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(sj)  Verfahren  zur  Herstellung  einer  körnigen,  freifliessenden  Waschmittelkomponente. 
{&)  Zur  kontinuierlichen  Herstellung  von  körnigen,  frei- 
fließenden  Waschmitteln  bzw.  Waschmittelkomponenten, 
die  ein  Schüttgewicht  von  wenigstens  600  g/l  aufweisen  und 
10  bis  28  Gew.%  an  alkoxylierten  nichtionischen  Tensiden 
enthalten,  werden  im  kontinuierlichen  Ansatzverfahren  die 
nichtionischen  Tenside  (a)  mit  anorganischen  Trägersalzen 
(b)  und  organischen  Waschhilfsstoffen  (c)  unter  Zusatz  von 
Wasser  zu  einem  Brei  homogenisiert,  der  eine  Viskosität  von 
4  000  bis  20  000  mPas  bei  85°  bis  105°  C  aufweist.  Der  Brei 
wird  unter  Einhaltung  möglichst  kurzer  Verweilzeiten  bei 
einem  Druck  von  20  bis  45  bar  mittels  Düsen,  die  einen  Öff- 
nungs-Durchmesser  von  2,5  bis  5  mm  aufweisen,  in  einen 
Trockenturm  versprüht.  Das  Verhältnis  von  Druck  am  Dü- 
seneingang  zu  Durchmesser  der  Düsenöffnung  soll  4  bis  18 ^   bar/mm  betragen.  Die  Sprühprodukte  enthalten  10  bis  28 

^   Gew.%  an  (a),  40  bis  80  Gew.%  an  (b),  0,5  bis  10  Gew.%  an 
j0  (c),  1o  bis  2o  Gew.%  Wasser  und  weniger  als  0,5  Gew.%  an 
^   anionischen  Tensiden. 
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  Zur  kontinuierlichen  Herstellung  von  körnigen,  frei- 
fließenden  Waschmitteln  bzw.  Waschmittelkomponenten, 
die  ein  Schüttgewicht  von  wenigstens  600  g/l  aufweisen  und 
10  bis  28  Gew.%  an  alkoxylierten  nichtionischen  Tensiden 
enthalten,  werden  im  kontinuierlichen  Ansatzverfahren  die 
nichtionischen  Tenside  (a)  mit  anorganischen  Trägersalzen 
(b)  und  organischen  Waschhilfsstoffen  (c)  unter  Zusatz  von 
Wasser  zu  einem  Brei  homogenisiert,  der  eine  Viskosität  von 
4 000  bis  20  000  mPas  bei  85°  bis  105°  C  aufweist.  Der  Brei 
wird  unter  Einhaltung  möglichst  kurzer  Verweilzeiten  bei 
einem  Druck  von  20  bis  45  bar  mittels  Düsen,  die  einen  Öff- 
nungs-Durchmesser  von  2,5  bis  5  mm  aufweisen,  in  einen 
Trockenturm  versprüht.  Das  Verhältnis  von  Druck  am  Dü- 
seneingang  zu  Durchmesser  der  Düsenöffnung  soll  4  bis  18 
bar/mm  betragen.  Die  Sprühprodukte  enthalten  10  bis  28 
Gew.%  an  (a).  40  bis  80  Gew.%  an  (b),  0,5  bis  10  Gew.%  an 
(c),  1o  bis  2o  Gew.%  Wasser  und  weniger  als  0,5  Gew.%  an 
anionischen  Tensiden. 



W a s c h m i t t e l   mi t   v e r g l e i c h s w e i s e   h o h e m   S c h ü t t g e w i c h t   v o n  

mehr   a l s   600  g / 1   h a b e n   i n   n e u e r e r   Z e i t   e r h ö h t e s   I n t e r e s s e  

g e w o n n e n ,   da  s i e   b e i   g l e i c h e m   W i r k s t o f f g e h a l t   w e n i g e r  

V e r p a c k u n g s v o l u m e n   e r f o r d e r n   und  d a m i t   E i n s p a r u n g e n   a n  

V e r p a c k u n g s r o h s t o f f e n   e r m ö g l i c h e n .  I m   P r i n z i p   s i n d   W a s c h -  

p u l v e r   mi t   h o h e r   S c h ü t t d i c h t e   s e i t   l a n g e m   b e k a n n t .   H i e r z u  

z ä h l e n   z . B .   M i t t e l   m i t   hohem  S o d a -   bzw.   S i l i k a t g e h a l t ,  

wie   s i e   f r ü h e r   z . B .   d u r c h   e i n f a c h e s   Z u s a m m e n m i s c h e n   d e r  

E i n z e l b e s t a n d t e i l e   Q d e r   d u r c h   T r o c k n e n   w ä ß r i g e r   G e m i s c h e  

a u f   H o r d e n   o d e r   b e h e i z t e n   W a l z e n ,   E x t r u d i e r e n   o d e r   S p r ü h -  

k r i s t a l l i s a t i o n   e r h a l t e n   w u r d e n .   D i e s e   s p e z i f i s c h   s c h w e -  

r e n   P u l v e r   n e i g e n   zum  Z u s a m m e n b a c k e n ,   w e i s e n   in  d e r   R e g e l  

m a n g e l h a f t e   L ö s u n g s e i g e n s c h a f t e n   a u f   und   s i n d   in   n e u z e i t -  

l i c h e n   W a s c h m a s c h i n e n   m i t   v o r p r o g r a m m i e r t e n   T a k t z e i t e n  

n i c h t   b r a u c h b a r .   D i e s e   M i t t e l   w u r d e n   d a h e r   i n z w i s c h e n   v o n  

s p e z i f i s c h   l e i c h t e n ,   m i t t e l s   H e i ß s p r ü h t r o c k n u n g   h e r g e -  
s t e l l t e n   P u l v e r n   m i t   p o r ö s e r   K o r n s t r u k t u r   a b g e l ö s t ,   d i e  

zwar   i n   d e r   R e g e l   s c h n e l l ö s l i c h   s i n d ,   a n d e r e r s e i t s   v e r -  

h ä l t n i s m ä ß i g   v i e l   V e r p a c k u n g s -   und  T r a n s p o r t v o l u m e n   b e a n -  

s p r u c h e n .  



Es  i s t   f e r n e r   b e k a n n t ,   daß   man  das   S c h ü t t g e w i c h t   d e r -  

a r t i g e r   S p r ü h p u l v e r   e r h ö h e n   k a n n ,   wenn  man  s i e   a n s c h l i e -  

ßend   m i t   f l ü s s i g e n   o d e r   g e s c h m o l z e n e n   n i c h t i o n i s c h e n   T e n -  

s i d e n   b e s p r ü h t .   Man  e r h ö h t   d a m i t   g l e i c h z e i t i g   wegen   d e r  

g ü n s t i g e n   W a s c h e i g e n s c h a f t e n   d e r   n i c h t i o n i s c h e n   T e n s i d e  

d i e   W a s c h k r a f t   d e r   M i t t e l   und  v e r m e i d e t   das   b e i   H e i ß -  

s p r ü h t r o c k n u n g   a u f t r e t e n d e   P r o b l e m   d e r   R a u c h b i l d u n g   i n  

d e r   A b l u f t   d e r   S p r ü h t ü r m e ,   d i e   d u r c h   m i t g e f ü h r t e s   n i c h t -  

i o n i s c h e s   M a t e r i a l   v e r u r s a c h t   w i r d .   Geht   man  z . B .   n a c h  

dem  V e r f a h r e n   v o r ,   b e i   dem  das   n i c h t -  

i o n i s c h e   T e n s i d   a u f   s p r ü h g e t r o c k n e t e s   P o l y p h o s p h a t   a u f g e -  

b r a c h t   w i r d ,   e r h ä l t   man  j e d o c h   l e d i g l i c h   S c h ü t t g e w i c h t e  

von  w e n i g e r   a l s   550  g / l .   Aus  den   US  P a t e n t s c h r i f t e n  

3 , 8 3 8 , 0 7 2 ,   3 , 8 4 9 , 3 2 7   und  3 , 8 8 6 , 0 9 8   i s t   e i n   ä h n l i c h e s   V e r -  

f a h r e n   b e k a n n t ,   m i t   dem  d u r c h   S p r ü h t r o c k n e n   e i n e s  

S l u r r i e s   aus   a n o r g a n i s c h e n   S a l z e n   wie   N a t r i u m s i l i k a t ,  

N a t r i u m s u l f a t   und  N a t r i u m t r i p h o s p h a t   s o w i e   S u l f o n a t - T e n -  

s i d e n   und  S e i f e n   e i n   k ö r n i g e s   p o r ö s e s   T r ä g e r m a t e r i a l   h e r -  

g e s t e l l t   w i r d ,   d a s   man  a n s c h l i e ß e n d   in   e i n e m   M i s c h e r   m i t  

e i n e m   n i c h t i o n i s c h e n   T e n s i d   b e s p r ü h t .   Auf  d i e s e   W e i s e  

k ö n n e n   b i s   zu  20  Gew.-%  an  n i c h t i o n i s c h e n   T e n s i d e n   n a c h -  

t r ä g l i c h   a u f   das   s p r ü h g e t r o c k n e t e   T r ä g e r m a t e r i a l   a u f g e -  

b r a c h t   w e r d e n .   Um  d i e   R i e s e l f ä h i g k e i t   zu  v e r b e s s e r n ,   w i r d  

e i n   P u l v e r z u s a t z   von   z . B .   T a l k ,   f e i n t e i l i g e r   K i e s e l s ä u r e  

o d e r   c a l c i n i e r t e m   Ton  e m p f o h l e n .   Auch  e i n   V e r g r a u u n g s i n -  

h i b i t o r   in   P u l v e r f o r m ,   z . B .   C a r b o x y m e t h y l c e l l u l o s e ,   k a n n  

n a c h t r ä g l i c h   h i n z u g e m i s c h t   w e r d e n .   Die  so  e r h a l t e n e n ,   m i t  

n i c h t i o n i s c h e n   T e n s i d e n   b e l a d e n e n   P u l v e r   k ö n n e n   e i n  

S c h ü t t g e w i c h t   von  ü b e r   500  g / 1 ,   b e i s p i e l s w e i s e   700  g / 1  
und  e i n e   R i e s e l f ä h i g k e i t   von  z . B .   b i s   zu  76  %  d e r   v o n  
t r o c k e n e m   Sand  a u f w e i s e n .   Die  G r ö ß e   d i e s e r   P u l v e r t e i l c h e n  

l i e g t   z w i s c h e n   3 , 3   mm  b i s   0 , 0 7 5   mm,  i n s b e s o n d e r e   z w i s c h e n  

0 , 8 3   und  0 , 1 5   m m .  



K ö r n i g e   W a s c h m i t t e l   m i t   e i n e m   S c h ü t t g e w i c h t   von  w e n i g -  

s t e n s   500  g / l ,   d i e   aus   im  w e s e n t l i c h e n   k u g e l f ö r m i g e n  

P a r t i k e l n   b e s t i m m t e r   K o r n g r ö ß e   b e s t e h e n   und  e i n   F l i e ß v e r -  

mögen  von  70  %,  b e z o g e n   a u f   t r o c k e n e n   S a n d ,   a u f w e i s e n ,  

s i n d   aus  d e r   d e u t s c h e n   O f f e n l e g u n g s s c h r i f t   27  42  6 8 3  

b e k a n n t .   D i e s e   in   e i n e r   K u n s t s t o f f f l a s c h e   a b g e f ü l l t e n   M i t t e l  

w e i s e n   e i n e n   G e h a l t   von  30  b i s   80  %  an  G e r ü s t s t o f f e n ,   2 

b i s   40  %  an  T e n s i d e n ,   d i e   im  w e s e n t l i c h e n   n i c h t i o n i s c h  

s i n d ,   0  b i s   20  %  an  s o n s t i g e n   Z u s ä t z e n ,   0  b i s   50  %  a n  

F ü l l s t o f f e n   und  3  b i s   15  %  an  F e u c h t i g k e i t   a u f .   Zwar  w i r d  

d i e   H e r s t e l l u n g   d e r   so  b e s c h r i e b e n e n   P r o d u k t e   a l s   b e l i e -  

b i g   b e z e i c h n e t ,   b e i s p i e l s w e i s e   a u c h   d u r c h   S p r ü h t r o c k n u n g  

o d e r   G r a n u l a t i o n .   Der  e i n z i g e   k o n k r e t   a n g e g e b e n e   und  s o -  

m i t   b r a u c h b a r e   Weg  f ü h r t   j e d o c h   ü b e r   e i n   z w e i s t u f i g e s   u n d  

d a h e r   a u f w e n d i g e s   H e r s t e l l u n g s v e r f a h r e n ,   b e i   dem  man  z u -  

n ä c h s t   s o g e n a n n t e   " B a s i s k ü g e l c h e n "   ( b a s e   b e a d s ) _ m i t   p o r ö -  

s e r   A u ß e n f l ä c h e   und  e i n e m   mehr   o d e r   w e n i g e r   s a u g f ä h i g e n  

I n n e n g e r ü s t   d u r c h   S p r ü h t r o c k n u n g   e i n e s   w ä ß r i g e n   S l u r r i e s  

h e r s t e l l t ,   d i e   a n s c h l i e ß e n d   m i t   dem  f l ü s s i g e n   bzw.  g e -  
s c h m o l z e n e n   n i c h t i o n i s c h e n   T e n s i d   b e s p r ü h t   bzw.  g e t r ä n k t  

w e r d e n .   A b g e s e h e n   von  d e r   A u f w e n d i g k e i t   des   H e r s t e l l u n g s -  

v e r f a h r e n s   b e r e i t e t   es  S c h w i e r i g k e i t e n ,   k l e b f r e i e   K ö r n e r  

mit   e i n e m   G e h a l t   von  ü b e r   20  Gew.-%  an  f l ü s s i g e n   b z w .  

n i e d r i g s c h m e l z e n d e n   n i c h t i o n i s c h e n   T e n s i d e n   h e r z u s t e l l e n .  

A u ß e r d e m   b e s i t z e n   d i e   P r o d u k t e   v e r g l e i c h s w e i s e   u n g ü n s t i g e  

L ö s u n g s e i g e n s c h a f t e n   in   k a l t e m   L e i t u n g s w a s s e r ,   so  daß  u n -  

g e l ö s t e   A n t e i l e   in  den  E i n s p ü l k ä s t e n   bzw.   im  L a u g e n b e -  
h ä l t e r   von  T r o m m e l w a s c h m a s c h i n e n   z u r ü c k b l e i b e n   k ö n n e n .  



Aus  d e r   DE-AS  17  92  434  i s t   s c h l i e ß l i c h   e i n   V e r f a h r e n   z u r  

H e r s t e l l u n g   von  k ö r n i g e n   W a s c h m i t t e l n   m i t   e i n e m   G e h a l t  

von   2  b i s   15  Gew.-%  an  a n i o n i s c h e n   und  5  b i s   20  Gew.-%  a n  

n i c h t i o n i s c h e n   T e n s i d e n   s o w i e   25  b i s   60  Gew.-%  T r i p o l y -  

p h o s p h a t   d u r c h   S p r ü h t r o c k n e n   e i n e s   S l u r r i e s   b e k a n n t .   D a s  

zum  A n s e t z e n   des   S l u r r i e s   v e r w e n d e t e   T r i p o l y p h o s p h a t   m u ß  

t e i l w e i s e   p r ä h y d r a t i s i e r t   w e r d e n .   D i e s e   p a r t i e l l e   P r ä -  

h y d r a t i s i e r u n g   i s t   e r f o r d e r l i c h ,   d a m i t   s c h ü t t f ä h i g e   P u l -  

v e r   e n t s t e h e n .   Das  V e r f a h r e n   l i e f e r t   l o c k e r e   P u l v e r   m i t  

e i n e m   S c h ü t t g e w i c h t   von  w e n i g e r   a l s   550  g / 1   u n d  -   s o f e r n  

d e r   A n t e i l   an  n i c h t i o n i s c h e m   T e n s i d   15  Gew.-%  w e s e n t l i c h  

ü b e r s t e i g t  -   n u r   s e h r   m ä ß i g e n   R i e s e l e i g e n s c h a f t e n .   So  

e r w e i s t   es  s i c h   a l s   u n m ö g l i c h ,   das  P u l v e r   i n   d e f i n i e r t e r  

Menge  aus   e i n e r   P a c k u n g   o d e r   F l a s c h e   in   e i n e n   M e ß b e c h e r  

zu  ü b e r f ü h r e n ,   da  e s  n i c h t   g l e i c h m ä ß i g   r i e s e l t .   V i e l m e h r  

kommt  es  a u s   d e r   zum  A u s s c h ü t t e n   g e n e i g t e n   P a c k u n g   a u c h  

b e i   v o r s i c h t i g e m   R ü t t e l n   n i c h t   zum  g l e i c h m ä ß i g e n   A u s f l i e -  

ß e n ,   s o n d e r n   das   P u l v e r   s t a u t   s i c h   o d e r   es  s c h i e ß t   i n  

u n k o n t r o l l i e r b a r e n  W e i s e   aus   der   Ö f f n u n g ,   w o b e i   es  n i c h t  

s e l t e n   zum  Ü b e r f l i e ß e n   des   M e ß b e c h e r s   bzw.   V e r s c h ü t t e n  

g r ö ß e r e r   P u l v e r m e n g e n   k o m m t .  

