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Beschreibung

Unter Bleichaktivatoren werden Verbindungen verstanden, die in waBrigen, Wasserstoffperoxid oder
Perhydrate enthaitenden Lésungen unter Bildung von bleichend wirkenden Persduren reagieren, Zu den
besonders wirksamen Bleichaktivatoren zahlen N-acylierte Amine, Amide und Glykolurile, wie sie
beispielsweise aus der DE-B-11 62967, DE-B-1291 317, DE-A-20 38 106 und DE-B-1594 865 bekannt
sind. In der DE-B-11 62967 wird vorgeschlagen, diese Bleichaktivatoren vor der Weiterverwendung,
insbesondere vor dem Einsatz in Wasch- und Bleichmitteln mit einem wasserldslichen Uberzugsmittel zu
versehen, wobei das Uberzugsmittel beispielsweise aus Carboxymethylcellulose bestehen kann. Dieses
Uberzugsmittel kann in Wasser gelost in feinverteilter Form auf den Aktivator aufgespriht werden, worauf
das Uberzogene Material getrocknet wird. Es wird die Empfehlung ausgesprochen, den Aktivator vor dem
Uberziehen zu granulieren, jedoch fehlen Hinweise, in welcher Weise und mit welchen Granulationshilfs-
mitteln dies durchgefiihrt werden solil. Arbeitet man nach den Angaben der DE-B-11 62 967 und bespriiht
einen derartigen Bleichaktivator, beispielsweise das Tetraacetylethylendiamin, mit einer wéBrigen
Carboxymethylcellulose-Lésung in einem Granulator, so treten erhebliche Probleme auf. Es lassen sich
namlich waBrige Losungen mit einem Gehalt von mehr als 5 Gewichtsprozent an Carboxymethyicellulose
wegen ihrer hohen Viskositat und gelartigen Beschaffenheit bei technichen Granulationsprozessen nicht
mehr handhaben. Um eine ausreichend starke Hillschicht auf den Aktivatorpartikeln zu erzeugen,
miissen daher sehr grofe Mengen an den verhaltnismaBig stark verdiinnten Celluloseetheriésungen
verarbeitet werden. Wenn, wie im Beispiel 10 der DE-B-1162 967 angegeben, 18 Gewichtsprozent
Carboxymethylcellulose auf den Bieichaktivator aufgebracht werden sollen und unterstelit man, daB eine
hinsichtlich ihrer hohen Viskositdt gerade noch verarbeitbare 5-prozentige Losung benutzt wird, so
wéren hierflir 360 Gewichisprozent (bezogen auf Aktivatormenge) an 5-prozentiger Celluloseether-
Losung erforderlich. Es 14Bt sich jedoch zeigen, daB bei Anwendung von mehr als 20 bis 30
Gewichtsprozent einer derartigen Losung bereits klumpige bis breiartige Massen anstelle brauchbarer
Granulate entstehen. Aus diesem Grund wird auch in Spalte 3 der DE-B-1162 967 vorgeschlagen,
alkoholische Ldsungen der Carboxymethylcellulose zu verwenden. Diese erfordern jedoch die Installa-
tion aufwendiger Explosionsschutzvorrichtungen und verursachen hohe Kosten fiir die Riickgewinnung
des Losungsmittels. Fir technische Zwecke ist ein solches Verfahren ungeeignet. Die gleichen Probleme
treten auf, wenn man ansteile einer Celluloseether-Losung, die ebenfalls in der DE-B-1162 967
vorgeschlagenen, in organischen Losungsmitteln geldsten Fettséuren, Fettsdurealkanolamide, Fettalko-
hole und Carbowaxe als Hilimaterial einsetzt. Erschwerend kommt hinzu, daB sich derartige Hiilimate-
rialien in kalten Bleichiésungen nicht oder nur sehr langsam idsen und daher der gewinschie
Kaltbleicheffekt unterdrickt wird.

