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Verfahren zur Herstellung pulverférmiger Seifenkonzentrate.

@ Ein Verfahren zur Herstellung pulverférmiger
Seifenkonzentrate besteht im wesentlichen darin,
daB man eine flussige oder verflissigte Fettsdure
und eine konzentrierte wéBrige AlkalihydroxidiGsung
gleichzeitig auf eine in einem Mischer bewegte, frei-
flieBende Trdgerkomponente in einer solchen Menge
aufdist, daB ein in wéBriger Ldsung im wesentlichen
neutral reagierendes Pulver mit einem Gehalt an 5 -
55 Gew.-%, bevorzugt 20 - 40 Gew.-% Alkaliseifen
und einem Wassergehalt von 5 - 10 Gew.-% H20
erhalten wird und dieses durch Heiluftirocknung auf
einen Wassergehalt von 2 -4 Gew.-% H20 ftrocknet.
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Verfahren zur Herstellung pulverformiger Seifenkonzentrate

Die Erfindung beltrifft ein Verfahren zur Herstel-
lung pulverfdrmiger, Seife enthaliender Konzentra-
te, die sich als Zumischkomponente zu sesifenfrei-
en, spriihgetrockneten Waschmitteln zur Herstel-
" lung pulverfdrmiger, seifenhaltiger Feinwaschmittel
eignen, die in wéfriger L&sung neutral oder wenig
alkalisch reagieren. ,

Feinwaschmittel flir Wolle und - empfindliche
Textilien und fir die Anwendung im Handwasch-
becken sollen in wéBriger L&sung neutral oder nur
sehr wenig alkalisch wirken. Alkaliseifen von Fett-
sduren mit 12 - 18 C-Atomen sind wertvolle
Waschstoffe - insbesondere in Kombination mit
synthetischen Tensiden und mit wirksamen Buil-
dersalzen. Bei der Herstellung seifenhaltiger Pul-
verwaschmittel durch Spriihtrocknung neutral ein-
gesteliter, seifenhaltiger Waschmittelsiurries, die
also kein freies Alkali enthalten, kommt es aber zu
unangenehmer Geruchsbeldstigung, die durch freie
Fettsdure in den Brliiden des Spriihtrocknungspro-
zesses hervorgerufen wird. Man kann diesem Pro-
blem dadurch begegnen, daB man einem spriihge-
trockneten seifenfreien "Turmpuiver” nachirdglich
Seifenpulver zumischt, etwa wie dies in der DE-
08-19 16 861 und in der DE-0S-25 45 190 vorge-
schlagen wurde. Auch bei der Herstellung solcher
Ublicher Seifenpulver durch Spriihtrocknung w&8ri-
ger Seifensiurries ist das Problem der Geruchsbe-
l&stigung nicht ganz auszuschliefen. Vor allem
aber sind soiche durch Sprihtrocknung hergesteli-
ten Seifenpulver schwer auflésbar, da sie bei Zutritt
von Wasser Gelklimpchen bilden, die sich nur
langsam aufldsen. '

Es bestand also die Aufgabe, sin pulverférmi-
ges Waschmittel herzustellen und diesem Seife in
einer Weise zuzusetzen, die nicht zu den beschrie-
benen Ubelstdnden fiihrt. Diese Aufgabe wurde
durch ein erfindungsgemé&Bes hergestelltes pulver-

formiges Seifenkonzentrat gelOst, das sich pro-

blemlos mit einem seifenfreien, spriihgetrockneten

Waschmittel zu einem seifenhaltigen Feinwaschmit- -

tel mischen 135t

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur
Herstellung pulverfdrmiger Seifenkonzentrate, die
im wesentlichen aus Alkaliseifen und einem anor-
ganischen Trigermaterial bestehen, dadurch ge-
kennzeichnet, da man eine flUssige Fettsdure, be-
vorzugt eine Uber den Schmelzpunkt erwirmte,
geséttigte Fettsdure oder Fettsduremischung mit
12 - 18 C-Atomen und eine konzentrierte wifrige
L8sung von Natrium- oder Kalium-hydroxid gleich-
zeitig in einer Menge und in einem solchen Men-

genverhdltnis auf eine pulverfrmige, freifliefende .

