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(57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Cellulosepartikeln durch Dispergieren einer
~~ Celluloseldsung in einem Fillungsmittel, sowie eine Vorrichtung zur Durchfiihrung dieses Verfahrens. Das Verfahren ist dadurch
gekennzeichnet, daB die Celluloseldsung durch die mit Hilfe eines Refiners erzeugten Scherbelastung in einem Fallungsmittel dis-

pergiert wird und die Cellulose in dispergierter Form regeneriert bzw. ausgefillt wird. Die Vorrichtung ist dadurch gekennzeichnet,

daf die einen Scheibenrefiner umfaft, der zur Einfiihrung des Féllungsmittels axiale Bohrungen durch die Statorscheibe- und platte
aufweist. ErfindungsgemiB lassen sich faserformige Cellulosepartikel mit definierter mittlerer Faserldnge und hervorragender Ho-
mogenitit des Fasermaterials herstellen.
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Verfahren und Vorrichtung zur Herstellung von Cellulosepaftikeln

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Cellulosepartikeln durch
Dispergieren einer Celluloéelﬁsung in einem Féllungsmittel, sowie eine

Vorrichtung zur Durchfithrung dieses Verfahrens.

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein verbessertes Verfahren und eine
Vorrichtung zur Durchfiihrung desselben zur Herstellung von Cellulosepartikeln
zu schaffen, mit denen faserférmige Cellulosepartikel (Fibride), die in
verschiedener Weise modifiziert sein konnen, einfach und kostengiinstig
hergestellt werden konnen. Insbesondere soll die mittlere Faserlinge der
hergestellten Fibride, speziell kleiner Fibride, einstellbar sein bei gleichzeitiger
hoher Homogenitét des hergestellten Fibridmaterials. Aulerdem soll auch die
Umstellung von einer Faserldnge auf eiﬁé .andere ohne groBen Aufwand erfolgen
konnen. SchlieBlich soll das Verfahren und die Vorrichtung die Verwendung
einer Vielzahl von Ausgangs- und Zusatzstoffen zur Herstellung der Fibride

erlauben.

Der Erfindung liegt die Erkenntnis zugrunde, dal diese Aufgaben durch ein
Verfahren zur Herstellung von Cellulosepartikeln gelost werden kénnen, bei dem
eine in einem Regenerierungs- bzw. Fallungsmittel dispergierte Celluloselosung
unter der Scherbelastung, die von einem Refiner erzeugt wird, regeneriert bzw.

ausgefillt wird.

Gegenstand der Erfindung ist daher ein Verfahren zur Herstellung von
Cellulosepartikeln durch Dispergieren einer Celluloselosung in einem
Fillungsmittel, das dadurch gekennzeichnet ist, da} die Losung durch die mit
Hilfe eines Refiners erzeugten Scherbelastung im Fallungsmittel dispergiert wird

und die Cellulose in dispergierter Form regeneriert bzw aus gefallt wird.
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Durch ein solches Verfahren ist es moglich, faserférmige Cellulosepartikel
(Cellulosefibride) mit genau definierter mittlerer Faserlinge herzustellen, ohne
daB das Fasermaterial eine breite Verteilung an verschiedenen Faserlingen
aufweist, d.h. das so hergestellte Fasermaterial besitzt hervorragende

Homo geﬁitﬁt.

Insbesondere wird durch das erfindungsgem#fle Verfahren die Entstehung von
groberem Cellulosematerial, wie zum BeispielA flachenartigen Gebilden, durch
unerwiinschte Agglomerierung von den in dispergierter Form ausgefillten
Cellulosepartikeln nahezu vollstindig verhindert. Die erfindungsgemil
hergestellten Cellulosefibride konnen daher ohne anschlieBende mechanische
Zerkleinerung in  der Papierindusirie zur Herstellung  hochwertigen
Papiermaterials verwendet werden. Dartiberhinaus kann mit Hilfe des
erfindungsgemiBen Verfahren durch die am Refiner stufenlos einstellbare
Mabhlspaltbreite ein weites Spekirum :an gewiinschten 'mittleren Faserlangen
erhalten werden, wobei durch die Mahlspaltbreite auch die maximale mogliche

Faserlange vorgegeben ist.