Es  b e s t a n d   s o m i t   d i e   A u f g a b e ,   u n t e r   V e r m e i d e n   de r   b e -  

k a n n t e n   N a c h t e i l e   e i n e   k ö r n i g e   W a s c h m i t t e l k o m p o n e n t e   u n d  

d a r a u s   e i n   W a s c h m i t t e l   h e r z u s t e l l e n ,   d a s  

a)  e i n   h o h e s   S c h ü t t g e w i c h t   a u f w e i s t ,   so  daß   das   V e r -  

p a c k u n g s v o l u m e n   w e s e n t l i c h ,   d . h .   c a .   a u f   d i e   H ä l f t e   e i n e s  

ü b l i c h e n   s p r ü h g e t r o c k n e t e n   M i t t e l s   e r n i e d i g t   w e r d e n  

k a n n ,  

b)  e i n e n   w e s e n t l i c h ,   c a .   a u f   das  D o p p e l t e   e r h ö h t e n   G e h a l t  

an  w a s c h a k t i v e r   S u b s t a n z   a u f w e i s t ,   so  daß   d e r   V e r b r a u c h e r  

b e i   t r o t z   g e r i n g e r ,   b e i s p i e l s w e i s e   au f   d i e   H ä l f t e   e r n i e -  

d r i g t e r   D o s i e r u n g   d i e   g l e i c h e   W a s c h k r a f t   e i n s e t z t   wie  b e i  

e i n e m   h e r k ö m m l i c h e n   S p r ü h p u l v e r ,  



c)  t r o t z   des   s i c h   d a r a u s   e r g e b e n d e n   h o h e n   G e h a l t e s   a n  
n i c h t i o n i s c h e n   T e n s i d e n ,   d i e   b e k a n n t l i c h   d i e   N e i g u n g  

e i n e s   P u l v e r s   zum  K l e b e n   e r h ö h e n ,   so  g u t   r i e s e l f ä h i g   i s t ,  

daß   es  s i c h   wie  e i n e   F l ü s s i g k e i t   a u s s c h ü t t e n   und  d u r c h  

e i n f a c h e s   V o r -   und  Z u r ü c k n e i g e n   d e r   V o r r a t s p a c k u n g   e x a k t  

i n   e i n e n   M a ß b e c h e r   d o s i e r e n   l ä ß t ,  

d)  m ö g l i c h s t   in   e i n s t u f i g e r   V e r f a h r e n s w e i s e   h e r g e s t e l l t  

w e r d e n   k a n n ,   ohne   daß  s i c h   d a b e i   b e s o n d e r e   v e r f a h r e n s -  

t e c h n i s c h e   P r o b l e m e   e r g e b e n .  

Der  F a c h m a n n   s a h   s i c h   in   d i e s e m   F a l l e   v o r   d i e   f o l g e n d e n  

P r o b l e m e   g e s t e l l t :  

E in   u n t e r   ü b l i c h e n   B e d i n g u n g e n ,   d . h .   m i t t e l s   D r u c k z e r -  

s t ä u b u n g   von  w ä ß r i g e n   A u f s c h l ä m m u n g e n   d u r c h g e f ü h r t e s  

S p r ü h t r o c k n u n g s v e r f a h r e n   e r s c h i e n  f ü r  d i e   L ö s u n g   d i e s e r  

A u f g a b e   w e n i g   a u s s i c h t s r e i c h ,   da  d i e s e   A r b e i t s w e i s e   i n  

d e r   R e g e l   zu  a u f g e b l ä h t e n ,   d . h .   p o r ö s e n   K ö r n e r n   mi t   d e m -  

e n t s p r e c h e n d   n i e d r i g e n   S c h ü t t g e w i c h t e n   f ü h r t .   Bei  e i n e m  

n a c h t r ä g l i c h e n   Z u m i s c h e n   bzw.  T r ä n k e n   m i t   v e r f l ü s s i g t e n  

n i c h t i o n i s c h e n   T e n s i d e n   h ä t t e n   d i e   T o r e n   d e r   K ö r n e r   z w a r  

mehr   o d e r   w e n i g e r   g e f ü l l t   und  das   S c h ü t t g e w i c h t   d e m e n t -  

s p r e c h e n d   e r h ö h t   w e r d e n   k ö n n e n ,   j e d o c h   e r f o r d e r t   d i e  

z w e i s t u f i g e   A r b e i t s w e i s e   wegen   d e r   N o t w e n d i g k e i t ,   g r o ß e  

P u l v e r m e n g e n   zu  d o s i e r e n ,   zu  m i s c h e n   bzw.   zu  g r a n u l i e r e n  

s o w i e   a n s c h l i e ß e n d   d i e   g r ö b e r e n   A g g r e g a t e   a b z u t r e n n e n ,  

e i n e n   e r h e b l i c h e n   a p p a r a t i v e n   und  z e i t l i c h e n   A u f w a n d .  
E i n e   s o l c h e   A r b e i t s w e i s e   e r f o r d e r t   ü b e r d i e s   d i e   H e r s t e l l u n g  
v e r h ä l t n i s m ä ß i g   f e s t e r ,   d . h .   g e g e n   A b r i e b   b e s t ä n d i g e r  
K ö r n e r .   D e r a r t i g e   K ö r n e r ,   d i e   ü b l i c h e r w e i s e   h ö h e r e   A n t e i l e  
an  N a t r i u m s i l i k a t   a l s   F e s t i g k e i t s v e r b e s s e r e r   e n t h a l t e n ,  

b e s i t z e n   m e i s t   n u r   m ä ß i g e   L ö s l i c h k e i t s e i g e n s c h a f t e n  

i n s b e s o n d e r e   in   k a l t e m   W a s s e r   und  w e i s e n   v i e l f a c h   n u r   e i n  

b e g r e n z t e s   A u f n a h m e v e r m ö g e n   f ü r   f l ü s s i g e   bzw.  k l e b r i g e  
n i c h t i o n i s c h e   T e n s i d e   a u f .  



Verfahren ,   d e r a r t i g e   Schwerpulver   mit  hohem  Gehal t   an  n i c h t i o n i s c h e n  

Tensiden  u n m i t t e l b a r   durch  Sprüh t rocknung   h e r z u s t e l l e n ,   sind  n i c h t  

bekannt .   Zum  einen  bes tanden   gegen  das  Sprüh t rocknen   von  Pulvern  m i t  

hohem  T e n s i d g e h a l t ,   i n s b e s o n d e r e   mit  hohem  An te i l   an  n i c h t i o n i s c h e n  

Tensiden,   wegen  der  Gefahr  von  S t a u b e x p l o s i o n e n   bzw.  wegen  der  zu 

erwar tenden  e r h e b l i c h e n   Rauchbi ldung  in  der  Abluft   der  S p r ü h a n l a g e n  

große  Bedenken.  Deshalb  wird  in  der  e i n s c h l ä g i g e n   Fach-  und  P a t e n t -  

l i t e r a t u r   davor  gewarnt ,   d e r a r t i g e   h o c h t e n s i d h a l t i g e   Gemische  i n  

Beißsprühtürmen  zu  v e r a r b e i t e n   und  s t a t t d e s s e n   vorgesch lagen ,   h ö h e r e  

Ante i le   an  n i c h t i o n i s c h e m   Tensid  durch  S p r ü h g r a n u l i e r u n g   den  v o r g e -  

f e r t i g t e n   T r ä g e r k ö r n e r n   zuzumischen.   Zum  anderen  wurden  die  herkömm- 

l i chen   Techniken  zum  Ansetzen  und  W e i t e r v e r a r b e i t e n   der  w ä ß r i g e n  

Konzent ra te   ( S l u r r i e s )   und  die  n a c h f o l g e n d e   He ißsprüh t rocknung   ganz  

g e z i e l t   so  e n t w i c k e l t ,   daß  poröse,   l o c k e r e   Pu lve r   mit  n i e d r i g e m  

S c h ü t t g e w i c h t  e n t s t a n d e n .  D i e s e   Techniken  e r s c h i e n e n   daher  wenig  g e e i g -  

net,   um  damit  kompakte,  s taubarme  Pu lver   mit  etwa  doppel t   so  hohem 

Schü t tgewich t   zu  p r o d u z i e r e n .  

Im  wesen t l i chen   kennt   man  zwei  Ver fahren   zum  Ansetzen  und  W e i t e r v e r -  

a r b e i t e n   des  S l u r r i e s .   Bei  h a l b k o n t i n u i e r l i c h e r   Arbe i t swe i se   werden 

mindestens   zwei  im  Wechse l t ak t   b e t r i e b e n e   A n s a t z b e h ä l t e r   v e r w e n d e t .  

Dabei  ergeben  s ich  no twend ige rwe i se   l ä n g e r e   S t a n d z e i t e n ,   während  d e r  

es  zu  e iner   H y d r a t i s i e r u n g   des  T r i p o l y p h o s p h a t s   und  zu  e iner   V i s -  

k o s i t ä t s e r h ö h u n g   kommt.  Das  Versprühen  d e r a r t i g e r   v i skose r   S l u r r i e s  

bei  Drücken  von  30  bis   70  bar  m i t t e l s   Düsen,  deren  Bohrung  ü b l i c h e r -  

weise  einen  Durchmesser  von  2,5  bis  4  mm  a u f w e i s t ,   en t s t ehen   a u s -  

s c h l i e ß l i c h   lockere   Pu lve r ,   deren  S c h ü t t g e w i c h t   un te rha lb   0,4  b i s  

0,45  g/ml  l i e g t .   Ein  w e i t e r e s ,   aus  "Soap  &  Cosmet ica l   S p e c i a l i t i e s " ,  

August  1972,  Se i ten   2 7  -  3 0 ,   44  und  46 

bekann tes   Verfahren  v e r -  
wendet  k o n t i n u i e r l i c h   a r b e i t e n d e   D o s i e r u n g s - ,   Misch-  und  F ö r d e r e i n -  

r i ch tungen .   Die  E i n z e l s t o f f e   werden  k o n t i n u i e r l i c h   gewogen  bzw. 



v o l u m e t r i s c h   abgemessen,  v o r g e m i s c h t   und  in  eine  H o m o g e n i s i e r u n g s -  

v o r r i c h t u n g   ü b e r f ü h r t .   Nach  P a s s i e r e n   e ines   F i l t e r s ,   in  dem  g r ö b e r e  

Agglomerate  e n t f e r n t   bzw.  z e r q u e t s c h t   werden,  ge lang t   der  S l u r r y  

über  eine  zweite  H o m o g e n i s i e r u n g s v o r r i c h t u n g   zur  Hochdruckpumpe  und 

von  dort   mit  einem  Druck  von  30  bis  70  bar  zum  Sprühturm.  D i e s e  

k o n t i n u i e r l i c h e   A r b e i t s w e i s e   ve rmeide t   l ä n g e r e   S t a n d z e i t e n   und  s t a r k e  

V i s k o s i t ä t s z u n a h m e n   des  S l u r r i e s ,   f ü h r t   aber  e b e n f a l l s   zu  P u l v e r n ,  

deren  S c h ü t t g e w i c h t   0,1  bis  maximal  0,45  g/ml  b e t r ä g t .   Geringe  An- 

t e i l e   an  w a s c h a k t i v e r   Subs tanz ,   was  g l e i c h b e d e u t e n d   mit  einem  hohen  

Ante i l   an  B u i l d e r s a l z e n   i s t ,   und  hohe  Drücke  beim  Versprühen  b e g ü n s t i -  

gen  ein  höheres   S c h ü t t g e w i c h t ,   jedoch  l i e g t   die  Obergrenze,   wie  a n -  

gegeben,  bei  0,4  bis  0,45  g/ml.  Zur  H e r s t e l l u n g   kompakterer   S c h w e r -  

pulver   muß  daher  das  Sprühgut  w e i t e r   a u f b e r e i t e t   und  mit  s p e z i f i s c h  

schweren  Pulvern  in  s p e z i e l l   für   d iesen   Zweck  e n t w i c k e l t e n   V o r r i c h -  

tungen  ve rmisch t   werden.  Dies  b e d e u t e t   e inen  höheren  I n v e s t i t i o n s -   und 

A r b e i t s a u f w a n d .  

Gegenstand  der  Er f indung,   durch  welche  die  a u f g e z e i g t e n   P rob leme  

g e l ö s t   werden,  i s t   ein  Verfahren  zur  H e r s t e l l u n g   e iner   kö rn igen ,   f r e i -  

f l i e ß e n d e n ,   in  Wasser  s chne l l   l ö s l i c h e n   Waschmit te lkomponente   m i t  

einem  S c h ü t t g e w i c h t   von  mindes tens   600  g/1  und  e iner   Korngröße  von 

0,1  bis  2  mm  mit  einem  Gehalt   an  (a)  a l k o x y l i e r t e n   n i c h t i o n i s c h e n  

Tens iden ,  (b )   anorgan i schen   T r ä g e r s u b s t a n z e n ,   (c)  sons t i gen   o r g a n i s c h e n  
W a s c h h i l f s s t o f f e n   und  (d)  a d s o r p t i v   bzw.  a ls   Hydrat  gebundenem  W a s s e r ,  

dadurch  g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  man  zwecks  H e r s t e l l u n g   der  W a s c h m i t t e l -  

komponente,  e n t h a l t e n d   10  bis  28  Gew.-%  des  B e s t a n d t e i l s   (a) ,   40  b i s  

80  Gew.-%  des  B e s t a n d t e i l s   (b),   0,5  bis  10  Gew.-%  des  B e s t a n d t e i l s  

(c) ,   10  bis  20  Gew.-%  des  B e s t a n d t e i l s   (d)  und  weniger  als   0,5  Gew.-% 

an  an ion i schen   Tensiden,   einen  wäßrigen  Ansatz  der  I n h a l t s s t o f f e ,   d e r  

eine  V i s k o s i t ä t   von  5000  bis  20000  mPa.s  und  eine  Temperatur  von  85  

bis  105  0C  a u f w e i s t ,  k o n t i n u i e r l i c h  h o m o g e n i s i e r t   und  ihn  m i t t e l s   Düsen 

un te r   einem  Druck  von  20  bis  45  bar  bei  einem  Durchmesser  d e r  



D ü s e n a u s t r i t t s ö f f n u n g   von  2,5  bis  5  mm  in  einen  Trockenturm  v e r -  

s p r ü h t ,   wobei  das  V e r h ä l t n i s   von  Druck  am  Düseneingang  zum  Durch-  

messer   der  D ü s e n a u s t r i t t s ö f f n u n g   4  bis  18  bar/mm  b e t r ä g t .  

Zur  H e r s t e l l u n g   der  M i t t e l   g e e i g n e t e   a l k o x y l i e r t e   n i c h t i o n i s c h e  

Tenside  sind  e t h o x y l i e r t e   Alkohole  mit  12  bis  24,  v o r z u g s w e i s e  

14  bis  18  Koh lens to f f a tomen   und  d u r c h s c h n i t t l i c h   3  bis  20,  v o r z u g s -  
weise  4  bis  16  G l y k o l e t h e r g r u p p e n .   Die  K o h l e n w a s s e r s t o f f r e s t e   können 

g e s ä t t i g t   oder  e in fach   u n g e s ä t t i g t ,   l i n e a r   oder  auch  in  2 - S t e l l u n g  

m e t h y l v e r z w e i g t   (Oxo-Rest)   sein  und  sich  b e i s p i e l s w e i s e   von  n a t ü r -  

l i c h   vorkommenden  bzw.  h y d r i e r t e n   F e t t r e s t e n   und  bzw,  oder  s y n t h e -  

t i s c h e n   Resten  a b l e i t e n .   Als  besonders   gee igne t   haben  s ich  von 

C e t y l - ,   S t e a r y l -   und  O l e y l a l k o h o l   sowie  deren  Gemischen  a b g e l e i t e t e  

E t h o x y l a t e   e rwiesen .   B e i s p i e l e   h i e r f ü r   sind  T a l g f e t t a l k o h o l e   m i t  

d u r c h s c h n i t t l i c h   4  bis  8  E thy lenox idg ruppen   (EO),  T a l g f e t t a l k o h o l  

mit  d u r c h s c h n i t t l i c h   10  bis  18  EO  und  O l e y l a l k o h o l   mit  d u r c h s c h n i t t -  

l i c h   6  bis  12  EO  sowie  deren  Gemische.  Solche  Gemische  aus  zwei  und 

mehr  Tensiden  mit  u n t e r s c h i e d l i c h e m   EO-Gehalt,  in  denen  der  A n t e i l  

an  höher  e t h o x y l i e r t e n  A l k o h o l e n   überwieg t ,   haben  s ich   als   b e s o n d e r s  

v o r t e i l h a f t   e rwiesen ,   da  die  Neigung  zur  Rauchbi ldung   in  der  A b l u f t  

(sog.  Pluming)  besonders   ge r ing   und  die  Waschwirkung  g e g e n ü b e r  
m i n e r a l i s c h e n   und  f e t t h a l t i g e n   Anschmutzungen  besonde r s   a u s g e p r ä g t  
i s t .  

