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(57)  Die vorliegende Erfindung offenbart Detergen-
zien enthaltende Kapseln zum Freisetzen von Detegen-
zien wahrend eines Reinigungsprozesses, umfassend
mindestens ein Mono-, Di- bzw. Trialkanalammonium-
Salze der Alkylethersulfate.

Das Tensid kann dabei sowohl in der Kapselhille

als auch im Kapselfillgut oder in beiden vorhanden
sein. Die erfindungsgeméasse Kapsel hat einen hohen
Anteil waschaktiver Substanzen. Das Kapselhllimate-
rial ist bevorzugt ein makromolekularer nativer und/oder
chemisch und/oder physikalisch modifizierter Natur-
stoff, bevorzugt Gelatine.
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EP 1 059 350 A1
Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf Detergenzien enthaltende Kapseln und auf ein Verfahren zur Her-
stellung dieser Kapseln.

[0002] Verkapselte Detergenzien- bzw. Detergenzienzusammensetzungen sind fiir die unterschiedlichsten Anwen-
dungsbereiche beschrieben worden. Die Vorteile der Verkapselung liegen in einer exakten Dosierung selbst hochkon-
zentrierter Detergenzien. Gleichzeitig bietet die Kapsel Schutz vor toxischen oder allergenen Reaktionen, die bekann-
termassen besonders bei Kontakt mit hochkonzentrierten chemischen Substanzen auftreten kénnen. Darliberhinaus
gewahrleistet eine solche Lieferform einfachste Handhabung und Anwendung fiir den Verbraucher.

[0003] EP 339 702 bezieht sich auf verkapselte, nichtwassrige, flissige Detergenzienzusammensetzungen, bei der
eine strukturbildende Verbindung, ein sog. "structurant”, das Absetzen von in den organischen Lésungsmitteln disper-
gerierten Feststoffteilchen verhindert. Das "structurant" ist gemass Verweis auf EP 466 199 eine Saure. Der fir Wasch-
prozesse optimale pH von 7 bis 9 kann somit nicht befriedigend eingestellt werden. Die Detergenzienzusammenset-
zung enthalt weiterhin proteolytische Enzyme. Die Anwesenheit von Feststoffen macht weiterhin entsprechende Men-
gen an Loésungs- bzw. Dispergiermitteln notwendig, wodurch der Gehalt waschaktiver Substanzen in der Detergen-
zienzusammensetzung sehr gering ausfallen kann.

[0004] DE 43 01 358 richtet sich auf eine Gelatinekapsel, welche ein pastdses Korper- und/oder Textilwaschmittel
einschliesst. Das Waschmittel enthalt 45% bis 60% eines Alkyl-diglykolethersulfat-natriumsalz auf Basis nativer Fett-
alkohole, 10% bis 20% Dinatriumfettalkoholpolyglycolethersulfosuccinat, 3% bis 5% Dinatriumalkylsulfosuccinat, wo-
bei sich der Alkylrest von einer pflanzlichen Fettsdure ableitet, 3% bis 5% nicht ionogenes Fettsaurealkylolamid, ins-
besondere Kokosfettsdurelsopropanolamid, 2% bis 4% Lanolin-Sulfosuccinat, 0,1% Zitronensaure und 0,1% Konser-
vierungsmittel.Der Kapselinhaltsstoff darf nicht mehr als 5% Wasser enthalten. Die Waschleistung des Waschmittels
ist unzureichend. Die Gelatinekapsel zeigt nicht die Lagerstabilitat, die fiir die durchschnittliche Lagerdauer im Einzel-
handel erforderlich ist.

[0005] US 3,528,925 offenbart flissige Detergenzien enthaltende Kapseln, deren Inhalt zu wenigstens 85% aktiv
ist. Diese Zusammensetzung besteht im wesentlichen aus 33% bis 65% Alkylarylsulfonsdure mit einer C4-C4¢ Alkyl-
gruppe und einer Arylgruppe, welche aus Benzyl-, Naphtyl- oder Phenylausgewahlt wird, 8 bis 36,5% nicht-ionische,
oberflachenaktive Substanzen und 20% bis 59% Alkanolamin oder Alkylamin, wobei die Alkyl oder Alkanolgruppe 2
bis 6 C-Atome enthalt. Die Zusammensetzung darf nicht mehr als 1% Wasser enthalten. Alkylphenylsulfonsauren und
Alkylnaphthylsulfonsauren sind aufgrund des Arylanteils nur schwer biologisch abbaubar und deshalb als Tensidkom-
ponenten in Detergenzienzusammensetzungen unerwiinscht.

[0006] Geméss US 925 darf die Alkylarylsulfonsgure nicht in ihr korrespondierendes Salz tberfiihrt werden, womit
der pH-Wert des Kapselinhalts primar nach diesen Erfordernissen eingestellt wird und nicht entsprechend den pH-
Werten, welche fur eine optimale Waschleistung notwendig sind.

[0007] Ein weiterer Nachteil besteht in der Schwerldslichkeit der Calciumsalze der Alkylarylsulfonsauren. Tenside
aus dieser Klasse flhren aus diesem Grund entweder ab einer gewissen Wasserharte durch Verkrusten im Gewebe
zu steifen Textilien oder es sind Zusatzstoffe zur Wasserenthartung notwendig, die wiederum den Gehalt waschaktiver
Substanzen in der Detergenzienzusammensetzung heruntersetzen.

