[

N e
Hi Al 3

i aind

F—

EP 0 043 547 A1

Européisches Patentamt

0> European Patent Office @ Verdifentlichungsnummer: O 043 547
Office européen des brevets A1
@ EUROPAISCHE PATENTANMELDUNG
@ Anmeldenummer: 81105085.5 @ mt.c:C11D 1/835,C 11D 3/00
A anmaldataa: 01.07 81
Prioritat: 04.07.80 DE 3025369 @ Anmelder: HOECHST AKTIENGESELLSCHAFT,
- Postfach 80 03 20, D-6230 Frankfurt/Main 80 (DE)
@ Verdffentlichungstag der.Anmeidung: 13.01.82
Patentblatt 82/2
@ Erfinder: Blilenstein, Slegfried, Dr., Samerbergweg 8,
D-8261 Burgkirchen/Alz (DE)
Erfinder: May, Adolf, Dr., Dahlienweg 5, D-6238 Hotheim
am Taunus (DE)
Benannte Vertragsstaaten: AT BE CH DE FR GBITLINL Erfinder: Biicking, Hans-Waliter, Dr., In den
SE Padenwiesen 30, D-6233 Keikheim (Taunus) (DE)
€) waischeweichspiilmittelkonzentrat.
6) Wascheweichspiilmittelkonzentrate bestehend aus
a) 30 bis 70 Gew.-% eines kationischen Weichmachers,
b}  5bis 50 Gew.-% eines nichtionischen Weich-
machers,
c)  5bis 20 Gew.-% eines nichtionischen Dispergier-
mittels,
d)  5bis 30 Gew.-% eines C-Cs-Alkanols,
e) 5bis 30 Gew.-% eines fliissigen Glykols, Polygly-
kols oder deren Alkylather und
f) Wasser und gegebenenfalls Parfiim und Farbstoffen

in Mengen entsprechend dem Ausgleich zu 100

Gew.-%.
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Wéscheweichspﬁlmitteikonzentrat

Es ist bekannt, da8 gewisse kationische quartdre Ammcnium=—
verbindungen, wenn man sie im letzten Splilbad der Wasch-
machine zusetzt, den verschiedenen Gewebearten, wie z.B.
Baumwolle, Wolle, Baumwoll-Synthetik-Mischgewebe, einen
gquten Griff und gleichzeitig antistatische Eigenschaften
verleihen. Es bereitet aber gewisse Schwierigkeiten, hoher
konzentriert eingestellte Formulierungen dieser Wé&scheweich-
splilmittel herzustellen und s® gleichmdBig in der kalten
Splilflotte zu verteilen, weil bei Zusatz von Weichspililern
in Form von konzentrierten widBrigen oder alkoholischen
Ldsungen gallertartige Ausscheidungen auftreten, die zur
Bildung von Flecken auf der W&sche fihren kdnnen. Auch

die Verdiinnung eines solchen Konzentrates auf eine handels-
ibliche 2-5 %ige Formulierung bereitet Schwierigkeiten.
Meistens erhdlt man eine gelartige Mischung, die schwer
oder iiberhaupt nicht mehr in kaltem Wasser dispergierbar
ist.

Wascheweichspllmittel werden deshalb bisher allgemein

in Form von verdiinnten, etwa 2 bis 10 %2igen wdBrigen
L&sungen, verwendet. Diese wverdinnten LOsungen weisen
jedoch verschiedene Nachteile auf. Sie k&nnen z.B. nicht
kalt gelagert werden, da sie nach dem Einfrieren und
Wiederauftauen eine Gelkonsistenz annehmen und nicht mehr
in homogene L&sung gebracht werden kOnnen.

Ein weiterer Nachteil ist der hohe an sich liberflissige
Wassergehalt dieser Ldsungen.

