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Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft Phosphat-Compounds, die sich zur Einarbeitung in Wasch- oder Reini-
gungsmittelformkdrper eignen, sowie Wasch- und Reinigungsmittelformkérper, die derartige Compounds enthalten.
Weiter wird ein Herstellverfahren fiir solche Phosphat-Compounds angegeben.

[0002] Im allgemeinen eignen sich Alkaliphosphate als phosphorhaltige Buildersubstanzen fiir Wasch- und Reini-
gungsmittel. Insbesondere werden Trinatriumphosphat, Tetranatriumdiphosphat, Dinatrium-dihydrogendiphosphat,
Pentanatriumtriphosphat, sogenanntes Natriumhexametaphosphat, oligomeres Trinatriumphosphat mit Oligomerisie-
rungsgraden im Bereich von 5 bis 1000, insbesondere 5 bis 50, sowie Gemische aus Natrium- und Kaliumsalzen
verwendet. Am haufigsten wird davon das Pentanatriumtriphosphat eingesetzt.

[0003] Bei der Einarbeitung von Pentanatriumtriphosphat (STP) in Wasch- oder Reinigungsmittel ist zu beachten,
daRk dessen Hydratation ein stark exergonischer Vorgang ist, der zu Uberhitzungen von Wasch- und Reinigungsmit-
telbestandteilen fihren kann. Dementsprechend wird die Hydratation des STP in der Regel zumindest teilweise vor
dem Mischen mit anderen Inhaltsstoffen durchgefiihrt.

[0004] Inder Offenlegungsschrift DE 29 13 145 wird ein kontinuierliches Verfahren zur Herstellung eines Reinigungs-
mittelgranulats beschrieben, bei dem wasserfreies Pentanatriumtriphosphat mit einem hohen Phase Il - Gehaltin einem
kontinuierlichen Mischer mit einer unterstéchiometrischen Menge Wasser bespriht wird. Nach einer Verweilzeit wird
das Phosphat in einem zweiten Mischer mit Natriumsilicat und ggf. Natriumcarbonat vermischt und unter erneutem
Wasserzusatz granuliert und anschliefend in einer wasserdampfgeséattigten Atmosphére 5 bis 15 min bewegt, bevor
das Produkt abgekuhlt wird.

[0005] In der Patentschrift DE 32 49 902 wird ein kontinuierliches Verfahren beschrieben, bei dem Pentanatriumtri-
phosphat mit einer mindestens stdchiometrischen Menge Wasser versetzt wird und anschlieRend in einem geschlos-
senen Behalter belassen wird, bis der Hydratationsgrad zumindest 70 % erreicht hat. AbschlieRend werden die Teilchen
auf einen bei 50°C abspaltbaren Wassergehalt von unter 5 Gew.-% getrocknet.

[0006] Die Sprihtrocknung eines Slurries aus einem wasserldslichen anorganischen Phosphat mit einem polymeren
Polycarboxylatist in der Patentanmeldung DE 38 18 660 beschrieben. Die resultierenden Hohlkugeln dienen als Trager
fur Niotensid, welches auf die Kugeln in Mengen von 2 bis 40 Gew.-% aufgespriht wird. Pentanatriumtriphosphat ist
dabei eines der geeigneten Phosphate.

[0007] Dokument GB-A-1466868 betrifft ein Verfahren zur Herstellung von pordsen granulierten Materialien und
nach dem Verfahren hergestellte Granulate, die in eine Reinigungsmittelformulierung eingebaut werden. Das zur Gra-
nulierung verwendete Pulver enthélt Alkalimetalltripolyphosphate und ein Bindemittel, z.B. Wasser. Dieses Bindemittel,
das zur Herbeiflihrung der Granulierung erforderlich ist, wird zugesetzt, nachdem das gepulverte Tripolyphosphat zu
einem kreisringformigen Bett ausgebildet worden ist; das granulierte Produkt wird dann in Bewegung gehalten und z.
B. in einem FlieRbett getrocknet.

[0008] Die deutsche Patentanmeldung DE-A-29 25 137 offenbart homogene, staubfreie und rieselfahige Wasch-
und Reinigungsmittelgranulate auf der Basis von Pentanatriumtripolyphosphat, die praktisch frei von Hydrolysepro-
dukten des Polyphosphats sind, sowie ein Verfahren zu deren kontinuierlichen Herstellung. Diese Granulate enthalten,
neben anderen Komponenten, 50 bis 80 Gew.-% Pentanatriumtripolyphosphat und 10 bis 25 Gew.-%, insbesondere
9 bis 19 Gew.-% Wasser. Das Verhaltnis von Ortho- und Natriumpyrophosphat zum Gesamtphosphat betragt 0,005
bis 0,08 Gew.-%.

[0009] Aus der deutschen Patentanmeldung DE-A-44 35 743 ist ein Verfahren zur Herstellung eines Mehrkompo-
nenten-Granulats zum Einsatz in Wasch- und Reinigungsmitteln bekannt, bei dem in einem kontinuierlichen Agglome-
riermischer eine pulverférmige Reinigungsmittelkomponente unter Zumischung eines Bindemittels zu Granulatteilchen
granuliert wird. AnschlieRend erfolgt die Trocknung in einer Trockenvorrichtung, beispielsweise in einem FlieRbett-
trockner. Ein nach diesem Verfahren hergestelltes phosphathaltiges Mehrkomponenten-Granulat enthalt 15 bis 50
Gew.-% Natriumtripolyphosphat und 3 bis 15 Gew.-% Wasser, insbesondere 4 bis 8 Gew.-% Wasser.

[0010] Eine granulare Zusammensetzung, die ein hydratbildendes Phosphat, vorzugsweise Pentanatriumtriphos-
phat, 0,1 - 23 Gew.-% Wasser sowie 2 bis 125 ppm Tensid enthalt wird in dem europaischen Patent EP-B-259 291
beschrieben. Hergestellt wird dieses Granulat beispielsweise in einem Mischer, in dem eine walirige Lésung des Ten-
sids auf das Phosphat gegeben wird. Erfindungswesentlich ist der Tensidgehalt, der dazu fuhrt, dal3 sich der Anteil
von freiem Wasser zu Hydratwasser im Produkt zugunsten des Hydratwassers verschiebt. Der Erhaltungsgrad des
Pentanatriumtriphosphats liegt mit diesem Verfahren zwischen 84 und 94 % des Phosphatgehaltes. Ein solch niedriger
Phosphaterhaltungsgrad und damit verbundener hoher Pyrophosphatgehalt fiihrt bei der Verwendung solcher Granu-
late beim Waschen von Geschirr zu unerwiinscht starker Glaskorrosion.

[0011] Jetztwurde gefunden, dal Phosphat-Compounds, die wenig Pyrophosphat enthalten, d.h. einen hohen Phos-
phaterhaltungsgrad aufweisen, und als Agglomerate vorliegen, sich hervorragend zur Einarbeitung in Formkdrper von
Wasch- und Reinigungsmitteln eignen und dabei sogar das Aufléseverhalten dieser Formkoérper verbessern.

[0012] Ein erster Gegenstand der Erfindung sind dementsprechend Phosphat-Compounds zum Einsatz in Wasch-
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oder Reinigungsmitteln, die mindestens 50 Gew.-% Pentanatriumtriphosphat, weniger als 5 Gew.-% Natriumpyrophos-
phat sowie maximal 18 Gew.-% Wasser enthalten und als Agglomerate aus Primarteilchen vorliegen.

[0013] Aufgrund seines hohen Calciumbindevermdgens ist das Pentanatriumtriphosphat (STP), welches in kristal-
liner Form wasserfrei oder als Hexahydrat vorliegt, von besonderem Interesse als Builder in Wasch- und Reinigungs-
mitteln, und soll dementsprechend als Hauptbestandteil in den erfindungsgemafRen Compounds enthalten sein. Der
Gehalt an STP betragt zumindest 50 Gew.-%, vorzugsweise Uber 70 Gew.-% und besonders bevorzugt sogar mehr
als 80 Gew.-% der gesamten Compounds.

[0014] Aufgrund des erwilinschten hohen Gehalts an STP soll der Gehalt der Compounds an anderen Phosphaten,
insbesondere Ortho-, Meta- und Pyrophosphaten niedrig sein. Bevorzugt sind weniger als 5 Gew.-% insbesondere
sogar weniger als 3 Gew.-% dieser Phosphate in dem Compound enthalten. Ausgedriickt wird der Anteil dieser Phos-
phate Gber den Erhaltungsgrad des Pentanatriumtriphosphats in dem Compound (STP-Erhaltungsgrad). Er betragt
vorzugsweise mindestens 95 %, besonders bevorzugt sogar mindestens 97 %. Insbesondere ein hoher Pyrophospha-
tanteil fihrt beim Einsatz solcher Compounds in Geschirrspilmitteln zu einer unerwiinschten Verstarkung der Glas-
korrosion. Derartige Nachteile vermeiden die erfindungsgemafen Compounds, in denen weniger als 5 Gew.-% Natri-
umpyrophosphat enthalten ist, wobei es bevorzugt ist, wenn der Natriumpyrophosphatgehalt sogar unter 3 Gew.-%
oder noch niedriger liegt.

[0015] Neben Phosphat enthalt das Compound einen Anteil an Wasser, der maximal 18 Gew.-% betragen kann.
Bevorzugte Compounds enthalten Wasser jedoch zu maximal 15 Gew.-%, wobei ein Wassergehalt von maximal 13
Gew.-% ebenfalls bevorzugt sein kann. Sollen besonders phosphatreiche Compounds hergestellt werden, so kann
sogar ein Wassergehalt von maximal 11 Gew.-% bevorzugt sein. Das Wasser liegt in den Compounds zum gréften
Teil als Hydratwasser vor. Dabei betragt der Gehalt an Pentanatriumtriphosphat-hexahydrat bevorzugt zwischen 20
und 70 Gew.-% des Gehalts an Pentanatriumtriphosphat insgesamt. Der Gehalt der Compounds an freiem Wasser,
d.h. nicht als Hydratwasser gebundenem Wasser, soll mdglichst niedrig sein. Er betragt vorzugsweise maximal 5 Gew.-
%, wobei Gehalte an freiem Wasser von maximal 3 Gew.-% besonders bevorzugt sein kdnnen. In einer besonderen,
bevorzugten Ausfiihrungsform soll der Gehalt an freiem Wasser sogar unter 1,5 Gew.-% betragen. Das freie Wasser
wird bereits unterhalb von 100°C abgegeben und kann daher bei dieser Temperatur bestimmt werden.

[0016] Neben diesen Bestandteilen kénnen die Compounds weitere Inhaltsstoffe von Waschund/oder Reinigungs-
mitteln enthalten. Dies kénnen vorzugsweise Substanzen sein, die Cobuildereigenschaften aufweisen. Hier sind in
erster Linie Polycarboxylate, insbesondere polymere Polycarboxylate, und Phosphonate zu nennen.

[0017] Geeignete polymere Polycarboxylate sind beispielsweise die Natriumsalze der Polyacrylsdure oder der Po-
lymethacrylsaure, beispielsweise solche mit einer relativen Molekllmasse von 500 bis 70000 g/mol. Bei den fir poly-
mere Polycarboxylate angegebenen Molmassen handelt es sich im Sinne dieser Schrift um gewichtsmittlere Molmas-
sen M,, der jeweiligen Sdureform, die grundsétzlich mittels Gelpermeationschromatographie (GPC) bestimmt wurden,
wobei ein UV-Detektor eingesetzt wurde. Die Messung erfolgte dabei gegen einen externen Polyacrylsdure-Standard,
der aufgrund seiner strukturellen Verwandtschaft mit den untersuchten Polymeren realistische Molgewichtswerte lie-
fert. Diese Angaben weichen deutlich von den Molgewichtsangaben ab, bei denen Polystyrolsulfonsauren als Standard
eingesetzt werden. Die gegen Polystyrolsulfonsduren gemessenen Molmassen sind in der Regel fast doppelt so hoch,
wie die in dieser Schrift angegebenen Molmassen. Geeignete Polymere sind insbesondere Polyacrylate, die bevorzugt
eine Molekiilmasse von 2000 bis 20000 g/mol aufweisen. Aufgrund ihrer Gberlegenen Léslichkeit kénnen aus dieser
Gruppe wiederum die kurzkettigen Polyacrylate, die Molmassen von 2000 bis 10000 g/mol, und besonders bevorzugt
von 3000 bis 5000 g/mol, aufweisen, bevorzugt sein. Geeignet sind weiterhin copolymere Polycarboxylate, insbeson-
dere solche der Acrylsdure mit Methacrylsdure und der Acrylsaure oder Methacrylsdure mit Maleinséure. Als besonders
geeignet haben sich Copolymere der Acrylsdure mit Maleinsgure erwiesen, die 50 bis 90 Gew.-% Acrylsdure und 50
bis 10 Gew.-% Maleinséaure enthalten. lhre relative Molekilmasse, bezogen auf freie Sauren, betragt im allgemeinen
2000 bis 70000 g/mol, vorzugsweise 20000 bis 50000 g/mol und insbesondere 30000 bis 40000 g/mol. Derartige
polymere Polycarboxylate sind in den Compounds vorzugsweise enthalten, da sie nicht nur als Cobuilder wirksam
sind, sondern auch als Agglomerationshilfsmittel dienen kénnen. Der Gehalt der Compounds an (co-)polymeren Po-
lycarboxylaten betragt vorzugsweise 0,5 bis 20 Gew.-%, insbesondere 3 bis 15 Gew.-%.