Trdgerkomponente, die in einem Mischer bewegt
wird, in feinverteilter Form aufbringt, daB ein in
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wéfriger Ldsung neutral oder schwach alkalisch
reagierendes Pulver mit einem Gehalt von 5 bis 55
Gew.-% bevorzugt von 20 bis 40 Gew.-% Natrium-
oder Kalium-Seifen und einem Wassergehalt von 5
bis 10 Gew.-% H20 erhalten wird, und dieses
durch HeiBlufttrocknung in einem Wirbelbett auf

“einen Wassergehalt von 2 bis 4 Gew.-% trocknet.

Als flissige Fettsduren k&nnen lineare und ver-
zweigte Fettsduren mit 12 - 18 C-Atomen verwen-
det werden. Bevorzugt werden lineare Fettsdurege-
mische, wie sie durch Spaltung natlrlicher Fette
und Ole und Hydrierung der ungesittigten Anteile
erhalten werden. Be sonders geeignet sind gesit-
tigte Fettsdurefraktionen mit 12 - 18 C-Atomen, wie
sie aus Kokosdl, Palmkerndl oder Babassudl zu-
génglich sind.

Gleichzeitig mit der Fettsdure und der Alkalh-
ydroxidlésung k8nnen auch noch synthetische
Waschrohstoffe, z.B. nichtionocgene oder anionische
Tenside auf die Trdgerkomponente aufgebracht
werden. Diese soliten jedoch nur in untergeordne-
ten Mengen von bis zu maximal 10 Gew.-% des
Seifenkonzentrats angewendet werden. So kdnnen
z.B. wasserfreie nichtionogene Tenside, z.B. Anla-
gerungsprodukte von 5 - 50 Mol Ethylenoxid an

.Fettalkohole oder Fettsduren mit 10 - 20 C-Atomen

oder an Alkylphenole mit 8 - 15 C-Atomen in der
Alkylgruppe entweder mit der Fettsdure vermischt
oder separat aufgedlst werden. Auch anionische
Tenside kOnnen in wifriger L&sung separat oder
in der Natriumhydroxid-L&sung gel8st aufgedist
werden. Das Aniontensid kann auch in der S3ure-
form mit der Fetts8ure gemischt und mit dieser
gemeinsam aufgedlst werden. In diesem Falle
muB die zur Neutralisation erforderliche Menge an
Alkalihydroxid entsprechend erhdht werden. Als
Anionentenside eignen sich vor allem Alkyl (Cio -
Cis)-benzolsulfonate, Alkyl (Ciz -Cig)-suifate, a-
Olefinsulfonate,  Alkansulfonate und  a-sulsof
ettsdureester-Salze mit jeweils 12 - 18 C-Atomen.

Als konzentrierte wifrige L8sung von Alkalih-
ydroxid wird bevorzugt eine L&sung von 20 bis 60
Gew.-% Natriumhydroxid in Wasser eingesetzt. Die
Konzentration der Natriumhydroxid-Ldsung soilte
so gewdhlt werden, daB in dem nicht getrockneten
Seifenkonzentrat ein Wassergehalt von 5 bis 10
Gew.-% vorliegt. Das Natriumhydroxid kann teilwei-
se oder volisténdig durch Kaliumhydroxid ersetzt
werden, wobei darauf zu achten ist, daB die Riesel-
fahigkeit des Seifenkonzentrats erhalten bleibt.

Als pulverférmige, freiflieBende Trdgerkompo-
nente eignet sich pulverfdrmiges, wasserfreies Na-
triumsulfat oder eine Mischung aus wenigstens 70
Gew.-% Natriumsulfat und bis zu 30 Gew.-% ande-
rer pulverfrmiger anorganischer Waschmittelkom-
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ponenten, wie z.B. Soda, Natriumiriphosphat, Na-
triumsilikat, Natriumaluminiumsilikat oder Kiesel-
séduren.

Zur Herstellung eines neutralen Seifenkonzen-
trats wird die Fettsdure in einer der eingesetzten
Alkalihydroxid-Ldsung &dquivalenten Menge einge-
setzt. Wenn als Trdgerkomponenten basische Sal-
ze mitverwendet werden, z.B. Soda oder Natrium-
triphosphat, so ist zur Herstellung eines neutralen
Seifenkonzentrats die Anwendung einer der einge-
setzten Alkalihydroxid-L&sung und zusétzlich der
freien Alkalitdt der Trdgerkomponente dquivalenten
Menge der Fettsdure erforderlich. Bevorzugt wird
als Trigerkomponente jedoch ausschiieBlich Na-
triumsulfat eingesetzt. Hierflr ist ein spezifisch
leichtes, durch Spriihtrocknung aus einer L&sung
gewonnenes Natriumsulfat-Pulver mit einer Schtt-
dichte von weniger als 600 g/l ganz besonders gut
geeignet.

