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Wasch- und Reinigungsmittel.

@ Es wird ein Wasch- und Reinigungsmittel mit ver-

besserter Anti-Vergrauungs- und Anti-Aschewirkung
auf der Basis von waschaktiven Verbindungen und Phos-
phataufbausalzen beschrieben. Das Mittel enthélt 1-10
Gew. % einer calciumkomplexbildenden Verbindung aus
der Gruppe von organischen Phosphonsiuren und substi-
tuierten Polyacrylsduren mit einem pKCa-H' von § - 9,5
und deren Natrium-, Kalium- oder Amoniumsalzen.
Ebenfalls enthilt das Mittel 0,05 - 10 % eines Schutzkol-
loids aus der Gruppe: Polyvinylpyrrolidonen, Alkylpoly-
vinylpyrrolidonen, Polyvinylpyrrolidon/Vinylacetat- Co-
polymere, Casein, Caseinat und Gelatine.
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PATENTANSPRUCHE

1. Wasch- und Reinigungsmittel mit verbesserter Anti-
Vergrauungs- und Anti-Aschewirkung auf der Basis von
waschaktiven Verbindungen und Phosphataufbausalzen, da-
durch gekennzeichnet, dass das Waschmittel von 1—10
Gew.-%/, einer calciumkomplexbildenden Verbindung aus der
Gruppe von organischen Phosphonsiduren und substituierten
Polyacrylsduren mit einem pKca* + 5—9,5 und deren Na-
trium-, Kalium- oder Ammoniumsalzen, und von 0,05—10 %/
eines Schutzkolloids aus der Gruppe bestehend aus Poly-
vinylpyrrolidonen, Alkylpolyvinylpyrrolidonen, Polyvinyl-
pyrrolidon/Vinylacetat-Copolymere, Casein, Caseinat und
Gelatine enthdlt.

2. Wasch- und Reinigungsmittel gemiss Anspruch 1, da-
durch gekennzeichnet, dass die calciumkomplexbildende Ver-
bindung Athandiaminotetramethylenphosphonsdure oder de-
ren Natrium-, Kalium- oder Ammoniumsalz ist.

3. Wasch- und Reinigungsmittel gem#ss Anspruch 1, da-
durch gekennzeichnet, dass die calciumkomplexbildende
Verbindung Athanhydroxydiphosphonséure oder deren Na-
trium-, Kalium- oder Ammoniumsalz ist.

4. Wasch- und Reinigungsmittel gemiss Anspruch 1, da-
durch gekennzeichnet, dass die calciumkomplexbildende Ver-
bindung eine Poly-g-oxyacrylsdure oder deren Natrium-,
Kalium- oder Ammoniumsalz ist, mit einem Mindestmoleku-
largewicht von 261 und einem Verhiltnis von COOH:OH
von 1:2 bis 1:3.

5. Wasch- und Reinigungsmittel geméss Anspruch 4, da-
durch gekennzeichnet, dass das Verhiltnis COOH:OH 1:1
betrigt.

6. Wasch- und Reinigungsmittel gemiss Anspruch 1, da-
durch gekennzeichnet, dass die calciumkomplexbildende Ver-
bindung eine Mischung von Athandiaminotetramethylen-
phosphonséure und Poly-e-oxyacrylsdure in einem Verhilt-
nis von 1:5 bis 1:2 ist.

7. Wasch- und Reinigungsmittel geméss Anspriichen 1—6,
dadurch gekennzeichnet, dass das Schutzkolloid Gelatine ist.

8. Wasch- und Reinigungsmittel geméiss Anspriichen 1—6,
dadurch gekennzeichnet, dass das Schutzkolloid Polyvinyl-
pyrrolidon mit einem K-Wert zwischen 15 und 30 und einem
mittleren Molekulargewicht zwischen 10 000 und 40 000 ist.

9. Wasch- und Reinigungsmittel geméss Anspriichen 1—S8,
dadurch gekennzeichnet, dass die calciumkomplexbildende
Verbindung 2—6 Gew.-%/, und das Schutzkolloid 0,1—5
Gew.-9/ betrigt.

10. Wasch- und Reinigungsmittel geméss Anspriichen
1—9, dadurch gekennzeichnet, dass der Phosphataufbausalz-
gehalt 15—30 9/p betrégt.

Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf Wasch- und
Reinigungsmittel mit verbesserter Anti-Vergrauungs- und
Anti-Aschewirkung.

