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rXdrniger Bleichaktivator A

Die Erfindung betrifft kdrnige Bleichaktivatoren mit be-
stimmter Korngréfe zur Verwendung in Wasch- oder Bleich-
5 mitteln, die mit Wasser quellbare Substanzen als Hilfsstoffe

enthalten, sowle ein Verfahren zur Herstellung dieser Akti-
vatoren.

Es 1st bekannt, daf Waschmlttel, die Perverbindungen als

10 Bleichmittel enthalten, hinsichtllich ihrer blelichenden Wir-
kung nur bel Temperaturen nahe 100°C einen Erfolg bringen,
well dle Perverbindungen, meistens Natriumperborat, bel
tieferen Temperaturen noch nicht mit der geniigenden Geschwin-
‘digkeit zerfallen, um aktiv in den Bleichprozef eingreifen

B zu kdnnen. Daher hat man schon lange Zelt sogenannte Akti-
vatoren eingesetzt, die mit der Peroxogruppe der Perverbin-
dungen unter Bildung von Persiuren feagierten, welche
letztere aber schon bei 30 bis 60bc aktiv sind, d.h. bei

Temperaturen, die fiir das Waschen empfindlicher Textilien
20 erforderlich sind.

Diese Aktivatoren, zu denen N- und O-Acylverbindungen, wie
Anhydride oder Siureamide, sowie Nitrile - eine genauere
Aufzihlung erfolgt welter unten - gehdren, sind stark

25 hydrolyseempfindlich, vor allem in Gegenwart von in Wasch-
mitteln allgemein blichen Alkalien. Dieses Problem wird
noch dadurch verstirkt, daR dle Aktlvatoren in Wasser
h8ufig schlecht 18slich sind, weshalb man sie in feilnstpul-
verislerter Form, zwecks schnellerer Dispergilerbarkelt,

30 elnsetzen muRte. Gerade dilese feintellige Form ermdglicht
aber wegen der vergroBerten Oberfliche eine verstirkte
Hydrolyse der Aktivatoren bel ihrer Lagerung.

33
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® Der ilblichste Weg zur Abschirmung von Bleichaktivatoren *

von der Feuchtigkelt besteht darin, slie in Form Klelner,
vorzugswelse mit einem Hilfsstoff Uberzogener Teilchen,
zu konfektionieren. Zahlreiche Methoden zur Herstellung

g - solcher Teilchen und ihre Verwendung in Waschmitteln sind
in der Literatur beschrieben worden.

In der Mehrzahl der Fille wird eine organische Substanz

oder ein Gemisch organischer Substanzen als Binde- oder
10 Uberzugsmittel verwendet, z.B. nichtionische Tenside,

Fettsiuren, polymere Materialien oder Wachse.

Aus der DE~-OS 26 57 042 ist eine Reinigungsmittelmischung

bekannt, die Tetraacetylethylendiamin in Form granulierter
5 Teilchen enthdlt. Diese Tellchen bestehen z.B. aus dem ge-

nannten Aktivator und einer kleineren Menge eines nicht-

ionischen Tensids, das einen Schmelzpunkt von wenigstens
35°C aufweist.

20 Die Verwendung organischer Substanzen hat aber den Nach-
tell, daB sie iIm allgemeinen zu Handhabungsproblemen fihrt,
insbesondere in der warmen Jahreszeit, und zwar aufgrund
der Klebrigkeit, und ferner den Nachtell, daB die LSsungs-
geschwindigkeit bzw. Dispergiergeschwindigkeit aufgrund

25 der erhdhten Zerfallzeit der Kdrnchen hiufig gering ist.

Auch anorganische Substanzen sind fir den in Rede stehenden
Zweck schon herangezogen worden.

2]

So lehren beispielsweise die GB-PS 1 360 427 Aktivatorteil-
chen, die mit Natriumtriphosphat unfer Granulierung herge-
stellt werden, und die DE-0S 28 55 777 granulierte Akti-
vatorteilchen, die sich aus einem groferen Anteil des Akti-
vators selbst und elnem geringen Anteil einer hydratisier-
35 baren Salzmischung aus Natriumtriphosphat und einem anderen
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" 8alz zusammensetzen. Auch solche K&rnchen haben aber noch

ungeniigende Eigenschaften. Sofern sle nicht noch lUberzogen
werden, ist ihre Lagerstabilitidt (Hydrolyse) nicht befrie-
digend. Der Uberzug hingegen schrénkt die erforderliche
schnelle Disperglerbarkelt in der Waschlauge ein. Insbe-

‘sondere die Mitverwendung von Wasser als einem der Hilfs-

stoffe und das zumindest tellwelse Verbleiben von Wasser

in dem Aktivatorgranulat machte dlese sehr temperatur- und
hydrolyseempfindlich.

