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@ Verfahren zur Herstellung eines sprithgetrockneten nichtionischen Waschhilfsmittels.

@ Kérnige, ein Schittgewicht von 300 bis 550 g/1 aufwei-
sende Waschhilfsmittel mit hohem Gehalt an nichtionischen
Tensiden lassen sich durch Sprihtrocknung ohne nennens-
werte Rauchbildung in der Abluft und ohne Gefahr einer
Selbstentziindung im Spriihturm herstellen, wenn man eine
Aufschidmmung aus 50 bis 65 Gewichisteilen eines Gemi-
sches aus nichtionischen Tensiden und Tragersalzen in 35
bis 50 Gewichtsteilen Wasser bei einer Temperatur von 75
bis 90°C und einem Druck von 35 bis 100 bar Spriihdiisen
zufithrt und in einen Trockenturm verspriiht, wobei das im
Gegenstrom gefiihrte Trocknungsgas eine Eintrittstempera-
tur von 160 bis 240°C und eine Austrittstemperatur von 80 bis
95°C aufweist. Das Sprihprodukt enthalt (A} 15 bis 30
Gew.-% nichtionische Tenside, (B) 8 bis 18 % Natriumsilikat,
(C) 25 bis 55 Gew.-% Zeolith, vorzugsweise vom Typ NaA, (D)
0 bis 25 Gew.-% Na-Tripolyphosphat, (E} nicht mehr als 3
Gew.-% an anionischen Tensiden sowie Wasser, von dem 9
bis 16 Gew.-% bei einer Trocknungstemperatur von 130°C
entfernbar sind. Die Mittel sind vorzugsweise frei von
anionischen Tensiden vom Sulfonat- bzw. Sulfat-Typ.
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Verfahren zur Herstellung eines sprithgetrockneten nicht-
ionischen Waschhilfsmittels

Unter Waschhilfsmitteln versteht man Produkte, welche
fir sich allein keine vollwertigen, d. h. alle an ein
Vollwaschmittel zu stellenden Anforderungen zu erfiillen
vermdgen, wohl aber als Additive vorgefertigten Wasch-
mitteln zugesetzt bzw. als Waschkraftverstirker bei kon;
ventionellen Waschprozessen eingesetzt werden, um spezi-~
elle Reiniqungsaufgaben besser l8sen zu k&nnen. Als
Waschkraftverstiirker haben sich insbesondere bei hart-
nickigen Anschmutzungen, nichtionische Tenside bewdhrt.
tiblicherweise enthalten neuzeitliche Waschmittel bereits
Anteile an nichtionischen Tensiden in der Gr&Senordnung
von 3 bis 20 Gew.-%. Es gilt jedoch in Fachkreisen als
Regel, daB spezifisch leichte, d. h. ein Schiittgewicht
von weniger als 600 g/l aufweisende Waschmittel mit
einem Gehalt von mehr als B bis 10 Gew.-% an solchen
meist fllissigen bis halbfesten, mehr oder weniger zum
Kleben neigenden nichtionischen Tensiden nicht mehr
stdrungsfrei durch Sprithtrocknung wdBriger Konzentrate
(Slurries) hergestellt werden kdnnen. 2Zwar ist aus der
DE-AS 17 92 434 ein Verfahren zur Herstellung von k&rni-
gen Waschmitteln mit einem Gehalt an 5 bis 20 % nicht-
ionischen Tensiden durch Spriihtrocknung eines wédBrigen
Ansatzes bekannt. Diese Mittel weisen jedoch mit 25 bis
60 % Tripolyphosphat, gemdB8 Beispiele 40 % bis 52 % Tri-
polyphosphat, einen nach heutigen Gesichtspunkten unver-
tretbar hohen Phosphatgehalt auf. AuBSerdem wird der Her-
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stellungsproze8 dadurch kompliziert, da8 das zum An-
setzen des Slurries verwendete Tripolyphosphat zuvor
partiell prdhydratisiert werden muS8. Trotzdem lassen
sich in der Praxis nicht wesentlich mehr als 15 Gew.-%
an nichtionischen Tensiden in das Pulver einarbeiten,
sofern auf eine noch ausreichende Rieself#higkeit der
Pulverkdrner Wert gelegt wird. AuBerdem bestanden gegen
das Sprithtrocknen von Pulvern mit hohem Tensidgehalt, .
insbesondere hohem Anteil an nichtionischen Tensiden
wegen der Gefahr von Staubexplosionen bzw. von erhebli-
cher Rauchbildung durch mitgefiihrtes nichtionisches Ma-
terial in der Abluft der Sprilhanlagen gr&8te Bedenken.
Deshalb wird in der einschldgigen Fach- und Patentlite-
ratur davor gewarnt, derartige hochtensidhaltige Ge-
mische in HeiBspriihtiirmen zu verarbeiten und stattdessen
vorgeschlagen, hthere Anteile an nichtionischem Tensid
durch Sprithgranulierung auf vorgefertigte Trdgerk®rner
aufzubringen.

