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(57) Abstract

The invention relates to a method of producing a tablet, especially a detergent tablet, which consists of at least one first and one
second layer. The inventive method comprises the following steps: a) introducing a first metered quantity of a first particulate composition
into a molding cavity of a tablet press; b) compacting said first metered quantity with a first mold pressure by means of a molding plug
that has at least one convexity on its pressing surface, to produce a first compacted layer that has one or more respective indentation(s)
in its upper surface that correspond(s) to the convexity/convexities on the molding plug; c) introducing a second metered quantity of a
second particulate composition into the molding cavity of the tablet press on top of the first compacted layer; and d) compacting said
second metered quantity with a second mold pressure by means of a molding plug, to produce a second compacted layer with one or more
respective indentation(s) in its upper surface. The invention also relates to the products obtained by said method.

(57) Zusammenfassung

Verfahren zur Herstellung einer Tablette, insbesondere einer Reinigungsmitteltablette, mit wenigstens einer ersten und einer zweiten
Schicht, umfassend die folgenden Schritte: a) Einbringen einer ersten abgemessenen Menge einer ersten teilchenformigen Zusammensetzung
in eine Formvertiefung einer Tablettenpresse; b) Pressen der ersten abgemessenen Menge mit einem ersten PreBdruck mittels eines
PreBstempels, der au seiner PreBfliche mindestens eine Vorwolbung aufweist, um eine erste gepreBte Schicht herzustellen, die in
ihrer oberen Fliche eine der (den) Vorwolbung(en) auf dem PreBstempel entsprechende Vertiefung(en) aufweist; ¢) Einbringen einer
zweiten abgemessenen Menge einer zweiten teilchenférmigen Zusammensetzung auf die erste gepreBte Schicht in der Formvertiefung der
Tablettenpresse; und d) Pressen der zweiten abgemessenen Menge mit einem zweiten PreBdruck mittels des PreBstempeln, um eine zweite
gepreBte Schicht mit einer entsprechenden Vertiefung(en) in ihrer oberen Fliche herzustellen, sowie danach herstellbare Produkte.
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VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG EINER MEHRSCHICHTIGEN REINIGUNGSMITTELTABLETTE

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung einer Tablette, insbesondere einer Reini-
gungsmitteltablette, mit wenigstens einer ersten und einer zweiten Schicht, sowie ein danach

herstellbares Produkt.

Im Bereich der Wasch- und Reinigungsmittel, Wasserenthérter, Waschverstirker, Geschirr-
spiilmittel, Desinfektionsmittel, Entkalker, etc. haben sich in den letzten Jahren Tabletten als

eine einfach zu dosierende und einfach zu handhabende Darreichungsform im Markt etabliert.

Dabei sind zunehmend auch zweischichtige Tabletten anzutreffen, bei denen eine unter-
schiedliche Verteilung von Inhaltsstoffen in den beiden Schichten vorliegt, zum einen um
miteinander nicht-kompatible Inhaltsstoffe bis zum Einsatz der Tablette voneinander zu tren-

nen, zum anderen um unterschiedliche Freisetzungsprofile von Inhaltsstoffen zu realisieren.

Diese Tabletten werden in dhnlichen Pressen hergestellt wie einschichtige Tabletten, wobei
allerdings Modifikationen vorgenommen werden miissen. Im Falle einer zweischichtigen Ta-
blette wird iiblicherweise zunichst ein erstes Gemisch mit einer ersten Zusammensetzung in
eine Form gefiillt und mit einem ersten Druck vorgeprefit. AnschlieBend wird ein zweites
Gemisch mit einer zweiten, unterschiedlichen Zusammensetzung auf die vorgeprefite erste
Schicht in der Form gefiillt und die abschlieBende Pressung bei einem zweiten, iiblicherweise

héheren Druck durchgefiihrt.

Bei Tabletten mit wenigstens zwei Schichten stellt sich das Problem, daB die Verbindung
zwischen den einzelnen Schichten ausreichend stabil sein muf3, um eine Lésung der Schichten
voneinander bei Lagerung und Transport der mehrschichtigen Tabletten zu verhindern. Die

Ursachen fiir das Losen der Schichten voneinander kénnen vielféltig sein, z.B. unterschiedli-
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che Volumenausdehnungen der einzelnen Schichten. Reaktionen an der Grenzfliache zwischen
den Schichten. etc. Es ist daher von essentieller Bedeutung, die Zusammensetzungen der ein-
zelnen Schichten genau aufeinander abzustimmen und die Driicke beim Pressen der einzelnen
Schichten genau einzustellen. Die Entwicklung und Herstellung stabiler mehrschichtiger Ta-
bletten ist daher zeit- und kostenaufwendig sowie empfindlich gegeniiber der Verdnderung

von internen und externen Parametern im Prozel3.

Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde. das bekannte Verfahren dahingehend wei-
terzubilden, daf} die Herstellung stabilerer mehrschichtige Tabletten ermdglicht wird. bei de-

nen in weit geringerem Umfang eine Losung der einzelnen Schichten voneinander auftritt.

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung einer Tablette. insbesondere einer Reini-
gungsmitteltablette, mit wenigstens einer ersten und einer zweiten Schicht, umfassend die
folgenden Schritte a) Einbringen einer ersten abgemessenen Menge einer ersten teilchenfor-
migen Zusammensetzung in eine Formvertiefung einer Tablettenpresse; b) Pressen der ersten
abgemessenen Menge mit einem ersten Preldruck mittels eines PreBstempels, der auf seiner
PreBiflache mindestens eine Vorwolbung aufweist, um eine erste geprefite Schicht herzustel-
len, die in ihrer oberen Fliche eine der (den) Vorwélbung(en) auf dem Prefistempel entspre-
chende Vertiefung(en) aufweist; ¢) Einbringen einer zweiten abgemessenen Menge einer
zweiten teilchenformigen Zusammensetzung auf die erste gepref3te Schicht in der Formvertie-
fung der Tablettenpresse; und d) Pressen der zweiten abgemessenen Menge mit einem zwei-
ten Prefidruck mittels des Prelstempel, um eine zweite geprefite Schicht mit einer entspre-
chenden Vertiefung(en) in ihrer oberen Fliche herzustellen, sowie danach herstellbare Pro-

dukt.

