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Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft Natriumpercarbonatpartikel mit einer einschichtigen Umhillung, um-
fassend einen Kern im wesentlichen aus Natriumpercarbonat und eine diesen Kern umgebende, fest daran
haftende Hullschicht. Trotz Verwendung eines einzigen Umhullungsmaterials zeichnen sich die umhullten Na-
triumpercarbonatpartikel durch ihre sehr guten Lager- und Siliereigenschaften aus. Die Erfindung betrifft ferner
die Verwendung der umhdllten Natriumpercarbonatpartikel in Wasch-, Reinigungs- und Bleichmitteln.

[0002] Natriumpercarbonat (2 Na,CO, + 3 H,0,) findet als Aktivsauerstoffkomponente in Wasch-, Bleich- und
Reinigungsmitteln Verwendung. Aufgrund der ungeniigenden Lagerstabilitdt des Natriumpercarbonats in
warm-feuchter Umgebung sowie in Gegenwart bestimmter Wasch- und Reinigungsmittelkomponenten muf}
Natriumpercarbonat gegen den Verlust von Aktivsauerstoff (Oa) stabilisiert werden. Ein wesentliches Stabili-
sierungsprinzip besteht darin, die Natriumpercarbonatpartikel mit einer Hille aus stabilisierend wirkenden
Komponenten zu umgeben.

[0003] Das GB-Patent 174 891 lehrt, durch den Einfluld von Witterung oder Katalysatoren zersetzbare Ver-
bindungen durch Umhiillung zu stabilisieren. Die Umhillung erfolgt durch Aufsprihen einer Hillkomponente
in flissiger Form auf das zu stabilisierende pulverférmige Material, das in Bewegung gehalten wird; um eine
Verflissigung oder Verbackung zu vermeiden, wird das Material mit Hilfe eines Luftstroms gekihlt oder ge-
trocknet. Mit diesem Verfahren lassen sich Perverbindungen wie Natriumpercarbonat mit Wasserglas umhiil-
len. Bei Natriumpercarbonat a3t sich durch alleinige Umhallung mit einer Wasserglasschicht keine ausrei-
chende Stabilisierung erzielen. In Zusammenhang mit der Umhullung von kristallwasserhaltiger Soda wird in
diesem Dokument auch Glaubersalz, also Natriumsulfatdecahydrat, als mégliche Hullkomponente erwahnt.
Die Umhdllung von Natriumpercarbonat mit einer Schicht aus im wesentlichen Natriumsulfat, das nicht oder
nur teilweise in Form seiner Hydrate anwesend ist, wird durch dieses Dokument nicht nahegelegt.

[0004] Die DE-OS 24 17 572 offenbart ein umhdilltes Natriumpercarbonat, wobei die Hillsubstanz eine ge-
mischte Verbindung ist, die durch Kristallisation von Natriumcarbonat oder -bicarbonat mit Natriumsulfat gebil-
det wurde. Gemal} DE-Patent 26 22 610 enthalt die einschichtige Umhdllung auRer Natriumsulfat und Natri-
umcarbonat zusatzlich ein Natriumsilicat. Bei beiden in den zuvor genannten Dokumenten beschriebenen Ver-
fahren wird eine walrige Losung der Bestandteile des Hullmaterials auf Natriumpercarbonatpartikel in einer
Wirbelschicht unter Aufrechterhaltung einer Wirbelschichttemperatur zwischen 30 und 80°C aufgespriiht, wo-
bei sich durch Verdampfen des eingebrachten Wassers eine feste Umhillung ausbildet. Trotz deutlich verbes-
serter Stabilitat der auf diese Weise umhiillten Natriumpercarbonatpartikel nimmt der Aktivsauerstoffgehalt bei
langerer Lagerung in Gegenwart eines Waschmittelpulvers noch zu stark ab. Es wurde ferner gefunden, dal
umhillte Natriumpercarbonatpartikel, deren Umhullung in der dufersten Schicht ausschlieRlich oder als
Hauptkomponente eines Gemischs Soda enthalt, ein unbefriedigendes Silierverhalten zeigen, indem sich
Schuttungen solcher Produkte mit zunehmender Lagerzeit verfestigen und somit ein schlechtes FlieRverhalten
zeigen und die Handhabung erschweren.

