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Toiletteseifenstiick mit einem Gehalt an Polyéthylenoxid und Verfahren zu dessen Herstellung.

6) Das Toiletteseifenstiick weist einen Seifengehalt
von mindestens 60 Gew.-%, bezogen auf das Trocken-
gewicht, und einen Gehalt an einem Polyithylenoxid
mit einem Molekulargewicht von mindestens 100°000
auf. Vorzugsweise enthilt es 0,5 bis 10 Gew.-%, bezo-
gen auf das Trockengewicht, an dem Polyédthylenoxid.

Die Herstellung des Toiletteseifenstiickes erfolgt
indem man feuchte Seifenspéne mit dem in gepulverter
Form vorliegenden Polyithylenoxid vermischt und die
Seifenspine mit dem daran haftenden Polyithylenoxid-
pulver zu dem Toiletteseifenstiick verformt.

Durch die Auswahl des Polyithylenoxides und das
Herstellungsverfahren werden Toiletteseifenstiicke erhal-
ten, die keine sichtbaren und fithlbaren Flecken aufwei-
sen.
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PATENTANSPRUCHE
1. Toiletteseifenstiick mit einem Seifengehalt von minde-
stens 60 Gew.-%, bezogen auf das Trockengewicht und einem
Gehalt an Polyithylenoxid, dadurch gekennzeichnet, dass das

Seifenstiick Polyathylenoxid mit einem Molekulargewicht von s

mindestens 100,000 enthilt und ein fleckenfreies Aussehen
besitzt.

2. Toiletteseifenstiick nach Patentanspruch 1, dadurch
gekennzeichnet, dass es 0,5 bis 10 Gew.- % an dem Polyithylen-

oxid mit dem Molekulargewicht von mindestens 100 000, 10

bezogen auf das Trockengewicht des Seifenstiickes, enthélt,
und vorzugsweise einen Seifengehalt von iber 70 Gew.-%,
bezogen auf das Trockengewicht des Seifenstiickes, aufweist.
3. Toiletteseifenstiick nach Patentanspruch 1 oder 2, dadurch
gekennzeichnet, dass es zusitzlich 0,1 bis 10 Gew.-%, vorzugs- 1
weise 1 bis 5 Gew.-% an hydrolysiertem Protein enthdlt.
4. Toiletteseifenstiick nach Patentanspruch 3, dadurch
gekennzeichnet, dass das in ihm enthaltene hydrolysierte Pro-
tein ein Molekulargewicht von 600 bis 12 000, vorzugsweise

von 1000 bis 3000 aufweist. 20

5. Toiletteseifenstiick nach Patentanspruch 3 oder 4, dadurch
gekennzeichnet, dass es als hydrolysiertes Protein ein Hydroly-
seprodukt von Collagen enthélt.

6. Toiletteseifenstiick nach einem der Patentanspriiche 1 bis

5, dadurch gekennzeichnet, dass es 1 bis 4 Gew.- % Polyithylen- 25

oxid enthdlt.

7. Toiletteseifenstiick nach einem der Patentanspriiche 3 bis
6, dadurch gekennzeichnet, dass das in ihm enthaltene hydroly-
sierte Protein in dem Seifenstiick einen Gehalt an Hydroxy-

prolin von 0,1 bis 0,5 Gew.-%, bezogen auf das Trockenge- 30

wicht, ergibt.

8. Toiletteseifenstiick nach einem der Patentanspriiche 1 bis
7, dadurch gekennzeichnet, dass es ein Uberfettungsmittel in
einer Menge von bis zu 10 Gew.-%, vorzugsweise in einer

Menge von 1 bis 5 Gew.-%, bezogen auf das Trockengewicht, 35

enthalt.

9. Toiletteseifenstiick nach Patentanspruch 8, dadurch
gekennzeichnet, dass es als Uberfettungsmittel acetyliertes
Lanolin enthilt.

10. Verfahren zur Herstellung des Toiletteseifenstiickes 40

gemiss Patentanspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass man
mindestens 60 Gew.-%, bezogen auf das Trockengewicht des
fertigen Seifenstiickes an feuchten Seifenspénen verwendet
und diese mit Polyéthylenoxid vermischt, wobei das Polyéthy-

lenoxid ein Molekulargewicht von mindestens 100,000 auf- 45

weist und in gepulverter Form vermischt wird, und dass man
die auf diese Weise erhaltenen Seifenspane mit daran haften-
dem Polyithylenoxidpulver zu dem Toiletteseifenstiick ver-
formt.

11. Verfahren nach Patentanspruch 10, dadurch gekenn- 50

zeichnet, dass man 0,5 bis 10 Gew.- % Polyéthylenoxid, bezogen
auf das Trockengewicht des fertigen Seifenstiickes, einsetzt, und
dass man den Seifenspinen mit dem daran haftenden Poly-
ithylenoxidpulver weitere Bestandteile zusetzt und anschlies-
send zu dem Toiletteseifenstiick verformt. 5
12. Verfahren nach Patentanspruch 10 oder 11, dadurch
gekennzeichnet, dass man Seifenspine mit einem Feuchtig-
keitsgehalt von mindestens 11 Gew.-% verwendet, die mit
dem pulverformigen Polyathylenoxid vermischt werden.

13. Verfahren nach Patentanspruch 10 oder 11, dadurch 60

gekennzeichnet, dass man als Ausgangsmaterial Seifenspéne
mit einem Feuchtigkeitsgehalt von weniger als 11 Gew.-%
verwendet und diesen zundchst Wasser bis zur Erreichung
eines Feuchtigkeitsgehaltes von mindestens 11 Gew.-% zufiigt

und anschliessend das pulverférmige Polyéthylenoxid 6

zumischt.
14. Verfahren nach einem der Patentanspriiche 11 bis 13,
dadurch gekennzeichnet, dass man den Seifenspénen mit dem
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daran haftenden Polyithylenoxidpulver als weiteren Bestand-
teil ein hydrolysiertes Protein, ein Uberfettungsmittel oder ein
synthetisches Tensid oder eine Mischung aus zwei oder drei
dieser Komponenten zusetzt.

