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Lagerstabile Kapseln auf Basis von Peroxycarbons&uren

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von mit
mindestens einer organischen Peroxycarbonsdure beladenen Kapseln, die eine
Kapselhtille auf Basis mindestens eines anorganischen Salzes und einen
Kapselkern auf Basis mindestens einer organischen Peroxycarbonséaure
aufweisen, sowie die auf diese Weise hergestellien Kapseln selbst. Weiterhin
betrifft die vorliegende Erfindung die Verwendung dieser Kapseln als Bleichmittel
bzw. Bleichmittelkomponente, insbesondere fir ihren Einsatz in Wasch- und
Reinigungsmitteln, insbesondere in flissigen Wasch- und Reinigungsmittein,
Zahnpflegemittein, Haarfarbemitteln und Entfarbungs- bzw. Bleichmittelzusam-
mensetzungen fir technische Anwendungen sowie die diese Kapsein enthalten-
den Produkte selbst, d. h. Wasch- und Reinigungsmittel, insbesondere fliissige
Wasch- und Reinigungsmittel, Zahnpflegemittel, Haarfarbemittel und Entfarbungs-
bzw. Bleichmittelzusammensetzungen fir technische Anwendungen, welche die

erfindungsgemafien Kapseln enthalten.

Bei flussigen, insbesondere wasserhaitigen Wasch- und Reinigungsmitteln, die
sich aufgrund ihrer positiven Produkteigenschaften, wie einer besseren und
schnelleren Loslichkeit sowie Anwendbarkeit, einer zunehmenden Beliebtheit
erfreuen ist die Einformulierung bzw. Inkorporierung von Bleich(mittel)kom-
ponenten aus zahlreichen Grinden problematisch. So verlieren eingesetzte
Bleichmittel beispielsweise aufgrund von Zersetzungs- bzw. Hydrolysereaktionen
und Inkompatibilitaten gegentiiber anderen Bestandteilen der
Waschmittelformulierung, wie zum Beispiel Enzymen oder Tensiden, haufig schon

bei der Lagerung ihre Aktivitat.

Als nachteilige Folgen verliert die Waschmittelformulierung hierdurch deutlich an
Waschleistung, insbesondere Bleichvermdgen, so dal insbesondere bleichbare

Verschmutzungen nicht mehr zufriedenstellend entfernt werden kdnnen.

Die  Oblicherweise fur feste Waschmittelformulierungen verwendeten

Bleichmittelkomponenten, wie beispielsweise Perborate oder Percarbonate, sind
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suRerst feuchtigkeitsempfindlich, so daf in einem flissigen und insbesondere
wasserhaltigen Wasch- und Reinigungsmittel aufgrund des Verlustes von
Aktivsauerstoff haufig innerhalb weniger Tage ein deutlicher Rickgang ihrer
Bleichwirkung zu beobachten ist. Daher konnen derartige Wirkstoffe zum Zeit-
punkt ihrer Anwendung, insbesondere in der Waschflotte, haufig ihre Bleich-

wirkung bereits verloren haben und somit unwirksam sein.

Demgegenuber sind Peroxycarbonsauren, insbesondere
Imidoperoxycarbonséuren, deren wichtigster Verireter Phthalimidocapronsaure
(PAP) ist, effizienter und weniger hydrolyseempfindlich und im Stand der Technik
als Bleichmittel fir Wasch- und Reinigungsmittel bekannt. Jedoch ist ihre
Lagerstabilitat bei weitem nicht ausreichend, um eine langfristige Einsetzbarkeit
des entsprechenden Wasch- oder Reinigungsmittel ohne einhergehenden
Aktivitatsverlust zu gewahrleisten. Besonders problematisch ist der Einsatz von
Peroxycarbonsauren, insbesondere Imidoperoxycarbonsauren, in flissigen

Wasch- und Reinigungsmitteln.

Aufgrund der Nachteile, die sich in bezug auf eine Verénderung der Wasch- oder
Reinigungsmittelformulierung infolge des Abbaus von Imidoperoxycarbonséauren,
insbesondere PAP, ergeben, wurde im Stand der Technik versucht, die
Imidoperoxycarbonsauren (z. B. PAP) wirkungsvoll zu verkapseln, so dafy die
Imidoperoxycarbonsauren mit ihrer Umgebung, insbesondere den Ubrigen
Komponenten der Wasch- bzw. Reinigungsmittelformulierung, nicht in direkten
Kontakt geraten kdnnen bzw. der Kontakt der imidoperoxycarbonséuren mit ihrer

Umgebung reduziert wird.

So werden im Stand der Technik haufig Wachse als Schutzhllle fir empfindliche
Waschmittelzusatzstoffe, wie beispielsweise Peroxycarbonsduren, verwendet. (n
diesem Zusammenhang beschreibt die EP 0 510 761 B1 bzw. die zu derselben
Patentfamilie gehdrende US-A-5 230 822 ein allgemeines Verfahren zur
Verkapselung von Waschmittelzusatzstoffen beliebiger Art, wie z. B. Enzymen,
Bleichmitteln, unter anderem auch PAP, Bleichmittelvorlaufern und

Bleichkatalysatoren. Die dort beschriebene Verwendung eines Wachses, dessen
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Schmelzpunkt zwischen 40 °C und 50 °C liegt, fuhrt dazu, dall die Wirk-
substanzen in der Waschflotte erst bei Temperaturen oberhalb des
Schmelzpunktes des verwendeten Wachses freigesetzt werden, was vor dem
Hintergrund der Entwicklung leistungsfahiger Wasch- und
Reinigungsmittelformulierungen und der Einsparung von Energiekosten nachteilig
ist, da insbesondere bei etwa 30 °C gewaschen werden soll. Weiterhin weist die
Verwendung eines Wachses mit einem hohen Schmelzpunkt den Nachteil auf,
dafl es insbesondere bei niedrigen Temperaturen Rickstédnde auf der Wasche

verursacht, da es bei diesen Temperaturen nicht vollstdndig emulgiert wird.

Weiterhin beschreibt die WO 93/045545 A1 wirkstoffhaltige Kapseln, die unter
Verwendung einer Tragerphase und eines Blockcopolymers mit Hilfe eines
Miniemulsionsverfahrens hergestellt werden. Die dort angefihrten Wirkstoffe
missen in der Olphase geldst sein, so dal die dort beschriebenen Kapselsysteme
weitgehend auf in der Olphase losliche, insbesondere hydrophobe Aktiv- bzw.
Wirkstoffe beschrénkt sind. Bleichmittel sind dort nicht erwahnt. Zur Herstellung
der Miniemulsion ist eine Hochdruckhomogenisation erforderlich.

Dariiber hinaus wurde im Stand der Technik versucht, andere Methoden zur
Stabilisierung von Peroxycarbonséuren zu entwickeln, wobei ein Schwerpunkt auf
Modifizierungen der flissigen Formulierungen gelegt wurde, in denen die

Peroxycarbonsauren eingearbeitet werden kann.

So beschreibt die EP 0 334 405 B1 eine walrige Bleichmittelzusammensetzung,
welche eine teilchenférmige und im wesentlichen wasserunldsliche organische
Peroxycarbonaure und zudem ein Alkansulfonat und eine Fettsdure enthait. Dabei
soll eine stabile Dispersion der Peroxycarbonsaure erhalten werden und
insbesondere eine Phasenseparierung der Peroxycarbonsaure von dem wafirigen
Medium verhindert werden. Ein Schutz im Sinne einer chemischen bzw.
physikalischen Stabilisierung der Peroxycarbonséure durch das Aufbringen einer

Verkapselung auf die Peroxycarbonséure ist nicht vorgesehen.
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In diesem Zusammenhang beschreibt auch die EP 0 334 404 B1 eine
Stabilisierung der Peroxycarbonsaure gegen Phasentrennung in einer waRrigen
Bleichmittelzusammensetzung durch Zugabe einer Fettsaure. Wie in der EP 0 334
405 B1, so ist auch in der EP 0 334 404 B1 eine Verkapselung der Per-
oxycarbonsaure in diesem Dokument nicht vorgesehen.

Die EP 0 337 516 A2 beschreibt walirige Bleichmittelzusammensetzungen auf
Basis einer wasserunloslichen organischen Peroxycarbons&ure. Die Stabilitat der
Peroxycarbonsadure soll durch das Vorhandensein von Alkansulfonaten und
Natriumsulfat in der flissigen Zusammensetzung erhdht werden. Auch hier fehit

jeglicher Hinweis auf eine Verkapselung.

Weiterhin beschreibt die WO 94/13776 walrige Bleichmittelzusammensetzungen
auf Basis von Peroxycarbonsauren, wobei im aligemeinen eine Stabilisierung der
Peroxycarbonsaure durch Anpassungen der flissigen Zusammensetzungen —
also dem Dispersionsmittel — vorgesehen sind. Eine weitere Stabilisierung der
Peroxycarbonséure, insbesondere durch eine Verkapselung bzw. Hillstruktur, die
auf die Peroxycarbonsaure aufgebracht wird, ist in dieser Schrift ebenfalls nicht

genannt.

In der EP 0 442 549 B1 wird die Zugabe von Wasserstoffperoxid zu einer
flussigen Bleichmittelzusammensetzung beschrieben, welche eine teilchenférmige
und im wesentlichen wasserunl@sliche organische Peroxycarbonséure, beispiels-
weise PAP, umfafdt. Hierdurch soll die Bleichleistung der Peroxycarbonsaure
insbesondere bei héheren Temperaturen verbessert werden. Eine Stabilisierung
der Peroxycarbonséure findet auch hier Uber Einstellung bzw. Anpassung der
flissigen Matrix statt.

Schliefilich ist in der EP 0 435 379 A2 eine Beschichtung von
Imidoperoxycarbonsauren mit Fettsuren, Fettalkoholen bzw. Fettestern sowie
eine Stabilisierung einer die Imidoperoxycarbonsaure enthaltenden Dispersion
durch Zugabe eines Alkalimetallsalzes einer Alkylbenzolsulfonsédure bzw. eines
anorganischen Salzes zu dieser Dispersion beschrieben. Bei der dort
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geschilderten Beschichtung handelt es sich um ein Wachs bzw. wachséhnliche
Substanzen, die erst bei hdheren Temperaturen aufgelést werden und bei der

Anwendung zu unerwiinschten Rickstanden fihren kénnen.

Vor diesem Hintergrund besteht somit eine Aufgabe der vorliegenden Erfindung
darin, eine Einlagerung oder Verkapselung bzw. Beschichtung von Peroxy-
carbonsauren, insbesondere Imidoperoxycarbonséuren, wie Phthalimidoper-
oxycapronsaure (PAP), mit gegeniiber dem Stand der Technik verbesserten

Eigenschaften sowie ein entsprechendes Herstellungsverfahren bereitzustellen.

Eine weitere Aufgabe der vorliegenden Erfindung besteht darin,
Peroxycarbonsauren, insbesondere Imidoperoxycarbonséauren, wie
Phthalimidoperoxycapronséure (PAP), in lagerstabiler Form bereitzustellen. Dabei
soll eine Konfektionierungsform von Peroxycarbonsduren entwickelt werden, die
ein Auf- oder Anlésen der Peroxycarbonsauren im Zustand konzentrierter
Dispersionen zumindest im wesentlichen verhindert oder verringert und
vorzugsweise deren festen bzw. kristallinen Zustand auch in Gegenwart von
Tensiden oder einer sonstigen Umgebung, die ein L&sungsvermdgen fir
Peroxycarbonsduren besitzt, insbesondere in Wasch- oder
Reinigungsmittelformulierungen, erhalt. In diesem Zusammenhang soll
insbesondere ein Kontakt der Peroxycarbonsauren mit der Umgebung zumindest

im wesentlichen verhindert bzw. zumindest verringert werden.

Noch eine weitere Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist die Bereitstellung von
Kapseln, die mit Peroxycarbonséuren in fester Form beladen sind und zu einer
guten Stabilisierung der Peroxycarbonsauren und damit zu einer verbesserten
Lagerstabilitat fithren. Dabei sollen im Rahmen der vorliegenden Erfindung
Kapseln bereitgestellt werden, die sich wahrend des Waschvorgangs schnell
auflosen und die Freisetzung der Peroxycarbonsdure, insbesondere in die
Waschflotte, nicht beeintrachtigen. Insbesondere sollen im Rahmen der
vorliegenden Erfindung Kapseln bereitgestellt werden, die wahrend des
Waschvorgangs keine Riickstande hinterlassen, was durch ein im wesentlichen

vollstandiges Aufldsen und/oder Solubilisieren bzw. Dispergieren der Kapseln
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erreicht werden soll. Dabei soll das Verfahren zur Herstellung dieser Kapseln
gleichermalen kostengiinstig, technisch einfach und im industriellen Mafstab

anwendbar sein.

Die Anmelderin hat nun (berraschenderweise herausgefunden, dafl organische
Peroxycarbonsauren, wie Imidoperoxycarbonsduren (z.B. PAP), durch eine
Verkapselung mit einem anorganischen Salz im hohen Mafle — bei gleichzeitiger

guter Anwendbarkeit — stabilisiert werden konnen.

Gegenstand der vorliegenden Erfindung gemaR einem ersten Aspekt ist somit ein

Verfahren zur Herstelung von mit mindestens einer organischen
Peroxycarbonséure, insbesondere Imidoperoxycarbonséure, beladenen Kapseln,
bei denen auf eine in Form fester Teilchen vorliegenden organischen
Peroxycarbonsaure, insbesondere Imidoperoxycarbonséure, eine Kapselhille auf
Basis mindestens eines anorganischen Salzes aufgebracht wird, so dal} Kapseln
resultieren, welche eine Kapselhtille auf Basis mindestens eines anorganischen
Salzes und einen Kapselkern auf Basis mindestens einer organischen
Peroxycarbonséure, insbesondere Imidoperoxycarbonséure, umfassen. Dabei
wird im Rahmen der vorliegenden Erfindung die zu verkapseinde
Peroxycarbonsaure in einer Kapselhtile eingelagert bzw. von ihr umhdiit, so dal}
die Peroxycarbonséure den Kern der erfindungsgeméfien Kapseln bildet; es liegt
somit erfindungsgemal ein Kapselsystem mit einer Kern/Hulle-Struktur vor. Die
erfindungsgemalen Kapseln kdnnen auch jeweils mehrere Kapselkerne
aufweisen, insbesondere kénnen sich im Rahmen der Herstellung Agglomerate
aus Peroxycarbonséaureteiichen bilden. Eine Agglomeration mehrerer Kapseln ist
ebenfalls moglich. Auf diese Weise kann sozusagen eine Matrix entstehen, in

welche mehrere Kapselkerne eingebettet bzw. eingelagert sind.