Das im Kristall gebundene Wasser wird z.B. spontan beim
Uberschreiten des Ubergangspunktes freilgesetzt und fihrt
zur Zersetzung der Aktivatorkdrnchen, wie in der

DE-0S 28 55 777 auf Seite T beschrieben ist. Der Einsatz
gut wasserldslicher Hilfsstoffe, die dle Eigenschaften der
Hydratwasserbindung haben, wird mit der Aussage begriindet,
daB nur so eine zufriledenstellende schnelle Dispergierung
der Agglomerate unter Waschbedingungen erreicht wird.

Wasserldsliche Celluloseether, Stirke und Stirkeether sind
als Granulierhilfsmittel fiir Bleichaktivatoren in der
EP-0S 0 037 026 beschrieben. Wie in der DE-0S 28 55 777
wird u.a. als Hilfsstoff zum Granulleren Wasser elnge-
setzt. Ebenso wie im ersten Fall bleibt auch hier eine
kleine Menge durch die Konfektlonlerung eilngeschlepptes
Wasser im Granulat und macht einen Tell der durch den Gra-

nuligerungsproze beabsichtigten Stabilislerung sofort wie-
der zunichte.

Jede geelgnete Methode zur Konfektlonierung eines Bleich-
aktivators verfolgt zwel Ziele. Einmal geht es um eine Ver-
besserung der Hydrolysestabllitdt der Aktivatoren, die un-
abhéngig vom chemischen Invidium alle eine leicht verseilf-
bare aktive Gruppe besltzen, die wihrend der Lagerung im
alkalischen Waschpulver geschiitzt werden muf. Zum anderen
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®nul jede geeignete Methode zum Schiitzen des Bleilchaktiva- K
tors gegeniiber der Umgebung die rasche Disperglerung des
- Aktivators in der Waschlauge zulassen, d.h. die Freil-
setzung des Aktivators in feinster Verteilung muB inner-
g halb einer Zelt deutlich vor dem Ende des Waschzyklus er-
folgen, damit optimale Bleichwirkung eintreten kann.

Das Ziel der Erfindung besteht darin ohne Einsatz von Was-
ser und ohne Verwendung von sehr guft wasserldslichen, hoch

10 hydratisierbaren Verbindungen zu aus < 300/um—Teilchen
aufgebauten Agglomeraten zu kommen, die eine mdglichst
kleine innere Oberfliche haben, aus denen kein Restwasser
abgedampft werden muf, und die trotz dieser, bisher als
prohibitiv fir gute Dispergierung bekannten Parametern,

18 sich spontan in der Waschlauge fein dispergieren und beil
der Lagerung 1lm Vergleich zum Stand der Technik eine deut-
lich bessere Lagerstabilitit erreichen.

Ein welteres Ziel war ein mbglichst einfaches und wirt-

20 schaftliches Verfahren zur Herstellung solcher kdrniger
Aktivatoren mit einer Grobtellchengrdbe, die der der ande-
ren in Trockenwaschmitteln iiblichen Inhaltsstoffe ent-
spricht, und die im allgemeinen bei 0,5 bis 3 mm liegt.

25 Diese Ziele wurden mit kérnigeﬁ Bleichaktivatoren bestimm-
ter Zusammensetzung und einem Verfahren zu ihrer Heprstel-

lung erreicht, wie in den Patentanspriichen 1 bis 5 bzw. 6
definiert 1st. -

£ ¢ Die Tellchen weisen im allgemeinen eine Tellchengréfe von
0,5 bis 3 mm, vorzugswelse 0,5 bis 2 mm auf und setzen
sich aus 70 bils 99,5, vorzugsweise 75 bis 95 Gew.%¥ einer
Bleichaktivatorsubstanz fiir Perverbindungen und 0,5 bis
30, vorzugswelse 2,5 bis 15 Gew.% wenigstens eines mit

35 Wasser quellbaren Hilfsstoffe zusammen. Bevorzugt enthal-
w <
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" ten sie noch zusitzlich 1 bis 10, vorzugsweilse 2,5 bis A

10 Gew.% eines anorganischen oder organlschen Gerliststoffs
und/oder Dispergliermittels; die Summe der Prozentzahlen
mul selbstverstindlich jewells 100 betragen.

