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Harnstoffhaltige Zusammensetzungen, Verfahren zu ihrer

Herstellung und deren Verwendung

Die Erfindung betrifft harnstoffhaltige Zusammensetzungen, ein
Verfahren zu ihrer Herstellung, deren Verwendung sowie aus den
Zusammensetzungen hergestelite Erzeugnisse.

Eine Vielzahl von Erzeugnissen benétigt zu ihrer Formulierung
feste Zusatze wirksamer Bestandteile. Es kann sich bei solchen
wirksamen Bestandteilen einerseits um fliissige Bestandteile handeln, die
in eine feste Form Gberfihrt werden missen oder generell um feste oder
flissige Bestandteile, die in eine feste Form gebracht werden miissen, die
homogen in der gewlinschten Formulierung verteilt werden miissen.

Bestimmte Zusétze, wie z.B. Silicone sind oftmals fllissig. Diese
Eigenschaft erschwert ihre Einbindung in pulverformige Substanzen, da
Siliconanreicherungen auf der Oberflache der einzelnen Pulverpartikel zur
Verklebung derselben und damit zur Verminderung der
FlieReigenschaften bis zum Zusammenbacken fithren kénnen. Silicone
sind aufgrund ihrer niedrigen Oberflachenspannung geeignete Stoffe flr
eine Vielzahl von Modifikationsmittel bei der Herstellung von
beispielsweise Waschmitteln, Textilhilfsmitteln, Kosmetika,
Papierherstellungshilfsmittel etc. Oft ist eine pulverférmige Formulierung
von Siliconkomponenten notwendig, z. B. in Waschmittein als Additive zur
Textilpflege (Weichmacher, Antiknittereffekte) oder als Entschdumer.

Die GB 2178444A beschreibt die Einarbeitung eines
Siliconentschaumers in geschmolzenes Polyethylenoxid (8000 g/mol) mit
einem geringen Anteil an Palmitinsdure. Aufgrund der wachsartigen Form
des Polyethylenoxides kommt es hier besonders bei héheren
Aktivgehalten unter Druck zu Verbackungen.

Die EP-A-0771864 beschreibt eine schaumunterdriickende
Komponente, hergestellt tber eine Vormischung aus anionischem Tensid,
entschdumender Verbindung sowie einem strukturbildenden Agens aus
der Gruppe der Phosphon- und Diphosphonsaure, Carboxyl- und

BESTATIGUNGSKOPIE
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Polycarboxylsaure, Bernsteinsaure- und Dibernsteinsaure, und Salzen
und Mischungen daraus, die auf Natriumaluminosilikate aufgebracht
werden. Das Aufbringen auf saugfahige Substanzen birgt das Risko nicht
die gesamte Aktivkomponente wieder freisetzen zu kénnen, da diese
aufgrund der oben geschilderten Genzflachenaktivitat zum Teil auf dem
absorbierenden Material verbleibt. Desweiteren sind die
Natriumalumosilikate in Wasser unloslich und kénnen als Riickstande
Verfarbungen, zum Beispiel im Waschprozefd auf schwarzen Textilien,
verursachen. Ersteres ist eine Verschwendung von Rohstoffen und damit
ein Kostenfaktor und steht dem Trend der Kompaktierung entgegen,
letzeres fuhrt zu erhdhtem Rickstand und verminderter Aktivitat aufgrund
von in den Poren gefangenem Produkt.

Die EP-A-0997180 beschreibt die Verwendung von Zeolithen als
Trager fur Silikonentschaumerformulierungen. Bei der Verwendung von
Zeolithen als Trager bestehen jedoch Begrenzungen hinsichtlich der
Loslichkeit, Gehalt des wirksamen Bestandteil. AuRerdem beobachtet
man allgemein Verschleilerscheinungen an Oberflachen von
Waschmaschinenteilen und Textilien durch die Reibung der mineralischen
Pulvern, mit denen sie in Kontakt kommen, aufgrund ihrer Unl&slichkeit
und Harte.