Im Sinne der vorliegenden Erfindung werden unter Refiner handelsiibliche
. Maschinen zur ‘Mahlung von Faserstoffen fiir die Papiererzeugung verstanden,
wie sie in der Papierindustrie weit verbreitet sind. Solche Refiner dienen
insbesondere zur mechanischen Zerfaserung (Fibrillierung) von Holz in Form von
Hackschnitzeln zur Erzeugung von "Thermo Mechanical Pump" (TMP), zum
Mahlen von Zellstoff in wissriger Suspension, wobei die Mahlung fibrillierend |
oder kiirzend erfolgen kann, und zur Nachmahlung von TMP oder Holzschliff,
um gegebenenfalls die erforderliche Schmierigkeit des Stoffes zu erhdhen.

Refiner sind zum Beispiel in L Géttsching et al., "Papierlexikon", Deutscher
Betriebswirte Verlag 1999 auf Seite 22 bis 23 oder in J.P. Casey (Herausgeber),
"Pulp and Paper", Verlag John Wiley 1980 auf Seite 223 bis 228 néher

beschrieben. Fiir Refiner ist charakteristisch, daB sie mindestens einen Rotor und
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einen Stator umfassen, die jeweils eine Zahnung aufweisen, wobei die Zahnungen
des Rotors und Stators wihrend der Rotation nicht ineinander greifen und die
Breite des Spaltes zwischen Rotor und Stator (Mahlspalt) stufenlos und in
einfacher Weise einstellbar ist. Ublicherweise wird bei den Refinern zwischen
Kegel- und Scheibenrefinern unterschieden, je nach der Form ihres Rotors. Da
solche handelsiiblichen Refiner unter anderem fiir die Zerkleinerung von
Holzhackschnitzeln, d.h. fiir sehr starke Belastungen ausgelegt sind, zeichnen sie
sich fiir die Verwendung im Sinne der vorliegenden Erfindung durch einen sehr

zuverlissigen Betriéb, sehr geringen Verschleifl und hohe Betriebssicherheit aus.

Vorzugsweise wird im erfindungsgemiflen Verfahren als Refiner ein
Scheibenrefiner eingesetzt. Bei solchen Refinern sind Rotor und Stator jeweils als
Scheibe ausgebildet, wobei auf diesen Scheiben Mahlsegmente (Mahlplatten) aus
hochfestem Stahl aufgeschraubt sind, die verschiedene Profile (Refinergarnituren)
aufweisen  konnen.  Scheibenrefiner J weiseﬁ eine  besonders hohe

Durchsatzkapazitdt im herkémmlichen Betrieb auf.

Durch den Einsatz von Scheibenrefinern ist es moglich, das erfindungsgemifle
Verfahren in besonders einfacher Weise zu realisieren, wodurch ein zuverlidssiger

und kostengtinstiger Betrieb gewahrleistet wird.

In einer bevorzugten Ausfithrungsform der vorliegenden Erfindung wird das
Fillungsmittel {iber axiale Bohrungen durch die Statorscheibe und -platte des
Refiners in den Mahlspalt zWischen Rotor und Stator eingebracht. Dadurch wird
die Cellulose erst in dem Bereich des Refiners ausgefillt, in dem die Dispersion
aus Celluloselosung und Fallungsmittel einer hohen Scherbelastung ausgesetzt ist.
Somit wird zum einen gewahrleistet, da die dispergierten Cellulosetrépfchen
beim Ausfillen in stark elongierter Form, d.h. faserformig vorliegen und zum
anderen wird auch der Bildung von Cellulosepartikelagglomeraten

entgegengewirkt.
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Bevorzugterweise wird der Refiner bei einer Rotordrehzahl von 600 - 3600 min ™!

betrieben. Auf diese Weise wird eine ausreichend hohe Scherbelastung zur
Dispergierung der Celluloseldsung im Fallungsmittel bei gleichzeitig optimaler

Betriebsweise des Refiners erreicht.

Weiter bevorzugt wird der Refiner bei einer Temperatur von 40° C bis 70° C
betrieben. Dadurch wird eine ausreichende Reaktionsgeschwindigkeit des
Regenerierungsschrittes  bei  gleichzeitig »geringem Beheizungsaufwand

sichergestellt.

