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Verfahren zur Herstellung von rieselfahigen alkalischen Reinigungsmittein durch kompaktierende

Granulation.

® zur Herstellung k&rniger, rieselfdhiger Rei-
nigungsmittel wurde pulverférmiges Natriummetasili-
kat mit Pentanatriumtriphosphat oder Zeolith NaA
oder einem Triphosphat-Zeolith-Gemisch in Pulver-
form vermischt und mittels Walzen kompaktiert,
wobei man den Grenzdruck, bei dem keine weitere
Verdichtung mehr auftritt, nicht wesentlich Uber-
schreitet. Das Kompaktat wird anschliefend auf die

gewiinschte Korngr&8e zerkisinert.
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"Verfahren zur Herstellung von rieselfdhigen alkalischen Reinigungsmittein durch kompaktierende

Wesentlicher Bestandieil handslsiiblicher Rei-
niger flr den Einsatz in maschinellen Reinigungs-

prozessen - beispielsweise in den bekannten, im

Haushalt eingesetzten Geschirrsplilmaschinen -
sind bis heute im allgemeinen Natriummetasilikat in
Abmischung mit Natriumtripolyphosphat (auch als
Pentanatriumiriphosphat und im folgenden mit STP
bezeichnet). Als weitere Komponenten werden ins-
besondere Soda und Wasserglas sowie weitere
Komponenten zur Verstdrkung der Granulier-
und/oder  Reinigungswirkung singesetzt. Die
Stofigemische liegen als rieselfdhige Agglomerate
vor, wobei eine Reihe von Anforderungen an die
Produkteigenschaften gesiellt werden.

Die Stoffgemische sind im allgemeinen stark
atkalisch und damit atemwegreizend. Dementspre-
chend ist das Aufireten von Staubanieilen im Pro-
dukt, wie es beim Einsatz pulverférmiger Rohstoffe
zu erwarten wére, unbedingt zu vermeiden. Weiter-
hin neigen Produkie dieser Art mit hohen Feinantei-
len im Einspllk3stchen der Geschirrsplilmaschine
bei Wasserzutritt zum Verkiumpen, so daB eine
ausreichend kurze Einspllizeit nicht mehr
gewihrleistet ist.

Neben Einspllbarkeit und Staubfreiheit sind
weitere  wichtige  Beurteilungskriterien  das
Schiittgewicht und die Lagerstabilitat der Reiniger.
Das Schiitigewicht sollte oberhalb von 900 g/l lie-
gen, um eine problemlose Einflillung der flir den
Reinigungsgang erforderiichen Produkimenge in
das Einspilkdstchen zu ermdglichen. Da die rie-
selfdhigen Agglomerate wasserhaltig sind, muB bei
der Verarbeitung der Rezeptur sichergestellt wer-
den, daB das Wasser weitgehend kristallin gebun-
den bleibt, um einem Verbacken der Granuiate bei
Lagerung vorzubeugen.

Marktlibliche Reiniger werden heute nach zwei
Verfahrensvarianten hergestellt, ndmlich entweder
durch Mischgranulation oder durch Aufmischung
gekdrnter staubfreier Rohstoffe.

Die Mischgranulation in Gegenwart von Wasser
weist eine Reihe von Erschwernissen auf, die eine

sorgfiltige Steuerung des Verfahrens erforderlich -

machen. Bei der wasserfeuchten Granulation kon-
kurrieren  verschiedene Komponenten  des
Stoffgemisches (insbesondere STP, wasserfreies
Metasilikat und Soda) um die Bindung des vorhan-
denen freien Wassers. Die thermodynamisch sta-
biiste Zusammensetzung wird unter Umsténden bei
nicht konstanten Rohstoffeigenschafien oder nicht
exakt eingehaitenen Verfahrensbedingungen erst
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bei Lagerung der Produkte erreicht. Die hierzu er-
forderliche Wanderung des Wassers ist im allge-
meinen von einer Verklumpung des Produkies be-
gleitet. ‘