[0008] EP 0261 754 und US 4,597,885 beziehen sich auf einen in einer Gelatinkapsel eingeschlossenen Schaum-
badezusatz. Der Badezusatz enthalt iber 30% eines Schaumbildners aus der Gruppe der Aminsalze langkettiger
Alkylethersulfate, sowie weitere Schaumverstarker. Der Kapselinhalt muss im wesentlichen wasserfrei sein. Detergen-
zienzusammensetzungen dieser Art sind fir den Einsatz in Wasch- bzw. Spilmaschinen aufgrund ihrer starken
Schaumbildung und der unzureichenden Waschleistung véllig ungeeignet.

[0009] Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, die Nachteile des Standes der Technik zu vermeiden.

[0010] Insbesondere ist es Aufgabe der vorliegenden Erfindung, Detergenzien enthaltende Kapseln bereitzustellen,
die neben einer hohen Konzentration waschaktiver Substanzen, eine hervorragende Waschleistung, gute biologische
Abbaubarkeit und hohe Stabilitdat und Lagerdauer aufweisen. Die Kapseln sollen sich durch alle bekannten Verkapse-
lungstechnologien herstellen lassen und sich insbesondere fur die Verkapselung im Rotary-Die-Verfahren eignen.
[0011] Eine weitere Aufgabe der vorliegenden Erfindung besteht darin, eine Detergentien enthaltende Kapsel be-
reitzustellen, deren Inhaltsstoff eine mdglichst hohe Schwelle hinsichtlich allergenen und reizenden Reaktionen beim
Menschen aufweist.

[0012] Eine weitere Aufgabe der vorliegenden Erfindungist es, eine Detergenzienzusammensetzung bereitzustellen,
die sich fiir das Verkapseln und fir langzeitstabile Kapseln eignet, auch wenn der Wassergehalt grésser als 5 Gew.%
bezogen auf das Gewicht des Kapselinhalts ist.

[0013] Diese Aufgaben werden gel6st durch die Kennzeichen der unabhangigen Anspriiche 1.

[0014] Insbesondere werden Sie geldst durch eine Detergentien enthaltende Kapsel zum Freisetzen von Detergen-
tien wahrend eines Reinigungsprozesses, welche mindestens ein Tensid der Formel
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[R4-0-(CH,-CH,-0-),-L] [R,-NR,H-R,]"

mit einem Molekulargewicht von mindestens 200 g/mol bevorzugt mindestens 300 g/mol enthélt, wobei

R, fir einen Kohlenwasserstoffrest mit mindestens 6 Kohlenstoffatomen steht,

n eine ganze Zahl zwischen 1 und 8 ist

L fir -SO4 steht

R, eine lineare oder verzweigte geséttigte Alkohol-Gruppe ist mit Kohlenstoffatomen im Bereich von 1 bis 10 und
mindestens einer Hydroxylgruppe,

Rs3 und R, gleich oder ungleich sind und ausgewéhlt sind aus der Gruppe bestehend aus Wasserstoff, linearen
und/oder verzweigten Alkohol-Gruppen mit Kohlenstoffatomen in einem Bereich von 1 bis 10 und mindestens einer
Hydroxygruppe und linearen und/oder verzweigten Alkylguppen mit Kohlenstoffatomen in einem Bereich von 1
bis 10.

[0015] Das Tensid kann dabei sowohl in der Kapselhille als auch im Kapselfillgut bzw. in beiden gleichzeitig vor-
handen sein. Die Anwesenheit im Kapselhilimaterial kann sich dabei vorteilhaft hinsichtlich der Reduzierung von Ela-
stizitatsverlusten der Kapselhille auswirken.

[0016] Detergenzien und insbesondere die darin enthaltenen Tenside missen, um fiir eine Verkapselung in wasser-
I6slichen bzw. -dispergierbaren Kapselmaterialien in Frage zu kommen, ganz spezifische Anforderungen hinsichtlich
des Molekulargewichts, der Molekilform, dem pH-Wert, dem Wassergehalt, der Viskositat und der chemischen Reak-
tivitat genligen. Dies hat sich bei Untersuchungen der Anmelderin herausgestellt.

[0017] Diese Anforderungen miissen aus Griinden

- der Kompabilitdt des Kapselmaterials mit der Kapselhiille,

- der Kompatibilitdt mit anderen Komponenten im Detergenz,

- der Lagerstabilitat der Kapsel,

- der biologischen Abbaubarkeit,

- dem Auflése- und Freisetzungsverhalten in Wasser

- der Waschaktivitat

- der Verkapselungstechnologien und

- der Anwendbarkeit fiir den Verbraucher (geringes Gewicht, platzsparend).

erfillt sein.

[0018] Es wurde nun Uberraschenderweise gefunden, dass die Fettalkohol-polyethylenglycol-ethersulfatalkanolam-
moniumsalze der obigen Formel die aufgefiihrten Kriterien nahezu ideal erfillen.