In einer besonderen Ausfithrungsform des erfindungsgeméafien Verfahrens werden fiir die
Herstellung einer dritten und ggf. weiterer Schichten die Schritte (c¢) und (d) jeweils wieder-

holt.

Die beim erfindungsgeméBen Verfahren in der obersten Schicht der Tablette entstehende(n)

Vertiefung(en) wird (werden) bevorzugt verfiillt.
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Dabei gibt es mehrere Moglichkeiten. ndmlich u.a. durch Einfiillen einer gieffihigen. aus-
hértbaren Zusammensetzung, durch Einbringen und anschliefendes Pressen einer teilchen-

formigen Zusammensetzung oder durch Einbringen einer oder mehrerer Formkérper.

Bei Verfilllung der Vertiefung(en) in der obersten Schicht der Tablette mit Formkérpern ste-
hen diese in einer Ausfiihrungsform der Erfindung nach Aufnahme in der (den) Vertie-

fung(en) tber die Fliche der Tablette hervor.

Bevorzugt wird (werden) der (die) Formkorper in der (den) Vertiefung(en) mit einer Substanz
fixiert, die eine transportsichere Verbindung zwischen Tablette und Formkérper ergibt, in

einer besonders bevorzugten Ausfiithrungsform mit einem Kleber.

Die Erfindung betrifft weiterhin eine mehrschichtige Tablette, insbesondere Reinigungsta-

blette, die mit dem erfindungsgeméilBen Verfahren herstellbar ist.

Uberraschenderweise hat sich herausgestellt, da es mit dem erfindungsgemafen Verfahren
auf einfache Weise moglich ist, die Verbindung der einzelnen Schichten einer mehrschichti-
gen Tablette untereinander so zu verstirken, daf} ein Losen der Schichten voneinander bei
Lagerung und Transport deutlich seltener auftritt und die Tablette in dieser Hinsicht unemp-
findlicher gegeniiber Schwankungen interner (z.B. Zusammensetzung der einzeinen Schich-
ten) und externer (z.B. Prefdriicke, Temperaturen. Luftfeuchte) Parameter beim Herstellungs-
verfahren ist. Ohne hier an eine Theorie gebunden sein zu wollen, wird vermutet, daf} diese
festere Verbindung zwischen den einzelnen Schichten der Tablette zumindest teilweise in
einer stirkeren "Verzahnung" der Schichten begriindet ist, wie dies durch die nachfolgende
Figurenbeschreibung noch deutlicher werden wird. So ist es beispielsweise nach dem erfin-
dungsgemiflen Verfahren auch méglich, bisher verwendete Prefdriicke zu verringern und
gleichzeitig eine ebenso so gute Verbindung zwischen den einzelnen Schichten zu erzielen

wie bisher.
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Weitere Vorteile und Merkmale der Erfindung ergeben sich aus der nachfolgenden Figuren-
beschreibung. Dabei zeigt die einzige Figur eine Ausfiihrungsform der Erfindung im Quer-
schnitt als zweischichtige Tablette mit einem in der Vertiefung in der obersten Schicht fixier-

ten Formkorper.

Nach dem erfindungsgeméflen Verfahren wird zunichst die untere Schicht 10 der Tablette 1
dadurch hergestellt, dall eine erste abgemessene Menge einer ersten teilchenformigen Zu-
sammensetzung in eine Formvertiefung einer Tablettenpresse gegeben und dort mit einem
ersten Preldruck mittels eines PreBstempels geprefit wird, der auf seiner PreBfliche eine
Vorwolbung aufweist, die im wesentlichen komplementdr ausgebildet ist zu der dadurch in

der oberen Fldche 11 der unteren Schicht 10 der Tablette 1 entstehenden Vertiefung 12.

Im Anschluf daran wird auf die erste geprefite Schicht 10 eine zweite abgemessene Menge
einer zweiten teilchenformigen Zusammensetzung (die iiblicherweise verschieden ist von der
ersten teilchenférmigen Zusammensetzung) in die Formvertiefung der Tablettenpresse gege-
ben und mit einem zweiten Preldruck (der tiblicherweise hoher ist als der erste PreBdruck)
mittels des Prefistempels die zweite Schicht der Tablette 20 geprefit. Dabei werden die beiden
Tablettenschichten 10 und 20 nicht nur entlang der horizontalen Grenzschicht gegeneinander
gepreft, sondern insbesondere auch in der Vertiefung 12 der unteren Schicht 10. wodurch
auch seitlich gerichtete PreBkrifte entstehen, die zweite Zusammensetzung also besonders

stark und fest in die Vertiefung 12 der unteren Schicht 10 hineingedriickt wird.

