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The invention relates to a method for producing a dishwasher detergent in the form of a tablet, containing builder components,
alkalinity carriers, bleaching agents, tensides and hydrophobing agents as well as optionally, usual additives. The aim of the invention is to
improve the dissolution of the tablets at high temperatures and especially to improve their resistance to breaking. To this end, the builder
substances and the alkalinity carriers are encased in a liquid phase consisting of tensides and/or hydrophobing agents in a first treatment
stage. Polycarboxylic acids such as citric acid and optionally, the remaining components are then added in a second treatment stage before
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(57) Zusammenfassung

Bei einem Verfahren zur Herstellung eines maschinellen Geschirrsptilmittels in Tablettenform, enthaltend Builderkomponenten,
Alkalitétstréiger, Bleichmittel, Tenside und Hydrophobierungsmittel sowie gewiinschtenfalls iibliche Zusatzstoffe, sollte das Aufldseverhalten
bei erhdhter Temperatur und besonders die Bruchfestigkeit der Tabletten verbessert werden. Dies gelang, in dem man die in einer ersten
Behandlungsstufe die Buildersubstanzen und die Alkalinitétstriiger mit einer Fliissigphase aus Tensiden und/oder Hydrophobierungsmittel
umschliesst, und danach in einer zweiten Behandlungsstufe Polycarbonsiuren wie Zitronenséure und ggf. die resten Bestandteile hinzufiigt
und schliesslich die Mischung zu Tabletten verpresst.




LEDIGLICH ZUR INFORMATION

Codes zur Identifizierung von PCT-Vertragsstaaten auf den Kopfbogen der Schriften, die internationale Anmeldungen geméss dem

PCT veroffentlichen.

AL Albanien

AM Armenien

AT Osterreich

AU Australien

AZ Aserbaidschan

BA Bosnien-Herzegowina
BB Barbados

BE Belgien

BF Burkina Faso

BG Bulgarien

BJ Benin

BR Brasilien

BY Belarus

CA Kanada

CF Zentralafrikanische Republik
CG Kongo

CH Schweiz

CI Cdte d’Ivoire

CM Kamerun

CN China

CU Kuba

CZ Tschechische Republik
DE Deutschland

DK Dinemark

EE Estland

ES
FI
FR
GA
GB
GE
GH
GN
GR
HU
IE
IL
IS
IT
JP
KE
KG
KP

KR
Kz
LC
LI

LK
LR

Spanien
Finnland
Frankreich
Gabun
Vereinigtes Konigreich
Georgien
Ghana

Guinea
Griechenland
Ungarn

Irland

Israel

Island

Italien

Japan

Kenia
Kirgisistan
Demokratische Volksrepublik
Korea
Republik Korea
Kasachstan

St. Lucia
Liechtenstein
Sri Lanka
Liberia

LS
LT
LU
LV
MC
MD
MG
MK

ML
MN
MR
MW
MX
NE
NL
NO
NZ
PL
PT
RO
RU
SD
SE
SG

Lesotho

Litauen

Luxemburg

Lettland

Monaco

Republik Moldau
Madagaskar

Die ehemalige jugoslawische
Republik Mazedonien
Mali

Mongolei
Mauretanien

Malawi

Mexiko

Niger

Niederlande
Norwegen
Neuseeland

Polen

Portugal

Ruminien

Russische Fdderation
Sudan

Schweden

Singapur

SI
SK
SN
SZ
™D
TG
TJ
™
TR
TT
UA
UG
us

uz
VN
YU
W

Slowenien

Slowakei

Senegal

Swasiland

Tschad

Togo

Tadschikistan
Turkmenistan

Tiirkei

Trinidad und Tobago
Ukraine

Uganda

Vereinigte Staaten von
Amerika

Usbekistan

Vietnam

Jugoslawien
Zimbabwe




WO 99/28431 PCT/EP98/07439

Verfahren zur Herstellung von Geschirrspiiimitteltabletten

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von bruchstabilen Geschirr-
spulmitteltabletten enthaltend Builderkomponente und/oder Alkalinitatstrager unter

Verwendung von Polycarbonsauren wie z. B. Zitronensaure.