B e i s p i e l e   h i e r f ü r   s i n d   G e m i s c h e   a u s  
( a l )   T a l g a l k o h o l   m i t   4  -   6  E 0 ,  
( a 2 )   T a l g a l k o h o l   m i t   1 2  -   16  E 0 ,  
( a 3 )   t e c h n i s c h e r   O l e y l a l k o h o l   ( d . h .   G e m i s c h e   aus   O l e y l -  

und  S t e a r y l a l k o h o l )   m i t   6  b i s   12  E O ,  
b e i s p i e l s w e i s e   im  V e r h ä l t n i s   ( a1 )  :   (a2)  =  2 :   1  bis  1 :  4  bzw. 
( a 1 )  :   ( a 2 )  :   (a3)  wie  2 :  1 :  1  bis  2 :  1 :  4  bzw.  1  :  1  :   1 
b i s   1  :  4  :  1 .  



Als  v o r t e i l h a f t   im  S i n n e   e i n e r   g e r i n g e n   N e i g u n g   zum 

" P l u m i n g "   h a b e n   s i c h   a u c h   a l k o x y l i e r t e   A l k o h o l e   e r w i e s e n ,  
b e i   d e r e n   H e r s t e l l u n g   z u n ä c h s t  1   b i s   3  Mol  P r o p y l e n o x i d  

und  a n s c h l i e ß e n d   4  b i s   20,   v o r z u g s w e i s e   4  b i s   7  M o l  

E t h y l e n o x i d   an  den  A l k o h o l   a n g e l a g e r t   w u r d e n .   S i e   k ö n n e n  

i n s b e s o n d e r e   in   den  v o r g e n a n n t e n   G e m i s c h e n   d i e   K o m p o n e n -  

t e n   (a  1)  und  (a  2)  ganz   o d e r   t e i l w e i s e   e r s e t z e n .  

Als  gut  b rauchbar   haben  sich  auch  e t h o x y l i e r t e   Alkylphenole   mit  8  b i s  

12  C-Atomen  in  der  A l k y l k e t t e   und  4  bis  14  EO  erwiesen.   B e s o n d e r s  

gee igne t   sind  Gemische  e t h o x y l i e r t e r   Nonylphenole  mit  (a4)  5  b i s  

7  EO  und  (a5)  9  bis  12  EO  im  V e r h ä l t n i s   2 :  1  bis  1 :  4.  

W e i t e r e   g e e i g n e t e   n i c h t i o n i s c h e   T e n s i d e   s i n d   s o l c h e ,   d i e  

e i n e   ä h n l i c h e   V e r t e i l u n g   d e r   E t h y l e n g l y k o l -   bzw.   P r o -  

p y l e n g l y k o l e t h e r g r u p p e n   a u f w e i s e n   und  s i c h   v o n  v i c i n a l e n  

Diolen,   F e t t a m i n e n ,   F e t t s ä u r e a m i d e n   und  F e t t s ä u r e n   a b -  

l e i t e n .   Zu  den  e t h o x y l i e r t e n   F e t t s ä u r e a m i d e n   z ä h l e n   a u c h  

d i e   F e t t s ä u r e m o n o -  b z w .   d i e t h a n o l a m i d e   bzw.  d i e   e n t -  

s p r e c h e n d e n   F e t t s ä u r e p r o p a n o l a m i d e .   B r a u c h b a r   s i n d   a u c h  

d i e   w a s s e r l ö s l i c h e n ,   20  b i s   250  E t h y l e n g l y k o l e t h e r g r u p p e n  

und  10  b i s   100  P r o p y l e n g l y k o l e t h e r g r u p p e n   e n t h a l t e n d e n  

P o l y e t h y l e n o x i d a d d u k t e   an  P o l y p r o p y l e n g l y k o l ,   E t h y l e n -  

d i a m i n o p o l y p r o p y l e n g l y k o l   und  A l k y l p o l y p r o p y l e n g l y k o l   m i t  

1  b i s   10  K o h l e n s t o f f a t o m e n   i n   d e r   A l k y l k e t t e .   Die  g e -  
n a n n t e n   V e r b i n d u n g e n   e n t h a l t e n   ü b l i c h e r w e i s e   p ro   P r o p y -  

l e n g l y k o l - E i n h e i t   1  b i s   5  E t h y l e n g l y k o l h e i n h e i t e n .  



S c h l i e ß l i c h   können  auch  n i c h t i o n i s c h e   Tenside  vom  Typ  der  Amin- 

oxide  zugegen  se in .   Auch  P o l y g l y k o l e t h e r g r u p p e n   aufweisende   Amin- 

oxide  können  mi tve rwende t   werden.  Die  e r f indungsgemäße   W a s c h m i t t e l -  

komponente  e n t h ä l t   10  bis  28  Gew.-%,  vorzugsweise   12  bis  25  Gew.-% 

und  i n s b e s o n d e r e   15  bis  23  Gew.-%  an  e t h o x y l i e r t e n   n i c h t i o n i s c h e n  

T e n s i d e n .  

Der  Gehal t   der  Waschmi t te lkomponente   an  a n i o n i s c h e n   T e n s i d e n ,  

d .h .   so lchen   vom  S u l f o n a t -   bzw.  S u l f a t t y p ,   sowie  S e i f e ,   s o l l   w e n i g e r  

a l s   0,5  %,  vorzugsweise   0  %  b e t r a g e n .   Es  hat  s ich  nämlich  g e z e i g t ,  

daß  b e r e i t s   geringe Mengen  an  d e r a r t i g e n   Zusä tzen ,   i n s b e s o n d e r e   g e -  

r i n g s t e   Zusätze  an  S e i f e ,   bei  der  Sp rüh t rocknung   zu  einem  A u f b l ä h e n  

der  Körner  und  damit  zu  e i n e r   Abnahme  des  erwünschten  hohen  S c h ü t t -  

gewich t s   sowie  der  R i e s e l f ä h i g k e i t   f ü h r e n .  

Als  a n o r g a n i s c h e   T r ä g e r s u b s t a n z e n   kommen  in  e r s t e r   Lin ie   G e r ü s t -  

s t o f f e   in  Frage,   welche  auch  die  H ä r t e b i l d n e r   des  Wassers  zu  b i n d e n  

bzw.  zu  f ä l l e n   vermögen.  Hierzu  zählen  die  Po lymerphospha te ,   i n s -  

besondere   N a t r i u m t r i p o l y p h o s p h a t   sowie  h ö h e r k o n d e n s i e r t e   P o l y m e r -  

phospha t e ,   wie  z.B.  N a t r i u m t e t r a p h o s p h a t .   Die  P o l y m e r p h o s p h a t e  

können  im  Gemisch  mit  i h r en   H y d r o l y s e p r o d u k t e n ,   d .h.   Ortho-  und  P y r o -  

phospha t ,   v o r l i e g e n ,   jedoch  i s t   wegen  des  höheren  Wasch-  und 

Calc iumbindevermögens   der  Po lyphospha te   eine  m ö g l i c h s t   g e r i n g e  

Hydrolyse   des  Po lyphospha t s   beim  Ansetzen  des  S l u r r i e s   und  während  

der  Sp rüh t rocknung   durch  g e e i g n e t e   Maßnahmen  a n z u s t r e b e n .   Das  N a t r i u m -  

t r i p o l y p h o s p h a t   kommt  vorzugswei se   in  w a s s e r f r e i e r   Form  oder  als   t e i l -  

weise  h y d r a t i s i e r t e s   Salz  mit  einem  K r i s t a l l w a s s e r g e h a l t   bis  zu 
2  Gew.-%  z u m  E i n s a t z .  



Als  T r ä g e r s u b s t a n z e n   e i g n e n   s i c h   i n s b e s o n d e r e   a u c h   d i e  

s y n t h e t i s c h e n   g e b u n d e n e s   W a s s e r   e n t h a l t e n d e n   N a t r i u m -  

a l u m o s i l i k a t e   vom  Z e o l i t h   A - T y p .   S i e   k ö n n e n   d i e   P o l y m e r -  

p h o s p h a t e   g a n z   o d e r   t e i l w e i s e   e r s e t z e n ,   d . h .   i h r   E i n s a t z  

e r m ö g l i c h t   a u c h   d i e   H e r s t e l l u n g   p h o s p h a t f r e i e r   M i t t e l .  

Die  Z e o l i t h e   kommen  in   d e r   ü b l i c h e n   h y d r a t i s i e r t e n ,   f e i n -  

k r i s t a l l i n e n   Form  zum  E i n s a t z ,   d . h .   s i e   w e i s e n   p r a k t i s c h  

k e i n e   T e i l c h e n   g r ö ß e r   a l s   30  M i k r o n   a u f   und  b e s t e h e n   v o r -  

z u g s w e i s e   zu  w e n i g s t e n s   80 %  a u s   T e i l c h e n   e i n e r   G r ö ß e   v o n  

w e n i g e r   a l s   10  M i k r o n .   I h r   C a l c i u m b i n d e v e r m ö g e n ,   das   n a c h  

den   A n g a b e n   d e r   DE  24  12  837  b e s t i m m t   w i r d ,   l i e g t   i m  

B e r e i c h   von  1 0 0  -   200  mg  C a O / g .   B r a u c h b a r   i s t   i n s b e -  

s o n d e r e   d e r   Z e o l i t h   NaA,  f e r n e r   a u c h   d e r   Z e o l i t h   NaX  u n d  

M i s c h u n g e n   a u s   NaA  und  NaX.  

Ein   w e s e n t l i c h e r   B e s t a n d t e i l   d e r   T r ä g e r s u b s t a n z   s i n d  
A l k a l i m e t a l l s i l i k a t e ,   i n s b e s o n d e r e   N a t r i u m s i l i k a t e   d e r  
Z u s a m m e n s e t z u n g   N a 2 O  :   S i O 2  =   1  :   1 , 5   b i s   3 , 5 ,   v o r z u g s -  
w e i s e   1  :   2  b i s   1  :   2 , 5 .   Auch  G e m i s c h e   von  S i l i k a t e n   m i t  
u n t e r s c h i e d l i c h e m   A l k a l i g e h a l t   k ö n n e n   v e r w e n d e t   w e r d e n ,  
b e i s p i e l s w e i s e   e i n   G e m i s c h   a u s   N a 2 0  :   S i 0 2  =   1  :   2  u n d  

N a 2 O  :   SiO2  =  1  :   2 , 5  -   3 , 3 ,   w o b e i   j e d o c h   im  I n t e r e s s e  
e i n e s   h o h e n   S c h ü t t g e w i c h t e s   d e r   A n t e i l   d e r   S i l i k a t e   m i t  
h ö h e r e m   N a 2 0 - G e h a l t   z w e c k m ä ß i g e r w e i s e   ü b e r w i e g e n   s o l l t e .  

W e i t e r e   b r a u c h b a r e   T r ä g e r s u b s t a n z e n ,   d i e   im  G e m i s c h   m i t  
den   v o r s t e h e n d   g e n a n n t e n   V e r b i n d u n g e n   v o r l i e g e n   k ö n n e n ,  
s i n d   N a t r i u m c a r b o n a t ,   N a t r i u m s u l f a t   und  M a g n e s i u m s i l i k a t .  
Auch  V e r b i n d u n g e n   m i t   hohem  A d s o r p t i o n s v e r m ö g e n ,   w i e  
f e i n t e i l i g e   K i e s e l s ä u r e ,   Tone   o d e r   B e n t o n i t e   k ö n n e n  
g e g e b e n e n f a l l s   a n w e s e n d   s e i n .  



Der  A n t e i l   d e r   a n o r g a n i s c h e n   T r ä g e r s u b s t a n z   b e t r ä g t   i n s -  

g e s a m t   40  b i s   80  G e w . - % ,   b e z o g e n   a u f   w a s s e r f r e i e   b z w .  

n i c h t h y d r a t i s i e r t e   B e s t a n d t e i l e ,   v o r z u g s w e i s e   45  b i s  

70  G e w . - % .   Der  A n t e i l   an  N a t r i u m t r i p o l y p h o s p h a t   ( e i n s c h l .  

de r   H y d r o l y s e p r o d u k t e   b e t r ä g t   0  b i s   60  G e w . - % ,   v o r z u g s w e i s e  

10  b i s   50  Gew.-%  und   i n s b e s o n d e r e   20  b i s   40  Gew. -%.   D e r  

A n t e i l   d e r   A l k a l i m e t a l l s i l i k a t e   l i e g t   b e i   5  b i s  

20  G e w . - % ,   v o r z u g s w e i s e   6  b i s   15  Gew. -%  und  i n s b e s o n d e r e  

6 ,5   b i s   12  G e w . - % .   Das  N a t r i u m a l u m o s i l i k a t   i s t   i n   A n -  

t e i l e n   von  0  b i s   40  G e w . - % ,   v o r z u g s w e i s e   3  b i s  

30  Gew.-%  und  i n s b e s o n d e r e   5  b i s   25  Gew.-%  z u g e g e n .   D e r  

A n t e i l   an  N a t r i u m s i l i k a t   k a n n   in   s o l c h e n   T r ä g e r s a l z g e -  

m i s c h e n ,   d i e   im  w e s e n t l i c h e n   aus   N a t r i u m t r i p o l y p h o s p h a t  

bzw.  a u s   Z e o l i t h   s o w i e   d e r e n   G e m i s c h e n   b e s t e h e n ,   a u c h  

ü b e r   d e n   a n g e g e b e n e n   M a x i m a l g e h a l t   von  20  Gew.-%  h i n a u s  

e r h ö h t   w e r d e n ,   ohne   daß   s i c h   d a r a u s   g r ö ß e r e   N a c h t e i l e   f ü r  

das   L ö s u n g s v e r h a l t e n   d e r   P a r t i k e l   e r g e b e n .   Das  g l e i c h e  

g i l t   i n   den   F ä l l e n ,   in   d e n e n   de r   A n t e i l   des   N a t r i u m a l u m o -  

s i l i k a t s   ü b e r   d i e  a n g e g e b e n e   Menge  von  40  Gew.-%  h i n a u s  

e r h ö h t   w i r d .   In   d i e s e n   F ä l l e n   k a n n   d e r   A n t e i l   an  Z e o -  

l i t h e n   b i s   zu  65  Gew.-%  b e t r a g e n .  

Obwohl   de r   p r o z e n t u a l e   G e h a l t   d e r   M i t t e l   an  P o l y p h o s p h a t  

im  B e r e i c h   h e r k ö m m l i c h e r   V o l l w a s c h m i t t e l   l i e g e n   k a n n ,  

w i r d   d i e   T e n d e n z   z u r   P h o s p h a t r e d u k t i o n   b e i   d e r   E r f i n d u n g  

v o l l   b e r ü c k s i c h t i g t .   Zum  e i n e n   w e r d e n   d i e   M i t t e l   g e m ä ß  

v o r l i e g e n d e r   E r f i n d u n g   im  V e r g l e i c h   zu  k o n v e n t i o n e l l e n ,  

d . h .   s p e z i f i s c h   l e i c h t e n   W a s c h p u l v e r n   in   s e h r   v i e l   g e -  
r i n g e r e r   D o s i e r u n g   e i n g e s e t z t ,   zum  a n d e r e n   k a n n   de r   A n -  

t e i l   an  P h o s p h a t   z u g u n s t e n   des   A n t e i l s   an  A l u m o s i l i k a t  

e r h e b l i c h ,   d . h .   b i s   a u f   b e i s p i e l s w e i s e   10  Gew.-%  r e d u -  

z i e r t   o d e r   a u c h   g ä n z l i c h   e l i m i n i e r t   w e r d e n .  



Das  V e r f a h r e n s p r o d u k t   k a n n   a l s   s o n s t i g e   o r g a n i s c h e   W a s c h -  

h i l f s m i t t e l   z u s ä t z l i c h   s o g e n a n n t e   C o - B u i l d e r   e n t h a l t e n , d i e  
b e r e i t s   in   g e r i n g e n   Mengen  d i e   W i r k u n g   d e r   P o l y p h o s p h a t e  

und  N a t r i u m a l u m o s i l i k a t e   e r h e b l i c h   zu  s t e i g e r n   v e r m ö g e n .  

Als  C o - B u i l d e r   e i g n e n   s i c h   i n s b e s o n d e r e   P o l y p h o s p h o n s ä u -  

r e n   bzw.  d e r e n   A l k a l i m e t a l l s a l z e .   G e e i g n e t e   P o l y p h o s p h o n -  

s ä u r e n   s i n d   1 - H y d r o x y e t h a n - 1 , 1 - d i p h o s p h o n s ä u r e ,   A m i n o t r i -  

( m e t h y l e n p h o s p h o n s ä u r e ) ,   E t h y l e n d i a m i n t e t r a - ( m e t h y l e n -  

p h o s p h o n s ä u r e )   und  d e r e n   h ö h e r e   H o m o l o g e n ,   wie  z.  B.  D i -  

e t h y l e n t r i a m i n p e n t a - ( m e t h y l e n p h o s p h o n s ä u r e ) .   W e i t e r e   C o -  

B u i l d e r   s i n d   k o m p l e x i e r e n d   w i r k e n d e   A m i n o p o l y c a r b o n s ä u -  

r e n .   H i e r z u   z ä h l e n   i n s b e s o n d e r e   A l k a l i s a l z e   de r   N i t r i l o -  

t r i e e s s i g s ä u r e   und  E t h y l e n d i a m i n o t e t r a e s s i g s ä u r e .   G e e i g -  

n e t   s i n d   f e r n e r   d ie   S a l z e   d e r   D i e t h y l e n t r i a m i n o p e n t a -  

e s s i g s ä u r e   s o w i e   d e r   h ö h e r e n   H o m o l o g e n   d e r   g e n a n n t e n  

A m i n o p o l y c a r b o n s ä u r e .   Die  g e n a n n t e n   P o l y s ä u r e n   kommen  v o r -  

z u g s w e i s e   a l s   N a t r i u m s a l z e   zum  E i n s a t z .  

