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Zpisob vyroby potahovaného granulatu aktivatoru béleni

Oblast techniky

Vndlez se tyka zisobu vyroby potahovaného granulatu,
aktivatoru béleni, granulatu timto zplsobem vyrobeného a

béliciho prostfedku, tento granulat obsahujiciho.

Dosavadni stav techniky

- Aktivatory béleni jsou dileZitymi soucdstmi pracich
prostredklli, soli na odstranovani skvrn a prostfedkl pro
strojni myc¢ky nadobi. Umoznuji bélici plsobeni jiZ pri
relativné nizkych teplotiach tim, Ze reaguji s peroxidem
vodiku - vétsSinou s perboritany a peruhlic¢itany - =za

uvolniovidni nékteré organické peroxykarboxylové kyseliny.

Docilitelny vysledek béleni je urdovan druhem a reak-
tivitou vytvorené peroxykarboxylové kyseliny, strukturou
perhydrolyzovatelné vazby, jakoZz i rozpustnosti aktivatoru
bé&leni. Protoze se véts$inou jednd o reaktivni ester nebo
amid, je v mnoha pripadech nutné, pouéivat je pro
predpokladanou oblast pouziti v granulované formé, aby se
zabranilo hydrolyze v pritomnosti alkalickych slozZek pfaciho

prostredku a aby se zajistila dostate¢na skladovatelnost.

Ke granulovani téchto latek byly v minulosti navrZeny
cetné pomocné latky a postupy. V EP-A-O 037 026 byl popsan
zplUsob vyroby snadno rozpustného granulidtu aktivatoru z 90

az 98 % aktivatoru s 10 az 2 % esteru celulosy, Skrobu nebo




etheru Skrobu. Granulaty, tvofené aktivAtorem bé&leni,
filmotvornymi polymery a prisadami nékteré organické
karboxylové, hydroxykarboxylové, nebo etherkarboxylové
kyseliny s C3 aZ C¢ jsou uvedeny ve VO 90/01535. Z EP-A

0 468 824 jsou znadmy granulaty z aktivatoru béleni

a z filmotvorného polymeru, ktery je snadné€ji rozpustny prfi
pH 10, neZ p¥i pH 7. DE-0S-44 39 039 popisuje postup vyroby
granuldtu aktivdtoru smigenim suchého aktivdtoru béleni se
suchym, anorganickym pojivem, obsahujicim hydratovou vodu,
slisovénim.této smési na vét$i agregity a rozdrcenim téchto
agregatd na pozadovanou velikost zrna. Bezvody zpflisob vyroby
zhutnénim aktivatoru béleni bez pfidavku vody s alespoil

jednou latkou, ve vodé botnajici, je znam z EP-A-0 075 818.

U téchto aktivatorll je nedostatkem, Ze vlastnosti
granulatu jsou v podstaté urdovany pojivem a pouZitym
zpisobem granulovani a Ze vedle v literatute popisovanych
vyhod maji téz urcité nevyhody, napriklad nikoli optimalni
uvolnéni u¢inné latky, malou odolnost proti otéru, vysoky
podil prachu, nedostatec¢nou skladovaci stabilitu, odmé&Sovani
v prasku nebo posSkozovéani barvy tkaniny p#i pouziti

v pracich a ¢isticich prostredcich.

Aby se granulatu dodaly definované vlastnosti, ¢asto se
provadi dodatedné ke kroku granulovani dals$i krok
potahovéani. BéZnymi postupy jsou potahovani v michadkach
(mechanicky vyvoland fluidni vrstva) nebo obalovani
v pristrojich s fluidnim lozZem (pneumaticky vyvolana fluidni

vrstva) .

Tak se ve W0-92/13798 popisuje pro aktivator bé&leni
potah organickou kyselinou, rozpustnou ve vodé a tajici nad
30 °C a ve V0-94/03305 potah kyselého polymeru, rozpustného




ve vodé, aby se snizZzilo poskozovani barev pradla.

~ Z V0-94/26862 je znam potah granuldtu, tvoreného

aktivatorem béleni a polymerem, rozpustnym ve vodé a/nebo
rozpustnym v alkaliich, organickou sloudeninou, tajici mezi
30 °C a 100 °C, ke snizeni odmésSovani v préaskovém konecném
produktu. Pri tom se granulat aktivatoru vnese do pluhové
michadky Loédige, cirkuluje se bez pouziti rozrusovace pri
teploté mistnosti 160 az 180 otacdkach za minutu a pak se
postrikuje horkou taveninou. Nevyhodou tohoto postupu je
‘velmi Spatna kvalita potahu, ktery sice vyvolava sniZeni
odméﬁovéni‘v praskovitém konec¢ném produktu, ale nemd zZadny
vliv na dalsi vlastnosti granulatu, jako je napriklad
uvolnovani uc¢inné latky, odolnost profi otéru, podil prachu
nebo skladovaci stabilita. Kladny vliv na chovani pri
‘odméSovani ma pravdépodobné ztuhnuti potahovaci 1latky

v kapkach na povrchu granulatu, ¢imZz je vyvolano zakotveni

zrna granulatu v sypkém materialu.

