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EP 1 123 382 B1
Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Wasch- und Reinigungsmitteln. Sie betrifft
insbesondere ein Verfahren, das es gestattet, Wasch- und Reinigungsmittelzusammensetzungen ohne oder mit ver-
mindertem Einsatz von Spriihtrocknungsschritten herzustellen.

[0002] Granulare Wasch- und Reinigungsmittelzusammensetzungen werden zu einem GroRteil durch Sprihtrock-
nung hergestellt. Bei der Sprihtrocknung werden die Inhaltsstoffe wie Tenside, Geruststoffe usw. mit ca. 35 bis 50
Gew.-% Wasser zu einer wafrigen Aufschldmmung, dem sogenannten Slurry, vermischt und in Sprihtirmen in einem
HeilRgasstrom zerstaubt, wobei sich die Wasch- und Reinigungsmittel-Partikel ausbilden. Sowohl die Anlagen fir die-
ses Verfahren als auch die Durchfiihrung des Verfahrens sind kostenaufwendig, da der grofte Teil des Slurry-Wassers
verdampft werden muf}, um Partikel mit Restwassergehalten um die 5 bis 10 Gew.-% zu erhalten. Zudem haben die
durch Spriihtrocknung hergestellten Granulate zwar meist eine ausgezeichnete Ldslichkeit, weisen aber nur geringe
Schuttgewichte auf, was zu héheren Verpackungsvolumina sowie Transport- und Lagerkapazitaten fuhrt. Auch die
FlieRfahigkeit spriihgetrockneter Granulate ist aufgrund ihrer unregelméaRigen Oberflachenstruktur nicht optimal, was
sich auch aufihr optisches Erscheinungsbild auswirkt. Sprihtrocknungsverfahren weisen eine weitere Reihe von Nach-
teilen auf, so daR es nicht an Versuchen gefehlt hat, die Herstellung von Wasch- und Reinigungsmitteln véllig ohne
Sprihtrocknung durchzuflihren oder zumindest méglichst geringe Anteile an Spriihtrocknungsprodukten im Fertigpro-
dukt zu haben.

[0003] So beschreibt W.Hermann de Groot, I. Adami, G.F. Moretti "The Manufacture of Modern Detergent Powders",
Hermann de Groot Academic Publisher, Wassenaar, 1995, Seite 102 ff. verschiedene Misch- und Granulierverfahren
zur Herstellung von Wasch- und Reinigungsmitteln. Diese Verfahren haben die Gemeinsamkeit, daR vorgemischte
Feststoffe unter Zusatz der fliissigen Inhaltsstoffe granuliert und gegebenenfalls nachgetrocknet werden.

[0004] Auch in der Patentliteratur existiert ein breiter Stand der Technik zur Non-Tower-Herstellung von Wasch- und
Reinigungsmitteln. Viele dieser Verfahren gehen von der Saureform der anionischen Tenside aus, da diese Tensid-
klasse mengenmaRig den groRten Anteil an waschaktiven Substanzen darstellt und die Aniontenside im Verlauf ihrer
Herstellung in Form der freien Sauren anfallen, die zu den entsprechenden Salzen neutralisiert werden missen.
[0005] So beschreibt die europaische Patentanmeldung EP-A-0 678 573 (Procter & Gamble) ein Verfahren zur Her-
stellung rieselféhiger Tensidgranulate mit Schiittgewichten oberhalb 600 g/l, in dem Anionentensidsauren mit einem
UberschuB an Neutralisationsmittel zu einer Paste mit mindestens 40 Gew.-% Tensid umgesetzt werden und diese
Paste mit einem oder mehreren Pulver(n), von denen mindestens eines sprithgetrocknet sein mufl und das anionisches
Polymer und kationisches Tensid enthalt, vermischt wird, wobei das entstehende Granulat optional getrocknet werden
kann. Diese Schrift verringert zwar den Anteil spriihgetrockneter Granulate in den Wasch- und Reinigungsmitteln,
vermeidet die Sprihtrocknung aber nicht ganzlich.

[0006] Die europaische Patentanmeldung EP-A-0 438 320 (Unilever) offenbart ein batchweise ausgefiihrtes Verfah-
ren zur Herstellung von Tensidgranulaten mit Schittgewichten oberhalb von 650 g/I. Hierbei wird eine Lésung eines
alkalischen anorganischen Stoffes in Wasser unter eventuellem Zusatz anderer Feststoffe mit der Anionentensidsaure
versetzt und in einem Hochgeschwindigkeitsmischer/Granulator mit einem fliissigen Binder granuliert. Neutralisation
und Granulation erfolgen zwar in den gleichen Apparatur, aber in voneinander getrennten Verfahrensschritten, so dal
das Verfahren nur chargenweise betrieben werden kann.

[0007] Aus der europaischen Patentanmeldung EP-A-0 402 112 (Procter & Gamble) ist ein kontinuierliches Neutra-
lisations-/Granulationsverfahren zur Herstellung von FAS- und/oder ABS-Granulaten aus der Saure bekannt, in dem
die ABS-Saure mit mindestens 62%iger NaOH neutralisiert und dann unter Zusatz von Hilfsstoffen, zum Beispiel
ethoxylierten Alkoholen oder Alkylphenolen oder eines oberhalb von 48,9°C schmelzenden Polyethylenglykols mit
einer Molmasse zwischen 4000 und 50000 granuliert wird.

[0008] Die europaischen Patentanmeldung EP-A-0 508 543 (Procter & Gamble) nennt ein Verfahren, in dem eine
Tensids&ure mit einem Uberschul an Alkali zu einer mindestens 40 Gew.-%igen Tensidpaste neutralisiert wird, die
anschlielend konditioniert und granuliert wird, wobei eine Direktkiihlung mit Trockeneis oder flissigem Stickstoff er-
folgt.

[0009] Trockenneutralisationsverfahren, in denen Sulfonsauren neutralisiert und granuliert werden, sind in der EP
555 622 (Procter & Gamble) offenbart. Nach der Lehre dieser Schrift findet die Neutralisation der Aniontensidsduren
in einem Hochgeschwindigkeitsmischer durch einen UberschuR an feinteiligem Neutralisationsmittel mit einer mittleren
Teilchengrofie unter 5 um statt.

[0010] Ein ahnliches Verfahren, das auch in einem Hochgeschwindigkeitsmischer durchgefihrt wird und bei dem
auf 2 bis 20 um vermahlenes Natriumcarbonat als Neutralisationsmittel dient, wird in der WO98/20104 (Procter &
Gamble) beschrieben.

[0011] Tensidmischungen, die nachfolgend auf feste Absorbentien aufgespriiht werden und Waschmittelzusammen-
setzungen bzw. Komponenten hierfur liefern, werden auch in der EP 265 203 (Unilever) beschrieben. Die in dieser
Schrift offenbarten flissigen Tensidmischungen enthalten Natrium- oder Kaliumsalze von Alkylbenzolsulfonsauren
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oder Alkylschwefelsduren in Mengen bis zu 80 Gew.-%, ethoxylierte Niotenside in Mengen bis zu 80 Gew.-% sowie
maximal 10 Gew.-% Wasser.

[0012] Ahnliche Tensidmischungen werden auch in der dlteren EP 211 493 (Unilever) offenbart. Nach der Lehre
dieser Schrift enthalten die aufzuspriihenden Tensidmischungen zwischen 40 und 92 Gew.-% einer Tensidmischung
sowie mehr als 8 bis maximal 60 Gew.-% Wasser. Die Tensidmischung besteht ihrerseits zu mindestens 50% aus
polyalkoxylierten Niotensiden und ionischen Tensiden.

[0013] Ein Verfahren zur Herstellung einer flissigen Tensidmischung aus den drei Bestandteilen Aniontensid, Nio-
tensid und Wasser wird in der EP 507 402 (Unilever) beschrieben. Die hier offenbarten Tensidmischungen, die wenig
Wasser enthalten sollen, werden durch Zusammenfiihren aquimolarer Mengen Neutralisationsmittel und Aniontensid-
saure in Gegenwart von Niotensid hergestellt.

[0014] Die deutsche Offenlegungsschrift DE-A- 42 32 874 (Henkel KGaA) offenbart ein Verfahren zur Herstellung
wasch- und reinigungsaktiver Anionentensidgranulate durch Neutralisation von Anionentensiden in ihrer Sdureform.
Als Neutralisationsmittel werden allerdings nur feste, pulverférmige Stoffe offenbart. Die erhaltenen Granulate haben
Tensidgehalte um 30 Gew.-% und Schuttgewichte von unter 550 g/I.

[0015] Die europaische Offenlegungsschrift EP 642 576 (Henkel KGaA) beschreibt eine zweistufige Granulierung
in zwei hintereinander geschalteten Mischer/Granulatoren, wobei in einem ersten, niedertourigen Granulator 40-100
Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmenge der eingesetzten Bestandteile, der festen und flissigen Bestandteile vorgra-
nuliert und in einem zweiten, hochtourigen Granulator das Vorgranulat ggf. mit den restlichen Bestandteilen vermischt
und in ein Granulat uberfihrt wird.

[0016] Die deutsche Offenlegungsschrift DE-A-43 04 062 offenbart ein Verfahren zur Herstellung von wasch- und
reinigungsaktiven Tensidgranulaten, in dem ein Aniontensid in der Sdureform und eine wassrige alkalische Losung
getrennt mit einem gasférmigen Medium (Luft) beaufschlagt werden. Nach der Zusammenfiihrung und Neutralisation
wird das Ausgangsprodukt auf eines oder mehrere anorganische Feststoffe gegeben, bevor die Granulierung in einem
Mischer einsetzt. Die Herstellung sicht jedoch vor die Ausgangsstoffe durch eine Diise mit dem Tragergas zu verspri-
hen.

[0017] In der européischen Patentschrift EP 772 674 (Henkel KGaA) wird ein Verfahren zur Herstellung von Tensid-
granulaten durch Spriihtrocknung beschrieben, bei dem Aniontensidsaure(n) und hochkonzentrierte alkalische Losun-
gen getrennt mit einem gasférmigen Medium beaufschlagt und in einer Mehrstoffdiise vermischt, neutralisiert und
durch Verspriihenin einen HeiRgasstrom spriihgetrocknet werden. Die so erhaltenen feinteiligen Tensidpartikel werden
anschlieend in einem Mischer zu Granulaten mit Schiittgewichten oberhalb 400 g/l agglomeriert.

[0018] Der vorliegenden Erfindung lag nun die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren bereitzustellen, das es gestattet,
Wasch- und Reinigungsmittel ohne oder mit reduziertem Einsatz von Spriihtrocknungsschritten herzustellen. Das be-
reitzustellende Verfahren sollte dabei ebenfalls die direkte und wirtschaftlich attraktive Verarbeitung der Saureformen
von Waschmittel-Rohstoffen ermdglichen, den Nachteil der energieaufwendigen Wasserverdampfung aber weitestge-
hend vermeiden. Lésungswege, die die beschriebenen Aufgabenfelder I6sen, sind im vorstehend genannten Stand
der Technik beschrieben. Dennoch weisen die genannten Verfahren eine Reihe von Nachteilen auf:

- Beider Neutralisation mit NaOH wie sie im Stand der Technik beschrieben wird, entsteht eine erhebliche Warme-
menge, wobei Uberhitzung zur unerwiinschten Dunkelfarbung der Produkte fiihrt;

- Eine direkte Kiihlung mit Trockeneis oder flissigem Stickstoff verursacht hohe Betriebskosten;

- Eine Kuhlung durch indirekten Warmeubergang erfordert eine langsame oder gar batchweise Reaktionsflihrung
mit langen Verweilzeiten und groRen Behaltervolumina, was sich in hohen Investitionskosten niederschlagt;

- Beiindirekter Kiihlung steigt die Viskositat der Neutralisationsmischung oft stark an, was einen Wasserzusatz und
eine spatere Nachtrocknung erforderlich macht;

- Hohe Konzentrationen an Aktivsubstanzen erhéhen in der Regel die Viskositat, wodurch die homogene Einarbei-
tung des Neutralisats bei nachfolgenden Agglomerationsschritten auf feste Trager erschwert wird;

- Beim Einsatz fester Neutralisations- und Agglomerationsmittel (beispielsweise Natriumcarbonat) verlauft die Neu-
tralisationsreaktion verlangsamt und/oder zunachst unvollstédndig, so daR saureempfindliche Feststoffe wie Silikate
oder Zeolithe im Feststoffbett nicht zugegen sein dirfen.

[0019] Die Vermeidungder vorstehend genannten Nachteile und die Bereitstellung eines Verfahrens, das eine rasche
und vollstandige Neutralisation von Aniontensidsauren ohne die Gefahr der Uberhitzung erméglicht sowie eine beson-
ders leichte Weiterverarbeitung zu tensidhaltigen Granulaten einschlieRt, waren weitere Aufgaben der vorliegenden
Erfindung.

[0020] Die Losung der Aufgabe gelingt in einem Misch- und Granulierprozel3, bei dem aufgeschaumte Aniontensid-
sauren und Alkalildsungen zu einem Neutralisatschaum vereinigt werden, welcher als Granulierhilfsmittel dient. Ge-
genstand der Erfindung ist somit ein Verfahren zur Herstellung von Tensidgranulaten, bei dem ein Aniontensid in seiner
Saureform und eine hochkonzentrierte, walrige alkalische Komponente getrennt mit einem gasférmigen Medium be-



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

EP 1 123 382 B1

aufschlagt, danach zusammengefiihrt und neutralisiert werden, und sowohl das Aniontensid in seiner Sdureform als
auch die hochkonzentrierte, walrige alkalische Komponente durch das gasférmige Medium aufgeschaumt und die
entstehenden sauren und alkalischen Schaume zu einem Neutralisatschaum zusammengefiihrt werden, welcher nach-
folgend auf ein in einem Mischer vorgelegtes Feststoffbett gegeben wird.

[0021] Derim Rahmen der vorliegenden Erfindung verwendete Begriff "Schaum" kennzeichnet Gebilde aus gasge-
fullten, kugel- oder polyederférmigen Zellen (Poren), welche durch flissige, halbfliissige oder hochviskose Zellstege
begrenzt werden.

[0022] Wenn die Volumenkonzentration des den Schaum bildenden Gases bei homodisperser Verteilung kleiner als
74% ist, so sind die Gasblasen wegen der oberflachenverkleinernden Wirkung der Grenzflachenspannung kugelférmig.
Oberhalb der Grenze der dichtesten Kugelpackung werden die Blasen zu polyedrischen Lamellen deformiert, die von
ca. 4-600 nm dunnen Hautchen begrenzt werden. Die Zellstege, verbunden Uber sogenannte Knotenpunkte, bilden
ein zusammenhangendes Gerlist. Zwischen den Zellstegen spannen sich die Schaumlamellen (geschlossenzelliger
Schaum). Werden die Schaumlamellen zerstért oder flieRen sie am Ende der Schaumbildung in die Zellstege zurlick,
erhalt man einen offenzelligen Schaum. Schaume sind thermodynamisch instabil, da durch Verkleinerung der Ober-
flache Oberflachenenergie gewonnen werden kann. Die Stabilitdt und damit die Existenz der erfindungsgeméaRen
Schaume ist somit davon abhangig, wieweit es gelingt, ihre Selbstzerstérung zu verhindern.

