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@ Die Erfindung betrifft Wirkstoffkonzentrate B fiir aus zwei
Komponenten A und B bestehende alkalische Reiniger, deren
eine Komponente A eine stark alkalische, berwiegend Alkali-
metallhydroxide enthaltende und im UberschuB eingesetzte
basische wassrige Losung, und deren andere Komponente B
eine Kieseisdure und als weitere Zuséatze anionische, nicht-
ionogene oder amphotere Tenside, Buildersubstanzen, Stabili-
satoren und gegebenenfalls anorganische Mineralséuren,
Komplexbildner und/oder Konservierungsmittel enthaltende
wissrige Dispersion ist, die dadurch gekennzeichnet sind, daB
sie als auf einem pH-Wert im Bereich von 1 bis 11 eingestelite
Wirkstoffkomponente eine durch Behandiung von Alkalimetali-
silikatiosungen mit Mineralsauren oder in wassriger Losung
sauer reagierenden Gasen in situ gewonnene und mit Tensi-
den und Stabilisatoren sowie gegebenenfalls mit anderen Buil-
dersubstanzen versetzte Kieselséuredispersion, gegebenen-
falls neben weiteren, in Reinigerkonzentraten Ublichen Mitteln,
enthalten, ein Verfahren zur Herstellung derartiger Wirkstoff-
konzentrate, durch Behandlung von Alkalimetalisilikatiésun-
gen mit Mineralséuren oder in wassriger Lésung sauer reagie-
renden Gasen und Versetzen der dadurch erhaitenen sauren
Kieselsauredispersionen mit Tensiden und Stabilisatoren, so-
wie gegebenenfalls mit anderen Buildersubstanzen und weite-
ren, in Reinigerkonzentraten (blichen Mitteln, sowie die Ver-

Wirkstoffkonzentrate fiir alkalische Zwelkomponentenrelniger, Verfahren zur threr Herstellung und Ihre Verwendung.

wendung derartiger Wirkstoffkonzentrate in alkalischen Zwei-
komponentenreinigern zur Reinigung starrer Materialien.
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Wirkstoffkonzentrate flir alkalische
Zweikomponentenreiniger, Verfahren zu ihrer

Herstellung und ihre Verwendung

Die Erfindung betrifft Wirkstoffkonzentrate fiir alka-
lische Zweikomponenten-Reiniger, Verfahren =zu ihrer
Herstellung und ihre Verwendung.

Zum Reinigen starrer Materialien, beispielsweise von
Werkstiicken aus Metall oder Glas werden alkalische
Reinigungsmittel verwendet, die Xtznatron, Orthophos-
phate, kondensierte Phosphate, Silikate, Komplexbild-
ner, Netzmittel und gegebenenfalls Korrosionsinhibito-
ren, Antischaummittel und Konservierungsmittel enthal-
ten. Im allgemeiner werden diese Bestandteile enthal-
tende Produkte als pulvrige Gemische in den Handel
gebracht und dem Reinigungsbad in Pulverform diskon-
tinuierlich zugefiihrt, wobei die Konzentration des
Reinigungsmittels im Bad je nach Anwendungszweck und
Verschmutzungsgrad zwischen 0,1 und 20 Gew.-% liegen
kann.
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Voraussetzung fiir die Wirksamkeit der Reinigungsl&sung
ist die Einhaltung der optimalen Konzentration der
Reinigerbestandteile. Diese kann durch Titration oder
iber eine Leitfdhigkeitsmessung festgestellt werden.
Die Leitfd&higkeitsmessung zur Konzentrationsbestimmung
kann in Verbindung mit einer automatischen Zudosierung
des Pulvergemischs 2zur Einstellung der gewlinschten
Reinigerkonzentration durchgefiihrt werden.

Ein Nachteil der Arbeitsweise mit pulverfdrmigen Pro-
dukten, insbesondere wenn diese hygroskopische Salze
enthalten, ist es, daB eine kontinuierliche, stSrungs-
freie Zudosierung nur schwer sichergestellt werden
kann. Weiterhin sind gerade besonders wirksame nicht-
ionische Tenside empfindlich gegeniiber festem Atz-
natron. Beli ld&ngerer Lagerzeit werden sie zu Ethercar-
bonsduren oxidiert. Dadurch wird bei bestimmten Rei-~
nigungsvorgdngen eine Verschlechterung der Wirksamkeit
und bei einem Spritzauftrag der Reinigungsl&sung eine
st8rende Schaumbildung verursacht.

Neben pulverffrmigen Reinigungsmitteln ist auch die
Verwendung fliissiger alkalischer Reinigungsmittelkon-
zentrate bekannt. Nach der DE-OS 14 67 605 lassen sich
bei l&ngerer Lagerung dieser Konzentrate auftretende
Verluste an Polymerphosphaten durch Hydrolyse sowie
die schlechte Kompatibilit&t von darin enthaltenen
nichtionogenen Netz- und Antischaummitteln und Pely-
merphosphaten mit dem restlichen Reinigerkonzentrat
dadurch ausgleichen, daB8 man die Reiniger mit einem
fllissigen, sauren, nichtionogene Netzmittel und/oder
Antischaummittel und wasserldsliche, mit den Hirte-

bildnern des Wassers Komplexe bildende organische
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Sduren oder deren saure Salze enthaltenden Wirkstoff-
konzentrat ergdnzt. Diese sauer oder neutral reagie-
renden Wirkstoffkonzentrate wurden dann durch Zugabe
eines Uberschusses Alkali 2zu alkalisch reagierenden
fliissigen Reinigern verarbeitet. Der Nachteil eines
derartigen Vorgehens ist jedoch, daB silikathaltige
Reinigungsmittel auf diesem Wege nicht hergestellt
werden konnten, da die verwendeten Tenside mit hohen
Builderkonzentrationen, d.h. groBen Mengen an Sili-
katen in der L8sung, nicht vertrdglich sind.