Auch die Rezepturflexibilitit des Mi-
‘schgranulierverfahrens ist relativ gering, und zwar
insbesondere in einer ganz bestimmten Richtung:
Der Ersatz gr8Berer Anieile des STP durch den
aus Grinden des Umweltschutzes erwiinschien
feinkristallinen Zeolith NaA macht Schwierigkeiten.
Es werden hier insbesondere h#ufig zu leichte Pro-
dukte mit nicht zufriedenstelienden Einsplileigen-
schaften erhalten. Bei der Mischgranulation in ents-
prechenden Vorrichtungen mit hohem Energieein-
trag, beispielsweise im bekannten L&dige-Mischer,
treten Anklebungen an den Mischerwénden auf, die

sine regelmifige Reinigung des Mischers erforder- -

lich machen. Der Einsatz von Soda und Wasser-
glas als Granulierhilfsmitte! ist erforderlich, ohne
daB diese Komponenten einen wesentlichen Bei-
trag zur Wirksamkeit der Reinigerrezeptur leisten.

Die Herstellung von Mischprodukten nach den
Angaben des Standes der Technik vermeidet zwar
zum Teil die zuvor aufgefiihrien Nachieile der Mi-
schgranulation, es ist aber bis heute erforderlich,
vorgranulierte und damit sehr teure Rohstoffe ein-
zusetzen, um letztlich staubfreie Mischprodukte
herzustellen.

Die Erfindung geht von der Aufgabe aus, unter
Verwendung kostenglinstiger Rohstioffe bei gleich-
2eitiger Verminderung der Nachteile der wasser-
feuchten Mischgranulation eine granulierte Reini-
gerrezeptur mit guter Rieselfdhigkeit, guter Ein-
splilbarkeit und guter Lagerstabilitdt herzustellen.
Neben der Verarbeitbarkeit bisher Ublicher Rezep-
turen flr Mitiel der hier angegebenen Art will die
Erfindung auch die Verwendung von feinkristalli-
nem Zeolith NaA neben oder anstielle von STP
sowie die Mitverwendung weiterer Komponenten -
z. B. von Reinigungsverstirkern - erméglichen.

Die L8sung der erfindungsgemiBen Aufgaben-
stellung wurde durch den Einsatz einer bevorzugt
kontinuierlich geflihrten Verdichtung eines pul-
verférmigen Vorgemisches der gewlinschten Be-
standteile im Walzenspalt eines Paares zweier ge-
gensinnig laufender PreBwalzen mit anschlieBender
Zerkleinerung des dabei anfallenden plat-
tenfSrmigen verdichteten Gutes gefunden.

Gegenstand der Erfindung ist demenispre-
chend in einer ersten Ausfiihrungsform ein Verfah-
ren zur Hersteliung von kd&rnigen, rieselfdhigen
alkalischen Reinigungsmitisin auf Basis von Na-
triummetasilikat in inniger Abmischung mit STP
und/oder feinkristallinem Zeolith NaA als ver-
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stdrkend wirkenden Gerliststoffen sowie gewlin-
schienfalls weiteren Hilfsstoffen fiir eine verbes-
serte Granulier-und/oder Reinigungswirkung mittels
eines Mischverfahrens, wobei das Kennzsichen des

neuen Verfahrens darin liegt, dal man die Aus-

gangskomponenten des Stoffgemisches in Pulver

form miteinander vermischt, dieses Stoffgemisch-

im Walzenspalt unter erhdhten Drucken kompak-
tiert und das angefallene Kompaktat zur gewln-
schten KorngréBe zerkleinert.

Die Erfindung betrifft in einer weiteren
Ausflhrungsform  k&rnige, insbesondere frei-
fieBende alkalische Reinigungsmittel der genan-
nten Ar, die durch das hier beschriebene Verfah-
ren hergestelit worden sind. -

Im erfindungsgemdBen Verfahren wird insbe-
sondere das zu granulierende Gut unter Prefdruck
durch den Spalt eines Paares zwsier mit etwa
gleicher Umfanggeschwindigkeit gegensinnig lau-
fender Walzen gefiihrt und dabei zu einem plat-
tenférmigen Prefgut verdichtet. Dieses platten-
bzw. bandfrmige PreSgut, das auch als
"Schlilpenband™ bezeichnet wird, wird an-
schlieBend einem Zerkleinerungsverfahren unter-
worfen und dabei gek&rntes Gut der gewlnschten
KorngréBe und Komverteilung gewonnen. Die Zer-
kleinerung des platten-bzw. bandférmigen Gutes
kann in einer MUhle erfoigen. Zweckmégigerweise
wird das zerkleinerte Material anschlieBend einem
SichtungsprozeB zugeflihrt. Zu grobes Material
wird abgetrennt und in die Zerkleinerungsvorrich-
tung rlickgeflihrt, wahrend zu feines Material dem
Ansatz des pulverfdrmigen Mischgutes beigegeben
und erneut der Kompaktierung im Walzenspalt zu-
geflihrt wird.