Bleichaktivatoren fiir Perverbindungen sind z.B. O-= und
N-acylierte Verbindungen, wile Pentaacetylglucose (PAG),
Pentapropionylglucose (PPG), Tetraacetylethylendiamin
(TAED), Tetraacetylglycoluril (TAGU), Carbonsiurean-

10 hydride, wie Bernsteilnsiure-, Benzoesiure- oder Phthal-
sdureanyhdrid, oder auch Salze gemischter Anhydride, wie
Natrium- oder Magnesiumdiacetylphosphat (NADAP bzw.
MGDAP), sowlie Phenolester wie p-Carboxylphenylacetat,
p-Sulfonylphenylacetat, p-Cresylacetat oder Phenylacetat.

Der mit Wasser quellbare Hilfsstoff ist im Gegensatz zu
den friher benutzten Hilfsstoffen eine Substanz, die sich
in Wasser bel den Waschtemperaturen von hdchstens 70°C
nicht oder nur langsam 16st, sondern nur quelibar, d.h.
20 - unter starker Volumenvergrdferung Wasser aufzunehmen in
der Lage ist. Damit ist die Funktion des Hilfsstoffs klar
ersichtlich: Die Kdrnchen, die aus einer Mischung staub-
felner Mikropartikel der Aktivatorsubstanz und des Hilfs-
stoffes bestehen, werden unter Elnwlirkung des Wasser aus-
25 elnander gerissen - es ist somit hier kein nichtionisches
Tensid als Fmulgator oder ein leicht 1dslicher Hilfsstoff

mit hoher Hydratwasserbindung fir die Dispergierung der
Teilchen notwendig.

0 Per quellbare Hllfsstoff bewlrkt somit, da er als "Spreng-
mittel™ wirkt, eine sofortige Dlsperglerung.
Hilfsstoffe im Sinne der Erfindung sind eimmal hochmole-
kulare Kohlenhydrate, wie St&drke, pulverisierte Cellulose,
35

Holzschliff, wie er in der Paplerindustrie eingesetzt
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*wird, oder vernetztes Polyvinylpyrrolidon (PVP), das be-

kanntlich in der pharmazeutischen Industrie als Tabletten-
sprengmittel Verwendung findet. Bevorzugt setzt man Stirke
oder das vernetzte PVP, aber auch Stirkeether wie z.B.
Carboxymethylcellulose ein.

Die vorzugswelse zusitzlich anwesenden Geriiststoffe
und/oder Dispergiermittel im Sinne der Erfindung sind an-
organische, wie Natriumsulfat, Natriumcarbonat, sodann
bevorzugt Alkall- oder Erdalkallsalze von Phosphorsiure,
oligomerer- oder polymerer Phosphorsiuren und organische,
wie die Alkali- bzw. Erdalkalisalze der Nitrilotriessig-
sdure, Ethylendlamintetraessigsiure, Polyacrylsiure, von
Copolymeren der Maleinsiure mit Acrylsiure oder Vinylether
sowle Carboxymethylcellulose. Die genannten organischen
Siuren kdnnen auch in freler Form elngesetzt werden. Beson-
ders als Dispergiermittel sind Nitrilotriacetat, Ethylen-
diamintriacetat, Tripolyphosphat, Malelnsiure-Acrylsiure-
—Copolymere als Na-Salz und Carboxymethyleellulose (CMC) zu
empfehlen. Auch Mischungen der genannten Stoffe kdnnen
eingesetzt werden.

CMC ist erfindungsgemdf sowohl als Hilfsstoff b als auch
als Komponente ¢ einsetzbar, d.h. der Bleichaktivator kann
neben der Aktivatorsubstanz ausschlieflich CMC enthalten.
Die Menge an CMC ist dann so zu bemessen, daf® die defi-
nitionsgemdfen Prozentangaben fir die Komponente a und b
Berlicksichtigung finden, d.h. CMC 1ist in diesem Falle zu
1,5 bis 30 Gew.%, vorzugsweilse 5 bis 25 Gew.% in dem
Bleichaktivator enthalten.

