austragsvorrichtung (5) vorgese-
hen ist.

Mischvorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass die
Pressplatte (3) Gleitringdichtungen (3’), vorzugsweise aus gehéartetem Metall, aufweist.

Verwendung einer Mischvorrichtung umfassend eine Mischkammer (2) mit einem beweg-
baren Mischer (4) und einer dichtend gefiihrten Pressplatte (3) und einer Austragsvorrich-
tung (5) nach einem der Anspriiche 1 bis 8, zur physikalischen Modifizierung und/oder
chemischen Derivatisierung von hochmolekularen und/oder niedermolekularen Kohlenhyd-
raten, Proteinen und/oder Mischungen hievon.

Verwendung einer Mischvorrichtung nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, dass die

hochmolekularen Kohlenhydrate native Starke und/oder abgebaute und/oder chemisch--—-—--

_und/oder physikalisch-modifizierte-Derivaten daraus umfassen.

Verwendung einer Mischvorrichtung nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, dass
native Starke aus Mais, Kartoffel, Getreide, Reis, Amaranth, sowie Maniok ausgewabhilt ist.

Verwendung einer Mischvorrichtung nach Anspruch 9 oder 10, dadurch gekennzeichnet,
dass die hochmolekularen Kohlenhydrate Inulin, Oligofructose, Galaktomannane wie Guar,
Johannisbrotkernmehl, Cassia, Tara Gummi und andere Hydrokolloide umfassen.

Verwendung einer Mischvorrichtung nach Anspruch 9 oder 10 zum Abbau hochmolekularer
Kohlenhydrate, wie Galaktomannane, insbesondere Guar.

Verwendung einer Mischvorrichtung nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, dass
niedermolekulare Kohlenhydrate, wie Zucker und Zuckeralkohole, verwendet werden.

Verwendung einer Mischvorrichtung nach Anspruch 14, dadurch gekennzeichnet, dass
Zucker, ausgewahlt aus Saccharose, Maltose, Fruktose, sowie Glucose und Palatinose®,
verwendet werden.

Verwendung einer Mischvorrichtung nach Anspruch 14, dadurch gekennzeichnet, dass
hydrierte Derivate, wie z.B. Palatinit®, Sorbit, Mannit, Xylit, Maltit, Lactit oder dergleichen
verwendet werden.

Verwendung einer Mischvorrichtung nach einem der Anspriiche 9 bis 16 zur Herstellung
von Kohlenhydraten ausgehend von Mono- und/oder Disacchariden und/oder ihren Zu-
ckeralkohole.
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Verfahren zur physikalischen Modifizierung und/oder chemischen Derivatisierung von
hochmolekularen und/oder niedermolekularen Kohlenhydraten, Proteinen und/oder Mi-
schungen hievon, dadurch gekennzeichnet, dass das Ausgangsprodukt mittels einer
Mischvorrichtung umfassend eine Mischkammer (2) mit einer Pressplatte (3) und einem
Mischer (4) pressgemischt wird, wobei die Flihrung der Pressplatte (3) und des Mischers
(4) voneinander entkoppelt erfolgt.

Verfahren nach Anspruch 18, dadurch gekennzeichnet, dass das Ausgangsprodukt ganz-
lich oder nahezu I6sungsmittelfrei pressgemischt wird.

Verfahren nach Anspruch 18 oder 19, dadurch gekennzeichnet, dass das Ausgangspro-
dukt nach seiner physikalischen Modifizierung und/oder chemischen Derivatisierung mit
einer Austragsvorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 8 kontinuierlich ausgetragen
wird.

Verfahren zur Herstellung von Kohlenhydraten ausgehend von Mono- und/oder Disaccha-
riden und/oder ihrer Zuckeralkohole, dadurch gekennzeichnet, dass die Kohlenhydrate
nach Verfahrensschritten nach einem der Anspriiche 18 bis 20 hergestellt werden.

Verfahren nach einem der Anspriiche 18 bis 20 zur Herstellung von Verbundmaterialien
bzw. Verbundwerkstoffen.

Verfahren nach einem der Anspriiche 18 bis 20 zur Herstellung von Kosmetik-, Lebensmit-
tel-, Papier-, Pharmaprodukten oder dergleichen.

Hiezu 6 Blatt Zeichnungen
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