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  Granulierter  Waschmittelbuilder,  bestehend  aus: 
65  bis  80  Gew.-%  eines  wasserunlöslichen,  zum  Bin- 

den  von  Calcium  befähigten  Silikates  in  Form  einer  feinver- 
teilten,  gebundenes  Wasser  enthaltenden,  synthetisch  her- 
gestellten,  wasserunlöslichen,  kristallinen  Verbindung  der 
allgemeinen  Formel 

in  der  Kat  ein  mit  Calcium  austauschbares  Kation  der  Wer- 
tigkeit  n,  x  eine  Zahl  von  0,7  bis  1,5  Me  Bor  oder  Aluminium 
und  y  eine  Zahl  von  0,8  bis  6  bedeuten, 
4  bis  10  Gew.-%  Natriumnitrilotriacetat 
1.5 bis  3  Gew.-%  nichtionisches Tensid 
0 bis  1  Gew.-%  Alkali 
0,5  bis  1,5  Gew.-%  Carboxymethylcellulose  und/oder 

Methylcellulose 
Rest  Wasser, 

kann  durch  Sprühtrocknen  einer  wäßrigen  Suspension,  in 
der  alle  Komponenten  dispergiert  bzw.  gelöst  sind,  herge- 
stellt  werden. 



P u l v e r f ö r m i g e r   Z e o l i t h   des   Typs  A,  d e r   a l s   P h o s p h a t s u b s t i -  

t u t   in   W a s c h m i t t e l n   e i n g e s e t z t   w e r d e n   k a n n ,   s t e l l t   a u f g r u n d  

s e i n e r   k l e i n e n   T e i l c h e n g r ö s s e   e i n   k l u m p i g e s ,   zu r   A g g l o m e r a -  

t i o n   n e i g e n d e s   P u l v e r   d a r .   Es  i s t   s c h w i e r i g ,   d i e s e s   Z e o l i t h -  

p u l v e r   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   zu  e i n e m  

h o m o g e n e n   P u l v e r   zu  v e r m i s c h e n .   E r s c h w e r e n d   w i r k t ,   daß  d a s  

f e r t i g e   G e m i s c h   w i e d e r   zum  E n t m i s c h e n   n e i g t .  

Um  d i e s e s   M i s c h p r o b l e m   zu  v e r m e i d e n ,   w e r d e n   den  b e r e i t s   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 k o m p o n e n t e n   Z e o l i t h g r a n u l a t e   z u g e s e t z t .  

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

w ä s s r i g e n   S u s p e n s i o n   des   Z e o l i t h p u l v e r s   u n t e r   Z u s a t z   von  w e i -  

t e r 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   h e r g e s t e l l t .  

Es  i s t   b e k a n n t ,   Z e o l i t h g r a n u l a t e   h e r z u s t e l l e n   und  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   z u z u m i s c h e n   ( v g l .   DE-OS  31  20  7 4 4 ,  

GB-PS  1  429  1 4 3 ) .   Die   b e k a n n t e n   Z e o l i t h g r a n u l a t e   h a b e n   d e n  

N a c h t e i l ,   daß  s i e   n i c h t   d i e   an  s i e   g e s t e l l t e n   A n f o r d e r u n g e n  

e r f ü l l e n .   So  i s t   e s  n o t w e n d i g ,   daß  das   Z e o l i t h g r a n u l a t   e i n   u n -  

v e r m i n d e r t e s   C a l c i u m b i n d e v e r m ö g e n ,   e i n e   g u t e   R e d i s p e r g i e r b a r -  

k e i t   und  e i n e   g u t e   T r a n s p o r t -   und  K o r n s t a b i l i t ä t   a u f w e i s t .   V o n  

b e s o n d e r e m   B e l a n g   i s t   e i n   m ö g l i c h s t   n i e d r i g e r   S t a u b g e h a l t .  



G e g e n s t a n d   d e r   E r f i n d u n g   i s t   e i n   g r a n u l i e r t e r   W a s c h m i t t e l -  

b u i l d e r ,   b e s t e h e n d   a u s :  

65  b i s   80  Gew.-%  e i n e s   w a s s e r u n l ö s l i c h e n ,   zum  B i n d e n  

von  C a l c i u m   b e f ä h i g t e n   S i l i k a t e s   in  Form  e i n e r   f e i n v e r t e i l -  

t 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 ,   s y n t h e t i s c h   h e r g e -  

s t e l l t e n ,   w a s s e r u n l ö s l i c h e n ,   k r i s t a l l i n e n   V e r b i n d u n g   d e r  

a l l g e m e i n e n   F o r m e l  

in  d e r   Kat   e i n   m i t   C a l c i u m   a u s t a u s c h b a r e s   K a t i o n   d e r   W e r -  

t i g k e i t   n,  x  e i n e   Zah l   von  0 ,7   b i s   1 ,5   Me  Bor  o d e r   A l u m i n i u m  

und  y  e i n e   Zahl   von  0 ,8   b i s   6  b e d e u t e n  

4  b i s   10  Gew.-%  N a t r i u m n i t r i l o t r i a c e t a t  

1,5  b i s   3  Gew.-%  n i c h t i o n i s c h e s   T e n s i d  

0  b i s   1  Gew.-%  A l k a l i  

0 ,5   b i s   1,5  Gew.-%  C a r b o x y m e t h y l c e l l u l o s e   u n d / o d e r  