[0005] Als Vergleich wurde Natriumpercarbonat unter Anwendung des Verfahrens der DE-OS 24 17 572 auch
ausschlieRlich mit Soda und ausschlief3lich mit Natriumsulfat umhdillt. GemaR Tabelle IV dieses Dokumentes
zeigen die daraus hervorgehenden umhiillten Produkte eine wesentlich geringere Stabilitat bei feucht-warmer
Lagerung als Produkte, deren Umhillung sowohl Natriumsulfat als auch Natriumcarbonat in Form einer Misch-
verbindung enthalt. Die genannte DE-OS 24 17 572 legt nicht dar, wie das zu umhullende Natriumpercarbonat
hergestellt wurde. Gemaf GB 1 300 855 kann Natriumpercarbonat mit einem Kristallisationsverfahren oder mit
einem Wirbelschichtverfahren hergestellt werden. Es wird weder die Umhtillung von Natriumpercarbonat noch
die Stabilitdt umhdliter Partikel offenbart.

[0006] Gemall DE-OS 43 15 380 besteht das Hullmaterial von umhiilltem Natriumpercarbonat aus einem Mi-
neralsalzgemisch, das im wesentlichen aus Alkalimetallsulfat und Alkalimetallchlorid besteht. Zwar weisen sol-
che umhdillten Produkte eine zufriedenstellende Aktivsauerstoffstabilitat und, sofern kein Alkalimetallsilicat zu-
satzlich anwesend ist, auch eine erhohte Auflosungsgeschwindigkeit auf, doch werden sie aufgrund ihres Ge-
haltes an Alkalimetallchlorid und der damit verbundenen Korrosionsgefahr als nachteilig angesehen. In diesem
Dokument wird kein Hinweis auf die Verwendung von Natriumsulfat als alleiniges Hullmaterial gegeben.

[0007] Gemal US-Patent 4,325,933 IaRt sich mit einer Umhillung aus Magnesiumsalzen, insbesondere Ma-
gnesiumsulfat, der hygroskopische Charakter von Natriumpercarbonat mindern und die Stabilitat erhéhen.
Eine ausschlielich Magnesiumsalze enthaltende Umhillung entspricht aber nicht mehr den derzeitigen An-
forderungen an die Aktivsauerstoffstabilitdt. Demgemaf betreffen die WO 95/02555 und die EP-A 0 623 553
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umhillte Natriumpercarbonatpartikel, deren Umhullung auRer Magnesiumsulfat und einem Silicat zusatzlich
Soda oder ein Alkalimetallsalz aus der Reihe der Carbonate, Bicarbonate und Sulfate enthalt. Die ein- oder
mehrschichtige Umhillung flhrt zwar in der Tat zu einer sehr guten Aktivsauerstoffstabilitdt, nachteilig ist je-
doch das Erfordernis, drei verschiedene Hillkomponenten verwenden zu missen. Zudem neigen Produkte mit
mehrschichtigem Aufbau und Soda in der auRersten Hiillschicht zum Verbacken.

[0008] Die WO 95/15291 offenbart ein Verfahren zur Herstellung von Natriumpercarbonatpartikeln mit ver-
besserter Stabilitat. In diesem Verfahren wird Natriumpercarbonat mit einem Gas mit erhdhtem CO,-Gehalt
und mit Feuchtigkeit in Kontakt gebracht, um eine kontinuierliche Natriumbicarbonatschicht auf den Natrium-
percarbonatpartikeln zu bilden. Eine Schicht aus Natriumsulfat kann zusatzlich auf die Natriumbicarbonat-
schicht aufgebracht werden. Das Verfahren wird in einer Wirbelschichtumhullungsapparatur durchgefihrt.

[0009] Es ist Aufgabe der vorliegenden Erfindung, weitere umhdllte Natriumpercarbonatpartikel bereitzustel-
len, die, obwohl sie nur eine einzige Hillkomponente haben, eine sehr gute Aktivsauerstoffstabilitat in Wasch-,
Bleich- und Reinigungsmitteln und ein gutes Silierverhalten zeigen.