Das Mengenverhilitnis von aufgebrachter Fett-
sdure zu Tragermaterial wird im aligemeinen so
gewdhlit, daB im nicht getrockneten Konzentrat ein
Gehalt von 5 bis 55 Gew.-%, bevorzugt von 20 bis
40 Gew.-% an Alkaliseifen vorliegt.

Das Aufbringen der flissigen Fettsdure und der
Alkalihydroxid-L&sung auf das anorganische Trag-
ermaterial erfolgt erfindungsgeméB so, daB beide
flissigen Komponenten in feinstverteilter Form auf
die freifliefende, in einem Mischer bewegte Trd-
gerkomponente aufgedist werden. Hierzu eignen
sich z.B. sogenannte Dreistoffdlisen, in welchen in
der Duse oder am Disenaustritt die zwei flissigen
Komponenten und die Sprihiuft zusammengefiihrt
werden, wobei eine feintsilige Vermischung und
Verspriihung der flissigen Komponenten erfolgt.
Geeignet sind auch sogenannte Zweistoffdisen, in
welchen jeweils eine der flissigen Komponenten
am Diisenaustritt konzentrisch mit der Spriihluft
zusammengefiihrt und verspriht wird.

Die Verseifung, d.h. die Neutralisation der Fett-
siure durch das Alkalihydroxid, erfolgt bei der Ver-
mischung, d.h. beim Zusammentreffen der feinteilig
vernebelten Komponenten und nach dem Aufbrin-
gen auf dem Trigermaterial. Zur gleichmagigen
Aufbringung der flissigen Komponenten auf das
Trdgermaterial muf3 dieses in einem Mischer be-
wegt werden. Hierflir eignen sich alle zum Mischen
von pulverférmigen oder teilchenfdrmigen Kompo-
nenten geeigeneten Mischaggregate. Es eignen
sich sowohl Mischer mit rotierenden Mischbehal-
tern, z.B. Durchlauf-Trommelmischer oder mit rotie-
renden Mischwerkzeugen, ~z.B. Pflugschaufelmi-
scher, Leitschaufelmischer, Paddelmischer, Plane-
tenmischer als auch pneumatische Mischgeréte,
z.8. Fliefbettmischgerdte oder, Spriihmischgeréte.

Das Aufbringen der Fettsdure und der Alkalih-
ydroxidldsung auf das Trégermaterial kann sowohi
im Chargen-Betrieb als auch in kontinuierlicher Ar-
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beitsweise durchgeflihrt werden. Das bei diesem
Prozess erhaltene Produkt ist ein freifliefendes Pul-
ver, welches gegebenenfalls durch weiteres Mi-
schen in der Pulverstruktur vereinheitlicht werden
kann. Die noch enthaltene Feuchtigkeit von ca. 5
bis 10 Gew.-% HzO kdnnte bei Lagerung des Pui-
vers zu Verklebungen und Agglomeratbildungen
fihren. Daher schlieft das erfindungsgeméfe Ver-
fahren als letzten Schritt eine Trocknung mit HeiB-
luft sin, die bevorzugt in einem Wirbelbett durchge-
fiihrt wird und bei welcher der Wassergehalt des
Seifenkonzentrats auf etwa 2 bis 4 Gew.-% H20
gesenkt wird. Das Wirbelbett wird dabei bevorzugt
mit einer auf ca. 100° C erhitzten Wirbelluft be-
schickt.

Wenn nach der Trocknung in dem Seifenkon-
zentrat Konglomerate mit erh8htem Durchmesser,

.z.B. von mehr als 1 bis 2 mm Durchmesser enthal-

ten sind, kdnnen diese abgesiebt, auf einem Wal-
zenstuhl zerrieben und wieder dem Seifenkonzen-
trat zugeflhrt werden.

Die nach dem erfindungsgeméBen Verfahren
erhaltenen pulverfdrmigen Seifenkonzentrate ent-
halten weder freie Fettsdure noch freies Alkali in
nennenswerten Mengen. Sie sind leicht in Wasser
aufldsbar und ergeben Seifenl&sungen mit nur ge-
ringer Alkalitdt. Sie sind staubarm und eignen sich
hervorragend zur Verwendung als seifenhaltige Zu-
mischkomponente zu seifenfreien, spriihgetrockne-
ten Waschmitteln zur Herstellung pulverfdrmiger,
seifenhaltiger Feinwaschmittel, die in wéBriger L6-
sung neutral oder nur schwach alkalisch reagieren
und ein gutes Einsplilverhalten aufweisen.