[0018] Zur Verbesserung der Wasserloslichkeit kdnnen die Polymere auch Allylsulfonsauren, wie beispielsweise in
der EP-B-727448 Allyloxybenzolsulfonsdure und Methallylsulfonséure, als Monomer enthalten. Insbesondere bevor-
zugt sind auch biologisch abbaubare Polymere aus mehr als zwei verschiedenen Monomereinheiten, beispielsweise
solche, die gemal der DE-A-43 00 772 als Monomere Salze der Acrylsdure und der Maleinsaure sowie Vinylalkohol
bzw. Vinylalkohol-Derivate oder gemaR der DE-C-42 21 381 als Monomere Salze der Acrylsdure und der 2-Alkylallyl-
sulfonsaure sowie Zucker-Derivate enthalten. Weitere bevorzugte Copolymere sind solche, die in den deutschen Pa-
tentanmeldungen DE-A-43 03 320 und DE-A-44 17 734 beschrieben werden und als Monomere vorzugsweise Acrolein
und Acrylsdure/Acrylsauresalze bzw. Acrolein und Vinylacetat aufweisen.

[0019] Als Phosphonate kdnnen insbesondere Hydroxyalkan- und Aminoalkanphosphonate enthalten sein. Unter
den Hydroxyalkanphosphonaten ist das 1-Hydroxyethan-1,1-diphosphonat (HEDP) von besonderer Bedeutung als
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Cobuilder. Es wird vorzugsweise als Natriumsalz eingesetzt, wobei das Dinatriumsalz neutral und das Tetranatriumsalz
alkalisch (pH 9) reagiert. Als Aminoalkanphosphonate kommen vorzugsweise Ethylendiamintetramethylenphosphonat
(EDTMP), Diethylentriaminpentamethylenphosphonat (DTPMP) sowie deren héhere Homologe in Frage. Sie werden
vorzugsweise in Form der neutral reagierenden Natriumsalze, z. B. als Hexanatriumsalz der EDTMP bzw. als Hepta-
und Octa-Natriumsalz der DTPMP, eingesetzt. Als Builder wird dabei aus der Klasse der Phosphonate bevorzugt HEDP
verwendet, und ist dementsprechend auch dann bevorzugt in den Compounds enthalten, wenn diese Compounds als
Buildercompounds ausgelegt sind, d.h. als vorwiegende oder alleinige Builder in Wasch- oder Reinigungsmitteln ge-
eignet sind. Die Aminoalkanphosphonate besitzen ein deutlich geringeres Calciumbindevermdgen als HEDP, werden
jedoch aufgrund ihres Schwermetallbindevermdégens zur Bleichstabilisierung verwendet. Dementsprechend kann es,
insbesondere wenn die Compounds zusammen mit Bleiche verwendet werden sollen auch bevorzugt sein, dafl Ami-
noalkanphosphonate, insbesondere DTPMP, oder Mischungen aus den genannten Phosphonaten enthalten sind. Der
Gehalt der Compounds an Phosphonaten insgesamt betragt vorzugsweise 0,3 bis 20 Gew.-%.

[0020] Auch wenn die Compounds als Buildercompounds ausgelegt sind, ist es bevorzugt, dal diese Compounds
keine Silicate, insbesondere keine Natriumsilicate, oder unldsliche Aluminosilicate enthalten. Dementsprechend eig-
nen sich die Compounds vorwiegend zum Einsatz in Mitteln, die als Hauptbuilder Phosphat enthalten. Sollen in den
Mitteln weitere anorganische Builder enthalten sein, so werden diese bevorzugt getrennt von den Phosphatcompounds
eingebracht. Auch andere Inhaltsstoffe von Wasch- und Reinigungsmitteln, insbesondere Tenside, kénnen in den Com-
pounds enthalten sein, wobei sie bevorzugt jedoch nur in geringen Mengen oder gar nicht enthalten sind. Insbesondere
die haufig als Granulierhilfsmittel verwendeten Niotenside sind in den Compounds vorzugsweise nicht enthalten.
[0021] Wesentlich fir die erfindungsgemafien Eigenschaften der Compounds ist ihre Form. Sie liegen als Agglome-
rate vor, die aus Primarteilchen gebildet werden. Die mittlere Teilchengré3e der Agglomerate, wie sie aus einer Sieb-
analyse hervorgeht, liegt dabei vorzugsweise in dem Bereich von 0,2 bis 1,0 mm, insbesondere in dem Bereich von
0,3 bis 0,8 mm. Der mittlere Durchmesser der Primarteilchen ist in bevorzugten Ausflihrungsformen dabei etwa um
einen Faktor 5, vorzugsweise sogar um einen Faktor 10, geringer als die mittlere TeilchengrofRe der Agglomerate.
Aufgrund dieser besonderen Struktur sind die Compounds selbst leicht und schnell I16slich. Die Compounds weisen
Ublicherweise ein Schittgewicht in dem Bereich 600 bis 1000 g/I auf, wobei das Schuttgewicht der Compounds vor-
zugsweise zwischen 700 und 900 g/l liegt. Diese besondere Form der Compounds stellt auch besondere Anforderun-
gen an ein Herstellverfahren fir derartige Compounds.

[0022] Ein zweiter Gegenstand der Erfindung ist dementsprechend ein Verfahren zur Herstellung solcher Phos-
phat-Compounds, das dadurch gekennzeichnet ist, dal® wasserfreies, pulverférmiges Pentanatriumtriphosphat in ei-
nem Hochgeschwindigkeitsmischer mit 12 bis 28 Gew.-% Wasser, bezogen auf das Pentanatriumtriphosphat, und
gegebenenfalls weiteren Inhaltsstoffen von Wasch- und/oder Reinigungsmitteln agglomeriert wird und das Agglomerat
unmittelbar anschliefend in einer FlieRbetttrocknung bei einer Produkttemperatur unter 50°C auf einen Gehalt an
freiem Wasser von unter 5 Gew.-% getrocknet wird.

[0023] Unter pulverférmigem, wasserfreiem Pentanatriumtriphosphat (STP) werden dabei handelsiibliche Pentana-
triumtriphosphat-Qualitaten verstanden, die maximal 1 Gew.-% Feuchtigkeit enthalten kdnnen. Von der wasserfreien
Form des STP existieren zwei Modifikationen, die als Phase | bezeichnete, bei Raumtemperatur metastabile Hoch-
temperaturmodifikation sowie die bei Raumtemperatur stabile Phase Il. Diese beiden Phasen unterscheiden sich auch
hinsichtlich ihrer Hydratationsgeschwindigkeit. Phase | nimmt Wasser wesentlich schneller auf als Phase II. Aufgrund
der wahrend des Hydratationsprozesses frei werdenden Warme erhitzt sich Pentanatriumtriphosphat wahrend dieses
Prozesses unter Umstanden so stark, dal es zur Zersetzung des Triphosphats kommt. Da diese Zersetzung uner-
wiinscht ist, ist bei den meisten Hydratationsverfahren fiir STP ein bestimmtes Verhéltnis von Phase | zu Phase Il
erforderlich, um eine zu starke Erhitzung zu vermeiden. In der Regel muR Uberwiegend Phase Il vorliegen, damit eine
Zersetzung des STP wahrend der Hydratation verhindert werden kann. Das vorliegende Verfahren ist weitgehend
unabhéngig vom Anteil der beiden Phasen, es kann mit jedem beliebigen Verhaltnis von Phase | zu Phase Il durch-
gefuhrt werden. Sollen besonders hohe Triphosphaterhaltungsgrade erreicht werden, so ist es jedoch durchaus auch
bei diesem Verfahren vorteilhaft, wenn mehr als 50 Gew.-% des Phosphats als Phase Il vorliegen.

[0024] Das Phosphatpulver wird in einen Hochgeschwindigkeitsmischer gegeben, der vorzugsweise als Freifallmi-
scher gestaltet ist. Der Ausdruck "Hochgeschwindigkeit" meint dabei, daf} derartige Mischer mit einer Geschwindigkeit
von mehreren Umdrehungen pro Sekunde, vorzugsweise iber 1500 Umin-1, mischen. Die Verweildauer des Phosphats
betragt dabei in dem Mischer nur kurze Zeit, vorzugsweise weniger als 20 Sekunden; wenn als Mischer ein Freifall-
mischer eingesetzt wird, vorzugsweise sogar weniger als 2 Sekunden, insbesondere weniger als 1,5 Sekunden. Wah-
rend dieser Zeit wird das Phosphatpulver mit Wasser oder einer walirigen Lésung bespriiht, wobei 12 bis 28 Gew.-%,
vorzugsweise 15 bis 20 Gew.-%, des Phosphatgewichts als Wasser aufgebracht wird. In einer speziellen Variante des
Verfahrens werden weniger als 18 Gew.-% Wasser aufgebracht.

[0025] Werden dem Phosphat noch weitere, bereits oben beschriebene Inhaltsstoffe von Wasch- und/oder Reini-
gungsmitteln zugemischt, so werden diese in einer Ausfihrungsform der Erfindung in trockener Form mit dem was-
serfreien Phosphatpulver vermischt und anschlieRend in den Hochgeschwindigkeitsmischer eingebracht. In einer an-
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deren, bevorzugten Ausfihrungsform wird eine walrige Losung mindestens eines der Inhaltsstoffe zum Aufspriihen
im Hochgeschwindigkeitsmischer eingesetzt. Dabei kénnen andere Inhaltsstoffe bereits trocken mit dem Phosphat
vermischt worden sein.

[0026] Aus dem Mischer wird das feuchte Compound ohne Zeitverlust in eine Trockeneinrichtung, die als FlieRbett-
trocknung gestaltet ist, Gberfihrt. Im einfachsten Fall, wenn ein Freifallmischer verwendet wird, fallt das Compound
direkt aus dem Mischer auf das FlieRbett. Die Trocknung in dem FlieRbett erfolgt unter milden Bedingungen, wobei
die Produkttemperatur wahrend des gesamten Prozesses unter 60°C vorzugsweise sogar unter 45°C liegt. Dies wird
durch geeignete Wahl der Zulufttemperatur erreicht. Dabei ist die optimale Zulufttemperatur abhéngig von der Dimen-
sion des FlieRbettes und der zugefiihrten Luftmenge ist. Es hat sich jedoch gezeigt, dall im allgemeinen mit einer
Zulufttemperatur von maximal 130°C eine Uberhitzung des Produktes vermieden werden kann. Vorzugsweise liegt
die Zulufttemperatur jedoch maximal bei 100°C. In einer Ausfiihrungsform wird dabei die frei werdende Hydratations-
warme des Triphosphats zur Trocknung genutzt und die Zuluft nicht vorgeheizt. Aber auch wenn vorgeheizte Zuluft
zugefuhrt wird, so hat das Verfahren dennoch immer den Vorteil, die Hydratationswarme gleichzeitig zur Trocknung
zu nutzen und dementsprechend mit im Vergleich zu anderen Verfahren wenig zusatzlich zugefiihrter Energie auszu-
kommen. Durch diese milden Bedingungen, insbesondere die niedrige Produkttemperatur, wird eine Zersetzung des
Triphosphats weitgehend unterbunden. Nach der Trocknung liegen vorzugsweise noch mindestens 95 Gew.-% des
Phosphats als Triphosphat vor. Dabei erfolgt die Trocknung so lange, bis der Gehalt an freiem Wasser bei maximal 5
Gew.-%, vorzugsweise bei maximal 3 Gew.-%, liegt. In der Regel liegt die dazu erforderliche Verweildauer des Agglo-
merats in dem FlieRbetttrockner zwischen 30 und 60 Minuten.

[0027] An die FlieBbetttrocknung kann sich eine Rickfiihrung anschlieRen. Feinanteile kénnen gegebenenfalls zu-
sammen mit den Filterstduben aus dem FlieRbetttrockner wiederum der Agglomerationsstufe zugefiihrt werden, wah-
rend Grobkorn vor der Riickfiihrung bevorzugt in einer Hammermiihle zermahlen wird und der FlieRbetttrocknung nach
mindestens einem Drittel der Wegstrecke, vorzugsweise nach iber zwei Dritteln der Strecke, wieder zugefiihrt wird.

[0028] Das vorstehend beschriebene Phosphat-Compound eignet sich hervorragend zur Inkorporation in Wasch-
und Reinigungsmittelformkdrper wie beispielsweise Waschmittelformkorper fir das Waschen von Textilien, Reini-
gungsmittelformkdrper fir das maschinelle Geschirrspiilen oder die Reinigung harter Oberflachen, Bleichmittelform-
kérper zum Einsatz in Wasch- oder Geschirrsplilmaschinen, Wasserenthartungsformkdérper oder Fleckensalztabletten.
[0029] Ein weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist daher die Verwendung von Phosphat-Compounds,
die nach Abmischung mit feinteiligen Aufbereitungskomponenten in an sich bekannter Weise zu Wasch- und Reini-
gungsmittelformkdrpern verpref3t werden, zur Stabilitdts- und Léslichkeitsverbesserung von Wasch- und Reinigungs-
mittelformk&rpern. Durch den Einsatz der erfindungsgeméaRen Phosphat-Compounds, die nach Abmischung mit wei-
teren Komponenten zu Wasch- und Reinigungsmittelformkdrpern verpref3t werden, kénnen die physikalischen Eigen-
schaften der Formkdrper, insbesondere die mechanische Stabilitat und das Léslichkeitsverhalten, deutlich verbessert
werden. Hierdurch lassen sich mit niedrigen Pref3driicken Wasch- und Reinigungsmittelformkérper herstellen, die eine
ausreichende mechanische Stabilitdt bei Verpackung, Transport und Handhabung aufweisen, Gegenliber dem Einsatz
herkdmmlicher Phosphate kdnnen auf diese Weise gleich stabile Tabletten bei niedrigeren PreRdriicken hergestellt
werden, so dal® der Verschleil an den Tablettiermaschinen deutlich verringert und deren Lebenszeit verlangert wird.
[0030] Ein weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind auch Wasch- und Reinigungsmittelformkérper aus
verdichtetem teilchenférmigen Wasch- , und Reinigungsmittel, die ein erfindungsgeméafRes Phosphat-Compound ent-
halten.

