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(57) Abstract herkomatiches Granulat, VergroBerung 25:1
NORMAL GRANULATE, 25:1

The invention concerns a granulated washing and cleaning agent, or a
component thereof, the granulated material being roller-produced and its particles
having a particular shape with an almost spherical macroscopic surface and a smooth
microscopic surface as well as an almost monodisperse internal structure. The agent
can be produced by a method in which, in a first stage, the powder-form starting
materials are fed in and optionally mixed with liquid ingredients, the mixture then
compressed in a second stage with the input of energy, and the resulting granulated
materials compression-rolled against each other. The roller-granulation procedure is
stopped by the addition of a finely particulate powder as soon as the particle-size
distribution has reached the required maximum.

(57) Zusammenfassung

Ein granuliertes Wasch- und Reinigungsmittel oder eine Komponente hi-
erfilr, wobei das Granulat eine bestimmte Morphologie mit nahezu kugelfSrmiger .
(makroskopisch) und "glatter” (mikroskopisch) Oberfliche sowie einer nahezu erfindungsgemdfe Granulate, Vergroberung 25:1
monodispersen inneren Struktur aufweist und ein Rollgranulat iSt, 148t sich durch GRANULATE OF THE INVENTION, 25:1
ein Verfahren erhalten, bei dem in einer ersten Verfahrensstufe die pulverformigen ; ;
Ausgangsstoffe vorgelegt und gegebenenfalls mit flissigen Bestandteilen vermischt
werden, die Mischung in einer zweiten Verfahrensstufe durch den Eintrag von En-
ergie verdichtet wird und die entstehenden Granulate dabei verdichtend gegeneinan-
der gerollt werden. Die Aufbaurollgranulation wird durch die Zugabe eines fein-
teiligen Pulvers gestoppt, sobald die Granulate auf das vorgegebe Maximum der
TeilchengroBenverteilung angewachsen sind.
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"Granuliertes Wasch- und Reiniqungsmittel"

Die Erfindung betrifft granulierte Wasch- und Reinigungsmittel, insbeson-
dere solche mit hohem Schiittgewicht, bzw. eine Komponente hierfir, die
eine spezielle Morphologie besitzen, welche sich in einer - makroskopisch
gesehen - nahezu kugelformigen Struktur ausdriickt, sowie ein Verfahren zu
jhrer Herstellung.

Aus der internationalen Patentanmeldung WO 91/02047 sind extrudierte Wasch-
und Reinigungsmittelgranulate mit nahezu kugelformiger Struktur bekannt.

Diese Granulate werden dadurch erhalten, daB ein festes, rieselfdhiges

Vorgemisch unter Zusatz eines Plastifizier- und Gleitmittels bei hohen

Drucken strangformig verpreBt und der Strang direkt nach dem Austritt aus

der Lochform mittels einer Schneidevorrichtung auf die vorherbestimmte

Granulatdimension zugeschnitten wird. Die auf diese Weise erhaltenen Gra-

nulate besitzen eine monodisperse innere Struktur.

Hingegen weisen Granulate, die nach herkémmlichen Granulierverfahren in
mechanischen oder pneumatischen Mischern mit anschlieBender Trocknung,
Siebung und Mahlung des Grobkornanteils hergestellt werden, Verklebungen
der primdren Granulate mit den Fliissigkomponenten auf. Diese Verklebungen
bewirken eine Sekunddragglomeration von Primdrgranulaten (Aufbaugranula-
tion) und fiihren zu einer uneinheitlichen nicht mono-dispersen, himbeer-
artigen Struktur der Granulate (siehe Abbildungen 1 und 2). So sind aus
der europdischen Patentanmeldung 367 339 Granulate bekannt, die nach einem
zweistufigen Granulierverfahren hergestellt werden. Dabei werden pordse
und komprimierbare Granulate, vorzugsweise spriihgetrocknete Granulate zu-
ndchst in einem Hochgeschwindigkeitsmischer und anschlieBend in einem
langsamlaufenden Mischer und Granulator komprimiert. Damit eine optimale
Komprimierung im zweiten Mischer erfolgen kann, ist es notwendig, daB die
Pulver in einen deformierbaren Zustand gebracht werden. Dies kann durch
Temperaturregelung und/oder durch die Zugabe von Fliissigbestandteilen,
insbesondere nichtionischen Tensiden, wdhrend der ersten Granulier- und
Komprimierphase im Hochgeschwindigkeitsmischer erfolgen. Der Eintrag von
Flissigbestandteilen im ersten Schritt bei gleichzeitigem Energieeintrag
durch die Werkzeuge des Mischers fiihrt jedoch schon im ersten Mischer zur
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Verklebung des granularen Materials und somit zu der beschriebenen Ausbil-
dung himbeerartiger Strukturen. In der europdischen Patentanmeldung 390
251 wird das Verfahren gemdB EP 367 339 modifiziert, indem 0,1 bis 40
Gew.-% eines Pulvers entweder in der zweiten Granulierstufe oder zwischen
der ersten und der zweiten Granulierstufe hinzugegeben werden. Hier Tliegen
somit optimale Voraussetzungen fiir eine Aufbaugranulation vor. Das Pulver
agglomeriert an den feuchten, klebenden Stellen der Primdragglomerate und
bewirkt damit eine weitere Ausbildung himbeerartiger Strukturen. Durch die
Zugabe hoher Mengen Pulver wird jedoch die klebende Oberfldche der Primar-
granulate schnell und vollstdndig abgedeckt, die Aufbaugranulation kommt:
zum Erliegen und es werden, je nach Zeitpunkt der Zugabe des Pulvers, re-
lativ kleine Agglomerate erhalten. Die Zugabe nur geringer Mengen an Pul-
ver bewirkt jedoch nur eine teilweise Bedeckung der klebenden Oberfldche,
so daB ein ZusammenschluB zu gréBeren Agglomeraten erfoigt.

Die Aufgabe der Erfindung bestand darin, Granulate mit einer - makrosko-
pisch gesehen - nahezu kugelférmigen Oberfldche und einer nahezu mono-
dispersen inneren Granulatstruktur, weliche in dieser Art bisher nur durch
ein Extrusionsverfahren herstellbar waren, bereitzustellen, die durch ein
Granulierverfahren hergestellt werden kdnnen.

Gegenstand der Erfindung ist dementsprechend in einer ersten Ausfiihrungs-
form ein granuliertes Wasch- und Reinigungsmittel oder eine Komponente
hierfiir, wobei das Granulat eine bestimmte Morphologie mit nahezu kugel-
formiger und "glatter" Oberflache sowie einer nahezu monodispersen inneren
Struktur aufweist und ein Rollgranulat ist.

