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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein umhilltes Granulat, das einen Wasch- oder Reinigungsmittelinhaltsstoff, insbesondere
ein Enzym und/oder einen Bleichaktivator, enthalt, ein Verfahren zu seiner Herstellung und die Verwendung des Gra-
nulats in festen Wasch- und Reinigungsmitteln.

[0002] Von modernen Wasch- und Reinigungsmitteln erwartet der Verbraucher neben der guten Wasch- und Reini-
gungsleistung auch einen positiven &sthetischen Eindruck, der sich insbesondere in einem mit Frische und Sauberkeit
assoziierbaren Duft &uRert. Um dem nachzukommen, enthalten die Mittel normalerweise entsprechende Duftstoffe. Ein
nicht unwesentlicher Anteil an Verbrauchern lehnt dies jedoch ab, unter anderem mit dem Argument, Duftstoffe triigen
nicht zum Wasch- oder Reinigungsergebnis bei, so daf} sich bei ihrem Einsatz lediglich der Preis der Mittel erhéhe.
Diese Verbraucher bevorzugen voéllig geruchlose Wasch- und Reinigungsmittel. Manche Inhaltsstoffe solcher Mittel
weisen alerdings einen mehr oder minder starken Eigengeruch auf, der auch auf in diesen Inhaltsstoffen enthaltenen
Minderkomponenten beruhen kann. Der Einsatz derartiger Inhaltstoffe fallt bei duftstofffreien Mitteln unangenehm auf
und kann bei duftstoffhaltigen Mitteln eine Erhéhung der Duftstoffkonzentration bedingen, um den Eigengeruch zu
kompensieren.

[0003] Im Zusammenhang mit diesem Problem offenbart die deutsche Patentanmeldung DE 17 92 074 Mittel, die
Zinkricinoleat als desodorierenden Wirkstoff enthalten, dessen desodorierende Wirkung durch Zusatz von anderen
Salzen oder Estern anderer geséttigter oder ungesattigter geradzahliger oder ungeradzahliger hydroxylierter Fettsduren
mit 17 oder mehr C-Atomen, beispielsweise Salzen und Estern von Trioxystearinsduren, synergistisch unterstutzt wird.
[0004] Die deutsche Patentanmeldung DE 25 48 344 offenbart die Desodorierungswirksamkeit von Metallsalzen einer
ungesattigten Fettsaure, insbesondere von Metallricinoleaten. Metalle aus der Gruppe Il des Periodensystems der
Elemente und der seltenen Erden, wie Cer, Lanthan oder Neodym, werden bevorzugt. Besonders herausgestellt wird
Zinkricinoleat.

[0005] Die deutsche Patentanmeldung DE 38 08 114 betrifft desodorierende Wirkstoffgemische, die Zinkricinoleat
sowie gegebenenfalls das Zinksalz der Abietinsdure und/oder weitere Zinksalze anderer geséattigter oder ungesattigter
hydroxylierter Fettsduren mit 17 oder mehr C-Atomen, Partialester von Di- oder Polyhydroxyalkanen, Mono- und Disac-
chariden, Polyethylenglykolen oder Alkanolaminen mit den En-Addukten von Maleinsdureanhydrid an mindestens ein-
fach ungesattigte Carbonsauren mit einer Kettenlange von 10 bis 25 Kohlenstoffatomen mit einer Sédurezahl von 10 bis
140 sowie optional Amino- und/oder Amidoverbindungen enthalten und in Zubereitungen mit Wassergehalten von bis
zu 50 Gew.-% klar gel6st bleiben.

[0006] Zu Wirkstoffen, die Ublicherweise in Wasch- und Reinigungsmitteln eingesetzt werden und bei denen das
Auftreten eines mehr oder minder unangenehmen Eigengeruchs nicht immer ausgeschlossen werden kann, gehdren
insbesondere Enzyme und Bleichaktivatoren.

[0007] Enzyme, insbesondere Proteasen, finden ausgedehnte Verwendung in Wasch-, Waschhilfs- und Reinigungs-
mitteln. Ublicherweise kommen die Enzyme dabei nicht als Konzentrate, sondern in Mischungen mit einem Verdiinnungs-
und Tragermaterial zum Einsatz. Mischt man solche Enzymzubereitungen Ublichen Waschmitteln bei, so kann beim
Lagern ein erheblicher Abbau der Enzymalctivitéat eintreten, insbesondere wenn bleichaktive Verbindungen zugegen
sind. Das Aufbringen der Enzyme auf Tragersalze unter gleichzeitiger Granulation gemaf der deutschen Offenlegungs-
schrift DE 16 17 190 beziehungsweise durch Aufkleben mit nichtionischen Tensiden gemaf der deutschen Offenle-
gungsschrift DE 16 17 118 oder wéaRrigen Losungen von Celluloseethern gemaR der deutschen Offenlegungschrift DE
17 87 568 fiuhrt nicht zu einer nennenswerten Verbesserung der Lagerstabilitdt, da sich die empfindlichen Enzyme in
solchen Aufinischungen in der Regel auf der Oberflache der Tragersubstanz befinden. Zwar kann die Lagerstabilitat
der Enzyme wesentlich erhdht werden, wenn man die Enzyme mit dem Tragermaterial umhdillt beziehungsweise in
dieses einbettet und anschlieend durch Extrudieren, Pressen und Marumerisieren in die gewiinschte Partikelform
Uberfiihrt, wie zum Beispiel in der deutschen Patentschrift DE 16 17 232, der deutschen Offenlegungsschrift DE 20 32
768, und den deutschen Auslegeschriften DE 21 37 042 und DE 21 37 043 beschrieben. Derartige Enzymzubereitungen
besitzen jedoch nur mangelhafte Léslichkeitseigenschaften. Die ungeldsten Partikel konnen sich im Waschgut verfangen
und dieses verunreinigen bzw. sie werden ungenutzt in das Abwasser Uberfuhrt. Aus der deutschen Offenlegungsschrift
DE 18 03 099 bekannte Einbettungsmittel, die aus einem Gemisch fester Sauren beziehungsweise saurer Salze und
Carbonaten beziehungsweise Bicarbonaten bestehen und bei Wasserzusatz zerfallen, verbessern zwar das Losimgs-
velmdgen, sind aber ihrerseits sehr empfindlich gegen Feuchtigkeit und erfordern daher zusatzliche Schutzmaf3nahmen.
[0008] Aus der européischen Patentschrift EP 0 168 526 sind Enzymgranulate bekannt, die in Wasser quellfahige
Stéarke, Zeolith und wasserldsliches Granulierhilfsmittel enthalten. In diesem Dokument wird ein Herstellungsverfahren
fur derartige Formulierungen vorgeschlagen, das im wesentlichen darin besteht, eine von unldslichen Bestandteilen
befreite Fermenterldsung aufzukonzentrieren, mit den genannten Zuschlagstoffen zu versetzten, das entstandene Ge-
misch zu granulieren und gegebenenfalls das Granulat mit filmbildenden Polymeren und Farbstoffen zu umhdillen. Das
Verfahren mit dem dort vorgeschlagenen Zuschlagstoffgemisch wird vorteilhaft mit Fermentationsldsungen durchgefiihrt,
die auf einen relativ hohen Trockensubstanzgehalt, beispielsweise 55 Gew.-%, aufkonzentriert worden sind. Au3erdem
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weisen die derart hergestellten Granulate eine so hohe Lésungs- beziehungsweise Zerfallsgeschwindigkeit unter Wasch-
bedingungen auf, daR die Granulate teilweise schon bei der Lagerung relativ rasch zerfallen und die Enzyme desaktiviert
werden.

[0009] In der nicht vorverdffentlichten europaischen Patentanmeldung EP 1 213 344 A2 wird ein Verfahren zur Her-
stellung teilchenférmiger Reinigungsmittelkomponenten durch Aufbringen einer Schmelze aus 30 bis 70 Gew.-% Hull-
substanz(en) mit einem Schmelzpunkt oberhalb von 50°C, 0 bis 65 Gew.-% Fettstoff(en), O bis 50 Gew.-% weiteren
Wirk- und/oder Hilfsstoffen 0,1 bis 70 Gew.-% an Metallsalzen einer unverzweigten oder verzweigten, ungeséttigten
oder gesattigten, ein- oder mehrfach hydroxylierten Fettsaure mit mindestens 8 Kohlenstoffatomen und/oder einer Harz-
saure mit Ausnahme der Alkalimetallsalze, und anschlieBendes formgebendes Verarbeiten der so erhaltenen Mischung
offenbart.

[0010] Ausderinternationalen Patentanmeldung WO 92/11347 sind Enzymgranulate zum Einsatz in kdrnigen Wasch-
und Reinigungsmitteln bekannt, die 2 Gew.-% bis 20 Gew.-% Enzym, 10 Gew.-% bis 50 Gew.-% quellfahige Stérke, 5
Gew.-% bis 50 Gew.-% wasserldsliches organisches Polymer als Granulierhilfsmittel, 10 Gew.-% bis 35 Gew.-% Ge-
treidemehl und 3 Gew.-% bis 12 Gew.-% Wasser enthalten. Durch derartige Zuschlagstoffe wird die Enzymverarbeitung
ohne groRere Aktivitatsverluste moglich.

[0011] Aus der internationalen Patentanmeldung WO 93/07263 ist ein Enzyme enthaltendes Granulat bekannt, das
aus einem wasserldslichen oder -dispergierbaren Kern, der mit einem Vinylpolymer tberzogen ist, besteht, auf dem
sich eine Schicht aus Enzym und Vinylpolymer befindet, wobei das Granulat einen Au3enliberzug aus Vinylpolymer
aufweist. Der Auf3enliberzug kann auch Pigmente enthalten. Durch den Mehrschichtenaufbau ist ein derartiges Enzym-
granulat jedoch relativ aufwendig in der Herstellung.