[0010] Diese Aufgabe wird durch umhillte Natriumpercarbonatpartikel geldst, bestehend aus einem Kern aus
im Wesentlichen Natriumpercarbonat und eine diesen Kern umgebende, fest daran haftende Hillschicht aus
Natriumsulfat, das teilweise hydratisiert sein kann, wobei die Partikel dadurch gekennzeichnet sind, daf} der
Kern aus Natriumpercarbonat besteht, das durch Wirbelschicht-Spriihgranulation hergestellt wird, wobei eine
Wasserstoffperoxidlésung und eine Sodalésung in einer Wirbelschichtapparatur auf Keime von Natriumpercar-
bonat gespriht werden und gleichzeitig Wasser verdampft wird, und die Hullschicht erhaltlich ist durch Auf-
sprihen einer walrigen Natriumsulfatiésung auf die in der Wirbelschicht befindlichen, nicht umhillten Partikel
des Natriumpercarbonat-Wirbelschichtspriihgranulats, und Verdampfen von Wasser unter Aufrechterhaltung
einer Wirbelschichttemperatur zwischen 35 und 100°C, und die Hullschicht 0,5 bis 25 Gew.-% Natriumsulfat,
berechnet hydratfrei und bezogen auf Natriumpercarbonat, ausmacht.

[0011] Die Gbrigen Anspriche betreffen bevorzugte Ausgestaltungen der umhillten Natriumpercarbonatpar-
tikel sowie ein Verfahren zu ihrer Herstellung und deren Verwendung.

[0012] Der Kern der umhdillten Natriumpercarbonatpartikel besteht im Wesentlichen aus Natriumpercarbonat,
das durch Wirbelschicht-Spriihgranulation hergestellt wurde, wobei eine Wasserstoffperoxidlosung und eine
Sodaldsung in einer Wirbelschichtapparatur auf die Keime von Natriumpercarbonat gespriiht und Wasser
gleichzeitig verdampft wird. Bezuglich der Herstellung des im Wesentlichen aus Natriumpercarbonat bestehen-
den Kerns unter Anwendung von Wirbelschicht-Spriihgranulationsverfahren wird zum Beispiel auf die DE-OS
27 33 935 und die WO 95/06615 verwiesen. Unter dem Begriff "im Wesentlichen" wird verstanden, dass der
Kern herstellungsbedingt geringe Mengen an Hilfsstoffen, also andere Stoffe als Natriumpercarbonat, enthal-
ten kann. Die Hilfsstoffe sind Ublicherweise in einer Menge von weniger als 20 Gew.-% und insbesondere we-
niger als 10 Gew.-%, bezogen auf den Kern, enthalten. Bei den Hilfsstoffen handelt es sich insbesondere um
Aktivsauerstoffstabilisatoren, wie beispielsweise Silicate und/oder Magnesiumverbindungen.

[0013] Gemal der Erfindung besteht die Hullschicht aus Natriumsulfat, das teilweise hydratisiert sein kann.

[0014] Die Hullschicht wird vorzugsweise unter Anwendung eines Wirbelschicht-Sprihgranulationsverfah-
rens hergestellt.

[0015] Bekanntlich bildet Natriumsulfat verschiedene Hydrate, insbesondere das Decahydrat. Um eine gute
stabilisierende Wirkung zu erreichen, wird bei der Herstellung der Versuch unternommen, ein Produkt mit ei-
nem moglichst geringen Hydratisierungsgrad zu erhalten. Aus diesem Grund wird die Wirbelschichttemperatur
beim Aufbringen der Hillschicht oberhalb der Umwandlungstemperatur des Decahydrats (32,4°C) gehalten.

[0016] Das Gewicht der einschichtigen Umhillung des Kerns aus im wesentlichen Natriumpercarbonat liegt
zwischen 0,5 und 25 Gew.-%, berechnet hydratfrei, bezogen auf Natriumpercarbonat. Vorzugsweise belauft
sich die gesamte Hullmenge auf 1 bis 15 Gew.-%, insbesondere 2 bis 10 Gew.-%, jeweils berechnet hydratfrei
und bezogen auf Natriumcarbonat.

[0017] Ein wesentliches Merkmal der erfindungsgemafien umhdllten Natriumpercarbonatpartikel besteht da-
rin, daf} die Hullschicht durch das Verfahren gemaf den Anspriichen erhaltlich ist. Aus den Beispielen und Ver-
gleichsbeispielen wird deutlich, dal die Wahl des/der Materials/Materialien in der duf3ersten Schicht der Um-
hillung einen wesentlichen EinfluR auf die Aktivsauerstoffstabilitdt und das Verbackungsverhalten und demzu-
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folge auf das Salierverhalten hat.