Die DD 248600 beschreibt eine entschaumende Formulierung, die
Giber einen Mischprozefd aus Harnstoff, bis zu 3 Gew.-%
Siliconentschdumer, Pentanatriumtriphosphat und Wasser hergestellt
wird. Hierbei bindet die Hydratation des Pentanatriumtriphosphats
samtliches Wasser und fihrt zur Verfestigung der Zusammensetzung, und
die Siliconentschaumer binden an den Harnstoff und das
Pentanatriumtriphosphat. Der Harnstoff dient dazu als hydrotrope
Substanz EinfluR auf die Ldsegeschwindigkeit von
Waschmittelbestandteilen zu nehmen. Diese Methode erlaubt jedoch,
wahrscheinlich aufgrund des nur oberflachlich gebundenen
Siliconentschdumers nur eine geringe prozentuale Beladung des Tragers
mit der Wirkkomponente. Auflerdem fiithrt der oberflachlich gebundene
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Siliconentschdumer zum Verkleben der Pulver, wodurch die
FlieReigenschaften des Pulvers nachteilig beeinflusst werden. Weiterhin
gelten Phosphate, die dem Mittel mit mindestens 28 Gew.-% zugesetzt
werden und bei der Herstellung des Siliconentschaumers als
Wasserentzugsmittel fungieren, als Waschmittelzusatz heute als
unerwiinscht.

Keine der im Stand der Technik aufgefiihrten Vorschlage 16st das
Problem gleichzeitig eine hohe Beladung (Gehalt des wirksamen
Bestandteils), geringe Abriebneigung (Abrasion gegentiber Oberflachen),
geringe Zusammenbackung unter Druck und hohe Flie3fahigkeit bei
gleichzeitig vollsténdiger Loslichkeit in Wasser und/oder polaren Medien
zu garantieren.

Es ist somit Aufgabe der Erfindung eine Zusammensetzung mit
einem wirksamen Bestandteil bereitzustellen, die ein moglichst vollstandig
[6sliches Pulver oder Granulat mit guter FlieRfahigkeit, geringes
Zusammenbackung unter Druck, einen hohen Beladungsgrad und eine
geringe Abriebneigung ergibt. Eine weitere Aufgabe der Erfindung besteht
in der Bereitstellung eines Herstellungsverfahren flr die
erfindungsgemafle Zusammensetzung, deren Verwendung sowie daraus
hergestelite Erzeugnisse.

Die erfindungsgemafe Aufgabe wird Giberraschend gelést durch
eine Zusammensetzung, enthaltend Harnstoff und mindestens einen
wirksamen Bestandteil, dadurch gekennzeichnet, dass die
Zusammensetzung erhaltlich ist durch Dispergieren mindestens eines
wirksamen Bestandteils in einer Schmelze des Harnstoffes.

In einer bevorzugten Ausfihrungsform der Erfindung handelt es
sich bei dem wirksamen Bestandteil um solche, die ausgewéhlt werden
aus der Gruppe, die besteht aus Entschdumern,
Entschdumerformulierungen und Oberflachenbehandlungsmitteln.

Der wirksame Bestandteil schlie3t ein: Faserbehandlungsmittel,
Reinigungsmittelzusatze, Kosmetikzusatze und

Papierherstellungszusatze.
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Faserbehandlungsmittel schliel3en beispielsweise ein:
Textilausrustungszusatze beispielsweise zur Knitterfestausristung,
Textilpflegezusatze, Weichspliler, Antistatika, Schrumpffestmittel, biozide
Mittel, etc.

Reinigungsmittelzusatze schlieRen beispielsweise ein:
Entschaumer, Entschdumerformulierungen, Politurzusétze, die
vorstehend genannten Faserbehandlungsmittel, etc.

Kosmetikzusétze schlielen beispielsweise ein: Haarpflegezusétze,
wie Mittel zur Verbesserung der Kdmmmbarkeit und sonstige
Haarkonditionierung zum Beispiel des Glanzes, des Volumens, des
Griffes etc., oder zur Unterdiickung der Schuppenbildung, Antistatika, etc.

Papierherstellungszusatze schlieflen beispielsweise ein:
Entsch&umer, Entschdumerformulierungen, Papierherstellungshilfsmittel,
wie Flotationshilfsmittel, etc.

Als wirksamer Bestandteil, wie zum Beispiel Entschdumer, eignen
sich bevorzugt Polydialkylsiloxane, bestehend aus linearen und/oder
verzweigten Siloxanstrukturen.

Als Entschaumerformulierungen eignen sich bevorzugt
Polydialkylsiloxane unter Zugabe von beispielsweise Kieselsauren,
Kieselsauren mit Hydrophobierungsmitteln sowie Kohlenwasserstoffe
(Paraffine), Fettsduren, Fettalkohole, Fettalkohol-Polyether, etc.

Bei den vorstehend genannten Polydialkylsiloxanen handelt es sich
zweckmaRig um lineare oder verzweigte, trimethylsilyl- oder
hydroxytermierte Polydimethylsiloxane.

