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Verfahren zur Herstellung umhiillter kérniger Bleichaktivatoren.

Zwecks Herstellung umhiliter kdrniger Bleichaktivato-

ren wird eine pumpfahige waBrige Aufschiammung spriih-
getrocknet, die auf 1 bis 1,7 Gewichtsteile Wasser 1 Ge-
wichtsteil eines Gemisches aus A) einem pulverformigen
Bleichaktivator aus der Klasse der N- bzw. O-Acylverbin-
dungen, bevorzugt Tetraacetylethylendiamin mit bestimm-
ter KorngréBenverteilung und B) mindestens einer Verbin-
dung aus der Klasse der wasserldslichen Celluloseether,
Starke und Starkeether, bevorzugt Carboxycellulose als Na-
Salz im Gewichtsverhaltnis'A:B == 99:1 bis 90 : 10 enthait.
Der vorzugsweise im Gegenstrom gefihrte Trockengas-
strom weist eine Eingangstemperatur von 100-200°C und
eine Ausgangstemperatur von 40-120°C auf. Das Spriih-
produkt wird auf einen Feuchtigkeitsgehalt von <3 Gew.-%
getrocknet.
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"Verfahren zur Herstellung umhilllter korniger Bleichakti—
vatoren" : : :

-Unter Bleichaktivatoren werden Vefbindungen verstahden,

die in waﬁrlgen, Wasserstoffperoxld oder Perhydrate ent-
haltenden L&sungen unter Bildung von bleichend wirkenden
Persauren reagieren. Zu den besonders w1r?samen Bleich-
aktlvatoren zdhlen N-acylierte Amlne, Amide und GJykol-
urile, wie sie beispielsweise aus der DE-AS 11 62°967, _
DE-AS 12 91 317, DE-0S 20 38 106 und DE-AS 15 94 865 f
bekannt sind. In der DE-AS 11 62 957 wird vorgeschlagen,
diese Bleichaktivatoren vor der Veiterverwendung, ins-
besondere vor dem-Einsatz in Wasch- und Bleichmitteln

wobel das Uberzugsmittel beispielsweise aus Carboxy-

methylcellulose bestehen kann. Dieses Uberzugocmittel kann
in Vasser geldst in feinverteilter Form auf den Aktivator
aufgespriiht werden, worauf dac Uberzogene Material ge-
trocknet wird. Es wird die Empfehlung ausgesprochen, den
Aktivator vor dem {berzichen zu'granulieren, jedeoch
fehlen Hinweise,in welcher Weise und mit welchen Granu-
lationshilfsmitteln dies durchgefthrt werden soll. Arbei-
tet man nach den Angaben der DE-AS 11 62 967 und bespriht |
einen derartigen Bleichaktivator, beispielsweise das ) Ii
Tetraacetylethylendiemin, mit einer w#23rigen Carboxy-
meSiaylcelluloserL8sung in einem Granulator, 8o treten

SR

erhebliche Probleme auf. Es lassen sich nimlich wiBrige
Losungen mit einem Gehalt von mehr als 5 Gewichtsprozent
an Carboxymethylcellﬁlose wegen ihrer hohen Viskositit _
und gelartigen Beschaffenheit bei technichen Granulations-

prozessen nicht mehr handhaben. Um eine ausreichend starke

- HUllachicht .auf den Aktivatorpartikeln zu erzeuvgen,
.mﬂssen daher sehr grofe Mengen an den verhx#ltnismi8ig

" BAD ORIGINAL
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"Granulierung geeigneten Mittel trocken vermischt und in