Ein merkbarer Effekt der Verstiarkung der Verbindung zwischen den beiden Schichten durch
die Verzahnung zwischen der Vertiefung 12 der unteren Schicht 10 und der Vorwolbung 22
der oberen Schicht 20 und die stirkere Verbindung der Schichten in diesem Bereich ist bereits
bet Verwendung eines PreBstempels mit nur einer Vorwolbung deutlich feststellbar. Selbst-
versténdlich ist es moglich, diesen Effekt durch das Vorsehen mehrerer Vorwslbungen im
PreBstempel ggf. noch zu verstiarken. Die Predriicke kénnen so belassen werden. wie es fiir
die Herstellung zweischichtiger Tabletten tiblich ist, wobei diese PreBdriicke in Abhingigkeit
von der Zusammensetzung der einzelnen Schichten stark schwanken kénnen. In den nachfol-

genden Beispielen sind Pref3driicke fiir konkrete Zusammensetzungen angegeben.
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Die durch das erfindungsgemifle Herstellungsverfahren auf der Oberseite 23 der oberen
Schicht 20 entstehenden Vertiefungen 24 konnen so belassen werden oder vorzugsweise mit
einem weiteren Material verfiilit werden, das gleichzeitig auch noch weitere Funktionen beim
Einsatz der Tabletten ibernehmen kann. In der dargestellten Ausfithrungsform ist ein Form-
korper 30 in der (zumindest in ihrem unteren Teil) komplementir ausgebildeten Vertiefung 24
in geeigneter Weise, bspw. durch einen Kleber. fixiert. Dabei weist der Formkorper 30 der
dargestellten Ausfithrungsform einen Kern 31 und eine zusétzliche Schutzumhiillung 32 auf.
um ihn z.B. wéhrend der Lagerung zu schiitzen und bei Gebrauch die Freisetzung der Inhalts-

stoffe des Kern 31 zu steuern.

Die Zusammensetzungen der Tablette bzw. Formkérper konnen je nach Einsatz in breitem
Umfang variieren. Verschiedene Moglichkeiten im bevorzugten Einsatzbereich sind in den

folgenden Beispielen dargestelit.

Die Zusammensetzungen der Tabletten in den Beispielen 1 bis 7 reprisentieren Geschirr-
spiilmittelzusammensetzungen, wobei bei den Tabletten der Beispiele 2 bis 7 die Vertiefun-
gen in der Oberseite der obersten Schicht mit verschiedenen Formkdrpern verfiillt sind. Bei-

spiel 8 beschreibt eine Waschverstirkertablette und eine Waschmitteltablette.

Weitere Einsatzbereiche fiir mehrschichtige Tabletten - nicht nur im Bereich von Reini-
gungsmitteln - sind aber denkbar. Dabei kann der Fachmann in jedem Falle auf die ihm be-
kannten oder von ihm entwickelten Rezepturen und Verfahrensweisen zuriickgreifen. da er
zur Verwirklichung des erfindungsgemaBen Verfahrens lediglich den Prefistempel modifizie-

ren und ggf. Predriicke angleichen miifite.

Beispiel 1

Die folgende Tabelle bezieht sich auf die Zusammensetzung der beiden Schichten einer zwei-
schichtigen Geschirrspiilmitteltablette (Gewichtsverhéltnis ca. 50 : 50). wobei Schicht 1 die

erste (untere) Schicht darstellt. die in Schritt (b) lediglich leicht zusammengedriickt wird (oh-
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ne eigentliche Komprimierung). was aber ausreichend ist. um eine glatte Oberfliche mit der
entsprechenden Vertiefung in der Oberseite auszubilden. Nach Einfiillen der zweiten Zusam-
mensetzung erfolgt das Pressen der endgiiltigen Tablette mit einem Prefidruck von ca. 100

kN/cm?®.

Tablette
Schicht 1 Schicht 2
Bestandteil Gew.-% | Bestandteil Gew.-%
Natriumtripolyphosphat | 48 | Natriumtripolyphosphat 50
Natriumcarbonat 24 | Natriumcarbonat 24
Natriumperborat 16 |TAED 10
Nichtionisches Tensid 5 | Nichtionisches Tensid 2
Korrosionsinhibitor Bleichstabile kaltwasser-
. |aktive Protease
(BTA) 0.3 Bleichstabile Amylase 4
Natriumdisilicat 5 2
Polyacrylat

Bindemittel, Parfum, Bindemittel, Farbstoff, 4
Wasser

ad | Wasser

100 ad 100

Auflosezeit (40°C) Tablette: 12 min. (+/- 2 min)

Beispiele 2-7

Die folgenden Beispiele 2 bis 7 betreffen ebenfalls zweischichtige Geschirrspiilmitteltablet-
ten, wobei die Zusammensetzung an einzelnen Schichten der Tablette gegeniiber denjenigen
von Beispiel 1 (wenn tiberhaupt) nur geringfiigig verdndert sind. In den einzelnen Beispielen
sind zur Veranschaulichung konkrete Anwendungsbeispiele verschiedener Formkdrper be-
schrieben. die in die bei dem erfindungsgemiflen Verfahren entstehende Vertiefung in der
Oberseite der obersten (zweiten) Schicht eingesetzt und bspw. mit Kleber fixiert werden kon-
nen. Das eigentliche Herstellungsverfahren der Tablette, insbesondere die in Beispiel 1 be-

schriebenen Prefidriicke. bleiben unverindert.
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Beispiel 2
Tablette Formkorper
Schicht 1 Schicht 2
Bestandteil Gew.-% | Bestandteil Gew.-% | Bestandteil Gew.-%
Natriumtripolyphosphat 48 | Natriumtripolyphosphat 50 | Lactose 43
Natriumcarbonat 24 | Natriumcarbonat 24 | Mikrokristalline Cellulose 18
Natriumperborat 16 | TAED 10 | Sprengmittel
Nichtionisches Tensid 5 Nichtionisches Tensid 2 (Polyplasdone) 2
Korrosionsinhibitor (BTA) | 0,3 | Bleichstabile kaltwasserak- Phosphonat 6
Natriumdisilicat 5 tive Protease 4 Bleichstabile kaltwasser-
Bindemittel, Parfum. Was- Bleichstabile Amylase 2 aktive Protease 25
ser ad 100 | Polyacrylat 4 Mg-Stearat 0.5
Bindemittel, Farbstoff, Farbstoff ad 100
Wasser ad 100

