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@ Verfahren zur Herstellung eines schaumgedampften, Silikone enthaitenden Waschmittels.

@ Bei der Herstellung eines sprithgetrockneten, ein Sili-
kon-Kieseisduregemisch als Entschiaumer enthaltenden
Waschmittels wird zwecks Vermeidung eines Verlustes an
Entschumerwirkung der wiBrige, silikonfreie Waschmit-
telansatz (A) im Bereich der Spriihdilse bzw. in der zur
Sprithdiise fihrenden Druckleitung mit einer wéBrigen Di-
spersion (B) vereinigt, die den in einer Teilchengrofe von
0,5-40 um vorliegenden, fliissigen Entschdumer sowie ein
filmbildendes, in Wasser {5sliches bzw. quellbares, zur Bil-
dung von Mikrokapseln geeignetes Polymer, vorzugsweise
einen Celluloseether, enthélt. Die Mikrokapseln bilden sich
beim Vereinigen des Ansatzes (A) mit der Dispersion (B) im
Augenblick des Verspriithens oder auch in der Dispersion
selbst, falis dieser vor dem Verspriihen Elektrolytsalze zu-
gesetzt werden.
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"Verfahren zur Herstellung eines schaumged&mpften, Sili-
kone enthaltenden Waschmittels"

Waschmittel mit einem Gehalt an schaumd@mpfend wirkenden
Silikonen sind bekannt, so z.B. aus der DE-0S 20 50 768
und der DE-0S 23 38 468. Es handelt sich bel diesen Sili-
konen um Organopolysiloxane, wle Alkyl- und Arylpolysi-
loxane, insbesondere Dimethylpolysiloxan, ferner deren
Co- und Biockpolymeren mit Polyalkylenoxiden sowle ihre
Acylierungsprodukte mit lingerkettigen Carbonsiuren. Ub-
licherwelse enthalten die als Schaumdimpfer elingesetzten
Silikone 0,2 bls 10 Gew.=-% an hochdisperser Kieselsdure
bzw. hochdispersem Aluminiumoxid, wobeil die hochdisperse
Kieselsdure beilsplelsweise durch thermische Zersetzung
von Siliciumtetrachlorid oder durch Fillung aus Silikat-
18sungen gewonnen und durch Einwirkung siliciumorgani-
scher Verbindungen hydrophobiert sein kann.

Normalerweise reichen bereits Mengen an 0,1 Gew.-% an Si-
likonen aus, um Waschmittel iliblicher Zusammenéetzung fir
die Anwendung in Haushalts-Trommelwaschmaschinen schaum-~
slcher zu machen. Es bereitet Jjedoch technisch erhebliche
Schwierigkeiten, derartig geringe Mengen homogen in einem
Waschpulver zu verteilen. Wird das Silikon in dem zur
HeiRsprilhtrocknung bestimmten widRrigen Ansatz (Slurry)
dispergiert, so geht ein wesentlicher Teil der Wirkung
bereits bel der anschlieBenden Spriihtrocknung verloren,
so daB man gezwungen ist, die zwel- bis vierfache Menge
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an dem verhdltnismdRig aufwendigen Silikon einzusetzen. .
Es ist deshalb wiederholt vorgeschlagen worden, die Sili-
kone auf feste Trdger, z.B. Buildersalze oder Perverbin-
dungen aufzumischen bzw. in ein Trdgermaterial einzubet-
ten und das erhaltene kérnige Vorgemisch mit der Haupt-
menge des Waschmittels, beispielsweise einem spriihge-
trockneten Hohlkugelpulver, zu vermischen. Hierzu sind
jedoch mehrere gewichtskontrollierte Mischvorginge erfor-
derlich, was den Aufwand erheblich erhéht. Nachteilig ist
ferner, daB es beli dem zusdtzlichen Mischprozel zu einer
teilweisen Zerstdrung der Hohlkugelstrukturen und erhdh-
ter Staubbildung kommen kann.