Aus der DE-A-20 48 331 ist ein Verfahren zur Herstellung umhdiillter, granuiierter Bleichaktivatoren
bekannt, bei dem der Aktivator zun&chst mit einem zur Umhiillung oder Granulierung geeigneten Mittel
trocken vermischt und in einem zweiten Schritt mit Wasser beziehungsweise in Wasser geldsten
Granulierhilfsmitteln oder Filmbildnern bespriht und granuliert wird. Zur Herstellung der trockenen
Vorgemische werden entweder wasserldsliche, in Waschmitteln Ubliche Gerlistsalze, wie Kristallwasser
bindende Phosphate, Polyphosphate, Carbonate und Silikate von Alkalimetallen oder wasserunidsliche
Flllstoffe, wie Kieselsdure, Magnesiumsilikat oder Magnesiumoxid vorgeschlagen. Man kann die
gleichen wasserldslichen, Kristallwasser bindenden Salze auch als Granulierhilfsmittel verwenden oder
aber die trockenen Vorgemische mit einer wéBrigen Losung filmbildender Stoffe, wie Cellulosederivate
oder andere wasseridsliche Polymere natiirlichen oder synthetischen Urspriings bespriihen und
gleichzeitig granulieren. Dieses Verfahren ist jedoch nur zur Herstellung von Granulaten mit einem
vergleichsweise niedrigen Gehalt an Bleichaktivatoren, das heiBt mit einem solchen von weniger als 50
Gewichtsprozent, brauchbar. Die Granulate lassen sich daher nur auf solchen Gebieten einsetzen, bei
denen der hohe Anteil an Zuschlagstoffen nicht stért.

Bei den beschriebenen Verfahren zum Einhillen von Bleichaktivatoren hat man sich ausdriicklich
auf Granulationsverfahren beschrankt. Bei liblichen Granulationsverfahren fallen jedoch vielfach Pro-
dukte mit sehr uneinheitlicher KorngrdBe an. Diese miissen nach beendeter Granulation und Trocknung
durch Absieben von Grobkorn und Staubanteilen befreit werden. Wiirde man das Grobkorn lediglich auf
die gewliinschte KorngréBe vermahlen und dem fertigen Granulat zumischen, so wiirde das Mahigut nur
eine verminderte Lagerbestandigkeit aufweisen, da die Bleichaktivatorkérner an den Bruchstellen nicht
oder nicht ausreichend geschiitzt sind. Das bedeutet, daB man auBer dem Feingut auch das gemahlene
Grobkorn wieder in den GranulationsprozeB zuriickfiihren und damit erhebliche Produktmengen im
Kreislauf fihren muB,

Aus der DE-C-2138584 sowie der DE-A-2207 974 sind Verfahren zur Hersteliung umhiiliter
Bleichaktivatoren bekannt, bei denen geschmoizene Gemische aus Polyglyko!l und Fettsduren mit darin
dispergierten Bleichaktivatoren mittels Diisen oder rotierenden Scheiben in einen Fallraum verspriiht
und die gebildeten Tropichen mittels kiihler Luft zum Erstarren gebracht werden. in den so erhaltenen
Prills ist der Bleichaktivator sehr wirksam gegen Zersetzung geschiitzt. Probleme kénnen sich jedoch bei
der Anwendung ergeben, da sich die Prills nur bei Temperaturen oberhalb des Schmelzpunktes
volistandig i6sen. Zusétze von Fettalkoholen bzw. deren Ethoxylaten und Sulfaten, wie sie in der DE-A-
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23 38 412 une DE-A-25 35 731 beschrieben sind, bringen nur eine graduelle Verbesserung. Bei niedrigen
Temperaturen ungel6ste Prills kbnnen sich wahrend des Waschprozesses auf den Textilien festsetzen
und wahrend des spateren HeiBtrocknens oder Bligeins zu kieinen Fettflecken ausbreiten. Schiielich
wirft auch das Herstellungsverfahreri an heiBen Sommertagen Probleme auf, wenn nicht ausreichend
kalte Luft zum Abkiihlen und Verfestigen der Prills zur Verfligung steht. Eine Vorkiihlung der in den
Spriihturm eingefithrten Luft ist jedoch sehr aufwendig.