[0012] Inderinternationalen Patentanmeldung WO 93/07260 sind verschiedene Umhillungsmaterialien fiir staubfreie
Enzymgranulate, welche durch Aufspriihen einer Fermentationsbriihe auf ein hydratisierbares Tragermaterial erzeugt
werden, genannt. Unter anderem werden als geeignet Fettsdureester, alkoxylierte Alkohole, Polyvinylalkohol, Polyethy-
lenglykol, Zucker und Stérke aufgefiihrt.

[0013] Die internationale Patentanmeldung WO 95/02031 betrifft ein Enzymgranulat, enthaltend Enzym und anorga-
nisches und/oder organisches Tragermaterial und eine gleichmafige dul3ere pigmenthaltige Umhillungsschicht, wel-
ches dadurch gekennzeichnet ist, da die &uRere Umhillungsschicht aus einem Umhillungssystem besteht, welches
30 Gew.-% bis 50 Gew.-% feinteiliges anorganisches Pigment, 45 Gew.-% bis 60 Gew.-% eines bei Raumtemperatur
festen Alkohols mit einem Schmelzpunkt im Bereich von 45 °C bis 65 °C, bis zu 15 Gew.-%, insbesondere 5 Gew.-%
bis 15 Gew.-% Emulgator fur den Alkohol, bis zu 5 Gew.-%, insbesondere 0,2 Gew.-% bis 3 Gew.-% Dispergiermittel
fur das Pigment und bis zu 3 Gew.-% Wasser enthalt.

[0014] Auch wenn die voranstehend geschilderten Umhdllungssysteme in der Regel geeignet sind, Enzymgranulate
stabil so zu umschlie3en, daf3 kein Geruch aus ihnen austritt, ist man dennoch bestrebt, Alternativen aufzufinden, deren
Anwendung méglichst einfach ist und/oder zu Kostenvorteilen fiihrt:

[0015] Die vorliegende Erfindung, die hierzu einen Beitrag leisten will, betrifft ein fir die Einarbeitung in teilchenférmige
Wasch- oder Reinigungsmittel geeignetes Granulat, das einen Wasch- und/oder Reinigungsmittelwirkstoff enthalt und
eine auRere Umhiillungsschicht (Coating) aufweist, welches dadurch gekennzeichnet ist, daf die auRere Umhiillungs-
schicht Komplexbildner und ein mehrwertiges Metallsalz einer unverzweigten oder verzweigten, ungesattigten oder
gesattigten, ein- oder mehrfach hydroxylierten Fettsdure mit mindestens 12, insbesondere 16 bis 24 Kohlenstoffatomen
oder Mischungen aus diesen enthalt. Unter diesen ist die Ricinolsaure besonders bevorzugt. Das Granulat kann ungeférbt
oder, beispielsweise durch die Anwesenheit von Pigment in der Coatingschicht, weil3 oder farbig vorliegen.

[0016] Bevorzugte mehrwertige Metalle werden aus den Ubergangsmetallen und den Lanthanoiden ausgewahlt und
sind insbesondere die Ubergangsmetalle der Gruppen 1B, VIIIB und gegebenenfalls IB des Periodensystems sowie
Lanthan, Cer und Neodym, besonders bevorzugt Cobalt, Nickel, Kupfer und Zink, wobei Zink das am meisten bevorzugte
Metall ist. Die Cobalt-, Nickel- sowie Kupfersalze und die Zinksalze sind zwar ahnlich wirksam, aus toxikologischen
Griinden sind die Zinksalze jedoch zu bevorzugen. In einer bevorzugten Ausfiihrungsform enthélt die Umhdllungsschicht
demgemal ein oder mehrere Metallsalze der Ricinolséure, insbesondere Zinkricinoleat.

[0017] Die Umhullungsschicht enthélt einen oder mehrere der genannten desodorierenden Wirkstoffe in einer Menge
von Ublicherweise 0,05 Gew.-% bis 5 Gew.%, vorzugsweise 0,1 Gew.-% bis 2,5 Gew.%, inshesondere 0,5 Gew.-% bis
2 Gew.-%. Dabei ist bevorzugt, so viel des die Umhiillungsschicht bildenden Umhillungsmaterials auf das Granulat
aufzubringen, daR das entstehende umhiillte Granulat 0,02 Gew.-% bis 1 Gew.%, insbesondere 0,05 Gew.-% bis 0,2
Gew.-% an genanntem desodorierendem Wirkstoff enthalt.

[0018] Das die Umhillungsschicht bildende Umhillungsmaterial kann zur Solubilisierung des desodorierenden Wirk-
stoffs ein oder mehrere Lésungsvermittler, insbesondere in Mengen von 0,05 Gew.-% bis 5 Gew.-%, vorzugsweise von
0,3 Gew.-% bis 1 Gew.-%, enthalten. Bevorzugte Ldsungsvermittler sind anionische, nichtionische, kationische und/
oder amphotere beziehungsweise zwitterionische Tenside, insbesondere anionische und/oder nichtionische Tenside
mit solubilisierender, hydrotroper und/oder emulgierender Wirkung. Zu den nichtionischen Lésungsvermittlern gehdren
mit Ethylenoxid (EO) und/oder Propylenoxid (PO) alkoxylierte, unverzweigte oder verzweigte, gesattigte oder ungesat-
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tigte C,q_,,-Alkohole mit einem mittleren Alkoxylierungsgrad bis zu 30, vorzugsweise ethoxylierte C,_;g-Fettalkohole
mit einem mittleren Ethoxylierungsgrad von 1 bis 20, insbesondere 1 bis 12, besonders bevorzugt 1 bis 8, auRBerst
bevorzugt 2 bis 5, beispielsweise C,,_1,-Fettalkoholethoxylate mit 2, 3 oder 4 EO oder eine Mischung der C,,_, ,-Fettal-
koholethoxylate mit 3 und 4 EO im Gewichtsverhaltnis von 1 zu 1 oder Isotridecylalkoholethoxylat mit 5, 8 oder 12 EO,
wie sie beispielsweise in der deutschen Patentschrift DE 40 14 055, auf die in dieser Hinsicht Bezug genommen wird,
beschrieben werden. Geeignete anionische Losungsvermittler sind beispielsweise die Partialester von Di- oder Polyhy-
droxyalkanen, Mono- und Disacchariden, Polyethylenglykolen mit den En-Addukten von Maleinsdureanhydrid an min-
destens einfach ungeséttigte Carbonsauren mit einer Kettenlange von 10 bis 25 Kohlenstoffatomen mit einer Saurezahl
von 10 bis 140, die in der deutschen Patentanmeldung DE 38 08 114 und der europédischen Patentanmeldung EP O
046070, aufdieindieser Hinsicht Bezug genommenwird, beschrieben werden. Bevorzugte anionische Losungsvermittler
weisen neben einem unverzweigten oder verzweigten, gesattigten oder ungeséttigten, aliphatischen oder aromatischen,
acylclischen oder cyclischen, optional alkoxylierten Alkylrest mit 4 bis 28, vorzugsweise 6 bis 20, insbesondere 8 bis
18, besonders bevorzugt 10 bis 16, dul3erst bevorzugt 12 bis 14 Kohlenstoffatomen, zwei oder mehr anionische, ins-
besondere zwei, Sauregruppen, vorzugsweise Carboxylat-, Sulfonat- und/oder Sulfatgruppen, insbesondere eine Car-
boxylat- und eine Sulfatgruppe, auf. Beispiele dieser Verbindungen sind die Alpha-Sulfofettsauresalze, die Acylglutama-
te, die Monoglyceriddisulfate und die Alkylether des Glycerindisulfats sowie die Sulfosuccinamate, Sulfosuccinamide
und Sulfosuccinate. Bei letzteren handelt es sich um die Salze der Mono- und Diester der Sulfobernsteinsdure HOOCCH
(SO3H)CH,COOH, wahrend man unter den Sulfosuccinamaten die Salze der Monoamide der Sulfobernsteinsaure und
unter den Sulfosuccinamiden die Salze der Diamide der Sulfobernsteinséure versteht. Bei den Salzen handelt es sich
bevorzugt um Alkalimetallsalze, Ammoniumsalze sowie Mono-, Di- bzw. Trialkanolammoniumsalze, beispielsweise Mo-
no-, Di- bzw. Triethanolammoniumsalze, insbesondere um Lithium-, Natrium-, Kalium- oder Ammoniumsalze, besonders
bevorzugt Natrium- oder Ammoniumsalze, &ul3erst bevorzugt Natriumsalze. Ein bevorzugtes Sulfosuccinatist Sulfobern-
steinsaurelaurylpolyglykolester-diNatrium-Salz.

[0019] In einer besonderen Ausfiihrungsform enthalt das Umhillungsmaterial als Lésungsvermittler ein oder mehrere
anionische und ein oder mehrere nichtionische Tenside, vorzugsweise in einem Gewichtsverhaltnis der anionischen zu
den nichtionischen Tensiden von 10 zu 1 bis 1 zu 10, insbesondere 3 zu 1 bis 1 zu 5, besonders bevorzugt 1 zu 1 bis
1zu 3, aulerstbevorzugtvon 1zu 1,5bis 1 zu 2, wobei vorzugsweise die zuvor genannten anionischen und nichtionischen
Tenside, insbesondere die Sulfosuccinate, vor allem die Monoester, und die alkoxylierten C,_,,_Alkohole, miteinander
kombiniert werden.