M e t h y l c e l l u l o s e  

R e s t   W a s s e r  

Die  dem  e r f i n d u n g e s g e m ä ß e n   W a s c h m i t t e l b u i l d e r   kann   d i e   Kom-  

p o n e n t e   gemäß  d e r   F o r m e l   I  k r i s t a l l i n   s e i n .  

B e v o r z u g t e r w e i s e   k a n n   d i e   K o m p o n e n t e   gemäß  d e r   F o r m e l   I  e i n  

A l u m i n i u m s i l i k a t   e i n g e s e t z t   w e r d e n .  

In  d e r   F o r m e l   I  kann   y  e i n e   Zahl   von  1 ,3  b i s   4  b e d e u t e n .  

Die  k r i s t a l l i n e   K o m p o n e n t e   gemäß  d e r   F o r m e l   I  kann   i n  

e i n e r   b e v o r z u g t e n   A u s f ü h r u n g s f o r m   e i n   Z e o l i t h   des   Typs  A 

s e i n .  



Die  A l u m i n i u m s i l i k a t e   gemäß  d e r   F o r m e l   I  k ö n n e n   n a t ü r l i c h   v o r -  
kommende  o d e r   a b e r   s y n t h e t i s c h   h e r g e s t e l l t e   P r o d u k t e   s e i n ,   w o -  
b e i   d i e   s y n t h e t i s c h   h e r g e s t e l l t e n   P r o d u k t e   b e v o r z u g t   s i n d .   D i e  

H e r s t e l l u n g   kann   z . B .   d u r c h   R e a k t i o n   von  w a s s e r l ö s l i c h e n   S i l i -  

k a t e n   m i t   w a s s e r l ö s l i c h e n   A l u m i n a t e n   in  G e g e n w a r t   von  W a s s e r   e r -  

f o l g e n .   Zu  d i e s e m   Zweck  k ö n n e n   w ä s s r i g e   L ö s u n g e n   d e r   A u s g a n g s -  
m a t e r i a l i e n   m i t e i n a n d e r   v e r m i s c h t   o d e r   e i n e   in   f e s t e m   Z u s t a n d  

v o r l i e g e n d e   K o m p o n e n t e   m i t   d e r   a n d e r e n ,   a l s   w ä s s r i g e   L ö s u n g   v o r -  

l i e g e n d e n   K o m p o n e n t e   u m g e s e t z t   w e r d e n .   Auch  d u r c h   V e r m i s c h e n  

b e i d e r ,   in   f e s t e m   Z u s t a n d   v o r l i e g e n d e r   K o m p o n e n t e n   e r h ä l t   man 
b e i   A n w e s e n h e i t   von  W a s s e r   d i e   g e w ü n s c h t e n   A l u m i n i u m s i l i k a t e .  

Auch  aus   A l (OH)2 , '   A1203  o d e r   SiO2  l a s s e n   s i c h   d u r c h   U m s e t z e n  

m i t   A l k a l i s i l i k a t -   bzw.  A l k a l i a l u m i n a t - L ö s u n g e n   A l u m i n i u m s i l i -  

k a t e   h e r s t e l l e n .   Die  H e r s t e l l u n g   kann   auch   n a c h   w e i t e r e n   b e -  

k a n n t e n   V e r f a h r e n   e r f o l g e n .   I n s b e s o n d e r e   b e z i e h t   s i c h   d i e   E r -  

f i n d u n g   a u f   A l u m i n i u m s i l i k a t e ,   d i e   e i n e   d r e i d i m e n s i o n a l e   Raum-  

g i t t e r s t r u k t u r   a u f w e i s e n .  

Das  b e v o r z u g t e ,   e t w a   im  B e r e i c h   von  100  b i s   200  mg  CaO/g  AS 

m e i s t   b e i   e t w a   100  b i s   180  mg  CaO/g  AS  l i e g e n d e   C a l c i u m b i n d e -  

v e r m ö g e n   f i n d e t   s i c h   v o r   a l l e m   b e i   V e r b i n d u n g e n   d e r   Z u s a m m e n -  

s e t z u n g :  

D i e s e   S u m m e n f o r m e l   u m f a ß t   zwe i   Typen  v e r s c h i e d e n e r   K r i s t a l l -  

s t r u k t u r e n   (bzw.  d e r e n   n i c h t   k r i s t a l l i n e   V o r p r o d u k t e ) ,   d i e  

s i c h   a u c h   d u r c h   i h r e   S u m m e n f o r m e l n   u n t e r s c h e i d e n .   Es  s i n d  

d i e s :  



Die  u n t e r s c h i e d l i c h e n   K r i s t a l l s t r u k t u r e n   z e i g e n   s i c h   i m  

R ö n t g e n b e u g u n g s d i a g r a m m .  