Die Kapselhille ist dabei auf Basis mindestens eines anorganischen Salzes
ausgestaltet, wobei im Rahmen der vorliegenden Erfindung der Begriff "auf Basis
mindestens eines anorganischen Salzes" so zu verstehen ist, dall neben dem
anorganischen Salz auch noch weitere Materialien bzw. Substanzen,

insbesondere wie nachfolgend angefithrt, zur Ausbildung der Kapselhille
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verwendet werden kdnnen. Entsprechendes gilt fur den Kapselkern, der
erfindungsgemal auf Basis mindestens einer organischen Peroxycarbonsaure
ausgestaltet ist und der ebenfalls weitere Substanzen — falls anwendungsbezogen

erwinscht oder erforderlich — aufweisen kann.

Das erfindungsgemaRe Verfahren zur Herstellung von mit mindestens einer
organischen Peroxycarbonséure, insbesondere Imidoperoxycarbonséure (z.B.

PAP), beladenen Kapseln umfaft insbesondere die folgenden Verfahrensschritte:

(a) Bereitstellung  mindestens eines  gegenlber der  organischen
Peroxycarbonsaure zumindest im wesentlichen inerten anorganischen
Salzes, vorzugsweise in Form einer das anorganische Salz enthaltenden

Losung oder Dispersion; dann

(b) Aufbringen des in Verfahrensschritt (a) bereitgesteliten anorganischen
Salzes, insbesondere in Form der in Verfahrensschritt (a) bereitgestellten,
das anorganische Salz enthaltenden Losung oder Dispersion, auf die in
Form fester Teilchen vorliegende organische Peroxycarbonséure,
insbesondere Imidoperoxycarbonsaure, so dal® die Peroxycarbonséure von
einer Kapselhiille auf Basis des anorganischen Salzes zumindest im

wesentlichen vollstandig umhilit bzw. beschichtet wird; anschlief’end

~ (c) gegebenenfalls Aufbereiten, insbesondere Trocknen und/oder Aufreinigen
und/oder Formgebung und/oder TeilchengréReneinstellung, der erhaltenen

Kapseln.

ErfindungsgemaR kann unter dem Begriff "Losung” oder "Dispersion” ein flissiges
Milieu, insbesondere ein walriges Milieu, verstanden werden, welches das
anorganische Salz vorzugsweise in dissoziierter Form enthalt. Grundsatzlich kann
aber in dem flissigen Milieu das anorganische Salz aber auch in nichtgeldster
oder nur teilweise geloster, z.B. kristalliner Form, dispergiert vorliegen,
beispielsweise wenn das Loslichkeitsprodukt des entsprechenden anorganischen

Salzes in dem Medium iberschritten ist.



WO 2004/110612 PCT/EP2004/006168

Bei dem erfindungsgeméfen Verfahren werden als Substanzen, die in die
erfindungsgemafien Kapseln eingeschlossen werden, organische
Peroxycarbonséuren verwendet. Diese konnen aus organischen Mono- und
Diperoxycarbonsauren ausgewahlt sein. Beispiele hierfir sind insbesondere
Dodecandiperoxysédure oder vorzugsweise Imidoperoxycarbonséuren, besonders
bevorzugt 6-Phthalimidoperoxycapronséure  (6-Phthalimidoperoxyhexanséure,
PAP). Vorteilhafterweise sollte die Peroxycarbonséure bei Atmosphérendruck,
d.h. 101 325 Pa, einen Schmelzpunkt oberhalb von 25 °C, insbesondere
oberhalb von 30 °C, vorzugsweise oberhalb von 45 °C, bevorzugt oberhalb von 50
°C, besonders bevorzugt oberhalb von 100 °C, aufweisen. Hierdurch ist
gewabhrleistet, daR die verwendete Peroxycarbonséure zumindest im wesentlichen
in Form fester Teilchen vorliegt, so daB ein Abbau der Peroxycarbonséuren
wahrend der Herstellung der Kapseln im Rahmen des erfindungsgemafien
Verfahrens zumindest weitgehend vermieden bzw. verringert wird und bei
Anwendung des erfindungsgemafen Kapselsystems eine kontrollierte Freisetzung

erreicht wird.

Im Rahmen der vorliegenden Erfindung kann die Teilchengréfie der eingesetzten
organischen Peroxycarbonséure 10 bis 3.000 um, insbesondere 50 bis 2.500 um,
vorzugsweise 100 bis 1.500 um betragen. In diesem Zusammenhang sollte die
TeilchengroRe der eingesetzten organischen Peroxycarbonsaure < 3.000 pum,
insbesondere < 2.500 pm, vorzugsweise < 2.250 pm, bevorzugt < 2.000 pm,
besonders bevorzugt < 1.500 um, sein. Dabei kann erfindungsgemaf} ein
Einstellen der TeilchengroRe der festen Peroxycarbonséureteilchen — und der
damit in  Zusammenhang stehenden  GréfRe  der  resuitierenden
erfindungsgemalen Kapseln — vorzugsweise vor dem Auftragen der Kapselhtlle
in Verfahrensschritt (b) durch dem Fachmann als solche bekannte Verfahren
durchgefiihrt werden, beispielsweise mittels Zerkleinern bzw. Vermahlen,
Vibration und/oder Ultraschalleintrag, Absieben und dergieichen, so daB
erfindungsgemal eine gezielte Anpassung der Teilchen- bzw. Kapselgrofie

entsprechend ihrer jeweiligen spateren Verwendung méglich ist.
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Im allgemeinen sollten die weiteren Komponenten, welche in dem erfindungs-
gemafen Verfahren zur Herstellung der Kapseln verwendet werden, derart
ausgewahlt sein, dal® sie zumindest im wesentlichen kompatibel in bezug auf die
zu verkapselnde bzw. zu beschichtende Peroxycarbonsauren sind, d. h. es sollten
keine unerwiinschten chemischen Reaktionen, wie insbesondere Abbau-,
Oxidations- bzw. Reduktionsreaktionen und/oder Hydrolysereaktionen, zwischen
diesen Komponenten und der Peroxycarbonsaure und keine durch die weiteren
Komponenten induzierten Reaktionen der Peroxycarbonsaure auftreten, welche
zu ihrem Abbau, insbesondere Aktivitatsverlust, fihren.

Das zur Herstellung der Kapselhiille eingesetzte anorganische Salz solite ein
nichtbasisches, vorzugsweise ein neutrales oder ein insbesondere schwach
saures Salz sein. Das anorganische Salz kann dabei ausgewahit sein aus der
Gruppe von anorganischen Sulfat-, Nitrat~ und Phosphatsalzen, vorzugsweise
anorganischen Sulfatsalzen. Beispielsweise kann das anorganische Saiz
ausgewahlt sein aus Alkali- oder Erdalkalimetallsalzen, vorzugsweise
Alkalimetalisalzen. Das anorganische Salz sollte dabei ein halogenidfreies Salz,
insbesondere ein nichtbasisches, halogenidfreies anorganisches Salz, sein. Im
Rahmen der vorliegenden Erfindung ist das anorganische Salz besonders bevor-
zugt Natriumsulifat. Das anorganische Salz ist insbesondere derart ausgewahlt,
daR es den pH-Wert der Ldsung bzw. Dispersion, in weiche die
erfindungsgemafien Kapseln uUberflhrt werden kodnnen (beispielsweise eine
Wasch- oder Reinigungsmittelformulierung), zumindest im wesentlichen nicht
erhoht bzw. nicht in Richtung des alkalischen Bereichs verschiebt, da dies die
Stabilitét der Peroxycarbonsdure herabsetzen kann. In diesem Zusammenhang
soliten durch das anorganische Salz der Kapselhille aber auch keine
Chloridionen in die Ldsung bzw. Dispersion der erfindungsgeméfien Kapsein
eingebracht werden, da dies ebenfalls zu einer Verringerung der Stabilitat der
Peroxycarbonsdure fihrt. Vor diesem Hintergrund hat die Anmelderin
herausgefunden, dal® sich insbesondere Sulfatsalze, besonders bevorzugt
Natriumsulfat, als Substanz fur die Kapselhillle der erfindungsgemafen Kapsein
eignen und sich positiv auf die Stabilitdt der Peroxycarbonsaure auswirken. Fir
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weitere Erlauterungen kann diesbeziglich auf die nachfolgenden Ausfiihrungen

verwiesen werden.

Erfindungsgemal kann der Gehalt an anorganischem Salz in der in
Verfahrensschritt (a) bereitgestellten Losung oder Dispersion zur Herstellung der
Kapselhtille 0,1 bis 40 Gew.-%, insbesondere 1 bis 30 Gew.-%, vorzugsweise 5
bis 25 Gew.-%, bezogen auf die Losung oder Dispersion, betragen. Der Gehalt an
anorganischem Salz in der in Verfahrensschritt (a) bereitgesteliten Lésung oder
Dispersion solite vorzugsweise mehr als 1 Gew.-%, insbesondere mehr als 5
Gew.-%, vorzugsweise mehr als 10 Gew.-%, bezogen auf die Lésung oder
Dispersion, betragen. Dabei kénnen der Lésung oder Dispersion auch weitere
Substanzen zugegeben werden, welche in die Kapselhille inkorporiert werden
- kénnen. Dabei sollte auch hier gewahrleistet sein, daft diese Substanzen weder
den pH-Wert beeinflussen noch Halogenidionen, insbesondere Chloridionen,
enthalten und weiterhin auch inert gegeniiber der zu verkapselnden
Peroxycarbonsaure sind. Beispielsweise kdnnen der Lésung oder Dispersion des
anorganischen Salzes Komplex- bzw. Chelatbildner — insbesondere wie

nachfolgend beschrieben — zugegeben werden.

Das Aufbringen des die Kapselhille bildenden anorganischen Salzes kann
erfindungsgemal durch Aufsprihen der Losung bzw. Dispersion des
anorganischen Salzes erfolgen. In diesem Zusammenhang kann in
Verfahrensschritt (b) das Aufbringen der in Verfahrensschritt (a) bereitgestellten
Lésung bzw. Dispersion durch Aufsprihen auf die in Form fester Teilchen
vorliegende Peroxycarbonsaure, vorzugsweise in einer Wirbelschichtanlage oder
mittels Sprihtrocknung (z. B. aus einer Aufschldmmung bzw. "Siurry” der
Peroxycarbonsaure, insbesondere PAP, und Natriumsulfat), erfolgen. Alternativ
kann das Aufbringen der Kapselhlile auch in einem Dragierkessel,
Trommelcoater, Mischer bzw. Wurstercoater erfolgen.

Dabei sollte vorzugsweise unter Atmosphéarendruck und/oder bei einer
Temperatur von 0 bis 100 °C, insbesondere 10 bis 50 °C, vorzugsweise 20 bis 50

°C, verfahren werden. Erfindungsgema kann grundsétzlich auch bei erhthten
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Driicken — sofern dies verfahrenstechnisch vorteilhaft oder erforderlich ist —
gearbeitet werden. Im allgemeinen sollte die Temperatur derart ausgewahit sein,
daR eine temperaturabhéngige Zersetzung bzw. Aufldsung der zu verkapselnden
bzw. zu stabilisierenden organischen Peroxycarbonsdure zumindest im

wesentlichen vermieden wird.

Bei dem erfindungsgeméaRen Verfahren kann die Ausbildung der Kapselhllle
aufgrund von physikalischen bzw. chemischen Wechselwirkungen oder
Reaktionen, beispielsweise Ausfallungs-, Kristallisations- bzw.
Kristallbildungsvorgangen, erfolgen. Dabei kann zur Ausbildung der Kapselhiille
beispielsweise eine Kristallisation des geldsten bzw. dissoziierten anorganischen
Salzes aus der Losung oder Dispersion, vorzugsweise durch Ein- bzw.
Verdampfen des auf die Peroxycarbonséure aufgebrachten Lose- bzw.
Dispersionsmittels, vorzugsweise Wasser, aber auch durch Abktihlen bzw.
Ausfrieren erfolgen. Ohne sich auf eine Theorie festiegen zu wollen, kann durch
diese Verfahrensschritte unter definierten Bedingungen die
Sattigungskonzentration des anorganischen Salzes in der Lésung bzw. Dispersion
iberschritten werden, so daB eine Kristallbildung bzw. Kristallisation des
anorganischen Salzes auf der Peroxycarbonsaure resultiert. Weiterhin kann eine
Kristallbildung auch durch Ausfallungs- bzw. durch Aussalzungsvorgange
unterstitzt bzw. hervorgerufen werden, wobei der Losung oder Dispersion
beispielsweise eine in bezug auf das anorganische Salz leichter 6sliche Substanz
oder ein weiteres Losemittel fiir das anorganische Salz mit geringerer Loslichkeit,

beispielsweise Ethanol, hinzugegeben werden kann.

Dabei kann im Rahmen der vorliegenden Erfindung die Kristaligroe des auf die
Peroxycarbonsaure aufgebrachten anorganischen Salzes bzw. der resultierenden
Kapselhiille in einem weiten Bereich eingestellt werden. So erhalt man grofere
und regelmaRigere Kristalle, je langsamer ihr Wachstumsprozeft erfolgt
(beispielsweise bei langsamen Abkiihlen oder Ein- bzw. Verdampfen der Losung
bzw. Dispersion). Eine Kapselhtlle mit feinkristalliner Struktur kann beispielsweise
erhalten werden, indem man die Ldsung oder Dispersion schnell abkihit bzw.
schnell verdampft.
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Bei dem erfindungsgeméRen Verfahren kann auf die organische
Peroxycarbonsaure, vorzugsweise vor Aufbringen der Kapselhtille, eine Substanz
aufgebracht werden, welche bei einer Temperatur unterhalb von 80 °C,
insbesondere unterhalb von 70 °C, endotherme Reaktionen mit sich selbst,
beispielsweise Kristallwasserabspaltungsreaktionen oder Zersetzungsreaktionen,
eingehen kann. Diese Substanz kann erfindungsgemafl auch mit der
Peroxycarbonsaure vermengt, insbesondere vermischt sein. Eine derartige
Substanz ist beispielsweise Borsaure. Im Rahmen der vorliegenden Erfindung
kann diese Substanz, vorzugsweise vor Aufbringen der Kapselhdille direkt auf die
Peroxycarbonsaure aufgebracht werden, wobei beispielsweise dieselben
Verfahrensschritte wie zur Bildung der Kapselhtllle eingesetzt werden kénnen. Die
zugegebene Substanz fuhrt zu einer Erhohung der Handhabungssicherheit der
erfindungsgemafien Kapseln, da sie eine gegebenenfalls auftretende
Warmetdnung abfangen bzw. kompensieren kann. Unter einer Warmetdnung
kann eine in den Kapseln lokal auftretende Temperaturerhéhung, die durch eine
lokal  stattfindende  bzw.  beginnende  exotherme Zeréetzung der
Peroxycarbonsaure hervorgerufen werden kann, aber auch eine in einem Gebinde
bzw. in der Dispersion selbst — beispielsweise bei Lagerung — auftretende
Temperaturerhdhung ~ verstanden werden. Die zugegebene Substanz,
beispielsweise Bors&ure, kann auch in die das anorganische Salz enthaltende
Kapselhiille eingebracht werden. Erfindungsgeméaft bevorzugt ist jedoch ein
Aufbringen auf die Peroxycarbonsaure bzw. ein Vermengen bzw. Vermischen mit
der Peroxycarbonsaure, da dies zu einer hoheren Effektivitat hinsichtlich der

Handhabungssicherheit fuhrt.

