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64 Verfahren zur Herstellung eines Waschzusatzes in Tablettenform.

@ Ein pulverférmiger Aktivator fiir Perverbindungen wird
zusammen mit nichtionischen Tensiden, mit bestimmten
stickstoffhaitigen Verbindungen und gegebenenfalls mit
dem wasseridslichen Saiz einer Alkanpolyphosphonséure
unter Vermischen granuliert. Das so erhaitene Granulat
wird mit einem pulverformigen Adsorptionsmitte! bepudert
und mit einem fliissigen Bindemittel bespriiht. Das auf einen
Wassergehait von héchstens 6 Gew.-% getrocknete Granu-
lat wird dann nach Zugabe eines Tablettensprengmittels
unter speziellen Bedingungen zu Tabletten mit besonderen
Eigenschaften verpreft. Die Tabletten bewirken bei Zusatz
zu einzr Waschlauge, die ein Ubliches Waschmittel enthéit,
eine verbesserte Entfernung von fettigen/éligen, Pigment-
und bieichbaren Verschmutzungen.
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"Verfahren zur Herstellung eines Waschzusatzes in
Tablettenform"

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Her-
stellung eines Waschzusatzes mit Wirkstoffen zur Ver-
tesserung der Auswaschbarkelt von bleichbaren Anschmut-
zungen, von fett- oder 8lartigen Anschmutzungen und von
Pigmentverschmutzungen, wobel der Waschzusatz bel der
derstellung nach dem erfindungsgeméfRen Verfahren 1n Form
einer Tablette erhalten wird.

Tablettenfdrmige Waschzusdtze sind selt langem bekannt.
Als Wirkstoffe enthalten die Waschzusatz-Tabletten hiufig
allein cder in Kombination mit anderen Wirkstoffen und
tiblichen Tablettierungshilfsmitteln einen Bleichaktiva-
tor flir Perverblndungen. Ein solches Produkt ist bel-
splelsweise in der DE-0S 22 63 939 beschrieben. Bleichak-
tivatoren bewlrken im Zusammensplel mit den in den moder-
nen Universalwaschmitteln normalerweilse vorhandenen Per-
wa2rbindungen eine verbesserte Entfernung von bleichbaren
Flecken. Die Waschmittel enthalten zwar in der Regel ne-
ben Perverbindungen auch Bleichaktivatoren; bel der Lage-
rung der Waschmittel, die glelchzeltlg Perverbindungen

und Aktivatoren enthalten, treten aber hdufilg dadurch
Schwierigkeiten auf, daR der Bleichaktivator vorzeltig

auf die Perverbindungen einwirkt und es so zu einem
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Wirkungsverlust der Perverbindungen kommen kann. Bel der
Wische von stark verschmutzter Kleidung, wie beispiels-
welse Berufskleldung, wird auBer auf elne einwandfreile
Entfernung von blelchbaren Anschmutzungen auch auf die
Entfernung von fett- oder dlartigen Verschmutzungen und
von Pilgmentverschmutzungen Wert gelegt. Zur Verbesserung
der Entfernung der genannten Schmutzarten sind daher auch
Waschzusdtze beschrieben worden, die auBer einem Blzich-
aktivator zusidtzlich nichtionische Tenslde, bestimmte
quartire Ammoniumverbindungen zur Waschkraftverstirkung
und gegebenenfalls organische Phosphonsiurederivate ent-
halten (siehe DE-0S 28 57 153). Die zuletzt genannte Pa-
tentanmeldung betrifft Waschzusitze, bel denen dle ge-
nannte Wirkstoffkombination auf einem flexiblen Tréger
aufgetragen ist. Der mit Wirkstoffen beladene Tréger wird
beim Waschen der Widsche mit in die Waschmaschine gegeben,
wo er im Lzufe des Waschvorganges seine Wirkung entfal-
tet. Nach Beendigung des Waschvorganges verblelbt der
flexible Triger fir die Wirkstoffe in der W&sche uni muB
aus dieser aussortiert werden.