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Toiletteseifenstiick
mit einem Gehalt an Polyé4thylenoxid eines hohen Molekular-
gewichts, welches ein fleckenfreies Aussehen besitzt.

Es ist bekannt, dass alkalische Feinseifenstiicke die vom
Verbraucher bevorzugte Schliipfrigkeit aufweisen wenn sie
befeuchtet werden und einen glatten Schaum ergeben.

Seifenstiicke, die grossere Mengen an synthetischen Deter-
gentien enthalten, besitzen andererseits diese Eigenschaft
nicht, und um diesen Nachteil zu beheben ist bereits vorge-
schlagen worden in derartige Feinseifenstiicke Polythylenoxid
einzuarbeiten. Es sei in diesem Zusammenhang auf Kapitel 9
des Buches «Water Soluble Resins» von Robert L. Davidson
und Marshall Sitting, verdffentlicht von Reinhold, New York,
1962, insbesondere Seite 197 und Seite 198, verwiesen. In
diesem Buch wird ebenfalls die Verwendung von Polyéithylen-
oxid in Handcremen, Rasiercremen und Shampoos beschrie-
ben und es wird erwihnt, dass in Cremen und Lotionen auf
Seifenbasis, wie zum Beispiel Mattcremen, durch den Poly-
ithylenoxidzusatz die Schaumbildung verringert wird.

Es zeigte sich jedoch, dass dann wenn man einem Seifen-
stiick Polyithylenoxid zugibt ein fleckiges Aussehen des Sei-
fenstiickes hervorgerufen wird, und ein derartiges Aussehen
wird vom Verbraucher im allgemeinen abgelehnt.

Ziel der vorliegenden Erfindung war es ein Toiletteseifen-
stiick mit einem Gehalt an Polyéthylenoxid zu schaffen, wel-
ches ein fleckenfreies Aussehen aufweist.

Uberraschenderweise hat es sich gezeigt, dass die angestreb-
ten Ziele dadurch erreicht werden konnen, dass man dem
Seifenstiick ein Polyithylenoxid mit einem Molekulargewicht
von mindestens 100,000 einverleibt.

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist daher ein Toilet-
teseifenstiick mit einem Seifengehalt von mindestens 60 Gew.-
%, bezogen auf das Trockengewicht, und einem Gehalt an
Polyithylenoxid, das dadurch gekennzeichnet ist, dass es Poly-
dthylenoxid mit einem Molekulargewicht von mindestens
100 000 enthilt und ein fleckenfreies Aussehen besitzt.

Ein bevorzugtes erfindungsgemisses Toiletteseifenstiick
zeichnet sich dadurch aus, dass es 0,5 bis 10 Gew.-% an dem
Polyithylenoxid mit dem Molekulargewicht von mindestens
100,000, bezogen auf das Trockengewicht des Seifenstiickes,
enthilt und vorzugsweise einen Seifengehalt von iiber 70
Gew.-%, bezogen auf das Trockengewicht des Seifenstiickes,
aufweist.

Ein Vorteil, der im allgemeinen bei den erfindungsgeméssen
Seifenstiicken durch den Gehalt an dem Polyéthylenoxid mit
einem Molekulargewicht von mindestens 100,000 erreicht wird
ist derjenige, dass diese hart und bruchfest sind und beim
Befeuchten die vom Verbraucher geschitzte Schliipfrigkeit
erreichen.

Ferner erzeugen derartige Seifen im allgemeinen einen
cremigen, angenehmen seidigen und wirksamen Schaum, und
sie besitzen zwar im allgemeinen eine hohe Feuchtigkeitsauf-
nahme bei der Verwendung, jedoch trotzdem eine gute
Abriebfestigkeit und eine lange Lebensdauer und sind selbst
dann noch biegsam und bruchfest wenn ein grosser Teil des
Seifenstiickes bereits verbracht ist.

Durch den Gehalt der erfindungsgeméssen Seifenstiicke an
dem Polyithylenoxid mit einem Molekulargewicht von minde-
stens 100,000 kann ferner eine pflegende Wirkung fiir die
Hinde erreicht werden, und es kann beispielsweise das Auftre-
ten von feinen Rissen in der Haut und das Abschélen der Haut



verhindert werden, weil die erfindungsgeméssen Seifenstiicke
im allgemeinen in der Lage sind einer trockenen Haut Feuch-
tigkeit zuzufiihren.

Bevorzugte erfindungsgemisse Toiletteseifenstiicke enthal-
ten zusitzlich 0,1 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 1-5 Gew.-%
an hydrolysiertem Protein.

Das in ihnen als weitere Komponente enthaltene Protein
besitzt im allgemeinen ein Molekulargewicht im Bereich von
600 bis 12,000, vorzugsweise im Bereich von 1000 bis 3000.
Ein speziell bevorzugtes, zu diesem Zweck eingesetzte Protein
ist ein hydrolysiertes Protein, das ein Hydrolyseprodukt von
Collagen enthilt.

Speziell vorteilhafte Eigenschaften weisen solche erfin-
dungsgemisse Seifenstiicke auf, die einen Gehalt an dem Poly-
dthylenoxid von 1 bis 4 Gew.- %, bezogen auf das Trockenge-
wicht des Seifenstiickes, aufweisen.

Wenn die erfindungsgemaissen Seifenstiicke als weitere
Komponente hydrolysiertes Protein enthalten, dann ist ein
Gehalt an Hypdroxyprolin von 0,1 bis 0,5 Gew.- %, bezogen
auf das Trockengewicht des Seifenstiickes, speziell bevorzugt.