Den vorgenannten Granulations- und Sprithverfahren ist gemeinsam, daB sie bei verhéltnismaBig
niedrigen Temperaturen durchgefiihrt wurden. Wegen der hohen thermischen Empfindiichkeit der
Bleichaktivatoren ging man bisher davon aus, daB sie nicht den Bedingungen der HeiBsprihtrocknung
ausgesetzt werden dirfen.

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur Herstellung gleichmaBig umhiliter und
damit sehr stabiler Bleichaktivatorkérner von gleichférmiger Beschaffenheit und guter Léslichkeit in
kaltem Wasser zu entwikkeln, die einen hohen Gehalt von 90 und mehr Gew.-% an aktiver Wirksubstanz
aufweisen.

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung umhiillter korniger Bleichaktivatoren,
dadurch gekennzeichnet, daB man eine pumpféhige wéBrige Aufschldmmung, enthaltend 1 bis 1,7
Gewichtsteile Wasser auf 1 Gewichsteil eines Gemisches aus

A) einem pulverférmigen Bleichaktivator aus der Klasse der N- bzw. O-Acylverbindungen und

B) mindestens einer Verbindung aus der Klasse der wasserlgslichen Celluloseether, Starke und
Stérkeether, wobei das Gewichtsverhéltnis von (A) : (B) 99 : 1 bis 90 : 10 betrégt, in einem Trockenraum
verspriiht, in dem ein Trockengasstrom mit einer Eingangstemperatur von 100° bis 200 °C und einer
Austrittstemperatur von 40° bis 120 °C unterhalten wird und das Sprihprodukt auf einen Feuchtigkeits-
gehait von 3 Gew.-% oder weniger trocknet.

Die waBrige Aufschldmmung wird zweckméBigerweise so hergestelit, daB man zunachst eine Losung
bzw. Anquellung des Celluloseethers bzw. der Stérke bzw. des Starkeethers herstellt und den pulverigen
Bleichaktivator anschlieBend einriihrt. Beispiele fiir Celluloseether sind Methylcellulose, Ethyicellulose,
Hydroxyethylcellulose, Methyihydroxyethylcellulose, Methythydroxypropylcellulose, Carboxymethylcellu-
lose (als Natriumsalz) und Methylcarboxymethylceliulose (Na-Salz). Als Starke kommt beispielsweise
depolymerisierte Starke in Betracht. Geeignete Stérke-ether sind beispielsweise Carboxymethylstérke,
Hydroxyethylstdrke und Methylstarke. Als besonders geeignet hat sich Natriumcarboxymethylcellulose
erwiesen.

Als Bleichaktivatoren eignen sich die bekannten N-acylierten Amine, Diamine, Amide und Glykolurile,
wie sie in den eingangs genannten Patentschriften offenbart sind. Es sind dies zum Beispiel Tetraace-
tylmethylendiamin, Tetraacetylethylendiamin, Diacetylanilin, Diacetyl-p-toluidin, 1,3-Diacetyl-5,5-di-
methylhydantoin, Tetraacetylgiykoluril, Tetrapropionylglykoluril, 1,4-Diacetyi-2,5-diketopiperazin und 1,4-
Diacetyl-3,6-dimethyl-2,5-diketopiperazin. Bevorzugt wird Tetraacetylethylendiamin als Bleichaktivator
eingesetzt. :

Der Bleichaktivator weist vorzugsweise die folgende, mittels Siebanalyse bestimmte Korngrés-
enverteilung auf :

0 Gew.-% Uber 1,5 mm

10-50, vorzugsweise 15-40 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.-% mit 0,09-0,03 mm
bis 30 Gew.-% unter 0,03 mm.

Die Siebzahlbestimmung wird zweckméBigerweise mit einem Luftstrahisieb vorgenommen, um
Fehler, die durch Zusammenballen von Feinstanteilen aufgrund elektrostatischer Aufladung entstehen,
2u vermeiden.

Bleichaktivatoren, deren KorngréBenverteilung innerhalb des vorstehenden Schemas liegen, fihren
zu Produkten mit besonders glinstigen Pulver- bzw. Lagereigenschaften und hoherer Lésungsge-
schwindigkeit in kaltem Wasser.