Es wurde auch schon vorgeschlagen, die schaumdimpfenden
Silikone lber eine gesonderte, in den Spriihturm fillhrende
Spriihdiise zu zerstduben und auf diese Weise eine gleich-
médBige Verteilung des Schaumdidmpfungsmittels zu erzielen.
Es hat sich Jedoch gezelgt, daR die bekannten Organopoly-
siloxane sich aufgrund ihrer besonderen oberfl&chenakti-
ven Eigenschaften nur unter groBen Schwierigkeiten zu
Tropfchen hinreichender Kleinheit verdiisen lassen. Viel-
nehr bilden sich meist groRere Tropfen, was zu einer '
weltgehend inhomogenen Verteilung und mangelnder Schaum-—_
sicherheit des Waschmittels fiihrt. AuBRerdem treten die
Silikone in unmittelbarem Kontakt mit den Waschmiételbe-
standteilen, 1n§besondere den Tensiden, wodurch die Wir-
kung der Schaumdidmpfer widhrend der nachfolgenden Lagerung
der Waschmittel wieder zum Teil zuriickgeht. _
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Das erfindungsgemidfe Verfahren vermeldet die vorstehend
geschilderten Nachtelle. Gegenstand der Erfindung ist ein
Verfahren zur Herstellung eines schaumgedampften, sili-
konhaltigen Waschmittels durch Spriihtrocknen eines wifri-
gen Ansatzes mit einem Gehalt an (A) {iblichen Tensiden,
Gerilistsalzen und sonstigen, unter den Bedlingungen der
Spriihtrocknung besténdigen Waschmittelbestandteilen und
(B) schaundé@mpfend wirkenden Silikonen, dadurch gekenn-
zeichnet, da® man einen die Komponenten (A) enthaltenden
wdBrigen Ansatz und eine getrennt davon hergestellte
wiRrige Dispersion, welche die Silikone (B) in elner
Teilchengrdfe von 0,5 - 40 um sowle ein wasserldsliches
bzw. in Wasser quellbares, filmbildendes Polymeres in
einer zur Bildung von Mikrokapseln ausreichenden Menge
enthdlt, gemeinsam verspriiht.

Zu den im wiBrigen Ansatz enthaltenen Bestandteilen (A)
zdhlen ilibliche Tenside, die anionisch, nichtionisch,
zwltterionisch oder auch kationischer Natur sein kdnnen.
Geeignete anionische Tenside sind Seifen, insbesondere
gesdttigte oder einfach ungesédttigte Natriumfettsduresei-
fen mit 12 bis 22 C~Atomen, Sulfonate, wie Alkylbenzol-
sulfonate, insbesondere Natriumdodecylbenzolsulfonat,
ferner Alkansulfonate, Olefinsulfonate,d~Sulfofettsdu-
ren, Alkylsulfosucclnate und Alkylethersulfonate sowile
Sulfate, wie Alkylsulfate, insbesondere Fettalkoholsulfa-
te und Fettalkoholglykolethersulfate. Tenside mit alipha-
tischen Resten sind liblicherweise geradkettig oder me-
thylverzweigt (Oxo—-Reste), enthalten 10 bis 20 C-Atome
und liegen als Salze des Natriums, Kaliums, Ammoniums
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oder organischer Ammoniumbasen vor. Ubliche nichtionische
Tenside sind insbesondere Alkyl—'bzw. Alkenylpolyethylen-
glykolether mit geradkettigen und/oder methylverzweigten
CiO-C2O-Resten und 3 bis 30 Glykolethergruppen, ferner
Glykoletherderivate mit gleicher Anzahl von C-Atomen und
Glykolethergruppen, die sich von Alkylphenolen, Alkylami-
nen, Thioalkoholen, Fettsiuren und Fettsiureamiden ablei-
ten sowie unter der Bezeichnung "Pluronics" bekannte
Blockpolymere des Ethylen- und Propylenoxids. Gemische
verschiedener anionischer und/oder nichtionischer Tenside
kénnen ebenfalls vorliegen.