In einer bevorzugten Ausfilhrungsform wird das aus dem Refiner abgezogene
Reaktionsgut noch weiter erhitzt. Auf diese Weise wird eine Beschleunigung der

vollstindigen Regenerierung der faserférmigen Cellulosepartikel erreicht.

Vorzugsweise wird der Celluloseldsung vor der Dispergierung im Féllungsmittel

Verdiinnungswasser zugesetzt.

Erfindungsgemal wird zur bevorzugten Durchfiihrung des
Herstellungsverfahrens eine Vorrichtung verwendet, die einen Scheibenrefiner
umfaBt, wobei zur Einfiihrung des Fillungsmittels axiale Bohrungen durch die
Statorscheibe und -platte des Refiners vorgesehen siﬁd.\ Zwischen der Rotor- und
der Statorscheibe des Scheibenrefiners kann ein (Mahl-)spalt gewiinschter Breite
stufenlos in einfacher Weise eingestellt werden. Dadurch ist es moglich, die
mittlere Linge der mit der Vorrichtung hergestellten Cellulosefibride in
gewiinschter Weise gezielt zu variieren. Durch die Bohrungen in der Statorplatte
des Scheibenrefiners zur Einfithrung des Féllungsmittels wird gew'&hrleiétet, daB3
der Kontakt zwischen Fallungsmittel und Celluloseldsung, die tiber die zentrale
Standardaufgabetffnung des Refiners zugefiihrt wird, erst in dem Teil des
Refiners erfolgt, in dem der Refiner eine starke Scherwirkung auf das

Reaktionsgemisch ausiibt. Dadurch ist sichergestellt, dal die Cellulose erst in
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dispergierter, faserartiger Form vom Fillungsmittel ausgefillt und damit

regeneriert wird.

Im folgenden wird die vorliegende Erfindung unter Hinweis auf die beigefiigte

Zeichnung néher beschrieben.

Figur 1 zeigt eine Aufsicht auf einen Ausschnitt der mit der Zahnung
versehenen Seite der Statorplatte: (Refinergamitur D2 C505 der
Firma Andritz) des in einer bevorzugten Ausfiihrungsform

verwendeten Scheibenrefiners.

Zur Durchfiihrung des erfindungsgemiBen Verfahrens sind Celluloseldsungen
jeglicher Art geeignet. Die Herstellung der Celluloseldsung kann in einem
Mischorgan, zum Beispiel einem "Pgmp—Dispergator" erfolgen. Bei den
Celluloselosungen unterscheidet man insﬁesondere zwischen Celluloseldsungen,
in denen die Cellulose chemisch umgesetzt wird, z.B. unter Bildung eines
Xanthogenats, und Celluloselosungen in denen die Cellulose gel6st vorliegt.

Beide Losungsarten konnen im erfindungsgeméfen Verfahren eingesetzt werden.

Zur Herstellung der im erfindungsgeméBen, - Verfahren  eingesetzten
Celluloselosung konnen Cellulose bzw. Cellulosederi‘véte, Zellstoff, Linters, MC,
CMC, HEC, Celluloseacetat und/oder dessen Derivate, Cellulosexanthogenat,

Cellulosecarbamat, sowie Chitinderivate verwendet werden.

Die Gewinnung der Cellulosefibride aus diesen Losungen erfolgt durch
Regenerierung bzw. Ausfillung der Cellulose aus der Lésung mit Hilfe eines

Fillungsmittels.

Als Losungsmittel bzw. Losungsmittelsystem fiir die Cellulose bzw.
Cellulosederivate konnen beispielsweise Wasser, Aceton, Aminoxid/Wasser, N-
Methylmorpholin-N-Oxid/Wasser, wissrige Natronlauge, Cuoxam, Cuen,
alkalisches Eisentartratsystem (EWNN), DMSO/Paraformaldehyd, LiCl mit N,N-
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Dimethylacetamid, LiCl mit N-Methylpyrrollidon, LiCl mit DMSO,
Trifluoressigsdure/Dichlormethan, Calciumthiocyanat/Wasser oder

Ammoniak/Ammoniumthiocyanat eingesetzt werden.