Das  in   w ä s s r i g e r   S u s p e n s i o n   v o r l i e g e n d e   k r i s t a l l i n e   A l u m i n i u m -  

s i l i k a t   l ä ß t   s i c h   d u r c h   F i l t r a t i o n   von  de r   v e r b l e i b e n d e n   w ä s s r i -  

gen  L ö s u n g   a b t r e n n e n   und  t r o c k n e n .   Je  nach   den  T r o c k n u n g s b e -  

d i n g u n g e n   e n t h ä l t   das   P r o d u k t   mehr  o d e r   w e n i g e r   g e b u n d e n e s  

W a s s e r .   Die  A l u m i n i u m s i l i k a t e   b r a u c h e n   j e d o c h   n a c h   i h r e r   H e r -  

s t e l l u n g   zu r   B e r e i t u n g   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   W a s c h m i t t e l -  

b u i l d e r   ü b e r h a u p t   n i c h t   g e t r o c k n e t   zu  w e r d e n ;   v i e l m e h r   k a n n  

-  und  d i e s   i s t   b e s o n d e r s   v o r t e i l h a f t  -   e i n e   von  d e r   H e r s t e l l u n g  

noch   f e u c h t e s   A l u m i n i u m s i l i k a t   v e r w e n d e t   w e r d e n .  

Die  T e i l c h e n g r ö ß e   d e r   e i n z e l n e n   A l u m i n i u m s i l i k a t p a r t i k e l   k a n n  

v e r s c h i e d e n   s e i n   und  z . B .   im  B e r e i c h   z w i s c h e n   0 , 1  µ   und  0,1  mm 

l i e g e n .   D i e s e   A n g a b e   b e z i e h t   s i c h   a u f   d i e   P r i m ä r t e i l c h e n g r ö ß e ,  

d . h .   d i e   Größe   d e r   b e i   d e r   F ä l l u n g   und  g e g e b e n e n f a l l s   d e r   a n -  

s c h l i e ß e n d e n   K r i s t a l l i s a t i o n   a n f a l l e n d e n   T e i l c h e n .   Mit   b e s o n -  

d e r e m   V o r t e i l   v e r w e n d e t   man  A l u m i n i u m s i l i k a t e ,   d i e   zu  w e n i g -  

s t e n s   80  Gew.-%  aus   T e i l c h e n   e i n e r   Größe  von  10  b i s   0 .01  µm, 

i n s b e s o n d e r e   von  8  b i s   0,1  µm  b e s t e h e n .  

V o r z u g s w e i s e   e n t h a l t e n d   d i e s e   A l u m i n i u m s i l i k a t e   k e i n e   P r i m ä r -  

bzw.  S e k u n d ä r t e i l c h e n   mehr   m i t   D u r c h m e s s e r n   o b e r h a l b   von  45  gm. 

Als   S e k u n d ä r t e i l c h e n   w e r d e n   T e i l c h e n ,   d i e   d u r c h   A g g l o m e r a t i o n  

d e r   P r i m ä r t e i l c h e n   zu  g r ö ß e r e n   G e b i l d e n   e n t s t a n d e n   s i n d ,   b e -  

z e i c h n e t .  

Im  H i n b l i c k   au f   d i e   A g g l o m e r a t i o n   d e r   P r i m ä r t e i l c h e n   zu  g r ö ß e r e n  

G e b i l d e n   h a t   s i c h   d i e   V e r w e n d u n g   d e r   von  i h r e r   H e r s t e l l u n g  



noch   f e u c h t e n   A l u m i n i u m s i l i k a t e   zu r   H e r s t e l l u n g   d e r   e r f i n d u n g s -  

g e m ä ß e n   W a s c h m i t t e l b u i l d e r   b e s o n d e r s   b e w ä h r t ,   da  s i c h   h e r a u s -  

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

e i n e   B i l d u n g   von  S e k u n d ä r t e i l c h e n   p r a k t i s c h   v o l l s t ä n d i g   u n t e r -  

b u n d e n   w i r d .  

In  e i n e r   b e s o n d e r s   b e v o r z u g t e n   A u s f ü h r u n g s f o r m   d e r   E r f i n -  

dung  w i r d   a l s   K o m p o n e n t e   A  p u l v e r f ö r m i g e r   Z e o l i t h   des  Typs  A 

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

D e r a r t i g e   Z e o l i t h p u l v e r   k ö n n e n   gemäß  DE-AS  24  47  021,  DE-AS 

25  17  218,   DE-OS  26  52  419 ,   DE-OS  26  51  420,   DE-OS  26  51  4 3 6 ,  

DE-OS  26  51  437,   DE-OS  26  51  445  o d e r   DE-OS  26  51  485  h e r g e -  

s t e l l t   w e r d e n .   S ie   w e i s e n   dann   d i e   d o r t   a n g e g e b e n e n   T e i l c h e n -  

v e r t e i l u n g s k u r v e n   a u f .  