Zu den Bestandteilen (A) z#hlen lbliche Gerilistsalze
(Buildersalze), wie Polymerphosphate, insbesondere Natri-
umtripolyphosphat, Natriumsilikat der Zusammensetzung
Na20 : 5102, wiel : 1 -1 : 3,5, Natriumcarbonat sowie
insbesondere wasserunlfsliche, feinkristalline oder amor-
phe Alkalialuminiumsilikate der Formel (Nazo) . A1203.
(8102)y mit x = 0,7 - 1,5, ¥y = 1,3 - U4, die gebundenes
Wasser enthalten und ein Calciumbindevermégen von minde-

stens 50 mg CaO/g Aktivsubstanz aufweisen.

Zu den QGerilistsalzen z#&hlen weiter die bekannten Seque-
strierungsmittel, wie Aminopolycarbonsiuren, Polyphos-
phonsduren, die ggf. Hydroxyalkyl- oder Aminogruppen auf-
weisen, Polycarbonsiuren, Ethercarbonsiuren, Hydroxycar-
bonsduren und polymere, ggf. Hydroxylé, Ether- oder Oxo-
Gruppen aufweisende Carbonsiuren, die als Salze des Na,
K, Ammoniums oder organischer Ammoniumbasen vorliegen
konnen. Vertreter dieser Sequestrierungsmittel sind bei-
spielsweise Nitrilotriessigsiure, Ethylendiaminotetraes

A AN A NS AN
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sigssure, Aminotri-(methylenphosphonsiure), Ethylendiami-
notetraphosphonsidure, l-Hydroxy-ethan-1l,l-diphosphonsiu-
re, Methylendiphosphonsdure, Ethylendiphosphonsdure sowie
Salze der hoéheren Homologen der genannten Polyphosphon-
sduren. Geelgnete Polycarbonsduren sind Zitronensiure,
Weinsdure, Benzolhexacarbonsiure und Tetrahydrofurante-
tracarbonsiure sowle Carboxymethylethergruppen enthalten-
de Poiycarbonséuren, wie 2,2'-0Oxydibernsteinsiure, Digly-
kolsiure, Triscarboxymethylglycerin und Biscarboxymethyl-
glycerinsiure. Geelgnete Vertreter polymerer Carbonsiuren
sind solche mit einem Molekulargewicht von mindestens
350, wie Polyacrylsdure, Polymethacrylsiure, Poly-s-hy-
droxyacrylsdure, Polymaleinsiure, Polyitaconsdure, Poly-
mesaconsiure, Polybutentricarbonsiure sowie die Copoly-
merisate der entsprechenden nonomeren Carbonsduren unter-
elnander oder mit ethylenisch ungesidttigen Verbindungen,
wie Ethylen, Propylen, Isobutylen und Vinylmethylether,
ferner die Hydroxy—- bzw. Aldehydgruppen aufweisenden Po-
lycarbonsduren, die durch Polymerisation von Acrolein und
anschliefende Umwandlung nach Canizzaro erh&ltlich sind.

Weitere der Substanzgruppe (A) zuzuordnende Bestandteile
sind optische Aufheller, vergrauungsverhﬁtendé Stoffe,
wie Carboxylmethylcellulose, Methylcellulose oder Methyl-
hydroxypropylcellulose, Stabilisatoren, wie Magnesiumsi-
likat, Neutralsalze, wie Natriumsulfat, Pulververbesse-
rer, wie Benzol-, Toluol~, Xylol- und Cumolsulfonat sowie
Natriumsulfosuccinat, ferner Farbstoffe.

Es handelt sich dermnach bei dem vorstehend genannten, der
Komponente (A) zuzurechnenden Verbindungen um iibliche,
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unter den Bedingungen der Heifspriihtrocknung besténdigé
Waschmittelbestandteile, die in einem wdRBrigen, noch
pump- und spriihfidhigen Ansatz vermischt werden. Der Was-
sergehalt eines solchen Ansatzes belduft sich, je nach
Zusammensetzung, im allgemeinen auf 50 - 25 Gew.-%. Der
wiRrige Ansatz wird {iblicherwelse vom Ansatzbehflter zu
einer Hochdruckpumpe gefdrdert und von dort lber eine
Druckleitung (Steigleitung) zu den Sprﬁhdﬁsenvgepumpt,
von denen meist mehrere im Kopf des Spriihturms angebracht
und {liber eine Ringleitung miteinander verbunden sind. In
manchen Fillen wird der wiBrige Ansatz noch vor der Uber-

fihrung in den Hochdruckteil in einer Unterdruckkammer
entgast.