Tablettenfdrmige Waschzusitze sind h&ufig empfindlich ge-
genliber mechanischer Beanspruchung oder sie 1&sen sich
nicht schnell genug oder nur unvollstdndlg auf, wenn man
die Tablettenzusammensetzung und -herstellung so wZhlt,
daR die Tabletten mechanisch ausreichend stabil sind.
Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist daher ein Ver-
fahren zur Herstellung eines Waschzusatzes in Tabletten-
form, bel dem man eilnen Aktivator fir Perverbindungen und
ibliche Tablettlerungshilfsmittel miteinander vermlscht
und formt, bereitzustellen. Der erfindungsgemife Waschzu-
satz soll die Wirkstoffe in aufeinander abgestimmten

Mengenverhdltnissen und in der auf das Fassungsvermdgen
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einer Waschmaschine abgestimmten Menge enthalten und nach
dem Waschen nicht aus der Wdsche aussortiert werden
miissen. Der Waschzusatz soll zudem so stabll sein, da®
man ihn bequem handhaben kann; er muf sich aufRerdem in
der Waschflotte rasch und vollst&ndig aufldsen.

Die Aufgabe wurde erfindungsgemdf dadurch geldst, daB man
den pulverférmigen Aktivator zusammen mit nichtionischen
Tensiden, mit stickstoffhaltigen Verbindungen aus der
gquartdren Ammoniumverbindungen, Fettaminderivate bzw.
Aminopropionsiurederivate umfassenden Gruppe, mit den
Tablettlerungshilfsmitteln und gegebenenfalls mit dem
wasserldslichen Salz eilner Alkanpolyphosphons&ure unter
Vermischen granuliert, das Granulat mit einem pulverfdér-
migen Adsorptionsmittel bepudert und mit elnem flissigen
Bindemittel bespriiht, anschliefend das Granulat auf einen
Wassergehalt von h&chstens 6 Gew.-% trocknet und hieraus
nach Zugabe eines Tablettensprengmittels Tabletten, deren
Form, Gewicht und Dichte so gewdhlt wird, daf die Ta-
bletten einen flir einen Waschgang ausreichenden Gehalt an
waschkraftsteigernden Wirkstoffen aufweisen und die Ta-
bletten von den Wischestiicken w&hrend des Waschvorganges
mit umgewdlzt werden, so daB die Tabletten sich schnell
und vollstidndig aufldsen, preft. Durch dile erfindungsge-
miRen Verfahrensmerkmale wird gewdhrleilstet, daR die Ta-
blette eilnerseits eine Stabilitidt aufweist, die verhin-
dert, daf die Tablette vor dem Gebrauch in der Waschma-
schine zerfillt. Andererseits welsen erfindungsgemif her-
gestellte Waschzusdtze in der Waschmaschine eine aus-
reichende Aufldsesicherheit auf. Die Verfahrensmafnahmen
bewirken auferdem, daR® man Tabletten erh&dlt, die auch in
der feuchten Luft einer Waschkliche eine einwandfreie La-
gerung Uber lingere Zeit gewiZhrleisten. Durch das Bepu-
dern und das Besprilihen des Granulats mit eilnem fliissigen
Bindemittel wird auBerdem bewirkt, daR die Oberfliche des
die Wirkstoffe enthaltenden Granulats weltgehend oder
vollstidndig abgedeckt ist.

. s
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Bel der erfindungsgemidfen Herstellung des Waschzusatces
stellt man zundchst ein dle Wirkstoffe enthaltendes Gra-
nulat her, das gegebenenfalls zusitzlich ein ﬁasserlasli_
ches oder wasserunldsliches pulveriges Trigermaterial fir
die fliissigen oder past&sen Wirkstoffbestandteile und ge—~
gebenenfalls ein Granulat—Sprengmigtel enthdlt. Dieses
Granulat enthilt also bereits alle Wirkstoffe und dariiber
hinaus noch Hilfsmittel, die der sicheren Herstellung un:
Handhabung dienen. '

