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”Verfahren zur Herstellung von Wasch- und Reinigungsmittelformkorpern”

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Hersteliung von Formkérpern, die
wasch- und reinigungsaktive Eigenschaften besitzen. Insbesondere betrifft die Erfindung
ein Verfahren zur Herstellung von Wasch- und Reinigungsmittelformkérpern fiir die
Textilwische in einer Haushaltswaschmaschine, die kurz als Waschmitteltabletten be-

zeichnet werden.

Handelsiibliche Wasch- und Reinigungsmittel werden heutzutage in Form von Fliissig-
produkten oder Feststoffen angeboten. Bei der letzteren Angebotsform unterscheidet man
herkémmliche Pulver oder Konzentrate, die beispielsweise durch Granulation oder Extru-
sion erhéltlich sind. Gegeniiber den herkémmlichen Pulvern weisen konzentrierte Wasch-
und Reinigungsmittel den Vorteil auf, daB ein verringerter Verpackungsaufwand betrie-
ben werden mull und pro Waschgang mengenmiBig weniger dosiert werden mufl. Auch
werden durch die verringerten PackungsgroBen die Transport- und Lagerkosten verrin-
gert. Die hochstkonzentrierte Form, in der Wasch- und Reinigungsmittel gegenwirtig in
einigen Landern im Markt angeboten werden, sind verprefite Wasch- und Reinigungsmit-
tel-formkorper. Wéhrend Wasserenthérter und maschinelle Geschirrspiilmittel in dieser
Angebotsform weit verbreitet sind, tauchen bei Textilwaschmitteln vielfdltige Probleme
auf, die einer weiten Verbreitung und Verbraucherakzeptanz bislang entgegenstehen.
Aufgrund der deutlich hoheren Tensidgehalte werden die iiblicherweise bei der Angebots-
form des Formkorpers auftretenden Probleme noch potenziert. Besonders problematisch
sind Waschmitteltabletten, welche alkoxylierte nichtionische Tenside enthalten, da diese
Tensidklasse sich negativ auf die Loslichkeit der Tabletten auswirkt — andererseits sind

gerade diese Tenside wegen ihres hohen Waschvermdgen ausdriicklich erwiinscht.
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Insbesondere die Dichotomie zwischen einem geniigen harten Formkorper und einer hin-
reichend schnellen Zerfallszeit ist dabei ein zentrales Problem. Da hinreichend stabile,
d.h. form- und bruchbesténdige Formkorper nur durch verhéltnisméBig hohe Prefdrucke
hergestellt werden kénnen, kommt es zu einer starken Verdichtung der Formkorperbe-
standteile und zu einer daraus folgenden verzogerten Desintegration des Formkorpers in
der wiBrigen Flotte und damit zu einer zu langsamen Freisetzung der Aktivsubstanzen im
Wasch- bzw. Reinigungsvorgang. Die verzigerte Desintegration der Formkorper hat
weiterhin den Nachteil, da sich tibliche Wasch- und Reinigungsmittelformkérper nicht
iiber die Einsplilkammer von Haushaltswaschmaschinen einspiilen lassen, da die Tablet-
ten nicht in hinreichend schneller Zeit in Sekundéarpartikel zerfallen, die klein genug sind,

um aus Einspiilkammer in die Waschtrommel eingespiilt zu werden.

Zur Losung dieses Problems existieren im Stand der Technik vielféltige Ansdtze. Neben
dem Einsatz spezieller Inhaltsstoffe, die die Desintegration férdern sollen, werden auch
die Beschichtung einzelner Inhaltsstoffe sowie das Absieben der zu verpressenden Vor-

gemische vorgeschlagen.

So offenbart die EP-A-0 466 484 (Unilever) Waschmitteltabletten, bei denen das zu ver-
pressende Vorgemisch TeilchengréBen zwischen 200 und 1200 pm aufweist, wobei Ober-
und Untergrenze der TeilchengroBen um nicht mehr als 700 pum differieren. Uber die

Oberfliachenbehandlung einzelner Inhaltsstoffe wird in dieser Schrift nichts ausgefiihrt.

Auch die EP-A-0 522 766 (Unilever) betrifft Formkorper aus einer kompaktierten, teil-
chenformigen Waschmittelzusammensetzung, enthaltend Tenside, Builder und Desinte-
grationshilfsmittel (beispielsweise auf Cellulosebasis), wobei zumindest ein Teil der Par-
tikel mit dem Desintegrationsmittel beschichtet ist, das sowohl Binder- als auch Desinte-
grationswirkung beim Auflésen der Formkorper in Wasser zeigt. Diese Schrift weist auch
auf die generelle Schwierigkeit hin, Formkorper mit adéquater Stabilitét bei gleichzeitig
guter Loslichkeit herzustellen. Die Teilchengréfle im zu verpressenden Gemisch soll da-
bei oberhalb von 200 pm liegen, wobei Ober- und Untergrenze der einzelnen Teilchen-

grofen um nicht mehr als 700 um voneinander abweichen sollen.
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Die DE 40 10 533 (Henkel KGaA) offenbart ein Verfahren zur Herstellung von PreBlin-
gen aus Qorverdichteten Granulaten. Hierbei werden die in einer ersten Arbeitsstufe durch
Strangpressen und Zerteilen hergestellten Granulate gegebenenfalls mit weiteren Inhalts-
und Hilfsstoffen vermischt und tablettiert. Der Anteil des vorverdichteten Granulats an
den PreBlingen betrdgt in dieser Schrift bis zu 100%. Eine Vorbehandlung der optional

eingesetzten Zumischkomponenten wird nicht offenbart.

Die nach den genannten Dokumenten hergestellten Waschmitteltabletten weisen zwar
eine ausreichende Hirte auf, haben aber Zerfallsgeschwindigkeiten, die eine Dosierung
iiber eine Einspiilkammer einer Haushaltswaschmaschine nicht erméglichen. In den zi-
tierten Schriften des Standes der Technik werden Aufldsezeiten von unter 10 Minuten und
Riickstandswerte unter 50 % als gut bezeichnet, wobei solche Werte fiir den Einsatz von

Waschmitteltabletten iiber die Einspiilkammer v6llig unzureichend sind.

Ein weiterer Nachteil der nach dem Stand der Technik hergestellten Formkaorper liegt in
deren mangelnder Resistenz gegeniiber schockartig auftretenden Belastungen. Gegeniiber
Druck, der langsam steigend auf sie einwirkt, sind die Tabletten hinreichend stabil, wih-
rend sie beispielsweise beim Fall auf harten Untergrund zerbersten. Beim Fall oder beim
Transport der Tabletten konnen auch Kantenbrucherscheinungen auftreten, gegen die die
herkommlichen Tabletten nicht ausreichend stabil sind. Zusitzlich haben iibliche Wasch-
und Reinigungsmittelformkorper den Nachteil, daB sie bei Lagerung nachhérten bzw.
zerflieBen, so daB sie vor der Umgebungsluft geschiitzt werden miissen, was tiblicherwei-

se durch eine Einzelverpackung realisiert wird.

Der vorliegenden Erfindung lag nun die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur Herstellung
von Wasch- und Reinigungsmittelformkérpern bereitzustellen, das es ermoglicht, Form-
korper herzustellen, die frei von den genannten Nachteilen sind. Es sollen dabei auf einfa-
che und hochst reproduzierbare Weise Wasch- und Reinigungsmittelformkorper herge-
stellt werden konnen, die eine hohe Hirte aufweisen, sich durch eine schnelle Auflosege-

schwindigkeit auszeichnen und auch iiber die Einspiilkammer von Haushaltswaschma-
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schinen einsetzbar sind. Dabei soll sich die Hirte nicht nur auf eine hohe diametrale
Bruchspannung beschrédnken, sondern auch bei Transport (Reibe-/Schiittelbelastung) und
Fall die Stabilitdt der Formkorper gewihrleisten.

Auflerdem sollen die nach dem bereitzustellenden Verfahren hergestellten Formkorper
auch bei offener Lagerung keine Verdnderung ihres vorteilhaften Eigenschaftsprofils er-
fahren, so dafl auf eine luftdichte Verpackung einzelner Tabletten verrzichtet werden

kann.

Es wurde nun gefunden, daB sich Wasch- und Reinigungsmittelformkérper mit den ge-
nannten Vorteilen herstellen lassen, wenn man Vorgemische verpreft, die aus einem ten-
sidhaltigen Granulat, welches mit einem Feststoffcoating versehen ist, sowie weiteren

Aufbereitungskomponenten bestehen.

Gegenstand der Erfindung ist daher ein Verfahren zur Herstellung von Wasch- und Reini-

gungsmittelformkorpern, umfassend die Schritte

a) Herstellung eines tensidhaltigen Granulats

b) Zugabe einer feinteiligen Feststoffkomponente und Ausbildung eines Feststoffcoa-
tings

c) Abmischen mit weiteren Aufbereitungskomponenten

d) Verpressen zu Formkorpern.

Die Herstellung tensidhaltiger Granulate [Schritt a)] ist im Stand der Technik breit be-
schrieben. Neben den herkémmlichen Granulier- und Agglomerationsverfahren, die in den
unterschiedlichsten Mischgranulatoren und Mischagglomeratoren durchgefiihrt werden

konnen, sind beispielsweise auch Prelagglomerationsverfahren einsetzbar.

Die Granulierung kann in einer Vielzahl von in der Wasch- und Reinigungsmittelindustrie
liblicherweise eingesetzten Apparaten durchgefithrt werden. So ist es beispielsweise
moglich, die in der Pharmazie géngigen Verrunder zu verwenden. In solchen Drehtelle-

rapparaturen betrégt die Verweilzeit der Granulate iiblichrweise weniger als 20 Sekunden.
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Auch herkommliche Mischer und Mischgranulatoren sind zur Granulierung geeignet. Als
Mischer kdnnen dabei sowohl Hochintensitdtsmischer (“high-shear mixer”) als auch nor-
male Mischer mit geringeren Umlaufgeschwindigkeiten verwendet werden. Geeignete
Mischer sind beispielsweise Eirich®-Mischer der Serien R oder RV (Warenzeichen der
Maschinenfabrik Gustav Eirich, Hardheim), der Schugi® Flexomix, die Fukae® FS-G-
Mischer (Warenzeichen der Fukae Powtech, Kogyo Co., Japan), die Lodige® FM-, KM-
und CB-Mischer (Warenzeichen der Lodige Maschinenbau GmbH, Paderborn) oder die
Drais®-Serien T oder K-T (Warenzeichen der Drais-Werke GmbH, Mannheim). Die Ver-
weilzeiten der Granulate in den Mischern liegen im Bereich von weniger als 60 Sekun-
den, wobei die Verweilzeit auch von der Umlaufgeschwindigkeit des Mischers abhingt.
Hierbei verkiirzen sich die Verweilzeiten entsprechend, je schneller der Mischer lauft.
Bevorzugt betragen die Verweilzeiten der Granulate im Mischer/Verrunder unter einer

Minute, vorzugsweise unter 15 Sekunden.