Podstata vvnélezu

Ukolem pitedloZeného vynalezu tedy byl vyvoj zptsobu
potahovani granuldtu aktivatoru, ktery umozZni cilené
nastaveni vlastnosti granuldtu v Sirokém rozsahu pii

soucasném optimadlnim vyuzZiti potahujiciho materialu.

Tato Uloha byla vyresena temperovanim béhem potahovani

a/nebo po ném.

Predmétem vynalezu je tedy zplsob vyroby potahovaného
granuldtu aktivatoru béleni, pri kterém se zédkladni granulat

aktivatoru béleni obaluje potahujici latkou a soudasné& nebo




nasledné se temperuje.

Jako zakladni granulaty se mohou pouzit vS8echny akti-
vatory, které maji v granulované formé& teplotu taveni nad
100 °C. Prikladem aktivujicich latek jsou tetraacetylethy-
lendiamin (TAED) , tetraacetylglukoluril'(TAGU), diacetyl-
dioxohexahydrothiazin (DADHT) ,acyloxybenzensulfonaty
(napfiklad. nonanyloxybenzensulfoniat [NOBS], benzoyloxy-
benzensulfondt [BOBS]), acylované cukry (napfiklad
pentaacetylglukosa [PAG]) nebo sloueniny, které jsou
popsany v EP-A-0 325 100, EP-A-0 492 00 a V0-91/10719.
DalSimi vhodnymi aktivatory jsou N-acylované aminy, amidy,
laktamy, aktivované estery karboxylovych kyselin, anhydridy
karboxylovych kyselin, laktony, acylaly, amidy karboxylovych
kyselin, acyllaktamy, acylované modoviny a oxamidy, vedle
toho zejména ale téZ nitrily, které mohou obsahovat vedle
nitrilové skupiﬁy téZ kvartérni ammoniovou skupinu.

V zakladnim granuldtu mohou byt obsaZeny téZ smé&si rtiznych

aktivatord béleni.

Tyto zékladni granuldty mohou obsahovat obvyklé
granulacni pomocné prost¥edky, které maji mit teplotu taveni
nad 100 °C. V duvahu zde pfichazeji filmotvorné polymery, na-
priklad ether ceiulosy, Skrob, ether sSkrobu, homopolymery,
kopolymery a roubované kopolymery nenasycenych karboxylovych
kyselin a/nebo sulfonovych kyselin, jakoz i jejich soli,
organické latky, naprfiklad celulosa, zesitény polyvinyl-
‘pyrrolidon nebo latky anorganické, jako je napriklad kyse-
lina kfemic¢itd, amorfni kremic¢itany, zeolity, bentonity,
alkalické kremid¢itany o vzorci MM Sixozx_l* y Hb,O (M,M = Na,
K, H; x = 1,9 - 23; y = 0-25), ortho-, pyro- a polyfosfaty,
kyseliny fosfonové a jejich soli, sirany, uhliditany,

hydrogenuhli¢itany. Podle potreby se tyto granuladni pomocné




prostredky mohou pouzit jednotliveé, nebo jako smési.

Vedle aktivatoru béleni a pomocného granuladéniho
prostifedku mohou zakladni granulaty aktivatoru béleni obsa-
hovat jesté dalsSi prisady, které zlepsSuji vlastnosti, jako
je napriklad skladovaci stabilita, schopnost aktivace
béleni. K témto prisadam se radi anorganické kyseliny,
organické kyseliny, jako jsou napriklad jednosytné nebo
vicesytné karboxylové kyseliny, kyseliny hydroxykarboxylové
a/nebo etherkarboxylové, jakoZz i jejich soli, komplexotvorné

slouc¢eniny, kovové komplexy a ketony.

Podle potfeby se uvedené prisady mohou pouzit

jednotlivé nebo jako smési.

Vyroba téchto zdkladnich granulatli probihd smisSenim
suchého aktivatoru béleni se suchou pomocnou granuladéni
latkou, slisovanim této smési na véts$i aglomeraty

a rozdrcenim téchto aglomeratdl ma poZadovanou velikost zrna.

Pomér aktivatoru béleni k pomocnému granulaénimu
prostiedku ¢ini obvykle 50 : 50 az 98 : 2, vyhodné 70 : 30
az -96:4 % hmotnostnich. MnoZstvi prisady se fidi zejména
jejim druhem. Tak se okyselujici prisady a organické kataly-
zdtory pro zvy$eni G¢innosti perkyselin pridédvaji v mnoz-
stvich od 0 do 20 % hmotnostnich, zvlas$té v mnoZstvich od
1 do 10 % hmotnostnich, vztazZeno na celkovou hmotnost,
kovové komplexy se naproti tomu pfidavaji v koncentracich

v oblasti ppm.

Jako potahujici latky prichazeji v uvahu vsechny slou-
¢eniny, nebo jejich smési, které jsou pri teploté mistnosti

pevné a pri teplotach mezi 30 az 100 °C méknou nebo taji.