Weiterhin kann bei dem erfindungsgemaflen Verfahren der Kapselhille
mindestens ein Komplexbildner zugegeben werden. Dieser Komplexbildner kann
beispielsweise ausgewéhlt sein aus der Gruppe von Chinolin und/oder seinen
Salzen, Phosphaten, Alkalimetallpolyphosphonaten,  Picolinsdure  und
Dipicolinsdure, ~Mono- oder  Polyphosphonséuren,  insbesondere  1-
Hydroxyethyliden-1,1-diphosphonségure (HEDP), Ethylendiamintetraessigsaure
(EDTA), Diethylentriaminpenta(methylenphosphonséaure) (DTPMP),
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Azacycloheptandiphosphonat (AHP) und/oder Nitrilotriessigsdure (NTA). Diese
Komplexbildner werden im Rahmen des erfindungsgemaen Verfahrens
insbesondere zur Komplexierung von Schwermetallionen eingesetzt, die

andernfalls zu einem beschleunigten Abbau von Peroxycarbonsauren fihren.

Das in Verfahrensschritt (c) gegebenenfalls durchgefiihrte Trocknen kann durch
tibliche, dem Fachmann als solche bekannte Methoden erfolgen, beispielsweise
durch Gefriertrocknung (Lyophilisierung), Verdampfen des L&semittels,
vorzugsweise bei einer Temperatur von 40 °C bis 60 °C, Ultrafiltration, Dialyse
oder Spriihtrocknung unter schonenden Bedingungen. Eine in Verfahrensschritt
(c) gegebenenfalls durchgefihrte Formgebung kann erfindungsgemal
beispielsweise durch Verrunden oder dergleichen erfolgen.

Die nach dem erfindungsgemaRen Verfahren erhaltenen, mit mindestens einer
organischen  Peroxycarbonséure, insbesondere Imidoperoxycarbonsaure,
beladenen Kapsein kdnnen eine mittlere GréRe (Kugeldurchmesser) von 10 bis
4.000 pm, vorzugsweise 50 bis 2.000 um, bevorzugt 100 bis 1.000 um, aufweisen.
Gegebenenfalls kann, falls dies anwendungsbezogen erforderlich oder gewtinscht
sein sollte, eine Auftrennung der Kapseln entsprechend ihrer Grofe (z. B. durch

Klassierung) erfolgen, beispielsweise mittels Sieben.

Bei dem erfindungsgemafen Verfahren betragt der Anteil der Kapselhille im
allgemeinen > 5 Gew.-%, insbesondere > 10 Gew.-%, bevorzugt > 20 Gew.-%,
bezogen auf die Kapseln. Der Gehalt an anorganischer Peroxycarbonsaure,
insbesondere  Imidoperoxycarbonsdure, vorzugsweise PAP, Dbetrédgt im
allgemeinen 25 bis 95 Gew.-%, insbesondere 30 bis 90 Gew.-%, vorzugsweise 40
bis 85 Gew.-%, besonders bevorzugt 50 bis 80 Gew.-%, bezogen auf die Kapseln.
Je nach Anwendung sollte dabei eine Anpassung des Gehalts an
Peroxycarbonséuren beispielsweise vor dem Hintergrund der Erhéhung der
Handhabungssicherheit der erfindungsgeméafien Kapseln vorgenommen werden.
So kann gegebenenfalls aus Griinden der Produktsicherheit ein allzu hoher
Gehalt an Peroxycarbonséure nicht wiinschenswert sein. Fur diese Félle sollte der
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Gehalt an Peroxycarbonsaure beispielsweise bei etwa 50 Gew.-%, bezogen auf

die Kapseln, liegen.

Die nach dem erfindungsgeméaRen Verfahren hergesteliten Kapseln weisen einen
sogenannten "Controlled-released-Effekt" ("Effekt der kontrollierten Freisetzung")
" auf. Unter einem "Controlled-released-Effekt" ist insbesondere eine geringfugige,
vorzugsweise zwischen 1 und 15 Minuten betragende, Verzégerung der Auflésung
der Kapseln bei ihrer Anwendung, zum Beispiel in einer Waschflotte, bzw. eine
Verzogerung  der  Freisetzung der  Peroxycarbonsiure aus  den

erfindungsgemaflen Kapseln zu verstehen.

Im Rahmen des erfindungsgemafien Verfahrens kann abschlieBend zusatzlich auf
die Kapseln, welche eine Kapselhille auf Basis des mindestens einen
anorganischen Salzes aufweisen, mindestens eine zusétzliche Kapselhille bzw.
Hallschicht aufgebracht werden. Dabei kann die zusétzliche Kapselhille
mindestens eine Substanz aufweisen, die ausgewdhit sein kann aus
anorganischen Salzen, insbesondere Sulfaten bzw. Phosphaten, anorganischen
Oxiden, organischen Polymeren, beispielsweise Celluloseethern,
Polyvinylalkoholen (PVAL) bzw. Polyvinylpyrrolidonen (PVP). Die zusatzliche
Kapselhtlle kann aber auch ein Gel auf Basis einer durch Zugabe mindestens
eines Stabilisators, insbesondere Gelbildners, verfestigten bzw. gelierten Olphase
umfassen. Erfindungsgemal bevorzugt kann die zuséatziiche Kapselhiille auch
eine insbesondere mehrschichtige Polyelektrolytkapselhillle sein; beispielsweise
kann die mehrschichtige Polyelektrolytkapselhulle mindestens zwei Schichten
umfassen, die jeweils einen entgegengesetzt geladenen Polyelektrolyten bzw.

jeweils entgegengesetzt geladene Polyionen aufweisen.

Durch das Aufbringen einer zusatzlichen Kapselhllle bzw. Hullschicht kann ein
zusatzlicher stabilisierender Effekt in bezug auf die zu stabilisierende organische
Peroxycarbonsaure bewirkt werden. Beispielsweise kann hierdurch auch ein
zusétzlicher "Controlled-release-Effekt" beziglich der in den erfindungsgemafien
Kapseln enthaltenen Peroxycarbonsauren erzielt werden. Die zusétzliche Hille

kann zu einer Unterdriickung bzw. Verminderung der Ab- bzw. Aufldsung von
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Sulfat aus der Kapselhtille, beispielsweise in einer mit dem entsprechenden Salz
nicht vollstandig gesattigten Umgebung, filhren und das erfindungsgemalie
Kapselsystem somit weiter stabilisieren. Das Aufbringen der zusatzlichen Hulle
("Coaten") kann in einer dem Fachmann an sich bekannten Weise, zum Beispiel
mittels Wirbelschichtverfahren oder durch Adsorption des zusétzlichen
Hillmaterials ("Coatingmaterials") auf die Partikel aus einer Losung, Aufsprihen
einer Losung oder Schmelze des Huillmaterials auf die Partikel und anschlieRende
Verdampfung des Losemittels, vorzugsweise Wasser, oder mittels Umhdllung
("Coating") im Mischer, Kessel etc. durchgefihrt werden. Auch in bezug auf die
gegebenenfalls weiteren Hullschichten ist die Zugabe weiterer Substanzen,
beispielsweise Komplexbildnern und dergleichen, mdglich, sofern es erfindungs-

gemanR gewiinscht bzw. erforderlich ist.

Die nach dem erfindungsgemaRen Verfahren in Verfahrensschritt (b) und/oder (c)
erhaltenen Kapseln koénnen in eine Dispersion Uberfiihrt werden. Dabei sollte die
Dispersion ein Dispersionsmittel, vorzugsweise Wasser, und ein anorganisches
Salz umfassen, welches die Lé&slichkeit des die Kapselhille bildenden
anorganischen Salzes in der Dispersion herabsetzt. Das in der Dispersion geldste
bzw. dispergierte Salz kann dabei vorteilhafterweise dem die Kapselhlle
bildenden Salz entsprechen. Der Gehalt an anorganischem Salz, besonders
bevorzugt Natriumsulfat, sollte in der Dispersion derart gewéhlt werden, dal} ein
Abbau, insbesondere ein Ab- bzw. Auflésen, der die organische
Peroxycarbonsaure umhilienden bzw. beschichtenden Kapselhtlle im Zustand
der (konzentrierten) Dispersion zumindest im wesentlichen verhindert oder
zumindest verringert wird. Unter der Formulierung, da "das anorganische Salz
der Dispersion dem anorganischen Salz der Kapselhille entspricht”, wird
erfindungsgemal verstanden, daR vorzugsweise identische Salze, d.h. mit
jeweils gleichem Kation bzw. Anion, fir die Kapselhiile und die Dispersion der
Kapseln verwendet werden. Dartiber hinaus ist aber der Einsatz von solchen
Salzen moglich, die eine Ubereinstimmung in bezug auf mindestens einen
ionischen Bestandteil aufweisen, d. h. identisch in bezug auf das jeweilige Kation
oder identisch in bezug auf das jeweilige Anion sind. Weiterhin ist im allgemeinen
das anorganische Salz der Dispersion so zu wahien, daft die Konzentrationen der
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entsprechenden Anionen bzw. Kationen derart in das Loslichkeitsprodukt des
anorganischen Salzes der Kapselhlle einflieten, daf ein Ab- und/oder Auflésen
der Kapselhiille in der Dispersion zumindest im wesentlichen verhindert oder
zumindest verringert wird. Somit sollte die Art und Konzentration des
anorganischen Saizes in der Dispersion derart gewahlt werden, daR in der
Dispersion die Séattigungskonzentration des anorganischen Salzes der Kapselhiille

im wesentlichen erreicht bzw. vorzugsweise geringfligig unterschritten wird.

Der Gehalt an anorganischem Salz, besonders bevorzugt Natriumsulfat, in der
Dispersion, insbesondere in dem Dispersionsmittel, kann beispielsweise derart
gewahlt werden, daf} bei einer Temperatur, welche um 5 °C, insbesondere um 10
°C, vorzugsweise um 15 °C, geringer ist als die Lager- oder
Aufbewahrungstemperatur der Dispersion, eine mit dem anorganischen Salz im
wesentlichen geséttigte Dispersion erhalten wird. Der Gehalt an anorganischem
Salz, besonders bevorzugt Natriumsulfat, sollte in diesem Zusammenhang derart
gewahlt werden, dafy bei etwa 0 °C bis 15 °C, insbesondere 0 °C bis 10 °C,
bevorzugt 0 °C bis 5 °C, im wesentlichen eine mit dem anorganischen Salz
geséttigte Dispersion bzw. Kapseldispersion erhalten wird. Dabei kann der Gehalt
an anorganischem Salz, besonders bevorzugt Natriumsulfat, in der Dispersion,
insbesondere in dem Dispersionsmittel, 5 bis 30 Gew.-%, insbesondere 10 bis 30
Gew.-%, vorzugsweise 15 bis 30 Gew.-%, bezogen auf das Dispersionsmittel,
betragen. Hierdurch soll im wesentlichen erreicht werden, dafi ein Abbau,
insbesondere ein Ab- und/oder Aufldsen, der die organische Peroxycarbonsaure
umhillenden und/oder beschichtenden Kapselhiille auf Basis des mindestens -
einen anorganischen Salzes im Zustand der (konzentrierten) Dispersion

zumindest im wesentlichen verhindert oder zumindest verringert wird.

Die zuvor definierte Dispersion kann erfindungsgemal ein Wasch- und
Reinigungsmittel, insbesondere ein fliissiges Wasch- und Reinigungsmittel, sein.
Die in Verfahrensschritt (b) und/oder (c) erhaltenen Kapsein kénnen
erfindungsgemal zusammen mit weiteren Inhaltsstoffen zu dem Wasch- oder
Reinigungsmittel formuliet werden. Dabei solite das Wasch- oder
Reinigungsmittel zumindest im wesentlichen keine Halogenidionen, insbesondere
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Chioridionen aufweisen bzw. die Menge an Halogenidionen, insbesondere Chlo-
ridionen héchstens 500 ppm, vorzugsweise hochstens 100 ppm, besonders
bevorzugt hdchstens 30 ppm, betragen. Der pH-Wert sollte h6chstens 7 betragen
und insbesondere im Bereich von 3,5 bis 7, vorzugsweise von 4,0 bis 6,
besonders bevorzugt von 4,5 bis 6, liegen. Ganz besonders bevorzugt sollte der
pH-Wert etwa 5 betragen. Weiterhin kann das Wasch- oder Reinigungsmittel
mindestens einen Komplexbildner enthalten; dieser kann beispielsweise
ausgewshit sein aus der Gruppe von Chinolin und/oder seinen Salzen,
Alkalimetallpolyphosphonaten, insbesondere 1-Hydroxyethyliden-1,1-diphosphon-
saure (HEDP), Ethylendiamintetraessigsdure (EDTA), Diethylentriaminpenta(me-
thylenphosphonsaure) (DTPMP), Azacycloheptandiphosphonat (AHP), Nitrilo-
triessigsdure (NTA), Citrat und/oder kurzkettige Dicarbonsauren. Diese
Komplexbildner werden im Rahmen des erfindungsgeméaflen Verfahren
insbesondere zur Komplexierung von Schwermetallionen eingesetzt. Weiterhin
kann das Wasch- oder Reinigungsmittel gegebenenfalis mindestens ein
wassermischbares Ldsemittel mit einem fur die organische Peroxycarbonsédure,
insbesondere Imidoperoxycarbonsaure, geringen L&sungsvermdgen aufweisen
(z. B. in Mengen von vorzugsweise mehr als 20 Gew.-%, besonders bevorzugt
mehr als 30 Gew.-%, bezogen auf das Wasch- oder Reinigungsmittel) oder aber
das wassermischbare LOsemittel ist das Dispersionsmittel der Dispersion.
Beispielsweise kann das Ldsemittel Glycerin sein. Zudem kann dem Wasch- oder
Reinigungsmittel mindestens ein Enzym, wie mindestens eine Katalase und/oder
mindestens eine Peroxidase, vorzugsweise mindestens eine Katalase, und/oder
mindestens ein Antioxidans zugesetzt werden. Zu weiteren Einzelheiten in bezug
auf das Wasch- oder Reinigungsmittel kann auf nachfolgende Ausfiihrungen
verwiesen werden.