Bei der Geschirrreinigung in Haushaltsgeschirrspiilmaschinen haben in den letz-
ten Jahren verschiedenste Produkte u.a. auf Basis von Polycarbonsauren bzw.
ihren Salzen an Bedeutung gewonnen, da sie bei vergleichsweise niedrigerem
Anwendungs-pH gute Reinigungsergebnisse liefern. Derartige Mittel werden (bli-

cherweise als granulierte Pulver oder als Tabletten im Markt angeboten.

Aufgrund der besseren Handhabbarkeit ist es auf dem hier betroffenen Arbeitsge-
biet flir den Verbraucher von immer gréRerem Interesse, die Mittel in Form von
Tabletten oder Prefllingen angeboten zu bekommen. An die Tabletten wird dabei
die Anforderung gestellt, bruchfest und leicht herstellbar zu sein. Da Tabletten der
genannten Art oft nicht (iber das Reinigungsmittelfach zur Anwendung gelangen,
sondern frei in den Innenraum der Geschirrspiilmaschine gegeben werden, miis-
sen sie in diesem Falle so beschaffen sein, dak bei dem mit kaltem Wasser be-
triebenen Vorspllgang nur geringe Teile des Reinigers in Lésung gehen, damit im
Hauptsplilgang noch genligend Reiniger vorhanden ist, um einwandfreie Reini-
gungsergebnisse zu gewdahrleisten. Hier kommt es also auf eine Verzégerung der

Freisetzung von Aktivsubstanz an.
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Andererseits wird aber erwartet, daf im Hauptspiilgang das Reinigungsmittel voll-
standig und méglichst schnell freigesetzt werden kann, damit es insbesondere bei
verkiirzten Taktzeiten und moglichst tiefen Reinigungstemperaturen der modernen

Maschinengeschirrspiiler seine Wirkung entfaltet.

Der Gegenstand der deutschen Patentschrift Az. 196 06 765.0 ist daher ein Ver-
fahren zur Herstellung eines maschinellen Geschirrspulmittels in Tablettenform,
enthaltend Polycarbonsiuren und ihre Salze als Builderkomponente, Alkalinitéts-
trager, Bleichmittel, Tenside und Hydrophobierungsmittel sowie gewunschtenfalls
ubliche Zusatzstoffe, dadurch gekennzeichnet, dak man die Polycarbonsaure und
ihre Salze in einer ersten Behandlungsstufe mit einer Flissigphase aus Tensiden
und Hydrophobierungsmittel umschlieRt, sodann in einer zweiten Behandlungs-
stufe die restlichen Bestandteile hinzufiigt und schlieRlich die Mischung zu Ta-

bletten verpreft.

Gegenlber den in dieser Patentschrift erwihnten Ausfuhrungsformen des Stan-
des der Technik wurde als besondere Verbesserung und damit als Aufgabe die
zur Verfugungstellung niederalkalischer Geschirrspiiimitteltabletten genannt, die
bei hinreichender Bruchstabilitat in kaltem Wasser nur gering l8slich sind, jedoch
in warmen Wasser schnell und vollstandig in Lésung gehen. Dabei wurde vermu-
tet, dal® die Tenside in Zusammenwirkung mit dem Hydrophobiermittel die Poly-
carbonsdure bzw. ihr Natriumsalz gegen Wasserzutritt bei tiefen Temperaturen
schutzt, dal jedoch bei Zutritt von warmen Wasser dieser Schutz nicht mehr be-
steht und dal} der Zerfall der Tablette durch die einsetzende Reaktion der Poly-
carbonsdure mit Alkalicarbonat oder Alkalihydrogencarbonat stark beschleunigt
wird. Essentiell war also die Hydrophobierung der Polycarbonsaure in einem er-

sten Verfahrensschritt.
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In den Versuchen der Anmelderin hat sich nun ergeben, dal die Bruchstabilitat

noch deutlich gesteigert werden kann, wenn das Verfahren modifiziert wird.

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es niederalkalische Geschirrspllmittel-
tabletten verfigbar zu machen, die bei verbesserter Bruchstabilitzt in kaltem Was-
ser nur gering l6slich sind, jedoch in warmen Wasser schnell und vollstandig in

Lésung gehen.