Die Wirkung der Kombination aus Aktivator, quellbarer
Hilfsstoffe und gegebenenfalls Gerilststoff und/oder Disper-
giermi?tel ist zusdtzlich insowelt {iberraschend, als man
durch Zusatz der sowohl sauer als auch alkalisch reagie-
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renden Komponente c¢ zu eliner deutlichen Erhdhung der Lager-
stabllitdt des Kompaktates kommt. Aus anderen Untersuchun-
gen ist Jjedoch klar ersichtlich, daR die Hydrolyse der
Aktivatoren unter sauren und insbesondere alkallschen Be-
dingungen sehr stark beschleunigt wird.

Die Kombination fUhrt auRerdem zu einem Kompaktat, das
sich problemlos binnen weniger Minuten in der Waschlauge
disperglert. Die TellchengrdBe der dispergilerten Teilchen
liegt in der glelchen GréRenordnung; liberraschenderweise
geht der Grobanteill im Vergleich zu dem des bel der Kom-
paktierung eingesetzten Felnpulvers sogar deutlich zurilick.

Die Herstellung des gekdérnten Aktivators erfolgt erfin-
dungsgemdf® durch Kompaktieren der Mischung der Einzelkom-
ponenten. '

Die Methode des Pelletisierens oder aufbauenden Granu-

lierens versagt in diesem Falle, da kein Bindemittel und
auch keln Wasser anwesend 1st, das z.B. beim Einsatz der
oben genannten Phosphate - sle werden in wiBriger Ldsung
auf das zu granullerende Gut aufgespriiht - oder auch bel

Verwendung von Stédrke- oder Celluloseethern erforderlich
ist.

Die Herstellung des kérnigen Aktivators geht im einzelnen
z.B. in der Welse vor sich, dal man zunichst eine defini-
tionsgemdfe homogene Mischung des pulverfdérmigen Hilfs-
stoffs, der pulverfdrmigen Aktivatorsubstanz und des pul-
verférmigen Gerliststoffs und/oder Disperglermittels, bei
der die Aktivatortellchen 1.a. eine Teilchengrdfe von ca.
10 bis BOO/um aufwelsen, herstellt und diese kompaktlert.
Das Kompaktileren kann in der Weise erfolgen, daR man die
vorgenannte Pulvermischung mittels einer Stopfschnecke in

den Spalt zweier sich gegeneinander drehender Walzen f&r-
| Y
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fdert und zwischen den Walzen verprelt. das entstehende
Band ("Schillpe") wird auf einem Zerkleinerer gebrochen und
auf einem Slebzerkleinerer auf die gewilinschte KorngroéBe
(zweckmiligerwelse 0,5 bls 3 mm) begrenzt.

Das Gut, dessen Tellchengrdfe auBerhalb der gewlinschten
Grenzen liegt, wird abgetrennt und dem Kompaktor zusammen
mit welterer zu kompaktlerender Mischung wieder zugefiihrt.

Der entstehende kdrnige Aktivator ist lUberraschenderweise,
wle wir feststellen konnten, sehr gut lagerstabil, was man
nicht erwarten konnte, da die unldslichen und lediglich
mlt Wasser quellbaren Hilfsstoffe ja keinerlei Schutzfunk-
tionen (Uberzug) gegeniber den Aktivatorsubstanzen in dem
Sinne ausilben, wle dles gem#B den bisherigen Publikationen
der Fall sein miBte. Dle Laggrstabilitét ist, wle wir eben-
falls festgestellt haben, in vielen Fdllen sogar besser,
was sich in der verbesserten Bleichwirkung der lange ge-
lagerten erfindungsgeméBen Aktivatoren gegeniber ebenso
lange gelagerten Aktivatoren gemidf dem Stand der Technik
zelgte. Durch den Zusatz der Komponente c¢ 1st.sogar noch
elne gesteigerte Aktivitit zu erreichen.