Bekanntlich spielen beim Waschen und Reinigen von
Textilmaterialien zwei Faktoren eine wichtige Rolle, nim-
lich die Entfernung des Schmutzes von den Textilmaterialien
und die Suspendierung des entfernten Schmutzes in der
Waschfliissigkeit. Hat ein Wasch- oder Reinigungsmittel eine
nicht ausreichende Schmutzsuspendierfihigkeit, dann setzt
sich der Schmutz aus der Waschfliissigkeit wieder auf die
Textilmaterialien ab, was beim wiederholten Waschen zu ei-
ner zunehmenden Vergrauung der Textilmaterialien fiihrt.
Der Schmutz besteht im allgemeinen aus einer Mischung von
organischem und anorganischem Material, welches letztere
durch Veraschung des beschmutzten Textilmaterials be-
stimmt wird. Der bei dieser Veraschung erhaltene Riickstand
wird im allgemeinen Asche genannt, welche Asche oft aus

[3%]

unldslichen Calciumsalzen besteht. Diese Calciumsalze kon-
nen beim Waschen durch die Hértebildner des verwendeten
Wassers gebildet werden, und konnen sich, wenn das Wasch-
oder Reinigungsmittel eine nicht ausreichende Schmutzsus-

5 pendierfdhigkeit hat, auf die Textilmaterialien absetzen und

80 zu einer nicht akzeptablen Inkrustration in den Textilma-

terialien fithren. Hierdurch wird den gewaschenen Textil-
materialien ein unangenehmer «Griff» verlichen.

Um den entfernten Schmutz in der Waschfliissigkeit sus-

10 pendiert zu halten, und die Bildung von unlslichen Cal-
ciumsalzen zu verringern, werden in der Waschmittelindu-
strie schon seit langem Geriiststoffe verwendet, unter denen
die kondensierten Phosphate, insbesondere Natriumtripoly-
phosphat wohl die am meisten verwendeten sind. In letzte-

15 Ter Zeit wurde auf den moglichen Beitrag der kondensierten
Phosphate zu der Eutrophierung von See- und Flusswissern
hingewiesen und es hat nicht an Vorschldgen gefehit, den
Gehalt an diesen kondensierten Phosphaten in Waschmitteln
durch teilweisen oder vollstindigen Ersatz dieser Phosphate

g9 durch andere komplexbildende Verbindungen zu verringern.

Eine Verringerung des Phosphatgehaltes fiihrt aber in
den meisten Féllen zu einer abnehmenden Schmutzsuspendier-
fahigkeit, welche Abnahme dann durch besondere Zusitze
wieder kompensiert werden muss.

Ein derartiges Zusatzmittel ist z. B. in der DT-OS
1945 702 beschrieben worden. Gemiss dieser Veroffentli-
chung bewirkt der Zusatz von Athylendiaminotetramethylen-
phosphonsiure oder von deren Salzen zu einem phosphat-
haltigen Waschmittel eine verbesserte Schmutzsuspendier-
fahigkeit, und wird dadurch die Schmutzwiederabscheidung
auf Textilmaterialien in den Wasserlosungen verhindert. Ein
anderer Vorschlag ist geméss der DT-OS 1 926 027, Wasch-
mitteln, die eine Mischung von Natriumtripolyphosphat
und Natriumnitrilotriacetat als Geriiststoffgerippe enthalten,
0,25—3 9/ eines Schmutztragemittels zuzugeben, das aus
einer Kombination eines Cellulose#dthers und eines Gelatine-
proteins besteht. Mit diesen Mitteln wird aber nicht immer
eine vollbefriedigende Verbesserung der Schmutzsuspendier-
fahigkeit erreicht, oder, mit anderen Worten, werden Ver-
grauung und Asche nicht geniigend verringert.

Es war daher die Aufgabe der vorliegenden Erfindung,
die Anti-Vergrauungs- und Anti-Aschewirkung von Wasch-
und Reinigungsmitteln, insbesondere von Wasch- und Reini-
gungsmitteln mit verringertem Phosphatgehalt, zu verbessern.
Als Losung dieser Aufgabe wurde gefunden, dass durch Ver-
45 wendung einer Kombination von bestimmten komplexbilden-

den Verbindungen und bestimmten organischen polymeren
Verbindungen in Wasch- und Reinigungsmitteln eine ver-
besserte Anti-Vergrauungs- und Anti-Aschewirkung erreicht
wird. Es hat sich gezeigt, dass diese Kombination eine Wir-

50 kung ausiibt, die nicht mit den Bestandteilen allein erreicht
werden kann,

Die im erfindungsgeméssen Mittel enthaltenen, bestimm-
ten komplexbildenden Verbindungen sind Ca* +-sequestrie-
rende organische Verbindungen aus der Gruppe von organi-

ss schen Phosphonsiuren und substituierten Polyacrylséuren.
Die meisten dieser Verbindungen haben eine Calcium-
komplexbindungskonstante im Gebiet von 5—9,5. Insbeson-
dere kommen folgende organische Phosphonsiuren in Be-
tracht: 1-Athan-hydroxy-1,1-diphosphonsaure, Nitrilotris-