[0031] Esist hierbei selbstverstandlich mdglich, die erfindungsgemaflen Phosphat-Compounds in Mischung mit her-
kémmlichen und handelstblichen Phosphaten einzusetzen. Vorzugsweise stammt aber der Grofteil des in den Form-
kérpern enthaltenen Phosphats aus den erfindungsgeméafien Phosphat-Compounds. Wasch- und Reinigungsmittel-
formkdrper, die mindestens 80 Gew.-%, vorzugsweise mindestens 90 Gew.-% und besonders bevorzugt die Gesamt-
menge der im Formkdrper enthaltenen Phosphatmenge in Form von erfindungsgeméafRen Phosphat-Compounds ent-
halten, sind daher bevorzugt.

[0032] Die Phosphat-Compounds kdénnen je nach Verwendungszweck der erfindungsgemafen Wasch- und Reini-
gungsmittelformkorper in variierenden Mengen in den Formkdrpern enthalten sein. Hierbei sind Wasch- und Reini-
gungsmittelformkérper bevorzugt, die, bezogen auf das Gewicht des Formkérpers, 10 bis 90 Gew.-%, vorzugsweise
20 bis 80 Gew.-% und insbesondere 25 bis 70 Gew.-% des Phosphat-Compounds enthalten.

[0033] Um den Zerfall hochverdichteter Formkdrper zu erleichtern, ist es mdglich, Desintegrationshilfsmittel, soge-
nannte Tablettensprengmittel, in diese einzuarbeiten, um die Zerfallszeiten zu verkurzen. Unter Tablettensprengmitteln
bzw. Zerfallsbeschleunigern werden gemaf Rémpp (9. Auflage, Bd. 6, S. 4440) und Voigt "Lehrbuch der pharmazeu-
tischen Technologie" (6. Auflage, 1987, S. 182-184) Hilfsstoffe verstanden, die flir den raschen Zerfall von Tabletten
in Wasser oder Magensaft und fir die Freisetzung der Pharmaka in resorbierbarer Form sorgen.

[0034] Diese Stoffe, die auch aufgrund ihrer Wirkung als "Spreng"mittel bezeichnet werden, vergréern bei Wasser-
zutritt ihr Volumen, wobei einerseits das Eigenvolumen vergréert (Quellung), andererseits auch Gber die Freisetzung
von Gasen ein Druck erzeugt werden kann, der die Tablette in kleinere Partikel zerfallen 1a13t. Altbekannte Desintegra-
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tionshilfsmittel sind beispielsweise Carbonat/Citronensaure-Systeme, wobei auch andere organische S&uren einge-
setzt werden kdnnen. Quellende Desintegrationshilfsmittel sind beispielsweise synthetische Polymere wie Polyvinyl-
pyrrolidon (PVP) oder naturliche Polymere bzw. modifizierte Naturstoffe wie Cellulose und Starke und ihre Derivate,
Alginate oder Casein-Derivate.

[0035] In einer bevorzugten Variante der Erfindung enthalten die Wasch- und Reinigungsmittelformkorper keinerlei
Desintegrationshilfsmittel. Sie weisen alleine durch die Einarbeitung des erfindungsgeméaRen Phosphatcompounds
eine ausreichend hohe Auflésegeschwindigkeit auf.

[0036] In einer anderen, ebenfalls bevorzugten Variante enthalten die Wasch- und Reinigungsmittelformkérper 0,5
bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 3 bis 7 Gew.-% und insbesondere 4 bis 6 Gew.-% eines oder mehrerer Desintegrations-
hilfsmittel, jeweils bezogen auf das Formkd&rpergewicht.

[0037] Als bevorzugte Desintegrationsmittel werden im Rahmen der vorliegenden Erfindung Desintegrationsmittel
auf Cellulosebasis eingesetzt, so dal bevorzugte Wasch- und Reinigungsmittelformkérper ein solches Desintegrati-
onsmittel auf Cellulosebasis in Mengen von 0,5 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 3 bis 7 Gew.-% und insbesondere 4 bis
6 Gew.-% enthalten. Reine Cellulose weist die formale Bruttozusammensetzung (CgH4705),, auf und stellt formal be-
trachtet ein §-1,4-Polyacetal von Cellobiose dar, die ihrerseits aus zwei Molekiilen Glucose aufgebaut ist. Geeignete
Cellulosen bestehen dabei aus ca. 500 bis 5000 Glucose-Einheiten und haben demzufolge durchschnittliche Molmas-
sen von 50.000 bis 500.000. Als Desintegrationsmittel auf Cellulosebasis verwendbar sind im Rahmen der vorliegenden
Erfindung auch Cellulose-Derivate, die durch polymeranaloge Reaktionen aus Cellulose erhéltlich sind. Solche che-
misch modifizierten Cellulosen umfassen dabei beispielsweise Produkte aus Veresterungen bzw. Veretherungen, in
denen Hydroxy-Wasserstoffatome substituiert wurden. Aber auch Cellulosen, in denen die Hydroxy-Gruppen gegen
funktionelle Gruppen, die nicht lber ein Sauerstoffatom gebunden sind, ersetzt wurden, lassen sich als Cellulose-
Derivate einsetzen. In die Gruppe der Cellulose-Derivate fallen beispielsweise Alkalicellulosen, Carboxymethylcellu-
lose (CMC), Celluloseester und -ether sowie Aminocellulosen. Die genannten Cellulosederivate werden vorzugsweise
nicht allein als Desintegrationsmittel auf Cellulosebasis eingesetzt, sondern in Mischung mit Cellulose verwendet. Der
Gehalt dieser Mischungen an Cellulosederivaten betrégt vorzugsweise unterhalb 50 Gew.-%, besonders bevorzugt
unterhalb 20 Gew.-%, bezogen auf das Desintegrationsmittel auf Cellulosebasis. Besonders bevorzugt wird als Des-
integrationsmittel auf Cellulosebasis reine Cellulose eingesetzt, die frei von Cellulosederivaten ist.

[0038] Die als Desintegrationshilfsmittel eingesetzte Cellulose wird vorzugsweise nicht in feinteiliger Form einge-
setzt, sondern vor dem Zumischen zu den zu verpressenden Vorgemischen in eine grobere Form Uberfihrt, beispiels-
weise granuliert oder kompaktiert. Wasch- und Reinigungsmittelformkérper, die Sprengmittel in granularer oder gege-
benenfalls cogranulierter Form enthalten, werden in den deutschen Patentanmeldungen DE 197 09 991 und DE 197
10 254 sowie der internationalen Patentanmeldung WO98/40463 beschrieben. Diesen Schriften sind auch nahere
Angaben zur Herstellung granulierter, kompaktierter oder cogranulierter Cellulosesprengmittel zu entnehmen. Die Teil-
chengréRen solcher Desintegrationsmittel liegen zumeist oberhalb 200 um, vorzugsweise zu mindestens 90 Gew.-%
zwischen 300 und 1600 um und insbesondere zu mindestens 90 Gew.-% zwischen 400 und 1200 um. Die vorstehend
genannten und in den zitierten Schriften naher beschriebenen groberen Desintegrationshilfsmittel auf Cellulosebasis
sind im Rahmen der vorliegenden Erfindung bevorzugt als Desintegrationshilfsmittel einzusetzen und im Handel bei-
spielsweise unter der Bezeichnung Arbocel® TF-30-HG von der Firma Rettenmaier erhéltlich.

[0039] Als weiteres Desintegrationsmittel auf Cellulosebasis oder als Bestandteil dieser Komponente kann mikro-
kristalline Cellulose verwendet werden. Diese mikrokristalline Cellulose wird durch partielle Hydrolyse von Cellulosen
unter solchen Bedingungen erhalten, die nur die amorphen Bereiche (ca. 30% der Gesamt-Cellulosemasse) der Cel-
lulosen angreifen und vollstdndig aufldsen, die kristallinen Bereiche (ca. 70%) aber unbeschadet lassen. Eine nach-
folgende Desaggregation der durch die Hydrolyse entstehenden mikrofeinen Cellulosen liefert die mikrokristallinen
Cellulosen, die PrimarteilchengréfRen von ca. 5 um aufweisen und beispielsweise zu Granulaten mit einer mittleren
TeilchengréRe von 200 um kompaktierbar sind.

[0040] Im Rahmen der vorliegenden Erfindung bevorzugte Wasch- und Reinigungsmittelformkdrper enthalten zu-
satzlich ein Desintegrationshilfsmittel, vorzugsweise ein Desintegrationshilfsmittel auf Cellulosebasis, vorzugsweise
in granularer, cogranulierter oder kompaktierter Form, in Mengen von 0,5 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise von 3 bis 7
Gew.-% und insbesondere von 4 bis 6 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Formkdrpergewicht,.

[0041] Neben den genannten Bestandteilen Phosphat-Compound und Desintegrationshilfsmittel kdnnen die erfin-
dungsgemafien Wasch- und Reinigungsmittelformkdrper zusatzlich einen oder mehrere Stoffe aus den Gruppen der
Bleichmittel, Bleichaktivatoren, Enzyme, pH-Stellmittel, Duftstoffe, Parfumtrager, Fluoreszenzmittel, Farbstoffe,
Schauminhibitoren, Silikondle, Antiredepositionsmittel, optischen Aufheller, Vergrauungsinhibitoren, Farbibertra-
gungsinhibitoren, Korrosionsinhibitoren und Silberschutzmittel enthalten. Diese Stoffe werden nachfolgend beschrie-
ben.

[0042] Unter den als Bleichmittel dienenden, in Wasser H,0, liefernden Verbindungen haben das Natriumperborat-
tetrahydrat, das Natriumperboratmonohydrat und das Natriumpercarbonat besondere Bedeutung. Weitere brauchbare
Bleichmittel sind beispielsweise Peroxypyrophosphate, Citratperhydrate sowie H,O, liefernde persaure Salze oder
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Persauren, wie Perbenzoate, Peroxophthalate, Diperazelainsaure, Phthaloiminopersaure oder Diperdodecandisaure.
Auch beim Einsatz der Bleichmittel ist es mdglich, auf den Einsatz von Tensiden und/oder Geriststoffen zu verzichten,
so dal reine Bleichmitteltabletten herstellbar sind. Sollen solche Bleichmitteltabletten zur Textilwasche eingesetzt wer-
den, ist eine Kombination von Natriumpercarbonat mit Natriumsesquicarbonat bevorzugt, unabhangig davon, welche
weiteren Inhaltsstoffe in den Formkorpern enthalten sind. Werden Reinigungs- oder Bleichmitteltabletten flir das ma-
schinelle Geschirrspllen hergestellt, so kdnnen auch Bleichmittel aus der Gruppe der organischen Bleichmittel einge-
setzt werden. Typische organische Bleichmittel sind die Diacylperoxide, wie z.B. Dibenzoylperoxid. Weitere typische
organische Bleichmittel sind die Peroxyséauren, wobei als Beispiele besonders die Alkylperoxysauren und die Arylper-
oxysauren genannt werden. Bevorzugte Vertreter sind (a) die Peroxybenzoesaure und ihre ringsubstituierten Derivate,
wie Alkylperoxybenzoesauren, aber auch Peroxy-o-Naphtoesdure und Magnesium-monoperphthalat, (b) die aliphati-
schen oder substituiert aliphatischen Peroxyséuren, wie Peroxylaurinsadure, Peroxystearinsaure, e-Phthalimidoperoxy-
capronsaure [Phthaloiminoperoxyhexansaure (PAP)], o-Carboxybenzamidoperoxycapronsaure, N-nonenylamidope-
radipinsdure und N-nonenylamidopersuccinate, und (c) aliphatische und araliphatische Peroxydicarbonsauren, wie
1,12-Diperoxycarbonsaure, 1,9-Diperoxyazelainsaure, Diperocysebacinsaure, Diperoxybrassylsaure, die Diperoxy-
phthalsduren, 2-Decyldiperoxybutan-1,4-disaure, N,N-Terephthaloyl-di(6-aminopercapronsaue) kdénnen eingesetzt
werden.

[0043] Als Bleichmittel in Formkorpern fiir das maschinelle Geschirrsplilen kdnnen auch Chlor oder Brom freiset-
zende Substanzen eingesetzt werden. Unter den geeigneten Chlor oder Brom freisetzenden Materialien kommen bei-
spielsweise 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.
[0044] Um beim Waschen oder Reinigen bei Temperaturen von 60 °C und darunter eine verbesserte Bleichwirkung
zu erreichen, kdnnen Bleichaktivatoren in die erfindungsgemafen Wasch- und Reinigungsmittelformkorper eingear-
beitet werden. Als Bleichaktivatoren kénnen Verbindungen, die unter Perhydrolysebedingungen aliphatische Peroxo-
carbonsauren mit vorzugsweise 1 bis 10 C-Atomen, insbesondere 2 bis 4 C-Atomen, und/oder gegebenenfalls sub-
stituierte Perbenzoesaure ergeben, eingesetzt werden. Geeignet sind Substanzen, die O- und/oder N-Acylgruppen
der genannten C-Atomzahl und/oder gegebenenfalls substituierte Benzoylgruppen 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, insbesondere Tetraacetylglykoluril (TA-
GU), N-Acylimide, insbesondere N-Nonanoylsuccinimid (NOSI), acylierte Phenolsulfonate, insbesondere n-Nonanoyl-
oder Isononanoyloxybenzolsulfonat (n- bzw. iso-NOBS), Carbonsaureanhydride, insbesondere Phthalsaureanhydrid,
acylierte mehrwertige Alkohole, insbesondere Triacetin, Ethylenglykoldiacetat und 2,5-Diacetoxy-2,5-dihydrofuran.
[0045] Zusatzlich zu den konventionellen Bleichaktivatoren oder an deren Stelle kénnen auch sogenannte Bleich-
katalysatoren in die Formkérper eingearbeitet werden. Bei diesen Stoffen handelt es sich um bleichverstarkende Uber-
gangsmetallsalze bzw. Ubergangsmetallkomplexe wie beispielsweise Mn-, Fe-, Co-, Ru - oder Mo-Salenkomplexe
oder -carbonylkomplexe. 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.