ZR-FE/Patente

stark verdiinnten Celiuloseetheri&sungen verarbeitet wér-
den. Wenn, wie im Beispiel 10 der DE-AS 11 62 967 ange-

geben, 18 Gewichtsprozent Carboxymethylcellulose auf den
Bleichaktivator aufgebracht werden sollen und unterstellt
man, daf eine hinsichtlich ihrer hohen Viskosit#t gerade

noch verarbeitbare S—prozentlge Losung benutzt ‘wird,,; so '
wiren hierfir 360 GeW1chtsprozent (bezogen auf Aktlvator-

i
menge) an 5-prozentiger Celluloseether-Lsung erforder-
lich. Es 148t sich.jedoch zeigen, da® bei Anwendung von
mehr als 20 bis 30 Gewichtsprozent einer derartigen
Lbsung bereits klumpige. bis breiartige Massen anstelle
brauchbarer Granulate entstehen. Aus diesem Grund wipd !
auch in Spalte 3 der DE-AS 11 62 967 vorgeschlagen, - i
allkkcholische L¥sungen der Carboxymethylcellulose zu ver-
wenden. Diese erfordern jedoch die Installation aufwen-

diger Explosionsschutzvorrichtungen und verursachen hohe
Kosten flir die Rlckgevinnung des L8sungsmittels. Fiir !
technische Zwecke ist ein solches Verfahren ungeelgneu.
Die gleichen Probleme treten auf, wenn man anstelle einer
Celluloseether-L8sung,die ebenfalls in der DE-AS 11 62 967
vergeschlagenen, in organischen L¥sungsmitteln geldsten
Fettsluren, Fetisdurealkanolamide, Fettalkohole und
Carbowaxe als Hllllmaterial einsetzt. Erschwerend kommt
hinzu, da% sich de“artlge Hilllmaterialien in kalten 7
Bleichl8sungen nicht oder nur sehr langsam l18sen und déﬁei
der gewlinschte Kaltbleicheffekt unterdrickt wird. -

e

;.
Aﬁs der DE-0S 20 48 331 ist e2n Verfahren zur Herstellung
uzhiillter, granulierter Bleichaktivatoren bekannt, bei
dem der Aktivator zun#chst mit einem zur Umhiillung oder

B4 e ¢ S S ey s
‘

einem zweiten Schritt mit Wasser bezichungsweise in Vasser
geld8sten Granulierhilfsmitteln oder Filmbildnern bespritht |

- » I
und granuliert wird. Zur Herstellung der trockenen Vor- I

gemische verden entweder- wasserl8sliche, in Waschmitteln
{ibliche Gerlistsalze, wie Kristallwasser bindende ‘Phos~

Y ol
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phate, Polyphosphaté, Carbonate und Silikate von Alkali-
metallen oder wasserunl&sliche Fllllstoffe, wie Kiesel-
sfure, Magnesiumsilikat oder Magnesiumoxid vorgeschlagen.
Man kann die gleichen wasserl®slichen, Kristallwasser
bindenden Salze auch als Granullerhllfsmlttel verwenden
oder aber die trockenen Vorgemische mit elner wéBrlgen '
Lﬁsung filmbildender Stoffe, wie Cellulosederivate oder
andere wasserl&sllche.Polymere natlirlichen oder syn-
thetischen Urspriings bespriihen und gleichzeitig granu-
lieren. Dieses Verfahren ist jedoch nur zur Herstellung
von Granulaten mit einem vergleichsweise niedrigen Gehalt
an Bleichaktivatoren, das heiflt mit einem 8solchen ﬁon
weniger als 50'Gewichtsprozent,brauchbar. Die Granulate
lassen sich daher nur auf solchen Gebieten einsetzen,
bei denen der hohe Anteil an Zuschlagstoffen nicht stdrst.

Bei den beschriebenen Verfahren zum Einhiillen von Blelch-
aktivatoren hat man sich ausdriicklich auf Granulations-
verfahren beschrinkt. Bei {iblichen Granulationsverfahren
fallen jeddch vielfach Produkte mit sehr uneinheitlicher
KorngrdRe an. Diese mlissen nach beendeter Granulation und
Trocknung durch Absieben von Grobkorn und Staubanteilen
befreit werden. Wirde man das Grobkorn lediglich auf die
gewlinschte KorngréBe vermahlen und dem fertigen Granulat
zumischen, so wilirde das Mahlgut nur eine verminderte La-
gerbestindigkeit aufweisen, da die Bleichaktivatorkérneg'
an den Bruchstellen nicht oder nicht ausreichend ge- i
schiitzt sind. Das bedeutet, daR® man auBer dem Feingut
auch das gemahlene Grobkorn wieder in den Granulations-
prozef zurlickflihren und damit erhebliche Produktmengen im
Kveis}auf fliihren muf.