Die nun folgenden Beispieie,und Testergebnisse erliutern

die Erfindung, sowelt der Bleichaktivator aus den Kompo-
nenten a und b ausschlieflich zusammengesetzt ist.

Beispiele
Prifung der Lagerstabllitit der kdrnigen Aktivatoren
1) Herstellung des Testwaschpulvers

Jewells 80 Teile eines aus einem Spriihturm kommenden
Waschpulvers, dem noch Perborat zugemischt werden
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mu®, werden mit ca. 10 Teilen TAED-Kompaktat N
= § Telle 100 %iges TAED gut gemischt. Die genaue

Menge an Xompaktat bestimmt sich aus dem TAED-Gehalt

des Kompaktats. Enth#lt es weniger als 20 Gew.% an
Hilfsstoff, wird noch zus#tzlich die auf 100 % fehlen-
de Menge Nazsou Zugemischt.

Das Testwaschpulver weist folgende Zusammensetzung auf:

Alkylbenzolsulfonat 10 %
013/C15—Alkylglykolether (9-14 % 3%
Ethylenoxid)

Natriumtripolyphosphat 40 %
Magnesiumsilikat 4 z
Carboxymethylcellulose 2 %
Natriumperborat-Tetrahydrat 10 %
Kaltbleichaktivator 8 %
Na2SOu . X %

Durchfihrung der Lagerversuche

Jewells 20 bis 30 g der so hergestellten Waschpulver-
mischung werden 1n offenen Petrischalen im Klimaschrank
bei 38°C und 76 % relativer Luftfeuchtigkelt gelagert.
Die Bleichwirkung wird nach der Abmischung sofort sowie
nach 21 und 42 Tagen lLagerung bestimmt.

Verglichen wird mit der Bleichwirkung einer Pulver-
mlschung WO die 10 g Na2SOu anstelle des Kompaktats
enthilt (keine Aktivierung) und mit der gleichen
Waschpulvermischung, dem vor jedem Bleichversuch 8 %
des kompaktierten Aktivators, bzw. eines Aktivator-

granulats geméd dem Stand der Technik zugemischt
wird.
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Da das Pulver WO ebenfalls der Lagerung unterworfen
wird, hat die geringe Zersetzung des Perborats keinen
Einflug auf die relativierten MefBergebnisse, die so
weitgehend nur die Hydrolyse des Aktivators angeben.

Priifung der Bleichwirkung des Testwaschpulver

a)

b)

Versuchsbedingungen:

Prifgerdt: Launder-Ometer
Wasserhirte: 16°C

Flotternmenge: 250 ml
Flottenverhiltnis: 1 : 12,5
Waschmittelkonzentration: 7 g/1

Testgewebe:

10 g Baumwollnessel roh (WelBgrad ca. 59 %)

5 g gebleichter Baumwollnessel mit Rotweinan-
sehmutzung (WeiBgrad ca. 70 %) 7

5 g gebleichter Baumwollnessel mit Teeanschmut-
zung (WeiBgrad ca. 54 %)

Die dreil verschiedenen Testgewebe Jeweils 30 min
gewaschen bei Raumtemperatur, 25 bis 45°¢ und

35 bis 60°¢C ergeben nach WeiRgradmessung 9 Werte,
die aufsummiert werden. Durch diese Summenbildung
und durch Doppelbestimmung erreichen die Werte
elnen ausrelchenden Grad an Zuverlissigkeit.

Die WeiBgrade wurden mit dem ELREPHO-Gerit der

Fa. Zeiss mit Filter 8, Xenonlampe mit FL 46
gemessen.
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(s. unten) und WO’ multipliziert mit 100, ergibt
die Aktivierung des unzersetzen Aktivators

(100 %). Die Differenz der WelRgradsummen von M
und Mo’ multipliziert mit 100 ergibt die nach
der Lagerung verbliebene Aktivitit des Pul-

vers Mx in Prozent.

Jewells 80 Teile des aus dem Sprihturm kommenden Waschpul-
vers und 10 Telle Natriumperborat wurden mit dem unten
genannten Jjeweiligen Aktivator so vermischt, daf sich ein
Gehalt von 8 Tellen Tetraacetylethylendiamin (TAED) im
Pulver einstellt. Eventuell fehlende Zusatzmengen wurden
mit Na.zso4 auf 100 Teile erginzt.

