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Verfahren zur Herstellung von Aniontensidgranulaten

Gebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein verbessertes Verfahren zur Herstellung von Aniontensidgranulaten, bei dem
man waflrige Aniontensidpasten in ihrer sauren Form bei definiertem Feststoffgehalt einer gleichzei-

tigen Neutralisation, Trocknung und Granulierung in einem Dinnschichtverdampfer bzw. -trockner
unterwirft.

Stand der Technik

Aniontenside werden (iblicherweise in mehreren Verfahrensschritten hergestellt: auf die Sulfierung folgt
die Neutralisation mit Laugen in waBrigem Milieu, schlieRlich wird das Wasser in einem abschlieRenden
Trocknungsvorgang wieder bis auf die gewlinschte Menge entfernt. Die Herstellkosten werden dabei
ganz wesentlich durch die Menge Wasser bestimmt, die schliefilich aus dem Produkt entfernt werden
muB. Es ist sofort klar, daR es ein Bestreben sein muB, diese Menge méglichst gering zu halten und
den Schritt der Trocknung nach Méglichkeit ganz einzusparen.

Es wurden in der Vergangenheit daher eine Vielzahl von Anstrengungen unternommen, um solche Ver-
fahren zur Verfiigung zu stellen und die Verfahrenstkonomie durch Verminderung der Energiekosten
und Steigerung des Durchsatzes zu verbessern. Die Absenkung des Wassergehaltes in der Neutralisa-
tion fiihrt infolge Gelbildung jedoch zu einem steilen Viskositétsanstieg der Produkte, der begleitet wird
von Inhomogenitaten im Produkt aufgrund unzureichender Vermischung von saurem Aniontensid und
Neutralisationsbase. Mit angepafitem technischen Installationen lassen sich daher hochkonzentrierte
Aniontensidpasten mit Restwassergehalten von mindestens 25 bis 30 Gew.-% gerade noch herstellen
und trocknen.

Eine hiervon konzeptionell abweichend Vorgehensweise ist die Integration von Neutralisation und
Trocknung in einem Verfahrensschritt. Aus der Deutschen Patentanmeldung DE-A1 3741401 (Henkel)
ist ein Verfahren bekannt, bei dem man waRrige saure Aniontenside und wéRrige Neutralisationsbasen
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mit einem Gasstrom beaufschlagt und dann durch Verspriihen trocknet. Gegenstand der internatio-
nalen Patentanmeldung WO 96/06917 (Unilever) ist ein Verfahren zur Herstellung von Anionten-
sidgranulaten, bei dem man wafrige, saure Aniontenside in einem horizontal angeordneten Diinn-
schichtverdampfer bzw. -trockner mit waBrigen Neutralisationsmittein vermischt, so daR neutralisierte
Zubereitungen mit einem Wassergehalt oberhalb von 20 Gew.-% entstehen und diese dann bei Tem-
peraturen oberhalb von 130°C bis auf den gewlinschten Wassergehalt von weniger als 20 Gew.-% ab-
trocknet und gleichzeitig granuliert. Der hohe Wassergehalt in der Neutralisation ist energetisch
unginstig und fiihrt zudem zu einem vergleichsweise geringen Durchsatz. So ergibt sich bei
Bilanzierung der dort beschriebenen Neutralisation von waRrigem Alkylschwefelsaurehalbester mit 30
Gew.-%iger Natronlauge, daR dort zwischenzeitlich ein Produkt mit mindestens 25 Gew.-%
Gesamtwassergehalt entsteht, welches dann entwassert wird.

Demgegendber wird in der internationalen Patentanmeldung WO 96/06916 (Unilever) ein Verfahren zur
Trocknung von walrigen Aniontensidpasten in einem horizontalen Diinnschichtverdampfer vorge-
schiagen, das bei leichtem Vakuum bis fast Normaldruck und Temperaturen oberhalb von 130°C
arbeitet. Ein weiteres Merkmal dieses Verfahrens ist der Einsatz einer sehr hohen Umfang-
geschwindigkeit der eingesetzten Riihrorgane von mindestens 15 m/s, was einen direkten Wandkontakt
praktisch ausschlieft und zu hellfarbigen Produkten fiihrt. Bei der Trocknung von waltrigen
Aniontensidpasten, insbesondere wéfrigen Pasten von Alkylsulfaten oder Alkylethersulfaten, besteht
jedoch grundsétzlich die Gefahr unerwiinschter Hydrolyse im Produkt. Schon kurzfristiges, punktuelles
Absinken des pH-Wertes fiihrt in Gegenwart von Wasser zur Riickspaltung, zur Bildung anorganischen
Sulfats und zum Riickgang des Gehaltes an waschaktiver Substanz. Bei der Nacharbeitung der Lehre
der WO 96/06916 hat die Anmelderin gefunden, dald sich (iber einen Zeitraum von mehreren Betriebs-
stunden ein hydrolysefreies Produkt nicht reproduzierbar herstelien 144t.