BAD ORIGINAL
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_ Aus der DE-PS 21 38 584 sowle der DE-0S 22 07 974 sind
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Verfahren zur Herstellung umhiillter Bleichaktivatoren be-
kannt, bei denen geschmolzene Gemische aus Polyglykol und
Fettsduren mit darin dispergilerten Bleichaktivatoren mit-
tels Diisen oder rotierenden Scheiben in einen Fallraum
verspriiht und die gebildeten Trépfchen mittels kiihlep-
Luft zum Erstarren gebracht werden. In den so erhaltenen
Prills ist der Bleichaktivator sehr wirksam gegen Zer-
setzung geschiitzt. Probleme kdnnen sich jedoch bel der
Anwendung ergeben,. da sich die Prills nur bei Temperatu—
ren oberhalb des Schmelzpunktes.vollSténdig 15sen. Zu-
sitze von Fettalkoholen bzw. deren Ethoxylaten und Sulfa-
ten, wie sie in der DE-0S 23 38 412 und DE-0S 25 35 731
beschrieben sind, bringen nur eine graduelle Verbesse-
rung. Beli niedrigen Temperaturen ungeldste Prills kdénnen
sich w&hrend des Waschprozesses auf den Textilien fest-
setzen und wihrend des spdteren Heiﬁtrocﬁnens oder Bili-
gelns zu klelnen Fettflecken ausbreiten. Schlieflich
wirft auch das Herstellungsverfahren an heiflen Sommerta-
gen Probleme auf, wenn nicht ausreichend kalte Luft zum
Abkiihlen und Verfestigen der Prills zur Verfiigung steht.
Eine Vorkilhlung der in den Spriihturm eingefithrten Luft
ist jedoch sehr aufwendig. ' . e
Den vorgenannten Granulations- und Sprihverfahren ist ge-
meinsam, daf sie bel verhéltnisméﬁig niedrigen Temperatu-
ren durchgefithrt wurden. Wegen der hohen thermischen Em-
pfindlichkeit der Bleichaktivatoren ging man bisher davon
aus, daf sie nicht den Bedingungen der Heifsprihtrocknung-
ausgesetzt werden dlirfen.
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Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren
zur Herstellung glelchmdfRig umhlillter und damit sehr sta-
biler Bleichaktivatorkdrner von gleichfSrmiger Beschaf-
fenheit und guter L3slichkeit in kaltem Wasser zu entwik-
keln, die einen hohen Gehalt von 90 und mehr Gew.~% an
aktiver Wirksubstanz aufweisen. . '
Gegenstand der Erfindung 1st ein Verfahren zur Herstel-
lung umhiillter k6ﬁnigef Bleichaktivatoren, dadurch ge-
kennzeichnet, daR man eine punpféhige wéBrigerAufschlén-
nung, enthaltend 1 bis 1,7 Gewlchtstelle Wasser auf 1 Ge-
wichtstell eines Gemlsches aus
A) einen pulverfornigen Bleichaktivator aus der Klasse
der N- bzw. O-Acylverbindungen und
B) mindestens einer Verbindung aus der Klasse der wasser-
138slichen Celluloseether, Stirke und Stirkeether,

wobel das Gewichtsverhiltnis von (A) : (B) 99 : 1 bis
90 : 10 betrigt, in einem Trockenraum verspriiht, in dem
ein Trockengasstrom mit einer Eingangstemperatuv von 100°
bis 200 °C und einer Austrittstemperatur von 40° bis
120 °c unterhalten wird und das Spriihprodukt auf einen
Feuchtigkeitsgehalt -von 3 Gew.-% oder weniger trocknet.