Das erfindungsgeméafe Verfahren dient gleichermafen als ein Verfahren zur
Stabilisierung von Peroxycarbonséuren, insbesondere Imidoperoxycarbonsauren,
vorzugsweise PAP, bzw. als ein Verfahren zur Erhéhung der Lagerféhigkeit von
Peroxycarbonsauren, insbesondere Imidoperoxycarbonsauren, vorzugsweise
PAP,
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Gemaf einer typischen Ausfihrungsform kann das erfindungsgemafe Verfahren
wie folgt durchgefihrt werden: Zur Verkapselung bzw. zum Schutz der
Peroxycarbonsédure, insbesondere Imidoperoxycarbonséure (z. B. PAP), die in
Form fester Teilchen, insbesondere in kristalliner Form, vorliegt, wird eine
Kapselhtile aus einem nichtalkalischen, anorganischen Salz aufgebracht, so daR
die Peroxycarbonséaure in einer tensid- und wasserhaltigen Flissigmatrix sehr gut
stabilisiert werden kann. Hierzu wird bevorzugt Natriumsulfat eingesetzt, der Anteil
der Kapselhtille betragt dabei mehr als 5 Gew.-%, bevorzugt mehr als 10 Gew.-%,
besonders bevorzugt mehr als 20 Gew.-%, bezogen auf die Kapseln. Da ein
losliches Salz in einer herkémmlichen wasserbasierten Matrix spontan abgeldst
wird, ist es vorteilhaft, der Fliissigmatrix ebenfalls eine groRe Menge vorzugsweise
desselben Salzes, hier eine hohe Konzentration an Sulfat, zuzusetzen. Die
Konzentration in der Flussigmatrix solite mehr als 5 Gew.-%, bevorzugt mehr als
10 Gew.-%, bezogen auf das gesamte System, betragen. In diesem
Zusammenhang konnte die Anmelderin zeigen, daf eine vollstandige Sattigung
mit Sulfat bei Raumtemperatur nicht unbedingt erforderlich ist, um eine
ausreichende Stabilitst bzw. Lagerfahigkeit der Kapselhlile bzw. der
erfindungsgemagen Kapseln zu erhalten.

Weiterhin kann auf die Peroxycarbonsaure eine weitere Substanz aufgebracht
werden. Auch kann vor dem Aufbringen der Kapselhiille die Peroxycarbonsaure
mit einer weiteren Komponente vermischt werden, die durch eine bei erhéhter
Temperatur auftretende endotherme Reaktion die Handhabungssicherheit der
Kapseln erhthen kann. Als solche Substanz eignet sich zum Beispiel Borsaure.
Weiterhin kann der Kapselhiille ein Komplexbildner beigemischt sein. Als
Komplexbildner eignen sich insbesondere solche, die bei einem leicht sauren pH-
Wert (3 bis 6, bevorzugt 3,5 bis 5,5) wirksam sind. Beispielsweise eignen sich
hierfur Phosphonate, zum Beispiel HDEP und DTPMP. Weiterhin kann — um die
Sulfatkapseihiille in der Fllissigmatrix noch bestandiger zu machen — eine weitere
Kapselhille (Umhillung) aufgebracht werden. Als weitere Kapselhiillen eignen
sich beispielsweise solche, die Polyelektrolytschichten mit alternierender Ladung
bzw. Paraffingel umfassen. Diese filhren dazu, daR die Ablésung des Sulfats in
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einer noch nicht ganz gesattigten Umgebung weiter unterdriickt bzw. zumindest

verzogert wird.

Ein weiterer Gegenstand — gemaR einem zweiten Aspekt der vorliegenden

Erfindung — sind die nach dem erfindungsgemafen Verfahren herstellbaren, mit
mindestens einer organischen Peroxycarbonsaure, insbesondere
Imidoperoxycarbonsédure (z. B. PAP) beladenen Kapseln. Diese enthalten
mindestens eine organische Peroxycarbonsaure, insbesondere
Imidoperoxycarbonséure, vorzugsweise PAP, welche zumindest im wesentlichen
mit einer Kapselhille auf Basis eines anorganischen Saizes umhdlit bzw.
beschichtet sind, wobei die Kapseln eine Kapselhiille auf Basis mindestens eines
anorganischen Salzes und einen Kapselkern auf Basis mindestens einer
organischen  Peroxycarbonsdure, insbesondere  Imidoperoxycarbonsaure,

umfassen.

Falls erforderlich oder anwendungsbezogen erwtinscht, konnen dem Kernmaterial
(= Peroxycarbonsdure) und/oder der Kapselhiille noch weitere Zusatz- oder
Hilfsstoffe zugegeben sein, zum Beispiel Stabilisatoren, Modifizierungsmittel,
anorganische Salze, Farbstoffe, Komplexbildner etc. Diesbezuglich kann auf

obige Ausfiihrungen verwiesen werden.

Fur weitere Einzelheiten zu den erfindungsgemaflen Kapseln kann auf obige
Ausfilhrungen zu dem erfindungsgemafen Verfahren verwiesen werden, die

diesbezliglich entsprechend gelten.

Bei den erfindungsgemaRen Kapseln erfolgt der Abbau, insbesondere das Ab-
bzw. Auflésen, der Kapselhilille bei der Anwendung der Kapseln (d. h. bei der Ver-
diinnung der Dispersion) aufgrund von physikalischen bzw. chemischen Wechsel-
wirkungen  oder  Reaktionen, beispielsweise  Solubilisierungs-  bzw.
Dissoziationsvorgéngen. Im Rahmen der vorliegenden Erfindung kann die
Freisetzung der verkapselten Peroxycarbonsauren, insbesondere
Imidoperoxycarbonsaure, beispielsweise PAP, aus den erfindungsgemafien

Kapseln, bei Verdlinnung (z. B. in einer Waschflotte) erfolgen. Dabei kann die
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Freisetzung insbesondere durch einen Abbau, beispielsweise durch Ab- bzw.
Auflésen bzw. Solubilisieren der Kapselhille unter Verdiinnung (z. B. in der
Waschflotte) erfolgen. Diese Prozesse kdnnen insbesondere durch eine
Verdiinnung des in der Dispersion bzw. in dem flissigen Wasch- oder
Reinigungsmittel gelésten anorganischen Salzes hervorgerufen werden.
Vorzugsweise ist die Verdinnung des anorganischen Salzes in der Dispersion
dabei derart, daR das Loslichkeitsprodukt des die Kapselhille bildenden
anorganischen Salzes in der Dispersion bzw. in der Waschflotte derart
unterschritten wird, da® ein Abbau der Kapselhiilie, insbesondere durch Ab- bzw.
Auflosen, erfolgen kann. Die Freisetzung der Peroxycarbonséure kann dabei auch
durch weitere Vorgénge, wie beispielsweise osmotische Prozesse und/oder
Diffusionsvorgénge, hervorgerufen bzw. unterstitzt werden. So konnen
beispielsweise Wassermolekiile entlang des Konzentrationsgradienten durch die
Kapselhiille in den Kernbereich des Kapselsystems diffundieren und dort bei
einem entsprechenden pH-Wert der Waschflotte, insbesondere bei einem pH-
Wert > 7, zu einem An- bzw. Aufldsen der Peroxycarbonsaure fithren. Hierdurch
kann ein Aufplatzen der Kapselhille mit einhergehender Freisetzung der
Peroxycarbonszure in der Waschflotte bewirkt werden. Auch mechanische
Einflisse kénnen zu einer Zerstérung der Kapselhiille beitragen, wie nachfolgend
noch erautert. Insbesondere ist auch eine Kombination der einzelnen
vorgenannten Prozesse in bezug auf die Freisetzung der Peroxycarbonséure aus

dem erfindungsgemafien Kapselsystem maoglich.

Das erfindungsgemafie Kapselsystem weist zahlreiche
Verwendungsméglichkeiten auf. So kénnen die erfindungsgemallen Kapseln —

gemafl einem weiteren Aspekt der vorliegenden Erfindung — in Wasch- und

Reinigungsmitteln, insbesondere flissigen Wasch- oder Reinigungsmitteln,
Zahnpflegemitteln, Haarfarbemitteln und far Entfarbungs- bzw.
Bleichmittelzusammensetzungen fur technische Anwendungen eingesetzt werden.

In diesem Zusammenhang kénnen die erfindungsgeméalien Kapsein auch als
"Delivery-System" bzw. "Controlled-release-System" zur kontrollierten Freisetzung

von Peroxycarbonsduren eingesetzt werden, wobei die Freisetzung der
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Peroxycarbonséure insbesondere durch die Zusammensetzung und die Dicke der
Kapselhiille kontrolliert werden kann. Unter Zusammensetzung wird hierbei
erfindungsgemal insbesondere die Art und/oder Menge des entsprechenden
anorganischen Salzes in der Kapselhille verstanden. Eine weitere
Modifikationsmaglichkeit stellt die Aufbringung mindestens einer zusétzlichen
Kapselhiille (Umhillung, "Coating") auf die erfindungsgeméfien Kapseln dar; ein
solches Kapselsystem kann insbesondere auch als "Delivery-System" verwendet
werden, bei dem die Peroxycarbonséuren tber einen groRen Zeitraum durch eine
verlangerte bzw. verzdgerte Freisetzung abgegeben werden ("Sustained-release-
Effekt").

Ein weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfindung — gemé&R einem weiteren
Aspekt der vorliegenden Erfindung — sind Wasch- und Reinigungsmittel,
insbesondere  flissige Wasch- und Reinigungsmittel, Zahnpflegemittel,
Haarpflegemittel ~ sowie = Farbe-  bzw.  Bleichmittelzusammensetzungen
insbesondere filr technische Anwendungen, welche die erfindungsgemafien, mit
mindestens einer organischen Peroxycarbonséure, insbesondere
Imidoperoxycarbonséure, beladenen Kapsein enthalten. Die erfindungsgemafien
Wasch- Und Reinigungsmittel, welche das erfindungsgeméfe Kapselsystem
enthalten, sind sowohl im Haushalts- als auch im Industriebereich einsetzbar.
Insbesondere handelt es sich bei den erfindungsgemélien Wasch- und
Reinigungsmitteln um flussige Wasch- und Reinigungsmittel, welche die

erfindungsgemaRen Kapseln enthalten.

Die erfindungsgemaien Wasch- und Reinigungsmitiel kénnen zur Reinigung
harter Oberflachen und/oder weicher, insbesondere textiler Oberflachen
verwendet werden. Die erfindungsgemafien Wasch- und Reinigungsmittel kbnnen
insbesondere als Geschirrsplimittel, Allzweckreiniger, Badreiniger,
FuRbodenreiniger, Autoreiniger, Glasreiniger, Mobelpflegemittel bzw. -reiniger,
Fassadenreiniger, Waschmittel oder dergleichen verwendet werden, besonders
bevorzugt als Waschmittel. Weiterhin sind die erfindungsgeméften Wasch- und
Reinigungsmittel vorzugsweise zur Reinigung von Fasern, Textilien, Teppichen

und dergleichen geeignet.
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Die erfindungsgemafien Wasch- und Reinigungsmittel enthalten neben dem
erfindungsgemafRen Kapselsystem an sich tibliche Inhaltsstoffe bzw. Bestandteile
(Tenside, Duftstoffe, Farbstoffe, Enzyme, Enzymstabilisatoren, Geruchsstoffe
bzw. Builder, pH-Wert-Einstellmittel, andere Bleichmittel, Bleichaktivatoren,
Silberschutzmittel, schmutzabweisende Substanzen, optische Aufheller,
Vergrauungsinhibitoren, Desintegrationshilfsmittel, Verdickungsmittel, Entschéu-
mer bzw. Schauminhibitoren, Komplexbildner fur Schwermetalle, schmutz-
abweisende Substanzen bzw. Soil-Repellents, Farblbertragungsinhibitoren,
Lésungsmittel, optische Aufheller und/oder weitere Ubliche Inhaltsstoffe), wobei im
Rahmen der vorliegenden Erfindung auf die Kompatibilitdt der einzelnen
Inhaltsstoffe bzw. Bestandteile sowohl untereinander als auch im Hinblick auf die
erfindungsgemalen Kapseln bzw. auf die darin verkapselten Peroxycarbons&uren
geachtet werden sollte, was durch gezielte Auswahl der Inhaltsstoffe bzw.
Bestandteile und/oder ihrer jeweiligen Mengenverhéitnisse realisiert wird. Auf
diese Weise kann eine unerwlnschte Wechselwirkung dieser Inhaltsstoffe bzw.
Bestandteile mit den erfindungsgemafen Kapsein bzw. den darin eingelagerten
Peroxycarbonséduren vermieden werden. Wie im folgenden noch naher
ausgefthrt, kann durch die gezielte Auswahl bestimmter [nhaitsstoffe bzw.
Bestandteile und/oder deren Mengenverhaltnisse ein stabilisierender- Effekt in
bezug auf das erfindungsgemale Kapselsystem bzw. die darin verkapselten
Peroxycarbonséuren bewirkt werden.

