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"WiBriges konzentriertes Textilweichmachungsmitte!"

Die vorliegende Erfindung -betrifft ein waBriges konzentriertes
TextiIweichmachungsmit"cel mit besonders ’gutér Verteilbarkeit in
Wasser und besonders guter Saugfdhigkeit der damit behandelten
Textilien. | |

WiaBrige Textilweichmachungsmittel, die zur Nachbehandlung frisch
gewaschener Wasche in der Regel dem letzten Spllbad des Wasch-
prozesses in einer automatischen Waschmaschine zugégeben
werden, enthalten etwa 3 bis etwa 6 3% téxtilweichmachende Wirk-
stoffe. Hierbei handelt es sich meist um weitgehend wasserun-
I6sliche quartdre Ammoniumverbindungen mit 2 langen Resten im
Molekll. Zu den wirksamsten Verbindungen dieses Typs gehort
das in groBem Umfang eingesetzte Ditalgalkyldimethylamrﬁonium—
chlorid. In jingster Zeit sind auBer diesen Textilweichmachungs-
mitteln mit einem verhaltnisméBig niedrigen Wirkstoffgehalt auch
sogenannte Konzentrate bekannt geworden, die den Vorteil haben,
eine groBere Wirkstoffmenge im gleichen Volumen aufzuweisen.
Derartige Weichspulerkonzentrate enthalten etwa 10 bis 15 2
textilweichmachende Wirkstoffe. Besonders hoch konzentrierte
Textilweichmacher enthalten sogar etwa 50 Gewichtsprozent an
textilweichmachenden Wirkstoffen. Beispiele far derart hoch-
konzentrierte waBrige Textilweichmachungsmittel sind die Produkte
der DE-OS 33 14 677. Beim GCebrauch werden die Konzentrate
entweder auf die Ubliche Wirkstoffkonzentration von ca. 3 bis ca.
6 % mit Wasser verdinnt, oder es werden entsprechend geringere

Mengen der konzentrierten Textilweichmachungsmittel dem letzten
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Spllwasser zugesetzt. Sowohl beim Verdinnen der Textilweich-
macherkonzentrate als auch beim Einspilen der Konzentrate in das
Spililwasser werden an die Verteilbarkeit der Konzentrate im
Wasser hohe Anspriiche gestelit. Zur Verbesserung der Verteil-
barkeit in Wasser enthalten daher die Textilweichmacherkonzen-
trate Emulgatoren beziehungsweise Dispergatoren beziehungsweise
Hilfsmittel und Viskosititsregulatoren, die unterschiedlichsten
Stoffklassen angehdren. Im allgemeinen tragen diese Emulgatoren
beziehungsweise Dispergatoren beziehungsweise Hilfsstoffe ihrer-
seits nicht zur Weichmachung der Textilien bei und sind daher als
Ballaststoffe anzusehen. Es ist daher immer wieder versucht
worden, mit einem Minimum an derartigen nichtweichmachenden
Hilfsmitteln in Weichspllmitteln auszukommen ohne dafl dabei die
Wasserverteilbarkeit und die Saugféhigkeit behandelter Textilien

verschlechtert wird.

Es wurde nun Uberraschenderweise gefunden, daB in bestimmter
Weise zusammengesetzte Weichmachungsmittel, die nahezu oder
vollstandig frei sind von nichttextilweichmachenden Hilfsmitteln,
bei ausgezeichneter weichmachender Wirkung besonders gute Ver-
teilbarkeit in Wasser und hervorragende Saugfdhigkeit gewahr-
leisten. Diese gute Verteilbarkeit wirkt sich nicht nur bei der
Anwendung der Weichmachungsmittely im Wasch- beziehungsweise
Nachbehandlungsprozef aus, sondern es wird auch eine besonders
einfache Herstellung damit gewédhrleistet. Gegenstand der vor-
liegenden Erfindung ist daher ein flissiges, wéaBriges, konzen-
triertes Waschenachbehandlungsmittel mit einem Gehalt an
quartiren Ammonium-Verbindungen mit zwei 2-Acyloxyalkylgrup-
pen, deren Acylgruppen sich von gesédttigten oder ungesattigten
Carbonsduren mit 12 bis 22 Kohlenstoffatomen ableiten, dadurch
gekennieichnet, daB das Mittel

