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Beschreibung

Bei der Herstellung von pulverformigen oder
kornigen Wasch- und Reinigungsmittein nach
dem im grosstechnischen Massstab gebréuchli-
chen Heisssprithverfahren geht man von wéssri-
gen Aufschiammungen («Slurry» genannt) aus,
die einen grossen Teil der Waschmittelbestand-
teile oder auch alle Waschmittelbestandteile ent-
halten. Unter wirtschaftlichen Gesichtspunkten
ist es wichtig, dass der Slurry moglichst reich an
Waschmittelbestandteilen, d.h. moéglichst arm an
flissigen Ballaststoffen ist. Man verwendet zum
Ansetzen des Slurries daher die geringstmogli-
che Wassermenge. Der Konzentrierung sind aber
Grenzen durch die héchstmogliche Viskositat,
bei welcher der Slurry gerade noch verarbeitet
werden kann, gesetzt.

Ein wesentlicher Bestandteil der meisten
Wasch- und Reinigungsmittel sind anionische
Tenside, die bei der Herstellung des Waschmit-
tel-Slurries meist als pastenférmige Konzentrate
in Form ihrer Alkali- oder Ammoniumsalze einge-
setzt werden. Der Tensidgehalt technischer Kon-
zentrate liegt zum Beispiel im Fall der a-Sulfo-
talgfettsduremethylester bei ca. 30 Gew.%. Pa-
sten mit héherem Tensidgehalt lassen sich aber
nicht mehr verarbeiten.

Eine Besonderheit im rheologischen Verhalten
von Tensidkonzentraten besteht darin, dass sie
auf die Zugabe von Wasser nicht mit einer Visko-
sitatsverminderung, sondern zundchst mit einer
Verdickung zu einem gelartigen Zustand reagie-
ren, woraus fiir den Verarbeiter weitere Probleme
erwachsen. Beispielsweise ist es haufig nicht ein-
fach, gebildete Gelklumpen wieder in Losung zu
bringen, oder es verstopfen Ventile von Pumpen
und Behaltern.

Zur Lésung dieser Probleme sind verschiedene
Vorschldge bekannt geworden. In der DE-OS
2251405 beispielsweise werden die Salze be-
stimmter Carbonsauren, insbesondere Hydroxy-
carbonsduren, als Viskositdtsregulatoren be-
schrieben. Nach der Lehre der DE-OS 2 305554
sind sulfonierte aromatische Verbindungen fiir
diese Zwecke geeignet. Die DE-OS 2326006
nennt Sulfate oder Sulfonate von aliphatischen,
gegebenenfalls substituierten Kohlenwasserstof-
fen als Viskositdtsregulatoren. Auch der Zusatz
von niederen Alkanolen wird als Mdaglichkeit zur
Viskositatsverminderung in den genannten
Druckschriften aufgefiihrt. Ferner wird der Zu-
satz der altbekannten Hydrotrope wie zum Bei-
spiel Cumolsuifonat oder von sauren Phosphor-
sdureestern (DE-AS 1617 160) oder von mehr-
wertigen Alkoholen, bestimmten Carbonséuren
und/oder Estern dieser Verbindungen beschrie-
ben (EP-OS 8060). Aus der europaischen Offen-
legungsschrift Nr. 24 711 ist bekannt, zur Verbes-
serung des Fliessverhaltens von anionischen
Tensidkonzentraten Sulfate von bestimmten Po-
lyaikyletherglykolen zuzusetzen.

Manche der in der Literatur genannten Zusatze

- wirken nicht bei allen Tensid-Konzentraten, an-
dere miissen in hoher Konzentration eingesetzt
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werden, und wieder andere, wie niedere Alkano-
le, erniedrigen den Flammpunkt der Konzentrate.

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist daher
die Bereitstellung von Substanzen zur Verbesse-
rung des Fliessverhaltens von wassrigen techni-
schen Anioniensid-Konzentraten, insbesondere
von a-Sulfofettsdureestern, so dass diese in ho-
heren Konzentrationen als bisher verarbeitbar
sind bzw. beim Verdiinnen mit Wasser kein An-
steigen der Viskositat aufweisen.