Eine bevorzugte Entschdumerformulierung ist diejenige, die in der
noch nicht offengelegten Deutschen Patentanmeldung 10001945.5
beschrieben ist. Dabei handelt es sich um eine Silicon-Entschaumer-
Mischung, enthaltend
a) Umsetzungsprodukt, erhéltlich durch Umsetzung von:
al) 60 bis 99 Gewichtsteilen mindestens eines Polysiloxanes ausgewahlt

aus zyclischen Diorganosiloxanen (i) (z.B.

Octamethylcyclotetrasiloxan, Decamethylcyclopentasiloxan) und /oder
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(ii) o, o-Triorganosilyl-endgestoppte Poly-diorganosiloxane und/oder

(iii) o, o-Polydiorgano-siloxandiolen,

R
[sli-OJn ()
1y
R R R
R"——Si—o——[sli-O]nsli~R" (ii) oder (iii)
T

wobei

die organischen Gruppen R, R’, R” in den Formeln (i) bis (iii) Reste
typischer Polyorganosiloxane darstellen, namlich H, OH oder
Alkylreste mit 1 bis 12 Kohlenstoffatomen, wie Methyl-, Ethyl-, Propyl,
Cyclohexyl, Cyclohexyl-ethyl, Limonyl, Ethylidennorbornyl oder
Arylreste, wie Phenyl-, Methylphenyl-, Ethylphenyl- oder Alkenylreste,
wie Vinyl-, Allyl oder Halogenalkylreste, wie 3,3,3-Trifluoropropyl,
Hydroxylalkylreste, Chlorpropyl sein kénnen,

a2) 5-20000 ppm bezogen auf a) eines fir die Siloxanpolymerisation

geeigneten basischen oder sauren Katalysators, vorzugsweise KOH,
CsOH , NR4OH, RSO3H oder deren Reaktionsprodukte mit cyclischen,
triorganosiloxan- oder hydroxyterminierten Siloxanen oder Mischungen
derselben, sowie

a3) 1 bis 20 Gewichisteile eines anorganischen Fllistoffes, wie

Kieselsduren (Silica) oder Al- , Ca- bzw. anderer Alkali oder
Erdalkalisilikate, Alkali- oder Erdalkalisulfate oder deren Carbonate,
andere Pigmente, wie RuRe, TiO2, Bentonite, vorzugsweise

feinverteilter, amorpher Kieselsaure, die eine Oberflache von 50 bis
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1000 m?/g, vorzugsweise von 100 bis 300 m%/g  (bestimmt nach BET},
aufweist,

b) 1 bis 30 Gewichtsteile eines linearen Polydiorganosiloxans mit einer
Viskositat von 10 Pa.s bis 50.000 Pa.s bei 23°C bei D= 1 sec-1
oder eine Mischung aus Polyorganosiloxanen mehrerer

Polyorganosiloxane, die diese Viskositat ergeben,

c¢) 0 bis 20 Gewichtsteile eines MQ-Siliconharzes das sich aus M=R3Si-

042 und Q=Si04,-Gruppen zusammensetzt,

d) 0,05 bis 10 Gewichtsteile eines Paraffines, eines Fettalkoholes oder
einer Fettsaure oder eines Alkylpolyethers mit Cs-Cso-Kette,

e) 1 bis 20 Gewichtsteile eines geeigneten Hydrophobierungsagens, wie
kurzkettiger hydroxyterminierter Siloxane, Silanole, Alkoxysilane bzw.

Siloxane oder Silazane,

vorzugsweise in dem man die Komponenten a1) und a2) mischt und auf
50 bis 300°C erhitzt, nach Erreichen des Equilibierungs-/Polymerisa-
tionsgleichgewichtes die Komponente a3) in dem Sinne zugibt, daR der
Katalysator a2) neutralisiert und die Umlagerungsreaktion beendet wird
und anschlieRend die restlichen Komponenten b) bis e) zuflihrt und die
Mischung unter Vakuum von verdampfbaren Bestandteilen befreit.

Als Oberflachenbehandlungsmittel, wie zum Beispiel
Faserbehandlungsmittel, Reinigungsmittelzusatze, Kosmetikzusatze
eignen sich bevorzugt alle organofunktionellen Siloxanstrukturen, d.h.

vorzugsweise Polydimethylsiloxane mit zuséatzlichen organofunktionellen

~ Gruppen. wie Aryl, Aminoalkyl, Hydroxyalkyl und Oligo-, bzw.