Zur Regenerierung der Cellulosepartikel konnen als Fallungsmittel beispielsweise
verdiinnte Mineralsduren, Alkohole, Aceton oder Wasser verwendet werden.
Besonders bevorzugt sind dabei die Fillungsmittel verdiinnte Schwefelsdure,

sowie ein Gemisch aus Wasser und Losungsmittel.
- I

Die Auswahl des zur Féllung der Cellulose geeigneten Féillungsmitteis richtet sich
jeweils nach der Natur der Celluloselosung und kann vom Fachmann
routinemiBig durchgefiihrt werden. So wird zum Beispiel bei Einsatz von
Cellulosexanthogenat oder Cellulosecarbamat in wéssriger Natronlauge als
Celluloselosung zur Féllung der Cerlh‘lfose bevorzugterweise verdiinnte
Schwefelsiure verwendet. Bei wissrigen Celluloselésungs-Systemen konnen
Nichtlosungsmittel wie Alkohole oder Aceton als Féiilungsmittel eingesetzt

werden.

Um die Eigenschaften der mit dem erfindungsgeméfen Verfahren herstellbaren
Cellulosefibride in gewiinschter Weise zu variieren, konnen der Celluloselosung
noch Zusatzstoffe wie beispielsweise Kationisierungsmittel,

Anionisierungsmittel, Anti-Bakterizide, Fiillstoffe u.4. zugesetzt werden.

Zur Herstellung von kationisierten Cellulosefibride wird die Celluloseldsung mit
einem Kationisierungsmittel versetzt. Vorzugsweise geschieht dies, nachdem die
Cellulose bereits vollstindig in gel6ster Form vorliegt. Als Kationisierungsmittel
konnen beispielsweise Aluminiumsalze wie Polyaluminiumchlorid, das auch
teilweise hydrolisiert sein kann, oder Natriumaluminat eingesetzt werden. Ferner
koénnen kationische Polyelektrolyte wie Polydialkyl-diallyl-ammonium-Salze,
insbesondere Polydialkyl-diallyl-ammoniumchlorid, Dicyandiamid,

Dicyandiamidkondensat, Polyamide, Polyimide, wie Polyethylenimin oder Ionene
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verwendet werden. Weiterhin konnen als Kationisierungsmittel auch reaktive
Monomere, wie beispielsweise primédre, sekunddre und tertiire Amine, sowie
quarterndre Ammoniumbasen mit jeweils wenigstens einem mit einer

Hydroxylgruppe der Cellulose umsetzbaren Rest eingesetzt werden.

Der gegebenenfalls mit Kationisierungsmittel oder anderen Zusatzstoffen
versetzten Celluloselésung kann vor der Aufgabe auf den Refiner noch

Verdiinnungswasser zugegeben werden.

Die Celluloseldsung bzw. verdiinnte Celluloseldsung wird iiber die zentrale
Standardaufgabe6ffnung des Refiners aufgegeben, gegebenenfalls nach

vorherigem Aufheizen auf eine gewiinschte Temperatur.

Im folgenden wird das erfindungsgeméfie Verfahren in der bevorzugten
Ausfithrungsform unter Verwendung eiﬁés Scheibenrefiners weiterbeschrieben,
ohne daff der Schutz der vorliegenden Erfindung auf diese Ausfithrungsform
beschrinkt sein soll.

Ein Scheibenrefiner umfaBt eine Stator- und eine Rotorscheibe, auf denen jeweils
eine Stator- bzw. Rotorplatte angebfacht sind. Figur 1 zeigt eine solche
Statorplatte (1). Zur Anbringung auf den Scheiben smd in den Platten Bohrungen
(2) vorgesehen. Die Platten weisen von innen nach auflen feiner werdende Profile
auf. Der im Ausfiihrungsbeispiel verwendete Plattentyp weist beispielsweise drei
Profilarten auf. Das innerste Profil (3) besitzt eine relativ grofe Profiltiefe und
wenige, grobe Stege. Im mittleren Profil (4) ist die Profiltiefe deutlich geringer
und die Stege sind feiner. Im #uBeren Profil (5) ist die Tiefe nochmals geringer

und die Stege sind noch feiner.

Die zentrale Standardaufgabedffnung des Scheibenrefiners befindet sich in der
Mitte der Statorscheibe. Durch die Rotation der Rotorscheibe wird die
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aufgegebene Fliissigkeit aufgrund der auftretenden  Fliehkrifte durch den
Mahlspalt zum @ufleren Rand der Refinerplatten (6) hin bewegt.