Es wurde nun gefunden, daB es gelingt, flissige konzen-
trierte Zubereitund¥ron Wischeweichsplilmitteln herzustal-
len, die diese Nachteile der verdlinnten L&sungen nicht
aufweisen, und die sich auch in kaltem Splilwasser leicht
verteilen.
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Gegenstand der Erfindung sind somit fliissige Wdsche-

weichspiilmittelkonzentrate bestehend aus

a)

E. -

c)

4)

e)

£)

Als kationische weichmachende Bestandteile der erfindungs-

etwa

&Lwd -

etwa

etwa

etwa

30 bis 70 vorzugswelse 40 bis 50 Gewichts-

[¥]]

bis

bis

bis

prozent eines kationischen Weich-
machers

ts5 50, vorzugsweise 30 Lis 20 Gewilhts

prozent eines nichtionischen
Weichmachers, der gleichzeitig

auch als Dispergiermittel fungiert

20, vorzugsweise 5 bis 10 Gewichts-

prozent eines nichtionischen Dis- |

‘pergiermittels
30,vorzugsweise 5 bis 10 Gewichtspro-
zent eines C1-C3-Alkohols, insbe-

sondere Isopropanol

30 vorzugsweisers bis 10 Gewichtsprozent

eines fliissigen Glykols, Polyglykols
oder deren C1—C4—AJkyl’éther, inshbesondere

Butyldiglykol, Ethylenglykol oder
1,2-Propandiol und

Wasser und gegebenenfalls Parfiim und Farbstoffen

in Mengen entsprechend dem Ausgleich zu 100 Ge-
wichtsprozent.

gemdBen Wdascheweichsplilmittelkonzentrate kommen die fir

diese Verwendung bekannten, lipophile Reste enthaltenden

quartdren Ammoniumverbindungen in Betracht, wie sie z.B.
in Chemistry and Industry, Juli 1969, Seite 893/894 be-

schrieben sind, vor allem solche Verbindungen die durch

die allgemeinen Formeln I, II und III charakterisiert sind.
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20In diesen Formeln bedeuten:

R1 und R2 Alkyl- oder Alkenylreste mit 8 bis 20 Kohlenstoff-

atomen, insbesondere Reste der C-Kettenverteilung wie sie

in Cocosfettsédurealkyl, Talgfettsdurealkyl, Ulsdurealkyl,
258permélfettséurealkyl vorkommen,

R3 Wasserstoff oder einen Alkylrest mit 1 bis 3 Kohlenstoff-

atomen, insbesondere Wasserstoff cder Methyl, x Zahlen von

1 bis 5 vorzugsweise 1, m und n 2 oder 3, vorzugsweise 2,
BOA— Chlor oder Brom, vorzugsweise Chior, und Y Chlor oder

Methosulfat.

Bei der Bereitung der flissigen Weichsplillmittelkonzentrate
gemdB der Erfindung werden diese kationischen weichmachenden

Bestandteile zweckmdBig in Form ihrer konzent:ierten L&sungen
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in niederen Alkcholen, vorzugsweise Isopropanol oder im

Gemisch dieser Alkohcle mit Wasser eingesetzt. Die erfin-

dungsgemdBen Konzentrate enthalten daher eine bestimmte
Menge solcher niederen Alkohole.

Als weiterer wesentlicher Bestandteil werden Umsetzungs-
produkte aus einem Fettsdureethanoiamid wie Ttilhylenczid
der Formel IV
S0y
Iv R,-C-N-(CH,) =-0-(CH-CH.,-0) -H
4 2E> ) 2 Y
R3 .

wobedi R4 Alkyl- oder Alkenylreste mit 8-22, vorzugsweise
8-16 Kohlenstoffatomen, R3 Wasserstoff oder einen Alkyl-
rest mit 1-3 Xohlenstoffatomen, insbesondere Wasserstoff
oder Methyl,

p eine Zahl von 1 bis 5, vorzugsweise 2 und Y eine Zahl

~von 1 bis 15, vorzugsweise 5-8, bedeuten, als nichtioni-

sche Dispergatoren eingesetzt. Dabei ist es wesentlich,
daf es sich hier um eine stickstoffhaltice Substanz handelt, die
einen pseudo-kationischen Charakter aufweist. Fiir sich
allein ist die Substantivitdt dieses Verbindungstyps auf
Gewebe zu schwach ausgeprdgt. In Kombination mit einer
quartdren Ammoniumverbindung der Formeln I - III zieht

die erwdéhnte nichtionische Verbindung aber auf die W&sche

auf und verleiht der Faser einen zusdtzlichen weichen
Griff. Gleichzeitig wirken diese nichtionischen Weich-

machertyvpen auch als Dispergatoren oder Emulgatoren.

