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Erillisten, erittiin aktiivisten pesuvainerakeiden muodos-
taminen kiyttimdlld jatkuvaa neutralointijirjestelmdid

Tédmd keksintd koskee menetelmdi erillisten, erit-
t4din aktiivisten pesuainehiukkasten valmistamiseksi ja
td4lld menetelmdlld valmistettuja pesuainehiukkasia. Tar-
kemmin m&dritettynd témd menetelmd kdsittdd seuraavat vai-
heet:

(a) saatetaan alkyylirikki- ja/tai alkyylibentsee-
nisulfonihappo reagoimaan alkalimetallihydroksidiliuoksen
(vdhintddn noin 62 paino-% hydroksidia) jatkuvassa neutra-
lointijérjestelméssa;

(b) lisdtddn polyetyleeniglykolia, jonka moolimassa
on noin 4 000 - 50 000 ja/tai tiettyjd etoksyloituja
ionittomia pinta-aktiivisia aineita neutraloinnin aikana;

(c) muodostetaan pesuainehiukkasia.

Pesuaineteollisuudessa ollaan nykyisin kiinnostu-
neita konsentroiduista pesuainetuotteista. N&mi tuotteet
tarjoavat etuja Kuluttajalle, joka saa tuotteen, jota voi-
daan k3ytt8d pienempid mddrid ja joka on helpompi sdilyt-
tad, ja tuottajalle ja vdlikdsille, joiden kuljetus- ja
varastointikustannukset laskevat. Erdani suurena vaikeute-
na on kuitenkin léyt&4 halpa ja tehokas tapa valmistaa
erittdin aktiivinen pesuainehiukkanen sisdllytettdviksi
konsentroituun pesuainetuotteeseen. "Erittdin aktiivisel-
la" tarkoitetaan, ettd aktiivisen aineosan osuus on éuu—
rempi kuin noin 50 %.

Perinteinen menetelmé pesuainerakeiden valmistami-
seksi on suihkukuivaus. Pesuaineen aineosat, kuten pinta-
aktiivinen aine, pinta-aktiivisen aineen toimintaa tehos-
tava aine (builderi), silikaatit ja karbonaatit, sekoite-
taan tyypillisesti sekoituss#ilitssd lietteeksi, joka si-
s81td8 noin 35 - 50 % vettd. T&m8 liete jaetaan sitten
hienojakoiseksi suikukuivaustornissa, jolloin kosteuspi-
toisuus laskee pienemmiksi kuin noin 10 %. On mahdollista
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tiivistdd suihkukuivatut hiukkaset tiiviiksi pesuainera-
keiksi. Katso US-patenttijulkaisu 4 715 979 (Moore et
al.), joka on julkaistu 29.12.1987. Suihkukuivauksen k&y-
tbllé tiivistettyjen rakeiden valmistamiseksi on kuitenkin
joitakin haittapuolia. Suihkukuivaus kuluttaa paljon ener-
giaa, eivdtka tulokséna olevat rakeet ole tyypillisesti
kyllin tiiviitd ollakseen kayttokelpoisia konsentroidussa
pesuainetuotteessa. Suihkukuivausmenetelmissd kaytetaan
vleensd rajoitettua mdarsdd (alle 40 %) orgaanisia kompo-
nentteja, kuten pinta-aktiivista ainetta, ymparistd- ja
turvallisuussyista.

Erds tapa vdhintdan pesuainerakeiden suihkukuivauk-
sen vaatimaa energiaa on suihkukuivaustorniin sumutettavan
lietteen kosteuspitoisuuden alentaminen, ts. haihdutus-
kuormituksen vidhentdminen. Erddnd vaihtoehtoisena menetel-
mé&nd erittdin aktiivisen pesuainehiukkasen valmistamiseksi
on jatkuva neutralainti esimerkiksi jatkuvatoimisessa
neutralointipiirissd. Saatavana on jatkuvatoimisia neutra-
lointipiirej&, joihin voidaan lis&t& suhteellisen vidkevdi3
emdstd. Kiyttamdlld emédsliuvosta, joka sisdltdd noin 50 %
natriumhydroksidia, mahdollistetaan tuloksena olevan neut-
raloidun pinta-aktiivista ainetta sisdltdvdn tahnan kos-
teuspitoisuuden vdhentdmisen suunnilleen arvoon 16 %. Eméd-
std, jonka kiintoainepitoisuus on
suurempi kuin noin 50 %, ei ole kuitenkaan helppo lis#td
olemassa oleviin jatkuviin neutralointijdrjestelmiin, kos-
ka jarjestelmdt eivdt pysty luotettavasti mukautumaan
jaykkdliikkeisgiin pinta-aktiivista ainetta sis&ltidviin
tahnaan eikd jarjestelmid ole suunniteltu sopiviksi kor-
keille l&mp&dtiloille, joita tarvitaan vékevien emidsliuvos-
ten kdsittelyssd. T&hin mennessd ei ole ollut kiaytidnndl-
listd k&ayttd8 jatkuvaa neutralointijdrjestelméd tahnan
kosteuspitoisuuden alentamiseen suunnilleen arvon 12 %
alapuolelle, niin ettd tahnasta voidaan valmistaa erittidin
aktiivisia pesuainerakeita ilman kuivaamista.
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Seuraavissa julkaisuissa kuvataan tapoja vapaasti
valuvien erittdin aktiivisten hiukkasten valmistamiseksi
ilman kuivausta, kdyttamdlld pinta-aktiivista ainetta si-
siltidviad tahnaa ja jatkuvaa neutralointijérjestelmdi.

JP-patenttijulkaisuissa 61-118 500 (Hara et al.,
5.6.1986) esitetdidn menetelmd konsentroitujen pesuaine-
koostumusten valmistamiseksi, jolle on tunnusmerkillista
pesuainekoostumuksen materiaalien jatkuva vaivaaminen ja
ndiden materiaalien, jotka sis&dltdvat vdhintdsn 30 pai-
no-% pinta-aktiivista ainetta, sydttédminen ilmatiivistd
tyyppid olevaan vaivauslaitteeseen, jossa vallitsee sad-
delty paine 1 -~ 490 kPa.

