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64 Verfahren zur Herstellung schaumregulierter Waschmittel.

@ Verfahren zur Herstellung schaumregulierter pulver-
férmiger Waschmittel, indem man

(a) 90 bis 99,9 Gewichtsteile

(a; ) eines pulverformigen formulierten Waschmittels oder

(ag)eines pulverférmigen wasserloslichen nicht-tensidi-
schen Bestandteils des Waschmittels mit

(b) 0,1 bis 10 Gewichtsteilen Silikon6l oder Silikon6l-
Silizinmdioxydgemischen, die in einem Lésungsmit-
tel homogen verteilt oder geldst sind,

homogen vermischt, anschliessend das Losungsmittel ent~

fernt und - sofern die Komponente (a, ) verwendet wird

- mit weiteren, zur Herstellung eines Waschmittels not-

wendigen Bestandteile vermischt.
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PATENTANSPRUCHE

1. Verfahren zur Herstellung schaumregulierter pulverfor-
miger Waschmittel, dadurch gekennzeichnet, dass man
(2) 90 bis 99,9 Gewichtsteile
(a1) eines pulverformigen formulierten Waschmittels oder
(az) eines pulverférmigen wasserldslichen nicht-tensidischen
Bestandteils des Waschmittels mit
(b) 0,1 bis 10 Gewichtsteilen Silikon&l oder Silikon6l-Silizium-
dioxydgemischen, die in einem Losungsmittel homogen verteilt
oder gelost sind,
homogen vermischt, anschliessend das Losungsmittel abdestil-
liert, wobei das Losungsmittel einen Siedepunkt aufweist, der
unterhalb des Schmelzpunktes der Komponenten (a:) und (az)
liegt, und - sofern die Komponente (az) verwendet wird - mit
weiteren, zur Herstellung eines Waschmittels notwendigen
Bestandteilen vermischt.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass die Komponente (az) ein Builder, ein Bleichmittel oder ein
Neutralsalz ist.

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass man als Komponente (b) Polyalkyl-, Polyaryl- oder Poly-
arylalkylsiloxane, cycloaliphatische Polysiloxane oder mit
Oxyalkylengruppen modifizierte Siloxane mit Molekularge-
wichten von 1000 bis 100 000 gegebenenfalls im Gemisch mit
kolloidaler, gegebenenfalls hydrophober Kieselsdure verwen-
det. ’

4, Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet,
dass man als Komponente (b) Polyalkylsiloxane, worin Alkyl 1
bis 6 Kohlenstoffatome enthilt, mit einer Viskositit bei 25 °C
von 0.001 bis 15, vorzugsweise von 0.05 bis 3 Pa.s verwendet.

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 3 und 4, dadurch
gekennzeichnet, dass die Komponente (b) zusétzlich aliphati-
sche, cycloaliphatische oder aromatische Kohlenwasserstoffe
enthilt, die bei Raumtemperatur und unter Normaldruck fliis-
sig sind und deren Anteil bis zu 95 Gewichtsprozent, bezogen
auf die Siloxan- oder Siloxan-Siliziumdioxyd-Kohlenwasser-
stoffgemische betragen kann.

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 3 bis 5, dadurch
gekennzeichnet, dass die Komponente (b) ein Gemisch aus ali-
phatischen, cycloaliphatischen oder aromatischen, bei Raum-
temperatur und unter Normaldruck fliissigen Kohlenwasser-
stoffen, kolloidaler Kieselsiure und Polyalkylsiloxanen ist,
wobei die Gewichtsverhiltnisse (90 bis 95):(4,75 bis 9,5):(0,25
bis 0,5) betragen.

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch
gekennzeichnet, dass man als Losungsmittel fiir die Kompo-
nente (b) aliphatische Alkohole mit 1 bis 8 Kohlenstoffatomen,
Halogenkohlenwaserstoffe mit 1 oder 2 Kohlenstoffatomen,
Ketone mit 3 bis 10 Kohlenstoffatomen, Carbonséureester mit
2 bis 6 Kohlenstoffatomen oder gegebenenfalls substituierte
Benzole verwendet.