W e i t e r h i n   e i g n e n   s i c h   a l s   C o - B u i l d e r   d i e   p o l y m e r e n   C a r -  
b o n s ä u r e n   bzw.  d e r e n   S a l z e   mi t   e i n e m   M o l e k u l a r g e w i c h t   v o n  
m i n d e s t e n s   350  in   Form  d e r   w a s s e r l ö s l i c h e n   N a t r i u m -   o d e r  
K a l i u m s a l z e ,   w ie   P o l y a c r y l s ä u r e ,   P o l y m e t h a c r y l s ä u r e ,  
P o l y -   C < - h y d r o x y a c r y l s ä u r e ,   P o l y m a l e i n s ä u r e ,   P o l y i t a c o n -  
s ä u r e ,   P o l y m e s a c o n s ä u r e ,   P o l y b u t e n t r i c a r b o n s ä u r e   s o w i e  
d i e   C o p o l y m e r i s a t e   d e r   e n t s p r e c h e n d e n   m o n o m e r e n   C a r b o n -  
s ä u r e n   u n t e r e i n a n d e r   o d e r   m i t   e t h y l e n i s c h   u n g e s ä t t i g t e n  
V e r b i n d u n g e n ,   wie  E t h y l e n ,   P r o p y l e n ,   I s o b u t y l e n ,   V i n y l -  
m e t h y l e t h e r   o d e r   F u r a n .   Als  B e i s p i e l   s e i   das   C o p o l y m e r e  
a u s   M a l e i n s ä u r e   und  A c r y l s ä u r e   im  V e r h ä l t n i s   5  :   1  b i s  
1  :   5  g e n a n n t .   U n t e r   g e r i n g e n   Mengen   d i e s e r   C o - B u i l d e r  
w e r d e n   M e n g e n a n t e i l e   von  0 ,5   b i s   10 ,   v o r z u g s w e i s e   1  b i s  
5  Gew. -%,   b e z o g e n   a u f   d i e   G e s a m t m e n g e   d e r   W a s c h m i t t e l -  
k o m p o n e n t e ,   v e r s t a n d e n .  



W e i t e r e   o r g a n i s c h e   W a s c h m i t t e l b e s t a n d t e i l e ,   d i e   in   d e r  

s p r ü h g e t r o c k n e t e n   P u l v e r k o m p o n e n t e   a n w e s e n d   s e i n   k ö n n e n ,  
s i n d   V e r g r a u u n g s i n h i b i t o r e n ,   o p t i s c h e   A u f h e l l e r   und  Z u -  

s ä t z e ,   d i e   das   V i s k o s i t ä t s v e r h a l t e n   des   S l u r r i e s   r e g u -  
l i e r e n ,   zum  B e i s p i e l   A l k a l i s a l z e   o d e r   T o l u o l - ,   C u m o l -  

o d e r   X y l o l s u l f o n s ä u r e   s o w i e   g e g e b e n e n f a l l s   a l s   V e r -  

d i c k u n g s m i t t e l   w i r k e n d e   P o l y m e r e   ( z . B .   vom  Typ  C a r b o p o l ) .  

Als  V e r g r a u u n g s i n h i b i t o r e n   e i g n e n   s i c h   i n s b e s o n d e r e  

C a r b o x y m e t h y l c e l l u l o s e ,   M e t h y l c e l l u l o s e ,   f e r n e r   w a s s e r -  

l ö s l i c h e   P o l y e s t e r   und   P o l y a m i d e   aus   m e h r w e r t i g e n   C a r b o n -  

s ä u r e n   und  G l y k o l e n   b e z i e h u n g s w e i s e   D i a m i n e n ,   d i e   f r e i e ,  

z u r   S a l z b i l d u n g   b e f ä h i g t e   C a r b o x y l g r u p p e n ,   B e t a i n g r u p p e n  

o d e r   S u l f o b e t a i n g r u p p e n   a u f w e i s e n   s o w i e   k o l l o i d a l   i n  

W a s s e r   l ö s l i c h e   P o l y m e r e   b e z i e h u n g s w e i s e   C o p o l y m e r e   d e s  

V i n y l a l k o h o l s ,   V i n y l p y r r o l i d o n s ,   A c r y l a m i d s   und  A c r y l -  

n i t r i l s .   D i e s e   o r g a n i s c h e n   W a s c h h i l f s m i t t e l z u s ä t z e   k ö n n e n  

in   M e n g e n a n t e i l e n   von  0 ,5   b i s   10  Gew.-%  v o r l i e g e n .  

G e e i g n e t e   o p t i s c h e   A u f h e l l e r   s i n d   d i e   A l k a l i s a l z e   d e r  

4 , 4 - B i s ( - 2 " - a n i l i n o - 4 " - m o r p h o l i n o - 1 , 3 , 5 - t r i a z i n y l - 6 " -  

a m i n o ) - s t i l b e n - 2 , 2 - d i s u l f o n s ä u r e   o d e r   g l e i c h a r t i g e   a u f g e -  

b a u t e   V e r b i n d u n g e n ,   d i e   a n s t e l l e   d e r   M o r p h o l i n o g r u p p e  

e i n e   D i e t h a n o l a m i n o g r u p p e ,   e i n e   M e t h y l a m i n o g r u p p e   o d e r  

e i n e   β - M e t h o x y e t h y l a m i n o g r u p p e   t r a g e n .   W e i t e r h i n   k o m m e n  

A u f h e l l e r   vom  Typ  d e r   s u b s t i t u i e r t e n   D i p h e n y l s t y r y l e   i n  

F r a g e ,   z . B .  d i e   A l k a l i s a l z e   des  4 , 4 - B i s - ( 2 - s u l f o s t y r y l ) -  

d i p h e n y l s ,   4 , 4 - B i s ( 4 - c h l o r - 3 - s u l f o s t y r y l ) - d i p h e n y l s   u n d  

4 - ( 4 - C h l o r s t y r y l ) - 4 - ( 2 - s u l f o s t y r y l ) - d i p h e n y l s .  

Die  M i t t e l   w e i s e n   ü b l i c h e r w e i s e   e i n e n   W a s s e r g e h a l t   von  8 

b i s   20  G e w . - % ,   v o r z u g s w e i s e   von  1 2 b i s   18  Gew.-%  a u f ,  

w o r u n t e r   s o w o h l   das   a d s o r p t i v   g e b u n d e n e   W a s s e r   a l s   a u c h  

das   H y d r a t w a s s e r   zu  v e r s t e h e n   i s t .  



Der  Ante i l   des  im  h y d r a t i s i e r t e n   N a t r i u m a l u m o s i l i k a t   gebundenen  

Wassers  l i e g t   bei  etwa  20  Gew.-%,  bezogen  auf  die  Gesamtmenge  d e s  

h y d r a t i s i e r t e n   N a t r i u m a l u m o s i l i k a t s ;   d .h.   es  i s t   der  H y d r a t i s i e r u n g s -  

grad,  der  s ich  im  Gle i chgewich t   mit  der  Umgebung  e i n s t e l l t .   D i e s e r  

Ante i l   i s t   in  der  Berechnung  der  Wassermenge  m i t z u b e r ü c k s i c h t i g e n .  

G r u n d s ä t z l i c h   i s t   der  Wassergeha l t   so  zu  bemessen,  daß  e i n w a n d f r e i  

r i e s e l f ö r m i g e   Produkte  v o r l i e g e n .   Vorzugsweise   b e t r ä g t   er  12  b i s  

18  Gew.-%. 

Das  Ansetzen  und  V e r a r b e i t e n   des  wäßrigen,   zur  Sp rüh t rocknung   b e -  

stimmten  W i r k s t o f f k o n z e n t r a t e s   (S lur ry)   e r f o l g t   k o n t i n u i e r l i c h   und 

un te r   E i n h a l t u n g   mög l i chs t   kurzer   V e r w e i l z e i t e n .   Geeignete   V o r r i c h -  

tungen,  die  sich  zur  k o n t i n u i e r l i c h e n   V e r a r b e i t u n g   von  S l u r r i e s  

e ignen,   s ind  bekannt  und  werden  b e i s p i e l s w e i s e   in  der  Z e i t s c h r i f t  

"Soap,  Cosmet ics ,   Chemical  S p e c i a l i t i e s " ,   August  1972,  Se i t en   27  b i s  

30,  44  und  46,  i n s b e s o n d e r e   2 8  -  3 0 ,   un t e r   der  Bezeichnung  "Dosex-  

S l u r r y - S y s t e m "   näher   b e s c h r i e b e n .   Sie  bes tehen   aus  au toma t i s ch   a r b e i -  

tenden  Wiege-  und  D o s i e r u n g s v o r r i c h t u n g e n   für  die  f e s t e n   und  f l ü s s i -  

gen  bzw.  pas tösen   Rohs tof fe   sowie  k o n t i n u i e r l i c h   a r b e i t e n d e n  

Mischern,   Pumpen  sowie  F i l t e r n   zur  Abtrennung  von  G r o b a n t e i l e n .  

Der  Zufluß  der  Rohs to f f e   zu  der  M i s c h v o r r i c h t u n g   und  der  Abfluß  des  

h o m o g e n i s i e r t e n   S l u r r i e s   zur  Hochdruckpumpe  und  von  dort   zur  S p r ü h -  

v o r r i c h t u n g   wird  au toma t i sch   g e s t e u e r t .   Dadurch  l a s s e n   s ich  k u r z e  

V e r w e i l z e i t e n   e r z i e l e n ,   und  g l e i c h z e i t i g   wird  der  Tendenz  z u  I n h o m o -  

g e n i t ä t e n   und  En tmischungse r sche inungen   im  S l u r r y   e n t g e g e n g e w i r k t .  

In  e ine r   bevorzugten   Arbe i t swe i se   werden  die  abgewogenen  bzw.  d o s i e r -  

ten  f l ü s s i g e n   bis  pas t en fö rmigen   Rohs tof fe   in  einem  Mischer ,   i n s -  

besondere  in  zwei  oder  drei   h i n t e r e i n a n d e r g e s c h a l t e t e n   Mischern  g e -  
mischt   und  h o m o g e n i s i e r t .  

Die  f l ü s s i g e n   B e s t a n d t e i l e ,   i n s b e s o n d e r e   das  z u g e s e t z t e   Wasser,  w e r -  
den  zweckmäßigerweise  im  vorgewärmten  Zustand,   d.h.   mit  e ine r   Tempe- 
r a t u r   von  wen igs t ens   60  0C  e i n g e s e t z t .   Hierzu  zählen  i n s b e s o n d e r e  

die  aufgeschmolzenen  n i c h t i o n i s c h e n   Tens ide ,   das  a ls   f i l t e r f e u c h t e  

Paste  v o r l i e g e n d e   A l u m o s i l i k a t   sowie  die  wäßrige  Lösung  des  N a t r i u m -  



s i l i k a t s   (Wasse rg l a s -Lösung) .   Es  empf ieh l t   s ich  f e r n e r ,   d iese   f l ü s s i -  

gen  B e s t a n d t e i l e   und  g e g e b e n e n f a l l s   das  z u s ä t z l i c h e   Wasser  v o r z u l e g e n  

und  die  w a s s e r f r e i e n   B e s t a n d t e i l e ,   i n sbesonde re   das  w a s s e r f r e i e   bzw. 

g e g e b e n e n f a l l s   t e i l w e i s e   h y d r a t i s i e r t e   T r i p o l y p h o s p h a t ,   un t e r   s t a r k e m  

Rühren  h i n z u z u g e b e n .  

Um  eine  a u s r e i c h e n d e   F l i e ß f ä h i g k e i t   des  S l u r r i e s   sowie  S p r ü h p r o d u k t e  

mit  güns t igen   P u l v e r e i g e n s c h a f t e n   zu  g e w ä h r l e i s t e n ,   wird  die  V i s k o s i -  

t ä t   des  S l u r r i e s   auf  einen  Be re i ch   von  4000  bis  maximal  20000  m P a · s ,  

vorzugsweise   5000  bis  15000  mPa.s  und  Temperaturen  oberha lb   85  °C  b i s  

105  °C,  b e i s p i e l s w e i s e   auf  90  °C  bis  102  °C,  e i n g e s t e l l t .   Das  E r h i t z e n  

e r f o l g t   zweckmäßigerweise  durch  Vore rh i t zen   der  f l ü s s i g e n   R o h s t o f f e  

und /oder   E i n l e i t e n   von  Wasserdampf,  i n s b e s o n d e r e   von  ü b e r h i t z t e m  

Wasserdampf.  Bei  den  angegebenen  Temperaturen  wird  die  H y d r a t a t i o n  

des  T r i p o l y p h o s p h a t s   im  S l u r r y   wei tgehend  un te rbunden   b e z i e h u n g s -  

weise  sowei t   v e r z ö g e r t ,   daß  kein  unerwünsch te r   V i s k o s i t ä t s a n s t i e g  

i n n e r h a l b   der  V e r a r b e i t u n g s z e i t   e i n t r i t t .   Durch  d iese   g e z i e l t e   Tempe- 

r a t u r f ü h r u n g   können  sowohl  s c h n e l l   a ls   auch  nur  mäßig  h y d r a t i s i e r e n -  

de  T r i p o l y p h o s p h a t q u a l i t ä t e n   verwendet   werden.  Das  F l ü s s i g h a l t e n   und 

das  Homogenisieren  des  S l u r r i e s   wird  durch  Anwendung  s t a r k e r   S c h e r -  

k r ä f t e   bei  i n t ens ivem  Durchmischen  m i t t e l s   e i n e r   s c h n e l l   l a u f e n d e n  

R ü h r v o r r i c h t u n g   u n t e r s t ü t z t .   Gee igne t   sind  z.B.  T u r b i n e n r ü h r e r ,   d i e  

mit  e iner   Tourenzahl   von  300  bis  600  Touren  pro  Minute  l a u f e n .   Die  

Anwendung  s t a r k e r   S c h e r k r ä f t e   v e r h i n d e r t   ü b e r d i e s   die  Ausbi ldung  von 

S t r u k t u r v i s k o s i t ä t e n .   Im  Fa l l e   von  solchen  S l u r r y - A n s ä t z e n ,   die  k e i n  

N a t r i u m t r i p o l y p h o s p h a t   e n t h a l t e n ,   wird  durch  Verwendung  von  v i s k o s i -  

t ä t s r e g u l i e r e n d e n   M i t t e l n   z u s ä t z l i c h   dafür  g e s o r g t ,   daß  die  b e v o r z u g -  

ten  V i s k o s i t ä t s b e r e i c h e   e i n g e h a l t e n   werden.  

Der  wäßrige  Ansatz  e n t h ä l t   i n sgesamt   50  bis  35  Gew.-%,  v o r z u g s w e i s e  

45  bis  38  Gew.-%  Wasser,  worin  auch  das  a d s o r p t i v   bzw.  als   H y d r a t  

gebundene  Wasser  e n t h a l t e n   i s t .   Höhere  Wasse rgeha l t e   s ind  unzweck-  

mäßig,  da  sie  den  H y d r o l y s i e r u n g s g r a d   des  T r i p o l y p h o s p h a t s   e r h ö h e n ,  

den  E n e r g i e v e r b r a u c h   s t e i g e r n   und  zu  einer   E r n i e d r i g u n g   des  S c h ü t t -  

gewichts   führen .   Ger ingere   Geha l t e   können  zu  e i n e r   zu  s t a r k e n   V i s k o s i -  

t ä t s e r h ö h u n g   des  S l u r r i e s   führen   und  machen  daher  besondere   Maßnahmen, 

wie  Erhöhung  der  Misch-  und  F ö r d e r l e i s t u n g   bzw.  den  Zusatz   v i s k o s i -  



t ä t s e r n i e d r i g e n d e r   M i t t e l ,   wie  To luo l - ,   Xylol-   oder  C u m o l s u l f o n a t  

e r f o r d e r l i c h .  

Nach  Ver lassen   der  M i s c h v o r r i c h t u n g ,   die  aus  einem  e inze lnen   M i s c h e r  

oder  e ine r   Kaskade  von  h i n t e r e i n a n d e r g e s c h a l t e t e n   zwei  oder  mehre ren  

Mischern  b e s t e h t ,   wird  der  homogen i s i e r t e   S l u r r y   zu  einem  F i l t e r   g e -  

pumpt.  Zweckmäßigerweise  wird  ein  dynamisches  F i l t e r   v e r w e n d e t ,  

m i t t e l s   dem  weiche  Agglomerate  z e r q u e t s c h t   werden  können.  Der  S l u r r y  

p a s s i e r t   dann  eine  we i t e r e   H o m o g e n i s i e r u n g s v o r r i c h t u n g ,   b e i s p i e l s w e i s e  
eine  Homogenisierungspumpe  und  ge lang t   von  dort   zur  Hochdruckpumpe, 

von  der  aus  sie  zu  den  Sprühdüsen  g e f ö r d e r t   w i r d .  