Die Herstellung des Granulats kann nach bekannten Granu-
lierverfahren erfolgen, belspielsweise in einem Mischer
oder 1n der Wirbelschlicht. Bewdhrt hat sich eln Mischer
der Fa. L3dige, Paderbcrn, Bundesrepublik Deutschland. In
einem solchen Mischer spriiht man vorzugswelse die fliissi-
gen bzw. geldsten bzw. durch Erwdrmen verflilssigten Wirk-
stoffe bzw. Hilfsstoffe auf dile pulverfdrmigen Wirkstoffe
bzw. Hilfsstoffe auf. Es billdet sich dabel eln Granulaz
aus, das alle Wirkstoffe, auf dle spdter ndher eingegan-
fiir fliissige Bestandtelle und/oder 1 bis 5 Gew.-% einzs
Granulat-Sprengmittels, bezogen auf das Granulat ohne
Schutzschicht, enthilt. Dlie Zugabe eines Granulat-Spreng-
mittels bewilrkt einen schnelleren Zerfall des Granulat-
Korns.in der Waschflotte und ist daher bevorzugt. In
vielen F&llen ist ein Nachmischen von bis zu 30 Sekunden
Dauver nach der Granulatbildung zweckmdRlg; lingeres Nach-
mischen als maximal 30 Sekunden fiihrt h&ufig zu breligen
Produkten. Das fertige Granulat, das kelne oder nur ge-
ringe Mengen an staubfelnen Antellen enthalten sollte,
bestdubt man dann mit einem feintelligen inerten Mate-
rial und/oder einem feinteiligen Adsorptionsmittel, bei-
splelsweise hochdisperse Kieselsidure und/oder Stirke,

z. B. Kartoffelstidrke und spriiht dann ein flissiges Bin-
demlttel, belspielswelse eine Zuckerldsung, auf. Dadurch

gen wird, und einige Hilfsstoffe, wie z. B._Trﬁgerst:ffa

AT

Yt



10

15

20

25

30

35

0170791
Fa‘entanmeldung D TOUT EP - 5 - HENKEL KGaA
ZR-FE/Patente

umhtillt man das Wirkstoffgranulat mit einer nach dem
Trocknen weltgehend oder vollstdndig geschlossenen
Schutzschicht aus Bindemittel und Zucker. Das Trocknen
des so behandelten Granulats auf einen Wassergehalt von

/("‘f

h8chstens 6 Gew.-% 1st erforderlich, um das Granulat gut
rieselfihig, d. h., einwandfrei den Prefwerkzeugen zu-
fihrbar zu machen. Das Trocknen ist ferner erforderlich
um ein Verkleben an den Tabletten-Prefliwerkzeugen zu ver-
hindern, ferner um auch nach der Lagerung gutldsliche
Tabletten zu erhalten. ZweckmiRigerwelse trocknet man
beispielsweise in der Wirbelschicht bel maximal 90 °C
Lufttemperatur. Nun erfolgt die Zugabe eines Tabletten-
sprengmittels zu dem getrockneten Granulat, wobel sich
Rombtinationen von zwel verschiedenen Tablettensprengmit-
teln besonders bewdhrt haben. Dle Zugabe eines Tabletten-
srrengmittels bewirkt elnen schnellen Zerfall der Tablet-
te in das Granulat, wenn die Tablette in Kontakt mit der
Waschflotte kommt. Nach dem Abmischen mit Tabletten-
sprengmittel erfolgt das Verpressen zu Tabletten. Dile
Prefwerkzeuge sind zweckmifRigerwelse poliert, um ein Ver-
kleben zu verhindern. Vortellhaft 1st aber die Verwendung
ven Prefiwerkzeugen, die mit einer Antihaftschicht be-~
cchichtet sind. Die Prefbedingungen und die Zusammen-
setzung der Tabletten gewdhrleisten die mechanische Sta-
bilitdt einerseits und den raschen Zerfall der Tabletten
bel der Anwendung andererselts.

"An Wirkstoffen enthilt das Verfahrensprodukt ein Gemisch
aus wenigstens einem Aktivator flir Perverbindungen, we-
nigstens elnem C;,- bis C;g-Alkoholethoxylat, wenlgstens
einer stickstoffhaltigen Verbindung aus der quartire
Ammoniumverbindungen mit einem Cj5- bis Cog -Alkyl- oder
Alkenylrest und im librigen Cl— bils Ca~Alkylresten, Anla-
gerungsprodukte von 1 bls 6 Mol Ethylenoxid an 1 Mol
eines primidren Fettamins mit einem langkettigen Alkyl-
oder Alkenylrest mit 10 bis 16 Kohlenstoffatomen, R-Ami-
noalkyl- oder -alkenylpropionsidure-Natriumsalz der
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Formel R-NH—CHZ-CHZ-COONa, in der R einen Alkyl- oder

Alkenylrest mit 10 bils 20 Kohlenstoffatomen, insbesondere

12 bis 14 Kohlenstoffatomen bedeutet, umfassenden Grup-
pe, das man gegebenfalls mit einer wdlrigen Ldsung eines
wasserl8slichen Salzes einer Alkanpolyphosphonsiure gra-
nuliert. Die Herstellung elnes Granulats mit den genann-
ten Wirkstoffen 1st ein welterer Gegenstand der Erfin-
dung.