Das Gewichtsverhaltnis von Bleichaktivator (Komponente A) zu den Cellulose- oder Stirkeethern
bzw. Stérke (Komponente B) betrégt 99 : 1 bis 90 : 10, vorzugsweise 97 : 3 bis 93 : 7 bei einem Verhilinis
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 soliten die Mengenverhaitnisse so gewahit werden, daB der wéaBrige Ansatz ggf. im erwédrmten
Zustand noch pump- und sprihfahig ist. Das bedeutet, daB Ansitze mit héheren Anteilen an der
Komponente (B) hohere Wassergehalt erfordern als soiche mit geringeren Anteilen an (B).

AuBer den beiden Komponenten (A) und (B) konnen dem waBrigen Ansatz noch weitere Stoffe
zugesetzt werden, die mit Bleichaktivatoren bzw. unter den Bedingungen der Sprihtrocknung bestandig
sind und bei der spateren Verwendung den Mitteln selbst bzw. einem damit vermischten Waschmittel
vorteilhafte Eigenschaften verleihen. Hierzu zéhlen Polyglykole sowie nichtionische Tenside, insbesonde-
re lineare, z. B. von gesattigten und ungeséttigten Fettalkoholen oder methylverzweigte, d.h. von
Oxoalkoholen abgeleitete Alkylpolyglykolether mit durchschnittlich 4 bis 25 Giykolethergruppen bzw.
aquivalente Polyglykoletherderivate von Alkylphenolen, Alkylaminen, Thioalkoholen, Fettsduren und
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Fettsdureamiden. Die Menge dieser Zusétze kann bis zu 10, z. B. 1 bis 5 Gew.-%, bezogen auf das trockene
Sprithprodukt, betragen. Derartige Zusatze vermindern die Neigung zum Stduben. Weiterhin kénnen
Farbstoffe und Pigmente zugesetzt werden, ferner pulverférmige, insbesondere mikrofeine Kieselsaure
oder feinteilige Zeolithe, Phosphate, wie Natriumtripolyphosphat und Neutralsalze, wie Natriumsulfat. Der
Anteil dieser Stoffe sollte jedoch vorzugsweise gering sein, d. h. unter 10 Gew.-%, bezogen auf das
Trockenprodukt, liegen, um einen der wesentlichen Vorteile des Verfahrens, nidmlich die Bereitsteliung
eines Produktes mit hohem Aktivstoffgehait, nicht in Frage zu stellen. In den Fallen, in denen die
Verfahrensprodukte jedoch unmittelbar einem Waschmittel zugemischt werden sollen, kann der Anteil
derartiger, waschtechnisch wertvoller Stoffe auch wesentlich hdher liegen und bis zu 50 Gew.-% des
trockenen Sprithproduktes betragen.

Weiterhin ist es méglich, dem zum Einsatz in Waschmitteln bzw. in Waschprozessen bestimmten
Granulaten vor der Sprithtrocknung auch solche Stoffe zuzusetzen, die (iblicherweise in sehr geringer
Menge den Waschmitteln in einem besonderen MischprozeB getrennt zugemischt werden. Es handelt
sich bei diesen Zusatzstoffen um solche, die bei der liblichen Heiflsprihtrocknung eines Waschmittels-
lurry inaktiviert werden, insbesondere Schauminhibititoren. Als Schauminhibitoren kommen lbliche
bekannte Entschaumungsmittel, vorzugsweise Organopolysiloxane sowie deren Gemische mit mikrofei-
ner Kielselséure in Frage. Beispiele hierfiir sind Polydimethylsiloxan mit einem Gehalt von ca. 1-10 Gew.-%
an mikrofeiner Kieselsaure. Der Anteil an derartigen Polysiloxanentschdumern kann 0,5 bis 5 Gew.-%,
vorzugsweise 1 bis 4 Gew.-%, bezogen auf das fertige Spriihprodukt betragen. Das Zumischen des
Entschdumers zum wéBrigen Ansatz erfolgt zweckméBigerweise nach dem Ldsen bzw. Anquelien der
Komponente (B), um ein Aufrahmen der Silikonfliissigkeit zu vermeiden. Bei Einsatz von Organopolysilo-
xanen unterbleibt zweckmaBigerweise ein Zusatz von Tensiden zum waBrigen Ansatz, um einen
Wirkungsverlust hinsichtlich der schaumdéampfenden Eigenschaften zu vermeiden.

