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EP 0 716 682 B1
Beschreibung

Die Erfindung betrifft eine Geruststoffkomponente mit sehr hohem Schuttgewicht sowie Wasch- oder Reinigungs-
mittel, welche diese Komponente enthalten.

Kristalline schichtférmige Natriumsilikate der Formel NaMSi, O, {-yH>O, wobei M Natrium oder Wasserstoff be-
deutet, x eine Zahl von 1,9 bis 4 und y eine Zahl von 0 bis 20 ist und bevorzugte Werte fiir x 2, 3 oder 4 sind, haben
sich als geeignete Substitute oder Teilsubstitute fur die etablierten Geruststoffe Phosphate und Zeolithe erwiesen.
Derartige kristalline Schichtsilikate werden beispielsweise in der europaischen Patentanmeldung EP-A-0 164 514 be-
schrieben. Bevorzugte kristalline Schichtsilikate sind solche, in denen M fir Natrium steht und x die Werte 2 oder 3
annimmt. Insbesondere sind sowohl - als auch §-Natriumdisilikate Na,Si,Og-yH,O bevorzugt, wobei B-Natriumdisilikat
beispielsweise nach dem Verfahren erhalten werden kann, das in der internationalen Patentanmeldung WO-A-
91/08171 beschrieben ist. B-Natriumdisilikat ist unter der Bezeichnung SKS 7(R), §-Natriumdisilikat ist unter der Be-
zeichnung SKS 6(R) im Handel erhéltlich (Handelsprodukte der Hoechst AG, Bundesrepublik Deutschland). Diese
Pulver weisen im allgemeinen ein Schiittgewicht unter 600 g/l auf und besitzen hohe Feinkornanteile, Ublicherweise
mehr als 30 Gew.-%, mit einer TeilchengréBe unterhalb 0,1 mm. Da kristalline Schichtsilikate gemas der Offenbarung
der internationalen Patentanmeldung W0-A-92/18594 bei der Sprihtrocknung Wasch- oder Reinigungsmittel-haltiger
Slurries Verluste in ihrer Waschwirkung, hervorgerufen durch die Zerstérung ihrer physikalischen Struktur, erleiden,
sollten sie vorzugsweise Uber andere Verfahrensmethoden in Wasch- oder Reinigungsmittel eingearbeitet werden.
Aufgrund ihres hohen Feinkornanteils und damit ihrer staubigen Struktur sind diese Pulver jedoch auch nicht geeignet,
als Zumischkomponente zu anderen granularen Bestandteilen von Wasch- oder Reinigungsmitteln zu dienen. Da zu-
dem kristalline Schichtsilikate wie kristalline Disilikate eine geringere Lésegeschwindigkeit in Wasser aufweisen als
amorphe Silikate, kann es durch lokale Ablagerungen auf den Textilien zu einem Anstieg des pH-Werts auf Werte
oberhalb von 12 kommen, wodurch Beschadigungen der Textilfasern entstehen kénnen.

Die internationale Patentanmeldung WO0-A-92/18594 beschreibt, wie diese Nachteile vermieden werden kénnen:
Die kristallinen Schichtsilikate werden in Form einer granularen Geriiststoffkomponente eingesetzt, die mindestens 10
Gew.-% kristalline Schichtsilikate, 5 bis 90 Gew.-% in Wasser in Form von lonen vorliegender organischer Sauren und/
oder anorganischer oder organischer Salze, wobei das eingesetzte Material allerdings eine Gré3e von im Durchschnitt
300 pm nicht berschreiten soll, sowie gegebenenfalls weitere Bindemittel, Tenside und weitere Ubliche Inhaltsstoffe
von Wasch- oder Reinigungsmitteln enthalten. Eine bevorzugte Art der Herstellung dieser Geriiststoffkomponente ist
die Walzenkompaktierung, wobei ein PreBdruck von 10 bis 50 kN/cm Walzenlédnge und vorzugsweise um 25 kN/cm
Walzenlange aufgewendet wird. Derartige Geriliststoffkomponenten weisen zwar in 1%iger waBriger Lédsung immer
noch hohe pH-Werte auf; da diese Komponenten jedoch gegeniiber dem Pulver eine héhere Lésegeschwindigkeit
besitzen, wird das Risiko der lokalen Ablagerungen auf Textilien und damit der Beschadigungen von Textilfasern ver-
ringert.