Das beanspruchte Wasch- und Reinigungsmittel bzw. die Komponente hierfiir,
welche(s) durch ein Granulierverfahren hergestellt wird, zeichnet sich
insbesondere durch eine bestimmte Morphologie der Oberfldche aus. Makros-
kopisch gesehen erreichen die Granulate nahezu eine Kugelform; mikrosko-
pisch gesehen zeichnen sich die Granulate durch eine iiberraschend "glatte"
Oberfliche aus, die zwar einige Risse aufweist, ohne daB es dabei aber zu
scharfen, iiberstehenden Kanten oder zu hervorstehenden Auswuchsungen kéme.
Ganz deutlich geht der Unterschied in der Morphologie der Oberfldche aus
den Abbildungen hervor, wobei die Abbiidungen 3 und 4 die erfindungsge-



WO 94/13779 PCT/EP93/03427

-3-

mdBen Granulate mit "glatter" Oberfldche und die Abbildungen 1 und 2 die
herkémmtichen himbeerstrukturartigen, durch Aufbaugranuiation erhaltenen
Granulate zeigen. Die besondere Morphologie der erfindungsgemdBen Granu-
late bewirkt, daB sie sich rollend gegeneinander bewegen konnen. Dies kann
anhand eines einfachen Tests gezeigt werden, wobei die Granulate geschiit-
tet werden. Wéhrend beim Schiitten herkdmmlicher Granulate Granulatschich-
ten lediglich ins Rutschen geraten, rollt bei den erfindungsgemédBen Gra-
nulaten jeweils die obere Granulatschicht iiber die darunterliegende Gra-
nulatschicht ab. Aufgrund dieser Eigenschaft werden die erfindungsgeméBen
Granulate im folgenden Roligranulate genannt.

Die bevorzugte Zusammensetzung der Rollgranulate ist-dadurch gekennzeich-
net, daB sie mindestens 10 Gew.-% anionische und/oder nichtionische Ten-
side, insbesondere 10 bis 45 Gew.-% anionische und nichtionische Tenside
enthalten. Mit besonderen Vorteilen behaftet sind Rollgranulate, die 15
bis 35 Gew.-% anionische und nichtionische Tenside enthalten.

Als Aniontenside vom Sulfonat-Typ kommen vorzugsweise Cg-C;3-Alkylbenzol-
sulfonate, Olefinsulfonate, d.h. Gemische aus Alken- und Hydroxyalkansul-
fonaten sowie Disulfonaten, wie man sie beispielsweise aus Cp2-C;g-Mono-
olefinen mit end- oder innenstdndiger Doppelbindung durch Sulfonieren mit
gasformigem Schwefeltrioxid und anschlieBende alkalische oder saure Hydro-
lyse der Sulfonierungsprodukte erhdlt, in Betracht. Geeignet sind auch
Alkansulfonate, die aus Cy2-Cijg-Alkanen beispielsweise durch Sulfochlor-
ierung oder Sulfoxidation mit anschlieBender Hydrolyse bzw. Neutralisation
gewonnen werden.

Bevorzugte Aniontenside sind auch die Salze der Alkylsulfobernsteinsdure,
die auch als Sulfosuccinate oder als Sulfobernsteinsdureester bezeichnet
werden und die Monoester und/oder Diester der Sulfobernsteinsdure mit Al-
koholen, vorzugsweise Fettalkoholen und insbesondere ethoxylierten Fettal-
koholen darstellen. Bevorzugte Sulfosuccinate enthalten Cg- bis Cig-Fett-
alkoholreste oder Mischungen aus diesen. Insbesondere bevorzugte Sulfo-
succinate enthalten einen Fettalkoholrest, der sich von ethoxylierten Fett-
alkoholen ableitet, die fiir sich betrachtet nichtionische Tenside dar-
stellen (Beschreibung siehe unten). Dabei sind wiederum Sulfosuccinate,
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deren Fettalkohol-Reste sich von ethoxylierten Fettalkoholen mit einge-
schrinkter Homologenverteilung ableiten, besonders bevorzugt. Ebenso ist
es auch méglich, Alk(en)ylbernsteinsdure mit vorzugsweise 8 bis 18 Kohien-
stoffatomen in der Alk(en)ylkette oder deren Salze einzusetzen.

Geeignet sind auch die Ester von o-Sulfofettsduren (Estersulfonate), z.B.
die o-sulfonierten Methylester der hydrierten Kokos-, Palmkern- oder Talg-
fettsduren.

Geeignete Aniontenside vom Sulfat-Typ sind die Schwefelsduremonocester aus
priméren Alkoholen natiirlichen und synthetischen Ursprungs. Als Fettalkyl-
sulfate eignen sich die Schwefelsduremonoester der Cjp-Cig-Fettalkohole,
wie Lauryl-, Myristyl-, Cetylalkohol- oder Stearylalkohol, und der aus
Kokost1, Palm- und Palmkerndl gewonnenen Fettalkoholgemische, die zusdtz-
lich noch Anteile an ungesdttigten Alkoholen, z.B. an Oleylalkohol, ent-
halten konnen. Eine bevorzugte Verwendung finden dabei Gemische, in denen
der Anteil der Alkylreste zu 50 bis 70 Gew.-% auf Cyp, zu 18 bis 30 Gew.-%
auf C14, zu 5 bis 15 Gew.-% auf Cyq, unter 3 Gew.-% auf Cyp und unter 10
Gew.-% auf Cjg verteilt sind.

Als weitere anionische Tenside kommen insbesondere Seifen, vorzugsweise in
Mengen von 0,5 bis 8 Gew.-% in Betracht. Geeignet sind gesdttigte Fett-
sdureseifen, wie die Salze der Laurinsdure, Myristinsdure, Palmitinsdure
oder Stearinsdure, sowie insbesondere aus natiirlichen Fettsauren, z.B. Ko-
kos-, Palmkern- oder Talgfettsduren, abgeleitete Seifengemische. Insbe-
sondere sind solche Seifengemische bevorzugt, die zu 50 bis 100 Gew.-% aus
gesdttigten Cjp-Cyg-Fettsdureseifen und zu 0 bis 50 Gew.-% aus 01séure-
seife zusammengesetzt sind.

Die anionischen Tenside kénnen in Form ihrer Natrium-, Kalium- oder Ammo-
niumsalze sowie als lésliche Salze organischer Basen, wie Mono-, Di- oder
Triethanolamin, vorliegen. Vorzugsweise liegen die anionischen Tenside in
Form ihrer Natrium- oder Kaliumsalze, insbesondere in Form der Natrium-

salze vor.
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Der Gehalt der Rollgranulate an Aniontensiden betrdgt vorzugsweise 5 bis

20 Gew.-%. Ihr Gehalt kann jedoch auch iiber 20 Gew.-% hinausgehen und bei-

spielsweise bis 25 Gew.-% betragen. Bevorzugte Aniontenside sind Fettalkyl-
sulfate, Alkylbenzolsulfonate, Sulfosuccinate sowie Mischungen aus diesen,

wie Mischungen aus Fettalk(en)ylsulfaten und Sulfosuccinaten oder Fettal-

kylsulfaten und Fettalk(en)ylbenzolsulfonaten, insbesondere in Kombination

mit Seife.