8. Verfahren zur Herstellung schaumregulierter pulverfor-
miger Waschmittel, dadurch gekennzeichnet, dass man
(2) 90 bis 99,9 Gewichtsteile
(a1) eines pulverférmigen formulierten Waschmittels oder
(a2) eines pulverfdrmigen wasserlgslichen nicht-tensidischen
Bestandteils des Waschmittels mit
(b) 0,1 bis, 10 Gewichtsteilen Silikondl oder Silikon6!-Silizium-
dioxydgemischen, die in einem Ldsungsmittel homogen verteilt
oder gelst sind,
homogen vermischt, das Gemisch anschliessend trocknet,
wobei das Losungsmittel einen Siedepunkt aufweist, der unter-
halb des Schmelzpunktes der Komponenten (a:) und (a2) liegt,
und - sofern die Komponente (a2) verwendet wird - mit weite-
ren, zur Herstellung eines Waschmittels notwendigen Bestand-
teilen vermischt.

9. Die nach dem Verfahren gemiss Anspruch 1 hergestell-
ten schaumregulierten pulverférmigen Waschmittel.

10. Die nach dem Verfahren gemiss Anspruch 8 hergestell-
ten schaumregulierten pulverférmigen Waschmittel.

5

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Her-
stellung schaumregulierter Waschmittel unter Verwendung
fein verteilter Antischaummittel auf Silikonélbasis.

Stark schiumende Waschmittel sind bekanntlich fiir eine
Verwendung in Trommelwaschmaschinen nur wenig geeignet.
Eine starke Schaumentwicklung fithrt insbesondere bei hohe-
ren Temperaturen, z.B. bei 80 bis 100 °C, zu einem Uberschiu-
men der Reinigungsflotten unter erheblichen Verlusten an
waschwirksamer Substanz. Es hat sich ausserdem gezeigt, dass
grosse Schaummengen die mechanische Bearbeitung des zu rei-
nigenden Gutes beeintriachtigen und deshalb stark schiumende
Waschmittel in den Waschmaschinen nicht ihr volles Reini-
gungsvermdogen entwickeln kénnen.

Zur Herabsetzung der Schaumbildung in Waschmitteln, die
stark schiumende, anionische Waschaktivsubstanzen, z.B.
solche vom Sulfonat- oder Sulfattyp, enthalten, wurden bereits
Polyglykoldther und -ester, z.B. Polyglykolphosphatester, sowie
ferner langkettige Halogenkohlenwasserstoffe, vorgeschlagen
(vgl. z.B. DE-AS 1467614, DE-OS 2532804, USP 3869412).

Antischaummittel auf Silikondlbasis sind ebenfalls
bekannt, wobei eine Anwendung in Waschmitteln jedoch ver-
schiedene Nachteile aufweist. So erfordert die Verwendung von
Silikonolen, insbesondere in wissrigen Systemen, immer eine
Formulierung der Silikondle, z.B. mit Hilfe von Emulgatoren
oder Losungsmitteln, um sie in feinverteilter und damit effekti-
ver Form zu erhalten.

Die Einarbeitung einer solchen Emulsion oder Losung
erfolgt in der Regel durch Aufsprithen auf das formulierte
Waschmittel, wodurch aber keine ausreichende Feinverteilung
des Antischaummittels und damit nur eine ungeniigende, d.h.
nur kurzfristige, Wirkung erzielt werden kann. Diese Silikondl-
zubereitungen (Emulsionen, Losungen) sind ndmlich in den
40 Waschflotten relativ unstabil; es kommt infolge der ungenii-

genden Feinverteilung recht schnell zur Tropfchenbildung und
zur Ablagerung dieser Tropfchen auf dem Waschgut (Flecken-
bildung).
Ein anderer Nachteil dieser Silikondlzubereitungen besteht
45 darin, dass sie in relativ grossen Mengen eingesetzt werden
miissen, um iiberhaupt eine Wirkung (Schaumdédmpfung) zu
zeigen.
Aufgabe der Erfindung ist daher die Bereitstellung eines
neuen Verfahrens zur Herstellung schaumregulierter Wasch-
so mittel durch eine verbesserte Einarbeitung von Antischaum-
mitteln auf Silikondlbasis in die formulierten Waschmittel oder
einer ihrer Komponenten unter Erzielung eines verbesserten
Effekts bei gleichzeitiger Herabsetzung der Einsatzmenge.
Es wurde nun gefunden, dass man die gestellte Aufgabe
55 erfindungsgemiss 16sen und die erwdhnten Nachteile fiberwin-
den kann, wenn man Antischaummittel auf Silikondlbasis in
einem Losungsmittel 16st oder homogen verteilt, die Losung
mit dem festen puvlerférmigen Waschmittel oder mit einem
wasserldslichen nicht-tensidischen Bestandteil des Waschmit-
60 tels homogen vermischt, dann das Lésungsmittel wieder ent-
fernt und - sofern nur ein Bestandteil des Waschmittels ver-
wendet wurde - diesen zur Herstellung eines Waschmittels ein-
setzt.
Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist daher ein Ver-
65 fahren zur Herstellung schaumregulierter pulverformiger
Waschmittel, dadurch gekennzeichnet, dass man
(a) 90 bis 99,9 Gewichtsteile
(a1) eines pulverférmigen formulierten Waschmittels oder
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(a2) eines pulverférmigen wasserldslichen nicht-tensidischen
Bestandteils des Waschmittels mit
(b) 0,1 bis 10 Gewichtsteilen Silikondl oder Silikondl-Silizium-