[0019] Die Alkanolammoniumsalze sind dartiberhinaus I8slich oder dispergierbar in hydrophilen Lésungsmitteln, wie
Wasser und Polyolen, wie z.B. Polyethylenglycol. Letzteres wird bevorzugt als Tragermaterial den Kapselinhaltsstoffen
zugesetzt. Die gute Loslichkeit des Tensids in Wasser gewahrleistet seine problemlose Verteilung in der Waschflotte,
sobald die Kapselhdille ihren Inhaltsstoff im Wasser freigesetzt hat.

[0020] Unter den Begriffen Detergenz, Detergenzien bzw. Detergenzienzusammensetzung sollen Substanzen ver-
standen werden, die entweder alleine oder in Mischung mit anderen Verbindungen den Arbeitsbedarf bei einem Rei-
nigungsprozess verringern.

[0021] Detergenzienzusammensetzungen werden in den unterschiedlichsten industriellen und privaten Bereichen
verwendet. Einen grossen Einsatz finden Detergenzien im Bereich der Waschmittelindustrie als Wasch- ,Vor- oder
Nachbehandlungsmittel.

[0022] Der Begriff Waschmittel ist die Bezeichnung fur die beim Waschen von Textilerzeugnissen benétigten, in Form
von Stlicken, Pulvern, Pasten oder Flissigkeiten handelsiiblichen Hilfsmittel, die im Allgemeinen in mechanisch kraftig
bewegten wassrigen Losungen eingesetzt werden. Jede Detergenzienzusammensetzung und insbesondere jedes
Waschmittel enthalt einen bestimmten Gehalt an Tensiden, die je nach Verwendungszweck mit einer Anzahl anderer
Substanzen kombiniert werden kénnen. Fur Waschmittel lassen sich die anderen Substanzen in folgende Gruppen
gliedern, Builder, Bleichkomponenten, optische Aufheller, Enzyme, Stabilisatoren, Aktivatoren, Stellmittel, Parfims,
Farbstoffe und Hilfsstoffe, zu letzteren zahlen z.B. Vergrauungs-, Korrosions- und Schauminhibitoren. Zur Definition
dieser Begriffe sowie auf den Begriff der Waschaktivitat sei auf Rémpp, Chemielexikon, Eds. J. Falbe, M. Regitz, Georg
Tieme Verlag, Stuttgart, 9. Auflage verwiesen. Der Tensidanteil an der Gesamtzusammensetzung ist abhangig vom
Einsatzzweck.

[0023] Tenside sind Substanzen, die die Grenzflachenspannung herabsetzen. Sie verfligen lber einen charakteri-
stischen Aufbau und weisen mindestens eine hydrophile und mindestens eine hydrophobe funktionelle Gruppe auf.
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Nach ihrem Aufbau unterscheidet man Anionentenside, Kationentenside, Nicht-ionische Tenside (Niotenside) und Am-
photenside. Anionische Tenside weisen als hydrophile, funktionelle Gruppen in der Regel Carboxylat-, Sulfat- oder
Sulfonatgruppen auf, wahrend Kationentenside in den allermeisten Fallen durch das Vorhandensein einer quartarneren
Ammonium-Gruppe gekennzeichnet sind. Ampholytische Tenside enthalten sowohl anionische als auch kationische
Gruppen, die abhangig vom pH-Wert, sich entweder wie Anionen- oder wie Kationentenside verhalten. Niotenside sind
durch das Vorhandensein von Polyetherketten gekennzeichnet. An dieser Stelle sei auf die zahlreichen Publikationen
Uber Tenside, ihrem chemischen Aufbau und Funktionsweise verwiesen (Rémpp Chemilexikon Eds. J. Falbe, M. Re-
gitz, Georg Tieme Verlag, Stuttgart, 9. Auflage; Die Tenside, K. Kosswig, H. Stache, Carl Hanser Verlag, Miinchen
Wien, 1993; G. Gawalek, Akademie Verlag Berlin, 1975).

[0024] Bevorzugt kommen die Fettalkohol-polyethylenglycol-ethersulfat-alkanolammoniumsalze der obigen Formel
zur Anwendung, bei denen der Rest R, linear und ungeséttigt ist mit einer Anzahl Kohlenstoffatome in einem Bereich
von 10 bis 18, bevorzugt in einem Bereich von 12 bis 14.

[0025] In einer bevorzugten Ausfiihrungsform ist der Rest R, linear und geséttigt, womit eine problemlose biologische
Abbaubarkeit gewahrleistet ist.

[0026] In einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform ist R1 linear und gesattigt mit mindestens einer Hydroxyl-
gruppe.

[0027] Besonders vorteihaft in Hinblick auf die Emulgierbarkeit werden insbesondere solche Tenside der obigen
Formel eingesetzt, welche eine Polyethylenglycolkette -(CH,-CH,-O-),, mit n= 2 bis n=5 und noch vorteilhafter in einem
Bereich von n= 2 bis n=3 aufweisen.