Die Walzenverpressung kann dabei ohne oder
mit einer Vorverdichtung des vorgemischten pul-
verférmigen Gutes erfolgen. Das Walzenpaar kann
dabei in jeder beliebigen Raumrichtung, insbeson-
dere also veriikal oder horizontal zueinander an-
geordnet sein. Das pulverférmige Gut wird dann
entweder durch Schwerkraftflillung oder mittels ein-
er geeigneten Einrichtung, z. B. mittels einer Stopf-
schnecke dem Walzenspalt zugeflhrt.

Der PreBdruck im Walzenspalt und die Verweil-
dauer des Materials in dem Bereich des
PreBdruckes sind so hoch einzustellen, daB ein gut
ausgebildetes hartes Schiilpenband mit hoher
Dichte erzeugt wird. Der hohe Verdichtungsgrad ist
dabei anzusireben, um die gewlinschten
Schiittgewichte des letztlich gewonnenen rie-
selfdhigen Gutes einzustellen, die oberhalb von
900 g/l liegen sollen. Auch die Abriebsstabilitit der
Granulate wird durch den Verdichtungsgrad be-
einfluft, hohe Verdichtungsgrade flhren zu ab-
risbsstabilen Granulaten, die wiederum erwiinscht
sind. Dabei muB allerdings beachtet werden, daB
zu hohe PreBdrucke die Verfahrenssicherheit be-
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eintrachtigen, da bei ihrem Einsatz das Material auf
den Waizen plastifiziert wird und zu Anklebungen
flihrt. Dieser unerwlinschte Effekt tritt dann auf,
wenn eine ErhShung des Prefdruckes keine wei-
tere Verdichtung des Materials mehr bewirkt und
die jetzt zusitzlich eingetragene Prefkraft vorwie-
gend die Erwdrmung und Plastifizierung des Mate-
rials - beispielsweise durch partielles Aufschmelzen
wasserhaltiger Bestandteile, insbesondere wasser-
haltigen Metasilikats - verursacht.

Die jeweils anzuwendende optimale Preskraft
ist dabei rezepturabhéngig. Ublicherweise wird er-
findungsgemdB im Walzenspalt mit einer spezifi-
schen PreBkraft im Bereich von etwa 15 bis 30
kN/cm Walzenldnge gearbeitet, wobei besonders
bevorzugt der Bereich von etwa 20 bis 25 kN/cm
Walzenldnge sein kann.

Die dabei eingestellien Feststoffdichten im
Kompaktat liegen bevorzugt bei wenigstens etwa
1,7 g/cm3. Besonders geeignet sind entsprechende
Feststoffdichten von wenigstens etwa 1,8 bis lber
2 g/em3. Auch hier ist der jeweils einzustellende
optimale Dichtewert in gewissem Mafe rezeptu-
rabhingig.

Entgegen den Erwartungen wird die Ein-
spllbarkeit der Granulate - bestimmt als die Ein-
spllzeit siner vorgegebenen Materiaimenge in ein-
er Testapparatur - durch h8here PreSdrucke und
damit durch hdhere Feststofidichten beglnstigt
und nicht etwa verschlechtert. Offenbar neigen
Schiittungen aus hérteren Partikeln weniger zum
Verklumpen und bilden auch wihrend des Ein-
splilvorganges weniger Feinanteile, so daB hier ein
ungehinderter ~ WasserdurchfiuB  durch  die
Schittung beglinstigt wird.