Es wurde nun gefunden, dass man durch die
Verwendung von niedermolekularen organischen
Verbindungen, umfassend eine oder mehrere
Verbindungen der folgenden Gruppen:

a) in a-Stellung durch Halogen-, Cyan- oder
Sulfogruppen substituierte C,- bis Cg-Alkylmono-
carbonsauren, deren Saize oder deren Ester mit
C,- bis Cg-Alkanolen, insbesondere mit Ethano!
oder Methanol,

b) in a-Stellung durch Halogen-, Cyan- oder
Sulfogruppen substituierte C;- bis C;-Alkylendi-
carbons&uren, deren Salze oder deren Ester mit
C,- bis Cg-Alkanoien,insbesondere mit Ethanol
oder Methanol,

¢} Nitrilotriessigsgure und deren Salze,

d) Etheralkohole mit 2 bis 4 Alkylenglykolein-
heiten und einer Alkoxygruppe, insbesondere
einer Methoxy- oder Ethoxy-Gruppe

als Viskositatsregler fir hochviskose technische
Tensid-Konzentrate vom Typ der synthetischen
anionischen Tenside, insbesondere von a-Sulfo-
fettsdureestern mit wenigstens 30 Gew.% o-Sul-
fofettsdureester, wobei man den Viskositdtsreg-
ler in Mengen von 1-16 Gew.%, bezogen auf die
Tensid-Menge, zusetzt, so dass eine Viskositats-
verminderung der Konzentrate auf hdéchstens
10 000 mPas bei 70°C eintritt, die gewlinschten Ef-
fekte erzielen kann. D.h., man kann die Viskositat
der Konzentrate bei der jeweiligen Verarbei-
tungstemperatur, d.h. bei der Temperatur, bei
der die Tensidkonzentrate hergestelit, gepumpt,
mit anderen Waschmittelbestandteilen ver-
mischt oder verspriiht werden, was man im allge-
meinen zwischen 60 und 90°C vornimmt, auf eine
fir eine Verarbeitung geeignete Viskositat von
hochstens 10 000 mPas vermindern.

Ein weiterer, sehr wesentlicher Vorteil der er-
findungsgemaéssen Verwendung besteht darin,
dass man bei der technischen Herstellung der
Tensidkonzentrate den Tensidgehalt auf Werte
bis anndhernd etwa 60 Gew.% einstellen kann,
ohne dass die Viskositat die fiir die Verarbeitbar-
keit zuldssige Obergrenze von etwa 10000 mPas
Obersteigt, wodurch Tensidkonzentrate mit ge-
ringerem Wasserballast erhalten werden. Beim
Verdiinnen dieser Konzentrate tritt zudem nicht
der sonst zu beobachtende voriibergehende An-
stieg der Viskositédt auf, was fiir die Verarbeitung
ebenfalls von Vorteil ist.

Die Viskositdtsregler setzt man den wassrigen
technischen Aniontensid-Konzentraten vorzugs-
weise in Mengen von ca. 10 Gew.%, d.h. insbe-
sondere 7-12 Gew.%, bezogen auf den Tensidge-
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halt, zu, wobei man durch die Mengen des zuge-
setzten Viskositdtsreglers die erwiinschte Visko-
sitdtserniedrigung des Konzentrats bestimmt.
Die als Viskositdtsregler geeigneten Verbindun-
gen leiten sich beispielsweise von Essigsaure,
Bernsteinsdure oder Malonsdure ab. Besonders
geeignet sind die Natriumsalze der genannten
Verbindung. Beispiele fiir die genannten Verbin-
dungen sind die Natriumsalze der Monochlores-
sigsdure, der a-Sulfobernsteinsdure, der o-Sul-
fomalonséure, der o-Sulfoessigsaure, des a-Sul-
foessigsduremethylesters, der Cyanessigsdure
sowie der Cyanessigsadureethylester.