Die Walzenkompaktierung von Wasch- oder Reinigungsmitteln oder einzelner Komponenten von Wasch- oder
Reinigungsmitteln ist gesicherter Stand des technischen Wissens. Bereits aus der europdischen Patentanmeldung
EP-A-0 253 323 ist bekannt, daB Geriiststoffe wie Zeolith und/oder Phosphat durch Walzenkompaktierung in Granulate
mit hohem Schittgewicht und sehr guten anwendungstechnischen Eigenschaften tberfiihrt werden kénnen. In diesem
druckschriftlichen Stand der Technik werden ausfuhrlich die Bedingungen geschildert, unter denen eine Walzenkom-
paktierung Ublicherweise durchgefihrt wird. Dabei wird ausgeflhrt, daf3 der Pref3druck im Walzenspalt und die Ver-
weildauer des Materials in dem Bereich des PreBdrucks so einzustellen sind, dafB ein gut ausgebildetes Schiilpenband
mit hoher Dichte erzeugt wird. Der hohe Verdichtungsgrad ist dabei nicht nur im Hinblick auf moderne Wasch- oder
Reinigungsmittel mit hohem Schittgewicht, sondern auch hinsichtlich einer erhéhten Abriebstabilitat der Granulate
erwlinscht. Dabei muB allerdings beachtet werden, daf3 zu hohe PreBdrucke die Verfahrenssicherheit beeintrachtigen,
da bei ihrem Einsatz das Material auf den Walzen plastifiziert wird und zu Anklebungen fiohren kann. Dieser uner-
wilnschte Effekt tritt dann auf, wenn eine Erhéhung des PreB3drucks keine weitere Verdichtung des Materials mehr
bewirkt und die jetzt zusatzlich eingetragene PreBkraft Uberwiegend die Erwarmung und Plastifizierung des Materials
- beispielsweise durch partielles Aufschmelzen wasserhaltiger Bestandteile - verursacht. Dies ist auch der Grund daflr,
daB Walzenkompaktierungen ublicherweise bei nicht zusatzlich extern erhdhten Temperaturen, sondern bei Umge-
bungstemperatur durchgefihrt werden.

Die Aufgabe der Erfindung bestand darin, das Verfahren der Walzenkompaktierung von Geruststoffkomponenten,
welche kristalline Schichtsilikate enthalten, dahingehend weiterzuentwickeln, daf3 eine weitere Verbesserung des L&-
severhaltens von kristallinen Schichtsilikaten bzw. von Geruststoffkomponenten, welche kristalline Schichtsilikate ent-
halten, erreicht wird.

Gegenstand der Erfindung ist dementsprechend ein Verfahren zur Herstellung einer Geruststoffkomponente, wel-
che mindestens 10 Gew.-% kristalline Schichtsilikate der Formel NaMSi,O,,, 1-yH,O enthalt, wobei M Natrium oder
Wasserstoff bedeutet, x eine Zahl von 1,9 bis 4 und y eine Zahl von O bis 20 ist, durch Walzenkompaktierung bei
PreBdrucken bis 50 kN/cm Walzenldnge, wobei die kristallinen Schichtsilikate und gegebenenfalls weitere lbliche
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Inhaltsstoffe von Wasch- oder Reinigungsmitteln bei Walzentemperaturen zwischen 35 und 120 °C kompaktiert wer-
den.

Die Erfindung umfaBt dabei sowohl ein Verfahren zur Walzenkompaktierung allein von kristallinen Schichtsilikaten,
also ohne Zuschlagstoffe, als auch von Mischungen aus kristallinen Schichtsilikaten und Ublichen weiteren Inhaltsstof-
fen von Wasch- oder Reinigungsmitteln. Falls Mischungen aus kristallinen Schichtsilikaten und liblichen Inhaltsstoffen
von Wasch- oder Reinigungsmitteln eingesetzt werden, so ist es bevorzugt, daB3 der Gehalt der Mischung an kristallinen
Schichtsilikaten 50 bis 99,5 Gew.-% und insbesondere 60 bis 90 Gew.-% betragt. Als besonders bevorzugte kristalline
Schichtsilikate werden Disilikate und dabei vor allem -Natriumdisilikat und/oder 8-Natriumdisilikat eingesetzt.

Bevorzugte Mischungen, welche bei der Walzenkompaktierung eingesetzt werden, sind solche, die kristalline
Schichtsilikate und Salze anorganischer und/oder organischer Sauren, insbesondere mehrbasiger Sduren, enthalten,
wobei der Gehalt der Mischung an diesen Salzen vorzugsweise 0,5 bis 50 Gew.-% und insbesondere 10 bis 40 Gew.-
% betragt. Bevorzugte Salze anorganischer mehrbasiger Sauren sind Sulfate und Carbonate, wobei Natriumsulfat
insbesondere bevorzugt ist, wahrend an Salzen organischer mehrbasiger Sduren Citrate mit besonderer Bevorzugung
von Natriumcitrat bevorzugt sind. Bevorzugte organische Sauren sind Adipinsaure, Bernsteinsaure, Citronensdure und
Glutarsaure, wobei in besonders bevorzugten Ausfuhrungsformen auch Citrat und ein oder mehrere organische Sauren
eingesetzt werden kénnen. In einer besonders bevorzugten Ausfihrungsform der Erfindung wird dabei die Walzen-
kompaktierung einer Mischung durchgefiihrt, die aus 70 bis 90 Gew.-% B-Natriumdisilikat und/oder §-Natriumdisilikat
und aus 10 bis 30 Gew.-% Natriumsulfat und/oder Natriumcitrat besteht.