Zur Aufgabe des Féllungsmittels sind durch die Statorscheibe und -platte (1) des
Refiners axiale Bohrungen (7) in der Weise angebracht, dafl die Aufgabe des
Fallungsmittels erst kurz vor dem Bereich des feinen dufleren Profils (5) der
Stator- bzw. Rotorplatte erfolgt, in dem die hochste Scherbelastung in der
aufgegebenen Mischung durch den Refiner érzeugt( wird. Soll bei erhohter

Temperatur gearbeitet werden, kann das Fallungsmittel vorgeheizt werden.

Die Aufgabebohrungen (7) weisen zweckméBigerweise alle denselben radialen
Abstand vom Zentrum der Statorplatte auf, sie liegen also auf einem Kreis. Die
Anzahl der Bohrungen (7) richtet sich zum einen nach dem Durchmesser des
Kreises, auf dem sie angeordnet sind, ur‘;d_lzum anderen nach dem zum FEinsatz
kommenden Féllungsmittel. Es muf sichlefigestellt sein, daB} die Bohrungen (7)
auf dem Kreis so dicht aufeinanderfolgen, dafl die Célluloselésung auf der
gesamten Fliache der Platten mit dem Fallungsmittel in Berithrung kommt. Die
Anzahl der Bohrungen (7) ist damit ebenfalls abhéngig von der
Umfangsgeschwindigkeit der rotierenden Platte, d.h. der Drehzahl bei der der
Refiner betrieben wird, da durch eine Erhohung der Umfangsgeschwindigkeit
auch die auftretenden Fliehkrafte erhcht werden.

Der Durchmesser der Bohrungen richtet sich nach dem zur Aufgabe des
Fallungsmittels notwendigen Druck, der durch den vom Refiner erzeugten Druck
der Celluloselésung abhingig ist. Im allgemeinen ergibt sich ein Refinerdruck
von etwa 3-4 bar, so daB der Durchmesser der Bohrungen so klein gew#hlt
werden muf}, dal der Druck des Féﬂlungsmittels hoch genug ist, um ein
Zuriickdriicken der Fallungsmittelfliissigkeit bzw. der Celluloselésung in die
Aufgabebohrungen (7) zu vermeiden.
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Durch die Rotation def Rotorplatte wird das Fallungsmittel zusammen mit der
Celluloselosung zum Rand der Platten (6) des Refiners hin bewegt. Durch die
Aufgabe des Fallungsmittels entsteht eine Dispersion von Tropfchen der
Celluloselésung im Féallungsmittel. Dabei kommt es durch das feine Profil (5) der
Refinerplatten im Bereich nach der Aufgabe des Fallungsmittels zu einer starken
Scherbelastung der Dispersionstropfchen der Celluloselosung und damit zur

Ausbildung von elongierten, faserférmigen Losungstropfchen.

Durch die Umgebung der Tropfchen mit Fallungsmittel wird die Cellulose an der
duBeren Oberfliche der faserférmigen Tropfchen regeneriert, d.h. es bildet sich
eine sogenannten Regenerathaut an der Oberfliche der dispergierten Tropfchen.
Nach der Bildung der Regenerathaut ist zum einen kein Verkleben der einzelnen
Cellulosefibride mehr moglich und zom anderen konnen die Cellulosetrépfchen

selbst bei Wegfall der Scherbelastung nicht mehr in eine Kugelform kontrahieren.

Die Bildung der Regenerathaut ist nach etwa 0.1 s \ Reaktionsdauer bereits
abgeschlossen. Zweckmafigerweise wird daher die Verweilzeit der Dispersion
aus Celluloselésung und Féllungsmittel tiber den Durchsatz an Produkt auf etwa

diesen Zeitraum eingestellt.

Durch entsprechende Auswahl der Refinerplatten und die Voreinstellung der
Mahlspaltbreite zwischen Rotor- und Statorplatte des Refiners ist die mittlere
Teilchenldnge der Cellulosefibride genau vorherbestimmt. Auch die maximale

Teilchenlinge ist durch die Mahlspaltbreite vorgegeben.