Die Vereinigung des die Komponenten (A) enthaltenden
widBrigen Ansatzes mit dem die Komponente (B) enthaltenden
wdBrigen Ansatz, der im folgenden ndher beschrieben wird,
erfolgt vorzugsweise in einem Bereich, der die Spriihdlisen
selbst sowie die zu den Spriihdlisen fiihrende Hochdrucklei-
tung umfaft. Erfolgt die Vereinigung in den Spriihdiisen,

‘so bestehen diese aus Zwelstoffdiisen mit jewelils getrenn-

ter Zufihrung der beiden Tellstréme. Mit gleichem Erfolg,
jedoch geringerem technischen Aufwand, kann die Zusammen-
fihrung der beiden Teilstrdme jedoch auch in der zu den
Spriihdlisen flihrenden Hochdruckleitung erfolgen: wobel die
in der Sprﬁhtecﬁnik iblichen Einstoffdilisen verwendet webr-
den kdnnen. In diesem Falle sollte die Vereinigung der
beiden Teilstrdme vorzugsweise nahe der Spriihdiise bzw.
kurz vor dem Vertellerring erfolgen, an den die kreisfér-
mig angeordneten Spriihdlisen angeschlossen sind. Zus&tz-

Sd 230 3. 08.80
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liche, ein Homogenilisieren der beiden Teilstrdme farderhde
Einbauten sind zu vermeiden, da hierdurch ein Wirkungs-
verlust eintreten kdnnte. Diese Arbeitsweise wird bevor-
zugt angewendet.

Der zweite, die Komponente (B) enthaltende widRrige An-
satz, der ebenfalls spriihgetrocknet aber getrennt von dem
die Komponenten (A) enthaltenden Ansatz hergestellt wird,
enthdlt die schaumd&mpfend wirkenden Silikone, bel denen
es sich, wie eingangs ausgefiihrt, um Organopolysiloxane
handelt, die im Gemisch mit hochdisperser ggf. silanier-
ter (hydrophobierter) Kieselsdure bzw. hochdispersem Alu-
miniumoxld vorliegen. Geelgnete Sllikone im Sinne der Er-
findung sind solche, die aus Elementen der Formel

2]

aufgebaut sind, in der R und R' unabhidngig voneinander
Alkylgruppen, wie Methyl-, Ethyl-, Propyl- und Butylgrup-
pen oder Arylgruppen, z.B. Phenylgruppen bedeuten und x
fiir Zahlen von etwa 20 bis etwa 2000 steht. Als Endgrup-
pen kommen z.B. Alkyl- oder Hydroxylgruppen in Frage. Be-
sonders geeignet sind Polydimethylsiloxane, die eine Vis-
kositdt von 20 ¢St bis 1500 eSt/25 °C aufweisen. Die vor-
genannten, bel Raumtemperatur flissigen Organopolysiloxa-
ne kénnen auch im Gemisch mit bekannten Polysiloxanharzen
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vorliegen, die, wie z.B. in den US-PS 26 76 182,

26 78 893 oder 32 35 509 beschrieben, durch Umsetzung von
Alkylsiloxanen mit Chlorsilanen oder SiO, erh&ltlich
sind. Solche Gemische sind z.B. aus der DE-AS 16 19 859
bekannt. Welterhin sind selbstenulgierende Organopolysi-
loxane brauchbar, die aus Blockpolymeren von Alkyl- bzw.
Arylpolysiloxanen und Polyglykolethern bestehen und z.B.
aus den DE-0S 23 45 335, 24 43 853, 25 18 053 und

25 34 250 bekannt sind.