[0018] Wie in der DE-OS 24 17 572 offenbart ist, wurde Natriumsulfat bisher noch nicht als ausreichend ef-
fektive alleinige Hullkomponente fir Natriumpercarbonat in Erwagung gezogen. Bei der Entwicklung von Nat-
riumpercarbonat mit verbesserter Aktivsauerstoffstabilitdt wurde die Verwendung von Natriumsulfat in der
Form von Mischsalzen oder als Bestandteil einer Zusammensetzung aus mehreren Substanzen als notwendig
erachtet. Es war daher Uberraschend, dal} eine sehr gute Aktivsauerstoffstabilitat in Verbindung mit ausge-
zeichnetem Salierverhalten erreicht werden kann, wenn ein Kern aus Natriumpercarbonat-Wirbelschichtsprih-
granulat und Natriumsulfat als alleiniger Bestandteil der Hullschicht verwendet wird. Wahrend umhiillte Natri-
umpercarbonatpartikel mit Soda in der auf3ersten Hillschicht zum Beispiel wahrend der Lagerung zum Verba-
cken neigen, so kann dieses Verbacken vermieden werden, wenn die auerste Schicht der Umhillung aus Na-
triumsulfat besteht, das teilweise hydratisiert sein kann. Durch das gute Silierverhalten der erfindungsgemafen
Natriumpercarbonatpartikel kommt es zu keiner Agglomeration und somit zu keinen Entleerungsstérungen und
keiner Brickenbildung in den Silos, sowie zu keinen Handhabungs- und Ausgabeproblemen bei groen und
kleinen Behaltern.

[0019] Wie bereits zuvor erwahnt, werden die erfindungsgemaf umhdillten Natriumpercarbonatpartikel durch
Umhillen in der Wirbelschicht hergestellt. Das Verfahren zum Aufbringen einer Umhillung auf Natriumpercar-
bonat durch Aufsprihen einer eine Hillkomponente enthaltenden walrigen Lésung auf nicht umhillite Natri-
umpercarbonatpartikel, die in einer Wirbelschicht vorhanden sind, ist an sich bekannt — es wird zum Beispiel
auf die EP-A 0 623 553, WO 95/02555, US 4,325,933 und DE-PS 26 22 610 verwiesen, in denen das Verfahren
der Wirbelschichtumhillung ausfuhrlich beschrieben, aber die ausschlief3liche Verwendung von Natriumsulfat
zur Herstellung einer auRersten Hullschicht weder offenbart noch nahegelegt wird. Eine Wirbelschicht wird un-
ter Verwendung von Luft als Wirbel- und Trocknungsgas und erfindungsgemafes nicht umhdilltes Natriumper-
carbonat gebildet. Die aufzuspriihende Na,SO,-Lésung hat vorzugsweise einen Natriumsulfatgehalt zwischen
10 und 30 Gew.-%, Diese Losung wird mit einer oder mehreren Sprihdisen auf die Partikel in der Wirbel-
schicht gespruht. Das Aufspriihen erfolgt vorzugsweise bei einer Wirbelschichttemperatur zwischen 50 und
80°C. Die zum Wirbeln und Trocknen verwendete Luft hat gewdhnlich eine Temperatur zwischen 50 und
200°C, insbesondere zwischen 80 und 120°C. Das Aufbringen der Hullschicht kann in konventionellen Appa-
raturen fur Wirbelschichtsprihgranulation, zum Beispiel in im wesentlichen runden Wirbelschichtapparaturen
oder in einer FlieRrinne stattfinden. Wahrend oder nach dem Auftragen der auRersten Hullschicht kann das in
der Wirbelschicht befindliche oder daraus abgegebene Material einem konventionellen Sichtverfahren unter-
zogen werden. Der mittlere Korndurchmesser und die Kornspanne der zu umhillenden Partikel werden so aus-
gewabhlt, da® das erfindungsgeméafle umhiillte Produkt den anwendungstechnischen Anforderungen gerecht
wird (im Hinblick auf eine erhdhte Oa-Stabilitat wird oft ein grobes Material, im Hinblick auf eine kurze Aufl6-
sungszeit ein feineres Material bevorzugt). Die erfindungsgemaf umhdillten Natriumpercarbonatpartikel kén-
nen als Bleichkomponente in Wasch-, Reinigungs-, Bleich- und Desinfektionsmitteln verwendet werden. Abge-
sehen von konventionellen Putz- und Scheuermitteln schlieBen die genannten Reinigungsmittel auch Ge-
schirrspulmittel und Zahnprothesenreiniger ein. Solche Wasch-, Reinigungs-, Bleich- und Desinfektionsmittel-
zusammensetzungen zeichnen sich dadurch aus, dall das darin enthaltene umhdilite Natriumpercarbonat in
Gegenwart von konventionellen Bestandteilen, wie insbesondere Zeolithe, eine unerwartet hohe Lagerstabili-
tat aufweist, so dall es wahrend der konventionellen Lagerung solcher Zusammensetzungen nur zu einem
sehr langsamen Verlust an Aktivsauerstoff kommt. Die Wasch-, Reinigungs-, Bleich- und Desinfektionsmittel
bestehen zu 1 bis 99 Gew.-% aus den erfindungsgemaf’ umhillten Natriumpercarbonatpartikeln oder aus ei-
nem Gemisch aus diesen und anderen Aktivsauerstoffbleichmitteln und, was die restliche Menge bis 100
Gew.-% betrifft, aus anderen konventionellen Komponenten solcher Mittel. Zu diesen Komponenten zahlen
insbesondere die folgenden:

1. Oberflachenaktive Mittel aus der Reihe der kationischen, anionischen, nichtionischen, amphoteren oder

ampholytischen oberflachenaktiven Mittel.

2. Anorganische und/oder organische Builder, deren Hauptwirkung darin besteht, die fur die Harte des Was-

sers verantwortlichen Metallionen zu sequestrieren oder zu komplexieren, beispielsweise Zeolithe, Schicht-

silicate, Polyphosphate, Aminopolyessigsauren und Aminopolyphosphonsauren sowie Polyoxycarbonsau-

ren.

3. Alkalisch wirkende Komponenten wie Alkanolamine und anorganische Elektrolyte wie Silicate, Carbona-

te und Sulfate.

4. Bleichaktivatoren aus der Reihe der N-Acyl-Verbindungen und O-Acyl-Verbindungen wie Tetraacetyle-

thylendiamin (TAED) und Nonanoyloxybenzolsulfonat (NOBS).

5. Weitere Bestandteile der Mittel kdnnen Stabilisatoren fir Peroxide, wie insbesondere Magnesiumsalze,

Antivergrauungsmittel, optische Aufheller, Schauminhibitoren, Enzyme, Desinfektionsmittel, Korrosionsin-

hibitoren, Duftstoffe, Farbstoffe und Mittel zur Regulierung des pH-Wertes sein. Bezuglich einzelner, unter
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die Klassen 1 bis 5 fallender Verbindungen wird zum Beispiel auf die DE-OS 33 21 082, Seiten 14-30 ver-
wiesen.

Beispiele

a) Allgemeine Richtlinien zur Aufbringung einer Natriumsulfat-Umhdallung auf umhilltes oder nicht umhillites
Natriumpercarbonat in einer Wirbelschicht:

[0020] In einem Labor-Wirbelschichttrockner wird unter Verwendung von Trocknungsluft (Zulufttemperatur
100 bis 110°C) eine Wirbelschicht aus dem zu umhdiillenden Natriumpercarbonat (NaPc) aufgebaut; die Wir-
belschicht wird wahrend des Umhiillens aufrechterhalten. Auf die in der Wirbelschicht befindlichen Partikel wird
eine 20 gew.-%ige walrige Natriumsulfatidsung gespriiht, wobei die Temperatur der Wirbelschicht im Bereich
zwischen 50 und 60°C gehalten wird; nachgetrocknet wird bei 80 bis 90°C. Das Aufsprihen der Lésung erfolgt
unter Verwendung konventioneller Zweistoffdiisen mit Luft als Treibmittel. Die in den Beispielen angegebenen
Hullmengen verstehen sich in Gew.-% und beziehen sich jeweils auf das verwendete Natriumpercarbonat.