Die Dispersion aus mit Regenerathaut {iberzogenen faserférmigen
Cellulosetropfchen und Fallungsmittel wird nachdem sie den AuBenumfang der
Refinerscheiben erreicht hat vom Refiner abgezogen. Anschliefend kann die
Dispersion noch weiter erhitzt werden, um die Reaktionsgeschwindigkeit des

Durchregenerierens der Cellulosetrépfchen zu beschleunigen.
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Die vollstandig regeneﬁerten Cellulosefibride - konnen  anschlieBend
erforderlichenfalls entgast, gewaschen und entwissert werden. Dies kann iiber
einen Bandfilter, einen Dekanter oder eine Doppelsiebpresse erfolgen. Die
Cellulosefibride fallen als Kuchen oder Vlies mit einem Trockengehalt von etwa

25% an.

Im folgenden wird ein Ausfithrungsbeispiel der vorliegenden Erfindung
beschrieben.

Beispiel:

Im vorliegenden Beispiel wurden in mehreren Ansitzen Kkationisierte
Cellulosefibride hergestellt. Als Refiner wurde jeweils der Drucklaborrefiner 12-
CP der Firma Andritz benutzt. Bei diesem Refiner handelt es sich um einen
Scheibenrefiner mit einer Stator- und einer Rotorscheibe, wobei diese Scheiben
mit Platten versehen waren, die das Plattenmuster (Refinergarmitur) D2C505
aufweisen (sieche Figur 1). Der verwendete Refinertyp ist fiir eine maximale

Antriebsleistung von 55 kW geeignet. Die maximale Drehzahl betrigt 3600 min™.

Als Celluloselésung wurde eine Losung von Cellulosexanthogenat in-wéBriger
Natronlauge mit einem Uberschul von 5% NaOH eingesetzt ("Viskoselosung").
Vor der Aufgabe auf den Refiner wurden zur Herstellung der mit
Kationisierungsmittel versetzten Celluloselosung zundchst jeweils auf 1 m’
Celluloselosung mit 8,6% Cellulosegehalt iiber pulsationsarme Dosierpumpen
158,6 1h  Kationisierungsmittel ~ Cartafix =~ DPR,  Clariant  (20%
Aktivsubstanzgehalt), und die in Tabelle 1 fiir den jeweiligen Versuch
angegebene Menge Verdiinnungswasser iiber konzentrische Zufiihrdiisen einem

Dispax- Reaktor DR3/6 2465 von IKA zufgefiihrt.

Dabei wurden das Kationisierungsmittel und das Verdiinnungswasser gemeinsam

mit einer zentralen Einspritidﬁse und die Viskoselosung iliber ein konzentrisch
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tiber dieser Einspritzdiise angeordnetes Rohr eingebracht. Die auf diese Weise
homogenisierte Losung von Cellulose und Kationisierungsmittel wurde iiber die

zentrale Standardaufgabesffnung des Scheibenrefiners aufgegeben.

Als Fillungsmittel wurde verdiinnte Schwefelsiure in der in Tabelle 1
angegebenen Menge und Konzentration . eingesetzt. Zur Aufgabe des
Fillungsmittels waren durch die Statorscheib‘é‘ und -platte (1) des Refiners bei
einem Plattendurchmesser von 300 mm drei axiale Aufgabebohrungen (7) im -
Abstand von jeweils 120° auf einem Kreisumfang im radialen Abstand von 105
mm vom Mittelpunkt der Scheibe im Bereich vor dem feinen Profil (5)

angebracht.

Die mit Kationisierungsmittel versehene Celluloselosung, sowie das
Fallungsmittel wurden vor der Aufgabe auf den Refiner jeweils auf eine

Temperatur von 40° C vorgeheizt.

Das eingesetzte Fallungsmittel wurde durch die Bohrungen (7) auf den Refiner
aufgegeben. In Tabelle 1 sind die Qualititsdaten der Cellulosefibride aufgelistet,
die mit dieser Versuchsordnung bei unterschiedlichen ProzeBvariablen

durchgefiihrten Ansétzen erhalten wurden.