Neben der Einstellung optimaler PreBdrucke im
Walzenspalt ist zur Erreichung der erwlinschten
hohen Schilttgewichte der schiieBlich granulierten
rieselfdhigen Reinigungsmittel die Einsteliung der
Dicke des platten-bzw. bandf&rmigen Kompaktates
von Bedeutung. Ist die gew#hite Schiilpendicke
deutlich kieiner als die gewlinschte Korobergrenze
des herzustellenden granulierten Produktes, so
werden bei der Zerkleinerung des zunichst anfal-
lenden plattenfdrmigen Kompaktats
platichenférmige  Partikel erhalten, die =zu
Schiittungen mit hohem Leerraumvolumen und
daher vergleichsweise geringem Schiittgewicht
fUhren. Bei hdheren Kompaktatdicken werden in
der anschlieBenden Zerkleinerung dagegen Partikel
erhalten, deren Abmessungen sich dem an sich
gewlinschten Verhdiimis von 1 : 1 : 1 anndhern
kSnnen. Eine solche Kornform flihrt zu dichteren
Schiittungen, deren Leerraumvolumen maximal
etwa 50 % betrégt. Zwar ist dieser Wert im Ver-
gleich zu Schilttungen aus kugel&hnlichen Teilchen
noch immer relativ hoch - dort liegen Ubliche ents-
prechende Werte bei etwa 35 bis 45 % - jedoch
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kann ein etwas hd&heres Leerraumvolumen im
Sinne des erfindungsgem&fen Handelns auch Vor-
teile mit sich bringen. Hierdurch wird ndmlich of-
fenbar der Einsplilvorgang beglinstigt im Sinne ein-
es ungehinderten Wasserflusses durch die
Schiittung.

Das im erfindungsgema&Ben Verfahren nach der
Zerkleinerung des Schillpenbandes anfallende
Spiittergranulat kann allerdings in einer besonderen
Ausflihrungsform der Erfindung auch noch weiter
verformt werden. Hier wird das primar anfallende
Splittergranulat einem oberfldchlichen Abrieb von
Ecken und Kanten unterworfen und damit insbe-
sondere auch das Schiitigewicht des gekdrnten
Gutes nochmals erhdht bzw. das Leerraumvolumen
entsprechend verringert. Zum Zwecke einer sol-
chen Nachbehandiung kann beispielsweise das
primdr anfallende Splittergranulat auf rotierenden
Scheiben gerollt werden, die auf ihrer Oberseite
eine Riffelung aufweisen. Falls erforderlich wird an-
schiieBend ein unerwlinschter Feinanteil nochmal
abgetrennt und wiederum der Kompaktierung im
Walzenspalt zugefiihr.

Die im fertigen rieselfdhigen Agglomerat ange-
strebte Kornobergrenze liegt im Bereich von etwa
1,6 bis 2 mm, wihrend andererseits Feinanteile
unterhalb etwa 0,2 mm unerwiinscht sind. Die be-
vorzugten rieselfdhigen  Agglomerate  zeigen
dementsprechend ein breites KorngrdBenspektrum
im Bereich von etwa 0,2 bis 2 mm. Das Leerraum-
volumen soll in der bevorzugten Ausfihrungsform
nicht wesentlich mehr als etwa 50 % ausmachen,
kann aber unter 50 % liegen. Wegen der zuvor
angegebenen Abhingigkeit insbesondere des Leer-
raumvolumens von der Dicke des in der Kompak-
tierungsstufe hergestellten Vorprodukis wird es be-
vorzugt, platten-bzw. bandfdrmige Kompaktate mit
einer Schichidicke von wenigstens etwa 1,5 mm
nach dem Walzenspalt herzustellen. Bevorzugt
betrdgt die Schichtdicke hier wenigstens etwa 2
mm. Schichtdicken des Kompaktats im Bereich von
etwa 4 bis'8 mm und insbesondere im Bereich von
etwa 5 bis 8 mm kdnnen besonders bevorzugt
sein.

Die im erfindungsgeméBen Verfahren herge-
stellten Reinigergemische enthalten als wesentliche
Komponenten Natriummetasilikat in inniger Abmi-
schung mit dem geristbildenden STP und /oder
Zeolith NaA. Das Stoffgemisch weist einen gewis-
sen Wassergehalt auf, der Uberwiegend oder aus-
schilieBlich in Form von Hydrat-bzw. Kristallwasser
vorliegen kann. Zusitzlich kdnnen in Abmischung
damit Hilfsstoffe von der Art Soda und/oder Was-
serglas bzw. reinigungsverstédrkende Hilfsstoffe zu-
gegen sein.