[0046] 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 schiitzen. Der Anteil der Enzyme, Enzymmischungen oder En-
zymgranulate in den erfindungsgemafen Formkoérpern kann beispielsweise etwa 0,1 bis 5 Gew.-%, vorzugsweise 0,1
bis etwa 2 Gew.-% betragen. Zu den am haufigsten verwendeten Enzymen gehdren Lipasen, Amylasen, Cellulasen
und Proteasen. Bevorzugte Proteasen sind z. B. BLAP®140 der Fa. Biozym, Optimase®-M-440 und Opticlean®-M-
250 der Fa. Solvay Enzymes; Maxacal®CX und Maxapem® oder Esperase® der Fa. Gist Brocades oder auch Savi-
nase® der Fa. Novo. Besonders geeignete Cellulasen und Lipasen sind Celluzym® 0,7 T und Lipolase® 30 T der Fa.
Novo Nordisk. Besondere Verwendung als Amylasen finden Duramyl® und TermamyI® 60 T, und Termamyl® 90 T der
Fa. Novo, Amylase-LT® der Fa. Solvay Enzymes oder Maxamyl® P5000 der Fa. Gist Brocades. Auch andere Enzyme
kénnen verwendet werden.

[0047] Zusatzlich kénnen die Wasch- und Reinigungsmittelformkérper auch Komponenten enthalten, welche die OI-
und Fettauswaschbarkeit aus Textilien positiv beeinflussen (sogenannte soil repellents). Dieser Effekt wird besonders
deutlich, wenn ein Textil verschmutzt wird, das bereits vorher mehrfach mit einem erfindungsgeméafen Waschmittel,
das diese 6l- und fettidbsende Komponente enthélt, gewaschen wurde. Zu den bevorzugten 6l- und fettldsenden Kom-
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ponenten zdhlen beispielsweise nichtionische Celluloseether wie Methylcellulose und Methylhydroxy-propylcellulose
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 Ethylenter-
ephthalaten und/oder Polyethylenglykolterephthalaten oder anionisch und/oder nichtionisch modifizierten Derivaten
von diesen. Besonders bevorzugt von diesen sind die sulfonierten Derivate der Phthalsdure- und der Terephthalsaure-
Polymere.

[0048] Die Formkdérper kdnnen als optische Aufheller Derivate der Diaminostilbendisulfonsaure bzw. deren Alkali-
metallsalze 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 Diethanolami-
nogruppe, eine Methylaminogruppe, eine Anilinogruppe oder eine 2-Methoxyethylaminogruppe tragen. Weiterhin kén-
nen 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)-diphenyls. Auch Gemische
der vorgenannten Aufheller kénnen verwendet werden.

[0049] Farb- und Duftstoffe werden den erfindungsgemafRen Wasch- und Reinigungsmittelformkérpern 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 Parfiméle bzw. Duft-
stoffe kdnnen einzelne Riechstoffverbindungen, z.B. die synthetischen Produkte vom Typ der Ester, Ether, Aldehyde,
Ketone, Alkohole und Kohlenwasserstoffe verwendet werden. Riechstoffverbindungen vom Typ der Ester sind z.B.
Benzylacetat, Phenoxyethylisobutyrat, p-tert.-Butylcyclohexylacetat, Linalylacetat, Dimethylbenzylcarbinylacetat,
Phenylethylacetat, Linalylbenzoat, Benzylformiat, Ethylmethylphenylglycinat, Allylcyclohexylpropionat, Styrallylpropio-
nat und Benzylsalicylat. Zu den Ethern 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, «<-Isomethylionon und Methyl-cedrylketon, zu den Alkoholen Anethol,
Citronellol, Eugenol, Geraniol, Linalool, Phenylethylalkohol und Terpineol, zu den Kohlenwasserstoffen gehdren haupt-
sachlich die Terpene wie Limonen und Pinen. Bevorzugt werden jedoch Mischungen verschiedener Riechstoffe ver-
wendet, die gemeinsam eine ansprechende Duftnote erzeugen. Solche Parfiméle kénnen auch natiirliche Riechstoff-
gemische enthalten, wie sie aus pflanzlichen Quellen zuganglich sind, z.B. Pine-, Citrus-, Jasmin-, Patchouly-, Rosen-
oder YIang-YIang—OI. Ebenfalls geeignet sind Muskateller, Salbeidl, Kamillendl, Nelkendl, Melissendl, Minzél, Zimt-
blatterdl, Lindenbliitendl, Wacholderbeerdl, Vetiverdl, Olibanumdl, Galbanumdl und Labdanumél sowie Orangenblii-
tendl, Neroliol, Orangenschalendél und Sandelholzdl.

[0050] Ublicherweise liegt der Gehalt der erfindungsgemaRen Wasch- und Reinigungsmittelformkdrper an Farbstof-
fen unter 0,01 Gew.-%, wahrend Duftstoffe bis zu 2 Gew.-% der gesamten Formulierung ausmachen kdénnen.

[0051] Die Duftstoffe kdnnen direkt in die erfindungsgemafen Mittel eingearbeitet werden, es kann aber auch vor-
teilhaft sein, die Duftstoffe auf Trager aufzubringen, die die Haftung des Parfiims auf der Wasche verstarken und durch
eine langsamere Duftfreisetzung fur langanhaltenden Duft der Textilien sorgen. Als solche Tragermaterialien haben
sich beispielsweise Cyclodextrine bewahrt, wobei die Cyclodextrin-Parflim-Komplexe zusétzlich noch mit weiteren
Hilfsstoffen beschichtet werden kénnen.

[0052] Um den asthetischen Eindruck der erfindungsgemafien Mittel zu verbessern, kénnen sie mit geeigneten Farb-
stoffen eingefarbt werden. Bevorzugte Farbstoffe, deren Auswahl dem Fachmann keinerlei Schwierigkeit bereitet, be-
sitzen eine hohe Lagerstabilitdt und Unempfindlichkeit gegeniiber den brigen Inhaltsstoffen der Mittel und gegen Licht
sowie keine ausgepragte Substantivitdt gegenuber Textilfasern, um diese nicht anzufarben.

[0053] Erfindungsgemale Geschirrspulmittelformkdrper kdnnen zum Schutze des Spllgutes oder der Maschine Kor-
rosionsinhibitoren enthalten, wobei besonders Silberschutzmittel im Bereich des maschinellen Geschirrspiilens eine
besondere Bedeutung haben. Allgemein kénnen vor allem Silberschutzmittel ausgewahlt aus der Gruppe der Triazole,
der Benzotriazole, der Bisbenzotriazole, der Aminotriazole, der Alkylaminotriazole und der Ubergangsmetallsalze oder
-komplexe eingesetzt werden. Besonders bevorzugt zu verwenden sind Benzotriazol und/oder Alkylaminotriazol. Man
findet in Reinigerformulierungen dartber hinaus haufig aktivchlorhaltige Mittel, die das Korrodieren der Silberoberfla-
che deutlich vermindern kénnen. In chlorfreien Reinigern werden besonders sauerstoff- und stickstoffhaltige organi-
sche redoxaktive Verbindungen, wie zwei- und dreiwertige Phenole, z. B. Hydrochinon, Brenzkatechin, Hydroxyhydro-
chinon, Gallussaure, Phloroglucin, Pyrogallol bzw. Derivate dieser Verbindungsklassen. Auch salz- und komplexartige
anorganische Verbindungen, wie Salze der Metalle Mn, Ti, Zr, Hf, V, Co und Ce finden haufig Verwendung. Bevorzugt
sind hierbei die Ubergangsmetaflsalze, die ausgewahlt sind aus der Gruppe der Mangan und/oder Cobaltsalze und/
oder -komplexe, besonders bevorzugt der Cobalt(ammin)-Komplexe, der Cobalt(acetat)-Komplexe, der Cobalt-(Car-
bonyl)-Komplexe; der Chloride des Cobalts oder Mangans und des Mangansulfats. Ebenfalls knnen Zinkverbindun-
gen zur Verhinderung der Korrosion am Spuilgut eingesetzt werden.

[0054] Besondere Inhaltsstoffe, die in erfindungsgeméafien Formkorpern fir das maschinelle Geschirrspllen oder
die Reinigung harter Oberflachen genutzt werden kénnen, sind Substanzen, die das Wiederanschmutzen von Ober-
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flachen verhindern und/oder die Schmutzablésung nach einmaliger Anwendung erleichtern (sogenannte "Soil-Re-
lease-Verbindungen").

Zu den verwendbaren Soil-Release Verbindungen zahlen alle im Stand der Technik bekannten Verbindungen. Beson-
ders geeignet sind kationische Polymere, wie beispielsweise Hydroxypropyltrimethylammonium-Guar; Copolymere
von Aminoethylmethacrylat und Acrylamid sowie Copolymere von Dimethyldiallylammoniumchlorid . und Acrylamid,
Polymere mit Imino-Gruppen, kationische Cellulosederivate, kationische Homo- und/oder Copolymere (Monomerein-
heiten: quaternisierte Ammoniumalkylmethacrylatgruppen).

[0055] Besonders bevorzugt sind die kationischen Polymeren ausgewahlt aus kationischen Polymerisaten von Co-
polymeren von Monomeren wie Trialkylammoniumalkyl(meth)acrylat bzw. -acrylamid; Dialkyldiallyldiammoniumsalze;
polymeranalogen Umsetzungsprodukten von Ethern oder Estern von Polysacchariden mit Ammoniumseitengruppen,
insbesondere Guar-, Cellulose- und Starkederivate; Polyaddukte von Ethylenoxid mit Ammoniumgruppen; quaternare
Ethyleniminpolymere und Polyester und Polyamide mit quaternaren Seitengruppen als Soil-Release-Verbindungen.
AuRergewdhnlich bevorzugt im Rahmen dieser Anmeldung sind auch nattrliche Polyuronsduren und verwandte Sub-
stanzen, sowie Polyampholyte und hydrophobierte Polyampholyte, bzw. Gemische dieser Substanzen.

[0056] In den erfindungsgeméafiien Formkérpern kénnen alle vorstehend beschriebenen Inhaltsstoffe eingesetzt wer-
den; zusatzlich zu den erfindungsgemaflen Phosphat-Compounds kénnen auch andere Gerlststoffe in den Formkor-
pern enthalten sein. In den erfindungsgemaRen Wasch- und Reinigungsmittelformkdérpern kénnen zusatzlich zu den
Phosphat-Compounds wasserldsliche und wasserunldsliche Builder vor allem zum Binden von Calcium und Magne-
sium eingesetzt werden. Dabei sind fiir Reinigungsmitteltabletten wasserldsliche Builder bevorzugt, da sie auf Geschirr
und harten Oberflachen in der Regel weniger dazu tendieren, unlésliche Rickstande zu bilden. Ubliche Builder, die
im Rahmen der Erfindung zwischen 10 und 90 Gew.-% bezogen auf die gesamte Zubereitung zugegen sein kdnnen,
sind neben den bereits oben erwdhnten Buildern die niedermolekularen Polycarbonsauren und ihre Salze, die Carbo-
nate und Silicate. Zu wasserunldslichen Buildern zahlen die Zeolithe, die ebenfalls verwendet werden kénnen, ebenso
wie Mischungen der vorgenannten Buildersubstanzen. Bevorzugt werden neben den erfindungsgemaen Phos-
phat-Compounds Trinatriumcitrat und/oder Natriumcarbonat und/oder Natriumbicarbonat und/oder Gluconate und/
oder silicatische Builder aus der Klasse der Disilicate und/oder Metasilicate bzw. der Schichtsilicate eingesetzt.
[0057] Als weitere Bestandteile kdnnen Alkalitrager zugegen sein. Als Alkalitrager gelten Alkalimetallhydroxide, Al-
kalimetallcarbonate, Alkalimetallhydrogencarbonate, Alkalimetallsesquicarbonate, Alkalisilicate, Alkalimetasilicate,
und Mischungen der vorgenannten Stoffe, wobei im Sinne dieser Erfindung bevorzugt die Alkalicarbonate, insbeson-
dere Natriumcarbonat, Natriumhydrogencarbonat oder Natriumsesquicarbonat eingesetzt werden.

[0058] Ein weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung von Wasch- und Rei-
nigungsmittelformkdrpern, gekennzeichnet durch die Schritte

a) Herstellung eines erfindungsgemaRen Phosphat-Compounds nach einem erfindungsgemafen Verfahren,

b) Abmischen des in Schritt a) hergestellten Compounds mit weiteren Inhaltsstoffen von Wasch- und Reinigungs-
mitteln zu einem zu verpressenden Vorgemisch,

c) Verpressen zu Formkdrpern.