So wird z. B. nach dem Verfahren gemdf8 DE-AS 10 981 32,
das nichtionische Tenside bis zu einem Gewichtsanteil
von 60 ¥ auf ein sprilhgetrocknetes und daher besonders
saugfdhiges Natriumtripolyphophat aufgespriiht, wobei ein
Granulat mit einem Schiittgewicht von unter 550 g/l ent-
steht. Da das Endprodukt jedoch mehr als 30, vorzugswei-
se mehr als 40 Gew.-% Phosphat enthdlt, entspricht es
nicht mehr den an ein umweltfreundliches Produkt zu
stellenden Anforderungen. Ahnliche Verfahren sind Gegen-
stand der US-Patentschriften 3.838.072, 3.849.327,
3.886.098 und 3.926.827. Durch Sprithtrocknen eines Slur-
ries, enthaltend Sulfonattenside, Seife sowie groBe Men-
gen an anorganischen, als Trdgermaterial fungierenden
Salzen, wie Sulfaten, Silikaten und Phosphaten, wird ein
k8rniges Trédgermaterial hergestellt, das anschliefiend in

einem Mischer mit nichtionischem Tensid bespriiht wird.
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Auf diese Weise sollen Pulver mit einem Schiittgewicht
von 300 bis 800 g/l und einem Gehalt an nichtionischem
Tensid bis zu 25 Gew.-% herstellbar sein. Um bei so
hohen Gehalten an nichtionischem Tensid ein Kleben der
K6rner zu vermeiden, ist eine Nachbehandlung (Pudern)
mit einem Adsorptionsmittel, wie Kieselsdure-Aerogel
oder Carboxymethylcellulose erforderlich. Ein derartiges

-3-stufiges Herstellungsverfahren ist vergleichsweise

aufwendig.

Kornige Waschmittel mit einem Schiittgewicht von wenigs-
tens 500 g/1, die aus im wesentlichen kugelfSrmigen Par-
tikeln bestimmter Korngrdfie bestehen und angeblich bis
zu 30 Gew.-% an nichtionischen Tensiden aufzunehmen ver-
m8gen, sind ferner aus der deutschen Offenlegqungsschrift
27 42 683 (US 4.269.722) bekannt. Auch in diesen F&llen
muB zuvor durch ein spezielles Sprithverfahren ein Trd-
gerkorn mit erhthter Saugfihigkeit hergestellt und an-
schlieBend in einem Mischer mit dem nichtionischen Ten-
sid behandelt werden. Auch diese Produkte sind phosphat-
reich und wegen des mehrstufigen Herstellungsprozesses
vergleichsweise aufwendig.

Ein weiterer Nachteil der mehrstufigen, allgemein als
"Sprihmischver fahren" bezeichneten Arbeitsweisen ist da-
rin zu sehen, daB die vorgefertigten Trdgerkdrner beim
nachtrdglichen Behandeln mit nichtionischem Tensid in
einem Mischer einem gewissen Abrieb unterliegen, so das
sich Feinanteile bilden. Andererseits kOnnen die nicht-
ionischen Tenside aufgrund ihrer klebrigen Eigenschaften
ein Verkitten von Kornern zu groSeren Agglomeraten be-
wirken. Das Behandlungsgut verdndert daher sein Korn-
spektrum, was vielfach unerwiinscht ist und einen zusdtz-
lichen Siebprozes erfordert.
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Weiterhin ist es aus der DE-OS 24 18 294 und der DE-PS
28 37 504 bekannt, nichtionische Tensidgemische spezi-
eller Zusammensetzung bzw. nichtionische Tenside spezi-
eller Konstitution auf ein wasserl®sliches Trigersalz,
insbesondere Perborat aufzuspriihen und das erhaltene
Granulat anschlieSend einem vorgefertigten Waschpulver
zuzumischen. In diesen Fdllen ist man jedoch auf die
Verwendung spezieller nichtionischer Verbindungen ange-
wiesen und hinsichtlich der Rezepturmdglichkeiten einge-
schrédnkt. AuBerdem bereitet es Schwierigkeiten, schiitt-
fdhige Granulate mit mehr als 15 Gew.-% an nichtio-
nischem Tensid herzustellen.