Ein weiterer Bestandteil der Wdscheweichspilmittelkonzen-
trate gemdB der Erfindung sind Ubliche nichtionische Dis-
pergatoren oder Emulgatoren auf der Basis von Oxalkylaten,-
die mit dazu beitragen, daB das Konzentrat in kaltem

Wasser gut dispergierbar ist. Geeignete nichtionische Dis-
pergatoren sind z.B. Umsetzungsprodukte von jeweils etwa
2-12 Mol Ethylenoxid mit einem Alkylphenol wie z.B. Xylenol,
aber auch mit einem Alkylphenol mit einem langen Alkylrest

)
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.-

-5 - - 0043547

von 8-10 C-Atomen oder mit einem Fettalkohol mit 8 bis
15 C-Atomen, insbesondere Umsetzungsprodukte von etwa

5 bis 8 Mol EO mit 1 Mol Alkylphenol oder 1 Mol eines 8
bis 15 C-Atome enthaltenden Fettalkohols oder eines

5 Gemisches solcher Fettalkohole.

Die Herstellung der  erfindungsgendBeu WioclLowiishepitl -
mittelkonzentrate kann durch einfaches Vermischen der Kom-
ponehten oder ihrer konzentrierten L&sungen geschehen.

10 Gegebenenfalls kdnnen auch Parfﬁm, Farbstoff, optische-
Aufhellungsmittel oder sonstige Hilfsstoffe dem Konzentrat
zugesetzt werden. Zur Einstellung der gewlinschten Endkon-
zentration wird gegebenenfalls noch mit der hierfiir not-
wendigen Menge Wasser verdiinnt. Die Mengen der einzelnen

15 Komponenten a) bis e) werden innerhalb der angegebenen

Grenzen so gewdhlt, daB das fertige Konzentrat, einschlieB-

T AL

lich eventuell zusdtzlicher Mengen an Wasser, Parfim und
Farbstoffen, 100 Gew.-% ergibt. '

o,
e

N
SRS

D

20 Die Einsatzmenge der erfindungsgemdfien Wdscheweichspiilmit-
: telkonzentrate betrdgt etwa 10-20 g auf 4 kg Widsche. Dies
entspricht hinsichtlich der weichmachenden Wirkung einer
Menge von etwa 50 bis 100 ml eines handelstiblichen W&sche-
é weichsplilmittels mit 5 % WS.

25

-3 Die erfindungsgemdBen Widscheweichsplilmittelkonzentrate,

FLIFSNE AT A

die gute weichmachende Eigenschaften aufweisen, lassen sich
in kaltem Wasser gut dispergieren, ohne dal es zu einer
stdrenden Gelbildung kommt. Hierbei ist es von Vorteil,

30 daB diese Konzentrate mit geeigneten Dosiervorrichtungen
direkt in Haushaltsmaschinen eingegeben werden kénnen. Diese
gute LSslichkeit erlaubt es auch,rgie erfindungsgemdflen

fﬁ - Konzentrate erst kurz vor ihrer Eingabe in die Waschmaschine
zu verdinnen, so daB die Widscheweichspilmittel nunmehr in

35 der erfindungsgemédfen konzentrierten Form und nicht mehr
wie bisher als verdlinnte wdBrige LOsungen cehandelt werden

kénnen. Dadurch entfdllt die Notwendigkeit, auf allen Stufen

BAD ORIGINAL @
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des Handels gr&Bere, letzten Endes Uberfllissige Mengen

Wasser transportieren zu missen.

Die nachfolgenden Beispiele dienen zur Erlduterung derxr

Erfindung.
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Beispiel 1

Ein flissiges Wéschéweichspﬁlmittelkonzentrat'wird
durch intensives Vermischen folgender Komponenten
hergestellt:

75 g einer 75 Gew.-%igen Ldsung von Ditalgtett-
alkylmonomethylmonooxupropylammoniumchlorid

in Isopropanol

10 g einer Anlagerungsverbirdungvon 5 Mol Ethylen-
- oxid an 1 Mol Xylenol

5 g Polyethylenglvkol des Molgewichts 400
5g Isopropanol

5 g einer Anlagerungsverbindung von 5 Mol EO
an 1 Mol Cocosfett-— '
sduremonocethanolamid
Gegebenenfalls Parfiim und Farbstoff

Das Produkt ist klar fliissig und 1l&8t sich in kaltem
Wasser dispergieren.