[0028] Der Rest R, hat bevorzugt eine Anzahl Kohlenstoffatome in einem Bereich von 2 bis 5 und noch bevorzugter
3 oder 4. Im Gegensatz zu den im Stand der Technik beschriebenen Aminsalzen sorgen die Alkanolaminsalze zum
einen durch ihr hoheres Molekulargewicht, zum anderen durch die kleinere Beweglichkeit des Kations fir keine bzw.
stark verringerte Diffusion des Tensids in das Kapselhillimaterial und sorgen damit zusatzlich fiir die Langzeitstabilitat
der Detergenzien enthaltenden Kapsel.

[0029] Die Reste R3 und R4 kénnen gleich oder ungleich sein und ausgewahlt sein aus der Gruppe bestehend aus
Wasserstoff und Alkoholgruppen mit einer Anzahl Kohlenstoffatome in einem Bereich von 2 bis 5, bevorzugt von 3 bis
4. In einer bevorzugten Auflihrungsform enthalten R,, R3 und R, nurje eine Hydroxylgruppe. Sind einer oder beide der
Reste ungleich Wasserstoff, so verringert dies zusatzlich die Diffusion des Tensids in die Kapselhiille.

[0030] Mit dem Begriff "langzeitstabil" sind solche Kapseln der vorliegenden Erfindung gemeint, die Uber einen Zeit-
raum von mindestens 6 Monaten, bevorzugt mindestens 24 Monaten weitestgehend ihre Funktion und auch im we-
sentlichen ihre Form behalten. Mit "im wesentlichen" soll eine Verdnderung der Form und Grésse der Kapsel weitest-
gehend ausgeschlossen werden. Insbesondere behalten die Schweissndhte aus dem Verkapselungsprozess ihre
Dichtigkeit. Desweiteren darf die Elastizitat der Gelatinehulle durch die Inhaltsstoffe Uber die Lagerdauer nicht wesent-
lich verandert werden. Fir die bestimmungsgemasse Anwendung muss auch die Auflésung der Gelatine in der Wasch-
flotte Uber die gesamte Lagerzeit gewahrleistet bleiben.

[0031] Ineinem bevorzugten Ausfiihrungsbeispiel werden diejenigen Ammoniumsalze der obigen Formel eingesetzt,
bei welchen das Kation [R,-NR4H-R3]* ausgewéhlt ist aus der Gruppe bestehend aus N-Monoisopropanolammonium-,
N,N-Diisopropanolammonium- und N,N,N-Triisopropanolammoniumverbindung ist. Die Verzweigung des Alkohols re-
duziert die Beweglichkeit des gesamten Tensids ebenfalls.

[0032] Besteht das zu diesen erfindungsgemass bevorzugt eingesetzten Kationen gehérende Anion zusatzlich aus
einer Polyethylenglycolkette mit n=2 und einem Rest R1, der ungesattigt und linear ist mit einer Anzahl Kohlenstoff-
atomen in einem Bereich von 12 bis 14, so treffen fast alle der aufgelisteten Anforderungen fiir die Herstellung und
Langzeitstabilitdt von Detergenzien enthaltenden Kapseln in nahezu idealer Weise zusammen.

[0033] Fettalkohol-(C4,-C44)polyethylenglycol-(2 EO)ethersulfat-mono-, di- oder triisopropanolammoniumsalze eig-
nen sich durch ihre rheologischen Eigenschaften bestens zur Verkapselung. Die Fliesskurve entspricht der einer New-
ton'schen Flissigkeit, d.h. die Viskositat ist unabhangig vom Schergefalle. Dies ist das vorteilhaft fiir jeden Verkapse-
lungsprozess, insbesondere jedoch fiir den Rotary-Die-Prozess. Durch die hohe Molmasse, die beim Monoisopro-
panolammoniumsalz bei 438 g/mol und beim Trisopropanolammoniumsalz bei 558g/mol liegt, verhalten sich diese
Tenside inert zum Kapselmaterial. Eine Diffusion des Tensids in das Kapselmaterial findet nicht bzw. nicht in dem
Ausmass statt, welche die Lagerstabilitdt der Kapsel herabsetzt. Die Dichte betragt bei beiden bei 20°C ungefahr 1,0
g/ml, die Tenside eignen sich deshalb ohne zusatzliche Aufbereitungsschritte fiir die Verarbeitung mittels Pumpen, wie
sie z. B. beim Rotary-Die-Prozess flr das Einspritzen des Kapselfiillguts eingesetzt werden. Der pH-Wert zwischen 6
und 8 sorgt zum einen zusatzlich fiir ein inertes Verhalten gegeniiber den meisten Kapselhilimaterialien, zum anderen
ist das Tensid bei Hautkontakt wenig aggressiv. Die biologische Abbaubarkeit genligt mit einer biologischen Abbau-
barkeit von mindestens 90% den Anforderungen der Deutschen Richtlinienverordnung zum Waschund Reinigungs-
mittelgesetz. Weiterhin zeigen sie sich weitesgehend unempfindlich gegen Wasserhéarte, d.h. neigen auch bei hohen
Ca2* und Mg2* - Konzentrationen nicht zum Ausflocken.