Bei dem Verfahren der PreBagglomeration wird das tensidhaltige Granulat unter Druck
und unter Einwirkung von Scherkriften verdichtet und dabei homogenisiert und anschlie-
end formgebend aus den Apparaten ausgetragen. Die technisch bedeutsamsten Preflag-
glomerationsverfahren sind die Extrusion, die Walzenkompaktierung, die Pelletierung
und das Tablettieren. Im Rahmen der vorliegenden Erfindung bevorzugt zur Herstellung
des tensidhaltige Granulats eingesetzte Preflaggiomerationsverfahren sind die Extrusion,

die Walzenkompaktierung und die Pelletierung.

In einer bevbrzugten Ausfithrungsform der Erfindung wird dabei das tensidhaltige Gra-
nulat vorzugsweise kontinuierlich einem Planetwalzenextruder oder einem 2-Wellen-
Extruder bzw. 2-Schnecken-Extruder mit gleichlaufender oder gegenlaufender Schnek-
kenfithrung zugefiihrt, dessen Gehiduse und dessen Extruder-Granulierkopf auf die vorbe-
stimmte Extrudiertemperatur aufgeheizt sein kénnen. Unter der Schereinwirkung der Ex-
truderschnecken wird dés Vorgemisch unter Druck, der vorzugsweise mindestens 25 bar
betrédgt, bei extrem hohen Durchsitzen in Abhédngigkeit von dem eingesetzten Apparat
aber auch darunter liegen kann, verdichtet, plastifiziert, in Form feiner Strange durch die

Lochdiisenplatte im Extruderkopf extrudiert und schliellich das Extrudat mittels eines
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rotierenden Abschlagmessers vorzugsweise zu etwa kugelférmigen bis zylindrischen Gra-
nulatkérnern verkleinert. Der Lochdurchmesser der Lochdiisenplatte und die Strang-
schnittléihge werden dabei auf die gewidhlte Granulatdimension abgestimmt. In dieser
Ausfiihrungsform gelingt die Herstellung von Gr:anulaten einer im wesentlichen gleich-
méfig vorherbestimmbaren Teilchengrofle, wobei im einzelnen die absoluten Teil-
chengrofien dem beabsichtigten Einsatzzweck angepaft sein konnen. Wichtige Ausfiih-
rungsformen sehen hier die Herstellung von einheitlichen Granulaten im Millimeterbe-
reich, beispielsweise im Bereich von 0,8 bis 5 mm und insbesondere im Bereich von etwa
1,0 bis 3 mm vor. Das Lange/Durchmesser-Verhéltnis der abgeschlagenen priméren Gra-
nulate liegt dabei in einer wichtigen Ausfithrungsform im Bereich von etwa 1:1 bis etwa
3:1. Weiterhin ist es bevorzugt, das noch plastische Primérgranulat einem weiteren form-
gebenden Verarbeitungsschritt zuzufiihren; dabei werden am Rohextrudat vorliegende
Kanten abgerundet, so daf3 letztlich kugelformig bis anndhernd kugelférmige Extrudat-
korner erhalten werden konnen. Alternativ kénnen Extrusionen/Verpressungen auch in

Niedrigdruckextrudern, in der Kahl-Presse oder im Bextruder durchgefiihrt werden.

In einer weiteren bevorzugten Ausfithrungsform der vorliegenden Erfindung wird das
Herstellverfahren fiir das tensidhaltige Granulat mittels einer Walzenkompaktierung
durchgefuihrt. Hierbei wird das tensidhaltige Granulat gezielt zwischen zwei glatte oder
mit Vertiefungen von definierter Form versehene Walzen eindosiert und zwischen den
beiden Walzen unter Druck zu einem blattférmigen Kompaktat, der sogenannten Schiilpe,
ausgewalzt. Die Walizen liben auf das Vorgemisch einen hohen Liniendruck aus und kon-
nen je nach Bedarf zusitzlich geheizt bzw. gekiihlt werden. Bei der Verwendung von
Glattwalzen erhélt man glatte, unstrukturierte Schiilpenbénder, wihrend durch die Ver-
wendung strukturierter Walzen entsprechend strukturierte Schiilpen oder einzelne Pellets
erzeugt werden konnen, in denen beispielsweise bestimmte Formen der spiteren Granu-
late bzw. Formkorper vorgegeben werden konnen. Das Schiilpenband wird nachfolgend
durch eine Abschlag- und Zerkleinerungsvorgang in kleinere Stiicke gebrochen und kann
auf diese Weise zu Granulatkérnern verarbeitet werden, die durch ‘weitere an sich be-
kannte Oberflachen-behandlungsverfahren weiter vergiitet, insbesondere in annihernd

kugelférmige Gestalt gebracht werden kénnen.
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In einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform der vorliegenden Erfindung wird die
Herstellﬁng des tensidhaltigen Granulats mittels einer Pelletierung durchgefiihrt. Hierbei
wird das tensidhaltige Granulat auf eine perforierte Fliche aufgebracht und mittels eines
druckgebenden Korpers durch die Locher gedriickt. Bei iiblichen Ausfiihrungsformen von
Pelltpressen wird das tensidhaltige Granulat unter Druck verdichtet, plastifiziert, mittels
einer rotierenden Walze in Form feiner Stringe durch eine perforierte Fliche gedriickt
und schlieBlich mit einer Abschlagvorrichtung zu Granulatkdmern zerkleinert. Hierbei
sind die unterschiedlichsten Ausgestaltungen von Druckwalze und perforierter Matrize
denkbar. So finden beispielsweise flache perforierte Teller ebenso Anwendung wie kon-
kave oder konvexe Ringmatrizen, durch die das Material mittels einer oder mehrerer
Druckwalzen hindurchgepreit wird. Die Prefirollen konnen bei den Tellergerdten auch
konisch geformt sein, in den ringformigen Gerdten kénnen Matrizen und Prefrolle(n)
gleichldufigen oder gegenldufigen Drehsinn besitzen. Ein zur Durchfithrung des erfin-
dungsgemiflen Verfahrens geeigneter Apparat wird beispielsweise in der deutschen Of-
fenlegungsschrift DE 38 16 842 (Schliiter GmbH) beschrieben. Die in dieser Schrift of-
fenbarte Ringmatrizenpresse besteht aus einer rotierenden, von Preflkandlen durchsetzten
Ringmatrize und wenigstens einer mit deren Innenfliche in Wirkverbindung stehenden
Prefirolle, die das dem Matrizenraum zugefiihrte Material durch die PreBkanile in einen
Materialaustrag prefit. Hierbei sind Ringmatrize und Prefirolle gleichsinnig antreibbar,
wodurch eine verringerte Scherbelastung und damit geringere Temperaturerh6hung des
Vorgemischs realisierbar ist. Selbstverstidndlich kann aber auch bei der Pelletierung mit
heiz- oder kiihlbaren Walzen gearbeitet werden, um eine gewlinschte Temperatur des

Vorgemischs einzustellen.

Die tensidhaltigen Granulate enthalten neben Fiill- und Tréagerstoffen sowie optional ein-
zusetzenden Inhlatsstoffen von Wasch- und Reinigungsmitteln und zusétzlichen Granu-
lierhilfsmitteln Tenside. Diese grenzflichenaktive Substanzen stammen aus der Gruppe
der anionischen, nichtionischen, zwitterionischen oder kationischen Tenside, wobei anio-
nische Tenside aus 6konomischen Griinden und aufgrund ihres Leistungsspektrums deut-

lich bevorzugt sind.
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Als anionische Tenside werden beispielsweise solche vom Typ der Sulfonate und Sulfate
eingesetzf. Als Tenside vom Sulfonat-Typ kommen dabei vorzugsweise Cg,;-
Alkylbenzolsulfonate, Olefinsulfonate, d.h. Gemische aus Alken- und Hydroxyalkansul-
fonaten sowie Disulfonaten, wie man sie beispielsweise aus C,, ;;-Monoolefinen mit end-
oder innenstdndiger Doppelbindung durch Sulfonieren mit gasformigem Schwefeltrioxid
und anschliefende alkalische oder saure Hydrolyse der Sulfonierungsprodukte erhilt, in
Betracht. Geeignet sind auch Alkansulfonate, die aus C,, ;;-Alkanen beispielsweise durch
Sulfochlorierung oder Sulfoxidation mit anschlieender Hydrolyse bzw. Neutralisation
gewonnen werden. Ebenso sind auch die Ester von a-Sulfofettsduren (Estersulfonate),

z.B. die a-sulfonierten Methylester der hydrierten Kokos-, Palmkern- oder Talgfettsduren

geeignet.

Weitere geeignete Aniontenside sind sulfierte Fettsdureglycerinester. Unter Fettsauregly-
cerinestern sind die Mono-, Di- und Triester sowie deren Gemische zu verstehen, wie sie
bei der Herstellung durch Veresterung von einem Monoglycerin mit 1 bis 3 Mol Fettsdure
oder bei der Umesterung von Triglyceriden mit 0,3 bis 2 Mol Glycerin erhalten werden.
Bevorzugte sulfierte Fettsdureglycerinester sind dabei die Sulfierprodukte von gesittigten
Fettsduren mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen, beispielsweise der Capronsdure, Caprylsdure,

Caprinsdure, Myristinsdure, Laurinsdure, Palmitinséure, Stearinsdure oder Behenséure.

Als Alk(en)ylsulfate werden die Alkali- und insbesondere die Natriumsalze der Schwefel-
sdurehalbester der C,,-C -Fettalkohole, beispielsweise aus Kokosfettalkohol, Talgfettal-
kohol, Lauryl-, Myristyl-, Cetyl- oder Stearylalkohol oder der C,,-C,,-Oxoalkohole und
diejenigen Halbester sekundédrer Alkohole dieser Kettenldngen bevorzugt. Weiterhin be-
vorzugt sind Alk(en)ylsulfate der genannten Kettenlénge, welche einen synthetischen, auf
petrochemischer Basis hergestellten geradkettigen Alkylrest enthalten, die ein analoges
Abbauverhalten besitzen wie die addquaten Verbindungen auf der Basis von fettchemi-
schen Rohstoffen. Aus waschtechnischem Interesse sind die C,,-C,,-Alkylsulfate und C,,-
C,s-Alkylsulfate sowie C,,-C,;-Alkylsulfate bevorzugt. Auch 2,3-Alkylsulfate, welche
beispielsweise gemdfl den US-Patentschriften 3,234,258 oder 5,075,041 hergestellt wer-
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den und als Handelsprodukte der Shell Oil Company unter dem Namen DAN® erhalten

werden kénnen, sind geeignete Aniontenside.