Die zu kompaktierenden Mischungen kénnen jedoch zuséatzlich oder anstelle dieser Salze anorganischer und/oder
organischer Sauren andere Ubliche Inhaltsstoffe von Wasch- oder Reinigungsmitteln enthalten. Welche Inhaltsstoffe
dazu gegebenenfalls geeignet sind, kann auch der internationalen Patentanmeldung W0-A-92/18594 entnommen wer-
den. In einer bevorzugten Ausfiuhrungsform der Erfindung werden dabei Mischungen eingesetzt, die kristalline Schicht-
silikate und herkdmmliche Geriststoffe wie Phosphate und/oder Zeolithe enthalt. Dabei ist es insbesondere bevorzugt,
daf der Gehalt der Mischung an Zeolith vorzugsweise 0,5 bis 50 Gew.-% und insbesondere 1 bis 20 Gew.-% betragt.
Der eingesetzte feinkristalline, synthetisches und gebundenes Wasser enthaltende Zeolith ist dabei vorzugsweise Zeo-
lith NaA in Waschmittelqualitat. Geeignet sind jedoch beispielsweise auch Zeolith NaX und Zeolith P sowie Mischungen
aus NaA, NaX und P. Der Zeolith wird vorzugsweise als sprihgetrocknetes Pulver mit einer mittleren Teilchengréfle
von weniger als 10 um (Volumenverteilung; MeBmethode: Coulter-Counter) eingesetzt und enthalt vorzugsweise 18
bis 22 Gew.% und insbesondere 20 bis 22 Gew.-% an gebundenem Wasser.

Weiterhin kénnen bei der Walzenkompaktierung Mischungen eingesetzt werden, welche 0 bis 20 Gew.-% und
vorzugsweise 0 bis 10 Gew.-% weitere Ubliche Inhaltsstoffe von Wasch- oder Reinigungsmittein enthalten. Bei der
Herstellung der Mischungen werden die Stoffgemische vorzugsweise in Pulverform miteinander vermischt. Es ist zwar
mé&glich, daB auch flissige Bestandteile in das Stoffgemisch eingearbeitet werden, es ist jedoch zur Walzenkompak-
tierung nicht erforderlich. Im Gegenteil ist es sogar bevorzugt, daf3 Bestandteile von Wasch- oder Reinigungsmitteln,
die bei der Verarbeitungstemperatur in flissiger Form vorliegen, nicht eingesetzt werden; insbesondere ist es bevor-
zugt, daf3 Bestandteile von Wasch- oder Reinigungsmitteln, welche auch bei Raumtemperatur in fllissiger Form vor-
liegen, nicht in Mengen oberhalb 5 Gew.-%, bezogen auf die Mischung, und vorteilhafterweise gar nicht eingesetzt
werden. Die Stoffgemische kénnen dabei in Ublichen Mischern oder Granulatoren hergestellt werden. Dabei ist auch
eine Vorverdichtung des Pulvers méglich.

Die Walzenverpressung selber kann aber ohne oder mit einer Vorverdichtung des vorgemischten pulveriérmigen
Gutes erfolgen. Das Walzenpaar kann dabei in jeder beliebigen Raumrichtung, insbesondere also vertikal oder hori-
zontal zueinander angeordnet sein. Die zu kompaktierende Mischung oder das alleinige Pulver aus kristallinem Schicht-
silikat wird dann entweder durch Schwerkrafifiillung oder mittels einer geeigneten Einrichtung, beispielsweise mittels
einer Stopfschnecke dem Walzenspalt zugefiihrt. Das zu kompaktierende Gut wird dann unter Predruck durch den
Spalt eines Paares zweier mit etwa gleicher Umfangsgeschwindigkeit gegensinnig laufender Walzen gefihrt und dabei
zu einem plattenférmigen bzw. bandférmigen Pregut, das auch als Schillpenband bezeichnet wird, verdichtet. Be-
vorzugte PreBdrucke liegen dabei zwischen 7 und 30 kN/cm Walzenlange und insbesondere bei PreBdrucken zwischen
10 und 25 kN/cm Walzenlange.