a) 1 - 15 Gewichtsprozent quartidre Ammoniumverbindung

b) 0,5 - 5 Gewichtsprozent eines Carbonsaureesters
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sowie gegebenenfalls weitere in Waschenachbehandlungsmitteln Gb-
liche Hilfs- und Zusatzstoffe enthialt, wobei das Verhéitnis von a)
zu b) im Bereich von 10:1 bis 1:1 liegt.

Die Acylgruppen der quartidren Ammoniumverbindung leiten sich
von aliphatischen, gesdttigten, ein- oder mehrfach-ungeséttigten,
verzweigten oder unverzweigten Mono-Carbonsdauren mit 12 bis 22
Kohlenstoffatomen, insbesondere von Talgfettsdure, Olein, Kokosdl
oder vor allem Ribél ab. Typische Vertreter dieser Verbindungs-
klasse sind die beispielsweise aus der DE-0OS 16 19 058, der
DE-OS 19 35 499, der DE-AS 24 30 140 und insbesondere der
DE-OS 17 94 068 bekannten Verbindungen vom Typ Dimethyl-di-2-
acyloxyalkyl-ammoniummethosulfat, Statt der Methylgruppen koén-
nen in dem Molekul Cz- bis Cu—AIkyl- oder- Hydroxyalkylgrup-
pen, die gegebenenfalls auch alkoxyliert sein koénnen, enthalten
~sein. Das Anion kann beispielsweise auch das Chlorid-, Bromid-
oder Ethylsulfat-Anion sein oder sich von Phosphonsdure ableiten.
Die Acylgruppen sind Gber Oxyalkylgruppen mit 2 bis 4 Kohlen-
stoffatomen an das Stiékstoffatom gebunden. Im Fall von‘Oxy-—
alkylgruppen mit 3 oder 4 Kohlenstoffatomen kann die Kohlen-
stoffkette linear oder 'verzweigt sein; von besonderer Bedeutung
sind Verbindungen mit 3 Kohlenstoffatomen in der insbesondere
verzweigten Kohlenstoffkette. Ein typischer bevorzugter Vertreter
dieser Verbindungen ist Dimethyl-di~(acyloxyisopropyl-}ammonium-
methosulfat. Besonders wertvolle Eigenschaften hat die zuletzt
genannte Verbindung, wenn sich die Acylgruppe von Ribolfett~
saure ableitet. Der Carbonsaureester leitet sich insbesondere von
Mono- oder Polycarbonsduren mit 2 bis 26 Kohlenstoffatomen und
von ein- oder mehrwertigen Alkoholen mit 1 bis 28 Kohlenstoff-
atomen ab. Die Anzahl der Kohlenstoffatome des Esters liegt
zwischen 16 und 30. Besonders wertvolie Eigenschaften haben
Ester, deren Alkoholkomponente und /oder deren Saurekomponente
wenigstens 12 Kohlenstoffatome enthdlt. Beispielsweise leiten sich
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besonders geeignete Carbonsdureester von den folgenden Monocar-

bonsduren ab:

Essigsdure, Glycolsdure, Propionsdure, Sorbinséure, Caprylsaure,
Isononansiure, Caprinsdure, Laurinsdure, Myristinsdure, Palmitin-
sdure, Hydroxy-C 16/18-Fettsduren, Stearinsdure, 12-Oxystearin-
sdure, Olsdure, Ricinolsdure, Linolsaure, Behensdure und
Cerotinsdure. Als Beispiel for Polycarbonsduren dienen Bern-

steinsdure, Adipinsdure, Citronensadure und Phthalsaure.