[0020] In einer weiteren besonderen Ausfiihrungsform enthélt das Umhiillungsmaterial einen oder mehrere Lésungs-
vermittler und einen oder mehrere der genannten desodorierenden Wirkstoffe in einem Gewichtsverhaltnis von nicht
mehr als 14 zu 1, vorzugsweise von 10 zu 1 bis 1 zu 10, insbesondere 5 zu 1 bis 1 zu 5, besonders bevorzugt 2 zu 1
bis 1 zu 2, duRRerst bevorzugt von 1,5 zu 1 bis 1 zu 1,5, beispielsweise 1,3 zu 1,1,1zu 1,1 zu 1 oder 1 zu 1,1.

[0021] Das die Umhullungsschicht bildende Umhullungsmaterial enthalt einen oder mehrere Komplexbildner. Kom-
plexbildner, Ublicherweise auch Sequestriermittel genannt, sind Inhaltsstoffe, die Metallionen zu komplexieren und zu
inaktivieren vermogen, um ihre nachteiligen Wirkungen auf die Stabilitdt oder das Aussehen der Mittel zu verhindern.
Einerseits ist es dabei wichtig, die mit zahlreichen Inhaltsstoffen von Wasch- und Reinigungsmitteln inkompatiblen
Calcium- und Magnesiumionen der Wasserhérte zu komplexieren. Die Komplexierung der lonen von Schwermetallen
wie Eisen oder Kupfer verzégert andererseits die oxidative Zersetzung der fertigen Mittel. Geeignet sind beispielsweise
Aminotrimethylenphosphonséure, Beta-Alanindiessigsaure, Ethylendiamintetraessigsaure, Citronensdure, Cyclohexan-
diamintetraessigséure, Diethylentriaminpentamethylenphosphonséure, Etidronséure, Gluconséure, Glucuronsaure, Te-
trahydroxyethylethylendiamin, Tetrahydroxypropylethylendiamin, Nitrilotriessigséaure und Gemische aus diesen, wobei
die Sauren unter diesen auch in Form ihrer Alkali- und/oder Ammoniumsalze eingesetzt werden kdnnen. Bevorzugte
Komplexbildner sind tertiare Amine, insbesondere tertiare Alkanolamine (Aminoalkohole). Diese Verbindungen besitzen
sowohl Amino- als auch Hydroxy- und/oder Ethergruppen als funktionelle Gruppen. Besonders bevorzugte tertiare
Alkanolamine sind Triethanolamin und Tetra-(2-hydroxypropyl)ethylendiamin. Im Rahmen der vorliegenden Erfindung
besonders bevorzugte Kombinationen tertidrer Amine beziehungsweise tertidgrer Alkanolamine mit Zinkricinoleat und
einem oder mehreren ethoxylierten Fettalkoholen als nichtionische Lésungsvermittler sowie gegebenenfalls Losungs-
mittel sind in der deutschen Patentschrift DE 40 14 055 beschrieben, auf die in dieser Hinsicht Bezug genommen wird.
Das Umhullungsmaterial kann gewiinschtenfalls Komplexbildner in einer Menge von ublicherweise bis zu 20 Gew.-%,
vorzugsweise 0,1 bis 15 Gew.-%, insbesondere 0,5 bis 10 Gew.-% enthalten.

[0022] Eine weitere bevorzugte Komponente des Umhillungsmaterials ist ein Alkohol mit einem Schmelzpunkt im
Bereich von 45 °C bis 65 °C, der gewiinschtenfalls in Mengen bis zu 60 Gew.-% im die Umhullungsschicht bildenden
Umhillungsmaterial enthalten sein kann. Diese Alkoholkomponente ist vorzugsweise ein primérer linearer Alkohol mit
14 bis 22 C-Atomen oder ein Gemisch aus diesen. Zu den genannten Alkoholen gehéren inshesondere Myristylakohol,
Cetylalkohol, Stearylalkohol, Arachidylalkohol, Behenylalkohol und ein- bis dreifach ungesattigte Alkohole entsprechen-
der Kettenlange, wobei wesentlich ist, daR die genannte Alkoholkomponente des Uberzugssystems einen Schmelzpunkt
im Bereich von 45 °C bis 65 °C, insbesondere von 50 °C bis 60 °C aufweist, worunter hier die Temperatur verstanden
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werden soll, bei der beim Erwarmen 100 % der Alkoholkomponente in flissiger Form vorliegen. Bei Einsatz von Alko-
holgemischen sind auch solche brauchbar, welche geringe Anteile, normalerweise unter 15 Gew.-% bezogen auf Alko-
holgemisch, an bei Raumtemperatur flissigen Anteilen enthalten, solange das gesamte Alkoholgemisch bei Raumtem-
peratur fest erscheint und einen Erstarrungspunkt im Bereich von 45 °C bis 65 °C, insbesondere von 50 °C bis 60 °C
aufweist. Der Erstarrungspunkt ist die Temperatur, bei der beim Abkihlen auf eine Temperatur oberhalb des Schmelz-
punkts erwamten Materials eine Verfestigung eintritt. Er kann mit Hilfe eines rotierenden Thermometers nach dem
Verfahren der DIN ISO 2207 bestimmt werden. Auch der Einsatz von polymeren Diolen mit dem angebenen Schmelz-
beziehungsweise Erstarrungsverhalten ist moglich, wobei insbesondere Polyethylenglykole bevorzugt sind.

[0023] AuRerdem kann die Umhullungsschicht anorganisches Pigment enthalten. Zu den anorganischen Pigmenten,
mit denen eventuelle stérende Farbungen des Granulats Giberdeckt werden kénnen, gehéren beispielsweise Calcium-
carbonat, Titandioxid, welches in Rutil- oder Anatase-Kristallmodifikation vorliegen kann, Zinkoxid, Zinksulfid, Bleiweil3
(basisches Bleicarbonat), Bariumsulfat, Aluminiumhydroxid, Antimonoxid, Lithopone (Zinksulfid-Bariumsulfat), Kaolin,
Kreide und/oder Glimmer. Diese liegen in so feinteiliger Form vor, dal sie in einer Schmelze der Ubrigen Bestandteile
des Umhiillungsmaterials oder in Wasser dispergiert werden konnen. Ublicherweise liegt die mittlere TeilchengréRe
derartiger Pigmente im Bereich von 0,004 pm bis 50 wm. Insbesondere wenn im Rahmen der Herstellung der umhdiliten
Granulate das Pigment beziehungsweise das gesamte Umhiillungsmaterial in Form einer waf3rigen Dispersion eingesetzt
werden soll, ist es bevorzugt, dal? diese Dispersion Dispergiermittel fiir das Pigment enthalt. Derartige Dispergiermittel
kénnen anorganisch, beispielsweise Aluminiumoxid oder Siliziumoxid, welche auch als Pigmente dienen kénnen, oder
organisch, beispielsweise Alkalicarboxymethylcellulose, Diethylenglykol oder Dipropylenglykol, sein. Der Einsatz mit
Dispergiermitteln oberflachenmodifizierter Pigmente ist ebenfalls moglich. Vorzugsweise wird mit Al-, Si-, Zr- oder Polyol-
Verbindungen oberflachenmodifiziertes Titandioxidpigment, insbesondere in Rutilform, wie es beispielsweise unter den
Handelsnamen Kronos® 2132 (Fa. Kronos-Titan) oder Hombitan® R 522 (Sachtleben Chemie GmbH) vertrieben wird,
eingesetzt. Brauchbar sind auch die Tiona® RLL-, AG- bzw. VC-Typen der Fa. Solvay sowie die Bayertitan® RD-, R-
KB- und AZ-Typen der Fa. Bayer AG.

[0024] Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung von firr die Einarbeitung in teilchen-
formige Wasch- oder Reinigungsmittel geeignetem Granulat, das einen Wasch- und/oder Reinigungsmittelwirkstoff
enthalt und eine auRere Umhdillungsschicht aufweist, welches dadurch gekennzeichnet ist, da man auf das Granulat
ein Umhullungsmaterial als duRere Umhullungsschicht aufbringt, die Komplexbildner und ein mehrwertiges Metallsalz
einer unverzweigten oder verzweigten, ungeséattigten oder geséattigten, ein- oder mehrfach hydroxylierten Fettsdure mit
mindestens 12 Kohlenstoffatomen enthalt. Vorzugsweise betrégt der Anteil des genannten desodorierenden Wirkstoffs
im aufzubringenden Umhdillungsmaterial 0,05 Gew.-% bis 5 Gew.-%, insbesondere 0,3 Gew.-% bis 1 Gew.-%.

[0025] In einer bevorzugten Ausgestaltung des Herstellungsverfahrens fiir ein erfindungsgemafes Granulat wird das
Umhillungsmaterial als wafrige Dispersion, die gewilinschtenfalls bis zu 70 Gew.-%, vorzugsweise 40 Gew.-% bis 60
Gew.-% Wasser enthalt, in eine Wirbelschicht aus zu umhillendem Granulat eingebracht. Das tber die wafrige Disper-
sion zugefiihrte Wasser wird bei der gleichzeitig vorgenommenen oder einer anschlie3end erneut erforderlichen Trock-
nung wieder entfernt. In einer weiteren Ausgestaltung des erfindungsgemafen Herstellungsverfahrens wird das Um-
hillungsmaterial, gegebenenfalls unter Kiihlung, als erwarmte Flussigkeit auf das Granulat aufgebracht. AuRerdem ist
eine Kombinationdieser Vorgehensweisen, die darin besteht, einen Teil des Umhiillungsmaterials in Form einer wafirigen
Dispersion und einen zweiten Teil als Schmelze aufzubringen, mdglich. Vorzugsweise bringt man, bezogen auf fertiges
Granulat, 6 Gew.-% bis 15 Gew.-% des Umhullungsmaterials als duf3ere Umhullungsschicht auf das Granulat auf.
[0026] Beidem in dem zu umhillenden Granulat enthaltenen Wasch- und/oder Reinigungsmittelwirkstoff handelt es
sich insbesondere um einen solchen, der einen wahrnehmbaren Eigengeruch aufweist. Mit besonderem Vorteil kommt
die Umhillung mit dem genannten desodorierenden Wirkstoff zum Einsatz bei Granulaten, die Enzym und/oder Bleich-
aktivator enthalten.