Uberraschenderweise wurde gefunden, daB die Walzenkompaktierung von kristallinen Schichtsilikaten oder von
festen Stoffgemischen, welche kristalline Schichtsilikate enthalten, nicht nur problemlos bei erhéhten Temperaturen
durchgefiihrt werden kann, sondern daf3 durch diese erhéhte Temperatur auch eine weitere Verbesserung des Ldse-
verhaltens der kristallinen Schichtsilikate bzw. der Gerlststoffkomponenten, welche kristalline Schichtsilikate enthal-
ten, erreicht wird. Dabei sind Walzentemperaturen zwischen 40 und 100 °C und insbesondere zwischen 45 und 90 °C
besonders bevorzugt. Als besonders vorteilhaft hat sich dabei eine Walzenkompaktierung erwiesen, die bei Walzen-
temperaturen zwischen 50 und 70 °C und bei Pre3drucken zwischen 12 und 20 kN/cm Walzenlange durchgefihrt wird.

Das Schilpenband wird anschlieBend einem Zerkleinerungsverfahren unterworfen. Diese Zerkleinerung oder
Mahlung kann dabei beispielsweise in einer Mihle erfolgen. ZweckmafBigerweise wird das zerkleinerte Material an-
schlieBend einem Sichtungsproze zugefuhrt, wobei grobes Material abgetrennt und in die Zerkleinerungsvorrichtung
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zuruckgefuhrt wird, wahrend zu feines Material dem Ansatz der pulveriérmigen Mischung oder dem pulverférmigen
Schichtsilikat wieder beigegeben und erneut der Kompaktierung im Walzenspalt zugefuhrt wird. Vorzugsweise wird
dabei das Schilpenband durch Ubliche Mahlung in Granulate mit einem Kornspektrum von 0,05 mm bis etwa 2 mm,
vorzugsweise mit einem Kornspekirum, das zu mindestens 70 Gew.-% aus Granulaten mit einem Teilchendurchmesser
zwischen 0,1 und 1,6 mm besteht, eingestellt, wahrend Feinkornanteile mit Granulatdurchmessern unterhalb 0,05 mm
in die Kompaktierung zuriickgefihrt und Grobkornanteile mit Granulatdurchmessern oberhalb 2 mm in die Mahlung
zuruckgefuhrt werden.

In einer bevorzugten Ausfihrungform der Erfindung wird dabei eine granulare Gerlststoffkomponente erhalten,
welche ein Schiittgewicht zwischen 800 und 1100 g/l aufweist.

In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform der Erfindung werden die erhaltenen granularen Geruststoffkom-
ponenten, welche in diesem Fall vorzugsweise aus 100 Gew.-% kristallinen Schichtsilikaten bestehen, in einem an-
schlieBenden Schritt mit weiteren Inhaltsstoffen von Wasch- oder Reinigungsmitteln, vorzugweise mit Impragnierungs-
mitteln ausgewahlt aus der Gruppe der ethoxylierten nichtionischen Tenside, Mischungen aus nichtionischen und an-
ionischen Tensiden, pastenférmigen waBrigen nichtionischen und/oder anionischen Tensiden, wobei das Wasser ge-
gebenenfalls nachtraglich weggetrocknet wird, sowie der Silikondle und Paraffindle, insbesondere mit nichtionischen
Tensiden, beaufschlagt. Im AnschluB3 an diese Impragnierung kénnen die Geriiststoffkomponenten dann zusatzlich
mit pulveridérmigen Feststoffen, insbesondere mit pulverférmigen kristallinen Schichtsilikaten abgepudert werden.