Durch die vorliegende Erfindung werden diese Nachteile

vermieden. Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren

zur Herstellung eines spriihgetrockneten, schiittfdhigen,

nichtionische Tenside aus der Klasse der ethoxylierten

Alkohole enthaltenden Waschhilfsmittels mit einem

Schiittgewicht von 300 g/1 bis 550 g/1, dadurch gekenn-

zeichnet, daB man eine wédBrige Aufschldmmung von 50 bis

65 Gewichtsteilen an wasserfreien Bestandteilen der Zu-

sammensetzung

A) 15 bis 30 Gew.-% nichtionisches Tensid,

B) 8 bis 18 Gew.-3 Natriumsilikat der Zusammensetzung
Nas0 : sio, =1 : 2 bis 1 : 3,4,

C) 25 bis 55 Gew.-% feinkristalliner, synthetischer
Zeolith vom Typ NaA und/oder NaX,

D) O bis 25 Gew.-% Pentanatriumtripolyphosphat,

E) nicht mehr als 3 Gew.-% eines anionischen Tensids
aus der Klasse der Seifen, Sulfonate uﬁd Sulfate,

in 35 bis 50 Gewichtsteilen Wasser von 75 ©c bis 90 ©c,

- mittels Dilsen bei einem Druck von 35 bis 100 bar in

einem Sprithturm verspriiht, in dem das im Gegenstrom ge-
fiihrte Trocknungsgas eine Eintrittstemperatur von

160 ©C bis 240 °C und eine Austrittstemperatur von
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80 oc bis 95 °c aufweist, und wobei der Gehalt des den
Turm verlassenden Sprithproduktes an Wasser, das bei
130 ©c entfernbar ist, 9 bis 16 Gew.-% betrigt.

Vorzugsweise wird eine wdBrige Aufschldmmung sprithge-
trocknet, in der die wasserfreien Bestandteile die fol-
gende Zusammensetzung aufweisen:
18 bis 28 Gew.-% der Komponente A,

9 bis 16 Gew.-% der Komponente B,
28 bis 45 Gew.-% der Komponente C,

8 bis 20 Gew.-% der Komponente D,

0 bis 2 Gew.-% an anionischen Tensiden aus der Klasse
der Seifen, Sulfonate und Sulfate.

In einer besonders bevorzugten Arbeitsweise sind die
wasserfreien Bestandteile wie folgt zusammengesetzt:
20 bis 25 Gew.-% der Komponente A,

10 bis 15 Gew.~3% der Komponente B,

30 bis 40 Gew.-% der Komponente C,

10 bis 17 Gew.~% der Komponente D,

0,1 bis 2 Gew.-% Seife.

Geeignete nichtionische Tenside (Komponente A) sind
ethoxylierte Alkohole mit 12 bis 24, vorzugsweise 14 bis
18 Kohlenstoffatomen und durchschnittlich 3 bis 20, vor-
zugsweise 4 bis 16 Glykolethergruppen. Die Kohlenwasser-
stoffreste ktnnen gesidttigt oder einfach ungesdttigt,
linear oder auch in 2-Stellung methylverzweigt (Oxo-
Rest) sein und sich beispielsweise von natiirlich vor-
kommenden bzw. hydrierten Fettresten und bzw. oder syn-
thetischen Resten ableiten. Als besonders geeignet haben
sich von Cetyl-, Stearyl- und Oleylalkohol sowie deren
Gemischen abgeleitete Ethoxylate erwiesen. Beispiele
hierflir sind Talgfettalkohol mit durchschnittlich 4 bis

/6



10

15

20

25

30

35

0167916 ..

e

L Henkel KGaA
D 6675 EP L 6 - ZR-FE/Patente

8 Ethylenoxidgruppen (EO), Talgfettalkohol mit durch-
schnittlich 10 bis 18 EO und Oleylalkohol mit durch-
schnittlich 6 bis 12 EO sowie deren Gemische. Solche
Gemische aus zwei und mehr Tensiden mit unterschied-
lichem EO-Gehalt, in denen der Anteil an h&her ethoxy-
lierten Alkoholen iiberwiegt, haben sich als besonders
vorteilhaft erwiesen, da die Neigung zur Rauchbildung in
der Abluft (sog. Pluming) besonders gering und die
Waschwirkung gegeniiber mineralischen und fetthaltigen
Anschmutzungen besonders ausgeprédgt ist.