Nach der DE-0S 32 46 080 wurden nun Reinigungskonzen-
trate aus zwei Komponenten hergestellt, von denen die
eine im wesentlichen aus Natronlauge besteht, die
zweite die {ibrigen Reinigerbestandteile enthdlt. Die
letztere L&sung kann dabei auf saure oder neutrale
pH-Werte eingestellt werden, wobei eine saure Einstel-
lung den Vorteil hat, daB8 alle ihre Komponenten, ins-
besondere die Tenside, besonders gut 18slich sind. Die
offenbarten Zweikomponentenreiniger sind insbesondere
dadurch gekennzeichnet, daB8 die saure bzw. neutrale
Komponente eine wédssrige Dispersion von Kieselsdure
ist, die aus pyrogener oder gef&llter Kieselsdure her-
gestellt wurde und gegebenenfalls weitere Bestandtei-
le, wie Phosphorsdure, Schwefelsdure, Polyphosphate,
Tenside, Stabilisatoren und/oder Konservierungsmittel
enthalten kann.

Fiir die Herstellung der Kieselsduredispersionen wurde
eine aus Wasserglas durch Fdllen mit Schwefelsdure,
Auswaschen und Trocknen erhaltene Kieselsdure verwen-
det. Das Verfahren, Kieselsdure durch S&urebehandlung
von Wasserglas auszufdllen und den Niederschlag zu
waschen und zu trocknen, ist jedoch sehr aufwendig und
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gerade in groBtechnischem MaB8stab schwierig durchzu-
fiihren. Zudem ist die auf diesem Wege erhaltene Kie=-
selsiure bei der Anwendung in Zweikomponentenreinigern
relativ schlecht 16slich. L&slichkeitsnachteile erge-
ben sich insbesondere dann, wenn das Sioz/NaZO-Ver—
hdltnis im Reinigungsbad grdBer als 0,3 : 1 ist. Ein
weiterer Nachteil der Verwendung gefdllter und iso-
lierter Kieselsdure ist darin zu sehen, daB8 aufgrund
der begrenzten L&slichkeit nichtionischer Tenside re-
lativ saure Konzentrate hergestellt werden miissen, um
eine ausreichende Stabilisierung zu gewdhrleisten.
Dies hat zur Folge, daB8 zur Neutralisation bzw. zur
Einstellung eines bevorzugt alkalischen pH~Wertes von
Reinigerldsungen hohe Mengen an Alkalimetallhydroxid
zugesetzt werden miissen.

Es wurde nun gefundeﬁ, da8 es keineswegs n8tig ist,
aus Wasserglas mit Hilfe von S&uren ausgefillte Kie-
selsdure zu isolieren und zu trocknen. Vielmehr lieBen
sich hochwirksame flilissige Zweikomponentenreiniger-
systeme mit Kieselsduredispersionen erhalten, die in
situ durch Fdllen der Kieselsdure aus Natron- oder
Kaliwasserglas mit S&uren erhalten und mit Stabilisa-
toren, Tensiden und mdglicherweise anderen Buildersub-
stanzen versetzt wurden. Uberraschend ist, daB bei der
Neutralisation entstehende Salze die Stabilitdt der
Suspensionen nicht beeintrdchtigen. Zusétzlich ist es
m8glich, stabile und lagerf&hige Wirkstoffkonzentrate

auch mit pH-Werten im alkalischen Bereich (bis pH 11)
herzustellen.

Die Erfindung betrifft daher Wirkstoffkonzentrate B
flir aus zwei Komponenten A und B bestehende alkalische
Reiniger, deren eine Komponente A eine stark alkali-
sche, lberwiegend Alkalimetallhydroxide enthaltende
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und im UberschuBf eingesetzte basische wdssrige L&sung
und deren andere Komponente B eine Kieselsdure und als
weitere Zusdtze anionische, nichtionogene oder ampho-
tere Tenside, Buildersubstanzen, Stabilisatoren und
gegebenenfalls anorganische Mineralsduren, Komplex-
bildner und/ oder Konservierungsmittel enthaltende
widssrige Dispersion ist, die dadurch gekennzeichnet
sind, daB sie als auf einem pH-Wert im Bereich von 1
bis 11 eingestellte Wirkstoffkomponente eine durch
Behandlung von Alkalimetallsilikatldsungen mit Mine-
ralsduren oder in wédssriger L&sung sauer reagierenden
Gasen in situ gewonnene und mit Tensiden und Stabili-
satoren sowie gegebenenfalls mit anderen Buildersub-
stanzen versetzte Kieselsduredispersion gegebenenfalls
neben weiteren, in Reinigerkonzentraten {iblichen Mit-
teln enthalten.