Auflosezeit (40°C) Tablette: 12 min. (+/- 2 min)

Auflosezeit (40°C) Formkérper:

< 1 min

Durch die rasche Auflosezeit des Formkérpers (< 1 min) wird die darin enthaltene Protease

schneller freigesetzt als die in der Tablette enthaltene und kann dadurch ihre Wirkung bereits

direkt am Anfang des Hauptspiilganges entfalten. Durch das Auflésen der Tablette wihrend

des Aufwérmeprozesses werden erneut frische Enzyme (Protease und Amylase) in die Spiil-

lauge freigesetzt.
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Beispiel 3
Tablette Formkorper
Schicht 1 Schicht 2

Bestandteil Gew.-% | Bestandteil Gew.-% | Bestandteil Gew.-%
Natriumtripolyphosphat 48 | Natriumtripolyphosphat 50 |Lactose 40
Natriumcarbonat 24 | Natriumcarbonat 24 | Mikrokristalline Cellulose 18
Natriumperborat 16 | TAED 10 | Sprengmittel
Nichtionisches Tensid N Nichtionisches Tensid 2 |(Polyplasdone) 2
Korrosionsinhibitor (BTA) | 0.3 | Bleichstabile kaltwasserak- Phosphonat 6
Natriumdisilicat 5 tive Protease 4 Bleichstabile kaltwasser-
Bindemittel, Parfum. Was- Bleichstabile kaltwasserak- aktive Protease 13
ser ad 100 | tive Amylase 2 Bleichstabile kaltwasser-

Polyacrylat 4 aktive Amylase 15

Bindemittel, Farbstoff, Mg-Stearat 0.5

Wasser ad 100 | Farbstoff ad 100
Auflosezeit (40°C) Tablette: 12 min. (+/- 2 min) Auflosezeit (40°C) Formkorper:

<1 min

Ahnlich wie Beispiel 1, mit dem Unterschied. daB hier am Anfang des Hauptspiilganges so-

wohl Protease als auch Amylase freigesetzt werden.

Beispiel 4

Die Tablette entspricht in ihrer Zusammensetzung im wesentlichen derjenigen der Beispiele 1
und 2, mit dem Unterschied, daB in Schicht 2 der Tablette warmwasserstabile Protease bzw.
Amylase eingesetzt wird. Die Zusammensetzung des Formkorpers entspricht derjenigen des

Formkérpers von Beispiel 2.

Durch das zeitversetzte Auflésen von Tablette und Formkérper kénnen sich die unterschiedli-
chen Wirkungsprofile der verschiedenen Protease- und Amylasetypen optimal entfalten. Der

Formkorper setzt am Anfang des Hauptspiilganges kaltwasseraktive Protease und Amylase
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frei. Durch das Auflésen der Tablette wihrend des Aufwirmeprozesses werden bleichstabile

warmwasserstabile Enzyme in die Spiillauge freigesetzt.

Beispiel 5

Tablette Formkérper
Schicht 1 Schicht 2

Bestandteil Gew.-% | Bestandteil Gew.-% | Bestandteil Gew.-%
Natriumtripolyphosphat 48 | Natriumtripolyphosphat 50 | Lactose 43
Natriumcarbonat 24 | Natriumcarbonat 24 | Mikrokristalline Cellulose 18
Natriumperborat 16 |TAED 10 | Sprengmittel

Nichtionisches Tensid 5 Nichtionisches Tensid 2 (Polyplasdone) 2
Korrosionsinhibitor (BTA) 0.3 | Bleichstabile Protease 4 Phosphonat 6
Natriumdisilicat 5 Bleichstabile Amylase 2 Lipase 25
Bindemittel, Parfum, Was- Polyacrylat 4 Mg-Stearat 0.5
ser ad 100 | Bindemittel, Farbstoff, Farbstoff ad 100

Wasser ad 100

Auflosezeit (40°C) Tablette: 12 min. (+/- 2 min)

Auflosezeit (40°C) Formkorper:

<1 min

Durch dieses Ausfithrungsform ist eine zeitversetzte Auflosung von in Losung nicht kompati-

bler Lipase und Protease moglich.
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Beispiel 6
Tablette Formkorper
Schicht | Schicht 2
Bestandteil Gew.-% | Bestandteil Gew.-% | Bestandteil Gew.-%
Natriumtripolyphosphat 48 | Natriumtripolyphosphat 50 | Lactose 40
Natriumcarbonat 24 | Natriumcarbonat 28 | Mikrokristalline Cellulose 18
Natriumperborat 16 | TAED 12 | Sprengmittel
Nichtionisches Tensid 5 Nichtionisches Tensid 2 (Polyplasdone) 2
Korrosionsinhibitor 0,3 | Polyacrylat 4 Phosphonat 6
Natriumdisilicat 5 Bindemittel, Farbstoff, Kaltwasseraktive Protease 13
Bindemittel. Parfum, Was- Wasser ad 100 | Kaitwasseraktive Amylase 13
ser ad 100 Mg-Stearat 0.5
Farbstoff ad 100

Auflosezeit (40°C) Tablette: 12 min. (+/- 2 min)

Auflosezeit (40°C) Formkérper:

<1 min

Durch diese Ausfithrungsform ist eine zeitversetzte Auflésung von in Losung mit Bleichmit-

teln nicht kompatiblen Enzymen méglich.
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Beispiel 7
Tablette Formkorper
Schicht 1 Schicht 2
Bestandteil Gew.-% | Bestandteil Gew.-% | Bestandteil Gew.-%
Natriumtripolyphosphat 58 | Natriumtripolyphosphat 55 | Mikrokristalline Cellulose 30
Natriumcarbonat 24 | Natriumcarbonat 28 | Sprengmittel
Bleichstabile Protease 3 Bleichstabile Amylase 2 (Polyplasdone) 2
Nichtionisches Tensid 5 Nichtionisches Tensid 2 Persdure (Phtalimidoper-
Korrosionsinhibitor 0.3 | Phosphonat 4 oxycapronsiure) 60
Natriumdisilicat 5 Polyacrylat 4 Mg-Stearat 0.5
Bindemittel, Parfum. Was- Bindemittel, Farbstoff, Farbstoff ad 100
ser ad 100 | Wasser ad 100