JP-patenttijulkaisussa 60-072 999 (Satsusa et al.,
25.4,1985) esitetddn menetelmd voimakkaasti konsentroidun
pesujauheen valmistamiseksi, jossa sekoitetaan sulfonaat-
tia ja/tai sulfaattia natriumkarbonaatin ja veden Kkanssa
voimakkaasti leikkaavassa sekoittimessa, j&&hdytetdidn seos
lampdtilan 40 °C alapuolelle ja jauhetaan sitten yhdessd
zeoliittijauheen ja pesuaineen muiden komponenttien kans-
sa.

US-patenttijulkaisussa 4 515 707 (Brooks, 7.5.1985)
esitetddn vedetdn rasva-alkoholirikkihappo tai etoksyloitu
rasva-alkoholirikkihappo, joka neutraloidaan kuivalla nat-
riumkarbonaattijauheella jauhemaisen natriumtripolyfosfaa-
tin l&asndollessa voimakkaasti leikkaavassa sekoittimessa.
Kuiva, jauhemainen neutraloitu reaktiotuote varastoidaan,
kunnes sitd tarvitaan palamuodossa olevan pesuaineen val-
mistamiseen.

US-patenttijulkaisussa 4 162 994 (Kovalchuk,
31.7.1979) esitetdsn suihkukuivaamaton, builderii sis#lti-
vd pyykinpesukoostumus, joka késittd8 orgaanisen anionisen
pinta-aktiivisen aineen kalsiumsuolaa, jossa pinta-aktii-
vinen aine ei ole saippua, ionitonta etoksyloidusta alko-
holista muodostuvaa pinta-aktiivista ainetta, tietyn buil-
derin alkalimetallisuolaa ja mahdollisesti kalsiumkarbo-
naattia.
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EP-hakemusjulkaisussa 266 847 esitet#d@n orgaanista
happoa sisdltdvién, notkean, tahnamaisen pesuainekoostumuk-
sen valmistus, joka késittdd lineaarisen alkyylibentseeni-
sulfonihapon sekoittamisen natriumkarbonaatin kanssa,
seoksen neutraloinnin emdsliuoksella, jolloin syntyy tah-
namainen massa, ja sekoituksen aktiivisen orgaanisen hapon
ja tayteaineen kanssa. N&diden koostumusten viditetddn ole-
van kdyttokelpoisia sisdllytettédviksi useaan kertaan Kay-
tettdviin hankaustyynyihin, jotka on tarkoitettu kdytetta-
viksi kylpyhuoneissa jne. saippua- ja kalkkisaostumien
poistoon.

Polyetyleeniglykolin ja etoksyloitujen ionittomien
pinta-aktiivisten aineiden kayttorakeisissa pesuainekoos-
tumuksissa on alalla tunnettua. Esimerkiksi JP-patentti-
julkaisussa 61-231 099 (Sai et al., 15.10.1986) esitetdsn
konsentroituja jauhemaisia pesuaineita, jotka sisdltavat

(a) anionista pinta-aktiivista ainetta,

(b) polykarboksyylihappopolymeeris tai sen suolaa
ja

(c) polyetyleeniglykolia tiettyinad prosenttiosuuk-
sia ja tietyssd massasuhteessa.

Pesuaine sisdltdd noin 0 - 10 paino-% vesiliukoista neut-
raalia epdorgaanista suolaa.

JP-patenttijulkaisussa 62-263 299 (Nagai et al.,
16.11.1987) esitetddn menetelms rakeisen ionittoman pesu-
ainekoostumuksen valmistamiseksi vaivaamalla ja sekoitta-
malla ensin 20 - 50 paino-% ionitonta pinta-aktiivista
ainetta, jonka lé&mpdtila on korkeintaan 40 °C, ja 50 -
80 % zeoliitin ja kevyen natriumkarbonaatin seosta m&iri-
tyss8d suhteessa, mitd seuraa rakeistus.

US-patenttijulkaisussa 4 639 326 (Czempik et al.,
27.1.1987) esitetddn menetelmd ionitonta pinta-aktiivista
ainetta sisdltdvén jauhemaisen pesuainekoostumuksen val-
mistamiseksi, jossa menetelméssid suihkutetaan lis#4 ioni-
tonta pinta-aktiivista ainetta suihkukuivatulle perusjau-
heelle.
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US-patenttijulkaisussa 3 838 072 (Smith et al.,
24.9.1974) esitetddn hiukkasmaisia pesuainekoostumuksia,
jotka valmistetaan menetelmdlld, jossa suihkutetaan liik-
keesss olevien suihkukuivattujen perushiukkasten pinnoille
noin 2 - 20 paino-% pesuainekoostumuksesta ionitonta yh-
distettd pienini pisaroina.

Seuraavissa patenttijulkaisuissa kuvataan menetel-
mid ja/tai pinta-aktiivisia aineita sisdltdvid koostumuk-
sia, joissa kdytetdsdn viskositeetin muuntajia, kuten poly-
etyleeniglykolia ja etoksyloitua (E,y ) C,.,,—alkyylifeno-
lia.

US-patenttijulkaisussa 4 482 470 (Reuter et al.,
13.11.1984) esitetddn menetelmd anionisia pinta-aktiivisia
aineita sisdltdvien vesipohjaisten konsentraattien visko-
siteetin alentamiseksi lis&&mdlls pieni madrd polyglykoli-
eetteriryhmid sisdltévéd yhdistettd ja siten valmistettuja
vesipohjaisia konsentraatteja. Esimerkissd 5 kuvataan po-
lyetyleeniglykolin (moolimassa 2 000) lisd8mistd alkyyli-
bentseenisul fonaattitahnaan, jossa aktiivisten aineosien
osuus on 59 paino-%, viskositeetin muuttamiseksi. Anionis-
ta pinta-aktiivista ainetta sisdltdvédn vesipohjaisen kon-
sentraatin viskositeetti on korkeintaan 10 000 cP lampdti-
la-~alueella 50 - 90 °C. Viskositeetin muuntajaa lis&t&én
anioniseen pinta-aktiiviseen aineeseen noin 0,1 - 10 pai-
no-% konsentraatin madridstd. Viskositeetin muuntajina mai-
nitaan polyetyleeniglykoli, jonka moolimassa on noin 600 -
6 000, ja etoksyloitu (E,,_5) Cs.,~alkyyli.