Die Erfindung betrifft auBerdem ein Verfahren zur Her-
stellung von Wirkstoffkonzentraten B fiir aus zwei Kom-
ponenten A und B bestehende alkalische Reiniger, deren
eine Komponente A eine stark alkalische, iiberwiegend
Alkalimetallhydroxide enthaltende und im UberschuB
eingesetzte basische wissrige L&sung und deren andere
Komponente B eine Kieselsidure und als weitere Zusétze
anionische, nichtionogene oder amphotere Tenside,
Buildersubstanzen, Stabilisatoren und gegebenenfalls
anorganische Mineralsduren, Komplexbildner und/oder
Konservierungsmittel enthaltende wéssrige Dispersion
ist, das dadurch gekennzeichnet ist, da8 man Alkali-
metallsilikatl&sungen mit Mineralsduren oder in wéss-
riger L&sung sauer reagierenden Gasen behandelt und
die dadurch erhaltenen Kieselsduredispersionen mit
Tensiden und Stabilisatoren sowie gegebenenfalls mit
anderen Buildersubstanzen sowie weiteren, in Reiniger-
konzentraten iiblichen Mitteln versetzt.
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Die Erfindung betrifft auBerdem die Verwendung derar-
tiger Wirkstoffkonzentrate B in alkalischen Zweikompo-

nentenreinigern zum Reinigen starrer Materialien.

Flir die Zwecke der Erfindung geeignet sind wdssrige
Alkalimetallsilikatl®&sungen, deren SiOz-/MZO—Verhﬁlt-
nis (M = Alkalimetall) im Bereich von 2 bis 3,5 liegt.
Dabei sind Natron- und Kaliwasserglasl®sungen prinzi-
piell gleichermaBen gut geeignet. Es werden jedoch
bevorzugt wdssrige Natronwasserglasldsungen verwendet,

da diese billiger und in gr&éBeren Mengen =zugdnglich
sind.

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform der Erfindung
werden unverdiinnte technische Wasserglasldsungen ein-
gesetzt. Dies hat sich allein schon deshalb als vor-
teilhaft erwiesen, weil flir die entstehenden Wirk-
stoffkonzentrate ein hoher Wirkstoffgehalt angestrebt
wird, der bei Einsatz verdiinnter Ldsungen weitere Ver-
fahrensschritte zur Steigerung des Wirkstoffgehaltes,
wie z.B. Einengen der Dispersion durch Eindampfen oder
Filtration, erforderlich machte. Diese Schritte werden

entbehrlich, wenn konzentrierte L&sungen eingesetzt
werden.

Die Herstellung der in situ gefdllten Kieselsdure er-
folgt durch Umsetzung der genannten Wasserglasl8sungen
mit beliebigen Mineralsduren oder in wéssriger L&sung
sauer reagierenden Gasen, z.B. HCI, 802 und/oder COZ'
Bei Einsatz saurer Gase wird die F&llung mit CO2 be-
vorzugt. Bei Verwendung von Mineralsduren haben sich
Phosphorsdure und Schwefelsdure sowie ein Gemisch bei-
der Sduren im Gewichtsverh&dltnis 3 : 1 bis 1 : 3 be-

wdhrt. Besonders bevorzugt ist ein Verh&ltnis von

1 : 1. In der Praxis werden mit Vorteil konzentrierte
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Sduren eingesetzt, um einen hohen Wirkstoffgehalt in
den entstehenden Kieselsduredispersionen zu erzielen.

Wihrend der Fdllungsreaktion soll der pH-Wert zwischen
8 und 10 und die Reaktionstemperatur zwischen 60 und
90°C liegen. Unter diesen Bedingungen werden Kiesel-
sdurequalitdten erhalten, die besonders stabile Dis-
persionen liefern. Der angegebene Bereich des pH-Wer-
tes 148t sich in vorteilhafter Weise einhalten, wenn
in einem Puffersystem gearbeitet wird. Als Puffer sind
insbesondere Alkalimetallsalze von Sduren geeignet,
deren Anionen im pH-Bereich von 8 bis 10 puffernd wir-
ken, beispielsweise Phosphate, Carbonate und/oder Bo-
rate. Die puffernden Salze k&nnen sowohl in wéssriger
Losung fiir die F&llungsreaktion vorgelegt werden als
auch sich im Verlauf der Fdllungsreaktion bilden.

Bei der Fdllung der Kiesels&ure aus den Alkalimetall-
silikatldsungen mit Schwefels&dure hat es sich als vor-
teilhaft erwiesen, die im Wirkstoffkonzentrat gewiinsch-
te Menge an Phosphat als wéssrige L8sung vorzulegen
und durch gleichzeitiges Zudosieren von Wasserglasl&-

sung und Schwefelsdure eine Kieselsdurefdllung zu be-
wirken.