dioxydgemischen, die in einem Losungsmittel homogen verteilt

oder gelost sind,

homogen vermischt, anschliessend das Lésungsmittel abdestil-
liert, wobei das Losungsmittel einen Siedepunkt aufweist, der
unterhalb des Schmelzpunktes der Komponenten (a1) und (az)
liegt, und - sofern die Komponente (az) verwendet wird - mit
weiteren, zur Herstellung eines Waschmittels notwendigen
Bestandteilen vermischt.

In einem weiteren erfindungsgemaéssen Verfahren erfolgt
die Entfernung des Losungsmittels durch Trocknung, insbeson-
dere Spriihtrocknung. Gegenstand der Erfindung sind ferner
auch die verfahrensgeméss hergestellten schaumregulierten
pulverférmigen Waschmittel.

Bei der Komponente (a1) handelt es sich um pulverformige
Waschmittel (Waschpulver) iblicher Zusammensetzung. Sie
enthalten also z.B. Geriiststoffe (Builder), Waschrohstoffe,
alkalisch oder neutral reagierende anorganische oder organi-
sche Salze, Alkalimetallsilikate, Bleichmittel (Perverbindun-
gen), Stabilisierungsmittel, z.B. Magnesiumsilikate, optische
Aufheller, Duft- und Farbstoffe, Weichmacher, Antimikro-
bika, Enzyme, Korrosionsinhibitoren und Schmutzsuspendier-
mittel (Schmutztriager). Die Waschmittel konnen als Geriist-
stoffe (Builder) bis zu 60 Gewichtsprozent an Phosphaten, vor-
zugsweise von Alkalisalzen von kondensierten Phosphaten, wie
Pyrophosphaten, Tri- oder Tetraphosphaten oder auch Meta-
phosphaten enthalten. Die kondensierten Phosphate konnen
auch ganz oder teilweise durch organische, die Kalkhirte des
Wassers bindende Komplexbildner ersetzt werden. Beispiele
fiir derartige Verbindungen sind die Alkalisalze der Nitrilo-
triessigsdure oder Athylendiaminotetraessigsaure, ferner Orga-
nophosphorverbindungen, wie Aminoalkylenphosphonsiuren
und Hydroxyathan-1,1-diphosphonséure sowie deren Alkali-
salze. Geeignete Gerlistsubstanzen konnen ausserdem auch
Polymere von ungesittigten Carbonsiuren und deren wasser-
16sliche Salze, beispielsweise Polymaleinséure, Polyitacon-
sdure, Polymesaconséure, Polyfumarséure, Polyaconitsiure,
Polymethylenmalonsdure, Polycitraconsiure oder entspre-
chende Copolymerisate sein. Als Waschrohstoffe, die in einer
Menge von etwa 2 bis 50 Gewichtsprozent in den Waschmitteln
vorhanden sein kdnnen, sind insbesondere anionische, ampho-
tere oder nichtionische Tenside geeignet.

Die anionischen Tenside sind beispielsweise solche vom
Sulfonat- oder Sulfattyp, wie die Alkylbenzolsulfate, insbeson-
dere n-Dodecylbenzolsulfonat, ferner Olefinsulfonate, wie sie
z.B. durch Sulfonierung primérer oder sekundérér aliphati-
scher Monoolefine mit gasférmigem Schwefeltrioxid und
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besondere Alkylsulfobetaine in Frage, z.B. das 3-(N,N-Dime-
thyl-N-alkylammonium)-propan-1-sulfonat und 3-(N,N-Dime-
thyl-N-alkylammonium)-2-hydroxypropan-1-sulfonat.

Die anionischen Waschrohstoffe konnen in Form der

5 Natrium-, Kalium- und Ammoniumsalze sowie als Salze orga-

nischer Basen, wie Mono-, Di- und Tridthanolamin, vorliegen.
Sofern die genannten anionischen und zwitterionischen Ver-
bindungen einen aliphatischen Kohlenwasserstoffrest besitzen,
ist dieser bevorzugt geradkettig und kann 8 bis 22 Kohlenstoff-

10 atome aufweisen. In den Verbindungen mit einem araliphati-

schen Kohlenwasserstoffrest enthalten die vorzugsweise unver-
zweigten Alkylketten im Mittel etwa 6 bis 16 Kohlenstoff-
atome.