Ein erfindungsgeméaRes Wasch- oder Reinigungsmittel, insbesondere flissiges

Wasch- oder Reinigungsmittel, umfalt beispielsweise die folgenden inhaltsstoffe:

0] mit mindestens einer organischen Peroxycarbonsaure, insbesondere
Imidoperoxycarbonsdure, beladene Kapseln gemafR der vorliegenden

Erfindung, vorzugsweise in Mengen von 0,1 bis 30 Gew.-%; und/oder

(i) Tenside, insbesondere kationische und/oder anionische Tenside,
vorzugsweise in Mengen von 0 bis 30 Gew.-%, und/oder nichtionische

Tenside, vorzugsweise in Mengen von 0 bis 30 Gew.-%; und/oder
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v)

(vii)

(viil)

(ix)
(x)
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gegebenenfalls  Elektrolyte, insbesondere anorganische und/oder
organische Salze, insbesondere Phosphat, Citrat und/oder Sulfat,
besonders bevorzugt Natriumsulfat, vorzugsweise in Mengen von 5 bis
30 Gew.-%; und/oder

gegebenenfalls Komplexbildner, insbesondere ausgewahit aus der Grup-
pe von Chinolin und/oder seinen Salzen, Alkalimetallpolyphosphonaten,
Picolinsdure und Dipicolinsédure, Mono- oder Polyphosphonséuren,
insbesondere 1-Hydroxyethyliden-1,1-diphosphonséaure (HEDP),
Ethylendiamintetraessigsaure (EDTA), Diethylentriaminpenta(methylen-
phosphonsaure)  (DTPMP),  Azacycloheptandiphosphonat  (AHP),
Nitrilotriessigsaure (NTA), Citrat und/oder kurzkettige Dicarbonsauren,

vorzugsweise in Mengen von O bis 10 Gew.-%; und/oder

gegebenenfalls Enzyme, wie Proteasen, Amylasen, Cellulasen und/ oder
Lipasen, und/oder Enzymstabilisatoren, vorzugsweise in Mengen von 0
bis 10 Gew.-%; und/oder

gegebenenfalls Builder, insbesondere Fettséuren, vorzugsweise
geséttigte und/oder verzweigte Fettsduren, insbesondere mit einem
Schmelzpunkt unterhalb von 30 °C, und/oder Citronens&ure und/oder

Citrat, vorzugsweise in Mengen von 0 bis 15 Gew.-%; und/oder

gegebenenfalls Duftstoffe, vorzugsweise in Mengen von 0 bis 5 Gew.-%;
und/oder

gegebenenfalls Hilfsstoffe, wie Entschaumer, pH-Regulatoren, Rheologie-

modifikatoren (Verdicker), Losungsmittel, Farbstoffe; und/oder
gegebenenfalls weitere Ubliche Inhaltsstoffe, wie Aufheller etc.; und/ oder

Wasser;

wobei samtliche Gewichtsangaben auf das Wasch- bzw. Reinigungsmittel

bezogen sind.
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Bei den erfindungsgemaften Wasch~ bzw. Reinigungsmittein, insbesondere
flissigen Wasch- bzw. Re{nigungsmitteln, sollte der Gehalt an anorganischem
Salz, besonders bevorzugt Natriumsulfat, in der Dispersion (des flissigen Wasch-
oder Reinigungsmittels) derart gewahlt werden, dal} bei einer Temperatur, welche
um 5 °C, insbesondere um 10 °C, vorzugsweise um 15 °C, geringer ist als die
Lager- oder Aufbewahrungstemperatur (etwa 20 °C) der Dispersion, im
wesentlichen eine mit dem anorganischen Salz gesattigte Dispersion vorliegt. In
diesem Zusammenhang sollte der Gehalt an organischem Salz, besonders
bevorzugt Natriumsulfat, derart gewéahlt werden, daf} bei etwa 0 °C bis 15 °C,
insbesondere 0 °C bis 10 °C, bevorzugt 0 °C bis 5 °C, im wesentiichen eine mit
dem anorganischen Salz geséttigte Dispersion erhalten wird. Dabei kann der
Gehalt an anorganischem Salz, besonders bevorzugt Natriumsulfat, in der
Dispersion, insbesondere in dem Dispersionsmittel, 5 bis 30 Gew.-%,
insbesondere 10 bis 30 Gew.-%, vorzugsweise 15 bis 30 Gew.-%, bezogen auf
das Dispersionsmittel betragen. Fiir weitere diesbeziigliche Einzelheiten kann auf

obige Ausfihrungen verwiesen werden.

Denn die Anmelderin konnte zeigen, dal} die erfindungsgemafien Kapseln in ein
bei Lager- bzw. Raumtemperatur mit dem anorganischem Salz, besonders
bevorzugt  Natriumsulfat, nicht vollstandig geséattigien Wasch- bzw.
Reinigungsmittel stabil eingearbeitet werden kénnen, ohne daf} die Kapselhiille
abgebaut bzw. ab- oder aufgeldst wird. Es ist somit erfindungsgemal nicht
erforderlich — insbesondere vor dem Hintergrund der Rohstoffeinsparung und
Produktionskostenminimierung — die erfindungsgeméafien Kapseln in eine mit dem
der Kapselhiille entsprechenden  Salz  geséttigten  Wasch-  bzw.
Reinigungsmittelformulierung einzubringen. Ohne sich auf eine spezielle Theorie
festlegen zu wollen, beruht die Stabilitét der erfindungsgemafien Kapsein in einer
solchen Formulierung auf einer sehr langsamen Kinetik der Abbauprozesse,
insbesondere  Solubilisierung und/oder Dissoziationsvorgédnge, des die
Kapselhille bildenden anorganischen Salzes im Zustand der konzentrierten

Dispersion.
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Weiterhin sollte der Gehalt an anorganischem Salz, besonders bevorzugt
Natriumsulfat, in dem Wasch- oder Reinigungsmittel derart gewahlt sein, dal die
Tenside in dem Wasch- oder Reinigungsmittel zumindest im wesentlichen
inaktiviert sind, insbesondere durch Aussalzen, d.h. Induzierung einer
Phasentrennung in eine tensidarme, kontinuierliche Phase und eine vorzugsweise
lamellare, im allgemeinen hochviskose, kristalline oder flussigkristalline
tensidreiche Phase, vorzugsweise durch Einbringen mindestens einer
Sulfatverbindung, besonders bevorzugt Natriumsulfat. Dabei wird in der Wasch-
oder Reinigungsmittelformulierung insbesondere ein Auflésen der organischen
Peroxycarbonséure zumindest im wesentlichen verhindert oder zumindest
verringert. Erfindungsgemafl wird unter dem Begriff "kontinuierliche Phase" das
Dispersionsmittel mit den darin geldésten Bestandteilen oder [nhaltstoffen (z. B.
Salze, Tenside etc.) verstanden. Erfindungsgemall bevorzugt ist das

Dispersionsmittel Wasser.

Die Anmelderin konnte in diesem Zusammenhang zeigen, daf} organische Per-
oxycarbonsauren, insbesondere PAP, in Gegenwart von aktiven Tensiden (d. h.
sich in freier oder micellarer Form in der Wasch- oder
Reinigungsmittelformulierung befindlichen Tensiden) schnell zersetzt werden, da
die Peroxycarbonsauren durch die Tenside verstarkt geldst werden und in diesem
gelosten Zustand &uflerst instabil sind. In diesem Zusammenhang flhren
insbesondere nichtionische Tenside bzw. Niotenside, beispielsweise auf Basis
von  Alkylpolyglykolethern, zu einer beschleunigten Zersetzung der
Peroxycarbonsauren. Durch die Zugabe von Sulfat werden die Tenside zumindest
teilweise inaktiviert, was insbesondere durch Aussalzen geschieht, wobei die
Tenside aus der insbesondere micellaren, aktiven Form in eine vorzugsweise
lamellare,  kristalline  oder  flissigkristalline Form (Kristall- ~ oder
Flussigkristallbildung) Uberfihrt werden, die in einer nahezu tensidfreien
kontinuierlichen Phase dispergiert ist. Der dispergierte Flissigkristall selbst, der
beispielsweise durch Zentrifugation abgetrennt werden kann, soll dabei méglichst
hochviskos sein. Der Gehalt an freien bzw. aktiven Tensiden in den
erfindungsgeméaflen Wasch- und Reinigungsmittelformulierungen bzw. in der
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kontinuierlichen Phase der erfindungsgeméafen Wasch- und Reinigungsmittel-

formulierungen allenfalls 1 % betragen.

Die Konzentration des anorganischen Salzes, besonders bevorzugt Natriumsulfat,
in dem erfindungsgeméfen Wasch- oder Reinigungsmittel, sollte derart gewéahlt
sein, da} bei der Anwendung des Wasch- oder Reinigungsmittels in der
Waschfloite die Kapselhille der erfindungsgemaen Kapseln abgebaut,
beispielsweise ab- bzw. aufgeldést werden, was beispielsweise durch einen
Verdiinnungseffekt beim Eintragen des Wasch- oder Reinigungsmittels in die
Waschflotte erreicht werden kann. Dieser Verdiinnungseffekt sollte derart
ausgepragt sein, dald — insbesondere bei Verwendung von Natriumsulfat als
anorganisches Salz — bei der Anwendung des Wasch- oder Reinigungsmittels in
der Waschflotte die Tenside wieder in aktiver Form vorliegen. Insbesondere sollte
die Konzentration so gewahlt sein, dal -~ wie zuvor erwdhnt— in der
kontinuierlichen Phase des nichtverdinnten Wasch- oder Reinigungsmittels
weniger als 1 % geléstes Tensid vorliegt und bei Temperaturabsenkung,
insbesondere bei Temperaturabsenkungen bis auf 0 °C, keine Auskristallisation
des Sulfats stattfindet.

Da insbesondere nichtionische Tenside hinsichtlich der Stabilitat von
Peroxycarbonséure problematisch sein kdnnen, weisen die erfindungsgemafen
Wasch- und Reinigungsmittel ein entsprechend angepafltes bzw. optimiertes
Tensidverhaltnis auf. Dabei sollte der Gehalt an Alkylpolyglykolethern méglichst

gering sein.

Im Rahmen der vorliegenden Erfindung soliten die erfindungsgeméaBen Wasch-
und Reinigungsmittel, insbesondere flissigen Wasch- und Reinigungsmittel,
zumindest im wesentlichen keine Halogenidionen, insbesondere keine Chilo-
ridionen aufweisen. Vorzugsweise betrégt die Menge an Halogenidionen, ins-
besondere Chloridionen, héchstens 500 ppm, vorzugsweise héchstens 100 ppm,
besonders bevorzugt héchstens 30 ppm. Denn die Anmelderin hat
Uberraschenderweise herausgefunden, dal’ eine hohe Halogenid-, insbesondere

Chloridionenkonzentration, wie sie beispielsweise in herkémmlichen Wasch- und
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Reinigungsmitteln infolge von Verunreinigungen mancher Roh- bzw. Inhaltsstoffen
blich ist, zu einem verstarktem Abbau von Peroxycarbonsauren flihrt. Somit kann
eine  Verringerung  der  Halogenidkonzentration,  insbesondere  der
Chloridionenkonzentration, zu einem verminderten Abbau der Peroxycarbonséaure
fuhren. Eine geringe Chloridionenkonzentration kann erfindungsgeman
beispielsweise durch den Einsatz von Methylsulfat-, Phosphat-, Tosylat- oder
Cumolsulfonatvérbindungen bzw. durch die Verwendung chloridarmer Roh- bzw.
Inhaltsstoffe erreicht werden (z.B. Verwendung von im wesentlichen
halogenidfreien Komponenten, so z. B. halogenidfreien Tensiden, halogenidfreien

Phosphonaten etc.).

Weiterhin soliten die erfindungsgemaRen Wasch- und Reinigungsmittel einen pH-
Wert von héchstens 7, insbesondere einen pH-Wert von 3,5 bis 7, vorzugsweise
von 4,0 bis 6,5, besonders bevorzugt von 4,5 bis 6, ganz besonders bevorzugt
von etwa 5, aufweisen. Bleichmittel auf Basis von Peroxycarbonsauren, wie PAP,
kénnen Uberraschenderweise in einer sauren Umgebung, insbesondere bei einem
pH-Wert < 3,5, relativ wirkungsvoll stabilisiert werden, wohingegen bei neutralen
oder alkalischen pH-Werten eine relativ schnelle Zersetzung von
Peroxycarbonsauren, wie PAP, stattfindet. Die Herabsetzung des pH-Wertes in
den erfindungsgemaRen Wasch- und Reinigungsmitteln kann beispielsweise
V durch Zugabe von Sauren oder sauren Salzen erfolgen. Erfindungsgemaf
bevorzugt sind Bisulfate, Bicarbonate und organische Polycarbonsé&uren, die zum
Beispiel gleichzeitig auch als Buildersubstanzen eingesetzt werden kénnen.
Ferner koénnen die als Komplexbildner eingesetzten Phosphonate als
Phosphonsauren eingearbeitet werden und anschlieend der gewinschte pH-
Wert durch Zugabe von Alkalien eingestellt werden.

Die erfindungsgemafien Wasch- oder Reinigungsmittel kdnnen mindestens eine
Fettsdure enthalten. Dabei sind gesittigte und/oder verzweigte Fettsduren,
insbesondere mit einem Schmelzpunkt unterhalb von 30 °C, erfindungsgeman
bevorzugt. Im Rahmen der vorliegenden Erfindung kann beispielsweise Isocarb-
16® der Firma Sasol in den erfindungsgem&Ren Wasch- oder Reinigungsmitteln

eingesetzt werden.
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Die erfindungsgemafen Wasch- oder Reinigungsmittel weisen einen optimierten
Citronensaure- bzw. Citratgehalt auf. Wie die Anmelderin herausgefunden hat,
kann Citronenséure bzw. Citrat zu einem Abbau von Peroxycarbonséuren,
insbesondere PAP, fihren. Dennoch kann es gegebenenfalls erforderlich sein,
Citronensaure bzw. Citrate in dem Wasch- oder Reinigungsmittel bzw. in dem
Dispersionsmittel fur die erfindungsgeméaRen Kapseln einzusetzen (zum Beispiel
als Builder und/oder als Komplexbildner). Die verwendeten Mengen sollten dabei
jedoch nicht zu hoch sein und in bezug auf die Peroxycarbonsauren,

insbesondere PAP, angepalt sein.

Zudem kann das erfindungsgemaRe Wasch- oder Reinigungsmittel mindestens
einen Komplexbildner enthalten, der insbesondere ausgewahilt sein kann aus der
Gruppe von Chinolin und/oder seinen Salzen, Alkalimetalipolyphosphonaten,
Picolinsaure und Dipicolinsdure, Mono- oder Polyphosphonsé&uren, insbesondere
1-Hydroxyethyliden-1,1-diphosphonséure (HEDP), Ethylendiamintetraessigsaure
(EDTA), Diethylentriaminpenta(methylenphosphonséure) - (DTPMP),
Azacycloheptandiphosphonat (AHP), Nitrilotriessigséure (NTA), Citrat und/oder
kurzkettigen  Dicarbonsduren. Weitere Beispiele fur erfindungsgeméaf
verwendbare Komplexbildner fur Schwermetalle sind zum  Beispiel
Aminopolycarbonsauren, Aminohydroxypolycarbonséuren, Polyphosphonsé&uren
und Aminopolyphosphonséuren. Diese Komplexbildner werden erfindungsgeman
eingesetzt, um Schwermetallionen zu inaktivieren bzw. zu binden, die
insbesondere als Katalysatoren von Oxidationsprozessen fungieren und somit zu
einem Abbau von Peroxycarbonsduren, wie PAP, fuhren konnen und die
beispielsweise Uber Wasserleitungen oder metallische Bauteile der
Produktionsanlagen oder iber Roh- bzw. Inhaltsstoffe in das erfindungsgemafe

Wasch- oder Reinigungsmittel eingetragen werden kénnen.

Dariiber hinaus kénnen die erfindungsgemaRen Wasch- und Reinigungsmittel
mindestens ein wassermischbares Losemittel mit einem fur die organische
Peroxycarbonsauren geringen Losungsvermdgen enthalten, wie vorzugsweise
Glycerin.
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Weiterhin konnen die erfindungsgemafien Wasch- und Reinigungsmittel
mindestens eine Katalase enthalten, um gegebenenfalls durch Umsetzung der
Peroxycarbonséure mit Wasser entstehendes Wasserstoffperoxid wirkungsvoll
aus der kontinuierlichen Phase des Produktes, insbesondere des Wasch- oder
Reinigungsmittels, zu entfernen, so dal insbesondere die dort gegebenenfalls
vorhandenen Enzyme wirkungsvoll vor Oxidationsprozessen, die gegebenenfalls
zu einem Aktivitatsverlust der Enzyme filhren koénnen, geschiitzt werden. Zu
diesem Zweck koénnen den erfindungsgeméaften Wasch- oder Reinigungsmitteln
gleichermaRen mindestens eine Peroxidase und/oder mindestens ein Antioxidans,
gegebenenfalls zusétzlich zu der mindestens einen Katalase, zugegeben werden.
ErfindungsgemaR bevorzugte Antioxidantien sind beispielsweise Ascorbinséaure,
Tocopherol, Gallussaure oder deren Derivate.