Am Ende der F&llung kann die Dispersion auf den ge-
wiinschten pH-Wert im sauren, neutralen oder alkali-
schen Bereich eingestellt werden. Durch einen Uber-
schu8 an Mineralsdure sind pH-Werte um 1 erreichbar,
ohne daB8 dies die Eignung der Dispersionen fiir alka-
lische Z2Zweikomponentenreiniger beeintrdchtigen wiirde.
Vorzugsweise werden die Dispersionen jedoch alkalisch
auf pH-Werte von 8 bis 11 eingestellt, wozu wéssrige
Natronlauge oder Kalilauge, Natriumorthophosphat oder
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Kaliumorthophosphat, Natriumcarbonat oder Kaliumcarbo-
nat und/oder Natriumsilicate oder Kaliumsilicate ver-
wendet werden k&nnen,

Fiir die vorgesehene Verwendung der erfindungsgemdBen
Wirkstoffkonzentrate in alkalischen Zweikomponenten-
reinigern ist ein gewisser Gehalt an Buildersalzen
vorteilhaft, die bei der in-situ~F&llung entstehen
oder als Puffer zugesetzt werden. Unter Buildersalzen
werden dabei Salze verstanden, die die Reinigungswir-
kung der Tenside verstdrken, beispielsweise Alkali-
metall-orthophosphate und/oder -polyphosphate, -car-
bonate, -borate und/oder -sulfate. Insbesondere kommen
hierflir Alkalimetallpolyphosphate, d.h. Alkalimetall-
pyrophosphat und/oder -tripolyphosphat, in Betracht.

Um eine gute Reinigungswirkung zu erzielen, ist es
auBerdem zweckmé&Big, der Kieselsduredispersion Tenside
zuzusetzen. Fiir diesen Zweck sind anionische, nicht-
ionische und/oder amphotere Tenside geeignet. Im ein-
zelnen kommen Verbindungen wie Alkylbenzolsulfonate,
Alkylsulfonate, Fettalkoholsulfate, Anlagerungsproduk-
te von Ethylenoxid und/oder Propylenoxid an Fettalko-
hole, Fettamine und Alkylphenole sowie oberfldchenak-
tive Ethylenoxid/Propylenoxid-Blockpolymerisate in
Frage. Die Kettenldngen der Alkylreste liegen bei den
genannten Verbindungen im Bereich von 8 bis 20 C-Ato-
men und im Fall der Alkylphenole im Bereich von 6 bis
18 C~Atomen. Weiterhin kommen als amphotere Tenside
Verbindungen wie Alkyldimethylammoniumbetaine mit 12
bis 18 C-Atomen im Alkylrest in Betracht.

In einer bevorzugten Ausflihrungsform der vorliegenden

Erfindung kann die Fdllung der Kieselsduren aus Al-
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kalimetallsilikatl&sungen durch Mineralsduren auch in
Gegenwart der genannten Tenside erfolgen. Durch diese
Verfahrensweise wird insbesondere die Stabilisierung

von alkalischen niotensidhaltigen Dispersionen er-
leichtert.

Zus&dtzlich kénnen die Kieselsduredispersionen fiir die
erfindungsgemdBen Wirkstoffkonzentrate auch Komplex-
bildner enthalten, wie z.B. Alkalimetallsalze der Ni-
trilotriessigsdure, Ethylendiamintetraessigsdure, Glu-
consdure, Citronensdure oder Phosphonsduren (z.B. Hy-
droxyethan-1,1-diphosphonsdure, Aminotrimethylenphos-
phonsdure und 2-Phosphono-1,2,4-butantricarbonsdure).

Als Stabilisatoren werden Verbindungen verwendet, die
die Sedimentation der Kieselsdure in den Dispersionen
verhindern. Es werden z.B. Reinsubstanzen oder Gemi-
sche aus der Gruppe Pflanzengummi, d.h. Xanthan, und
der Copolymeren aus Polyalkylvinylethern und Carbon-
sdureanhydriden verwendet, z.B. GANTREZR AN-Typen der
Firma GAF-Corporation wie Copolymere aus Polymethylvi-
nylethern und Maleinsdureanhydrid.

Das Wirkstoffkonzentrat B enthdlt 10 bis 26 Gew.-%,
bevorzugt 15 bis 25 Gew.-%, besonders bevorzugt 18 bis
22 Gew.-%, Kieselsdure, berechnet als sioz; 5 bis 27
Gew.~-%, bevorzugt 8 bis 25 Gew.-%, besonders bevorzugt
13 bis 24 Gew.-%, Builder; 0,5 bis 12 Gew.-%, bevor-
zugt 1 bis 10 Gew.-%, besonders bevorzugt 1 bis

8 Gew.-% Tenside; 0,2 bis 5 Gew.-%, bevorzugt 0,3 bis
3 Gew.~-%, besonders bevorzugt 0,5 bis 2 Gew.-%, Sta-
bilisatoren; und 0,5 bis 10 Gew.-%, bevorzugt 1 bis

8 Gew.-%, besonders bevorzugt 2 bis 7 Gew.-%, Komplex-
bildner.
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Die alkalische Komponente A flir die alkalischen Zwei-
komponentenreiniger besteht im wesentlichen aus Na-
tronlauge bzw. Kalilauge. Als weitere Bestandteile
k6nnen gegebenenfalls solche Verbindungen in Betracht
kommen, die mit den Bestandteilen der erfindungsge-
mdBen Kieselsduredispersion-Komponente nicht vertrdg-
lich sind, wie beispielsweise Ligninsulfonate. Die
wdssrige Alkalimetallhydroxidldsung wird flir Zweikom-
ponentenreiniger im UberschuB verwendet; darunter ist
eine solche Menge an Natronlauge oder Kalilauge 2u
verstehen, die ausreichend ist, um dem 2Zweikomponen-
tenreiniger-Konzentrat nach der Zusammengabe der al-
kalischen und der erfindungsgem&dfien Kieselsduredisper-
sions~Komponente einen pH-Wert gr8Ber als 11, vorzugs-
weise grdBer als 12 zu geben.