[0059] Im ersten Verfahrensschritt wird dabei - wie vorstehend ausfihrlich beschrieben - ein Phosphat-Compound
hergestellt. Bei der Auswahl der fiir diesen Verfahrensschritt geeigneten Maschinen und Verfahrensparameter kann
der Fachmann auf literaturbekannte Maschinen und Apparate sowie verfahrenstechnische Operationen zurtickgreifen,
wie sie beispielsweise in W. Pietsch, "Size Enlargement by Agglomeration”, Verlag Wiley, 1991, und der dort zitierten
Literatur beschrieben sind.

[0060] Wie bereits weiter oben erwéhnt, enthalten die erfindungsgeméafien Wasch- und Reinigungsmittelformkdrper
die erfindungsgemafien Phosphat-Compounds je nach Verwendungszweck in variierenden Mengen. Véllig analog sind
auch erfindungsgemale Verfahren bevorzugt, bei denen das in Schritt a) hergestellte Phosphat-Compound 10 bis 90
Gew.-%, vorzugsweise 20 bis 80 Gew.-% und insbesondere 25 bis 70 Gew.-% des zu verpressenden Vorgemischs
ausmacht.

[0061] Je nach Anwendungszweck wird das erfindungsgeméaRe Phosphat-Compound in Schritt b) mit weiteren In-
haltsstoffen von Wasch- und Reinigungsmitteln abgemischt und zum Formkérper verprefit. Hierbei sind erfindungsge-
male Verfahren bevorzugt, die dadurch gekennzeichnet sind, daf das in Schritt a) hergestellte Phosphat-Compound
in Schritt b) mit mindestens einem Sauerstoffbleichmittel ausgewahlt aus der Gruppe der Alkaliperborate, Alkaliper-
carbonate, der organischen Persauren und Wasserstoffperoxid vermischt wird. Die betreffenden Bleichmittel wurden
weiter oben beschrieben.

[0062] In Reinigungsmittelformk&rpern fiir die maschinelle Reinigung von Geschirr kdnnen auch andere Bleichmittel
eingesetzt werden. In solchen Fallen sind erfindungsgemafe Verfahren bevorzugt, bei denen das in Schritt a) herge-
stellte Phosphat-Compound mit mindestens einem Bleichmittel, ausgewahlt aus der Gruppe der Trichlorcyanurséuren,
der Dichlor- oder Monochlorcyanurate, der Hypochlorite, und anderer tblicher chlorhaltiger Bleichmittel vermischt wird.
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[0063] Vorzugsweise wird die Bleichleistung von bleichmittelhaltigen Formkérpern wie Waschmitteltabletten, Reini-
gungsmitteltabletten oder Bleichmitteltabletten durch den Einsatz von Bleichaktivatoren gesteigert. So sind erfindungs-
gemale Verfahren bevorzugt, in denen das in Schritt a) hergestellte Phosphat-Compound mit mindestens einem
Bleichaktivator, bevorzugt aus der Gruppe der mehrfach acylierte Alkylendiamine, insbesondere Tetraacetylethylen-
diamin (TAED), der N-Acylimide, insbesondere N-Nonanoylsuccinimid (NOSI), der acylierten Phenolsulfonate, insbe-
sondere n-Nonanoyl- oder Isononanoyloxybenzolsulfonat (n- bzw. iso-NOBS), n-Methyl-Morpholinium-Acetonitril-Me-
thylsulfat (MMA) und/oder der bleichverstiarkenden Ubergangsmetallkomplexe, insbesondere mit den Zentralatomen
Mn, Fe, Co, Cu, Mo, V, Ti und/oder Ru, bevorzugt aus der Gruppe der Mangan und/oder Cobaltsalze und/oder - kom-
plexe, besonders bevorzugt der Cobalt(ammin)-Komplexe, der Cobalt(acetat)-Komplexe, der Cobalt(Carbonyl)-Kom-
plexe, der Chloride des Cobalts oder des Mangans und/oder des Mangansulfats vermischt wird.

[0064] In bevorzugten Verfahrensvarianten wird das in Schritt a) hergestellte Schauminhibitorgranulat in Schritt b)
mit mindestens einem tensidhaltigem Granulat zu einem zu verpressenden Vorgemisch mit einem Schittgewicht von
mindestens 500 g/l, vorzugsweise mindestens 600 g/l und insbesondere mindestens 700 g/l, vereinigt. Im Rahmen
der vorliegenden Erfindung bevorzugte Verfahren umfassen daher das Verpressen eines teilchenférmigen Vorge-
mischs aus mindestens einem Phosphat-Compound, mindestens einem tensidhaltigen Granulat und mindestens einer
zugemischten pulverférmigen Komponente. Die Herstellung der tensidhaltigen Granulate kann dabei durch Ubliche
technische Granulationsverfahren wie Kompaktierung, Extrusion, Mischergranulation, Pelletierung oder Wirbelschicht-
granulation erfolgen.

[0065] Das tensidhaltige Granulat geniigt in bevorzugten Verfahrensvarianten bestimmten TeilchengréRenkriterien.
So sind erfindungsgemafe Verfahren bevorzugt, bei denen das tensidhaltige Granulat Teilchengréfien zwischen 100
und 2000 um, vorzugsweise zwischen 200 und 1800 um, besonders bevorzugt zwischen 400 und 1600 um und ins-
besondere zwischen 600 und 1400um, aufweist.

[0066] Neben den Aktivsubstanzen (anionische und/oder nichtionische und/oder kationische und/oder amphotere
Tenside) enthalten die Tensidgranulate vorzugsweise noch Tragerstoffe, die besonders bevorzugt aus der Gruppe der
GerUststoffe stammen. Besonders vorteilhafte Verfahren sind dadurch gekennzeichnet, dall das tensidhaltige Granulat
anionische und/oder nichtionische Tenside sowie Geruststoffe enthalt und Gesamt-Tensidgehalte von mindestens 10
Gew.-%, vorzugsweise mindestens 20 Gew.-% uns insbesondere mindestens 25 Gew.-%, aufweist.

[0067] Je nach Einsatzzweck der erfindungsgemafen Formkérper wird man den Anteil an Tensidgranulaten und
den Tensidgehalt der Granulate hoher oder niedriger wahlen. Enthalt das erfindungsgemafle Phosphat-Compound
bereits Tenside, so sind diese bei der Kalkulation des Gesamt-Tensidgehalts zu beriicksichtigen. Ublicherweise liegt
der Tensidgehalt von Waschmitteltabletten zwischen 10 und 40 Gew.-%, vorzugsweise zwischen 12,5 und 30 Gew.-
% und insbesondere zwischen 15 und 25 Gew.-%, wahrend Reinigungsmitteltabletten fir das maschinelle Geschirr-
spulen zwischen 0,1 und 10 Gew.-%, vorzugsweise zwischen 0,5 und 7,5 Gew.-% und insbesondere zwischen 1 und
5 Gew.-% Tenside enthalten. Bleichmitteltabletten und Wasserenthartertabletten sind Gblicherweise frei von Tensiden.
[0068] Diese grenzflachenaktive Substanzen stammen aus der Gruppe der anionischen, nichtionischen, zwitterio-
nischen oder kationischen Tenside, wobei anionische Tenside aus 6konomischen Griinden und aufgrund ihres Lei-
stungsspektrums deutlich bevorzugt sind.

[0069] Als anionische Tenside werden beispielsweise solche vom Typ der Sulfonate und Sulfate eingesetzt. Als
Tenside vom Sulfonat-Typ kommen dabei vorzugsweise Cgq_43-Alkylbenzolsulfonate, Olefinsulfonate, d.h. Gemische
aus Alken- und Hydroxyalkansulfonaten sowie Disulfonaten, wie man sie beispielsweise aus C4,_4g-Monoolefinen mit
end- oder innensténdiger Doppelbindung durch Sulfonieren mit gasférmigem Schwefeltrioxid und anschlieRende al-
kalische oder saure Hydrolyse der Sulfonierungsprodukte erhalt, in Betracht. Geeignet sind auch Alkansulfonate, die
aus C4,_4g-Alkanen beispielsweise durch Sulfochlorierung oder Sulfoxidation mit anschlieBender Hydrolyse bzw. Neu-
tralisation gewonnen werden. Ebenso sind auch die Ester von a-Sulfofettsduren (Estersulfonate), z.B. die a-sulfonier-
ten Methylester der hydrierten Kokos-, Palmkern- oder Talgfettsduren geeignet.

[0070] Weitere geeignete Aniontenside sind sulfierte Fettsaureglycerinester. Unter Fettsdureglycerinestern sind die
Mono-, Di- und Triester sowie deren Gemische zu verstehen, wie sie bei der Herstellung durch Veresterung von einem
Monoglycerin mit 1 bis 3 Mol Fettséure oder bei der Umesterung von Triglyceriden mit 0,3 bis 2 Mol Glycerin erhalten
werden. Bevorzugte sulfierte Fettsdureglycerinester sind dabei die Sulfierprodukte von gesattigten Fettsduren mit 6
bis 22 Kohlenstoffatomen, beispielsweise der Capronsaure, Caprylsaure, Caprinsdure, Myristinsdure, Laurinsaure,
Palmitinsaure, Stearinsdure oder Behensaure.

[0071] Als Alk(en)ylsulfate werden die Alkali- und insbesondere die Natriumsalze der Schwefelsaurehalbester der
C4,-C4g-Fettalkohole, beispielsweise aus Kokosfettalkohol, Talgfettalkohol, Lauryl-, Myristyl-, Cetyl- oder Stearylalko-
hol oder der C,,.C,y-Oxoalkohole und diejenigen Halbester sekundarer Alkohole dieser Kettenlangen bevorzugt. Wei-
terhin bevorzugt sind Alk(en)ylsulfate der genannten Kettenlange, welche einen synthetischen, auf petrochemischer
Basis hergestellten geradkettigen Alkylrest enthalten, die ein analoges Abbauverhalten besitzen wie die adaquaten
Verbindungen auf der Basis von fettchemischen Rohstoffen. Aus waschtechnischem Interesse sind die C4,-C4g-Al-
kylsulfate und C,,-C45-Alkylsulfate sowie C44-C,5-Alkylsulfate bevorzugt. Auch 2,3-Alkylsulfate, welche beispielsweise
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gemal den US-Patentschriften 3,234,258 oder 5,075,041 hergestellt werden und als Handelsprodukte der Shell Qil
Company unter dem Namen DAN® erhalten werden kénnen, sind geeignete Aniontenside.

[0072] Auch die Schwefelsauremonoester der mit 1 bis 6 Mol Ethylenoxid ethoxylierten geradkettigen oder verzweig-
ten C;_54-Alkohole, wie 2-Methyl-verzweigte Cq_4-Alkohole mit im Durchschnitt 3,5 Mol Ethylenoxid (EO) oder C4,_4g-
Fettalkohole mit 1 bis 4 EO, sind geeignet. Sie werden in Reinigungsmitteln aufgrund ihres hohen Schaumverhaltens
nur in relativ geringen Mengen, beispielsweise in Mengen von 1 bis 5 Gew.-%, eingesetzt.

[0073] Weitere geeignete Aniontenside sind auch die Salze der Alkylsulfobernsteinsdure, die auch als Sulfosuccinate
oder als Sulfobernsteinsédureester bezeichnet werden und die Monoester und/oder Diester der Sulfobernsteinsdure
mit Alkoholen, vorzugsweise Fettalkoholen und insbesondere ethoxylierten Fettalkoholen darstellen. Bevorzugte Sul-
fosuccinate enthalten Cg_4g-Fettalkoholreste oder Mischungen aus diesen. Insbesondere bevorzugte Sulfosuccinate
enthalten einen Fettalkoholrest, der sich von ethoxylierten Fettalkoholen ableitet, die fiir sich betrachtet nichtionische
Tenside darstellen (Beschreibung siehe unten). Dabei sind wiederum Sulfosuccinate, deren Fettalkohol-Reste sich
von ethoxylierten Fettalkoholen mit eingeengter Homologenverteilung ableiten, besonders bevorzugt. Ebenso ist es
auch méglich, Alk(en)ylbernsteinsdure mit vorzugsweise 8 bis 18 Kohlenstoffatomen in der Alk(en)ylkette oder deren
Salze einzusetzen.

[0074] Als weitere anionische Tenside kommen insbesondere Seifen in Betracht. Geeignet sind geséattigte Fettsau-
reseifen, wie die Salze der Laurinsdure, Myristinsaure, Palmitinsdure, Stearinsaure, hydrierte Erucasaure und Behen-
saure sowie insbesondere aus natlrlichen Fettsduren, z.B. Kokos-, Palmkern- oder Talgfettsduren, abgeleitete Sei-
fengemische.

[0075] Die anionischen Tenside einschlief3lich der Seifen kénnen in Form ihrer Natrium-, Kalium- oder Ammonium-
salze sowie als I8sliche Salze organischer Basen, wie Mono-, Di- oder Triethanolamin, vorliegen. Vorzugsweise liegen
die anionischen Tenside in Form ihrer Natrium- oder Kaliumsalze, insbesondere in Form der Natriumsalze vor.
[0076] Bei der Auswahl der anionischen Tenside stehen der Formulierungsfreiheit keine einzuhaltenden Rahmen-
bedingungen im Weg. Bevorzugte Tensidgranulate weisen jedoch einen Gehalt an Seife auf, der 0,2 Gew.-%, bezogen
auf das Gesamtgewicht des in Schritt d) hergestellten Wasch- und Reinigungsmittelformkdrpers, Gbersteigt. Bevorzugt
einzusetzende anionische Tenside sind dabei die Alkylbenzolsulfonate und Fettalkoholsulfate, wobei bevorzugte
Waschmittelformkorper 2 bis 20 Gew.-%, vorzugsweise 2,5 bis 15 Gew.-% und insbesondere 5 bis 10 Gew.-% Fettal-
koholsulfat(e), jeweils bezogen auf das Gewicht der Waschmittelformkorper, enthalten

[0077] 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 lblicherweise 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-, Talgfett- oder Oleylalkohol, und durchschnittlich 2 bis 8 EO pro Mol Alkohol bevorzugt.
Zu den bevorzugten ethoxylierten Alkoholen gehdren beispielsweise C4,_14-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). Zuséatzlich 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.