Auflosezeit (40°C) Tablette: 12 min. (+/- 2 min)

Auflosezeit (40°C) Formkérper:

<1 min

Durch die Auflosung des Formkorpers am Anfang des Hauptspiilganges kann die freigesetzte

Persdure unter den notwendigen sauren Bedingungen wirken. Durch spiteres Auflosen der

Tablette wird die iibliche optimale alkalische Spiilbedingung fiir Protease und Amylase er-

reicht.

Beispiel 8

Aus der folgenden Tabelle ergibt sich eine beispielhafte Formulierung fiir eine zweischichtige

Waschverstirkertablette. Die erste (untere) Schicht macht dabei gewichtsmaBig ca. 74 % der

Gesamttablette aus, wihrend die zweite (obere) Schicht ca. 26 % ausmacht.
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Inhaltsstoff 1. (untere) Schicht 2. (obere) Schicht
Gew.-% Gew.-%
Natriumpercarbonat 76,00 -

Zitronensdure 5.00 17,50
Mikrokristalline Cellulose 7,00 7,00
Schichtsilicat 5,00 5,00
Enzyme - 5,00
Natriumbicarbonat 1,50 10,00
TAED - 50,00
Polyethylenglykol 6000 4,00 4,00
Polyvinylpyrrolidon 1,50 1,50

Aus der folgenden Tabelle ergibt sich eine beispielhafte Formulierung fiir eine Waschmittel-
tablette wobei die beiden Schichten in diesem Falle in einem Gewichtsverhiltnis von 70 (un-

tere (1.) Schicht) zu 30 (obere (2.) Schicht) stehen.
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Inhaitsstoff 1. Schicht 2. Schicht
Lineare Alkylbenzolsulfonate 12,50 13,00
Seife 1,25 1.20
Alkylsuifat 2,05 3.50
Phosphonat 0,50 1.00
Polymer 2,30 2,30
Zeolith 5.50 6.50
Natriumcarbonat 19,00 17,00
Carboxymethylcellulose 030 0.30
Natriumsulfat 3,00 2.74
Natriumsilikat 2,00 1,00
Amorphes Silikat 8.00 13,00
Antischaummittel 0,50 0.30
Disintegrationsmittel 10,00 10,00
Polvethylenglykol - 1,00
Farbstoff - 0.01
Protease - 2.70
Amylase - 1,70
Percarbonat 30,00 -
TAED - 18.00
Optische Autheller 0,30 0,25
Duftstoff 0,30 -
Wasser 2,50 4,50
100,00 100,00

Im folgenden werden verschiedene Moglichkeiten fiir Formkorper beschrieben. die bei der

soeben beschriebenen zweischichtigen Waschverstirkertablette bzw. Waschmitteltablette zum

Einsatz kommen konnen.

a. Formkérper zur kontrollierten Freisetzung von Sdure im Spiilgang

Die Freisetzung einer Saure in den Spiilgéngen einer Waschmaschine soll sowohl der Ent-
fernung von Inkrustierungen als auch der Neutralisierung von alkalischen Riickstdnden
dienen. Vorteilhafterweise werden fiir diesen Zweck schwache Siuren eingesetzt, wie
bspw. Amidosulfonsdure und/oder Maleinsdure. Ublicherweise handelt es sich bei diesen

Materialien um Feststoffe.
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Das Herstellungsverfahren stellt sich wie folgt dar:

Eine Mischung aus 1,05 g Amidosulfonsdure und 0,45 ¢ Maleinsdure werden in einer

Rotationspresse unter einem Druck von 890 kg/cm? zu einem Formkorper ausgeformt.

Formkd&rper zur kontrollierten Freisetzung eines Duftstoffes im Spiilgang

Unter Beriicksichtigung dhnlicher Erwédgungen wie in Beispiel 7a wird ein entsprechender

Formkéorper wie folgt hergestellt:

0,1975 g Duftstoff werden auf 0,0525 g feinverteilte Kieselsdure absorbiert, um ein
freifliefendes korniges Material zu ergeben. Die resultierenden 0,25 g werden mit 0.6 g
mikrokristalliner Cellulose und 0,15 g quervernetztem Polyvinylpyrrolidon vermischt. Die
Mischung wird in einer Rundpresse mit einem Innendurchmesser von 10 mm unter einem
Druck von 2900 kg/cm? tablettiert, um einen elliptischen Formkorper mit einer Héhe von

13,1 mm und einem Gewicht von ca. 1 g zu ergeben.

Formkorper zu kontrollierten Freisetzung von Chlorbleiche im Spiilgang

Der Einsatz von Chlorbleiche im Spiilgang einer Waschmaschine dient der Verbesserung

der Reinigungswirkung und entfaltet gleichzeitig eine zusitzliche Desinfektionswirkung.

Unter Beriicksichtigung der Erwdgungen in den Beispielen 7a und 7b kénnen derartige

Formkorper wie folgt hergestellt werden:
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1 ¢ Chlorbleiche, z.B. reines Natriumdichlorisocyanurat, kann in einer geeigneten Presse

i 3 . ..
unter einem Druck von 5.600 kg/cm” zu einem Formkorper verpref3t werden.