6o methylenphosphonsiure und Athylendiaminotetramethylen-
phosphonsiure und deren Natrium-, Kalium- oder Ammo-
niumsalze,

Die in Betracht kommenden substituierten Polyacrylsiu-
ren sind Poly-a-oxyacrylsiuren mit einem Polymerisations-

¢5 8rad von mindestens 3. Das Verhiltnis COOH:OH in die-

sen Verbindungen liegt im allgemeinen zwischen 1:2 und 3:1,

wobei das Verhiltnis von 1:1 bevorzugt wird. Das Moleku-
largewicht ist vorzugsweise mindestens 261, und variiert im
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allgemeinen zwischen 800 und 30 000. Diese Poly-g-oxacryl-
sduren konnen ebenfalls in Form ihrer Natrium-, Kalium-
und Ammoniumsalze verwendet werden, und sie konnen auch
wihrend der Herstellung des Waschmittels durch Hydrolyse
der entsprechenden Lactone mit Aktivalkali gebildet werden.
Die oben genannten komplexbildenden Verbindungen kénnen
auch in Gemisch miteinander angewendet werden. Ein der-
artiges Gemisch ist z. B. Athylendiaminotetramethylenphos-
phonsiure und Na-Polyhydroxyacrylat. Die organischen
polymeren Verbindungen sind insbesondere bestimmte nicht- 19
ionogene Schutzkolloide wie Polyvinylpyrrolidon mit einem
K-Wert zwischen 15 und 30, und einem mittleren Molekular-
gewicht zwischen 10 000 und 40 000, und solche Polyvinyl-
pyrrolidone, welche teilweise alkyliert sind, z. B. (C4)- oder
(C1o)-alkylpolyvinylpyrrolidone, welche zu ca. 20 /g alkyliert 5
sind, sowie ionogene, insbesondere anionogene, Schutz-

kolloide. Zu letzterer Gruppe gehdren bestimmte protein-

artige Schutzkolloide, wie Gelatine und Casein, einschliess-

lich Caseinat sowie Copolymere von Polyvinylpyrrolidon mit
Vinylacetat mit einem bevorzugten K-Wert von 20—50 und ,,
einem mittleren Molekulargewicht zwischen 40 000 und

100 000. Vorzugsweise wird Gelatine, insbesondere kaltwas-
serlGsliche Gelatine, angewendet. Diese ionogenen Schutz-
kolloide k6nnen in reiner oder handelsiiblicher Form verwen-
det werden, wobei aber Produkten mit einem niedrigstmdgli-
chen Calciumgehalt der Vorzug gegeben wird. Diese poly-
meren Verbindungen konnen auch in Gemisch miteinander
gemiss der Erfindung angewendet werden.

Im allgemeinen werden die komplexbildenden Verbin-
dungen in dem Wasch- oder Reinigungsmittel in einer Menge
von 1—10 ¢/ verwendet. Je niedriger der Phosphatgehalt des
Wasch- und Reinigungsmittels, um so hoher der Gehalt an
komplexbildenden Verbindungen. Bei einem Gesamtphos-
phatgehalt von z. B. 20, 25 bzw. 30 9/, betréigt der Gehalt
an zu verwendenden Komplexbildnern vorzugsweise 4 bis
10 9/p, 3,7 9/p bzw. 2—5 9/¢. Die organischen polymeren Ver-
bindungen werden in einer Menge von 0,05—10 ¢/y, insbe-
sondere 0,1—35 9/, bezogen auf das Waschmittel, verwendet.

Das Gewichtsverhéltnis der komplexbildenden Verbin-
dung und der organischen polymeren Verbindung in der ge-
nannten Kombination ist im allgemeinen von 100:1 bis 1:2,
vorzugsweise 50:1 bis 2:1.

Diese Kombination wird in Wasch- und Reinigungsmit-
teln angewendet, welche gewGhnlich ein anionisches, ein nicht-
ionisches, synthetisches Reinigungsmittel oder eine Seife oder 45
Mischung hiervon enthalten, und welche dariiber hinaus die
normalen Zusatzstoffe bzw. Hilfsstoffe fiir Reinigungsmittel
aufweisen. Die genannten Seifen sind Alkalimetallsalze, z. B.
Natrium- oder Kaliumsalz, einer (C19—Csz4)-Fettsiure,

Die Reinigungsmittel enthalten im wesentlichen ein oder 50
mehrere, anionische, nicht-ionische, amphotere oder zwitter-
ionische, waschaktive Verbindungen oder Mischungen hier-
von und Aufbausalze.