Die  m i t t l e r e   V e r w e i l z e i t   des  S l u r r i e s   nach  dem  Zusammenführen  d e r  

M i s c h u n g s b e s t a n d t e i l e   bis  zum  Übergang  in  den  Hochdruck te i l   s o l l  

mög l i chs t   kurz  g e h a l t e n   werden  und  n i c h t   mehr  a ls   15  Minuten,  v o r -  

zugsweise  n i ch t   mehr  als   10  Minuten  und  i n s b e s o n d e r e   n i ch t   mehr  a l s  

5  Minuten  b e t r a g e n .  

In  e iner   wei te ren   bevorzugten   Ausführungsform  werden  die  n i c h t -  

i on i schen   Tenside  ganz  oder  t e i l w e i s e ,   i n s b e s o n d e r e   zu  50  bis  90  %, 

in  die  zur  Hochdruckpumpe  führende  F ö r d e r l e i t u n g   e i n g e s p e i s t   und 

m i t t e l s   der  erwähnten  Homogenisierungspumpe  in  dem  S lur ry   homogen  v e r -  

t e i l t .   Hierdurch  kann  die  V e r w e i l z e i t   der  n i c h t i o n i s c h e n   Tenside  a u f  

maximal  3,  i n s b e s o n d e r e   weniger  als  1  Minuten  v e r k ü r z t   und  e iner   u n -  

erwünschten  V i s k o s i t ä t s z u n a h m e   begegnet   werden .  

Für  die  Durchführung  des  S p r ü h t r o c k n u n g s v e r f a h r e n s   können  k o n v e n -  

t i o n e l l e   Anlagen  verwendet   werden,  wie  s ie   auch  b e r e i t s   zur  H e r -  

s t e l l u n g   k o n v e n t i o n e l l e r   g e s p r ü h t e r   Waschmit te l   benu tz t   werden.  S o l c h e  

Anlagen  bes tehen  ü b l i c h e r w e i s e   aus  Türmen  von  rundem  Q u e r s c h n i t t ,   d i e  

im  oberen  Teil   mit  r i n g f ö r m i g   angeordne ten   Sprühdüsen  a u s g e s t a t t e t  

s ind.   Sie  verfügen  w e i t e r h i n   über  Z u f ü h r u n g s v o r r i c h t u n g e n   für  d i e  

Trockengase  sowie  En t s t aubungsan l agen   für  die  Ab lu f t .   Bei  der  im  a l l -  

gemeinen  bevorzug ten   Gegenst romtrocknung  wird  das  Trockengas  in  den 

un te ren   Teil  des  Turmes  e i n g e f ü h r t   und  dem  Produk ts t rom  e n t g e g e n g e -  

f ü h r t ,   während  bei  der  G l e i c h s t r o m t r o c k n u n g   die  Zufuhr  der  T r o c k e n -  

gase  im  Kopf  des  Trockenturmes  e r f o l g t .  



Der  Druck  am  Düseneingang  b e t r ä g t   20  bis  45  bar,  vo rzugswe i se   30  b i s  

40  bar,   der  Durchmesser   der  D ü s e n a u s t r i t t s ö f f n u n g   2,5  bis  5  mm,  v o r -  

zugsweise   3,0  bis  4,0  mm  und  das  V e r h ä l t n i s   von  Druck  zu  Durchmesse r  

der  D ü s e n a u s t r i t t s ö f f n u n g   4  -   18  bar/mm  und  v o r z u g s w e i s e   7 , 5  -   1 3 , 5  

bar/mm.  Die  E i n h a l t u n g   d i e s e r   Parameter   i s t   für  die  K o r n e i g e n s c h a f t e n  

der  V e r f a h r e n s p r o d u k t e   maßgebend.  Deut l iche   Ü b e r s c h r e i t u n g e n   d i e s e r  

Grenzen  nach  beiden  Richtungen  führen,   i n s b e s o n d e r e   bei  D r u c k s t e i g e -  

rung  bzw.  Düsenverengung,   zur  Ausbildung  mehr  oder  weniger   u n r e g e l -  

mäßig  a u s g e b i l d e t e r   Agglomerate   mit  unerwünsch te r   S t r u k t u r ,   wodurch 

s ich  ein  g e r i n g e r e s   S c h ü t t g e w i c h t   und  s c h l e c h t e r e   R i e s e l e i g e n s c h a f -  

ten  ergeben.   Ein  zu  s t a r k e s   Absenken  des  Druckes  kann  zu  m a n g e l -  

h a f t e r   Z e r s t ä u b u n g s l e i s t u n g   und  zum  Ansetzen  von  Krus ten   im  B e r e i c h  

der  D ü s e n a u s t r i t t s ö f f n u n g   und  im  Turm  führen.   Weniger  güns t ige   P u l v e r -  

e i g e n s c h a f t e n   werden  auch  bei  Düsen  mit  zu  großen,  d .h .   einen  Durch -  

messer  von  5  mm  w e s e n t l i c h   ü b e r s c h r e i t e n d e n   A u s t r i t t s ö f f n u n g e n   e r h a l -  

ten.   Als  besonders   g ü n s t i g   hat   s ich  z.B.  ein  Arbe i t en   mit  e inem 

Druck  von  ca.  35  bar  bei  e i n e r   Düsenöffnung  von  ca.  3  mm  e r w i e s e n .  

Zweckmäßigerweise  verwendet   man  Düsen,  die  auf  das  zu  v e r s p r ü h e n d e  

Gut  eine  Dra l lw i rkung   a u s ü b e n .  

Die  S p r ü h t r o c k n u n g s a n l a g e   wird  mit  he ißer   Luft  bzw.  heißen  V e r -  

brennungsgasen  b e t r i e b e n ,   die  vorzugsweise   im  Gegenstrom  zum  S p r ü h g u t  

g e f ü h r t   werden.  Zweckmäßigerweise  wird  das  Trockengas   t a n g e n t i a l   i n  

den  Turm  e i n g e f ü h r t ,   wodurch  s ich  eine  gewisse  D r a l l w i r k u n g   e r g i b t .  

Die  E i n t r i t t s t e m p e r a t u r   des  Trockengases   so l l   250  °C  n i c h t   ü b e r -  

s c h r e i t e n   und  vo rzugswe i se   180  °C  bis  240  °C,  i n s b e s o n d e r e   200  °C  b i s  

240  °C,  b e t r a g e n .  

Ein  Be t r e iben   mit  h e i ß e r e n   Trockengasen  e r f o r d e r t   den  E insa t z   ü b e r -  

wiegend  h o c h e t h o x y l i e r t e r   bzw,  g e m i s c h t a l k o x y l i e r t e r   Tens ide ,   um 
eine  Rauchbi ldung  in  der  Abluf t   zu  u n t e r b i n d e n .   Werden  die  v o r s t e h e n d  

als  bevorzugt   o f f e n b a r t e n   Tensidmischungen  aus  n i e d r i g   und  h o c h e t h o x y -  
l i e r t e n   Verbindungen  e i n g e s e t z t ,   kommt  es  bei  E i n h a l t u n g   des  Tempe- 
r a t u r b e r e i c h e s   von  200  °C  bis  240  °C  n ich t   zu  S törungen   durch  Rauch-  

b i l d u n g .  



H i n s i c h t l i c h   d e r   E i n g a n g s t e m p e r a t u r   des  T r o c k e n g a s e s   i n  

d e r   S p r ü h t r o c k n u n g s a n l a g e   von  180  °C  b i s   240  °C,  v o r z u g s -  
w e i s e   von  200  °C  b i s   240  °C  i s t   a n z u m e r k e n ,   daß  es  s i c h  

d a b e i   um  T e m p e r a t u r e n   des   G a s e s   im  s o g e n a n n t e n   R i n g k a n a l  

des  S p r ü h t u r m e s   h a n d e l t .   Die  T e m p e r a t u r   des  im  u n t e r e n  

T u r m b e r e i c h   mi t   dem  P u l v e r   in   B e r ü h r u n g   kommenden   T r o k -  

k e n g a s e s   l i e g t   ü b l i c h e r w e i s e   10  °C  b i s   30  °C  n i e d r i g e r .  

Die  T e m p e r a t u r   de r   T r o c k e n g a s e   b e i   V e r l a s s e n   des  T r o k -  

k e n t u r m e s   b e t r a g e n   im  a l l g e m e i n e n   80  °C  b i s   95  °C.  D e r  

o b e r e   Wert   kann   g e w i s s e n   S c h w a n k u n g e n   u n t e r l i e g e n ,   d e r  

u.  a.  von  den  A u ß e n t e m p e r a t u r e n   a b h ä n g t .   Er  s o l l   so  g e -  
w ä h l t   w e r d e n ,   daß  in   den  n a c h g e s c h a l t e t e n   E n t s t a u b u n g s -  

a n l a g e n   d e r   T a u p u n k t   n i c h t   u n t e r s c h r i t t e n   w i r d .  

Das  den  S p r ü h t u r m   v e r l a s s e n d e   P r o d u k t   w e i s t   im  a l l g e m e i -  

nen  e i n e   T e m p e r a t u r   von  65  °C  b i s   80  °C  a u f .   Es  h a t   s i c h  

a l s   v o r t e i l h a f t   e r w i e s e n ,   wenn  man  das  P r o d u k t   n a c h   V e r -  

l a s s e n   des  S p r ü h t u r m e s   u n v e r z ü g l i c h ,   d.  h.  i n n e r h a l b   w e -  

n i g e r   a l s   5  M i n u t e n ,   v o r z u g s w e i s e   i n n e r h a l b   von  2  M i n u -  

t e n ,   a u f   T e m p e r a t u r e n   u n t e r h a l b   35  °C,  b e i s p i e l s w e i s e   a u f  

20  °C  b i s   30  °C  a b k ü h l t .   D i e s   kann   b e i s p i e l s w e i s e   i n  

e i n e r   p n e u m a t i s c h e n   F ö r d e r a n l a g e   e r f o l g e n ,   d i e   mi t   h i n -  

r e i c h e n d   k a l t e r ,   d.  h.  e i n e   T e m p e r a t u r   von  w e n i g e r   a l s  

30  °C  a u f w e i s e n d e r   L u f t   b e t r i e b e n   w i r d .   Durch   s c h n e l l e s  

A b k ü h l e n   w i r d   e i n e   D i f f u s i o n   des  n i c h t i o n i s c h e n   T e n s i d s  

an  d i e   O b e r f l ä c h e   de r   g e s p r ü h t e n   K ö r n e r   w e i t g e h e n d   v e r -  

h i n d e r t .   An  d i e   O b e r f l ä c h e   d e r   P a r t i k e l   d i f f u n d i e r t e s  

n i c h t i o n i s c h e s   T e n s i d   k a n n   d e r e n   R i e s e l f ä h i g k e i t   s o w i e  

das  S c h ü t t g e w i c h t   h e r a b s e t z e n .   S o f e r n   in  de r   h e i ß e n  

J a h r e s z e i t   d ie   T e m p e r a t u r   d e r   K ü h l l u f t   n i c h t   a u s r e i c h t ,  

das   P r o d u k t   h i n r e i c h e n d   s c h n e l l   a b z u k ü h l e n ,   i s t   e i n   n a c h -  

t r ä g l i c h e s   P u d e r n   e m p f e h l e n s w e r t .  



Zum  Pudern  eignen  s ich  f e i n t e i l i g e ,   in  Wasser  l ö s l i c h e   o d e r  

d i s p e r g i e r b a r e   F e s t s t o f f e   bzw.  F l u i d i s i e r u n g s m i t t e l   in  e ine r   Menge 

von  0,01  bis  3  Gew.-%,  bezogen  auf  das  Sp rühp roduk t .   Hierdurch   kann 

die  R i e s e l f ä h i g k e i t   noch  w e i t e r   v e r b e s s e r t   bzw.  können  w i t t e r u n g s -  

bed ing t e   n a c h t e i l i g e   E i n f l ü s s e   auf  die  P u l v e r e i g e n s c h a f t e n   v e r m i e -  

den  werden.  Als  Ü b e r z u g s m i t t e l   haben  s ich  die  f e i n t e i l i g e n   s y n -  

t h e t i s c h e n   Z e o l i t h e   vom  Typ  NaA  bzw.  NaX  besonders   bewähr t .   Die  

p o s i t i v e   Wirkung  d i e s e r   Z e o l i t h e   be sch ränk t   s ich  n i c h t   nur  auf  d i e  

v e r b e s s e r t e   R i e s e l f ä h i g k e i t ,   sondern  s t e i g e r t   auch  den  B u i l d e r -  

a n t e i l   und  damit  die  Waschkraf t   des  Produkts .   W e i t e r h i n   e igne t   s i c h  

f e i n t e i l i g e   K i e s e l s ä u r e   mit  großer   s p e z i f i s c h e r   O b e r f l ä c h e ,   i n s b e -  

sondere  pyrogene  K i e s e l s ä u r e   ( A e r o s i l ®  ) ,   als   F l u i d i s i e r u n g s m i t t e l .  

Der  Ante i l   des  F l u i d i s i e r u n g s m i t t e l s   b e t r ä g t   im  F a l l e   des  Z e o l i t h s  

vorzugsweise   0,1  bis  2  Gew.-%,  im  Fa l l e   der  f e i n t e i l i g e n   K i e s e l s ä u r e  

vorzugsweise   0,05  bis  0,5  Gew.-%,  bezogen  auf  das  kö rn ige   S p r ü h -  

p r o d u k t .  

A n d e r e   b e k a n n t e   und  b e r e i t s   zum  P u d e r n   k l e b r i g e r   W a s c h -  
m i t t e l k ö r n e r   v o r g e s c h l a g e n e   P u l v e r m a t e r i a l i e n ,   wie  f e i n -  
t e i l i g e s   N a t r i u m t r i p o l y p h o s p h a t ,   N a t r i u m s u l f a t ,   M a g n e -  
s i u m s i l i k a t ,   T a l k ,   B e n t o n i t   und  o r g a n i s c h e   P o l y m e r e   w i e  
C a r b o x y m e t h y l c e l l u l o s e   und  H a r n s t o f f h a r z e ,   s i n d   e b e n f a l l s  
b r a u c h b a r ,   s o f e r n   s i e   e i n e   K o r n g r ö ß e   von  w e n i g e r   a l s  
0 , 1   mm,  b e i s p i e l s w e i s e   von  0 , 0 0 1   b i s   0 , 0 8   mm  a u f w e i s e n .  
G r o b t e i l i g e r e   P u l v e r p r o v e n i e n z e n ,   wie  s i e   ü b l i c h e r w e i s e  
i n   W a s c h -   und  R e i n i g u n g s m i t t e l n   e i n g e s e t z t   w e r d e n ,   m ü s s e n  
z u v o r   e n t s p r e c h e n d   z e r k l e i n e r t   w e r d e n .   Ü b e r z u g s m i t t e l  
d i e s e r   Ar t   w e r d e n   v o r z u g s w e i s e   in   A n t e i l e n   von  1  b i s  
3  Gew.-%  e i n g e s e t z t .  



Das  B e s c h i c h t e n   b e z i e h u n g s w e i s e   P u d e r n   de r   s p r ü h g e -  

t r o c k n e t e n   K ö r n e r   k a n n   v o r ,   n a c h   o d e r   z w e c k m ä ß i g e r w e i s e  

z u g l e i c h   mi t   dem  Z u m i s c h e n   w e i t e r e r   P u l v e r k o m p o n e n t e n   e r -  

f o l g e n .   Zu  d i e s e n   P u l v e r k o m p o n e n t e n   z ä h l e n   P e r v e r b i n -  

d u n g e n ,   B l e i c h a k t i v a t o r e n   ( s o g e n a n n t e   P e r s ä u r e v o r l ä u f e r ) ,  

E n z y m g r a n u l a t e ,   S c h a u m i n h i b i t o r e n   bzw.  S c h a u m a k t i v a t o r e n  

und  s o g e n a n n t e   C o m p o u n d s ,   d . h .   aus   T r ä g e r s u b s t a n z e n   u n d  

T e n s i d e n ,   i n s b e s o n d e r e   a n i o n i s c h e n   T e n s i d e n ,   bzw.  a u s  

T r ä g e r s u b s t a n z e n   und  T e x t i l w e i c h m a c h e r n   b e s t e h e n d e n   P u l -  

v e r p r o d u k t e n .   Bei   g l e i c h z e i t i g e m   E i n b r i n g e n   des   f e i n t e l -  

l i g e n   Ü b e r z u g s   und  w e i t e r e r   P u l v e r k o m p o n e n t e n   kann  e i n  

z u s ä t z l i c h e r   M i s c h p r o z e ß   e i n g e s p a r t   w e r d e n .  

W a s s e r u n l ö s l i c h e   Ü b e r z u g s m i t t e l ,   wie  Z e o l i t h   und  K i e s e l -  

s ä u r e a e r o g e l e ,   k ö n n e n   a u c h   vo r   A b s c h l u ß   de r   S p r ü h t r o c k -  

n u n g ,   d . h .   d u r c h   E i n b l a s e n   in   den   u n t e r e n   T e i l   d e s  

T r o c k e n t u r m e s   a u f   d i e   b e r e i t s   a u s g e b i l d e t e n   W a s c h m i t t e l -  

k ö r n e r   a u f g e b r a c h t   w e r d e n .   Das  E i n b r i n g e n   des  B e s c h i c h -  

t u n g s m i t t e l s   in   den  Turm  kann   d u r c h   Z u d o s i e r e n   z u r  

T r o c k e n l u f t   e r f o l g e n .  