US-patenttijulkaisussa 4 495 092 (Schmid et al.
(22.1.1985) esitetddn C,_,,~alkoholien tai yhden tai useam-
man hydroksyyliryhm#n ja 20 mol etyleenioksidia ja/tai
propyleenioksidia sis&ltdvien C, ,,-alkoholien lis#imista
vesipohjaisiih anionisiin teollisuudessa kdytettdviin pin-
ta-aktiivisiin aineisiin niiden juoksevuusominaisuuksien
parantamiseksi merkittdvdsti. Alkoholeja lis#t#dn ilmei-
sesti noin 1 -~ 15 paino-% pinta-aktiivisen aineen m#iris-
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ta, jolloin pinta-aktiivista ainetta sisdltdévdan konsent-
raatin viskositeetiksi tulee korkeintaan 10 000 mPas l&m-
potilassa 70 °C.

US-patenttijulkaisussa 4 532 076 (Schmid et al.,
30.7.1985) esitetddn vesipohjainen anionista pinta-aktii-
vista ainetta sisdltdvd konsentraatti, joka sisdltdd tiet-
tyjd moolimassaltaan alhaisia orgaanisia yhdisteitd visko-
siteetinsddtdjind, ja menetelmd8 hyvin jaykk#aliikkeisten
konsentraattien viskositeetin s#&telemiseksi. Viskositee-
tinsddtdjad valitaan seuraavien yhdisteiden joukosta:

(a) tietyt C, (-alkyylimonokarboksyylihapot,

(b) tietyt C, ,-alkyleenidikarboksyylihapot,

(c) nitrilotrietikkahappo ja sen suolat,

(d) tietyt eetterialkoholit,

(e) niiden seokset.

US-patenttijulkaisussa 4 675 128 (Linde et al.,
23.6.1987) esitetddn tiettyjd alkalimetallialkaanisulfo-
naatteja, joita kdytetdsn vesipohjaisten anionisia pinta-
aktiivisia aineita sisdltdvien konsentraattien viskositee-
tin s&d8telijoind. N&itd viskositeetinsddtdjid kaytetdin
ilmeisesti 0,5 - 10 paino-% pinta-aktiivisesta aineesta,
niin ettd Kkonsentraattien viskositeetti on Kkorkeintaan
10 000 mPas l&mpstilassa 40 °C.

US-patenttijulkaisussa 4 772 426 (Koch et al.,
20.9.1987) esitetddn esterisulfonaattia sis8ltévi neste-
mdinen pinta-aktiivista ainetta sis#ltidvd Kkonsentraatti,
joka sissaltaa

(a) noin 50 - 70 % yhtd tai useampaa pinta-aktii-
vista ainetta, jona kdytetd#n (i) C,,- ja/tai C,,-rasvahap-
pojen ja alkyyliryhméssd&n 1 - 8 hiiliatomia sisdltavien
alkoholien a-sulfonoitujen rasvahappoalkyyliestereiden
alkalimetallisuoloja ja lineaarisia alifaattisia rasva-
alkoholipolyglykolieettereitd, jotka sisdltavat 10 - 20
hiiliatomia alkoholin alkyyliryhmdss& ja 3 - 15 etoksyyli-
ryhm8d molekyyli& kohden, jolloin mainittujen pinta-aktii-
visten komponenttien (i) ja (ii) suhde on 1:0,3 - 1:3,
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(b) noin 10 - 30 paino-% yht& tai useampaa tyydyt-
tynyttd ja/tai tyydyttym&téntd lineaarista alifaattista
Cg_,,-karboksyylihappoa ja

(c) 0 - noin 10 paino-% vetta.

Missddn edelld mainituista julkaisuista ei esitetd
téamidn hakemuksen mukaista menetelmdsd erillisten, erittdin
aktiivisten pesuainehiukkasten valmistamiseksi erittdin
aktiivisesta tahnasta, joka valmistetaan saattamalla al-
kyylirikki- ja/tail alkyylibentseenisulfonihappo reagoimaan
vidkevdn emdksen kanssa jatkuvassa
neutralointijarjestelmdssd, jossa lisdtdan polyetyleeni-
glykolia ja/tai tiettyj& etoksyloituja ionittomia pinta-
aktiivigia aineita madridtyssid suhteessa neutraloinnin ai-
kana.

Tdmd Kkeksintd koskee menetelmdid erittdin aktiivis-
ten pesuainehiukkasten valmistamiseksi, joka k#sittdd seu-
raavat vaiheet:

(a) saatetaan C,, ,y,~alkyylirikkihappo tai C,,;,-al-
kyylibentseenisulfonihappo tai niiden seos reagoimaan jat-
kuvassa neutralointijédrjestelmdssd alkalimetallihydroksi-
din kanssa, joka sisdlt&dd korkeintaan noin 62 paino-% hyd-
roksidia, jolloin saadaan neutraloitu tuote, joka sisdltdid
korkeintaan noin 12 paino-% vettd;

(b) lis&tid8n mainittuun jatkuvaan neutralointijér-
Jestelmddn mainitun neutraloidun tuotteen muodostamisen
aikana polyetyleeniglykolia, jonka moolimassa on noin
4 000 - 50 000; etoksyloitua ionitonta pinta~aktiivista
ainetta, jonka kaava on R(OC,H,),0OH, jossa R on C,,_,,-alkyy-
liryhmd tai Cg  s-alkyylifenoliryhmd ja n on noin 9 - 80, ja
jonka sulamispiste on vdhintd3n noin 48,9 °C tai niiden
seosta; jolloin vaiheessa (b) lisdtt&vén lisdaineen massa-
suhde vaiheessa (a) saatavaan tuotteeseen on noin 1:5 -
1:20; ja

(c) muodostetaan pesuainehiukkasia.

Téma keksintd koskee menetelmdid lujien, erittdin
aktiivisten pesuainehiukkasten valmistamiseksi. Termilla
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"erittdin aktiivinen" tarkoitetaan, ettd aktiivisen aine-~
osan osuus on suurempi kuin noin 50 %. Tamdn menetelmin
vaiheet ovat seuraavat.