Formkdorper zur kontrollierten Freisetzung einer Gewebekonditionierungsaktivitit im

Spiilgang

Im vorliegenden Beispiel umfalit der Formkorper mehrere Substanzen. die im Spiilgang
einer Waschmaschine ihre jeweiligen Wirkungen entfalten sollen. Im konkreten Fall han-
delt es sich um die Kombination eines Weichspiilers. eines Mittels zur Verringerung des
Aufbaus statischer Elektrizitit im Gewebe und eines Mittels zur Verbesserung der erneu-

ten Feuchtigkeitsaufnahme durch das Gewebe.

Eine Aufschlimmung aus 58 % Harnstoff, 18 % Dimethyldistearylammoniumchlorid
(DMDSAC) (90 %), 8 % eines Cq.j1-Alkohols, ethoxyliert mit 9 Mol Ethylenoxid, und 16
% Wasser wurde hergestellt. Die Aufschlammung wurde sprithgetrocknet, um ein korni-
ges Material mit einer Dichte von 580 g/l und der folgenden Zusammensetzung zu erhal-
ten: 68,8 Gew.-% Harnstoff, 19.2 Gew.-% DMDSAC., 9.5 Gew.-% nicht-ionisches Tensid

und 2.5 Gew.-% Wasser.

4 g der kornigen Zusammensetzung wurden mit 1 g Cellulose vermischt. Die Mischung
wurde in einer Rundpresse mit einem Innendurchmesser von 25 mm und einem Druck
von 80 kg/cm” tablettiert, um einen elliptischen Formkérper mit einer Hhe von 14 mm

und einem Gewicht von 5 g zu erhalten.
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Stabilitétstests, bei denen insbesondere die mechanische Beanspruchung wihrend eines
Transports simuliert werden. haben eine mefbar bessere Stabilitdt der gemaf den Beispielen
hergestellten Tabletten ergeben, wenn diese mit denselben PreBdriicken hergestellt werden.

wie sie liblicherweise fiir die Herstellung von zweischichtigen Tabletten verwendet werden.

Die in der vorstehenden Beschreibung, den Anspriichen sowie der Zeichnung offenbarten
Merkmale der Erfindung kénnen sowohl einzeln als auch in beliebiger Kombination fiir die

Verwirklichung der Erfindung in ihren verschiedenen Ausfiihrungsformen wesentlich sein.
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Anspriiche

1.

o

Verfahren zur Herstellung einer Tablette. insbesondere einer Reinigungsmitteltablette, mit

wenigstens einer ersten und einer zweiten Schicht, gekennzeichnet durch die folgenden

Schritte:

b)

d)

Einbringen einer ersten abgemessenen Menge einer ersten teilchenformigen Zusam-

mensetzung in eine Formvertiefung einer Tablettenpresse:

Pressen der ersten abgemessenen Menge mit einem ersten PreBdruck mittels eines
Prestempels, der auf seiner PreBfliche mindestens eine Vorwdlbung aufweist, um ei-
ne erste gepreBte Schicht herzustellen, die in ihrer oberen Fliche eine der (den) Vor-

wolbung(en) auf dem Pref3stempel entsprechende Vertiefung(en) aufweist;

Einbringen einer zweiten abgemessenen Menge einer zweiten teilchenformigen Zu-
sammensetzung auf die erste geprefite Schicht in der Formvertiefung der Tabletten-

presse; und

Pressen der zweiten abgemessenen Menge mit einem zweiten Prefidruck mittels des
PreBstempels, um eine zweite geprefite Schicht mit einer entsprechenden Vertie-

fung(en) in ihrer oberen Flache herzustellen.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da zur Herstellung einer dritten

Schicht und ggf. weiterer Schichten die Schritte (¢) und (d) jeweils wiederholt werden.

Verfahren nach Anspruch 1 oder Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet. daB die Vertie-

fung(en) in der obersten Schicht der Tablette verfiillt wird (werden).
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Verfahren nach Anspruch 3. dadurch gekennzeichnet. daff die Vertiefung(en) in der ober-
sten Schicht der Tablette durch Einfiillen einer gieBfihigen, aushértbaren Zusammenset-

zung verfullt wird (werden).

Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dafl die Vertiefung(en) durch Ein-
bringen und anschlieBendes Pressen einer teilchenformigen Zusammensetzung verfiillt

wird (werden).

Verfahren nach Anspruch 3. dadurch gekennzeichnet, dal die Vertiefung(en) durch Ein-

bringen einer oder mehrerer Formkorper verfiillt wird (werden).

Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, daB der (die) Formkérper nach
Aufnahme in der (den) Vertiefung(en) tiber die Fliche der Tablette hervorsteht (hervor-

stehen).

Verfahren nach Anspruch 6 oder 7, dadurch gekennzeichnet, dafl der (die) Formkéorper in
der (den) Vertiefung(en) mit einer Substanz fixiert wird (werden), die eine transportsiche-

re Verbindung zwischen Tablette und Formkdorper ergibt.

Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daB der (die) Formkorper in der

(die) Vertiefung(en) mit einem Kleber fixiert wird (werden).

Mehrschichtige Tablette, insbesondere Reinigungsmitteltablette. herstellbar nach einem

der vorangehenden Anspriiche.



WO 060/70008 PCT/EP00/04478

171

ERSATZBLATT (REGEL 26)



INTERNATIONAL SEARCH REPORT

intert nal Application No

PCT/EP 00/04478

A. CLASSIFICATION OF SUBJECT MATTER
IPC 7 C11017/60

According to Intemational Patent Classification (IPC) or to both national classification and IPC

B. FIELDS SEARCHED

Minimum documentation searched (classification system followed by ciassification symbols)

IPC 7 C11D

Documentation searched other than minimum documentation to the extent that such documents are included in the fields searched

Electronic data base consuited during the intemational search (name of data base and, where practical, search terms used)

EPO-Internal, WPI Data, PAJ

C. DOCUMENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT

Category ° | Citation of document, with indication, where appropriate, of the relevant passages Relevant to claim No.