Jako priklady je mozno uvést

Mastné kyseliny s Cg az Cqq (napriklad kyselina
laurova, kyselina myristova, kyselina stearova); mastné
alkoholy s Cg aZz C34; polyalkenylglykoly (napriklad
polyethylenglykoly s molekulovou hmotnosti od 1.000 do
50.000 g/mol); neiontové sloudeniny (napriklad polyalko-
xylaty mastnych alkohold s Cg az C3qy s 1 az 100 moly EO);
aniontové slouceniny (napriklad alkansulfonaty, alkylbenzen-
sulfonaty, alfaolefinsulfonaty, alkylsulfaty, alkyethersul-
faty s uhlovodikovymi skupinami s Cg az C31); polymery
(napriklad polyvinylalkoholy); vosky (napriklad montanni
vosky, parafinové vosky, esterové vosky, polyolefinové

vosky); silikony.

V potahujicich latkach, které mé€knou nebo se tavi pri
teplotach od 30 °C do 100 °C se mohou kromé& toho vyskyto-
vat dalsi latky, neméknouci nebo netajici v této oblasti
teplot, v rozpusténé nebo sﬁspendované formé&, naptriklad:
polymery (napfiklad homopolymery, kopolymery nebo roubované
kopolymery nenasycenych karboxylovych kyselin a/anebo
sulfonovych kyselin, jakoz i jejich soli s alkalickymi kovy,
ethery celulosy, S$krob, ethery S$krobu, polyvinylpyrrolidon),
organické latky (napriklad jednosytné nebo vicesytné
karboxylové, hydroxykarboxylové nebo etherkarboxylové
kyseliny se 3 aZz 8 uhlikovymi atomy , jakoZ i jejich soli);
barviva; anorganické slouceniny (napriklad kremicéitany,
uhlicditany, hydrogenuhlicitany, sirany, fosforecnany,

fosfonaty).

Podle pozadovanych vlastnosti potahovaného granuléatu
miZe obsah potahujici latky ¢init 1 azZ 30 % hmotnostnich,

vyhodné 5 % az 15 % hmotnostnich, vztaZeno na potahovany




granulatu aktivatoru.

K nanadSeni potahujici latky se mohou pouzit michacky
(mechanicky vyvolana fluidni vrstva) a pristroje s fluidnim
lozem (pneumaticky vyvoland fluidni‘vrstva). Jako michacdky
'jsdu vhodné napfiklad pluhové michadky (kontinualni, nebo
SarZzovité), michacky s kruhovou vrstvou nebo téz michacky
Schugi. Pri pouzZiti michacky se temperovani mdzZe provadét
v predehrivaci granuldtu, a/nebo primo v michacce, a/nebo ve
fluidnim loZi, zarazeném za michadkou. Pro chlazeni se mohou
pouzit chladice granulatu nebo chladide s fluidnim lozZem.

U pristrojt s fluidni vrstvou probihad temperovani horkym
plynem, pouzitym pro fluidizaci. Postupem s fluidni vrstvou
potazeny granuldt se miZe podobné jako pfi pouziti michadky
chladit v chladi¢i granulatu, nebo v chladi¢i s fluidni
Vrsfvou. Pri pouzZiti michacdky, jakoz i pri pouziti fluidniho
loZe se potahujici latka miZe nastrikovat stfikacim Ustrojim

pro jednu nebo pro dvé latky.

- Temperovani spociva v tepelném zpracovani pri teploté
od 30 do 100 °C, av$ak pri teploté taveni nebo mé&knuti dané
potahovaci latky, nebo pod ni. Vyhodné se pracuje pfi

teploté, ktera lezi tésné€ pod teplotou taveni nebo méknuti.

Velikost zrn potahovaného granulatu aktivatoru bé&leni
¢ini od 0,1 do 2,0 mm, vyhodné od 0,2 do 1,0 mm a obzvlaste

vyhodné od 0,3 do 0,8 mm.

Presnad teplota pri temperovani, pfipadné teplotni
rozdil k teploté taveni potahujici létky, zavisi na mnozZstvi
potahu, na dobé temperovani a na vlastnostech, pozadovanych
od potahovaného granulatu aktivatoru béleni. Pro kazdy

systém se musi zjistit pokusné.




- Doba temperovani ¢ini pribliZzené 1 aZz 180 minut,

vyhodné 3 az 60 minut, obzvlasté vyhodné od 5 do 30 minut.