Auch die Schwefelsiuremonoester der mit 1 bis 6 Mol Ethylenoxid ethoxylierten gerad-
kettigen oder verzweigten C,,,-Alkohole, wie 2-Methyl-verzweigte C, ,-Alkohole mit im
Durchschnitt 3,5 Mol Ethylenoxid (EO) oder C,, s-Fettalkohole mit 1 bis 4 EO, sind ge-
eignet. Sie werden in Reinigungsmitteln aufgrund ihres hohen Schaumverhaltens nur in

relativ geringen Mengen, beispielsweise in Mengen von 1 bis 5 Gew.-%, eingesetzt.

Weitere geeignete Aniontenside sind auch die Salze der Alkylsulfobernsteinsdure, die
auch als Sulfosuccinate oder als Sulfobernsteinsiureester bezeichnet werden und die Mo-
noester und/oder Diester der Sulfobernsteinsiure mit Alkoholen, vorzugsweise Fettalko-
holen und insbesondere ethoxylierten Fettalkoholen darstellen. Bevorzugte Sulfosuccinate
enthalten C,,-Fettalkoholreste oder Mischungen aus diesen. Insbesondere bevorzugte
Sulfosuccinate enthalten einen Fettalkoholrest, der sich von ethoxylierten Fettalkoholen
ableitet, die fiir sich betrachtet nichtionische Tenside darstellen (Beschreibung siehe un-
ten). Dabei sind wiederum Sulfosuccinate, deren Fettalkohol-Reste sich von ethoxylierten
Fettalkoholen mit eingeengter Homologenverteilung ableiten, besonders bevorzugt. Eben-
so ist es auch mdglich, Alk(en)ylbernsteinsdure mit vorzugsweise 8 bis 18 Kohlen-

stoffatomen in der Alk(en)ylkette oder deren Salze einzusetzen.

Als weitere anionische Tenside kommen insbesondere Seifen in Betracht. Geeignet sind
gesittigte Fettsdureseifen, wie die Salze der Laurinsdure, Myristinsdure, Palmitinséure,
Stearinsaure, hydrierte Erucasdure und Behensiure sowie insbesondere aus natiirlichen

Fettsduren, z.B. Kokos-, Palmkern- oder Talgfettsiuren, abgeleitete Seifengemische.

Die anionischen Tenside einschlieBlich der Seifen konnen in Form ihrer Natrium-, Ka-
lium- oder Ammoniumsalze sowie als l6sliche Salze organischer Basen, wie Mono-, Di-
oder Triethanolamin, vorliegen. Vorzugsweise liegen die anionischen Tenside in Form

ihrer Natrium- oder Kaliumsalze, insbesondere in Form der Natriumsalze vor.
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Im Rahmen der vorliegenden Erfindung sind Tensidgranulate als Verfahrensendprodukte
des Zwischenschritts a) bevorzugt, die 5 bis 50 Gew.-%, vorzugsweise 7,5 bis 40 Gew.-%
uns insbesondere 10 bis 20 Gew.-% anionische Tensid(e), jeweils bezogen auf das Gra-

nulat, enthalten.

Bei der Auswahl der anionischen Tenside, die in den Verfahrensendprodukten des Zwi-
schenschritts a) zum Einsatz kommen, stehen der Formulierungsfreiheit keine einzuhal-
tenden Rahmenbedingungen im Weg. Bevorzugte Tensidgranulate weisen jedoch einen
Gehalt an Seife auf, der 0,2 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht des in Schritt d)
hergestellten Wasch- und Reinigungsmittelformkérpers, iibersteigt. Bevorzugt einzuset-
zende anionische Tenside sind dabei die Alkylbenzolsulfonate und Fettalkoholsulfate,
wobei bevorzugte Wasch- und Reinigungsmittelformkorper 2 bis 20 Gew.-%, vorzugs-
weise 2,5 bis 15 Gew.-% und insbesondere 5 bis 10 Gew.-% Fettalkoholsulfat(e), jeweils
bezogen auf das Gewicht der Wasch- und Reinigungsmittelformkorper, enthalten

Als nichtionische Tenside werden vorzugsweise alkoxylierte, vorteilhafterweise ethoxy-
lierte, insbesondere primire Alkohole mit vorzugsweise 8 bis 18 C-Atomen und durch-
schnittlich 1 bis 12 Mol Ethylenoxid (EO) pro Mol Alkohol eingesetzt, in denen der Al-
koholrest linear oder bevorzugt in 2-Stellung methylverzweigt sein kann bzw. lineare und
methylverzweigte Reste im Gemisch enthalten kann, so wie sie tiblicherweise in Oxoal-
koholresten vorliegen. Insbesondere sind jedoch Alkoholethoxylate mit linearen Resten
aus Alkoholen nativen Ursprungs mit 12 bis 18 C-Atomen, z.B. aus Kokos-, Palm-,
Talgfett- oder Oleylalkohol, und durchschnittlich 2 bis 8 EO pro Mol Alkohol bevorzugt.
Zu den bevorzugten ethoxylierten Alkoholen gehoren beispielsweise C,, ,-Alkohole mit 3
EO oder 4 EO, C,,-Alkohol mit 7 EO, C,, ;s-Alkohole mit 3 EO, 5 EO, 7 EO oder 8 EO,
C,,..s-Alkohole mit 3 EO, 5 EO oder 7 EO und Mischungen aus diesen, wie Mischungen
aus C,,,,~Alkohol mit 3 EO und C,, s-Alkohol mit 5 EO. Die angegebenen Ethoxy-
lierungsgrade stellen statistische Mittelwerte dar, die fiir ein spezielles Produkt eine ganze
oder eine gebrochene Zahl sein kénnen. Bevorzugte Alkoholethoxylate weisen eine einge-

engte Homologenverteilung auf (narrow range ethoxylates, NRE). Zusétzlich zu diesen
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nichtionischen Tensiden kénnen auch Fettalkohole mit mehr als 12 EO eingesetzt werden.

Beispiele hierfiir sind Talgfettalkohol mit 14 EO, 25 EO, 30 EO oder 40 EO.

Eine weitere Klasse bevorzugt eingesetzter nichtionischer Tenside, die entweder als allei-
niges nichtionisches Tensid oder in Kombination mit anderen nichtionischen Tensiden
eingesetzt werden, sind alkoxylierte, vorzugsweise ethoxylierte oder ethoxylierte und
propoxylierte Fettsdurealkylester, vorzugsweise mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen in der Al-
kylkette, insbesondere Fettsduremethylester, wie sie beispielsweise in der japanischen
Patentanmeldung JP 58/217598 beschrieben sind oder die vorzugsweise nach dem in der
internationalen Patentanmeldung WO-A-90/13533 beschriebenen Verfahren hergestellt

werden.

Eine weitere Klasse von nichtionischen Tensiden, die vorteilhaft eingesetzt werden kann,
sind die Alkylpolyglycoside (APG). Einsetzbare Alkypolyglycoside geniigen der allge-
meinen Formel RO(G),, in der R fiir einen linearen oder verzweigten, insbesondere in 2-
Stellung methylverzweigten, gesittigten oder ungesittigten, aliphatischen Rest mit 8 bis
22, vorzugsweise 12 bis 18 C-Atomen bedeutet und G das Symbol ist, das fiir eine Glyko-
seeinheit mit 5 oder 6 C-Atomen, vorzugsweise fiir Glucose, steht. Der Glycosidierungs-
grad z liegt dabei zwischen 1,0 und 4,0, vorzugsweise zwischen 1,0 und 2,0 und insbe-

sondere zwischen 1,1 und 1,4.

Bevorzugt eingesetzt werden lineare Alkylpolyglucoside, also Alkylpolyglycoside, in

denen der Polyglycosylrest ein Glucoserest und der Alkylrest ein n-Alkylrest ist.

Die Verfahrensendprodukte des Zwischenschritts a) konnen bevorzugt Alkylpolyglycosi-
de enthalten, wobei Gehalte an APG iiber 0,2 Gew.-%, bezogen auf den gesamten Form-
korper, bevorzugt sind. Besonders bevorzugte Wasch- und Reinigungsmittelformkoérper
enthalten APG in Mengen von 0,2 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 0,2 bis 5 Gew.-% und

insbesondere von 0,5 bis 3 Gew.-%.
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Auch nichtionische Tenside vom Typ der Aminoxide, beispielsweise N-Kokosalkyl-N,N-
dimethylaminoxid und N-Talgalkyl-N,N-dihydroxyethylaminoxid, und der Fettsdurealka-
nolamide konnen geeignet sein. Die Menge dieser nichtionischen Tenside betrégt vor-

zugsweise nicht mehr als die der ethoxylierten Fettalkohole, insbesondere nicht mehr als

die Hilfte davon.

Weitere geeignete Tenside sind Polyhydroxyfettsdureamide der Formel (II),

Rr!
|
R-CO-N-[Z] y

in der RCO fiir einen aliphatischen Acylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen, RI fiir Was-
serstoff, einen Alkyl- oder Hydroxyalkylrest mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen und [Z] fiir
einen linearen oder verzweigten Polyhydroxyalkylrest mit 3 bis 10 Kohlenstoffatomen
und 3 bis 10 Hydroxylgruppen steht. Bei den Polyhydroxyfettsdureamiden handelt es sich
um bekannte Stoffe, die iiblicherweise durch reduktive Aminierung eines reduzierenden
Zuckers mit Ammoniak, einem Alkylamin oder einem Alkanolamin und nachfolgende

Acylierung mit einer Fettsdure, einem Fettsdurealkylester oder einem Fettsdurechlorid

erhalten werden konnen.

Zur Gruppe der Polyhydroxyfettsaureamide gehoren auch Verbindungen der Formel (III),

R1.0-R2

|
R-CO-N-[Z] (1)
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in der R fiir einen linearen oder verzweigten Alkyl- oder Alkenylrest mit 7 bis 12 Kohlen-
stoffatomen, R' fiir einen linearen, verzweigten oder cyclischen Alkylrest oder einen
Arylrest mit 2 bis 8 Kohlenstoffatomen und R? fiir einen linearen, verzweigten oder cy-
clischen Alkylrest oder einen Aryirest oder einen Oxy-Alkylrest mit 1 bis 8 Kohlenstof-
fatomen steht, wobei C, ,-Alkyl- oder Phenylreste bevorzugt sind und [Z] fiir einen line-
aren Polyhydroxyalkylrest steht, dessen Alkylkette mit mindestens zwei Hydrox-
ylgruppen substituiert ist, oder alkoxylierte, vorzugsweise ethoxylierte oder propxylierte

Derivate dieses Restes.

[Z] wird vorzugsweise durch reduktive Aminierung eines reduzierten Zuckers erhalten,
beispielsweise Glucose, Fructose, Maltose, Lactose, Galactose, Mannose oder Xylose.
Die N-Alkoxy- oder N-Aryloxy-substituierten Verbindungen kénnen dann beispielweise
nach der Lehre der internationalen Anmeldung WO0-A-95/07331 durch Umsetzung mit
Fettsdauremethylestern in Gegenwart eines Alkoxids als Katalysator in die gewiinschten

Polyhydroxyfettsdureamide liberfiihrt werden.