Die erfindungsgeméssen Toiletteseifenstiicke konnen aus-
serdem ein Uberfettungsmittel in einer Menge von bis zu
10 Gew.-%, vorzugsweise in einer Menge von 1-5 Gew.-%,
bezogen auf das Trockengewicht, enthalten. Ein bevorzugtes
derartiges Uberfettungsmittel ist acetyliertes Lanolin.

Wenn man bei der Herstellung des erfindungsgeméssen
Seifenstiickes trockene Seifenspéne mit dem trockenen Poly-
dthylenoxidpulver eines Molekulargewichtes von mindestens
100,000 vermischt, dann kann eine Agglomeration des Poly-
dthylenoxides auftreten, und es konnen unerwiinschte Inhomo-
genitdten in dem fertigen Seifenstiick entstehen. Es hat sich
nun gezeigt, dass diese Nachteile bei der Herstellung des erfin-
dungsgemaissen Seifenstiickes dadurch vermieden werden
kénnen, indem man feuchte Seifenspéne mit dem Polyéthyle-
noxidpulver vermischt und diese Mischung dann zu dem Toi-
letteseifenstlick verformt.

Ein weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist
daher ein Verfahren zur Herstellung des erfindungsgeméssen
Toiletteseifenstiickes, das dadurch gekennzeichnet ist, dass
man mindestens 60 Gew.-%, bezogen auf das Trockengewicht

des fertigen Seifenstiickes, an feuchten Seifenspénen verwen- -

det und diese mit Polyéthylenoxid vermischt, wobei das Poly-
ithylenoxid ein Molekulargewicht von mindestens 100,000
aufweist und in gepulverter Form vermischt wird, und dass
man die auf diese Weise erhaltenen Seifenspidne mit dem
daran haftenden Polydthylenoxid zu dem Toiletteseifenstiick
verformt.

Bei der Durchfiihrung dieses Verfahrens ist es bevorzugt,
dass man 0,5 bis 10 Gew.-% Polyithlenoxid, bezogen auf das
Trockengewicht des fertigen Seifenstiickes, einsetzt, und dass
man den Seifenspénen mit dem daran haftenden Polyéthylen-
oxidpulver weitere Bestandteile zusetzt und anschliessend zu
dem Toiletteseifenstiick verformt.

Speziell bevorzugt ist es bei diesem Herstellungsverfahren
Seifenspédne mit einem Feuchtigkeitsgehalt von mindestens
11 Gew.-% mit dem pulverformigen Polyithylenoxid zu ver-
mischen.

Wenn man bei dem erwéhnten Herstellungsverfahren als
Ausgangsmaterial Seifenspéne mit einem Feuchtigkeitsgehalt
von weniger als 11 Gew.-% verwendet, dann ist es zweckmas-
sig diesen zundchst Wasser bis zur Erreichung eines Feuchtig-
keitsgehaltes von mindestens 11 Gew.-% zuzufiigen und
anschliessend das pulverférmige Polyéthylenoxid zuzumischen.

Bei diesem Herstellungsverfahren kann man den Seifenspi-
nen mit dem daran haftenden Polydthylenoxidpulver als weite-
ren Bestandteil ein hydrolysiertes Protein, ein Uberfettungs-
mittel oder ein synthetisches Tensid oder eine Mischung aus
zwei oder mehr derartigen Komponenten zusetzen.
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Wie bereits erwéhnt wurde haben sich bei der Herstellung
der erfindungsgemissen Toiletteseifenstiicke die beiden fol-
genden Arbeitsverfahren als besonders vorteilhaft erwiesen:

(a) Man gibt das gepulverte hochmolekulare Polyithylen-
oxid zu Seifenspénen mit einem solchen Feuchtigkeitsgehalt,
dass das Pulver an diesen haftet (zum Beispiel mindestens etwa
11% H20), und mischt vor dem Zusatz der anderen festen
Bestandteile oder

(b) Man gibt das gepulverte hochmolekulare Polyéthylen-
oxid zu Seifenspénen mit einem geringeren Feuchtigkeitsgehalt,
mischt und fiigt dann vorsichtig etwas Wasser in feinverteilter
Form (um zum Beispiel den Wassergehalt bezogen auf die
Seife ausreichend zu erhdhen, um die Haftung des Pulvers zu
bewirken) zu, bevor man die anderen festen Bestandteile
zusetzt. Der Grund fiir die Vorteilhaftigkeit dieser Verfahrens-
weise ist bisher nicht bekannt, aber es scheint, dass die Teil-
chen aus hochmolekularem Polyéthylenoxid, deren Feuchtig-
keitsaufnahme bei einer relativen Luftfeuchtigkeit von 60%
bei 25°C weniger als 3% betrigt, ausreichend Feuchtigkeit von
den feuchteren Seifenspénen aufnehmen und einzeln an den
Oberfldchen der Seifenspine gebunden werden, so dass sie
nicht agglomerieren. Wenn nicht geniigend Feuchtigkeit fiir
diesen Vorgang zur Verfiigung steht, bevor die anderen festen
Bestandteile (insbesondere Pulver mit geringen Feuchtigkeits-
gehalten, zum Beispiel mit weniger als etwa 8% Wasser) zuge-
setzt werden, konnen letztere hinsichtlich der zugénglichen
Feuchtigkeit mit den Polyéthylenoxidteilchen in Konkurrenz
treten, so dass sich lose Teilchen des hochmolekularen Poly-
dthylenoxids zusammenlagern kénnen.

Die Haftfdhigkeit der Seifenspéne fiir Pulver kann wie
weiter unten in Beispiel 1 angegeben, getestet werden. Die
besten Ergebnisse werden erzielt, wenn der Feuchtigkeitsge-
halt auf der Oberfldche so gross ist, dass das Pulver beim
kurzzeitigen Kontakt (zum Beispiel 1 bis 2 Minuten) mit der
Oberfléche «verschwindet», wie das in Beispiel 1 fiir Seifen-
spine mit einem Feuchtigkeitsgehalt von 15% der Fall ist.