Die synthetischen, waschaktiven Verbindungen, welche in
den erfindungsgeméssen Mitteln verwendet werden kénnen,
sind vorzugsweise anionische, waschaktive Verbindungen,
welche leicht erhiltlich und relativ billig sind, sowie Mischun-
gen hiervon. Diese Verbindungen sind iiblicherweise wasser-
16sliche Alkalimetallsalze von organischen Sulfaten und Sulfo-
naten, welche Alkylreste mit 8 bis 22 Kohlenstoffatomen
besitzen. Beispiele solcher synthetischen, anionischen, wasch-
aktiven Verbindungen sind Natrium- und Kaliumatkyl-
sulfate, insbesondere solche, welche durch Sulfatieren der
héheren (Cs—Cis-Alkohole, welche durch Reduktion der
Glyceride von Talg- oder Kokosnussol erhalten wurden, oder
der von Petroleum abstammenden, synthetischen Atkohole
erhalten wurden; Natrium- und Kaliumalkyl-(Cy—~Czo)-benzol-
sulfonate, insbesondere Natrium-linear-sek.-alkyl-(Ctv—Cis)-
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benzosulfonate; Natriumalkylglycerylithersulfate, insbeson-
dere solche Ather der hoheren Alkohole, welche von Talg-
oder Kokosnussdl abstammen und der synthetischen, von
Petroleum abstammenden Alkohole; Natriumkokosnussolfett-

5 siuremonoglyceridsulfate und -sulfonate; Natrium- und

Kaliumsalze von Schwefelsidureestern von hoheren-(Co—Cis)-
Fettalkohol-Alkylenoxidreaktionsprodukten, insbesondere mit
Athylenoxid, die Reaktionsprodukte von Fettsiuren wie Ko-
kosnussfettsduren, verestert mit Isithionsdure und mit
Natriumhydroxid neutralisiert; Natrium- und Kaliumsalze
von Fettsiureamiden von Methyltaurin; Alkanmonosulfonate
wie diejenigen, welche durch Umsetzung von alpha-
Olefinen-(Cs—Cgo) mit Natriumbisulfit und durch Umsetzung
von Paraffinen mit SOz und Clz oder Oz und anschliessende
Hydrolyse mit einer Base unter Bildung eines gemischten
Sulfonates erzeugt wurden; sowie Olefinsulfonate, wobei
dieser Ausdruck das Material umfassen soll, welches durch
Umsetzung von Olefinen, insbesondere alpha-Olefinen, mit
SOs und anschliessende Neutralisaton und Hydrolyse des
Reaktionsproduktes erhalten wurde.

Gegebenenfalls kénnen auch nicht-ionische, waschaktive
Verbindungen verwendet werden. Beispiele umfassen die Re-
aktionsprodukte von Alkylenoxiden, iiblicherweise Athylen-
oxid, mit Alkyl-(Ce—Ciz)-phenolen, im allgemeinen 5 bis
25 EO (EO = Athylenoxideinheit), d. h. bei denen 5 bis 25
Athylenoxideinheiten pro Molekiil vorliegen. Weitere Beispie-
le sind die Kondensationsprodukte von aliphatischen-(Cs bis
Cig)-Alkoholen und Fettsdureamiden mit Athylenoxid, im
allgemeinen 6 bis 30 EO-Einheiten, sowie durch Kondensa-
tion von Athylenoxid mit den Reaktionsprodukten von
Propylenoxid und Athylendiamin hergestellte Produkte. An-
dere nicht-ionische, waschaktive Verbindungen umfassen
langkettige, tertiire Aminoxide, langkettige, tertidre Phos-
phinoxide und Dialkylsulfoxide.

Mischungen von waschaktiven Verbindungen, z. B. ge-
mischte anionische und gemischte anionische und nicht-
ionische Verbindungen kdnnen in den Reinigungsmitteln
verwendet werden, insbesondere um ihnen gesteuerte, schwach
schiumende Eigenschaften zu erteilen. Dies ist insbesondere
bei Mitteln giinstig, die in Schaum nicht zulassenden, auto-
matischen Waschmaschinen verwendet werden sollen. Mi-
schungen von Aminoxiden und &dthoxylierten, nicht-ionischen
Verbindungen kdnnen ebenfalls vorteilhaft sein.