Gegenstand der Erfindung ist daher ein Verfahren zur Herstellung eines maschi-
nellen Geschirrspiimittels in Tablettenform, enthaltend Builderkomponenten, Al-
kalitatstrager, Bleichmittel, Tenside und Hydrophobierungsmittel sowie ge-
wlnschtenfalls tbliche Zusatzstoffe, dadurch gekennzeichnet, dal man Builder-
komponenten und/oder Alkalinitatstrager in einer ersten Behandlungsstufe mit
einer Flissigphase aus Tensiden und/oder Hydrophobierungsmittel umschlieRt,
danach in einer zweiten Behandlungsstufe Polycarbonsauren und/oder ihre Salze
und andere in Maschinengeschirrspiilmitteln tbliche Bestandteile hinzuftgt und

schliefilich diese Mischung zu Tabletten verpreft.

ZweckmaRigerweise werden die festen Bestandteile wie Builderkomponenten
und/oder Alkalinitatstrager dazu in einen Mischer gegeben und die flissigen Be-
standteile einzeln oder nacheinander in beliebiger Reihenfolge zugegeben. So
kann beispielsweise eine fliissige Mischung aus Tensid und Hydrophobiermittel
eingesetzt werden, es kénnen jedoch auch die Einzelbestandteile aufgeschmol-
zen und dann separat oder nacheinander eingetragen werden. Zweck-
mafigerweise kann dabei die fliissige Komponente in aufgeschmolzener Form
eingesetzt werden und unter Normalbedingungen erstarren. Sinn dieses Verfah-
rensschrittes ist die Umhiillung des festen Guts mit dem flissigen, die dazu fiihrt,
dal} die Bestandteile umschlossen, hydrophobiert und damit weniger schnell fiir

Wasser zugéanglich sind.
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Als Hydrophobierungsmittel werden in dem erfindungsgemaRen Verfahren wasse-
runigsliche, 6lige oder feste nicht toxische organische Substanzen eingesetzt.
Geeignet sind hier insbesondere Paraffine mit Schmelzpunkten unterhalb der Ar-
beitstemperatur von Geschirrspiilmaschinen, aber auch Triglyceride und/oder
oleochemische Derivate wie Fettalkohole, Fettalkoholether und dergleichen. Be-
vorzugt liegt der Schmelzbereich dieser Substanzen zwischen 40 und 60 °C. Ins-
besondere ist es bevorzugt, wenn die Mischung der Tenside mit den Hydropho-
bierungsmitteln einen Schmelzpunkt oberhalb Raumtemperatur aufweist. Daher
kénnen auch Tenside mit Schmelzpunkten tber 20 °C, insbesondere zwischen 40

und 60 °C eingesetzt werden.

Erst danach wird dann die Polycarbonsaure, bevorzugt Zitronensaure, besonders

bevorzugt in Form ihres Monohydrats, zugemischt.

Das erfindungsgemaRe Verfahren sieht vor, die so behandelte Mischung durch
die anderen Bestandteile, z. B. durch weitere alkalische Bestandteile und durch
die mengenmaRig kleinen Bestandteile wie z. B. Bleichaktivatoren, Enzyme, Kor-
rosionsschutzmittel, Silberschutzmittel, Schauminhibitoren und dergleichen zu er-
ganzen und die so erhaltene Mischung in an sich bekannter Weise zu Tabletten

ZU verpressen.

Der Fachmann erkennt aber sofort, daR manche der anderen Bestandteile auch in
dem ersten Schritt zugegeben werden konnen, wie z. B. Silberschutzmittel. Auch
kénnen Substanzen, die sich gut in Tensiden und/oder Hydrophobierungsmittel

I6sen in diesem ersten Schritt eingearbeitet werden.