Es bedeuten
WO = Waschpulver ohne Aktivator (nur Nazsou)
Wioo = Waschpulver + kristalline TAED (8 %) zugesetzt

vor jedem Blelchversuch

W3 = Waschpulver + 8 % TAED kompaktiert mit 5 %
Malsstérke - bezogen auf TAED -, Korngréfe 2 mm

Wu = Waschpulver M3, TAED-Kompaktat zusitzllich iUber-
zogen mit 4 % 25-fach ethoxyliertem Fettalkohol

WS = Waschpulver M3, TAED-Kompaktat zusitzlich Uber-
zogen mit 8 % 25-fach ethoxyliertem Fettalkohol

W6 = Waschpulver + 8 % TAED kompaktiert mit 5 ¢
vernetztem Polyvinylpyrrolidon - bezogen auf
TAED
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stirke - bezogen auf TAED - Korngrdfe 0,8-1,5 mm

W8 = Waschpulver + 8 % TAED kompaktiert mit 10 %
Malsstidrke - bezogen auf TAED-

9 Waschpulver + 8 % TAED kompaktiert mit 5 %

W =
Hydroxymethylcellulose
Wio = Waschpulver + 8 % TAED granuliert gemiB
' DE-0S 28 55 777, Belspiel 1
W11 = Waschpulver + 8 % kristallines nicht kompaktier-

~tes TAED

Die Bleichergebnisse sind aus der nun folgenden Tabelle I
ersichtlich.
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Dreierkombination aus a), b) und e).

Prifung der Lagerstabilitit der kdrnigen Aktivatoren

1.

Herstellung des Testwaschpulvers

Ein Testwaschpulver wird durch Abmischen eines Turm-
pulvers mit 10 % Perborat und soviel konfektioniertem
Kaltbleichaktivator, dag 8 % Aktivator 100 % im Wasch-
mittel enthalten sind. Mit 33 % Natriumsulfat wird auf
100 % Waschmittelformulierung aufgefiillt. Bel Verwen-
dung von konfektioniertem Kaltbleichaktivatoren wird
das Dispergiermittel gegen die 33 % Natriumsulfat auf-
gerechnet.

Das Testwaschpulver weist nach dem Abmischen folgende
Zusammensetzung auf:

Alkylbenzolsulfonat 10 ¢
C,4/C, —Alkylglykolether (9 bis 14 Mol EO) 3%
(Efhyteénoxid)
Natriumtripolyphosphat 30 %
Magnesiumsilikat 4 z
Carboxymethylcellulose . ] ' 2 %
Natriumperborat-Tetrahydrat N 10 %
Kaltbleichaktivator ber. 100 % ' 8 %
7

Na,S0, , 33
Durchfihrung der Lagerversuche

Jewells 30 g der so hergestellten Waschpulvermischun-

gen Wx werden in offenen Petrischalen im Klimaschrank
bei 40° und 76 ¢ relativer Luftfeuchtigkeit gelagert.
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Die Bleichwirkung wird nach der Abmischung sofort so-
wie nach 21, 42 und 84 Tagen Lagerung bestimmt.

Verglichen wird mit der Bleichwirkung einer Pulver-
mlschung Wb, die Nagsoh anstelle des Kaltbleichaktiva-
tors enth#lt (keine Aktilvierung) und mit der gleichen
Waschpulvermischung, der vor Jedem Bleichversuch 8 %
kristalliner Aktlvator frisch zugesetzt wird (Wloo)
(Versuch 17 und 18).

Da das Pulver Wo ebenfalls der Lagerung unterworfen
wilrd, hat dle geringe Zersetzung des Perborats keinen
Einfluf auf die relativierten MeRBergebnisse, die so
weltgehend nur die Hydrolyse des Aktivators angeben.

Priifung der Bleichwlrkung des Testwaschpulvers

a) Versuchsbedingungen:

Priifgerdt: Launder-Cmeter
Wasserhirte: 164
Flottenmenge: 250 ml
Flottenverhdltnis: 1:12,5
Waschmittelkonzentration: 7T g/1

b)  Testgewebe:

10 g Baumwollnessel roh (Weifgrad ca. 59 %)
5 g gebleichter Baumwollnessel mit Rotwein-
anschmutzung (WeiBgrad ca. 70 %)
5 g gebleichter Baumwollnessel milt Teean-
schmutzung (WelRgrad ca. 54 %)

Die drei verschiedenen Testgewebe jewells 30 min gewa-
schen bei Raumtemperatur, 25 bis 45°C und 35 bis 60°C
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- ergeben nach WelBgradmessung 9 Werte, die aufsummiert

werden. Durch diese Summenbildung und durch Doppelbe-
stimmung erreichen die Werte einen ausreichenden Grad
an Zuverlissigkeit.

