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(57) Die Erfindung betrifft ein kontinuierliches Herstellungsverfahren
granulierter Wasch- und Reinigungsmittel in Wirbelschichtapparaten.
Ziel und Aufgabe ist es, bei geringem Energieeinsatz die Granulierung
durch Aufspriihen fliissiger Tenside und Einsatz von Geriistsubstanzen,
insbesondere phase-II-haltigem Pentanatriumtriphosphat, zu
gewshrleisten, ohne da8 an diese besondere qualitative Anforderungen
gestellt werden. Erfindungsgemdf wird die Aufgabe dadurch geldst, daB
die Durchmischung und Granulierung im Arbeitsbereich der inhomogenen
Wirbelschicht bei Gasgeschwindigkeiten zwischen der :
Wirbelpunktgeschwindigkeit der groé8ten und der zehnfachen
Austragsgeschwindigkeit der mittleren Teilchen und flichenbezogenen
Mengendurchs&tze von Gas: 800 bis 2000 kg/hmz, Feststoffen: 300

bis 1000 kg/hmz, fliissigen Stoffen: 60 bis 200 kg/hm2 sowie.

einer Gastemperatur, vorzugsweise von 25 bis 35 Oc, erfolgt. Der

" Phase-II-Gehalt des Pentanatriumtriphosphats ist grdfer als 90%,

Schiittdichte groger als 700 g/l, vorzugsweise 900 bis 1100 g/1 und
der Feinkornanteil — Korndurchmesser kleiner 0,2 mm - groSer als 70%.
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Titel der Effindunq

Kontinuierliches Herstellungsverfahren granulierter Wasch-
und Reinigungsmittel in Wirbelschichtapparaten

Anwendungsgebiet

Die Erfindung betrifft ein kontinuierliches Verfahren zur
Herstellung gfanulierter Wasch- und Reinigungsmittel in
Wirbelschichtapparaten. '

Charakteristik der bekannten technischen Ldsung

Es ist bekannt, Waschmittel durch Aufsprihen von flissigen
waschalktiven Substanzen auf die pulverformigen Gerlistsub=-
stanzen in pneumatischenvMischeinrichtungen'herzustellen.
Die pulverfoérmigen Gerlstsubstanzen werden entweder in einem
Mischer vorgemischt und dann der pneumatischen Mischeinrich=
tung zugefithrt, oder aus Vorratsbehdltern einzeln kontinu=-
ierlich dieser zugefihrt. Wdhrend des pneumatischen Misch-
prozesses werden die pulverformigen Gerlstsubstanzen mit

den waschaktiven Substanzen bespriht.

Das in den waschaktiven Substanzan cnthealtene Wasser muB von
den pulverférmigen Gerlstsubstanzen als Kristallwasser ge-
bunden oder durch erhitzte Luft verdampft werden.

Bei den bekannten pneumatischen Mischverfahren konnen alle

in der Waschmittelindustrie Gblichen pulverférmigen Geriiste-
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-~ substanzen eingesetzt werden, jedoch werden an ihre physi-
kalisch-chemischen Parameter spezielle Anforderungen ge-
stellt. Zur Vermeidung von Inhomogenitaten der Finalproduk-
te werden Geristsubstanzen mit anndhernd gleichen Schitt=
dichten und Korngro%envertellungen eingesetzt, die zum grob-
ten Teil durch Sprihtrocknung hergestellt werdene.

GemiB DE-AS 1283427 enthalten die handelsiiblichen Wasch-
mittel ca. 40 = 50 % Pentanatriumtriphosphat, das mit dem
eingesetzten Wasser unter heftiger Warmeentwicklung zum
Hexahydrat hydratisiert. Die Bildung des Hexahydrates erfolgt
bei phase-II-haltigem Pentanatriumtriphosphat (KorngrdBen-
anteil kleiner 0,2 mm = 30 %) jedoch erst nach dem Verlassen
der Mischeinrichtung, so daB eine l&ngere Reifezeit erforder=
lich ist. Hierbei werden durch die auftretende Wirmeentwick=~
lung thermlsch 1nstablle Waschmlttelbestandtelle wie z. B.
Natriumperborat zersetzt. Die Folge hiervon ist eine Ver-
schlechterung des Bleichvermdgens. Es ist bekannt, dal zur
Vermeidung dieser Schwierigkeiten Pentanatriumtriphosphat

mit ca. 40 - 80 Gew. % Phase I und einer Schiittdichte wvon

550 - 700 g/1 in Luftwirbelmischern eingesetzt wird. Aus der
AT-PS 297895 ist zu entnehmen, daB die durch Hydratation ent-
standenen Bindungen der einzelnen Korner zu Granulaten rela-
tiv schwach sind, so daB die Endprodukte geringé mechanische
Festigkeit aufweisen. Andererseits ist bekannt (SOFW 102.