Als nichtionische Tenside sind vorzugsweise Anlagerungsprodukte von 1 bis
12 Mol Ethylenoxid an primére C12-Cig-Fettalkohole und deren Gemische wie
Kokos-, Talgfett- oder Oleylalkohol, oder an methylverzweigte, insbeson-
dere in 2-Stellung methylverzweigte primire Alkohole (Oxoalkohole) in den
Granulaten enthalten. Insbesondere werden Cjp-Ci4-Alkohole mit 3 EO oder 4
EO, Cg-C17-Alkohol mit 7 EO, Cy3-Cis5-Alkohole mit 3 EO, 5 EO, 7 EO oder 8
E0, C32-Cig-Alkohole mit 3 EO, 5 EO oder 7 EO und Mischungen aus diesen,
wie Mischungen aus Cj2-Cig-Alkohol mit 3 EO und Cyp-Cig-Alkohol mit 5 EO
eingesetzt. Die angegeben Ethoxylierungsgrade stellen statistische Mittel-
werte dar, die fiir ein spezielles Produkt eine ganze oder eine gebrochene
Zah1 sein konnen. Bevorzugte Alkoholethoxylate weisen eine eingeschrédnkte
Homologenverteilung auf (narrow range ethoxylates, NRE).

Der Gehalt der ethoxylierten C12-Cig-Fettalkohole in den fertigen Granu-
laten betrédgt vorteilhafterweise mindestens 2 Gew.-%, vorzugsweise 5 bis
15 Gew.-%, insbesondere 8 bis 15 Gew.-%. In einer bevorzugten Ausfiihrungs-
form werden dabei die fliissigen nichtionischen Tenside in Mischung mit
niederen Polyalkylenglykolen, die sich von geradkettigen oder verzweigten
Glykolen mit 2 bis 6 Kohlenstoffatomen ableiten, und/oder hochethoxyliier-
ten Fettalkoholen mit 20 bis 80 EOQ, insbesondere Talgfettalkohol mit 30 EO
bzw. 40 E0, eingesetzt. Bevorzugte niedere Polyalkylenglykole sind Poly-
ethylenglykole oder Polypropylenglykole, die eine relative Molekiilmasse
zwischen 200 und 12000, insbesondere zwischen 200 und 4000, beispielsweise
bis 2000, aufweisen. Das Gewichtsverhdltnis fliissiges Niotensid zu niede-
rem Polyalkylenglykol und/oder hochethoxyliertem Fettalkohol in diesen
Mischungen betrédgt dabei vorzugsweise 10 : 1 bis 1 : 2, insbesondere 5 : 1
bis 1 : 1,5 und liegt in einigen Fillen vorteilhafterweise bei 1,5 : 1 bis
1:1,5, beispielsweise um 1 : 1.
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Zu den bevorzugten Niotensiden gehéren auch Alkylglykoside der allgemeinen
Formel RO(G)y, in der R einen priméren geradkettigen oder in 2-Steliung
methylverzweigten aliphatischen Rest mit 8 bis 22, vorzugsweise 12 bis 18
C-Atomen bedeutet und G das Symbol ist, das fiir eine Glykoseeinheit mit 5
oder 6 C-Atomen, vorzugsweise fiir Glucose, steht. Der Oligomerisierungs-
grad x, der die Verteilung von Monogiykosiden und Oligoglykosiden angibt,
ist eine beliebige Zahl zwischen 1 und 10 und liegt vorzugsweise bei 1,2
bis 1,4.

Eine weitere Klasse bevorzugt eingesetzter nichtionischer Tenside, die
entweder als alleiniges nichtionisches Tensid oder in Kombination mit an-
deren nichtionischen Tensiden, insbesondere zusammen mit alkoxylierten
Fettalkoholen, eingesetzt werden, sind alkoxylierte, vorzugsweise ethoxy-
lierte oder ethoxylierte und propoxylierte Fettsdurealkylester, vorzugs-
weise mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen in der Alkylkette, insbesondere Fett-
sauremethylester, wie sie beispielsweise in der japanischen Patentanmel-
dung JP 58/217598 beschrieben sind oder die vorzugsweise nach dem in der
internationalen Patentanmeldung WO 90/13533 beschriebenen Verfahren herge-
stellt werden.

Auch nichtionische Tenside vom Typ der Aminoxide, beispielsweise N-Kokos-
alkyl-N,N-dimethylaminoxid und N-Talgalkyl-N,N-dihydroxyethylaminoxid, und
der Fettsdurealkanolamide konnen geeignet sein. Die Menge dieser nicht-
jonischen Tenside betrdgt vorzugsweise nicht mehr als die der ethoxylier-
ten Fettalkohole, insbesondere nicht mehr als die Hdlfte davon.

Weitere geeignete Tenside sind Polyhydroxyfettsdureamide der Formel (I),
R3
R2-C0-N-[Z] (1)

in der R2CO fiir einen aliphatischen Acylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoffato-
men, R3 fiir Wasserstoff, einen Alkyl- oder Hydroxyalkylirest mit 1 bis 4
Kohlenstoffatomen und [Z] fiir einen linearen oder verzweigten Polyhydroxy-
alkylrest mit 3 bis 10 Kohlenstoffatomen und 3 bis 10 Hydroxylgruppen
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steht. Bei den Polyhydroxyfettsaureamiden handelt es sich um bekannte Stof-
fe, die iiblicherweise durch reduktive Aminierung eines reduzierenden
Zuckers mit Ammoniak, einem Alkylamin oder einem Alkanolamin und nachfol-
gende Acylierung mit einer Fettsdure, einem Fettsdurealkylester oder einem
Fettsdurechlorid erhalten werden konnen. Hinsichtlich der Verfahren zu
ihrer Herstellung sei auf die US-Patentschriften US 1 985 424, US 2 016
962 und US 2 703 798 sowie die Internationale Patentanmeldung WO 92/06984
verwiesen. Vorzugsweise leiten sich die Polyhydroxyfettsdureamide von re-
duzierenden Zuckern mit 5 oder 6 Kohlenstoffatomen, insbesondere von der
Glucose ab. Die bevorzugten Polyhydroxyfettsdureamide stellen daher Fett-
saure-N-alkylglucamide dar, wie sie durch die Formel (II) wiedergegeben
werden:

R3  OH  OH OH
I | |
R2C0-N-CHo-CH=~CH=-CH-CH-CHo0H (11)

I
OH

Vorzugsweise werden als Polyhydroxyfettsdureamide Fettsdure-N-alkylgluca-
mide der Formel (II) eingesetzt, in der R3 fiir Wasserstoff oder eine Al-
kylgruppe steht und R2CO fiir den Acylrest der Capronsdure, Caprylsdure,
Caprinsdure, Laurinsdure, Myristinsdure, Palmitinsdure, Palmoleinsdure,
Stearinsiure, Isostearinsdure, Olsdure, Elaidinsdure, Petroselinsédure, Li-
nolsdure, Linolensdure, Arachinsdure, Gadoleinsdure, Behensdure oder Eru-
casdure bzw. derer technischer Mischungen steht. Besonders bevorzugt sind
Fettsaure-N-alkylglucamide der Formel (II), die durch reduktive Aminierung
von Glucose mit Methylamin und anschlieBende Acylierung mit Laurinsdure
oder C1p/14-Kokosfettsaure bzw. einem entsprechenden Derivat erhalten wer-
den.