Weiterhin sollte die erfindungsgemafte Wasch- oder Reinigungsmittelformulierung
derart gestaltet sein, dal sie die erfindungsgeméfien Kapseln insbesondere im
wesentlichen nicht an- bzw. auflésen. Im allgemeinen soliten die Komponenten,
welche in dem erfindungsgeméaRen Wasch- oder Reinigungsmittel eingesetzt
werden, derart ausgewahlt sein, daR sie zumindest im wesentlichen kompatibel in
bezug auf die erfindungsgeméalen Kapseln sind, d. h. es sollten insbesondere in
dem Wasch- oder Reinigungsmittel selbst, insbesondere in dem Zeitraum vor
seiner Anwendung (Lagerzeit), keine unerwiinschten chemischen Reaktionen, wie
insbesondere Abbau-, Oxidations- bzw. Reduktionsreaktionen und/oder
Hydrolysereaktionen, zwischen diesen Komponenten und den Kapseln auftreten,
welche zu einem vorzeitigen Abbau und zu einem Aktivitatsveriust der Peroxy-

carbonséauren fihren.

Um in der Waschflotte eine ausreichende Bleichleistung zu erzielen, sollte die
Peroxycarbonsaure aus den erfindungsgemafen Kapseln ausreichend schnell
freigesetzt werden. Die Freisetzung der Peroxycarbonsdure erfoigt bei der
Anwendung des Wasch- oder Reinigungsmittels, insbesondere durch
physikalische bzw. durch physiko-chemische oder chemische Prozesse,
beispielsweise durch einen Abbau, insbesondere Ab- oder Auflésen, der

Kapselhulle in der Waschflotte, und durch osmotische Prozesse bzw.
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Diffusionsvorgange. Die Freisetzung der verkapselten Peroxycarbonsauren,
insbesondere  Imidoperoxycarbonséure,  beispielsweise PAP, aus den
erfindungsgeméafen Kapseln, insbesondere in einer Waschflotte, kann durch
einen Abbau, beispielsweise durch An- bzw. Auflosen bzw. Solubilisieren, der
Kapselhiille erfoigen. Diese Prozesse konnen insbesondere durch einen
Verdiinnungseffekt hervorgerufen werden. Vorzugsweise ist die Verdlinnung des
anorganischen Salzes in der Dispersion bzw. in der Waschflotte dabei derart, daf}
das Loslichkeitsprodukt des die Kapselhtlle bildenden anorganischen Saizes in
der Dispersion bzw. in der Waschflotte unterschritten wird, so dafd ein Abbau der

Kapselhiille, insbesondere ein Ab- bzw. Auflosen, erfolgen kann.

Die Freisetzung der Peroxycarbonsaure kann dabei auch durch weitere Prozesse
hervorgerufen bzw. unterstitzt werden. So flihrt eine Verdinnung des
anorganischen Salzes, besonders bevorzugt Natriumsulfat, in der Dispersion bzw.
Waschflotte gleichzeitig zu einer Uberfithrung der Tenside aus ihrer inaktiven
Form (wie sie z. B. durch Aussalzen beispielsweise in Form von Flussigkristallen
in der nichtverdiinnten Wasch- oder Reinigungsmittelformulierung vorliegen) in die
aktive, geloste bzw. micellare Form, so dall die auf diese Weise aktivierten
Tenside die Peroxycarbonsdure an- und/oder auflésen konnen bzw. die
Solubilisierung der Kapselhille unterstiitzen konnen. Bei dem Verdinnen in der
Waschflotte tritt gleichzeitig ein deutlicher pH-Wert-Sprung des im allgemeinen
sauer eingestellten Wasch- und Reinigungsmittels ein, so dafd auch hierdurch die

Loslichkeit der Peroxycarbonséure deutlich zunimmt.

Dariiber hinaus kénnen Diffusionsprozesse auftreten (zum Beispiel Diffusion von
Wassermolekiilen entlang des Konzentrationsgradienten durch die Kapselhlle in
den Kernbereich des Kapselsystems, so da dort bei einem entsprechenden pH-
Wert der Waschflotte, insbesondere bei einem pH-Wert > 7, die
Peroxycarbonsaure an- bzw. aufgeidst werden kann). Hierdurch kann auch — so-
fern die Kapselhtille nicht vollstandig abgebaut ist — ein hoher osmotischer Druck
in den Kapseln generiert werden, der sozusagen zu einem Aufplatzen der
Kapselhiille mit einhergehender Freisetzung der Peroxycarbonsaure in der

Waschflotte fihren kann. SchlieRlich spielen auch mechanische Vorgénge eine
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Rolle, zum Beispiel eine mechanische Zerstorung der Kapseln durch die in der
Waschflotte befindlichen Waschestlicke bzw. durch Kontakt mit der
Waschtrommel. Wie zuvor erlautert, resultiert aus der besonderen Struktur bzw.
dem Aufbau der erfindungsgemafen Kapseln eine kontrollierte bzw. verzégerte
Freisetzung der Peroxycarbonsaure. Insbesondere ist auch eine Kombination der
einzelnen vorgenannten Prozesse in bezug auf die Freisetzung der

Peroxycarbonséure aus den erfindungsgemafien Kapseln méglich.

Die vorliegende Erfindung zeigt gegeniiber dem Stand der Technik eine Reihe

von Vorteilen auf:

Die Ausbildung der Kapselhtile erfolgt bei dem erfindungsgeméRen Verfahren
aufgrund von physikalisch-chemischen bzw. physikalischen Wechselwirkungen,
so daB fir die Ausbildung der Kapselstrukiur keine Polymerisationsschritte,
insbesondere radikalische Polymerisationsschritte, notwendig sind, wie dies in
einigen Verfahren des Standes der Technik der Fall ist. Derartige
Polymerisationen fuhren haufig zur Zersetzung des Aktiv- und/oder Wirkstoffs,
insbesondere der empfindlichen Peroxycarbonsdure. Durch die vorliegende
Erfindung wird somit ein auf die chemisch empfindlichen Peroxycarbonsauren

ausgerichtetes Verkapselungsverfahren bereitgestellt.

Des weiteren hat das erfindungsgemafie Verfahren den Vorteil, dal es mit Per-
oxycarbonsauren, insbesondere Imidoperoxycarbonsduren, beladene Kapseln
bereitstellt, die in bezug auf ihre Gréle und ihres Wirkstoffgehalts weit variiert
bzw. maRgeschneidert werden kdnnen, so dal} eine individuelle Anpassung an die
jeweiligen Anforderungen, insbesondere in bezug auf die Wasch- und

Reinigungsmittel, erfolgen kann.

In diesem Zusammenhang ist es insbesondere vorteilhaft, dall das Verhaltnis der
Kapselhtille auf Basis eines anorganischen Salzes in bezug auf den Gehait an
anorganischer Peroxycarbonsdure angepallt werden kann, so da} ein
MafRschneidern der Kapseln in bezug auf die Empfindiichkeit der zu

verkapselnden Peroxycarbonséuren erreicht werden kann. Durch die gezielte
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Einstellbarkeit der KapselgroRe kann eine effektive Dosierung des Wirkstoffs
ermoglicht werden. Daruber hinaus kdnnen Kapseln mit einem hohen
Wirkstoffgehalt realisiert werden, so dall fur die Kapselhillen nur wenig

Ausgangssubstanz verwendet werden muf}.

Im Gegensatz zu Verkapselungssystemen, die beispielsweise auf Wachsen
basieren, enthalten die erfindungsgeméafien Kapseln keine stérenden
Kapselhillen, die im Rahmen des Waschprozesses zu unerwiinschten
Rickstdnden auf der Wasche fuhren. Die aus dem anorganischen Salz
bestehende Kapselhulle wird in der Waschflotte einfach aufgeldst und durch

Spllprozesse nahezu vollstandig entfernt.

Durch den Einsatz des anorganischen Salzes, besonders bevorzugt Natriumsulfat,
in der Wasch- oder Reinigungsformulierung wird die Stabilisierung der
Peroxycarbonsdure einerseits durch eine Inaktivierung der Tenside und
andererseits durch eine weitgehende Verhinderung des Abbaus der Kapselhiille
ermdglicht, so da® das eingesetzte anorganische Salz diesbezuglich eine
doppelte Funktion erflllt. Der Einsatz weiterer Substanzen, beispielsweise zur

Inaktivierung von Tensiden, kann daher entfallen.

Durch das erfindungsgemafle Herstellungsverfahren und die auf diese Weise
erhaltlichen Kapseln ist gewahrleistet, dall die erfindungsgemalen Kapseln
einerseits aus walrigen Losungen bzw. Dispersionen heraus aufgebracht werden
kdnnen und andererseits die Kapseln in einer wasserhailtigen fliissigen
Formulierung, wie beispielsweise einem fliissigen Wasch- oder Reinigungsmittel,
nicht an- bzw. aufgeltst werden. Dabei ist das erfindungsgemafe Verfahren zur
Herstellung dieser Kapseln aufgrund der geringen Anzahl an Verfahrensschritten
sowie den kostenglinstigen Huillsubstanzen einfach und wenig kostenintensiv und

daher insbesondere fir eine industrielle Produktion von grofsem Interesse.

Weiterhin kann durch die gezielte Modifizierung des Kapselkerns bzw. der
Kapselhtille, beispielsweise durch Zugabe von Komplexbildnemn fiir

Schwermetallionen, eine weitere  Verbesserung des  Schutzes der
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Peroxycarbonsaure und damit einhergehend eine weitere Erhdhung ihrer
Lagerstabilitét erreicht werden. Durch das Aufbringen weiterer Kapselhiillen kann
die Stabilitét, insbesondere Lagerstabilitit, der Peroxycarbonsaure weiter erhoht
werden, so daf eine hervorragende Anpassungsfahigkeit des erfindungsgemafen
Kapselsystems im Hinblick auf die jeweilige Anwendung vorliegt.

Insbesondere eignen sich die erfindungsgeméfen Kapsein zur Einarbeitung bzw.
Anwendung in Tenside enthaltenden Systemen, beispielsweise tensidischen
(tensidhaltigen) Dispersionen fur flissige Wasch- und Reinigungsmittel. Dies ist
ein besonderer Vortell, da die unverkapselten bzw. ungeschiitzten
Peroxycarbonséuren, insbesondere PAP, in Gegenwart von Tensiden nicht stabil
sind und rasch zersetzt werden, so daR ihr Einsatz in tensidhaltigen flussigen,
insbesondere wéfrigen Medien bislang nicht moglich bzw. allenfalls sehr
beschré&nkt mdglich war. Der stabilisierende Effekt der Kapseln, der zusatzlich mit
einer gewinschten kontrollierten Freisetzung der verkapselten Per-
oxycarbonséure verbunden ist, kann in synergistischer Weise dadurch gesteigert
werden, daR das Medium, in dem sich die erfindungsgemaRen Kapsein befinden,
derart eingestellt wird, dal} es eine zusatzliche Stabilisierung in bezug auf die
Peroxycarbonsauren liefert, insbesondere durch Inaktivierung der Tenside,
Optimierung  bzw.  Absenkung des pH-Wertes, Reduzierung des

Halogenidgehaltes, Verwendung eines Lésemittels mit  geringem

Losungsvermdgen in bezug aus Peroxycarbonsauren und dergleichen.

Die erfindungsgeméfien Kapseln lassen sich insbesondere in flissige Wasch- und
Reinigungsmittel stabil einarbeiten. Eine zusatzliche Verhinderung bzw.
Verringerung der Kapselsedimentation kann zum Beispiel durch geeignete, dem
Fachmann an sich bekannte Verdickersysteme erreicht werden. Die
erfindungsgemafen Kapseln verfiigen dort Gber eine hohe Lagerstabilitat und
kbnnen auch nach gréBeren Zeitraumen die Peroxycarbonsdure wirkungsvoll
freisetzen.

Die erfindungsgemaRen Wasch- und Reinigungsmittelformulierungen weisen

aufgrund ihrer zuvor angefiihrten, aufeinander abgestimmten und synergistisch
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wirkenden Modifikationen, d. h. Anpassung der Formulierung, wie insbesondere
geringe Halogenidionengehalt, Optimierung des pH-Wertes, Zugabe von
Komplexbildnern, Inaktivierung der Tenside, speziellen Losemittein bzw.
Enzymen, wie Katalasen oder Peroxidasen, Zugabe von Antioxidantien,
gegentiiber dem Stand der Technik erhebliche Vorteile auf, da in Verbindung mit
den erfindungsgeméafien Kapseln der Abbau der empfindlichen Bleichmittel auf
Peroxycarbonsdurebasis deutlich vermindert wird.

Weitere Ausgestaltungen, Abwandlungen und Variationen sowie Vorteile der
vorliegenden Erfindung sind fir den Fachmann beim Lesen der Beschreibung
ohne weiteres erkennbar und realisierbar, ohne dal er dabei den Rahmen der

vorliegenden Erfindung verlaBt.

Die vorliegende Erfindung wird anhand der folgenden Ausfilihrungsbeispiele
verdeutlicht, welche die Erfindung jedoch keinesfalls beschranken:

Ausfiihrungsbeispiele:

Beispiel 1: Herstellung von erfindungsgeméBen verkapselten bzw.

beschichteten Bleichmittelkapseln mit einer Sulfatkapselhiille

800 g Eureco® W (Fa.Solvay) wurden in einer Labor-Wirbelschichtanlage
(Aeromatic®) mit 800 g einer 20%igen Natriumsulfatidsung bespriiht, der 1 %
Sequion® 10H60 zugesetzt wurde. Das erhaltene Produkt wurde auf < 2,0 mm
abgesiebt.

Mit Hilfe einer iodometrischen Titration wurde der Aktivstoffgehalt (reines PAP)
bestimmt. Es wurde ein Wert von 70,5 % erhalten.

Beispiel 2: Stabilitdtstest

Das in Beispiel 1 hergestellte gecoateten Bleichmittelcompound wurde in folgende

Flussigrezeptur eingearbeitet (die Prozentwerte sind Aktivstoffangaben):
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Dehydoi® LT7 (Fa. Cognis) 4,0 %

LAS (Maranil® A 55) (Fa. Cognis) 22,5 %
Na,SO,4 12,5 %
Sequion® 10H60 (Fa. Polygon Chemie AG) 1,0 %
Xanthan Gum (Jungbunzlauer) 0,4 %
Erfindungsgemale Kapseln 4.3 %
Wasser ad 100,0 %

Der pH-Wert wurde mit Natronlauge auf 5,0 eingestellt.