[0023] Zur Erzeugung der Schdume wird das gasférmige Medium in die genannten Fllssigkeiten eingeblasen, oder
man erreicht die Aufschaumung durch heftiges Schlagen, Schiitteln, Verspritzen oder Ruhren der Flissigkeit in der
betreffenden Gasatmosphéare. Aufgrund der leichteren und besser kontrollier- und durchfiihrbaren Aufschdumung ist
im Rahmen der vorliegenden Erfindung die Schaumerzeugung durch das Einblasen des gasférmigen Mediums ("Be-
gasung") gegeniiber den anderen Varianten deutlich bevorzugt. Die Begasung erfolgt dabei je nach gewilinschter Ver-
fahrensvariante kontinuierlich oder diskontinuierlich tber Lochplatten, Sinterscheiben, Siebeinsatze, Venturidisen,
Inline-Mischer, Homogenisatoren oder andere (ibliche Systeme.

[0024] Als gasformiges Medium zum Aufschdumen kdnnen beliebige Gase oder Gasgemische eingesetzt werden.
Beispiele fiir in der Technik eingesetzte Gase sind Stickstoff, Sauerstoff, Edelgase und Edelgasgemische wie beispiels-
weise Helium, Neon, Argon und deren Mischungen, Kohlendioxid usw.. Aus Kostengriinden wird das erfindungsge-
mafe Verfahren vorzugsweise mit Luft als gasférmigem Medium durchgefuhrt. Wenn die aufzuschdumenden Kompo-
nenten oxidationsstabil sind, kann das gasférmige Medium auch ganz oder teilweise aus Ozon bestehen, wodurch
oxidativ zerstérbare Verunreinigungen oder Verfarbungen in den aufzuschdumenden tensidhaltigen flieRfahigen Kom-
ponenten beseitigt oder ein Keimbefall dieser Komponenten verhindert werden kénnen.

[0025] Das erfindungsgemafe Verfahren beinhaltet die voneinander unabhéngigen Teilschritte der Erzeugung von
Schaumen aus einem Aniontensid in seiner Sdureform einerseits und aus einer hochkonzentrierten, walirigen alkali-
schen Komponente andererseits. Die beiden Schdume werden danach zu einem Neutralisatschaum vereinigt, welcher
nachfolgend bei Zugabe auf ein in einem Mischer bewegtes Feststoffbett als Granulierhilfsmittel dient. Die Inhaltsstoffe
der Zwischenprodukte der beiden ersten Teilschritte werden nachfolgend beschrieben.

[0026] Als Aniontenside in Sdureform werden bevorzugt ein oder mehrere Stoffe aus der Gruppe der Carbonsauren,
der Schwefelsdurehalbester und der Sulfonsauren, vorzugsweise aus der Gruppe der Fettsduren, der Fettalkylschwe-
felsauren und der Alkylarylsulfonsauren, eingesetzt. Um ausreichende oberflachenaktive Eigenschaften aufzuweisen,
sollten die genannten Verbindungen dabei ber langerkettige Kohlenwasserstoffreste verfiigen, also im Alkyl- oder
Alkenylrest mindestens 6 C-Atome aufweisen. Ublicherweise liegen die C-Kettenverteilungen der Aniontenside im
Bereich von 6 bis 40, vorzugsweise 8 bis 30 und insbesondere 12 bis 22 Kohlenstoffatome.

[0027] Carbonséuren, die in Form ihrer Alkalimetallsalze als Seifen in Wasch- und Reinigungsmitteln Verwendung
finden, werden technisch gréRtenteils aus nativen Fetten und Olen durch Hydrolyse gewonnen. Wahrend die bereits
im vergangenen Jahrhundert durchgefiihrte alkalische Verseifung direkt zu den Alkalisalzen (Seifen) fiihrte, wird heute
groRtechnisch zur Spaltung nur Wasser eingesetzt, das die Fette in Glycerin und die freien Fettsduren spaltet.
Grofdtechnisch angewendete Verfahren sind beispielsweise die Spaltung im Autoklaven oder die kontinuierliche Hoch-
druckspaltung. Im Rahmen der vorliegenden Erfindung als Aniontensid in Sdureform einsetzbare Carbonsauren sind
beispielsweise Hexansaure (Capronséure), Heptansaure (Onanthsaure), Octansiure (Caprylsaure), Nonansaure (Pel-
argonsaure), Decansaure (Caprinsadure), Undecansaure usw.. Bevorzugt istim Rahmen der vorliegenden Verbindung
der Einsatz von Fettsduren wie Dodecansaure (Laurinsaure), Tetradecansaure (Myristinsdure), Hexadecansaure (Pal-
mitinsaure), Octadecanséaure (Stearinsaure), Eicosansaure (Arachinsaure), Docosansaure (Behensaure), Tetracos-
ansaure (Lignocerinsaure), Hexacosansaure (Cerotinsaure), Triacotansaure (Melissinsdure) sowie der ungesattigten
Sezies 9c-Hexadecensaure (Palmitoleinsaure), 6¢c-Octadecensaure (Petroselinsaure), 6t-Octadecensaure (Petrose-
laidins&ure), 9c-Octadecensaure (Olséure), 9t-Octadecensaure ((Elaidinsaure), 9¢,12c-Octadecadienséure (Linolséu-
re), 9t,12t-Octadecadiensaure (Linolaidinsaure) und 9¢,12c,15c-Octadecatreinsaure (Linolensaure). Aus Kostengriin-
den ist es bevorzugt, nicht die reinen Spezies einzusetzen, sondern technische Gemische der einzelnen Sauren, wie
sie aus der Fettspaltung zugénglich sind. Solche Gemische sind beispielsweise Koskosdlfettsdure (ca. 6 Gew.-% Cg,
6 Gew.-% Cqp, 48 Gew.-% Cqp, 18 Gew.-% Cyy, 10 Gew.-% Cyg, 2 Gew.-% Cqg 8 Gew.-% Cqg, 1 Gew.-% Cygv),
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Palmkemodlfettsaure (ca. 4 Gew.-% Cg, 5 Gew.-% C,q, 50 Gew.-% C4,, 15 Gew.-% C4, 7 Gew.-% Cq, 2 Gew.-% Cyg,
15 Gew.-% Cg, 1 Gew.-% C,g), Talgfettséure (ca. 3 Gew.-% C44, 26 Gew.-% C4q, 2 Gew.-% Cqg, 2 Gew.-% Cy7, 17
Gew.-% Cyg, 44 Gew.-% Cyg, 3 Gew.-% Cqg, 1 Gew.-% C,g), gehértete Talgfettsdure (ca. 2 Gew.-% C44, 28 Gew.-
% Cyg, 2 GewW.-% C47, 63 Gew.-% Cg, 1 Gew.-% C,g), technische Olsdure (ca. 1 Gew.-% Cy, 3 Gew.-% Cq4, 5 Gew.-
% C46, 6 Gew.-% C4g, 1 Gew.-% C47, 2 Gew.-% Cg, 70 Gew.-% C4g, 10 Gew.-% C4gv, 0,5 Gew.-% C,gv), technische
Palmitin/Stearinsaure (ca. 1 Gew.-% Cy,, 2 Gew.-% Cyqy4, 45 Gew.-% Cyq, 2 Gew.-% Cy; 47 Gew.-% Cqg, 1 Gew.-%
C.g) sowie Sojabohnendlfettsdure (ca. 2 Gew.-% Cqy4, 15 Gew.-% C4g, 5 Gew.-% Cqg, 25 Gew.-% Cyg, 45 Gew.-%
Cqgn 7 Gew.-% Cygm).

[0028] Schwefelsdurehalbester langerkettiger Alkohole sind ebenfalls Aniontenside in ihrer Saureform und im Rah-
men des erfindungsgemaflen Verfahrens einsetzbar. |hre Alkalimetall-, insbesondere Natriumsalze, die Fettalkohol-
sulfate, sind groRtechnisch aus Fettalkoholen zuganglich, welche mit Schwefelsdure, Chlorsulfonsdure, Amidosulfon-
saure oder Schwefeltrioxid zu den betreffenden Alkylschwefelsauren umgesetzt und nachfolgend neutralisiert werden.
Die Fettalkohole werden dabei aus den betreffenden Fettsduren bzw. Fettsduregemischen durch Hochdruckhydrierung
der Fettsduremethylester gewonnen. Der mengenméaRig bedeutendste industrielle Prozel3 zur Herstellung von Fettal-
kylschwefelsduren ist die Sulfierung der Alkohole mit SO4/Luft-Gemischen in speziellen Kaskaden-, Fallfiimoder Réh-
renblndelreaktoren.

[0029] Eine weitere Klasse von Aniontensidsauren, die im erfindungsgemafien Verfahren eingesetzt werden kann,
sind die Alkyletherschwefelsduren, deren Salze, die Alkylethersulfate, sich im Vergleich zu den Alkylsulfaten durch
eine héhere Wasserldslichkeit und geringere Empfindlichkeit gegen Wasserharte (Ldslichkeit der Ca-Salze) auszeich-
nen. Alkyletherschwefelsauren werden wie die Alkylschwefelsauren aus Fettalkoholen synthetisiert, welche mit Ethy-
lenoxid zu den betreffenden Fettalkoholethoxylaten umgesetzt werden. Anstelle von Ethylenoxid kann auch Propylen-
oxid eingesetzt werden. Die nachfolgende Sulfonierung mit gasférmigem Schwefeltrioxid in Kurzzeit-Sulfierreaktoren
liefert Ausbeuten tber 98% an den betreffenden Alkyletherschwefelsauren.

[0030] Auch Alkansulfonsduren und Olefinsulfonsduren sind im Rahmen der vorliegenden Erfindung als Anionten-
side in Saureform einsetzbar. Alkansulfonsauren kénnen die Sulfonsauregruppe terminal gebunden (priméare Alkan-
sulfonsauren) oder entlang der C-Kette enthalten (sekundare Alkansulfonsauren), wobei lediglich die sekundaren
Alkansulfonsduren kommerzielle Bedeutung besitzen. Diese werden durch Sulfochlorierung oder Sulfoxidation linearer
Kohlenwasserstoffe hergestellt. Bei der Sulfochlorierung nach Reed werden n-Paraffine mit Schwefeldioxid und Chlor
unter Bestrahlung mit UV-Licht zu den entsprechenden Sulfochloriden umgesetzt, die bei Hydrolyse mit Alkalien direkt
die Alkansulfonate, bei Umsetzung mit Wasser die Alkansulfonsauren, liefern. Da bei der Sulfochlorierung Di- und
Polysulfochloride sowie Chlorkohlenwasserstoffe als Nebenprodukte der radikalischen Reaktion auftreten kénnen, wird
die Reaktion Ublicherweise nur bis zu Umsetzungsgraden von 30% durchgefiihrt und danach abgebrochen.

[0031] Ein anderer Prozel® zur Herstellung von Alkansulfonsauren ist die Sulfoxidation, bei der n-Paraffine unter
Bestrahlung mit UV-Licht mit Schwefeldioxid und Sauerstoff umgesetzt werden. Bei dieser Radikalreaktion entstehen
sukzessive Alkylsulfonylradikale, die mit Sauerstoff zu den Alkylpersulfonylradiaklen weiter reagieren. Die Reaktion
mit unumgesetztem Paraffin liefert ein Alkylradikal und die Alkylpersulfonsaure, welche in ein Alkylperoxysulfonylradikal
und ein Hydroxylradikal zerfallt. Die Reaktion der beiden Radikale mit unumgesetztem Paraffin liefert die Alkylsulfon-
sauren bzw. Wasser, welches mit Alkylpersulfonsaure und Schwefeldioxid zu Schwefelsdure reagiert. Um die Ausbeute
an den beiden Endprodukten Alkylsulfonsdure und Schwefelsaure méglichst hoch zu halten und Nebenreaktionen zu
unterdriicken, wird diese Reaktion Ublicherweise nur bis zu Umsetzungsgraden von 1% durchgefiihrt und danach
abgebrochen.

[0032] Olefinsulfonate werden technisch durch Reaktion von o-Olefinen mit Schwefeltrioxid hergestellt. Hierbei bil-
den sich intermediar Zwitterionen, welche sich zu sogenannten Sultonen cyclisieren. Unter geeigneten Bedingungen
(alkalische oder saure Hydrolyse) reagieren diese Sultone zu Hydroxylalkansulfonsauren bzw. Alkensulfonsauren,
welche beide ebenfalls als Aniontensidsduren eingesetzt werden kénnen.

[0033] Alkylbenzolsulfonate als leistungsstarke anionische Tenside sind seit den dreif3iger Jahren unseres Jahrhun-
derts bekannt. Damals wurden durch Monochlorierung von Kogasin-Fraktionen und subsequente Friedel-Crafts-Alky-
lierung Alkylbenzole hergestellt, die mit Oleum sulfoniert und mit Natronlauge neutralisiert wurden. Anfang der finfziger
Jahre wurde zur Herstellung von Alkylbenzolsulfonaten Propylen zu verzweigtem o-Dodecylen tetramerisiert und das
Produkt tber eine Friedel-Crafts-Reaktion unter Verwendung von Aluminiumtrichlorid oder Fluorwasserstoff zum Te-
trapropylenbenzol umgesetzt, das nachfolgend sulfoniert und neutralisiert wurde. Diese 6konomische Mdéglichkeit der
Herstellung von Tetrapropylenbenzolsulfonaten (TPS) fiihrte zum Durchbruch dieser Tensidklasse, die nachfolgend
die Seifen als Haupttensid in Wasch- und Reinigungsmitteln verdrangte.

[0034] Aufgrund der mangelnden biologischen Abbaubarkeit von TPS bestand die Notwendigkeit, neue Alkylben-
zolsulfonate darzustellen, die sich durch ein verbessertes 6kologische Verhalten auszeichnen. Diese Erfordernisse
werden von linearen Alkylbenzolsulfonaten erflillt, welche heute die fast ausschlieRlich hergestellten Alkylbenzolsul-
fonate sind und mit dem Kurzzeichen ABS belegt werden.

[0035] Lineare Alkylbenzolsulfonate werden aus linearen Alkylbenzolen hergestellt, welche wiederum aus linearen
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Olefinen zuganglich sind. Hierzu werden groftechnisch Petroleumfraktionen mit Molekularsieben in die n-Paraffine
der gewiinschten Reinheit aufgetrennt und zu den n-Olefinen dehydriert, wobei sowohl a- als auch i-Olefine resultieren.
Die entstandenen Olefine werden dann in Gegenwart saurer Katalysatoren mit Benzol zu den Alkylbenzolen umgesetzt,
wobei die Wahl des Friedel-Crafts-Katalysators einen EinfluR auf die Isomerenverteilung der entstehenden linearen
Alkylbenzole hat: Bei Verwendung von Aluminiumtrichlorid liegt der Gehalt der 2-Phenyl-Isomere in der Mischung mit
den 3-, 4-, 5- und anderen Isomeren bei ca. 30 Gew.-%, wird hingegen Fluorwasserstoff als Katalysator eingesetzt,
18Rt sich der Gehalt an 2-Phenyl-Isomer auf ca. 20 Gew.-% senken. Die Sulfonierung der linearen Alkylbenzole
schlieRlich gelingt heute groRtechnisch mit Oleum, Schwefelsdure oder gasférmigem Schwefeltrioxid, wobei letzteres
die weitaus grofite Bedeutung hat. Zur Sulfonierung werden spezielle Film- oder Rohrblindelreaktoren eingesetzt, die
als Produkt eine 97 Gew.-%ige Alkylbenzolsulfonsaure (ABSS) liefern, die im Rahmen der vorliegenden Erfindung als
Aniontensidsdure einsetzbar ist.