[0027] Als Enzyme kommen in erster Linie die aus Mikroorganismen, wie Bakterien oder Pilzen, gewonnenen Pro-
teasen, Lipasen, Amylasen und/oder Cellulasen in Frage, wobei von Bacillus-Arten erzeugte Proteasen sowie ihre
Gemische mit Amylasen bevorzugt sind. Sie werden in bekannter Weise durch Fermentationsprozesse aus geeigneten
Mikroorganismen gewonnen, die zum Beispiel in den deutschen Offenlegungsschriften DE 19 40 488, DE 20 44 161,
DE 22 01 803 und DE 21 21 397, den US-amerikanischen Patentschriften US 3 632 957 und US 4 264 738, der
europaischen Patentanmeldung EP 006 638 sowie der internationalen Patentanmeldung WO 91/2792 beschrieben sind.
Enzyme sind in den erfindungsgemanR umhiullten Granulaten vorzugsweise in Mengen von 4 Gew.-% bis 20 Gew.-%
enthalten. Falls es sich bei dem erfindungsgeman umhdllten Enzymgranulat um eine proteasehaltige Formulierung
handelt, betragt die Proteaseaktivitat vorzugsweise 150 000 Proteaseeinheiten (PE, bestimmt nach der in Tenside 7
(1970), 125 beschriebenen Methode) bis 350 000 PE, insbesondere 160 000 PE bis 300 000 PE, pro Gramm Enzym-
granulat.

[0028] Eine bevorzugte Ausfuhrungsform der Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung eines fir die Einarbeitung
in partikelfdrmige Wasch- oder Reinigungsmittel geeigneten Enzymgranulates mit einer mittleren Korngréf3e im Bereich
von 0,4 mm bis 1,2 mm, insbesondere von 0,8 mm bis 1,2 mm, durch Extrudieren eines durch Vermischen einer
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gegebenenfalls zuvor durch Mikrofiltration von unléslichen Bestandteilen befreiten, aufkonzentrierten Fermentations-
briihe mit anorganischem und/oder organischem Trégermaterial als Zuschlagstoff entstandenen Enzym-Vorgemischs,
gegebenenfalls Sphéaronisierung des Extrudats in einem Rondiergerat, Trocknung und Aufbringen einer duf3eren Um-
hullungsschicht, wobei man in einer Wirbelschicht aus Extrudat eine &uf3ere Umhullungsschicht aufbringt, die ein mehr-
wertiges Metallsalz einer unverzweigten oder verzweigten, ungeséattigten oder gesattigten, ein- oder mehrfach hydro-
xylierten Fettsdure mit mindestens 16 Kohlenstoffatomen enthélt.

[0029] Als Tragermaterialien fur das Enzym sind im Prinzip alle organischen oder anorganischen pulverférmigen
Substanzen brauchbar, welche die zu granulierenden Enzyme nicht oder nur tolerierbar wenig zerstéren oder desakti-
vieren und unter Granulationsbedingungen stabil sind. Zu derartigen Substanzen gehéren beispielsweise Starke, Ge-
treidemehl, Cellulosepulver, Alkalialumosilikat, insbesondere Zeolith, Schichtsilikat, zum Beispiel Bentonit oder Smectit,
und wasserl6sliche anorganische oder organische Salze, zum Beispiel Alkalichlorid, Alkalisulfat, Alkalicarbonat oder
Alkaliacetat, wobei Natrium oder Kalium die bevorzugten Alkalimetalle sind. Bevorzugt wird ein TrAgermaterialgemisch
aus in Wasser quellfahiger Starke, Getreidemehl und gegebenenfalls Cellulosepulver sowie Alkalicarbonat eingesetzt.
Bei der in Wasser quellfahigen Stérke handelt es sich vorzugsweise um Maisstérke, Reisstérke, Kartoffelstarke oder
Gemische aus diesen, wobei der Einsatz von Maisstarke besonders bevorzugt ist. Quellfahige Starke ist in den erfin-
dungsgemafien Enzymgranulaten vorzugsweise in Mengen von 20 Gew.-% bis 50 Gew.-%, insbesondere von 25 Gew.-
% bis 45 Gew.-% enthalten. Dabei betragt die Summe der Mengen der quellfahigen Starke und des Mehls vorzugsweise
nicht Gber 80 Gew.-%, insbesondere 32 Gew.-% bis 65 Gew.-%. Bei dem Getreidemehl! handelt es sich insbesondere
um ein aus Weizen, Roggen, Gerste oder Hafer herstellbares Produkt oder um ein Gemisch dieser Mehle, wobei Voll-
kommehle bevorzugt sind. Unter einem Vollkornmehl wird dabei ein nicht voll ausgemahlenes Mehl verstanden, das
aus ganzen, ungeschalten Kérnern hergestellt worden ist oder zumindest Uberwiegend aus einem derartigen Produkt
besteht, wobei der Rest aus voll ausgemahlenem Mehl beziehungsweise Starke besteht. Vorzugsweise werden han-
delsubliche Weizenmehl-Qualitéaten, wie Type 450 oder Type 550, eingesetzt. Auch die Verwendung von Mehlprodukten
der zu vorgenannten quellféhigen Stéarken fuhrenden Getreidearten ist moglich, wenn darauf geachtet wird, dal? die
Mehle aus den ganzen Kdrnern hergestellt worden sind. Durch die Mehlkomponente des Zuschlagstoffgemisches wird
bekanntermalen eine wesentliche Geruchsreduzierung der Enzymzubereitung erreicht, welche die Geruchsverminde-
rung durch die Einarbeitung gleicher Mengen entsprechender Starkearten bei weitem tbertrifft.

[0030] Derartiges Getreidemehl ist in den erfindungsgeméaflen Enzymgranulaten vorzugsweise in Mengen von 10
Gew.-% bis 35 Gew.-%, insbesondere von 15 Gew.-% bis 25 Gew.-% enthalten. Die erfindungsgeméfien Enzymgranulate
koénnen als weitere Komponente des Tragermaterials vorzugsweise 1 Gew.-% bis 50 Gew.-%, vorzugsweise 5 Gew.-
% bis 25 Gew.-%, bezogen auf gesamtes Granulat, eines Granulierhilfsmittelsystems enthalten, das Alkali-Carboxyme-
thylcellulose mit Substitutionsgraden von 0,5 bis 1 und Polyethylenglykol und/oder Alkylpolyethoxylat enthalt. In diesem
Granulierhilfsmittelsystem sind vorzugsweise, jeweils bezogen auf fertiges Enzymgranulat, 0,5 Gew.-% bis 5 Gew.-%
Alkali-Carboxymethylcellulose mit Substitutionsgraden von 0,5 bis 1 und bis zu 3 Gew.-% Polyethylenglykol und/oder
Alkylpolyethoxylat enthalten, wobei besonders bevorzugt ist, wenn mindestens 0,5 Gew.-%, insbesondere 0,8 Gew.-%
bis 2 Gew.-% Polyethylenglykol mit einer mittleren Molmasse unter 1000 und/oder Alkylpolyethoxylat mit mindestens
30 Ethoxygruppen vorhandenist, falls mehr als 2 Gew.-% Alkali-Carboxymethylcellulose enthalten ist. Héher substituierte
Carboxymethylcellulose, mit Substitutionsgraden bis zu 3, ist in dem Granulierhilfsmittelsystem vorzugsweise nicht
enthalten. Gegebenenfalls kénnen als zusatzliche Bestandteile des Granulierhilfsmittelsystems auch weitere Cellulose-
oder Starkeether, wie Carboxymethylstarke, Methylcellulose, Hydroxyethylcellulose, Hydroxypropylcellulose sowie ent-
sprechende Cellulosemischether, Gelatine, Casein, Traganth, Maltodextrose, Saccharose, Invertzucker, Glukosesirup
oder andere in Wasser l8sliche beziehungsweise gut dispergierbare Oligomere oder Polymere natiirlichen oder synthe-
tischen Ursprungs verwendet werden. Brauchbare synthetische wasserlésliche Polymere sind Polyacrylate, Polyme-
thacrylate, Copolymere der Acrylsaure mit Maleinséaure oder vinylgruppenhaltige Verbindungen, ferner Polyvinylalkohol,
teilverseiftes Polyvinylacetat und Polyvinylpyrrolidon. Soweit es sich bei den vorgenannten Verbindungen um solche
mit freien Carboxylgruppen handelt, liegen sie normalerweise in Form ihrer Alkalisalze, insbesondere ihrer Natriumsalze
vor. Derartige zuséatzliche Granulierhilfsmittel kénnen in den erfindungsgeméafien Enzymgranulaten in Mengen bis zu
10 Gew.-%, insbesondere von 0,5 Gew.-% bis 8 Gew.-% enthalten sein. Hohermolekulare Polyethylenglykole, das heil3t
solche mit einem mittleren Molekulargewicht tiber 1000, sind zwar als synthetische wasserlosliche Polymere mit staub-
bindender Wirkung brauchbar, doch bewirken gerade die h6hermolekularen Polyethylenglykole eine unerwiinschte
Erh6éhung der bendtigten Granulatauflosezeit, so dafl} diese Substanzen in erfindungsgemaf zu umhillenden Enzym-
granulaten vorzugsweise vollig fehlen.