Dle wdRrige Aufschlimmung wird zweckmidBigerwelse so her-
gestellt, da® man zunichst eine L3sung bzw. Anquellung
des Celluloseethers bzw. der Stdrke bzw. des Stirkeethers
herstellt und den pulverigen Bleichaktivator anschlieBend |
einrlihrt. Beispiele flir Celluloseether sind Methylcellu-~
lose, Ethylcellulose, Hydroxyethylcellulose, Methylhy-

ARG
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droxyethylcellulose,. Methylhydroxypropylcellulose, Car—'
boxymethylcellulose (als Natriumsalz) undrMethylcarboxy-
methylcellulose (Na-Salz). Als Stirke kommt beispielswel-
se depolymérisierte Stdrke in Betracht. GeeigneteVStﬁrke-
ether sind belspielswelse Carboxymethylstdrke, Hydroxy-
ethylstédrke und Methylstirke. Als besonders”geeignezghat—-

=

sich NatPiumcarﬁoxymethylcelluloée“grwiesen.f“ ' ~

Als Bleichaktivatgpen eignen sich die bekannten N-acy-
lierten Amine, Diamihe, Amide und Glykolurile, wie sie in
den eingangs genannten Patentschriften offenbart sind. Es
gind dies zum Beispiel Tetraacetylmethylendiamin, Tetra-
acetylethylendiamin,'Diacetylanilin,.Diacetyl-p-tolﬁidin,
1,3-Diacetyl-555-dimethylhydantoin, Tetraacetylglykol-
uril, Tetrapropionylglykoluril, 1,4-Diacetyl-2,5-diketo-

piperazin und 1,H-Diacetyl-B,6-dimethyl-2)S-diketopipera-

zin. Bevorzugt wird Tetraacetylethylendiamin als Bleich-
gktivator eingesetzt.

Der Bleichaktivator weilst vorzugswelse die folgende, mit-
tels Siebanalyse bestimmte KorngrdRenverteilung auf:
0 Gew.=-% tber 1,5 mm
10 - 50, vorzugswelse 15 ~ 140 Gew.-% mit 1,5 - 0,2 mm
15 - 60, vorzugsweise 20 - 50 Gew.-% mit 0,2 = 0,09 mm
5 - 50, vorzugsweise 10 - 40 Gew.-%Z mit 0,09 - 0,03 mm .

" bis 30 Gew.-% unter 0,03 mm.

30

Die Siebzahlbestimmung wird zweckmifigerweise mit einem
Luftstrahlsieb vorgenommen, um Fehler, die durch Zusam-
menballen von Felnstanteilen aufgrund elektrostatischer

- Aufladung entstehen, zu vermeiden.

o
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Bleichaktivatoren,fderen KorngrdRenvertellung lnnerhalb
des vorstehenden Schemas liegen, fiihren zu Produkten mit
besonders glinstigen Pulver- bzw. Lagereigenschaften und
h6herer L&sungsgeschwindigkeit 1n kaltem Wasser.

Das Gewichtsverh8ltnis von Bleichaktivator (Komponente A)

zu den Cellulose- oder Stérkeethérn bzw. Stirke (Kompo-

nente B) betrfigt 99 : 1 bis 90 : 10, vorzugsweise 97 : 3
bis 93 : 7 bel einem Verh3ltnis von Wasser zur Summe der
Feststoffe von 1,7 : 1 bis 1 : 1, vorzugsweise von 1,5 : 1
bis 1,3 : 1. In jedem Falle éollten_die Mengenverhdltnis-
se so gewdhlt werden, daRl der widRrige Ansatz ggf. .im er-
wdrmten Zustand noch pump- und sprihfihig ist. Das bedeu-
tet, dal Ans&tze mit hbheren Anteilen an der Komponente
(B) hdhere Wassergehalt erfordern als solche mit geringe-
ren Anteilen an (B). .