Demzufolge hat die Aufgabe der Erfindung darin bestanden, ein Verfahren zur Herstellung von

Aniontensidgranulaten durch gleichzeitige Neutralisation, Trocknung und Granulation zur Verfligung zu
stellen, das frei von den geschilderten Nachteilen ist.

Beschreibung der Erfindung

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung von Aniontensidgranulaten durch
gleichzeitige Neutralisation von sauren Aniontensiden mit Basen, Trocknung und Granulierung in einem
Diinnschichtverdampfer bzw. -trockner, welches sich dadurch auszeichnet, dalt man die sauren Anion-
tenside und/oder die Basen als walrige Zubereitungen mit einem solchen Feststoffgehalt einsetzt, daf
die Gesamtwassermenge in der Anlage zu keiner Zeit 15 Gew.-% (ibersteigt.



WO 98/40461 PCT/EP98/01173

Uberraschenderweise wurde gefunden, daf sich die gleichzeitige Neutralisation und Trocknung im
Dinnschichttrockner auch dann mit ausgezeichneten Ergebnissen durchfiihren 14Rt, wenn man den
Apparat unmittelbar mit wasserfreien oder hochkonzentriert-wiRrigen, sauren Aniontensiden und
hochkonzentrierten wékrigen Basen beschickt, so daB wahrend des gesamten Prozesses, also
Neutralisation, Trocknung und Granulation der Gesamtwassergehalt 15 Gew.-%, vorzugsweise 10
Gew.-% nicht (ibersteigt. Gegeniiber dem Verfahren der WO 96/06917 wurde die Gesamtwasserbilanz
um bis zu 44 % reduziert und der Durchsatz um mehr als 60 % verbessert. Durch Teilriickfilhrung von
trockenem Produkt ist zudem eine weitere Steigerung des Durchsatzes méglich. In einer besonders
bevorzugten Ausfihrungsform wird die Neutralisation/Trocknung im Bereich von 120 bis 130°C
durchgefiihrt, was zu farblich einwandfreien, besonders rieselfahig Granulaten fiihrt.

Saure Aniontenside

Typische Beispiele fir anionische Tenside, die im Sinne des erfindungsgemaRen Verfahrens
hergestellt werden kdnnen, sind Seifen, Alkylbenzolsulfonate, Alkansulfonate, Olefinsulfonate, Alkyl-
ethersulfonate, Glycerinethersulfonate, a-Methylestersulfonate, Sulfofetisauren, Alkylsufate, Fettalko-
holethersulfate, Glycerinethersulfate, Hydroxymischethersulfate, Monoglycerid(ether)sulfate, Fettsaure-
amid(ether)sulfate, Mono- und Dialkylsulfosuccinate, Mono- und Dialkylsulfosuccinamate, Sulfotriglyce-
ride, Amidseifen, Ethercarbonsauren und deren Salze, Fettsaureisethionate, Fettsauresarcosinate,
Fettsauretauride, N-Acylaminosauren wie beispielsweise Acyllactylate, Acyltartrate, Acylglutamate und
Acylaspartate, Alkyloligoglucosidsulfate, Proteinfettsaurekondensate (insbesondere pflanzliche Pro-
dukte auf Weizenbasis), Alkyl(ether)phosphate sowie Sulfate von Ringéffnungsprodukten von Olefin-
epoxiden mit Wasser oder Alkoholen. Sofern die anionischen Tenside Polyglycoletherketten enthalten,
konnen diese eine konventionelle, vorzugsweise jedoch eine eingeengte Homologenverteilung auf-
weisen. Bei den genannten Tensiden handelt es sich ausschlieBlich um bekannte Verbindungen.
Hinsichtlich Struktur und Herstellung dieser Stoffe sei auf einschlagige Ubersichtsarbeiten bei-
spielsweise J.Falbe (ed.), "Surfactants in Consumer Products", Springer Verlag, Berlin, 1987, S.
54-124 oder J.Falbe (ed.), "Katalysatoren, Tenside und Mineraldiadditive”, Thieme Verlag,
Stuttgart, 1978, S. 123-217 verwiesen. Die Tenside liegen vor der Trocknung in ihrer sauren, d.h. nicht
neutralisierten Form vor und kénnen entweder als wakrige Zubereitungen mit einem Feststoffgehalt im
Bereich von 80 bis 99,9, vorzugsweise 85 bis 95 Gew.-% oder aber wasserfrei eingesetzt werden.
Vorzugsweise werden Carbonsauren, Schwefelsaurehalbester von Alkoholen oder Alkoholethoxylaten
sowie Alkylbenzol-sulfonséuren eingesetzt, die nach der Neutralisation Seifen, Alkyl(ether)sulfate bzw.
Alkylbenzol-sulfonate ergeben.