[0034] Die Fettalkohol-polyethylenglycol-ethersulfat-alkanolammoniumsalze fir die vorliegende Erfindung und ins-
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besondere die drei Isopropanolammoniumsalze sind mit weniger als 1 Gew.% Wasser bezogen auf das Gesamtgewicht
des Tensids herstell- und verarbeitbar. Der Gehalt an waschaktiven Substanzen betragt in der Regel mehr als 70 Gew.
% des Tensidgewichts. Einen besonders hohen Gehalt an waschaktiven Substanzen und damit besonders gut geeignet
zur Herstellung hochkonzentrierter Detergenzien enthaltender Kapseln weisen das Fettalkohol-(C12-C14)polyethy-
lenglycol-(2EO)ethersulfat-monoisopropanolammoniumsalz mit 82 bis 88 Gew.% und das entsprechende triisopro-
panolammoniumsalz mit 78 bis 90 Gew. % bezogen auf Tensidgewicht auf. Somit lassen sich insbesondere mit letzteren
Tensiden Kapseln herstellen, von denen mindestens 70 Gew.%, bevorzugt mindestens 80 Gew.% und noch bevor-
zugter mindestens 90 Gew.% der Kapsel bezogen auf das Gesamtgewicht der Kapsel waschaktiv sind.

[0035] Mit Fettalkohol-(C45-C44)polyethylenglycol-(2 EO)ethersulfat-mono- und triisopropanolammoniumsalze kon-
nen bei Bedarf im wesentlichen wasserfreie Detergenzien enthaltende Kapseln hergestellt werden. Es sind jedoch
auch Detergentienfiillungen mit einem Wassergehalt bis 10 Gew.% bezogen auf das Gesamtgewicht der Kapselflllung,
bevorzugt bis 8 Gew.% und noch bevorzugter bis 6 Gew.% Wasser verkapselbar, ohne dass es zu Stabilitatsverlusten
der Kapselhille kommt. Die spezielle Molekiilstruktur dieser Tenside sorgt durch ein micellares System fir ein stabi-
les"Netzwerk", ohne dass es zur Phasentrennung von Tensid und Wasser innerhalb der Kapsel kommt. Ein héherer
Wassergehalt ist besonders in Kurzwasch- und Niedertemperaturwaschprogrammen in vielen Fallen hilfreich, da es
das LOse- und Dispergierverhalten der Tenside nach Freisetzung aus der Kapsel in der Waschflotte erleichtert.
[0036] Eine weitere Aufiihrungsform der vorliegenden Erfindung ist eine Detergenzien enthaltende Kapsel, welche
neben den Fettalkohol-polyethylenglycol-ethersulfat-alkanolammoniumsalzen der obigen Formel zusatzlich minde-
stens ein Tensid aus der Klasse der Nicht-ionischen Tenside enthalt. Besonders Fettalkohol-(C4,-C44)polyethylengly-
col-(2 EO)ethersulfat-mono oder triisopropanolammoniumsalze eignen sich fiir eine Mischung mit Nicht-ionischen Ten-
siden. Obwohl sie in jedem Gewichtsverhaltnis miteinander mischbar sind, sollte die Mischung bevorzugt in einem
Verhaltnis Nicht-ionisches Tensid zu Mono- bzw. Trisopropanolammoniumsalz von 10:1 bis 1:10 und bevorzugt von 5:
1 bis 1:5 und noch bevorzugter von 1:2 bis 2:1 enthalten. Die Mischungen erbringen exzellente Waschleistungen und
ein hervorragendes Emulgiervermdgen. Bevorzugte Vertreter der Nicht-ionischen Tenside sind gesattigte und/oder
ungesattigte ethoxylierte (5 bis 20 EO) Fettalkohole (C4,-C43). Nicht-ionische Tenside kénnen aufgrund der grossen
Variabilitét ihrer Grundkoérper und ihres Ethoxylierungs- bzw. Propoxylierungsgrad an besondere Praxisbedingungen
angepasst werden. Auch die Nicht-ionischen Tenside sollten Molmassen grésser gleich 200 g/mol aufweisen, um die
Stabilitdt der Hulle nicht zu gefahrden. Diese Nicht-Gefahrdung der Kapselhiille ist eine Bedingung fir alle Kompo-
nenten der verkapselten Detergenzienzusammensetzung. Sie sollten hinsichtlich ihnrer Menge, ihrer Beweglichkeit und
ihres Molekulargewichts so ausgewahlt werden, dass sie die Dichtigkeit und die Langzeitstabilitdt der erfindungsge-
massen Kapsel nicht herabsetzen.

[0037] Als Kapselhillmaterial sind grundsatzlich alle wasserléslichen und/oder wasserdispergierbaren nativen und/
oder physikalisch und/oder chemisch modifizierten Naturstoffe und ihre Mischungen einsetzbar, sofern aus ihnen eine
Kapsel hergestellt werden kann. Bevorzugt sind die Naturstoffe ausgewahlt aus der Gruppe der Gelatine, Starken,
Galaktomannane, Cellulose, Alginate, Carrageenan und Mischungen derselben.