Besonders bewahrt hat sich im zweiten Schritt des erfindungsgemaRen Verfah-

rens die Zugabe eines Gemisches aus Polycarbonsaure und Soda, da hier be-
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sondere Bruchfestigkeiten erzielt werden kénnen. Gegen dieses Vorgehen gab es
zunachst Bedenken, da durch eine befiirchtete Reaktion zwischen beiden Kom-
ponenten bei Vorhandensein von Wasser (z. B. durch Wasser in iblichen Granu-
lations- und Tablettierverfahrensschritten, Wasserzutritt bei feuchter Lagerung,
u. a.) nachteilige Auswirkungen auf die Geschirrspiilmitteltablette beftrchtet wur-
den. Dies hatte beispielsweise eine Absenkung des Aktivsubstanzgehaltes, Ver-
formungen der Tablette im weitesten Sinne, pH-Wert Verénderungen wihrend der

Lagerung, u. a. sein kénnen.

Dies geschieht jeoch nicht. Im Gegenteil, durch den Einsatz des erfindungsgema-
len Gemisches kann man durch die Verwendung von wenig Gewichtsprozenten
Polycarbonsaure, bevorzugt Zitronensiure, besonders bevorzugt des Monohy-

drates eine besondere Tablettenhirte erzielen.

Als Polycarbonsauren werden im Sinne der Erfindung in erster Linie mehrfunktio-
nelle Hydroxycarbonsauren, insbesondere Citronensaure eingesetzt. Weiter ge-
eignete Polycarbonsauren sind Zuckerszuren, Mono- bzw. Dihydroxybernstein-
sauren, Weinsauren und verwandte niedermolekulare organische Polycarbonsau-
ren. Weiterhin geeignet sind auch Copolymere auf Basis ungesattigter Mono- oder
Dicarbonséuren wie Acrylsaure, Methacrylsaure oder Maleinsaureanhydrid wie sie
allgemein auf dem Gebiet der Wasch- und Reinigungsmittel bekannt sind. lhre
Salze finden in erster Linie die Natrium- oder Kaliumsalze vereinzelt auch Ammo-
niumsalze als Buildersubstanzen Anwendung. Die Salze kénnen wasserfrei oder

als Hydrat vorliegen.

Bei der Festlegung der Rezeptur der erfindungsgemaRen Mittel hat der Fachmann
darauf zu achten, daR er die Mengen an Polycarbons&uren, deren Natriumsalzen
und an den Alkalicarbonaten bzw. Hydrogencarbonaten so wihlt, daR das resul-

tierende Mittel in eingewichtsprozentiger Losung einen fir Geschirrspiimittel giin-
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stigen pH-Wert aufweist. Wenn also auf das Salz der Polycarbonsaure als Buil-
dersubstanz bzw. Alkalinitatstrager ganzlich verzichtet wird, miissen entsprechen-
de Mengen an Alkalicarbonat bzw. Alkalihydrogencarbonat zugegen sein. Im all-
gemeinen hat es sich als ginstig erwiesen, 20 bis 60 % vorzugsweise 30 bis 50
Gew.-% der Salze der Polycarbonsauren in dem Gesamtreinigungsmittel einzu-
setzen und die Menge an Alkalicarbonat bzw. Alkalihydrogencarbonat dazu anzu-
passen. Diese Menge soll im Bereich von 5 bis 40 Gew.-%, vorzugsweise 20 bis

40 Gew.-% liegen.

AuBBer den genannten Polycarbonsauren koénnen die erfindungsgemafen Mittel
auch noch stickstoffhaltige Polycarbons&uren wie Ethylendiamintetraessigsaaure,
Nitri lotriessigséure, Diethylentriaminpentaessigséure oder Triethylentetraminhe-
xaessigsaure bzw. Methylglycindiessigsdure und dergleichen enthalten. Einge-
setzt werden kénnen auch die in der DE-A 4228786 genannten Oxidationspro-

dukte von Polyglucosanen.

Das erfindungsgeméfe Verfahren wird iiblicherweise in einem Mischer begonnen,
wobei ein diskontinuierlich arbeitenden Mischer bevorzugt wird, um einzelne

Mischschritte, falls erforderlich nacheinander durchfiihren zu kénnen.