Viele geeignete waschaktive Verbindungen sind im Handel
erhiltlich und in der Literatur beschrieben, z. B. in «Surface
Active Agents and Detergents» von Schwartz, Perry und
Berch. :

Mengen von amphoteren oder zwitterionischen, wasch-
aktiven Verbindungen konnen ebenfalls in den erfindungs-
gemissen Mitteln verwendet werden, dies ist jedoch norma-
lerweise wegen ihrer relativ hohen Kosten nicht erwiinscht,
Falls irgendwelche amphoteren oder zwitterionischen, reini-
gungsmittelaktiven Verbindungen verwendet werden, erfolgt
dies im allgemeinen in kleinen Mengen in Zusammenset-
zungen, welche auf den h#ufiger verwendeten, anionischen
oder nicht-ionischen, waschaktiven Verbindungen aufgebaut
sind.

Die verwendete Menge der synthetischen, waschaktiven
Verbindung oder dieser Verbindungen liegt im allgemeinen in
Abhingigkeit von den gewlinschten Eigenschaften im Bereich
von 5 bis 50 Gew.-%/y, vorzugsweise 15 bis 30 Gew.-%/y, be-
zogen auf die Zusammensetzungen. Die Waschmittel kn-
nen weiter Aufbausalze enthalten. Das Gewichtsverhaltnis
der Aufbausalze zu den waschaktiven Verbindungen liegt
im allgemeinen im Bereich von 1:20 bis 20:1, vorzugsweise
1:3 bis 10:1, besonders bevorzugt 1:1 bis 5:1. Beispiele dieser
Aufbausalze sind Tetranatrium- und Tetrakaliumpyrophos-
phat, Pentanatrium- und Pentakaliumtripolyphosphat, Tri-
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natrium- und Trikaliumnitrilotriacetat, Atherpolycarboxylate
wie Natriumglykolat-Malonat, Zitrate, oxidierte Stirke- und
Cellulosederivate, insbesondere solche mit Dicarboxylresten,
Natriumalkenyl-(Cio—Czo-succinate, Natriumsulfofettsiu-
ren, Alkalimetallcarbonate und -orthophosphate und Poly-
elekirolytbuilder wie Natriumcopolyithylenmaleat. Die be-
vorzugten Aufbausalze sind die kondensierten Phosphate,
insbesondere Natriumtripolyphosphat, das teilweise durch
eines oder mehrere der oben genannten Aufbausalze ersetzt
sein kann. Insbesondere kommen Waschmittel in Frage, de-
ren Phosphatgehalt nicht zur vollstéindigen Komplexbildung
der Hértebildner des verwendeten Waschwassers ausreicht,
also Waschmittel mit einem verringerten Phosphatgehalt,

z. B. 15—309/,.

Andere konventionelle Materialien kénnen in den erfin-
dungsgemissen Mitteln vorliegen, z. B. zusitzliche Schmutz-
suspendiermittel, Hydrotrope, Korrosionsinhibitoren, Farb-
stoffe, Duftstoffe, Fiillstoffe, optische Aufheller, Enzyme,
Schaumverstirker, Schaumunterdriicker, Germicide, Anti-
anlaufmittel, kationische Reinigungsmittel, Textilweichma-
cher, Chlor freisetzende Mittel, Sauerstoff freisetzende
Bleichmittel wie Natriumperborat oder -percarbonat mit oder
ohne Perséurevorlduferverbindungen, Puffer und derglei-
chen, Der Rest der Mittel besteht aus Wasser z. B. im Bereich
von 5 bis 15 9/¢ in den pulverférmigen Mitteln.

Die erfindungsgemissen Wasch- und Reinigungsmittel
kénnen in einer beliebigen der iiblichen physikalischen For-
men fiir solche Mittel, wie Pulver, Perlen, Flocken, Riegel,
Tabletten, Nudeln, Fliissigkeiten, Pasten und dergleichen,
vorliegen. Die erfindungsgemissen Mittel konnen in konven-
tioneller Weise hergestellt und angewandt werden, z. B. im
Fall von pulverférmigen Reinigungsmittelzusammensetzun-
gen konnen sie durch das Sprithtrocknen wissriger Auf-
schlimmungen der Reinigungsmittelbestandteile oder durch
Trockenmischverfahren hergestellt werden.

Die Erfindung wird anhand nachstehender Beispiele wei-
ter erldutert. Die Versuche wurden unter folgenden Ver-
suchsbedingungen in einem Atlas-Launderometer durchge-
fiihrt:

Dosierung des Waschmittels: 6 g/1

b

1

20

4

=]

5

30

0

In den Beispielen sind die Prozente Gewichtsprozente.

Bei diesen Versuchen wurde ein Waschmittelgrundansatz
folgender Zusammensetzung verwendet: (Das Perborat wurde
dem Ansatz separat zugesetzt).