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist da-
her die Verwendung der erfindungsgemasB herge-
stellten pulverfdrmigen Seifenkonzentrate als Kom-
ponente zur Herstellung neutraler  oder nur
schwach alkalischer Waschmitielpulver, wobei das
Seifenkonzentrat in einer Menge von 5 - 40 Gew.-
% mit einem spriihgetrockneten oder granulierten
seifenfreien Waschmittel und Ublichen Aufberei-
tungskomponenten wie z.B. Perboraten, Enzymen,
Farb- und Duftstoffen gemischt wird.

Die folgenden Beispiele sollen den Erfindungs-
gegenstand n#her erldutern ohne ihn darauf zu
beschrinken:

Beispiele

In einem 130 I-LODIGE-Pflugscharmischer wur-
den 15 kg Na:SO0s-L (Schittdichte 350g/l), bei
20° C vorgelegt. Der seitlich am Dom befindliche
Stutzen wurde mit einem Filtersack versehen.
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Nachdem der Mischer angelfaufen war, wurden
durch eine SCHLICK-Dreistoffdiise des Typs 04-
S41, die von oben durch den im Mischerdeckel
befindlichen Dom in den Mischer gerichtet wurde,
6,43 kg Kokosfettsdure Ciz - Ciz (EDENOR K12 -
18, S#urezahl 259,5 Temperatur 55° C) und 2,38
kg einer 50%igen L8sung von Natriumhydroxid in
Wasser (Temperatur 25° C) innerhalb von 5,3 Mi-
nuten (bei einem FlUssigkeitsdurchsatz an der
Diise von ca. 100 kg pro Stunde) in den Mischer
verdust. S8ure und Lauge wurden gleichzeitig in
der angegebenen Menge durch zwei Dosierpum-
pen aus den Vorratsbehiltern zur Diise gefdrdert.
Nach 15 Sekunden Nachmischzeit wurde der An-
satz (bei einer Produkttemperatur von 30°C) in
einen Lagerbehilter abgelassen. Der Wassergehalt
betrug 5.2 Gew.-% HzO. In Portionen zu je 5 kg
wurde das Produkt dann in einen GLATT-
Wirbelschicht-Trockner (Typ WSG5) gegeben und
mit auf 110° C erhitzter Wirbelluft auf eine Produkt-
temperatur von 80° C aufgeheizt und getrocknet,
bis der Wassergehalt des Pulvers bei 3,5 Gew.-%
H20 lag. Durch ein Sieb wurden die Konglomerate
mit einem Durchimesser {iber 1,6 mm abgetrennt.
Die "abgetrennten Grobanteile (ca. 5 Gew.-%) wur-
den auf einem Walzenstuh! zerrieben und auf das
Sieb zurlickgefiihrt. Die Schiittdichte des fertigen
Produktes betrug 530 g

Beispiel 2°

Als Trager wurde ein Gemisch aus 75 Gew.-%
eines schweren wasserfreien Na;SQ. (Schiittdichte
1 400 grl) und 25 Gew.-% Na2S0.-L (Schittdichte
350 gi) eingesetzt. Zur Vermeidung von Anbackun-
gen wurde der LODIGE- Mischer gekihit
(Kihlwassertemperatur 10° C) und- ohne Zerhacker
gearbeitet. Im Ubrigen wurde wie in Beispiel 1
gearbeitet. Die Schiittdichte des fertigen Produktes
betrug 760 g/l, der Wassergehalt 3,2 Gew.-% H>0.

Beispiel 3

In einem kontinuierlich betriebenen, gekiihiten
LODIGE-Pfiugscharmischer vom Typ KM 150 D2
MZ wurden Nap:SO:-L (Schiittdichte 350 gil) in
einer Durchsatzmenge von 170 kg pro Stunde Uiber
eine SCHLICK-Dreistofidiise des Typs 04-S41 mit
Kokosfettsdure C;2 - Cis (EDENOR K 12 - 18,
Sdurezahl 255, Temperatur 55° C, Durchsatz 74 kg
pro Stunde) und 49,3 Gew.-%iger wi&Briger
Natriumhydroxid-L&sung (Temperatur 25°C,
Durchsatz 26 kg pro Stunde) bedlst. Die Diise
wurde dabei auf den, in der Durchlaufrichtung ge-
sehen, laufenden ersten Zerhacker gerichtet. Der
zweite Zerhacker wurde nicht betrieben. Die Pro-
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dukttemperatur im Mischer betrug ca. 50" C.