Dabei wird bevorzugt auf die Zugabe von Wasser verzichtet. Der Mischer hat die
Aufgabe ein inniges Gemenge der einzelnen Bestandteile herzustellen. Geeignete
Mischer sind z.B. Eirich ® Mischer der Serien R oder RV, hergestellt durch Ma-
schinenfabrik Gustav Eirich, Hardheim, Deutschland, die Fukae ® FS-G Mischer,
hergestellt durch Fukal Powertech Kogyo Co. Japan, die Lodige ® FM, KM oder
CB-Mischer, hergestellt durch Lodige Maschinenbau GmbH, Paderborn,
Deutschland oder die Drais ® Serien T oder K-T, hergestellt durch die Drais Wer-
ke GmbH, Mannheim, Deutschland.
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Danach erfolgt die Tablettierung in tblichen Tablettenpressen, wie sie in der

Fachliteratur ausfiihrlich beschrieben sind.

In dem erfindungsgemafRen Verfahren werden Alkalitrager zugegeben. Als Alka-
litrdger gelten Alkalimetallcarbonate, Alkalimetallhydrogencarbonate, Alkalimetall-
sesquicarbonate, Alkalisilikate, Alkalimetasilikate und Mischungen der vorge-
nannten Stoffe. Bevorzugt ist der Einsatz von Natriumcarbonaten bzw. Natrium-
hydrogencarbonat oder Natriumsequicarbonaten. Wahrend die genannten Car-
bonte bzw. Hydrogencarbonate zwingende Bestandteile im erfindungsgemafen
Verfahren sind, werden Silikate wie beispielsweise Metasilikate nur dann einge-
setzt, wenn es gilt den pH-Wert zu heben. Sie finden daher héchstens in Mengen
von O bis 15 vorzugsweise von 2 bis 10 Gew.-% Einsatz. Auch Hydroxide kdnnen
eingesetzt werden, jedoch nur in der Menge, daR der Gesamt-pH der Zubereitung

nicht Gber 10 und vorzugsweise nicht tiber 9,5 steigt.

Die erfindungsgemaRen Zubereitungen enthalten weiterhin Tenside. Prinzipiell
kénnen anionische Tenside, Amphotenside oder auch kationische Tenside einge-
setzt werden, bevorzugt sind jedoch nichtionische Tenside und unter diesen wie-

derum bei Raumtemperatur fliissige nichtionische Tenside.

Als nichtionische Tenside sind vor allem Anlagerungsprodukte von vorzugsweise
2 bis 20 Mol Ethylenoxid an 1 mol einer aliphatischen Verbindung mit im wesentli-
chen 10 bis 20 Kohlenstoffatomen aus der Gruppe der Alkohole, Carbonsauren,
langkettige Alkylamine, Carbonsaureamide bzw. Alkylsulfonamide von Interesse.
Wichtig sind neben den wasserléslichen Niotensiden aber auch nicht bzw. nicht
vollstandige wasserldsliche Polyglykolether langkettiger Alkohole mit 2 bis 7
Ethylenglykoletherresten im Molekiil insbesondere dann wenn sie zusammen mit
wasserldslichen nichtionischen oder anionschen Tensiden eingesetzt werden.

AuRerdem konnen als nichtionische Tenside Alkylpolyglykoside der allgemeinen
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Formel R-O-(G)y eingesetzt werden in der R einen primaren geradkettigen oder
verzweigten aliphatischen Rest mit 8 bis 22, insbesondere 8 bis 14, 12 bis 18 C-
Atomen bedeutet, G fir eine Glykose-Einheit mit 5 bis 6 C-Atomen steht und der
Oligomerisierungsgrad x zwischen 1 und 10, vorzugsweise zwischen 1,1 und 1,7
liegt. Gleichfalls eingesetzt werden kénnen Alkylglucamide. Es sind dies die Ami-
de aus Carbonsé&uren mit 8 bis 22 C-Atomen und N-Alkylaminozuckern insbeson-

dere N-Methyiglucamid.