Der Anteil der Seife, bezogen auf das Trockengewicht der
erfindungsgemissen Seifestiicke, betragt mindestens 60 und
vorzugsweise mehr als 70%. Die Seife kann eine herkdmm-
liche Seife sein, die vornehmlich aus Molekiilen mit 12 bis 18
Kohlenstoffatomen besteht und durch Verseifung von fiir die
Seifenherstellung geeigneten Fettmaterialien hergestellt wer-
den kann. Geeignete Fettmaterialien sind beispielsweise tieri-
sche, pflanzliche oder synthetische Fette, Ole und Wachse
sowie die daraus erhiltlichen Fettsduren. Die Fettsduren kon-
nen gemischt sein, so wie man sie aus natiirlichem oder
hydriertem Talg, Baumwollsamen6l, Kokosol, Palmél, Babas-
sudl, Fett und Fischolen erhélt. Diese Sduren kénnen aus den

jeweiligen Fettmaterialien durch Hydrolyse oder Verseifung
gewonnen werden. Ferner sind auch reine Materialien wie
Laurin-, Myristin-, Palmitin~, Stearin- und Olsiduren geeignet.
Erfindungsgemiss werden im allgemeinen vorzugsweise die
Natriumsalze der gemischten Fettsduren von Talg und Kokos-
nussol sowie Mischungen derselben verwendet. Eine geeignete
derartige Mischung besitzt ein Gewichtsverhiltnis von Natri-
umkokosseife zu Natriumtalgseife im Bereich von etwa 50:50
bis 10:90, wobei ein Verhiltnis von weniger als etwa 30:70,
zum Beispiel im Bereich von etwa 25:75 bis 17:83 besonders
bevorzugt ist. Es ist bekannt, dass hohere Gehalte an Kokos-
seife in herkommlichen Seifen schneller mehr Schaum aber
gleichzeitig eine grossere Hautreizung ergeben. Geeignet fiir
die erfindungsgeméssen Seifestiicke sind auch Mischungen von
Natriumseifen und den entsprechenden Kaliumseifen (zum
Beispiel in Molverhéltnissen von Natrium zu Kalium von
90:10 oder 75:25).

Das hochmolekulare Polydthylenoxid besitzt ein durch-
schnittliches Molekulargewicht von mindestens etwa 100.000.
Beispiele fiir derartige Verbindungen sind jene von der Union
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Carbide Company unter der Bezeichnung «Polyox» vertriebe-
nen Verbindungen. Diese Polymere sind nichtionisch und
extrem wasserloslich und ihre Molekulargewichte liegen im
Bereich von etwa 100.000 bis 500.000 oder hoher. Es wird
bevorzugt, Polymere zu verwenden, die ein durchschnittliches
Molekulargewicht von weniger als 1.000.000 und vorzugsweise
von nicht mehr als 600 000 wie zum Beispiel 300.000 bis
400000 besitzen. Der Anteil deshochmolekularen Polyédthylen-
oxids in der Toilettseife liegt gewdhnlich unterhalb etwa 10%
und vorzugsweise oberhalb etwa 0,5%, zum Beispiel bei min-
destens etwa 1% und vorzugsweise unterhalb etwa 5% und
insbesondere unterhalb 4 %. Bei Polyéthylenoxid mit einem
durchschnittlichen Molekulargewicht von etwa 300.000 hat ein
Anteil um 2% ausgezeichnete Ergebnisse geliefert. Dieses
Material mit einem Molekulargewicht von 3000.000 (Polyox
WSR N-750) besitzt bei 25°C in 2%iger wissriger Losung eine
Viskositit von etwa 40 Centipoise (Brookfield Spindle No. 1
bei 10 U/Min.) und in 5%iger Losung eine Viskositét von
etwa 600 bis 1000 Centipoise. Die Verwendung von etwa 2%
Polyithylenoxid mit sehr hohem Molekulargewicht von zum
Beispiel 4.000.000 bewirkt, dass der Schaum schleimig wird,
was weniger erwiinscht ist. Nach Angabe des Herstellers besit-
zen die Polyox-Materialien typischerweise einen pH-Wert von
etwa 10 (zum Beispiel in 5%iger Losung). Seife hat in 1%iger
wissriger Losung typischerweise einen pH-Wert von etwa 10
(zum Beispiel 10,2).

Das Polyithylenoxid wird gewdéhnlich in Form von Pulver
eingesetzt und ergibt gewdhnlich die folgende Teilchengrdsse-
verteilung, wenn eine Probe durch eine Serie von Sieben
gesiebt wird (vom jeweiligen Sieb zuriickgehaltene Menge in
Gew.-%; U.S. Sieve Series): Nr. 20 — 5,2%; Nr. 40 — 41,2%;
Nr. 60 ~ 20,7%; Nr. 100 - 16,7%; der Rest geht durch das
Nr. 100-Sieb. Oft bevorzugt man die Verwendung eines fein-
teiligeren Polyéthylenoxidpulvers mit folgender Teilchengros-
severteilung: Nr. 20 — 0,3%; Nr. 40 — 13%; Nr. 60 — 13%; Nr.
100 — 13,9%; der Rest geht durch das Nr. 100-Sieb.