Beispiele fiir geeignete Alkoholreste im Ester sind Methanol,
Ethanol, Isopropanol, Myristyl-, Lauryl-, Cetyl-, Oleyl-,
Stearyl-, Behenyl-, Myricyl- und Isopalmitylalkohol,
2-Octyldodecanol, Ethylenglycol, Propylenglycol, Dipropylenglycol,
Glycerin, Vinylalkohol, Diglycerin, Xylit, Saccharose, Erythrit,
Pentaerythrit, Sorbit und Sorbitan.

Bevorzugte Ester leiten sich von Ethylenglycol-, Glycerin- und
Sorbitan ab, wobei ebenfalls die Anlagerungsprodukte von bis zu
20 Mol Ethylenoxyd und Propylenoxid beziehungsweise Kombina-
tionen davon an die Ester im Rahmen der Erfindung Verwendung

finden konnen.

Beispiele flir die bevorzugten Ester sind Ethylenglycolstearate,
Mono-, Di- und Triglyceride der gesdttigten und ungesdttigten
Fettsduren mit der Kettenléange C12 bis C22 sowie insbesondere
Sorbitanmono-, di- und triester mit der MaBgabe, daB die
Siureester im Sorbitanester die Kettenlange C12 bis C22 haben.
Von den Polyethylenglykolderivaten der Sorbitanester seien als
Beispiel Sorbitanmonolaurat + 40 EO, Sorbitanmonolaurat + 20 EO,
Sorbitanmonostearat + 4 EO, Sorbitanmonostearat + 20 EO und

Sorbitanmonooleat + 20 EO angefihrt.




Die Wirkstoffkombination bei erfindungsgemdBen Mitteln ist
besonders gut geeignet zur Herstellung von Weichmacher-Kon-
zentraten, d.h. von Waschenachbehandlungsmitteln mit 8 bis 15

Gewichtsprozent quartdrer Ammoniumverbindungen.

Ein weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein
Verfahren zur Herstellung der erfindungsgemdfien Mittel. Man
erhitzt die quartire Ammoniumverbindung und den Carbonséure-
ester auf 50 bis 90 oC, vermischt die so erhaltene Schmelze mit
Wasser von 60 bis 70 °C, das gegebenenfalls Hilfs- und
Zusatzstoffe enthdlt, unter intensivem Ruhren, kihlt das Gemisch
ab und figt gegebenenfalls Duftstoffe und weitere Zusatzstoffe
hinzu. Geeignete RiOhrer sind insbesondere solche, die hohe

Scherkrafte in die Mischung einbringen.

" In vielen Fdllen enthalten die erfindungsgemédfen Mittel Hilfs- und
Zusatzstoffe, mit denen die Herstellung erleichtert beziehungs-
weise die Eigenschaften der Mittel verbessert werden. Die Ver-
teilbarkeit der erfindungsgemdBen Produkte in Wasser kann
gesteigert werden, wenn man den Produkten zusatzlich 0,5 bis 5
Gewichtsprozent dispergierend und weichmachend wirkende Polygly-
kolether zusetzt. Geeignete Polyglykolether leiten sich von
Ethylenoxid ab und haben ein Molgewicht im Bereich von 200 bis
8000, vorzugsweise im Bereich von 200 bis 1 000 und insbesondere
im Bereich 400 bis 600. Dispergierend wirkende Zusdtze sind auch
die durch Anlagerung von Ethylenoxid und/oder Propylenoxid an
Fettalkohole, Fettsduren, Fettamine, Fettsdure- oder Sulfon-
sdureamide, Polyethylen~ oder Polypropylenglykole, Epoxyglykole,
Alkylendiamin oder aliphatische C1— bis C,-, vorzugsweise C3— bis
C6—Alkohole.