I. Hapon ja emdksen lisddminen

Tdmdn menetelmdn ensimmé@inen vaihe on C,, ,,-alkyyli-
rikkihapon tai C,,.,,-alkyylibentseenisulfonihapon tai nii-
den seoksen neutralointi jatkuvassa neutralointijérjestel-
méssd alkalimetallihydroksidiliuoksella, joka sis8ltdi va-
hintddn noin 62 paino-% hydroksidia, jolloin saadaan neut-
raloitu tuote, joka sisdltdd korkeintaan noin 12 paino-%
vetta.

Ciz1s-a8lkyylirikkihappo ja C,,_;s,~alkyylibentseenisul-
fonihappo voidaan valmistaa mill& tahansa sulfatointi/sul-
fonointimenetelmdlld, mutta on edullista tehdd sulfonointi
S0;:11la ilmassa kalvoreaktorissa. Katso A.S. Davidson & B.
Milwidsky, Synthetic Detergents, 7. p., John Wiley & Sons,
Inc. 1987, s. 151 - 168.

Cis.1s—alkyylirikkihappo ja sen seokset lineaarisen
Cio-1s~alkyylibentseenisulfonihapon kanssa ovat edullisia
kdytettdviksi tdssd yhteydessd. Ndiden kahden seokset ovat
edullisimpia, koska seoksesta valmistetusta tahnasta muo-
dostetut pesuainehiukkaset dispergoituvat paremmin. N&mi
kaksi happoa voidaan lis&td erillisind virtoina jatkuvaan
neutralointijérjestelmddn tai sekoittaa ennen lisdamisti.
Vaihtoehtoisesti voidaan kummastakin erillisestd haposta
valmistetut tahnat sekoittaa neutraloinnin jadlkeen.

Tdmé&n menetelmdn yhteydessid on edullista, ettd nat-
rium-C,, ;s~alkyylisulfaatin ja lineaarisen natrium-C,, .-
alkyylibentseenisulfonaatin 1lopullinen suhde on 75:25 -
96:4, edullisesti 80:20 - 95:5.

Natrium-C,, s~alkyylisulfaatin ja lineaarisen nat-
rium-C,, ,;~alkyylibentseenisulfonaatin seos suhteessa 88:12
on edullisin, koska neutraloitu tahna ei ole hyvaksytta-
vissd olevaa tahmeampaa ja samalla tahnasta muodostetut
hiukkaset ovat dispergoitavissa veteen, jonka l&mpdtila on
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15,5 °C. Noin 100-%:isesta (epdpuhtaudet mukaan luettuina)
alkyylirikkihaposta valmistettu tahna ei sen sijaan ole
kovin hyvin dispergoitavissa viileddn (15,5 °C) veteen
huolimatta toivottavasta konsistenssistaan. Pelkédstd al-
kyylibentseenisulfonihaposta valmistettu tahna on pehmeé&d
ja tahmeaa, ja siitd on siksi vaikea muodostaa tarttumat-
tomia, erillistd pinta-aktiivista ainetta sis8lt8vid hiuk-
kasia.

Cisis—alkyylirikkihappo on edullisempi Kkuin C,, .-
alkyylirikkihappo kdytettdvidksi tdmin menetelmdn vaiheessa
(a). C,41s-alkyylirikkihappo on edullisin.

Lineaarinen C,, ,,~alkyylibentseenisulfonihappo on
edullisempi Kkuin C,y,,~alkyylibentseenisulfonihappo. Li-
neaarinen C,,,;~alkyylibentseenisulfonihappo on edullisin
tédss8 yhteydessid k#ytett#viaksi.

Alkalimetallihydroksidi, jota k&éytet&dn valheessa
(a) alkyylirikkihapon ja/tai alkyylibentseenisulfonihapon
neutralointiin, sisdltdd vdhintdsn noin 62 paino-%, edul-
lisesti v&hintd8n noin 68 paino-% hydroksidia. t&md hyvin
vidkevd emdsliuvos sulaa korkeassa ldmpotilassa, joten emék-
sensydttdjdrjestelméd tulee pitdd huolellisesti tarvitta-
vassa lampdtilassa "kylmien pisteiden" valttamiseksi.
"Kylmd piste"” on mikd tahansa piste sydttdjédrjestelméssai,
pumpuissa, annostelujidrjestelmissd, putkissa tai venttii-
leissd, jossa jérjestelmdn lampédtila on laskenut emdksen
sulamispisteen alapuoclelle (esimerkiksi 68,3 °C 70-%:isel-
la emdsliuoksella). Tdllainen "kylmd piste" voi aiheuttaa
emdksen kiteytymisen ja sydttoéjarjestelmidn tukkeutumisen.
"Kylm&t pisteet" vdltetddn tyypillisesti Kuumavesivaipoil-
la, s&hkoiselld seurannalla ja s8hk®lld kuumennettavilla
koteloilla.

Natriumhydroksidiliuos, jonka kiintoainepitoisuus
on edullisesti 70 %, on edullinen alkalimetallihydroksidi.

Hapon ja emdksen muodostama neutraloitu tuote on
sulan tahnan muodossa. Kun k&dytet&in emidsliuvosta, joka
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sisdltds noin 62 % aktiivista ainetta, sula tahna sisaltii
tavallisesti noin 12 paino-% vettd. Kun kdytetddn 70-%:is-
ta emasliuosta, sula tahna sisdltdd tavallisesti noin B -
10 paino-% vettd. Edullisimmin alkalimetallihydroksidi-
liuos sis8ltds noin 70 % hydroksidia ja sulan tahnan vesi-
pitoisuus on 8 - 10 paino-%.

Alkalimetallihydroksidia on edullisesti l&snd hie-
man ylimddrin hapon neutraloimiseen tarvittavaan stoikio-
metriseen m#driddn ndhden. Jos alkalisuusreservi (ylimda-
rdinen emds) ylittdd neutralointijédrjestelméssd suunnil-
leen arvon 1,5 % M,0:ta (jossa M on metalli), tahna on vai-
keaa kierr&attdd jatkuvan neutralointijérjestelmin lapi
korkean viskositeettinsa wvuoksi. Jos emdsylimddrd laskee
suunnilleen arvon 0,1 % alapuolelle, alkyylitahna ei ehkd
ole pitk&aikaisesti stabiili hydrolyysin vuoksi. Siksi on
edullista, ettsd em@sylimddrd, joka voidaan mitata titraa-
malla hapolla, on neutralointijiirjestelmisssd olevassa su-
lassa tahnassa noin 0,1 - 1,5 %, edullisemmin noin 0,2 -
1,0 % ja edullisimmin noin 0,3 - 0,7 %.