Polyhydroxyalkyl, Alkoxy, Halogenalkyl, Esteralkyl, Alkenyl, Alkyloxy,
Polyalkylenoxy und/oder alkylenverbriickte Carbobetain-, Sulfobetain-,
Aminoxid- oder quarterndre Ammoniumgruppen. Weiterhin eignen sich
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Copolymere aus Polydimethylsiloxaneinheiten und organischen Monomer-
oder Oligomereinheiten, wie polyalkylen- und polyoxyalkylenverbriickte
Siloxane mit weiteren organofunktionellen Gruppen, wie quaternaren
Ammoniumgruppen oder Betaineinheiten. Diese Copolymere schlieRen
beispielsweise o,0,-diquarternére Polysiloxane, polyquarternare
Polysiloxan-Copolymere des Typs AB.

Als Papierherstellungszusatze eignen sich die vorstehend genannten
Entschdumer- bzw. Entschaumerformulierungen sowie die vorstehend
erwahnten Oberflachenbehandlungsmittel.

Die vorstehend genannten Polydialkylsiloxane und Polydialkylsiloxane

mit organofunktionellen Gruppen weisen bevorzugt einen
Polymerisationsgrad P, von 2 bis 12000, bevorzugt 50 bis 1000 auf.

Der wirksame Bestandteil ist in der erfindungsgemafen
Zusammensetzung bevorzugt in einer Menge von 3 bis 20, bevorzugt 5
bis 15 Gew.-% bezogen auf die Gesamtmenge der erfindungsgemafien
Zusammensetzung enthalten.

Die erfindungsgemafie Zusammensetzung enthalt neben dem
wirksamen Bestandteil als wesentlichen Bestandteil Harnstoff. Der
Harnstoff erflilit sowohi die Funktion als Trager als auch als
Verkapselungsmittel. Im Sinne der Erfindung wird er nicht als wirksamer
Bestandteil angesehen und ist von diesem verschieden. Bei der Nutzung
eines festen Stoffes als Trager fiir einen wirksamen Bestandteil ist der
Wirkstoffgehalt durch die GréRe der Oberflache des Tragers begrenzt. Die
Oberflache bleibt oft klebrig, was zu verschlechterten FlieReigenschaften
der Pulver fuihrt. Bei einer Verkapselung, wie sie in der
erfindungsgemafen Zusammensetzung mit Harnstoff als Trager aufgrund
der gegeniiber dem Stand der Technik unterschiedlichen
Herstellungsweise Uberwiegend realisiert wird, werden diese Probleme
tiberraschend geldst. Verwendet man andere Stoffe als Harnstoff als
Trager, wie zum Beispiel Oligomere oder Polymere, bei denen nach
Aufnahme des wirksamen Bestandteile die auRere Hulle vernetzt wird,

zur Verkapselung, kann die Freisetzung verzégert bzw. verhindert werden.
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Im Falle von hochporésen, oberflachenreichen, unldslichen
Tragermaterialien, wie zum Beispiel Zeolithen oder Kieselsauren, ist die
Freisetzung des wirksamen Bestandteils aus den Poren durch die hohen
Adhasionskrafte verzégert bzw. erschwert. Bei Verwendung von I6slichen
Fettalkoholen, Polyethern oder sonstigen wasserldslichen Polymeren sind

. die erzeugten Pulver leicht kompaktierbar und verlieren ihre

FlieReigenschaften.

Der Unterschied zwischen der erfindungsgemalen
Zusammensetzung und beispielsweise einer Zusammensetzung, die
durch oberflachliches Auftragen des wirksamen Bestandteils an Harnstoff,
zum Beispiel durch Trocknung einer Lésung, ggf. unter Zusatz eines
Trocknungsmittels, |asst sich neben den unterschiedlichen
FlieReigenschaften sehr gut durch Betrachtung der Pulver unter dem
Mikroskop erkennen. Das erfindungsgemalie Pulver weist
eingeschlossene Bereiche von Silikonphasen bzw.- trépfchen auf.

In der Zusammensetzung der Erfindung betragt das
Gewichtsverhaltnis von Harnstoff zu dem wirksamen Bestandteil
bevorzugt von 70 : 30 bis 99,9 : 0,1. Besonders bevorzugt betragt das
Verhaltnis 80 : 20 bis 90 :10.