AuBer den beiden Komponenten (A) und (B) kdnnen dem wiR-
rigen Ansatz noch weiltere Stoffe zugesetzt werden, die
mit Bleichaktivatoren bzw. unter den Bedingungen der
Sprihtrocknung bestidndig sind und bei der spdteren Ver-
wendung den Mitteln selbst bzw. elnem damit vermischten,
Waschmittel vorteillhafte Eilgenschaften verleihen. Hierzu
zdhlen Polyglykole sowle nichtionische Tenside, insbeson-
dere lineare, z.B. von gesittigten und ungesittigten
Fettalkoholen oder methylverzweigte, d.h. vbg Oxoalkoho-
len abgeleitete Alkylpolyglykolether mit duréhschnittlich
4 bis 25 Glykolethergruppen bzw. dquivalente Polyg lykol-"
etherderivate von Alkylphenolen, Alkylaminen, Thioalkoho-
len, Fettsduren und Fettsidureamiden. Die Menge dieser Zu-
sdtze kann bis zu 10, z.B. 1 bis 5 Gew.-%, bezogen auf
das trockene Sprihprodukt, betragen. Derartige Zusdtze
vermindern die Neigung zum Stduben. Weiterhin konnen

Farbstoffe und Pigmente zugesetzt werden, ferner pulvér—

e e @
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formige, insbesondere mikrofeine Kieselsiure oder fein-
teilige Zeolifhe, Phosphate, wie Nétriumtripdlyphosphat
und Neutralsalzé, wie Natriumsulfat. Der Antell dileser
Stoffe sollte Jjedoch vorzugswelse gering sein, d.h. unter
10 Gew.-%, bezogen auf das Trockenprodukt, liegen, um .-
elnen der wesentlichen Vorteile des Verfahrens, né@mlich
die Bereitstellung eines Produktes mit hohem Aktivstoff-
gehalt, nicht in Frage zu'stellen; In den Fdllen, in de-
nen dle. Verfahrensprodukte jedoch unmittelbar einem
Waschmittel zugemischt werden sollen, kann der Anteil
derartiger, waschtechnisch werﬁvoller Stoffe auch wesent-
lich hSher liegen und bis zu 50 Gew.-% des trockenen
Sprithproduktes betragen. :

Weiterhin ist es mdglich, dem zum Einsatz in Waschmitteln
bzw. in Waschprozessen bestimmten Granulaten vor der
Sprﬁhtrockpung auch solche Stoffe zuzusetzen, die Ubli-
cherweise in sehr geringer Menge den Waschmitteln in
elnem besonderen MischprozeR getrennt zugemischt werden.
Es handelt sich bei diesen Zusatzstoffen um solche, die
bei der Ublichen HeiBsprihtrocknung eines Waschmittel-
slurry inaktiviert werden, insbesondere Schauminhibito-
ren. Als Schauminhibitoren kommen {ibliche bekannte Ent-
schidumungsmittel, vdrzugsweise Organopolysiloxane sowile
deren Gemische mit mikrofeiner Kieselsdure in Frage. Bei-
spiele hierfiir sind Polydimethylsiloxan mit einem Gehalt
von ca. 1 - 10 Gew.-% an mikrofeiner Kieselsdure. Der An-
teil an derartigen Polysiloxanentschiumern kann 0,5 bié 5
Gew.-%, vorzugsweise 1 bis 4 Gew.-%, bezogen auf das fer-
tige Spriihprodukt betragen. Das Zumischen des Entschiu-

‘mers zum wiRrigen Ansatz erfolgt zweckmaﬁigebweise nach

dem L3sen bzw. Anquellen der Komponente (B), um ein Auf-

. rahmen der Silikonflﬁssigkeit zu vermeiden. Bel Einsatz

von Organopolysiloxanen unterbleibt zweckmédBlgerwelise ein

es e
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Zusatz von Tensiden zum widfrigen Ansatz, um einen Wir-
kungsverlust hinsichtlich der schaumdimpfenden Eigen-
schaften zu vermeiden.