Das  A b p u d e r n   d e r   s p r ü h g e t r o c k n e t e n   K ö r n e r   f ü h r t   u n t e r  

a n d e r e m   a u c h   zu  e i n e r   t e i l w e i s e n   G l ä t t u n g   de r   K o r n o b e r -  

f l ä c h e ,   so  daß  a u c h   das   R i e s e l v e r h a l t e n   s o l c h e r   K ö r n e r ,  

d i e   b e r e i t s   von  s i c h   aus   ü b e r   e i n e   s e h r   g u t e   S c h ü t t -   u n d  

R i e s e l f ä h i g k e i t   v e r f ü g e n ,   noch   w e i t e r   v e r b e s s e r t   w i r d .  

Auch  kann   d a d u r c h   das   S c h ü t t g e w i c h t   d e r   P u l v e r   g e r i n g -  

f ü g i g   e r h ö h t   w e r d e n ,   da  das   U b e r z u g s m a t e r i a l   o f f e n b a r  

e i n e   d i c h t e r e   P a c k u n g   d e r   K ö r n e r   e r m ö g l i c h t .  



Das  m i t t e l s   S i e b a n a l y s e   b e s t i m m t e   K o r n s p e k t r u m   d e r  

S p r ü h p r o d u k t e   i s t   v e r g l e i c h s w e i s e   e n g ,   d.  h.  mehr   a l s  

80  G e w . - % ,   m e i s t   s o g a r   mehr   a l s   85  Gew.-%  d e r   K ö r n e r  

l i e g e n   i n n e r h a l b   e i n e s   B e r e i c h e s   z w i s c h e n   0 , 2   u n d  

0 ,8   mm  M a s c h e n w e i t e .   Bei  e i n e m   k o n v e n t i o n e l l e n   S p r ü h -  

p u l v e r   m i t   n i e d r i g e m   S c h ü t t g e w i c h t   e n t f a l l e n   a u f   d i e s e n  

K o r n g r ö ß e n b e r e i c h   im  a l l g e m e i n e n   n i c h t   mehr   a l s   50  b i s   7 0  

Gew. -%.   D e m e n t s p r e c h e n d   n i e d r i g   i s t   a u c h   d e r   S t a u b a n t e i l  

de r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   P u l v e r k o m p o n e n t e   s o w i e   d e r   A n t e i l  

an  Ü b e r k o r n ,   so  daß   s i c h   e i n   n a c h t r ä g l i c h e s   S i e b e n   d e s  

T u r m p u l v e r s   bzw.  e i n   n a c h t r ä g l i c h e r   Z u s a t z   an  s t a u b -  

b i n d e n d e n   M i t t e l n   e r ü b r i g t .  

Die  e r f i n d u n g s g e m ä ß e   W a s c h m i t t e l k o m p o n e n t e   i s t   f r e i -  

f l i e ß e n d   und  ü b e r t r i f f t   h i n s i c h t l i c h   i h r e r   R i e s e l f ä h i g -  
k e i t   d i e   b e k a n n t e n ,   s p e z i f i s c h   l e i c h t e n ,   g e s p r ü h t e n   H o h l -  

k u g e l p u l v e r .   Man  k a n n   i h r e   R i e s e l f ä h i g k e i t   m i t   d e r   v o n  
t r o c k e n e m   Sand  v e r g l e i c h e n ,   und  zwar   l i e g t   d i e   R i e s e l -  

f ä h i g k e i t ,   d i e   n a c h   e i n e m   i n   den  B e i s p i e l e n   a n g e g e b e n e n  
T e s t   d u r c h g e f ü h r t   w e r d e n   k a n n ,   i n   d e r   G r ö ß e n o r d n u n g   v o n  
ü b e r   60  %,  v o r z u g s w e i s e   von  75  b i s   95 %  d e r   e i n e s  

t r o c k e n e n   S a n d e s   mi t   b e s t i m m t e r   K o r n s p e z i f i k a t i o n .  

Ü b e r r a s c h e n d   i s t ,   daß   t r o t z   des   h o h e n   G e h a l t e s   a n  

n i c h t i o n i s c h e n ,   zum  K l e b e n   n e i g e n d e n   T e n s i d e n   und  d e s  

F e h l e n s   f e i n p o r i g e r ,   zu r   A u f n a h m e   d i e s e r   T e n s i d e   b e f ä h i g -  

t e r   H o h l r ä u m e   d i e   P a r t i k e l   n i c h t   zum  K l e b e n   bzw.  z u r  

Abgabe  d i e s e r   k l e b e n d e n   B e s t a n d t e i l e   n e i g e n .   Im  G e g e n s a t z  

zu  s o l c h e n   P u l v e r n   mi t   g l e i c h   hohem  G e h a l t   an  n i c h t -  

i o n i s c h e m   T e n s i d ,   b e i   dem  l e t z t e r e s   a u f   z u v o r   h e r g e -  

s t e l l t e   s a u g f ä h i g e   S p r ü h g r a n u l a t e   a u f g e b r a c h t   w u r d e ,   l ä ß t  

s i c h   a u c h   d a s   n i c h t i o n i s c h e   T e n s i d   n i c h t   w i e d e r   t e i l w e i s e  

d u r c h   A b p r e s s e n   z w i s c h e n   F i l t e r p a p i e r   e n t f e r n e n .   Die  e r -  

f i n d u n g s g e m ä ß e n   P a r t i k e l   f ü h r e n   d a h e r   a u c h   n i c h t   zu  e i n e m  

F e t t i g w e r d e n   bzw.   " D u r c h s c h l a g e n "   von  ü b l i c h e n ,   n i c h t   b e -  

s c h i c h t e t e n   K a r t o n v e r p a c k u n g e n .  



E i n   w e i t e r e r   A s p e k t   b e i   d e r   B e u r t e i l u n g   e i n e s   W a s c h -  

p u l v e r s   I s t   d i e   V e r d i c h t b a r k e i t   des   P u l v e r s .   Es  i s t   u n -  

v e r m e i d l i c h ,   daß  b e i   d e r   a u t o m a t i s c h e n   A b f ü l l u n g   e i n e s  

W a s c h p u l v e r s   d i e s e s   z u n ä c h s t   e i n   e t w a s   g r ö ß e r e s   S c h ü t t -  

v o l u m e n ,   das   s i c h   a u c h   b e i   e i n e m   k u r z z e i t i g e n   R ü t t e l -  

p r o z e ß   n u r   w e n i g   v e r m i n d e r t ,   e i n n i m m t .   Be i   dem  w e i t e r e n  

T r a n s p o r t   d e r   P a c k u n g e n   b i s   h i n   zum  V e r b r a u c h e r   t r i t t  

d a n n   a l l m ä h l i c h   e i n e   V e r d i c h t u n g   e i n .   Der  V e r b r a u c h e r  

b e m e r k t   d i e s e n   V o l u m e n s c h w u n d   b e i m   O f f n e n   d e r   P a c k u n g   u n d  

z i e h t   n i c h t   s e l t e n   d a r a u s   den  S c h l u ß ,   e r   h a b e   e i n e   u n -  

v o l l s t ä n d i g   g e f ü l l t e   P a c k u n g   e r h a l t e n .   Bei   ü b l i c h e n  

s p e z i f i s c h   l e i c h t e n   H o h l k u g e l p u l v e r n   b e t r ä g t   d i e s e r  

V o l u m e n v e r l u s t   10  b i s   15  %.  G r a n u l a t e   mi t   ü b e r w i e g e n d  

k u g e l f ö r m i g e n   A b m e s s u n g e n ,   d i e   z . B .   d u r c h   A u f b r i n g e n   v o n  

n i c h t i o n i s c h e m   T e n s i d   a u f   v o r g e s p r ü h t e   T r ä g e r k ö r n e r   e r -  

h a l t e n   w e r d e n ,   w e i s e n   V o l u m e n v e r l u s t e   von  e t w a   10  %  a u f .  

B e i   t r o c k e n e m   Sand  l i e g t   d i e s e r   W e r t   b e i   ca .   8  %.  D i e  

e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   M i t t e l   ü b e r t r e f f e n   s e l b s t   noch   d i e s e  

W e r t e ,   d . h .   h i e r   l i e g e n   d i e   V o l u m e n a b n a h m e n   in  der   R e g e l  
u n t e r   10 %  und  e r r e i c h e n   in   g ü n s t i g e n   F ä l l e n   e i n e n   W e r t  

von  5  %.  Die  hohe   V o l u m e n k o n s t a n z ,   v e r b u n d e n   mit   d e r   h e r -  
v o r r a g e n d e n   R i e s e l f ä h i g k e i t   e r l e i c h t e r t   i n s b e s o n d e r e   e i n e  

g e n a u e   und  r e p r o d u z i e r b a r e   D o s i e r u n g   b e i   d e r   A b f ü l l u n g  
s o w i e   be im  G e b r a u c h .  

Im  ü b r i g e n   k ö n n e n   a l l e   a p p a r a t i v e n   und  v e r f a h r e n s m ä ß i g e n  
H i l f s m i t t e l ,  e i n g e s e t z t   w e r d e n ,   d i e   in   d e r   n e u z e i t l i c h e n  
S p r ü h t r o c k n u n g s t e c h n i k   ü b l i c h   s i n d .  



Das  V e r f a h r e n s p r o d u k t   kann   m i t   z u s ä t z l i c h e n   P u l v e r -  

p r o d u k t e n ,   d i e   d u r c h   ü b l i c h e   M e t h o d e n   h e r g e s t e l l t   w o r -  

den  s i n d   und  e i n   a n d e r e s   P u l v e r s p e k t r u m  

a u f w e i s e n ,   v e r m i s c h t   w e r d e n .   Dazu  g e h ö r e n   b e i s p i e l s w e i s e  

d i e   k ö r n i g e n   B l e i c h m i t t e l ,   d i e   m e i s t   in   G r a n u l a t f o r m  

v o r l i e g e n d e n   B l e i c h a k t i v a t o r e n ,   Enzyme  und  s c h a u m b e e i n -  

f l u s s e n d e n   M i t t e l .   Zu  d i e s e n   P u l v e r p r o d u k t e n   g e h ö r e n   a b e r  

a u c h   W a s c h m i t t e l v o r p r o d u k t e ,   s o g e n a n n t e   c o m p o u n d s ,   d i e  

aus   a n i o n i s c h e n   S u l f o n a t -   u n d / o d e r   S u l f a t t e n s i d e n   u n d  

g e g e b e n e n f a l l s   S e i f e n   z u s a m m e n   m i t   T r ä g e r s t o f f e n   w i e  

N a t r i u m t r i p h o s p h a t ,   Z e o l i t h   A  und  W a s s e r g l a s   a u f g e b a u t  

s i n d   und  d u r c h   ü b l i c h e   S p r ü h t r o c k n u n g   o d e r   M i s c h g r a n u l a -  

t i o n   h e r g e s t e l l t   w e r d e n .   Auch  t e x t i l w e i c h m a c h e n d e   G r a n u -  

l a t e ,   d i e   q u a r t ä r e   A m m o n i u m v e r b i n d u n g e n   a l s   W i r k s t o f f e  

z u s a m m e n   m i t   l ö s l i c h e n   o d e r   u n l ö s l i c h e n   T r ä g e r s t o f f e n   u n d  

D i s p e r s i o n s i n h i b i t o r e n   e n t h a l t e n ,   o d e r   d i e   a u f   B a s i s  

S c h i c h t s i l i k a t e   und  l a n g k e t t i g e n   t e r t i ä r e n   Aminen  a u f g e -  

b a u t   s i n d ,   kommen  a l s   Z u s ä t z e   in   B e t r a c h t .   D i e s e   z u s ä t z -  

l i c h e n   P u l v e r p r o d h k t e   s i n d   aus   a n d e r s   g e s t a l t e t e n ,   b e -  

k a n n t e n   P a r t i k e l f o r m e n   a u f g e b a u t ,   b e i s p i e l s w e i s e   aus  m e h r  

o d e r   w e n i g e r   k u g e l f ö r m i g e n   B e a d s ,   P r i l l s   o d e r   G r a n u -  

l a t e n .  

S i e   s o l l e n   so  b e s c h a f f e n   s e i n   bzw.  in   s o l c h e r   Menge  e i n -  

g e s e t z t   w e r d e n ,   daß  s i e   das   S c h ü t t g e w i c h t   bzw.  d i e  

R i e s e l e i g e n s c h a f t e n   d e r   M i t t e l   n i c h t   bzw.   n i c h t   w e s e n t -  

l i c h   h e r a b s e t z e n .   D i e s e s   S c h ü t t g e w i c h t   b e t r ä g t   650  b i s  

850  g / 1 ,   v o r z u g s w e i s e   700  b i s   800  g / l .  



Zu  den  w e i t e r e n   P u l v e r k o m p o n e n t e n   d i e   den   s p r ü h g e t r o c k n e -  

t e n   W a s c h m i t t e l n   z u g e m i s c h t   w e r d e n   k ö n n e n ,   z ä h l e n   s o l c h e  

S t o f f e ,   d i e   u n t e r   den   B e d i n g u n g e n   d e r   S p r ü h t r o c k n u n g   i n -  

s t a b i l   s i n d   o d e r   i h r e   s p e z i f i s c h e   W i r k u n g   g a n z   o d e r   t e i l -  

w e i s e   e i n b ü ß e n   o d e r   d i e   E i g e n s c h a f t e n   d e s   S p r ü h t r o c k -  

n u n g s - P r o d u k t e s   n a c h t e i l i g   v e r ä n d e r n   w ü r d e n .   B e i s p i e l e  

h i e r f ü r   s i n d   Enzyme  aus   d e r   K l a s s e   d e r   P r o t e a s e ,   L i p a s e n  

und  A m y l a s e n   b e z i e h u n g s w e i s e   d e r e n   G e m i s c h e .   B e s o n d e r s  

g e e i g n e t   s i n d   a u s   B a k t e r i e n s t ä m m e n   o d e r   P i l z e n ,   w i e  

B a c i l l u s   s u b t i l l i s ,   B a c i l l u s   l i c h e n i f o r m i s   und  S t r e p t o -  

myces   g r i s e u s   g e w o n n e n e   e n z y m a t i s c h e   W i r k s t o f f e .   A u c h  

D u f t s t o f f e   und  S c h a u m d ä m p f u n g s m i t t e l ,   w ie   S i l i c o n e   o d e r  

P a r a f f i n k o h l e n w a s s e r s t o f f e ,   w e r d e n   z w e c k s   V e r m e i d u n g   v o n  

W i r k u n g s v e r l u s t e n   i n   d e r   R e g e l   n a c h t r ä g l i c h   d e r   s p r ü h g e -  

t r o c k n e t e n   P u l v e r k o m p o n e n t e   z u g e s e t z t .  

Als   B l e i c h k o m p o n e n t e   zum  Z u m i s c h e n   kommen  d i e   ü b l i c h e r -  

w e i s e   in   W a s c h -   und  B l e i c h m i t t e l   v e r w e n d e t e n   P e r h y d r a t e  

und  P e r v e r b i n d u n g e n   in   F r a g e .   Zu  den  P e r h y d r a t e n   z ä h l e n  

b e v o r z u g t   N a t r i u m p e r b o r a t ,   das  a l s   T e t r a h y d r a t   o d e r   a u c h  

a l s   M o n o h y d r a t   v o r l i e g e n   k a n n ,   f e r n e r   d i e   P e r h y d r a t e   d e s  



N a t r i u m c a r b o n a t s   ( N a t r i u m p e r c a r b o n a t ) ,   des   N a t r i u m p y r o -  

p h o s p h a t s   ( P e r p y r o p h o s p h a t ) ,   des   N a t r i u m s i l i k a t s   ( P e r -  

s i l i k a t )   s o w i e   des   H a r n s t o f f e s .  

D i e s e   P e r h y d r a t e   k ö n n e n   z u s a m m e n   m i t   B l e i c h a k t i v a t o r e n  

zum  E i n s a t z   k o m m e n .  

B e v o r z u g t   kommt  N a t r i u m p e r b o r a t - t e t r a h y d r a t   in   V e r b i n d u n g  

m i t   B l e i c h a k t i v a t o r e n   a l s   B l e i c h k o m p o n e n t e   i n   F r a g e .   Zu 

den   B l e i c h a k t i v a t o r e n   z ä h l e n   i n s b e s o n d e r e   N - A c y l v e r b i n -  

d u n g e n .   B e i s p i e l e   f ü r   g e e i g n e t e   N - A c y l v e r b i n d u n g e n   s i n d  

m e h r f a c h   a c y l i e r t e   A l k y l e n d i a m i n e ,   wie  T e t r a a c e t y l m e t h y -  

l e n d i a m i n ,   T e t r a a c e t y l e t h y l e n d i a m i n   s o w i e   a c y l i e r t e   G l y -  

k o l u r i l e ,   wie  T e t r a a c e t y l g l y k o l u r i l .   W e i t e r e   B e i s p i e l e  

s i n d   N - A l k y l - N - s u l f o n y l - c a r b o n a m i d e ,   N - A c y l h y d a n t o i n e ,  

N - a c y l i e r t e   c y c l i s c h e   T r i a z o l e ,   U r a z o l e ,   D i k e t o p i p e r a -  

z i n e ,   S u l f u r y l a m i d e ,   C y a n u r a t e   und  I m i d a z o l i n e .   A l s  

0 - A c y l v e r b i n d u n g e n   kommen  n e b e n   C a r b o n s ä u r e a n h y d r i d e n  

i n s b e s o n d e r e   a c y l i e r t e   Z u c k e r ,   wie  G l u c o s e p e n t a a c e t a t   i n  

F r a g e .   B e v o r z u g t e  B l e i c h a k t i v a t o r e n   s i n d   T e t r a a c e t y l -  

e t h y l e n d i a m i n   und  G l u c o s e p e n t a a c e t a t .  