Vergleichsbeispiel: Es wurden 3,5 % Eureco® W unbehandelt eingearbeitet. Der
pH-Wert betrug ebenfalls 5,0.

Durch eine iodometische Titration wurden die Aktivsauerstofferhaltungsgrade (100

% bei Lagerbeginn) nach verschiedenen Lagerzeiten bei 40 °C bestimmt.

Ergebnisse:

Erfindungsgemal Vergleichsbeispiel
1 Woche 99 % 75 %
2 Wochen 95 % 65 %

Man erkennt, dall die Stabilitdt des PAP in den erfindungsgeméRen Kapseln
deutlich erhoht ist.

Beispiel 3:

Rezeptur fur eine weitere Flussigformulierung, in der die erfindungsgemafien
verkapselten bzw. beschichteten Bleichmittelkapseln mit einer Sulfatkapselhille

eingelagert werden kénnen:

LAS (Maranil® A 55) 18,5 %
Dehydol® LT 7 (Fa. Cognis) 8 %
Natriumsulfat 11 %

Xanthan-Gummi 0,4 %
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Sequion® 10 H 60 (Fa. Polygon Chemie AG)
Silikon-Entsch&umer
Kapselsystem aus Beispiel 1

Wasser

1%
0,2 %
3%

ad 100 %

PCT/EP2004/006168
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Patentanspriiche:

Verfahren zur Herstellung von mit mindestens einer organischen Peroxy-
carbonsaure, insbesondere Imidoperoxycarbonséure, beladenen Kapseln,
dadurch gekennzeichnet, daf auf eine in Form fester Teilchen vorliegende
organische Peroxycarbonsaure, insbesondere Imidoperoxycarbonsaure, eine
Kapselhille auf Basis mindestens eines anorganischen Salzes aufgebracht
wird, so dall} Kapseln resultieren, welche eine Kapselhllle auf Basis
mindestens eines anorganischen Salzes und einen Kapselkern auf Basis
mindestens  einer  organischen  Peroxycarbonsaure, insbesondere

Imidoperoxycarbonsaure, umfassen.

Verfahren zur Herstellung von mit mindestens einer organischen Per-
oxycarbonsdure, insbesondere Imidoperoxycarbonsadure, beladenen
Kapseln, insbesondere nach Anspruch 1, umfassend die folgenden

Verfahrensschritte:

(a) Bereitstellung mindestens eines gegenuber der organischen
Peroxycarbonsaure zumindest im wesentlichen inerten anorganischen
Salzes, vorzugsweise in Form einer das anorganische Salz enthaltenden

L&sung oder Dispersion; dann

(b) Aufbringen des in Verfahrensschritt (a) bereitgestellten anorganischen
Salzes, insbesondere in Form der in Verfahrensschritt (a)
bereitgestellten, das anorganische Salz enthaltenden L&sung oder
Dispersion, auf die in Form fester Teilchen vorliegende organische Per-
oxycarbonsaure, insbesondere Imidoperoxycarbonsaure, so dal® die Per-
oxycarbonsaure von einer Kapselhllle auf Basis des anorganischen
Salzes zumindest im wesentlichen vollstandig umhlit bzw. beschichtet

wird; anschliefend

(c) gegebenenfalls  Aufbereiten, insbesondere  Trocknen und/oder
Aufreinigen und/oder Formgebung und/oder Teilchengrofleneinstellung,
der erhaltenen Kapseln.
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Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dall die
organische Peroxycarbonséure ausgewahlt ist aus organischen Mono- und
Diperoxycarbonsauren, insbesondere Dodekandiperoxyséure  oder
vorzugsweise Imidoperoxycarbonsauren, besonders bevorzugt 6-Phthalimi-
doperoxycapronsaure (6-Phthalimidoperoxyhexansaure, PAP), und/oder dal
die Peroxycarbonsaure bei Atmospharendruck einen Schmelzpunkt oberhalb
von 25 °C, insbesondere oberhalb von 35 °C, vorzugsweise oberhalb von 45
°C, bevorzugt oberhalb von 50 °C, besonders bevorzugt oberhalb von 100
°C, aufweist.

Verfahren nach einem oder mehreren der vorangehenden Anspriche,
dadurch gekennzeichnet, daR die Teilchengrofte der eingesetzten
organischen Peroxycarbonsaure 10 bis 3.000 um, insbesondere 50 bis 2.500
um, vorzugsweise 100 bis 1.500 pm, betrdgt und/oder dal® die
TeilchengréRe der eingesetzten organischen Peroxycarbonsaure =
3.000 um, insbesondere < 2.500 pm, vorzugsweise < 2.250 um, bevorzugt =
2.000 pm, besonders bevorzugt < 1.500 pm, ist.

Verfahren nach einem oder mehreren der vorangehenden Anspriiche,
dadurch gekennzeichnet, dal das anorganische Salz ein nichtbasisches,
vorzugsweise ein neutrales oder ein insbesondere schwach saures Salz ist
und/oder daR das anorganische Salz ausgewahlt ist aus der Gruppe von
anorganischen  Sulfat-, Nitrat- und Phosphatsalzen, vorzugsweise
anorganischen Sulfatsalzen, insbesondere wobei das anorganische Salz
ausgewahlt ist aus Alkali- oder Erdalkalimetallsalzen, vorzugsweise
Alkalimetallsalzen, und/oder dalt das anorganische Salz ein halogenidireies
Salz, insbesondere ein nichtbasisches, halogenidfreies anorganisches Salz,
ist und/oder dafl das anorganische Salz besonders bevorzugt Natriumsulfat

ist.

Verfahren nach einem oder mehreren der vorangehenden Anspriche,

dadurch gekennzeichnet, daRl der Gehalt an anorganischem Salz in der in
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Verfahrensschritt (a) bereitgestellten Losung oder Dispersion 0,1 bis 40
Gew.-%, insbesondere 1 bis 30 Gew.-%, vorzugsweise 5 bis 25 Gew.-%,
bezogen auf die Losung oder Dispersion, betragt und/oder dall der Gehalt
an anorganischem Salz in der in Verfahrensschritt (a) bereitgesteliten
Lésung oder Dispersion mehr als 1 Gew.-%, insbesondere mehr als 5 Gew.-
%, vorzugsweise mehr als 10 Gew.-%, bezogen auf die Ldsung oder

Dispersion, betragt.

Verfahren nach einem oder mehreren der vorangehenden Anspriche,
dadurch gekennzeichnet, dafl’ das Aufbringen des die Kapselhtlle bildenden
anorganischen Salzes durch Aufsprilhen einer Lésung oder Dispersion des
anorganischen Salzes erfolgt und/oder daf3 in Verfahrensschritt (b) das
Aufbringen der in Verfahrensschritt (a) bereitgestellten Lésung oder
Dispersion durch Aufspriihen auf die in Form fester Teilchen vorliegende
Peroxycarbonsaure, vorzugsweise in einer Wirbelschichtanlage, oder mittels
Spruhtrocknung erfolgt, insbesondere wobei vorzugsweise unter
Atmosphéarendruck und/oder bei einer Temperatur von 0 bis 100 °C,

insbesondere 10 bis 50 °C, vorzugsweise 20 bis 50 °C, verfahren wird.

Verfahren nach einem oder mehreren der vorangehenden Anspriiche,
dadurch gekennzeichnet, dal die Ausbildung der Kapselhiille aufgrund von
physikalischen und/oder chemischen Wechselwirkungen oder Reaktionen,
insbesondere Ausfallungs- und/oder Kristallisations- und/oder
Kristallbildungsvorgangen, erfolgt.

Verfahren nach einem oder mehreren der vorangehenden Anspriiche,
dadurch gekennzeichnet, dad, vorzugsweise vor Aufbringen der Kapselhtille,
auf die organische Peroxycarbonsaure eine Substanz, welche bei einer
Temperatur unterhalb von 80 °C, insbesondere unterhalb von 70 °C,
endotherme Reaktionen, insbesondere Kristallwasserabspaltungsreaktionen
und/oder Zersetzungsreaktionen, eingehen kann, aufgebracht wird und/oder
mit der Peroxycarbonsaure vermengt, insbesondere vermischt wird,

insbesondere wobei die Substanz vorzugsweise Borsaure ist.
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Verfahren nach einem oder mehreren der vorangehenden Anspriche,
dadurch  gekennzeichnet, daft der Kapselhille mindestens ein
Komplexbildner zugegeben wird, insbesondere ausgewahlit aus der Gruppe
von Chinolin und/oder seinen Salzen, Phosphaten, Alkalimetalipolyphospho-
naten, Picolinsdure und Dipicolinsdure, Mono- oder Polyphosphonsauren,
insbesondere 1-Hydroxyethyliden-1,1-diphosphonséaure (HEDP), Ethylen-
diamintetraessigsaure (EDTA), Diethylentriaminpenta(methylenphosphon-
saure) (DTPMP), Azacycloheptandiphosphonat (AHP) und/ oder
Nitrilotriessigsaure  (NTA), insbesondere zur Komplexierung von

Schwermetallionen.

Verfahren nach einem oder mehreren der vorangehenden Anspriche,
dadurch gekennzeichnet, dall das in Verfahrensschritt (c) gegebenenfalls
durchgefuhrte Trocknen durch Gbliche Methoden erfoigt, insbesondere durch
Gefriertrocknung  (Lyophilisierung), Verdampfen des Ld&semittels,
vorzugsweise bei einer Tempefatur von 40 °C bis 60 °C, Ultrafiltration,
Dialyse oder Spriihtrocknung unter schonenden Bedingungen und/oder daf
die in Verfahrensschritt (c) gegebenenfalls durchgefuhrte Formgebung
insbesondere durch Verrunden oder dergleichen erfolgt.

Verfahren nach einem oder mehreren der vorangehenden Anspriiche,
dadurch gekennzeichnet, dafl die mit mindestens einer organischen Per-
oxycarbonsaure, inshesondere Imidoperoxycarbonséure, beladenen Kapseln
eine mittlere GrofRe (Kugeldurchmesser) von 10 bis 4.000 ym, vorzugsweise
50 bis 2.000 pm, bevorzugt 100 bis 1.000 ym, aufweisen.

Verfahren nach einem oder mehreren der vorangehenden Anspriiche,
dadurch gekennzeichnet, dall der Anteil der Kapselhiille 25 Gew.-%,
insbesondere =10 Gew.-%, bevorzugt =20 Gew.-%, bezogen auf die
Kapseln, ist und/oder dal} der Gehalt an organischer Peroxycarbonsaure,
insbesondere Imidoperoxycarbonsaure, vorzugsweise PAP, 25 bis 95 Gew.-
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%, insbesondere 30 bis 90 Gew.-%, vorzugsweise 40 bis 85 Gew.-%,

besonders bevorzugt 50 bis 80 Gew.-%, bezogen auf die Kapseln, betragt.

Verfahren nach einem oder mehreren der vorangehenden Anspriche,
dadurch gekennzeichnet, dall auf die in Verfahrensschritt (c) erhaltenen
Kapseln, welche eine Kapselhtile auf Basis des mindestens einen
anorganischen Salzes aufweisen, mindestens eine zusétzliche Kapselhtlle
(Hullschicht) aufgebracht wird, insbesondere wobei die zusétzliche
Kapselhiille mindestens eine Substanz aufweist, die ausgewahlt ist aus
anorganischen Salzen, insbesondere Sulfaten und/oder Phosphaten,
anorganischen Oxiden,  organischen Polymeren, insbesondere
Celluloseethern, Polyvinylalkoholen (PVAI), Polyvinylpyrrolidonen (PVP),
und/oder insbesondere wobei die zusatzliche Kapselhille mindestens ein
Gel, insbesondere Paraffingel, auf Basis einer durch Zugabe mindestens
eines Stabilisators, insbesondere Gelbildners, verfestigten und/oder gelierten
Olphase umfaflt und/oder insbesondere wobei die zusétzliche Kapselhulle
als eine insbesondere mehrschichtige Polyelektrolytkapselhulle ausgebildet

wird.

Verfahren nach einem oder mehreren der vorangehenden Anspriiche,
dadurch gekennzeichnet, da® die in Verfahrensschritt (b) und/oder (c)
erhaltenen Kapseln in eine Dispersion uberfiihrt werden, insbesondere wobei
die Dispersion ein Dispersionsmittel, vorzugsweise Wasser, und ein
anorganisches Salz umfafit, welches die Loslichkeit des die Kapselhtille
bildenden anorganischen Salzes in der Dispersion herabsetzt, insbesondere
dem die Kapselhille bildenden Salz entspricht, insbesondere wobei der
Gehalt an anorganischem Salz, besonders bevorzugt Natriumsulfat, in der
Dispersion derart gewahit wird, daR ein Abbau, insbesondere ein Ab-
und/oder Auflésen, der die organische Peroxycarbonséure umhillenden
und/oder beschichtenden Kapselhiille zumindest im wesentlichen verhindert

oder zumindest verringert wird.
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16. Verfahren nach Anspruch 15, dadurch gekennzeichnet, dal® der Gehalt an

17.

anorganischem Salz, besonders bevorzugt Natriumsulfat, in der Dispersion,
insbesondere in dem Dispersionsmittel, derart gewahlt wird, dad bei einer
Temperatur, welche um § °C, insbesondere um 10 °C, vorzugsweise um
15 °C, -geringer ist als die Lager- oder Aufbewahrungstemperatur der
Dispersion, im wesentlichen eine mit dem anorganischen Salz geséttigte
Dispersion erhalten wird und/oder dalt der Gehalt an anorganischem Salz,
besonders bevorzugt Natriumsulfat, derart gewahit wird, dal® bei etwa 0 °C
bis 15 °C, insbesondere 0°C bis 10 °C, bevorzugt 0°C bis 5°C, im
wesentlichen eine mit dem anorganischen Salz gesattigte Dispersion
erhalten wird und/oder dall der Gehalt an anorganischem Salz, besonders
bevorzugt Natriumsulfat, in der Dispersion, insbesondere in dem
Dispersionsmittel, 5 bis 30 Gew.-%, insbesondere 10 bis 30 Gew.-%,

vorzugsweise 15 bis 30 Gew.-%, bezogen auf das Dispersionsmittel, betragt.