Das aus dem LODIGE-Mischer austretende
Granulat wurde in einen SCHUGI-Mischer (Typ Fle-
xomix 160) homogenisiert und danach in einer
ESCHER-WYSS-Wirbelrinne mit einer auf 100° C
aufgeheizten Wirbelluft getrocknet. SchlieBlich wur-
den die Konglomerate mit mehr als 1,6 mm Durch-
messer abgesiebt, auf einem Walzenstuhl zerrie-
ben und auf das Sieb zurlickgefiihrt. Die Schiitt-
dichte des fertigen Produktes betrug 495 g/l, der

_ Wassergehalt 3,4 Gew.-% H20.

Beispiel i

In einem SCHUGI-Mischer, Typ Flexomix 160,
wurde bei einer Drehzahl der Mischerwelle von
2500 UpM und leicht saugender Messereinstellung
NazS80s-L, (Schittdichte 350 g/l), in einer Durch-
satzmenge von 420 Kg pro Stunde und Uber eine
Zweistoffdlise parallel zur Mischerwand eine
50%ige, wifrige Natriumhydroxid-L&sung mit ei-
nem ODurchsatz von 60 kg pro Stunde und Uber
eine zweite Zweistoffdise, die im Abstand von 5
cm hinter der Laugen-Dise (in Drehrichtung der
Mischerwelle gesehen) ebenfalls parallel zur Mi-
scherwand angeordnet war Kokosfettsdure Ciz -
Cis (EDENOR K 12 -18, Siurezahl 256) mit einem
Durchsatz von 180 kg pro Stunde eingediist.

Das aus dem Mischer ausgetragene Produkt
wurde sofort in eine HAAG-Wirbelrinne Uberfiihrt
und dort mit einer auf 100" C erhitzten Wirbelluft
getrocknet, bis der Wassergehalt bei ca. 3,0 Gew.-
% lag. Das Schittgewicht des fertigen Produktes
betrug 460 g:l.

Anspriiche

1, Verfahren zur Hersteliung puiverférmiger
Seifenkonzentrate, die im wesentlichen aus Aikali-
seifen und einem anorganischen Trdgermaterial
bestehen, dadurch gekennzeichnet, da man eine
flussige Fettsdure, bevorzugt eine Uber den
Schmeizpunkt erwdrmte gesdttigte Fettsdure oder
Fettsduremischung mit 12 -18 C-Atomen und eine
konzentrierte w&frige Ldsung von Alkalihydroxid
gleichzeitig in einer Menge und einem solchen
Mengenverhdltnis auf eine pulverférmige, freiflie-
Bende Trdgerkomponente, die in einem Mischer
bewegt wird, in feinverteilter Form aufbringt, daB
ein in wéfriger Ldsung im wesentlichen neutral

_ reagierendes Pulver mit einem Gehalt von 5 bis 55

Gew.-%, bevorzugt von 20 bis 40 Gew.-% Alkali-
seifen und einem Wassergehalt von 5 bis 10 Gew.-
% H20 erhalten wird und dieses durch Heifluft-
trocknung in einem Wirbelbett auf einen Wasserge-
halt von 2 bis 4 Gew.-% H20 trocknet.
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2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge-
kennzeichnet, daf als Alkalihydroxid Natriumhydro-
xid verwendet wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge-
kennzeichnet, daf die Trigerkomponente aus pul- 5
verférmigem, wasserfreiem Natriumsulfat, bevor-
zugt solchem mit einer Schittdichte von weniger
als 600 g/l oder einer Mischung aus wenigstens 70
Gew.-% Natriumsulfat und bis zu 30 Gew.-% ande-
rer pulverfdrmiger anorganischer Waschmittelkom- 70
ponenten besteht.

4. Verwendung pulverfdrmiger Seifenkonzen-
trate, die hergestellt sind nach dem Verfahren ge-

m&B einem der Anspriche 1 - 3, zur Herstellung
neutraler oder schwach alkalischer Waschmittelpui- 15
ver, dadurch gekennzeichnet, daf die Seifenkon-
zenirate in einer Menge von 5 - 40 Gew.-% mit
einem sprithgetrockneten oder granulierten, seifen-
freien Waschmittel und Ublichen Aufbereitungskom-
ponenten gemischt werden. 20
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