[0031] ZurHerstellung der Enzymgranulate geht man vorzugsweise von Fermentbriihen aus, die beispielsweise durch
Mikrofiltration von unldslichen Begleitstoffen befreit werden. Die Mikrofiltration wird dabei vorzugsweise als Querstrom-
Mikrofiltration unter Verwendung pordser Rohre mit Mikroporen grofer 0,1 wm, FlieRgeschwindigkeiten der Konzentrat-
I6sung von mehr als 2 m/s und einem Druckunterschied zur Permeatseite von unter 5 bar durchgefiihrt, wie beispielsweise
in der europaischen Patentanmeldung EP 200 032 beschrieben. AnschlieBend wird das Mikrofiltrationspermeat vor-
zugsweise durch Ultrafiltration, gegebenenfalls mit anschlieBender Vakuumeindampfung, aufkonzentriert. Die Aufkon-
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zentration kann dabei, wie in der internationalen Patentanmeldung WO 92/11347 beschrieben, so gefuhrt werden, daf
man nur zu relativ niedrigen Gehalten an Trockensubstanz von vorzugsweise 5 Gew.-% bis 50 Gew.-%, insbesondere
von 10 Gew.-% bis 40 Gew.-% gelangt. Das Konzentrat wird einem zweckmaRigerweise zuvor hergestellten trockenen,
pulverférmigen bis kérnigen Gemisch der oben beschriebenen Zuschlagstoffe zudosiert. Der Wassergehalt der Mischung
sollte so gewahlt werden, daR sie sich bei der Bearbeitung mit Riihr- und Schlagwerkzeugen in kérnige, bei Raumtem-
peratur nicht klebende Partikel tberfihren und bei Anwendung hdherer Driicke plastisch verformen und extrudieren
laRt. Das rieselfahige Vorgemisch wird im Prinzip bekannter Weise anschlieRend in einem Kneter sowie einem ange-
schlossenen Extruder zu einer plastischen, moglichst homogenen Masse verarbeitet, wobei als Folge der mechanischen
Bearbeitung sich die Masse auf Temperaturen zwischen 40 °C und 60 °C, inshesondere 45 °C bis 55 °C erwarmen
kann. Das den Extruder verlassende Gut wird durch eine Lochscheibe mit nachfolgendem Abschlagmesser gefiihrt und
dadurch zu zylinderférmigen Partikeln definierter Grol3e zerldeinert. Zweckmafigerweise betragt der Durchmesser der
Bohrungen in der Lochscheibe 0,7 mm bis 1,2 mm, vorzugsweise 0,8 mm bis 1,0 mm. Die in dieser Form vorliegenden
Partikel kénnen anschlieRend getrocknet und mit dem vorstehend beschriebenen Umhiillungsmaterial umhiillt werden.
Es hat sich jedoch als vorteilhaft erwiesen, die den Extruder und Zerhacker verlassenden zylindrischen Partikel vor dem
Umhullen zu sphéronisieren, das heif3t sie in geeigneten Vorrichtungen abzurunden und zu entgraten. Man verwendet
hierzu eine Vorrichtung, die aus einem zylindrischen Behélter mit stationaren, festen Seitenwanden und einer bodenseitig
drehbar gelagerten Reibplatte bestehen. Vorrichtungen dieser Art sind unter der Warenbezeichnung Marumerizer® in
der Technik verbreitet und beispielsweise in den deutschen Auslegeschriften DE 21 37 042 und DE 21 37 043 beschrie-
ben. AnschlieRend kénnen eventuell auftretende staubférmige Anteile mit einer Korngrof3e unter 0,1 mm, insbesondere
unter 0,4 mm sowie eventuelle Grobanteile mit einer Korngréf3e Giber 2 mm, insbesondere tber 1,6 mm durch Sieben
oder Windsichten entfernt und gegebenenfalls in den Herstellungsprozess zuriickgefuihrt werden. Nach der Sphéroni-
sierung werden die Kiigelchen kontinuierlich oder chargenweise, vorzugsweise unter Verwendung einer Wirbelschicht-
trockenanlage, bei Zulufttemperaturen von vorzugsweise 35 °C bis 50 °C und insbesondere bei einer Produkttemperatur
von nicht Uiber 42 °C bis zum gewtiinschten Restfeuchtegehalt von beispielsweise 4 Gew.-% bis 10 Gew.-%, insbesondere
5 Gew.-% bis 8 Gew.-%, bezogen auf gesamtes Granulat, getrocknet.

[0032] Weitere bevorzugte Wasch- oder Reinigungsmittelinhaltsstoffe, die in dem zu umhiillenden Granulat enthalten
sein kénnen, sind Bleichaktivatoren, vor allem aus den Stoffklassen der N- oder O-Acylverbindimgen, beispielsweise
mehrfach acylierte Alkylendiamine, insbesondere Tetraacetylethylendiamin, acylierte Glykolurile, insbesondere Tetra-
acetylglykoluril, N-acylierte Hydantoine, Hydrazide, Triazole, Hydrotriazine, Urazole, Diketopiperazine, Sulfurylamide
und Cyanurate, aulerdem Carbonséureanhydride, insbesondere Phthalsdureanhydrid, Carbonsaureester, insbeson-
dere Natrium-nonanoyloxy-benzolsulfonat, Natrium-isononanoyloxy-benzolsulfonat und acylierte Zuckerderivate, wie
Pentaacetylglukose. In diesem Zusammenhang besonders bevorzugte Wasch- oder Reinigungsmittelinhaltsstoffe sind
Bleichaktivatoren vom Typ der quaternisierten Aminoalkylnitrile der allgemeinen Formel (1),

Rl

|
R2N®-(CR'R%)-CN X© @

e

in der RY fur -H, -CHj3, einen C,_,,-Alkyl- oder -Alkenylrest, einen substituierten C,_,, Alkyl- oder -Alkenylrest mit
mindestens einem Substituenten aus der Gruppe -Cl, -Br, -OH, -NH,, -CN, einen Alkyl- oder Alkenylarylrest mit einer
C1.24-Alkylgruppe, oder flir einen substituierten Alkyl- oder Alkenylarylrest mit einer C;_,,-Alkylgruppe und mindestens
einem weiteren Substituenten am aromatischen Ring steht, R2 und R3 unabhangig voneinander ausgewahlt sind aus
-CH,-CN, -CHg, -CH,-CHjs, -CH,-CH,-CHj, -CH(CH3)-CHa,
-CH,-OH, -CH,-CH,-OH, -CH(OH)-CHg, -CH,-CH,-CH,-OH, -CH,-CH(OH)-CHg, -CH(OH)-CH,-CHj;, -(CH,CH,-O),H
mit n = 1, 2, 3, 4, 5 oder 6, R4 und R® unabhéngig voneinander eine voranstehend fiir R1, R2 oder R3 angegebene
Bedeutung haben und X ein ladungsausgleichendes Anion ist. Gegebenenfalls kdnnen die Reste R2 und R3 auch Teil
eines das N-Atom und gegebenenfalls weitere Heteroratome einschlieRenden Heterocyclusses, insbesondere eines
Morpholinrings, sein.
[0033] Die Herstellung von Verbindungen gemaR Formel | kann nach bekannten Verfahren oder in Anlehnung an
diese erfolgen, wie sie zum Beispiel in der européischen Patentanmeldung EP 0 464 880, der internationalen Paten-
tanmeldung WO 98/23719, von Abraham in Progr. Phys. Org. Chem. 11 (1974), S. 1ff, oder von Arnett in J. Am. Chem.
Soc. 102 (1980), S. 5892ff veroffentlicht worden sind. Bevorzugt sind Verbindungen gemaR Formel |, in denen R1, R2
und R3 gleich sind. Unter diesen sind solche Verbindungen besonders bevorzugt, in denen die genannten Reste Me-
thylgruppen bedeuten. Andererseits sind auch solche Verbindungen bevorzugt, bei denen mindestens 1 oder 2 der
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genannten Reste Methylgruppen sind und die anderen mehrere C-Atome aufweisen. Zu den Anionen X- gehdren ins-
besondere die Halogenide wie Chlorid, Fluorid, lodid und Bromid, Nitrat, Hydroxid, Phosphat, Hydrogenphosphat, Di-
hydrogenphosphat, Pyrophosphat, Metaphosphat, Hexafluorophosphat, Carbonat, Hydrogencarbonat, Sulfat, Hydro-
gensulfat, C,_»g-Alkylsulfat, C;_»o-Alkylsulfonat, gegebenenfalls C,_; 5 alkylsubstituiertes Arylsulfonat, Chlorat, Perchlorat
und/oder die Anionen von C,_,, Carbonsauren wie Formiat, Acetat, Laurat, Benzoat oder Citrat, allein oder in beliebigen
Mischungen. Bevorzugt sind Bleichaktivatoren gemaf Formel I, in denen X- Chlorid, Sulfat, Hydrogensulfat, Ethosulfat,
C1o18- C12/16- 0der Cq5/15-Alkylsulfat, Laurylsulfat, Dodecylbenzolsulfonat, Toluolsulfonat, Cumolsulfonat, Xylolsulfonat
oder Methosulfat oder Mischungen aus diesen ist. Unter Toluolsulfonat beziehungsweise Cumolsulfonat werden dabei
das Anion des ortho-, meta- oder para-Isomeren der Methylbenzolsulfonsaure beziehungsweise Isopropylbenzolsul-
fonsaure und beliebige Mischungen aus diesen verstanden. Para-1sopropylbenzolsulfonsdure ist besonders bevorzugt.
[0034] Die Bleichaktivatoren kdnnen vor dem erfindungswesentlichen Umhillungsschritt gewtinschtenfalls wie oben
fir Enzym beschrieben in granulare Form tberfuhrt werden, wobei an die Stelle der Fermenterbriihe eine herstellungs-
bedingt auftretende waRrige Zubereitung des Bleichaktivators tritt. Erfindungsgemaf umbhiilite Bleichaktivatorgranulate
besitzen einen Gehalt an Bleichaktivator von vorzugsweise mindestens 40 Gew.-% und insbesondere von 50 Gew.-%
bis 92 Gew.-%.