Die genannten Verbindungen kénnen einzeln
oder auch im Gemisch zugesetzt werden. Die vis-
kositatsvermindernde Wirkung ist besonders
stark ausgeprégt bei niedrigen pH-Werten, bei-
spielsweise bei pH-Werten unter 7. Dies ist in
manchen Fallen ein weiterer Vorteil der erfin-
dungsgemdssen Verwendung der genannten
Verbindungen. Auch der Zusatz von anderen Ver-
bindungen mit elektronenziehenden Gruppen be-
wirkt eine Viskositatsverminderung von Anion-
tensid-Konzentraten; Beispiele fiir derartige Ver-
bindungen sind die Natriumsalze von Vinylsulifo-
nat und Nitrilotriessigsdure. Ebenfalls geeignet
ist Dipropyienglykolmonomethylether als Visko-
sitdtsregler. Diese Verbindung des Typs d) der
vorgenannten Viskositdtsregler stellt einen Ether-
alkohol dar, der zwei Propylenglykoleinheiten
und eine Methoxygruppe enthait. Verbindungen
des Typs d), bei denen die Alkylengruppe Ethy-
lenglykol- oder Trimethylenglykol-Einheiten dar-
stellen, sind ebenso geeignet wie Verbindungen,
deren Alkoxygruppen Ethoxy-, Propoxy- oder Bu-
toxygruppen sind. Etheralkohole mit Propylengly-
koleinheiten und Methoxygruppen sind aber be-
vorzugt. Besonders bewahrt haben sich 10
Gew.%ige Zusatze der Natriumsalze von Nitrilo-
triessigsaure, o-Sulfoessigsduremethylester,
Chloressigsdure und Cyanessigsadureethylester.
Sie sind daher bevorzugt.

Die Viskositatsregulierung ist fir Konzentrate
von o-Sulfofettsdureestern ein besonderes Pro-
blem, da bereits Konzentrate mit mehr als etwa
30 Gew.% Tensidgehalt nicht mehr gut verarbeit-
bar sind. Ohne das Viskositdtsproblem ware es
technisch maéglich, Tensidkonzentrate mit bis zu
etwa 80 Gew.% Tensid-Gehalt herzustellen. Die
Viskositatsverminderung von o-Sulfofettsdure-
ester-Konzentraten ist daher ein besonderes Ziel
der vorliegenden Erfindung.

Man erhielt folgende Ergebnisse:
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Die a-Sulfofettsgureester, zu deren Konzentra-
ten man die genannten Viskositadtsregler zusetzt,
leiten sich von Fettsduren mit 10 bis 20, vorzugs-
weise 12 bis 18 Kohienstoffatomen und von ali-
phatischen Alkoholen mit 1 bis 10, vorzugsweise
1 bis 4 Kohlenstoffatomen im Molekdil ab. Die Ein-
fahrung der Sulfogruppe erfolgt entweder durch
Sulfonierung der Fettsdure und anschliessende
Veresterung der Carboxyigruppe mit Alkohol
oder durch Sulfonierung eines entsprechenden
Fettsdureesters. Nach beiden Verfahren werden
Ester von Sulfofettsduren erhalten, die die Sulfo-
sauregruppe in a-Stellung enthalten. Besonders
geeignete a-Sulfofettsdureester sind die Alkali-
oder Ammoniumsalze des Ethyl- und insbeson-
dere des Methylesters von Talgfettsdure mit
einer Sulfogruppe in o-Stellung, wobei die Sau-
rekomponente der Fettsdureester im wesentli-
chen aus geséttigten C;4- und Cig-Fettsduren be-
steht. Die Salze werden durch Neutralisation der
sauren Ester mit den entsprechenden Basen her-
gestellt.

Beispiele

Im folgenden wird die Wirksamkeit von Visko-
sitdtsreglern an ca. b0 bis ca. 60 Gew.%igen Kon-
zentraten des Na-Salzes von «-Sulfo-Talgfett-
sduremethylester gezeigt. Dabei dampfte man
eine entsprechende 30 Gew.%ige Paste (Sulfier-
grad 97,4%) bis zur Trockne ein. Das erhaltene
Pulver diente zum Ansetzen der Konzentrate mit
den in der folgenden Tabelle angegebenen und
durch Epton-Titration Uberpriften Konzentratio-
nen. Den Konzentraten setzte man die folgenden
Viskositatsregler zu:

A = o-Sulfoessigsduremethylester, Natriumsalz
B = Chloressigsaure, Natriumsalz
C = Cyanessigsaureethylester

Die Konzentrate mit den Viskositdtsreglern
wurden auf dem Dampfbad erhitzt, bis man klare
Flissigkeiten erhielt. Nach Entschdumen dieser
Fliissigkeiten in einer Zentrifuge wurden deren
Viskositdten in einem Hoppler-Kugelfallviskosi-
meter bei verschiedenen Temperaturen be-
stimmt. Die erzielte Viskositatsverringerung ist in
der folgenden Tabelle aufgefiihrt. Vergleichbare
Ergebnisse erhielt man mit a-Sulfobernsteinsau-
reethylester, a-Sulfoadipinsduremethylester
oder der a-Chlorvalerianséure.