0%
Natriumalkylbenzolsulfonat 6
Nonylphenol, mit 10 Mol AO #thoxyliert 4
Na-Talgfettsdure Seife 2
Natriumtripolyphosphat 30
Natriumpyro- und -orthophosphat 8
Natriumsilikat 4
Natriumcarboxymethylzellulose 0,8
Natriumsulfat 2
Natriumperborat 30
Parfiim, optische Aufheller, Schaumregulator usw. 4,7
Wasser 8,5

Die angenommene Dosierung wurde auf ein theoretisches
Produkt mit 20 0/, statt 38 9/o Gesamtphosphat bezogen; da-

her wurden 0,7 X 6 X —%%g/l Pulverphosphat und 0,3 x

6 g/l Natriumperborat dosiert. Dies stellte den Grundansatz

25 mit 20 9/y Natriumtripolyphosphat dar; fiir die Versuche mit

25 9/o bzw. 30 9/ wurde nur ein Zusatz von 0,05 X 6 bzw.

0,1 X 6 g/l Natriumtripolyphosphat gegeben. Damit wurde
erreicht, dass alle Substanzen ausser dem Tripolyphosphat bei
allen Versuchen in der gleichen Menge vorhanden waren.

In Beispiel 1A wurde der Grundansatz aber mittels Ein-
zeleinwaagen hergestellt, in Beispiel 1B wurde der Grund-
ansatz als Sprithpulver erhalten.

Die Vergrauung wurde als Remissionsabfall (DR) mit
einem Elrephometer gemessen. Die Asche wurde durch Ver-

3 aschung und gravimetrische Titration bestimmt.

Beispiel 1

A. Verschiedene Kombinationen von Athylendiamino-

Flottenverhéltnis: 1:25 tvlohosoh D ® 2041 ex M d
. o tetramethylphosphonsédure (Dequest ex Monsanto un
Z}Vassc:'.' 23° DH Gelatine ex Merck) wurden in dem Grundsatz mit verschie-
ewebe: Krefelder Standard Testgewebe  gepc Natriumtripolyphosphatkonzentrationen auf Vergrau-
. EMPA 101 45 ung und Asche gepriift, und verglichen mit den Grundan-
Waschzeit: 35 Min. bis 95° C, sitzen ohne die Kombinationen oder mit nur einem der Be-
10 Min. bei 95° C standteile der Kombinationen. Folgende Ergebnisse wurden
Anzahl der Wischen: 10 erhalten:
Zusatz Grundansatz mit einem Natriumtripolyphosphatgehalt von:
159/ 209/,
0/p Dequest® 2041  — 5 — 5 — 5 — 5
9/ Gelatine — — 5 5 —_ — 5 5
Vergrauung (DR) 24,6 10,6 14,4 52| 204 11,2 18 3,8
Asche (in 9/g) 4,1 0,6 4,6 11| 53 0,2 52 0,1
25 /g 309/,
/o Dequest® 2041  — 5 — 5 — 5 — 5
%/p Gelatine — — 5 5 — — 5 5
Vergrauung (DR) 16,4 10,4 15,4 26| 8,6 13,8 6 3
Asche (in 9/p) 5,1 0,1 5.4 01| 22 0,1 2,9 0,1
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B. Bei Verwendung der Grundansitze, nicht durch Einzeleinwaagen hergestellt, wurden bei Variierung des De-
quest-Gehaltes bzw. Gelatinegehaltes, folgende Ergebisse erhalten:

Grundansatz mit einelfﬁ NaTPP-Gehalt V;)}l: T

S 20% | 250
/o Dequest® 2041 5 - 5 2 - 2 —_ 5 -5 2 R
“0/y Gelatine : 5 2 2 5 —_— 5 2 I R
Vergraumg (DR) 56 - 38 252 282 22 |36 ‘40 22 226 294
- Asche (in 9/} 0,2 : 0,2 4, 3*.' 42 1':5"'0 0,1 -~ 0"1 2,3 2,5 .51

C.Zum Verglelch wurde Belspxel 1A° mlt einer Kombmatxon ‘von' 5 ‘T/o Natnummtnlotnacetat (NTA) und 5 0/0 Ge]a-
tine wiederholt, wobei folgende Ergebnisse erhalten wurden:

et e s Grﬂndansatz mit NaTPP- Gehalt von:
15 % 20 °/o 25 0/0 309/
_ NTA , .5 5 R T
" Gelatine A 5. s
7 Vergrauung (DR) © 16,5 108 24 54
" Asche (in %) 42 . .04 . . 02 . .. .02 -
_ Bexspnelz
Beispiel 1B wurde wxederholt wobe1 d1e Mengen an Dequest® 2041 und Gelatine variiert wurden Folgende
Ergebnisse wurden erhalten, bei einem NaTPP-Gehalt von 20 bzw. 259%/¢.(a und b) B T U R
9/s Dequest 2041 - -5 - 5 R 5 4. 4 . 4 3 . Bl 2 2
o/yGelatine = -~ --5 2 0 1 705 2 1 05 2° -1 85 '5:-° 2