Jg. 8/76 S, 205 - 208), daR der Einsatz von Pentanatriumtri-~
phosphat méglich ist, wenn das in den fliissigen Rohstoffen
enthaltene Wasser durch HeiBluft verdampft wird., Nachteilig
bei diesem Verfahren wirkt sich aus, daB beim Einsatz von

40 ~ 50 % Pentanatriumtriphosphat mit einer Schittdichte von
ca. 1000 g/l Endprodukt mit Schittdichten von ca. 800 g/l
erhalten~werden; Gleichzeitig gestaftet dieses Verfahren le=-
diglich den Einsatz von max. 15 % flissiger waschaktiver Sub-
stanz. Ferner ist der relativ hohe'Ehergieverbrauch bei Ver=
wendung von HeiBluft undkonomisch. |
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Ziel der Erfindung

Das ziel der Erfindung besteht darin, ein kontinuierliches
Herstellungsverfahren fir granulierte Wasch- und Reinigungs=~
mittel in Wirbelschichtapparaten zu schaffen. Die besonderen
Vorteile der Erfindung sind darin zu sehen, daB an die ver=
wendeten Geriistsubstanzen, insbesondere Pentanatriumtri-
phosphat, keine besonderen qualitativen Anforderungen ge-
stellt werden, der Energieverbrauch relativ gering ist, durch
den hohen Turbulenzgrad sich stabile Granulate bilden, wo-
durch das Endprodukt eine hohe mechanische Festigkeit be=
sitzt und die Schuttdichte sowie die KorngroBenverteilung
gut regulierbar sind.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Dle Aufgabe der Erflndung besteht darin, ein kont1nu1erllches
Herstellungsverfahren granulierter wasch- und Reinigungs=
mittel in Wirbelschichtapparaten zu entwickeln, das bei spar-
samem Energieverbrauch die Verarbeitung von pulverférmigen
Gerlistsubstanzen, insbesondere Pentanatriumtriphosphat ge=-
wihrleistet, chne daB an diese besondere qualitative Anfor=-

. derungen bBZugllGh chemischer und ‘physikalischer Eigenschaf-
ten gestellt werden. Erfindungsgemif wird die Aufgabe dadurch
gelést, daB bei der Durchmischung und Granulierung der pulver-
formigen Wasche und Reinigungsmittelbestandteile im Wirbsl~
schichtapparat wihrend des Aufsprihens von flissigen waschak=-
tiven Substanzen Gasgeschwindigksiten im Arbeitsbereich der
inhomogenen Wirbelschicht eingéstellt werden, die zwischen
der Wirbelpunktgeschwindigkeit der groBten Teilchen und der
zehnfachen Austragsgeschwindigkeit der mittleren Teilchen
liegen. Eine intensive Durchmischung und Granulierung wird
besonders dann erreicht, wenn die flachenbazogenen Durchisatz~
mengen des den Wirbolechichtapparat durchstrdmenden Gases 80U
bis 2000 m/hmg, der pulver orm1gen Feststoffe 300 bis 1000 M/
~hm2 und der aufgesprithten fluSSLQen Stoffe 60 bis 200 M/hm
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betragen. Im Hinblick suf einen sparsamen Energieverbrauch hat
es sich als vorteilhaft erwiesen, daB die Verfahrensdurchfih=-
rung bei Temperaturen von 10 bis 100 9%, vorzugsweise 25 bis
35 ,C erfolgt. Beim Einsatz von Nonionics ist es empfehlens-
wert, diese bereits wdhrend des Vormlschprozesses der pulver=
foérmigen Geriistsubstanzen ‘einzuarbeiten. Als fliissige waschak-
tive Substanzen kénnen vorzugsweise verzweigte und/oder grad-
kettige Alkylarylsulfonate sowie gradkettige und/oder ver-

" zweigte gesdttigte und/oder ungesdttigte natiirliche und/oder
synthetische Seifen und Nonionics sowie  deren Gemische'oder
deren saure Vorprodukte verwendet werden. Gute Granuliereffek~
te und stabile Endprodukte, die sich durch gute Rieseleigen=
" schaften und keine Verklumpungsneigung auszeichnen, erzielt
"man besonders dann, wenn saure Tensidvorprodukte, insbeson-
dere Alkylbenquéulfcnséuren und Fettsduren aufgespriht wer-
den und diese mittels Alkalitrdger, vorzugsweise kalzinierte
Soda, neutralisiert werden. Uberraschend wurde gefunden, dab
Pentanatriumtriphosphat mit einem Phase-II—Gehalt groBer als
90 ¢, dessen Schittdichte grdéBer als 700 g/l, vorzugsweise
800 bis 1100 g/l, und dessen mengenmiBiger Feinkornanteil .