Als nichtionische oberflichenaktive Waschaktivsubstanzen

15 kommen in erster Linie Polyglykolitherderivate von aliphati-

schen Alkoholen, gesittigten oder ungeséttigten Fettsduren und

Alkylphenolen in Frage, die 3 bis 30 Glykol4thergruppen und 8

bis 20 Kohlenstoffatome im Kohlenwasserstoffrest enthalten.
Besonders geeignet sind Polyglykoldtherderivate, in denen

2 die Zahl der Athylenglykolithergruppen 5 bis 25 betréigt und

deren Kohlenwasserstoffreste sich von geradkettigen, primaren
Alkoholen mit 12 bis 18 Kohlenstoffatomen oder von Alkyl-
phenolen mit einer geradkettigen, 6 bis 14 Kohlenstoffatome
aufweisenden Alkylkette ableiten. Gegebenenfalls kann man

25 die letztgenannten Polyithylenglykoldther durch Anlagerung

von Propylenoxyd, z.B. bis 25 Mol, weiter modifizieren.

Weiter geeignete nichtionische Waschrohstoffe sind die
wasserldslichen, 20 bis 250 Athylenglykol4thergruppen und 10
bis 100 Propylenglykolithergruppen enthaltenden Polyithylen-

30 oxidaddukte an Polypropylenglykol, Athylendiaminopolypro-

pylenglykol und Alkylpolypropylenglykol mit 1 bis 10 Kohlen-
stoffatomen in der Alkylkette. Die genannten Verbindungen
enthalten tiblicherweise pro Propylenglykol-Einheit 1 bis 5
Athylenglykoleinheiten. Auch nichtionische Verbindungen

35 yom Typ der langkettigen Aminoxide und Sulfoxide, die gege-

benenfalls auch dthoxyliert sein konnen, sind verwendbar.

Die alkalisch oder neutral reagierenden Salze sind insbeson-
dere Natriumchlorid, Natriumsulfat, Natriumbicarbonat oder
deren Gemische. Alkalimetallsilikate sind Natrium- oder Ka-

40 liumsilikate sowie ebenfalls deren Gemische. Ubliche Bleich-

mittel sind z.B. Perborate, Caroate (KHSOs), Perbenzoate, Per-
oxyphthalate oder Percarbonate (Alkalimetallsalze), die in der
Regel zusammen mit Aktivatoren, wie z.B. Tetraacetyldthylen-
diamin, verwendet werden.

- Als Aufheller kénnen {iblicherweise Diphenyldistyrylver-
bindungen sowie Derivate der Aminostilbensulfonsdure oder
der Diaminostilbensulfonsiure, der Diarylpyrazoline, des Car-
bostyrils, des 1,2-Di-(2-benzoxazolyl)- oder 1,2-Di-(2-benzimi-
dazolyl)-dthylens, des Benzoxazolyl-thiophens und des Cuma-

anschliessend alkalische oder saure Hydrolyse erhalten werden, 50 rins in Frage kommen. Die Menge der Aufheller betrigt etwa

sowie Alkylsulfonate, wie sie aus n-Alkanen durch Sulfochlo-
rierung oder Sulfoxidation und anschliessend Hydrolyse bzw.
Neutralisation oder Bisulfitaddition an Olefine erhéltlich sind.
Geeignet sind ferner a-Sulfofettsdureester, primére und sekun-
dére Alkylsulfate von hhermolekularen Alkoholen. Weitere
Verbindungen dieser Klasse, die gegebenenfalls in den Wasch-
mitteln vorliegen kénnen, sind die héhermolekularen sulfatier-
ten Teilather und -ester von mehrwertigen Alkoholen, wie die
Alkalisalze oder Monoalkylither bzw. der Monofettsidureester
des Glycerinmonoschwefelsdureesters bzw. der 1,2-Dioxypro-
pansulfonsdure. Ferner kommen Sulfate von dthoxylierten
und/oder propoxylierten Fettsdureamiden und Alkylphenolen
sowie Fettsduretauride in Betracht. Weitere geeignete Verbin-
dungen sind die sulfonierten Benzimidazolderivate. Ebenfalls
geeignet als anionische Waschrohstoffe sind Alkaliseifen von
Fettsduren natiirlichen oder synthetischen Ursprungs, z.B. die
Natriumseife von Kokos-, Palmkern- oder Talgfettsduren. Als
zwitterionische Waschrohstoffe kommen Alkylbetaine und ins-