Als Aktivator filir Perverbindungen sind N-Acyl- und

0-Acylverbindungen geelgnet. Besonders bewdhrt haben sich

Acetylverbindungen. Belspiele hilerfir sind Tetraacetyl-
glykoluril oder Pentaacetylglucose oder insbesondere Te-

traacetylethylendlamin. In Verbindung mit Perverbindungen

der gebriuchlichen Vollwaschmittel, insbesondere mit dem
iiblicherwelise verwendeten Perborat, flihren dle genannten
Bleichaktivatoren 2zu einer verbesserten Entfernung
bleichbarer Textilverschmutzungen.

Als nichtionische Tenside kommen vor allem Anlagerungs-
produkte von Ethylenoxid an Fett- oder insbesondere 0xo-
alkohole infrage, die 12 bis 18, vorzugsweise 14 bis 15
Kohlenstoffatome aufweisen. Die besten Wirkungen erziels

man mit Oxoalkohol-Ethoxylaten, dle 3 bis 10, vorzugswei-

se 6 bis 8 und insbesondere etwa 7 Mol Ethylenoxid pro
Mol Alkohol enthalten. In vielen Fdllen ist es zweckmi-
Big, Schaumregulatoren zuzusetzen; melstens muf die
Schaumentwicklung gedampft werden. Geeignete Schaum-
ddmpfungsmittel sind belsplelsweise die bekannten Sili-
kon&éle. Durch den Gehalt der erfindungsgemidfen Waschzu-
sdtze an nichtionischen Tensiden wird vor allem die Ent-
fernung von fett- oder &6lartigen Verschmutzungen beim
Waschen gefdrdert.

k2
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Der Verbesserung der Entfernung von Pigmentverschmutzun-
gen aus Textilien dient der Gehalt der erfindungsgemifen
Mittel an bestimmten stickstoffhaltigen Verbindungen,
beispielsweise an quartdren Ammoniumverbindungen und/

“f
P

oder primiren Fettaminen und/oder den Verbindungen der
Formel R-NH-CHZ—C%Z—COONa; Geelgnete quartire Ammonium-
verbindungen enthalten als langkettigen Alkyl- oder Al-
kenylrest mit 10 bis 20, vorzugswelse Alkylgruppen mit 10
bis 16 und insbesondere etwa 14 Kohlenstoffatomen. Im
librigen enthalten die geeigneten quartdren Ammoniumver-
bindungen 3 gleiche oder verschiedene Alkylgruppen mit 1
bis 4 Kohlenstoffatomen. Insbesondere handelt es sich bel
diesen kurzen Alkylgruppen um Methylgruppen. Eine beson-
ders gut geeignete und daher bevorzugte quartire Ammoni-
umverbindung ist Tetradecyltrimethylammoniumbromid. Die
quartire Ammoniumverbindung kann ganz oder tellwelse
durch das oben genannte Fettamin-Ethoxylat ersetzt wer-
den. Ein Beisplel fiir ein besonders gut geeignetes Fett-
amin-Ethoxylat 1st das Anlagerungsprodukt von 2 Mol Ethy-
lenoxld an primires Kokosalkylamin; dleses Produkt ist
édaher ebenfalls bevorzugt. Anstelle oder gemelnsam mit
der quartiren Ammonliumverbindung und dem Fettaminderivat
kann auch eine Verbindung der Formel R-NH-CH, ~CH,-COONa
eingesetzt werden. Bevorzugt 1st eine Verbindung, in der
R ein Kokosalkylrest ist.