[0021] Die Herstellung der nicht erfindungsgemafen ein- oder zweischichtig umhiillten Produkte erfolgte in
ahnlicher Weise, wobei jedoch eine oder zwei waldrige Losung(en), die Hillkomponenten enthielt(en), auf den
Kern aus Natriumpercarbonat aufgespriht wurde(n).

b) Bestimmung der Lagerstabilitat von erfindungsgemafien und zu Vergleichszwecken hergestellten umhdliten
Natriumpercarbonatpartikeln in Waschmittelformulierungen (= Oa-Retention (%)):

[0022] Ein phosphatfreies, zeolithhaltiges Waschmittelpulver, Aktivator TAED und ein umhdilltes oder nicht
umbhuilltes Natriumpercarbonat (NaPc) werden in einer solchen Menge gemischt, dall das Gemisch 5% TAED
enthalt und der Oa-Gehalt etwa 2,35 Gew.-% betragt. Bestandteile im Waschmittelpulver in Gew.-%:

Anionische Tenside 12
Nichtionische Tenside 8
Zeolith A 36
Soda 10
Na-Silicate 3
Rest (inkl. Feuchte) 31

[0023] 800 g jedes Gemischs werden in handelsiblichen, wasserabweisend impragnierten und verklebten
E1-Waschmittelpaketen bei 30°C und 80% relativer Feuchte in einem Klimaschrank gelagert. Pro Entnahme-
termin (nach 4 und 8 Wochen) wird ein Paket gelagert. Der Oa-Gehalt wird in Ublicher Weise permanganome-
trisch bestimmt; die Oa-Retention in wird aus dem Ausgangs-Oa-Gehalt und dem Ca-Gehalt nach 4 und 8 Wo-
chen ermittelt.

c) Bestimmung der Siliereigenschaften:

[0024] Die Bestimmung der Siliereigenschaften erfolgte nach Jenike (Silo-Handbuch, Peter Martens (Hrsg.),
Ernst & Sohn Verlag, Berlin (1988), Seiten 41-56) uUber einen Zeitraum von 28 Tagen. Die Produktlagerung
erfolgte weitgehend unter Luftabschlufd bei Raumtemperatur in verschlossenen Melzellen der Zeitverfesti-
gungsbank. Versuche wurden in der Jenike-Mef3zelle (Durchmesser: 92 mm) mit einem Hangegewicht H = 251
g plus 1, 2 und 4 kg als normale Anfangsscherspannung durchgefihrt. Zur Zeitverfestigung wurden Produkt-
proben einer Anfangsscherlast von H + 2 kg und einer Endscherlast von H + 1 kg ausgesetzt. Die Auflast wah-
rend der Lagerung in der Zeitverfestigungsbank betrug 4,5 kg. Bei der Methode nach Jenike werden die Ver-
festigungsspannung o, [Pa] und die Schittgutfestigkeit fc [Pa] in Abh&ngigkeit von der Lagerzeit bestimmt. Als
Maf fur die Flie3fahigkeit von Schittgitern wird der ffc-Wert anhand der folgenden Gleichung ermittelt:

O1
ffc = —
fc
[0025] Die Ergebnisse werden wie folgt eingestuft:
ffc > 10 frei flieltend
ffc 104 leicht flielkend

ffc 4-2 kohasiv
ffc < 2 sehr kohasiv, nicht flieRend
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[0026] Umhiillt wurde einerseits Natriumpercarbonat, das durch Wirbelschicht-Spriihgranulation gema WO
95/06615 (siehe VB 1 in Tabelle 1) hergestellt wurde, und andererseits handelsubliches Natriumpercarbonat,
das durch Kristallisation aus einer NaCl-haltigen wafdrigen Losung herstellt wurde (siehe VB 6 in Tabelle 2).

Beispiel B 1 und Vergleichsbeispiele VB 1 bis VB 8

[0027] Die Herstellung der Produkte erfolgte gemaf allgemeinen Richtlinien. In der Tabelle 1 sind die Oa-Ge-
halte aufgefihrt. Der Gesamtfeuchtegehalt der umhiiliten Produkte, bestimmt durch Trocknungsverlust bei
160°C abziiglich Ca-Gehalt, lag zwischen 0,8 und 1,2%. Kornspanne des NaPc-Wirbelschichtgranulats: bis 0,5
mm 27%, bis 0,6 mm 40%, bis 0,7 mm 14%, bis 0,8 mm 16%, bis 1 mm 3%.