In  e i n e r   b e s o n d e r s   b e v o r z u g t e n   A u s f ü h r u n g s f o r m   kann  e i n   p u l -  

v e r f ö r m i g e r   Z e o l i t h   des   Typs   A  v e r w e n d e t   w e r d e n ,   de r   d i e   i n  

d e r   DE-OS  26  51  485  b e s c h r i e b e n e   T e i l c h e n g r ö s s e n v e r t e i l u n g  

a u f w e i s t .  

A l s   n i c h t i o n i s c h e   T e n s i d e   s i n d   A n l a g e r u n g s p r o d u k t e   von  4  b i s  

40,  v o r z u g s w e i s e   4  b i s   20  Mol  Ä t h y l e n o x i d   an  1  Mol  F e t t a l k o h o l ,  

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

s u l f o n a m i d   v e r w e n d b a r .   B e s o n d e r s   w i c h t i g   s i n d   d i e   A n l a g e r u n g s -  

p r o d u k t e   von  5  -   16  Mol  Ä t h y l e n o x i d   an  K o k o s -   o d e r   T a l g f e t t -  

a l k o h o l e ,   an  O l e y l a l k o h o l   o d e r   an  s e k u n d ä r e   A l k o h o l e   m i t  

8  -   18,  v o r z u g s w e i s e   1 2  -   18  C - A t o m e n ,   s o w i e   an  Mono-  o d e r  

D i a l k y l p h e n o l e   m i t   6  -   14  C - A t o m e n   in  den  A l k y l r e s t e n .   Von  b e -  

s o n d e r e m   I n t e r e s s e   i s t   das   A n l a g e r u n g s p r o d u k t   von  5  Mol  Ä t h y -  

l e n o x i d   an  T a l g f e t t a l k o h o l .   Neben   d i e s e n   w a s s e r l ö s l i c h e n   n i c h t -  

i o n o s c h e n   T e n s i d e n   s i n d   a b e r   auch   n i c h t   bzw.  n i c h t   v o l l s t ä n d i g  



w a s s e r l ö s l i c h e   P o l y g l y k o l ä t h e r   m i t   1  -   4  Ä t h y l e n g l y k o l ä t h e r -  

r e s t e n   im  M o l e k ü l   von  I n t e r e s s e ,   i n s b e s o n d e r e   wenn  s i e   z u -  

sammen  m i t   w a s s e r l ö s l i c h e n   n i c h t i o n i s c h e n   o d e r   a n i o n i s c h e n  

T e n s i d e n   e i n g e s e t z t   w e r d e n .  

W e i t e r h i n   s i n d   a l s   n i c h t i o n i s c h e   T e n s i d e   d i e   w a s s e r l ö s l i c h e n ,  

2 0  -   250  Ä t h y l e n g l y k o l ä t h e r g r u p p e n   und  1 0  -   100  P r o p y l e n -  

g l y k o l ä t h e r g r u p p e n   e n t h a l t e n d e n   A n l a g e r u n g s p r o d u k t e   v o n  

Ä t h y l e n o x i d   an  P o l y p r o p y l e n g l y k o l ,   A l k y l e n d i a m i n - 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 e   m i t   1  -   10  C - A t o m e n  

in  d e r   A l k y l k e t t e   b r a u c h b a r ,   in  d e n e n   d i e   P o l y p r o p y l e n g l y -  

k o l k e t t e   a l s   h y d r o p h o b e r   R e s t   f u n g i e r t .  

Auch  n i c h t i o n i s c h e   T e n s i d e   vom  Typ  d e r   A m i n o x i d e   o d e r   S u l f -  

o x i d e   s i n d   v e r w e n d b a r .  

Von  b e s o n d e r e m   I n t e r e s s e   i s t   f ü r   d i e   V e r w e n d u n g   a l s   n i c h t -  

i o n i s c h e s   T e n s i d   e i n   G e m i s c h   m i n d e s t e n s   z w e i e r   u n t e r s c h i e d -  

l i c h e r   F e t t a l k o h o l e t h o x y l a t e   auf   B a s i s   I s o t r i d e c y l a l k o h o l  

o d e r   e i n e m   a l i p h a t i s c h e n   C 1 3 - A l k o h o l   und  E t h y l e n o x i d .   B e v o r -  

z u g t   w i r d   e i n   G e m i s c h   aus   F e t t a l k o h o l e t h o x y l a t   m i t   4 ,5   b i s  

5 ,5   EO  und  F e t t a l k o h o l e t h o x y l a t   m i t   6  b i s   8  EO  e i n g e s e t z t .  

W e i t e r h i n   kann  a l s   n i c h t i o n i s c h e s   T e n s i d   e i n e   M i s c h u n g   v o n  

m i n d e s t e n s   zwei   v e r s c h i e d e n e n   A l k y l p h e n o l ä t h o x y l a t e n   d e r  

F o r m e l  

v e r w e n d e t   w e r d e n .  