Die   E n z y m e ,   s c h a u m b e e i n f l u s s e n d e   M i t t e l   und  B l e i c h a k t i -  

v a t o r e n   k ö n n e n   z w e c k s   V e r m e i d u n g   von  W e c h s e l w i r k u n g e n   m i t  

den   ü b r i g e n   W a s c h m i t t e l b e s t a n d t e i l e n   w ä h r e n d   de r   L a g e r u n g  
d e r   p u l v e r f ö r m i g e n   G e m i s c h e   in  b e k a n n t e r   We i se   g r a n u l i e r t  
u n d / o d e r   m i t   w a s s e r l ö s l i c h e n   bzw.   in   W a s c h l a u g e n   d i s p e r -  

g i e r b a r e n   ' H ü l l s u b s t a n z e n   ü b e r z o g e n   s e i n .   Als  G r a n u l i e -  

r u n g s m i t t e l   k ö n n e n   ü b l i c h e   z u r   Aufnahme  von  H y d r a t w a s s e r  

b e f ä h i g t e   S a l z e   d i e n e n .   G e e i g n e t e   H ü l l s u b s t a n z e n   s i n d  

w a s s e r l ö s l i c h e   P o l y m e r e ,   wie   P o l y e t h y l e n g l y k o l ,   C e l l u -  

l o s e e t h e r ,   C e l l u l o s e e s t e r ,   w a s s e r l ö s l i c h e   S t ä r k e e t h e r   u n d  

S t ä r k e e s t e r   s o w i e   n i c h t i o n i s c h e   T e n s i d e   vom  Typ  de r   a l k -  

o x y l i e r t e n   A l k o h o l e ,   A l k y l p h e n o l e ,   F e t t s ä u r e   und  F e t t -  

s ä u r e a m i d e . . . .  



Die  e r f i n d u n g s g e m ä ß   h e r g e s t e l l t e   W a s c h m i t t e l k o m p o n e n t e  

i s t   nu r   w e n i g   s c h a u m a k t i v   und  l ä ß t   s i c h   p r o b l e m l o s   i n  

W a s c h a u t o m a t e n   e i n s e t z e n .   In  den  F ä l l e n ,   in   d e n e n   e i n  

s t a r k e s   S c h ä u m e n   d e r   W a s c h m i t t e l   b e i   d e r   Anwendung   e r -  

w ü n s c h t   i s t ,   i n s b e s o n d e r e   be im  W a s c h e n   e m p f i n d l i c h e r   G e -  

w e b e a r t e n   bzw.   be im  W a s c h e n   b e i   n i e d r i g e n   T e m p e r a t u r e n ,  

das   v i e l f a c h   von  Hand  d u r c h g e f ü h r t   w i r d ,   w e r d e n   dem 

s p r ü h g e t r o c k n e t e n   P u l v e r p r o d u k t   n a c h t r ä g l i c h   s c h a u m a k t i v e  

T e n s i d e   s o w i e   T e n s i d g e m i s c h e ,   v o r z u g s w e i s e   in   C o m p o u n d -  

Form,   z u g e s e t z t .   H i e r z u   z ä h l e n   b e k a n n t e   A n i o n t e n s i d e   v o m  

S u l f o n a t -   und  S u l f a t t y p   s o w i e   z w i t t e r i o n i s c h e   T e n s i d e .  

E in   s o l c h e r   Z u s a t z   kann   d a r ü b e r   h i n a u s   zu  e i n e r   w e i t e r e n  

A n h e b u n g   d e r   W a s c h k r a f t   f ü h r e n .   I h r   Z u s a t z   kann  b i s   z u  

10  G e w . - % ,   b e z o g e n   au f   das  f e r t i g e   G e m i s c h ,   v o r z u g s w e i s e  

0 , 2   b i s   8  G e w . - % ,   b e t r a g e n .   H i e r f ü r   g e e i g n e t e   A n i o n -  

t e n s i d e   s i n d   z . B .   A l k y l b e n z o l s u l f o n a t e ,   b e i s p i e l s w e i s e  

n - D o d e c y l b e n z o l s u l f o n a t ,   O l e f i n s u l f o n a t e ,   A l k a n s u l f o n a t e ,  

p r i m ä r e   o d e r   s e k u n d ä r e   A l k y l s u l f a t e ,   - S u l f o f e t t s ä u r e -  

e s t e r   s o w i e   S u l f a t e   von  e t h o x y l i e r t e n   bzw.  p r o p o x y l i e r t e n  

h ö h e r m o l e k u l a r e n   A l k o h o l e n ,   m o n o a l k y l i e r t e   bzw.  d i a l k y -  

l i e r t e   S u l f o s u c c i n a t e ,   S c h w e f e l s ä u r e e s t e r   von  F e t t s ä u r e -  

p a r t i a l g l y c e r i d e n   und  F e t t s ä u r e e s t e r   d e r   1 , 2 - D i h y d r o x y -  

p r o p a n s u l f o n s ä u r e .   Als  z w i t t e r i o n i s c h e   T e n s i d e   e i g n e n  

s i c h   A l k y l b e t a i n e   und  i n s b e s o n d e r e   A l k y l s u l f o n b e t a i n e ,  

z . B .   d a s   3 - ( N , N - d i m e t h y l - N - a l k y l a m m o n i u m ) - p r o p a n - l - s u l -  

f o n a t   und   2 - h y d r o x y p r o p a n - 1 - s u l f o n a t .  



Von  den   g e n a n n t e n   T e n s i d e n   s i n d   d i e   A l k y l b e n z o l s u l f o n a t e ,  

O l e f i n s u l f o n a t e ,   A l k a n s u l f o n a t e ,   F e t t a l k o h o l s u l f a t e ,  
O C - S u l f o f e t t s ä u r e e s t e r   wegen  i h r e r   s c h a u m a n h e b e n d e n   u n d  

g l e i c h z e i t i g   w a s c h v e r s t ä r k e n d e n   W i r k u n g   a l s   b e v o r z u g t   a n -  

z u s e h e n .   S o f e r n   in   e r s t e r   L i n i e   a u f   S c h a u m a k t i v i e r u n g  

Wer t   g e l e g t   w i r d ,   e m p f i e h l t   s i c h   d i e   M i t v e r w e n d u n g   v o n  
S u l f a t e n   e t h o x y l i e r t e r ,   i n s b e s o n d e r e   1  b i s   3  G l y k o l e t h e r -  

g r u p p e n   a u f w e i s e n d e r   F e t t a l k o h o l e   s o w i e   von  A l k y l s u l f o -  

b e t a i n e .  

Die   a n i o n i s c h e n   T e n s i d e   bzw.  d e r e n   G e m i s c h e   l i e g e n   v o r -  

z u g s w e i s e   in   Form  d e r   N a t r i u m -   o d e r   K a l i u m s a l z e   s o w i e   a l s  

S a l z e   o r g a n i s c h e r   B a s e n ,   wie  M o n o - ,   D i -   o d e r   T r i e t h a n o l -  

a m i n ,   v o r .   S o f e r n   d i e   g e n a n n t e n   a n i o n i s c h e n   und  z w i t t e r -  

i o n i s c h e n   V e r b i n d u n g e n   e i n e n   a l i p h a t i s c h e n   K o h l e n w a s s e r -  

s t o f f r e s t   b e s i t z e n ,   s o l l   d i e s e r   b e v o r z u g t   g e r a d k e t t i g  

s e i n   u n d   8  b i s   20,   i n s b e s o n d e r e   12  b i s   18  K o h l e n s t o f f -  

a t o m e   a u f w e i s e n .   In  den   V e r b i n d u n g e n   mi t   e i n e m   a r a l i p h a -  

t i s c h e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f r e s t   e n t h a l t e n   d i e   v o r z u g s w e i s e  

u n v e r z w e i g t e n   A l k y l k e t t e n   im  M i t t e l   6  b i s   16,   i n s b e -  

s o n d e r e   8  b i s   14  K o h l e n s t o f f a t o m e .  

Die  z u s ä t z l i c h   f a k u l t a t i v   e i n z u s e t z e n d e n   a n i o n i s c h e n   u n d  

z w i t t e r i o n i s c h e n   T e n s i d e   kommen  e b e n f a l l s   z w e c k m ä ß i g e r -  

w e i s e   i n   g r a n u l i e r t e r   Form  zum  E i n s a t z .   Als  G r a n u l i e r -  

h i l f s m i t t e l   bzw.   T r ä g e r s u b s t a n z e n   w e r d e n   ü b l i c h e   a n o r g a -  
n i s c h e   S a l z e ,   wie   N a t r i u m s u l f a t ,   N a t r i u m c a r b o n a t ,   P h o s -  

p h a t e   und  Z e o l i t h e   s o w i e   d e r e n   G e m i s c h e   e i n g e s e t z t .  



T e x t i l w e i c h m a c h e n d e   Z u s ä t z e   b e s t e h e n   im  a l l g e m e i n e n   a u s  

G r a n u l a t e n ,   d i e   e i n e   w e i c h m a c h e n d e   q u a r t ä r e   A m m o n i u m v e r -  

b i n d u n g   (QAV),  z . B .   D i s t e a r y l d i m e t h y l a m m o n i u m c h l o r i d ,  

e i n e n   T r ä g e r   und  e i n e n ,   d i e   D i s p e r s i o n   in   d e r   W a s c h f l o t t e  

v e r z ö g e r n d e n   Z u s a t z   e n t h a l t e n .   Ein  t y p i s c h e s   d e r a r t i g e s  

G r a n u l a t   b e s t e h t   z . B .   aus   86  Gew.-%  QAV,  10  Gew.-%  p y r o -  

g e n e   K i e s e l s ä u r e   und  4  Gew.-%  S i l i c o n ö l   ( m i t   p y r o g e n e r  
K i e s e l s ä u r e )   a k t i v i e r t e s   P o l y d i m e t h y l s i l o x a n ;   e i n   a n d e r e s  

G r a n u l a t   h a t   d i e   Z u s a m m e n s e t z u n g   30  Gew.-%  QAV,  20  G e w . - %  

N a t r i u m t r i p h o s p h a t ,   20  Gew.-%  Z e o l i t h   NaA,  15  G e w . - %  

W a s s e r g l a s ,   2  Gew.-%  S i l i k o n ö l   und  R e s t   W a s s e r .  

Bei   d e r   A u s w a h l   d e r   K o r n s p e z i f i k a t i o n   bzw.   b e i   d e r  

G r a n u l i e r u n g   und  dem  U m h ü l l e n   d e r   Z u s a t z s t o f f e   i s t  

a n z u s t r e b e n ,   daß  das   S c h ü t t g e w i c h t   und  d i e   m i t t l e r e  

K o r n g r ö ß e   d e r   P a r t i k e l   von  den   e n t s p r e c h e n d e n   P a r a m e t e r n  

d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   S p r ü h t r o c k n u n g s p r o d u k t e   n i c h t  

w e s e n t l i c h   a b w e i c h t   bzw.  daß  d i e   P a r t i k e l   k e i n e   zu  r a u h e  

bzw.  zu  u n r e g e l m ä ß i g e   O b e r f l ä c h e   a u f w e i s e n .   Da  d i e   z u -  

s ä t z l i c h e n   P u l v e r b e s t a n d t e i l e j e d o c h   im  a l l g e m e i n e n   e i n e n  

A n t e i l   von  10  b i s   40  G e w . - % ,   v o r z u g s w e i s e   b i s   30  G e w . - %  

( b e z o g e n   au f   f e r t i g e s   G e m i s c h )   n i c h t   ü b e r s c h r e i t e n ,  

b l e i b t   d e r   E i n f l u ß   d e r   Z u s c h l ä g e   a u f   d i e   P u l v e r e i g e n -  

s c h a f t e n   im  a l l g e m e i n e n   g e r i n g .  



B e i s p i e l  

Die  zum  Ansetzen  des  S l u r r i e s   verwendete   Vor r i ch tung   bestand  a u s  

e i n e r   Kaskade  von  3  h i n t e r e i n a n d e r g e s c h a l t e t e n   Mischbehä l t e rn   mit  j e -  

wei ls   1,5  m3  Fassungsvermögen .   B e h ä l t e r   1  und  2  waren  mit  T u r b i n e n -  

rüh re rn   (Drehzahl   480  U/min)  a u s g e r ü s t e t .   Der  3.  Behäl te r   d i e n t e   a l s  

A u s g l e i c h s b e h ä l t e r   für   den  k o n t i n u i e r l i c h e n   B e t r i e b .   Das  dar in   i n -  

s t a l l i e r t e   Rührwerk  r o t i e r t e   mit  280  U/min.  Um  e iner   En tmischung  

des  S l u r r i e s   vo rzubeugen ,   wurde  im  3.  B e h ä l t e r   ein  maximaler  F ü l l -  

s tand  von  0 , 5  m 3  e i n g e s t e l l t .   Die  m i t t l e r e   V e r w e i l z e i t   in  d e r  

3 - s t u f i g e n   M i s c h v o r r i c h t u n g   lag  un te r   5  M i n u t e n .  

Im  e r s t e n   M i s c h b e h ä l t e r   wurden  im  30-Sekunden-Tak t   S l u r r y a n s ä t z e   v o r -  

gemisch t ,   wobei  jede  Charge  ein  Gewicht  von  123,2  kg  aufwies .   Es 

wurden  j e w e i l s   z u n ä c h s t   die  f l ü s s i g e n ,   auf  eine  Temperatur  von  7 0 ° C  

erwärmten  B e s t a n d t e i l e   v o r g e l e g t .   Diese  bes tanden   aus  ge schmolzenen  

n i c h t i o n i s c h e n   Tens iden ,   dem  wäßrigen,   pumpfähigen  A l u m o s i l i k a t -  

F i l t e r k u c h e n   und  e i n e r   Reihe  von  wäßrigen  W i r k s t o f f l ö s u n g e n .   D i e  

Z u g a b e   d e r   F e s t s t o f f e   e r f o l g t e   t a k t w e i s e   in   k u r z e n   I n t e r -  

v a l l e n .   w o b e i   d i e   R e i h e n f o l g e   d e r   A u f l i s t u n g   der   F e s t -  

s t o f f e   in   T a b e l l e   I  e n t s p r i c h t .   D u r c h   E i n l e i t e n   von  W a s s e r -  

dampf   (6  b a r )   w u r d e   d e r   f l ü s s i g e   A n s a t z   a u f   95  0C  e r h i t z t .  

ü b e r   e i n e   Ü b e r l a u f l e i t u n g   w u r d e   d e r   A n s a t z   in  den  2.  M i s c h -  

b e h ä l t e r   ü b e r f ü h r t ,   in   dem  u n t e r   w e i t e r e m   E i n l e i t e n   v o n  

W a s s e r d a m p f   d e r   S l u r r y   h o m o g e n i s i e r t   w u r d e .   Die  j e w e i -  

l i g e n   E i n s a t z m e n g e n   s i n d   in   T a b e l l e   1  a u f g e f ü h r t .  



Das  V e r h ä l t n i s   von  N a t r i u m s i l i k a t   und  Na t ron lauge   e n t s p r a c h   e inem 

V e r h ä l t n i s   von  Na2 :  SiO2  =  1  :  2 .   Das  T r i p o l y p h o s p h a t   war  

p r ä h y d r a t i s i e r t   (1  %  Wasser ) .   Der  j e w e i l i g e   Ansatz  e n t h i e l t  

nach  v o l l s t ä n d i g e r   Homogenis ierung  96,5  kg  w a s s e r f r e i e   F e s t s t o f f e  
und  56,7  kg  Wasser  (Wasse rgeha l t   41,0  Gew.-%).  



Die  dem  3.  M i s c h b e h ä l t e r   z u g e f ü h r t e   und  diesem  k o n t i n u i e r l i c h   e n t -  

nommene  Aufschlämmung  wies  eine  V i s k o s i t ä t   von  11.500  mPa·s  b e i  

95  °C  auf .   Sie  wurde  über  ein  dynamisches  Sieb  ( B a l l e s t r a - S i e b ® )  

g e f ü h r t ,   um  g e g e b e n e n f a l l s   vorhandene  weiche  Agglomerate  zu  z e r -  
s t ö r e n .   Der  S l u r r y   wurde  a n s c h l i e ß e n d   zu  einem  k o n t i n u i e r l i c h   a r b e i -  

tenden  Homogenisa tor   gepumpt  und  nach  P a s s i e r e n   e ine r   H o c h d r u c k -  

pumpe  u n t e r   einem  Druck  von  35  bar  über   eine  S t e i g l e i t u n g   den  Z e r -  

s t äubungsdüsen   eines  Sprühturms  z u g e f ü h r t .   Die  als   D r a l l d ü s e n   a u s g e -  
b i l d e t e n   E i n s t o f f d ü s e n   wiesen  einen  ö f f n u n g s d u r c h m e s s e r   von  3  mm  a u f .  

Das  V e r h ä l t n i s   von  Druck  zu  Düsenöffnung  be t rug   11,3  bar/mm.  D e r  

Durchsatz   be t rug   12  t / S t u n d e ,   bezogen  auf  s p r ü h g e t r o c k n e t e s   P u l v e r .  