Beispiele hierfiir sind Gemische aus

(a) Talgalkchol mit 4 - 6 EO,

(b) Talgalkohol mit 12 - 16 EO,

(c) technischer Oleylalkochol (d. h. Gemische aus Oleyl-
und Stearylalkohol) mit 6 bis 12 EO,

beispielsweige im Verhdltnis a : b= 2 : 1 bis 1 : 4

bzw. a zu bzucwie 2 : 1 : 1 bis 2 : 1 : 4 bzw.

1 :1:1bisl : 4 : 1.

Gegebenenfalls k&nnen die zitierten ethoxylierten Alko-
hole ganz oder teilweise auch durch ethoxylierte Alkyl-
phenole mit 8 bis 12 C-Atomen in der Alkylgruppe sowie 5
bis 12 EO-Gruppen ersetzt werden, jedoch werden die
ethoxylierten Alkchole bevorzugt eingesetzt.

Die Komponente B besteht aus Natriumsilikat der Zusam-
mensetzung Na,0 : Si0, = 1 : 1,5 bis 3,4, vorzugsweise 1
: 2 -1 : 2,5. Auch Gemische von Silikaten mit unter-
schiedlichem Alkaligehalt k&nnen verwendet werden, bei-
spielsweise ein Gemisch aus Na,0 : Si0, = 1 : 2 und Na,0
: 8i0, =1 : 2,5 ~ 3, wobei jedoch im Interesse eines
hohen Schiittgewichtes der Anteil der Silikate mit

h&herem NaZO-Géhalt zweckmifigerweise ilberwiegen sollte.
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Als Komponente C eignen sich synthetische, gebundenes
Wasser enthaltende Natriumalumosilikate vom Zeolith A-
Typ. Sie kommen in der {iblichen hydratisierten, fein-
kristallinen Form zum Einsatz, 4. h. sie weisen prak-
tisch keine Teilchen gr&Ber als 30 Mikron auf und be-
stehen vorzugsweise zu wenigstens 80 % aus Teilchen
einer GrtBe von weniger als 10 Mikron. Ihr Calcium=-
bindevermdgen, das nach den Angaben der DE 24 12 837
bestimmt wird, liegt im Bereich von 100 - 200 mg Ca0O/g.
Brauchbar ist insbesondere der Zeolith NaA, ferner auch
der Zeolith NaX und Mischungen aus NaA und NaX.

Die Mittel kdnnen phosphatfrei sein. Sofern aber ein ge-
ringer Phosphatgehalt nicht stdrt bzw. zuldssig ist,
kann Natriumtripolyphosphat {Komponente D) in Anteilen
von nicht mehr als 25 Gew.-%, vorzugsweise nicht mehr
als 20 Gew.-% und insbesondere nicht mehr als 17 Gew.-%,
jeweils bezogen auf wasserfreie Substanz, in den Slurry
eingearbeitet werden. Dieser Zusatz verbessert in gewis-
sen Grenzen die Rieselfdhigkeit des Spriihpulvers und
dessen Aufldsungsgeschwindigkeit in kaltem Wasser. Da
die erfindungsgemiB hergestellten Mittel keine Allein-
waschmittel darstellen, sondern als reinigungsverstdr-
kender Zusatz zu Waschmitteln bestimmt ist, wird bei der
praktischen Anwendung der Phosphatanteil noch weiter re-
duziert, insbesondere wenn als weitere Waschmittelkom-

ponente eine phosphatfreie Zubereitung verwendet wird.

Der Gehalt der Mittel an Seife sowie synthetischen an-
ionischen Tensiden, d. h. solchen vom Sulfonat- bzw.
Sulfattyp, insbesondere Alkylbenzolfonate, sollte weni-
ger als 3 %, vorzugsweise nicht mehr als 2 % betragen.
Der Gehalt an Sesife kann 0,1 bis 2 Gew.-% betragen.
Hohere Anteile an synthetischen Aniontensiden sollten
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nicht eingesetzt werden, da sich gezeigt hat, daB sie zu
einer Abnahme der Rieselfihigkeit fiihren.