Die Erfindung ist bisher am erfolgreichsten bei der Herstel-
Iung von Seifenstiicken angewendet worden, die hydrolysiertes
Protein enthalten. Ein besonders bevorzugtes hydrolysiertes
Protein ist Protein A (Croda Inc., New York, N.Y.), das ein
teilweise enzymatisch hydrolysiertes Protein ist, das aus Rin-
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dercollagen stammt. Dieses Protein ist dadurch charakterisiert,

dass es eine Bloom-Gramm-Gelfestigkeit bzw. -Gelstiirke von
0 (zero Bloom gram gel strength) besitzt, in einer 10 %igen
(Gewicht/Gewicht) wissrigen Losung eine Viskositdt im
Bereich von 16 bis 25 Millipoise (mps) ergibt, einen pH-Wert
von 5,5 bis 6,5 aufweist, einen Hydroxyprolingehalt (im
wesentlichen chemisch gebundenes Hydroxyprolin) von etwa
10 bis 12 Gew.-%, einen Stickstoffgehalt von etwa 15 bis 18
Gew.-% und einen Aminostickstoffgehalt von etwa 15 bis

18 Gew.- % sowie ein Molekulargewichtvon etwa 1000 bis 3000,
zum Beispiel 2000, besitzt. Der Aschegehalt ist im allgemeinen
gering (zum Beispiel weniger als 10%). Andere verwendbare
hydrolysierte Proteine sind unter anderem Hydrolyseprodukte,
die Proteosen, Peptone und/oder Polypeptide enthalten und
typischerweise ein Molekulargewicht von mindestens etwa 600
und weniger als etwa 12.000, vorzugsweise weniger als 5000
besitzen sowie Anteile einer Vielzahl von Aminosduren ent-
halten. Diese Hydrolyseprodukte kénnen durch teilweise
enzymatische Hydrolyse wie durch Einwirkung von Trypsin,
Erepsin oder Pancreasenzyme auf Proteinmaterial erhalten
werden (zum Beispiel 12 bis 48 Stunden bei etwa 35 bis 50°C).
Das teilweise abgebaute Protein kann aber auch ein Produkt
sein, das man durch teilweise Hydrolyse von Protein durch
Einwirkung von Hitze und/oder Alkali erhilt. Durch Hitzeein-
wirkung teilweise abgebaute Proteine kénnen zum Beispiel
durch Erhitzen von proteinhaltigem Material wie Knochen,

45

50

55

6

=

6!

7]

Fiissen oder Haut von Schweinen oder Rindern, das zu kleinen
Stiicken zerkleinert und in Wasser eingetaucht ist, hergestellt
werden, indem man zwei Stunden lang in einem Autoklaven
mit gesittigtem Wasserdampf unter einem Druck von 2,8 bis
3,5 kg/cmz (das heisst bei etwa 141,5 bis 147,6C) arbeitet.
Auf diese Weise werden drei Phasen, nimlich eine Fettphase,
die gewiinschte wissrige Phase und eine Riickstandsphase
erhalten. Die wiissrige Phase, die etwa 8 bis 10% Feststoffe
enthalten kann, kann im Vakuum bei 60 bis 71°C auf einen
Feststoffgehalt von 50 bis 60 % konzentriert werden, so dass
ein «<aufgeschlossenes Collagen», ein durch Hitzeeinwirkung
abgebautes Protein, erhalten wird, das fiir die Herstellung der
erfindungsgemissen Seifenstiicke verwendet werden kann.
Typische Proteine, die beim erfindungsgeméssen Verfahren in
teilweise hydrolysierter Form eingesetzt werden konnen, sind
unter anderem Kasein, Gelatine, Collagen, Albumin, Zein,
Gliadin, Keratin, Fibroin, Globulin und Glutenin. Typische im
Handel erhiltliche teilweise enzymatisch hydrolysierte Pro-
teine sind unter anderem Bacto-Proteose (Difco Laboratories,
Detroit, Mich.), Proteose-Pepton, Kasein-Pepton, Gelatine-
Pepton, Bacto-Pepton (Difco Laboratories), pflanzliche Pap-
tone wie Sojabohnen-Pepton und Proto-Pepton (Wilson Co.),
das enzymatisch aus aufgeschlossenem Collagen unter Ver-
wendung von gemahlenen gefrorenen Pancreasenzymen mit
einem pH-Wert von 8 durch Reaktion fiir 12 bis 48 Stunden
bei etwa 49°C gewonnen wird, wobei das aufgeschlossene
Collagen von erhitzten Knochen, Fiissen oder Haut von
Schweinen oder Rindern stammt. Die bevorzugten Proteine
sind aufgeschlossenes Rindercollagen und aufgeschlossenes
Schweinecollagen, die wie beschrieben hergestellt werden
konnen und im allgemeinen durch eine Gelfestigkeit in Bloom-
Einheiten von Null charakterisiert sind.

Das teilweise hydrolysierte Protein kann ein verhéltnismas-
sig breites Spektrum von Molekulargewichten besitzen und
kann geringe Mengen von nahezu vollstéindig abgebauten
Polypeptiden wie Dipeptiden und Tripeptiden und sogar einige
Aminosiuren als Folge des Abbauprozesses enthalten. Falls
erwiinscht, konnen diese durch Dialyse entfernt werden. Dies
kann zum Beispiel in der Weise erfolgen, dass man das teil-
weise abgebaute Protein in einen Zellophanbeutel gibt, der
dann an beiden Enden verschlossen wird und dann in ein
Gefiss eingelassen wird, durch das kontinuierlich entionisiertes
Wasser stromt. Produkte wie Tripeptide, Dipeptide und Ami-
noséuren gehen durch den Zellophanbeutel und werden vom
entionisierten Wasser abtransportiert. Die Durchfiihrung der
Dialyse bringt einen weiteren Vorteil mit sich, da der Geruch
der vollstandiger hydrolysierten Bestandteile entfernt wird.

Der Anteil an Proteinbestandteilen im Toilettseifestiick
betrigt gewShnlich etwa 0,1 bis 10%. Anteile im Bereich von
etwa 1% bis 5% sind bevorzugt, wobei etwa 3 % besonders
bevorzugt werden. Bei Verwendung des bevorzugten Protein-
materials ergibt ein Anteil von 1 bis 5% einen Hydroxyprolin-
gehalt von etwa 0,1 bis 0,5% und vorzugsweise etwa 0,3%.