Auch der Zusatz verschiedener Stoffe aus anderen Verbindungs-
klassen bewirkt in vielen Fallen eine Steigerung der Weich-
heitsleistung und/oder der Verteilbarkeit in Wasser. Geeignete

. . .
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Zusatze sind Etheramine der Formel R’(CzHuo)n"NR1 R2. In dieser
Formel bedeutet R einen Alkyl- oder Alkenylirest mit 10 bis 20
Kohlenstoffatomen, n eine Zahl zwischen 2 und 10, R1 und Rz,
die gleich oder verschieden sein konnen, bedeuten —C2H 4OH oder
deren Ester mit C10 bis Czo-Monocarbonséuren oder mit Sulfo-
bernsteinsdure beziehungsweise Alkalimetallsalzen dieser Sauren.
Gut geeignet sind auch quartare Ammoniumsalze der zuletzt
genannten Verbindungen, bei denen an das Stickstoffatom eine
weitere Alkylgruppe mit 1 bis 18 Kohlenstoffatomen unter
Ausbildung einer positiven Ladung, die durch ein die Elektro-
neutralitit herstellendes Anion, in der Regel das Chlorid-Anion,
ausgeglichen wird. Andere geeignete Zusatze sind Ester von
Fettalkoholen, insbesondere Talgalkohol mit gegebenenfalls
hydroxylsubstituierten Monocarbonsduren mit 1 bis 3 Kohlen-
stoffatomen. AuBer den oben genannten niedermolekularen
Polyglykolethern sind in manchen erfindungsgemédBen Zusammen-
setzungen auch hochmolekulare Polyglykolether, deren
Molekulargewicht im Bereich von etwa 10 000 bis 80 000 liegt,
geeignet. Ebenfalls sind 2-Benzylalkanolpolyglykolether mit 2 bis
10 Mol Ethylenoxid als Zusdtze geeignet, insbesondere dann, wenn
die zugrundeliegende Alkoholkomponente 2-Benzyoctanol ist. Auch
Anlagerungsprodukte von 2 bis 10 Mol Ethylenoxid an verzweigte
Alkohole, wie beispielsweise Isotridecanol sowie an hydroxyl-
substituierte Fettalkohole lassen sich in vielen Féllen mit Erfolg
als Zusdtze verwenden. Auch 1,4-Alkylglycoside und 2,2-Alkyl-
glycoside mit Alkylresten, die 10 bis 20 Kohlenstoffatome
aufweisen, sind geeignete Zusdtze. Auch Paraffindl ist ein
geeigneter Zusatzstoff. Ebenfalls geeignet sind mehrwertige
Alkohole, z.B. Ethylenglykol, Propylenglykol oder Glycerin.
ErfindungsgemdBe Produkte mit einem pH-Wert in unverdinntem
Zustand von etwa 3,5 bis etwa 5 weisen ein besonders glnstiges

Viskositatsverhalten auf.
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Geeignete S&uren sind organische oder anorganische, nicht-
tensidische Sauren, die wasserloslich sind. Beispiele fiir geeignete
Sduren sind Essigsdure, Oxalsdure, Glykolsdure, Milchsédure,
Citronensdure, Weinsdure sowie Salzsdure, Schwefelsiure oder
Phosphorséure. Auch Gemische der genannten Siuren sind
verwendbar. Von den organischen S&uren sind Glykolsdure und
Citronensdure bevorzugt, wéhrend von den anorganischen Sdauren
Orthophosphorsdure zur Einstellung des gewiinschten pH-Werte

bevorzugt wird.

AuBer den genannten Bestandteilen kann das erfindungsgemiBe
Konzentrat noch weitere in Textilbehandlungsmittein (bliche
Zusatz- und Hilfsstoffe in Konzentrationen bis zu etwa 10
Gewichtsprozent enthalten. Als (bliche Bestandteile gelten
antimikrobielle Wirkstoffe, optische Aufheller, Ibsliche Salze zur
Einstellung der Viskositdt des erfindungsgemiRen Mittels sowie
Farb- und Duftstoffe.