[0035] Eine nach dem erfindungsgemaRen Verfahren erhaltene Zubereitung besteht aus weitgehend abgerundeten,
gleichmafig umhdiliten und staubfreien Partikeln, die in der Regel ein Schittgewicht von etwa 500 bis 900 Gramm pro
Liter, insbesondere 650 bis 880 Gramm pro Liter aufweisen. Die erfindungsgemafen Granulate zeichnen sich durch
eine sehr hohe Lagerstabilitét, insbesondere bei Temperaturen uber Raumtemperatur und hoher Luftfeuchtigkeit, sowie
ein rasches Lésungsverhalten in der Waschflotte aus. Vorzugsweise setzen die erfindungsgemafien Granulate 100 %
der Aktivitat des in ihnen enthaltenen Wirkstoffs, insbesondere wenn dieser ein Enzym ist, innerhalb von 3 Minuten,
insbesondere innerhalb von 90 Sekunden bis 2 Minuten, in Wasser bei 25 °C frei.

[0036] Das erfindungsgeméale oder nach dem erfindungsgeméfen Verfahren hergestellte umhiilite Granulat wird
vorzugsweise zur Herstellung fester, insbesondere teilchenférmiger Wasch- oder Reinigungsmittel verwendet, die durch
einfaches Vermischen der Granulate mitin derartigen Mitteln Giblichen weiteren teilchenférmigen Komponenten erhalten
werden kdnnen. Fir die Einarbeitung in teilchenférmige Wasch-und Reinigungsmittel weist das Granulat vorzugsweise
mittlere KorngréfZen im Bereich von 0,8 mm bis 1,2 mm auf. Die erfindungsgemafen Granulate enthalten vorzugsweise
weniger als 2 Gew.-%, insbesondere hichstens 1,4 Gew.-% an Partikeln mit Korngrof3en aufRerhalb des Bereichs von
0,4 mm bis 1,6 mm. Gewunschtenfalls ist es auch mdglich, das erfindungsgeméfRe oder nach dem erfindungsgeméaRen
Verfahren hergestellte umhilite Granulat, gegebenenfalls zusammen mit weiteren Inhaltsstoffen solcher Mittel, formge-
bend zu verpressen und beispielsweise Wasch- und Reinigungsmittel in Tablettenform oder in der Form sonstiger
Formkdrper zu erzeugen.

Beispiele

Beispiel 1

[0037] Ein nach der Fermentation gewonnener Erntebrei mit 75 000 Proteaseeinheiten pro g (PE/g), wie in der inter-
nationalen Patentanmeldung WO 91/2792 beschrieben, wurde nach der Entfernung der Fermentationsrickstande durch
Dekantieren und Mikrofiltration in einer Ultrafiltrationsanlage aufkonzentriert. Nach der weiteren Aufkonzentrierung mit-
tels Vakuumeindampfung enthielt die waflrige Enzymsuspension 700 000 PE/g. Dieses Proteasekonzentrat wurde mit
Zuschlagstoffen (3,5 Gew.-% Saccharose, 4,5 Gew.-% Cellulose, 3 Gew.-% Carboxymethylcellulose mit Substitutions-
grad 0,65-0,75, 19 Gew.-% Weizenmehl, 35 Gew.-% Maisstéarke und 3 Gew.-% Polyethylenglykol, jeweils bezogen auf
entstehendes Gemisch) vermischt, homogenisiert und anschlie3end in einem Extruder mit Schneidevorrichtung in Gra-
nulate tberfuhrt. Der Lochdurchmesser der Lochplatte des Extruders betrug 0,9 mm. Das Verhaltnis von Lange zu Dicke
des Granulatkorns lag bei 1. Nach der Verrundung und Trocknung der Granulate wurden die Partikel mit Teilchengrof3e
kleiner 0,4 mm und gréRer 1,6 mm abgesiebt. Die Kornfraktion zwischen 0,4 mm und 1,6 mm wurde in einem Wirbel-
schicht-Spriihgranulator des Typs STREA-1 der Fa. Aeromatic in der Wirbelschicht gecoated. Wahrend des Coatens
wurden folgende Betriebsparameter eingestellt:

Zulufttemperatur: 85°C
Produkttemperatur: 36 °C
Ablufttemperatur: 33°C
Luftmenge: 90 m3/h

Durchsatzrate an Coatingssupension: 8 g/min

[0038] Die Coatingssuspension bestand aus 16 Gew.-% Titandioxid, 16 Gew.-% Polyethylenglykol (PEG 12000), 1,5
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Gew.-% einer Mischung aus 50 Gew.-Teilen Zinkricinoleat, 35 Gew.-Teilen 3fach ethoxyliertem Laurylalkohol und 15
Gew.-Teilen Tetra-(2-hydroxypropyl)-ethylendiamin (Tegosorb® conc 50), 0,5 Gew.-% Natriumcarboxymethylcellulose
und dem Rest auf 100 Gew.-% Wasser.

[0039] Die Coatingsuspension wurde bei den oben angegebenen Betriebsparametern auf das Enzymextrudat aufge-
spruht. Das Wasser der Coatingsuspension verdampfte und wurde mit der Abluft ausgetragen. Nach Aufspriihen von
etwa 285 g Coatingsuspension pro kg Enzymgranulat waren die Extrudate gleiclunaf3ig mit einer weil3en Farb- und
Schutzschicht umhullt. Im Vergleich zu einem ansonsten unveranderten Granulat, das durch Aufspriihen einer Coating-
suspension hergestellt wurde, dem die Zinkricinoleat enthaltende Mischung fehlte, war der Geruch deutlich geringer,
insbesondere fehlte die Zwiebelnote des Geruchs.

Beispiel 2:

[0040] Auf das wie in Beispiel 1 hergestellte Enzymextrudat wurde zunéchst eine Coatingssuspension, bestehend
aus Titandioxid, Polethylenglykol und Wasser, und anschlieRend die in Beispiel 1 genannte Mischung aus 50 Gew.-Teilen
Zinkricinoleat, 35 Gew.-Teilen 3fach ethoxyliertem Laurylalkohol und 15 Gew.-Teilen Tetra-(2-hydroxypropyl)-ethylen-
diamin jeweils in solchen Mengen aufgespuht, da sich in der Bruttozusammensetzung die Verhéltnisse von Beispiel
1 ergaben. Auch hierbei war der Geruch nach Aufspriihen des Zinkricinoleats deutlich geringer.

Patentanspriiche

1. Furdie Einarbeitung in teilchenférmige Wasch- oder Reinigungsmittel geeignetes Granulat, das einen Wasch- und/
oder Reinigungsinittelwirkstoff enthalt und eine aufiere Umhullungsschicht (Coating) aufweist, dadurch gekenn-
zeichnet, dal3 die ulRere Umhullungsschicht Komplexbildner und ein mehrwertiges Metallsalz einer unverzweigten
oder verzweigten, ungesattigten oder gesattigten, ein- oder mehrfach hydroxylierten Fettsdure mit mindestens 12.
Kohlenstoffatomen oder Mischungen aus diesen enthalt.

2. Granulat nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daR  die mehrwertigen Metalle aus den Ubergangsmetallen
und den Lanthanoiden ausgewéhlt werden und insbesondere die Ubergangsmetalle der Gruppen 1B, VIIB und
gegebenenfalls IB des Periodensystems sind.

3. Granulat nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dal? das mehrwertige Metall Cobalt, Nickel, Kupfer
oder Zink, insbesondere Zink, ist.

4. Granulat nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dal die Fettsaure Ricinolsdure ist.

5. Granulat nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dal  die Umhdllungsschicht mehrwertiges
Metallsalz einer unverzweigten oder verzweigten, ungeséattigten oder gesattigten, ein- oder mehrfach hydroxylierten
Fettsédure mit mindestens 12 Kohlenstoffatomen in einer Menge von 0,05 Gew.-% bis 5 Gew.-% enthélt.

6. Granulat nach einem der Anspriche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daR es mehrwertiges Metallsalz einer
unverzweigten oder verzweigten, ungesattigten oder gesattigten, ein- oder mehrfach hydroxylierten Fettsdure mit
mindestens 12 Kohlenstoffatomen in einer Menge von 0,02 Gew.-% bis 1 Gew.-%, insbesondere von 0,05 Gew.-
% bis 0,2 Gew.% enthalt.

7. Granulat nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dal  das die Umhillungsschicht bildende
Umhdillungsmaterial zur Solubilisierung des desodorierenden Wirkstoffs ein oder mehrere Losungsvermittler in Men-
gen von 0,05 Gew.-% bis 5 Gew.-%, insbesondere von 0,3 Gew.-% bis 1 Gew.-% enthalt.