[0078] 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 Fettsdurealkylester, vorzugsweise mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen in der
Alkylkette, insbesondere Fettsdauremethylester, 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.

[0079] Eine weitere Klasse von nichtionischen Tensiden, die vorteilhaft eingesetzt werden kann, sind die Alkylpoly-
glycoside (APG). Einsetzbare :Alkylpolyglycoside gentigen der allgemeinen Formel RO(G),, in der R fiir einen linearen
oder verzweigten, insbesondere in 2-Stellung methylverzweigten, gesattigten oder ungesattigten, aliphatischen Rest
mit 8 bis 22, vorzugsweise 12 bis 18 C-Atomen bedeutet und G das Symbol ist, das fiir 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.

[0080] Die Tensidgranulate kdnnen bevorzugt Alkylpolyglycoside enthalten, wobei Gehalte an APG iber 0,2 Gew.-
%, bezogen auf den gesamten Formkdorper, bevorzugt sind. Besonders bevorzugte Waschmittelformkorper enthalten
APG in Mengen von 0,2 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 0,2 bis 5 Gew.-% und insbesondere von 0,5 bis 3 Gew.-%.
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[0081] 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.

[0082] Weitere geeignete Tenside sind Polyhydroxyfettsdureamide der Formel (1),

R
I
R-CO-N-[Z] ()

in der RCO fir einen aliphatischen Acylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen, R' fir 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 Zuckers mit Ammoniak, einem
Alkylamin oder einem Alkanolamin und nachfolgende Acylierung mit einer Fettsaure, einem Fettsdurealkylester oder
einem Fettsdurechlorid erhalten werden kénnen.

[0083] Zur Gruppe der Polyhydroxyfettsdureamide gehdren auch Verbindungen der Formel (11),

R1.0-R2

l
R-CO-N-[Z] )

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 fir 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.

[0084] [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 kdnnen 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 gewiinschten Polyhydroxyfett-
saureamide Uberfiihrt werden.

[0085] Unabhéangig davon, ob anionische oder nichtionische Tenside oder Mischungen aus diesen Tensidklassen
sowie gegebenenfalls amphotere oder kationische Tenside im Tensidgranulat eingesetzt werden, sind erfindungsge-
mafe Verfahren bevorzugt, bei denen der Tensidgehalt des tensidhaltigen Granulats 5 bis 60 Gew.-%, vorzugsweise
10 bis 50 Gew.-% und insbesondere 15 bis 40 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Tensidgranulat, betréagt. Formkorpern
[0086] Oben wurde bereits erwdhnt, dall neben den Phosphat-Compounds in den Formkdrpern weitere Buildersub-
stanzen enthalten sein kénnen. Dementsprechend kann es im Rahmen der Erfindung auch bevorzugt sein, wenn in
Schritt b) weitere Buildersubstanzen; die vorzugsweise mindestens ein Aluminosilicat und/oder ein Schichtsilicat ent-
halten, mit dem Phosphat-Compound vermischt werden.

[0087] Dabei handelt es sich bei dem Aluminosilicat vorzugsweise um feinkristalline, synthetische und gebundenes
Wasser enthaltende Zeolithe, insbesondere Zeolith A, X und/oder P. Als Zeolith P wird beispielsweise Zeolith MAP(R)
(Handelsprodukt der Firma Crosfield) eingesetzt. Geeignet sind jedoch auch Zeolith Y sowie Mischungen aus A, X, Y
und/oder P. Eine derartige Mischung aus Zeolith A und Zeolith X befindet sich beispielsweise unter der Bezeichnung
Vegobond AX® (Fa. Condea Augusta S.p.A.) im Handel. Der Zeolith kann als spriihgetrocknetes Pulver oder auch als
ungetrocknete, von ihrer Herstellung noch feuchte, stabilisierte Suspension zum Einsatz kommen. Fir den Fall, da®
der Zeolith als Suspension eingesetzt wird, kann diese geringe Zusatze an nichtionischen Tensiden als Stabilisatoren
enthalten, beispielsweise 1 bis 3 Gew.-%, bezogen auf Zeolith, an ethoxylierten C,,-C,4-Fettalkoholen mit 2 bis 5
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Ethylenoxidgruppen, C4,-C,4-Fettalkoholen mit 4 bis 5 Ethylenoxidgruppen oder ethoxylierten Isotridecanolen. Geeig-
nete Zeolithe weisen eine mittlere TeilchengréRe von weniger als 10 um (Volumenverteilung; Melimethode: Coulter
Counter) auf und enthalten vorzugsweise 18 bis 22 Gew.-%, insbesondere 20 bis 22 Gew.-% an gebundenem Wasser.
[0088] Unter Schichtsilicaten werden vorzugsweise kristalline, schichtférmige Natriumsilikate der allgemeinen For-
mel NaMSi, O,, ,1-YH,0, wobei 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 fir x 2, 3 oder 4 sind, verstanden. Derartige kristalline Schichtsilikate werden bei-
spielsweise in der europaischen Patentanmeldung EP-A-0 164 514 beschrieben. Bevorzugte kristalline Schichtsilikate
der angegebenen Formel sind solche, in denen M fir Natrium steht und x die Werte 2 oder 3 annimmt. Insbesondere
sind sowohl B- als auch §-Natriumdisilikate Na,Si,O5-yH,0 bevorzugt.

[0089] Wie bereits weiter oben erwahnt, kénnen die erfindungsgemafen Wasch- und Reinigungsmittelforrnkdrper
weitere )nhaltsstoffe von Wasch- und Reinigungsmitteln enthalten, so dal bevorzugte Verfahrensvarianten analog
auszufiihren sind. Ein im Rahmen der vorliegenden Erfindung bevorzugtes Verfahren ist dadurch gekennzeichnet, daf
das Vorgemisch zusétzlich ein Desintegrationshilfsmittel, vorzugsweise ein Desintegrationshilfsmittel auf Celluloseba-
sis, vorzugsweise in granularer, cogranulierter oder kompaktierter Form, in Mengen von 0,5 bis 10 Gew.-%, vorzugs-
weise von 3 bis 7 Gew.-% und insbesondere von 4 bis 6 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gewicht des Vorgemischs,
enthalt, wobei es zusatzlich bevorzugt ist, dall das Vorgemisch zusatzlich einen oder mehrere Stoffe aus der Gruppe
der Enzyme, pH-Stellmittel, Duftstoffe, Parfiimtrager, Fluoreszenzmittel, Farbstoffe, Schauminhibitoren, Silikondle, An-
tiredepositionsmittel, optischen Aufheller, Vergrauungsinhibitoren, Farbiibertragungsinhibitoren, Korrosionsinhibitoren
und Silberschutzmittel enthalt.

[0090] Vor der Verpressung des teilchenférmigen Vorgemischs zu Wasch- und Reinigungsmittelformkérpern kann
das Vorgemisch mit feinteiligen Oberflachenbehandlungsmitteln "abgepudert" werden. Dies kann fur die Beschaffen-
heit und physikalischen Eigenschaften sowohl des Vorgemischs (Lagerung, Verpressung) als auch der fertigen Wasch-
und Reinigungsmittelformkdrper von Vorteil sein. Feinteilige Abpuderungsmittel sind im Stand der Technik altbekannt,
wobei zumeist Zeolithe, Silicate oder andere anorganische Salze eingesetzt werden. Bevorzugt wird das Vorgemisch
jedoch mit feinteiligem Zeolith "abgepudert", wobei Zeolithe vom Faujasit-Typ bevorzugt sind. Im Rahmen der vorlie-
genden Erfindung kennzeichnet der Begriff "Zeolith vom Faujasit-Typ" alle drei Zeolithe, die die Faujasit-Untergruppe
der Zeolith-Strukturgruppe 4 bilden (Vergleiche Donald W. Breck: "Zeolite Molecular Sieves", John Wiley & Sons, New
York, London, Sydney, Toronto, 1974, Seite 92). Neben dem Zeolith X sind also auch Zeolith Y und Faujasit sowie
Mischungen dieser Verbindungen einsetzbar, wobei der reine Zeolith X bevorzugt ist.

Auch Mischungen oder Cokristallisate von Zeolithen des Faujasit-Typs mit anderen Zeolithen, die nicht zwingend der
Zeolith-Strukturgruppe 4 angehdren missen, sind als Abpuderungsmittel einsetzbar, wobei es von Vorteil ist, wenn
mindestens 50 Gew.-% des Abpuderungsmittels aus einem Zeolithen vom Faujasit-Typ bestehen.

[0091] Die Herstellung der erfindungsgemaRen Formkérper erfolgt zunachst durch das trockene Vermischen der
Bestandteile, die ganz oder teilweise vorgranuliert sein kdnnen, und anschlieBendes Informbringen, insbesondere
Verpressen zu Tabletten, wobei auf herkdmmliche Verfahren zurtickgegriffen werden kann. Zur Herstellung der erfin-
dungsgemafien Formkdrper wird das Vorgemisch in einer sogenannten Matrize zwischen zwei Stempeln zu einem
festen Komprimat verdichtet. Dieser Vorgang, der im folgenden kurz als Tablettierung bezeichnet wird, gliedert sich in
vier Abschnitte: Dosierung, Verdichtung (elastische Verformung), plastische Verformung und Ausstof3en.

[0092] Zun&chst wird das Vorgemisch in die Matrize eingebracht, wobei die Fiillmenge und damit das Gewicht und
die Form des entstehenden Formkdrpers durch die Stellung des unteren Stempels und die Form des PreRwerkzeugs
bestimmt werden. Die gleichbleibende Dosierung auch bei hohen Formkdrperdurchsatzen wird vorzugsweise uber
eine volumetrische Dosierung des Vorgemischs erreicht. Im weiteren Verlauf der Tablettierung bertihrt der Oberstempel
das Vorgemisch und senkt sich weiter in Richtung des Unterstempels ab. Bei dieser Verdichtung werden die Partikel
des Vorgemisches ndher aneinander gedriickt, wobei das Hohlraumvolumen innerhalb der Fillung zwischen den Stem-
peln kontinuierlich abnimmt. Ab einer bestimmten Position des Oberstempels (und damit ab einem bestimmten Druck
auf das Vorgemisch) beginnt die plastische Verformung, bei der die Partikel zusammenflieRen und es zur Ausbildung
des Formkorpers kommt. Je nach den physikalischen Eigenschaften des Vorgemisches wird auch ein Teil der Vorge-
mischpartikel zerdriickt und es kommt bei noch héheren Driicken zu einer Sinterung des Vorgemischs. Bei steigender
PrelRgeschwindigkeit, also hohen Durchsatzmengen, wird die Phase der elastischen Verformung immer weiter verkurzt,
so dal die entstehenden Formk&rper mehr oder minder grolRe Hohlrdume aufweisen kénnen. Im letzten Schritt der
Tablettierung wird der fertige Formkorper durch den Unterstempel aus der Matrize herausgedriickt und durch nachfol-
gende Transporteinrichtungen wegbeférdert. Zu diesem Zeitpunkt ist lediglich das Gewicht des Formkdrpers endgliltig
festgelegt, da die PrefRlinge aufgrund physikalischer Prozesse (Rickdehnung, kristallographische Effekte, Abkiihlung
etc.) ihre Form und GréRRe noch andern kénnen.

Die Tablettierung erfolgt in handelsiiblichen Tablettenpressen, die prinzipiell mit Einfachoder Zweifachstempeln aus-
gerustet sein kénnen. Im letzteren Fall wird nicht nur der Oberstempel zum Druckaufbau verwendet, auch der Unter-
stempel bewegt sich wahrend des PrelRvorgangs auf den Oberstempel zu, wahrend der Oberstempel nach unten
druckt.
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[0093] Fir kleine Produktionsmengen werden vorzugsweise Exzentertablettenpressen verwendet, bei denen der
oder die Stempel an einer Exzenterscheibe befestigt sind, die ihrerseits an einer Achse mit einer bestimmten Umlauf-
geschwindigkeit montiert ist. Die Bewegung dieser Prefl3stempel ist mit der Arbeitsweise eines Ublichen Viertaktmotors
vergleichbar. Die Verpressung kann mit je einem Ober- und Unterstempel erfolgen, es kénnen aber auch mehrere
Stempel an einer Exzenterscheibe befestigt sein, wobei die Anzahl der Matrizenbohrungen entsprechend erweitert ist.
Die Durchsatze von Exzenterpressen variieren ja nach Typ von einigen hundert bis maximal 3000 Tabletten pro Stunde.
[0094] Fir gréRere Durchsatze wahlt man Rundlauftablettenpressen, bei denen auf einem sogenannten Matrizen-
tisch eine gréflere Anzahl von Matrizen kreisférmig angeordnet ist. Die Zahl der Matrizen variiert je nach Modell zwi-
schen 6 und 55, wobei auch gréRere Matrizen im Handel erhéltlich sind. Jeder Matrize auf dem Matrizentisch ist ein
Ober- und Unterstempel zugeordnet, wobei wiederum der Pref3druck aktiv nur durch den Ober- bzw. Unterstempel,
aber auch durch beide Stempel aufgebaut werden kann. Der Matrizentisch und die Stempel bewegen sich um eine
gemeinsame senkrecht stehende Achse, wobei die Stempel mit Hilfe schienenartiger Kurvenbahnen wahrend des
Umlaufs in die Positionen fir Befillung, Verdichtung, plastische Verformung und Ausstol? gebracht werden. An den
Stellen, an denen eine besonders gravierende Anhebung bzw. Absenkung der Stempel erforderlich ist (Beftillen, Ver-
dichten, AusstoRRen), werden diese Kurvenbahnen durch zusatzliche Niederdruckstiicke, Nierderzugschienen und Aus-
hebebahnen unterstitzt. Die Beflllung der Matrize erfolgt Gber eine starr angeordnete Zufuhreinrichtung, den, soge-
nannten Fillschuh, der mit einem Vorratsbehalter fir das Vorgemisch verbunden ist. Der PreRdruck auf das Vorgemisch
ist Uber die PreRwege fiir Ober- und Unterstempel individuell einstellbar, wobei der Druckaufbau durch das Vorbeirollen
der Stempelschaftkdpfe an verstellbaren Druckrollen geschieht.