Die erfindungsgemdBen Rollgranulate kénnen auBerdem im Prinzip alle be-
kannten Inhaltsstoffe von Wasch- und/oder Reinigungsmitteln enthalten.
Bevorzugte weitere Bestandteile sind Buildersubstanzen, alkalische und
neutrale Salze, Bleichmittel, Vergrauungsinhibitoren, Schauminhibitoren
und optische Aufheller.
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Als anorganische Buildersubstanzen eignen sich beispielsweise Phosphate,
vorzugsweise Tripolyphosphate, aber auch Orthophosphate und Pyrophosphate,
sowie Zeolith und kristalline Schichtsilikate.

Der eingesetzte feinkristalline, synthetische und gebundenes Wasser ent-
haltende Zeolith ist vorzugsweise Zeolith NaA in Waschmittelqualitdt. Ge-
eignet sind jedoch auch Zeolith NaX sowie Mischungen aus NaA und NaX. Der
Zeolith kann als spriihgetrocknetes Pulver oder auch als ungetrocknete, von
ihrer Herstellung noch feuchte, stabilisierte Suspension zum Einsatz kom-
men. Fiir den Fall, daB der Zeolith als Suspension eingesetzt wird, kann
diese geringe Zusdtze an nichtionischen Tensiden als Stabilisatoren ent-
halten, beispielsweise 1 bis 3 Gew.-%, bezogen auf Zeolith, an ethoxylier-
ten Cyp-Cig-Fettalkoholen mit 2 bis 5 Ethylenoxidgruppen. Geeignete Zeo-
lithe weisen eine mittlere TeilchengréBe von weniger als 10 pm (Volumen-
verteilung; MeBmethode: Coulter Counter) auf und enthalten vorzugsweise 20
bis 22 Gew.-% an gebundenem Wasser.

Geeignete Substitute bzw. Teilsubstitute fir Phosphate und Zeolithe sind
kristalline, schichtférmige Natriumsilikate der allgemeinen Formel (III)
NaMSiy0oy+1°yH20, wobei M Natrium oder Wasserstoff bedeutet, x eine Zahl
von 1,9 bis 4 und y eine Zahl von 0 bis 20 ist und bevorzugte Werte fiir x
2, 3 oder 4 sind. Derartige kristalline Schichtsilikate werden beispiels-
weise in der europdischen Patentanmeldung 164 514 beschrieben. Bevorzugte
kristalline Schichtsilikate der Formel (III) sind solche, in denen M fiir
Natrium steht und x die Werte 2 oder 3 annimmt. Insbesondere sind sowohl
B- als auch 6-Natriumdisilikate NapSipOs-yH20 bevorzugt.

Brauchbare organische Geriistsubstanzen sind beispielsweise die bevorzugt
in Form ihrer Natriumsalze eingesetzten Polycarbonsduren, wie’Citronen-
sdure, Adipinsdure, Bernsteinsdure, Glutarsdure, Weinsdure, Zuckersduren,
Aminocarbonsduren, Nitrilotriessigsidure (NTA), sofern ein derartiger Ein-
satz aus okologischen Griinden nicht zu beanstanden ist, sowie Mischungen
aus diesen. Bevorzugte Salze sind die Salze der Polycarbonsduren wie Ci-
tronensdure, Adipinsdure, Bernsteinsdure, Glutarsdure, Weinsdure, Zucker-
sauren und Mischungen aus diesen.
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Geeignete polymere Polycarboxylate sind beispielsweise die Natriumsalze
der Polyacrylsdure oder der Polymethacrylséure, beispielsweise solche mit
einer relativen Molekiilmasse von 800 bis 150000 (auf Sdure bezogen). Ge-
eignete copolymere Polycarboxylate sind insbesondere solche der Acrylsdure
mit Methacrylsdure und der Acrylsdure oder Methacrylséure mit Maleinsdure.
Als besonders geeignet haben sich Copolymere der Acrylsdure mit Malein-
sdure erwiesen, die 50 bis 90 Gew.-% Acrylsdure und 50 bis 10 Gew.-% Ma-
leinsdure enthalten. Ihre relative Molekiilmasse, bezogen auf freie Séuren,
betrdgt im allgemeinen 5000 bis 200000, vorzugsweise 10000 bis 120000 und
insbesondere 50000 bis 100000. Der Gehalt der Mittel an (co-)polymeren
Polycarboxylaten betrdgt vorzugsweise 1 bis 8 Gew.-%, insbesondere 2 bis 6
Gew.-%. Insbesondere ist auch der Einsatz von biologisch abbaubaren Poly-
meren bevorzugt.

Weitere geeignete Buildersubstanzen sind Polyacetale, welche durch Umset-
zung von Dialdehyden mit Polyolcarbonsduren, welche 5 bis 7 C-Atome und
mindestens 3 Hydroxylgruppen aufweisen, beispielsweise wie in der europa-
ischen Patentanmeldung 280 223 beschrieben erhalten werden konnen. Bevor-
zugte Polyacetale werden aus Dialdehyden wie Glyoxal, Glutaraldehyd, Ter-
ephthalaldehyd sowie deren Gemischen und aus Polyolcarbonsduren wie Glu-
consdure und/oder Glucoheptonsdure erhalten.

Weitere geeignete Inhaltsstoffe der Mittel sind wasserldsliche anorga-
nische Salze wie Bicarbonate, Carbonate, Silikate ode} Mischungen aus die-
sen; insbesondere werden Alkalicarbonat und Alkalisilikat, vor allem Na-
triumsilikat mit einem molaren Verhdltnis Nag0 : Si0p von 1:1 bis 1:4,5,
vorzugsweise von 1:1,9 bis 1:3,3, eingesetzt. Der Gehalt der Mittel an
Natriumcarbonat betrédgt dabei vorzugsweise bis zu 20 Gew.-%, vorteilhaf-
terweise zwischen 2 und 15 Gew.-%, insbesondere bis 10 Gew.-%. Der Gehalt
der Mittel an Natriumsilikat betrdgt im allgemeinen bis zu 10 Gew.-% und
vorzugsweise zwischen 2 und 8 Gew.-%.

Unter den als Bleichmittel dienenden, in Wasser Hp0p liefernden Verbin-
dungen haben das Natriumperborattetrahydrat und das Natriumperboratmono-
hydrat besondere Bedeutung. Weitere brauchbare Bleichmittel sind bei-
spielsweise Natriumpercarbonat, Peroxypyrophosphate, Citratperhydrate so-
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wie Ho0o liefernde persaure Salze oder Persduren, wie Perbenzoate, Per-
oxophthalate, Diperazelainsdure oder Diperdodecandisdure. Der Gehalt der
Mittel an Bleichmitteln betrdgt vorzugsweise 5 bis 25 Gew.-% und insbe-
sondere 10 bis 20 Gew.-%, wobei vorteilhafterweise Perboratmonohydrat ein-

gesetzt wird.