ErfindungsgemdBe Mittel mit einem Zusatz an bleichenden Wirkstof-
fen, wie zum Beispiel Wasserstoffperoxid oder sonstige Perverbin-
dungen, haben zudtzlich zu den beschriebenen Eigenschaften blei-
chende Wirkung.
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Beispiele

Beispiel 1

Man stellt ein erfindungsgemdBes Textilweichmachungsmittel-

Konzentrat her mit der folgenden Zusammensetzung:

10 Gewichtsprozent quartdre Ammoniumverbindung

3 Gewichtsprozent Carbonsaureester

1 Gewichtsprozent Stearylamin + 25 Mol
Ethylenoxid

0,1 Gewichtsprozent Orthophosphorsdure

0,005 Gewichtsprozent Magnesiumchlorid

Rest Wasser sowie Konservierungsstoff, Farbstoff
und Duftstoff in geringen Mengen.

Der Weichmacher war - Dimethyl-di-({acyloxyisopropyl)ammonium-
chlbrid, wobei sich die Acylgruppe von RiUbdlfettsdure ableitete,
der Carbonsdureester war Glycerinmonostearat. Das Konzentrat
hatte bei Raumtemperatur eine Viskositdt von 60 mPas und einen
pH-Wert wvon 4,9; seine Verteilbarkeit in Wasser war ausge-
zeichnet. Innerhalb von 8 Wochen traten bei Lagerung der
Konzentrate im Bereich von 0 bis #0 °C praktisch keine
Konsistenzdnderungen auf.

Bei einem Vergleich dieses Konzentrats mit einem marktiblichen
Weichmacher-Konzentrat hinsichtlich Weichheit und Saugféhigkeit
von damit behandelten Testgeweben ergaben sich die in Tabelle 1
aufgefuhrten Werte. Die Priftextilien (gehértetes Moltongewebe,
Krefelder Kontrolilgewebe) wurden im letzten Spillgang einer
automatischen Waschmaschine mit einer Menge Weichmacher-Konzen-
trat behandelt, die 0,7 g pro Liter Spllwasser entsprach. Nach
der Behandlung wurden die Textilien hangend an der Luft getrock-

* o o
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net und das Moltongewebe anschlieBend durch 5 gelibte Beurteiler
auf Weichheit gepruft. Die Prﬂfergébnisse wurden in Noten von
0" = sehr hart bis "6" = sehr weich registriert. Das Krefelder
Kontrollgewebe wurde auf Saugfdhigkeit nach der Steighdéhen-
methode (DIN 53924) geprift. Die angegebenen Werte sind mm als
MaB flr die Steigh6he von Wasser in den eingetauchten Geweben,

Tabelle 1

Rezeptur Weichheit Saugféhigkeit

1 Min |3 Min {5 Min |10 Min
Handelsprodukt 4,1 18 28 35 46
erfindungsgemaf 51 38 55 66 83
unbehandelt 0 7 37 55 67 85

Der Tabelle ist zu entnehmen, daf3 die Weichheit der mit den
erfindungsgeméBen Mittel behandelten Moltongewebe genau so gut
ist wie die Weichheit von Moltongewebe, das mit einem handels-
Ublichen erfolgreichen Textilweichmacher-Konzentrat bei gleicher
Konzentration im Spllwasser ist. Die Saugfdhigkeit des mit dem
erfindungsgemaBen Mittel behandelten Testgewebes ist doppelt so
hoch wie die Saugfahigkeit des mit dem handelstblichen Produkt
behandelten Testgewebes. Wie der Vergleich mit dem unbehandel-
ten Testgewebe zeigt, entspricht die Saugfédhigkeit des mit dem
erfindungsgemaBen Mittel behandelten Testgewebes der Saug-
fahigkeit von unbehandeltem Testgewebe. Die geschilderte
Eigenschaftskombination des erfindungsgemdBen Mittels ist duBerst
Uberraschend, da einmal weichgemachte Textilien in der Regel
hydrophober sind als nichtweichgemachte und zum anderen konzen-
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trierte Weichmachungsmittel eine schlechtere Verteilbarkeit in
Wasser und schlechtere Lagerfdhigkeit als verdinnte Weich-
machungsmittel aufweisen. Verwendet man im Rahmen dieser
Erfindung andere quartire Ammoniumverbindungen und/oder
andere Carbonsdureester, erhielt man &hnliche Ergebnisse wie die
zuvor geschilderten. Dies gilt auch fir Mittel mit weniger als 8.
Gewichtsprozent quartdrer Ammoniumverbindung.