Zur Herstellung einer Zweikomponentenreinigerldsung
werden die Wirkstoffkomponenten A und B in auf wenig-
stens 40°C erwdrmtem Wasser vermischt, wobei die
Kieselsdure 2zu wasserldslichen Silikaten umgesetzt
wird. Dabei werden pH-Werte gr&8er als 12 erreicht.

Der Vorteil der Verwendung der erfindungsgemdBen, in
situ gefdllte Kieselsdure enthaltenden Wirkstoffkon-
zentrate B ist darin zu sehen, daB8 die Dispersionen
unter den Ansatzbedingungen eines Reinigerbades we-
sentlich besser 1l&slich sind als aus dem Stand der
Technik bekannte Dispersionen. Daneben bietet der Ein-
satz der in situ gefdllten Kieselsdure gr&Bere Frei-
heiten bei der Formulierung der Wirkstoffkonzentrate
beziiglich der weiteren Komponenten. So wird beispiels-
weise die Verwendung alkalischer Salze als Builder
ermdglicht. Im Vergleich zu aus dem Stand der Technik

bekannten Systemen kann auBerdem bei der Zusammengabe
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der beiden Komponenten fiir das Reinigungsbad ein Teil
der Alkalimetall-Lauge eingespaft werden, wenn die
erfindungsgemdBen Wirkstoffkonzentrate schon auf einen
pH-Wert von 8 bis 11 eingestellt wurden und damit eine
Neutralisation stark saurer Komponenten mit groBen
Uberschiissen an Alkalimetallhydroxiden nicht mehr er-
forderlich ist.

Ein weiterer Vorteil der erfindungsgemidBen Vorgehens-
weise ist darin zu sehen, daB der zumindest flir gr&Be-
re Substanzmengen verfahrenstechnisch aufwendige
Schritt des Auswaschens der gefidllten Kieselsdure,
sowie die Schritte des Abtrennens von der F&llungsldé-
sung und des Trocknens der isolierten Kieselsdure
berfliissig werden. AuBerdem ist es als vorteilhaft
anzusehen, daB8 hdhere Salzgehalte weder die Stabilitdt
der Kiesels&duredispersionen noch die Wirksamkeit der

entstehenden Zweikomponentenreiniger beeintr&chtigen.

Das Verfahren wird durch die nachfolgenden Beispiele
niher erldutert.

Beispiel 1

Zu 8 1 einer 2-%igen Dinatriumhydrogenphosphatl&sung
wurden bei 80°C mit Hilfe von zwei Dosierpumpen gleich-
Zzeitig 35 kg Natronwasserglas, das auf ein SiOZ/NaZO-
Gewichtsverhdltnis von 3,3 und einen Gesamtfeststoff-
gehalt von 35 % eingestellt wurde, und 4,7 kg einer
Mischung aus 98%iger Schwefelsdure und 85%iger Phos-
phorsdure im Gewichtsverhdltnis 1 : 1 so zudosiert,
daB der pH-Wert immer im Bereich von 8 bis 9 gehalten
wurde. Der Suspension wurden 1,0 % Xanthan als Stabi-

lisator, 2 % eines Additionsproduktes von 14 EO an
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Nonylphenol und 1 % Alkylbenzolsulfonsdure zugesetzt.
Die Dispersion wies einen pH-Wert von 8,5 auf. Durch
Zugabe von 5 kg Natronwasserglas stieg der pH-Wert auf
10,4. Die Dispersion blieb dabei stabil.

Beispiel 2

Zu 8 1 einer 10%igen Natriumtriphosphatlfsung wurden
bei 70°C gleichzeitig 40 kg Kaliwasserglas mit einem
Sioz/KZO—Gewichtsverhaltnis von 2,1 und einem Gesamt-
feststoffgehalt von 40 % und 6 kg 98%iger Schwefel-
sdure zudosiert, so daB ein pH-Wert 2zwischen 8 und 9
eingehalten wurde. Der Suspension wurden auBerdem

1,5 % Xanthan als Stabilisator, 2 % eines Additions-
produktes von 14 EO an C,, ;g-Fettalkohol und 1 % Al-
kylbenzolsulfonsdure zugesetzt.