Bei einem Lagertest zwischen +5°C und 50°C ist die L&~
sung stabil und zeigt keine Separation. Bei einem
Waschversuch in einer Haushaltswaschmaschine unter Ver-
wendung von 8 bis 15 ml des Wdscheweichspllmittelkon-
zentrats im letzten Splilgang pro 4 kg Wdsche (bezogen
auf Trockengewicht) wurden an einem Baumwollgewebe
{Frotteestoff) gute Griffeigenschaften erhalten.

10 g des Wischeweichsplilmittelkonzentrats gemdsB
Beispiel 1 sind in dem erzielten Weichmachungseffekt

vergleichbar mit etwa 80 ml eines handelsiiblichen flis-

sigen Wdscheweichsplilmittels mit 5 Gew.-% Wirkstoffgehalt.
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Beispiel 2

In gleicher Weise wie in Beispiel 1 beschrieben wer-

den Wdscheweichsplilmittelkonzentrate der nachfolgenden

Zusammensetzung hergestellt

a) 67 g

10 g

10 g

b) 77 g

einer 75 Gew.-%igen L&sung von Ditalgalkyl-
monomethylmonoox_propylammoniumchlorid
in Isopropanol/Wasser (60:40)

einer Anlagerungsverbindung 5 Mol Ethylen-
oxid an 1 Mol Xylenol

Polyethylenglykol des Molgewichts 400
Isopropanol

einer Anlagerungsverbindung von 5 Mol EO an

1 Mol Cocosfettsduremonoethanolamid

einer 75 Gew.-%igen L&sung von Ditalgalkyl-
monomethylmonooxvpropylémmoniumchlorid

in Isopropanol

Butyldiglykol

Isopropanol

einer Anlagerungsverbindung von 5 Mol EO an

1 Mol Cocosfettsduremoncethanolamid

einer Anlagerungsverbindung 5 Mol EO an
1 Mol Xylenol
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10

13

67

10

13

67
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einer 75 Gew.-%igen L&sung von Di-Talgalkyl-

monomethyltrioxethylammoniumchlorid

einer Anlagerungsverbindung wvon 5 Mol

Ethylenoxid an 1 Mol Xylenol
Butyldigrykoli
Isopropanocl

einer Anlagerungsverbindung von 5 Mol EO an
1 Mol Cocosfettsduremonoethanolamid

einer 75 Gew.-%igen L&sung von Di-Talgalkyl- "
monomethylpentaoxethylammoniumchlorid

einer Anlagerungsverbindung von 5 Mol Ethylen-
oxid an 1 Mol Xylenol

einer Anlagerungsverbindung von 5 Mol EO an

1 Mol Cocosfettsiuremonocethanolamid
Isopropancl
Butyldiglykol

einer 75 Gew.-%igen L&sung von Di-Talgalkyl-
monomethyldecaoxethylammoniumchlorid in

-

Isopropancl

einer. Anlagerungsverbindung von 5 Mol Ethylen--
oxid an 1 Mol Xylenol

Ethylenglykol

Isopropanol

einer Anlagerungsverbindung von 7,5 Mol EO an

BAD ORIGINAL @
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1 Mol Talgfettsd@uremoncethanolamid.
einer 75 Gew.-%igen LOsung von Di-Talgalkyl-
monomethylpentaoxethylammoniumchlorid in

Isopropanol

einer Anlagerungsverbindung von 5 MOl Ethylen-—
oxid an 1 Mol Xylenol

Ethylenglykol
Isopropanol

einer Anlagerungsverbindung von 7,3 Mol EO an

1 Mol Talgfettsduremconoethanolamid.

einer 75 Gew.-%igen Ldsung von Di-Talgalkyl-
monomethyl-hepta-oxethylammoniumchlorid

in Isopropanol

Ethylenglykol

Isopropanol

einer Anlagerungsverbindung von 5 Mol EC an

1 MQl Cocosfettsduremonoethanolamid

einer Anlagerungsverbindung von 5 Mol EO an

1 Mol Xylenol

einer 75 Gew.-%igen Ldsung von Distearylalkyl-
dimethylammoniumchlorid in Iscpropanol/Wasser
{60:40)