Unter den als Bleichmittel dienenden, in Wasser H,0, liefernden Verbindungen
haben das Natriumperborat-Tetrahydrat und das Natriumperborat-Monohydrat
besondere Bedeutung. Weitere brauchbare Bleichmittel sind beispielsweise Per-
oxycarbonat (Na,CO, x 1,5 H,0,) oder persaure Salze organischer Sauren, wie
Perbenzoate oder Salze der Diperdodecandisaure. Die genannten Bleichmittel
werden in dem erfindungsgeméafen Verfahren bevorzugt direkt mit dem Polycar-
bonsauresalzen zu Verfahrensbeginn eingesetzt. Geeignete Bleichaktivatoren fiir
diese Oxidationsmittel sind insbesondere die mit H,0, organische Persauren bil-
denden N-Acryl bzw. O-Acyl-Verbindungen, vorzugsweise N,N'-tetraacylierte

Diamine wie N,N,N’,N’-Tetraacetylethylendiamin.

Ublicherweise werden die Vorprodukte mit den Bleichmitteln und sonstigen Be-
standteilen in Mengen von etwa 7 : 3 bis 9 : 1 gemischt. Der Gehalt der dann fer-
tig konfektionierten Geschirrspulmittel an Oxidationsmittel auf Sauerstoffbasis be-
tragt vorzugsweise etwa 5 Gew.-% bis 15 Gew.-%, insbesondere in Kombination
mit 1 Gew.-% bis 10 Gew.-%, insbesondere 2 Gew.-% bis 5 Gew.-%, eines

Bleichaktivators.

Eine bevorzugte Ausfiihrungsform der Tabletten wird hergestellt, indem man 20
bis 60 Gew.% Buildersubstanz und/oder Alkalinitatstrager und bis zu 20 Gew.-%

Sauerstoffbleichmittel mit 2 bis 5 Gew.% Tensiden und/oder Hydrophobierungs-
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mittel umschlielt und anschlieRend 5 bis 50 Gew.-% Polycarbonséaure, bevorzugt
Zitronenséure, besonders bevorzugt als Monohydrat und Alkalicarbonat in einem
Verhéltnis von 1:1 bis 1:10 bevorzugt 1:1,5 bis 1:5 ganz besonders bevorzugt
1:1.8 bis 1:3 sowie sonstige Ubliche Bestandteile zugibt und anschlieRend zu Ta-

bletten verpreft.

Zu den erfindungsgemafRen Vorprodukten kédnnen aufer den erwahnten Bleich-
mitteln und Bleichaktivatoren noch weitere, tblicherweise jeweils nur in kleinen
Mengen vorliegende, Wirkstoffe gegeben werden. Die Menge all dieser Stoffe be-
tragt in Summe vorzugsweise 1 bis 10 Gew.-%, bevorzugt 5 bis 10 Gew.-% bezo-
gen auf das endgultig hergestelite Reinigungsmittel. Zu diesen Kleinkomponenten
gehoren beispielsweise Schauminhibitoren, Duftstoffe, Farbstoffe, Stabilisatoren
und Enzyme von der Art der Proteasen, Amylasen, Lipasen und/oder Cellulasen
sowie nicht als Kristallwasser gebundenes oder in &hnlich fester Form mit den Be-
standteilen assoziertes Wasser. Die Enzyme kénnen in tiblicher Weise an Trager-
stoffen adsorbiert und/oder in Hiillsubstanzen eingebettet sein und werden vor-
zugsweise in Mengen von insgesamt nicht tiber 5 Gew.-%, insbesondere 2 bis 4
Gew.-% eingesetzt. Geeignete nicht-tensidhaltige und bevorzugt eingesetzte
Schauminhibitoren sind Organopolysiloxane und deren Gemische mit mikrofeiner,
gegebenenfalls silanierter Kieselsaure. Méglich ist auch der schauminhibierende
Einsatz langkettiger Seifen. Geeignet kénnen auch Gemische verschiedener
Schauminhibitoren sein, zum Beispiel solche aus Silikonen und Paraffinen oder
Wachsen. Bevorzugt sind diese Schauminhibitoren an eine granulare, in Wasser

I6sliche bzw. dispergierbare Tragersubstanz gebunden.