Happo ja emds lisdtdsn jatkuvaan neutralointijir-
jestelmddn erikseen, edullisesti suurilla leikkausvoimilla
toimivaan sekoittimeen, niin ettd ne sekoittuvat yhteen
mahdollisimman nopeasti.

Jatkuvan neutralointikierron ollessa kyseessd aine-
osat tulevat yleensd jdrjestelmi&dn pumpun (tyypillisesti
keskipakopumpun) kautta, joka kierrittdd materiaalia kier-
rossa olevan lammonvaihtimen kautta, ja takaisin pumppuun,
johon uudet materiaalit sydtetéiin. Jirjestelmissi oleva
materiaalil kiert#d jatkuvasti ja siit#d poistuu yhtd paljon
tuotetta kuin siihen sydtet8dn materiaalia. Tuote poistuu
sadtdventtiilin kautta, joka on tavallisesti pumpun j&l-
Jessd. Jatkuvan neutralointikierron kierrityssuhde on noin
1:1 - 50:1. Neutralointireaktion yhteydessi vallitsevaa
lampdtilaa voidaan s&4td4 tietyssd miidrin sddtelemdlls
lamménvaihtimessa tapahtuvan jdshdytyksen m&&rsds. "Lapi



10

15

20

25

30

35

11

kulkevan aineen md&drdd" voidaan s&ditd33 vaihtelemalla syd-
tettédvin hapon ja emdksen madrai.

Jatkuvaa neutralointikiertoa tulisi muuntaa seuraa-
vasti tdmdn menetelmdn toteuttamiseksi.

(1) eristetdédn kierto;

(2) vaihdetaan keskipakopumppu syrjaytyspumpuksi,
joka pystyy paremmin kdsittelemddn hyvin jdykkaliikkeista
materiaalia;

(3) asennetaan emdksensydttdjdrjestelmd, jolla voi-
daan kdsitellid vikevidd emisliuosta (enemmién kuin noin 50 %
kiintoainetta);

(4) sydtetddn materiaalit linjaan asennetun voimak-
kaasti leikkaavan sekoittimen kautta:;

(5) asennetaan annostelujdrjestelmd@8 polyetyleeni-
glykolia ja/tai etoksyloitua ionitonta pinta-aktiivista
ainetta varten, edullisesti voimakkaasti leikkaavan se-
koittimen jalkeen kiertosuunnassa; ja

(6) sijoitetaan tulevan happo- ja emdsvirrat voi-
makkaasti leikkaavassa sekoittimessa siten, ettd tapahtuu
mahdollisimman tehokas sekoittuminen.

(7) Kierrossa vallitsevan ldmpodtilan tulisi olla
riittdvdn korkea tahnan mahdollisimman alhaisen viskosi-
teetin yllapitamiseksi, jotta taataan riittdvd kierrdtys
ja sekoitus. Kierrossa olevan tahnan tyypillisid l&mp&ti-
loja ovat neoin 82,2 - 110 °C, edullisesti noin 93,3 -
98,9 °C.

II. Polyetyleeniglykolin ja/tai etoksyloidun ionit-

toman pinta-aktiivisen aineen lisiiminen

Tdmdn menetelmdn toinen vaihe on polyetyleeniglyko-
lin, jonka moolimassa on noin 4 000 - 50 000, ja/tai etok-
syloidun ionittoman pinta-aktiivisen aineen, jonka kaava
on R(OC,H,),0H, jossa R on C,, ;g~alkyyliryhmd tai C,_,,-alkyy-
lifenoliryhm8 ja n on noin 9 - 80 ja jonka sulamispiste on
vdhint8é8n noin 48,9 °C, lisdiminen jatkuvaan neutralointi-
j8rjestelmdén neutraloidun tuotteen muodostuksen aikana.
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Vaiheessa (b) lisdttdvédn aineen massasuhde vaiheen (a)
seokseen on noin 1:5 - 1:20.

Polyetyleeniglykoli ja/tai etoksyloitu ioniton pin-
ta-aktiivinen aine voidaan lis&td erikseen tai seoksena
jatkuvan neutralointivaiheen mihin tahansa kohtaan. Neut-
ralointikierron ollessa Kkyseessd t#md/nimd8 lisdaine(et)
tulevat kiertoon voimakkaasti leikkaavan sekoittimen j&l-
keen ja ennen kierrdtyspumppua. Lisdaineet tulee sulattaa
ennen lisddmistd neutralointijérjestelmddn, niin etta ne
voidaan annostella joukkoon.

Ndmd kaksi lisdainetta wvalitaan siksi, ettd ne
edistdvat pesuaineen toimintakykyd ja ovat kiinteitd l&m-
pdtilassa, joka on alempi kuin noin 48,9 °C, niin ettéd
neutraloidusta tahnasta voidaan valmistaa pesuainehiukka-
nen, joka on luja huoneen lampotilassa. Kumpikin lisdaine
toimii my®s valmistusapuaineena ja alentaa erittéin aktii-
visen tahnan viskositeettia neutralointikierrossa.

Polyetyleeniglykoli, jonka moolimassa on noin
4 000 - 50 000, on edullisempi kuin etoksyloidut ionitto-
mat pinta-aktiiviset aineet. Polyetyleeniglykolli, jonka
moolimassa on noin 7 000 - 12 000 on edullisempi, ja kaik-
kein edullisin on polyetyleeniglykoli, jonka moolimassa on
8 000 ("PEG 8000"). Tédmian keksinndn yhteydessi polyetylee-
niglykolin ja vaiheessa (a) muodostetun hapon ja emdksen
seoksen edullinen massasuhde on noin 1:8 - 1:12. Kun ky-
seessd on polyetyleeniglykoli, jonka moolimassa on 8 000,
on edullinen massasuhde yksi osa PEG 8000:a kymmentd osaa
kohden hapon ja emdksen seosta.