Das Spriihtrocknen erfolgt in Gblichen, mit heiBer Luft bzw. heifen Verbrennungsgasen beschickten
Trockenkammern. In der Regel bestehen sie aus zylindrischen Tiirmen, in welche die heiBen Gase im
Gleichstrom, vorzugsweise jedoch im Gegenstrom, d. h. vorzugsweise im unteren Teil des Turms,
tangential mit einer Temperatur von vorzugsweise 120 °C bis 150 °C eingeflihrt und am Turmkopf mit
einer Austrittstemperatur von vorzugsweise 50 bis 85 °C abgeflihrt und zu den Entsbaubungsanlagen
geleitet werden, Die zu trocknenden wéBrigen Ansétze werden liber Hochdruckleitungen dem Kopf des
Trockenturms zugefiihrt und iiber Spriihdiisen, von denen meist mehrere kreisférmig angeordned sind,
verspriiht. Anstelle der Hochdrucksprihdiisen kénnen auch rotierende Spriihteller verwendet werden.
Ebenso ist es méglich, die Trockengase im Gleichstrom zu flhren, d. h. am Turmkopf einzuleiten und im
Bereich des Turmbodens abzufiihren. Das getrocknete Spriihgut kann am Boden des Turms, beispiels-
weise (ber Transportschnecken oder Zellradschleusen ausgetragen werden.

Die Trocknung wird im vorliegenden Fall so geleitet, daB das Sprihgut nach dem Verlassen des
Turms einen Wassergehalt von nicht mehr als 3 Gew.-% vorzugsweise von 0,5 bis 2 Gew.-% aufweist. Das
ggf. in mitverspriihten V~rbindungen gebundende Wasser bzw. Kristallwasser ist darin nicht einbezogen.

Es war in hohem MaBe liberraschend, daB die gegen Hitzeeinwirkung normalerweise empfindlichen
Bleichaktivatoren unter den gewdhliten Spriihbedingungen weitgehend stabil bleiben. Die besonderen
Vorteile sind darin zu sehen, daB die Bildung von Staubanteilen sowie an Uberkorn vergleichsweise
gering sind und die Srpahprodukte ein weitgehend einheitliches Kornspektrum von 0,2 bis 2 mm
aufweisen, wobei meistens 70 bis 90 Gew.-% innerhalb einer erwiinschten Korngroe von 0,4 bis 1,6 mm
liegen. Produkte mit diesem Kornspektrum eignen sich insbesondere zum Einsatz in spriihgetrockneten
Waschmitteln, die im allgemeinen ein dhnliches Kornspektrum aufweisen, weshalb die Gemische nicht
beim Transport zum Entmischen neigen. In derartigen, meist Perborat als zusétzliche Pulverkomponente
enthaltenden kdérnigen Waschpulvern zeichnen sich die Bleichaktivatoren durch eine hohe Lagerstabili-
tat aus.

Beispiele
Die im folgenden verwendeten Abkiirzungen bedeuten :
TAED = Tetraacetylethylendiamin
TAGU = Tetraacetylglykoluril
CMC = Carboxymethylcellulose, Na-Salz
EO = Ethylenglykolethergruppen.