WO 98/40461 PCT/EP98/01173

Carbonsauren

Carbonsauren, die nach Neutralisation Seifen ergeben und als Einsatzstoffe fiir das erfindungsgemane
Verfahren in Betracht kommen, folgen der Formel (1),

R'CO-OH 0

in der R'CO fiir einen linearen oder verzweigten Alkyl- und/oder Alkenylrest mit 6 bis 22 Kohlen-
stoffatomen steht. Typische Beispiele sind Capronséure, Capryiséure, 2-Ethylhexansaure, Caprin-
saure, Laurinséure, Isotridecansaure, Myristinsaure, Paimitinsaure, Palmoleinséure, Stearinsaure, Iso-
stearinsaure, Olsaure, Elaidinsure, Petroselinsaure, Linolséure, Linolensaure, Elaeostearinsaure, Ara-
chinsaure, Gadoleinsaure, Behenséure, Erucasaure, Guerbetsduren sowie deren technische Mi-
schungen, die z.B. bei der Druckspaltung von natiirlichen Fetten und Olen, bei der Reduktion von
Aldehyden aus der Roelen'schen Oxosynthese oder der Dimerisierung von ungesttigten Fettsauren
anfallen. Bevorzugt sind technische Fettsduren mit 12 bis 18 Kohlenstoffatomen wie beispielsweise
Kokos-, Palm-, Palmkern- oder Talgfettsaure.

Alkyl- und/oder Alkenylschwefelsaurehalbester

Alkyl- und/oder Alkenylschwefelsdurehalbestern, aus denen nach Neutralisation Alkyl- und/oder

Alkenylsulfate entstehen, stellen die Sulfatierungsprodukte primérer Alkohole dar, die der Formel (1l)
folgen,

R20-SO3H (i)

in der R2 fiir einen linearen oder verzweigten, aliphatischen Alkyl- und/oder Alkenylrest mit 6 bis 22,
vorzugsweise 12 bis 18 Kohlenstoffatomen steht. Typische Beispiele fiir Schwefelsaurehalbester, die
Sinne der Erfindung als Rohstoffe eingesetzt werden kénnen, sind die Sulfatierungsprodukte von
Capronalkohol, Caprylalkohol, Caprinalkohol, 2-Ethylhexylalkohol, Laurylalkohol, Myristylalkohol, Cetyl-
alkohol, Palmoleylalkohol, Stearylalkohol, Isostearylalkohol, Oleylalkohol, Elaidylalkohol, Petroselinyl-
alkohol, Arachylalkohol, Gadoleylalkohol, Behenylalkohol und Erucylalkohol sowie deren technischen
Gemischen, die durch Hochdruckhydrierung technischer Methylesterfraktionen oder Aldehyden aus der
Roelen'schen Oxosynthese erhalten werden. Weiterhin konnen auch Guerbetalkohole mit 16 bis 32
Kohlenstoffatomen als Rohstoffe dienen. Besonders bevorzugt sind Alkylschwefelsaurehalbester auf
Basis von Laurylalkohol, Stearylalkohol sowie entsprechender Kokosfettalkohole.
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Schwefelsaurehalbester von Alkyl- und/oder Alkenylethermn