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform werden dem Slurry
in Anteilen von 0,1 bis 3, insbesondere 0,3 bis 2
Gew.-%, bezogen auf wasserfreie Bestandteile, an Hy-~
droxyalkanpolyphosphonsduren der folgenden Formeln
zugesetzt

/
R - €= (POjH,), und [R -c= (Po3H2)2]2
OH OH

in der R flir einen Alkylrest und R’ £fiir einen Alkenyl-
rest mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen stehen. Bevorzugt
wird das Natriumsalz der l-Hydroxyethan-l1,l-diphosphon-
sdure eingesetzt. Die Phosphonsduren wirkeﬁ einer ther-
mischen Zersetzung der nichtionischen Tenside wiéhrend
des Spriihprozesses entgegen und vermindern die Neigung
zur Rauchbildung in der Abluft sowie der Vergilbung und
Verbrdunung des Sprithpulvers im Falle von Anbackungen an
der Turminnenwand. Sie erhthen dariiber hinaus die Auf-

16sungsgeschwindigkeit des Pulvers in kaltem Wasser.

In einer weiteren bevorzugten Ausfithrungsform werden dem
wdBrigen Konzentrat noch zusd@tzlich bis zu 2 Gew.-3%, be-
zogen auf wasserfreie Bestandteile, an Natriumhydroxid
in Form von Natronlauge zugesetzt, wodurch sich die Ver-
arbeitbarkeit des Slurries und die Ldslichkeit des
Sprithproduktes in kaltem Wasser verbessert. Als beson-
ders zweckmdBSig haben sich Anteile von 0,5 bis 1,5
Gew.-3 Natriumhydroxid erwiesen. Sofern jedoch ein st8r-
ker alkalisches Natriumsilikat (Komponente B), bei-

spielsweise der Zusammensetzung Nazo : SiO2 wie

/9
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1l : 2, eingesetzt wird, kann der Anteil an Natrium-
hydroxid erniedrigt bzw. auf einen Zusatz ohne Nachteil
verzichtet werden.

Die Konzentration des Slurries wird so eingestellt, das
auf 50 bis 65 Gewichtsteile, vorzugsweise 55 bis 63 Ge-
wichtsteile an wasserfreien Bestandteilen 50 bis 35 Ge-
wichtsteile, vorzugsweise 45 bis 37 Gewichtsteile Wasser
entfallen. Die Sprilhtrocknung wird so gefihrt, das das
getrocknete Produkt 9 bis 16 Gew.-%, vorzugsweise 10 bis
15 Gew.-%, Wasser enthdlt, das bei einer Trocknung (un-
ter Atmosphidrendruck) bei 130 ©°c entfernbar ist.

Der Slurry weist im Interesse einer leichten Verarbeit-
barkeit, insbesondere bei Mitverwendung der angegebenen
geringen Anteilen an Seife, eine Temperatur von 60 bis
70 oC, vorzugsweise von 62 bis 68 ©°c auf. Um ein Ent-
mischen der nichtionischen Tenside zu vermeiden,
empfiehlt es sich, den Slurry bis unmittelbar vor der
Einspeisung in die Spriihdiisen zu durchmischen. Das Ver-
sprilhen erfolgt mittels iliblicher Diisen, die in der Regel
als Dralldiisen konstruiert sind, unter einem Druck von
35 bis 100, vorzugsweise von 40 bis 65 bar. Die Diisen-
O6ffnung weist {iblicherweise einen Durchmesser von 3 bis
5 mm auf.

Das dem verspriihten Material entgegengefithrte Trockengas
weist eine Eintrittstemperatur von 160 bis 240 OC, vor-
zugsweise von 170 °c bis 220 °C auf, wobei diese Tempe-~-
ratur im sogenannten Ringkanal, d. h. im Eintrittsbe-
reich unmittelbar vor den unteren Turmzufiihrungen ge-
messen wird. Die Austrittstemperatur des Trockengases
betrdgt 80 bis 95 ©c. Héhere Eintrittstemperaturen

fiihren zur Bildung von Anbackungen an den Turmwandungen
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und einer Verbrdunung der angebackenen Pulverbestand-
teile. Hshere Austrittstemperaturen beglinstigen eine un-
erwlinschte Rauchbildung in der Abluft.