In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform der Erfindung
enthalt die Zusammensetzung zusatzlich mindestens ein
Verdickungsmittel. Das Verdickungsmittel fuhrt vorteilhaft zur Verdickung
der Harnstoffschmelze, wodurch sich der wirksame Bestandteil besser in
der Harnstoffschmelze dispergieren 1adt. Gleichzeitig wird beobachtet,
dass in Gegenwart der Verdickungsmittel eine schnellere Abkihlung und
Erstarrung der Schmelze der Zusammensetzung stattfindet. Dies erlaubt
eine grélere Vielfalt bei der Auswahl der méglichen
Granulationsverfahren, die zur Verarbeitung der Schmelze, wie unten
dargelegt, angewendet werden kénnen.

Die Verdickungsmittel werden zweckmalig ausgewahlt aus der
Gruppe, die besteht aus Kohlenhydraten wie Starke, Kieselsauren,

insbesondere oberflachenreiche Kieselsaure, mineralischen Fiillstoffen,
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wie Silikate, Carbonate, und organischen Polymeren, wie Acrylate, |

Polyether etc..

Ein besonders bevorzugtes Verdickungsmittel stellt Starke,
insbesondere native Maisstérke dar.

Die erfindungsgeméafe Zusammensetzung weist bevorzugt ein
Gewichtsverhaltnis von (Harnstoff und Verdickungsmittel) zu dem aktiven
Bestandteil von 60 : 40 bis 99,9 : 0,1, bevorzugt 80 : 20 bis 90 : 10 auf.

Weiterhin weist die erfindungsgemé&le Zusammensetzung
bevorzugt eine Menge des Verdickungsmittels bezogen auf die Menge
des Harnstoffes von maximal 10 Gew.-% auf.

Bevorzugt setzt sich die erfindungsgemafie Zusammensetzung wie
folgt zusammen:

a) 0,1 bis 30 Gew.-% wirksamer Bestandteil, vorzugsweise siliconhaltiger
Entschaumer,

b) 54,5 bis 99,4 Gew.-% Harnstoff,

c) 0,5 bis 20 Gew.-% Verdickungsmittel, bevorzugt Starke,

d) 0 bis 10 Gew.-% Hilfsstoffe, wie zum Beispiel Pigmente, Stabilisatoren,
Duftstoffe, etc., wobei die Summe der Gewichtsprozentangaben auf
100 Gew.-% aufaddiert.

Besonders bevorzugt setzt sich die erfindungsgemafe

Zusammensetzung wie folgt zusammen:

a) 5 bis 20 Gew.-% wirksamer Bestandteil, vorzugsweise siliconhaltiger

Entschaumer,

b) 65 bis 94,25 Gew.-% Harnstoff

c) 0,75 bis 10 Gew.-% Verdickungsmittel, bevorzugt Starke,

d) 0 bis 5 Gew.-% Hilfsstoffe, wie zum Beispiel Pigmente, Stabilisatoren,

Duftstoffe, etc., wobei die Summe der Gewichtsprozentangaben auf 100

Gew.-% aufaddiert.

Die Erfindung betrifft weiterhin ein Verfahren zur Herstellung der
erfindungsgeméaflen Zusammensetzung, dass die Schritte umfalt:

a) Schmelzen von Harnstoff,
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b) Dispergieren mindestens eines wirksamen Bestandteils
gegebenenfalls in Gegenwart mindestens eines
Verdickungsmittels in der Harnstoffschmelze,

C) Abktihlen lassen der Dispersion unter Verfestigung.

Dabei kann zunachst der Harnstoff und das Verdickungsmittel
aufgeschmolzen werden und anschlieRend der wirksame Bestandteil in
der Schmelze dispergiert werden. Eine bevorzugte Ausfithrungsform
besteht darin, dass man den Harnstoff aufschmilzt und anschlieBend das
Verdickungsmittel und den aktiven Bestandteil darin gleichzeitig
dispergiert. ' '

In die Schmelze oder beim Aufschmelzen kann gegebenenfalls
Wasser in einer Menge von maximal efwa 10 Gew.-% bevorzugt maximal
etwa 5 Gew.-%, noch bevorzugter maximal etwa 2 Gew.-% bezogen auf
die Menge des Harnstoffes zugesetzt werden. Durch den Zusatz von
Wasser wird die Schmelztemperatur des Harnstoffes herabgesetzt.

Die Temperatur der Schmelze bei der Herstellung betragt
bevorzugt von 125° bis 175°C, bevorzugt 130°C bis 145°C.

Der Zeitraum der flir das Dispergieren vorzugsweise unter Rihren
erforderlich ist, kann in Abhéngigkeit von den Rithrbedingungen von
bevorzugt etwa 0,5 bis 15 Minuten betragen.