Unabhéngig davon, ob anionische oder nichtionische Tenside oder Mischungen aus die-
sen Tensidklassen sowie gegebenenfalls amphotere oder kationische Tenside im Tensid-
granulat eingesetzt werden, sind errfindungsgemifle Verfahren bevorzugt, bei denen der
Tensidgehalt des in Schritt a) hergestellten tensidhaltigen Granulats 5 bis 60 Gew.-%,
vorzugsweise 10 bis 50 Gew.-% und insbesondere 15 bis 40 Gew.-%, jeweils bezogen auf

das Tensidgranulat, betragt.

Das Tensidgranulat kann in den Wasch- und Reinigungsmittelformkorpern in variieren-
den Mengen eingesetzt werden. Erfindungsgemife Verfahren, in denen der Anteil des
tensidhaltigen Granulats an den Wasch- und Reinigungsmittelformkérpern 40 bis 95
Gew.-%, vorzugsweise 45 bis 85 Gew.-% und insbesondere 55 bis 75 Gew.-%, jeweils
bezogen auf das Gewicht der Wasch- und Reinigungsmittelformkérper, betrégt, sind da-

bei bevorzugt.
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Es ist im Rahmen der vorliegenden Erfindung bevorzugt, die tensidhaltigen Granulate in
Schritt a) in einem Mischer/Granulator herzustellen. Dies Vorgehensweise hat den Vor-
teil, daB das aufzubringende Feststoffcoating in den gleichen Apparat eingebracht werden
kann. Auf diese Weise wird fiir die Verfahrensschritte a) und b) lediglich ein Mi-
scher/Granulator benétigt. So sind erfindungsgeméBe Verfahren bevorzugt, bei denen die
Schritte a) und b) in einem (im Sinne von ein- und demselben) Mischer/Granulator durch-
gefiihrt werden. Besonders bevorzugt sind Verfahren, bei denen die Verfahrensschritte a)
und b) in einem langsamlaufenden Mischer, z.B. einem Lodige-Pflugscharmischer, bei
Umlaufgeschwindigkeiten der Mischwerkzeuge von 80 bis 300 U/min durchgefiihrt wer-

den.

Es ist besonders vorteilhaft, diesen Mischer in zwei Kammern aufzuteilen. In der grofleren
Kammer erfolgt die Granulation, wihrend in der kleineren Kammer die Abpuderung des
Granulats erfolgt. Weiterhin kann in einem kontinuierlich betriebenen Lodige-
Pflugscharmischer die Granulation iiber die Verweilzeit des Pulvers so gesteuert werden,
daB neben den Granulaten mindestens 3 Gew.-% feinteiliger Komponenten im Austrag
vorliegen. Diese feinteiligen Komponenten konnen in einen nachgeschalteten schnellau-
fenden Mischer. vorzugsweise einem Schugi-Mischer, oberflachlich auf die gebildeten
Granulate aufgebracht werden. Zusitzlich konnen in diesem zweiten Mischer Fliissigkei-
ten eingediist werden, um den Effekt des Feststoffcoatings mit einem zusétzlichen Coa-
ting zu verstirken. Zusitzliche Coatingmaterialien sind dabei vorzugsweise Polymer-

oder Wasserglaslosungen.

Eine weitere Moglichkeit besteht darin, den Lodige-Mischer batchweise zu betreiben,
wobei die feinteiligen Komponenten getrennt am Ende der Granulation zugegeben wer-
den. Der Mischerinhalt kann dann in ein Zwischenlager oder auf ein Transportband ab-
gelassen werden, von wo aus die nachgeschalteten Anlagenteile (Wirbelschichttrockner,

Sieb, Miihle etc.) kontinuierlich weiterbetrieben werden.

Die feinteilige Feststoffkomponente, die in Verfahrensschritt b) das Feststoffcoating auf

den in Schritt a) gebildeten tensidhaltigen Granulaten ausbildet, kann aus den unter-
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schiedlichsten Inhaltsstoffen von Wasch- und Reinigungsmitteln bestehen. Der Begriff
“feinteilig” charakterisiert im Rahmen der vorliegenden Anmeldung Teilchengréfen unter
150 pm. ‘Unabhéingig von der chemischen Natur der eingesetzten feinteiligen Feststoff-
komponente weist diese im Rahmen der vorliegenden Erfindung bevorzugt Teilchengro-
3en unterhalb 100 pm, vorzugsweise unterhalb 50 um, besonders bevorzugt unterhalb 20

um und insbesondere unterhalb 10 um auf.

Wie bereits erwiahnt, konnen als feinteilige Feststoffkomponenten in Schritt b) samtliche
Inhaltsstoffe von Wasch- und Reinigungsmitteln eingesetzt werden, sofern sie den Bedin-
gungen an die Feinteiligkeit geniigen. Neben Bleichmitteln, Bleichaktivatoren, Polyme-
ren, Fiillsalzen usw. haben sich fiir den Verfahrensschritt b) als feinteilige Feststoffkom-
ponente insbesondere Geriiststoffe bewihrt, wobei als feinteilige Feststoffkomponente ein
Geriiststoff aus der Gruppe der Alkalicarbonate, Alkalihydrogencarbonate, der amorphen
oder kristallinen Alkalisilikate und/oder der Alkalialuminosilikate bevorzugt eingesetzt
wird. Desweiteren sind Kieselsduren, wie beispielsweise Fallungs- oder pyrogene Kisel-

sduren, als feinteilige Feststoffkomponenten bevorzugt.

Neben den waschaktiven Substanzen sind Geriiststoffe die wichtigsten Inhaltsstoffe von
Wasch- und Reinigungsmitteln. In den erfindungsgeméfien Wasch- und Reinigungsmittel-
formkorpern konnen dabei alle iiblicherweise in Wasch- und Reinigungsmitteln einge-
setzten Geriiststoffe enthalten sein, insbesondere also Zeolithe, Silikate, Carbonate, orga-
nische Cobuilder und — wo keine dkologischen Vorurteile gegen ihren Einsatz bestehen -
auch die Phosphate. Der Einsatz der Geriiststoffe kann dabei sowohl als feinteilige Fest-
stoffkomponente fiir den Verfahrensschritt b) als auch als Zumischkomponente im nach-

folgenden Verfahrensschritt c) erfolgen.

Geeignete kristalline, schichtformige Natriumsilikate besitzen die allgemeine Formel
NaMS8i,0,,., ‘H,0, 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 beispielsweise in der européischen Patentanmeldung
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EP-A-0 164 514 beschrieben. Bevorzugte kristalline Schichtsilikate der angegebenen
Formel sind solche, in denen M fiir Natrium steht und x die Werte 2 oder 3 annimmt. Ins-
besondere sind sowoh! B- als auch §-Natriumdisilikate Na,Si,0; - yH,O bevorzugt, wobei
B-Natriumdisilikat beispielsweise nach dem Verfahren erhalten werden kann, das in der

internationalen Patentanmeldung WO-A-91/08171 beschrieben ist.

Einsetzbar sind auch amorphe Natriumsilikate mit einem Modul Na,O : SiO, von 1:2 bis
1:3,3, vorzugsweise von 1:2 bis 1:2,8 und insbesondere von 1:2 bis 1:2,6, welche 16sever-
zogert sind und Sekundidrwascheigenschaften aufweisen. Die Loseverzogerung gegeniiber
herk6mmlichen amorphen Natriumsilikaten kann dabei auf verschiedene Weise, bei-
spielsweise durch Oberflichenbehandlung, Compoundierung, Kompaktierung/ Verdich-
tung oder durch Ubertrocknung hervorgerufen worden sein. Im Rahmen dieser Erfindung
wird unter dem Begriff "amorph" auch "rontgenamorph" verstanden. Dies heifit, dafl die
Silikate bei Rontgenbeugungsexperimenten keine scharfen Rontgenreflexe liefern, wie sie
fiir kristalline Substanzen typisch sind, sondern allenfalls ein oder mehrere Maxima der
gestreuten Rontgenstrahlung, die eine Breite von mehreren Gradeinheiten des Beugungs-
winkels aufweisen. Es kann jedoch sehr wohl sogar zu besonders guten Buildereigen-
schaften fithren, wenn die Silikatpartikel bei Elektronenbeugungsexperimenten verwa-
schene oder sogar scharfe Beugungsmaxima liefern. Dies ist so zu interpretieren, daB die
Produkte mikrokristalline Bereiche der Grofie 10 bis einige Hundert nm aufweisen, wobei
Werte bis max. 50 nm und insbesondere bis max. 20 nm bevorzugt sind. Derartige soge-
nannte rontgenamorphe Silikate, welche ebenfalls eine Loseverzogerung gegeniiber den
herkommlichen Wasserglasern aufweisen, werden beispielsweise in der deutschen Pa-
tentanmeldung DE-A- 44 00 024 beschrieben. Insbesondere bevorzugt sind verdichte-
te/kompaktierte amorphe Silikate, compoundierte amorphe Silikate und {iibertrocknete

rontgenamorphe Silikate.

Der eingesetzte feinkristalline, synthetische und gebundenes Wasser enthaltende Zeolith
ist vorzugsweise ein Zeolith vom A-, P-, X- oder Y-Typ. Als Zeolith P wird Zeolith
MAP® (Handelsprodukt der Firma Crosfield) besonders bevorzugt. Geeignet sind jedoch

auch Zeolith X sowie Mischungen aus A, X und/oder P. Kommerziell erhaltlich und im
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Rahmen der vorliegenden Erfindung bevorzugt einsetzbar ist beispielsweise auch ein Co-
Kristallisat aus Zeolith X und Zeolith A (ca. 80 Gew.-% Zeolith X), das von der Firma
CONDEA Augusta S.p.A. unter dem Markennamen VEGOBOND AX® vertrieben wird

und durch die Formel
nNa,O ' (1-n)K,0 - AL,0, " (2 - 2,5)Si0, " (3,5 -5,5) H,0

beschrieben werden kann. Der Zeolith kann dabei sowohl als Geriiststoff in einem granu-
laren Compound eingesetzt, als auch zu einer Art ”Abpuderung” der gesamten zu verpres-
senden Mischung verwendet werden, wobei iiblicherweise beide Wege zur Inkorporation
des Zeoliths in das Vorgemisch genutzt werden. Geeignete Zeolithe weisen eine mittlere
Teilchengréfle von weniger als 10 um (Volumenverteilung; MeBmethode: Coulter Coun-
ter) auf und enthalten vorzugsweise 18 bis 22 Gew.-%, insbesondere 20 bis 22 Gew.-% an

gebundenem Wasser.

Selbstverstindlich ist auch ein Einsatz der allgemein bekannten Phosphate als Builder-
substanzen moglich, sofern ein derartiger Einsatz nicht aus ¢kologischen Griinden ver-
mieden werden sollte. Geeignet sind insbesondere die Natriumsalze der Orthophosphate,

der Pyrophosphate und insbesondere der Tripolyphosphate.