Polyetyleeniglykoli muodostetaan polymercoimalla
etyleeniglykolia etyleenioksidin kanssa, jota kdytetiin
riittdva méard, jotta saadaan yhdiste, jonka moolimassa on
noin 4 000 - 50 000. Sit& myy Union Carbide (Danbury, CT).

Edullisella etoksyloidulla ionittomalla pinta-ak-
tiivisella aineella on kaava R(OC,H,) OH, jossa R on C,, jg-
alkyyliryhmd8 ja n on noin 12 - 30. Edullisin on talialko-
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holi, joka on etoksyloitu 18 moolilla etyleenioksidia moo-
lia kohden alkoholia ("TAE 18"). Etoksyloidun ionittoman
pinta-aktiivisen aineen sulamispiste on edullisesti kor-
keampi kuin noin 60 °C.

Esimerkkejd muista tédssd yhteydessd kayttdkelpoi-
sista etoksyloiduista ionittomista pinta-aktiivisista
aineista ovat kohdensaatiotuotteet, joissa on 1 mol dekyy-
lifenolia ja 9 mol etyleenioksidia, 1 mol dodekyylifenolia
ja 16 mol etyleenioksidia, 1 mol tetradekyylifenolia ja
20 mol etyleenioksidia ja 1 mol heksadekyylifenolia ja
30 mol etyleenioksidia.

III. Hiukkasten muodostaminen

Tdm&n menetelmdn kolmas ja viimeinen vaihe on pesu-
ainehiukkasten muodostaminen vaiheen (b) tuotteesta. Pesu-
ainehiukkasia voidaan muodostaa erilaisin tavoin jatkuvas-
ta neutralointijidrjestelmiistd tulevasta tuotteesta. Pesu-
ainehiukkasten toivottava kokojakautuma-alue on noin 100 -
1 200 pm, edullisesti noin 150 - 600 um, ja keskim&drai-
nen hiukkaskoko on 300 pm.

Jatkuvasta neutralointikierrosta tuleva sula tahna
voidaan sumuttaa pieniksi pisaroiksi. rakeistus(jaihdy-
tys-)tornissa. Rakeistuksen vdlttdmiseksi kokonaan sula
tahna voidaan samanaikaisesti jdadyttdid ja suulakepuris-
taa ja leikata tai jauhaa haluttuun hiukkaskokoon.

Kolmas ja edullinen vaihtoehto on sulan tahnan an-
taminen j&&htyd jddhdytystelalla tai missi tahansa lammon-
siirtoyksikésséd, kunnes se muuttuu konsistenssiltaan tai-
kinamaiseksi, jossa vaiheessa pesuaineen muut aineosat
voidaan vaivata joukkoon. Tuloksena oleva taikina voidaan
sitten rakeistaa voimakkaasti leikkaavassa sekoittimessa
kdyttémédlld hienojakoista jauhetta, jonka keskim#iriinen
hiukkaslépimitta on pienempi kKuin noin 200 pm, tai se voi-
daan rakeistaa mekaanisin keinoin.

Neljds ja edullisin vaihtoehto on sulan tahnan
jaahdyttdaminen kokonaan jadhdytystela- tai j&shdytyshihna-
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vksikdssd, kunnes se on kiintedad. Ohut kovettunut kerros
kiinteytynyttd tuotetta voidaan sitten kaapia irti j&shdy-
tystelalta tai -hihnalta ja rikkoa hiutaleiksi.

Tuloksena olevia pesuainehiukkasia voidaan kayttad
sellaisinaan, mutta ne sekoitetaan edullisesti pesuaine-
koostumukseen. Keksinndn mukaisia pesuainehiukkasia voi-
daan esimerkiksi sekoittaa suihkukuivattuihin lineaarisiin
alkyylibentseenisulfonaattihiukkasiin (yhdessd builderin
kanssa tai ilman sitd), jolloin saadaan rakeinen tehok-
kaasti puhdistava pesuainetuote.

Sopivat tdydelliset pesuainekoostumukset sisdaltdvit
noin 5 - 95 paino-% erittdin aktiivisia pesuainehiukkasia,
noin 0 - 95 paino-% muuta pesevdd pinta-aktiivista ainet-
ta, noin 0 - 85 paino-% pesutehoa parantavaa builderis,
0 - noin 50 paino-% kangasta hoitavaa ainetta ja O - noin
20 paino-% perkarboksyylihappovalkaisuaineita.

Muu pesevd pinta-aktiivinen aine, johon juuri edel-
14 viitattiin, on anioninen, kationinen, ioniton, amfotee-
rinen tai kahtaisioninen pinta-aktiivinen aine tai niiden
seos. Esimerkkej& naitd tyyppejd olevista pinta-aktiivi-
sista aineista esitet8ian US-patenttijulkaisussa 3 579 454
(Collier, 18.5.1971) palstan 11 riviltd 45 palstan 13 ri-
ville 64, joka mainitaan t#ssd8 viitteend. Pinta-aktiivisia
aineita kédsitellddin laajasti US-patenttijulkaisussa
3 936 537, joka mainitaan t#ssd viitteend, erityisesti
palstan 11 riviltd 39 palstan 13 riville 52. Anioniset
synteettiset pinta-aktiiviset aineet ovat erityisen edul-
lisia.

Tdllaisiin tdydellisiin pesuainekoostumuksiin voi-
daan sisdllyttdd myds kationisia pinta-aktiivisia aineita.
Kationiset pinta-aktiiviset aineet késittédvdt monia eri-
laisia yhdisteitd, joille on tunnusmerkillistd yhden tai
useamman orgaanisen hydrofobisen ryhmi#n lasndolo kationis-
sa ja yleensd happoryhméin liittyvd kvaternaarinen typpi-
atomi. Myds pentavalenttiset rengasmaiset typpiyhdisteet
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katsotaan kvaternaarisiksi typpiyhdisteiksi. Sopivia anio-
neja ovat halogenidit, metyylisulfaatti ja hydroksidi.
Tertiaarisilla amiinejlla voi olla samankaltaisia ominai-
suukgsia kuin kationisilla pinta-aktiivisilla aineilla
pesuliuoksen pH-arvon ollessa alempi Kkuin noin 8,5. Naita
ja muita téssd yhteydessd kdyttokelpoisia kationisia pin-
ta-aktiivisia aineita esitetadn tdydellisemmin US-patent-
tijulkaisussa 4 228 044 (Cambre, 14.10.1980), joka maini-
taan téssd viitteeni.