« Korndurchmesser kleiner als 0,2 mm -~ gréBer als 70 % ist,
verwendet werden kann. Neben dem Einsatz von flissigen wasche-
aktiven Substanzen konnen auch pulverformige waschaktive Sub-
stanzen, vorzugsweise Seifenpulver, eingesetzt werden..

Ausfﬁhrunqsbeispiele

Das erfindungsgemé&e Verfahren soll an Hand-einer Zeichnung
ngher erldutert werdene. '

Fig. 1: Schematische Darstellung des Verfahrens

Die pulverférmigen Geriistsubstanzen werden aus einem hier
nicht néhér»béschriebenén‘Bunkersystem 1 Gber geeignete FOr-
“derorgane 2 einer Schiittwaage 3 zugefihrt. Aus der Schitt-
waage werden die gewogenen pulverfdrmigen Geristsubstanzen
direkt chargenweise in einen an sich bekannten mechanischen
Mischer 4 beférdert und vermischt. Wahrend des Mischvorganges

-
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werden lber eine Dosierpumpe 5 O - 10 %, vorzugsweise 1 =

5 %; an flussiger waschaktiver Substanz und/oder Mischungen
mehreref waschaktiver Substanzen, vorzugsweise Nonionics, die
aus einem hier nicht nédher beschriebenen System von Vorrats-
und Mischbehiltern 6 entnommen werden, zudosiert. Aus dem
Mischer 4 gelangen die gemischten pulverfdrmigen Gerlistsub-
stanzen Uber geeignete Férderorgane 7 in den Zwischenbunker 8
und aus diesem Uber eine Zellenradschleuse S und eine Dosier-
bandwaage 10 in den Aufgabetrichter einer Transportschnecke 11
und einer Zellenradschleuse 12. Mittels der Transportschnecke
werden die gemischten pulverfdrmigen Geriistsubstanzen in eine
pneumatische Eintrags- und Austragsvorrichtung 13 und damit
in den Wirbelschichtapparat 14 eingebracht. Oberhalb des An-
strombodens 15 werden die pulverfoOrmigen Geristsubstanzen
durch den Gasstrom 16, der durch ein Gebladse 17 erzeugt und
iber eine Regeleinrichtung 18 gesteuert wird, in der Schwebe
gehalten und intensiv durchmischt. Wahrend des Mischvorganges
werden durch eine oder mehrere an sich bekannte Aufsprithein=
richtungen 19 5 = 30 %, vorzugsweise 12 - 17 %, einer flis-
sigen waschaktiven Substanz oder Gemische aus flissigen
waschaktiven Substanzen oder deren sauren Vorprodukte, vor-
zugsweise Alkylbenzolsulfonsduren und Fettsduren, oder deren
Gemische, mittels -einer Dosierpumpe 20 aus einem hier nicht
nédher beschriebenen System von Vorrats- und Mischbehdltern 6
entnommen, die {ber einen Druckkonstanthalter 21 den Auf-
spriheinrichtungen 19 zugefiuhrt werden, auf die pulverfor-
migen Gerlstsubstanzen aufgesprﬂht. Wahrend der intensiven
Durchmischung in der Wirbelkammer 22 werden die pulverfor-
migen Gerlistsubstanzen mittels der aufgesprihten flissigen
waschaktiven Substanzen granuliert. Die gebildeten Granulate
werden Uber eine pneumatische Ein- und Austragsvorrichtung 12
und eine Zellenradschleuse 23 aus dem Wirbelschichtapparat
ausgetragen und (ber geeignete Fdrderorgane 24 abtranspor-
tiert. ’

Der den Wirbelschichtapparat im Oberteil verlassende Luft-
strom wird einem cder mehreren Zyklonen 25 zugeflnrt, von den

mitgerissenen Staubteilchen befreit und in die Atmosphéare ab=-
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geleitet. Die im Zyklonv25 abgeschiedenen Staubteilchen wer-
den iiber eine Zellenradschleuse 26 der Transportschnecke 11
zugefihrt und durch diese zusammen mit den gemischten pulver-
férmigen Gerlistsubstanzen erneut in den Wirbelschichtapparat
eingebracht. o '
Die nachfolgenden Beispiele sollen die erfindungsgemaBe
Arbeitsweise weiter erlautern.