Nr. Viskositdtsregler ~ pH-Wert a-Sulfotalgfett- Viskositéten (mPas) bei 70°C
Gew.% sauremethylester, Gew.%
1 A10 4 51 900
2 A10 7 49 1100
3 B10 4 53 590
4 B10 7 53 960
5 A5+B5 4 60 530
6 c10 5 52 575
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Demgegeniiber wies ein o-Sulfotalgfettsdure-
methylester-Konzentrat mit ca. 50 Gew.% Aktiv-
substanz bei 656°C ohne Zusatz eines Viskositéts-
reglers eine Viskositit von (iber 50 000 mPas und
ein ca. 29 Gew.%iges Konzentrat eine Viskositat
von ca. 25 000 mPas auf. Ersetzt man die Viskosi-
tatsregler A, B und C durch andere der genannten
Verbindungen, erzielt man vergleichbare Effekte.
Konzentrate von Talgalkoholsulfaten reagieren
ghnlich; Erhohung der Arbeitstemperatur wirkt
ebenfalls viskositdtsmindernd; dies ist aber
schon wegen des hoéheren Energieaufwandes
nicht angebracht.

Patentanspriiche

1. Verwendung von niedermoiekularen organi-
schen Verbindungen, umfassend eine oder meh-
rere Verbindungen der folgenden Gruppen:

a) in a-Stellung durch Halogen-, Cyan- oder
Sulfogruppen substituierte C,- bis Cs-Alkylmono-
carbonsauren, deren Salze oder deren Ester mit
C;- bis Csz-Alkanolen, insbesondere mit Ethanol
oder Methanol,

b) in a-Stellung durch Halogen-, Cyan- oder
Sulfogruppen substituierte C;- bis Cs-Alkylendi-
carbonsauren, deren Salze oder deren Ester mit
C,- bis Cs-Alkanolen, insbesondere mit Ethanol
oder Methanol,

c) Nitrilotriessigsdure und deren Salze,

d) Etheralkohole mit 2 bis 4 Alkylenglykolein-
heiten und einer Alkoxygruppe, insbesondere
einer Methoxy- oder Ethoxy-Gruppe

als Viskositatsregler fir hochviskose techni-
sche Tensid-Konzentrate vom Typ der syntheti-
schen anionischen Tenside, insbesondere von
a-Sulfofettsdureestern mit wenigstens 30 Gew.%
des Na-Salzes von a-Suifofettsdureester, wobeij
man den Viskositatsregler in Mengen von 1-15
Gew.%, bezogen auf die Tensid-Menge, zusetzt,
s0 dass eine Viskositdtsverminderung der Kon-
zentrate auf hochstens 10 000 mPas bei 70°C ein-
tritt.

2. Verwendung der Verbindungen nach An-
spruch 1 ais Viskositatsregler in Mengen von 7-12
Gew.%, bezogen auf den Tensid-Gehalt der Kon-
zentrate.

3. Verwendung der Natriumsailze der a-Sulf-
obernsteinsdure, der o-Sulfomalonsaure, der
o-Sulfoessigsaure, der Cyanessigsédure und ins-
besondere der Monochloressigsédure, des a-Sul-
foessigsduremethyiesters, der Nitrilotriessigsau-
re sowie des Cyanessigsdureethylesters nach
den Anspriichen 1 und 2 als Viskositatsregler fir
Konzentrate von Aniontensiden, insbesondere
von ¢-Sulfofettsdureestern.

4, Verwendung der Verbindungen nach den
Anspriichen 1 bis 3 als Viskositatsregler in «-Sul-
fofettsdureester-Konzentraten mit pH-Werten
unter7.

5. Verwendung der Verbindungen nach den
Anspriichen 1 bis 4 als Viskositatsregler fiir Kon-
zentrate von a-Sulfo-(hydrierter Talg-)fettsau-
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reethyl- und insbesondere -methylester in Form
ihrer Alkali- oder Ammoniumsalze.