[0036] Durch Wahldes Neutralisationsmittels lassen sich aus den ABSS die unterschiedlichsten Salze, d.h. Alkylben-
zolsulfonate, gewinnen. Aus Griinden der Okonomie ist es hierbei bevorzugt, die Alkalimetallsalze und unter diesen
bevorzugt die Natriumsalze der ABSS herzustellen und einzusetzen. Diese lassen sich durch die allgemeine Formel
| beschreiben:

H
I
H3 C—"(CHz)X—C—‘(CHg)y—“CH:;

SO3Na
@,

in der die Summe aus x und y Ublicherweise zwischen 5 und 13 liegt. Erfindungsgeméafie Verfahren, in denen als
Aniontensid in Sdureform Cg_44-, vorzugsweise Cq_43-Alkylbenzolsulfonsduren eingesetzt werden, sind bevorzugt. Es
ist im Rahmen der vorliegenden Erfindung weiterhin bevorzugt, Cq_44-, vorzugsweise Cq_43-Alkybenzolsulfonsduren
einzusetzen, die sich von Alkylbenzolen ableiten, welche einen Tetralingehalt unter 5 Gew.-%, bezogen auf das Al-
kylbenzol, aufweisen. Weiterhin bevorzugt ist es, Alkylbenzolsulfonsauren zu verwenden, deren Alkylbenzole nach
dem HF-Verfahren hergestellt wurden, so dal die eingesetzten Cg_44-, vorzugsweise Cg_43-Alkybenzolsulfonsduren
einen Gehalt an 2-Phenyl-Isomer unter 22 Gew.-%, bezogen auf die Alkylbenzolsulfonséure, aufweisen.

[0037] Die vorstehend genannten Aniontenside in ihrer Sdureform kénnen alleine oder in Mischung miteinander im
erfindungsgemafen Verfahren eingesetzt und aufgeschdumt werden. Es ist aber auch méglich und bevorzugt, dal
dem Aniontensid in Saureform vor dem Aufschaumen weitere, vorzugsweise saure, Inhaltsstoffe von Wasch- und
Reinigungsmitteln in Mengen von 0,1 bis 40 Gew.-%, vorzugsweise von 1 bis 15 Gew.-% und insbesondere von 2 bis
10 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gewicht der aufzuschdumenden Mischung, zugemischt werden.

[0038] Als saure Reaktionspartner eignen sich im Rahmen der vorliegenden Erfindung neben den "Tensidsauren”
auch die genannten Fettsduren, Phosphonsauren, Polymersauren oder teilneutralisierte Polymersauren sowie "Buil-
dersduren" und "Komplexbuildersauren" (Einzelheiten spater im Text) alleine sowie in beliebigen Mischungen. Als
Inhaltsstoffe von Wasch- und Reinigungsmitteln; die der Aniontensidsaure vor dem Aufschaumen zugemischt werden
kénnen, bieten sich vor allem saure Wasch- und Reinigungsmittel-Inhaltsstoffe an, also beispielsweise Phosphonsau-
ren, welche in neutralisierter Form (Phosphonate) als Inkrustationsinhibitoren Bestandteil vieler Wasch- und Reini-
gungsmittel sind. Auch der Einsatz von (teilneutralisierten) Polymerséuren wie beispielsweise Polyacrylsduren, ist
erfindungsgemaf maoglich. Es ist aber auch mdglich, saurestabile Inhaltsstoffe vor dem Aufschdumen mit der Anion-
tensidsaure zu vermischen. Hier bieten sich beispielsweise sogenannte Kleinkomponenten an, welche sonst in auf-
wendigen weiteren Schritten zugegeben werden miten, also beispielsweise optische Aufheller, Farbstoffe usw., wo-
bei im Einzelfall die Saurestabilitat zu prifen ist.

[0039] Bevorzugt werden dem Aniontensid in Sdureform vor dem Aufschdumen nichtionische Tenside in Mengen
von 0,1 bis 40 Gew.-%, vorzugsweise von 1 bis 15 Gew.-% und insbesondere von 2 bis 10 Gew.-%, jeweils bezogen
auf das Gewicht der aufzuschaumenden Mischung, zugemischt. Dieser Zusatz kann die physikalischen Eigenschaften
des Aniontensidsaureschaums verbessern und eine spatere Einarbeitung nichtionischer Tenside in das Tensidgranulat
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oder das gesamte Wasch- und Reinigungsmittel Gberflliissig machen. Die unterschiedlichen Vertreter aus der Gruppe
der nichtionischen Tenside werden weiter unten beschrieben.

[0040] Als hochkonzentrierte, waf3rige alkalische Komponenten, die ebenfalls in einem unabhangigen Teilschritt auf-
geschaumt wird, bieten sich konzentrierte Losungen wasserldslicher Alkalien in Wasser an. Prinzipiell sind hier die
unterschiedlichsten Alkalien wie beispielsweise Alkanolamine und Metallhydroxide einsetzbar, aus praktischen und
6konomischen Griinden werden allerdings als wafrige alkalische Komponente Alkalimetallhydroxidlésungen, vorzugs-
weise Natriumhydroxidlésungen mit Konzentrationen von mindestens 40 Gew.-% NaOH, vorzugsweise mindestens
50 Gew.-% NaOH und insbesondere mindestens 65 Gew.-% NaOH, jeweils bezogen auf die aufzuschdumende
walrige alkalische Komponente, eingesetzt.

[0041] Hierbei kann die Konzentration der Lésung an Natriumhydroxid erhéht werden, wenn gleichzeitig die Tem-
peratur der Lésung erhdht wird. Erfindungsgemal ist dies problemlos mdglich.

[0042] Auch der waRrigen alkalischen Komponente kdnnen vor dem Aufschdumen weitere Inhaltsstoffe von Wasch-
und Reinigungsmitteln zugemischt werden. In diesem Falle ist bevorzugt, dak diese weiteren Inhaltsstoffe von Wasch-
und Reinigungsmitteln in Mengen von 0,1 bis 80 Gew.-%, vorzugsweise von 10 bis 75 Gew.-% und insbesondere von
25 bis 70 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gewicht der aufzuschdumenden Mischung, zugemischt werden. Durch
den Zusatz weiterer Inhaltsstoffe von Wasch- und Reinigungsmitteln zu der aufzuschaumenden alkalischen Kompo-
nente kann deren Viskositat erhéht und der Viskositat der Aniontensidsaure angeglichen werden. Fir die spatere
Vermischung der beiden in den Teilschritten hergestellten Schaume ist es vorteilhaft, wenn die beiden aufzuschau-
menden Flissigkomponenten (Tensidsaure und Alkalikomponente) vor der Aufschdumung ahnliche, vorzugsweise
sogar identische Viskositatswerte aufweisen. Die Messung der Viskositaten gelingt dabei in an sich bekannter Weise
mit dem Ford-Auslaufbecher oder Spindelviskosimetem wie dem Brookfield-Viskosimeter. Die Viskositat der aufzu-
schaumenden alkalischen Komponente kann dabei mit handelsiiblichen Viskositatsreglern eingestellt werden. Neben
synthetischen Polymeren wie beispielsweise Polyacrylaten, Polyurethanen usw. bieten sich auch natirliche oder teil-
synthetische Produkte wie beispielsweise Xanthane, Cellulosen und Cellulosederivate, Starke und Starkederivate usw.
an. Diese auch Quell(ungs)mittel genannten, organischen hochmolekularen Stoffe, die Flissigkeiten aufsaugen, dabei
aufquellen und schlieBlich in zahfllissige echte oder kolloide Lésungen tbergehen, stammen aus den Gruppen der
nattrlichen Polymere, der abgewandelten natiirlichen Polymere und der vollsynthetischen Polymere.

Aus der Natur stammende Polymere, die als Verdickungsmittel Verwendung finden, sind beispielsweise Agar-Agar,
Carrageen, Tragant, Gummi arabicum, Alginate, Pektine, Polyosen, Guar-Mehl, Johannisbrotbaumkemmehl, Starke,
Dextrine, Gelatine und Casein.

Abgewandelte Naturstoffe stammen vor allem aus der Gruppe der modifizierten Starken und Cellulosen, beispielhaft
seien hier Carboxymethylcellulose und andere Celluloseether, Hydroxyethyl- und -propylcellulose sowie Kernmehle-
ther genannt.

Eine groRRe Gruppe von Verdickungsmitteln, die breite Verwendung in den unterschiedlichsten Anwendungsgebieten
finden, sind die vollsynthetischen Polymere wie Polyacrylund Polymethacryl-Verbindungen, Vinylpolymere, Polycar-
bonsauren, Polyether, Polyimine, Polyamide und Polyurethane.

[0043] Verdickungsmittel aus den genannten Substanzklassen sind kommerziell breit erhaltlich und werden bei-
spielsweise unter den Handelsnamen Acusol®-820 (Methacrylsdure(stearylalkohol-20-EO)ester-Acrylsdure-Copoly-
mer, 30%ig in Wasser, Rohrn & Haas), Dapral®-GT-282-S (Alkylpolyglykolether, Akzo), Deuterol®-Polymer-11 (Dicar-
bonsé&ure-Copolymer, Schoner GmbH), Deuteron®-XG (anionisches Heteropolysaccharid auf Basis von §-D-Glucose,
D-Manose, D-Glucuronsdure, Schéner GmbH), Deuteron®-XN (nichtionogenes Polysaccharid, Schéner GmbH),
Dicrylan®-Verdicker-O (Ethylenoxid-Addukt, 50%ig in Wasser/Isopropanol, Pfersse Chemie), EMA®-81 und EMA®-
91 (Ethylen-Maleinsaureanhydrid-Copolymer, Monsanto), Verdicker-QR-1001 (Polyurethan Emulsion, 19-21%ig in
Wasser/Diglykolether, Rohm & Haas), Mirox®-AM (anionische Acrylsdure-Acrylsdureester-Copolymer-Dispersion,
25%ig in Wasser, Stockhausen), SER-AD-FX-1100 (hydrophobes Urethanpolymer, Servo Delden), Shellflo®-S (hoch-
molekulares Polysaccharid, mit Formaldehyd stabilisiert, Shell) sowie Shellflo®-XA (Xanthan-Biopolymer, mit Formal-
dehyd stabilisiert, Shell) erhaltlich.

[0044] Ein bevorzugt einzusetzendes polymeres Verdickungsmittel ist Xanthan, ein mikrobielles anionisches Hete-
ropolysaccharid, das von Xanthomonas campestris und einigen anderen Species unter aeroben Bedingungen produ-
ziert wird und eine Molmasse von 2 bis 15 Millionen Dalton aufweist. Xanthan wird aus einer Kette mit 3-1,4-gebundener
Glucose (Cellulose) mit Seitenketten gebildet. Die Struktur der Untergruppen besteht aus Glucose, Mannose, Glucu-
ronsaure, Acetat und Pyruvat, wobei die Anzahl der Pyruvat-Einheiten die Viskositat des Xanthan bestimmt.
Xanthan laRt sich durch folgende Formel beschreiben:
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Grundeinheit von Xanthan

[0045] Besonders bewahrt hat sich als Viskositatsregler auch Carboxymethylcellulose (CMC), wodurch es beispiels-
weise auch gelingt, Natronlauge ohne weitere Zuséatze ausreichend stabil aufzuschdumen.

[0046] Obwohl es prinzipiell moglich ist, die walrige alkalische Komponente ohne weitere Zusatze aufzuschaumen
und diesen Schaum mit dem Aniontensidsdureschaum zu einem Neutralisatschaum zu vereinigen, ist der Zusatz
schaumstabilisierender Mittel zur walrigen Alkalilésung vor dem Aufschaumen bevorzugt. In bevorzugten Verfahren
werden der walrigen alkalischen Komponente vor dem Aufschdumen Tenside, insbesondere anionische und/oder
nichtionische Tenside, vorzugsweise ethoxylierte Alkohole und/oder Seifen, zugemischt.

[0047] Als nichtionische Tenside werden vorzugsweise alkoxylierte, vorteilhafterweise ethoxylierte, insbesondere
primare Alkohole mit vorzugsweise 8 bis 18 C-Atomen und durchschnittlich 1 bis 12 Mol Ethylenoxid (EO) pro Mol
Alkohol eingesetzt, in denen der Alkoholrest linear oder bevorzugt in 2-Stellung methylverzweigt sein kann bzw. lineare
und methylverzweigte Reste im Gemisch enthalten kann, so wie sie Ublicherweise in Oxoalkoholresten vorliegen.
Insbesondere sind jedoch Alkoholethoxylate mit linearen Resten aus Alkoholen nativen Ursprungs mit 12 bis 18 C-Ato-
men, z.B. aus Kokos-, Palm-, Talgfettoder Oleylalkohol, und durchschnittlich 2 bis 8 EO pro Mol Alkohol bevorzugt. Zu
den bevorzugten ethoxylierten Alkoholen gehéren beispielsweise C4,_44-Alkohole mit 3 EO oder 4 EO, Cq_44-Alkohol
mit 7 EO, C45_45-Alkohole mit 3 EO, 5 EO, 7 EO oder 8 EO, C4,_4g-Alkohole mit 3 EO, 5 EO oder 7 EO und Mischungen
aus diesen, wie Mischungen aus C,_14-Alkohol mit 3 EO und C4,_4g-Alkohol mit 5 EO. Die angegebenen Ethoxylie-
rungsgrade stellen statistische Mittelwerte dar, die flr ein spezielles Produkt eine ganze oder eine gebrochene Zahl
sein kdnnen. Bevorzugte Alkoholethoxylate weisen eine eingeengte Homologenverteilung auf (narrow range ethoxy-
lates, NRE). Zusatzlich zu diesen nichtionischen Tensiden kénnen auch Fettalkohole mit mehr als 12 EO eingesetzt
werden. Beispiele hierfir sind Talgfettalkohol mit 14 EO, 25 EO, 30 EO oder 40 EO.

[0048] Eine weitere Klasse bevorzugt eingesetzter nichtionischer Tenside, die entweder als alleiniges nichtionisches
Tensid oder in Kombination mit anderen nichtionischen Tensiden eingesetzt werden, sind alkoxylierte, vorzugsweise
ethoxylierte oder ethoxylierte und propoxylierte Fettsaurealkylester, vorzugsweise mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen in der
Alkylkette, insbesondere Fettsauremethylester, wie sie beispielsweise in der japanischen Patentanmeldung JP
58/217598 beschrieben sind oder die vorzugsweise nach dem in der internationalen Patentanmeldung WO-A-90/13533
beschriebenen Verfahren hergestellt werden.

[0049] Eine weitere Klasse von nichtionischen Tensiden, die vorteilhaft eingesetzt werden kann, sind die Alkylpoly-
glycoside (APG). Einsetzbare Alkypolyglycoside genligen der allgemeinen Formel RO(G),, in der R fiir einen linearen
oder verzweigten, insbesondere in 2-Stellung methylverzweigten, gesattigten oder ungesattigten, aliphatischen Rest
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mit 8 bis 22, vorzugsweise 12 bis 18 C-Atomen bedeutet und G das Symbol ist, das fir eine Glykoseeinheit mit 5 oder
6 C-Atomen, vorzugsweise fiir Glucose, steht. Der Glycosidierungsgrad z liegt dabei zwischen 1,0 und 4,0, vorzugs-
weise zwischen 1,0 und 2,0 und insbesondere zwischen 1,1 und 1,4.