Als Rahmenrezepturen sind die folgenden An-
gaben zu sehen:
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Metasilikat liegt im allgemeinen in Mengen von
20 bis 75 Gew.-% und vorzugsweise von etwa 35
bis 65 Gew.-% des Gesamigemisches vor. Beson-
ders geeignet kdnnen Metasilikatmengen im Be-
reich von etwa 40 bis 60 Gew.-% sein. Das Metasi-
likat kann dabei im pulverférmigen Einsatzmaterial
als wasserfreies Produkt und/oder in Form hydrati-
sierter Phasen mit bestimmt vorgegebenen
und/oder wechseinden Mengen an Hydratwasser-
gehalten Verwendung finden. Gesignete Hydrat-
wasser enthaltende Metasilikatphasen sind be-
kanntlich entsprechende Produkte mit 5 bzw. 9
Kristallwasser, wobei besondere Bedeutung dem
entsprechenden Metasilikat mit 5 Kristallwassern
zukommt. Wasserireies Metasilikat (KO) und Kri-
staliwasserhaltiges Metasilikat, insbesondere ents-
prechendes Produkt mit 5 Kristallwasser (K5) kann
in bevorzugten Ausflhrungsformen der Erfindung
im Einsatzmaterial in Mischungsverhéitnissen von 5

1 bis 1 5 und insbesondere in Mi-
schungsverhiltnissen von 3 : 1 bis 1 : 3 verwendet
werden.

In inniger Abmischung mit dem Metasilikat lie-
gen als Gerlistsubstanzen STP und/oder Zeolith
NaA vor. Die Menge dieser Gerlstsubstanzen
(wasserfrei) liegt Ublicherweise im Bersich von
etwa 20 bis 50 Gew.-%, vorzugsweise im Bersich
von etwa 35 bis 40 Gew.-%, bezogen auf das
Gesamtgemisch. STP kann dabei ausschiieBlich -
d. h. in Abwesenheit von Zeolith NaA - Verwen-
dung finden, es ist aber auch mdglich, den STP-
Anteil in beliebigen Mischungsverh3linissen durch
Einsatz von feinkristallinem Zeolith-NaA - insbeson-
dere  enisprechendes  Material von  Wa-
schmittelqualitdt - zu ersetzen, wobei in einer
Ausfiihrungsform der Erfindung der volistiandige Er-
satz von STP durch Zeolith NaA vorgesehen ist.

Der Wassergehalt des fertigen Granulates
betrégt im allgemeinen 8 bis 25 Gew.-% und liegt
insbesondere im Bereich von etwa 10 bis 20 Gew.-
%. Das Gesamtwasser kann dabei von vorneherein
im Rahmen der Vormischung als gebundenes
Wasser zugefiihrt wer den, méglich ist aber auch
die Zugabe von wiBriger Phase zum pul-
verférmigen Ausgangsgemisch bzw. zu einzeinen
Komponenten dieses Ausgangsgemisches zur Ein-
stellung der insgesamt erwiinschien Endwasserge-
halte im Produkt.

Insbesondere als Agglomerierhilfsmittel
und/oder als zusdizliche Alkalisierungsmitiel
kbnnen Soda und/oder Wasserglas mitverwendet
werden. Die Sodamenge betrdgt im allgemeinen
nicht mehr als 20 Gew.-% und insbesondere nicht
mehr als 15 Gew.-%, bezogen auf Gesamtmi-
schung. Die Menge an mitverwendetem Wasser-
glas macht in der Regel nicht mehr als 10 Gew.-%

v~
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aus. In Betracht kommt hier insbesondere die Ver-
wendung von Wasserglas N mit einem Naz0/SiO-~
Verhédltnis von 1 : 3,35 bzw. Wasserglas A mit
einem entsprechenden Verhiltnis von 1 : 2.