Vyhoda nového zptsobu proti soucdasnému stavu techniky -
spoc¢iva v tom, Ze tekuty potahujici prostredek neztuhne
prilis fychle a tim mad moZnost vytveorit na povrchu granulatu
tenky film. Tak se docili velmi stejnomé&rné potaZeni zrna
v tenké vrstvé a optimadlni dc¢inek potazZeni pifi pouzZiti mini-
malniho mnozstvi potahujici latky. P¥i obvyklém postupu, to
je bez kroku temperovani, dochazi k prili$ rychlému ztuhnuti
jednotlivych kapicek na studeném povrchu granulatu. V dis-
ledku toho je povrch obloZen jen jemnymi jednotlivymi
kapickami a vykazuje jesté velkd mista s chybnym potahem.
PozZzadovany uc¢inek potazeni je tim docilen jen nedostatedné,
pfipadné je pro dosazZeni poZadovaného uc¢inku potazZeni
potiebné znadné vét$i mnozstvi potahujici latky. To vsSak ale

sniZuje obsah aktivac¢ni latky, coz je dCasto nezadouci.

Zplisobem podle vynédlezu je mozZné vhodnou volbou pota-
hujici latky, mnoZstvim potahu a teplotnim vedenim postupu
v Sirokém rozmezi optimalizovat vlastnosti granulatu akti-
vatoru cilené k poZadavkim. Predev$im je tim umoZnéna cile-
na optimalizace nasledujicich vlastnosti granulatu
aktivatoru.

2 »

1. Casové optimalizované uvolfiovani u¢inné latky

K zabranéni vzajemného plsobeni mezi bélicim systémem
a enzymatickym systémem je vyhodnd casové zpoZdéna reakce
a uvolnéni d¢inné latky béliciho systému pri soudasné
rychlejsSim pisobenim enzymti. Tak mohou enzymy v prvnich

minutédch procesu prani plné& rozvinout svij praci tdéinek,
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aniz by se pfi tom poskodil bélici systém. Teprve poté, co
enzymy svou préaci vykonaly, se spusti reakci aktivatoru
béleni se zdrojem peroxidu vodiku proces bé&leni. Vhodnym
potaZenim aktivatoru b&leni se miZe reaktivita, to je
rychlost rozpousSténi, pripadné rychlost tvorby perkyseliny
cilen€ uvést v soulad s enzymatickym systémem. U zplisobu
podle vyndlezu je mozné cilené nastaveni rychlosti tvorby
perkyseliny pfi soucasném minimédlnim mnoZstvi potahujici

latky a tedy maximalnim obsahu aktivatoru.
2. Zvyseni odolnosti proti otéru

‘Potazenim granuli zmékcujici se anebo tavici se latkou
se mize zvys$it odolnost granuldtu aktivAtoru proti otéru.
Pri tom je zvysSeni odolnosti proti otéru o to véts$i, &im
lépe je povrch granuldtu obalen potahujici latkou. Zptsobem
potahovani podle vyndlezu se miZe vyvolat pri minimalnim
mnozstvi potahujici latky optimdlni naneseni potahujici
latky na povrch granulatu a tim optimalni zlep$eni odolnosti

proti otéru.
3. SniZeni podilu prachu

Zpisobem potahovani podle vynalezu, pfi némzZ se vhodnym
temperovanim béhem kroku potahovani a/nebo po ném zabrani
prilis rychlému ztuhnuti zmékcujici se anebo tavici se
latky, je pfi minimdlnim mnoZstvi potahujici latky moZné
optimdalni odprédsSeni granuldtu, protoZe potahujici latka po
delsi dobu zistava tekutd a pojiva a je tim schopni vazat
vice prachovych ¢éstic. Pfi potahovadni postupem podle
soucasného stavu techniky se v nepriznivém pripadé musi
dokonce poc¢itat se zvys$enim prachového podilu v disledku

Castecné primého rozprasovaciho suseni.
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4. ZvysSeni skladovaci stability

P¥i skladovani praciho nebo ¢isticiho prostredku muzZe
dojit na hranici mezi zrnem aktividtoru a prfimo sousedicim
zrnem zdroje peroxidu vodiku k reakci s néaslednou ztratou
aktivniho kysliku a tim k nekontrolovanému odbourani
b&liciho systému. Optimadlnim potazZenim, které je mozZné jen
pomoci zplsobu potahovani podle vynalezu, se na povrchu zrna
vytvori Uplnad ochranna vrstva, ktera pak podvazuje reakci A
zrna aktivatoru se zrnem zdroje peroxidu béhem skladovani.
P¥i pouZziti potahujicich latek, které jsou ve vodé rozpustné
a/nebo nizko tajici, se pfi'procesu prani miZe presto

»

docilit potfebna bélici ntc¢innost.