R  kann   d a b e i   e i n   a l i p h a t i s c h e r   R e s t   m i t   1  b i s   15,  b e i s p i e l s -  

w e i s e   -CH3,   -C2H5 '   P r o p y l ,   B u t y l ,   P e n t y l ,   H e x y l - ,   H e p t y l - ,  

O c t y l -   und  Nonyl   v o r z u g s w e i s e   m i t   9  C-Atomen  wie  Nonyl   s e i n .  

Der  R e s t   R  kann   in   o r t h o ,   me ta   o d e r / u n d   p a r a - S t e l l u n g   s u b -  

s i t u t i e r t   s e i n .   Es  k ö n n e n   a u c h   G e m i s c h e   e i n g e s e t z t   w e r d e n ,  

in   d e n e n   n e b e n   p - s u b s t i t u i e r t e m   A r y l r i n g   auch   o - s u b s t i t u -  

i e r t e r   B e n z o l r i n g   v o r h a n d e n   i s t .   Es  w e r d e n   G e m i s c h e   e i n g e -  

s e t z t ,   in   d e n e n   zu  90  %  e i n e   p - S u b s t i t u t i o n   und  zu  10  % 

e i n e   o r t h o - S u b s t i t u t i o n   v o r l i e g t .  

n  k a n n   b e i   dem  e i n e n   in   d e r   M i s c h u n g   v e r w e n d e t e n   A l k y l p h e n o l -  

ä t h o x y l a t   2  b i s   7,  v o r z u g s w e i s e   4  b i s   6,  i n s b e s o n d e r e   5  u n d  

b e i   dem  a n d e r e n   A l k y l p h e n o l ä t h o x y l a t   8  b i s   15,  v o r z u g s w e i s e  
8  b i s   12,  i n s b e s o n d e r e   9  o d e r   10  b e d e u t e n .   n  kann  a b e r   a u c h  

b e i   G e m i s c h e n   den  A l k y l p h e n o l a t e   j e w e i l s   7  o d e r   9  o d e r   12 

b e d e u t e n .  

Die  A l k y l p h e n o l ä t h o x y l a t e   und  d i e   I s o t r i d e c y l e t h o x y l a t e   k ö n -  

nen  j e w e i l s   in  b e l i e b i g e r   M i s c h u n g ,   v o r z u g s w e i s e   in  e inem  V e r -  

h ä l t n i s   von  1:9  b i s   9 : 1 ,   v o r z u g s w e i s e   2:3  b i s   3 : 2 ,   i n s b e s o n -  

d e r e   0 , 9 : 1   b i s   1 , 1 : 0 , 9  e i n g e s e t z t   w e r d e n .   Dabe i   e n t s p r e c h e n  

d i e   A l k y l p h e n o l ä t h o x y l a t e   d e r   F o r m e l ,   in  de r   R  =  Nonyl   u n d  

n  = 5   bzw.  9  b e d e u t e n .  

Als   A l k a l i   k ö n n e n   NaOH  u n d / o d e r   KOH  e i n g e s e t z t   w e r d e n .  

Das  e r f i n d u n g s g e m ä ß e   Z e o l i t h g r a n u l a t   w e i s t   e i n   e x t r e m   h o h e s  

A d s o r p t i o n s v e r m ö g e n   f ü r   z . B .   W a s s e r   a u f .   Es  i s t   obwoh l   e s  

das   N a t r i u m s a l z   d e r   N i t r i l o t r i e s s i g s ä u r e   e n t h ä l t ,   w e l c h e s  

h y g r o s k o p i s c h   i s t ,   s e l b s t   n i c h t   h y g r o s k o p i s c h .  



Der  e r f i n d u n g s g e m ä ß e ,   g r a n u l i e r t e   W a s c h m i t t e l b u i l d e r   k a n n  

d a h e r   v o r t e i l h a f t e r w e i s e   m i t   den  a n d e r 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   v e r m i s c h t   w e r d e n ,   ohne   daß  es  zu  E n t m i s c h u n g e n   k o m m t .  

Auf  d i e s e   We i se   w e r d e n   d i e   h o h e n   E n e r g i e k o s t e n   e i n g e s p a r t ,  

d i e   n o t w e n d i g   w ä r e n ,   wenn  d i e   H e r s t e l l u n g   des   v o l l s t ä n d i g e n  

W a s c h m i t t e l s   d u r c h   S p r ü h t r o c k n u n g   u n t e r   E n t f e r n u n g   e i n e s  

g r o ß e n   A n t e i l e s   an  W a s s e r   e r f o l g e n   w ü r d e .  

Das  so  e r h a l t e n e   W a s c h m i t t e l   i s t   p h o s p h a t f r e i .  