Weitere hier einsetzbare Substanzen sind Silberschutzmittel, dies sind insbeson-
dere anorganische Ubergangsmetallsalize, z.B. Mangansalze wie Mangansulfat,
gewinschtenfalls in Kombination mit Fluoriden, Kaliumhexafluorotitanat und der-

gleichen, anorganische Ubergangsmetallkomplexe, stickstoffhaltige Heterocyclen
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wie Benzoltriazol oder Isocyanurséure, natiirliche Aminoséuren wie Cystin, Histi-
din, Methionin, reversible organische Redoxsysteme wie Chinon/Hydrochinon
und/oder reversible anorganische Redoxsysteme wie Fe? /Fe®". Weiterhin kénnen
Stoffe zur Verhinderung der Glaskorrosion eingesetzt werden, beispielsweise

Zinksalze oder Zinkhydroxid.

Die nach dem erfindungsgemafen Verfahren hergestellten Vorprodukte werden
tblicherweise zu Tabletten verarbeitet. Dazu werden die Vorprodukte mit den ge-
nannten weiteren Bestandteilen als Gemisch mittels herkémmlichen Tabletten-
pressen, beispielsweise Exzenterpressen oder Rundlauferpressen, mit PreRdruk-
ken im Bereich von 200 x 10° Pa bis 1 500 x 10° Pa verprefit. Man erhalt so pro-
blemlos bruchfeste und dennoch unter Anwendungsbedingungen ausreichend
schnell 16sliche Tabletten mit Biegefestigkeiten von normalerweise tber 150 N.
Vorzugsweise weist eine derart hergestellte Tablette ein Gewicht von 15 g bis 40
g, insbesondere von 20 g bis 30 g, bei einem Durchmesser von 35 mm bis 40 mm

auf.
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Beispiel

In einem Lodige FKM 130 D Mischer wurden 42,2 kg Trinatriumcitratdihydrat, 10
kg Perboratmonohydrat vorgelegt und ohne Mantelheizung bei nicht vollstandiger
Hydratisierung ggf. unter Zugabe von Wasserspuren (< 1 kg) vermischt. Uber eine
sich im Dom des Mischers befindlichen Kreisnebeldiise der Firma Schlick wurde
ein 50 °C warmes Flussigkeitsgemisch aus 3 kg Niotensid, genauer ein 1:1 Ge-
misch aus Dehypon ® LT 104 (Talgfettalkohol 10 EO; 4 PO) und Dehydol® LS4
(Kokosalkohol 4 EO) in den laufenden Mischer eingedust. Im vorliegenden Bei-
spiel kann ggf. auch an dieser Stelle 0,5 kg Benzotriazol in dem Flussigkeitsge-
misch aus Niotensid eingearbeitet werden und mit auf die Buildersubstanz und
das Bleichmittel aufgegeben werden. Danach wurde mit Paraffin P 144 (Fp=42
°C) beaufschlagt.

Im Anschlufl wurde dieses Gemisch mit einer Mischung aus 21,5 kg Natriumbi-
carbonat und 9,5 kg Soda und 2 kg Zitronensaure Monohydrat versetzt. Anschlie-
lend wurden noch Restkomponenten (Parfum, Bleichaktivatorgranulat, Enzym-
gemisch aus Amylase und Protease) in der angegebenen Reihenfolge vermischt

und danach auf einer tblichen Tablettenpresse verpreldt.

Das ca. 950 g/l schwere Gemisch wurde auf einer Korsch Exzenterpresse Typ
EKIV zu zylindrischen, 25 g schweren Tabletten mit einem Durchmesser von 34
mm und einer Héhe von 17,6 mm mit einer PreRkraft von 48 KN verprefit.

Die Bruchfestigkeit nach der Herstellung betrug 165 N, nach einem Tag 300 N.

In einem zweiten Beispiel das als nichterfindungsgemanRies Vergleichsbeispiel
dient wurden wiederum in einem Lédige FKM 130 D Mischer 33,5 kg Trinatrium-

citratdihydrat, 8,2 kg Zitronensaure Monohydrat und 5 kg Perboratmonohydrat
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vorgelegt und ohne Mantelheizung vermischt. Uber eine sich im Dom des Mi-
schers befindlichen Kreisnebeldiise der Firma Schlick wurde ein 50 °C warmes
Flussigkeitsgemisch aus 1,5 kg Niotensid Dehypon ® LT 104 (Talgfettalkohol 10
EO; 4 PO) und Paraffin P 144 (Fp= 42 °C) beaufschlagt.