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

(Siehe Tabelle Seite 5 f.)
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Beispiele
Maschenweite 1,2 3,4 5
iber 1,5 mm 0 0 0
1,5 - 0,2 mm 20 30 26
0,2 - 0,09 mm 33 36 42
0,03 -~ 0,09 mm 35 16 24
unter 0,03 mm 12 18 &

Beispiel 1
In einer Lésung von

5 Gewichtsteilen CMC in
140 Gewichtsteilen Wasser wurden
94,03 Gewichtsteile TAED-Pulver und
0,07 Gewichtsteile eines blauen Farbstoffes

zugemischt und 20 Minuten gerihrt. Der stabile Slurry wurde in einer Menge von 1,5 t/h in einem im
Gegenstrom mit tangentialer Trockenlufteinfiihrung betriebenen Spriihturm mittels Diisen zerstaubt. Die
Lufteingangstemperatur betrug 150 °C, die Ausgangstemperatur 70°C. Das Produkt verlieB den
Turmboden mit einer Temperatur von 70°C und wies eine Restfleuchte von'1,0 Gew.-% auf. Die
Feinanteile mit 0,4 mm und Grobanteile mit iiber 1,6 mm wurden abgesiebt und in den folgenden Ansatz
zurlickgefiihrt. Der Anteil an Granulat mit einem Kornspektrum von 0,4-1,6 mm betrug 79,8 Gew.-%. Das
Produkt war homogen, und gut rieselféhig. Eine Zersetzung des TAED war nicht eingetreten.

Im Gemisch mit einem spriihgetrockneten, 4 Gew.-% an TAED und 20 Gew.-% an Perborat als
Zumischung enthaltenden Waschpulver erwies sich das Produkt bei einer Lagerzeit von 4 Wochen bei
20 °C und 80 % relative Luftfeuchte als stabil. In Wasser von 30 °C l6ste sich das Produkt bei Umrlhren
innerhalb von weniger als 2 Minuten.

Beispiel 2
Wie in Beispiel 1 beschrieben, wurde ein Slurry hergestelit, enthaitend

96 Gewichtsteile TAED
4 Gewichtsteile CMC
130 Gewichtsteile Wasser.

Der Ansatz wurde mit einem stindlichen Durchsatz von 2 t im Trockenturm verspriiht. Die
Eintrittstemperatur der im Gegenstrom gefiihrten Luft betrug 160 °C, die Austrittstemperatur 80 °C, der
Restwassergehalt des Spriuhproduktes 0,5 Gew.-%. Der Anteil der Siebfraktion von 0,4 bis 1,6 mm betrug
75 Gew.-%. Hinsichtlich der Pulver- und Lagereigenschaften entsprach das Produkt weitgehend dem des
Beispiels 1.

Beispiel 3

Das Beispiel 2 wurde wiederholt, wobei 2 Gew.-% des TAED durch ein schaumdampfend wirkendes
Polydimethylsiloxan (SiO,-Gehalt ca. 4 %) ersetzt wurde. Der Anteil der Siebfraktion zwischen 0,4 und 1,6
mm stieg auf Kosten des Staubanteils auf 76 Gew.-% an. Hinsichtlich der Pulver-, Lager- und
Loslichkeitseigenschaften war das Produkt dem des Beispiels 1 gleichwertig. Als 2,5-gewichtsprozentiger
Mischungsbestandteil eines Haushaltswaschmittels konventioneller, jedoch von sonstigen
Schaumdampfungsmuteln freier Zusammensetzung (Silikongehalt der Aufmischung 0,05 Gew.-%), erwies
es sich heben seiner Eigenschaft als Bleichkraftverstarker als ein das Uberschaumen der Waschlauge
wirksam verhinderndes Schaumdampfungsmittel.

Beispiel 4
Durch Lésen bzw. Vermischen von

5,0 Gewichtsteilen CMC
89,95 Gewichtsteilen TAED

0,05 Gewichtsteilen Blauungsmittel

5,0 Gewichtsteilen Talgfettalkohol + 5§ EO in
130 Gewichtsteilen Wasser
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wurden bei einer Mischzeit von 15 Minuten ein Slurry hergestellt, der mit einem Durchsatz von 1,5 t/h (ber
Diisen im Sprihturm im Gegenstromprinzip bei einer Lufteingangstemperatur von 135°C und einer
Luftausgangstemperatur von 68 °C auf einen Restfeuchtegehalt von 1,5 Gew.-% getrocknet. Die Ausbeute
an Siebfraktion zwischen 0,4 und 0,6 mm betrug 80,8 Gew.-%. Das Produkt erwies sich als gut rieselfahig,
lagerstabil und leichtléslich.