Claims

1. The use of low molecular weight organic
compounds comprising one or more compounds
from the following groups:

a) C,-Cq alkylmonocarboxylic acids substitut-
ed in the a-position by halogen, cyano or sulfo
groups, salts or esters thereof with C,-Cq alka-
nols, particularly ethanol or methanol,

b) C;-Csalkylenedicarboxylic acids substituted
in the a-position by halogen, cyano or sulfo
groups, salts or esters thereof with C,-C; alka-
nols, particularly ethanol or methanaol,

c) nitrilotriacetic acid and salts thereof,

d) ether aicohols containing from 2 to 4 alky-
lene glycol units and one alkoxy group, particular-
ly a methoxy or ethoxy group,

as viscosity regulators for highly viscous tech-
nical surfactant concentrates of the synthetic an-
ionic surfactant type, more especially a-sulfofat-
ty acid esters containing at least 30% by weight of
the Na-sait of a-sulfo fatty acid esters, the viscos-
ity regulator being added in quantities of from 1
to 15% by weight, based on the quantity of sur-
factant, so that the viscosity of the concentrates
is reduced to at most 10 000 mPas at 70°C.

2. The use of the compounds claimed in
Claim 1 as viscosity regulators in quantities of
from 7 to 12% by weight, based on the surfactant
content of the concentrates.

3. The use of the sodium salts of a-sulfosuc-
cinic acid, o-sulfomalonic acid, a-sulfoacetic ac-
id, cyanoacetic acid and particularly monochloro-
acetic acid, a-sulfoacetic acid methy! ester, nitri-
lotriacetic acid and cyanoacetic acid ethyl ester
according to Claims 1 and 2 as viscosity regula-
tors for concentrates and anionic surfactants,
particularly a-sulfofatty acid esters.

4. The use of the compounds claimed in
Claims 1 to 3 as viscosity regulators in ¢-sulfofat-
ty acid ester concentrates having pH-values be-
low 7.

5. The use of the compounds claimed in
Claims 1 to 4 as viscosity regulators for concen-
trates of a-sulfo-{hydrogenated tallow)-fatty acid
ethlyl and particularly methyl ester in the form of
its alkali or ammonium salts.

Revendications

1. Utilisation de composé organique & poids
moléculaire inférieur, comprenant un ou plu-
sieurs composés appartenant aux groupes sui-
vants:

a) acides alcoyl {(en C;-Cz) monocarboxyliques
substitués par des groupes halogéne, cyano ou
sulfo en position a, leurs sels ou leurs esters avec
des alcanols en C, a Cg en particulier avec de
I’éthanol ou du méthanol,



b) acides alcoyléne (en C,-Cg) dicarboxyliques
substitués par des groupes halogéne, cyano ou
sulfo en position «, leurs sels ou leurs esters avec
des alcanols en C; a Cg en particulier avec de
I’éthanol ou du méthanol,

¢) acide nitrilotriacétique et ses sels,

d) éther-alcools ayant 2 a 4 unités alcoyléne
glycol et un groupe alcoxy, en particulier un grou-
pe méthoxy ou éthoxy,

comme régulateurs de viscosité pour concen-
irés technique de tensioactifs a haute viscosité
du type des tensioactifs anioniques synthétiques,
en particulier d’esters d'a-suifoacides gras avec
au moins 30% en poids du seil sodique de l'ester
d’a-sulfoacide gras, avec addition du régulateur
de viscosité en des quantités de 1 & 15% en poids
par rapport a la quantité de tensioactif, pour que
se produise une diminution de la viscosité des
concentrés jusqu’a atteindre au plus 10 000 mPas
ajoec.

2. Utilisation des composés selon la revendi-
cation 1 comme régulateurs de viscosité en des
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quantités de 7 @ 12% en poids par rapport 3 la te-
neur en tensioactifs des concentrés.

3. Utilisation des sels sodiques d’acide a-sul-
fosuccinique, d’'acide a-sulfomalonique, d'acide
a-sulfo-acétique, d’acide cyanacétique et en par-
ticulier d'acide monochloracétique, de I'ester
méthylique d'acide a-sulfoacétique, d'acide nitri-
lotriacétique de méme que de !'ester éthylique
d’'acide cyanacétique selon les revendications 1
et 2 comme régulateurs de viscosité pour
concentrés de tensioactifs anioniques, en parti-
culier d’esters d'a-suifoacides gras.

4, Utilisation des composés selon les revendi-
cations 1 a 3 comme régulateurs de viscosité
dans des concentrés d’esters d’'acides gras sulfo-
nés a des valeurs de pH inférieures 8 7.

5. Utilisation des composés selon les revendi-
cations 1 @ 3 comme régulateurs de viscosité
pour concentrés de l'ester éthylique et en particu-
lier méthylique de l'acide gras (hydrogéné de
suif) a-sulfonique, sous forme de leurs sels aica-
lins ou d’ammonium.
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