B e i s p i e l e  

Es  w i r d   e i n   Z e o l i t h - A - F i l t e r k u c h e n   gemäß  DE-OS  26  51  485  h e r -  

g e s t e l l t .   Der  d a b e i   e r h a l t e n e   p u l v e r f ö r m i g e   Z e o l i t h   des   Typs  A 

w e i s t   das   d o r t   a n g e g e b e n e   T e i l c h e n s p e k t r u m   a u f .  

Der  Z e o l i t h - A - F i l t e r k u c h e n   w i r d   m i t   e i n e m   D i s s o l v e r   a u f g e -  

r ü h r t   und  a n s c h l i e ß e n d   in  e i n e m   50  1  Gefäß   au f   45°C  t e m p e r i e r t .  

D o r t   w i r d   das   n i c h t i o n i s c h e   T e n s i d   mi t   7 5  -   76  U/min  m i t  

e i n e m   M I G - R ü h r e r   15'   e i n g e r ü h r t ,   w o b e i   d i e   T e m p e r a t u r   d e s  

S l u r r i e s   a u f   50°C  a n s t e i g t .  

Es  w e r d e n   d i e   f o l g e n d e n   S u b s t a n z e n   a l s   n i c h t i o n i s c h e s   T e n -  

s i d   e i n g e s e t z t :  

1.  I s o t r i d e c y l a l k o h o l e t h o x y l a t   5  Mol  EO 

2.  I s o t r i d e c y l a l k o h o l e t h o x y l a t   6 . 7 5   Mol  EO 

3.  N o n y l p h e n o l e t h o x y l a t   5  EO 

4.  N o n y l p h e n o l e t h o x y l a t   9  EO 

5.  T a l g a l k o h o l e t h o x y l a t   5  EO 



Die  e r h a l t e n e   S u s p e n s i o n   w i r d   m i t   den  ü b r i g e n   in  den  T a b e l l e n  

a u f g e f ü h r t e n   B e s t a n d t e i l e n   v e r m i s c h t   und  a n s c h l i e ß e n d   s p r ü h -  

g e t r o c k n e t   ( D ü s e n t r o c k n e r   E i n g a n g s t e m p e r a t u r   180°C  A b l u f t -  

t e m p e r a t u r   7 5 ° C ) .  

Die  E r g e b n i s s e   s i n d   in  d e r   f o l g e n d e n   T a b e l l e   1  a u f g e f ü h r t :  





Der  in   d e r   T a b e l l e   I  a u f g e f ü h r t e   S t a u b t e s t   nach   Dr.  G r o s c h o p p  

w i r d   wie   f o l g t   d u r c h g e f ü h r t :  

Das  ü b e r   e i n e   S c h ü t t e l r i n n e   in   e i n e n   Z y l i n d e r   f a l l e n d e   P u l v e r  

w i r d   in  e i n e m   u n t e r   d e r   S c h ü t t s t e l l e   s t e h e n d e n   Gefäß  a u f g e f a n -  

gen ,   w ä h r e n d   s i c h   d i e   S t a u b a n t e i l e   a u ß e r h a l b   d i e s e s   G e f ä ß e s  

a u f   d e r   B o d e n p l a t t e   des   Z y l i n d e r s   a b s e t z e n   und  g r a v i m e t r i s c h  

b e s t i m m t   w e r d e n   k ö n n e n .   D a b e i   w i r d   das   f o l g e n d e   G e r ä t   v e r w e n -  

d e t .  

A p p a r a t u r   z u r - B e s t i m m u n g   des   S t a u b e s ,   b e s t e h e n d   a u s  

S c h ü t t e l r i n n e  

H e r s t e l l e r :   AEG,  Typ  DR  50  

220  V  50  Hz,  0 , 1 5   A 

A u ß e n z y l i n d e r  

Höhe:   70  cm,  D u r c h m e s s e r   40  cm 

oben  g e s c h l o s s e n ,   u n t e n   o f f e n  

Die  D e c k p l a t t e   i s t   in  d e r   M i t t e   m i t   e i n e r   k r e i s f ö r m i g e n  

Ö f f n u n g   ( D u r c h m e s s e r :   3  cm)  zur   Aufnahme   des  E i n f ü l l -  

r o h r e s   v e r s e h e n .  

I n n e n z y l i n d e r  

Höhe:   10  cm,  D u r c h m e s s e r   18  cm 

u n t e n   g e s c h l o s s e n ,   oben   o f f e n  

B o d e n p l a t t e  

Form:   r u n d  

D u r c h m e s s e r :   48  cm 



E i n f ü l l r o h r  

L ä n g e :   30  cm,  D u r c h m e s s e r :   2 ,5   cm 

E i n t a u c h t i e f e   des   R o h r e s   in   den  A u ß e n z y l i n d e r  :   20  c m .  

Die  E a n t a u c h t i e f e   w i r d   d u r c h   e i n e   au f   d i e   A u ß e n w a n d   d e s  

E i n f ü l l r o h r e s   g e l ö t e t e   M e s s i n g s c h e i b e   ( D u r c h m e s s e r   15  c m ,  
S t ä r k e :   1  mm)  k o n s t a n t   g e h a l t e n .  