Beispiel 3

In einem Rilhrbehdlter wurden zu 5 1 eines 2%igen Di-
natriumhydrogenphosphatldsung 60 g Alkylbenzolsulfon-
sdure und 240 g Nonylphenol + 14 EO gegeben und auf
80°C aufgeheizt. 2u dieser L&sung wurden gleichzeitig
3,8 kg einer Mischung aus 98%iger Schwefelsdure und
85%iger Phosphorsdure im Gewichtsverhiltnis 5 : 1 und
40 kg Natronwasserglas mit einem Si02/Na20-Gewichts-
verhdltnis von 3,3 und einer Dichte von 1,35 g/cm?® so
zudosiert, daB der pH-Wert im Bereich von 8,8 bis 9,2
gehalten wurde. Nach vollstdndiger Umsetzung bildete
sich eine Dispersion mit einem pH-Wert von 9,1. Der
Dispersion wurden 0,3 % eines Stabilisatorgemisches
aus Xanthan und eines Copolymeren auf der Basis Poly-
methylvinylether/Maleinsdureanhydrid (GANTREZR AN 149)
zugesetzt.



05

10

15

20

25

30

35

Patentanmeldurig - N ="13°= HENKEL KGaA

D7059 ZR-FE/Patente

Beispiel 4

Das bessere LOseverhalten der in situ gefdllten Kie-
selsdure gegeniiber handelsiiblichen F&llungskiesel-
sduren wird durch das folgende Beispiel erl&dutert:

In einem Reinigungsbad, das 5 % Natronlauge und 1 $%
Kieselsdure enthielt, wurde bei 60°C eine vollstdndige
Aufldsung der Kieselsdurearten

a) in situ gefdllte Kieselsdure nach 4 min
(aus Beispiel 1, 3 Monate gelagert)
b) F&llungskieselsdure FK 320 nach 7 min

(Fa. DEGUSSA)

erreicht.

Beispiel 5

Der Vorteil der in situ gefdllten Kieselsdure im Hin-
blick auf die gleichm&B8ige und stabile Verteilung von
Tensiden in fliissigen builderhaltigen Wirkstoffkonzen-
traten gegeniiber L&sungen ohne Kieselsdure wird durch
den Vergleich von L&sungen und Dispersionen deutlich:
Wie die Wirkstoffkonzentrate a, b, ¢, 4 in Tabelle 1
zeigen, konnten in Gegenwart von Tensiden (hier z.B.
Nonylphenyl + 14 EO) nur begrenzte Builderkonzentra-
tionen gewdhlt werden, um eine bei Raumtemperatur ge-
rade noch stabile L&sung zu erhalten. Im Falle der
Dispersionen e und f dagegen waren Tenside auch bei
hohen Builderkonzentrationen homogen verteilbar und
liber lange Zeit lagerstabil.

Wirkstoffkonzentrate:
a) 7 % Natriumsulfat

3 Nonylphenol + 14 EO
89 % Wasser
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b) 8 % Trinatriumphosphat
5 % Nonylphenol + 14 EO
87 % Wasser
c) 13 % Natriumsulfat
4 % Nonylphenol + 14 EO
0,03 % Stabilisator (Xanthan)
Rest Wasser
d) 11 Trinatriumphosphat
5 Nonylphenol + 14 EO
0,05 % Stabilisator (Xanthan)
Rest Wasser
e) 18 % in situ gefdllte Kieselsdure
4 % Nonylphenol + 14 EO
13 % Natriumsulfat
1 % Dinatriumhydrogenphosphat
0,03 % Stabilisator (Xanthan)
Rest Wasser
£f) 20 % in situ gefdllte Kieselsdure
5 % Nonylphenol + 14 EO
11 % Trinatriumphosphat
0,05 % Stabilisator (Xanthan)
Rest Wasser
Tabelle 1
Wirkstoffkonzentrat Stabilit&t bei Raumtemperatur
Lésung a) stabile L&sung, maximaler
Salzgehalt
Ldésung b) wie Ldsung (a)
Ldsung c) Entmischung nach 2 h
Ldsung d) wie L&sung (c)

Dispersion e)

Dispersion f)

keine Entmischung nach
12 Monaten

wie Dispersion (e)
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Beispiel 6

Der Vorteil der in situ gef&llten Kieselsdure gegen-
{iber herkdmmlicher, durch saure Fédllung hergestellter,
handelsiiblicher Kieselsdure in Hinblick auf eine
gleichmdB8ige und stabile Verteilung von Tensiden in
flissigen builderhaltigen Wirkstoffkonzentraten wird
durch den Vergleich der Dispersion (f) des Beispiels 5

mit der nachfolgend formulierten Dispersion deutlich:

20 % Fdllungskieselsdure Degussa FK 320
5 $ Nonylphenol + 14 EO

11 % Trinatriumphosphat

0,05 % Stabilisator

Rest Wasser

Diese Dispersion zeigte schon nach 2zwei Monaten eine
me8bare Entmischung; an der Konzentratoberflidche schied
sich sichtbar das Netzmittel ab.

Im Vergleich dazu war die Dispersion (£f) des Beispiels
5 auch nach langer Lagerzeit (12 Monaten) noch homo-~

gen, und eine Entmischung wurde nicht beobachtet.