BEISPIELE

Die Zusammensetzung der spriihgetrockneten Waschhilfsmit-
tel ist in Tabelle I aufgefiihrt. Die Abkiirzungen
beziehungsweise sonstigen Angaben bedeuten:

TA/14EO0 Talgalkohol + 14 Mol Ethylenoxid
TA/ S5EO Talgalkohol + 5 Mol Ethylenoxid
OT/ 9EO Oleyl-/Talgalkchol (Jodzahl 50)
+ 9 Mol Ethylenoxid
Seife Na-Talgseife )
TPP Natriumtripolyphosphat
Z-NaA Zeolith vom Typ NaA, TeilchengriSe unter 10 mu
Na-Si Natriumsilikat (Na20 : SiO2 =1 : 3,3)
HEDP Hydroxyethandiphosphonat (Na-Salz)
H20 (1) gesamter Wassergehalt
Hzo (I1I) bei 130 °C entfernbares Wasser.

Die Bestandteile wurden zu einer widBrigen Aufschldmmung
mit einem Gesamtwassergehalt von 57 Gew.-% vermischt.
Das Tripolyphosphat lag zu 92 % in der Modifikation II
vor. Der Zeolith kam als stabile, wdBrige Aufschlémmung
(master-batch) mit einem Wassergehalt von 52,1 Gew.-%
zum Einsatz, das Natriumhydroxid als 50%ige Natronlauge.

Die eine Temperétur von 67 bis 68 °C aufweisenden Auf-
schlédmmungen wurden homogenisiert und iiber Zerst&uber-
diisen in einen Spriihturm eingespriiht, der im Gegenstrom
betrieben wurde. Die Eingangstemperatur der als

Trocknungsgas verwendeten Verbrennungsgase, gemessen im
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Ringkanal, betrug 170 bis 175 ©c, die Temperatur der Ab-
gase vor dem Turmausgang 81,5 bis 83,5 ©c. Ein Teil der
Abluft wurde abgezweigt und darin die Rauchbildung
nephelometrisch sowie die Menge der gasfSrmigen Zersetz-
ungsprodukte (aus oxidativ zersetzten nichtionischen
Tensiden) gaschromatographisch bestimmt. Der Grad der
Zersetzung &duBert sich in der unterschiedlichen HShe
eines Peaks, dessen Hohe iiber dem Basiswert im folgenden
in cm angegeben wird. Der Grad der Rauchbildung ist in
Skalenteilen des Nephelometers angegeben, wobei eine zu-
nehmende Rauchbildung durch grdsSere Zahlen charakteri-
siert ist.

Die Spriihpulver wiesen ein einheitliches Kornspektrum
auf. Die mittlere KorngrdBe betrug 0,8 mm. Der Anteil
iiber 1,6 mm lag im Bereich von 0,5 bis 1 Gew.-%, der
Anteil der Feinanteile mit einer KorngrdSe unter 0,1 mm
unter 0,5 Gew.-%. Im Vergleichsversuch C betrug er je-
doch 0,9 Gew.-%. Das Schiittgewicht der Mittel lag
zwischen 450 g/1 und 500 g/1.

Das Schiittverhalten wurde mit dem sogenannten "Paket-
Test" gepriift. Hierzu werden Pakete aus Karton bis zur
Normfiillhthe mit dem Produkt gleichmdBig gefiillt, mit-
tels eines aufsetzbaren Deckels verschlossen und in
einer maschinell angetriebenen Riittelmaschine unter de-
finierten Bedingungen durch gerichtete St&B8e gestaucht,
wodurch eine reproduzierbare Verdichtung des Inhalts be-
wirkt wird. Das Paket wird getffnet und in einer Vor-
richtung befestigt, die ein Ausschiitten unter definier-
ten Kippwinkeln gestattet. Zusd@tzlich konnen die Pakete
mittels einer motorisch angetriebenen Schlagvorrichtung
geriittelt werden. Die ausflieBende Pulvermenge wird in

einem Mefzylinder aufgefangen. Es werden folgende Be
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wertungen vergeben, wobei die angegebenen Winkelgrade
die Stellung des Pakets angeben:

Note 1 120° Paket leer
Note 2 120° - 140° Paket leer
Note 3 140° - 220° Paket leer
Note 4 220° 5 Schldge Paket leer
Note 5 220° 10 Schlige Paket leer
Note 6 220° 40 Schlige Paket nicht leer

Der Verbraucher registriert die Noten 1 bis 3 als sehr
gut bis gut, die Note 4 als befriedigend und die Noten 5
und 6 als mangelhaft beziehungsweise unbefriedigend.