0.001 bis 2 Gewichtsprozent bezogen auf das Waschmittel.
Korrosionsinhibitoren sind beispielsweise Natriumalumi-

nat oder Natriumzinkat wihrend als geeignete Schmutzsuspen-

diermittel (Schmutztriger) Natriumcarboxymethylcellulose,

55 Natriumcellulosesulfat, niedere Alkyl- und Hydroxyalkylcellu-

losedtber, wie Athylhydroxyithylcellulose, Athylhydroxypro-
pylcellulose, Hydroxyathylcellulose sowie Polyvinylpyrrolidon
in Frage kommen kénnen. Wird nicht das gesamte pulverfor-
mige und bereits formulierte Waschmittel (Komponente (a1)),

60 sondern nur ¢in pulverférmiger wasserloslicher, nicht-tensidi-

scher Bestandteil des Waschmittels (Komponente (az)) im erfin-
dungsgemissen Verfahren eingesetzt, so werden die Bestand-
teile ausgewihlt, die in so ausreichendem Masse im Waschmit-
tel vorhanden sind, dass sie nach der erfindungsgeméssen

65 Modifikation durch die Komponente (b) dem Gesamtwasch-

mittel die gewiinschten Eigenschaften beziiglich des Schaum-
verhaltens (Kontrolle des Schaums) geben kénnen.
Geeignet als Komponente (a2) sind daher vorzugsweise die
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als Hauptbestandteile des Waschmittels vorliegenden Geriist-
stoffe, die Bleichmittel und die Neutralsalze oder gegebenen-
falls auch Gemische dieser Bestandteile. Die waschaktiven
Bestandteile (Tenside) sind nicht geeignet, da sie die Kompo-
nente (b) emulgieren und damit eine Beeintrachtigung der
Schaumregulierung verursachen wiirden. Gemass einer bevor-
zugten Ausfithrungsform der vorliegenden Erfindung wird so
vorgegangen, dass nicht das ganze Waschmittel, sondern nur
eines der genannten Bestandteile (Komponente (az)) mit der
Komponente (b) behandelt und die so modifizierte Kompo-
nente (az2) dann zur Herstellung eines vollstdndigen Waschmit-
tels verwendet wird. Diese Ausfiihrungsform ist bedeutend
dkonomischer, als wenn man das ganze Waschmittel mit der
Komponente (b) behandelt, insbesondere da geringere Volu-

mina Lésungsmittel durch Destillation oder auf andere Weise 15

aus dem Gemisch der Komponenten (az) und (b) entfernt wer-
den miissen. Als Komponente (b) geeignete Silikondle sind in
der Regel Organopolysiloxane (gegebenenfalls mit Hydroxyl an
den Enden blockiert) wie z.B. Polyalkyl-, Polyaryl- oder Poly-
arylalkylsiloxane, cycloaliphatische Polysiloxane oder mit
Oxyalkylengruppen modifizierte Siloxane mit Molekularge-
wichten von 1000 bis 100 000, insbesondere Polyalkylsiloxane,
worin Alkyl 1 bis 6 Kohlenstoffatome enthalt, die eine Viskosi-
tat bei 25 °C von 0,001 bis 15, vorzugsweise von 0,05 bis 3 Pa.s

aufweisen. Spezielle Beispiele fiir die vorgenannten Polyalkylsi- 25

loxane sind Polydimethylsiloxan, Polydiéthylsiloxan, Polydi-
propylsiloxan, Polymethyldthylsiloxan, Polymethylpropylsilo-
xan, Polydibutylsiloxan, Polydihexylsiloxan oder Polydioctylsi-
loxan. Polydimethylsiloxane sind bevorzugt.

Die Silikondle sind in der Regel bekannte Handelspro-
dukte, die neben den Polysiloxanen gegebenenfalls noch
{ibliche Zusitze, wie z.B. kolloidale Kieselsiure oder oberfli-
chenaktive Hilfsmittel, z.B. Emulgatoren auf Polyéthylengly-
kolbasis, enthalten kénnen.

die Komponente (b) im Gemisch mit den aliphatischen, cycloa-
liphatischen oder aromatischen Kohlenwasserstoffen vorliegt,
deren Menge bis zu 95 Gewichtsprozent, bezogen auf die
gesamte Komponente (b), betragen kann.