Bevorzugt eingesetzt werden lineare Alkylpolyglucoside, also Alkylpolyglycoside, in denen der Polyglycosylrest ein
Glucoserest und der Alkylrest ein n-Alkylrest ist.

[0050] Die erfindungsgemal hergestellten Tensidgranulate kdnnen bevorzugt Alkylpolyglycoside enthalten, wobei
Gehalte der Granulate an APG Uber 0,2 Gew.-%, bezogen auf das gesamte Granulat, bevorzugt sind. Besonders
bevorzugte Tensidgranulate enthalten APG in Mengen von 0,2 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 0,2 bis 5 Gew.-% und
insbesondere von 0,5 bis 3 Gew.-%.

[0051] Auch nichtionische Tenside vom Typ der Aminoxide, beispielsweise N-Kokosalkyl-N,N-dimethylaminoxid und
N-Talgalkyl-N,N-dihydroxyethylaminoxid, und der Fettsdurealkanolamide kénnen geeignet sein. Die Menge dieser
nichtionischen Tenside betragt vorzugsweise nicht mehr als die der ethoxylierten Fettalkohole, insbesondere nicht
mehr als die Halfte davon.

[0052] Weitere geeignete Tenside sind Polyhydroxyfettsdureamide der Formel (II),

R!
|
R-CO-N-[Z] an

in der RCO fir einen aliphatischen Acylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen, R' fiir Wasserstoff, einen Alkyl- oder
Hydroxyalkylrest mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen und [Z] fiir einen linearen oder verzweigten Polyhydroxyalkylrest mit
3 bis 10 Kohlenstoffatomen und 3 bis 10 Hydroxylgruppen steht. Bei den Polyhydroxyfettsdureamiden handelt es sich
um bekannte Stoffe, die Ublicherweise durch reduktive Aminierung eines reduzierenden Zukkers mit Ammoniak, einem
Alkylamin oder einem Alkanolamin und nachfolgende Acylierung mit einer Fettsaure, einem Fettsdurealkylester oder
einem Fettsdurechlorid erhalten werden kénnen.

[0053] Zur Gruppe der Polyhydroxyfettsdureamide gehdren auch Verbindungen der Formel (111),

r1.0-r2

|
R-CO-N-[Z] (111)

in der R fiir einen linearen oder verzweigten Alkyl- oder Alkenylrest mit 7 bis 12 Kohlenstoffatomen, R? fiir einen
linearen, verzweigten oder cyclischen Alkylrest oder einen Arylrest mit 2 bis 8 Kohlenstoffatomen und R2 firr einen
linearen, verzweigten oder cyclischen Alkylrest oder einen Arylrest oder einen Oxy-Alkylrest mit 1 bis 8 Kohlenstoffa-
tomen steht, wobei C4_4-Alkyl- oder Phenylreste bevorzugt sind und [Z] fir einen linearen Polyhydroxyalkylrest steht,
dessen Alkylkette mit mindestens zwei Hydroxylgruppen substituiert ist, oder alkoxylierte, vorzugsweise ethoxylierte
oder propoxylierte Derivate dieses Restes.

[0054] [Z] wird vorzugsweise durch reduktive Aminierung eines reduzierten Zuckers erhalten, beispielsweise Glu-
cose, Fructose, Maltose, Lactose, Galactose, Mannose oder Xylose. Die N-Alkoxy- oder N-Aryloxy-substituierten Ver-
bindungen kénnen dann beispielsweise nach der Lehre der internationalen Anmeldung WO-A-95/07331 durch Um-
setzung mit Fettsduremethylestern in Gegenwart eines Alkoxids als Katalysator in die gewlinschten Polyhydroxyfett-
sadureamide Uberfiihrt werden.

[0055] Da die alkalische Komponente zur Neutralisation der Aniontensidsaure dient, sich aber beziiglich der Mol-
masse erheblich von dieser unterscheidet, existieren beim Einsatz der jeweils reinen, d.h. nur die jeweilige Aktivsub-
stanz (Aniontensiddure bzw. Alkalikomponente) enthaltenden Schaume deutliche Unterschiede in den Schaummen-
gen, so dalB eine relativ grolRe Menge an Aniontensidsdureschaum mit einer relativ geringen Menge an Alkalischaum
vereinigt wird. Zwar ist durch das Aufschdumen beider Komponenten eine homogene, schnelle und vollstandige Neu-
tralisation ohne Gefahr der Uberhitzung und Verfarbung méglich, doch kann man, um zu weiter optimierten Verfah-
rensergebnissen zu gelangen, die Mengen, d.h. Volumina, an Aniontensidsaure- und Alkalischaum einander anglei-
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chen. Dies ist beispielsweise Uber die Menge an gasférmigem Medium méglich. So kann fur das Aufschdumen der
Alkalikomponente eine auf die Flissigkeit bezogen gréere Menge an gasférmigem Medium eingeschdumt werden,
was zu einer Erhéhung des Schaumvolumens fahrt. Ein weiterer Weg ist die Inkorporation alkalistabiler Wasch- und
Reinigungsmittel-Inhaltsstoffe in die Lésung der alkalischen Komponente, wobei sich nichtionische Tenside besonders
gut eignen, da sie zusatzlich schaumstabilisierend wirken. Werden auf diese Weise vor dem Aufschaumen - bezogen
auf die aufzuschdumende Flissigkeit - groRere Mengen Niotenside zur Alkalikomponente gegeben, so gleichen sich
die Schaumvolumina der beiden zu vereinigenden Schidume einander an, was zu optimierten Verfahrensergebnissen
fuhrt.

[0056] Unabhangigdavon, ob die reine Aniontensidsaure, eine Mischung aus Aniontensidsaure und anderen Wasch-
und Reinigungsmittel-Inhaltsstoffen, die reine walirige Alkalildsung oder eine beispielsweise niotensidhaltige walirige
Alkalilésung aufgeschaumt werden, wird zur Schaumerzeugung aus dem Aniontensid in seiner Saureform und der
hochkonzentrierten, waRrigen alkalischen Komponente das gasférmige Medium jeweils in Mengen von mindestens
20 Vol.-%, bezogen auf die aufzuschdumende Flissigkeitsmenge, eingesetzt.

[0057] Soll also beispielsweise ein Liter einer hochkonzentrierten ABS-Saure aufgeschdumt werden, werden vor-
zugsweise mindestens 200 ml gasférmiges Medium zum Aufschaumen verwendet. In bevorzugten Verfahren liegt die
Menge an gasférmigem Medium deutlich Uber diesem Wert, so dal Verfahren bevorzugt sind, bei denen die zur Auf-
schaumung eingesetzte Gasmenge das ein- bis dreihundertfache. vorzugsweise das flinf- bis zweihundertfache und
insbesondere das zehn- bis einhundertfache des Volumens der aufzuschadumenden Flissigkeitsmenge ausmacht. Wie
weiter oben bereits erwdhnt, wird als gasférmiges Medium hierbei vorzugsweise Luft eingesetzt. Es ist aber auch
moglich, andere Gase oder Gasgemische zur Aufschdumung einzusetzen. Beispielsweise kann es bevorzugt sein,
reinen Sauerstoff oder die zum Aufschaumen einzusetzende Luft Uber einen Ozonisator zu leiten, bevor das Gas zum
Aufschaumen eingesetzt wird. Auf diese Weise kann man Gasgemische herstellen, die beispielsweise 0,1 bis 4 Gew.-
% Ozon enthalten. Der Ozongehalt des Aufschdumgases flihrt dann zur oxidativen Zerstérung unerwiinschter Be-
standteile in den aufzuschdumenden Flissigkeiten. Insbesondere bei teilweise verfarbten Aniontensidsduren kann
durch die Beimischung von Ozon eine deutliche Aufhellung erreicht werden.

[0058] Zur Aufschdumung des oben beispielhaft zitierten Liters ABS-Saure werden somit bevorzugt 1 bis 300 Liter,
vorzugsweise 5 bis 200 Liter und insbesondere 10 bis 100 Liter Luft eingesetzt.

[0059] Die in den Teilschritten aufzuschaumenden Flissigkeiten kdnnen vor dem Aufschdumen Raumtemperatur
aufweisen, die Aufschaumung kann aber auch bei erhéhter Temperatur durchgefiihrt werden. Bevorzugte Verfahren
sind dadurch gekennzeichnet, daR die aufzuschdumenden Flissigkomponenten vor der Aufschaumung Temperaturen
von 20 bis 100°C, vorzugsweise von 30 bis 90°C und insbesondere von 50 bis 75°C, aufweisen.

[0060] Die beiden in den Teilschritten hergestellten Schdume werden anschlieliend vereinigt. Hierbei bildet sich ein
stabiler Neutralisatschaum unter teilweiser Freisetzung des zuvor eingeschlossenen Gases, wenn der Gasvolumen-
strom sehr viel groRer als der Flissigkeitsstrom gewahlt wird (kontinuierliche Verfahrensfiihrung), Dieser Gasuber-
schuB unterstitzt den Transport des Schaums, die Ableitung der entstehenden Reaktionswarme und den Austrag von
Uberschiissigem Wasser, das aus Rohstoffen und der Neutralisationsreaktion stammt. Zu stark erhéhte Temperaturen
fihren dabei zu einer unerwiinschten Braunfarbung des Neutralisatschaums, die es zu vermeiden gilt. In bevorzugten
Varianten des erfindungsgemafRen Verfahrens weist daher der Neutralisatschaum Temperaturen unterhalb von 115°C,
vorzugsweise zwischen 50 und 95°C und insbesondere zwischen 70 und 90°C, auf.

[0061] Der entstehende Neutralisatschaum, der im nachsten Verfahrensschritt als Granulationshilfsmittel eingesetzt
wird, 1aRt sich durch weitere physikalische Parameter charakterisieren. So ist es beispielsweise bevorzugt, daR der
Neutralisatschaum eine Dichte von maximal 0,80 gem-3, vorzugsweise von 0,10 bis 0,60 gcm-3 und insbesondere von
0,30 bis 0,55 gcm3, aufweist. Es ist weiterhin bevorzugt, daR der Neutralisatschaum mittlere PorengréfRen unterhalb
10 mm, vorzugsweise unterhalb 5 mm und insbesondere unterhalb 2 mm, aufweist. Die mittlere Porengréf3e errechnet
sich dabei aus der Summe aller PorengréRen (Porendurchmesser), die durch die Anzahl der Poren dividiert wird und
|aRkt sich beispielsweise durch photographische Methoden bestimmen.

[0062] Die genannten physikalischen Parameter der Temperatur, der Dichte und der mittleren PorengréRe charak-
terisieren den Neutralisatschaum zum Zeitpunkt seines Entstehens. Vorzugsweise wird die Verfahrensfiihrung aller-
dings so gewabhlt, dal} der Neutralisatschaum die genannten Kriterien auch noch bei der Zugabe in den Mischer erfiillt.
[0063] Hierbeisind Verfahrensflihrungen méglich, bei denen der Schaum nur eines oder zwei der genannten Kriterien
bei der Zugabe in den Mischer erflillt, bevorzugt liegen aber sowohl die Temperatur, als auch die Dichte und die Po-
rengroRe in den genannten Bereichen, wenn der Schaum in den Mischer gelangt.

[0064] Der Neutralisatschaum wird nach seiner Entstehung auf ein in einem Mischer vorgelegtes Feststoffbett ge-
geben und dient dort als Granulationshilfsmittel. Diese Verfahrensstufe kann in den unterschiedlichsten Misch- und
Granuliervorrichtungen durchgefiihrt werden. In einer geeigneten Misch- und Granuliervorrichtung, beispielsweise in
entsprechenden Anlagen vom Typ eines Eirich-Mischers, eines Lddige-Mischers, beispielsweise eines Pflugscharmi-
schers der Firma Lédige, oder eines Mischers der Firma Schugi, wird bei Umfangsgeschwindigkeiten der Mischorgane
vorzugsweise zwischen 2 und 7 m/s (Pflugscharmischer) beziehungsweise 3 bis 50 m/s (Eirich, Schugi), insbesondere
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zwischen 5 und 20 m/s ein Feststoffbett vorgelegt und nachfolgend unter Zusatz des Neutralisatschaums granuliert.
Dabei kann gleichzeitig in an sich bekannter Weise eine vorbestimmte KorngréRe des Granulats eingestellt werden.
Der Granulations- und Mischprozef bendtigt nur einen sehr kurzen Zeitraum von beispielsweise etwa 0,5 bis 10 Mi-
nuten, insbesondere etwa 0,5 bis 5 Minuten (Eirich-Mischer, Lodige-Mischer) zur Homogenisierung des Gemisches
unter Ausbildung des rieselfédhigen Granulates. Im Schugi-Mischer hingegen reicht normalerweise eine Verweilzeit
von 0,5 bis 10 Sekunden aus, um ein rieselfdhiges Granulat zu erhalten. Fir die Durchfiihrung dieses Verfahrensschritts
geeignete Mischer sind beispielsweise Eirich®-Mischer der Serien R oder RV (Warenzeichen der Maschinenfabrik
Gustav Eirich, Hardheim), der Schugi® Flexomix, die Fukae® FS-G-Mischer (Warenzeichen der Fukae Powtech, Ko-
gyo Co., Japan), die Lodige® FM-, KM- und CB-Mischer (Warenzeichen der Lédige Maschinenbau GmbH, Paderborn)
oder die Drais®-Serien T oder K-T (Warenzeichen der Drais-Werke GmbH, Mannheim).

[0065] Dasim Mischer vorgelegte Feststoffbett kann dabei sémtliche in Wasch- und Reinigungsmitteln eingesetzten
Stoffe enthalten. Auf diese Weise kdnnen mit dem erfindungsgemafien Verfahren fertige Wasch- und Reinigungsmittel
hergestellt werden. Ublicherweise werden aber bestimmte Inhaltsstoffe von Wasch- und Reinigungsmitteln nicht mit
granuliert, um unerwiinschte Reaktionen dieser Bestandteile untereinander unter der mechanischen Einwirkung der
Granulierwerkzeuge zu vermeiden. Inhaltsstoffe, die dem entstehenden Tensidgranulat tblicherweise erst nachtrag-
lich, d.h. im AnschluB® an eine Granulation zugemischt werden, sind beispielsweise Bleichmittel, Bleichaktivatoren und
Enzyme.

[0066] Esistbevorzugt, daR die erfindungsgemaf hergestellten Tensidgranulate neben dem Tensid Stoffe enthalten,
welche im spateren Wasch- und Reinigungsmittel als Aktivsubstanzen fungieren. In bevorzugten Verfahren enthalt
das im Mischer vorgelegte Feststoffbett daher einen oder mehrere Stoffe aus der Gruppe Geruststoffe, insbesondere
der Alkalimetallcarbonate, -sulfate und -silikate, der Zeolithe und der Polymere.

[0067] Neben den waschaktiven Substanzen sind Gerlststoffe die wichtigsten Inhaltsstoffe von Wasch- und Reini-
gungsmitteln. Im erfindungsgemafRen Verfahren kénnen dabei alle iblicherweise in Wasch- und Reinigungsmitteln
eingesetzten Geruststoffe im Feststoffbett enthalten sein, insbesondere also Zeolithe, Silikate, Carbonate, organische
Cobuilder und - wenn keine 6kologischen Bedenken gegen ihren Einsatz bestehen - auch die Phosphate.