Gegenstand der Erfindung ist in einer weiteren Ausfiihrungsform der Erfindung ein Wasch- oder Reinigungsmittel,
welches die erfindungsgemafen Geriiststoffkomponenten enthalt. Vorzugsweise enthalten diese Mittel die erfindungs-
gemaBen Geruststoffkomponenten in Mengen von 10 bis 70 Gew.-% und insbesondere in Mengen von 20 bis 60 Gew.-
%. Insbesondere wenn die Wasch- oder Reinigungsmittel weitere lbliche anorganische und/oder organische Gerlst-
stoffe enthalten, sind Gehalte an den erfindungsgemaBen Gerlststoffkomponenten von 25 bis 50 Gew.-% besonders
vorteilhaft. Ansonsten kénnen die Wasch- oder Reinigungsmittel alle Gblichen Inhaltsstoffe wie anionische, nichtioni-
sche, amphotere, kationische und/oder zwitterionische Tenside, weitere Gerlststoffe wie Zeolith und/oder Phosphate,
Schichtsilikate wie Bentonite, Polycarboxylate wie Citrate etc., polymere Polycarboxylate wie Salze von Homo- oder
Copolymeren der Acrylsaure, Bleichmittel und Bleichaktivatoren, Vergrauungsinhibitoren wie Celluloseether oder Po-
lyvinylpyrrolidon, optische Aufheller, Farb- und Duftstoffe sowie Enzyme und Enzymstabilisatoren enthalten. Auch
Schauminhibitoren kénnen enthalten sein. Die Mittel kdnnen abgesehen von der zugemischten erfindungsgeméaten
Geriststoffkomponente aus einem Basisgranulat oder aus einem Mehrkomponentengemisch bestehen, wobei Mehr-
komponentengemische von Vorteil sein kénnen. Insbesondere werden dabei Enzymgranulate und beispielsweise
Bleichaktivatorgranulate, aber auch Schauminhibitorgranulate oder einzelne Bestandteile wie Natriumcarbonat, Natri-
umsilikat oder Polycarboxylat nachtraglich zugemischt. Die einzelnen Komponenten kénnen durch Spruhtrocknung,
Granulierung, Extrusion oder andere herkdmmliche Techniken hergestellt werden. Insbesondere ist es bevorzugt, dai3
die Mittel insgesamt ein Schittgewicht oberhalb 650 g/l, vorzugsweise oberhalb 700 g/l aufweisen. Durch den Einsatz
der erfindungsgemafBen Geruststoffkomponenten in hohen Mengen kénnen auch Wasch- oder Reinigungsmittel mit
Schiittgewichten oberhalb 800 g/l hergestellt werden, ohne daf3 diese Mittel zur Entmischung neigen. Diese Mittel
eignen sich ebenfalls zu Konzentraten mit hohen Tensidgehalten. So kann beispielsweise ein hoher Aniontensidgehalt
durch Zumischung eines hochkonzentrierten Aniontensid-Compounds, das beispielsweise durch Sprihtrocknung,
Spriihneutralisation oder durch Granulierung und gleichzeitige Trocknung in einer Wirbelschicht erhalten wurde, und
ein hoher Niotensidgehalt durch Zumischung der erfindungsgemaBen Geriststoffkomponenten mit hohen Niotensid-
anteilen erreicht werden. Wasch- oder Reinigungsmittel mit 15 bis 40 Gew.-%, insbesondere mit 18 oder 20 bis 35
Gew.-% anionischen und nichtionischen Tensiden sind dabei bevorzugt. In einer weiteren Ausfuhrungsform der Erfin-
dung werden die erfindungsgeman hergestellien walzenkompaktierten, vorzugsweise mit Niotensiden beaufschlagten
Granulate zu extrudierten Granulaten, welche gegebenenfalls hochkonzentrierte Aniontensid-Compounds enthalten
und vorzugsweise Niotensid-arm bis insbesondere Niotensid-frei sind, hinzugemischt.

Beispiele

Kristalline Schichtsilikate des Typs SKS 6(R) (6-Natriumdisilikat, Handelsprodukt der Hoechst AG, Deutschland)
oder die unten angegebenen Mischungen aus SKS 6(R) und den anorganischen bzw. organischen Salzen mehrbasiger
Sauren wurden auf einer Walzenpresse des Typs WR 50 N/75 (Alexanderwerk AG, Deutschland) bei den unten an-
gegebenen Temperaturen zu Schilpen von ca. 1 mm Starke verpret. Nach der Zerkleinerung zu einem Granulat mit
einem mittleren Kornspektrum von 0,1 bis 1,6 mm wurden Produkte mit den unten angegebenen Schittgewichten
erhalten. Die in der Tabelle angegebenen Lbésegeschwindigkeiten wurden fir die Siebfraktion 0,6 bis 0,8 mm nach
folgendem Test ermittelt:

In einem doppelwandigen und thermostatisierten 1-1-Gefa wurden 500 ml demineralisiertes Wasser (20°C) ein-
gefllit, der Schragblattrihrer mit einer Drehzahl von 900 Umdrehungen pro Minute eingeschaltet und die Leitfahig-
keitsmeBzelle eingetaucht. Danach wurden 5 g der Geriiststoffkomponente zugegeben. Die Anderung der Leitfahigkeit
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wurde Uber einen Schreiber festgehalten. Die Messung erfolgte, bis kein Anstieg der Leitfahigkeit mehr feststellbar
war. Die Zeit zum Erreichen der Leitfahigkeitskonstanz ist die Lésezeit der Geruststoffkomponente (100 %). Die L&-
sezeiten bei 80%iger, 90%iger und 95%iger Auflésung wurden rechnerisch ermittelt.

Tabelle:
Walzenkompaktierung der Zusammensetzungen V1 bis V3 bei 20 °C (zum Vergleich) und M1 bis M3 bei 60 °C
(erfindungsgeman)

V1 M1 V2 M2 V3 M3
SKS 6(R) in Gew.-% 100 100 80 80 80 80
Natriumsulfat in Gew.-% 20 20 -- --
Natriumcitrat in Gew.-% -- -- 20 20
PreBdruck in kN/cm 14 14 17 17 17 17
Lésezeit in min
80 % 3,3 1,9 1,4 0,8 1,0 0,8
90 % 56 3,5 3,0 1,4 2,0 1,8
95 % 7.9 53 4.6 2,1 3,0 2,4

Patentanspriiche

1.