Muihin mahdollisiin aineosiin, joita voidaan sisdl-
lyttéa té&ssd kuvattuihin tdydellisiin pesuainekoostumuk-
siin, kuuluvat pesutehoa parantavat builderit, kelaatin-
muodostajat, valkaisuaineet, haalistumista ja korroosiota
estdvidt aineet, hajuste- ja vdrilisdaineet ja muut mahdol-
liset aineosat, joita luetellaan US-patenttijulkaisussa
3 936 537 (Baskerville) palstan 19 riviltd 53 palstan 21
riville 21, joka mainitaan t3ssid viitteenid. Kelatiinmuo-
dostajia kuvataan myds US-patenttijulkaisussa 4 663 071
(Bush et al.) palstan 17 rivilt#i 54 palstan 18 riville 68,
joka mainitaan t&ssd viitteend. Vaahtoamista s#&itelevidt
aineet ovat myds mahdollisia aineosia, ja niitd kuvataan
US-patenttijulkaisuissa 3 933 672 (Bartoletta et al.,
20.1.1976) ja 4 136 045 (Gault et al., 23.1.1979), jotka
molemmat mainitaan tédss& viitteind. Pesutehoa parantavia
buildereitd luetellaan Baskerville patenttijulkaisun pals-
tan 13 rivilt& 54 palstan 16 riville 16 ja US-patenttijul-
kaisussa 4 663 071 (Bush et al., 5.5.1987), joka mainitaan
tdssd viitteend. T&llaisiin buildereihin kuuluvat esimer-
kiksi fosfaatit, alumiinisilikaatit, silikaatit, karbonaa-
tit, C,, ,g-alkyylimonokarboksylaatit, polykarboksylaatit ja
polyfosfonaatit sekd niiden seokset.

Tillaisiin taydellisiin pesuainekoostumuksiin si-
sdllytetdsdn mahdollisesti kankaanhoitoaineita. Niihin kuu-~
luvat tunnetut kankaanpehmennysaineet ja antistaattiset
aineet, kuten aineet, joita kuvataan US-patenttijulkaisus-
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sa 4 762 645 (Tucker et al., 9.8.1988), joka mainitaan
tidssd viitteend. Siind kuvattuja smektiittisavia wvoidaan
myds sisdllyttdd tdydellisiin pesuainekoostumuksiin.

Joukkoon voidaan sisdllyttdd myos perkarboksyyli-
happovalkaisuaineita tai wvalkaisukoostumuksia, jotka si-
sdltdvidt perhappivalkaisuaineita, joilla on kyky muodostaa
vetyperoksidia vesiliuoksessa, ja valkaisuaktivaattoreita
ja joissa koostumuksissa vetyperoksidin ja wvalkaisuakti-
vaattorin moolisuhde on mddratty. N&ita wvalkaisuaineita
kuvataan tédydellisesti US-patenttijulkaisussa 4 412 934
(Chung et al., 1.11.1983) ja US-patenttijulkaisussa
4 483 781 (Hartman, 20.11.1984), jotka molemmat mainitaan
téssd viitteina.

Seuraavat keksintdd rajoittamattomat esimerkit va-
laisevat té&mé&n Keksinndn mukaista menetelmdd ja sen mukai-
sia pesuainehiukkasia. Kaikki osuudet, prosenttisuudet ja
suhteet on laskettu painon mukaan, ellei toisin mainita.

Esimerkki 1

Erittdin aktiivinen pesuainemateriaali, joka sovel-

tuu rakeistettavaksi wvapaasti valuvaksi hiukkasmaiseksi
tuotteeksi, valmistetaan seuraavasti.

Laitteisto

Cy4y5-alkyylisulfaatin happomuodon valmistukseen
kadytetddn kalvo-S0;~-reaktoria. Happo sydtetdédn exittdin
aktiivisen materiaalin neutralointij&rjestelmsdsn, jonka on
toimittanut Chemithon Corporation, Seattle, Washington.
Tdmd mittatilausty®énd tehty neutralointijérjestelmd koos-
tuu kierrdtyssilmukasta, joka sis#dltadsd jashdytykseen tar-
koitetun ladmmdnvaihtimen, hyvin j&ykk&liikkeisille juokse-
ville aineille soveltuvan kierrityspumpun ja voimakkaasti
leikkaavan sekoittimen, jonka avulla reagoivat aineet sy®-
tetddn.

Jotta saavutettaisiin hyvin alhainen kosteuspitoi-
suus, joka on valttdm&tdn vapaasti valuvien, runsaasti
aktiivista aineosaa sisdltévien hiukkasten aikaansaamisek-
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si, neutralointikiertoa muunnetaan siten, ettad silld voi-
daan késitelld 70-%:sta natriumhydroksidia tavanomaisesti
kdytetyn 38 - 50-%:isen seoksen sijasta. Tama muunnos
koostuu kuumavesivaipoista ja emdksensydttdjérjestelmdn
sdhkéldmmityksestd 70-%:isen em8sliuoksen pit@miseksi su-
lamispisteen, noin 68,3 °C, yldpuolella.

Erds toinen vdlttadmitén muunnos on annostelujérjes-
telmdn lisi&minen, joka ruiskuttaa polyetyleeniglykolia
neutralointikiertoon voimakkaasti leikkaavan sekoittimen
menopuolelle. Polyetyleeniglykolin l&sndolo helpottaa tah-
nan pumppaamista kierrossa ja vdhentdd valmiin materiaalin
tahmeutta. Polyetyleeniglykoli, jonka moolimassa on noin
8 000, lisitdian sulatteena (noin 71,1 °C), ja polyetylee-
niglykoli 8000:a kdytetdsn noin 1 osa 10 osaa kohden ak-
tiivista aineosaa, natrium-C,, ,.-alkyylisulfaattia.

Toiminta

Kaynnistyksen yhteydessd neutralointikierto tédyte-
td4n vedella ja jarjestelmd pidetdadn l&mpdtilassa 82,2 -
110 °C kayttdmdlld kuumaa vettd ldammdnvaihtimessa ja kier-
ron muodostavassa kaksoisseindisessd putkessa. Kierratys-
pumppu ja voimakkaasti leikkaava sekoitin kdynnistetdan.