Vergrauungsinhibitoren haben die Aufgabe, den von der Faser abgeldsten
Schmutz in der Flotte suspendiert zu halten und so das Vergrauen zu ver-
hindern. Hierzu sind wasserldsliche Kolloide meist organischer Natur ge-
eignet, beispielsweise die wasserldslichen Salze polymerer Carbonsduren,
Leim, Gelatine, Salze von Ethercarbonsduren oder Ethersulfonséuren der
Stirke oder der Cellulose oder Salze von sauren Schwefelsdureestern der
Cellulose oder der Stdrke. Auch wasserldsliche, saure Gruppen enthaltende
Polyamide sind fiir diesen Zweck geeignet. Weiterhin lassen sich 16sliche
Starkeprdparate und andere als die obengenannten Stérkeprodukte verwenden,
z.B. abgebaute Stdrke, Aldehydstdrken usw.. Auch Polyvinylpyrrolidon ist
brauchbar. Bevorzugt werden jedoch Celluloseether, wie Carboxymethylcellu-
lose, Methylcellulose, Hydroxyalkylcellulose und Mischether, wie Methyl-
hydroxyethylcellulose, Methylhydroxypropyliceliulose, Methylcarboxymethyl-
cellulose und deren Gemische eingesetzt. Carboxymethylcellulose (Na-Salz),
Methyicellulose, Methylhydroxyethylcellulose und deren Gemische sowie Poly-
vinylpyrrolidon werden bevorzugt, beispielsweise in Mengen von 0,1 bis 5
Gew.-%, bezogen auf die Mittel, eingesetzt.

Beim Einsatz in maschinellen Waschverfahren kann es von Vorteil sein, den
Mitteln ibliche Schauminhibitoren zuzusetzen. Als Schauminhibitoren eignen
sich beispielsweise Seifen natiirlicher oder synthetischer Herkunft, die
einen hohen Anteil an Cjg-Cpg-Fettséuren aufweisen. Geeignete nichttensid-
artige Schauminhibitoren sind beispielsweise Organopolysiloxane und deren
Gemische mit mikrofeiner, ggf. silanierter Kieselsdure sowie Paraffine,
Wachse, Mikrokristallinwachse und deren Gemische mit silanierter Kiesel-
sdure oder Bistearylethylendiamid. Mit Vorteil werden auch Gemische aus
verschiedenen Schauminhibitoren verwendet, z.B. solche aus Silikonen,
Paraffinen oder Wachsen. Vorzugsweise sind die Schauminhibitoren, insbe-
sondere Silikon- oder Paraffin-haltige Schauminhibitoren, an eine granu-
lare, in Wasser 16sliche bzw. dispergierbare Trédgersubstanz gebunden.
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Als Salze von Polyphosphonsduren kénnen vorzugsweise die neutral reagie-
renden Natriumsalze von beispielsweise 1-Hydroxyethan-1,1-diphosphonat und
Diethylentriaminpentamethylenphosphonat in Mengen von 0,1 bis 1,5 Gew.-%
enthalten sein.

Die Mittel konnen als optische Aufheller Derivate der Diaminostilbendi-
sulfonsaure bzw. deren Alkalimetallsalze enthalten. Geeignet sind z.B.
Salze der 4,4'-Bis(z-anilino-4—morpho]ino—l,3,5-triaziny1-6-amino)sti]-
ben-2,2'-disulfonsdure oder gleichartig aufgebaute Verbindungen, die an-
stelle der Morpholino-Gruppe eine Diethanolaminogruppe, eine Methylamino-
gruppe, eine Anilinogruppe oder eine 2-Methoxyethylaminogruppe tragen.
Weiterhin konnen Aufheller vom Typ der substituierten Diphenylstyryle an-
wesend sein, z.B. die Alkalisalze des 4,4'-Bis(2-sulfostyryl)-diphenyls,
4,4'-Bis(4-chlor-3-sulfostyryl)-diphenyls, oder 4-(4-Chlorstyryl-4'-(2-
sulfostyryl)-diphenyls. Auch Gemische der vorgenannten Aufheller konnen
verwendet werden. Einheitlich weiBe Granulate werden erhalten, wenn die
Mittel auBer den iiblichen Aufhellern in {iblichen Mengen, beispielsweise
zwischen 0,1 und 0,5 Gew.-%, vorzugsweise zwischen 0,1 und 0,3 Gew.-%,
auch geringe Mengen, beispielsweise 10-6 bis 10-3 Gew.-%, vorzugsweise um
10-5 Gew.-%, eines blauen Farbstoffs enthalten. Ein besonders bevorzugter
Farbstoff ist Tinolux(R) (Handelsprodukt der Ciba-Geigy).

Der Gehalt der erfindungsgemiBen Rollgranulate an freiem, das heiBt nicht-
gebundenem Wasser liegt in dem fir Granulate bekannten Rahmen, er kann
beispielsweise bis 20 Gew.-% betragen. Bevorzugte Granulate enthalten je-
doch nicht mehr als 10 Gew.-% an freiem, nicht-gebundenem Wasser.

Das Schiittgewicht der Rollgranulate liegt im allgemeinen zwischen etwa 400
und 1200 g/1. Bevorzugte Rollgranulate weisen jedoch ein Schiittgewicht
zwischen 600 und 1100 g/1, vorzugsweise zwischen 700 und 950 g/1 auf. Die
Granulate sind trotz gegebenenfalls hoher Anteile an ethoxylierten Nioten-
siden nicht-fettend. Der Durchmesser der Rollgranulate ist beliebig und
vorzugsweise vorherbestimmbar, d. h. auf einen gewiinschten Wert gezielt
einstellbar. So werden in einer bevorzugten Ausfiihrungsform Rollgranulate
bevorzugt, bei denen das Maximum der TeilchengroBenverteilung (Gewichts-
verteilung) unter 2 mm, vorzugsweise zwischen 0,8 und 1,4 mm liegt. In
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einer weiteren bevorzugten Ausfiithrungsform werden Roligranulate bevorzugt,
bei denen das Maximum der TeilchengroBenverteilung (Gewichtsverteilung)
zwischen 0,2 und 0,6 mm, vorzugsweise zwischen 0,3 bis 0,5 mm liegt.

Die erfindungsgemdBen Rollgranulate kdnnen entweder direkt als Wasch- und
Reinigungsmittel eingesetzt werden, und/oder sie werden mit weiteren Men-
gen, vorzugsweise kleinen Mengen, beispielsweise im Bereich von 2 bis 10
Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmenge der eingesetzten Anteile, an fliissigen
Niotensiden oder Niotensid-Mischungen in an sich bekannter Weise bespriiht,
und/oder sie werden in einem Aufbereitungsschritt mit weiteren Bestand-
teilen, vorzugsweise granularen und insbesondere granularen und verdich-
teten Bestandteilen von Wasch- und Reinigungsmitteln vermischt. Zu den
weiteren granularen Bestandteilen gehoren beispielsweise kompaktierte
Bleichmittel - bzw. Bleichaktivator-Granulate, Enzym-Granulate sowie gra-
nulare Trdger fiir Farb- und Duftstoffe, aber auch Carbonate, Zeolith,
Schichtsilikate, Polycarboxylate oder Polycarbonsduren wie Citronensdure
und/oder polymere Polycarboxylate. ‘

Beispiele fiir Bleichaktivatoren sind mit Hp0p organische Persduren bil-
dende N-Acyl- bzw. 0-Acyl-Verbindungen, vorzugsweise N,N'-tetraacylierte
Diamine, ferner Carbonsdureanhydride und Ester von Polyolen wie Glucose-
pentaacetat. Der Zusatz an Bleichaktivatoren liegt in dem iiblichen Be-
reich, vorzugsweise zwischen 1 und 10 Gew.-% und insbesondere zwischen 3
und 8 Gew.-%, bezogen auf das fertige Wasch- und Reinigungsmittel. Beson-
ders bevorzugte Bleichaktivatoren sind N,N,N',N'-Tetraacetylethylendiamin
und 1,5-Diacetyl-2,4-dioxo-hexahydro-1,3,5-triazin.