8. Granulat nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, da? der Losungsvermittler ein mit Ethylenoxid (EO) und/
oder Propylenoxid (PO) alkoxylierter, unverzweigter oder verzweigter, gesattigter oder ungesattigter Cq_,,-Alkohol
mit einem mittleren Alkoxylierungsgrad bis zu 30 ist, insbesondere ein ethoxylierter C,_;5-Fettalkohol mit einem
mittleren Ethoxylierungsgrad von 1 bis 20, insbesondere von 2 bis 5.

9. Granulat nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, dal? der Losungsvermittler ein Alpha-Sulfofettsuresalz,
Acylglutamat, Monoglyceriddisulfat, ein Alkylether des Glycerindisulfats, ein Sulfosuccinamat, Sulfosuccinamid und/
oder Sulfosuccinat ist.
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Granulat nach einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, da? das die Umhillungsschicht bildende
Umhullungsmaterial bis zu 20 Gew.-%, insbesondere 0,1 bis 15 Gew.-%, Komplexbildner, insbesondere tertiéare
Alkanolamine, enthélt.

Granulat nach einem der Anspriiche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, daR das die Umhullungsschicht bildende
Umhdllungsmaterial zusatzlich anorganisches Pigment enthalt.

Granulat nach einem der Anspriiche 1 bis 11, dadurch gekennzeichnet, dal} es Enzym, insbesondere in Mengen
von 4 Gew.-% bis 20 Gew.-%, enthalt.

Granulat nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, daR das Enzym aus Mikroorganismen gewonnene Pro-
tease, Lipase, Amylase und/oder Cellulase ist.

Granulat nach einem der Anspriiche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, dal? es einen Gehalt an Bleichaktivator
von mindestens 40 Gew.-% und insbesondere von 50 Gew.-% bis 92 Gew.-% besitzt.

Granulat nach Anspruch 14, dadurch gekennzeichnet, dal3 es Bleichaktivator vom Typ der quaternisierten Ami-
noalkylnitrile der allgemeinen Formel (1),

Rl

I
RZN®-(CR'R®)-CN X0 ¢))

.

in der R fiir -H, -CHg, einen C,_,4-Alkyl- oder -Alkenylrest, einen substituierten C,_,, -Alkyl- oder -Alkenylrest mit
mindestens einem Substituenten aus der Gruppe -Cl, -Br,

-OH, -NH,, -CN, einen Alkyl- oder Alkenylarylrest mit einer C;_,,-Alkylgruppe, oder fir einen substituierten Alkyl-
oder Alkenylarylrest mit einer C,_,4-Alkylgruppe und mindestens einem weiteren Substituenten am aromatischen
Ring steht, R2 und R3 unabhangig voneinander ausgewahlt sind aus -CH,-CN, -CHj, -CH,-CHj, -CH,-CH,-CHj,
-CH(CH3)-CH3z, -CH,-OH, -CH,-CH,-OH, -CH(OH)-CHgz, -CH,-CH,-CH,-OH, -CH,-CH(OH)-CH;, -CH
(OH)-CH,-CHs, -(CH,CH,-0),H mitn =1, 2, 3, 4, 5 oder 6, R* und R5 unabhéngig voneinander eine voranstehend
fur R1, R2 oder R3 angegebene Bedeutung haben, gegebenenfalls Reste R2 und R3 auch Teil eines das N-Atom
und gegebenenfalls weitere Heteroratome einschlielenden Heterocyclusses, insbesondere eines Morpholinrings
sind und X ein ladungsausgleichendes Anion ist, enthélt.

Verfahren zur Herstellung von fur die Einarbeitung in teilchenfdrmige Wasch- oder Reinigungsmittel geeignetem
Granulat, das einen Wasch- und/oder Reinigungsmittelwirkstoff enthélt und eine &uf3ere Umhullungsschicht auf-
weist, dadurch gekennzeichnet, dal3 man auf das Granulat ein Umhllungsmaterial als &ul3ere Umhullungsschicht
aufbringt, das Komplexbildner und ein mehrwertiges Metallsalz einer unverzweigten oder verzweigten, ungesattigten
oder gesattigten, ein- oder mehrfach hydroxylierten Fettsaure mit mindestens 12 Kohlenstoffatomen enthélt.

Verfahren nach Anspruch 16, dadurch gekennzeichnet, da? man so viel des die Umhullungsschicht bildenden
Umhdillungsmaterials auf das Granulat aufbringt, da das entstehende umhiullte Granulat 0,02 Gew.-% bis 1 Gew.-
%, insbesondere 0,05 Gew.-% bis 0,15 Gew.-% an mehrwertigem Metallsalz einer unverzweigten oder verzweigten,
ungesattigten oder gesattigten, ein- oder mehrfach hydroxylierten Fettsaure mit mindestens 16 Kohlenstoffatomen
enthalt.

Verfahren nach Anspruch 16 oder 17, dadurch gekennzeichnet, daR der Anteil des mehrwertigen Metallsalzes
einer unverzweigten oder verzweigten, ungesattigten oder geséttigten, ein- oder mehrfach hydroxylierten Fettsaure
mit mindestens 12 Kohlenstoffatomen im aufzubringenden Umhillungsmaterial 0,05 Gew.-% bis 5 Gew.-%, insbe-
sondere 0,3 Gew.-% bis 1 Gew.-% betragt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 16 bis 18, dadurch gekennzeichnet, daR man das Umhillungsmaterial als
walrige Dispersion, die gewlnschtenfalls bis zu 70 Gew.-%, inshesondere 40 Gew.-% bis 60 Gew.-% Wasser
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enthdlt, in eine Wirbelschicht aus zu umhiillendem Granulat einbringt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 16 bis 19, dadurch gekennzeichnet, dafl das zu umhullende Granulat
Enzym und/oder Bleichaktivator enthalt.

Claims

10.

11.

12.

13.

14.

Granulate suitable for incorporation into particulate detergents or cleaning agents which comprises a detergent
and/or cleaning agent active ingredient and has an outer encapsulation layer (coating), characterized in that the
outer encapsulation layer comprises complexing agents and a polyvalent metal salt of an unbranched or branched,
unsaturated or saturated, mono- or polyhydroxylated fatty acid having at least 12 carbon atoms or mixtures thereof.

Granulate according to Claim 1, characterized in that the polyvalent metals are chosen from the transition metals
and the lanthanoids and in particular are the transition metals of groups IIB, VIIIB and in some cases IB of the
Periodic Table of the Elements.

Granulate according to Claim 1 or 2, characterized in that the polyvalent metal is cobalt, nickel, copper or zinc, in
particular zinc.

Granulate according to one of Claims 1 to 3, characterized in that the fatty acid is ricinoleic acid.

Granulate according to one of Claims 1 to 4, characterized in that the encapsulation layer comprises polyvalent
metal salt of an unbranched or branched, unsaturated or saturated, mono- or polyhydroxylated fatty acid having at
least 12 carbon atoms in an amount of from 0.05% by weight to 5% by weight.

Granulate accordingto one of Claims 1to 5, characterized in that it comprises polyvalent metal salt of an unbranched
or branched, unsaturated or saturated, mono- or polyhydroxylated fatty acid having at least 12 carbon atoms in an
amount of from 0.02% by weight to 1% by weight, in particular from 0.05% by weight to 0.2% by weight.

Granulate according to one of Claims 1 to 6, characterized in that the encapsulation material forming the encap-
sulation layer comprises, to solubilize the deodorizing active ingredient, one or more solubility promoters in amounts
of from 0.05% by weight to 5% by weight, in particular from 0.3% by weight to 1% by weight.

Granulate according to Claim 7, characterized in that the solubility promoter is an unbranched or branched,
saturated or unsaturated C,_,,-alcohol alkoxylated with ethylene oxide (EO) and/or propylene oxide (PO) and
having an average degree of alkoxylation up to 30, in particular an ethoxylated C,_,g-fatty alcohol with an average
degree of ethoxylation of from 1 to 20, in particular from 2 to 5.

Granulate according to Claim 7, characterized in that the solubility promoter is an a-sulpho fatty acid salt, acyl
glutamate, monoglyceride disulphate, an alkyl ether of glycerol disulphate, a sulphosuccinamate, sulphosuccinamide
and/or sulphosuccinate.

Granulate according to one of Claims 1 to 9,
characterized in that the encapsulation material forming the encapsulation layer comprises up to 20% by weight,

in particular 0.1 to 15% by weight, of complexing agents, in particular tertiary alkanolamines.

Granulate according to one of Claims 1 to 10, characterized in that the encapsulation material forming the encap-
sulation layer additionally comprises inorganic pigment.

Granulate according to one of Claims 1 to 11, characterized in that it comprises enzyme, in particular in amounts
of from 4% by weight to 20% by weight.

Granulate according to Claim 12, characterized in that the enzyme is protease, lipase, amylase and/or cellulase
obtained from microorganisms.

Granulate according to one of Claims 1 to 13, characterized in that it has a content of bleach activator of at least
40% by weight and in particular of from 50% by weight to 92% by weight.
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Granulate according to Claim 14, characterized in that it comprises bleach activator of the quaternized aminoalkyl-
nitrile type of the general formula (1),

RI

l _ .
RZN®-(CR'R)-CN X0 @

e

in which Rl is -H, -CHg, a C,_,4-alkyl or -alkenyl radical, a substituted C,_,,-alkyl or -alkenyl radical having at least
one substituent from the group -Cl, -Br, -OH, -NH,, -CN, an alkyl or alkenylaryl radical with a C,_,4-alkyl group, or
is a substituted alkyl or alkenylaryl radical with a C;_,,-alkyl group and at least one further substituent on the aromatic
ring, R2 and R3, independently of one another, are chosen from -CH,_CN, -CH3, -CH,-CH3, -CH,-CH,-CHg, -CH
(CHg) -CHj3, -CH,-OH, -CH,-CH,-OH, -CH(OH)-CHg, -CH,-CH,-CH,-OH, -CH,-CH (OH) -CHj, -CH(OH)-CH,-CHg,
- (CH,CH,-0) ,Hwhere n=1, 2, 3, 4, 5 or 6, R* and R®, independently of one another, have a meaning given above
for R, R2 or R3, in some cases radicals R2 and R3 are also part of a heterocycle which includes the N atom and
optionally further heteroatoms, in particular a morpholine ring, and X is a charge-balancing anion.