Unter den Schwefelsdurehalbestern von Alkyl- und/oder Alkenylethern sind saure Aniontenside zu
verstehen, die groBtechnisch durch SOs- oder Chlorsulfonsaure (CSA)-Sulfatierung von Oxoalkohol-
bzw. Fettalkoholpolyglycolethern und nachfolgende Neutralisation hergestellt werden und dann Alkyl-
und/oder Alkenylethersulfate ergeben. Im Sinne der Erfindung kommen als Ausgangsstoffe fiir die
Trocknung Schwefelséurehalbester in Betracht, die der Formel (IH) folgen,

R30-(CH2CH,0)nSO03H (i)

in der R® fir einen linearen oder verzweigten Alkyl- und/oder Alkenylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoff-
atomen und m fir Zahlen von 1 bis 10 steht. Typische Beispiele sind die Sulfate von Anlagerungs-
produkten von durchschnittiich 1 bis 10 und insbesondere 2 bis 5 Mol Ethylenoxid an Capronalkohol,
Caprylalkohol, 2-Ethylhexylalkohol, Caprinalkohol, Laurylalkohol, Isotridecylalkohol, Myristylalkohol,
Cetylalkohol, Palmoleylalkohol, Stearylalkohol, Isostearylalkohol, Oleylalkohol, Elaidylalkohol, Petro-
selinylalkohol, Arachylalkohol, Gadoleylalkohol, Behenylalkohol, Erucylalkoho! und Brassidylalkohol
sowie deren technische Mischungen. Weiterhin konnen auch Anlagerungsprodukte von Ethylenoxid an
Guerbetalkohole mit 16 bis 32 Kohlenstoffatomen als Rohstoffe eingesetzt werden. Die Sulfatie-
rungsprodukte  kdnnen dabei sowohi eine konventionelle als auch eine eingeengte Homologen-
verteilung aufweisen. Besonders bevorzugt ist der Einsatz von Schwefelsaurehalbestern auf Basis von

Addukten von durchschnittlich 2 bis 3 Mol Ethylenoxid an technische Ci1a- bzw. C1a:s- Kokosfettal-
koholfraktionen.

Alkylbenzolsulfonsauren

Unter Alkylbenzolsulfonsauren, die nach der Trocknung Alkylbenzolsulfonate ergeben, sind Sulfonie-
rungsprodukte von Alkylbenzolen zu verstehen, die der Formel (IV) folgen,

R4-Ph-SO:H (V)

in der R* fiir einen Alkylrest mit 8 bis 18 Kohlenstoffatomen und Ph fiir einen Phenylrest steht. Typische
Beispiele fiir Alkylbenzolsulfonsauren sind Dodecyl- und Tetradecylbenzolsulfonsaure.
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Basen

Wahrend man die sauren Aniontenside, sofern dies die Viskositét zulaRt, entweder wasserfrei oder nur
mit geringen Menge Wasser versetzt, verwendet, werden die Neutralisationsmittel stets als hochkon-
zen-trierte walrige Zubereitungen verwendet. Hierunter sind Lésungen von Alkali- und/oder Erdalka-
lihydroxiden, -carbonaten und/oder -hydrogencarbonaten wie etwa Natriumhydroxid, Natriumcarbonat,
Natriumhydrogencarbonat, Kaliumhydroxid, Kaliumcarbonat, Kaliumhydrogencarbonat oder Ammoniak
zu verstehen, die einen nicht-walrigen Anteil von mindestens 35 aufweisen, der nach oben nur durch
die maximale Loslichkeit begrenzt wird. Dementsprechend setzt man vorzugsweise etwa 50 bis 55
Gew.-%ige walrige Lésungen von Natriumhydroxid oder Natriumcarbonat ein.