einer Anlagerungsverbindung von S5 }ol Ethylen-

oxid an 1 Mol eines Xylencls

Iscpropancl

BAD ORIGINAL g?;)
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j) 48,5 g

35,5 g
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L
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k) 48,5 g
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Butyldiglykol

einer Anlagerungsverbindung von 7,3 Mol EO

an 1 Mol Talgfettsiduremonoethanolamid

einer 75 Gew.-%igen L&sung von Distearylalkyl-
dimethylammoniumchlorid in LsOprupenUl/wassod.
{60:40)

Ethylenglykol -

Isopropanocl

einer'Anlagerungsverbindung von 5 Mol EO an

1 Mol Xylenol

einer- - Anlagerungsverbindung. vaon 7,3 Mol EO an 1 Mol

Talgfettsduwremoncethanolamid

einer 75 Gew.-%igen L&sung von Dicocosalkyl-

dimethylammoniumchlorid in Isopropanol/Wasser

einer Anlagerungsverbindung von 5 Mol Ethylen-

oxid an 1 Mol Cocosfettsduremonoethanolamid

1,2 Propandiol
Parfiim und Farbstoff

einer Anlagerungsverbindung von 5 Mol EO an
1 Mol Xylenol

Isopropanol

einer 75 Gew.-%igen Ldsung von Dicocosalkyl-
dimethylammoniumchlorid in Isopropancl/Wasser

35,5 g einer Anlagerungsverbirdung von 7 Mol Ethylen-

A e
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1 g

m) 48,5 g

35,5 g
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oxid an 1 Mol Talgfettsduremonoethanolamid
1,2 Propandiol
Isopropanol

Parfiim und Farbstoff

einer Anlagerungsverbindung von 5 Mol EU

an 1 Mol Xylenol
einer 75 Gew.-%iéen Lésung von Di-Talgalkyl-
monomethylmonoox_propylammoniumchlorid in

Isopropanol/Wasser

einer Anlagerungsverbindung von 5 Mol Ethylen-

oxid an 1 Mecl Cocosfettsduremonoethanolamid
1,2 Propandiol

Isopropanol

~einer Anlagerungsverbindung vom 5 Mol EO an

1 Mol Xylenol
Parfiim und Farbstoff
einer 75 Gew.-%igen LOsung von Di-Talgalkyl-

monomethylmonoox _propvlammoniumchlorid in

Isopropanol/wWasser

amid
1,2 Propandiol

'F“ - 3 f L=4 3
Parfim und Farbstoff BAD ORIGINAL g}

P
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einer Anlagerungsverbindung von 1 Mol FO an 1 Mol
Xylenol
Isopropanol

einer 70 Gew.-%igen L&sung von Di-Talgalkyl-

dimethylammoniuméhlorid in Isoprbpanol/Wasser

einer Anlagerungsverbindung von 5 Mol Ethylen-
oxid an 1 Mol Cocosfettsduremonoethanolamid

1,2 Propandiol'
Parfim und Farbstoff
Isopropanol

einer Anlagerungsverbindung von 1 Mol EO an
1 Mol Xylenol

einer 70 Gew.-%igen LOsung von Di-Talgalkyl-

dimethylammoniumchlorid in Isopropanol/Wasser

einer Anlagerungsverbindung von 7 Mol Ethylen-

. oxid an 1 Mol Talgfettsdurealkylmonoethanol-

549

1 g

59

q) 48,5 g

amid

1,2 Propéndiol
Parflim und Farbstoff
Isopropanol

einer Anlagerungsverbindung von 1 Mol EO an
1 Mol Xylenol

einer 75 Gew.-%igen LOsung von 1-Talgalkyl-
amidoethyl-2-Talg-alkyl-3-methyl-imidazolinium-
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methosulfat in Isopropancl
35,5 g einer Anlagerungsverbindung von 5 Mol
Ethylenoxid an 1 Mol Cocosfettsdurealkyl-
monoethanolamid
5 g 1,2 Propandaiol
19 Parfim und Farbstoff