Der die Silikondispersion enthaltende wifBrige Ansatz
welst auBerdem einen Gehalt an filmbildenden, in Wasser
16slichen oder quellbaren Hochpolymeren in einer solchen
Menge auf, die ausreicht, um Mikrokapseln zu bilden, in
welche die Silikone nach dem Spriihtrocknen im wesentli-
chen eingeschlossen sind. Das Gewichtsverh&ltnis von Si-
likon zu filmbildenden Polymeren betrdgt vorzugsweilse

10 : 1 bis 2 : 1 und insbesondere 6 : 1 bis 3 : 1. Der
Gehalt des waRrigen Ansatzes an Silikon kann 2 bis 25
Gew.-%, vorzugsweise 5 bis 20 Gew.-%, betragen und der
Gehalt an filmbildenden Polymeren 0,2 bis 10 Gew.-%, vor-
zugsweise 1 bis 5 Gew.-7%.

Als in Wasser l1dsliche bzw. quellbare, filmbildende Poly-
mere eignen sich insbesondere Celluloseether, wie Car-
boxymethylcellulose (z.B. als Natriumsalz) und Methylcel-
lulose, ferner Hydroxyalkylcellulosen, wie Hydroxyethyl-
cellulose, Hydroxypropylcellulose oder llischether, wie
Methylhydroxypropylcellulose und Methylcarboxymethylcel-
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lulose. Auch Gemische verschiedener Celluloseether kdnnen
mit Vorteil verwendet werden.

Weitere brauchbare Hochpolymere sind 16sliche bzw. depo-
lymerisierte Stédrke, Stidrkeether, Stidrkeester, ferner
synthetische Polymere, wie Polyacrylate, Polymethacryla-
te, Polyacrylamid, Polyvinylalkohol bzw. teilverseiftes
Polyvinylacetat, Polyvinylpyrrolidon, Polymalelnate sowie
Copolymere, welche die Elemente der vorgenannten Polyme-
ren enthalten. Auch Gemische der genannten Homo- und Co-
polymeren sind geelgnet.

Bel der Herstellung der wdRBrigen Dispersion der Silikone
geht man zweckmdBigerweise so vor, daB man zunidchst dile
Polymeren vollstindig 16st bzw. quellen 1liRt und an-
schliefBend die Silikone zusetzt. Mittels geeligneter me-
chanischer Misch-, Riihr- und Emulgiervorrichtungen wird
dafilir gesorgt, daR die Silikone eine Teilchen- bzw.
Trdpfchengrdfe von 0,5 bis 40 um, vorzugswelse von 1 bis
20 um, aufweisen. Eine derartige Dispersion ist hinrei-
chend stablil, so daR sle ohne nennenswerte Entmischung
zupr Sprihanlage gefdrdert und in der beschriebenen Welse
zusamnmen mit dem waschmittelhaltigen Slurry verspfﬁht-“ —
werden kann. T

In einer welteren bevorzugten Ausflihrungsform kdnnen den
die Silikone und Hochpolymeren enthaltenden wabBrigen An-
satz nach AbschluB der Feindispergierung der Silikone
noch wasserldsliche Elektrolytsalze zugesetzt werden. Da-

84230 3. 08.80
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durch werden die Hochpolymeren ganz oder teilweise aus.
ihrer wdBrigen LO6sung bzw. Aufquellung ausgef&llt, so daB
sich die Mikrokapseln bereits in dem wdfBrigen Ansatz aus-
bilden. Der Gehalt der Suspension an Elektrolytsalzen
kann bis zu 25 Gew.-%, vorzugsweise 5 bis 20 Gew.-%, be-
tragen. Geeignete Elektrolytsalze sind z.B. die Chloride,
Sulfate und Nitrate des Natriums, Kaliums und Magnesiun
sowie die Silikate, Phosphate, Pyrophosphate und Polymer-
phosphate, Acetat, Lactate und Citrate des Natriums und
Kaliums. Vorzugsweise werden Natriumsulfat und Natrium-
phosphate einschliefBlich der Polymerphosphate als Elek-
trolytsalze eingesetzt. Dispersionen, in denen die Sili-
kone bereits eingekapselt sind, haben den Vorteil, daB
sie lidngere Zeilt bevorratet werden kOnnen. Aufgerahmte
Dispersionen kénnen durch einfaches Rlilhren wieder homoge-
nisiert werden. Wird auf die Anwendung wvon Elektrolytsal-
zen verzichtet, so bilden sich die Mikrokapseln im Augen-
blick des Zusammentreffens mit dem wiBrigen Ansatz, der
die Komponenten (A) enthilt.