Neutralisieren, Trocknen und Granulieren in der diinnen Schicht

Die gleichzeitige Neutralisation, Trocknung und Granulierung erfolgt in einem horizontal angeordneten
Dinnschichtverdampfer mit rotierenden Einbauten, wie er z.B. von der Firma VRV unter der Be-
zeichnung ,Flash Dryer" oder der Firma Vomm unter der Bezeichnung ,Turbodryer* vertrieben wird.
Hierbei handelt es sich, vereinfacht dargestellt, um ein Rohr, das tiber mehrere Zonen hinweg unter-
schiedlich temperiert werden kann. Uber eine oder mehrere Wellen, die mit Bléttern oder Flugscharen
als rotierende Einbauten versehen sind, wird die Mischung aus saurem Aniontensid und Neutra-
lisationsbase, die iber eine Pumpe eindosiert wird, gegen die beheizte Wandung geschleudert, an der
die Trocknung in einer diinnen Schicht von typischerweise 1 bis 10 mm Stérke erfolgt. In einer beson-
deren Ausfiihrungsform des Verfahrens werden das saure Aniontensid und die Neutralisationsbasen
getrennt eindosiert, so dal die Vermischung im Diinnschichtverdampfer bzw. -trockner eintritt. Im Sinne
der Erfindung hat es sich als vorteilhaft erwiesen, an den Dinnschichtapparat einen Temperatur-
gradienten von 120 bis 170, vorzugsweise 120 bis 130°C (ProdukteinlaR) auf 20°C (Produktaustrag)
anzulegen. Hierzu kdnnen beispielsweise die beiden ersten Zonen des Verdampfers auf 120 bis 170,
vorzugsweise 120 bis 130°C geheizt und die letzte auf 20°C gekihlt werden. Hohere Trock-
nungstemperaturen sind zwar méglich, haben sich im Hinblick auf die thermische Labilitat der Ein-
satzstoffe als nicht vorteilhaft erwiesen. Im Hinblick auf die zur Hydrolyse neigenden Schwefelsaure-
halbester ist eine mdglichst niedrige Betriebstemperatur erwiinscht. Der Diinnschichtverdampfer wird
bei atmospharischem Druck betrieben und im Gegenstrom mit Luft (Durchsatz 50 bis 150 m3/h) oder
einem alkalisch eingestellten Gasstrom (z.B. Luft/Ammoniak = 1:1) begast. Die Eintrittstemperatur des
Gases liegt in der Regel bei 20 bis 30, die Austrittstemperatur bei 90 bis 110°C.

Nach der Trocknung hat es sich weiterhin als sehr vorteilhaft erwiesen, die noch etwa 50 bis 70°C
heilen Granulate auf ein Férderband, vorzugsweise eine Schwingrinne zu geben und dort rasch, d.h.
innerhalb einer Verweilzeit von 20 bis 60 s, mit Umgebungsluft auf Temperaturen von etwa 30 bis 40°C

6
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abzukuhlen. Zur weiteren Verbesserung der Bestandigkeit gegeniiber unerwiinschter Wasseraufnahme
kann man die Granulate besonders hydrolyseempfindlicher Tenside, wie beispielsweise Alkylsulfate,
auch anschlieBend durch Zugabe von 0,5 bis 2 Gew.-% Kieselsaure abpudern.

Gewerbliche Anwendbarkeit

Die nach der erfindungsgeméaRen Verfahren erhaltlichen Granulaten kdnnen entweder im Apparat nach
der Neutralisationszone oder anschlieend mit weiteren Inhaltsstoffen von pulverférmigen oberflachen-
aktiven Mitteln, wie beispielsweise Turmpulvern fiir Waschmittel abgemischt werden. Es ist ferner pro-
blemlos méglich, die Pulver in waRrige Zubereitungen einzuarbeiten. Tatsachlich werden bei Verwen-
dung der Pulver gegeniiber den wafrigen Ausgangs-pasten keine Unterschiede in den anwen-
dungstechnischen Eigenschaften beobachtet. Auch in Syndet-seifenrezepturen oder Zahnpasten las-
sen sich die Granulate beispielsweise zusammen mit Fettsduren, Fettsauresalzen, Starke, Polyglycol
und dergleichen ohne weiteres einarbeiten.
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Beispiele