T r i c h t e r  

O b e r e r   D u r c h m e s s e r :   15  cm 

D u r c h m e s s e r   des   A u s l a u f s :   1 ,8   cm 

Länge  des   T r i c h t e r r o h r e s :   8  cm 

Die  A p p a r a t u r   w i r d   in  d e r   Z e i c h n u n g   d a r g e s t e l l t .   Gemäß  F i g u r   1 

w i r d   d i e   S c h ü t t e l r i n n e   z w e c k m ä ß i g e r w e i s e   au f   e i n e m   L a b o r t i s c h  

a u f g e s t e l l t .   Die  A n o r d n u n g   d e r   r e s t l i c h e n   A p p a r a t u r   s o l l   d e r -  

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

de r   M i t t e l   des   T r i c h t e r s   (3)  l i e g t   und  s e i n   A b s t a n d   von  d e r  

O b e r k a n t e   des   T r i c h t e r s   5 ,5   cm  b e t r ä g t .  

100  g  d e r   P r o b e   w e r d e n   ü b e r   den  A u f g a b e t r i c h t e r   (1)  in   d i e  

S c h ü t t e l r i n n e   (2)  g e b r a c h t .  

Die  F r e q u e n z   d e r   S c h ü t t e l r i n n e   s o l l   50  Hz  b e t r a g e n   und  d e r  

Ö f f n u n g s s p a l t   so  e i n g e s t e l l t   s e i n ,   daß  d i e   S u b s t a n z   d i e   S c h ü t -  

t e l r i n n e   in  1  M i n u t e   d u r c h l a u f e n   h a t .  

Das  P u l v e r   f ä l l t   d u r c h   e i n e n   T r i c h t e r   (3)  und  e i n   E i n f ü l l r o h r  

(4)  in   den  d a r u n t e r   s t e h e n d e n   I n n e n z y l i n d e r   d e r   T e s t a p p a r a t u r  

( 5 ) ,   w ä h r e n d   s i c h   d e r   S t a u b   a u ß e r h a l b   d i e s e s   G e f ä ß e s   a u f   d e r  

B o d e n p l a t t e   (6)  des   A u ß e n z y l i n d e r s   (7)  a n s a m m e l t .  



Nach  B e e n d i g u n g   des   P u l v e r d u r c h l a u f s   d u r c h   d i e   S c h ü t t e l r i n n e  

w e r d e n   e v e n t u e l l   im  T r i c h t e r   v e r b l i e b e n e   P u l v e r r e s t e   d u r c h  

v o r s i c h t i g e s   A n k l o p f e n   des   T r i c h t e r s   in  d i e   A p p a r a t u r   ü b e r -  

f ü h r t .  

Bei   w e n i g e r   s t a u b i g e n   P r o d u k t e n   l ä ß t   man  1  M i n u t e   a b s e t z e n ,  

b e i   s t a u b i g e m   M a t e r i a l   w i r d   d i e   A b s e t z z e i t   au f   2  M i n u t e n   a u s -  

g e d e h n t .  

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

m i t   e i n e m   M e t a l l s p a t e l   in  e i n e m   W ä g e s c h ä l c h e n   e i n g e s a m m e l t  

und  zu r   A u s w a a g e   g e b r a c h t .  

Der  S t a u b g e h a l t   w i r d   in   P r o z e n t   b e z o g e n   an  d i e   E i n w a a g e   a n -  

g e g e b e n .  

F ö r d e r v e r s u c h e  

Aus  e i n e m   A u f g a b e t r i c h t e r   w u r d e   das   V e r s u c h s p r o d u k t   ü b e r   e i n e  

7 ,0   m  l a n g e   b i e g s a m e   F ö r d e r s c h n e c k e   mi t   4  m  S t e i g u n g   in  e i n e n  

l e e r e n   C o n t a i n e r   g e f ö r d e r t .   Um  e i n e   l ä n g e r e   F ö r d e r s t r e c k e   z u  

s i m u l i e r e n ,   w u r d e   das   F ö r d e r g u t   t e i l w e i s e   n o c h m a l s   d u r c h   d i e  

F ö r d e r s c h n e c k e   t r a n s p o r t i e r t .  

Die  e i n g e b a u t e   V i b r a t i o n s v o r r i c h t u n g   a l s   A u s t r a g s h i l f e   im  

A u f g a b e t r i c h t e r   w u r d e   n i c h t   b e n ö t i g t ,   da  v o r   a l l e m   das   e r f i n -  

d u n g s g e m ä ß e   P r o d u k t   n a c h   B e i s p i e l   4  e i n   s e h r   g u t e s   E i g e n f l i e ß -  

v e r h a l t e n   z e i g t e .  



Dies   e r g i b t   s i c h   aus   d e r   T a b e l l e   2,  in  der   d i e   E r g e b n i s s e  
d e r   F ö r d e r v e r s u c h e   m i t   den  P r o d u k t e n   gemäß  B e i s p i e l   3  und  4 
g e g e n ü b e r g e s t e l l t   w e r d e n .  