Brauchbare organische Geriistsubstanzen sind beispielsweise die in Form ihrer Natrium-
salze einsetzbaren Polycarbonsiuren, wie Citronensaure, Adipinsdure, Bernsteinséure,
Glutarsiure, Weinsdure, Zuckersduren, Aminocarbonséuren, Nitrilotriessigsdure (NTA),
sofern ein derartiger Einsatz aus 6kologischen Griinden nicht zu beanstanden ist, sowie
Mischungen aus diesen. Bevorzugte Salze sind die Salze der Polycarbonsiuren wie Citro-

nensdure, Adipinsdure, Bernsteinsiure, Glutarsdure, Weinsdure, Zuckersiuren und Mi-

schungen aus diesen.

Die Einsatzmengen der feinteiligen Feststoffkomponente liegt bevorzugt bei Mengen von
0,5 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise von 1,0 bis 7,5 Gew.-% und insbesondere von 2,0 bis

6,0 Gew.-%, jeweils bezogen auf das in Schritt a) gebildete tensidhaltige Granulat.
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Im Verfahrensschritt ¢) wird das mit einem Feststoffcoating versehene Tensidgranulat mit
weiteren Aufbereitungskomponenten zu einem Vorgemisch vermischt, das anschliefend
zu Wasch- und Reinigungsmittelformkérpern verbreﬁt werden kann. Das zu verpressende
Vorgemisch kann dabei als Aufbereitungskomponenten aufler den bereits genannten In-
haltsstoffen weitere in Wasch- und Reinigungsmitteln iibliche Inhaltsstoffe, insbesondere
aus der Gruppe der Desintegrationshilfsmittel, Bleichmittel, Bleichaktivatoren, Enzyme,
pH-Stellmittel, Duftstoffe, Parfiimtriger, Fluoreszenzmittel, Farbstoffe, Schauminhibito-
ren, Silikondle, Antiredepositionsmittel, optischen Aufheller, Vergrauungsinhibitoren,

Farbiibertragungsinhibitoren und Korrosionsinhibitoren enthalten.

Um den Zerfall hochverdichteter Formkérper zu erleichtern, ist es moglich, Desintegrati-
onshilfsmittel, sogenannte Tablettensprengmittel, in diese einzuarbeiten, um die Zerfalls-
zeiten zu verkiirzen. Unter Tablettensprengmitteln bzw. Zerfallsbeschleunigern werden
gemdll Rompp (9. Auflage, Bd. 6, S. 4440) und Voigt ”Lehrbuch der pharmazeutischen
Technologie” (6. Auflage, 1987, S. 182-184) Hilfsstoffe verstanden, die fiir den raschen
Zerfall von Tabletten in Wasser oder Magensaft und fiir die Freisetzung der Pharmaka in

resorbierbarer Form sorgen.

Diese Stoffe, die auch aufgrund ihrer Wirkung als ”Spreng”mittel bezeichnet werden,
vergroflern bei Wasserzutritt ihr Volumen, wobei einerseits das Eigenvolumen vergrofert
(Quellung), andererseits auch iiber die Freisetzung von Gasen ein Druck erzeugt werden
kann, der die Tablette in kleinere Partikel zerfallen 14Bt. Altbekannte Desintegrations-
hilfsmittel sind beispielsweise Carbonat/Citronenséure-Systeme, wobei auch andere orga-
nische Séuren eingesetzt werden kénnen. Quellende Desintegrationshilfsmittel sind bei-
spielsweise synthetische Polymere wie Polyvinylpyrrolidon (PVP) oder natiirliche Poly-
mere bzw. modifizierte Naturstoffe wie Cellulose und Stirke und ihre Derivate, Alginate

oder Casein-Derivate.
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Bevorzugte Wasch- und Reinigungsmittelformkorper enthalten 0,5 bis 10 Gew.-%, vor-

zugsweise 3 bis 7 Gew.-% und insbesondere 4 bis 6 Gew.-% eines Desintegrationshilfs-

mittels , jeweils bezogen auf das Formkorpergewicht.

Als bevorzugte Desintegrationsmittel werden im Rahmen der vorliegenden Erfindung
Desintegrationsmittel auf Cellulosebasis eingesetzt, so da3 bevorzugte Wasch- und Reini-
gungsmittelformkorper ein solches Desintegrationsmittel auf Cellulosebasis in Mengen
von 0,5 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 1 bis 5 Gew.-% und insbesondere 2 bis 4 Gew.-%
enthalten. Reine Cellulose weist die formale Bruttozusammensetzung (C¢H,,0;), auf und
stellt formal betrachtet ein B-1,4-Polyacetal von Cellobiose dar, die ihrerseits aus zwei
Molekiilen Glucose aufgebaut ist. Geeignete Cellulosen bestehen dabei aus ca. 500 bis
5000 Glucose-Einheiten und haben demzufolge durchschnittliche Molmassen von 50.000
bis 500.000. Als Desintegrationsmittel auf Cellulosebasis verwendbar sind im Rahmen
der vorliegenden Erfindung auch Cellulose-Derivate, die durch polymeranaloge Reaktio-
nen aus Cellulose erhiltlich sind. Solche chemisch modifizierten Cellulosen umfassen
dabei beispielsweise Produkte aus Veresterungen bzw. Veretherungen, in denen Hydroxy-
Wasserstoffatome substituiert wurden. Aber auch Cellulosen, in denen die Hydroxy-
Gruppen gegen funktionelle Gruppen, die nicht iiber ein Sauerstoffatom gebunden sind,
ersetzt wurden, lassen sich als Cellulose-Derivate einsetzen. In die Gruppe der Cellulose-
Derivate fallen beispielsweise Alkalicellulosen, Carboxymethylcellulose (CMC), Cellulo-
seester und -ether sowie Aminocellulosen.

Die genannten Cellulosederivate werden vorzugsweise nicht allein als Desintegrations-
mittel auf Cellulosebasis eingesetzt, sondern in Mischung mit Cellulose verwendet. Der
Gehalt dieser Mischungen an Cellulosederivaten betréigt vorzugsweise unterhalb 50 Gew.-
%, besonders bevorzugt unterhalb 20 Gew.-%, bezogen auf das Desintegrationsmittel auf
Cellulosebasis. Besonders bevorzugt wird als Desintegrationsmittel auf Cellulosebasis

reine Cellulose eingesetzt, die frei von Cellulosederivaten ist.

Als weiteres Desintegrationsmittel auf Cellulosebasis oder als Bestandteil dieser Kompo-
nente kann mikrokristalline Cellulose verwendet werden. Diese mikrokristalline Cellulose

wird durch partielle Hydrolyse von Cellulosen unter solchen Bedingungen erhalten, die
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nur die amorphen Bereiche (ca. 30% der Gesamt-Cellulosemasse) der Cellulosen angrei-

fen und vollstidndig auflosen, die kristallinen Bereiche (ca. 70%) aber unbeschadet lassen.

Eine naéhfolgende Desaggregation der durch die Hydrolyse entstehenden mikrofeinen

Cellulosen liefert die mikrokristallinen Cellulosen, die Primérteilchengrofen von ca. 5

um aufweisen und beispielsweise zu Granulaten mit einer mittleren Teilchengrofie von

200 pm kompaktierbar sind.

Es ist im erfindungsgemiflen Verfahren fiir die spiteren Wasch- ﬁnd Reinigungsmittel-
formkorper von Vorteil, wenn das zu verpressende Vorgemisch ein Schiittgewicht auf-
weist, das dem iiblicher Kompaktwaschmittel nahe kommt. Insbesondere ist es bevorzugt,
daB3 das zu verpressende Vorgemisch ein Schiittgewicht von mindestens 500 g/l, vor-

zugsweise mindestens 600 g/l und insbesondere oberhalb von 700 g/1, aufweist.

Unter den als Bleichmittel dienenden, in Wasser H,0, liefernden Verbindungen haben das
Natriumperborattetrahydrat und das Natriumperboratmonohydrat besondere Bedeutung.
Weitere brauchbare Bleichmittel sind beispielsweise Natriumpercarbonat, Peroxypyro-
phosphate, Citratperhydrate sowie H,0, liefernde persaure Salze oder Persduren, wie Per-
benzoate, Peroxophthalate, Diperazelainsidure, Phthaloiminopersidure oder Diperdodecan-
diséure. Auch beim Einsatz der Bleichmittel ist es moglich, auf den Einsatz von Tensiden
und/oder Geriiststoffen zu verzichten, so daf} reine Bleichmitteltabletten herstellbar sind.
Sollen solche Bleichmitteltabletten zur Textilwdsche eingesetzt werden, ist eine Kombi-
nation von Natriumpercarbonat mit Natriumsesquicarbonat bevorzugt, unbhéngig davon,
welche weiteren Inhaltsstoffe in den Formkérpern enthalten sind. Werden Reinigungs-
oder Bleichmitteltabletten fiir das maschinelle Geschirrspiilen hergestellt, so konnen auch
Bleichmittel aus der Gruppe der organischen Bleichmittel eingesetzt werden. Typische
organische Bleichmittel sind die Diacylperoxide, wie z.B. Dibenzoylperoxid. Weitere
typische organische Bleichmittel sind die Peroxyséduren, wobei als Beispiele besonders
die Alkylperoxysduren und die Arylperoxyséduren genannt werden. Bevorzugte Vertreter
sind (a) die Peroxybenzoesdure und ihre ringsubstituierten Derivate, wie Alkylperoxy-
benzoesduren, aber auch Peroxy-o-Naphtoesiure und Magnesium-monoperphthalat, (b)

die aliphatischen oder substituiert aliphatischen Peroxysiduren, wie Peroxylaurinsiure,
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Peroxystearinsdure, ¢-Phthalimidoperoxycapronsdure [Phthaloiminoperoxyhexansiure

(PAP)], o-Carboxybenzamidoperoxycapronsaure, N-nonenylamidoperadipinsiure und N-

nonenylainidopersuccinate, und (c) aliphatische und araliphatische Peroxydicarbonséuren,

wie 1,12-Diperoxycarbonsdure, 1,9-Diperoxyazelainsiure, Diperocysebacinsiure, Diper-

oxybrassylsdure, die Diperoxyphthalsduren, 2-Decyldiperoxybutan-1,4-disdure, N N-

Terephthaloyl-di(6-aminopercapronsiue) kénnen eingesetzt werden.

Als Bleichmittel in Formkorpern fiir das maschinelle Geschirrspiilen kénnen auch Chlor
oder Brom freisetzende Substanzen eingesetzt werden. Unter den geeigneten Chlor oder
Brom freisetzenden Materialien kommen beispielsweise heterocyclische N-Brom- und N-
Chloramide, beispielsweise Trichlorisocyanursiure, Tribromisocyanursiure,
Dibromisocyanurséure und/oder Dichlorisocyanursidure (DICA) und/oder deren Salze mit
Kationen wie Kalium und Natrium in Betracht. Hydantoinverbindungen, wie 1,3-Dichlor-

5,5-dimethylhydanthoin sind ebenfalls geeignet.