Als sonstige Hilfsmittel, die insbesondere zum
Zwecke der Reinigungsverstirkung mitverwendet
werden kdnnen, sind beispielsweise zu nennen
IGslichkeitsverbessernde Substanzen wie Natriuma-
cetat oder Natriumcitrat, Schauminhibitoren, z. B.
die aus der Wasch-bzw. Reinigungsmittelchemie
bekannten Paraffinschaumbremsen, Tenside mit
Wasch-bzw.Reinigungsaktivitdt, Chlortriger wie
Trichlorisocyanurséure, Reinigungsverstirker, z. B.
n-Octanol Komponenten mit  Komplexbin-
dungsfihigkeit wie Phosphonobutantricarbonsiure
und dergleichen. Die Summe aller dieser
zusétzlichen Hilfsstoffe macht in der Rege! nicht
mehr als etwa 10 Gew.-% und bevorzugt nicht
mehr als etwa 5 bis 7 Gew.-% aus. Empfindliche
Substanzen, beispiclsweise die erwdhnten Ch-
lortriger  kdnnen in  einer  bevorzugten
Ausfiihrungsform allerdings auch dem Fertigpro-
dukt erst nach der Kompaktierung und an-
schlieBenden zerkleinernden Kérnung zugesetzt
werden.

Der STP-Anteil der Rezeptur kann als STP-
Préhydrat mit unterschiedlichen Wassergehalten
oder als nichthydratisiertes STP eingesetzt werden.
Uberraschenderweise zeigen Produkte, bei denen
nichthydratisiertes STP eingesetzt wurde im Ver-
gleich 2u Granulaten auf Basis von STP-
Préhydraten bei vergleichbaren Gesamt-Wasserge-
halten der Rezeptur bessere Einsplibarkeit. Bisher
marktlbliche Reiniger enthalten STP als Teilhydrat
oder als Hexahydrat.

Wird STP teilweise oder vollstindig durch Zeo-
lith NaA ersetzt, wird in einer Ausflihrungsform
dieses feinkristalline Material als Bestandteil eines
STP-Préhydrates zugegeben, das durch Hydrata-
tion von STP mit einer Zeolith NaA enthaltenden
wéfrigen Suspension erhaiten worden ist. Feinkri-
stalliner Zeolith NaA kann aber auch als solcher
bzw. als sprihgetrocknetes Material Verwendung
finden.

Vergleichsweise h&here Gehalte an Zeolith

‘NaA kbnnen die Einsplilbarkeit des erfindungs-

geméBen Agglomerats beeintrachtigen. Hier kann
dann aber wieder das Einsplilverhaiten durch die
Verwendung wasserhaltiger Metasilikate verbessert
werden. Das erfindungsgem&Be Verfahren ist damit
der vorbekannten wasserfeuchten Granulierung
Uberlegen, in der wasserhaltige Metasilikate nicht
ohne weiteres einsetzbar sind. Auf die angegebene
Weise kdnnen auch bei hohen Gehalten an Zeolith
NaA Produkte mit zufriedenstellenden Ein-
splileigenschaften erhalten werden.
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Im Zusammenhang mit den hier geschiiderten
Mdglichkeiten der Einflunahme auf die verbes-
serte Einspiilbarkeit ist die eingangs genannte
MaBnahme zu sehen, durch Anwendung der
hdheren PreBdrucke im erfindungsgemdB” erwlin-
schten Rahmen die Einsplilbarkeit zu f&rdern. Ins-
gesamt gelingt es durch diese groBe Breite an
Arbeits-und Variationsmglichkeiten Rei-
nigungsmittel der hier betroffenen Art herzustellen,
die sich durch eine optimale Kombination von
Parametern in allen erwlinschten Produktbe-
schaffenheiten auszeichnen. Gleichzeitig ist dabei
die einfache und sichere Herstellung derart optima-
ler Produkte durch das erfindungsge m#Be Verfah-
ren gewéhrleistet und leicht zugénglich. Insgesamt
wird damit eine substantielle Verbesserung im Ver-
gleich mit den bisher gegebenen technischen
Méglichkeiten erreicht.