Beispiel 1

Die Herstellung der Granulate erfolgte in einem Flash Dryer der VRV S.p.A., Mailand/IT. Es handelte
sich hierbei um einen horizontal angeordneten Diinnschichttrockner (Lange 1100 mm,
Innendurchmesser : 155 mm) mit 4 Wellen und 22 Bléttern, deren Abstand zur Wandung 2 mm betrug.
Der Trockner besafl drei separate Heiz- bzw. Kiihizonen und eine Warmeaustauscherfidche von
insgesamt 0,44 m2. Der Betrieb erfolgte bei Normaldruck. Uber zwei Schwingpumpen wurden separat
auf 50°C temperierte wasserfreie Dodecylbenzolsulfonsaure und 50 Gew.-%ige waRrige Natrium-
hydroxidlosung mit einem Durchsatz von 11,5 kg/h in den Diinnschichttgrockner gepumpt. Die fiir die
volistandige Durchmischung der spontanen Reaktion erforderliche Mikromischung der Komponenten
wurde innerhalb des Flash Dryers durch den schnelldrehenden Rotor (Umfangsgeschwindigkeit 25 m/s)
gewahrleistet. Die Heizzonen 1 und 2 des Flash Dryers wurden auf 170°C und die Kiihlzone 3 auf
20°C eingestellt. Der Flash Dryer wurde mit Luft (ca. 110 m¥h) begast; die Gasaustrittstemperatur
betrug ca. 65°C. Das vorgetrocknete, noch etwa 60°C heiRe Granulat wurde auf eine Schwingrinne
(Lange 1 m) gegeben, mit Raumluft begast und innerhalb von 30 s auf etwa 40°C abgekiihit.
AnschlieBend wurde es mit etwa 1 Gew.-% Kieselsaure (Sipemat® 50 S) abgepudert. Es wurde ein
trockenes, rein-weiles, auch nach langerer Lagerung an der Luft rieselfahiges und nicht-klumpendes
Granulat erhalten, das nach Einarbeitung in Waschmittelrezepturen keine Unterschiede zu einem durch
Sprihtrocknung hergestellten Vergleichsprodukt zeigte. Die Kenndaten des Granulats sind in Tabelle 1
wiedergegeben.

Beispiel 2

Analog Beispiel 1 wurde eine 6lsaurehaltige Talgfettséure (Edenor® PK 1805) eingesetzt. Die Ergeb-
nisse sind in Tabelle 1 zusammengefalit.
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Tabelle 1

Kenndaten des Flash Dryer Granulats

PCT/EP98/01173

Waschaktivsubstanz [Gew.-%]

95,6

95,8
Unsulfiertes bzw. freie Fettsaure [Gew.-%) 1,4 1,4
Natriumhydroxid [Gew.-%] 1,0 0,9
Natriumsulfat [Gew.-%)] 1,6 1,7
Wasser [Gew.-%)] 0,2 0,4
Schiittdichte [g/]] 566 577
Kornspektrum [Gew.-%)]
<0, mm 0 0
>0,1 mm 0,1 0,1
>0,2mm 0,4 0,7
>0,4 mm 8,9 9.1
>0,8 mm 52,0 46,7
> 1,6 mm 37,5 42,1
>3,2mm 11 1,3
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Patentanspriiche

Verfahren zur Herstellung von Aniontensidgranulaten durch gleichzeitige Neutralisation von sauren
Aniontensiden mit Basen, Trocknung und Granulierung in einem horizontalen Diinn-
schichtverdampfer bzw. -trockner, dadurch gekennzeichnet, dak man die sauren Aniontenside
und/oder die Basen als wallrige Zubereitungen mit einem solchen Feststoffgehalt einsetzt, daf die
Gesamtwassermenge in der Anlage zu keiner Zeit 15 Gew.-% Ubersteigt.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da man anionische Tenside in ihrer
Saureform einsetzt, die ausgewahlt sind aus der Gruppe, die gebildet wird von Carbonsauren,

Schwefelsaurehalbester von Alkoholen und/oder Alkoholethoxylaten sowie Alkylbenzolsulfon-
sauren.

Verfahren nach den Anspriichen 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, da man die sauren Anion-
tenside in wasserfreier Form einsetzt.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daR man als Basen waRrige
Losungen von Alkali- und/oder Erdalkalihydroxiden, -carbonaten und/oder -hydrogencarbonaten

oder Ammoniak mit einem nicht-wafrigen Anteil von mindestens 35 Gew.-% einsetzt.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, da man den Schritt der
Neutralisation und Trocknung bei Temperaturen im Bereich von 120 bis 170°C durchfiihrt.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dak man das Verfahren bei
Atmospharendruck durchfiihrt.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dak man das Verfahren im
Gegenstrom mit Luft oder einen alkalisch eingestellten Gasstrom durchfiihrt.
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