Process for the preparation of granulate suitable for incorporation into particulate detergents or cleaning agents
which comprises a detergent and/or cleaning agent active ingredient and has an outer encapsulation layer, char-
acterized in that an encapsulation material is applied to the granulate as outer encapsulation layer which comprises
complexing agents and a polyvalent metal salt of an unbranched or branched, unsaturated or saturated, mono- or
polyhydroxylated fatty acid having at least 12 carbon atoms.

Process according to Claim 16, characterized in that the amount of encapsulation material forming the encapsu-
lation layer applied to the granulate is such that the resulting encapsulated granulate comprises 0.02% by weight
to 1% by weight, in particular 0.05% by weight to 0.15% by weight, of polyvalent metal salt of an unbranched or
branched, unsaturated or saturated, mono- or polyhydroxylated fatty acid having at least 16 carbon atoms.

Process according to Claim 16 or 17, characterized in that the content of polyvalent metal salt of an unbranched
or branched, unsaturated or saturated, mono- or polyhydroxylated fatty acid having at least 12 carbon atoms in the
encapsulation material to be applied is 0.05% by weight to 5% by weight, in particular 0.3% by weight to 1% by weight.

Process according to one of Claims 16 to 18, characterized in that the encapsulation material is applied in the
form of an aqueous dispersion, which, if desired, comprises up to 70% by weight, in particular 40% by weight to
60% by weight, of water, in a fluidized bed of granulate to be encapsulated.

Process according to one of Claims 16 to 19, characterized in that the granulate to be encapsulated comprises
enzyme and/or bleach activator.

Revendications

Granulat approprié pour étre incorporé dans des produits particulaires de lavage ou de nettoyage, contenant une
substance active de lavage et/ou de nettoyage et présentant une couche d’enrobage externe (coating), caractérisé
en ce que la couche d’enrobage externe contient un complexant et un sel de métal & valences multiples d'un acide
gras saturé ou insaturé, linéaire ou ramifi€, une ou plusieurs fois hydroxylé, comprenant au moins 12 atomes de
carbone, ou un mélange de ces composés.

Granulat selon la revendication 1, caractérisé en ce que le métal a valences multiples est choisi parmi les métaux
de transition et les lanthanoides et en particulier, parmi les métaux de transition appartenant aux groupes IIB, VIIB

et éventuellement IB de la classification périodique des éléments.

Granulat selon la revendication 1 ou 2, caractérisé en ce que le métal & valences multiples est le cobalt, le nickel,
le cuivre ou le zinc, en particulier le zinc.
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Granulat selon I'une quelconque des revendications 1 a 3, caractérisé en ce que I'acide gras estI'acide ricinoléique.

Granulat selon I'une quelconque des revendications 1 & 4, caractérisé en ce que la couche d’enrobage contient
un sel de métal a valences multiples d’'un acide gras saturé ou insaturé, linéaire ou ramifié, une ou plusieurs fois
hydroxylé, comprenant au moins 12 atomes de carbone, dans une proportion de 0,05 % en poids a 5 % en poids.

Granulat selon 'une quelconque des revendications 1 a 5, caractérisé en ce qu’ il contient un sel de métal a
valences multiples d'un acide gras saturé ou insaturé, linéaire ou ramifié, une ou plusieurs fois hydroxylé, comprenant
au moins 12 atomes de carbone, dans une proportion de 0,02 % en poids a 1 % en poids, en particulier de 0,05 %
en poids a 0,2 % en poids.

Granulat selon I'une quelconque des revendications 1 & 6, caractérisé en ce que la substance d’enrobage cons-
tituant la couche d’enrobage contient, pour solubiliser la substance active désodorisante, un ou plusieurs agents
solubilisants dans une proportion de 0,05 % en poids a 5 % en poids, en particulier de 0,3 % en poids a 1 % en poids.

Granulat selon la revendication 7, caractérisé en ce que I'agent solubilisant est un alcool en C,_,, saturé ou
insaturé, linéaire ou ramifié, alcoxylé avec de I'oxyde d’éthyléne (EO) et/ou de I'oxyde de propylene (PO), ayant un
degré moyen d’alcoxylation allant jusqu'a 30, en particulier un alcool gras éthoxylé en C;.1g ayant un degré moyen
d’éthoxylation de 1 a 20, en particulier de 2 & 5.

Granulat selon la revendication 7, caractérisé en ce que le solubilisant est un sel d’acide gras alpha-sulfoné, un
glutamate d’acyle, un disulfate de monoglycéride, un alkyléther de disulfate de glycérol, un sulfosuccinamate, un
sulfosuccinamide et/ou un sulfosuccinate.

Granulat selon I'une quelconque des revendications 1 a 9, caractérisé en ce que la substance d’enrobage cons-
tituant la couche d’enrobage contient jusqu’a 20 % en poids, en particulier de 0,1 a 15 % en poids de complexant,
en particulier des alcanolamines tertiaires.

Granulat selon I'une quelconque des revendications 1 a 10, caractérisé en ce que la substance d’enrobage cons-
tituant la couche d’enrobage contient en outre un pigment inorganique.

Granulat selon I'une quelconque des revendications 1 & 11, caractérisé en ce qu’ il contient des enzymes, en
particulier dans une proportion de 4 % en poids a 20 % en poids.

Granulat selon larevendication 12, caractérisé ence que I'enzyme estune protéase, lipase, amylase et/ou cellulase
obtenue a partir de micro-organismes.

Granulat selon I'une quelconque des revendications 14 13, caractérisé encequ’ il présente une teneur en activateur
de blanchiment d’au moins 40 % en poids et en particulier de 50 % en poids & 92 % en poids.

Granulat selon la revendication 14, caractérisé en ce que I'activateur de blanchiment est de type aminoalkylnitrile
quaternisé de formule générale (1),

R1

I
Rz-lN‘*’-(CR“Rs)-CN Xt 1)
R®

dans laquelle R® représente -H, -CHs, un groupe alkyle ou alcényle en C,_,,, un groupe alkyle ou alcényle en C,_5,
portant au moins un substituant appartenant au groupe formé par -Cl, -Br, -OH, -NH,, -CN, un groupe alkyle ou
alcényle avec un groupe alkyle en C,_,4, ou un groupe alkyle ou alcénylaryle substitué avec un groupe alkyle en
C1.04, €t @u moins un autre substituant sur le noyau aromatique, R? et R3 sont choisis indépendamment I'un de
l'autre parmiles groupes -CH,-CN, -CH5, -CH,-CHj3, -CH,-CH,-CHg, -CH(CH3)-CHj3, -CH,-OH, -CH,-CH,-OH, -CH
(OH)-CHg, -CH,-CH,-CH,-OH, -CH,-CH(OH)-CHg, -CH(OH)-CH,-CH3, -(CH,CH,-O),Havecn=1, 2, 3, 4, 5 ou
6, R4 et R5 ayant, indépendamment I'un de I'autre, la signification indiquée plus haut pour R, R2 ou R3, éventuel-
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lement les groupes R2 et R3 pouvant faire partie d’'un hétérocycle comprenant 'atome N et éventuellement d’autres
hétéroratomes, en particulier un cycle morpholinique, et X est un anion équilibreur de charge.

Procédé de préparation d'un granulat approprié pour étre incorporé dans des produits particulaires de lavage ou
de nettoyage, contenant une substance active de lavage et/ou de nettoyage et présentant une couche d’enrobage
externe, caractérisé en ce que I'on applique sur le granulat, comme couche d’enrobage externe, une substance
d’enrobage qui contient un complexant et un sel de métal a valences multiples d’un acide gras saturé ou insaturé,
linéaire ou ramifié, une ou plusieurs fois hydroxylé, comprenant au moins 12 atomes de carbone.

Procédé selon la revendication 16, caractérisé en ce que I'on applique sur le granulat la substance formant la
couche d’enrobage en une quantité telle, que le granulat enrobé formé contienne de 0,02 % en poids a 1 % en
poids, en particulier de 0,05 % en poids a 0,15 % en poids de sel de métal a valences multiples d’'un acide gras
saturé ou insaturé, linéaire ou ramifi€, une ou plusieurs fois hydroxylé, comprenant au moins 16 atomes de carbone.

Procédé selon la revendication 16 ou 17, caractérisé en ce que la proportion de sel de métal a valences multiples
d’'un acide gras saturé ou insaturé, linéaire ou ramifié, une ou plusieurs fois hydroxylé, comprenant au moins 12
atomes de carbone dans la substance d’enrobage a appliquer, est de 0,05 % en poids a 5 % en poids, en particulier
de 0,3 % en poids a 1 % en poids.

Procédé selon I'une quelconque des revendications 16 a 18, caractérisé en ce que I'on introduit la substance
d’enrobage sous forme de dispersion aqueuse contenant, le cas échéant, jusqu’a 70 % en poids, en particulier de

40 % en poids a 60 % en poids d’eau, dans un lit fluidisé constitué par le granulat a enrober.

Procédé selon I'une quelconque des revendications 16 a 19, caractérisé en ce que le granulat a enrober contient
une enzyme et/ou un activateur de blanchiment.
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