Beispiele

1. Ein Vorgemisch bestehend aus 47,5 %
STP-Hydrat (17 % H20), 30,1 % KO und 22,4 %
K5 wurde bei einer spezifischen Prefkraft von 16
kN/em auf einer Walzenpresse des Typs WP 50
N/75 (Herst. Fa. Alexanderwerk/Remscheid) bei
einer Walzendrehzahi von 16 Upm
(Walzendurchmesser 15 cm) zu Schlilpen von ca.
1 mm Stérke verpreBt. Die Dichte der Schiipen
wurde zu 1,81 g/cm?3 ermittelt. Nach Zerkleinerung
2u einem Granulat mit einem mittleren Korndurch-
messer von 1,2 mm (Kornspektrum auf 0,2 bis 1,6
mm abgesiebt) wurde ein Produkt mit einem
Schiittgewicht von 880 g/l erhalten, das in einer
Einspliltestapparatur, in der die Verhiltnisse in ein-
er Haushaltsgeschirrsplilmaschine (HGSM) simu-
liert werden, in ca. 7,5 Min. einsplibar war (45 g
Produkt werden in einem mit einem Gitter ver-
schiossenen Einspllkéstchen einer HGSM vorge-
legt und bei in 10 Min. von 15 °C auf 53 °C
steigender Temperatur mit ca. 230 mi/Min. H.0
bespriiht). Eine Wiederholung des Versuchs bei
einer spezifischen PreBkraft von 6,4 kN/cm fiihrte
2u Schiilpen mit einer Dichte von 1,48 g/cm3. Das
entsprechend zerkleinerte und abgesiebte Produkt
hatte ein Schitigewicht von 840 g/l und wurde in
10,5 Min. eingesplilt.

2. Ein Vorgemisch bestehend aus 47,5 %
eines STP-Hydrates, das 10 % Zeolith NaA (H.O-
frei berechnet) und 13,8 % H:0 enthilt, 30,1 % KO
und 224 % K5 wurde bei einer spezifischen
PreBkraft von 16 kN/cm kompaktiert. Nach Zerklei-
nerung der Schiilpen und Absiebung auf das Korn-
spektrum 0,2 bis 1,6 mm wurde ein Produkt mit
einem Schiittgewicht von 910 g/l erhalten, das in
der Testapparatur in 8,9 Min. einsplilbar war,
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3. Ein Vorgemisch aus 17,5 % H:O-freiem
STP, 464 % K5 181 % KO und 18 %
spriihgetrocknetem Zeolith NaA 20 % H:0 wurde
bei 16 kN/cm spezifisciem Prefidruck kompaktiert
und dann zerkleinert. Das abgesiebte Produkt (0,2
bis 1,6 mm) mit einem Schiitigewicht von 920 g/
wurde mit 1 % Trichlorisocyanursdure aufgemischt
und mit 45 g im Dosierkésichen einer han-
deisiiblichen HGSM (Miele G 503 S) eingesetzt.
Das Produkt war nach ca. 19 Min. eingespliit.

Riickstdnde in der Maschine wurden nicht festge-

stellt. )

4. Ein Vorgemisch aus 33,7 % K5, 26,3 %
KO, 22,2 % Zeolith NaA (80 % Trockensubstanz,
20 % H20) und 17,8 % H:0-freiem STP wurde bei
16 kN/cm kompaktiert und dann zerkleinert. Das
Splittergranulat mit dem Kornspektrum 0,2 bis 1,6
mm hatie ein Schiitigewicht von 950 g/l. Eine
Nachbehandlung des Materials in einem Marumeri-
zer fur 5, 10 bzw. 20 S fUhrte nach Absiebung der
zusdizlich gebildeten Feinanteile 0,2 mm =zu
Schiittgewichten von 988 g/l, 996 g/l bzw. 1004 g/l.

Anspriiche

1. Verfahren zur Hersteliung von k&rnigen, rie-
selfdhigen alkalischen Reinigungsmitteln auf Basis
von Natriummetasilikat in inniger Abmischung mit
Pentanatriumtriphosphat (STP) und/oder feinkristal-
linem Zeolith-NaA als verstdrkend wirkenden
Gerlststoffen sowie gewlinschtenfalls weiteren
Hilfsstoffen fiir eine verbesserte Granulier-und/oder
Reinigungswirkung mittels eines Mischverfahrens,
dadurch gekennzeichnet, da8 man die Ausgangs-
komponenten des Stoffgemisches in Puiverform
miteinander vermischt, dieses Stoffgemisch im
Walzenspalt unter erhhten Drucken kompaktiert
und das angefallene Kompaktat zur gewiinschten
Korngréfe zerkleinert.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge-
kennzeichnet, daB man im Walzenspalt die Grenz-
drucke nicht wesentlich Uberschreitet, von denen
ab eine weitere Verdichtung nicht mehr aufiritt.