Geeignete Lésungsmittel sind beispielsweise aliphatische
Alkohole mit 1 bis 8 Kohlenstoffatomen, Halogenkohlenwas-
serstoffe mit 1 oder 2 Kohlenstoffatomen, Ketone mit 3 bis 10
Kohlenstoffatomen, Carbonsdureester mit 2 bis 6 Kohlenstoff-
atomen oder gegebenenfalls substituierte Benzole. Spezielle
Beispiele sind Methanol, Athanpl, Propanol, Isopropanol, Buta-
nol, Amylalkohol, Hexanol, 2-Athylhexanol, Methylenchlorid,
Chloroform, Tetrachlorkohlenstoff, Tetrachlorithan, Perchlor-
ithylen, Aceton, Methylathylketon, Didthylketon, Methyl-n-
propylketon, Methyl-t-butylketon, Di-n-propylketon, Hexanon-
(2), Hexanon-(3), Essigsduremethylester, Essigsdureéthylester,
Essigsdurepropylester, Essigsdurebutylester, Methyl-und
Athylformiat, Benzol, Toluol sowie die Xylole. Die Menge des
Lasungsmittels kann in weiten Grenzen schwanken und z.B.
die 10- bis 100fache Menge der Komponente (b) betragen.

Bevorzugt sind solche Losungsmittel, die einen Siedepunkt
bis hochstens 150 °C aufweisen. Die Auswahl der Losungsmit- -
tel soll so geschehen, dass der Siedepunkt des Losungsmittels
unterhalb des Schmelzpunktes der Komponenten (a1) und (az)
liegt, damit ein Schmelzen der Komponenten wihrend des
Destillations- oder Trocknungsvorgangs vermieden wird. Ein
zusitzlicher Zerkleinerungsprozess, z.B. ein Mahlprozess, wire
dann nimlich nétig, um diese Schmelze in ein trockenes frei-
fliessendes Pulver zu {iberfiihren.

Verwendet man die Sprithtrocknung zum Entfernen des

30 Losungsmittels, so werden bevorzugt nicht-brennbare Losungs-

mittel eingesetzt.

Die Einarbeitung der mit Silikondl oder Silikondl enthal-
tenden Gemischen modifizierten Komponente (az) in die iibri-
gen - in der Regel bereits als Gemisch vorliegenden - Bestand-

Die Silikondle kénnen also zusammen mit oberflichenakti- 35 teile, die zur Herstellung eines Waschmittels notwendig sind,

ven Hilfsmitteln, z.B. den genannten Emulgatoren auf Poly-
dthylenglykolbasis, oder vorzugsweise auch emulgatorfrei ein-
gesetzt werden.

Gegebenenfalls enthilt die Komponente (b) zusétzlich
einen fliissigen Kohlenwasserstoff. Als Kohlenwasserstoffe
kénnen bei Raumtemperatur und unter Normaldruck fliissige
aliphatische, cycloaliphatische oder aromatische Kohlenwas-
serstoffe verwendet werden.

Diese Kohlenwasserstoffe besitzen durchschnittlich etwa 6

erfolgt nach bekannten und iiblichen Methoden, z.B. durch
Beimischen und Homogenisieren in dafiir geeigneten Misch-
anlagen. '

Die so erhaltenen pulverférmigen Waschmittel kdnnen als

40 Pulver, Agglomerate oder Granulate vorliegen. Sie sind sowohl

als Haushaltswaschmittel als auch als Waschmittel fiir indu-
strielle Waschverfahren einsetzbar.

Der Ausdruck pulverférmig wird hier in seiner allgemeinen
Bedeutung verwendet, wie er gewShnlich in Verbindung mit

bis 25 Kohlenstoffatome und einen Siedepunkt von mindestens 45 Wasch- und Reinigungsmitteln benutzt wird, so dass Partikel-

65 °C.

Bevorzugte Kohlenwasserstoffe sind Hexan, Heptan,
Octan, raffinierte Petrolither, Naphtha, Benzol, Toluol, Xylol
und insbesondere paraffinisches oder naphthenisches Mine-

grossen von feinpulvrig bis grobkornig einschliesslich Granu-
late und Agglomerate umfasst sind. Das erfindungsgemisse
Verfahren erlaubt in einfacher Weise pulverformige Waschmit-
tel jedes beliebigen Schaumvermdgens herzustellen. Die

raldl. Gegebenenfalls kénnen Gemische aus zwei oder mehre- 50 gewiinschte Schaumregulierung, insbesondere die Schaum-

ren Kohlenwasserstoffen verwendet werden.

Das Gewichtsverhiltnis der in der Komponente (b) enthal-
tenen Kohlenwasserstoffe, der kolloidalen Kieselséure und der
Polyaikylsiloxane zueinander kann beispielsweise (90 bis
95):(4,75 bis 9,5):(0,25 bis 0,5) betragen.