[0038] Unter dem Begriff chemisch modifizierte Naturstoffe fallen alle veranderten Naturstoffe, die mit Hilfe von che-
mischen Reaktionspartnern oder Enzymen hervorgerufen worden sind, unabhangig davon, ob die Chemikalie bzw.
Teile der Chemikalie nach erfolgter Modifizierung im Naturstoff verbleiben, wie z.B. im Fall der Carboxymethylierung
von Starke oder Cellulose. Durch Sauren, Laugen oder Enzyme hervorgerufene Depolymerisierungen der Naturstoffe
soll ebenfalls unter dem Begriff chemische Modifizierung fallen. Als physikalische Modifizierung sollen z.B. Depolyme-
risationen der Naturstoffe verstanden werden, die durch Einwirkung von Hitze und/oder mechanischer Krafte wie z.B.
Scherkrafte zustande kommen.

[0039] Auch Mischungen mit synthetischen Polymeren, wie den Derivaten der Acrylsdure, Alkylenvinylreste, Vinyl-
alkohole und Vinylidenchlorid kénnen eingesetzt werden.

[0040] Je nach Verkapselungstechnologie kann das Kapselhllimaterial unterschiedliche Mengen verschiedener Zu-
satzstoffe enthalten, wie z.B. Weichmacher, anorganische Fiillstoffe, Pigmente, Vernetzungsmittel, etc.

[0041] Wenn die Kapsel ein Waschmittel enthalt, besteht die Hiille besonders vorteilhaft aus Gelatine. In dieser Form
erfillt die Gelatine eine Doppelfunktion, zum einen wirkt sie als umweltfreundliche "Einmalverpackung" und zum an-
deren als Vergauungsinhibitor in der Waschflotte. Vergrauungsinhibitoren sind Substanzen, die dem Wiederaufziehen
bereits abgeldster und in der Waschflotte emulgierter Schmutzpartikel auf die Faser verhindern.

[0042] Teil der Erfindung ist weiterhin ein Verfahren zur Herstellung von Detergenzien enthaltenden Kapseln, welche
mindestens ein Tensid der Formel [R;-O-(CH,-CH,-0O-),-L]- [Ro-NR4H-R3]* umfassen mit einem Molekulargewicht von
mindestens 200 g/mol, bevorzugt mindestens 300 g/mol, wobei

R, fir einen Kohlenwasserstoffrest mit mindestens 6 Kohlenstoffatomen steht,

n eine ganze Zahl zwischen 1 und 8 ist

L fir -SO4 steht

R, eine lineare oder verzweigte Alkohol-Gruppe ist mit Kohlenstoffen im Bereich von 1 bis 10 und mindestens
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einer Hydroxylgruppe,

Rs3 und R, gleich oder ungleich sind und ausgewahlt sind aus der Gruppe bestehend aus Wasserstoff, linearen
und/oder verzweigten Alkoholen-Gruppen mit Kohlenstoffatomen in einem Bereich von 1 bis 10 und mindestens
einer Hydroxygruppe und linearen und/oder verzweigten Alkylgruppen mit Kohlenstoffatomen in einem Bereich
von 1 bis 10.

[0043] Gegebenenfalls wird das Tensid mit weiteren Tensiden und Zusatzstoffen je nach Verwendungszweck ge-
mischt und mittels des Rotary-Die-Prozesses verkapselt.

[0044] Der Rotary-Die-Prozess funktioniert besonders vorteilhaft, wenn die Kapselhiille Gelatine und/oder native,
physikalisch oder chemisch modifizierte Starke alleine oder in Mischungen mit Gelatine enthalt. Der Rotary-Die-Pro-
zess wurde von Scherer in den 30er Jahren dieses Jahrhunderts patentiert und in zahlreichen Publikationen beschrie-
ben. Die Kapsel, Grundlagen, Techologie und Biopharmazie einer modernen Arzneiform, Eds., W. Fahrig, K. Hofer,
Wissenschaftliche Verlagsgesellschaft Stuttgart, 1983. Die Kapselwand wird aus zwei vorab aus einem Gelatineband
herausgestanzten Gelatinehalften unter Hitzeeinwirkung verschweisst. Zwei endlos Gelatinebander werden durch zwei
benachbarte im gegenlaufigen Sinn rotierende Rollen oder Walzen mit Aussparungen gefuhrt. Wahrend das Gelati-
neband in die Aussparungen gepresst und somit die Kapselhalften geformt werden, wird die pump- und spritzbare
Kapselfillung in die im unteren Teil bereits verschweisste Kapsel mittels eines Ventils exakt dosiert. Die Form und
Grosse der Kapsel ist somit abh&ngig von den Aussparungen in den Walzen. Konsequenterweise soll unter dem Begriff
Kapsel nicht nur die typischen Kapselformen verstanden werden, sondern auch jede andere Detergenzien enthaltende
Form, wie z.B. Figuren, Kugeln, etc.

[0045] Besonders vorteilhaft kann der Rotary-Die-Prozess zur Herstellung Detergenzien enthaltender Kapsel dann
eingesetzt werden, wenn das Tensid ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus Fettalkohol-(C4,-C4)polyethylen-
glycol-(2 EO)ethersulfat-monoisopropanolammoniumsalz, Fettalkohol(C4,-C44)polyethylenglycol-(2 EO)ethersulfat-
diisopropanolammoniumsalz und Fettalkohol-(C,-C4)polyethylenglycol-(2 EO)ethersulfat-triisopropanolammonium-
salz. Die bereits erwdhnten Stoffeigenschaften, wie das Fliessverhalten, die Dichte von nahezu 1 bei 20°C, das hohe
Molgewicht, der neutrale pH-Wert machen sie fiir den Rotary-Die-Prozess besonders geeignet. Die Stabilitat der Kap-
selhille und insbesondere einer Gelatinehiille sowie die Schweissbarkeit derselben wird durch die Kapselfullung, wel-
che diese Tenside umfasst z.B. durch Nachtropfen oder Fadenziehen nicht beeintrachtigen.