Verfahren nach einem oder mehreren der vorangehenden Ansprliche,
dadurch gekennzeichnet, dall die Dispersion ein Wasch- und
Reinigungsmittel, insbesondere ein flissiges Wasch- und Reinigungsmittel,
ist, wobei die in Verfahrensschritt (b) und/oder (c) erhaltenen Kapseln
zusammen mit weiteren Inhaltsstoffen zu-dem Wasch- oder Reinigungsmittel

formuliert werden, insbesondere wobei das Wasch- oder Reinigungsmittel

— zumindest im wesentlichen keine Halogenidionen, insbesondere keine
Chloridionen, aufweist, insbesondere wobei die Menge an
Halogenidionen, insbesondere Chloridionen, hoéchstens 500 ppm,
vorzugsweise hochstens 100 ppm, besonders bevorzugt hochstens 30
ppm, betragt; und/oder

— einen pH-Wert von hochstens 7, insbesondere einen pH-Wert von 3,5
bis 7, vorzugsweise von 4,0 bis 6,5, besonders bevorzugt von 4,5 bis 6,

ganz besonders bevorzugt von etwa 5, aufweist; und/oder

— mindestens einen Komplexbildner enthalt, insbesondere ausgewahlt aus

der Gruppe von Chinolin und/oder seinen Salzen,
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Alkalimetallpolyphosphonaten, Picolinsdure und Dipicolinséure,‘Mono-
oder Polyphosphonséuren, insbesondere 1-Hydroxyethyliden-1,1-diphos-
phonséure (HEDP), Ethylendiamintetraessigséaure (EDTA), Diethylen-
triaminpenta(methylenphosphonséure) (DTPMP), Azacyclohep-
tandiphosphonat (AHP), Nitrilotriessigsdure (NTA), Citrat und/oder
kurzkettige Dicarbonsaduren, insbesondere zur Komplexierung von

Schwermetallionen; und/oder

— gegebenenfalis mindestens ein wassermischbares Lésemittel mit einem
fir die organische Peroxycarbonsdure, insbesondere Imidoper-
oxycarbonsaure, geringen Ldsungsvermdgen, vorzugsweise Glycerin,

enthalt; und/oder

— gegebenenfalls mindestens ein Enzym, insbesondere mindestens eine
Katalase und/oder mindestens eine Peroxidase, vorzugsweise

mindestens eine Katalase, und/oder mindestens ein Antioxidans enthélt.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 17 zur Herstellung von mit
mindestens einer Imidoperoxycarbonsdure, vorzugsweise PAP, beladenen
Kapseln.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 18 zur Stabilisierung von  Per-
oxycarbonsauren, insbesondere Imidoperoxycarbonséuren, vorzugsweise
PAP, und/oder zur Erh6hung der Lagerfahigkeit von Peroxycarbonsauren,

insbesondere Imidoperoxycarbonsauren, vorzugsweise PAP.
Kapseln, erhaltlich nach dem Verfahren gemaR den Anspriichen 1 bis 19.

Mit mindestens einer organischen Peroxycarbonséure, insbesondere
Imidoperoxycarbonsaure, vorzugsweise PAP, beladene Kapseln, umfassend
mindestens eine organische Peroxycarbonsaure, insbesondere imidoperoxy-
carbonsédure, vorzugsweise PAP, welche zumindest im wesentlichen mit
einer Kapselhille auf Basis eines anorganischen Salzes umhuilt und/oder

beschichtet sind, wobei die Kapseln eine Kapselhllle auf Basis mindestens
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eines anorganischen Salzes und einen Kapselkern auf Basis mindestens
einer organischen Peroxycarbonsaure, insbesondere

Imidoperoxycarbonséure, umfassen.

Kapseln nach Anspruch 21, dadurch gekennzeichnet, dal} die organische
Peroxycarbonséaure ausgewahlt ist aus organischen Mono- und Diper-
oxycarbonsauren, insbesondere Dodekandiperoxysaure oder vorzugsweise
Imidoperoxycarbonsduren, besonders bevorzugt 6-Phthalimidoperoxy-
capronsaure (6-Phthalimidoperoxyhexansaure, PAP), und/oder daR die
Peroxycarbonsaure bei Atmosphédrendruck einen Schmelzpunkt oberhalb
von 25 °C, insbesondere oberhalb von 35 °C, vorzugsweise oberhalb von 45
°C, bevorzugt oberhalb von 50 °C, besonders bevorzugt oberhalb von 100
°C, aufweist.

Kapseln nach Anspruch 21 oder 22, dadurch gekennzeichnet, daR das
anorganische Salz ein nichtbasisches, vorzugsweise ein neutrales oder ein
insbesondere schwach saures Salz ist und/oder dal? das anorganische Salz
ausgewahlt ist aus der Gruppe von anorganischen Sulfat-, Nitrat- und
Phosphatsalzen, vorzugsweise anorganischen Sulfatsalzen, insbesondere
wobei das anorganische Salz ausgewadhit ist aus Alkali- oder
Erdalkalimetallsalzen, vorzugsweise Alkalimetallsalzen, und/oder daf} das
anorganische Salz ein halogenidfreies Salz, insbesondere ein
nichtbasisches, halogenidfreies anorganisches Salz, ist und/oder daf} das

anorganische Salz besonders bevorzugt Natriumsulfat ist.

Kapseln nach einem oder mehreren der Anspriiche 21 bis 23, dadurch
gekennzeichnet, dal die Bildung der Kapselhiille aufgrund von
physikalischen und/oder chemischen Wechselwirkungen oder Reaktionen,
insbesondere Ausfallungs- und/oder Kristallisations- und/oder
Kristallbildungsvorgangen, erfolgt.

Kapseln nach einem oder mehreren der Anspriiche 21 bis 24, dadurch

gekennzeichnet, dal} auf die organische Peroxycarbonsaure eine Substanz,
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welche bei einer Temperatur unterhalb von 80 °C, insbesondere unterhalb
von 70 °C, vorzugsweise unterhalb von 60 °C, endotherme Reaktionen,
insbesondere Kristallwasserabspaltungsreaktionen und/oder
Zersetzungsreaktionen, eingehen kann, aufgebracht ist und/oder mit der
Peroxycarbonsdure vermengt, insbesondere vermischt, ist, insbesondere
wobei die Substanz vorzugsweise Borsaure ist, und/oder daf$ die Kapselhdille
mindestens einen Komplexbildner umfafdt, insbesondere ausgewahit aus der
Gruppe von Chinolin und/oder seinen Salzen, Phosphaten,
Alkalimetallpolyphosphonaten, Picolinsdure und Dipicolinsaure, Mono- oder
Polyphosphonséuren, insbesondere 1-Hydroxyethyliden-1,1-diphos-
phonsaure (HEDP), Ethylendiamintetraessigsdure (EDTA), Diethylen-
triaminpenta(methylenphosphonsaure) (DTPMP), Azacycloheptandiphos-
phonat (AHP) und/oder Nitrilotriessigséure (NTA). '

Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 21 bis 25, dadurch
gekennzeichnet, dal die Teilchengrofie der organischen Peroxycarbonséaure
10 bis 3.000 pm, insbesondere 50 bis 2.500 pm, vorzugsweise 100 bis 1.500
um, betragt und/oder daf die TeilchengrolRe der eingesetzten organischen
Peroxycarbonsaure < 3.000 ym, insbesondere < 2.500 ym, vorzugsweise <
2.250 pm, bevorzugt < 2.000 pym, besonders bevorzugt = 1.500 pm, ist
und/oder dall die mit mindestens einer organischen Peroxycarbonsaure,
insbesondere Imidoperoxycarbonséure, beladenen Kapseln eine mittlere
GroRe (Kugeldurchmesser) von 10 bis 4.000 um, vorzugsweise 50 bis 2.000
um, bevorzugt 100 bis 1.000 ym, aufweisen.

Kapseln nach einem oder mehreren der Anspriiche 21 bis 26, dadurch
gekennzeichnet, daft der Anteil der Kapselhiille 25 Gew.-%, insbesondere
> 10 Gew.-%, bevorzugt = 20 Gew.-%, bezogen auf die Kapseln, ist und/oder
dall der Gehalt an organischer Peroxycarbonséure, insbesondere
Imidoperoxycarbonséure, vorzugsweise PAP, 25 bis 95 Gew.-%,
insbesondere 30 bis 90 Gew.-%, vorzugsweise 40 bis 85 Gew.-%, besonders
bevorzugt 50 bis 80 Gew.-%, bezogen auf die Kapseln, betragt.
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Kapseln nach einem oder mehreren der Anspriiche 21 bis 27, dadurch
gekennzeichnet, dafl ein Abbau, insbesondere ein Ab- und/oder Auflésen,
der Kapselhille bei der Anwendung der Kapseln aufgrund von
physikalischen und/oder chemischen Wechselwirkungen oder Reaktionen,

insbesondere Solubilisierungs- und/oder Dissoziationsvorgéngen, erfolgt ist.

Kapseln nach einem oder mehreren der Anspriiche 21 bis 28, dadurch
gekennzeichnet, dal auf die Kapselhiille mindestens eine zusétzliche

Kapselhtille aufgebracht ist.

Dispersionen, insbesondere walrige Dispersionen, enthaltend Kapseln nach
den Ansprlichen 21 bis 29.

Verwendung der Kapseln nach den Anspriichen 21 bis 29 und/oder der
Dispersionen nach Anspruch 30 fiir Wasch- und Reinigungsmittel,
insbesondere flissige Wasch- und Reinigungsmittelzusammensetzungen,
Zahnpflegemittel,  Haarfarbemittel oder fur  Entfarbungs- bzw.

Bleichmittelzusammensetzungen fir technische Anwendungen.

Wasch- und Reinigungsmittel, insbesondere flissige Wasch- und
Reinigungsmittelzusammensetzungen, Zahnpflegemittel, Haarfarbemittel
oder Entfarbungs- bzw. Bleichmittel flr technische Anwendungen, enthaltend
Kapsein nach den Ansprichen 21 bis 29 und/oder Dispersionen nach
Anspruch 30.

Wasch- oder Reinigungsmittel, insbesondere flissiges Wasch- oder
Reinigungsmittel, nach Anspruch 32, dadurch gekennzeichnet, dall es
umfaldt:

(i) Kapseln gemal den Anspriichen 21 bis 29, vorzugsweise in Mengen
von 0,1 bis 30 Gew.-%; und/oder

(i) Tenside, insbesondere kationische und/oder anionische Tenside,
vorzugsweise in Mengen von 0 bis 30 Gew.-%, und/oder nichtionische

Tenside, vorzugsweise in Mengen von 0 bis 30 Gew.-%; und/oder
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gegebenenfalls Elektrolyte, insbesondere anorganische und/oder or-
ganische Salze, insbesondere Phosphat, Citrat und/oder Sulfat, be-
sonders bevorzugt Natriumsulfat, vorzugsweise in Mengen von 5 bis
30 Gew.-%; und/oder

gegebenenfalls Komplexbildner, insbesondere ausgewashlt aus der
Gruppe von Chinolin und/oder seinen Salzen, Alkalimetallpoly-
phosphonaten, Picolinséure und Dipicolinséure, Mono- oder Polyphos-
phonsauren, insbesondere 1-Hydroxyethyliden-1,1-diphosphonszure
(HEDP), Ethylendiamintetraessigséure (EDTA), Diethylentri-
aminpenta(methylenphosphonsaure)  (DTPMP), Azacycloheptan-
diphosphonat (AHP), Nitrilotriessigsdure (NTA), Citrat und/ oder
kurzkettige Dicarbonséuren, vorzugsweise in Mengen von 0 bis
10 Gew.-%; und/oder

gegebenenfalls Enzyme, wie Proteasen, Amylasen, Cellulasen
und/oder Lipasen, und/oder Enzymstabilisatoren, vorzugsweise in
Mengen von O bis 10 Gew.-%; und/oder

gegebenenfalls Builder, insbesondere Fettséuren, vorzugsweise
geséttigte und/oder verzweigte Fettsiduren, insbesondere mit einem
Schmelzpunkt unterhalb von 30 °C, und/oder Citronensaure und/oder

Citrat, vorzugsweise in Mengen von 0 bis 15 Gew.-%: und/oder

gegebenenfalls Duftstoffe, vorzugsweise in Mengen von 0 bis 5 Gew.-
%; und/oder

gegebenenfalls Hilfsstoffe, wie Entschaumer, pH-Regulatoren, Rheolo-
giemodifikatoren (Verdicker), Lésungsmittel, Farbstoffe; und/oder

gegebenenfalls weitere Ubliche Inhaltsstoffe, wie Aufheller etc.;
und/oder

Wasser;

wobei samtliche Gewichtsangaben auf das Wasch- bzw. Reinigungsmittel

bezogen sind.
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Wasch- oder Reinigungsmittel, insbesondere fllissiges Wasch- oder
Reinigungsmittel, nach den Anspriichen 32 bis 34, dadurch gekennzeichnet,
dafl das Wasch- oder Reinigungsmittel

— zumindest im wesentlichen keine Halogenidionen, insbesondere Chiorid-
ionen, aufweist, insbesondere wobei die Menge an Halogenidionen,
insbesondere  Chloridionen, hdchstens 500 ppm, vorzugsweise
hdchstens 100 ppm, besonders bevorzugt hochstens 30 ppm, betragt;
und/oder

— einen pH-Wert von héchstens 7, insbesondere einen pH-Wert von 3,5
bis 7, vorzugsweise von 4,0 bis 6,5, besonders bevorzugt von 4,5 bis 6,
ganz besonders bevorzugt von etwa 5, aufweist; und/oder

~ mindestens einen Komplexbildner enthalt, insbesondere ausgewahlt aus
der Gruppe von Chinolin und/oder seinen Salzen, Alkalimetallpoly-
phosphonaten, Picolinsdure und Dipicolinséure; Mono- oder
Polyphosphonsauren, insbesondere 1-Hydroxyethyliden-1,1-diphosphon-
saure (HEDP), Ethylendiamintetraessigsaure (EDTA), Diethylentriamin-
penta(methylenphosphonséure) (DTPMP), Azacycloheptandiphosphonat
(AHP),  Nitrilotriessigsdure  (NTA), Citrat und/oder kurzkettige
Dicarbonsauren, insbesondere zur Komplexierung von Schwer-

metallionen; und/oder

~ gegebenenfalls mindestens ein wassermischbares Lésemittel mit einem
fir die organische Peroxycarbonsiure, insbesondere Imidoper-
oxycarbonsaure, geringen Losungsvermégen, vorzugsweise Glycerin,
enthalt; und/oder

— gegebenenfalls mindestens ein Enzym, insbesondere mindestens eine
Katalase und/oder mindestens eine Peroxidase, vorzugsweise

mindestens eine Katalase, und/oder mindestens ein Antioxidans enthalt;

so dal ein Abbau der Peroxycarbonsaure, insbesondere
Imidoperoxycarbonséure, vorzugsweise PAP, in dem Wasch- oder
Reinigungsmittel, insbesondere fliissigem Wasch- oder Reinigungsmittel,
zumindest vermindert oder verhindert wird.
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