Um beim Waschen oder Reinigen bei Temperaturen von 60 °C und darunter eine verbes-
serte Bleichwirkung zu erreichen, koénnen Bleichaktivatoren als alleiniger Bestandteil
oder als Inhaltsstoff der Komponente b) eingearbeitet werden. Als Bleichaktivatoren kon-
nen Verbindungen, die unter Perhydrolysebedingungen aliphatische Peroxocarbonsiuren
mit vorzugsweise 1 bis 10 C-Atomen, insbesondere 2 bis 4 C-Atomen, und/oder gegebe-
nenfalls substituierte Perbenzoeséure ergeben, eingesetzt werden. Geeignet sind Substan-
zen, die O- und/oder N-Acylgruppen der genannten C-Atomzahl und/oder gegebenenfalls
substituierte Benzoylgruppen tragen. Bevorzugt sind mehrfach acylierte Alkylendiamine,
insbesondere Tetraacetylethylendiamin (TAED), acylierte Triazinderivate, insbesondere
1,5-Diacetyl-2,4-dioxohexahydro-1,3,5-triazin (DADHT), acylierte Glykolurile, insbe-
sondere Tetraacetylglykoluril (TAGU), N-Acylimide, insbesondere N-Nonanoyl-
succinimid (NOSI), acylierte Phenolsulfonate, insbesondere n-Nonanoyl- oder Iso-
nonanoyloxybenzolsulfonat (n- bzw. iso-NOBS), Carbonsiureanhydride, insbesondere
Phthalsdureanhydrid, acylierte mehrwertige Alkohole, insbesondere Triacetin, Ethy-
lenglykoldiacetat und 2,5-Diacetoxy-2,5-dihydrofuran.
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Zusitzlich zu den konventionellen Bleichaktivatoren oder an deren Stelle kénnen auch
sogenannte Bleichkatalysatoren in die Formkorper eingearbeitet werden. Bei diesen Stof-
fen handelt es sich um bleichverstirkende Ubergangsmetallsalze bzw. Ubergangsmetall-
komplexe wie beispielsweise Mn-, Fe-, Co-, Ru - oder Mo-Salenkomplexe oder -
carbonylkomplexe. Auch Mn-, Fe-, Co-, Ru-, Mo-, Ti-, V- und Cu-Komplexe mit N-
haltigen Tripod-Liganden sowie Co-, Fe-, Cu- und Ru-Amminkomplexe sind als Bleich-

katalysatoren verwendbar.

Als Enzyme kommen solche aus der Klasse der Proteasen, Lipasen, Amylasen, Cellulasen
bzw. deren Gemische in Frage. Besonders gut geeignet sind aus Bakterienstimmen oder
Pilzen, wie Bacillus subtilis, Bacillus licheniformis und Streptomyces griseus gewonnene
enzymatische Wirkstoffe. Vorzugsweise werden Proteasen vom Subtilisin-Typ und insbe-
sondere Proteasen, die aus Bacillus lentus gewonnen werden, eingesetzt. Dabei sind En-
zymmischungen, beispielsweise aus Protease und Amylase oder Protease und Lipase oder
Protease und Cellulase oder aus Cellulase und Lipase oder aus Protease, Amylase und
Lipase oder Protease, Lipase und Cellulase, insbesondere jedoch Cellulase-haltige Mi-
schungen von besonderem Interesse. Auch Peroxidasen oder Oxidasen haben sich in eini-
gen Fillen als geeignet erwiesen. Die Enzyme kénnen an Trigerstoffen adsorbiert
und/oder in Hiillsubstanzen eingebettet sein, um sie gegen vorzeitige Zersetzung zu
schiitzen. Der Anteil der Enzyme, Enzymmischungen oder Enzymgranulate in den erfin-
dungsgemifen Formkoérpern kann beispielsweise etwa 0,1 bis 5 Gew.-%, vorzugsweise

0,1 bis etwa 2 Gew.-% betragen.

Zusitzlich konnen die Wasch- und Reinigungsmittelformkorper auch Komponenten ent-
halten, welche die Ol- und Fettauswaschbarkeit aus Textilien positiv beeinflussen (soge-
nannte soil repellents). Dieser Effekt wird besonders deutlich, wenn ein Textil ver-
schmutzt wird, das bereits vorher mehrfach mit einem erfindungsgemifien Waschmittel,
das diese 6l- und fettlosende Komponente enthélt, gewaschen wurde. Zu den bevorzugten
6l- und fettlosenden Komponenten zihlen beispielsweise nichtionische Celluloseether wie
Methylcellulose und Methylhydroxy-propylcellulose mit einem Anteil an Methoxyl-
Gruppen von 15 bis 30 Gew.-% und an Hydroxypropoxyl-Gruppen von 1 bis 15 Gew.-%,
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jeweils bezogen auf den nichtionischen Celluloseether, sowie die aus dem Stand der
Technik bekannten Polymere der Phthalsidure und/oder der Terephthalsdure bzw. von de-
ren ,Deriifaten, insbesondere Polymere aus Ethylenterephthalaten und/oder Polyethy-
lenglykolterephthalaten oder anionisch und/oder nichtionisch modifizierten Derivaten von
diesen. Besonders bevorzugt von diesen sind die sulfonierten Derivate der Phthalsiure-

und der Terephthalsdure-Polymere.

Die Formkorper konnen als optische Aufheller Derivate der Diaminostilbendisulfonséure
bzw. deren Alkalimetallsalze enthalten. Geeignet sind z.B. Salze der 4,4'-Bis(2-anilino-4-
morpholino-1,3,5-triazinyl-6-amino)stilben-2,2'-disulfonséure oder gleichartig aufgebaute
Verbindungen, die anstelle der Morpholino-Gruppe eine Diethanolaminogruppe, eine
Methylaminogruppe, eine Anilinogruppe oder eine 2-Methoxyethylaminogruppe tragen.
Weiterhin konnen Aufheller vom Typ der substituierten Diphenylstyryle anwesend 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 vorgé-

nannten Aufheller konnen verwendet werden.

Farb- und Duftstoffe werden den erfindungsgemifBlen Wasch- und Reinigungsmittelform-
korpern zugesetzt, um den &dsthetischen Eindruck der Produkte zu verbessern und dem
Verbraucher neben der Weichheitsleistung ein visuell und sensorisch “typisches und un-
verwechselbares” Produkt zur Verfiifung zu stellen. Als Parfiiméle bzw. Duftstoffe kon-
nen einzelne Riechstoffverbindungen, z.B. die synthetischen Produkte vom Typ der Ester,
Ether, Aldehyde, Ketone, Alkohole und Kohlenwasserstoffe verwendet werden. Riech-
stoffverbindungen vom Typ der Ester sind z.B. Benzylacetat, Phenoxyethylisobutyrat, p-
tert.-Butylcyclohexylacetat, Linalylacetat, Dimethylbenzyl-carbinylacetat, Phenylethyla-
cetat, Linalylbenzoat, Benzylformiat, Ethylmethylphenyl-glycinat, Allylcyclohexylpro-
pionat, Styrallylpropionat und Benzylsalicylat. Zu den Ethern zihlen beispielsweise Ben-
zylethylether, zu den Aldehyden z.B. die linearen Alkanale mit 8-18 C-Atomen, Citral,
Citronellal, Citronellyloxyacetaldehyd, Cyclamenaldehyd, Hydroxycitronellal, Lilial und
Bourgeonal, zu den Ketonen z.B. die Jonone, «-Isomethylionon und Methyl-cedrylketon,

zu den Alkoholen Anethol, Citronellol, Eugenol, Geraniol, Linalool, Phenylethylalkohol
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und Terpineol, zu den Kohlenwasserstoffen gehéren hauptséchlich die Terpene wie Li-
monen und Pinen. Bevorzugt werden jedoch Mischungen verschiedener Riechstoffe ver-
wendet, die gemeinsam eine ansprechende Duftnote erzeugen. Solche Parfiiméle kénnen
auch natiirliche Riechstoffgemische enthalten, wié sie aus pflanzlichen Quellen zuging-
lich sind, z.B. Pine-, Citrus-, Jasmin-, Patchouly-, Rosen- oder Ylang-Ylang-Ol. Ebenfalls
geeignet sind Muskateller, Salbeiol, Kamillensl, Nelkentl, Melissendl, Minz6l, Zimt-
blatterdl, Lindenbliitensl, Wacholderbeersl, Vetiversl, Olibanumél, Galbanumé! und
Labdanumél sowie Orangenbliitensl, Neroliol, Orangenschalenél und Sandelholzél.
Ublicherweise liegt der Gehalt der erfindungsgemiBen Weichmacher an Farbstoffen unter
0,01 Gew.-%, wihrend Duftstoffe bis zu 2 Gew.-% der gesamten Formulierung ausma-

chen konnen.

Die Duftstoffe konnen direkt in die erfindungsgemiBen Mittel eingearbeitet werden, es
kann aber auch vorteilhaft sein, die Duftstoffe auf Triger aufzubringen, die die Haftung
des Parfiims auf der Wische verstirken und durch eine langsamere Duftfreisetzung fiir
langanhaltenden Duft der Textilien sorgen. Als solche Tridgermaterialien haben sich bei-
spielsweise Cyclodextrine bewihrt, wobei die Cyclodextrin-Parfiim-Komplexe zusitzlich

noch mit weiteren Hilfsstoffen beschichtet werden kénnen.

Um den &sthetischen Eindruck der erfindungsgeméflen Mittel zu verbessern, kénnen sie
mit geeigneten Farbstoffen eingefirbt werden. Bevorzugte Farbstoffe, deren Auswahl
dem Fachmann keinerlei Schwierigkeit bereitet, besitzen eine hohe Lagerstabilitit und
Unempfindlichkeit gegeniiber den iibrigen Inhaltsstoffen der Mittel und gegen Licht so-

wie keine ausgeprégte Substantivitit gegeniiber Textilfasern, um diese nicht anzufirben.

Die Herstellung der erfindungsgemifien Formkérper erfolgt in Verfahrensschritt d) durch
Informbringen, insbesondere Verpressen zu Tabletten, wobei auf herkémmliche Verfah-
ren zuriickgegriffen werden kann. Zur Herstellung der erfindungsgemiflen Formkorper
wird das Vorgemisch in einer sogenannten Matrize zwischen zwei Stempeln zu einem

festen Komprimat verdichtet. Dieser Vorgang, der im folgenden kurz als Tablettierung
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bezeichnet wird, gliedert sich in vier Abschnitte: Dosierung, Verdichtung (elastische Ver-

formung), plastische Verformung und Ausstof3en.