Rundlaufpressen kénnen zur Erhéhung des Durchsatzes auch mit zwei Fillschuhen versehen werden, wobei zur Her-
stellung einer Tablette nur noch ein Halbkreis durchlaufen werden muf3. Zur Herstellung zwei- und mehrschichtiger
Formkdorper werden mehrere Fillschuhe hintereinander angeordnet, ohne daR die leicht angeprefite erste Schicht vor
der weiteren Beflllung ausgestolten wird. Durch geeignete ProzefRflihrung sind auf diese Weise auch Mantel- und
Punkttabletten herstellbar, die einen zwiebelschalenartigen Aufbau haben, wobei im Falle der Punkttabletten die Ober-
seite des Kerns bzw. der Kernschichten nicht Giberdeckt wird und somit sichtbar bleibt. Auch Rundlauftablettenpressen
sind mit Einfach- oder Mehrfachwerkzeugen ausristbar, so dal} beispielsweise ein dulRerer Kreis mit 50 und ein innerer
Kreis mit 35 Bohrungen gleichzeitig zum Verpressen benutzt werden. Die Durchsatze moderner Rundlauftabletten-
pressen betragen Uber eine Million Formkdrper pro Stunde.

[0095] Im Rahmen der vorliegenden Erfindung geeignete Tablettiermaschinen sind beispielsweise erhaltlich bei den
Firmen Apparatebau. Holzwarth GbR, Asperg, Wilhelm Fette GmbH, Schwarzenbek, Hofer GmbH, Weil, KILIAN, K&ln,
KOMAGE, Kell am See, KORSCH Pressen GmbH, Berlin, Mapag Maschinenbau AG, Bern (CH) sowie Courtoy N.V.,
Halle (BE/LU). Besonders geeignet ist beispielsweise die Hydraulische Doppeldruckpresse HPF 630 der Firma LAEIS,
D.

[0096] Die Formkdérper kdnnen dabei in vorbestimmter Raumform und vorbestimmter Grof3e gefertigt werden. Als
Raumform kommen praktisch alle sinnvoll handhabbaren Ausgestaltungen in Betracht, beispielsweise also die Aus-
bildung als Tafel, die Stab- bzw. Barrenform, Wiirfel, Quader und entsprechende Raumelemente mit ebenen Seiten-
flachen sowie insbesondere zylinderformige Ausgestaltungen mit kreisférmigem oder ovalem Querschnitt. Diese letzte
Ausgestaltung erfallt dabei die Darbietungsform von der Tablette bis zu kompakten Zylinderstiicken mit einem Ver-
héltnis von Héhe zu Durchmesser oberhalb 1.

[0097] Die portionierten Pref3linge kdnnen dabei jeweils als voneinander getrennte Einzelelemente ausgebildet sein,
die der vorbestimmten Dosiermenge der Waschund/oder Reinigungsmittel entspricht. Ebenso ist es aber mdglich,
PreRlinge auszubilden, die eine Mehrzahl solcher Masseneinheiten in einem Prel3ling verbinden, wobei insbesondere
durch vorgegebene Sollbruchstellen die leichte Abtrennbarkeit portionierter kleinerer Einheiten vorgesehen ist. Fir
den Einsatz von Textilwaschmitteln in Maschinen des in Europa Ublichen Typs mit horizontal angeordneter Mechanik
kann die Ausbildung der portionierten PreRlinge als Tabletten, in Zylinder- oder Quaderform zweckmaRig sein, wobei
ein Durchmesser/Héhe-Verhaltnis im Bereich von etwa 0,5 : 2 bis 2 : 0,5 bevorzugt ist. Handelslibliche Hydraulikpres-
sen, Exzenterpressen oder Rundlauferpressen sind geeignete Vorrichtungen insbesondere zur Herstellung derartiger
PreRtinge.

[0098] Die Raumform einer anderen Ausflihrungsform der Formkorper ist in ihren Dimensionen der Einsplilkammer
von handelsublichen Haushaltswaschmaschinen angepalit, so dal die Formkdrper ohne Dosierhilfe direkt in die Ein-
spulkammer eindosiert werden kdnnen, wo sie sich wahrend des Einspllvorgangs auflést. Selbstverstandlich ist aber
auch ein Einsatz der Waschmittelformkdrper Gber eine Dosierhilfe problemlos mdglich und im Rahmen der vorliegenden
Erfindung bevorzugt.

[0099] Ein weiterer bevorzugter Formkdrper, der hergestellt werden kann, hat eine platten- oder tafelartige Struktur
mit abwechselnd dicken langen und diinnen kurzen Segmenten, so dal} einzelne Segmente von diesem "Riegel" an
den Sollbruchstellen, die die kurzen diinnen Segmente darstellen, abgebrochen und in die Maschine eingegeben wer-
den koénnen. Dieses Prinzip des "riegelférmigen” Formkdrperwaschmittels kann auch in anderen geometrischen For-
men, beispielsweise senkrecht stehenden Dreiecken, die lediglich an einer ihrer Seiten langsseits miteinander ver-
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bunden sind, verwirklicht werden.

[0100] Mdglich ist es aber auch, daR die verschiedenen Komponenten nicht zu einer einheitlichen Tablette verpref3t
werden, sondern daf’ Formkoérper erhalten werden, die mehrere Schichten, also mindestens zwei Schichten, aufwei-
sen. Dabei ist es auch mdglich, dal diese verschiedenen Schichten unterschiedliche Lésegeschwindigkeiten aufwei-
sen. Hieraus kénnen vorteilhafte anwendungstechnische Eigenschaften der Formkorper resultieren. Falls beispiels-
weise Komponenten in den Formkdrpern enthalten sind, die sich wechselseitig negativ beeinflussen, so ist es moglich,
die eine Komponente in der schneller I6slichen Schicht zu integrieren und die andere Komponente in eine langsamer
I6sliche Schicht einzuarbeiten, so dal} die erste Komponente bereits abreagiert hat, wenn die zweite in Lésung geht.
Der Schichtaufbau der Formkorper kann dabei sowohl stapelartig erfolgen, wobei ein Loésungsvorgang der inneren
Schicht(en) an den Kanten des Formkdrpers bereits dann erfolgt, wenn die aulReren Schichten noch nicht vollstandig
geldst sind, es kann aber auch eine vollstandige Umhillung der inneren Schicht(en) durch die jeweils weiter aulen
liegende(n) Schicht(en) erreicht werden, was zu einer Verhinderung der friihzeitigen Lésung von Bestandteilen der
inneren Schicht(en) fihrt.

[0101] In einer weiter bevorzugten Ausfihrungsform der Erfindung besteht ein Formkdrper aus mindestens drei
Schichten, also zwei duReren und mindestens einer inneren Schicht, wobei mindestens in einer der inneren Schichten
ein Peroxy-Bleichmittel enthalten ist, wahrend beim stapelférmigen Formkorper die beiden Deckschichten und beim
hillenformigen Formkdrper die aulersten Schichten jedoch frei von Peroxy-Bleichmittel sind. Weiterhin ist es auch
mdoglich, Peroxy-Bleichmittel und gegebenenfalls vorhandene Bleichaktivatoren und/oder Enzyme rdumlich in einem
Formkdérper voneinander zu trennen. Derartige mehrschichtige Formkdrper weisen den Vorteil auf, daf’ sie nicht nur
Uber eine Einspllkammer oder tiber eine Dosiervorrichtung, welche in die Waschflotte gegeben wird, eingesetzt werden
kdénnen; vielmehr ist es in solchen Féllen auch mdéglich, den Formkdrper im direkten Kontakt zu den Textilien in die
Maschine zu geben, ohne daf Verfleckungen durch Bleichmittel und dergleichen zu beflirchten waren.

[0102] Ahnliche Effekte lassen sich auch durch Beschichtung ("coating") einzelner Bestandteile der zu verpressen-
den Wasch- und Reinigungsmittelzusammensetzung oder des gesamten Formkdrpers erreichen. Hierzu kénnen die
zu beschichtenden Kérper beispielsweise mit walrigen Losungen oder Emulsionen bedlst werden, oder aber tber
das Verfahren der Schmelzbeschichtung einen Uberzug erhalten.

[0103] Nach dem Verpressen weisen die Wasch- und Reinigungsmittelformkdrper eine hohe Stabilitat auf. Die Bruch-
festigkeit zylinderférmiger Formkdrper kann Gber die Mel3grofie der diametralen Bruchbeanspruchung erfaf3t werden.
Diese ist bestimmbar nach

[0104] Hierin steht ¢ fUr die diametrale Bruchbeanspruchung (diametral fracture stress, DFS) in Pa, P ist die Kraft
in N, die zu dem auf den Formkérper ausgetibten Druck fihrt, der den Bruch des Formkérpers verursacht, D ist der
Formkdrperdurchmesser in Meter und t ist die HOhe der Formkdorper.

Beispiele
Phosphat-Compounds

[0105] Zur Herstellung der Phosphat-Compounds wurde Pentanatriumtriphosphat-Pulver mit einem Reinsubstanz-
gehalt von 98,3 % und 0,3 Gew.-% Wasser in einem Freifallmischer (Flexomix® ; Firma Schugi), der mit einer Ge-
schwindigkeit von 2600 U/min lief, mit einer 10 %-igen Lésung eines Polyacrylat-Maleat-Copolymeren (Sokalan CP5® ;
Firma BASF) bespriiht. Das Agglomerat fiel aus dem Mischer in ein FlieBbett und wurde bei einer Produkttemperatur
von 40°C innerhalb von 45 Minuten auf einen Gesamtwassergehalt von 13 Gew.-% getrocknet. Die erhaltenen Gra-
nulate wiesen eine himbeerférmige Struktur auf, wobei der mittlere Teilchendurchmesser der Agglomeratteilchen um
550 um lag, die das Agglomerat bildenden Primarteilchen jedoch nahezu um Faktor 10 kleiner waren als der durch-
schnittliche Teilchendurchmesser der Agglomerate. Die Daten der erhaltenen Granulate sind in Tabelle 1 angegeben.
[0106] Dabei wurde der Phosphatgehalt in Tabelle 1 aus dem gesamten Phosphorgehalt bestimmt (bei C4 wurde
hier der im Phosphonat enthaltene Phosphor abgezogen) und der Gesamtwassergehalt bei 160 °C gemessen. Freies
Wasser ist die Feuchtigkeit, die bis 100 °C abgespalten wird, der angegebene Kristallwassergehalt ist die Differenz
aus den beiden Werten. Mittels thermoanalytischen Methoden (DTA-TG; Heizrate: 10 K/min) wurde fir C1 ein Kristall-
wassergehalt von 8,1 Gew.-% bestimmt.
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Tabelle 1:
Zusammensetzung und physikalische Parameter der Phosphat-Compounds (n.b.: nicht bestimmt)
Compound Cc1 C2 C3 C4
Phosphatgehalt [Gew.-%] 84,5 86,5 84,5 85,2
STP-Anteil [Gew.-%] 97,5 98,0 97,3 97,6
Copolymer [Gew.-%] 25 1,5 1,5 1,5
HEDP - - - 1,3
Gesamtfeuchte [Gew.-%] wobei: 13 12 14 12
freies Wasser [Gew.-%] 4,5 n.b. n.b. n.b.
Kristallwasser [Gew.-%] 8,5 n.b. n.b. n.b.
Schuttgewicht [g/1] 760 820 800 790
TeilchengréRenverteilung [Gew.-%] n.b. n.b.
>1,6 mm <1 <1
>0,8 mm 13 10
> 0,4 mm 30 32
> 0,2 mm 45 49
<0,2mm 1 8
d 50 [mm] 0,55 n.b. n.b. 0,56

[0107] Alle hergestellten Compounds waren leicht I16slich und 16sten sich schnell in Wasser auf.
Formkorper

[0108] Mit dem Compound C1 wurden Formkdrper hergestellt. Dazu wurde das Phosphat-Compound mit weiteren
Aufbereitungskomponenten vermischt und auf einer Exzenter-Tablettenpresse geman Tabelle 3 verprefit. Die Zusam-
mensetzung des zu verpressenden Vorgemischs (und damit die Zusammensetzung der Formkorper) findet sich in
Tabelle 2. Neben den angegebenen Inhaltsstoffen enthielten die Formkorper Hilfsstoffe, wie beispielsweise Bindemittel,
Desintegrationshilfsmittel, Farb- und Duftstoffe, Fiillstoffe und Wasser. Das Vergleichsbeispiel V besal} die gleiche
Rezeptur, hier wurden jedoch Phosphat und Copolymer getrennt voneinander eingesetzt, wobei das Phosphat in Form
eines handelsilblichen Granulats mit einem Gehalt an freiem Wasser von lUber 7 Gew.-% eingesetzt wurde. Zur Her-
stellung von Tabletten vergleichbarer Harte waren bei dem Vergleichsbeispiel erheblich h6here PreRdrucke erforderlich
(siehe Tabelle 3).