Das  von  unten  in  den  Sprühturm  un t e r   Dra l l   e i n g e f ü h r t e ,   durch  V e r -  

brennen  von  Erdgas  e r h i t z t e   Trockengas  (Durchsatz   60.000  m3/  

Stunde)  wies  eine  im  Ringkanal   gemessene  E i n g a n g s t e m p e r a t u r   von  220  °C 

und  eine  Ausgangs t empe ra tu r   im  F i l t e r   gemessen von  90  °C  a u f .  

Die  S t a u b e x p l o s i o n s g r e n z e   wurde  bei  e i n e r   P u l v e r k o n z e n t r a t i o n   z w i s c h e n  

30  und  200  g/m3  n i c h t   e r r e i c h t ,   d .h .   das  Produkt  i s t   in  die  S t a u b -  

e x p l o s i o n s k l a s s e   0  e inzuo rdnen .   Das  Rauchmeßgerät  am  Ausgang  des  Ab- 

l u f t f i l t e r s   z e i g t   e i n e n  A u s s c h l a g   zwischen  0,02  und  0,08  S k a l e n -  

t e i l e n   a n .  

Das  Sprühproduk t   war  nach  Ve r l a s sen   des  Sprühturms  l e i c h t   k lebend  und  

wies  eine  Temperatur   von  70  °C  auf.   Es  wurde  in  e iner   p n e u m a t i s c h e n  

F ö r d e r a n l a g e   in  weniger  a ls   1  Minute  auf  eine  Temperatur  von  26  °C 

g e k ü h l t .   Es  bes tand   aus  n i c h t   k l ebenden ,   gut  r i e s e l f ä h i g e n ,   im  w e s e n t -  

l i c h e n   r u n d l i c h e n   Te i lchen   mit  g l a t t e r   Ober f läche   und  homogenem 

Q u e r s c h n i t t .   Der  Gehal t   an  G r o b a n t e i l e n   (1,6  mm -  3  mm)  sowie  an  S t a u b  

lag  un te r   0,1  Gew.-%.  Das  S c h ü t t g e w i c h t   der  Körner  be t rug   750  g / 1  

und  der  An te i l   des  bei  130  C   ( T r o c k n u n g s t e m p e r a t u r )   e n t f e r n b a r e n  

Wassers  be t rug   13,1  Gew.-%.  Eine  S i e b a n a l y s e   ergab  fo lgende   K o r n v e r -  

t e i l u n g   (Gew.-%):  

>  1 ,6   mm  =  0 %,  1 , 6  -  0 , 8   mm  = 3 %,  0 , 8  -   0,4  mm  = 48  %, 

0 , 4  -   0,2  mm  =  48  %,  0 , 2  -   0,1  mm  =  1  %, <  0,1  mm  = 0  %. 



Zur  B e s t i m m u n g   des   R i e s e l v e r h a l t e n s   w u r d e   1  L i t e r   d e s  

P u l v e r s   in   e i n e m   an  s e i n e r   A u s l a u f ö f f n u n g   v e r s c h l o s s e n e n  

T r i c h t e r   mi t   f o l g e n d e n   A b m e s s u n g e n   g e f ü l l t .  

Als  V e r g l e i c h s s u b s t a n z   wurde   t r o c k e n e r   S e e s a n d   m i t  

f o l g e n d e m   K o r n s p e k t r u m   g e w ä h l t .  

Die  A u s l a u f z e i t   des   t r o c k e n e n   S a n d e s   n a c h   F r e i g a b e   d e r  

A u s f l u ß ö f f n u n g   w u r d e   m i t  1 0 0  %   a n g e s e t z t .   Es  e r g a b e n   s i c h  

f o l g e n d e   V e r g l e i c h s w e r t e   ( M i t t e l w e r t e   aus   5  V e r s u c h e n ) :  



Z w e c k s   K o n f e k t i o n i e r u n g   w u r d e n   8 7 , 0   G e w i c h t s t e i l e   d e s  

V e r s u c h s p r o d u k t e s   m i t  

10  G e w i c h t s t e i l e n   an  p u l v e r f ö r m i g e m   N a t r i u m p e r b o r a t t e t r a -  

h y d r a t ,   da s   m i t   0 , 2   G e w i c h t s t e i l e n   P a r f ü m ö l   b e s p r ü h t  

w o r d e n   w a r ,  

0 , 5   G e w i c h t s t e i l e n   e i n e s   E n z y m - G r a n u l a t e s ,   h e r g e s t e l l t  

d u r c h   V e r p r i l l e n   e i n e r   E n z y m - S c h m e l z e ,   u n d  

2 , 3   G e w i c h t s t e i l e n   an  g r a n u l i e r t e m   T e t r a a c e t y l e t h y l e n -  

d i a m i n  

v e r m i s c h t ,   w o b e i   d i e   K o r n g r ö ß e   d e r   z u g e m i s c h t e n   B e s t a n d -  

t e i l e   im  B e r e i c h   z w i s c h e n   0 , 1   und  1  mm  l a g .   Das  S c h ü t t g e -  

w i c h t   e r h ö h t   s i c h   d a d u r c h   a u f  7 6 0   g / l .   Die  R i e s e l f ä h i g k e i t  

ä n d e r t e   s i c h   i n n e r h a l b   d e r   F e h l e r g r e n z e n   n i c h t .  

Das  G e m i s c h   e r w i e s   s i c h   a l s   h o c h w e r t i g e s ,   im  T e m p e r a t u r b e -  

r e i c h   z w i s c h e n   30  *  und  100  °C  e i n s e t z b a r e s   W a s c h m i t t e l .  

H i n s i c h t l i c h   d e r   E i n s p ü l b a r k e i t   und  d e r   R ü c k s t a n d s b i l d u n g  

in   den  E i n g a b e v o r r i c h t u n g e n   v o l l a u t o m a t i s c h e r   W a s c h m a -  

s c h i n e n   w a r e n   k e i n e   U n t e r s c h i e d e   z w i s c h e n   e i n e m   l o c k e r e n  

S p r ü h p u l v e r   und  dem  V e r s u c h s p r o d u k t   e r k e n n b a r .   Die  L ö -  

s u n g s e i g e n s c h a f t e n   des   u n t e r   (d)  a u f g e f ü h r t e n   V e r g l e i c h s -  

p r o d u k t e s   w a r e n   d e m g e g e n ü b e r   s c h l e c h t e r ,   w o d u r c h   es  z u  

R ü c k s t a n d s b i l d u n g   in   d e r   E i n s p ü l v o r r i c h t u n g   und  au f   d e n  

T e x t i l i e n   k a m .  



B e i s p i e l   2 

Für  die  k o n t i n u i e r l i c h e   H e r s t e l l u n g   des  S l u r r i e s   wurde  die  i n  

B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n e   Appara tu r ,   bes tehend   aus  3  h i n t e r e i n a n d e r  

g e s c h a l t e t e n   M i s c h b e h ä l t e r n v e r w e n d e t .   Über  eine  z u s ä t z l i c h e ,   m i t  

e iner   k o n t i n u i e r l i c h   a r b e i t e n d e n   D o s i e r u n g s v o r r i c h t u n g   v e r s e h e n e n  

Zuführung  konnten  w e i t e r e   F l ü s s i g b e s t a n d t e i l e ,   i n s b e s o n d e r e   f l ü s s i g e  

bzw,  geschmolzene  n i c h t i o n i s c h e   Tens ide ,   in  das  zur  Hochdruckpumpe 

führende  L e i t u n g s s y s t e m   zwischen  dynamischem  Sieb  und  H o m o g e n i s a t o r  

e i n g e s p e i s t   w e r d e n .  

Als  n i c h t i o n i s c h e   Tensidkomponente   (a)  d i en te   ein  Gemisch  aus  N o n y l -  

phenol  +  6  EO  und  Nonylphenol   +  10  EO  im  G e w i c h t s v e r h ä l t n i s   1  :  2 .  

Hiervon  wurden  33  %  in  den  l e t z t e n   M i s c h b e h ä l t e r   und  67  %  in  da s  

zur  Hochdruckpumpe  führende   L e i t u n g s s y s t e m   e i n g e l e i t e t .   Die  Rezep-  

tur  en t sp r ach   der  in  Tabe l l e   1  mit  der  Abwandlung,  daß  der  Ante i l   an 

n i c h t i o n i s c h e m   Tensid   12,3  kg  be t rug   und  die  D i f f e r e n z   bis  123,2  kg  

aus  e iner   wäßrigen  N a t r i u m s u l f a t - L ö s u n g   (Wasse rgeha l t   50  Gew.-%)  b e -  

s tand.   Die  m i t t l e r e   V e r w e i l z e i t   des  Gesamtansa tzes   be t rug   w e n i g e r  

als   5  Minuten,  die  des  n i c h t i o n i s c h e n   Tensids   weniger  a ls   1  M i n u t e .  

Die  V i s k o s i t ä t   des  Ansatzes   be t rug   am  Ausgang  des  3.  M i s c h b e h ä l t e r s  

10  800  m P a · s .  

Die  Sprüht rocknung  e r f o l g t e   un te r   den  in  B e i s p i e l   1  angegebenen  Be-  

dingungen  auf  einen  bei  130  °C  e n t f e r n b a r e n   Wasse rgeha l t   von  13 ,5  

Gew.-%.  Das  Sprühproduk t   wies  ein  S c h ü t t g e w i c h t   von  630  g/1  auf .   Nach 

dem  Bestäuben  (Pudern)  mit  2,5  Gew.-%  an  f e i n t e i l i g e m ,   k r i s t a l l i n e m  

Zeoli th-NaA  e rhöh te   s ich  das  S c h ü t t g e w i c h t   auf  680  g / l .   96,5  Gew.-% 

des  Produktes   wiesen  eine  Korngröße  von  0,2  bis   0,8  mm  auf.  Der  An- 

t e i l   an  Grobkorn  (über   1,6  mm)  und  Staub  (un te r   0,1  mm)  lag  u n t e r  

0,5  Gew.-%.  Die  auf  t rockenen   Sand  bezogene  R i e s e l f ä h i g k e i t   b e t r u g  

87  %. 



1.  V e r f a h r e n   z u r   H e r s t e l l u n g   e i n e r   k ö r n i g e n ,   f r e i f l i e -  

ß e n d e n ,   i n   W a s s e r   s c h n e l l   l ö s l i c h e n   W a s c h m i t t e l k o m -  

p o n e n t e   m i t   e i n e m   S c h ü t t g e w i c h t   von  m i n d e s t e n s   600  g / l  

und  e i n e r   K o r n g r ö ß e   von  0 , 1   b i s   2  mm  mi t   e i n e m   G e h a l t  

an  ( a )   a l k o x y l i e r t e n   n i c h t i o n i s c h e n   T e n s i d e n ,   (b)   a n o r -  
g a n i s c h e n   T r ä g e r s u b s t a n z e n ,   ( c )   s o n s t i g e n   o r g a n i s c h e n  

W a s c h h i l f s s t o f f e n   und  (d)   a d s o r p t i v   bzw.   a l s   H y d r a t  

g e b u n d e n e m   W a s s e r ,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  m a n  

z w e c k s   H e r s t e l l u n g   d e r   W a s c h m i t t e l k o m p o n e n t e ,   e n t h a l -  

t e n d   10  b i s   28  Gew.-%  des  B e s t a n d t e i l s   ( a ) ,   40  b i s  

80  Gew.-%  des   B e s t a n d t e i l s   ( b ) ,   0 , 5   b i s   10  Gew.-%  d e s  

B e s t a n d t e i l s   ( c ) ,   10  b i s   20  Gew.-%  des   B e s t a n d t e i l s  

(d)   und  w e n i g e r   a l s   0 , 5   Gew.-%  an  a n i o n i s c h e n   T e n s i d e n ,  

e i n e n   w ä ß r i g e n   A n s a t z   d e r   I n h a l t s s t o f f e ,   d e r   e i n e   V i s -  

k o s i t ä t   von  4000   b i s   2 0 0 0 0   m P a . s   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r  

von  85  b i s   105  °C  a u f w e i s t ,   k o n t i n u i e r l i c h   h o m o g e n i -  

s i e r t   und  i h n   m i t t e l s   Düsen   u n t e r   e i n e m   D r u c k   von  2 0  

b i s   45  b a r   b e i   e i n e m   D u r c h m e s s e r   de r   D ü s e n a u s t r i t t s -  

ö f f n u n g   von  2 , 5   b i s   5  mm  in  e i n e n   T r o c k e n t u r m   v e r -  

s p r ü h t ,   w o b e i   das   V e r h ä l t n i s   von  Druck   am  D ü s e n e i n g a n g  

zum  D u r c h m e s s e r   de r   D ü s e n a u s t r i t t s ö f f n u n g   4  b i s   1 8  

b a r / m m   b e t r ä g t .  



2.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

daß  d e r   G e h a l t   des   M i t t e l s   an  ( a )   12  b i s   25  G e w . - % ,  

i n s b e s o n d e r e   15  b i s   23  G e w . - % ,   an  (b)  45  b i s   7 0  

G e w . - % ,   an  a n i o n i s c h e n   T e n s i d e n   0  %  und  an  a d s o r p t i v  

bzw.  a l s   H y d r a t   g e b u n d e n e m   W a s s e r   12  b i s   18  G e w . - %  

b e t r ä g t .  

3.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1  und  2,  d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß  d e r   G e h a l t   an  a n o r g a n i s c h e n   T r ä g e r -  

s u b s t a n z e n   45  b i s   70  Gew.-%  b e t r ä g t ,   w o b e i   d e r   A n -  

t e i l   an  N a t r i u m t r i p o l y p h o s p h a t   0  b i s   60  G e w . - % ,   v o r -  

z u g s w e i s e   10  b i s   50  G e w . - % ,   an  N a t r i u m s i l i k a t   ( Z u -  

s a m m e n s e t z u n g   N a 2 O  :   SiO2 -  =  1  :   1 , 5   b i s   1  :   3 , 5 ,  

v o r z u g s w e i s e   1  :   2  b i s   1  :   2 , 5 )   5  b i s   20  G e w . - % ,   v o r -  

z u g s w e i s e   6  b i s   15  Gew.-%  und  an  w a s s e r h a l t i g e m   N a -  

t r i u m a l u m o s i l i k a t   vom  Z e o l i t h - A - T y p   0  b i s   40  G e w . - % ,  

v o r z u g s w e i s e   3  b i s   30  Gew.-%  b e t r ä g t .  

4.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1  b i s   3,   d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß   man  e i n e   V i s k o s i t ä t   des  w ä ß r i g e n   A n -  

s a t z e s   von  5000  b i s   1 5 0 0 0   m P a . s   b e i   e i n e r   T e m p e r a -  

t u r   von  90  b i s   102  °C  e i n s t e l l t .  

5.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1  b i s   4 ,   d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß  man  e i n e n   W a s s e r g e h a l t   des   w ä ß r i g e n  

A n s a t z e s   von  50  b i s   35  G e w . - % ,   v o r z u g s w e i s e   v o n  
45  b i s   38  Gew.-%  e i n s t e l l t .  

6.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1  b i s   5,  d a d u r c h   g e k e n n -  
z e i c h n e t ,   daß  man  das  A n s e t z e n   und  H o m o g e n i s i e r e n  
des  w ä ß r i g e n   A n s a t z e s   in   e i n e r   K a s k a d e   von  2  o d e r  
m e h r e r e n   h i n t e r e i n a n d e r g e s c h a l t e t e n   M i s c h e r n   d u r c h -  
g e f ü h r t   und  e i n e   m i t t l e r e   V e r w e i l z e i t   des  A n s a t z e s  
in  den  M i s c h e r n   n i c h t   m e h r   a l s   10  M i n u t e n ,   i n s b e -  
s o n d e r e   n i c h t   m e h r   a l s   5  M i n u t e n   e i n h ä l t .  



7.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   1  b i s   6,  d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß  das  V e r s p r ü h e n   des  w ä ß r i g e n   A n s a t z e s  

u n t e r   e i n e m   D r u c k   von  30  b i s   40  b a r   m i t t e l s   D ü s e n  

mi t   e i n e m   D u r c h m e s s e r   d e r   A u s t r i t t s ö f f n u n g   v o n  

3 , 0   b i s   4 ,0   mm  e r f o l g t ,   w o b e i   das  V e r h ä l t n i s   v o n  

Druck   zu  D u r c h m e s s e r   d e r   A u s t r i t t s ö f f n u n g   7 ,5   b i s  

1 3 , 5   b a r / m m   b e t r ä g t .  

8 .   V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1  b i s   7 ,   d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß  man  d i e   T r o c k e n g a s e   a u f   e i n e   E i n g a n g s -  

t e m p e r a t u r   im  S p r ü h t u r m   von  180  b i s   240  °C  e i n s t e l l t  

und  d i e   T r o c k e n g a s e   im  G e g e n s t r o m   zum  v e r s p r ü h t e n  

Gut  f ü h r t .  

9 .   V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1  b i s   8 ,   d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß  man  das  g e s p r ü h t e   M i t t e l   i n n e r h a l b  

von  2  M i n u t e n   a u f   T e m p e r a t u r e n   u n t e r h a l b   35  ° C  

a b k ü h l t .  

10 .   V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   1  b i s   9 ,   d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß  man  das   M i t t e l   mi t   e i n e m   f e i n t e i l i g e n  

Ü b e r z u g s -   bzw.  F l u i d i s i e r u n g s m i t t e l   p u d e r t .  
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