Takto ziskané granulaty jsou vhodné pro primé pouziti
v pracich a &isticich prostfedcich. Jsou idedlni pro pouziti
v komplexnich pracich prostfedcich, solich na odstranovéani
skvrn, v prostfedcich pro my¢ky nadobi, v praskovych univer-
zédlnich &isticich prostfedcich a v Sisticich prostredcich na
chrup. V téchto komposicich se granuldty podle vyndlezu
vétsinou pouzivaji se zdroji peroxidu kysliku. Prfikladem pro
to jsou monohydrat perboritanu, tetrahydriat perboritanu,
peruhlic¢itany, jakoz i adukty peroxidu vodiku s mocdovinou
nebo aminoxidy. Komposice vedle toho miZe podle soucasného
stavu techniky vykazovat dalsi slozky praciho prfipravku,
jako jsou organické nebo anorganické komponenty a vedlejsi
komponenty, tensidy, enzymy, praci aditiva, optické bélici

prostfedky a parfém.
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Piiklady provedeni vyndlezu
Priklad 1

Potahovani v michac¢ce Schugi s dale zarazenym fluidnim loZem

pro temperovani a chlazeni

TAED 4303 (Hoechst AG) se kontinuadlné davkoval
v mnoZstvi 480 kg/h do michacd¢ky Schugi (Flexomix 160, fa.
Hosokawa Schugi) a postfikoval se taveninou kyseliny
myristové o teplofé 75 °C. PotaZeny material padal primo do
dale zatazeného fluidniho loZe (Hosokawa Schugi) a tam se
v prvé komore po 5 az 10 minut temperoval pri teploté
fluidniho loZe asi 54 °C a pak se chladil v druhé komotfe p¥i
teplotiach fluidniho loze asi 35 °C. Pro dcely srovnani
(sou¢asny stav techniky) se TAED 4303 kontinualné davkoval
v mnozstvi 480 kg/h do michac¢ky Schugi, postrikoval se
taveninou kyseliny myristové o teploté 75 °C a pak se primo
chladil v dale zarazeném fluidnim lozi pfi teploté fluidného

loze asi 35 °C.

Kvalita potazeni produktl se posuzovala pomoci
stanoveni rychlosti tvorby kyseliny peroctové pifi teploté
20 °C. Cim je tvorba kyseliny peroctové pomalejs$i, tim je

vy$8i stuperi docileného potazeni.

Pro stanoveni rychlosti tvorby kyseliny peroctové se do
kaddinky o obsahu 2 1 pfi 20 °C pfedlozil 1 1 destilované
vody, 8,0 g zkuSebniho praciho prostfedku WMP a 1,5 g
moﬁohydrétu perboritanu a michalo se magnetickym michadlem
s 250 az 280 otacdkami za minutu. Po 1 aZ 2 minutach se pak
pridalo 0,5 g potahovaného granuldtu TAED. Po jedné minuté

se odpipetoval alikvotni podil 50 ml a prelil se do
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Erlenmayerovy bariky se 150 g ledu a 5 ml 20 % kyseliny
octové. Po pridani 2 az 3 ml 10% roztoku jodidu draselného
se titrovalo plynule 0,01 M roztokem thiosiranu sodného az
k potenciometrickému bodu ekvivalence (Titroprocessor 716
DMS, fa. Metrohm) a ze spotfebovaného mnoZstvi thiosiranu se
vypoc¢etlo mnozstvi kyseliny peroctové. V odstupech 2 az 5
minut se odebiraly dals$i vzorky a titrovaly se jak byld
popsdno. Cely postup byl opakovan tolikrat, az po tfech
nasledujicich titracich byly nalezeny stejné, nebo dokonce
klesajici mnozZstvi kyseliny peroctové. Maximdlné zjisténé
mnozstvi kyselihy peroctové pak bylo vzato za 100 % a na
tomto zdkladé se stanovilo mnoZstvi vzniklé kyseliny
peroctové v % po 5, 10 a 20 minutach jako mira rychlosti

vzniku kyseliny peroctové.

Tabulka 1 : Rychlost tvorby kyseliny peroctové z granulatu
TAED, potazeného v michadce Schugi s dale zafazenou fluidni

vrstvou (Produty 1 a 4: srovnavaci pfiklad)

Produkt &. Granulat TAED Vytvofena kys. peroctova (%)
5 min 10 min 20 min

1 Zakladni granulat 75 95 100
(BG, nepotazZen)

2 BG + 10 % kysel. 11 21 55
myristové, temper.

3 BG + 15 % kysel. 9 18 54
myristové, temper. |

4 "~ BG + 15 % kysel. 39 59 83

myristové, chlazeny
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Temperovanim se pri stejném mnozstvi potahujici latky
mizZe kvalita potahu, vyjadrena zpozdénim tvorby kyseliny

peroctové, vyrazné zlep$it (porovnani produktdi 3 a 4).

K docileni optimdlni kvality potahu je pri vhodném
temperovani mnoZzstvi 10 % (produkt 2) potahujici latky

dostadujici.

Priklad 2
Potahovani ve fluidni vrstvé s ndsledujicim temperovanim

500 - 600 g TAED 4303 se predlozilo do fluidni vrstvy
(fluidni pristroj Strea 1, fa. Aeromatic) a postrikovalo se
taveninou kyseliny stearové o teploté asi 80 °C. V jednom
pripadé pri tom byla pro uc¢ely porovnani fluidni vrstva
provozovana pri nizs$i teploté a po ukonceni postfikovani
byla je$té& po asi 5 minut dochlazovédna (soudasny stav
techniky). V jiném pripadé byl granulat potahovany zpUsobem
podle vynalezu znovu vlozen do fluidni vrstvy a znovu
temperovan. Fluidni vrstva se k tomu postupné ohrala na 65
az 75 °C a tato teplota produktu byla asi 5§ aZ 8 minut
udrzovéana konstantni. Temperovany produkt byl potom postupné

opét ochlazen.