Vergrauung { 56 38 46 46 62 62 52166 26 16° 282 252
ax

Asche 02 02 02 02 09 05 07 27 31 24 42 43
Vergrauung . { 36 40 36 50 42 30 38 46 50 70. 226 222
‘ b

" Asche 01 01 02 01 01 01 02 03 05 06 .25 23 ..

Bei einem NaTPP-Gehalt von 30 ¢/ wurden folgende Ergebmsse erhalten:

ojoDequést2041 . — 05 05 05 . 1 1. . 1 2 2 3
.9/, Gelatine - = 0,25 05 . — 025 05 — 0,25 05
Vergrauung - 28,4 32,4 25,8 25,2 26,8 - 244 23,6 14,4 16,0 - - 96
Asche . 3:6 236 2’8 2>9 1a8 1:6 . 1,7 0,3 . 0,3 ORI 0,2
Belsplelér PR

Belsplel lB wurde wxederholt wobe1 verschledene Kombma’uonen von Poly-a-oxyacrylsaure (ex Knapsack,:mit emem’- -
COOH/OH-Verhiltnis von 1:1) ‘und” Gelatine gepriift wurden, bei NaTPP-Gehalten im Grundansatz von 20, 25 .
bzw. 30 O/o (a, b und c) .

—'-% Poly-a oxyacrylsaure 5 5 "3 T3 T, 5

0/ Gelatine — 2 — 2 — 0,5
Vetgrauung: .. i 264 0 72 234 158 - =
Asche : L9 .7 - 14 VAT I3 T — L —
11,4 .54 250 . 218 — —
2.b - ERE n N
1,1 14 . 735 38 —= el T
o 13,0 38 102 40 TO,G 62 EE R
o2 o1 v06 . 05 12 3 -

POOR QUALITY
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Beispiel 4

Kombinationen von Dequest 2041 oder Poly-q-oxyacrylséure mit Casein ex Merck wurden gemiss Beispiel 1B
gepriift. Folgende Vergrauungs- und Aschewerte wurden bestimmt:

20 %/p NaTPP
/o Dequest 2041 —_ —_ 4 4 — —
/g Poly-a-oxyacrylsdure =~ — — —_ — 5 5
0/p Casein 0,5 2 0,5 2 0,5 2
Vergrauung 404 39,0 14,0 6,6 13 12,8
Asche 4,7 4’5 0:7 0:9 1,8 1:9
25 0/ NaTPP 30 9/ NaTPP
0/o Dequest 2041 - — 3 3 _— = - - 2 2 —_—
o/ Poly-a-oxyacrylsiure = — —_ — — 4 4 — — — — 3 3
0/y Casein 0,5 2 0,5 2 0,5 2 0,5 2 0,5 2 0,5 2
Vergrauung 414 359 150 84 158 142 389 357 146 90 60 3,0
Asche 5,5 5,7 0,5 0a6 2,4 2)1 3,9 3,8 0,6 0,5 0,6 0,9
Beispiel 5 - gemissen Kombinationen etwa um einen Faktor 3 h6her war,
sowohl bei 20 9/, als 25 9/p Gesamtphosphatgehalt,
Ein Vergleich zwischen der Kombination: 4 ¢/ Dequest 30 . Beispiel 6
2041 und 0,5 %/ Gelatine und Kombinationen von 4 % Es wurden Mischungen von Dequest 2041 und Poly-g-
Dequest 2041 mit 0,5, 2 oder 5 /o von Gummi Arabicum, oxyacrylsiure oder Natriumpolyhydroxyacrylat mit Gela-
Traganth oder Agar Agar, gemiss Beispiel 1B ergab in tine oder Casein auf Vergraut}ng und Asche gepriift, wie in
allen Fillen, dass die Vergrauung der nicht-erfindungs- Beispiel 1B. Folgende Ergebnisse wurden erhalten:
20 ¢/o Gesamtphosphat
/o Dequest 2041 —_ — 1 2 2 1 1 1 2 1 15
9/0 Poly-a-oxyacrylsiure 5 5 5 4 3 — — — — —_ —
9/o Natrium Polyhydroxyacrylat
(ex Solvay; COOH 1:1) —_ — _— — —_— 5 4 5 5 6 4
/o Gelatine — 2 2 1 1 2 2 1 1 1 0,5
Vergrauung 264 72 50 58 74 76 18 26 20 16 22
Asche 19 15 12 1,0 1,8 08 22 02 01 01 01
Beispiel 7
25 %o Gesamtphosphat 5 Eine Kombination von 5 %/ bzw. 4 9/p Athanhydroxydi-
1 phosphonsiure (Turpinal SL ex Henkel) und 0,5 /o Gelatine
/o Dequest 2041 . 1 wurde gemiss Beispiel 1B gepriift. Die gemessenen Ver-
%/0 Poly-a-oxyacrylsiure 5 3 grauungen und Asche betrugen:
/o Gelatine 2 1 o
Vergrauung 4,0 4,6 64 59 Turpinal SL 49/, Turpinal SL
Asche 0,3 1,4 L5 Vergrauung Asche Vergrauung Asche
bei 20 9/p
" Gesamtphosphat 0,38 0,1 58 0,2
bei 25 ¢/,
30 9/o Gesamtphosphat Gesamtphosphat 16 02 42 01
bei 30 9/,
/o Dequest 2041 2 1,5 0,5 1
9/ Poly-a-oxyacrylsidure 1 1,5 3 2 Gesamtphosphat 38 0,5 40 0,1
9/ Gelatine 0,5 0,5 0,5 05% o
Vergrauun 5.4 6.6 52 4.6 Eine Kombination von 2,5 ¢/o Dequest 2041, 2,5 9/, Tur-
A ir & 0’3 0'3 0’ 1 0’ 5 pinal und 0,5 /s Gelatine ergab bei 20 9/o Gesamtphosphat
sche s > sy s