[0068] Geeignete kristalline, schichtférmige Natriumsilikate besitzen die allgemeine Formel NaMSi, O, .., 'H,0, wo-
bei M Natrium oder Wasserstoff bedeutet, 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. Derartige kristalline Schichtsilikate werden beispielsweise in der europaischen Patentan-
meldung EP-A-0 164 514 beschrieben. Bevorzugte kristalline Schichtsilikate der angegebenen Formel sind solche, in
denen M fiir Natrium steht und x die Werte 2 oder 3 annimmt. Insbesondere sind sowohl 3- als auch é-Natriumdisilikate
Na,Si,Og - yH,0 bevorzugt, wobei B-Natriumdisilikat beispielsweise nach dem Verfahren erhalten werden kann, das
in der internationalen Patentanmeldung WO-A-91/08171 beschrieben ist.

[0069] Einsetzbar sind auch amorphe Natriumsilikate mit einem Modul Na,O : SiO, von 1:2 bis 1:3,3, vorzugsweise
von 1:2 bis 1:2,8 und insbesondere von 1:2 bis 1:2,6, welche I0severzdgert sind und Sekundarwascheigenschaften
aufweisen. Die Léseverzdgerung gegeniiber herkémmlichen amorphen Natriumsilikaten kann dabei auf verschiedene
Weise, beispielsweise durch Oberflachenbehandlung, Compoundierung, Kompaktierung/ Verdichtung oder durch
Ubertrocknung hervorgerufen worden sein. Im Rahmen dieser Erfindung wird unter dem Begriff "amorph" auch "rént-
genamorph" verstanden. Dies heil3t, daR die Silikate bei Rontgenbeugungsexperimenten keine scharfen Réntgenre-
flexe liefern, wie sie fur kristalline Substanzen typisch sind, sondern allenfalls ein oder mehrere Maxima der gestreuten
Roéntgenstrahlung, die eine Breite von mehreren Gradeinheiten des Beugungswinkels aufweisen. Es kann jedoch sehr
wohl sogar zu besonders guten Buildereigenschaften fiihren, wenn die Silikatpartikel bei Elektronenbeugungsexperi-
menten verwaschene oder sogar scharfe Beugungsmaxima liefern. Dies ist so zu interpretieren, dal die Produkte
mikrokristalline Bereiche der Gro3e 10 bis einige Hundert nm aufweisen, wobei Werte bis max. 50 nm und insbesondere
bis max. 20 nm bevorzugt sind. Derartige sogenannte réntgenamorphe Silikate, welche ebenfalls eine Léseverzdge-
rung gegeniber den herkdmmlichen Wasserglasern aufweisen, werden beispielsweise in der deutschen Patentanmel-
dung DE-A- 44 00 024 beschrieben. Insbesondere bevorzugt sind verdichtete/kompaktierte amorphe Silikate, com-
poundierte amorphe Silikate und Ubertrocknete réntgenamorphe Silikate.

[0070] Der eingesetzte feinkristalline, synthetische und gebundenes Wasser enthaltende Zeolith ist vorzugsweise
Zeolith A und/oder P. Als Zeolith P wird Zeolith MAP® (Handelsprodukt der Firma Crosfield) besonders bevorzugt.
Geeignet sind jedoch auch Zeolith X sowie Mischungen aus A, X und/oder P. Kommerziell erhéltlich und im Rahmen
der vorliegenden Erfindung bevorzugt einsetzbar ist beispielsweise auch ein Co-Kristallisat aus Zeolith X und Zeolith
A (ca. 80 Gew.-% Zeolith X), das von der Firma CONDEA Augusta S.p.A. unter dem Markennamen VEGOBOND AX®
vertrieben wird und durch die Formel

nNa,O ~ (1-n)K,0  AlLO, (2-25)Si0, (3,5-5,5) H,0

beschrieben werden kann. Geeignete Zeolithe weisen eine mittlere Teilchengrdfie von weniger als 10 um (Volumen-
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verteilung; MeRmethode: Coulter Counter) auf und enthalten vorzugsweise 18 bis 22 Gew.-%, insbesondere 20 bis 22
Gew.-% an gebundenem Wasser.

[0071] Selbstverstandlich ist auch ein Einsatz der allgemein bekannten Phosphate als Buildersubstanzen méglich,
sofern ein derartiger Einsatz nicht aus 6kologischen Griinden vermieden werden sollte. Geeignet sind insbesondere
die Natriumsalze der Orthophosphate, der Pyrophosphate und insbesondere der Tripolyphosphate.

[0072] Brauchbare organische Geriistsubstanzen sind beispielsweise die in Form ihrer Natriumsalze einsetzbaren
Polycarbonsauren, wie Citronensaure, Adipinsaure, Bernsteinsaure, Glutarsdure, Weinsaure, Zuckersauren, Amino-
carbonsauren, Nitrilotriessigsaure (NTA), sofern ein derartiger Einsatz aus 6kologischen Griinden nicht zu beanstan-
den ist, sowie Mischungen aus diesen. Bevorzugte Salze sind die Salze der Polycarbonsauren wie Citronensaure,
Adipinsaure, Bernsteinsaure, Glutarsaure, Weinsaure, Zuckersauren und Mischungen aus diesen.

[0073] Durch die Zugabe des Neutralisatschaums und unter der Einwirkung der Mischerwerkzeuge wird ein Tensid-
granulat gebildet. Dabei sind erfindungsgemafe Verfahren bevorzugt, bei denen der Neutralisatschaum im Gewichts-
verhaltnis Schaum:Feststoff von 1:100 bis 9:1, vorzugsweise von 1:20 bis 10:1 und insbesondere von 1:10 bis 1:1,
auf das im Mischer vorgelegte Feststoffbett gegeben wird. Bei den bevorzugten Mengen an Granulierhilfsmittel (Neu-
tralisatschaum) werden optimale Granulationsergebnisse erzielt.

[0074] Das erfindungsgemafe Verfahren ist hinsichtlich der Auswahl der einzusetzenden Inhaltsstoffe und ihrer Kon-
zentration Uber einen breiten Bereich variierbar. Dessenungeachtet ist es bevorzugt, wenn erfindungsgeman Tensid-
granulate hergestellt werden, die Tensidgehalte oberhalb 10 Gew.-%, vorzugsweise oberhalb 15 Gew.-% und insbe-
sondere oberhalb 20 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Granulat, und Schittgewichte oberhalb 600 g/I, vorzugsweise
oberhalb 700 g/l und insbesondere oberhalb 800 g/l, aufweisen.

[0075] Das erfindungsgemafie Granulationsverfahren kann so durchgefiihrt werden, dafl Teilchen vorbestimmter
GroRenverteilung resultieren. Hierbei sind erfindungsgemafie Verfahren bevorzugt, bei denen die Tensidgranulate eine
TeilchengréReverteilung aufweisen, bei der mindestens 50 Gew.-%, vorzugsweise mindestens 60 Gew.-% und insbe-
sondere mindestens 70 Gew.-% der Teilchen GréRen im Bereich von 400 bis 1600 um besitzen.

[0076] Die nach dem erfindungsgemafRen Verfahren hergestellten Tensidgranulate kdnnen nachfolgend mit weiteren
Inhaltsstoffen von Wasch- und Reinigungsmitteln zum Fertigprodukt abgemischt werden. Diese Inhaltsstoffe kénnen
gegebenenfalls aber auch liber das Feststoffbett oder (iber den Neutralisatschaum direkt in die Tensidgranulate inkor-
poriert werden und werden nachfolgend beschrieben:

[0077] Neben den genannten Bestandteilen Tensid und Geriststoffen sind insbesondere in Waschund Reinigungs-
mitteln Ubliche Inhaltsstoffe aus der Gruppe der Bleichmittel, Bleichaktivatoren, Enzyme, pH-Stellmittel, Duftstoffe,
Parfumtrager, Fluoreszenzmittel, Farbstoffe, Schauminhibitoren, Silikondle, Antiredepositionsmittel, optischen Aufhel-
ler, Vergrauungsinhibitoren, Farbibertragungsinhibitoren und Korrosionsinhibitoren von Bedeutung.

[0078] Unter den als Bleichmittel dienenden, in Wasser H,O, liefernden Verbindungen haben das Natriumperborat-
tetrahydrat und das Natriumperboratmonohydrat besondere Bedeutung.

[0079] Weitere brauchbare Bleichmittel sind beispielsweise Natriumpercarbonat, Peroxypyrophosphate, Citratper-
hydrate sowie H,0, liefernde persaure Salze oder Persduren, wie Perbenzoate, Peroxophthalate, Diperazelainsaure,
Phthaloiminopersaure oder Diperdodecandisdure. Typische organische Bleichmittel sind die Diacylperoxide, wie z.B.
Dibenzoylperoxid. Weitere typische organische Bleichmittel sind die Peroxysauren, wobei als Beispiele besonders die
Alkylperoxysauren und die Arylperoxysauren genannt werden. Bevorzugte Vertreter sind (a) die Peroxybenzoeséaure
und ihre ringsubstituierten Derivate, wie Alkylperoxybenzoesauren, aber auch Peroxy-a-Naphtoesaure und Magnesi-
um-monoperphthalat, (b) die aliphatischen oder substituiert aliphatischen Peroxysauren, wie Peroxylaurinsaure, Per-
oxystearinsaure, e-Phthalimidoperoxycapronsaure [Phthaloiminoperoxyhexansaure (PAP)], o-Carboxybenzamidoper-
oxycapronsaure, N-nonenylamidoperadipinsdure und N-nonenylamidopersuccinate, und (c) aliphatische und aralipha-
tische Peroxydicarbonsauren, wie 1,12-Diperoxycarbonsaure, 1,9-Diperoxyazelainsaure, Diperocysebacinsaure, Di-
peroxybrassylsaure, die Diperoxyphthalsauren, 2-Decyldiperoxybutan-1,4-disdure, N,N-Terephthaloyl-di(6-aminoper-
capronsaue) kénnen eingesetzt werden.

[0080] Als Bleichmittel in Zusammensetzungen fiir das maschinelle Geschirrspiilen kdnnen auch Chlor oder Brom
freisetzende Substanzen eingesetzt werden. Unter den geeigneten Chlor oder Brom freisetzenden Materialien kommen
beispielsweise heterocyclische N-Brom- und N-Chloramide, beispielsweise Trichlorisocyanursaure, Tribromisocyanur-
saure, Dibromisocyanurséure und/oder Dichlorisocyanursdure (DICA) und/oder deren Salze mit Kationen wie Kalium
und Natrium in Betracht. Hydantoinverbindungen, wie 1,3-Dichlor-5,5-dimethylhydanthoin sind ebenfalls geeignet.
[0081] Um beim Waschen oder Reinigen bei Temperaturen von 60 °C und darunter eine verbesserte Bleichwirkung
zu erreichen, kénnen Bleichaktivatoren eingearbeitet werden. Als Bleichaktivatoren kénnen Verbindungen, die unter
Perhydrolysebedingungen aliphatische Peroxocarbons&uren mit vorzugsweise 1 bis 10 C-Atomen, insbesondere 2 bis
4 C-Atomen, und/oder gegebenenfalls substituierte Perbenzoeséure ergeben, eingesetzt werden. Geeignet sind Sub-
stanzen, die O- und/oder N-Acylgruppen der genannten C-Atomzahl und/oder gegebenenfalls substituierte Benzoyl-
gruppen tragen. Bevorzugt sind mehrfach acylierte Alkylendiamine, insbesondere Tetraacetylethylendiamin (TAED),
acylierte Triazinderivate, insbesondere 1,5-Diacetyl-2,4-dioxohexahydro-1,3,5-triazin (DADHT), acylierte Glykolurile,
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insbesondere Tetraacetylglykoluril (TAGU), N-Acylimide, insbesondere N-Nonanoylsuccinimid (NOSI), acylierte Phe-
nolsulfonate, insbesondere n-Nonanoyl- oder Isononanoyloxybenzolsulfonat (n- bzw. iso-NOBS), Carbonséureanhy-
dride, insbesondere Phthalsdureanhydrid, acylierte mehrwertige Alkohole, insbesondere Triacetin, Ethylenglykoldia-
cetat und 2,5-Diacetoxy-2,5-dihydrofuran.

[0082] Zusatzlich zu den konventionellen Bleichaktivatoren oder an deren Stelle kdnnen auch sogenannte Bleich-
katalysatoren eingearbeitet werden. Bei diesen Stoffen handelt es sich um bleichverstérkende Ubergangsmetallsalze
bzw. Ubergangsmetallkomplexe wie beispielsweise Mn-, Fe-, Co-, Ru - oder Mo-Salenkomplexe oder -carbonylkom-
plexe. Auch Mn-, Fe-, Co-, Ru-, Mo-, Ti-, V- und Cu-Komplexe mit N-haltigen Tripod-Liganden sowie Co-, Fe-, Cu- und
Ru-Amminkomplexe sind als Bleichkatalysatoren verwendbar.

[0083] Als Enzyme kommen solche aus der Klasse der Proteasen, Lipasen, Amylasen, Cellulasen bzw. deren Ge-
mische in Frage. Besonders gut geeignet sind aus Bakterienstdmmen oder Pilzen, wie Bacillus subtilis, Bacillus liche-
niformis und Streptomyces griseus gewonnene enzymatische Wirkstoffe. Vorzugsweise werden Proteasen vom Sub-
tilisin-Typ und insbesondere Proteasen, die aus Bacillus lentus gewonnen werden, eingesetzt. Dabei sind Enzymmi-
schungen, beispielsweise aus Protease und Amylase oder Protease und Lipase oder Protease und Cellulase oder aus
Cellulase und Lipase oder aus Protease, Amylase und Lipase oder Protease, Lipase und Cellulase, insbesondere
jedoch Cellulase-haltige Mischungen von besonderem Interesse. Auch Peroxidasen oder Oxidasen haben sich in ei-
nigen Fallen als geeignet erwiesen. Die Enzyme kénnen an Tragerstoffen adsorbiert und/oder in Hillsubstanzen ein-
gebettet sein, um sie gegen vorzeitige Zersetzung zu schitzen.

[0084] Zusatzlich kénnen auch Komponenten eingesetzt werden, welche die Ol- und Fettauswaschbarkeit aus Tex-
tilien positiv beeinflussen (sogenannte soil repellents). Dieser Effekt wird besonders deutlich, wenn ein Textil ver-
schmutzt wird, das bereits vorher mehrfach mit einem erfindungsgemafen Waschmittel, das diese 6l- und fettidsende
Komponente enthalt, gewaschen wurde. Zu den bevorzugten 6l- und fettidsenden Komponenten zahlen beispielsweise
nichtionische Celluloseether wie Methylcellulose und Methylhydroxypropylcellulose mit einem Anteil an Methoxyl-
Gruppen von 15 bis 30 Gew.-% und an Hydroxypropoxyl-Gruppen von 1 bis 15 Gew.-%, jeweils bezogen auf den
nichtionischen Celluloseether, sowie die aus dem Stand der Technik bekannten Polymere der Phthalsaure und/oder
der Terephthalsdure bzw. von deren Derivaten, insbesondere Polymere aus Ethylenterephthalaten und/oder Polye-
thylenglykolterephthalaten oder anionisch und/oder nichtionisch modifizierten Derivaten von diesen. Besonders be-
vorzugt von diesen sind die sulfonierten Derivate der Phthalsaure- und der Terephthalsaure-Polymere.