P,X DE 299 11 486 U (PROCTER & GAMBLE) 1,2,10
18 November 1999 (1999-11-18)
page 4, line 14 -page 5, line 29
page 13, line 25 -page 16, line 8

A WO 98 55590 A (UNILEVER) 1,2,10
10 December 1998 (1998-12-10)
page 24, paragraphs 2-4

A US 4 460 490 A (RAYNOR PAUL A ET AL) 1,10
17 July 1984 (1984-07-17)
column 4, Tine 42-56
figures 1,2,6,10

D Further documents are listed in the continuation of box C. Patent family members are listed in annex.

° Special categories of cited documents : . ) ] ]

“T* later document published after the intemational filing date
or prionity date and not in conflict with the application but
cited to understand the principle or theory undenying the
invention

‘A" document defining the generat state of the art which is not
considered to be of particular relevance

'E* earier document but published on or after the intemational “X" document of particular relevance; the claimed invention
filing date cannot be considered novei or cannot be considered to

“L" document which may throw doubts on priority claim(s) or involve an inventive step when the document is taken alone
which is cited to establish the publication date of another *Y* document of particular relevance; the claimed invention

citation or other special reason (as specified) cannot be considered to involve an inventive step when the

"0O" document referring to an oral disclosure, use, exhibition or document is combined with one or more other such docu-
other means ments, such combination being obvious to a person skilled
*P* document published prior to the intemational filing date but in the art.
later than the prionty date claimed "&" document member of the same patent famity
Date of the actual completion of the intemational search Date of maiiing of the intemational search report
23 August 2000 04/09/2000
Name and mailing address of the ISA Authornized officer

European Patent Office, P.B. 5818 Patentaan 2
NL - 2280 HV Rijswijk

Tel. (+31-70) 340-2040, Tx. 31 651 l,

Fas: (131-70) 540-3016 e Bertran Nadal, J

Form PCTASA2210 (second sheet) (July 1992}



INTERNATIONAL SEARCH REPORT

Inter.  “nal Application No

PCT/EP 00/04478

wiformation on patent family members

Patent document Publication Patent family Publication

cited in search report date member(s) date

DE 29911486 U 18-11-1999 AU 4964299 A 07-02-2000
AU 4964399 A 07-02-2000
AU 4964499 A 07-02-2000
AU 4968699 A 07-02-2000
AU 4978599 A 07-02-2000
AU 5093599 A 07-02-2000
AU 5093699 A 07-02-2000
DE 29911484 U 24-02-2000
EP 0976819 A 02-02-2000
EP 0979864 A 16-02-2000
EP 0979865 A 16-02-2000
EP 0979866 A 16-02-2000
FI 4406 U 18-05-2000
FI 4407 U 18-05-2000
FI 4408 U 18-05-2000
FI 4409 U 18-05-2000
FR 2782089 A 11-02-2000
FR 2782090 A 11-02-2000
FR 2782091 A 11-02-2000
FR 2782092 A 11-02-2000
GB 2339790 A 09-02-2000
GB 2339791 A 09-02-2000
GB 2339792 A 09-02-2000
GB 2339793 A 09-02-2000
NL 1012583 C 25-01-2000
NL 1012583 A 19-01-2000
NL 1012584 C 25-01-2000
NL 1012584 A 19-01-2000
NL 1012585 € 25-01-2000
NL 1012585 A 19-01-2000
NL 1012586 C 25-01-2000
NL 1012586 A 19-01-2000
WO 0004123 A 27-01-2000
WO 0004128 A 27-01-2000
Wo 0004124 A 27-01-2000
Wo 0004115 A 27-01-2000
Wo 0004116 A 27-01-2000
Wo 0004117 A 27-01-2000
Wo 0004129 A 27-01-2000

WO 9855590 A 10-12-1998 AU 8625398 A 21-12-1998
EP 1007621 A 14-06-2000

US 4460490 A 17-07-1984 AT 9818 T 15-10-1984
AU 540392 B 15-11-1984
AU 7911081 A 15-07-1982
CA 1182371 A 12-02-1985
DE 3166646 D 15-11-1984
EP 0055100 A 30-06-1982
GB 2089830 A,B 30-06-1982
NZ 199355 A 03-02-1984
ZA 8108752 A 24-11-1982

Form PCT1SA210 (patent tamily annex) (July 1992)



INTERNATIONALER RECHERCHENBERICHT

Inter. nales Aktenzeichen

PCT/EP 00/04478

A. KLASSIFIZIERUNG DES ANMELDUNGSGEGENSTANDES
IPK 7 CllDl7700

Nach der Intemationalen Patentkiassifikation (IPK) oder nach der nationalen Klassifikation und der |PK

B. RECHERCHIERTE GEBIETE

Recherchierter Mindestprifstoff (Klassifikationssystem und Klassifikationssymbole )

IPK 7 CI1D

Recherchierte aber nicht zum Mindestpristoff gehdrende Verdffentlichungen, soweit diese unter die recherchierten Gebiete fallen

Wahrend der intemationalen Recherche konsultierte elektronische Datenbank (Name der Datenbank und evil. verwendete Suchbedgriffe)

EPO-Internal, WPI Data, PAJ

C. ALS WESENTLICH ANGESEHENE UNTERLAGEN

Kategorie® | Bezeichnung der Veroffentlichung, soweit erfordenich unter Angabe der in Betracht kommenden Teile Betr. Anspruch Nr.