eine Vergrauung von 1,8 und eine Asche von 0,2.
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Beispiel 8

Die Priifung gemiss Beispiel 1B wurde wiederholt, jetzt aber bei einer Temperatur von 60° C. Folgende Ergebnisse
wurden erhalten: :

Gesamtphosphat

20% 25 % 309
0/ Dequest 2041 — 5 5 — 4 4 — 3 _ 3 —
0/ Polyhydroxyacrylat
(ex Solvay) — — —_ — —_ — 4 — 3 — —_
/o Gelatine —_ 2 0,5 —_— 2 0,5 2 2 2 0,5 —
Vergrauung 154 838 82 16,6 8,4 9,2 74 9,0 8,0 7.8 19,6
Asche 4,3 02 01 39 02 02 0,5 0,1 0,1 0,1 2,4
Beispiel 9 Beispiel 10

Die Versuche gemiss Beispiel 1B wurden wiederholt,
wobei als Schutzkolloid entweder PVP (Polyvinylpyrrolidon) 20
mit einem mittleren Molekulargewicht von 10 000, oder

PVP/VA (Polyvinylpyrrolidon/Vinylacetat-Copolymer; VP/
VA-Verhiltnis 50/50; K-Wert in 1 8/ Athanolldsung 2535,

Molekulargewicht ca. 40 000) verwendet wurde in einer
Menge von 0,1 bzw. 0,25 /o, zusammen mit 5 9/o Dequest

2041. Folgende Ergebnisse wurden erhalten:

Die Versuche wurden analog Beispiel 1B durchgefiihrt,

wobei aber eine Zusammensetzung mit 20,8 9/o NaTPP

6 X —=

25

11
20,8

verwendet wurde. Die Dosierung war berechnet iiber einen
Gesamt-Phosphat-Wert von 11 ¢/,, was also bedeutete, dass

X 0,7 g/l Phosphat + 6 X 0,3 g/l Natriumper-
borat at’lgewendet wurden.

Die hoheren Gesamt-Phosphat-Werte wurden durch se-

parate Zugabe von NaTPP, pyro- und ortho-Phosphat, ent-

Gesamtphosphat sprechend der NaTPP-Zersetzung erhalten. Das angewendete
. R 20 Sequestriermittel war Dequest 2041, und als Schutzkolloid
20/ 30% wurde Gelatine angewendet. Es wurden folgende Resultate
erhalten:
Dequest 2041 5 5
PVP 0,1 —
PVP/VA — 0,25 3
Vergrauung 0,6 0,9
Asche 0,4 0,4
Gesamt-Phosphat-Werte (%/¢)
11 14 17 20
Dequest 2041 (%/o) 15 7,5 10 7.5 7,5 7,5 7,5 5 5
Gelatine — 0,5 05 — 0,5 —_ 0,5 —_ 0,5
Vergrauung 49 3,8 0,8 12,7 1,2 2,5 0,5 3,8 2,4
Asche 01 01 01 01 01 01 01 02 02
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