Tabelle 2:

Vorgemisch [Gew.-%]
Phosphat 49

Copolymer 3

—_

Phosphonat

Natriumperborat-monohydrat

Enzyme

Tenside

Silicat
TAED

NS~ DN| B[ ©

[0109] Die Harte der Tabletten wurde durch Verformung der Tablette bis zum Bruch gemessen, wobei die Kraft auf
die Seitenflachen der Tablette einwirkte und die maximale Kraft, der die Tablette standhielt, ermittelt wurde. Die Mes-
sung erfolgte auf einem Harteprifgerat CT5 (Fa. Holland) mit Stempeldurchmessern von 8 mm.

[0110] Die Bestimmung der Aufldsezeit der Tabletten erfolgte in einer Haushaltsspiilmaschine. Die Tabletten wurden
vor Beginn des Hauptspllgangs in das Kérbchen der Maschine gelegt, wobei das Kérbchen sich bei allen Versuchen
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an der gleichen Stelle in der Maschine befand. Es wurde eine 50°C-Programm verwendet und die Zeit bis zum voll-
stdndigen Auflésen der Tablette Giber die Verfolgung der Leitfahigkeit bestimmt.
[0111] Die experimentellen Daten der einzelnen Tablettenserien zeigt Tabelle 3.

Tabelle 3:
Eigenschaften der Geschirrspiilmitteltabletten

E1 E2 E3 E4 \'

PreRdruck [kN] 30 44 46 45 70
Tablettenharte [kg]

- nach dem Pressen 10 15 20 17 13
- nach 1 Woche 17 22 30 30 17
- nach 4 Wochen 22 34 36 38 17
- nach 7 Wochen 20 40 41 44 18

Auflosezeit (min)

- nach dem Pressen 6 8 10 9 10
- nach 1 Woche 6 9 10 10 12
- nach 4 Wochen 8 10 11 12 12
- nach 7 Wochen 8 10 12 11 12

Korrelation Harte/
Auflosungszeit

nach dem Pressen 17 19 20 19 13
- nach 1 Woche 28 24 30 30 14
- nach 4 Wochen 28 34 33 32 14
- nach 7 Wochen 25 40 34 40 15

[0112] Die in Tabelle 3 angegebene Korrelation zwischen Harte und Auflésungszeit wird erhalten indem der Wert
fur die Tablettenharte durch den fiir die Auflosungszeit zum entsprechenden Zeitpunkt erhaltenen Wert geteilt wird und
dieser Faktor mit 10 multipliziert wird. Bei den Tabletten ist gleichzeitig eine mdglichst grof3e Harte und eine mdoglichst
schnelle Auflésung erwiinscht. Der hier verwendete Faktor liefert eine Méglichkeit, beide Parameter gleichzeitig zu
optimieren. Es zeigt sich, daf} dieser Faktor bei den erfindungsgemafen Beispielen zu allen Zeitpunkten deutlich bes-
ser ist als bei dem Vergleichsbeispiel.

Patentanspriiche

1.

Verwendung eines Phosphat-Compounds welches mindestens 50 Gew.-% Pentanatriumtriphosphat, weniger als
5 Gew.-% Natriumpyrophosphat sowie maximal 18 Gew.-% Wasser enthalt und als Agglomerat aus Primarteilchen
vorliegt zur Stabilitdtsverbesserung von Wasch- und Reinigungsmittelformkdorpern.

Verwendung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daR die Phosphat-Compounds 0,5 bis 20 Gew.-% eines
polymeren Polycarboxylats enthalten.

Verwendung nach einem der Anspriiche 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB die Phosphat-Compounds 0,3
bis 20 Gew.-% Phosphonat enthalten.

Verwendung nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB die Phosphat-Compounds kein
Niotensid und kein Silicat, enthalten.

Verwendung nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daR die Phosphat-Compounds ein
Schuttgewicht in dem Bereich 600 bis 1000 g/I aufweisen und die Agglomerate eine mittlere Teilchengrofie aus
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dem Bereich von 0,2 bis 1,0 mm , bevorzugt aus dem Bereich 0,3 bis 0,8 mm, aufweisen.

Verfahren zur Herstellung von Phosphat-Compounds, welche gemaR einem der Anspriiche 1 bis 5 verwendet
werden, dadurch gekennzeichnet, daB wasserfreies, pulverférmiges Pentanatriumtriphosphat in einem Hoch-
geschwindigkeitsmischer mit 12 bis 28 Gew.-% Wasser, bezogen auf das Pentanatriumtriphosphat, und gegebe-
nenfalls weiteren Inhaltsstoffen von Wasch- und/oder Reinigungsmitteln agglomeriert wird und das Agglomerat
unmittelbar anschlieRend in einer FlieRbetttrocknung bei einer Produkttemperatur unter 60°C auf einen Gehalt an
freiem Wasser von unter 5 Gew.-% getrocknet wird.

Verfahren zur Herstellung von Phosphat-Compounds nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, daB die Ver-
weildauer des Phosphats in dem Hochgeschwindigkeitsmischer weniger als 20 Sekunden betragt und die Agglo-
meration mit 15 bis 20 Gew.-% Wasser durchgefiihrt wird.

Verfahren zur Herstellung von Phosphat-Compounds nach einem der Anspriiche 6 oder 7, dadurch gekennzeich-
net, daB die Verweildauer des Agglomerats in dem FlieRbetttrockner zwischen 10 und 60 Minuten betragt und die
Zulufttemperatur unter 130°C, vorzugsweise unter 100°C, liegt.

Verfahren zur Herstellung von Phosphat-Compounds nach einem der Anspriiche 6 bis 8, dadurch gekennzeich-
net, daB weitere Inhaltsstoffe von Wasch- und/oder Reinigungsmitteln in trockener Form mit dem Phosphatpulver
vermischt werden und das Gemisch anschlieRend agglomeriert wird.

Verfahren zur Herstellung von Phosphat-Compounds nach einem der Anspriiche 6 bis 9, dadurch gekennzeich-
net, daB das Wasser in Form einer walrigen Losung weiterer Inhaltsstoffe von Wasch- und/oder Reinigungsmitteln
eingesetzt wird und die Verweildauer des Phosphats in dem Hochgeschwindigkeitsmischer weniger als 2 Sekun-
den betragt.

Verwendung von Phosphat-Compounds gemaR einem der Anspriiche 1 bis 5 oder Verwendung von Phosphat-Com-
pounds hergestellt nach einem Verfahren gemaf einem der Anspriiche 6 bis 10 zur Herstellung von Wasch- und
Reinigungsmittelformkdrpern, dadurch gekennzeichnet, daB mindestens 80 Gew.-%, vorzugsweise mindestens
90 Gew.-% und besonders bevorzugt die Gesamtmenge der im Formkdrper enthaltenen Phosphatmenge in Form
der vorgenannten Phosphat-Compounds bereitgestellt wird.

Verwendung nach Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, daB bezogen auf das Gewicht des Formkérpers 10
bis 90 Gew.-%, vorzugsweise 20 bis 80 Gew.-% und insbesondere 25 bis 70 Gew.-% des Phosphat-Compounds
verwendet werden.

Verwendung nach einem der Anspriiche 11 oder 12, dadurch gekennzeichnet, daB zusatzlich ein Desintegrati-
onshilfsmittel, vorzugsweise ein Desintegrationshilfsmittel auf Cellulosebasis, vorzugsweise in granularer, cogra-
nulierter oder kompaktierter Form, in Mengen von 0,5 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise von 3 bis 7 Gew.-% und
insbesondere von 4 bis 6 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Formkd&rpergewicht, eingesetzt wird.

Verwendung nach einem der Anspriiche 11 bis 13, dadurch gekennzeichnet, daB zusatzlich ein oder mehrere
Stoffe aus den Gruppen der Bleichmittel, Bleichaktivatoren, Enzyme, pH-Stellmittel, Duftstoffe, Parfimtrager, Fluo-
reszenzmittel, Farbstoffe, Schauminhibitoren, Silikonéle, Antiredepositionsmittel, optischen Aufheller, Vergrau-
ungsinhibitoren, Farblbertragungsinhibitoren, Korrosionsinhibitoren und Silberschutzmittel eingesetzt werden.

Verfahren zur Herstellung von stabilitatsverbesserten Wasch- und Reinigungsmittelformkérpern, durch Verwen-
dung von Phosphat-Compounds gemaR einem der Anspriiche 1 bis 5, gekennzeichnet durch die Schritte

a) Herstellung eines Phosphat-Compounds nach einem Verfahren gemaR einem oder mehreren der Anspri-
che 6 bis 10,

b) Abmischen des in Schritt a) hergestellten Compounds mit weiteren Inhaltsstoffen von Wasch- und Reini-
gungsmitteln zu einem zu verpressenden Vorgemisch,

c) Verpressen zu Formkdrpern.

Verfahren nach Anspruch 15, dadurch gekennzeichnet, daB das in Schritt a) hergestellte Phosphat-Compound

10 bis 90 Gew.-%, vorzugsweise 20 bis 80 Gew.-% und insbesondere 25 bis 70 Gew.-% des zu verpressenden
Vorgemischs ausmacht.
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Verfahren nach einem der Anspriiche 15 oder 16, dadurch gekennzeichnet, daB das in Schritt a) hergestellte
Phosphat-Compound in Schritt b) mit mindestens einem Sauerstoffbleichmittel ausgewahlt aus der Gruppe der
Alkaliperborate, Alkalipercarbonate, der organischen Persauren und Wasserstoffperoxid vermischt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 15 bis 17, dadurch gekennzeichnet, daB das in Schritt a) hergestellte
Phosphat-Compound mit mindestens einem Bleichmittel, ausgewahlt aus der Gruppe der Trichlorcyanursauren,
der Dichlor- oder Monochlorcyanurate, der Hypochlorite, und anderer tblicher chlorhaltiger Bleichmittel vermischt
wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 15 bis 18, dadurch gekennzeichnet, da das in Schritt a) hergestellte
Phosphat-Compound mit mindestens einem Bleichaktivator, bevorzugt aus der Gruppe der mehrfach acylierte
Alkylendiamine, insbesondere Tetraacetylethylendiamin (TAED), der N-Acylimide, insbesondere N-Nonanoylsuc-
cinimid (NOSI), der acylierten Phenolsulfonate, insbesondere n-Nonanoyl- oder Isononanoyloxybenzolsulfonat (n-
bzw. iso-NOBS), n-Methyl-Morpholinium-Acetonitril-Methylsulfat (MMA) und/oder der bleichverstarkenden Uber-
gangsmetallkomplexe, insbesondere mit den Zentralatomen Mn, Fe, Co, Cu, Mo, V, Ti und/oder Ru, bevorzugt
aus der Gruppe der Mangan und/oder Cobaltsalze und/oder -komplexe, besonders bevorzugt der Cobalt(ammin)
-Komplexe, der Cobalt(acetat)-Komplexe, der Cobalt(Carbonyl)-Komplexe, der Chloride des Cobalts oder des
Mangans und/oder des Mangansulfats vermischt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 15 bis 19, dadurch gekennzeichnet, daB das in Schritt a) hergestellte
Phosphat-Compound mit mindestens einem tensidhaltigem Granulat zu einem zu verpressenden Vorgemisch mit
einem Schittgewicht von mindestens 500 g/I, vorzugsweise mindestens 600 g/l und insbesondere mindestens
700 g/l, vereinigt wird.

Verfahren nach Anspruch 20, dadurch gekennzeichnet, daB das tensidhaltige Granulat TeilchengréfRen zwischen
100 und 2000 um, vorzugsweise zwischen 200 und 1800 um, besonders bevorzugt zwischen 400 und 1600 um
und insbesondere zwischen 600 und 1400um, aufweist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 20 oder 21, dadurch gekennzeichnet, da das tensidhaltige Granulat
anionische und/oder nichtionische Tenside sowie Geruststoffe enthalt und Gesamt-Tensidgehalte von mindestens
10 Gew.-%, vorzugsweise mindestens 20 Gew.-% und insbesondere mindestens 25 Gew.-%, aufweist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 15 bis 22, dadurch gekennzeichnet, daB in Schritt b) weitere Buildersub-
stanzen, die vorzugsweise mindestens ein Aluminosilicat und/oder ein Schichtsilicat enthalten, mit dem Phos-
phat-Compound vermischt werden.

Verfahren nach einem der Anspriiche 15 bis 23, dadurch gekennzeichnet, dal das Vorgemisch zuséatzlich ein
Desintegrationshilfsmittel, vorzugsweise ein Desintegrationshilfsmittel auf Cellulosebasis, vorzugsweise in granu-
larer, cogranulierter oder kompaktierter Form, in Mengen von 0,5 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise von 3 bis 7 Gew.-
% und insbesondere von 4 bis 6 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gewicht des Vorgemischs, enthalt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 15 bis 24, dadurch gekennzeichnet, daB das Vorgemisch zusétzlich einen
oder mehrere Stoffe aus der Gruppe der Enzyme, pH-Stelimittel, Duftstoffe, Parflimtréger, Fluoreszenzmittel, Farb-
stoffe, Schauminhibitoren, Silikondle, Antiredepositionsmittel, optischen Aufheller, Vergrauungsinhibitoren, Far-
biibertragungsinhibitoren, Korrosionsinhibitoren und Silberschutzmittel enthalt.
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