Kvalita potahu byla opét zkousSena stanovenim rychlosti
tvorby kyseliny peroctové pri teploté 20 °C. Cim je
pomalejéi tvorba kyseliny peroctové, tim je leps$i stupern

potahu.
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Tabulka 2: Rychlost tvorby kyseliny peroctové =z granulatu
TAED, potahovaného ve fluidni vrstvé s naslednym

temperovanim (produkty 5, 8 aZ 10:srovnavaci priklady)

Produkt ¢&. Granulat TAED - Vytvorenad kys. peroctova (%)
S min 10 min 20 min
5 Zakladni granulat(BG) 75 95 100
6 BG + 10 % kyseliny 10 21 50

stearové, temperovan

7 BG + 20 % kyseliny 12 22 52

stearové, temperovan

8 BG + 10 % kyseliny 70 85 98

stearové, netemperovan

9 BG + 20 % kyseliny 40 60 84

stearové, netemperovan

10 BG + 30 % kyseliny 20 35 60

stearové, netemperovan

Temperovanim se miZe pfi stejném mnoZstvi potahujici
latky kvalita potahu, vyjadfenid zpozZdénim tvorby kyseliny
peroctové, vyrazné zlepSit (srovnani produktd 6 a 8,

pripadné produktd 7 a 9).

K docileni optimdlni kvality potahu je p#i vhodném
temperovani postadujici mnoZstvi 10 % potahujici latky
(produkt 6).
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Vliv temperovani na kvalitu potahu se ukazuje téZ ve
stabilité skladovani granuldtt TAED v komposicich pracich

prostredkil.

Zkouseni stability skladovani probihalo v predem
zhotovenych skladackach (vyska 6,5 cm; Sifka 3,2 cm; hloubka
6,5 cm) pri teploté 38 °C a pfi relativni vlhkosti vzduchu
(rF) 80 % po obdobi 28 dnii. Kazd4 skladadka byla naplnéna
homogenni smési 8,0 g zkusSebniho praciho prostr¥edku WMP,

1,5 g peruhlicditanu sodného a 0,5 g zkouseného granulatu
TAED a pak byla nahofe uzavifena samolepici paskou. Vsechny
vzorky byly smichdny a naplnény ve stejny den. Naplnéné

a popsané skladacky pak byly postaveny do klimatické skriné
v dostate¢ném odstupu od sebe a skladovany pri 38° C a 80 %
rF. Po 0, 3, 6, 9, 15, 23 a 28 dnech skladovani se vzorky

z klimatické skriné vyjmuly a cely vzorek se pr¥i 20 °C vnesl
do 1 1 destilované vody za michani magnetickym michadlem
(250 az 350 ot/min) a pridalo se 1 g peruhliditanu sodného.
Dalsi stanoveni vytvoifeného mnoZstvi kyseliny peroctové
probéhlo podle tdajd v pfikladu. Z nalezené maximalni
hodnoty kyseliny peroctové se pak vypodital obsah TAED ve
vzorku. Stupeii uchoviani TAED pfedstavuje procentovy obsah
TAED ve vzorku po skladovédni, vztaZeny k obsahu TAED

v neskladovaném vzorku.
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Tabulka 3: Stabilita skladovani u komposic pracich pripravkd
z granulat TAED potahovanych postupem ve fluidni vrstvé

s naslednym temperovanim

Produkt ¢. Granulat TAED Stupeni uchovani TAED po skladovani (%)
dny O 3 6 9 15 23 28

5 . Zakladni : 100 24 14 12 10 9 8
| granulat '
(BG) |
6 BG + 10 % 100 88 61 56 47 45 45
kys.stearové
temperovan
8 BG + 10 % 100 52 24 20 18 16 15
kys. stearové

netemperovan

Pfi nizkych mnozZstvich potahujici latky 5 az 10 % je
mozné docilit zlepSeni ¢etnych vlastnosti produktu, zde
naprfiklad skladovaci stability komposic pracich prostredkil,

jen temperovanim, to je jen pomoci zptisobu podle vynalezu.
Priklad 3

Potahovdni postupem ve fluidni vrstvé se soudasnym

temperovanim

TAED 4303 se davkoval ohebnym davkovacim $nekem
kontinudlné v mnozstvi 40 kg/h do pristroje s fluidni

vrstvou (pokusny pristroj s fluidnim loZem) a potahoval se
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20 % kyseliny myristové. Doba prodleni ve fluidni vrstvé
C¢inila asi 30 minut. Produkt vyna$eny turniketovou propusti
se pbdéval davkovacim Snekem do prosévaciho stroje, kde se
oddélil hruby podil, v&tSi neZ 1 mm a jemny podil, mens$i nez
0,2 mm. Hruby podil se potom drtil v mlyné& a pak spolu

s jemnym podilem se vracel ohebnym davkovacim $nekem do
pfistroje s fluidni vrstvou. V prib&hu pokusu se teplota
fluidniho loZe zvySila z podatednich 46 °C na konednych 54

°C.