Die Mengen der beiden Teilstrome werden mittels Dosierun-
gen so reguliert, daB das sprﬁhgétrocknete Waschmittel
bei Verlassen des Trocknungsturms 0,02 bis 0,4, vorzugs—
weise 0,05 bis 0,2 und insbesondere etwa 0,1 bis 0,15
Gew.—-% an Silikon enth&lt. Diese Mengen reichen fiir eine
wirksamnme Schaumdémpfung in den meisten F&dllen aus. Sie
liegen deutlich unter den Silikonmengen, die erforderlich
sind, wenn man die Schaumdepressoren unmittelbar in dem
wdBrigen Ansatz dispergiert, der die Hauptmenge der
Waschmittelbestandteile (Komponenten A) enthidlt.

R



10

15

0070491

Patentanmelidung D 6198 EP - 11 - lz'linFli\Elll’sEtLtKGaA
- atente

Es war in hohem MaRe iiberraschend, daR es bei dem Ver- '
einigen der beiden getrennt hergestellten Ansdtze in der
Hochdruckleitung bzw. in der Spriihdiise zur Ausbildung
stabiler, eine Emulgierung der Silikone im Waschmittel-
slurry verhindernder Mikrokapseln kommt bzw. daR die vor-
gebildeten Mikrokapseln dle extremen Scherbeanspruchungen
sowle die hohen Trocknungstemperaturen, die i{iblicherweise
in einem Trockenturm herrschen, weltgehend schadlos liber-
stehen. Welterhin hat sich iliberraschend gezeigt, daf die
Mittel bzw. die darin enthaltenen und mit den Waschmit-
telpartikeln innig verkitteten Mikrokapseln weitgehend
lagerbestidndig sind, so daB es wdhrend einer lingeren
Aufbewahrungszeit nicht zu einem nennenswerten Riickgang
der schauminhibierenden Eigenschaften infolge Wechselwir-
kungen zwischen dem Silikon und den in den Waschmitteln
vorliegenden Tensiden und Waschalkalien kommt.

R 290 2 ne an
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Beispiele

Beispiel 1

In einem 110 1 fassenden Beh#3lfer wurden zunidchst 2 kg
Methylcellulose und 1,7 kg Natrium-carboxymethylcellulose
in 85 kg Wasser von 20 °C unter Rilhren (Propellerriihrer)
geldst. Nach 1 Stunde wurden 11,3 kg Silikondl (Produkt
Y 6067 der UCC) innerhalb von 10 Minuten unter Rilhren
verteilt. Die Feinemulgierung erfolgte in der Weise, daB
der Inhalt des Behflters mittels einer hochtourig laufen-
den Emulglervorrichtung, die mit mehreren Rotor- und Sta-
torscheiben ausgerilistet war, lUber eine Rohrschleife umge-
pumpt wurde. Nach ca. 30 Minuten war ein stationfrer Zu-
stand bei einer Trépfchengrdfie von 1 - 20 um erreicht.
Die Silikondlemulsion wurde nun Uber eine Hochdruckpumpe
gefihrt und bei elnem Druck von 52 bar in die zu den
Spriihdlisen filhrende Druckleitung eingespeist und mit dem
Waschmittelslurry vereinigt. Die Einspeisung erfolgte un-
mittelbar vor dem Ubergang der Steigleitung in die zu den
einzelnen Spriihdiisen (Einstoffdiisen) filihrende Ringlei-
tung.