Die WeiBgrade wurden mit dem ELREPHO-Gerit der
Fa. Zelss mit Filter 8, Xenonlampe mit FL 46 gemessen.

Die Differenz der Summen der WeiBgrade von wlOO und

10 Wo’ entspricht 100 %iger Aktivierung. Die Aktivierung

in % einer Mischung berechnet sich nach der folgenden
Formel

, FW_ - gW_ . 100
5 % Aktivierung

EWi00 - £Y,

£ W_ soll dabeil die Summe der WelRgrade der Waschmittel-
mischung WX sein, gwo und ZWIOO sind die Summen der WeilB-
grade der beiden vorher beschriebenen Mischungen mit der

20 sxtivierung Null und 100 %.

Belspiel 12

In einem kontinuierlich laufenden Lddige-Mischer wird eine
Mischung aus 90 Teilen Tetraacetylethylendiamin (TAED) mit
spezieller Teilchengréﬁenverteilungl, 5 Teilen Maisstirke
und 5 Teilen Natr;umtripolyphosphat homogenisiert, mittels
einer Zufiihrschnecke einer Walzenpresse zugefihrt und zu
Schiilpen verdichtet. Die Schiilpe wird in‘piner Hammermihle
zerkleinert. Anschliefende Fraktionierung fihrt zu einer
Nutzfraktion mit einer Teilchengrtfe zwischen 0,5 und 2 mm
Durchmesser. Uber- und Untergréfen an Granulat gehen in
die Mahlung bzw. Kompaktierung zuriick.

25

ol

33
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® Erhalten wird ein Splittgranulat der Zusammensetzung: "

90 Teile TAED
5 Telle Maisstirke
5 Teile Natriumtripolyphosphat,

lTeilchengréﬁenverteilung: TAED 0= SO/um 30 %
50—100/um 20 %
100-200/um 20 %

> ZOO/um 30 %

das zusammen mit Natriumperborat und gegebenenfalls
Natriumsulfat einem sogenannten Turmpulver dergestalt zuge-
setzt wird, dag ein Waschpulver entsteht, das die auf

Seite 10 beschriebene Zusammensetzung hat.

Analog zu Belspiel 12 wurden analoge Kompaktlerungen mit
untersehiedlichen Mengen an Hilfs- und Zuschlagstoffen
“durchgefiihrt. Die Produktzusammensetzung ist den nun fol-
genden Belspielen 13 bis 25 zu entnehmen (Tabelle II).
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*Dlie in den Beispielen 12 bis 25 beschriebenen Splittgranu- K
late wurden nun entsprechend der geschilderten Prifmethode
in ein Testwaschpulver eingearbeitet und auf seine aktili-
vierende Wirkung gepriift. Als Ergebnis wurden die Wascher-

g gebnlsse im WelBgrad der verschieden angeschmutzten beil
unterschiedlichen Temperaturen gewasclienen Gewebe gewer-
tet. Als 100 % WeiBgrad wurde der WelRgrad gewertet, der
mit einem Waschmittel (Turmpulver + Perborat) + TAED, Bei-
spiel 28 und PAG, Beispiel 29, erhalten wurde. Die %-Akti-

10 vierung nach der Lagerung wurden entsprechend der vorher
angegebenen Formel berechnet.

Aktivierungswerte in % bezogen auf den Anfangswert (keine
Lagerung) nach 21 Tagen, 42 Tagen und 84 Tagen lLagerung
5 des Waschpulvers + Aktivator.

20

25
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33
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*Wichtlg flr erfolgreiches Bleilchen 1st das schnelle Disper-

gleren des Bleichaktivators in der Bleichlauge.