Als Enzyme kommen solche aus der Klasse der Proteasen, Lipasen, Amylasen,
Cellulasen bzw. deren Gemische in Frage. Besonders gut geeignet sind aus
Bakterienstammen oder Pilzen, wie Bacillus subtilis, Bacillus Tlichenifor-
mis und Streptomyces griseus gewonnene enzymatische Wirkstoffe. Vorzugs-
weise werden Proteasen vom Subtilisin-Typ und insbesondere Proteasen, die
aus Bacillus lentus gewonnen werden, eingesetzt. Ihr Anteil kann etwa 0,2
bis etwa 2 Gew.-% betragen, bezogen auf das fertige Wasch- und Reinigungs-
mittel. Die Enzyme kdnnen an Trdgerstoffen adsorbiert und/oder in Hiillsub-
stanzen eingebettet sein, um sie gegen vorzeitige Zersetzung zu schiitzen.
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Die erfindungsgemdB beanspruchten Rollgranulate werden vorzugsweise nach
einem Verfahren erhalten, wobei in einer ersten Verfahrensstufe die pul-
verférmigen Ausgangsstoffe vorgelegt und gegebenenfalls mit flissigen Be-
standteilen vermischt werden, die Mischung in einer zweiten Verfahrens-
stufe durch den Eintrag von Energie verdichtet wird und die entstehenden
Granulate dabei verdichtend gegeneinander gerollt werden, wobei sie eine
“glatte" Oberflache (mikroskopisch) und eine nahezu monodisperse innere
Struktur erhalten, und die Aufbaurollgranulation durch Zugabe eines fein-
teiligen Pulvers gestoppt wird, nachdem man die Granulate auf ein vorge-
gebenes Maximum der TeilchengréBenverteilung hat anwachsen lassen. Der
Durchmesser der nach diesem Verfahren herstellbaren Rollgranulate ist so-

mit vorherbestimmbar.

In der ersten Verfahrensstufe werden pulverformige Ausgangsstoffe vorge-
legt und miteinander vermischt. Bevorzugte pulverformige Ausgangsstoffe
sind dabei Aniontenside, Zeolith, Silikat, Soda, und insbesondere auch
Peroxy-Bleichmittel wie Perborat. Es konnen auch granulare Vorprodukte,
beispielsweise spriihgetrocknete oder granulierte Tensidcompounds einge-
setzt werden, wobei es jedoch bevorzugt ist, daB diese Vorprodukte zu-
nichst zerschlagen bzw. vermahlen werden. Vorzugsweise werden auch Schaum-
inhibitoren, die an eine granulare Trdgersubstanz gebunden sind, mit den
anderen pylverformigen Ausgangsstoffen in der ersten Verfahrensstufe ver-
mischt.

Es ist nicht fiir jede Zusammensetzung essentiell, aber bevorzugt, daB auch
fliissige Bestandteile in dieser Verfahrensstufe eingesetzt werden. Anion-
tensidreiche Vorgemische lassen sich beispielsweise auch allein und gege-
benenfalls durch Temperaturerhdhung in der zweiten Verfahrensstufe ver-
dichtend gegeneinander rolien. Vorzugsweise werden jedoch die pulverfor-
migen Ausgangsstoffe in der ersten Verfahrensstufe mit fliissigen Bestand-
teilen beaufschlagt. Geeignete fliissige Bestandteile sind dabei flissige
nichtionische Tenside, Wasser sowie jede mogliche Mischung aus Nioten-
siden, niederen Polyalkylenglykolen, hochethoxylierten Fettalkoholen, Was-
ser, wiBrige Losungen, beispielsweise wéBrige Losungen (co-)polymerer Po-
lycarboxylate oder Wasserglasldsungen, aber auch wéBrige Aniontensidpasten,
sowie gegebenenfalls flissige Schauminhibitoren, beispielsweise Silikondl.
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In einer bevorzugten Ausfiihrungsform werden dabei in der ersten Verfahrens-
stufe als flissige Bestandteile fliissige Niotenside, vorzugsweise ethoxy-
lierte Cqp-Cig-Fettalkohole, und/oder Wasser bzw. wdBrige Ldosungen oder
Mischungen der obengenannten Art in den Mengen zugegeben, daB in der
zweiten Verfahrensstufe rollbare, aber nicht klebende Granulate erhalten
werden. Die fiir jede Rezeptur optimale Menge an fliissigen Bestandteilen
kann dabei durch einfaches Ausprobieren ermittelt werden.

Falls sowohl fliissige Bestandteile als auch granulare Schauminhibitoren
eingesetzt werden sollen, dann erfolgt die Zugabe des granularen Schaum-
inhibitors vorzugsweise erst nach der Beaufschlagung der pulverformigen
Ausgangsstoffe, um eine Durchfeuchtung der granularen-Schauminhibitoren zu
verhindern. Die Zugabe des granularen Schauminhibitors erfolgt vor Ein-
tritt in die zweite Verfahrensstufe.

Die erste Verfahrensstufe kann in allen Mischern, Mischtellern, Granula-
toren, ja sogar in Hochgeschwindigkeitsmischern durchgefiihrt werden, so-
lange diese Apparate so betrieben werden konnen, daB nur eine Mischung und
Beaufschlagung des Pulvers, aber keine Granulierung oder Agglomerierung
stattfindet. Ausgenommen ist hiervon die Bindung von Feinanteilen, die im
Gegenteil sogar erwiinscht ist. Da in einer bevorzugten Ausfilhrungsform das
Verfahren kontinuierlich durchgefiihrt wird, sind auch in der ersten Ver-
fahrensstufe Mischertypen bevorzugt, die kontinuierlich betrieben werden
kbnnen.

In der zweiten Verfahrensstufe werden dann die beaufschlagten pulverfor-
migen Ausgangsstoffe in einen zweiten Mischer {iberfiihrt, in dem die pul-
verformigen Ausgangsstoffe durch Energieeintrag der Werkzeuge gegenein-
ander verdichtend gerollt werden. Falls gewiinscht, konnen auch in dieser
Verfahrensstufe noch geringe Mengen an Fliissiganteilen hinzugegeben wer-
den, solange die Rollgranulation dadurch nicht beeintrdchtigt wird. Es ist
jedoch insbesondere bevorzugt, vor dem Abbruch der Rollgranulation keine
weiteren Bestandteile in dieser Verfahrensstufe einzubringen. Auch in
dieser Stufe ist eine Vielzahl von Granulatoren geeignet, beispielsweise
Pfannengranulatoren, Tellergranulatoren, Verrunder wie Marumerizer(R) und
Spheronizer(R), aber auch beispielsweise Pflugscharmischer oder Ring-
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schichtmischer. Bevorzugt ist an dieser Stelle ein kontinuierlich arbei-
tender Pflugscharmischer.