[0028] Aus Tabelle 1 ist ersichtlich, dafd erfindungsgemafl umhiilltes Natriumpercarbonat mit Na,SO, als al-
leinige Umhillung (B1) und zweischichtig umhulltes NaPc mit Na,SO, als &uflerste Schicht einer Umhullung
(VB4) sowohl eine erhdohte Oa-Retention in der Waschmittelformulierung als auch ein gutes Silierverhalten zei-
gen, namlich "leicht flieBend" ab dem 1. Lagertag; die FlieRfahigkeit &ndert sich danach nicht mehr. Natrium-
percarbonatpartikel, deren duf3erste Schicht im wesentlichen Soda enthalt (VB 2 und VB 3) verfestigen sich
wahrend der Lagerung und sind als kohasiv bis sehr kohasiv einzustufen. Aus Beispiel B 1 folgt, dal} eine ein-
schichtige Umhullung eines NaPc-Wirbelschicht-Spriihgranulats mit Na,SO, zu einer Oa-Retention fiihrt, die
im wesentlichen identisch zu der ist, die mit einer einschichtigen (VB5) oder zweischichtigen (VB4 und VB3)
Umhillung aus Na,SO, und Na,CO, erhalten wird.

[0029] Tabelle 2 zeigt beispielhaft die Ergebnisse fir nicht erfindungsgemafie Produkte, bei denen der Kern
in jedem Fall ein kristallisiertes NaPc war. Die Aktivsauerstoffstabilitdt eines nicht umhdillten kristallisierten
NaPc (VB6) ist geringer als die eines NaPc-Wirbelschicht-Sprihgranulats (VB1). Wahrend eine Umhllung mit
Na,SO, (VB 7 und VB 8) in der Tat die Oa-Retention in der Waschmittelformulierung erhéht und keine Verba-
ckungsneigung besteht, ist die Oa-Retention fur praktische Zwecke insgesamt unzureichend.
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Patentanspriiche

1. Umhiillte Natriumpercarbonatpartikel, bestehend aus
(i) einem Kern aus im Wesentlichen Natriumpercarbonat und
(ii) einer diesen Kern umgebenden, fest daran haftenden Hiillschicht bestehend aus Natriumsulfat, das teilwei-
se hydratisiert sein kann,
wobei die Partikel dadurch gekennzeichnet sind, dass
(a) der Kern aus Natriumpercarbonat besteht, das durch Wirbelschicht-Spriihgranulation hergestellt wird,
wobei
(a1) eine Wasserstoffperoxidlésung und eine Sodalésung in einer Wirbelschichtapparatur auf Keime aus Nat-
riumpercarbonat gespriht werden und
(a2) gleichzeitig Wasser verdampft wird und
(b) die Hullschicht erhaltlich ist durch
(b1) Aufspriihen einer wafdrigen Natriumsulfatldsung auf die in der Wirbelschicht befindlichen, nicht umhillten
Partikel des Natriumpercarbonat-Wirbelschichtsprihgranulats, und
(b2) Verdampfen von Wasser unter Aufrechterhaltung einer Wirbelschichttemperatur zwischen 35 und 100°C,
und
die Hiillschicht 0,5 bis 25 Gew.-% Natriumsulfat, berechnet hydratfrei und bezogen auf Natriumpercarbonat,
ausmacht.

2. Umhiillte Natriumpercarbonatpartikel nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf3 die Hullschicht 2
bis 10 Gew.-% Natriumsulfat, berechnet hydratfrei und bezogen auf Natriumpercarbonat, ausmacht.

3. Verfahren zur Herstellung von umhiillten Natriumpercarbonatpartikeln nach einem der Anspriiche 1 oder
2, dadurch gekennzeichnet, daf} eine walrige Natriumsulfatiésung auf in einer Wirbelschicht befindliche Par-
tikel aus Natriumpercarbonat-Wirbelschichtgranulat unter Aufrechterhaltung einer Wirbelschichttemperatur
zwischen 35 und 100°C gespruht und Wasser verdampft wird.

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dass eine Lésung mit 10 bis 30 Gew.-% Natrium-
sulfat aufgespriht wird.

5. Verfahren nach Anspruch 3 oder 4, dadurch gekennzeichnet, dass das Aufspriihen bei einer Wirbel-
schichttemperatur zwischen 50 und 80°C erfolgt.

6. Verwendung der umhillten Natriumpercarbonatpartikel aus einem der Anspriiche 1 oder 2 als Bleich-
komponente in Wasch-, Reinigungs- und Bleichmitteln, insbesondere in Reinigungs- und Bleichmitteln, die Si-
licat-Builder enthalten.

Es folgt kein Blatt Zeichnungen
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