Nach der Dispergierung, vorzugsweise unter Verwendung eines
Ruhrers, des aktiven Bestandteils in der Schmelze kann man die
Schmelze in einem Behalter unter schneller Abkiithlung erstarren lassen
und den Schmelzkuchen anschlieRend brechen, z. B. mittels eines
Hackwerks, und mahlen.

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform wird jedoch die Schmelze
unmittelbar einer Granulation oder Prillung unter Abkiihlen lassen
unterworfen. Bevorzugt wird die Granulation, die beispielsweise
einschlieen kann: eine Strang-, Teller- oder Sprihgranulation, worunter
die Sprithgranulation besonders bevorzugt ist, da sie zu einer raschen
Warmeabfuhr und besonders guten Pulvereigenschaften fuhrt. In der

Regel werden bei der Sprithgranulation sogenannte Saatkdrner, bei
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denen es sich um reines Tragermaterial oder ausklassiertes Produkt
geeigneter Korngrof3e handelt, verwendet.

Die erfindungsgeméaRe Zusammensetzung fallt nach dem
vorstehend beschriebenen Herstellungsverfahren in Form eines
flieRfahigen, festen Pulvers oder Granulats an. Das erhaltene Pulver bzw.
Granulat kann gegebenenfalls noch mit Hilfsstoffen, wie zum Beispiel
mineralischen Fullstoffen, wie Silikate, Carbonate etc. oder Trennmitteln,
z.B. Wachse, Fettsduren und deren Derivate etc., bepudert werden.

Die erfindungsgemale Zusammensetzung wird bevorzugt als
Reinigungsmittelzusatz, Kosmetikzusatz, Textilausriistungszusatz, als
Zusatz bei der Papierherstellung, bei der Abwasserbehandlung oder bei
Farbeprozessen verwendet. Besonders bevorzugt ist die Verwendung als
Waschmittelzusatz, beispielsweise in der Form von pulverférmigen oder
tablettenférmigen Waschmitteln fir Spllmaschinen oder
Waschmaschinen.

Vorzugsweise handelt es sich bei den erfindungsgemafien
Zusammensetzungen um schaumdampfende Mittel (Entschaumer), die
detergenzienhaltigen Reinigungsformulierungen zugesetzt werden.

Die Erfindung betrifft schlieRlich auch Erzeugnisse, die die
erfindungsgeméale Zusammensetzung enthalten. Vorzugsweise handelt
es sich dabei um Waschmittel, Kosmetika, Oberflachenbehandiungsmittel

etc.

Beispiele:

Vergleichsbeispiel 1:

In einem heizbaren Becherglas mit KPG-Rihrer mit Dispergierscheibe
werden 270g Polyethylenglycol einer Molmasse von 8000g/mol bei 80°C
aufgeschmolzen und anschlieend 30g eines trimethylsilylterminierten
Poly(dimethylsiloxan)s (n = 60Pa.s) 15Min. eingearbeitet. Die Mischung

wird auf Alufolie erkalten gelassen und in einem Hackwerk vermahlen.
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Partikel grofer 1,6 mm und kleiner 0,425mm werden durch Sieben
abgetrennt

Vergleichsbeispiel 2:

Zu einer wassrigen Aufschidammung aus 40 g Wasser, 60 g eines
trimethylsilylterminierten Poly(dimethylsiloxan)s (n = 60Pa.s) und 620 g
Harnstoff, werden 280 g Pentanatriumtriphosphat unter intensivem
Rahren hinzugegeben. Das Produkt fallt als (iberwiegend verklebtes
Kristallisat in Form von Harnstoff- und Phosphatkristallen
unterschiedlicher Groe an, an die das Siloxan fixiert ist. Durch Siebung
konnten Partikel grofier 1,6 mm und kleiner 0,425mm abgetrennt werden,
die im Flietest jedoch &hnlich wie bei Vergleichsbeispiel 1 keine

ausreichenden FlieReigenschaften zeigten.
Beispiel 1:

In einem heizbaren Becherglas mit KPG-Rihrer mit Dispergierscheibe
werden 262,5g Harnstoff bei 145°C aufgeschmolzen und anschlieBend
7,59 native Maisstarke zugegeben und eingerthrt. Daraufhin werden 30g
eines trimethylsilyiterminierten Poly(dimethylsiloxan)s (n = 60Pa.s) 10Min.
eingearbeitet. Die Mischung wird auf Alufolie erkalten gelassen und in
einem Hackwerk vermahlen. Partikel gréRer 1,6 mm und kleiner 0,425mm

werden durch Sieben abgetrennt
Beispiel 2:

In einem heizbaren Becherglas mit KPG-Ruhrer mit Dispergierscheibe
werden 255g Harnstoff bei 145°C aufgeschmolzen und anschlieRend 15g
native Maisstarke zugegeben und eingeriihrt. Daraufhin werden 30g eines
trimethylsilylterminierten Poly(dimethylsiloxan)s (n = 60Pa.s) 10Min.

eingearbeitet. Die Mischung wird auf Alufolie erkalten gelassen und in
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einem Hackwerk vermahlen. Partikel groRer 1,6 mm und kleiner 0,425mm

werden durch Sieben abgetrennt
Beispiel 3:

In einem heizbaren Becherglas mit KPG-Rithrer mit Dispergierscheibe
werden 247,5g Harnstoff bei 145°C aufgeschmolzen und anschiiefend
22,59 native Maisstarke zugegeben und eingerihrt. Daraufthin werden 30g
eines trimethylsilylterminierten Poly(dimethylsiloxan)s (n = 60Pas) 10Min.
eingearbeitet. Die Mischung wird auf Alufolie erkalten gelassen und in
einem Hackwerk vermahlen. Partikel groRer 1,6 mm und kleiner 0,425mm

werden durch Sieben abgetrennt
Beispiel 4:

In einem heizbaren Becherglas mit KPG-Ruhrer mit Dispergierscheibe
werden 270g Harnstoff bei 145°C aufgeschmolzen und anschlieend 15g
native Maisstarke zugegeben und eingeriihrt. AnschliefRend 15¢g
trimethyisilylterminiertes Poly(dimethylsiloxan) (n = 60Pa.s) 10Min.
eingearbeitet. Die Mischung wird auf Alufolie erkalten gelassen und in
einem Hackwerk vermahlen. Partikel grofier 1,6 mm und kleiner 0,425mm

werden durch Sieben abgetrennt
Beispiel 5:

In einem heizbaren Becherglas mit KPG-Ruhrer mit Dispergierscheibe
werden 217,5g Harnstoff bei 145°C aufgeschmolzen und anschlielend
22,5¢g native Maisstarke zugegeben und eingertihrt. AnschlieRend 60g
trimethylsilylterminiertes Poly(dimethylsiloxan) (n = 60Pa.s) 10Min.
eingearbeitet. Die Mischung wird auf Alufolie erkalten gelassen und in
einem Hackwerk vermahlen. Partikel gréRer 1,6 mm und kleiner 0,425mm

werden durch Sieben abgetrennt.
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Beispiel 6:

Ein Granulat statistisch bestehend aus 10% Silicon, 3,5% Stéarke und
86,5% Harnstoff hergestelit durch Granulierung einer Schmelze
bestehend aus 6,7% Starke, 13,3% und 80% Harnstoff auf ein FluRbett
aus kristallinem Harnstoff in einer Wirbelschichtgranulationsanlage AGT
400 der Glatt GmbH. In einem separaten Schmelzkessel wurden Harnstoff
aufgeschmolzen, mit Starke verdickt und das Siliconél zugegeben und in
der Schmelze bei 145°C dispergiert. In einem Sprithgranulator der Firma
Glatt AG des Typs AGT 400 wurde die Schmelze auf eine Saat,
bestehend aus Harnstoff oder aus vorausgegangener Produktion mit
Korngrofen von 500 bis 1400 um aufgespriiht. Die Sprihschicht wurde
dabei mittels Luftzufuhr auf einer Temperatur bei 60 bis 65°C gehalten.
Der Durchsatz betrug 40 kg pro Stunde. Es wurde durch Sichtung im
F[iel&bett ein Granulat mit einem mittieren Durchmesser von etwa 1500

um abgetrennt. Der Uberstand wurde gebrochen und zurtickgefihrt.
Beispiel 7:

Ein Granulat bestehend aus 15% Silicon, 5% Starke 85% Harnstoff wurde
wie in Beipiel 6 beschrieben hergestellt durch Granulierung einer
Schmelze bestehend aus 15% Silicon, 5% Stéarke 85% Harnstoff.