Die entstehenden Granulate wachsen dabei mit zunehmender Verweilzeit in
der zweiten Verfahrensstufe wihrend der verdichtenden Aufbauroligranula-

tion an. Die GroBe der Granulate wird daher durch die Verweilzeit in dem
zweiten Mischer bzw. durch die Dauer der verdichtenden Aufbauroilgranu-

lation bestimmt. Vor dem Austrag aus dem Mischer/Granulator wird Ein Ab-

bruch der verdichtenden Aufbaurollgranulation durch die Zugabe eines fein-

teiligen Pulvers bewirkt. Dabei werden die entstehenden Granulate derart’
abgepudert, daB der Rollvorgang abrupt gestoppt wird, aber die Plastizitat

der entstehenden Granulate nicht gdnzlich verloren geht. Geeignete fein-

teilige Pulver sind beispielsweise Zeolitnpulver wie Zeolith NaA-Pulver,

aber auch Magnesiumsilikat, Kieselsduren, pulverformige Silikonentschdumer

sowie alle Pulver, die zu etwa 90 % aus Teilchen mit einer TeilchengriBe
unterhalb 30 pm bestehen. Dabei wird das feinteilige Pulver zum Abbruch

der Aufbaurollgranulation vorzugsweise in Mengen bis 10 Gew.-%, insbeson-

dere in Mengen von 0,5 bis 8 Gew.-% zugegeben. Besonders vorteilhaft ist

die Zugabe feinteiliger Pulver in Mengen von 1 bis 5 Gew.-%.

Nach dem Abbruch der Aufbauroligranulation kdnnen die entstandenen Granu-
late weiter aufbereitet werden. So ist es beispielsweise moglich, entweder
durch iibliche Absiebung unerwiinschter Grobkorn- und/oder Feinkornanteile
oder beispielsweise durch Homogenisierung der Granulate in einem weiteren
Mischer, beispielsweise in einem Schugi-Mischer oder einem handelsiiblichen
Verrunder, ein einheitlicheres Kornspektrum mit einer geringeren Breite zu
erreichen. Die Einstellung des hohen Schiittgewichts wird einmal durch die
rollende Verdichtung der beaufschlagten pulverfoérmigen Ausgangsstoffe, zum
anderen aber auch durch die Abpuderung und durch die mdgiiche dichte
Schiittung der makroskopisch gesehen nahezu kugelférmigen Granulate er-
reicht. Die Existenz feinteiliger Granulate fiihrt dabei iblicherweise zu
einer weiteren Schiittgewichtserhdhung.

Falls gewiinscht, konnen die Granulate anschlieBend noch getrocknet, bei-
spielsweise in einer Wirbelschicht getrocknet werden, oder man 1dBt sie
durch eine Abkiihlung erhirten. Eine Trocknung in der Wirbelschicht ist
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auch bei Gehalten von Peroxy-Bleichmitteln moglich. Die Granulate behalten
auch bei einer Trocknung in der Wirbelschicht ihre makroskopisch gesehen
nahezu kugelférmige Struktur, da durch die vollstdndige Abpuaerung der
Granulate keine weitergehende Granulierung erfolgen kann.
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Beispiele

Beispiel 1:

Es wurden 64,35 Gew.-Teile eines spiihgetrockneten Granulats (entsprechend
5,5 Gew.-Teilen Cg-C13-Alkylbenzolsulfonat, 1,85 Gew.-Teilen Talgfettal-
kohol mit 5 Ethylenoxidgruppen, 0,8 bis 5 Gew.-Teilen (Cj2-Cig-Fettsdure-
seife, 21,75 Gew.-Teilen Zeolith, bezogen auf wasserfreie Aktivsubstanz,
15,25 Gew.-Teilen Natriumcarbonat, 1,85 Gew.-Teilen amorphes Alkalisilikat
mit einem Verhdltnis Nag0 : Si02 von 1 : 3,0, 4,85 Gew.-Teilen eines poly-
meren Polycarboxylats (Sokalan CP S(R)), 0,7 Gew.-Teilen Phosphonat sowie
Rest Wasser und Salze aus Losungen) gemeinsam mit 17,7 Gew.-Teilen Per-
boratmonohydrat und 6,93 Gew.-Teilen eines Silikonentschaumer-Granulats
(Tragermaterial auf Basis von Natriumsulfat, Natriumcarbonat und Natrium-
silikat) unter Zugabe von 1,25 Gew.-Teilen Wasser und 8,0 Gew.-Teilen einer
34,6 Gew.-%igen waBrigen Cg-Cj3-Alkylbenzolsulfonatldsung in einem konti-
nuierlich arbeitenden Mischer (Schugi) vermischt und anschlieBend mit ei-
nem hohen Energieeintrag in einem CB-Mischer der Firma Lodige unter Zugabe
von 4,8 Gew.-Teilen eines Cjp-Cig-Fettalkohols mit 5 Ethylenoxidgruppen
granuliert. Der Durchsatz betrug 1 t/h. Das Schiittgewicht der Granulate
lag nach der Trocknung bei 785 g/1. Wurde die Roligranulation erfindungs-
gemdB mit etwa 2 Gew.-%, bezogen auf das fertige Granulat, Zeolith-Pulver
abgebrochen, so lag das Schiittgewicht der getrockneten Granulate bei 860

g/1.

Beispiel 2:
Kontinuierliches Verfahren wie in Beispiel 1, wobei jedoch ein spriihge-

trocknetes Granulat eingesetzt wurde, das 13,4 Gew.-Teile Cg-Cy3-Alkyl-
benzolsulfonat (ABS), 0,55 Gew.-Teile Talgalkohol mit 5 EQ, 0,7 Gew.-Teile
C1p-C1g-Seife, 20 Gew.-Teile Zeolith, bezogen auf wasserfreie Aktivsub-
stanz, 13,45 Gew.-Teile Natriumcarbonat, 1,85 Gew.-Teile amorphes Na-
triumsilikat (1 : 3,0), 5,15 Gew.-Teile Sokalan CP 5(R), 0,3 Gew.-Teile
Phosphonat und Rest Wasser und Salze aus Losungen in den Granuliervorgang
einbrachte. Das Schiittgewicht der getrockneten Granulate lag ohne Abpu-
derung mit Zeolith bei 745 g/1 und nach Abpuderung mit Zeolith bei 760

g/1.
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Beispiel 3:
Alle im Beispiel 1 genannten Bestandteile, wobei als spriihgetrocknetes

Granulat das Granulat mit einer Zusammensetzung gemdB Beispiel 2 einge-
setzt wurde, wurden in einem Pflugscharmischer der Firma Lodige mit einem
Durchsatz von ca. 2 t/h gemischt und anschlieBend diskontinuierlich in
einem weiteren Lodige-Mischer FK bei einer Verléngerung der Verweilzeit
granuliert.