Kvalita potahu se zkouSela stanovenim rychlosti tvorby
kyseliny peroctové pifi teploté 20 °C, jakoZz i stanovenim
podilu prachu mensiho nez 0,2 mm v potahovaném granulétu
TAED. Cim je tvorba kyseliny peroctové pomalejs$i, tim je
lep$i docileny stuperl potaZeni. Cim je niZ$i podil prachu,
tim je lepSi potazZenim docilené odpraseni a zvyseni
odolnosti proti otéru. Vysledky jsou uvedené v nasledujici

tabulce 4




18

Tabulka 4: Rychlost tvorby kyseliny peroctové z granulatu
TAED, potahovaného ve fluidqi vrstvé se soudasnym

temperovanim (produkt 11: srovnavaci piriklad)

Produkt &. Granulat TAED Teplota ve Kyselina peroctova (%) Prach

fluidni 5 min 10min 20 min (%)
vrstve °C
11 Z4k1l, gran.BG - 75 95 100 -
12 BG + 20% kys. 46 66 81 94 30
o myristové
13 BG + 20% kys. 49 48 68 87 15
myristové
14 BG + 20% kys. 52 38 60 86 10
myristové
15 BG + 20% kys. 54 20 36 62 5
myristové

Se stoupajici teplotou fluidniho loze, blizZici se
teploté tani kyseliny myristové (55 °C), se vyrazné zlepsuje
kvalita potahu, vyjadfena zpozdénim tvorby kyseliny
peroctové, a dociluje se leps$i odpréasSeni a vys$s$i odolnost
proti otéru, vyjadrené klesajicim podilem prachu mens$iho nez

0,2 mm v potazeném granuldtu.

Priklad 4
Potahovani v pluhové michadce se soudasnym temperovanim

1,2 kg granulatu TAED podle patentu EP-A-0 037 026 se
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vneslo do davkové pluhové michacky (MSR, fa. Lédige) a za
promichavani s otackami michaciho ustroji asi 150 ot/min. se
posttikovalo 210 g taveniny kyseliny stearové o teploté& 80
°C. Pri tom se obsah michaéky béhem kroku potahovani
‘zahtival topnym plastém a temperoval se pri teploté 50 °C.
Doba potahovédni a temperovani ¢inila asi 10 minut. Pro po-
rovnavaci ucely se podle W0-94/26822 vneslo 1,2 kg granulatu
TAED podle-EP-A-0 037 026 do davkové piuhové michacky a pri
teploté mistnosti se za promichavani pi#i rychlosti michaciho
Ustroji asi 150 otdcek za minutu post¥ikovalo 210 g taveniny

kyseliny stearové o teploté 80 °C.

Kvalita potahu se zkouSela stanovenim rychlosti tvorby

kyseliny peroctové pri teploté& 20 °C.

Tabulka 5: Rychlost tvorby kyseliny peroctové z granulétu
TAED, potahovaného v pluhové michadce s temperovanim bé&hem

kroku potahovani (produkty 16 a 18: porovnavaci priklady)

Produkt ¢. Granulat TAED Kyselina peroctova (%)
5 min 10min 20 min
16 Zédkladni granulat BG 81 96 100
17 BG+ 15 % kyseliny stearové 44 61 79
temperovan
18 BG+ 15 % kyseliny stearové 75 90 98
netemperovan |

Bez temperovani se sice mfiZe potazenim docilit
positivni vliv na odméSovéani v prasku (produkt 18), ale
zlepsSeni detnych dal$ich vlastnosti, zde na priklad zpozdéni

tvorby kyseliny peroctové, je mozZné pouze temperovéanim, to
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je zplsobem podle vynadlezu (produkt 17).

Kladny vliv na odméSovani, ktery byl docilen
potahovanim bez temperovani, je pravdépodobné vyvolan
ztuhnutim potahujici latky ve formé kapicek, ¢imz je
vyvolano zakotveni zrn granuldtu v sypkém materidalu. S tim

ale neni spojen Zadny kladny vliv na dals$i detné vlastnosti.

Priklad 5
Potahovani v pluhové michacCce se soucasnym temperovanim

TAED 4308 se kontinualné davkoval v mnoZstvi 100 az
300 kg/h do pluhové michacky (KT-160, fa. Drais). Pri tom se
obsah michacky pomoci topného plasté temperoval na teploty
v rozmezi 44 az 52 °C. Doba prodleni v michadce ¢inila 8 az
12 minut. Soucdasné se do predni éasti michacky (blizZe ke
vstupu produktu) vstrikovala tavenina kyseliny stearové
o teploté 80 °C. MnoZstvi potahujici latky ¢inilo 7 %.
Michacka pracovala s otackami michaciho ustroji 90 otacek za
minutu bez vlozeni rozrusovacich nozd. Stupen naplnéni mi-
chadky byl nastaven tak, aby produkt pravé prekryval hiidel
michac¢ky. Potazeny material se z michacky kontinualne
odebiral a prfimo se vedl na sito (0,2 az 1,0 mm), aby se

oddélily jemné a hrubé podily.