T e c h n i s c h e   D a t e n   d e r  F ö r d e r a n l a g e  

*  b e s c h r i e b e n   in   d e r   S c h r i f t e n r e i h e   P i g m e n t e   d e r   D e g u s s a   AG 
Nr.   50,  B e w e r t u n g   n a c h   dem  S c h u l n o t e n s y s t e m   (  1 =  s e h r   g u t ,  
6  =  u n g e n ü g e n d )   S e i t e   1 1 .  



pneum.   S a u g f ö r d e r u n g   (Vacuumpumpe   S y s t e m   AZO) 

Aus  e i n e m   A u f g a b e t r i c h t e r   w u r d e   das   V e r s u c h s p r o d u k t   ü b e r   e i n e  

F ö r d e r s t r e c k e   von  10  m,  NW  50,  in  e i n e n   M a t e r i a l a b s c h e i d e r   g e -  

s a u g t   und  in   e i n e m   l e e r e n   C o n t a i n e r   a u f g e f a n g e n .   Über  e i n e  

H a n d d r o s s e l   w u r d e   k o n t i n u i e r l i c h   F a l s c h l u f t   a n g e s a u g t .   S o m i t  

dam  es  zu  k e i n e r   P f r o p f e n b i l d u n g ,   s o n d e r n   zu  e i n e r   l a n g s a m e n  

F l u g f ö r d e r u n g .  

T e c h n i s c h e  D a t e n   d e r  F ö r d e r a n l a g e  



Die  m e c h a n i s c h e   F ö r d e r u n g   e r g a b   nur   b e i   dem  V e r s u c h s p r o d u k t  

nach   B e i s p i e l   4  g u t e   E r g e b n i s s e ,   w o g e g e n   P r o d u k t   n a c h   B e i -  

s p i e l   3  wegen   A n b a c k u n g e n   in  de r   F ö r d e r s c h n e c k e   zu  V e r -  

s t o p f u n g e n   f ü h r t e .  

Das  e x t r e m   g u t e   A d s o r p t i o n s v e r m ö g e n   des   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n  

P r o d u k t e s   kann   aus   d e r   f o l g e n d e n   T a b e l l e   e r s e h e n   w e r d e n :  

Es  w i r d   das   P r o d u k t   gemäß  B e i s p i e l   4  e i n g e s e t z t ,   w o b e i   d i e  

W a s s e r a u f n a h m e   g e m e s s e n   w i r d .   Das  W a s s e r   w u r d e   a u f   das   P r o -  

d u k t   in   e i n e m   F r e i f a l l m i s c h e r   a u f g e s p r ü h t .  

Benotüng:  1 =  s e h r   gu t   /  6  =  n i c h t   mehr   f l i e ß f ä h i g  

Die  B e s t i m m u n g   d e r   F l i e ß f ä h i g k e i t   w i r d   in  d e r   S c h r i f t e n -  

r e i h e   P i g m e n t e   d e r   D e g u s s a   AG  Nr.  50,  S e i t e   11  b e s c h r i e b e n .  



P a t e n t a n s p r ü c h e  

1.  G r a n u l i e r t e r   W a s c h m i t t e l b u i l d e r ,   b e s t e h e n d   a u s :  

65  b i s   80  Gew.-%  e i n e s   w a s s e r u n l ö s l i c h e n ,   zum  B i n d e n   v o n  

C a l c i u m   b e f ä h i g t e n   S i l i k a t e s   in  Form  e i n e r   f e i n v e r t e i l t 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 ,   s y n t h e t i s c h   h e r g e s t e l l t e n ,  

w a s s e r u n l ö s l i c h e n ,   k r i s t a l l i n e n   V e r b i n d u n g   de r   a l l g e m e i n e n  

F o r m e l  

in  d e r   Kat   e i n   m i t   C a l c i u m   a u s t a u s c h b a r e s   K a t i o n   d e r  

W e r t i g k e i t   n,  x  e i n e   Z a h l   von  0 ,7   b i s   1,5  Me  Bor  o d e r  

A l u m i n i u m   und  y  e i n e   Zah l   von  0 ,8  b i s   6  b e d e u t e n ,  

4  b i s   10  Gew.-%  N a t r i u m n i t r i l o t r i a c e t a t  

1 , 5  b i s   3  Gew.-%  n i c h t i o n i s c h e s   T e n s i d  

0  b i s   1  G e w . - %  A l k a l i  

0 ,5   b i s   1 ,5   Gew.-%  C a r b o x y m e t h y l c e l l u l o s e   u n d / o d e r  

M e t h y l c e l l u l o s e  

R e s t   W a s s e r  



2.  V e r w e n d u n g   des   g r a n u l i e r t e n   W a s c h m i t t e l b u i l d e r s   nach   A n -  

s p r u c h   1  zur   H e r s t e l l u n g   von  p h o s p h a t f r e i e n   W a s c h m i t t e l n .  
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