Zunéchst wird das Vorgemisch in die Matrize eingebracht, wobei die Fiillmenge und da-
mit das Gewicht und die Form des entstehenden Formkérpers durch die Stellung des unte-
ren Stempels und die Form des Prelwerkzeugs bestimmt werden. Die gleichbleibende
Dosierung auch bei hohen Formkoérperdurchsitzen wird vorzugsweise iiber eine volume-
trische Dosierung des Vorgemischs erreicht. Im weiteren Verlauf der Tablettierung be-
rithrt der Oberstempel das Vorgemisch und senkt sich weiter in Richtung des Unterstem-
pels ab. Bei dieser Verdichtung werden die Partikel des Vorgemisches niher aneinander
gedriickt, wobei das Hohlraumvolumen innerhalb der Fiillung zwischen den Stempeln
kontinuierlich abnimmt. Ab einer bestimmten Position des Oberstempels (und damit ab
einem bestimmten Druck auf das Vorgemisch) beginnt die plastische Verformung, bei der
die Partikel zusammenfliefen und es zur Ausbildung des Formkorpers kommt. Je nach
den physikalischen Eigenschaften des Vorgemisches wird auch ein Teil der Vorgemisch-
partikel zerdriickt und es kommt bei noch hoheren Driicken zu einer Sinterung des Vor-
gemischs. Bei steigender Pregeschwindigkeit, also hohen Durchsatzmengen, wird die
Phase der elastischen Verformung immer weiter verkiirzt, so daf3 die entstehenden Form-
korper mehr oder minder grofle Hohlrdume aufweisen kénnen. Im letzten Schritt der Ta-
blettierung wird der fertige Formkorper durch den Unterstempel aus der Matrize heraus-
gedriickt und durch nachfolgende Transporteinrichtungen wegbefordert. Zu diesem Zeit-
punkt ist lediglich das Gewicht des Formkorpers endgiiltig festgelegt, da die PreBlinge
aufgrund physikalischer Prozesse (Riickdehnung, kristallographische Effekte, Abkiihlung

etc.) ihre Form und Grofe noch dndern kdnnen.

Die Tablettierung erfolgt in handelsiiblichen Tablettenpressen, die prinzipiell mit Einfach-
oder Zweifachstempeln ausgeriistet sein konnen. Im letzteren Fall wird nicht nur der
Oberstempel zum Druckaufbau verwendet, auch der Unterstempel bewegt sich wihrend
des Prefvorgangs auf den Oberstempel zu, wihrend der Oberstempel nach unten driickt.
Fiir kleine Produktionsmengen werden vorzugsweise Exzentertablettenpressen verwendet,

bei denen der oder die Stempel an einer Exzenterscheibe befestigt sind, die ihrerseits an
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einer Achse mit einer bestimmten Umlaufgeschwindigkeit montiert ist. Die Bewegung
dieser PreBstempel ist mit der Arbeitsweise eines iiblichen Viertaktmotors vergleichbar.
Die Verpressung kann mit je einem Ober- und Unterstempel erfolgen, es kénnen aber
auch mehrere Stempel an einer Exzenterscheibe befestigt sein, wobei die Anzahl der Ma-
trizenbohrungen entsprechend erweitert ist. Die Durchsétze von Exzenterpressen variieren

janach Typ von einigen hundert bis maximal 3000 Tabletten pro Stunde.

Fiir grofiere Durchsétze wihlt man Rundlauftablettenpressen, bei denen auf einem soge-
nannten Matrizentisch eine grofiere Anzahl von Matrizen kreisformig angeordnet ist. Die
Zahl der Matrizen variiert je nach Modell zwischen 6 und 55, wobei auch gréBere Matri-
zen im Handel erhéltlich sind. Jeder Matrize auf dem Matrizentisch ist ein Ober- und Un-
terstempel zugeordnet, wobei wiederum der Predruck aktiv nur durch den Ober- bzw.
Unterstempel, aber auch durch beide Stempel aufgebaut werden kann. Der Matrizentisch
und die Stempel bewegen sich um eine gemeinsame senkrecht stehende Achse, wobei die
Stempel mit Hilfe schienenartiger Kurvenbahnen wihrend des Umlaufs in die Positionen
fiir Befillung, Verdichtung, plastische Verformung und Ausstofl gebracht werden. An den
Stellen, an denen eine besonders gravierende Anhebung bzw. Absenkung der Stempel
erforderlich ist (Befiillen, Verdichten, Ausstoflen), werden diese Kurvenbahnen durch
zusitzliche Niederdruckstiicke, Nierderzugschienen und Aushebebahnen unterstiitzt. Die
Befiillung der Matrize erfolgt iiber eine starr angeordnete Zufuhreinrichtung, den soge-
nannten Fiillschuh, der mit einem Vorratsbehdlter flir das Vorgemisch verbunden ist. Der
Prefidruck auf das Vorgemisch ist iiber die PreBwege fiir Ober- und Unterstempel indivi-
duell einstellbar, wobei der Druckaufbau durch das Vorbeirollen der Stempelschaftkopfe

an verstellbaren Druckrollen geschieht.

Rundlaufpressen kénnen zur Erhohung des Durchsatzes auch mit zwei Fiillschuhen ver-
sehen werden, wobei zur Herstellung einer Tablette nur noch ein Halbkreis durchlaufen
werden mufl. Zur Herstellung zwei-und mehrschichtiger Formkorper werden mehrere
Fiillschuhe hintereinander angeordnet, ohne dal die leicht angeprefite erste Schicht vor
der weiteren Befiillung ausgestof3en wird. Durch geeignete Prozeffithrung sind auf diese
Weise auch Mantel- und Punkttabletten herstellbar, die einen zwiebelschalenartigen Auf-
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bau haben, wobei im Falle der Punkttabletten die Oberseite des Kerns bzw. der Kemn-
schichten nicht tiberdeckt wird und somit sichtbar bleibt. Auch Rundlauftablettenpressen
sind rrﬁt Einfach- oder Mehrfachwerkzeugen ausriistbar, so daf beispielsweise ein dufe-
rer Kreis mit 50 und ein innerer Kreis mit 35 Bohrungen gleichzeitig zum Verpressen
benutzt werden. Die Durchsitze moderner Rundlauftablettenpressen betragen iiber eine

Million Formkérper pro Stunde.

Im Rahmen der vorliegenden Erfindung geeignete Tablettiermaschinen sind beispielswei-
se erhéltlich bei den Firmen Apparatebau Holzwarth GbR, Asperg, Wilhelm Fette GmbH,
Schwarzenbek, Hofer GmbH, Weil, KILIAN, Kﬁln; KOMAGE, Kell am See, KORSCH
Pressen GmbH, Berlin, Mapag Maschinenbau AG, Bern (CH) sowie Courtoy N.V., Halle
(BE/LU). Besonders geeignet ist beispielsweise die Hydraulische Doppeldruckpresse HPF
630 der Firma LAEIS, D.

Die Formkorper konnen dabei in vorbestimmter Raumform und vorbestimmter Grofe
gefertigt werden. Als Raumform kommen praktisch alle sinnvoll handhabbaren Ausge-
staltungen in Betracht, beispielsweise also die Ausbildung als Tafél, die Stab- bzw. Bar-
renform, Wiirfel, Quader und entsprechende Raumelemente mit ebenen Seitenflichen
sowie insbesondere zylinderformige Ausgestaltungen mit kreisférmigem oder ovalem
Querschnitt. Diese letzte Ausgestaltung erfaf3t dabei die Darbietungsform von der Tablette

bis zu kompakten Zylinderstiicken mit einem Verhéltnis von Hoéhe zu Durchmesser ober-

halb 1.

Die portionierten PreBlinge konnen dabei jeweils als voneinander getrennte Einzelele-
mente ausgebildet sein, die der vorbestimmten Dosiermenge der Wasch- und/oder Reini-
gungsmittel entspricht. Ebenso ist es aber méglich, Preflinge auszubilden, die eine Mehr-
zahl solcher Masseneinheiten in einem Preflling verbinden, wobei insbesondere durch
vorgegebene Sollbruchstellen die leichte Abtrennbarkeit portionierter kleinerer Einheiten
vorgesehen ist. Fiir den Einsatz von Textilwaschmitteln in Maschinen des in Europa iibli-
chen Typs mit horizontal angeordneter Mechanik kann die Ausbildung der portionierten

PreBllinge als Tabletten, in Zylinder- oder Quaderform zweckmiflig sein, wobei ein
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Durchmesser/Hohe-Verhéltnis im Bereich von etwa 0,5 : 2 bis 2 : 0,5 bevorzugt ist. Han-
delsiibliche Hydraulikpressen, Exzenterpressen oder Rundléuferpressen sind geeignete

Vorrichtungen insbesondere zur Herstellung derartiger Prefllinge.

Die Raumform einer anderen Ausfithrungsform der Formkorper ist in ihren Dimensionen
der Einspiilkammer von handelsiiblichen Haushaltswaschmaschinen angepafit, so daf} die
Formkorper ohne Dosierhilfe direkt in die Einspiilkammer eindosiert werden kénnen, wo
sie sich wihrend des Einspiilvorgangs auflost. Selbstverstindlich ist aber auch ein Einsatz
der Waschmittelformkorper iiber eine Dosierhilfe problemlos méglich und im Rahmen

der vorliegenden Erfindung bevorzugt.

Ein weiterer bevorzugter Formkorper, der hergestellt werden kann, hat eine platten- oder
tafelartige Struktur mit abwechselnd dicken langen und diinnen kurzen Segmenten, so daf3
einzelne Segmente von diesem “Riegel” an den Sollbruchstellen, die die kurzen diinnen
Segmente darstellen, abgebrochen und in die Maschine eingegeben werden konnen. Die-
ses Prinzip des “riegelformigen” Formkdrperwaschmittels kann auch in anderen geome-
trischen Formen, beispielsweise senkrecht stehenden Dreiecken, die lediglich an einer

ihrer Seiten langsseits miteinander verbunden sind, verwirklicht werden.

Maoglich ist es aber auch, daf} die verschiedenen Komponenten nicht zu einer einheitlichen
Tablette verprefit werden, sondern dafl Formkdorper erhalten werden, die mehrere Schich-
ten, also mindestens zwei Schichten, aufweisen. Dabei ist es auch moglich, da3 diese ver-
schiedenen Schichten unterschiedliche Losegeschwindigkeiten aufweisen. Hieraus kon-
nen vorteilhafte anwendungstechnische Eigenschaften der Formkorper resultieren. Falls
beispielsweise Komponenten in den Formkoérpern enthalten sind, die sich wechselseitig
negativ beeinflussen, so ist es moglich, die eine Komponente in der schneller 16slichen
Schicht zu integrieren und die andere Komponente in eine langsamer 16sliche Schicht
einzuarbeiten, so daf} die erste Komponente bereits abreagiert hat, wenn die zweite in Lo-
sung geht. Der Schichtaufbau der Formkérper kann dabei sowohl stapelartig erfolgen,
wobei ein Losungsvorgang der inneren Schicht(en) an den Kanten des Formkérpers be-

reits dann erfolgt, wenn die dufleren Schichten noch nicht vollstindig gelost sind, es kann
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aber auch eine vollstdndige Umhiillung der inneren Schicht(en) durch die jeweils weiter
aullen liegende(n) Schicht(en) erreicht werden, was zu einer Verhinderung der friihzeiti-

gen Losung von Bestandteilen der inneren Schicht(en) fiihrt.