Das erfindungsgemasse Verfahren kann nun so durchge-
fiihrt werden, dass man die Silikondlkomponente (b), die in
einem Lésungsmittel homogen verteilt oder geldst vorliegt,
zusammen mit den Komponenten (a1) oder (az) zu einem Brei

dimpfung, ist wihrend des gesamten Waschvorgangs, der in
einem breiten Temperaturintervall (30 bis 100 °C) erfolgen
kann, stabil. Es erfolgt keine Agglomeration der Silikondlkom-
ponente, die zur, insbesondere bei Haushaltswische, uner-

55 wiinschten Fleckenbildung auf dem Waschgut fiihrt.

In den nachfolgenden Beispielen beziehen sich - sofern
nicht anders angegeben - die Teile und Prozente auf das
Gewicht.

vermischt und anschliessend das Losungsmittel, das einen Sie- 6o Beispiel 1:

depunkt aufweisen soll, der unterhalb des Schmelzpunktes der
Komponenten (a1) oder (a2) liegt, abdestilliert. Anstelle durch
Destillation kann man das Losungsmittel anch durch Trock-
nung, insbesondere Spriihtrocknung entfernen. Das genannte
Losungsmittel, in dem die silikondlhaltige Komponente (b)
vorgelegt wird (bei Raumtemperatur (20 bis 25 °C) oder auch
bei hdheren Temperaturen, entsprechend den Siedepunkten
der verwendeten Losungsmittel), wird auch verwendet, wenn

(A) In einem beheizbaren Riihrkessel werden 340 g Isopro-
panol mit 50 g Silikondl (SAG 100) homogen vermischt. Dann
werden 610 g Tetrakaliumpyrophosphat zugegeben und zu
einem homogenen Brei vermischt. Anschliessend wird das

65 Gemisch aufgeheizt, das Isopropanol durch Destillation ent-

fernt und zur Wiederverwendung mittels eines Kiihlers abge-
schieden. Wihrend des Destillierens wird standig weiter
geriihrt. Es resultiert in quantitativer Ausbeute (660 g) ein trok-
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kenes, geruchfreies Pulver. Priparat (A). 10% Dodecylbenzolsulfonat

(B) Das so erhaltene Pulver wird zur Herstellung eines 5% Talgalkoholdthoxylat [R-(OCH2CH2)2s0H]
schaumregulierten Waschmittels verwendet, das die folgende 30% Tetrakaliumpyrophosphat
Zusammensetzung aufweist: 10% Préparat (A)

5 35% Natriumperborat
0,1% des Aufhellmittels der Formel

-0 o—o -0 -
7 N\ 7 N\._7 \ 7 N\
101 * o—CH=CH-» - ~CH=CH—e ]
(101) N CH N /o < ) /o
[ ] —-g o= *=e ;': [ ]
Na 0,Na
%3 - 3
1,5% Carboxymethylcellulose D. 90 Teile Natriumsulfat
2,4% Natriumsilikat 15 10 Teile Silikoné! (SAG 100)
0,2% Magnesiumsilikat 30 Teilelsopropanol
0,8% Athylendiamintetraessigsdure 100 Teile
5%Natriumsulfat
100% Waschmitel Nach dem Abdestillieren des Losungsmittels erhlt man .
i . L ) . 20 Priparat D. Von diesem Priparat kénnen 0,05% bis 5% im
Die Bestandteile werden in einer geeigneten Mischanlage Waschmittel eingesetzt werden. Die Menge Silikond] kann
homogen verteilt. im gleichen Rahmen wie bei Priparat (C) bei entsprechen-

den Einsatzmengen in der Formulierung variiert werden.
(C) Vergleichende Schaumpriifung
Gepriift wurde nach DIN 53902. Einsatzmenge 10 g/1 25 E, 90 Teile Natriumperborat,
Waschmittel. Das Waschmittel wird 1 Minute lang geschiittelt 1 Teil Silikondl (SAG 100)
und dann die Schaummenge [ bzw. 5 Minuten nach Beendi- 30 Teile Isopropanol.
gung des Schiittelns gemessen.
Das Abdestillieren des Losungsmittels wird unter Vakuum