Zur Komplexierung von stdrenden Schwermetallionen enthilt
der Waschzusatz zweckmiRlgerwelse geringe Mengen von
Chelatbildnern. Besonders geelgnet haben sich hierfiir
wasserld8sliche Salze von Alkanpolyphosphonsdure aus der
Gruppe der Phosphonoalkanpolycarbons&uren und der amino-
und hydroxysubstituierten Alkanpolyphosphonsiuren, insbe-
sondere dle Alkalisalze der Amino-tris-(methylenphosphon-
sZure), Dimethylenamlinomethandiphosphonsiuren, l-Hydroxy-
ethan-~1,l-diphosphonsiure, l-Phosphonoethan-1l,2-dicarbon-
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s8ure, 2-Phosphonobutan-1,2,3-tricarbonsiure und insbe-
sondere das Hexanatriumsalz der Ethylendiaminotetramethy-—
lenphosphons&ure. ) " s

ar

Aus den genannten Wirkstoffen stelit man das Granulat
her, indem man auf die Feststoffe, d. h. auf den Bleich-
aktivator und die quartire Ammoniumverbilindung, denen man
gegebenenfalls als pulveriges Trigermaterial fir die
flisslgen oder pastdsen Wirkstoffe belsplelswelse hoch~-
disperse Kleselsdure und Granulatsprengmittel zugemischt
hat, dle flissigen bzw. verfliissigten oder geldsten Wirk-
stoffe, d. h. das nichtionische Tensld und gegebenenfalls
den in Wasser geldsten Schwermetallkomplexbildnern auf-
spriht. Eln als Granulatbestandteil geeignetes Sprengmit-
tel ist belsplelswelse quellfdhiges MagneslumaluminiumsZ-
likat.

Der Gehalt des Granulats an Sprengmittel liegt vorzugs-
welse im Bereich von 1 bis 5 Gew.-% und an Trégermaterial
im Bereich von 5 bis 20 Gew.-%, Jjewells bezogen auf Zas
Granulat ohne Schutzschicht.

Um beim Verpressen Tabletten mit der erforderlichen
Bruchfestigkelit zu erhalten und um einen Austritt des
nichtionischen Tenslds und gegebenenfalls der Ubrigen
Wirkstoffe aus dem Granulatkorn belm Verpressen zZu ver-
hindern, Uberzlieht man die Granulatkdrner mit einer
Schutzschicht. Man bestdubt hierzu das Granulat mit dem
genannten feintelligen inerten Material und/oder dem
feinteiligen Adsorptionsmittel, bespriiht das bestiubte
Granulat mit einer wdBrigen Zuckerldsung, insbesondere
Rohrzucker- oder Sorbitl&sung und trocknet das Granulat.
Das Granulat enthdlt etwa 50 bis 90 Gew.-% Wirkstoffs=:
der Rest sind Hilfsstoffe. Das Schittgewicht des (iber ein
2 mm-Sleb gesiebten Granulats liegt bel 600 bis 700 g pro
Liter.
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Das mit elner Schutzschicht liberzogene und getrocknete
Granulat wird vorzugswelse mit 10 bils 20 Gew.-%, bezogen
auf das Granulat,einesTablettensprengmittels, vorzugsweise
elnes Gemlsches aus zwel verschiedenen Tablettenspreng-
mitteln, insbesondere eines Gemisches aus vernetztem Po-
lyvinylpyrrolidon und/oder Celluloseethern und/oder
quellfdhigem Magnesiumaluminiumsilikat vermischt. Die
Wirkung eines einzelnen Tablettensprengmittels kann durch
Zusatz von bls zu 7 Gew.-% (bezogen auf das Tablettenge-
wicht) elnes Alkalisalzes kurzkettiger organischer Mono-
oder Polycarbonsiduren, z. B. Na-Acetat oder Na-Cltrat
gestelgert werden. Im Fall der bevorzugten Zugabe eines
Polyvinylpyrrolldon enthaltenden Tablettensprengmittelge-
mischs 1st eln GewlichtsverhiZltnls von Polyvinylpyrrolidon
zu dem zwelten Tablettensprengmittel im Bereich von 8§ : 1
bis 2 : 1 besonders bevorzugt.