Beispiel 5
Beispiel 4 wurde wiederholt, wobei jedoch das TAED durch TAGU ersetzt wurde. Der Anteil der
Siebfraktion zwischen 0,4 und 1,6 mm betrug 78,5 %. Im Gbrigen entsprach das Spriihprodukt hinsichtlich
seiner Eigenschaften dem des Beispiels 4.

Anspriiche

1. Verfahren zur Herstellung umhillter kérniger Bleichaktivatoren, dadurch gekennzeichnet, daf
man eine pumpfdhige wéaBrige Aufschldmmung, enthaltend 1 bis 1,7 Gewichtsteile Wasser auf 1

. Gewichtsteil eines Gemisches aus

A} einem pulverférmigen Bleichaktivator aus der Klasse der N- bzw. O-Acylverbindungen und
B) mindestens einer Verbindung aus der Klasse der wasserlslichen Celluloseether, Starke und
Stérkeether,
wobei das Gewichtsverhéltnis von (A) : (B) 99 : 1 bis 90 : 10 betragt, in einem Trockenraum verspriiht, in
dem ein Trockengasstrom mit einer Eingangstemperatur von 100° bis 200 °C und einer Austrittstempera-
tur von 40° bis 120 °C unterhalten wird und das Spriihprodukt auf einen Feuchtigkeitsgehalt von 3 Gew.-%
oder weniger trocknet. '
2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB man als Bleichaktivator (Komponente
A) Tetraacetylethylendiamin einsetzt.
3. Verfahren nach den Anspriichen 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daB der Bleichaktivator die
folgende, durch Siebanalyse bestimmte KorngroBe aufweist :

0 Gew.-% Uber 1,5 mm

10-50, vorzugsweise 15-40 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.-% mit 0,09-0,03 mm
bis 30 Gew.-% unter 0,03 mm.

4. Verfahren nach den Ansprichen 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB man als Komponente B
Carboxymethyicellulose als Natriumsalz einsetzt.

5. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB das Gewichtsverhéitnis von
A:B =97:3 bis 93 :7 betragt.

6. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB das Gewichtsverhaltnis von
Wasser zu Feststoffen 1,5 :1 bis 1,3 : 1 betrégt.

7. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB das Trockengas im
Gegenstrom geleitet wird und eine Eintrittstemperatur von 120 bis 150 °C und eine Austrittstemperatur
von 50 bis 85 °C aufweist.

8. Verfahren nach den Ansprichen 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB man dem wéBrigen Ansatz
0,5 bis 5, vorzugsweise 1 bis 4 Gew.-%, bezogen auf Feststoffe, an schaumdampfend wirkenden
Organopolysiloxanen zusetzt.

9. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB man dem wéBrigen Ansatz
bis zu 20 Gew.-%, bezogen auf Feststoffe, an nichtionischen Tensiden zusetzt.

Claims

1. A process for the production of coated granular bleach activators, characterized in that a
pumpable aqueous suspension containing from 1 to 1.7 parts by weight of water to 1 part by weight of a
mixture of

A) a powder-form bleach activator from the group of N- or O-acyl compounds and

B) at least one compound from the group of water-soluble cellulose ethers, starch and starch
ethers,
the.ratio by weight of (A) to (B) amounting to between 99 : 1 and 90 : 10, is sprayed in a drying chamber in
which a stream of drying gas with an entry temperature of from 100 to 200 °C and an exit temperature of
from 40 to 120 °C is maintained and the sprayed product is dried to a moisture content of 3 % by weight or
less.

2. A process as claimed in Claim 1, characterised in that tetraacety! ethylene diamine is used as the
bleach activator (component A).
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3. A process as claimed in Claims 1 and 2, characterized in that the bleach activator has the following
grain size as determined by sieve analysis :

0 % by weight > 1.5 mm,

10 to 50 and preferably 15 to 40 % by weight : 1.5-0.2 mm
15 to 60 and preferably 20 to 50 % by weight : 0.2-0.09 mm

5 to 50 and preferably 10 to 40 % by weight : 0.09 to 0.03 mm
up to 30 % by weight > 0.03 mm.