Das Spriihtrocknen erfolgt in iiblichen, mit heiBer Luft
bzw. heifen Verbrennungsgasen beschichteten Trockenkam-
mern. In der Regel bestehen sie aus zylindrischen Tﬁrmén,
in welche die heiBen Gase im Gleichstrom, vorzugsweise
jedoch im Gegenstrom, d.h. vorzugsweise im unteren Teil
des Turms, tangential mit einer Temperatur von vorzugswei-
se 120 °c bis 150 °c eingefilhrt und am Turmkopf mit einer
Austrittstemperatur von vorzugsweise So bis 85 °c abge-
fihrt und zu den Entstaubungsahlagen geleitet werden. Die

~zu trocknenden wifrigen Ans#itze werden ilber Hochdrucklei-

tungen dem Kopf des Trockenturms zugefiihrt und lber
Spriihdiisen, von denen meist mehrere kreisfdrmig angeord-
net sind, verspritht, Anstelle der Hochdrucksprithdilsen
k¥nnen auch rotierende Spriihteller verwendet werden.
Ebenso ist es mdglich, die Trockengase im Gleichstrom zu
filhren, d.h. am Turmkopf einzuleiten und im Bereich des
Turmbodens abzufilhren. Das getrocknete Sprilhgut kann am
Boden des Turms, beispielsweise Uber Transportschnecken
oder Zellradschleusen ausgetragen werden.

Die Trocknung wird im vorliegenden Fall so geleitet; daf
das Sprithgut nach dem Verlassen des Turms einen Wasserge-
halt von nicht mehr als 3 Gew.-% vorzugsweise von 0,5

bis 2 Gew.-% aufweist. Das ggf. in mitversprilhten Verbin-
dungen gebundende Wasser bzw. Kristallwasser ist darin
nicht einbezogen.

S ot gl
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Es war in hohem MaRe iliberraschend, daB die gegen Hitze-
einwirkung normalerweise empfindlichen Bleichaktivatoren
unter den gewahlten Sprﬁhbedingungen weltgehend stabil
bleiben. Die besonderen Vorteile sind darin zu sehen, daf}
die Bildung von Staubanteilen sowie an Uberkorn ver-

gleichsweise gering sind und die Sprihprodukte ein weit—‘
gehend einheitliches Kornspektrum von 0,2 bis 2 mm auf-
welsen, wobei meistens 70 bis 90 Gew.-% innerhalb einer
erwlinschten KorngrSfe von 0,4 bis 1,6 mm liegen. Produkte

mit diesem Kornspektrum eignen sich.insbesondere zum Ein-

satz in spriihgetrockneten Waschmitteln, die im allgemel-
nen ein &hnliches Kornspektrum aufweisen, weshalb die Ge-
mische nicht beim Transport zum Entmischen neigen. In
derartigen, meist Perborat als zusidtzliche Pulverkompo-
nente enthaltenden k&rnigen Waschpulvern zeichnen sich

die Bleichaktivatoren durch eine hohe Lagerstabilitat
aus. '

L
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Belspiele

Die 1m folgenden verwendeten Abklirzungen bedeuten:

TAED = Tetraacetylethylendianin

5 TAGU = Tetraacetylglykoluril
ClIC = Carboxymethylcellulose, Na-Salz
EO =

Ethylenglykolethergruppen.

Das verwendete Aktivator-Pulver wies folgendes, durch
10 Siebanalyse mittels eines Luftstrahlsiebes (Alpine)
bestimmtes Kornspektrum auf (in Gew.-%):