Die Tablettenherstellung erfclgt, indem man aus dem ge-
trockneten Granulat bei einem Druck von 500 bis 1000
kp/cm? Tabletten mit einem Durchmesser von mehr als 30 mm
und einer Hdhe, die das 0,75- bis 1,1l-fache des Ta-
blettendurchmessers, wenigstens aber 25 mm betridgt, mit
einer Dichte von 0,8 bis 1,2 g pro em3 und einer
Bruchfestigkelt von 6 bis 12 kg verpreBt.

Zum Verbressen des Granulats sind die bekannten Exzenter~
und Rundliuferpressen geelgnet, sofern sie bel den oben
angegebenen Tablettenabmessungen eln Verdichtungsverhilt-
nis von ca. 2,2 : 1 bils 1,8 : 1 erreichen. Die 15 bis
50 g schweren ‘Tabletten enthalten ca. 10 bis 30 g
Wirkstoffe in folgenden Mengenverhiltnissen:

2 bis 30 Gew.-Teile nichtionisches Tensid,
0,5 bis 20 Gew.-Telle quartire Ammonlumverbindung

und/oder Fettaminderivat und/oder

Verbindungen der Formel

R—NH—CHZ—CHZ—COONA,

Z bis 30 Gew.-Telle Aktivator fiir Perverbindungen,

0 his B Gew.-Teile Scehwermetallkomnlexhilidner.

Yt
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BEISPIETLE

Belspiel 1

In einem 130 1 Lddige-Mischer wurden 5,16 kg Tetraacetyl-
ethylendiamin, 1,9 kg Tetradecyltrimethylammoniumbromid,
2,2 kg hochdisperse Fdllungskieselsiure und 0,4 kg
Magnesiumaluminiumsilikat unter stindigem Mischen mit
einer Fliissigkelt aus 5,16 kg Cla/Cls-Oxoalkohol mit 7
Mol Ethylenoxid, 1,3 kg einer 33 gewichtsprozentigen
widRrigen L8sung des Hexanatriumsalzes der Ethylendiamino-
tetramethylenphosphonsiure und 0,26 kg eines schiumdim-
pfenden Silikondls bespriiht. Nach einem 30 Sekunden dau-
ernden Nachmischen erhielt man ein gleichmidfiges Granu-
lat, das sich "fettig" anfiihlte. Unter welterem Mischen
gab man 0,9 kg hochdisperse Kieselsiure und 1,08 kg fein-
tellige Kartoffelstdrke hinzu; damit Uberzog man die
Granulatoberfl&che. Auf das Granulat sprithte man an-
schliefend 1,62 kg einer wiRrigen 70 gewichtsprozentigen
Sorbitlésung zu und trocknete 3 Minuten lang mit Luft von
50 bis 60 °C; der Wassergehalt des Granulats betrug

5 GeWw.~%.

Das getrocknete Granulat vermischte man anschlieBend
schonend mit soviel vernetztem Polyvinylpyrrolidon (PVP)
und Na-Carboxymethylcellulose (CMC) als Tablettenspreng-
mittel, daR auf 80 Gew.-Teile Granulat 15 Gew.-Teile PVP
und 5 Gew.,-Telle CMC entfallen. Diese Vermischung erfolg-
te in einem Patterson-Kelley-Cron-Flow- Blender. Man er-
hielt eln beschichtetes Granulat mit einem Schiittgewicht
von 535 g pro Liter.

‘ n
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In einer Excenterpresse erfolgte mit unbeschichtetem
poliertem Prefwerkzeug dle Pressung von 35 mm-Tabletten.
-Die Tabletten mit einer HShe von 29,5 mm wdren 28,5 g
schwer und wiesen eine Bruchfestigkelt von 10 kg auf, die
wie folgt bestimmt wurde:

."‘{.

In eilnem Tension und Compression Tester der Fa. Chatillon
wurde die Tablette auf eine Matrize mit elner Frisung, -
die etwas kleilner als der Tablettendurchmesser ist, ge-
legt. Die Matrize wurde auf einem AmboR mlt motorischer
Kraft gegen ein Dynamometer mit kellfdrmiger Schnelde
bewegt. Die Bewegung wurde bis zum Bruch der Tablette ‘
fortgesetzt. Die beim Bruch der Tablette abgelesene Krarft
ist die Bruchfestigkeit in kg. Diese Methode der Bestim-
mung der Bruchfestigkelt ist in W.A. Ritschel, "Die
Tablette", Edition Cantor KG, Aulendorf in Wirttemberg,
1960, Seite 312 und 313 niher beschrieben.