Die Bestimmung des Ldsungsverhaltens wurde wie folgt -
durchgefiihrt.

In einem Becherglas (Volumen 500 cm) werden 200 ml auf
30 ©C temperiertes Leitungswasser (15 ©3H) mit Hilfe
eines motorisch angetriebenen Riihrers, der mit 4 im
Winkel von 30° nach unten gebogenen Rithrflligeln ausge-
stattet ist, mit einer konstanten Tourenzahl von 700
U/min. umgeriihrt. Der Abstand der Rithrflligel zum Boden
des GefdfBes betrdgt 2,5 cm. 1 g der Probe wird vor-
sichtig und unter Vermeidung von Klumpenbildung in den
gebildeten Rilhrkegel eingeschiittet. Nach 90 sec. wird
die 1Hsung durch ein tariertes Sieb mit einer Maschen-
weite von 0,1 mm und einem Durchmesser von 7 cm gegossen
und mittels einer Saugflasche abgesaugt. Im Becherglas
verbliebene Substanzreste werden mittels m¥glichst wenig
eingespritzten Wassers auf das Sieb iliberfilhrt. Das Sieb
wird nach einer Trockungszeit von 24 Stunden an der Luft
zuriickgewogen. Fiir das MaB der Rlckstandsbildung werden
Noten von 1 bis 6 vergeben, wobei die Note 4 ausreichen-
de L8slichkeit in der Praxis bedeutet, d. h. es kommt
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nicht zu einer Rickstandsbildung auf der gewaschenen,
ungesplilten Wdsche. Die Note 6 bedeutet, daB es in der

- Praxis unter Kaltwaschbedingungen zu erkennbaren Ab-

lagerungen auf der ungespiilten Wische kommen kann. Die
Ergebnisse sind in Tabelle II zusammengestellt. Ebenso
wie in Tabelle I sind die in den Rahmen der Erfindung
fallenden Beispiele durch Zahlen, die Vergleichsbei-
spiele durch Buchstaben gekennzeichnet.

Die Versuche zeigen, da8 mit zunehmendem Gehalt an Na-
triumsilikat die Rauchbildung und die Tendenz zur Zer-
setzung der nichtionischen Tenside wesentlich zuriick-
geht. Gleichfalls nimmt die Rieselfdhigkeit der Pulver
in dem beanspruchten Bereich zu. Zwar wird mit zunehmen-
dem Natriumsilikatgehalt auch eine Abnahme der L&slich-
keit beobachtet, jedoch ist diese unter Praxisbedingun-
gen noch tolerierbar. Dies gilt insbesondere dann, wenn
die Mittel mit weiteren pulverfdrmigen Waschmitteln ver-
mischt werden, die als zusdtzliches Dispergiermittel
wirken. Das auBerhalb des Erfindungsbereiches liegende
Vergleichsprodukt C weist jedoch ein zu geringes L&-
sungsvermdgen und einen Uberdurchschnittlich hohen

Staubgehalt auf und ist deshalb weniger gut geeignet.
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Bestandteil Beispiele

A B 1 2 3 4 5 C

TA/14EO 3,0 3,0 3,0 3,0 3,0 3,0 3,0 3,0
TA/ 5EO 8,0 g§,0 8,0 8,0 8,0 8,0 8,0 8,0
oT/ 9EO 13,0 13,0 13,0 13,0 13,0 13,0 13,0 13,0
Seife 2,0 2,0 2,0 2,0 2,0 2,0 2,0 2,0
TPP 14,0 14,0 14,0 14,0 14,0 14,0 14,0 14,0
Z-NaA 42,0 39,0 37,0 35,0 33,0 30,0 30,0 25,0
Na-Si 3,0 6,0 8,0 10,0 12,0 14,0 15,0 20,0
Na-OH 0,3 0,3 0,3 0,3 0,3 0,3 0,3 0,3
HEDP - - - - - 1,0 - -

HZO (1) 15,7 15,7 15,7 15,7 15,7 15,7 15,7 15,7
HZO (1I1) 9,5 9,8 10,4 9,7 10,0 9,8 10,1 10,5

Tabelle I

Beispiel Rauchbildung Zersetzung Rieseltest L&slichkeit

A 0,5 15 5 3
B 0,4 14 4 3-4
1 0,2 8 3 4
2 0,2 6 3 4
3 0,1 3 2 4
4 0,1 1 2 4 -5
5 0,1 2 2 5
c 0,1 2 3 6

Tabelle II
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l.