[0085] Die Wasch- und Reinigungsmittel konnen als optische Aufheller Derivate der Diaminostilbendisulfonsaure
bzw. deren Alkalimetallsalze enthalten. Geeignet sind z.B. Salze der 4,4'-Bis(2-anilino-4-morpholino-1,3,5-triazinyl-
6-amino)stilben-2,2'-disulfonsaure oder gleichartig aufgebaute Verbindungen, die anstelle der Morpholino-Gruppe eine
Diethanolaminogruppe, eine Methylaminogruppe, eine Anilinogruppe oder eine 2-Methoxyethylaminogruppe tragen.
Weiterhin kdnnen Aufheller vom Typ der substituierten Diphenylstyryle anwesend sein, z.B. die Alkalisalze des 4,4'-
Bis(2-sulfostyryl)-diphenyls, 4,4'-Bis(4-chlor-3-sulfostyryl)-diphenyls, oder 4-(4-Chlorstyryl)-4'-(2-sulfostyryl)-diphe-
nyls. Auch Gemische der vorgenannten Aufheller kdnnen verwendet werden.

[0086] Farb- und Duftstoffe werden Wasch- und Reinigungsmitteln zugesetzt, um den asthetischen Eindruck der
Produkte zu verbessern und dem Verbraucher neben der Weichheitsleistung ein visuell und sensorisch "typisches und
unverwechselbares" Produkt zur Verfiigung zu stellen. Als Parfimdéle bzw. Duftstoffe kénnen einzelne Riechstoffver-
bindungen, z.B. die synthetischen Produkte vom Typ der Ester, Ether, Aldehyde, Ketone, Alkohole und Kohlenwas-
serstoffe verwendet werden. Riechstoffverbindungen vom Typ der Ester sind z.B. Benzylacetat, Phenoxyethylisobu-
tyrat, p-tert.-Butylcyclohexylacetat, Linalylacetat, Dimethylbenzyl-carbinylacetat, Phenylethylacetat, Linalylbenzoat,
Benzylformiat, Ethylmethylphenyl-glycinat, Allylcyclohexylpropionat, Styrallylpropionat und Benzylsalicylat. Zu den
Ethem zahlen beispielsweise Benzylethylether, zu den Aldehyden z.B. die linearen Alkanale mit 8-18 C-Atomen, Citral,
Citronellal, Citronellyloxyacetaldehyd, Cyclamenaldehyd, Hydroxycitronellal, Lilial und Bourgeonal, zu den Ketonen z.
B. die Jonone, o<-Isomethylionon und Methyl-cedrylketon, zu den Alkoholen Anethol, Citronellol, Eugenol, Geraniol,
Linalool, Phenylethylalkohol und Terpineol, zu den Kohlenwasserstoffen gehéren hauptsachlich die Terpene wie Li-
monen und Pinen. Bevorzugt werden jedoch Mischungen verschiedener Riechstoffe verwendet, die gemeinsam eine
ansprechende Duftnote erzeugen. Solche Parfiméle kénnen auch natlirliche Riechstoffgemische enthalten, wie sie
aus pflanzlichen Quellen zugénglich sind, z.B. Pine-, Citrus-, Jasmin-, Patchouly-, Rosen- oder YIang-YIang-OI. Eben-
falls geeignet sind Muskateller, Salbeidl, Kamillendl, Nelkendl, Melissendl, Minzol, Zimtblatterdl, Lindenblitendl, Wa-
cholderbeerdl, Vetiverdl, Olibanumdl, Galbanumdl und Labdanumél sowie Orangenblitendl, Neroliol, Orangenscha-
lendl und Sandelholzdl.

[0087] Ublicherweise liegt der Gehalt von Wasch- und Reinigungsmitteln an Farbstoffen unter 0,01 Gew.-%, wahrend
Duftstoffe bis zu 2 Gew.-% der gesamten Formulierung ausmachen kdénnen.

[0088] Die Duftstoffe kbnnen direkt in die Wasch- und Reinigungsmittel eingearbeitet werden, es kann aber auch
vorteilhaft sein, die Duftstoffe auf Trager aufzubringen, die die Haftung des Parfims auf der Wasche verstéarken und
durch eine langsamere Duftfreisetzung fir langanhaltenden Duft der Textilien sorgen. Als solche Tragermaterialien
haben sich beispielsweise Cyclodextrine bewahrt, wobei die Cyclodextrin-Parfim-Komplexe zusatzlich noch mit wei-
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teren Hilfsstoffen beschichtet werden kénnen.

[0089] Um den asthetischen Eindruck von Wasch- und Reinigungsmitteln zu verbessern, kdnnen sie mit geeigneten
Farbstoffen eingefarbt werden. Bevorzugte Farbstoffe, deren Auswahl dem Fachmann keinerlei Schwierigkeit bereitet,
besitzen eine hohe Lagerstabilitdt und Unempfindlichkeit gegenliber den Gbrigen Inhaltsstoffen der Mittel und gegen
Licht sowie keine ausgepragte Substantivitat gegeniiber Textilfasern, um diese nicht anzufarben.

[0090] Der im erfindungsgemafRen Verfahren hergestellte Neutralisatschaum sowie sein Einsatz als Granulations-
hilfsmittel sind bislang im Stand der Technik nicht beschrieben. Ein weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfindung
ist daher ein Neutralisatschaum, erhaltlich durch Vereinigen eines mit einem gasférmigen Medium aufgeschaumten
Aniontensids in seiner Saureform und einer mit einem gasférmigen Medium aufgeschaumten, hochkonzentrierten,
waRrigen alkalischen Komponente, der dadurch gekennzeichnet ist, dal® der Schaum mittlere PorengréRen unterhalb
10 mm, vorzugsweise unterhalb 5 mm und insbesondere unterhalb 2 mm, aufweist.

[0091] Wie bereits bei der Beschreibung des erfindungsgemaflen Verfahrens hervorgehoben, ist ein Neutralisat-
schaum bevorzugt, bei dem das gasférmige Medium mindestens 20 Vol.-%, bezogen auf die aufgeschdumte Flussig-
keitsmenge, ausmacht. Bei einem besonders bevorzugten Neutralisatschaum macht das gasférmige Medium das ein-
bis dreihundertfache. vorzugsweise das fiinf- bis zweihundertfache und insbesondere das zehn- bis einhundertfache
des Volumens der aufgeschaumten Fllssigkeitsmenge aus.

[0092] Bezuglich der Inhaltsstoffe der in separaten Teilschritten hergestellten Schdume wird ebenfalls auf die Be-
schreibung bevorzugter Ausflihrungsformen des erfindungsgemafen Verfahrens verwiesen. Bevorzugte Neutralisat-
schdume werden durch Vereinigen eines Schaums aus einem Aniontensid in seiner Saureform, der gegebenenfalls
weitere, vorzugsweise saure, Inhaltsstoffe von Wasch- und Reinigungsmitteln enthalt und eines Schaums aus einer
waRrigen Alkalimetalhhydroxid-, vorzugsweise Natriumhydroxidlésung, der gegebenenfalls weitere Inhaltsstoffe von
Wasch- und Reinigungsmitteln, insbesondere nichtionische Tenside, enthalt, erhalten. Hierbei ist es bevorzugt, dal
der Neutralisatschaum durch Vereinigen eines Aniontensidsdureschaums und eines niotensidhaltigen Natronlauge-
schaums erhalten wurde, wobei der Natronlaugeschaum 5 bis 80 Gew.-%, vorzugsweise 10 bis 75 Gew.-% und ins-
besondere 25 bis 70 Gew.-% nichtionisches Tensid, jeweils bezogen auf das Gewicht des Natronlaugeschaums, ent-
hielt. Ein weiterer bevorzugter Neutralisatschaum wird durch Vereinigen eines Schaums aus einem Aniontensid in
seiner Saureform, der nichtionische Tenside in Mengen von 0,1 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise von 0,5 bis 7,5 Gew.-
% und insbesondere von 1 bis 5 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gewicht des Aniontensidsdureschaums, enthalt
und eines Schaums aus einer walrigen Alkalimetalhhydroxid-, vorzugsweise Natriumhydroxidlésung, der gegebenen-
falls weitere Inhaltsstoffe von Wasch- und Reinigungsmitteln, insbesondere nichtionische Tenside, enthalt, erhalten.
[0093] Der erfindungsgemafe Neutralisatschaum ist vorzugsweise hoch-tensidhaltig. Neutralisatschdume, die Ten-
sidgehalte von 20 bis 99 Gew.-%, vorzugsweise von 60 bis 95 Gew.-% und insbesondere von 70 bis 90 Gew.-%, jeweils
bezogen auf das Gewicht des Schaums, aufweisen, sind hierbei bevorzugt.

[0094] Ein weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist die Verwendung der erfindungsgemafen Neutrali-
satschaume als Granulationsfliissigkeit bei der Herstellung von Tensidgranulaten. Bezlglich der Mengenverhaltnisse
zwischen Granulationshilfsmittel (Neutralisatschaum) und Feststoffbett, der einzusetzenden Mischer und der im Fest-
stoffbett einsetzbaren Inhaltsstoffe sei hier auf die obenstehenden Ausfiihrungen verwiesen.

Beispiele:
a) kontinuierliche Verfahrensverfiihrung:

[0095] Durch zwei getrennte und mit Riickschlagventilen ausgeriistete Rohrabschnitte wurden jeweils folgende Mas-
senstrdme eingespeist:

Flussigkomponente |l | 103,7 kg/h Cg_43-Alkylbenzolsulfonséure
10,6 kg/h  Cy, qg-Fettsdure
4,2 kg/h  Hydroxyethan-1,1-diphosphonséure

Fliissigkomponente II 61,7 kg/h Cy,_4g-Fettalkohol mit 7 EO
33,9 kg/h  Natronlauge, 50 %ig

[0096] Vor der Aufschaumung wies die Fliissigkomponente | eine Temperatur von 74°C und die Flissigkomponente
Il eine Temperatur von 61°C auf. Die Massenstréome wurden tber Sinterscheiben mit je 8 m3/h Luft aufgeschdumt und
die entstehenden Schaume in einem statischen Mischer zusammengefihrt. Die vollstdndige Vermischung der beiden
Schaume zum Neutralisatschaum erfolgte in einem dynamischen Mischer von 5 Litern Innenvolumen (Typ RM 3-30/65,
Firma GTA, D-31699 Beckedorf), so dal die Verweilzeit im Sekundenbereich lag. Der entstandene stabile Neutrali-
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satschaum wies am Ausgang des dynamischen Mischers die folgenden physikalischen Parameter auf:

Temperatur | 80 °C
Dichte 0,45 | gem3
PorengréRe | <2 mm

[0097] Uber eine 20-mm-Rohrleitung wurde der 80°C warme Neutralisatschaum in einen Pflugscharmischer mit 2
Messerkdpfen (Typ KM300-D, Gebrider Lédige, Paderborn) eindosiert, wobei der Schaum im Bereich des ersten
Messerkopfes auf das bewegte Feststoffbett auftraf.

[0098] Als Feststoffbett wurden folgende Massenstrome verarbeitet:

288,6 kg/h Zeolith A (Wessalith® P, Degussa)
256,2 kg/h Natriumsulfat
169,6 kg/h Natriumcarbonat

85,9 kg/h Sokalan® CP 5, 50 %ig*

* Acrylsdure-Maleinsaure-Copolymer (BASF) auf Trager (Natriumsulfat/Natriumcarbonat 1:1)

[0099] Das aus dem Mischer kontinuierlich ausgetragene Granulat weist folgende physikalische Parameter auf:

Schittgewicht 840 g/l
Siebanalyse: >1,6mm |3 Gew.-%
>12mm | 9 Gew.-%
>0,8mm | 26 Gew.-%
>04mm | 41 Gew.-%
<0,4mm | 22 Gew.-%
Farbe reinweil®

[0100] Zum Vergleich wurde das vorstehend beschriebene erfindungsgemafe Verfahren nichterfindungsgeman da-
hingehend variiert, daf} die Flussigkeiten vor dem Vermischen nicht aufgeschaumt wurden (Wegfall der Lufteinspei-
sung). Bei diesem Vergleichsbeispiel stieg die Temperatur im dynamischen Mischer auf ber 110°C und die Neutrali-
satpaste verfarbte sich braun. Die Einspeisung in den Mischer lieferte ein klebriges Granulat mit hohem Uberkornanteil.

b) batchweise Verfahrensfiihrung:
[0101] Mit Hilfe einer Glasfritte wurden die auf 70°C erwarmten Flissigkomponenten | und Il, deren Zusammenset-

zung nachstehend angegeben ist (Angaben bezogen auf den gesamten Ansatz), mit Luft als gasformigem Medium
auf das jeweils doppelte Volumen aufgeschumt.

Flussigkomponentel | 10,37 Gew.-% Cg_43-Alkylbenzolsulfonsgure

1,06 Gew.-% Cyq,.qg-Fettsdure

6,71 Gew.-% C4,.4g-Fettalkohol mit 7 EO

0,42 Gew.-% Hydroxyethan-1,1-diphosphonséure

Fliissigkomponente Il 2,53 Gew.-% Natronlauge, 65 %ig

[0102] Die aufgeschdumten Flissigkomponenten | und Il wurden mit einem Laborriihrer vermischt und der Neutra-
lisatschaum erneut auf das doppelte Volumen aufgeschdumt. Anschliefend wurde der Neutralisatschaum in einem
50L Lodige-Mischer mit Zerhacker auf das im Mischer vorgelegte Feststoffbett (Zusammensetzung: siehe unten) ge-
geben, wobei ein Ansatz von insgesamt 10 kg verarbeitet wurde.

[0103] Feststoffbett:

30,88 Gew.-% Zeolith A (Wessalith® P, Degussa)
32,93 Gew.-% Natriumsulfat
6,51 Gew.-% Natriumcarbonat
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(fortgesetzt)

| 8,59 | Gew.-% Sokalan® CP5, 50 %ig*

* Acrylsaure-Maleinséure-Copolymer (BASF) auf Trager (Natriumsulfat/Natriumcarbonat 1:1)

[0104] Das aus dem Mischer ausgetragene Granulat weist folgende physikalische Parameter auf:

Schuttgewicht 835 g/l
Siebanalyse: >1,6mm | 13 Gew.-%
>0,8mm | 22 Gew.-%
>0,4mm | 33 Gew.-%
>0,2mm | 24 Gew.-%
>01mm |7 Gew.-%
<0, 1Tmm | 1 Gew.-%
Farbe reinweil®

[0105] Weitere Experimente im Produktionsmafstab wurden mit Flissigkomponenten der in Tabelle 1 angegebenen
Zusammensetzung durchgefiihrt. Hierzu wurden die Flissigkomponenten | und Il jeweils bei einer Temperatur von
50°C in einen mit einem Riickschlagventil ausgeristeten Rohrabschnitt eindosiert und tber Sinterscheiben mit dem
50-fachen Volumen an Druckluft aufgeschdumt. Die entstehenden Schaume wurden in einem statischen Mischer zu-
sammengefiihrt und in einen dynamischen Mischer homogen zu einem Neutralisatschaum [Dichte: 0,5 gcm3, Poren-
gréRe < 1 mm, Temperatur: ca. 80°C (durch Neutralisationsreaktion)] vermischt.