Verfahren zur Herstellung einer Geruststoffkomponente, welche mindestens 10 Gew.-% kristalline Schichtsilikate
der Formel NaMSi,O,, ¢ -yH-O enthalt, wobei M Natrium oder Wasserstoff bedeutet, x eine Zahl von 1,9 bis 4
undy eine Zahlvon 0 bis 20 ist, durch Walzenkompaktierung bei PreBdrucken bis 50 kN/cm Walzenlénge, dadurch
gekennzeichnet, daf die kristallinen Schichtsilikate und gegebenenfalls weitere Ubliche Inhaltsstoffe von Wasch-
oder Reinigungsmitteln bei Walzentemperaturen zwischen 35 und 120 °C kompaktiert werden.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf3 der Gehalt der Mischung an kristallinen Schichtsilikaten
50 bis 99,5 Gew.-%, vorzugsweise 60 bis 90 Gew.-%, betragt und die Kompaktierung bei Walzentemperaturen
zwischen 40 und 100 °C, vorzugsweise zwischen 45 und 90 °C durchgefiihrt wird.

Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daf3 die Walzenkompaktierung bei PreBdrucken
zwischen 7 und 30 kN/cm Walzenlange, vorzugsweise bei Predrucken zwischen 10 und 25 kN/cm Walzenlange
durchgefiihrt wird.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daf3 eine Mischung eingesetzt wird, die
kristalline Schichtsilikate und Salze anorganischer und/oder organischer Sauren, insbesondere mehrbasiger Sau-
ren, enthalt, wobei der Gehalt der Mischung an diesen Salzen vorzugsweise 0,5 bis 50 Gew.-% und insbesondere
10 bis 40 Gew.-% betragt.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daf3 eine Mischung eingesetzt wird, die
kristalline Schichtsilikate und herkémmliche Gerlststoffe wie Phosphate und/oder Zeolithe enthalt, wobei der Ge-
halt an Zeolith vorzugsweise 0,5 bis 50 Gew.-% und insbesondere 1 bis 20 Gew.-% betragt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB eine Mischung eingesetzt wird, welche
0 bis 20 Gew.-%, vorzugsweise 0 bis 10 Gew.-% weitere libliche Inhaltsstoffe von Wasch- oder Reinigungsmitteln
enthalt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB als kristalline Schichtsilikate Disilikate
und insbesondere B-Natriumdisilikat und/oder 8-Natriumdisilikat eingesetzt werden.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daf3 als anorganische und/oder organische
Salze mehrbasiger Sauren Sulfat und/oder Citrat eingesetzt werden.
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Verfahren nach Anspruch 7 und 8, dadurch gekennzeichnet, daf3 eine Walzenkompaktierung einer Mischung,
bestehend aus 70 bis 90 Gew.-% p-Natriumdisilikat und/oder §-Natriumdisilikat und aus 10 bis 30 Gew.-% Natri-
umsulfat und/oder Natriumcitrat, bei Walzentemperaturen zwischen 50 und 70 °C und bei PreBdrucken zwischen
12 und 20 kN/cm Walzenlange durchgefihrt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB das Schilpenband durch ibliche
Mahlung in Granulate mit einem Kornspektrum von 0,05 mm bis etwa 2 mm, vorzugsweise mit einem Kornspek-
trum, das zu mindestens 70 Gew.-% aus Granulaten mit einem Teilchendurchmesser zwischen 0,1 und 1,6 mm
besteht, eingestellt und Feinkornanteile mit Granulatdurchmessern unterhalb 0,05 mm in die Kompaktierung und
Grobkornanteile mit Granulatdurchmessern oberhalb 2 mm in die Mahlung zurickgefuhrt werden.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, daf3 eine granulare Geriststoffkompo-
nente mit einem Schittgewicht zwischen 800 und 1100 g/l erhalten wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 11, dadurch gekennzeichnet, daf3 die erhaltenen granularen Gerust-
stoffkomponenten, welche vorzugsweise aus 100 Gew.-% kristallinen Schichtsilikaten bestehen, in einem anschlie-
Benden Schritt mit weiteren Inhaltsstoffen von Wasch- oder Reinigungsmitteln, insbesondere mit nichtionischen
Tensiden, beaufschlagt werden.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet, daB die erhaltenen walzenkompaktierten,
vorzugsweise mit nichtionischen Tensiden beaufschlagten Granulate zu extrudierten Granulaten, welche gegebe-
nenfalls hochkonzentrierte Aniontensid-Compounds enthalten und vorzugsweise Niotensid-arm bis insbesondere
Niotensid-frei sind, hinzugemischt werden.