Kvalita potahu se zkousSela stanovenim rychlosti tvorby

kyseliny peroctové pri teploté 20 °C.




21

Tabulka 6: Rychlost tvorby kyseliny peroctové granulatu TAED
potahovaného v pluhové michacdce se soucdasnym temperovanim

(produkt 19; srovnavaci priklad)

Produkt &. Granuldt TAED Teplota v Kyselina peroctova (%)

mich.hmoté 5 min 10min 20 min

19 Zakl.granulat - 72 95 100
20 BG+7% kyseliny 44 ‘ 72 95 99
stearové ' _
21 BG+7% kyseliny 48 » 70 90 98
stearové
22 BG+7% kyseliny 52 60 80 94
stearové

Se stoupajici teplotou michané hmoty, bliZici se teplo-
té tani kyseliny stearové, se zvysSuje kvalita potahu, vyjéa-

dfend zpozdénim tvorby kyseliny peroctové.
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"Patentové naroky

1. Zplsob vyroby potahovaného granuldtu aktivatoru
béleni, vy znadujici se tim, Ze se zakladni
granulat aktivatoru béleni obali potahujici latkou a Ze se

soucasné nebo nasledné temperuje.

2. Zptsob podle naroku 1,
vyznacujici s e t im, Ze zakladni granulat

aktivadtoru ma teplotu taveni nad 100 °C.

3.  ZplGsob podle naroku 1 mebo 2,
vyznacujici s e t i m, zZe potahujici latka méa

teplotu méknuti, nebo taveni v rozmezi od 30 do 100 °C.

4. Zptsob podle jednoho nebo né&kolika z narokt 1 a 3,
vyznadcujici s e t im, Ze se temperovani
provadi béhem kroku potahovéni, nebo po ném, pii teplotéach

v blizkosti teploty méknuti nebo taveni potahujici latky.

5. Zplisob podle jednoho nebo nékolika z narokt 1 a2 4,
vyznadujici se t im, Ze se jako aktivatory
béleni pouzivaji N-acylované aminy,vamidy, laktamy,
acyloxybenzensulfonaty, acylované cukry, aktivované estery
karboxylovych kyselin, anhydridy karboxylovych kyselin,
laktony, acylaly, oxamidy, a/nebo nitrily, které mohou

obsahovat kvarterni amoniovou skupinu.

6. Zpisob podle jednoho nebo nékolika z narokt 1 aZ 5,




23 S IR

vyznadcujici s e t im, 2e se jako potahujici
latky pouzivaji mastné kyseliny, mastné alkoholy, polyalky-
lenglykoly, neiontové tensidy, aniontové tensidy, polymery,

vosky, a/nebo silikony.

7. Zptisob podle jednoho nebo né&kolika z narokt 1 az 6,
vyznacujici s e t i m , Ze potahujici latka
obsahuje polymery, organické a/nebo anorganické latky

v rozpusSténé nebo suspendované formé.

8. Zplsob podle jednoho nebo nékolika z naroka 1 az 7,
vyznacujicdi s e t i m , Ze obsah potahujici
latky ¢ini 1 az 30 % hmotnostnich, vyhodné& 5 aZ 15 % hmot-

nostnich, vztaZzeno na potaZeny granulat aktivAtoru.

9. Zplsob podle jednoho nebo nékolika z narokt 1 a® 8,
vyznacdcuijici s e t i m , Z2e nandSeni potahujici

latky probihd v michadce, nebo v pristroji s fluidnim loZem.

10. Zphsob podle jednoho nebo n&kolika z narokd 1 az 9,
vyznacujici s e t i m , Ze velikost zrna po-
tahovaného granulatu aktivatoru bé&leni &ini 0,1 az 2,0 mm,

vyhodné 0,2 aZz 1,0 mm a obzvlasté vyhodné& 0,3 az 0,8 mm.

11. Zptsob podle jednoho nebo né€kolika z narokti 1 aZ 10,
vyznacujici s e t im, Ze zdkladni granulat
aktivatoru obsahuje az 20 % hmotnostnich, vztaZenoc na
hmotnost zakladniho granulétu aktivatoru, jedné nebo vice
prisad, zvolenych ze skupiny, tvorené anorganickymi kyse-
linami, organickymi kyselinami, komplexotvornymi sloude-

ninami, ketony, nebo kovovymi komplexy.

12. Potahovany granuldt aktivAtoru béleni, vyrobeny




24

oee s
e

000
*

zplisobem podle jednoho nebo nékolika z naroktt 1 aZ 11.

13. Praci, Cistici, bélici a dezinfek&ni prostredek,
obsahujici potahovany granulédt aktivatoru béleni, vyrobeny

zplsobem podle jednoho nebo nékolika z narokt 1 aZ 11.
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