[0106] Der Neutralisatschaum wurde in einen Pflugscharmischer mit 2 Messerkdpfen (Typ KM300-D, Gebruder L6-
dige, Paderborn) eindosiert, wobei der Schaum im Bereich des ersten Messerkopfes auf das bewegte Feststoffbett
(Zusammensetzung siehe Tabelle 2) auftraf und die Mischerwerkzeuge mit Umfangsgeschwindigkeiten von 3 m/s be-
wegt wurden. Die kontinuierliche Granulation wurde mit einem Massenaustrag von 1 bis 1,4 t/h gefahren. Es entstanden
wiederum reinweil3e, rieselfahige Tensidgranulate, deren Zusammensetzung in Tabelle 3 angegeben ist und deren
physikalische Eigenschaften in Tabelle 4 zusammengefalit sind. Das Tensidgranulat E2 wurde einem 2-Schnecken-
Extruder der Firma Lihotzky zugeleitet und unter einem Druck von 25 bar bei einer Temperatur von 54°C durch Loch-
disenplatten mit Lochdurchmessern von 1,8 mm extrudiert. Nach der Extrusion wurden die entstandenen Strrangab-
schnitte in einem handelsiblichen Rondiergerat verrundet, wobei als Abpuderungsmittel 3,5 Gew.-% Zeolith A einge-
setzt wurden. Die Angaben in Tabelle 4 beziehen sich fir das Beispiel E2 auf das Rohextrudat. Beispiel E2 zeigt auch,
daf sich sogenannte Kleinkomponenten (hier: optischer Aufheller) gut Gber die Schaume in die Produkte einarbeiten
lassen.

Tabelle 1:
Zusammensetzung der flieRfahigen Tensidkomponenten [Gew.-%]

E1 E2 E3 E4 ES

a) Fliissigkomponente |
Cq.13-Alkylbenzolsulfonsdure 875 | 87,7 | 875 | 87,5 | 87,5
C1o.1g-Fettséure 9,0 4,8 9,0 9,0 9,0
Hydroxyethan-1,1-diphosphonséaure 3,5 7,5 3,5 3,5 3,5

b) Fliissigkomponente Il

Natronlauge 50 %ig 33,5 | 47,0 | 33,5 | 9955 -
Kalilauge, 50 %ig - - - - 41,5
Carboxymethylcellulose - - - 0,5 -
C5.1g-Fettalkohol mit 7 EO 66,5 | 25,8 | 66,5 - 58,5
Polyethylenglycol 400 - 25,8 - - -
optischer Aufheller - 1,4 - - -
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Tabelle 2:
Zusammensetzung des Feststoffbetts [Gew.-%]
E1 E2 E3 E4 E5
Zeolith A (Wessalith® P, Degussa) 34,5 5,1%** 37,0 34,5 -
Zeolith X (Wessalith® XD, Degussa) - 56,1 - - 36,5
Natriumsulfat 32,8 - 28,0 33,0 44,0
Natriumcarbonat 21,5 - 23,5 29,0 8,5
Natriumcitrat - 6,2 - - -
Polyethylenglycol 4000 - 3.1 - - -
Polymercompound * 11,2 17,1 11,5 3,5 11,0
Fettalkoholsulfat-Compound ** - 12,4 - - -
* Zusammensetzung:
50 Gew.-% Acrylsaure-Maleinsiure-Copolymer (Sokalan® CP 5, BASF)
36 Gew.-% Natriumcarbonat
10 Gew.-% Natriumsulfat
4 Gew.-% Salze, Wasser
** Zusammensetzung: 92 Gew.-% C12.1g-Fettalkoholsulfat
3 Gew.-% Natriumcarbonat
5 Gew.-% Salze, Wasser
*** nach Extrusion im Verrunder
Tabelle 3:
Zusammensetzung der Tensidgranulate [Gew.-%]
E1 E2 E3 E4 E5
Flissigkomponente | (Tabelle 1 a) 11,85 | 18,55 | 11,85 | 23,17 | 11,85
Flissigkomponente Il (Tabelle 1 b) | 10,10 | 12,27 | 10,10 6,65 11,47
=Neutralisatschaum (Tabelle 1) 21,95 | 30,82 | 21,95 | 29,82 | 23,32
Feststoffe (Tabelle 2) 78,05 | 69,18 | 78,05 | 70,18 | 76,68
Tabelle 4:
Physikalische Daten der Tensidgranulate
E1 E2 E3 E4 E5
Schittgewicht [g/I] 850 750 916 828 980
Siebanalyse [Gew.-%]:
> 1,6 mm 7 90 2 2 0
>1,2mm 13 9 4 4 1
> 0,8 mm 23 1 14 15 5
> 0,4 mm 26 - 52 27 26
<0,4 mm 31 - 28 44 68
Farbe reinweily | strahlend weil® | reinwei | reinwei | reinweil}
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Patentanspriiche

1.

10.

1.

12

13.

Verfahren zur Herstellung von Tensidgranulaten, wobei ein Aniontensid in seiner Saureform und eine hoch-
konzentrierte, waRrige alkalische Komponente getrennt mit einem gasférmigen Medium beaufschlagt, danach
zusammengeflhrt und neutralisiert werden, dadurch gekennzeichnet, daR sowohl das Aniontensid in seiner
Saureform als auch die hochkonzentrierte, waRrige alkalische Komponente durch das gasférmige Medium aufge-
schaumt und die entstehenden sauren und alkalischen Schdume zu einem Neutralisatschaum zusammengefiihrt
werden, welcher nachfolgend auf ein in einem Mischer vorgelegtes Feststoffbett gegeben wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB als Aniontensid in Sdureform ein oder mehrere Stoffe
aus der Gruppe der Carbonsauren, der Schwefelsaurehalbester und der Sulfonsduren, vorzugsweise aus der
Gruppe der Fettsaduren, der Fettalkylschwefelsduren und der Alkylarylsulfonsduren, eingesetzt werden.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB als Aniontensid in Sdureform
Cg.16- Vorzugsweise Cq_q5-Alkylbenzolsulfonséuren eingesetzt werden.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB dem Aniontensid in Saureform vor
dem Aufschaumen weitere, vorzugsweise saure, Inhaltsstoffe von Wasch- und Reinigungsmitteln in Mengen von
0,1 bis 40 Gew.-%, vorzugsweise von 1 bis 15 Gew.-% und insbesondere von 2 bis 10 Gew.-%, jeweils bezogen
auf das Gewicht der aufzuschdumenden Mischung, zugemischt werden.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB dem Aniontensid in Saureform vor
dem Aufschaumen nichtionische Tenside in Mengen von 0,1 bis 40 Gew.-%, vorzugsweise von 1 bis 15 Gew.-%
und insbesondere von 2 bis 10 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gewicht der aufzuschdumenden Mischung,
zugemischt werden.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB als waRrige alkalische Komponente
Alkalimetallhydroxidlésungen, vorzugsweise Natriumhydroxid-ldsungen mit Konzentrationen von mindestens 40
Gew.-% NaOH, vorzugsweise mindestens 50 Gew.-% NaOH und insbesondere mindestens 65 Gew.-% NaOH,
jeweils bezogen auf die aufzuschaumende walrige alkalische Komponente, eingesetzt werden.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB der wafirigen alkalischen Kompo-
nente vor dem Aufschdumen weitere Inhaltsstoffe von Waschund Reinigungsmitteln in Mengen von 0,1 bis 80
Gew.-%, vorzugsweise von 10 bis 75 Gew.-% und insbesondere von 25 bis 70 Gew.-%, jeweils bezogen auf das
Gewicht der aufzuschdumenden Mischung, zugemischt werden.

Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB der walrigen alkalischen Komponente vor dem Auf-
schaumen Tenside, vorzugsweise anionische und/oder nichtionische Tenside, und insbesondere ethoxylierte Al-
kohole und/oder Seife, zugemischt werden.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB zur Schaumerzeugung aus dem
Aniontensid in seiner Sdureform und der hochkonzentrierten, walrigen alkalischen Komponente das gasférmige
Medium jeweils in Mengen von mindestens 20 Vol.-%, bezogen auf die aufzuschdumende Flissigkeitsmenge,
eingesetzt wird.

Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, daB die zur Aufschdumung eingesetzte Gasmenge das
ein- bis dreihundertfache. vorzugsweise das fiinf- bis zweihundertfache und insbesondere das zehn- bis einhun-
dertfache des Volumens der aufzuschdumenden Flissigkeitsmenge ausmacht.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, daB als gasférmiges Medium Luft
eingesetzt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 11, dadurch gekennzeichnet, daB die aufzuschdumenden Flissig-
komponenten vor der Aufschaumung Temperaturen von 20 bis 100°C, vorzugsweise von 30 bis 90°C und insbe-

sondere von 50 bis 75°C, aufweisen.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet, daB der Neutralisatschaum Tempera-
turen unterhalb von 115°C, vorzugsweise zwischen 50 und 95°C und insbesondere zwischen 65 und 90°C, auf-
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weist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, daB der Neutralisatschaum eine Dichte
von maximal 0,80 gcm-3, vorzugsweise von 0,10 bis 0,6 gcm-3 und insbesondere von 0,3 bis 0,55 gcm-3, aufweist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 14, dadurch gekennzeichnet, daB der Neutralisatschaum mittlere
PorengréfRen unterhalb 10 mm, vorzugsweise unterhalb 5 mm und insbesondere unterhalb 2 mm, aufweist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 13 bis 15, dadurch gekennzeichnet, daB der Neutralisatschaum die ge-
nannten Kriterien bei Zugabe in den Mischer erfilllt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 16, dadurch gekennzeichnet, da das im Mischer vorgelegte Fest-
stoffbett einen oder mehrere Stoffe aus der Gruppe Gerliststoffe, insbesondere der Alkalimetallcarbonate, -sulfate
und -silikate, der Zeolithe und der Polymere, enthailt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 17, dadurch gekennzeichnet, daB der Neutralisatschaum im Ge-
wichtsverhaltnis Schaum:Feststoff von 1:100 bis 9:1, vorzugsweise von 1:30 bis 2:1 und insbesondere von 1:20
bis 1:1, auf das im Mischer vorgelegte Feststoffbett gegeben wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 18, dadurch gekennzeichnet, daR die Tensidgranulate Tensidgehalte
oberhalb 10 Gew.-%, vorzugsweise oberhalb 15 Gew.-% und insbesondere oberhalb 20 Gew.-%, jeweils bezogen
auf das Granulat, und Schittgewichte oberhalb 600 g/l, vorzugsweise oberhalb 700 g/l und insbesondere oberhalb
800 g/l, aufweisen.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 19, dadurch gekennzeichnet, daB die Tensidgranulate eine Teilchen-
gréBeverteilung aufweisen, bei der mindestens 50 Gew.-%, vorzugsweise mindestens 60 Gew.-% und insbeson-
dere mindestens 70 Gew.-% der Teilchen Grof3en im Bereich von 400 bis 1600 um besitzen.

Neutralisatschaum, erhaltlich durch Vereinigen eines mit einem gasférmigen Medium aufgeschaumten Anion-
tensids in seiner Saureform und einer mit einem gasférmigen Medium aufgeschdumten, hochkonzentrierten,
waRrigen alkalischen Komponente, dadurch gekennzeichnet, daB der Schaum mittlere PorengrofRen unterhalb
10 mm, vorzugsweise unterhalb 5 mm und insbesondere unterhalb 2 mm, aufweist.

Neutralisatschaum nach Anspruch 21, dadurch gekennzeichnet, daB das gasférmige Medium mindestens 20
Vol.-%, bezogen auf die aufgeschaumte Fllssigkeitsmenge, ausmacht.

Neutralisatschaum nach Anspruch 22, dadurch gekennzeichnet, daB das gasférmige Medium das ein- bis drei-
hundertfache. vorzugsweise das flinf- bis zweihundertfache und insbesondere das zehn- bis einhundertfache des
Volumens der aufgeschaumten Flussigkeitsmenge ausmacht.

Neutralisatschaum nach einem der Anspriiche 21 bis 23, dadurch gekennzeichnet, daB er durch Vereinigen
eines Schaums aus einem Aniontensid in seiner Saureform, der gegebenenfalls weitere, vorzugsweise saure,
Inhaltsstoffe von Wasch- und Reinigungsmitteln enthalt und eines Schaums aus einer waRrigen Alkalimetalhhy-
droxid-, vorzugsweise Natriumhydroxidlésung, der gegebenenfalls weitere Inhaltsstoffe von Wasch- und Reini-
gungsmitteln, insbesondere nichtionische Tenside, enthalt, erhalten wurde.

Neutralisatschaum nach einem der Anspriiche 21 bis 24, dadurch gekennzeichnet, daB er durch Vereinigen
eines Schaums aus einem Aniontensid in seiner Saureform, der nichtionische Tenside in Mengen von 0,1 bis 10
Gew.-%, vorzugsweise von 0,5 bis 7,5 Gew.-% und insbesondere von 1 bis 5 Gew.-%, jeweils bezogen auf das
Gewicht des Aniontensidsdureschaums, enthélt und eines Schaums aus einer walrigen Alkalimetalhhydroxid-,
vorzugsweise Natriumhydroxidlésung, der gegebenenfalls weitere Inhaltsstoffe von Wasch- und Reinigungsmit-
teln, insbesondere nichtionische Tenside, enthalt, erhalten wurde.

Neutralisatschaum nach einem der Anspriiche 21 bis 25, dadurch gekennzeichnet, daB er durch Vereinigen
eines Aniontensidsdureschaums und eines niotensidhaltigen Natronlaugeschaums erhalten wurde, wobei der Na-
tronlaugeschaum 5 bis 80 Gew.-%, vorzugsweise 10 bis 75 Gew.-% und insbesondere 25 bis 70 Gew.-% nichtio-
nisches Tensid, jeweils bezogen auf das Gewicht des Natronlaugeschaums, enthielt.
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Neutralisatschaum nach einem der Anspriiche 21 bis 26, dadurch gekennzeichnet, daB er Tensidgehalte von
20 bis 99 Gew.-%, vorzugsweise von 60 bis 95 Gew.-% und insbesondere von 70 bis 90 Gew.-%, jeweils bezogen
auf das Gewicht des Schaums, aufweist.

Verwendung von Neutralisatschdumen nach einem der Anspriiche 21 bis 27, als Granulationsfliissigkeit bei der
Herstellung von Tensidgranulaten.

Claims

10.

1.

12,

13.

A process for the production of surfactant granules in which an anionic surfactant in its add form and a highly
concentrated aqueous alkaline component are separately exposed to a gaseous medium, subsequently combined
and then neutralized, characterized in that both the anionic surfactant in its acid form and the highly concentrated
aqueous alkaline component are foamed by the gaseous medium and the acidic and alkaline foams formed are
combined to form a neutralizate foam which is subsequently applied to a bed of solids accommodated in a mixer.

A process as claimed in claim 1, characterized in that one or more substances from the group of carboxylic acids,
sulfuric acid semiesters and sulfonic acids, preferably from the group of fatty acids, fatty alkyl sulfuric acids and
alkylaryl sulfonic acids, islare used as the anionic surfactant in acid form.

A process as claimed in claim 1 or 2, characterized in that Cg ¢, preferably Cq_45 alkyl benzenesulfonic acids
are used as the anionic surfactant in acid form.