[0046] Detergenzien enthaltende Kapseln kénnen darlber hinaus auch mit jedem anderen geeigneten Prozess, wie
z.B. Spritzgiessen, Tauchverfahren, Mikroverkapselung, etc. hergestellt werden. Werden die Detergenzien der obigen
Formel durch Zusatzstoffe in hochpastdse oder feste Zustandsform Uberfuhrt, so eignen sich auch Steckkapseln be-
vorzugt zum Verkapseln dieser Detergenzienzusammensetzung. Unter Verwendung von Zusatzaggregaten zu Ma-
schinen, die auf das Fiillen von Steckkapseln ausgerichtet sind, kénnen diese auch mit flissigen erfindungsgemassen
Detergenzienzusammensetzungen beflllt sein.

[0047] Die vorliegende Erfindung wird anhand nachfolgender Beispiele illustriert:

Beispiel 1: Gehalt an waschaktiven Substanzen 90%

[0048]

TIPA / Laurylalkohol-polyethylen glycol-(3EO)-ethersulfat- | 90%
triisopropanolamin

PEG400 6%
Enzyme 2%
Parfim 2%

Beispiel 2: Gehalt an waschaktiven Substanzen 85%

[0049]

MIPA / Laurylalkohol-polyethylenglycol-(2EO)- ethersulfat- | 85%
monoisopropanolamin

Wasser 8%
PEG400 3%
Enzyme 2%
Parfim 2%
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Beispiel 3: Gehalt an waschaktiven Substanzen 75%

[0050]
Laurylalkoholpolyethylenglycol-(2 EO)-ethersulfat-triisopropanolammoniumsalz | 40%
Fettalkoholethoxylat (7 EO) Marlipal 24/70, Condea Chemie GmbH 20%
Fettalkoholethoxylat (4 EO) Marlipal 24/40, Condea Chemie GmbH 15%
Silikonentschdumer 2%
Parfim 1%
Enzyme 2%
PEG 200 10%

Beispiel 4: Gehalt an waschaktiven Substanzen 88%

[0051]
Laurylalkohol-polyethylenglycol-(2 EO)ethersulfat-monoisopropanolamin | 50%
Fettalkoholethoxylat (4 EO): Marlipal 24/40 15%
Ethanolamin 15%
Kokospalmkernsaure 8%
Parfim 2%
PEG 200 10%

Beispiel 5: Gehalt an waschaktiven Substanzen 90%

[0052]

TIPA / Laurylalkohol-polyethylenglycol-(3EO)- ethersulfat-triisopropanolamin | 90%
PEG400 8%
Parfim 2%

[0053] Die Detergenzienzusammensetzung der Beispiele 1 und 4 wurden in einer Menge von 20 g mittels des Rotary-
Die-Verfahrens in runde Weichgelatinekapseln mit einem Durchmesser von 35 mm eingeschlossen.

[0054] Die Detergenzienzusammensetzungen der Beispiele 2 und 3 wurden in Mengen von 30 g mittels Rotary-Die-
Verfahren in runden Weichgelatinekapseln mit einem Durchmesser von 42 mm eingeschlossen.

[0055] Die Zusammensetzung von Beispiel 5 wurde in einer spritzgegossenen Starkekapsel eingeschlossen. Die
Resultate beziiglich Waschaktivitat der Inhaltsstoffe und Lagerstabilitat der Kapsel entsprachen den Resultaten der
Gelatinekapsel

[0056] Die Lagerstabilitat der Kapseln bei vollstdndigem Erhalt der Waschkraft des Inhaltstoffes wurde Gber einen
Zeitraum von sechs Monate getestet und zeigte keinerlei Verschlechterung in dieser Zeitraum.

[0057] Die Waschleistung wurde Uberpriift anhand von EMPA (Eidgend&sische Materialpriifanstalt, Dibendorf und
St. Gallen, Schweiz) Testmaterialien. Hierfir wurden standardisiert kiinstlich angeschmutzte Testgewebe (Bezug: EM-
PA) mit den verkapselten Detergenzienzusammensetzungen gemass der Beispiele genen EMPA-Referenzwaschmittel
sowie gegen im Handel befindlichen Waschmitteln unter gleichgehaltenen, automatisierten Waschverhéltnissen (60°C,
Vollwaschgang) gepriift. Die eingesetzten Mengen ergaben sich gemass Dosierempfehlung der Hersteller fir 4 kg
Wasche (Baumwollgewebe)bzw. eien erfindungsgemasse Detergenzien enthaltene Kapsel. Es zeigte sichj, das sich
die verkapselten Konzentrate der Beispiele 1 bis 5 bei verschiedenen Verschmutzungen sehr ausgewogen verhalten
und in allen Fallen mindestens gleich gute Waschresultate wie die Referenzwaschmittel ergeben.