Beispiel 7

Herstellung und Verwendung der Zweikomponentenreiniger

Befettete, drei Monate gelagerte, tiefgezogene Stahl-
teile wurden in einer mit der erfindungsgemdBen Wirk-
stoffkomponente (B) hergestellten alkalischen Reini-
gerldsung (I) und im Vergleich dazu mit einer gleich-
artigen, aus pulvrigem Reiniger hergestellten alkali-
schen Reinigerl&sung (II) entfettet.
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Die Reinigerl8sungen waren wie folgt zusammengesetzt:
Reinigerl®sung I:
25 g/l Kieselsduredispersion (siehe unten) und
50 g/1 Natronlauge, 50%ig
Kieselsduredispersion:
20 % Sio

2
10 % Na,PO

6 % Noiyl;henol + 14 EO
1 § Stabilisator (Xanthan)
Rest Wasser
Reinigerldsung II:
50 g/l eines pulverfdrmigen Reinigers folgender Zu-~
sammensetzung:

20 % Natriummetasilikat

5% Na3PO4

25 % Ktznatron

47 % Soda und

3 % Nonylphenol + 14 EO

Die mit den angegegenen Komponenten hergestellten Rei-
nigerlSsungen (I) und (II) zeigten bei gleichen Wirk-
stoffkonzentrationen (50 g/l) bei 80°C einen Triibungs-
punkt von 62°C., Die Entfettungszeit betrug mit frisch
hergestellter Reinigerl&sung (I) 12 min, mit frisch
hergestellter ReinigerlSsung (II) 13 min.

Wie die nachfolgende Tabelle 2 zeigt, hatte die La-~
gerung der mit dem erfindungsgemdBen Wirkstoffkonzen-
trat hergestellten Reinigerldsung (I) keinen Einflu8
auf Entfettungszeit und Triibungspunkt des Reinigers.
Hingegen ver&dnderten sich diese Eigenschaften bei der
L8sung, die mit dem pulverfdrmigen Reiniger hergestellt
wurde, bei l&ngerer Lagerzeit. Die darin enthaltenen
Niotenside wurden in Gegenwart von Atzalkalien und
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Luftsauerstoff zu anionischen Tensiden abgebaut. Die-
ser Abbau der Niotenside war auBerdem mit einer Ver-
stdrkung des Schaumverm&gens verbunden, die sich ins-

besondere filir spritzbare Reinigerldsungen stdrend aus-
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wirkte.
Tabelle 2
L8sung Lagerzeit (Wochen)
1 4 12
I Entfettungszeit (min) 12 12 12
Triibungspunkt (°C) 62 62 62
11 Entfettungszeit (min) 12 16 21
Trilbungspunkt (°C) 62 80 95
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Patentanspriche

1. Wirkstoffkonzentrate B fiir aus zwei Komponenten A
und B bestehende alkalische Reiniger, deren eine Kom-
ponente A eine stark alkalische, Uberwiegend Alkali-
metallhydroxide enthaltende und im U#berschuB einge-
setzte basische wdssrige L&sung und deren andere Kom-
ponente B eine Kieselsdure und als weitere Zusédtze
anionische, nichtionogene oder amphotere Tenside,
Buildersubstanzen, Stabilisatoren und gegebenenfalls
anorganische Mineralsduren, Komplexbildner und/ oder
Konservierungsmittel enthaltende wdssrige Dispersion
ist, dadurch gekennzeichnet, daB8 sie als auf einem
pH~-Wert im Bereich von 1 bis 11 eingestellte Wirk-
stoffkomponente eine durch Behandlung wvon Alkalime-
tallsilikatldsungen mit Mineralsduren oder in wédss-
riger LOsung sauer reagierenden Gasen in situ gewonne-
ne und mit Tensiden und Stabilisatoren sowie gegebe-
nenfalls mit anderen Buildersubstanzen versetzte Kie-
selsduredispersion gegebenenfalls neben weiteren, in
Reinigerkonzentraten iiblichen Mitteln enthalten.

2. Wirkstoffkonzentrate nach Anspruch 1, dadurch ge-
kennzeichnet, daB sie eine aus Natriumsilikat- oder
Kaliumsilikatldsungen hergestellte Kieselsduredisper-
sion enthalten.

3. Wirkstoffkonzentrate nach Anspruch 2, dadurch ge-
kennzeichnet, daB8 sie eine aus Natriumsilikat- oder
Kaliumsilikatl8sungen mit einem Sioz-/Mzo—Verhéltnis
(M = Na,K) im Bereich von 2 bis 3,5 hergestellte Kie-
selsduredispersion enthalten.
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4. Wirkstoffkonzentrate nach Anspriichen 1 bis 3, da-
durch gekennzeichnet, da8 sie eine durch Behandlung
mit Schwefelsdure oder Phosphorsdure oder Gemischen
aus Schwefelsdure und Phosphorsédure im Verhdltnis 3 :
1 bis 1 : 3 gefdllte Kieselsduredispersion enthalten.

5. Wirkstoffkonzentrate nach Anspruch 4, dadurch ge-
kennzeichnet, daB sie durch ein Gemisch von Schwefel-
sdure und Phosphorsdure im Verhdltnis 1 : 1 gefdllte
Kieselsduredispersionen enthalten.

6. Wirkstoffkonzentrate nach Anspriichen 1 bis 3, da-
durch gekennzeichnet, da8 sie eine durch Behandlung
mit HC1, SO2 und/oder CO2 in wédssriger L3sung gefidllte
Kieselsduredispersion enthalten.