Beispiel 1
85 % eines Gemisches, bestehend aus
40 9 Pentanatriumtriphosphat
Schiittdichte 1000 g/1 80 % kleiner als
0,2 mm, Phase=-II-Gehalt 95 % |
10 % Socda calc.
25,8 % Natriumsulfat
14 9% Natriumperborat
4. % Natriumdisilikat
3 % Magnesiumsilikat
1 %CcMC
0,2 % opt. Aufheller
2 % Nonionics
werden kontinuierlich dem Wirbelschichtapparat zugefihrt. Auf
das Gemisch werden 15 % eines Gemisches, bestehend aus 10
Teilen Dodecylbenzolsulfonsiure und 7 Teilen Fettséure aufge-
-spritht, Es wird ein staubfreies rieselfahiges Waschmittel mit
einer Schittdichte von 530 g/l erhalten.

Beispiel 2 .
83 % eines Gemisches, bestehend aus

40 % Pentanatriumtriphosphat
. Schiittdichte 1000 g/1, 80 % kleiner als
0,2 nm, Phase=II-Gehalt 95 ¥

10 % Soda calc.

15,3 % Natriumsulfat

10 % Seifenpulver

6 % Natriumdisilikat
3 % Magnesiumsulfat
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1 % CMC
0,2 % opte. Aufheller
14 % Natriumperborat _
werden kontinuierlich dem Wirbelschichtapparat zugefihrt und
17 % Dodecylbenzolsulfonsiure aufgespriht. £s wird ein staube-
freies rieselfédhiges Waschmittel mit einer Schittdichte von
580 g/l erhalten.

Beispiel 3
83 % eines Gemisches, bestehend aus
45 % Natriumtripolyphosphat
Schittdichte 1000 g/1, 80 % kleiner als
0,2 mm, Phase-II-Gehalt 95 %
10 % Soda calc. o
26,8 % Natriumsulfat
5 % Seifenpulver
9 9% Nafriumdisilikat
3 %vMégnesiumsulfat
1 % cMe
:2

0,2 % opt. Aufheller

werden kontinuierlich dem Wirbelschichtapparat zugefithrt und
14 % eines Gemisches, bestehend aus 10 Teilen Dodecylbenzol-
sulfonsdure und 5 Teilchen Fettsiure sowie 3’% Nonionics auf-
gespriht. Es wird ein staubfreies rieselfihiges Waschmittel
mit einer Schiittdichte von 850 g/l erhalten,
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Erfindungsansprﬂche'

’10

Kontinuierliches Herstellungsverfahren granulierter Wasch-
und Reinigungsmittel in Wirbelschichtapparaten, dadurch

‘gekennzeichhet, daB® bei der Durchmischung und Granulie-

- rung der pulverfdrmigen Wasch- und Reinigungsmittel Gas-

2.

3.

4.

5.

geschwindigkeiten im Arbeitsbereich der inhomogenen Wir-
belschicht, die zwischen der erbe1punktgeschw1ndlgke1t
der gro%ten Teilchen und der zehnfachen Austragsgeschwin-
digkeit der mittleren Teilchen liegen, eingestellt werden.

Verfahren nach Punkt 1, dadurch gekennzeichhét, daB die
flachenbezogenen Mengendurchsétze von Gas: 800 bis

2000 @/hm , Feststoffen: 300 bis 1000 m/hm "und flissigen
Stoffen: 60 bis 200 m/hm eingehalten werden.

Verfahren nach Punkt 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daB

‘das den Wirbelschichtapparat durchstrémende Gas mit einer

Temperatur von 10 bis 100 °C. vorzugsweise 25 bis 35 OC,'
eingefihrt wird, '

Verfahren nagh Punkt- 1 bis 3, dadurch gekehnzeichnet, daf3

die flissigen waschaktiven Substanzen, vorzugsweise Nonio-
‘nics und/oder saure Tensidvorprodukte, auf die pulverfor-

migen Gerlistsubstanzen, die insbesondere Pentanatriumtri=-
phosphat mit einem Phase~I1I-Gehalt groiBer als S0 % ent=-
halten, aufgespriht werden.

Verfahren nach Punkt 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB
das verwendete phase-II-haltige Pentanatriumtriphosphat
eine Schiuttdichte groBer als 700 g/l, vorzugsweise 800

bis 1100 g/1 und einen mengenmaBigen Feinkornanteil

- Korndurchmesser kleiner als 0,2 mm -~ grdBer als 70 %
aufweist. ' '
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6. Verfahren nach Punkt 1 bis 5, dadurch gekennzeichhet,
da® neben den fliissigen waschaktiven Substanzen auch
pulverformige waschaktive Substanzen, vorzugsweise Sei-
fenpulver, verwendet werden.

Hierzu 1 Blatt Zeichnungen
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