Patentanspriiche

1. Detergenzien enthaltende Kapsel zum Freisetzen von Detergenzien wahrend eines Reinigungsprozesses umfas-
send mindestens ein Tensid der Formel
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[R{-0-(CH,-CH,-0-),-L] [R,-NR,H-R5]"

mit einem Molekulargewicht von mindestens 200 g/mol bevorzugt mindestens 300 g/mol wobei

R fir einen Kohlenwasserstoffrest mit mindestens 6 Kohlenstoffatomen steht,

n eine ganze Zahl zwischen 1 und 8 ist

L fir -SO4 steht

R, eine lineare oder verzweigte Alkohol-Gruppe ist mit Kohlenstoffen im Bereich von 1 bis 10 und mindestens
einer Hydroxylgruppe,

Rs3und R, gleich oder ungleich sind und ausgewahlt sind aus der Gruppe bestehend aus Wasserstoff, linearen
und/oder verzweigten Alkohol-Gruppen mit Kohlenstoffatomen in einem Bereich von 1 bis 10 und mindestens
einer Hydroxygruppe, und linearen und/oder verzweigten Alkylgruppen mit Kohlenstoffatomen in einem Be-
reich von 1 bis 10.

Kapsel, umfassend mindestens ein Tensid geméss Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass R, linear und un-
gesattigt ist mit Kohlenstoffatomen in einem Bereich von 10 bis 18, bevorzugt in einem Bereich von 12 und 14.

Kapsel umfassend mindestens ein Tensid geméss Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass R, linear und ge-
sattigt ist mit Kohlenstoffatomen in einem Bereich von 10 bis 18, bevorzugt in einem Bereich von 12 bis 14.

Kapsel umfassend mindestens ein Tensid gemass Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass R1 linear und ge-
sattigt ist mit mindestens einer Hydroxylgruppe.

Kapsel umfassend mindestens ein Tensid gemass einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass
n in einem Bereich liegt von 2 bis 5, bevorzugt von 2 bis 3.

Kapsel umfassend mindestens ein Tensid gemass einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass
R, Kohlenstoffatome in einem Bereich von zwei bis fiinf, bevorzugt von drei bis vier, aufweist.

Kapsel umfassend mindestens ein Tensid gemass einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass
R3 und/oder R, Kohlenstoffatome in einem Bereich von zwei bis fiinf, bevorzugt von drei bis vier aufweist.

Detergenzien enthaltende Kapsel umfassend mindestens ein Tensid gemass einem der Anspriiche 1 bis 7 dadurch
gekennzeichnet, dass R2, R3 und R4 je eine Hydroxylgruppe aufweisen

Kapsel umfassend mindestens ein Tensid gemass einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass
[Ro-NR4H-R3]* ausgewanhlt ist aus der Gruppe bestehend aus N-Monoisopropanollammonium-, N,N Diisopro-
panollammonium- oder N,N,N Triisopropanollammoniumverbindung ist.

Kapsel umfassend mindestens ein Tensid geméass Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, dass n gleich 2 und R1
ungesattigt und linear ist mit Kohlenstoffatomen in einem Bereich von zwdlf bis vierzehn.

Kapsel umfassend mindestens ein Tensid gemass einem der Anspriiche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, dass
das Tensid eine Molmasse von mindestens 400 g/mol, bevorzugt von 500 g/mol aufweist.

Kapsel umfassend mindestens ein Tensid gemass einem der Anspriiche 1 bis 11 dadurch gekennzeichnet, dass
mindestens 70%, bevorzugt mindestens 80% und noch bevorzugter mindestens 90 % der Kapsel waschaktiv ist
bezogen auf das gesamte Gewicht des Fiillguts.

Kapsel umfassend mindestens ein Tensid gemass einem der Anspriiche 1 bis 12 dadurch gekennzeichnet, dass
die Kapselfulllung einen Wassergehalt bis 10 Gew.% bezogen auf das Gewicht des Kapselinhalts, bevorzugt bis
8Gew.% und noch bevorzugter bis 6 Gew.% enthalt.

Kapsel umfassend mindestens ein Tensid gemass einem der Anspriiche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, dass
zusatzlich nichtionische Tenside vorhanden sind und das Gewichtsverhaltnis Nicht-ionisches Tensid zu besagtem
Tensid 10:1 bis 1:10, bevorzugt 5: 1 bis 1:5 und noch bevorzugter 1:2 bis 2:1 betragt..
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Kapsel umfassend mindestens ein Tensid geméass der Anspriiche 1 bis 14, dadurch gekennzeichnet, dass die
Kapselhille wasserl6sliche und/oder wasserdispergierbare native und/oder physikalisch und/oder chemisch mo-
difizierte Naturstoffe und ihre Mischungen enthalt.

Kapsel umfassend mindestens ein Tensid gemass Anpruch 15, dadurch gekennzeichnet, dass die Naturstoffe
ausgewahlt sind aus der Gruppe bestehend aus Gelatine, Starken und Alginate, Carrageenan und Mischungen
aus denselben.
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