3. Verfahren nach den Anspriichen 1 und 2,
dadurch gekennzeichnet, daB man im Walzenspait
mit einer spezifischen PreBkraft im Bereich von
etwa 15 bis 30 kN/ecm Walzenldnge - bevorzugt im
Bereich von etwa 20 bis 25 kN/cm Walzenldnge -
arbeitet.

4. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 3,
dadurch gekennzeichnet, da8-man das zu granulie-
rende Gut unter PreBdruck im Spalt eines Walzen-
paares zweier mit etwa gleicher Umfangsge-
schwindigkeit gegensinnig laufender Walzen zu
sinem plattenfdrmigen Prefgut umwandelt, das an-
schliefend zur gewlinschten Kornform verkieinert
wird. )
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5. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 4,
dadurch gekennzeichnet, daB man das vorgemi-
schte Gut auf Schichidicken von wenigstens etwa
1,5 mm nach dem Walzenspalt kompaktiert, wobei
bevorzugt Schichidicken des Kompakiates von
wenigstens 2 mm und insbesondere soiche im
Bereich von etwa 4 bis 8 mm eingestelit werden.

6. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 5,
dadurch  gekennzeichnet, daBf man das
Ausgangsgemisch im Walzenspalt zu Kompaktaten
mit Feststoffdichten von. wenigstens etwa . 1,7
g/cm?3, vorzugsweise im Bereich von etwa 1,8 bis
{iber 2 g/cm3 verdichtet.

7. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 86,
dadurch gekennzeichnet, da8 man das nach der
Kdrnung - vorzugsweise durch Zerkleinerung in
einer Muhle - anfallende Gut sichtet, zu grobes Gut
in die K8rnung und zu feines Gut in die Kompaktie-
rung zurlickfthrt.

8. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 7,
dadurch gekennzeichnet, da8 man im Fertigprodukt
ein Kornspektrum von stwa 0,2 bis 2 mm einstellt.

9. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 8,
dadurch gekennzeichnet, daB man das bei der
Kérnung primér anfallende Splitiergranulat einem
oberfldchlichen Abrieb von Ecken und Kanten
unterwirft und damit insbesondere auch das
Schiittgewicht des gekdmten Gutes nochmals
erhdht. -

10. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 9,
dadurch  gekennzeichnet, da8 man Mi-
schungsverhéltnisse innerhalb der folgenden Berei-
che einstellt:

20 bis 75 Gew.-% Metasilikat

20 bis 50 Gew.-% STP und/oder Zeolith NaA

nicht mehr als 20 Gew.-% Soda

nicht mehr als 10 Gew.-% Wasserglas

nicht mehr als 10 Gew.-% sonstige Zusatzstoffe
bei 8 bis 25 Gew.-% Gesamiwasser.;

11. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 10,
dadurch  gekennzeichnet, daB man Mi-
schungsverhélinisse innerhalb der folgenden Berei-
che einstellt:

35 bis 65 Gew.-%, vorzugsweise 40 bis 60 Gew.-%
Metasilikat, das wenigstens anteilsweise als hydra-
tisiertes Metasilikat eingesetzt wird

25 bis 40 Gew.-% STP und/oder Zeolith NaA (als
wasserfreie Substanz berechnet) '

nicht mehr als 10 Gew.-% Soda

nicht mehr als 7 Gew.-% Wasserglas

nicht mehr als 7 Gew.-% sonstige Bestandteile bei
etwa 10 bis 20 Gew.-% Gesamtwasser.

12. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 11,
dadurch gekennzeichnet, daB man zur Verbesse-
rung der Einsplilbarkeit im pulverfrmigen Ansatz
nicht-hydratisiertes STP und im Fall der Verwen-
dung grdfBerer Mengen an Zeolith NaA dieses zu-
sammen mit wasserhaifigem Metasilikat einsetzt,
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wobei auch durch Anwendung h&herer Prefdrucke
im angegebenen Bereich die Einspiilbarkeit
gefdrdert werden kann.

13. Rieselfdhige alkalische Reinigungsmitte! in-
sbesondere flir den Einsatz in Geschirrspliima-
schinen auf Basis von wasserhaltigen Agglomera-
ten des Natriummetasiiikates in inniger Abmi-
schung mit STP und/oder feinkristallinem Zeolith
NaA als verstdrkend wirkenden Gerliststoffen, her-
gestellt nach dem Verfahren der Anspriiche 1 bis
12,
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