Im Anschluft wurde dieses Gemisch mit einer Mischung aus 25,4 kg Natriumbi-
carbonat und 16,7 kg Soda versetzt. AnschlieRend wurden noch Restkomponen-
ten (Parfum, Bleichaktivatorgranulat, Enzymgemisch aus Amylase und Protease)
in der angegebenen Reihenfolge vermischt und danach auf einer iiblichen Ta-

blettenpresse verprefit.

Das ca. 950 g/l schwere Gemisch wurde auf einer Korsch Exzenterpresse Typ
EKIV zu zylindrischen, 25 g schweren Tabletten mit einem Durchmesser von 34
mm und einer Héhe von 17,6 mm mit einer PreRkraft von 48 KN verprefit.

Die Bruchfestigkeit nach der Herstellung betrug 55 N, nach einem Tag 230 N.
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Patentanspriiche

Verfahren zur Herstellung eines maschinellen Geschirrspilmittels in Tablet-
tenform, enthaltend Builderkomponenten, Alkalitatstrager, Bleichmittel, Tensi-
de und Hydrophobierungsmittel sowie gewlinschtenfalls iibliche Zusatzstoffe,
dadurch gekennzeichnet, dal man Builderkomponenten und/oder Alkalini-
tatstrager in einer ersten Behandlungsstufe mit einer Flissigphase aus Tensi-
den und/oder Hydrophobierungsmittel umschlieft, danach in einer zweiten
Behandlungsstufe Polycarbonséuren und/oder ihre Salze und andere in Ma-
schinengeschirrspulmittein tibliche Bestandteile hinzuftigt und schlieRlich die-

se Mischung zu Tabletten verprefit.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dak man ohne Zusatz

von freiem Wasser arbeitet.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daf
man das UmschlieRen der Buildersubstanzen und/oder Alkalinitatstrager
durchfiihrt, in dem man die Tenside und die Hydrophobierungsmittel gleich-
zeitig oder nacheinander in beliebiger Reihenfolge fliissig auf die vorgelegte

Mischung aufbringt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daR
man vor dem Aufbringen der Tenside und/oder Hydrophobierungsmittel weite-
re Bestandteile, insbesondere Bleichmittel, ganz bevorzugt Perborate oder

Percarbonate mit den Builderkomponenten und/oder Alkalinitatstragern

mischt.
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Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4 dadurch gekennzeichnet, daR
man als Polycarbonsaure Zitronensaure, vorzugsweise in Form ihres Mo-

nohydrats, einsetzt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dafd
man in einem ersten Schritt als Buildersubstanz ein Polycarbonsauresalz, be-
vorzugt Trinatriumcitrat und im zweiten Schritt Polycarbonsaure einsetzt, be-
vorzugt in Mengen unter 30 Gew.-%, besonders bevorzugt unter 20 Gew.-%

und ganz besonders bevorzugt zwischen 1 und 10 Gew.-% einsetzt.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daR
man 20 bis 60 Gew.% Buildersubstanz oder Alkalinitatstrager und bis zu 20
Gew.-% Sauerstoffbleichmittel mit 2 bis 5 Gew.% Tensiden und/oder Hydro-
phobierungsmittel umschlieft und anschliefend 5 bis 50 Gew.-% Polycarbon-
saure, bevorzugt Zitronenséure, besonders bevorzugt als Monohydrat und Al-
kalicarbonat in einem Verhéltnis von 1:1 bis 1:10 bevorzugt 1:1,5 bis 1:5 ganz
besonders bevorzugt 1:1.8 bis 1:3 sowie sonstige iibliche Bestandteile zugibt

und anschlieRen zu Tabletten verpreft.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daR
man als weitere Bestandteile Bleichaktivatoren, Enzyme, Duftstoffe, Farb-
stoffe, Schauminhibito-

ren, Stabilisatoren, Silberschutzmittel, Korrosionsschutzmittel und derglei-

chen zusetzt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daR
als Hydrophobiermittel Paraffine mit einem Schmelzpunkt zwischen 40 und 60
°C und/oder nichtionische Tenside mit demselben Schmelzbereich eingesetzt

werden.
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