Beispiel 2
In weiteren Versuchen wurde die Uberlegenheit der erfindungsge-
maBen Mittel gegentber den Mittein der DE-OS 17 94 068 gezeigt.

Die Mittel hatten folgende Zusammensetzung:

Gew.-%
St. d. T. | Erfindung

quartdre Ammoniumverbindung 13,0 i1,0
-Carbonsaureester - 2,0
Stearylamin + 25 Mol EO - 2,0
Phosphorsaure - 0,27
Magnesiumchlorid 0,8 0,05

Rest: Wasser, Konservierungsstoff,
Farbstoff, Duftstoff Rest Rest

Die quartdre Ammoniumverbindung leitete sich von Olsdure ab,

der Carbonsdureester war Glycerinmonostearat.

Die Rezeptur nach dem Stand der Technik war inhomogen und
neigte zur Phasentrennung, wdhrend die erfindungsgemdBie Rezep-
tur stabil war. Die erfindungsgemdBe Rezeptur zeigte an allen
untersuchten Geweben bessere weichmachende Wirkung.
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Patentanspruche

1. Flissiges, waBriges Waschenachbehandlungsmittel mit einem
Gehalt an quartdren Ammonium-Verbindungen mit zwei
2-Acyloxyalkylgruppen, deren Acylgruppen sich von ge-
sdttigten oder ungesattigten Carbonsduren mit 12 bis 22
Kohlenstoffatomen ableiten, dadurch gekennzeichnet, daB das
Mittel

a) 1 - 15 Gewichtsprozent quartdre Ammoniumverbindung
b) 0,5 - 5 Gewichtsprozent eines Carbonsdureesters

sowie gegebenenfalls weitere in Waschenachbehandlungs-
mitteln UObliche Hilfs-= und Zusatzstoffe enthalt, wobei das
Verhdltnis von a) zu b) im Bereich von 10:1 bis 1:1 liegt.

2. Mittel nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die
Acylgruppen sich von Talgfettsdure, Olein, Kokosdé! oder
insbesondere Riib6l ableiten.

3. Mittel nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daf3
der Carbonsdureester sich von Saduren mit 2 bis 26 Kohien-
stoffatomen und von Alkoholen mit 1 bis 28 Kohlenstoffatomen
ableiten mit der MaBgabe, dall der Ester 16 bis 30 Kohlen-

stoffatome hat.

4, Mittel nach einem der Anspriche 1 bis 3, dadurch gekenn-
zeichnet, daB der dem Carbonsdureester zugrunde liegende
Alkohol und/oder die zugrunde liegende S&ure wenigstens 12
Kohlenstoffatome enthalt.
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5.

Mittel nach einem der Anspriche 1 bis 4, dadurch gekenn-
zeichnet, daB der Carbonsdureester sich von Ethylenglykol,
Glycerin oder Sorbitan ableitet.

Mittel nach einem der Anspriche 1 bis 5, dadurch gekenn-
zeichnet, daB der Ester ein Sorbitan-Fettsdureester ist, dessen
Fettsdure 12 bis 22 Kohlenstoffatome enthilt.

Mittel nach einem der Anspriche 1 bis 6, dadurch gekenn-
zeichnet, daB das Mittel 8 bis 15 Gewichtsprozent quartire
Ammoniumverbindungen enthélt.

Verfahren zur Herstellung eines Mittels nach einem der
Anspriche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB man die
quartare Ammoniumverbindung und den Carbonsdureester auf
50 bis 90 °C erhitzt, die so erhaltene Schmelze mit Wasser von
60 bis 70 oC, das gegebenenfalls Hilfs- und Zusatzstoffe
enthédlt, unter intensivem Ruihren vermischt, das Gemisch
abkihlt und gegebenenfalls Duftstoffe und weitere Zusatzstoffe
hinzufagt.

R ——
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