Grobe Kaltblelchaktivatoren haben eine zu geringe Ober-
fliche, auBerdem kémnen sie auch in unglinstigen Fillen,
wenn sie sich in der Wische ablagern, zusammen mit Per-
borat zu Faserschidigungen fiihren. Aus all diesen Griinden
ist dile spontane Disperglerung der Agglomerate, selen es.

Mischergranulate oder Kompaktate, in der Waschlauge erfor-
derlich.

Da die Kompaktate unter hohem Walzendruck hergestellt wer-
den, Mischergranulate hingegen nur agglomeriert werden,
war zu befiirchten, da Kompaktate bezliglich der Disper-

glerung in der Waschlauge den Mischergranulaten deutlich
unterlegen sind.

tberraschenderweise verhalten sich die hier beschriebenen
Kompaktate bel der Dispergierung ebenso ginstig wie die

Mischergranulate. Sle haben sogar einen Vorteil. Der Grob-
antell des Ausgangsaktivators der:>200/um Durchmesser hat

wird durch die Kompaktierung noch zerdrickt, d.h. er wird
geringer.

In der Tabelle IV sind dle Dispergilerzeiten und die Teil-
chengréfenverteilung von einigen Beilspielen angegeben.

-
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*Patentanspriiche
1.

20

28

33

K8rniger Bleichaktivator zur Verwendung in elnem
Wasch- oder Bleichmittel, dessen Kérnchen Tellchen-

gréBen von 0,5 bls 3 mm aufwelsen und sich Jeweils
zusammensetzen aus

a) 70 bis 99,5 Gew.% wenigstens einer Bleichaktiva-
torsubstanz fiir Perverbindungen und

b) 0,5 bis 30 Gew.% wenigstens eines mit Wasser
quellbaren Hilfsstoffs,

und dle chne Einsatz von Wasser durch Kompaktieren
der Komponenten a) und b) hergestellt worden sind.

K8rniger Blelchaktivator nach Anspruch 1, enthaltend
zusdtzllich

c) 1 bis 10 Gew.% wenigstens eines anorganischen
oder organischen Geruststoffs und/oder Disper-
glermittels mit der MaRgabe einkompaktiert, dag

sich dle prozentualen Antelle von a, b und ¢ auf
100 % erginzen.

Bleichaktivator nach Anspruch 1 oder 2, dessen Kdrn-

chen sich zusammensetzen aus 75 bis 95 Gew.% der

Bleichaktivatorsubstanz, 2,5 bis 15 Gew.% des Hilfs-

stoffs und 2,5 bis 10 Gew.% des Geriliststoffs und/oder
Dispergliermittels.

Bleichaktivator nach Anspruch 1 bis 3, bel dem der

Hilfsstoff b vernetztes Polyvinylpyrrolidon oder ein
hochmolekulares Kohlenhydrat ist.
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* 5. Bleichaktivator nach Anspriichen 1 bis 4, bei dem die 1

20

25

3

33

Komponente ¢ durch Alkali- oder Erdalkalimetallsalze
der Phosphorsiure, oligcmerer oder polymerer Phosphor-
siuren, Alkali- oder Erdalkalimetallsalze der Nitrilo-
triessigsiure, Ethylendiamintetraessigs8ure, Poly-
acrylsiure, der Maleinsiureacrylsiure oder -vinyl-
ether Copolymerisate oder durch die freien genannten
organischen Siuren selbst sowie durch Carboxymethyl-
cellulose dargestellt wird.

Verfahren zur Herstellung kdérniger Bleichaktivatoren
gemi® Anspruch 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dad
man 70 bis 99,5 Gewichtstelle einer Bleichaktivator-
substanz fir Perverbindungen mit 0,5 bis 30 Gewichts-
teilen eines mit Wasser quellbaren Hilfsstoffs und
gegebenenfalls 1 bls 10 Gewichtsteile eines anorga-
nischen oder organischen Geriststoffs und/oder Disper-
giermitfels in pulverisierter Form homogen ochne Mit-
verwendung von Wasser als Hilfsstoff mit der MaBgabe
vermischt, daf die Summe der Gewichtsteille jewells
100 betrigt, die Mischung kompaktiert und die kompak-
tierte Masse anschliefiend zerkleinert und die Anteile

‘mit einer TeilchengrdBe von 0,5 bis 3 mm in an sich

bekannter Weise abtrenmnt.
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