Die erhaltenen Tabletten 1ldsten sich innerhalb von

6 Minuten in einem Waschgang mit 30 °C-Waschprogramm
(Miele-Waschautomat, Typ U430) riickstandslos auf. Die
damit gewaschene angeschmutzte Widsche war trotz
2/3-Soll-Doslerung eines Billigwaschmittels deutlich

sauberer als ohne Zusatz einer Waschkraftverstirker-
tablette.
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Verwendete man das Grundgranulat von Beispiel 1 und be- '
stdubte 85 Gew.-Teile mit 10 Gew.-Teilen Polyvinylpyrro-

lidon und 5 Gew.-Teilen quellfihigem Magnesiumaluminium-

silikat, erhielt man aus dem Granulat (Schittgewicht ca.

600 g pro Liter), 30 g schwere Tabletten mit einer
Bruchfestigkeit von ca. 8 kg. Nach 10 Minuten sind diese
Tabletten in der Waschmaschilne rilickstandslos aufgeldst.

Beispiel 3

Vermischte man wle in den vorangegangenen Beisplelen 83
Gew.-Teile Grundgranulat mit 12 Gew.-Teilen Polyvinyl-
pyrrolidon und 5 Gew.-Tellen wasserfreiem Natriumacetat,
erhielt man ein Produkt mit einem Schittgewlcht von 5EC g
pro Liter; dieses Produkt ergab, mit beschichteten Werk-
zeugen verpreft, 27,5 g schwere Tabletten mit einer
Bruchfestigkeit von 10 kg, die sich in der Waschmaschine

in 5 Minuten rilickstandslos aufldsten.
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Verfahren zur Herstellung eines Waschzusatzes in Ta-
blettenform, bel dem man eilnen Aktivator flr Perver-
bindungen und tbliche Tablettierungshilfsmittel mit-
einander vermischt und formt, dadurch gekennzeichnet,
da® man den pulverfdrmigen Aktivator zusammen mit
nichtionischen Tensiden, mit stickstoffhaltligen
Verbindungen aus der quartire Ammonlumverbindungen,
Fettaminderivate bzw. Aminoproplonsiurederivate
umfassenden Gruppe mit den Tablettierungshilfsmitteln
und gegebenenfalls mit dem wasserldslichen Salz eilner
Alkanpolyphosphonsdure unter Vermlschen granullert,
das Granulat mit einem pulverfdrmigen Adsorptlionsmit-
tel bepudert und mit einem fliissigen Blndemittel
bespriht, anschlieRend das Granulat auf elnen Wasser-
gehalt von hdchstens 6 Gew.-% trocknet und hieraus
nach Zugabe eines Tablettensprengmittels Tabletten,
deren Form, Gewicht und Dichte so gew&dhlt wird, daR
die Tabletten einen flr einen Waschgang ausreichenden
Gehalt an waschkraftstelgernden Wirkstoffen aufwelsen
und die Tabletten von den Widschestilicken wdhrend des
Waschvorganges mit umgewdlzt werden, so daR die Ta-
bletten sich schnell und vollsté&ndlg aufldsen, preft.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzelichnet, &z28
man vor der Bildung des Granulats 1 bls 5 Gew.-%, be-
zogen auf das Granulat ohne Schutzschicht, eines
Granulat-Sprengmittels zusetzt.
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zelchnet, daf man dem getrockneten Granulat vor dem
Verpressen 10 bis 20 Gew.-%, bezogen auf das Granulat,
eines Tablettensprengmittels, vorzugswelse eines
Gemisches aus zwel verschiedenen Tablettensprengmit-—
teln, insbesondere eines Gemisches aus vernetztem
Polyvinylpyrrolidon und/ocder Celluloseethern und/oder
quellfdhigem Magnesiumaluminiumsilikat, zusetzt.

Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, daR
man im Fall der Zumischung von zwel verschiedenen Ta-~
blettensprengmitteln vernetztes Polyvinylpyrrolidon im
Gemisch mit Celluloseethern und/oder quellf&higem
Magnesiumaluminumsilikat im Gewichtsverhdltnis 8 : 1%
bis 2 : 1 zusetzt. ‘

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch
gekennzeichnet, daf man aus dem getrcckneten Granulac
bel einem Druck von 500 bis 1000 kp/cxn2 Tabletten mit
einem Durchmesser von mehr als 30 mm und einer Héhs,
die das 0,75- bis 1,1-fache des Tablettendurchmess=: s,
wenigstens aber 25 mm betrdgt, mit einer Dichte von
0,8 bis 1,2 g pro cm3 und einer Bruchfestigkeit von 6
bis 12 kg_yerpreﬁt.

Ve}fahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch
gekennzelchnet, daR man wenligstens einen Aktivator fir
Perverbindungen mit wenigstens einem Cj;- bis C;g-~Al-
koholethoxylat, mit wenigstens einer stickstoffhalti-
gen Verbindung aus der quartdre Amméniumverbindungen
mit einem QHJ- bis CﬂJ-Alkyl— oder Alkenylrest und im
brigen Cl- bis Ca-Alkylresten, Anlagerungsprodukte
von 1 bis 6 Mol Ethylenoxid an 1 Mol eines primiren
Fettamins mit einem %ﬂ - bis Clé-Alkyl- oder Alksn-i-

$ e

rest, B-Aminoalkyl-~ oder alkenylpropionsiure-Natrium-

/]

Ty

AT
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salz der Formel R—NH—CHZ—CHZ—COONa, in der R einen
%ﬂ - bis Cls-Alkyl- oder Alkenylrest bedeutet, umfas-
senden Gruppe und gegebenenfalls mlt einer wifRrigen

L3sung eines Salzes elner Alkanpolyphosphonsidure unter

Vermischen granuliert.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch
gekennzelichnet, dal man die Granulatbildung unter Zu-
gabe eines oder mehrerer wasserunldslicher oder was-
serldslicher pulveriger Trigermateriallen fir die
fllissigen oder pastdsen Wirkstoffbestandteile vor-
nimmt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch
gekennzelchnet, daf man das Cranulat so mit einem
feindispersen inerten Material und/oder einem feintei-
ligen Adsorptionsmlittel bepudert undrmit einer Zucker-
13sung, vorzugswelse mit einer Rohrzucker- oder Sor-
bitldsung bespriht, da® das Granulat nach dem Trocknen
auf elnen Wassergehalt von hdchstens 6 Gew.-% mit Luftg
nit einer Temperatur von hdchstens 90 °C gut riesel-
Tdhig ist und elne &duRere Schicht aus 1m wesentlichen
inertem Material und/oder Adsorptionsmittel und Zucker
aufwelst.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch
gekennzelchnet, daR man eln nichtionisches Tensid vom
Typ Fettalkohol- oder insbesondere Oxoalkoholethoxylat
mit 12 bils 18, vorzugswelse 14 bis 15 Kohlenstoffato-—
men und 3 bis 10, vorzugsweise 6 bis 8 und insbeson-

dere etwa T Mol Ethylenoxld pro Mol Alkohol verwen-
det.

AT

' fa
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Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch
gekennzeichnet, da® man eine quartire von Ammoniak
abgeleitete Ammoniumverbindung mit elnem Clo' bis
Cog—-Alkyl- oder Alkenylrest, vorzugswelse einem CM)'
bis Cj14- und insbesondere einem C;, -~Alkyl- oder Alke-
nylrest und im Ubrigen drel Methylgruppen, vorzugswei-—

se Tetradecyltrimethylammoniumbromid verwendet.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bils 10, dadurch
gekennzelchnet, daR man ein wasserldslliches Salz von
Alkanpolyphosphonsduren aus der Gruppe der Phosphono-
alkanpolyphosphons8uren und der amino- und hydroxysut-
stitulerten Alkanpolyphosphonsiuren, insbesondere Al-
kalisalze der Amino-tris-(methylenphosphonsfure), Di-
methylamincmethandiphosphonsduren, l-Hydroxyethan-1,1-
diprosphonsiure, l-Phosphonoethan-1,2-dicarbonsiure,
2-Phosphonobutan-1,2, 4-tricarbonsiure und vorzugsweise
das Hexanatriumsalz der Ethylendlaminotetramethylen-
phosphonsiure verwendet.

-

et
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