Wasch- oder Reinigungsmittel, enthaltend Geruststoffkomponenten hergestellt nach dem Verfahren gemaf einem
der Anspriche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, daB3 es die Gerlststoffkomponenten in Mengen von 10 bis 70
Gew.-%, vorzugsweise in Mengen von 20 bis 60 Gew.-% und insbesondere in Mengen von 25 bis 50 Gew.-%
sowie gegebenenfalls weitere Ubliche anorganische und/oder organische Gerlststoffe enthalt.

Claims

A process for the production of a builder component containing at least 10% by weight of crystalline layer silicates
corresponding to the formula NaMSi,O,, , -yH-O, where M is sodium or hydrogen, x is a number of 1.9 to 4 and
y is a number of 0 to 20, by roll compacting under pressures of up to 50 kN/cm roll length, characterized in that
the crystalline layer silicates and optionally other typical ingredients of detergents or cleaning formulations are
compacted at roll temperatures of 35 to 120°C.

A process as claimed in claim 1, characterized in that the roll compacting of crystalline layer silicates alone or of
mixtures of crystalline layer silicates and other typical ingredients of detergents or cleaning formulations, the con-
tent of crystalline layer silicates in the mixture being from 50 to 99.5% by weight and preferably from 60 to 90%
by weight, is carried out at roll temperatures of 40 to 100°C and preferably at roll temperatures of 45 to 90°C.

A process as claimed in claim 1 or 2, characterized in that the roll compacting is carried out under pressures of 7
to 30 kN/cm roll length and preferably under pressures of 10 to 25 kN/cm roll length.

A process as claimed in any of claims 1 to 3, characterized in that a mixture containing crystalline layer silicates
and salts of inorganic and/or organic acids, more particularly polybasic acids, is used, the content of these salts
in the mixture preferably being from 0.5 to 50% by weight and more preferably from 10 to 40% by weight.

A process as claimed in any of claims 1 to 4, characterized in that a mixture containing crystalline layer silicates
and conventional builders, such as phosphates and/or zeolites, is used, the zeolite content preferably being from

0.5 to 50% by weight and more preferably from 1 to 20% by weight.

A process as claimed in any of claims 1 to 5, characterized in that a mixture containing 0 to 20% by weight and
preferably 0 to 10% by weight of other typical ingredients of detergents or cleaning formulations is used.

A process as claimed in any of claims 1 to 6, characterized in that disilicates and, in particular, B-sodium disilicate
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and/or 6-sodium disilicate are used as the crystalline layer silicates.

A process as claimed in any of claims 1 to 7, characterized in that sulfate and/or citrate is/are used as the inorganic
and/or organic salts of polybasic acids.

A process as claimed in claims 7 and 8, characterized in that a mixture consisting of 70 to 90% by weight of [3-
sodium disilicate and/or 6-sodium disilicate and 10 to 30% by weight of sodium sulfate and/or sodium citrate is
roll-compacted at roll temperatures of 50 to 70°C and under pressures of 12 to 20 kN/cm roll length.

A process as claimed in any of claims 1 to 9, characterized in that the compactate is converted by grinding in the
usual way into granules with a particle size distribution of 0.05 mm to around 2 mm and preferably with a particle
size distribution in which at least 70% by weighty consists of granules between 0.1 and 1.6 mm in diameter, fine-
particle fractions below 0.05 mm in diameter being returned to the compacting stage and coarse-particle fractions
larger than 2 mm in diameter being returned to the grinding stage.

A process as claimed in any of claims 1 to 10, characterized in that a granular builder component with an apparent
density of 800 to 1100 g/l is obtained.

A process as claimed in any of claims 1 to 11, characterized in that the granular builder components obtained,
which preferably consist of 100% by weight of crystalline layer silicates, are impregnated in a following step with
further ingredients of detergents or cleaning formulations, more particularly with nonionic surfactants.

Aprocess as claimed in any of claims 1 to 12, characterized in that the roll-compacted granules obtained, preferably
impregnated with nonionic surfactants, are added to extruded granules which contain optionally highly concentrat-
ed anionic surfactant compounds and which are preferably substantially free and, more preferably, completely free
from nonionic surfactants.

A detergent or cleaning formulation containing the builder components claimed in any of claims 1 to 13, charac-
terized in that it contains the builder components in quantities of 10 to 70% by weight, preferably in quantities of
20 to 60% by weight and more preferably in quantities of 25 to 50% by weight and optionally other typical inorganic
and/or organic builders.

Revendications

Procédé de fabrication d'un adjuvant contenant au moins 10 % en poids de phyllosilicates cristallins selon la
formule NaMSi,O,,, 1-YH-O, dans laquelle M représente un sodium ou un hydrogéne, x est un nombre compris
entre 1,9 et 4 ety est nombre de 0 & 20, au moyen de compactage par laminage a des pression de serrage allant
jusqu'a 50 kN/cm longueur de cylindre,

caractérisé en ce que

les phyllosilicates cristallins et le cas échéant d'autres constituants habituels de produits de lavage et de nettoyage
sont compactés a des températures de laminage comprises entre 35 et 120°C.