Messung der FlieBeigenschaften:

Zur Messung wird ein frockenes Glasrohr mit einem Innendurchmesser
von 3,6 cm und einer Hohe von 60 cm, das sich auf den letzten 2,5 cm
auf einen Innendurchmesser von 2,3 cm verjlingt, verwendet, auf dem
Markierungen auf 15 cm, 40 cm und 50 cm Hohe - von unten her
gemessen - angebracht sind. Dieses wird unten mittels eines Schiebers
verschlossen und auf 50 cm Hohe mit Pulver/Granulat befiillt. Nun wird
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der Schieber entfernt und die Zeit gemessen, die der Pulverspiegel
braucht um die Strecke von der 40 cm bis zur 15 cm Marke zu passieren.
Es wurden jeweils 3 Versuche mit den in den oben beschriebenen
Beispielen erhaltenen Pulvern durchgefiihrt. Die Ergebnisse sind in

5  Tabelle 1 gezeigt.
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Tabelle 1:
Beispiel Silicon- FlieRzeit [Sek.] Kommentar
gehalt
Gew.-% | 1. 2. 3. Mittel
Vergleichsbeispiel 10 - - - - FlieRt nicht
1 (Mahlgut)
Vergleichsbeispiel 6 - - - - FlieRt nicht
2 (Kristallisat)
Beispiel 1 10 6,0 6,1 6,3 6,1 Flielt
Mahlgut)
Beispiel 2 10 46 4,5 4,5 4,5 Flielt
(Mahlgut) '
Beispiel 3 10 6,5 6,3 6,6 6,5 FlieRt
| (Mahlgut)
Beispiel 4 5 9 8,0 8,0 8,33 Flief3t leicht stockend
(Mahlgut) Statisch aufgeladen
Beispiel 5 20 6,5 6,5 6,2 6,4 Flielt
(Mahigut)
Beispiel 6 10 2,0 2,0 2,0 2,0 Flielt
(Granulat)
Beispiel 7 15 1,8 2,0 2,0 2,0 Fliet
{Granulat)
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Patentanspriiche:

Zusammensetzung, enthaltend Harnstoff und mindestens einen
wirksamen Bestandteil, dadurch gekennzeichnet, dass die
Zusammensetzung erhéltlich ist durch Dispergieren mindestens

eines wirksamen Bestandteils in einer Schmelze des Harnstoffes.

Zusammensetzung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass der wirksame Bestandteil ausgewahit wird aus der Gruppe,
die besteht aus Entschaumern, Entschaumerformulierungen und

Oberflachenbehandlungsmitteln.

Zusammensetzung nach Anspruch 1 oder 2, dadurch
gekennzeichnet, dass der wirksame Bestandteil ausgewahlt wird,
aus der Gruppe, die besteht aus Faserbehandlungsmittel,
Reinigungsmittelzusatzen, Kosmetikzusétzen und

Papierherstellungszusatzen.

Zusammensetzung nach irgend einem der Anspriich 1 bis 3,
dadurch gekennzeichnet, dass das Gewichtsverhaltnis von
Harnstoff zu dem wirksamen Bestandteil von 60 : 40 bis 99,9 : 0,1
betragt.

Zusammensetzung nach irgend einem der Anspriiche 1 bis 4,
dadurch gekennzeichnet, dass sie zusatzlich mindestens ein
Verdickungsmittel enthalt.

Zusammensetzung nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet,
dass das Verdickungsmittel ausgewahit wird aus der Gruppe, die
besteht aus Kohlenhydraten, Kieselsauren, mineralischen
Flllstoffen und organischen Polymeren.

PCT/EP02/00457
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Zusammensetzung nach Anspruch 5 oder 6, dadurch
gekennzeichnet, dass das Gewichtsverhaltnis von Harnstoff und
Verdickungsmittel zu dem aktiven Bestandteil 70 : 30 bis 99,9 : 0,1
betragt.

Zusammensetzung nach irgend einem der Anspriiche 5 bis 7,
dadurch gekennzeichnet, dass die Menge des Verdickungsmittels
bezogen auf die Menge des Harnstoffes maximal 10 Gew.-%
betragt.

Verfahren zur Herstellung einer Zusammensetzung nach irgend

einem der Anspriiche 1 bis 8, dass die Schritte umfaft:

a) Schmelzen von Harnstoff,

b) Dispergieren mindestens eines wirksamen Bestandteils
gegebenenfalls in Gegenwart mindestens eines
Verdickungsmittels in der Harnstoffschmelze,

c) Abkilhlen lassen der Dispersion unter Verfestigung.

Verwendung der Zusammensetzung nach irgendeinem der
Anspriiche 1 bis 8 als Reinigungsmittelzusatz, Kosmetikzusatz,
Textilausriistungszusatz, als Zusatz bei der Papierherstellung, bei

der Abwasserbehandlung oder bei Farbeprozessen.

Erzeugnis, enthaltend die Zusammensetzung nach irgend einem
der Anspriiche 1 bis 8.
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