PATENTANSPRUCHE

Verfahren zur Herstellung eines spriihgetrockneten,

schiittfdhigen, nichtionische Tenside aus der Klasse

der ethoxylierten Alkochole enthaltenden Waschhilfs-

mittels mit einem Schiittgewicht von 300 g/1 bis 550

g/l, dadurch gekennzeichnet, daB man eine wédBrige

Aufschldmmung von 50 bis 65 Gewichtsteilen an wasser-

freien Bestandteilen der Zusammensetzung

A) 15 bis 30 Gew.-% nichtionisches Tensid,

B) 8 bis 18 Gew.-% Natriumsilikat der Zusammen-

setzung Nazo : SiO2 =1 : 2 bis 1 : 3,4,

C) 25 bis 55 Gew.-% feinkristallinex, synthetischer
Zeolith vom Typ NaA und/oder NaX, _

D) O bis 25 Gew.-% Pentanatriumtripolyphosphat,

E) nicht mehr als 3 Gew.-% eines anionischen Tensids
aus der Klasse der Seifen, Sulfonate und Sulfate

in 35 bis 50 Gewichtsteilen Wasser von 75 °C bis

20 OC. mittels Diisen bei einem Druck von 35 bis 100

bar in einem Sprithturm verspriiht, in dem das im Ge-

genstrom gefithrte Trocknungsgas eine Eintrittstempe-

ratur von 160 °C bis 240 “C und eine Austrittstempe-

ratur von 80 °C bis 95 °C aufweist und wobei der Ge-

halt des den Turm verlassenden Sprithproduktes an bei

130 °C entfernbarem Wasser 9 bis 16 Gew.-3% betrdgt.

Ver fahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
daB man eine wdBrige Aufschldmmung verspriiht, deren
wasserfreie Bestandteile die folgende Zusammensetzung
aufweisen: ‘
18 bis 28 Gew.-% der Komponente A,

9 bis 16 Gew.-% der Komponente B,
28 bis 45 Gew.-% der Komponente C,

8 bis 20 Gew.~-% der Komponente D,

0 bis 2 Gew.-%$ an anionischen Tensiden aus der

Klasse der Seifen, Sulfonate und Sulfate.
/16
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3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,

8.

daB man eine wdBrige Aufschlidmmung verspritht, deren
wasserfreie Bestandteile die folgende Zusammensetzung
aufweisen:

20 bis 25 Gew.-3 der Komponente A,

10 bis 15 Gew.~-3 der Komponente B,

30 bis 40 Gew.-% der Komponente C,

10 bis 17 Gew.-% der Komponente D,

0,1 bis 2 Gew.-% Seife.

Verfahren nach Anspruch 1 bis 3, dadurch gekennzeich-
net, das8 man dem wdBrigen Ansatz 0,1 bis 3, vorzugs-
weise 0,3 bis 2 Gew.-%, bezogen auf wasserfreie Be-
standteile, einer Hydroxyalkanpolyphosphonsdure in
Form jhrer Alkalimetallsalze zusetzt.

Verfahren nach Anspruch 1 bis 4, dadurch gekennzeich-
net, daB man dem wdBSrigen Ansatz bis zu 2 Gew.-%,
vorzugsweise 0,5 bis 1,5 Gew.-%, bezogen auf wasser-
freie Bestandteile, an Natriumhydroxid in Form von
Natronlauge zusetzt.

Verfahren nach Anspruch 1 bis 5, dadurch gekennzeich-
net daB die wdBSrige Aufschl&mmung 55 bis 63 Gewichts-
teile wasserfreie Bestandteile und 45 bis 37 Ge-
wichtsteile Wasser enthdlt.

Verfahren-Qach Anspruch 1 bis 6, dadurch gekennzeich-
‘net, das der.Gehalt des Sprithproduktes an bei 130 ©¢
entfernbaren Wassers 10 bis 15 Gew.-% betrdgt.

Ver fahren nach Anépruch 1 bis 7, dadurch gekennzeich-

net, daB8 das Trockengas eine Eintrittstemperatur von
170 ¢ bis 220 °c aufweist.
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9. Verfahren nach Anspruch 1 bis 8, dadurch gekennzeich-
net, daB8 man die wdBrige Aufschldmmung bei einem
Druck von 40 bis 65 bar verspriiht.
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