Der Trockenturm wurde mit Luft von 230 °C Eingangstempe-~
ratur und 87 °C Ausgangstemperatur beschickt, wobel die
Luft im Gegenstrom und Drall gefihrt wurde. Der Mengen-
durchfluf der wdfRrigen Ans#tze wurde so geregelt, daR
0,13 Gew.~% Silikondl im sprihgetrockneten Turmpulver
vorlagen. Nach Aufmischen von zusdtzlichem Natriumperbo-
rat sank der Gehalt des gebrauchsfertigen Waschpulvers an
Silikondl auf 0,11 Gew.-%. Das fertige Waschmittel ent-
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hielt als wesentliche Bestandteile ca. 15 Gew.-% an anio-
nischen und nichtionischen Tensiden, 25 Gew.-% an Natri-~
untripolyphosphat, 24 Gew.-% Natriumalumosilikat, 4,5
Gew.-% Natriumsilikat, 22 Gew.-% Natriumperborat sowie
4,5 Gew.-% an weiteren Ublichen Waschmnittelbestandtellen,
wie Vergrauungsinhibitoren, Sequestrierungsmitteln, opti-
schen Aufhellern, Duftstoffen und Natriumsulfat.

Die Waschmittel wurden nach einwdchiger Lagerung auf ihr
Schaunverhalten in einer konventionellen Haushalts-Trom-
melwaschmaschine mit einem maximalen Fassungsvermndgen von
5 kg Trockenwdsche beli einem Waschmitteleinsatz von

7,5 g/1 und einer Flillung von 2 kg sauberem Baumwollgewe-
be im Temperaturbereich zwiséhen 30° und 95 °C gepriift.
Sowohl bei Verwendung von Weichwasser von 6° dH als auch
von Hartwasser von 16° dH kam es zu keinem Zeitpunkt zu
einer libermiBigen Schaumentwicklung oder einem Uberschiu-
men konmmen. '

Zun Vergleich wurde ein Waschmittel herangezogen, bei den
das gleiche Silikondl auf das nachtrdglich zum Turmpulver
zugefiligte Natriumperborat aufgemischt worden war, wobel
die Mengenverh#dltnisse so gewdhlt wurden, daB der Gehalt
des fertigen Waschmittels ebenfalls 0,11 Gew.-% betrug.
Wihrend . das Schaumverhalten der beiden zu vergleichenden
Mittel nach einer Lagerzeit von 24 Stunden gleich war,
zeigte sich nach einer Lagerzeit von 7 Tagen, daB die
Wirkung der aufgemischten Verglelchsprobe gegeniiber der
erfindungsgemédfBen Probe deutlich nachgelassen hatte, d.h.
die erfindungsgemnidfRen Mittel erwiesen sich hinsichtlich
der Wirkungskonstanz dem bekannten Mittel liberlegen.
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Beispiel 2
Beispiel 1 wurde wiederholt, wobeili jedoch die Teilstrdme
nicht in der Druckleitung vereinigt, sondern als getrenn-

te Stréme den Zufilihrungen einer Zweistoffdliise zugeflhrt
wurden. Hinsichtlich der Schaumeigenschaften erwiesen
sich die Mittel mit denen gemiR Beispiel 1 als gleichwer-
tig.

Beispiel 3

Wie in Beispiel 1 beschrieben wurden 1,52 kg Methylcellu-
lose und 1,16 kg Na-Carboxymethylcellulose in 73,32 kg
Wasser unter Riihren gelSst, worauf nach 1 Stunde 10 kg
des Silikon&ls zugemischt wurden. Nach erfolgter Feindis-
pergierung (Trdpfchengrdfe 1 - 20 um) wurden 14 kg was-
serfreies Natriumsulfat portionsweise innerhalb von 20
Minuten unter Riuhren hinzugefligt. Ein Teil der Cellulose-
ether fiel dabei aus und bildete stabile Mikrokapseln.
Die Kapselsuspension wurde, wie in Beispiel 1 beschrie-
ben, in die zu den Einstoffdlisen fllhrende Hochdrucklei-
tung eingespeist. Die Mengeﬁ wurden so dosiert, daf der
Gehalt des Mittels nach dem Spriihtrocknen und dem Zumi-
schen von 20 Gew.-% Natriumperborat 0,1 Gew.-% an Silikon
betrug. Die erhaltenen Mittel erwiesen sich unter Test-
und Praxisbedingungen als schaumsicher.
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Patentanspriiche:

1. Verfahren zur Herstellung eines schaumgeddmpften, si-

likonhaltigen Waschrnittels durch Sprihtrocknen eines

5 widBrigen Ansatzes mit einem Gehalt an (A) {iblichen
Tensiden, Geriistsalzen und sonstigen, unter den Be-
dingungen der Spriihtrocknung bestindigen Waschmittel-
bestandteilen und (B) schaumddmpfend wirkenden Siliko-
nen, dadurch gekennzeichnet, daf man einen die Kompo-

10 nenten (A) enthaltenden widRrigen Ansatz und eine ge-
trennt davon hergestellte wiBrige Dispersion, welche
die Silikone (B) in einer Teilchengr&fe von 0,5 -
40 unm sowie ein wasserldsliches bzw. in Wasser quell-
bares, filmbildendes Polymeres in einer zur Bildung

15 von Mikrokapseln ausreichenden Menge enthdlt, gemein-
sam verspriiht. '

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf
man die die Komponenten (A) bzw. (B) enthaltenden
20 widBrigen Ansidtze miteinander in einem Bereich verel-
nigt, der die Spriihdiisen und die zu den Sprihdiisen
filhrende Hochdruckleitung umfaBt.

3.‘Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeich-
25 net, .daB man den die Komponenten (A) enthaltenden An-
satz und den die Komponente (B) enthaltenden Ansatz
getrennt Jjeweils elner der beiden Zuleitungen einer
Zweistoffdiise zufihrt und gemeinsam verspriht.



‘ ‘ 0070491

b

10

15

20

25

30

Patentanmeldung D 6198 EP - 16 - HENKEL KGaA
ZR-FE/Patente
4, Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeich-

net, daR man den die Komponenten (A) enthaltenden An-
satz und den die Komponenten (B) enthaltenden Ansatz
in der zu der Spriihdiisen fihrenden Druckleitung verei-
nigt und mittels Einstoffdiisen gemeinsam verspriiht.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 4, dadurch gekenn-
zelchnet, da® man eine Suspension der Komponente (B)
verwendet, 1n der das Gewichtsverhiltnis von Silikon
zu filmbildenden Polymeren von 10 : 1 bis 2 : 1 be-
trigt. .

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 5, dadurch gekenn-
zelchnet, daB der Gehalt der Suspension an Silikon 2
bis 25 Gew.-%, vorzugswelse 5 bis 20 Gew.-% und an
filmbildenden Polymeren 0,2 bis 10 Gew.-%, vorzugswei-
se 1 bis 5 Gew.-% betrigt.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 6, dadurch gekenn-
zeichnet, daB man als filmbildende Polymere niindestens
eine Verbindung aus der Klasse der Celluloseether,
vorzugswWweise Carboxymethylcellulose und/oder Methyl-
cellulose, verwendet.

Verfahren nach den Ansprichen 1 bis 7, dadurch gekenn-
zelchnet, daB man eine Silikondispersion mit einer
TeilchengrdBe von 1 bis 20 um verwendet.

Verfahren nach den Ansprilichen 1 bis 8, dadurch gekenn-
zeichnet, daR man eine Suspension der Komponente (B)
verwendet, der zusdtzlich bis zu 25 Gew.-%, vorzugs-—
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weise 5 bis 20 Gew.-% eines Elektrolyten, insbe-
sondere Sulfate, Phosphate-und Polymerphosphate
des Natriums, nach AbschluB der Feindispergierung
der Silikone zugesetzt wurden.

10. Verfahren nach den Ansprlichen 1 bis 9, dadurch ge-
kennzeichnet, da® man solche Mengen der beiden
wdBrigen Ansdtze vereinligt, daf der Gehalt des
spriihgetrockneten Waschmittels an Silikon 0,02 bis
0,4, vorzugsweise 0,05 bis 0,2 Gew.~-% betrigt.
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