P,X DE 299 11 486 U (PROCTER & GAMBLE) 1,2,10
18. November 1999 (1999-11-18)

Seite 4, Zeile 14 -Seite 5, Zeile 29
Seite 13, Zeile 25 -Seite 16, Zeile 8

A WO 98 55590 A (UNILEVER) 1,2,10
10. Dezember 1998 (1998-12-10)
Seite 24, Absatze 2-4

A US 4 460 490 A (RAYNOR PAUL A ET AL) 1,10
17. Juli 1984 (1984-07-17)
Spalte 4, Zeile 42-56
Abbildungen 1,2,6,10

Weitere Veroffentiichungen sind der Fortsetzung von Feld C zu Siehe Anhang Patentfamilie
entnehmen
° Besondere Kategorien von angegebenen Veroffentlichungen T ng\ter; Ve;;éffent_lict&ung. die nach dem intemationalen Anmeidedatum
"A* Verdffentlichung, die den allgemeinen Stand der Technik definiert, er dem Prioritatsdatum verdffentlicht worden ist und mit der
al;er nicht als %esonders bgdeutsam anzusehen ist ' Anmeldung nicht kol!ldlert, sondgm‘nur zum Ve_rstandnls des_ der
. ] i Erfindung zugrundeliegenden Prinzips oder der ihr zugrundeliegenden
E" dlteres Dokument, das jedoch erst am oder nach dem intemationalen Theorie angegeben ist
Anmetdedatum verdffentlicht worden ist "X* Verdffentlichung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erfindung
"L* Verdffentlichung, die geeignet ist, einen Priontatsanspruch zweifelhaft er— kann allein aufgrund dieser Veroffentichung nicht als neu oder auf
scheinen zuéassen, oder durch die das Veroffentlichungsdatum einer erfinderischer Tatigkeit beruhend betrachtet werden
anderen im Recherchenbencht genannten Veroffenttichung belegt werden *Y* Verdtentlichung von besonderer Bedeutung: die beanspruchte Erfindun
soil oder die aus einem anderen besonderen Grund angegeben ist (wie kann nicht als gu\‘ erfindenischer Tatigkeit t?éruhend Qg)rachtet s
o,  dusgetihrt) o ) . werden, wenn die Verdffentlichung mit einer oder mehreren anderen
Q" Verdffentlichung, die sich auf eine mindliche Offenbarung, Verdffentlichungen dieser Kategorne in Verbindung gebracht wird und
eine Benutzung, eine Ausstellung oder andere Maf3nahmen bezieht diese Verbindung fir einen Fachmann naheliegend ist

‘P* Veréffentichung, die vor dem intemationalen Anmeldedatum, aber nach

dem beanspruchten Priontatsdatum veroffentlicht worden ist "&* Veroftentlichung, die Mitglied derselben Patentfamilie ist

Datum des Abschiusses der intemationalen Recherche Absendedatum des intemationalen Recherchenberichts
23. August 2000 04/09/2000
Name una Postanschnft der Intemationalen Recherchenbehérde Bevolimachtigter Bediensteter

Europaisches Patentamt. P.B. 5818 Patentiaan 2
NL - 2280 HV Rijswijk

Tel. (+31-70) 340-2040, Tx. 31 651 epo ni,

Fax: (+31-70) 340-3016 * Bertran Nadal, J

Formbiatt PCT.1SA/210 (Blatt 2) (Juli 1992}



INTERNATIONALER RECHERCHENBERICHT

Angaben zu Verdffentiichuny.., die zur selben Patenttamilie gehdren

Interr

1ales Aktenzeichen

PCT/EP 00/04478

im Recherchenbericht Datum der Mitglied(er) der Datum der
angefuhrtes Patentdokument Veréifentlichung Patentfamilie Veréffentlichung
DE 29911486 U 18-11-1999 AU 4964299 A 07-02-2000
AU 4964399 A 07-02-2000
AU 4964499 A 07-02-2000
AU 4968699 A 07-02-2000
AU 4978599 A 07-02-2000
AU 5093599 A 07-02-2000
AU 5093699 A 07-02-2000
DE 29911484 U 24-02-2000
EP 0976819 A 02-02-2000
EP 0979864 A 16-02-2000
EP 0979865 A 16-02-2000
EP 0979866 A 16-02-2000
FI 4406 U 18-05-2000
FI 4407 U 18-05-2000
FI 4408 U 18-05-2000
FI 4409 U 18-05-2000
FR 2782089 A 11-02-2000
FR 2782090 A 11-02-2000
FR 2782091 A 11-02-2000
FR 2782092 A 11-02-2000
GB 2339790 A 09-02-2000
GB 2339791 A 09-02-2000
GB 2339792 A 09-02-2000
GB 2339793 A 09-02-2000
NL 1012583 C 25-01-2000
NL 1012583 A 19-01-2000
NL 1012584 C 25-01-2000
NL 1012584 A 19-01-2000
NL 1012585 C 25-01-2000
NL 1012585 A 19-01-2000
NL 1012586 C 25-01-2000
NL 1012586 A 19-01-2000
WO 0004123 A 27-01-2000
WO 0004128 A 27-01-2000
WO 0004124 A 27-01-2000
WO 0004115 A 27-01-2000
W0 0004116 A 27-01-2000
W0 0004117 A 27-01-2000
WO 0004129 A 27-01-2000
WO 9855590 A 10-12-1998 AU 8625398 A 21-12-1998
EP 1007621 A 14-06-2000
US 4460490 A 17-07-1984 AT 9818 T 15-10-1984
AU 540392 B 15-11-1984
AU 7911081 A 15-07-1982
CA 1182371 A 12-02-1985
DE 3166646 D 15-11-1984
EP 0055100 A 30-06-1982
GB 2089830 A,B 30-06-1982
NZ 199355 A 03-02-1984
ZA 8108752 A 24-11-1982

Formoiatt PCT1SA/210 (Anhang Patentfarmilie)(Juii 1992)




	Abstract
	Bibliographic
	Description
	Claims
	Drawings
	Search_Report