_ Beispiele
Maschenweite 1,2 3,4 5
15 fiber 1,5 mm 0 0 0
1,5 = 0,2 mm 20 30 26
0,2 = 0,09 mn 33 36 42
0,03 - 0,09 mn 35 16 24
anter 0,03 nn 12 18 8
20
Beispiel 1
In einer L&sung von
5 Gewichtsteilen CMC in e
140 Gewichtsteilen Wasser wurden '
25 94,03 Gewichtsteile TAED-Pulver und :
0,07 Gewichtsteile eines blauen Farbstoffes ;i

zugenischt und 20 Minuten gerihrt. Der stabile Slurry
wurde in einer Menge von 1,5 t/h 1n einem im Gegenstron
mit tangentialer Trockenlufteinflihrung betriebenen Sprih-
30 turm mittels Diisen zerstiubt. Die Lufteingangstehperatur
betrug 150 °C, die Ausgangstemperatur 70 °C. Das Produkt
verlieR den Turmboden mit einer Temperatur von 70 °C und
wies eine Restfeuchte von 1,0 Gew.-% auf. Die Feinantelle
nit 0,4 mm und Grobanteile mit {iber 1,6 mm wurden abge-
35 siebt und in den folgenden Ansatz zurlickgefihrt. Der An—
teil an Granulat mit einem Kornspektrum von 0,4 - 1,6 mm -

* ‘BAD ORIGINAL @
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betrug 79,8 Gew.-%. Das Produkt war homogen, und gut
rieselfihig. Eine Zersetzung des TAED war nicht einge-

) treten.
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Im Gemisch mit einem spriihgetrockneten,” ¥ Gew.-% an TAED
und 20 Gew.-% an Perborat als Zumischung enthaltenden .
Waschpulver erwies sich das Produkt bei einer Lagerzeié.von
4 Wochen bei 20 °C und 80 % relative Luftfeuchte als stabil.
In Wasser von 30 °C .18ste sich das Produkt bei Umriihren
innerhalb von weniger als 2 Minuten. .~ '

Beispiel 2
Wie in Beispiel l beschrieben, wurde ein Slurry herge-
stellt, enthaltend °

96 Gewichtsteile TAED.

- 4 Gewichtsteile CMC
130 Gewichtsteile Wasser.’
Der Ansatz wurde mit einem stiindlichen Durchsatz ven 2 t
im Trockenturm verspriiht. Die Eintrittstemperatur dér im
Gegenstrom gefiihrten Luft betrug 160 °C, die Austritts-—
temperatur 80 °C, der Restwassergehalt.des Spriihproduktes
0,5 Gew.~%. Der Anteil der Siebfraktion von 0,4 bis 1,6
mm betrug 75 Gew.-%. Hinsichtlich der Pulver- und Lager-—

elgenschaften entépfach das Produkt weitgehend dem des )
Beispiels 1. ' '

L4

Beispiel 3

Das Beispiel 2 wurde wiederholt wobei 2 Gew.-7 des TAED
durch ein schaumdimpfend wirkendes Polydlmethylsiloxan
(Sioz-Gehalt ca. 4 7) ersetzt wurde. Der Anteil der Sieb-
fraktion zwischen 0,4 und 1,6 mm stieg auf Kosten des
Staubanteils auf 76 Gew.-% an. Hinsichtlich der Pulver-, 7
Lager~ und Laslichkeitseigenschéfteq war das Produkt dem-
des Beispiels -1 glelchwertig. Als 2, ~gew1chtsnrozentlger

N
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Mischungsbestandteil eines Haushaltswaschmittels konventio-
neller, jedoch von sonstigen Schaumdi&mpfungsmiteln freier
Zusammensetzung (Silikongehalt der Aufmischung 0,05 Gew.-%),
erwies es sich heben seiner Eigenschaft als Bleichkraftver-
stirker als ein das tberschiumen der Waschlauge w1rksam ver-
hlnderndes Schaumd&mpfungsmittel. : '

Beispiel h
Durch L&sen bzw. Vermischen von
5,0 Gewichtsteilen CMC
89,95 Gewichtsteilen TAED :
0,05 Gewichtsteilen Bl&iuungsmittel
5,0 Gewichtsteilen Talgfettalkohol + 5 EO in
130 Gewichtsteilen Wasser _
wurden bei‘einer Mischzeit wvon 15 Minuten ein Slurry her-
gestellt, der mit einem Durchsatz von 1 5 t/h tber Diisen
im Sprihturm im Gegenstromprinaip bei einer Luf teingangs-

temperatur von 135 °C und einer Luftausgangstemperatur
von 68 °C auf einen Restfeuchtegehalt von 1,5 Gew.-% ge-
trocknet. Die Ausbeute an Siebfraktion zwischen 0,4 und
0,6 mm betrug 80,8 Gew.-%. Das Produkt erwies sich als
gut rileselfdhig, lagerstabil und leichtléslfoh.