4, A process as claimed in Claims 1 to 3, characterized in that carboxymethyl cellulose in the form of
the sodium sait is used as component (B).

5. A process as claimed in Claims 1 to 4, characterized in that the ratio by weight of (A) to (B) amounts
to between 97 :3 and 93:7.

6. A process as claimed in Claims 1 to 5, characterized in that the ratio by weight of water to solids
amounts to between 1.5:1 and 1.3 : 1.

7. A process as claimed in Claims 1 to 6, characterized in that the drying gas flows in countercurrent
and has an entry temperature of from 120 to 150 °C and an exit temperature of from 50 to 85 °C.

8. A process as claimed in Claims 1 to 7, characterized in that from 0.5 to 5 and preferably from 1 to

4% by weight, based on solids, of foam-inhibiting organopolysiloxanes are added to the aqueous

suspension.
9. A process as claimed in Claims 1 to 8, characterized in that up to 10 % by weight, based on solids,

of nonionic surfactants are added to the aqueous suspension.

Revendications

1. Procédé pour la fabrication d'activateurs de blanchiment granulés, enrobés, caractérisé en ce que

I'on pulvérise une suspension aqueuse pompable contenant 1 & 1,7 parties en poids d’eau sur une partie

en poids d’'un mélange de :
A) un activateur de blanchiment pulvérulent de la classe des composés N- ou O-acyl, et
B) au moins un composé de la classe des éthers de cellulose en solution aqueuse, amidons et
amidons éthérifiés, '
le rapport en poids entre (A) et (B) se montant de 99 :1 a 90 : 10, dans une chambre séche, ou il est
entretenu un courant de gaz sec, avec une température d’entrée de 100 a 200 °C, et une température de
sortie de 40 & 120 °C, et séche le produit pulvérisé jusqu’a une teneur en humidité de 3 % en poids ou
moins.
2. Procédé suivant la revendication 1, caractérisé en ce que I'on met en ceuvre comme aciivateur de
blanchiment (composant A), la tétraacétylénediamine.
3. Procédé suivant les revendications 1 et 2, caractérisé en ce que l'activateur de blanchiment
présente les grosseurs de grains suivantes déterminées par analyse granulométrique :

0 % en poids au-dessus de 1,5 mm
10 & 50, de préférence 15 a 40 % en poids de 1,5 a 0,2 mm
15 a 60, de préférence 20 & 50 % en poids de 0,2 & 0,09 mm
5 a 50, de préférence 10 a 40 % en poids de 0,09 a 0,03 mm
jusque 30 % en poids en dessous de 0,03 mm.

4. Procédé suivant les revendications 1 a 3, caractérisé en ce qu'on met en ceuvre, comme
composant B, de la carboxyméthylcellulose sous forme de sel de sodium.

5. Procédé suivant les revendications 1 a 4, caractérisé en ce que le rapport en poids A : B se monte &
97:3293:7.

6. Procédé suivant les revendications 1 a 5, caractérisé en ce que le rapport en poids entre I'eau et les
matiéres solides se monte 2 1,5:1 a 1,3:1.

7. Procédé suivant les revendications 1 & 6, caractérisé en ce que le gaz sec est envoyé a contre-
courant, et présente une température d'entrée de 120 & 150 °C, et une température de sortie de 50 &
85 °C.

8. Procédé suivant {'une des revendications 1 & 7, caractérisé en ce que I'on ajoute a la charge
aqueuse 0,5 & 5, et de préférence 1 & 4 % en poids, calculé sur les matiéres solides, d'un organopolysi-
loxane, agissant comme anti-mousse.

9. Procédé suivant I'une des revendications 1 a 8, caractérisé en ce que l'on ajoute a la charge
aqueuse jusqu'a 10 % en poids, calculé sur les matiéres solides, d'un agent tensio-actif nen ionigue.
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