Zusammen mit dem Protein oder anstelle des Proteins
kénnen Uberfettungsmittel verwendet werden. Es wurde
gefunden, dass in den erfindungsgemissen Seifestiicken acety-
Hertes Lanolin (wie Modulan der Firma American Cholesterol;
vergl. US-PS 2 725 334) besonders gute Ergebnisse liefert.
Andere Uberfettungsmittel sind hydroxyliertes Lanolin (zum
Beispiel OH Lan der Firma American Cholesterol), hohere
C10—Cao-Fettsiuren wie Stearinsdure und Kokosnussolfett-
sdure, hohere C10—Cao-Fettalkohole und Petrolatum. Die
Uberfettungsmittel werden im allgemeinen in einer Menge von
weniger als 10% und vorzugsweise in einer Menge von etwa 1
bis 5%, zum Beispiel 2 bis 3%, verwendet.

Die erfindungsgemiss hergestellten Seifestiicke konnen
auch ein synthetisches Tensid mit guten Schdumeigenschaften
in hartem Wasser wie ein Alkalimetallsalz von organischen



schwefelsauren Reaktionsprodukten mit einem Alkylrest mit
etwa 8 bis 22 Kohlenstoffatomen in ihrer Molekiilstruktur wie
zum Beispiel Alkylbenzolsulfonate, Kokosnussolfettsduremo-
noglyceridsulfonate und -sulfate, Alkalimetallfettsdure (Cio—
Ci¢)-Isethionate in geringen Mengen enthalten. Ein besonders
bevorzugter Ester ist Natriumkokosisethionat (Igepon AC-78
der Firma General Aniline und Film Corporation). Der Anteil
an synthetischem Tensid liegt im allgemeinen im Bereich von
etwa 0,5 bis 5% und vorzugsweise im Bereich von etwa 1 bis
3%, zum Beispiel bei etwa 2%. Das Gewichtsverhiltnis von
synthetischem Tensid zu hochmolekularem Polyéthylenoxid
liegt vorzugsweise im Bereich von etwa 2:1 bis 1:2, wie zum
Beispiel bei 1:1.

Neben den oben angegebenen Bestandteilen kann die erfin-
dungsgemiss hergestellte Seife natiirlich weitere herkdmmliche
Zusitze in geringen Mengen enthalten. Derartige Zusétze sind
unter anderem Fiillstoffe, Parfiims, Farbstoffe, Fungizide,
Anfeuchter (zum Beispiel 0,2 bis 1% Glycerin) und Bakteri-
zide.

Die Grdsse der Toiletteseifestiicke reicht von den relativ
kleinen Hotelgrossen (20 bis 30 g) zur normalen Gidsse (etwa
100 g) bis zur Badegrosse (etwa 150 g) und bis zu besonders
grossen Grossen (etwa 200 g). Die erfindungsgeméssen Seife-
stiicke konnen in allen diesen Grossen hergestellt werden,
insbesondere im Bereich mit einem Gewicht von 100 bis
200 g. Die Seife kann ausserdem in bekannter Weise
geschdumt sein, so dass schwimmende Seifen (Schwimmseifen)
mit einer geringeren Dichte wie solche mit einem spezifischen
Gewicht von etwa 0,8 erhalten werden.

Das erfindungsgemésse Verfahren eignet sich besonders fiir
die Herstellung von pilierten Toiletteseifestiicken. Seifestiicke
dieses Typs sind allgemein bekannt (vergl. zum Beispiel US-PS
3 179 596; Kirk-Othmer «Encyclopedia of Chemical Techno-
logy», Band 12, Seiten 573-598, und Alton E. Bailey «Indu-
strial Oil and Fat Products», 2. Ausgabe, 1951, Seiten 365-
386 und 840-865). Dementsprechend kann man Grundseife
zu trockenen Seifespidnen oder -flocken, wie in der angegebe-~
nen Literatur beschrieben, verarbeiten und dann vor dem
Formen mit den verschiedenen Bestandteilen vermischen.

Der Feuchtigkeitsgehalt der erfindungsgemissen Toilettesei-
festiicke ist so gross, dass feste nichtklebrige Toiletteseifestiicke
erhalten werden. Vorzugsweise liegt der Feuchtigkeitsgehalt
unter 30%. Bei pilierten Seifestiicken liegt der Feuchtigkeits-
gehalt im allgemeinen unter 20% und vorzugsweise im Bereich
von etwa 10 bis 17%, zum Beispiel bei etwa 13%.

Pilierte Seifen werden typischerweise aus feinen Kristallen
hydratisierter Fettséuresalze hergestellt. Das hochmolekulare
Polyédthylenoxid scheint eine Affinitét fiir die Feuchtigkeit in
der Seife zu besitzen, was sich auch bei dem Versuch in Bei-
spiel 1 zeigt. Der physikalische Zustand dieses Materials hin-
sichtlich der Seifenkristalle ist zur Zeit jedoch nicht bekannt.
Im folgenden soll die Erfindung anhand von Beispielen ndher
erldutert werden.