Belspiel 5 .

Beispiel 4 wurde wiederholt wobel jedoch das TAED durch
TAGU ersetzt wurde. Der Antell der Siebfraktion zwischen
0,4 und 1,6 mm betrug 78,5 %. Im {ibrigen entsprach das
Sprithprodukt hinsichtlich seiner Eigenschaften dem des
Beisplels 4. '

DAl isiiNA ﬁ‘
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Patentanspriliche:

Verfahren zur Herstellung umhiillter k&érniger Bleich-
aktivatoren, dadurch gekennzeichnet, daB man eine
pumpfihige wifrige Aufschlimmung, enthaltend 1 bis 1,7

Gewichtsteile H@ssér auf 1 Gewichtsteil eines Gemisghe51

-

aus o - S - -
A)'einem pulverférmigen Bleichakti?ator aus der Klassé
der N- bzw. O-Acylverbindungen und '
B) mindestens einer Verbindung aus der Klasse der was-
serldslichen Celluloseether, Stdrke und Stéfke-
ether, - 7 - .
wobel das Gewichtsverhiltnis von (A) : (B).99 : 1 bis
90 : 10 betrigt, in einem Trockenraum verspritht, in
dem ein Trockengasstrom mit elner Eingangstemperatur
von 100° bis 200 °C und einer Austrittstemperatur von
4o° bis 120 °C - g ’
unterhalten wird und das Sprdhprodukt auf
einen.Feuchtlgkeltsgehalt von 3 Gew.-% oder weniger
trocknet.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da8
man als Bleichaktivator (Komponente A) Tetraacetyl-
ethylendiamin elnsetzt. . ) '

Verfahren nach den Anspriichen 1 und 2, dadurch gekenn-

zeichnet, dak der Bleichaktivator die folgende, durch

Siebanalyse bestimmte Korngrdéfe aufweist:

0 Gew.-% iliber 1,5 mm

10 - 50, vorzugswelse 15 - 40 Gew.-Z mit 1,5 =~ 0,2 mm

15 - 60, vorzugsweise 20 - 50 Gew.-% mit 0,2 - 0,09 mm
5 - 50, vorzugsweise 10 - 40 Gew.-Z mit 0,09 - 0,03 mm

bis 30 Gew.-% unter'O;b3 mm.

1§
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4. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 3, dadurch gekenn-

zeichnet, daR man als Komponente B Carboxymethylcellu-
lose als Natriumsalz einsetzt.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 4, dadurch gekenn-
zelchnet, daB das Gewichtsverh#ltnis von A : B = 97 : 3
bis 93 : 7 betrigt.

Verfahren nach den Anspriichen 1:bis 5, dadurch:gekenn-
zeichnet, daRB das Gewichtsverhdltnis von Wasser zu
Feststoffen 1,5 : 1 bis 1,3 : 1 betrigt.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 6, dadurch gekenn-
zeichnet, dal das Trockengas 1m Gegenstron geleitet
wird und eine Eintrittstemperatur von 120 bis 150 °C
und eine Austrittstemperatur von 50 bis 85 °C:auf-
weist. !

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 7, dadurch gekenn-
zeichnet, daR man dem wdBrigen Ansatz 0,5 bis 5, vor-
zugswelse 1 bils U4 Gew.-%, bezogen auf Feststoffe, an

schaumdémpfend_wirkenden Organopolysiloxanen zusetzt.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 8, dadurch gekenn-
zelchnet, daB man dem wdRrigen Ansatz bis zu 10 Gew.-73
bezogen auf Feststoffe, an nichtionischen Tensiden
zusetzt.

BAZ G
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