Nach einer Granulierzeit von 2 Minuten erhdhte sich das Schiittgewicht der
nicht abgepuderten Granulate von 476 g/1 auf 690 g/1; das Stoppen der Roll-
granulation durch Abpuderung mit 2 Gew.-% Zeolith bewirkte eine Schiitt-
gewichtserhdhung der ungetrockneten Granulate auf 818 g/1.

Nach einer Granulierzeit von 10 Minuten erhohte sich das Schiittgewicht der
ungetrockneten und nicht abgepuderten Granulate auf 837 g/1, durch Stoppen
der Rollgranulation durch Zugabe von 2 Gew.-% Zeolith wurde eine Schiittge-
wichtserhbhung der ungetrockneten Granulate auf 908 g/1 und nach an-
schlieBender Trocknung auf 937 g/1 bewirkt.

Beispiel 4:
In analoger Weise wurden 65 Gew.-Teile eines sprithgetrockneten Granulats

(entsprechend 19,05 Gew.-Teilen ABS, 0,7 Gew.-Teilen Talgfettalkohol mit 5

EO, 0,85 Gew.-Teilen C1p-Cig-Seife, 26,5 Gew.-Teilen Zeolith, bezogen auf

wasserfreie Aktivsubstanz, 3,8 Gew.-Teilen Natriumcarbonat, 1,7 Gew.-Teilen
amorphes Natriumsilikat (1 : 3,0), 2,4 Gew.-Teilen Sokalan cp5(R) sowie

Rest Wasser und Salze aus Losungen) gemeinsam mit 22 Gew.-Teilen Perborat-

monohydrat und 4,5 Gew.-Teilen Silikonentschdumer-Granulat unter Zugabe

von 3 Gew.-Teilen einer Mischung aus C1o-Cig-Fettalkohol mit 5 EO und Talg-
fettalkohol mit 40 EO im Gewichtsverhdltnis 1 : 1,2 sowie 6,5 Gew.-Teilen

einer 30 Gew.-%igen waBrigen Sokalan cp5(R)-Lésung granuliert. Die Roll-

granulation wurde durch Abpudern mit 2,5 Gew.-Teilen Zeolith in Pulverform

gestoppt. Die Granulate wiesen ein Schiittgewicht von 810 g/1 auf.

Die in einer Wirbelschicht getrockneten Rollgranulate wurden durch Mischen
mit Bleichaktivator-Granulat und Enzym-Granulat, Einbringen von Parfiim und
abschlieBendes Abpudern mit einem Gemisch aus Zeolith-Pulver und fein-
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teiliger Kieselsdure und/oder mit einem pulverférmigen Silikonentschaumer

aufbereitet.

Analoge Ergebnisse wurden durch Ersatz von ABS durch Cyp-Cig-Fettalk(en)yl-
sulfat erzielt.

Die nach den Beispielen 1 bis 4 erhaltenen Granulate besaBen eine nahezu
monodisperse innere Granulatstruktur und eine Oberfléche, wie sie in den

Abbildungen 3 und 4 angegeben ist.
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Patentanspriiche

1. Granuliertes Wasch- und Reinigungsmittel oder Komponente hierfir, da-
durch gekennzeichnet, daB das Granulat eine bestimmte Morphologie mit
nahezu kugelformiger (makroskopisch) und "glatter" (mikroskopisch)
Oberfliche sowie einer nahezu monodispersen inneren Struktur aufweist
und ein Rollgranulat ist.

2. Mittel nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB es mindestens 10
Gew.-% anionische und/oder nichtionische Tenside, vorzugsweise 10 bis
45 Gew.-% und insbesondere 15 bis 35 Gew.-% anionische und nichtioni-

sche Tenside enthdlt.

3. Mittel nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daB es 2 bis 15 Gew.-%,
vorzugsweise 5 bis 15 Gew.-% ethoxylierte C1p-Cig-Fettalkohole enthalt.

4. Mittel nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB
es ein Schiittgewicht zwischen 600 und 1100 g/1, vorzugsweise zwischen
700 und 950 g/1 aufweist.

5. Mittel nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB
es einen beliebigen, vorzugsweise vorherbestimmbaren Durchmesser auf-

weist.

6. Mittel nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, daB das Maximum der
TeilchengrioBenverteilung (Gewichtsverteilung) unter 2 mm, vorzugsweise
zwischen 0,8 und 1,4 mm Tiegt.

7. Mittel nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, daB das Maximum der
TeilchengroBenverteilung (Gewichtsverteilung) zwischen 0,2 und 0,6 mm,
insbesondere zwischen 0,3 bis 0,5 mm Tiegt.

8. Verfahren zur Herstellung eines Wasch- und Reinigungsmittels oder ei-
ner Komponente hierfiir, wobei die Granulate eine bestimmte Morphologie
mit nahezu kugelférmiger (makroskopisch) und "glatter" (mikroskopisch)
Oberfliche sowie einer nahezu monodispersen inneren Struktur und einen
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beliebigen, da vorherbestimmbaren Durchmesser aufweisen, dadurch ge-
kennzeichnet, daB in einer ersten Verfahrenstufe die pulverférmigen
Ausgangsstoffe vorgelegt und gegebenenfalls mit flissigen Bestandtei-
len vermischt werden, die Mischung in einer zweiten Verfahrensstufe
durch den Eintrag von Energie verdichtet wird und die entstehenden
Granulate verdichtend gegeneinander gerollt werden, wodurch sie eine
"glatte" Oberfliche (mikroskopisch) und eine nahezu monodisperse in-
nere Struktur erhalten, und die Aufbauroligranulation durch Zugabe
eines feinteiligen Pulvers gestoppt wird, nachdem man die Granulate
auf ein vorgegebenes Maximum der TeilchengroBenverteilung hat anwachsen
lassen.

Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daB das feinteilige
Pulver zum Abbruch der Aufbaurollgranulation in Mengen bis 10 Gew.-%,
vorzugsweise in Mengen von 0,5 bis 8 Gew.-% und insbesondere in Mengen
von 1 bis 5 Gew.-% zugegeben wird.

Verfahren nach Anspruch 8 oder 9, dadurch gekennzeichnet, daB die Gra-
nulate getrocknet werden.

Verfahren nach einem der Anspriiche 8 bis 10, dadurch gekennzeichnet,
daB in der ersten Verfahrensstufe als fliissige Bestandteile fliissige
Niotenside, vorzugsweise ethoxylierte Cjp-Cig-Fettalkohole, und/oder
Wasser bzw. wiBrige Losungen oder Mischungen in den Mengen zugegeben
werden, daB in der zweiten Verfahrensstufe rollbare, aber nicht kle-
bende Granulate erhalten werden.
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Abbildung 1 : herkémmliches Granulat, VergroBerung 25:1

Abbildung 2 : herkémmliches Granulat, VergroBerung 100:1
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Abbildung 3 : erfindungsgemiBe Granulate, VergroBerung 25:1

Abbildung 4 : erfindungsgemdBes Granulat, VergrdBerung 100:1
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