Die in Tabelle 1 angegebeben Vol %- Werte des Anteils an Verdiinnungswasser
bzw. Siureanteils beziehen sich jeweils auf den Wert 100 Vol % fiir die -
eingesetzte Celluloseldsung. Die angegebene Mahlspaltweite bezieht sich auf die
am Refiner eingestellte Spaltweite. Bei den in den Ansdtzen verwendeten
ProzeBbedingungen ist die Druckbelastung im Refinerspalt so hoch, daB selbst bei
eingestellten negativen Spaltweiten tatsichlich positive Werte erhalten werden.
Der Mahlgrad wiirde nach der O-Norm A-1118 bestimmt, die weitgehend mit den
Normen DIN ISO 5267-1 und ISO 5267-1 iibereinstimmt.
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Die in Tabelle 1 aufgelisteten Versuche zeigen deutlich, dal die mittlere
Faserlinge durch die Einstellung der Mahlspaltbreite des Refiners sowie des
Saureanteils/Konzentration und der Refinerdrehzahl in der erwiinschten Weise
einstellbar ist. Des weiteren zeigen die Versuche, daB nicht eine breite
Verteilungskurve an verschiedenen Faserléngen erhalten wird, sondern ein ganz

tiberwiegender Anteil an gewiinschten Kurzfasern erhalten wird.
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Anspriiche

1. Verfahren zur Herstellung von Cellulosepartikeln durch Dispergieren einer
Celluloseldsung in einem Fillungsmittel, dadurch gekennzeichnet, daf die
Losung durch die mit Hilfe eines Refiners erzeugten Scherbelastung im
Fillungsmittel dispergiert wird und die Cellulose in dispergierter Form

regeneriert bzw. ausgefallt wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dafl als Refiner ein

Scheibenrefiner eingesetzt wird.

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daB das
Fallungsmittel tiber axiale Bohrungen (7) durch die Statorscheibe und -
platte (1) in den Spalt zwischen Rotor und Stator gebracht wird.

4. Verfahren nach Anspriichen 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet, dafl der
Refiner bei einer Rotordrehzahl von 600 bis 3600 min™' betrieben wird.

5. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, daf} der Refiner bei 40° C bis 70° C betrieben wird.

6. Verfahren nach einem -der vorhergehenden Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, dafl das aus dem Refiner abgezogene Reaktionsgut weiter

erhitzt wird.

7. Verfahren nach einem der vorhergehenden ' Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, dal der Losung vor der  Dispergierung

Verdiinnungswasser zugesetzt wird.
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10.

11.

12.

13.

15

Verfahren nach einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, daB die Celluloselésung mit einem Kationisierungsmittel

versetzt wird.

Vérfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dafl als

Kationisierungsmittel Aluminiumsalze, kationische Polyelektrolyte oder

reaktive Monomere eingesetzt werden.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, daB die Celluloselosung aus Cellulose bzw.
Cellulosederivaten, Zellstoff, Linters, MC, HEC, Celluloseacetat und/oder

dessen Derivaten, sowie Chitinderivaten hergestellt wurde.

Verfahren nach einem der x;ofhergehenden i Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, daf als Losungsmittel Wasser, Acgton, Aminoxid/Wasser,
N-Methylmorpholin-N-Oxid/, wéssrige Natronlauge, Cuoxam, Cuen,
alkalisches Eisentartratsystem (EWNN), DMSO/Paraformaldehyd, LiCl
mit N,N-Dimethylacetamid, LiCl mit N-Methylpyrrollidon, LiCl mit
DMSO, Trifluoressigsdure/Dichlormethan, Calciumthiocyanat/Wasser

oder Ammoniak/Ammonthiocyanat eingesetzt wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, daf das Fallungsmittel verdiinnte Mineralsiuren,

Alkohole, Aceton oder Wasser umfafit.

Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, daf} als

Fallungsmittel verdiinnte Schwefelséure eingesetzt wird.



WO 02/00771 PCT/EP01/04194

14.

15.

16.

16

Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, daBl als

Fillungsmittel ein Gemisch aus Wasser und Losungsmittel eingesetzt wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden - Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, dafl die Cellulosepartikel erforderlichenfalls entgast und
unter Verwendung eines Bandfilters, eines Dekanters oder einer

Doppelsiebpresse gewaschen und entwéssert werden.

Vorrichtung " zur Herstellung von  Cellulosepartikeln, dadurch
gekennzeichnet, daB} sie einen Scheibenrefiner umfaflt, der zur Einfithrung
des Fillungsmittels axiale Bohrungen (7) durch die Statorscheibe und
platte (1) aufweist. '
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