Procédé selon la revendication 1,

caractérisé en ce que

la teneur du mélange en phyllosilicates cristallins soit compris entre 50 et 99,5 % en poids, et en particulier entre
60 et 90 % en poids et en ce que le compactage soit réalisé a des températures de cylindres comprises entre 40
et 100°C, de préférence entre 45 et 90°C,

Procédé selon la revendication 1 ou 2,

caractérisé en ce que

le compactage par laminage est réalisé a des pressions de serrage comprises entre 7 et 35 kN/cm de longueur
de cylindre, de préférence a des pressions de serrage comprises entre 10 et 25 kN/cm de longueur de cylindre.

Procédé selon I'une des revendications 1 a 3,

caractérisé en ce qu'

on met en oeuvre un mélange contenant les phyllosilicates cristallins et des sels d'acides inorganiques et/ou or-
ganiques, en particulier d'acides polybasiques, ou la teneur du mélange en ces sels s'éléve de préférence a 0,5
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& 50 % en poids et en particulier 2 10 &2 40 % en poids.

Procédé selon I'une des revendications 1 a 4,

caractérisé en ce qu'

on met en oeuvre un mélange contenant les phyllosilicates cristallins et des adjuvants conventionnels tels que
des phosphates et/ou des zéolithes, ou la teneur du mélange en zéolithes s'éléve de préférence a 0,5 & 50 % en
poids et en particulier a 1 & 20 % en poids.

Procédé selon I'une des revendications 1 a 5,

caractérisé en ce qu'

on met en oeuvre un mélange contenant 0 & 20 % en poids, de préférence 0 410 % en poids d'autres ingrédients
habituels de produits de lavage et de nettoyage.

Procédé selon I'une des revendications 1 a 6,

caractérisé en ce qu'

on met en oeuvre comme phyllosilicates cristallins des disilicates et en particulier le B-disilicate de sodium et/ou
le é-disilicate de sodium.

Procédé selon I'une des revendications 1 a7,
caractérisé en ce qu'
on met en oeuvre comme sels inorganiques et/cu organiques d'acides polybasiques des sulfates et/ou des citrates.

Procédé selon les revendications 7 et 8,

caractérisé en ce qu'

on réalise le compactage par laminage d'un mélange composé de 70 a 90 % en poids de -disilicate de sodium
et/ou de d-disilicate de sodium et de 10 & 30 % en poids de sulfate de sodium et/ou de citrate de sodium a des
températures de cylindre comprises entre 50 et 70°C et a des pressions de serrage comprises entre 12 et 20 kN/
cm de longueur de cylindre.

Procédé selon I'une des revendications 1 a7,

caractérisé en ce que

la bande faite de paillettes est fragmentée au moyen de broyage habituel en granulats avec une distribution gra-
nulométrique de 0,05 mm jusqu'a 2 mm environ, de préférence avec une distribution granulométrique composée
& au moins 70 % en poids de granulats d'un diamétre granulométrique compris entre 0,1 et 1,6 mm, en ce que
les fractions fines avec des diamétres granulométriques inférieurs & 0,05 mm sont reconduits vers le compactage
et en ce que les fractions grossiéres avec des diamétres granulométriques supérieurs & 2 mm sont reconduits
vers le broyage.

Procédé selon I'une des revendications 1 a 10,
caractérisé en ce qu'
on obtient un adjuvant granuleux qui présente une densité apparente comprise entre 800 et 1100 ¢/l.

Procédé selon I'une des revendications 1 a 11,

caractérisé en ce que

les adjuvants granuleux obtenus consistant de préférence a 100 % de phyllosilicates cristallins, sont additionnés
en une étape consécutive d'autres ingrédients de produits de lavage et de nettoyage, en particulier de tensioactifs
non ioniques.

Procédé selon I'une des revendications 1 a 12,

caractérisé en ce que

les granulats contenus, compactés par laminage, de préférence additionnés de tensioactifs non ioniques sont
mélangés avec des granulats extrudés contenant le cas échéant des compounds de tensioactifs anioniques trés
concentrés et étant de préférence pauvres en niotensioactifs jusqu'a en particulier libres de niotensioactifs.

Produit de lavage et de nettoyage contenant des adjuvants fabriqués suivant le procédé selon une des revendi-
cations 1 a 13,

caractérisé en ce qu'

il contient les adjuvants en quantités de 10 & 70 % en poids, de préférence en quantités de 20 & 60 % en poids
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et en particulier en quantités de 25 a 50 % en poids et en particulier en quantités de 25 & 50 % en poids ainsi que
le cas échéant d'autres adjuvants habituels inorganiques et/ou organiques.
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