Priifergebnisse: 30 bei etwa 60 °C durchgefiihrt, da bei hdheren Temperaturen das
Waschmittel Schaum (ml) Perborat schmilzt. Man erhélt 91 Teile Priparat E. Als Zusatz
1 Minute 5 Minuten zu Waschmitteln kdnnen von diesem Priparat 0,5% bis 25% ein-
gesetzt werden.
wzzgﬁﬁigg gzglgzz Egi ohne den égo ;30 BF 95 Te@le Na‘triur'r'lmetasilikat, wasserfrei,
Zusatz des Priiparats (A) 5 Te;]e Silikondl (SAG 100)
Waschmittel geméss (B) mit 5% 60 10 _40T_eﬂelsopr opanol
Préiparat (A) 100 Teile
) . 40 Nach dem Abdestillieren des Losungsmittels erhdlt man
Anstelle von Tetrakaliumpyrophosphat kénnen auch das Priiparat F, das in gleichen Mengen wie Préparat E den
Natriumperborat oder Natriumsulfat oder auch das ganze Waschmitteln zugesetzt werden kann.
Waschmittel wie in (A) beschrieben behandelt werden, wobei
vergleichbare Ergebnisse erreicht werden. Die Behandlung des G.97,8 Teile Natriumcarbonat
ganzen Waschmittels ist aber in der Regel weniger 8konomisch 45 2,2 Teile Silikondl (SAG 100),
als die Behandlung der genannten Bestandteile des Waschmit- 40’ Teile Isopropanol
tels.
L. Nach dem Abdestillieren des Losungsmittels erhilt man
Beispiel 2: . 100 Teile Priparat G, das in gleichen Mengen wie Priparat D
_Analog der Methode zur Herstellung des Préparats A. In - 50 gepy Wagchmitteln zugesetzt werden kann. Anstelle des genann-
Beispiel 1 werden die folgenden Préparate hergestellt: ten Silikondls kénnen auch andere handelsiibliche Silikonéle
B. 90 Teile Natriumtripolyphosphat verwendet werden.
10 Teile Silikondl (SAG 100)
_30Teile Isopropanol. Beispiel 3:
100 Teile % Wiein Beispiel 1 (B) beschrieben, werden schaumregulie-
. . . . rende Waschmittel mit folgender Zusammensetzung herge-
Nach dem Abdestillieren des Losungsmittels erhilt man stellt:
Préiparat B. Von diesem Préparat k6nnen 0,05% bis 5% (bezogen
auf das Waschmittel) im Waschmittel eingesetzt werden. 3.1 31%  Natriumkokosfettseife
. . . 60 30% Préparat C
C. 99,5 Teile Natriumtripolyphosphat, 5%  Natriumsilikat (Wasserglas, trocken)
0,5 Te}le Silikondl (SAG 100) 0,05% des Aufhellers der Formel
35 Teile Isopropanol. 5% - Natriumperborat
100Teile 3%  Magnesiumsilikat
o ) 65 2595% Natriumsulfat
Nach dem Abdestillieren des Losungsmittels erhilt man 100% schaumarmes Vollwaschmittel

Préparat C. Von diesem Préparat konnen 0,5% bis 30% in
Waschmittel eingesetzt werden.
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3.2 11%  Dodecylbenzolsulfonat 34 12% Umsetzungsprodukt aus 1 Mol Nonylphenol und
3%  Umsetzungsprodukt aus 1 Mol Octylphenol und 2 Mol Athylenoxyd
12 Mol Athylenoxid 20% Natriumtripolyphosphat
14% Kaliumhexametaphosphat 25% Soda (calciniert)
1% Priparat B 5 15,5%  Natriumsilikat
10% Natriumperborat . s 0,5% PriparatF
20%  Soda (calciniert) 2% Carboxymethylcellulose
1% Carboxymethylcellulose 25% Natriumsulfat (calciniert)
2%  Magnesiumsilikat 100%  schaumarmes Waschmittel auf nichtionogener
38% Natriumsulfat 10 Basis

100% schaumarmes Vollwaschmittel
Schaumpriifung wie in Beispiel 1(C)

33 10%  Dodecylbenzolsulfonat beschrieben:
3% Umsetzungsprodukt aus 1 Mol Octylphenolund Sy cchmittel Schaum (ml)
16 Mol Athylenoxyd ) 3 I Minute 5 Minuten
1%  Kokosfettsduremonodthanolamid
4 o
3 0/o Soga (calciniert) 31 60 40
2%  Priparat G .
35% Natriumtripolyphosphat ohne Zusatz von Praparat C 280 150
46% Natriumsulfat 20 32 i 30 10
100%  schaumarmes Buntwaschmittel gl;ne Zusatz von Préparat B 2?8 152
ohne Zusatz von Priparat G 240 100
34 140 50
,5 ohne Zusatz von Préparat F 290 160
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