A process as claimed in any of claims 1 to 3, characterized in that other, preferably acidic, detergent ingredients
in quantities of 0.1 to 40% by weight, preferably 1 to 15% by weight and more preferably 2 to 10% by weight, based
on the weight of the mixture to be foamed, are added to the anionic surfactant in add form before foaming.

A process as claimed in any of claims 1 to 4, characterized in that nonionic surfactants in quantities of 0.1 to
40% by weight, preferably 1 to 15% by weight and more preferably 2 to 10% by weight, based on the weight of
the mixture to be foamed, are added to the anionic surfactant in acid form before foaming.

A process as claimed in any of claims 1 to 5, characterized in that alkali metal hydroxide solutions, preferably
sodium hydroxide solutions with concentrations of at least 40% by weight NaOH, preferably at least 50% by weight
NaOH and more preferably at least 65% by weight NaOH, based on the aqueous alkaline component to be foamed,
are used as the aqueous alkaline component.

A process as claimed in any of claims 1 to 6, characterized in that other detergent ingredients in quantities of
0.1 to 80% by weight, preferably 10 to 75% by weight and more preferably 25 to 70% by weight, based on the
weight of the mixture to be foamed, are added to the aqueous alkaline component before foaming.

A process as claimed in claim 7, characterized in that surfactants, preferably anionic and/or nonionic surfactants,
more particularly ethoxylated alcohols and/or soap, are added to the aqueous alkaline component before foaming.

A process as claimed in any of claims 1 to 8, characterized in that, for generating foam from the anionic surfactant
in its acid form and the highly concentrated aqueous alkaline component, the gaseous medium is used in quantities
of at least 20% by volume, based on the quantity of liquid to be foamed.

A process as claimed in claim 9, characterized in that the volume of gas used for foaming makes up one to three
hundred times, preferably five to two hundred times and more preferably ten to one hundred times the volume of
liquid to be foamed.

A process as claimed in any of claims 1 to 10, characterized in that air is used as the gaseous medium.

A process as claimed in any of claims 1 to 11, characterized in that the liquid components to be foamed have
temperatures before foaming of 20 to 100°C, preferably in the range from 30 to 90°C and more preferably in the

range from 50 to 75°C.

A process as claimed in any of claims 1 to 12, characterized in that the neutralizate foam has temperatures below
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23.

24,

25.

26.

27.
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115°C. preferably between 50 and 95°C and more preferably between 65 and 90°C.

A process as claimed in any of claims 1 to 13, characterized in that the neutralizate foam has a density of at
most 0.80 gcm-3, preferably in the range from 0.10 to 0.6 gcm-3 and more preferably in the range from 0.3 to 0.55
gem-3,

A process as claimed in any of claims 1 to 14, characterized in that the neutralizate foam has mean particle sizes
below 10 mm, preferably below 5 mm and more preferably below 2 mm.

A process as claimed in any of claims 13 to 15, characterized in that the neutralizate foam satisfies the criteria
mentioned at the time it is introduced into the mixer.

A process as claimed in any of claims 1 to 16, characterized in that the bed of solids initially introduced into the
mixer contains one or more substances from the group of builders, more particularly alkali metal carbonates,
sulfates and silicates, zeolites and polymers.

A process as claimed in any of claims 1 to 17, characterized in that the neutralizate foam is added to the bed of
solids initially introduced into the mixer in a ratio by weight of foam to solids of 1:100 to 9:1, preferably 1:30 to 2:
1 and more preferably 1:20 to 1:1.

A process as claimed in any of claims 1 to 18, characterized in that the surfactant granules have surfactant
contents above 10% by weight, preferably above 15% by weight and more preferably above 20% by weight, based
on the granules, and bulk densities above 600 g/l, preferably above 700 g/l and more preferably above 800 g/l.

A process as claimed in any of claims 1 to 19, characterized in that the surfactant granules have a particle size
distribution where at least 50% by weight, preferably at least 60% by weight and more preferably at least 70% by
weight of the particles are between 400 and 1600 um in size.

A neutralizate foam obtainable by combining an anionic surfactant in its acid form foamed with a gaseous medium
and a highly concentrated aqueous alkaline component foamed with a gaseous medium,

characterized in that the foam has mean pore sizes below 10 mm, preferably below 5 mm and more preferably
below 2 mm.

A neutralizate foam as claimed in claim 21, characterized in that the gaseous medium makes up at least 20%
by volume, based on the foamed volume of liquid.

A neutralizate foam as claimed in claim 22, characterized in that the gaseous medium makes up from one to
three hundred times, preferably five to two hundred times and more preferably ten to one hundred times the volume
of foamed liquid.

A neutralizate foam as claimed in any of claims 21 to 23, characterized in that it is obtained by combining a foam
of an anionic surfactant in its acid form, which optionally contains other, preferably acidic, detergent ingredients,
and a foam of an aqueous alkali metal hydroxide, preferably sodium hydroxide, solution optionally containing other
detergent ingredients, more particularly nonionic surfactants.

A neutralizate foam as claimed in any of claims 21 to 24, characterized in that it is obtained by combining a foam
of an anionic surfactant in its acid form, which contains nonionic surfactants in quantities of 0.1 to 10% by weight,
preferably 0.5 to 7.5% by weight and more preferably 1 to 5% by weight, based on the weight of the anionic
surfactant foam, and a foam of an aqueous alkali metal hydroxide, preferably sodium hydroxide, solution optionally
containing other detergent ingredients, more particularly nonionic surfactants.

A neutralizate foam as claimed in any of claims 21 to 25, characterized in that it is obtained by combining an
anionic surfactant add foam and a sodium hydroxide foam containing nonionic surfactants, the sodium hydroxide
foam containing 5 to 80% by weight, preferably 10 to 75% by weight and more preferably 25 to 70% by weight of
nonionic surfactant, based on the weight of the sodium hydroxide foam.

A neutralizate foam as claimed in any of claims 21 to 26, characterized in that it has surfactant contents of 20 to
99% by weight, preferably 60 to 95% by weight and more preferably 70 to 90% by weight, based on the weight of

21



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

28.

EP 1 123 382 B1
the foam.

The use of the neutralizate foams claimed in any of claims 21 to 27 as a granulation liquid in the production of
surfactant granules.

Revendications

10.

1.

12,

Procédé de préparation de granules ou produits granulés tensioactifs, dans lequel un tensioactif anionique sous
sa forme acide et un composant alcalin aqueux trés concentré sont traités séparément a lI'aide d'un milieu gazeux,
puis rassemblés et neutralisés, caractérisé en ce que aussi bien le tensioactif anionique sous sa forme acide
que le composant alcalin aqueux trés concentré sont rendus mousseux par le milieu gazeux et les mousses acides
et alcalines qui en résultent sont combinées en une mousse de produit de neutralisation, laquelle est ensuite
amenée sur un lit de matiéres solides déposé dans un mélangeur.

Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce qu'on utilise comme tensioactif anionique sous forme acide
une ou plusieurs substances du groupe des acides carboxyliques, des semiesters d'acide sulfurique et des acides
sulfoniques, de préférence du groupe des acides gras, des acides alkylsulfuriques gras et des acides alkylaryl-
sulfoniques.

Procédé selon I'une des revendications 1 ou 2, caractérisé en ce qu'on utilise comme tensioactif anionique sous
forme acide des acides alkylbenzénesulfoniques en Cg_44, de préférence en Cq_43.

Procédé selon I'une des revendications 1 a 3, caractérisé en ce qu'on mélange au tensioactif anionique sous
forme acide avant le moussage d'autres constituants de préférence acides d'agents de lavage et de détergents
dans des quantités de 0,1 a 40% en poids, de préférence de 1 a 15% en poids et en particulier de 2 a 10% en
poids, chaque fois sur base du poids du mélange a faire mousser.

Procédé selon les revendications 1 a 4, caractérisé en ce qu'on mélange au tensioactif anionique sous forme
acide avant le moussage des tensioactifs non ioniques dans des quantités de 0,1 a 40% en poids, de préférence
de 1 a 15% en poids et en particulier de 2 a 10% en poids, chaque fois sur base du poids du mélange a faire
mousser.

Procédé selon I'une des revendications 1 a 5, caractérisé en ce qu'on utilise comme composant alcalin aqueux
des solutions d'hydroxyde de métal alcalin, de préférence des solutions d'hydroxyde de sodium en concentrations
d'au moins 40% en poids de NaOH, de préférence d'au moins 50% en poids de NaOH et en particulier d'au moins
65% en poids de NaOH, chaque fois sur base du composant alcalin aqueux a faire mousser.

Procédé selon I'une des revendications 1 a 6, caractérisé en ce qu'on mélange au composant alcalin aqueux
avant le moussage d'autres constituants d'agents de lavage et de détergents dans des quantités de 0,1 a 80% en
poids, de préférence de 10 a 75% en poids et en particulier de 25 a 70% en poids, chaque fois sur base du poids
du mélange a faire mousser.

Procédé selon larevendication 7, caractérisé en ce qu'on mélange au composant alcalin aqueux avant le mélange
des tensioactifs, de préférence des tensioactifs anioniques et/ou non ioniques, et en particulier des alcools éthoxy-
Iés et/ou des savons.

Procédé selon I'une des revendications 1 a 8, caractérisé en ce que, pour la production de mousse a partir du
tensioactif anionique sous sa forme acide et du composant alcalin aqueux trés concentré, on utilise le milieu gazeux
chaque fois dans des quantités d'au moins 20% en volume, sur base de la quantité de liquide a faire mousser.
Procédé selon la revendication 9, caractérisé en ce que, pour le moussage, la quantité de gaz utilisée fait de un
a trois cent fois, de préférence de cing a deux cents fois et en particulier de dix a cent fois le volume de la quantité
de liquide a faire mousser.

procédé selon l'une des revendications 1 a 10, caractérisé en ce qu'on utilise comme milieu gazeux de l'air.

Procédé selon I'une des revendications 1 a 11, caractérisé en ce que les composants liquides a faire mousser
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présentent, avant le moussage, des températures de 20 a 100°C, de préférence de 30 a 90°C et en particulier de
50 a 75°C.

Procédé selon l'une des revendications 1 a 12, caractérisé en ce que la mousse de produit de neutralisation
présente des températures inférieures a 115°C, de préférence entre 50 et 95°C et en particulier entre 65 et 90°C.

Procédé selon l'une des revendications 1 a 13, caractérisé en ce que la mousse de produit de neutralisation
présente une densité (masse volumique) d'au maximum 0,80 gcm3, de préférence de 0,10 a 0,6 gcm3 et en
particulier de 0,3 a 0,55 gcm3.

Procédé selon I'une des revendications 1 a 14, caractérisé en ce que la mousse de produit de neutralisation
présente des grosseurs moyennes de pores inférieures a 10 mm, de préférence inférieures a 5 mm et en particulier
inférieures a 2 mm.

Procédé selon I'une des revendications 13 a 15, caractérisé en ce que la mousse de produit de neutralisation
remplit les critéres cités lors de I'addition dans le mélangeur.

Procédé selon I'une des revendications 1 a 16, caractérisé en ce que le lit de matiéres solides déposé dans le
mélangeur contient une ou plusieurs substances du groupe des adjuvants de lavage, en particulier des carbonates,
des sulfates et des silicates de métal alcalin, des zéolithes et des polyméres.

Procédé selon I'une des revendications 1 a 17, caractérisé en ce que la mousse de produit de neutralisation est
ajoutée dans un rapport pondéral mousse:matieres solides de 1:100 a 9:1, de préférence de 1:30 a 2:1 et en
particulier de 1:20 a 1:1 dans le lit de matiéres solides déposé dans le mélangeur.

Procédé selon I'une des revendications 1 a 18, caractérisé en ce que les granules tensioactifs présentent des
teneurs en tensioactifs supérieures a 10% en poids, de préférence supérieures a 15% en poids et en particulier
supérieures a 20% en poids, chaque fois sur base des granules, et présente des poids en vrac supérieurs a 600
g/l, de préférence supérieurs a 700 g/l et en particulier supérieurs a 800 g/I.

Procédé selon I'une des revendications 1 a 19, caractérisé en ce que les granules tensioactifs présentent une
répartition de grosseur de particules ou au moins 50% en poids, de préférence au moins 60% en poids et en
particulier au moins 70% en poids des particules possédent des grosseurs dans l'intervalle de 400 a 1 600 um.

Mousse de produit de neutralisation qu'on obtient par combinaison d'un tensioactif anionique sous sa forme acide
rendu mousseux avec un milieu gazeux et d'un composant alcalin aqueux trés concentré rendu mousseux avec
un milieu gazeux, caractérisée en ce que la mousse présente des grosseurs moyennes de pores inférieures a
10 mm, de préférence inférieures a 5 mm et en particulier inférieures a 2 mm.

Mousse de produit de neutralisation selon la revendication 21, caractérisée en ce que le milieu gazeux fait au
moins 20% en volume, sur base de la quantité de liquide mousseux.

Mousse de produit de neutralisation selon la revendication 22, caractérisé en ce que le milieu gazeux fait de une
a trois cents fois, de préférence cing a deux cents fois et en particulier dix a cent fois le volume de la quantité de
liquide mousseux.

Mousse de produit de neutralisation selon I'une des revendications 21 a 23, caractérisée en ce qu'elle est obtenue
par combinaison d'une mousse constituée d'un tensioactif sous sa forme acide qui contient le cas échéant d'autres
constituants de préférence acides d'agents de lavage et de détergents et d'une mousse constituée d'une solution
aqueuse d'hydroxyde de métal alcalin, de préférence d'hydroxyde de sodium qui contient le cas échéant d'autres
constituants d'agents de lavage et de détergents, en particulier des tensioactifs non ioniques.

Mousse de produit de neutralisation selon I'une des revendications 21 a 24, caractérisée en ce qu'elle est obtenue
par combinaison d'une mousse constituée d'un tensioactif anionique sous sa forme acide, qui contient des ten-
sioactifs non ioniques dans des quantités de 0,1 a 10% en poids, de préférence de 0,5 a 7,5% en poids et en
particulier de 1 a 5% en poids, chaque fois sur base du poids de la mousse d'acide tensioactif anionique, et d'une
mousse constituée d'une solution aqueuse d'hydroxyde de métal alcalin, de préférence d'hydroxyde de sodium
qui contient le cas échéant d'autres substances d'agents de lavage et de détergents, en particulier des tensioactifs
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non ioniques.

Mousse de produit de neutralisation selon I'une des revendications 21 a 25, caractérisée en ce qu'elle est obtenue
par combinaison d'une mousse d'acide tensioactif anionique et d'une mousse de soude caustique contenant des
tensioactif non ioniques, la mousse de soude caustique contenant 5 a 80% en poids, de préférence 10 a 75% en
poids et en particulier 25 a 70% en poids de tensioactif non ionique, chaque fois sur base du poids de la mousse
de soude caustique.

Mousse de produit de neutralisation selon I'une des revendications 21 a 26, caractérisée en ce qu'elle présente
des teneurs en tensioactifs de 20 a 99% en poids, de préférence de 60 a 95% en poids et en particulier de 70 a

90% en poids, chaque fois sur base du poids de la mousse.

Utilisation de mousses de produit de neutralisation selon I'une des revendications 21 a 27 comme liquide de gra-
nulation lors de la préparation de granules ou produits granulés tensioactifs.
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