7. Wirkstoffkonzentrate nach Anspruch 6, dadurch ge-
kennzeichnet, daB sie eine durch Behandlung mit CO2 in

wdssriger LOsung gefdllte Kieselsduredispersion ent-
halten.

8. Wirkstoffkonzentrate nach Anspriichen 1 bis 7, da-
durch gekennzeichnet, da8 sie anionische, nichtioni-
sche und/oder amphotere Tenside enthalten.

9. Wirkstoffkonzentrate nach Anspriichen 1 bis 8, da-
durch gekennzeichnet, daB sie auf einen pH-Wert im
Bereich von 8 bis 11 eingestellt werden.

10. Wirkstoffkonzentrate nach Anspriichen 1 bis 9, da-
durch gekennzeichnet, daB sie im pH-Wertbereich von 8
bis 10 puffernde Buildersalze enthalten.

2
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11. Wirkstoffkonzentrate nach Anspruch 10, dadurch
gekennzeichnet, daB sie Alkalimetallorthophosphate,
Alkalimetallpolyphosphate, Alkalimetallcarbonate, Al-
kalimetallborate und/oder Alkalimetallsulfate, bevor-
zugt Alkalimetallpolyphosphate, enthalten.

12. Verfahren zur Herstellung von Wirkstoffkonzentra-
ten B flir aus zwei Komponenten A und B bestehende al-
kalische Reiniger, deren eine Komponente A eine stark
alkalische, liberwiegend Alkalimetallhydroxide enthal-
tende und im #berschuB eingesetzte basische wissrige
L8sung und deren andere Komponente B eine Kiesels&ure
und als weitere Zus&tze anionische, nichtionogene oder
amphotere Tenside, Buildersubstanzen, Stabilisatoren
und gegebenenfalls anorganische Mineralsduren, Kom-
plexbildner und/oder Konservierungsmittel enthaltende
widssrige Dispersion ist, dadurch gekennzeichnet, da8
man
a) Alkalimetallsilikatl&sungen bei einem pH-Wert zwi-
schen 8 und 11 mit Mineralsduren oder in wdssriger
L&sung sauer reagierenden Gasen behandelt und
b) die dadurch erhaltenen Kieselsduredisper-
sionen mit Tensiden und Stabilisatoren sowie gege-
benenfalls mit anderen Buildersubstanzen sowie

weiteren, in Reinigerkonzentraten {iblichen Mitteln
versetzt.

13. Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekennzeich-
net, daB man die F&llung der Kieselsduren aus den Al-~
kalimetallsilikatl6sungen in Gegenwart der Tenside
vornimmt.

14. Verfahren nach Anspriichen 12 und 13, dadurch ge-
kennzeichnet, daB man als Alkalimetallsilikatl®sungen
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konzentrierte Wasserglasl&sungen mit einem Sioz-/Mzo-
Verhdltnis (M = Alkalimetall) im Bereich von 2 bis 3,5
verwendet.

15. Verfahren nach Anspriichen 12 bis 14, dadurch ge-
kennzeichnet, daB man als Mineralsduren konzentrierte
Mineralsduren verwendet.

16. Verfahren nach Anspriichen 12 bis 15, dadurch ge-
kennzeichnet, da8 man Schwefelsdure oder Phosphorsdure
oder Gemische von Schwefelsdure und Phosphorsdure im
Verhdltnis 3 : 1 bis 1 : 3 verwendet.

17. Verfahren nach Anspruch 16, dadurch gekennzeich-
net, daB man ein Gemisch von Schwefels@ure und Phos-
phorsdure im Verhdltnis 1 : 1 verwendet.

18. Verfahren nach Anspruch 17, dadurch gekennzeich-
net, daB man ein Gemisch von 98%iger Schwefelsdure und
85%iger Phosphorsdure im Gewichtsverh&dltnis 1 : 1 ver-
wendet.

19. Verfahren nach Anspriichen 12 bis 14, dadurch ge-
kennzeichnet, daB man als in wédssriger L&sung sauer
reagierende Gase Chlorwasserstoffgas, Schwefeldioxid-
gas und/oder Kohlendioxidgas verwendet.

20. Verfahren nach Anspruch 19, dadurch gekennzeich-
net, daB man Kohlendioxidgas verwendet.

21. Verfahren nach Anspriichen 12 bis 20, dadurch ge-
kennzeichnet, daB man die Fdllungsreaktion in Gegen-

wart von puffernden Buildersubstanzen, wie Alkalime-
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tallorthophosphaten, Alkalimetallpolyphosphaten, Al-
kalimetallcarbonaten, Alkalimetallboraten und/oder
Alkalimetallsulfaten, bevorzugt in Gegenwart von Al-
kalimetallpolyphosphaten, durchfiihrt.

22, Verfahren nach Anspriichen 12 bis 21, dadurch ge-
kennzeichnet, da8 man den Kieselsduredispersionen an-
ionische, nichtionische und/oder amphotere Tenside
zusetzt.

23. Verwendung der Wirkstoffkonzentrate nach Ansprii-
chen 1 bis 11 in alkalischen Zweikomponentenreinigern
zur Reinigung starrer Materialien, insbesondere Werk-
stiicken aus Metall oder Glas.
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