In einer weiter bevorzugten Ausfiihrungsform der Erfindung besteht ein Formkérper aus
mindestens drei Schichten, also zwei dufieren und mindestens einer inneren Schicht, wo-
bei mindestens in einer der inneren Schichten ein Peroxy-Bleichmittel enthalten ist, wih-
rend beim stapelférmigen Formkorper die beiden Deckschichten und beim hiillenférmi-
gen Formkorper die duflersten Schichten jedoch frei von Peroxy-Bleichmittel sind. Wei-
terhin ist es auch méglich, Peroxy-Bleichmittel und gegebenenfalls vorhandene Bleichak-
tivatoren und/oder Enzyme raumlich in einem Formkérper voneinander zu trennen. Der-
artige mehrschichtige Formkorper weisen den Vorteil auf, daB sie nicht nur iiber eine Ein-
splilkammer oder iiber eine Dosiervorrichtung, welche in die Waschflotte gegeben wird,
eingesetzt werden konnen; vielmehr ist es in solchen Féllen auch méglich, den Formkér-
per im direkten Kontakt zu den Textilien in die Maschine zu geben, ohne daB Verfleckun-
gen durch Bleichmittel und dergleichen zu befiirchten wiren.

Ahnliche Effekte lassen sich auch durch Beschichtung (“coating”) einzelner Bestandteile
der zu verpressenden Wasch- und Reinigungsmittelzusammensetzung oder des gesamten
Formkorpers erreichen. Hierzu kénnen die zu beschichtenden Korper beispielsweise mit
willrigen Losungen oder Emulsionen bediist werden, oder aber iiber das Verfahren der

Schmelzbeschichtung einen Uberzug erhalten.

Nach dem Verpressen weisen die Wasch- und Reinigungsmittelformkorper eine hohe
Stabilitét auf. Die Bruchfestigkeit zylinderformiger Formkorper kann iiber die MeBgrofie

der diametralen Bruchbeanspruchung erfa3t werden. Diese ist bestimmbar nach

2P
o=—
7Dt
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Hierin steht o fiir die diametrale Bruchbeanspruchung (diametral fracture stress, DFS) in
Pa, P ist die Kraft in N, die zu dem auf den Formkorper ausgeiibten Druck fiihrt, der den
Bruch dés Formkorpers verursacht, D ist der Formkorperdurchmesser in Meter und t ist
die Hohe der Formkorper.
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Beispiele:

Durch Sbrﬁhtrocknung wurde ein tensidhaltiges Turmpulver hergestellt, das als Basis fiir
ein tensidhaltiges Granulat verwendet wurde. Das Turmpulver wurde mit weiteren Kom-
ponenten (Zeolith, Fettalkoholsulfat, NaOH, Aniontensid, Niotensid, Silikat, Polymer) in
einem 50-Liter-Pflugscharmischer der Firma Lodige granuliert {Verfahrensschritt a)},
wobei fiir das erfindungsgemifle Beispiel E im AnschluB} an die Granulation eine Zugabe
von Zeolith A der Teilchengréfie < 10 pm erfolgte {Verfahrensschritt b)}. Die Zugabe
von feinteiligem Zeolith und damit ein Feststoffcoating des tensidhaltigen Granulats un-
terblieb beim Vergleichsbeispiel V. Im Anschlufl an die Granulation wurden die Granu-
late in einer Wirbelschichtapparatur der Firma Glatt bei einer Zulufttemperatur von 60°C
iiber einen Zeitraum von 30 Minuten getrocknet. Nach der Trockung wurden Feinanteile
< 0,6 mm und Grobkornanteile > 1,6 mm abgesiebt. Zur Bestimmung des Wassergehalts
der Granulate wurden jeweiles 2 g des Granulats 10 Minuten bei 130°C auf einem Gerét
Typ MA 30 der Firma Sartorius aufgeheizt und der Trocknungsverlust gravimetrisch be-
stimmt. Die Tensidgranulate E bzw. V wurden dann mit weiteren Komponenten zu einem
preBfihigen Vorgemisch aufbereitet, wonach in einer Korsch-Exzenterpresse die Verpres-
sung zu Tabletten (Durchmesser: 44 mm, Hohe: 22 mmGewicht: 37,5 g) erfolgte. Dabei
wurde der Prefdruck so eingestelit, daB jeweils zwei Serien von Formkorpern erhalten
wurden (E1 und E2 bzw. V1 und V2), die sich in ihrer Hérte unterscheiden. Die Zusam-
mensetzung des sprithgetrockneten Turmpulvers zeigt Tabelle 1, die Zusammensetzungen
der Tensidgranulate sowie die Zusammensetzung der zu verpressenden Vorgemische (und

damit der Formkorper) zeigen die Tabellen 2 und 3.
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Tabelle 1: Zusammensetzung des spriihgetrockneten Turmpulvers [Gew.-%]

C,.;5-Alkylbenzolsulfonat 26,0
Seife 4.0
Natriumcarbonat 43,0
Acrylsiure-Maleinsdure-Copolymer 7,5
Natriumsilikat 12,0
Na-Hydroxyethan-1,1-diphosphonat 2,0
NaOH, wasserfreie Aktivsubstanz 1,5
Wasser, Salze Rest

Tabelle 2: Zusammensetzung der Granulationsansitze [Gew.-%] Gesamtmenge der An-

sdtze: jeweils 10 kg

E * \% *
Turmpulver (Tabelle 1) 42,0 -1 42,0 1
C,,..s-Fettalkoholsulfat 6,0 1 6,0 1
Wessalith® P (Zeolith A) 26,0 1 31,0 1
NaOH, 50 %ig in Wasser 2,1 2 2,1 2
C,,.1s-Fettalkohol mit 7 EO 5,5 3 5,5 3
C,.,5-Alkylbenzolsulfonsdure 8.4 3 8.4 3
Natriumsilikatlosung, 35 %ig in Wasser 2,0 4 2,0 4
Acrylséure-Maleinsdure-Copolymer ** 3,0 4 3,0 4
Wessalith® P (Zeolith A), 10 um (Fest- 5,0 5 - .
stoffcoating)
Wassergehalt des Granulats (%) 8,5 8,7

* Reihenfolge
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** 40 %ig in Wasser
Tabelle 3: Zusammensetzung der Vorgemische [Gew.-%]:

Tensidgranulat (Tabelle 2) 61,75
Natriumperborat-Monohydrat 17,4
TAED 7,3
Schauminhibitor 3,5
Polyacrylat 1,1
Enzyme 2,5
Parfiim 0,45
Wessalith® P (Zeolith A) 1,0
Desintegrationshilfsmittel (Cellulose) 5,0

Die Hérte der Tabletten wurde nach zwei Tagen Lagerung durch Verformung der Tablette
bis zum Bruch gemessen, wobei die Kraft auf die Seitenfldchen der Tablette einwirkte

und die maximale Kraft, der die Tablette standhielt, ermittelt wurde.
Zur Bestimmung des Tablettenzerfalls wurde die Tablette in ein Becherglas mit Wasser
gelegt (600ml Wasser, Temperatur 30°C) und die Zeit bis zum vollstdndigen Tabletten-

zerfall gemessen.

Die experimentellen Daten zeigt Tabelle 4:
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Tabelle 4: Waschmitteltabletten [physikalische Daten]

Tablette E1 V1 E2 V2

Tablettenhérte 39N | 41N | 53N | 48N

Tablettenzerfall | 7sec | 25sec | 14 sec | 28 sec

Durch die erfindungsgeméfle Verfahrensweise lassen sich folglich Waschmitteltabletten
herstellen, die bei vergleichbarer Harte deutlich schneller zerfallen.



WO 00/00581 35 PCT/EP99/04195

Patentanspriiche:

1. Verfé.hren zur Herstellung von Wasch- und Reinigungsmittelformkérpern, umfassend
die Schritte

a) Herstellung eines tensidhaltigen Granulats

b) Zugabe einer feinteiligen Feststoffkomponente und Ausbildung eines Fest-
stoffcoatings

c) Abmischen mit weiteren Aufbereitungskomponenten

d) Verpressen zu Formkérpern.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf} die Schritte a) und b) in

einem Mischer/Granulator durchgefiihrt werden.

3. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daf3 die fein-
teilige Feststoffkomponente in Schritt b) Teilchengréen unterhalb 100 um, vorzugs-
weise unterhalb 50 um, besonders bevorzugt unterhalb 20 um und insbesondere un-

terhalb 10 pm aufweist.

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daf} als fein-
teilige Feststoffkomponente ein Geriiststoff aus der Gruppe der Alkalicarbonate, Al-
kalihydrogencarbonate, der amorphen oder kristallinen Alkalisilikate, der Alkalialu-

minosilikate und/oder der Kieselséuren eingesetzt wird.

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, daf} als feinteilige Feststoff-
komponente ein Zeolith, insbesondere ein Zeolith vom A-, P-, X- oder Y-Typ, einge-

setzt wird.

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, da} die fein-
teilige Feststoffkomponente in Mengen von 0,5 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise von 1,0
bis 7,5 Gew.-% und insbesondere von 2,0 bis 6,0 Gew.-%, jeweils bezogen auf das

tensidhaltige Granulat, eingesetzt wird.
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7.

10.

11
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Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, da8 die Ver-

fahrensschritte a) und b) in einem langsamlaufenden Mischer bei Umlaufgeschwin-

digkeiten der Mischwerkzeuge von 80 bis 300 U/min durchgefiihrt werden.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dal der Ten-
sidgehalt des tensidhaltigen Granulats 5 bis 60 Gew.-%, vorzugsweise 10 bis 50
Gew.-% und insbesondere 15 bis 40 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Tensidgranulat,

betragt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daf der Anteil
des tensidhaltigen Granulats an den Wasch- und Reinigungsmittelformkorpern 40 bis
95 Gew.-%, vorzugsweise 45 bis 85 Gew.-% und insbesondere 55 bis 75 Gew.-%, je-

weils bezogen auf das Gewicht der Wasch- und Reinigungsmittelformkorper, betrigt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dal das zu
verpressende Vorgemisch aus tensidhaltigem Granulat und Aufbereitungskomponen-
ten ein Schiittgewicht von mindestens 500 g/, vorzugsweise mindestens 600 g/l und

insbesondere oberhalb von 700 g/1, aufweist.

. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, dafl das zu

verpressende Vorgmiesch weiterhin einen oder mehrere Stoffe aus der Gruppe der
Desintegrationshilfsmittel, Bleichmittel, Bleichaktivatoren, Enzyme, pH-Stelimittel,
Duftstoffe, Parflimtriger, Fluoreszenzmittel, Farbstoffe, Schauminhibitoren, Silikpn-
ole, Antiredepositionsmittel, optischen Aufheller, Vergrauungsinhibitoren, Farbiiber-

tragungsinhibitoren und Korrosionsinhibitoren enthélt.
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