5 g Isopropanol

5 g einer Anlagerungsverbindung von 1 Mol EO an
1 Mol Xylenol '

r) 48,5 g einer 75 Gew.-%igen Ldsung von 1-Talgalkyl-
amido-ethyl-2-Talg-alkyl-3-methyl-imidazoli~
niummethosulfat in Isopropanol

35,5 g einer Anlagefuhgsverbindung von 7 Mol
Ethylenoxid an 1 Mol Talgfettsduremonoethanol-
amid

5 g 1,2 Propandiol
1 g Parfim und Farbstcff
5 g Isopropanol

-

5 g einer Anlagerungsverbindung wvon 1 Mol EO an
1 Mol Xylernol.

Die anwendungstechnischen Eigen

nschaften der Produkte
2 a-r hinsichtlich der Cispergierbarkeit in kaltem

Wasser und der Beurteilung des Griffs auf darit behan-
delten Textilien entsprechen denen des Wdschewelchspil-

mittelkonzentrats gemid8 Beispiel 1.

BAD ORIGINAL 5‘?}
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Wascheweichsplilmittelkonzentrate bestehend aus

a)
b)
c)
4)
e)

£)

30 bis 70 Gew.—-% eines kationischen Weichmachers,

5 bis
5 pis
5 bis
5 bis

50 Gew.-% eines nichtionischen Weichmachers,

- ) .- .- o R T ST TR S 2 mem A d i
L\ U W. - CPLIESS llaiimdvasd s e e n oo ’:‘ erml++‘°1 S -

-

30 Ges.=% eines C,~-C,-Alkanols,

173

30 Gew.-% eines flissigen Glykols, Polyglykols

oder deren Alkyldther und

Wasser und gegebenenfalls Parfﬁm und Farbstoffen in

Mengen entsprechend dem Ausgleich zu 100 Gew.-%.

Wascheweichspllmittelkonzentrate nach Anspruch 1, be-

stehend aus

a) BO'bis 70 Gew.-% eines kationischen Weichmachers

der Formeln

II

111

|
Ry— N = ~CH~-
1 N@ (CH, CH-0)

: R
- 3
Ry

’ N
\
R.~- =
4=C (cu,) _

AN

~
CH

=t

&~ |
3 7 T(CH,) -NH-COR

-

(o

s

1

and
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in denen R1 und R, Alkyl- oder Alkenylrest mit 8 -
20 Kohlenstoffatomen,'R3 Wasserstoff oder einen
Alkylrest mit 1-3 Kohlenstoffatomen, X eine Zahl von
1 bis 5, m und n 2 oder 3 A Chlor oder Brom und
¥~ Methosulfat bedeuten,

B) 5 his 50 Gew.-% eines kationischen Weichmachers der

Formel !

O H
R,~C-t (
“C=N-(CH.) -0- .
! 2)pTOm(gli=CHy -0) -

Ry

wobei Ry Alkyl oder Alkenyl mit 8-22 Kohlenstoff-
atomen, R3 Wasserstoff oder Alkyl mit 1-3 Kohlen-
stoffatomen, p eine Zahl von 1 bis 5 und Y eine Zahl
von 1 bis 15 bedeuten, '

¢) 5 bis 20 Gew.-% eines oxdthylierten Alkylphenols oder
Fettalkohols

d) 5 bis 30 Gew.-% eines C1~C3-Alkanols

e) 5 bis 30 Gew.-3% Butvyldiglykol, Ethylenglykol oder
1,2-Propandiol und '

f) Wasser und gegebenenfalls Parfim und Farbstoffen

in Mengen entsprechend dem Ausgleich zu 100 Gew.-3%.

Wdscheweichsplilmitialkonzentrate nach Anspruch 1

bestehend aus 4C bis 52 Gew.-% l=: Xomponente a), 30

bis 40 Gew.-% der Xcmponente b)), S bis 10 Gew.-% der
4

7
Komponente ¢), 3 tis 'C Gew.-3% &=r XZomponente d), 5 bis

. < S T - - - —~ - 27— .- 3 =
50 Gew.-3% der Kcmponente &) und wasser und gegsbenenialls
— 3 = -— P AN W - 3
Parflm und FarbscciIZen in Mehgen sntsprechend dem Aus-

Et

A
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