Beispiel 1
Es wurden Seifespéne bzw. -flocken mit verschiedenen

Feuchtigkeitsgehalten (3%, 9%, 11%, 13% und 15 %) ver-
wendet. 100 g Seifespéne wurden in einen 400 ccm Becher
gegeben und mit 2% Polyithylenoxidpulver versetzt. Dann
wurde mit einem 1 Zoll breiten Spatel eine Minute lang gut
durchgemischt. Das verwendete Polyithylenoxid besass die
oben angegebene bevorzugte Teilchengrdsseverteilung. Der
Inhalt des Becherglases wurde dann auf schwarzem Papier
ausgebreitet. Das Papier wurde mit dem Auge gepriift, um
festzustellen, wie viel Pulver sich darauf befand, wihrend die
Seifespéne unter einem Mikroskop (30-fache Vergrosserung)
untersucht wurden. Wenn die Spédne 3 und 9% Feuchtigkeit
enthalten, haftet praktisch kein Puder an ihnen und auf dem
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schwarzen Papier wird eine Schicht aus weissem Pulver beob-
achtet. Bei einem Feuchtigkeitsgehalt von 11% geben die
Seifespéne eine feststellbare Menge an Pulver (zum Beispiel
etwa 40% des gesamten Pulvers) an das Papier ab. Unter dem
Mikroskop erkennt man die einzelnen Pulverteilchen, die sich
auf der Oberfldche der Seifenspéne befinden und lose an
diesen haften. Wenn die Seifespéne 13 % Feuchtigkeit enthal-
ten, findet man, dass das Pulver fester haftet, so dass zum
Beispiel nur etwa 20 bis 30% Pulver beim Bewegen der Sei-
fenspéne auf dem Papier freigesetzt werden. Unter dem
Mikroskop erkennt man immer noch einzelne Pulverteilchen
auf den Oberflichen der Seifenspdne. Wenn die Seifenspine
15% Feuchtigkeit enthalten, ist auf dem schwarzen Papier im
wesentlichen kein Pulver mehr zu beobachten. Die mikrosko-
pische Priifung zeigt nahezu sofort, dass im wesentlichen keine
Pulverteilchen auf den Oberflédchen der Seifenspéne vorhan-
den sind. Die Oberfldchen sehen im wesentlichen genauso aus,
als wenn kein Pulver zugesetzt worden wire.

Beispiel 2
Es wurde ein Seifenstiick mit der im folgenden angegebenen
Zusammensetzung hergestellt, indem die Bestandteile in der
angegebenen Reihenfolge zugesetzt wurden. Die Herstellung
erfolgte in einem herkdmmlichen Seifenmischer bei Raumtem-
peratur, wobei sich die Scherblitter wihrend des Zusatzes der
verschiedenen Bestandteile bewegten.

Bestandteil Gew. %

Seifespéne (17 Kokos-Na-Seife/83

Talg-Na-Seife)? 88,50

50%ige wissrige Losung von Zinn-IV-chlorid

(ein Konservierungsmittel) 0,15

Polyithylenoxid? 2,00

Wasser 1,00

Titandioxidpulver (im wesentlichen trocken;

ein Pigment) 0,60

Protein A-Pulver (mit einem Feuchtigkeits-

gehalt von bis zu etwa 6 %) 3,00

Natrium-kokos-isethionat-Pulver (mit einem

Feuchtigkeitsgehalt von etwa 1 bis 2 %) 2,00

Glycerin 0,50

Acetyliertes Lanolin? 1,00

Parfiim 1,25
100,00

1 Der Feuchtigkeitsgehalt betrégt etwa 11,5 %; der Feuchtig-
keitsgehalt des Seifenstiickes 10,5 %; diese Werte ergeben
sich aus dem Gewichtsverlust bei 105°C.

2 Polyox WSR N-750 in Pulverform mit einer solchen Teilchen-
grosse, dass weniger als etwa 5 Gew. % (zum Beispiel 0,3 %)

. auf einem 20 Mesh-Sieb (US-Standard) zuriickgehalten

werden.
3 Modulan; zugesetzt in geschmolzenem Zustand (etwa 49°C).

Beim Zusatz zu den Seifespinen im Mischer haften die
einzelnen Teilchen des homopolymeren Athylenoxids an den
Seifenspénen, insbesondere wenn das Wasser dann auf die sich
bewegenden Seifenspéne gespriiht wird. Die anderen Bestand-
teile werden dann in der angegebenen Reihenfolge zugesetzt,
wihrend das Mischen fiir eine Gesamtzeit von etwa 2 Minuten
fortgesetzt wird. Zu diesem Zeitpunkt ist die Mischung nicht
zusammengeklumpt, sondern immer noch fliessfdhig und in
Spanform.

Die Mischung wurde dann in einer herkémmlichen 5-Wal-

65 zen-Seifenwalzanlage zu einer Dicke von etwa 0,05 bis 0,1 mm

ausgewalzt. Die resultierenden ausgewalzten Seifenspéne
hatten eine Temperatur von etwa 34 bis 37°C. Diese Seife-
spine wurden dann direkt in eine mit einem Heizmantel verse-
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hene Seifenstrangpresse eingespeist und zu einem kontinuier-
lichen Seifenstrang extrudiert. Bei einem Versuch wurde das
Extrudieren so durchgefiihrt, dass die Kerntemperatur des
Seifenstrangs direkt nach dem Extrudieren etwa 34 bis 38°C
betrug. Bei einem anderen Versuch wurde so gearbeitet, dass
die Kerntemperatur in dem Seifenstrang etwa 40 bis 43°C
betrug. Die verwendete Strangpresse war eine Doelger-Kirsten
Vakuumstrangpresse, Schwantes Design (eight inch double
barrel). Die erhaltenen Seifenstringe wurden auf herkémm-
liche Weise zu Stiicken geeigneter Grosse zerschnitten (zum
Beispiel mit einem Gewicht von 140 g fiir ein Badeseifestiick
und zu einem Gewicht von 100 g fiir ein Seifestiick normaler
Grosse. Dann wurden diese Stiicke in herkémmlichen Vorrich-
tungen zu den fertigen Toiletteseifestiicken mit abgerundeten
Ecken gepresst. Die Stiicke, die beim Extrudieren bei hoherer
Temperatur erhalten worden waren, waren schwieriger zu
pressen, ohne dass sie an der Pressvorrichtung festklebten.
Wenn der Seifenstrang jedoch auf etwa 38°C abgekiihlt wird,
geht das spitere Pressen zu Seifenstiicken sehr viel besser.

Die Priifung und die Verwendung der erhaltenen Seife-
stiicke ergab, dass die Oberfldche dhnlich wie bei normalen
Seifestiicken glatt ist. Die Seifestiicke sind hart, bruchfest und
glinzend, haben beim Befeuchten eine Schliipfrigkeit, die fiir
den Verbraucher besonders angenehm ist, ergeben einen
cremigen, angenehmen, seidigen und wirkungsvollen Schaum,
besitzen eine gute Abriebfestigkeit trotz ihrer hohen Feuchtig-
keitsaufnahme, halten lange und sind auch dann noch biegsam
und bruchfest, wenn ein grosser Teil des Seifestiicks ver-
braucht worden ist. Dariiber hinaus haben sie eine pflegende
Wirkung fiir die Hinde.

So wird zum Beispiel das Auftreten von Rissen in der Haut
und das Abpellen von Haut verringert sowie insbesondere
trockener Haut Feuchtigkeit zugefiihrt.

Beispiel 3
Beispiel 2 wurde wiederholt mit dem Unterschied, dass kein
Natrium-kokos-isethionat verwendet wurde und der Seifenge-
halt entsprechend vergrossert wurde.

Beispiel 4 .
Beispiel 2 wurde wiederholt mit dem Unterschied, dass kein
acetyliertes Lanolin verwendet wurde und der Seifengehalt
entsprechend erhdht wurde.

Beispiel 5

Beispiel 2 wurde wiederholt mit dem Unterschied, dass das
Verhiltnis von Kokos- zu Talgseife 25/75 betrug, die Seife-
spine einen hoheren Feuchtigkeitsgehalt (etwa 14 %) besassen,
kein Wasser extra zugegeben wurde (und der Feuchtigkeitsge-
halt des Seifenstiickes somit etwa 13 % betrug) und beim
Strangpressen hohere Temperaturen angewendet wurden, so
dass ein Seifenstrang mit einer Kerntemperatur von etwa 50°C
erhalten wurde. Die Oberfliche des Seifenstrangs wurde dann
mit kalter Luft abgekiihlt. Die Pressformen wurden vor
dem Pressen direkt mit einem Film aus Presschmiermittel (zum
Beispiel einer wiissrigen Losung, die 16% Natriumchlorid und
25% Glycerin enthielt) versehen.

Beispiel 6
(a) Beispiel 2 wurde mit der folgenden Zusammensetzung
wiederholt:

Bestandteile Gew.%
Seifenspéne (25 Kokos/75 Talg) 89,25
50 %ige wissrige Losung von Zinn-IV-chlorid 0,15
50 %ige wissrige Losung von Zitronenséure

0,25

(zur Reaktion mit iiberschiissigem Alkali)
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Bestandteile Gew.%
Polydthylenoxid? 2,00
Titandioxid 0,60
Protein A 3,00
Natrium-kokos-isethionat 2,00
Hydroxyliertes Lanolin 1,00
Glycerin 0,50
Parfiim 1,25
100,00

1 Zugesetzt in Form von Polyok WSR N-750.

(b) Beispiel 6 (a) wurde wiederholt mit dem Unterschied,
dass der Anteil an Polyithylenoxid auf 1% verringert und der
Seifenanteil um 1% erhoht wurde. Verbraucher bevorzugten
das Produkt von Beispiel 6 (a).

(c) Beispiel 6 (a) wurde wiederholt mit dem Unterschied,
dass ein zweiter Anteil an Poly4thylenoxid, ndmlich 0,5%
Polyox WSR-N-3000 (Molekulargewicht 400.000) zugesetzt
und der Seifengehalt entsprechend auf 88,75% verringert
wurde.

Beispiel 7

Beispiel 6 wurde wiederholt mit dem Unterschied, dass kein
Natriumkokosisethionat verwendet wurde (der Anteil an
Seifespinen wurde auf 91,25 % erhoht) und das Polyéthylen-
oxid ein mittleres Molekulargewicht von etwa 400 000 (Polyox
WSR-N-3000) besass.

Beispiel 8

Es wurden eine Reihe von Seifestiicken gemdss Beispiel 2

mit der folgenden Zusammensetzung hergestellt:

Bestandteile Gew.%
Seife (25 Kokos-Na-Seife/75 Talg-Na-Seife) 88,9
Stearinsdure 4,7
Polyithylenoxid (Polyox WSR N-750) 1,8
Wasser 2,4
Titandioxid 0,7
Parfiim 1,5
100,00

Die Stearinsdure wurde zu einer heissen Grundseife gege-
ben und die resultierende Mischung wurde dann getrocknet
und zu Seifenflocken mit einem Feuchtigkeitsgehalt von
10,6% (gemessen durch den Gewichtsverlust bei 105:C) verar-
beitet. Die anderen Bestandteile wurden in der angegebenen
Reihenfolge im Mischer zugesetzt. Der Feuchtigkeitsgehalt der
Seifenstiicke betrug etwa 13%.

Beim Vergleich dieser Seifestiicke mit einer im Handel
erhéltlichen Schonheitsseife wurden diese hinsichtlich des
Schaums, der Menge an Schaum, der Beschaffenheit des
Schaums und dem Gefiihl auf der Haut ganz allgemein bevor-
zugt. Wenn hingegen Seife mit der gleichen Zusammensetzung
aber ohne den Zusatz von Polyéthylenoxid getestet wurde,
wurde die im Handel erhéltliche Schonheitsseife bevorzugt.

Beispiel 9
Beispiel 8 wurde wiederholt, wobei anstelle von Stearin-
sdure (a) Kokosnussolfettsiuren oder (b) Palmfettsiuren
verwendet wurden.
Beispiel 10
Beispiel 2 wurde wiederholt mit dem Unterschied, dass
0,25% einer 50 %igen wissrigen Losung von Zitronenséure
zugesetzt wurden, kein Natriumkokosisethionat verwendet
wurde (der Anteil der Seifespane wurde auf 91,25% erhoht)
und das Polyithylenoxid ein Molekulargewicht von etwa
400.000 (Polyox WSR-N-3000) besass.
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