70-%:inen natriumhydroksidi ja C,,;s~alkyylirikki-
happo sydtetéddn voimakkaasti leikkaavaan sekoittimeen ja
niiden annetaan reagoida. Natriumhydroksidi ja C,, ,;-alkyy-
lirikkihappo annostellaan siten, ettd natriumhydroksidia
tulee pieni ylim&drd. Kierrosta syrjaytettdvd materiaali
poistetaan takaiskuventtiilin kautta.

Toiminnan jatkuessa vesi tulee syrjaytetyksi kier-
rosta ja natrium-C,, ,;~alkyylisulfaattipitoisuus kasvaa
siten, ettd aktiivista aineosaa on yli 70 %. Toimintaa
jatketaan, Kunnes saadaan haluttu m&&rd runsaasti aktii-
vista aineosaa ja vdh#n kosteutta sisdltédvéd materiaalia.
Sitten reagoivien aineiden sydttd pysdytetdidn ja reaktio-
kierto pest&dn kuumalla vedelli.
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Tulokset
Sulatettu tahna j&shdytet#dsn ja jauhetaan Kk&sin
vapaasti valuvaksi hiukkasmaiseksi tuotteeksi, joka koos-

tumus on seuraava:

Natrium-C,, ,.~alkyylisulfaattia 74,9 %
Polyetyleeniglykoli 8000:a 8,5 %
Vettd 9,1 %
Natriumhydroksidia 0,6 %
Reagoimattomia/sekalaisia aineosia 6,9 %

Esimerkki II

Polyetyleeniglykolia, jonka moolimassa on noin
8 000, lis&t&&dn natrium-C,, ,.-alkyylisulfaattiin sen tah-
meuden vihentidmiseksi ja sen tekemiseksi sopivaksi rakeis-

tettavaksi vapaasti valuviksi hiukkasiksi, joiden tahmeus
on vahdinen. Tutkittava ndyte valmistetaan sisdllyttémdlla
polyetyleeniglykoli 8 000:a natrium-C,, ,;-alkyylisulfaatti-
tahnaan (valmistettu esimerkin I mukaisesti), joka sisal-
td448 noin 65 % vettd, sekoittamalla ja kuivaamalla tuote
sitten hdyryll& kuumennettavalla telakuivaimella kosteus-
pitoisuuteen alle 10 %. Polyetyleeniglykoli 8 000:a liséa-
td8n 1 osa 10 osaan aktiivista natrium-C,,  s-alkyylisul-
faattia. Vertailundyte, joka ei sisdlla polyetyleeniglyko-
lia, valmistetaan samalla tavalla. Materiaali putoaa tela-
kuivaimelta kuivattuina hiutaleina, jotka jauhetaan ké&sin
ja seulotaan 14 tai 65 meshin seulan 1l&pi.

Tahmeus mitataan puristamalla raesylinterid, jonka
lapimitta ja pituus ovat 6,4 cm, 1 min 9,1 kg:n painolla.
Raesylinteri saatetaan sortumaan voimamittarilla. Tarvit-
tava voima, jota kutsutaan "kakun laaduksi", mitataan ja
rekisterdiddidn tahmeuden mittana.

Koostumus A Koostumus B

Natrium-C,, ,;-alkyyli-

sulfaattia 67 80
Polyetyleeniglykoli 8000:a 7 0
Vetta ' 7 6

Reagoimatonta natriumhyd-
roksidia ja sekalaisia aine-
osia loppuosa loppuosa
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Kakun laatu (kp)

Limpdtila
26,6 °C 60 °C
Koostumus A 0,6 0,9
Koostumus B 12,4 22,2

Nidm8 tulokset osoittavat, ettd polyetyleeniglykoli
8000:n lisdadminen johtaa merkittévésti alempaan kakun laa-
tuun, mikd osoittaa, ettd se vdhentda pesuainehiukkasten
tahmeutta.

Esimerkki III

Polyetyleeniglykolia, jonka moolimassa on noin
8 000, lis#dt88n natrium-C,, ;~alkyylisulfaattitahmesan (val-
mistettu esimerkin I mukaisesti) muuten samalla tavalla

kuin esimerkissd II, mutta polyetyleeniglykoli 8 000:a
lisdt8dn 3 osaa 10 osaa kohden aktiivista natrium-C,,_ ;-
alkyylisulfaattia. Naytteet kuivataan telakuivaimella ja
jauhetaan esimerkissd II kuvatulla tavalla. Ndytteiden
kakunmuodostus testataan esimerkissi II kuvatulla tavalla,

jolloin saadaan seuraavat tulokset:

Kakun laatu (kp)

26,6 °C 60 °C
Koostumus, joka sisdltdd suh-
teessa 3:10 polyetyleeni-
glykolia ja natrium-C,, .-
alkyylisulfaattia 1,1 2,2
Vertailundyte, joka el sisidl-
18 polyetyleeniglykoli 8000:a 12,4 22,2

Na&md tulokset osoittavat, ettd polyetyleeniglykoli
8 000:n lisd&minen johtaa merkittdvisti alhaisempaan kakun
laatuun, mikd osoittaa ettd se vdhentds pesuainehiukkasten
tahmeutta. Polyetyleeniglykolin ja alkyylisulfaatin suhde
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3:10 ei ole merkittédvisti parempi kakun laadun alentamisen
kannalta kuin esimerkin II mukainen suhde 1:10.

Esimerkki IV

Tdss8 esimerkissd kdytetddn SO,-kalvoreaktoria 1li-

neaarisen C,, ;-alkyylibentseenisulfonaatin happomuodon val-
mistamiseen. Happo syOdtetddn esimerkissd I kuvattuun muun-
nettuun neutralointikiertoon neutraloitavaksi 70-%:isella
emdkselld. PEG 8000 lisdtéd#én neutralointikiertoon esimer-
kissd I kuvatulla tavalla. Saadaan konsentroitua lineaa-
rista natrium-C,, ;-alkyylibentseenisulfonaattia. Tahna si-
s§ltsda 77,5 % aktiivista aineosaa, 8 % PEG 8000:a ja 9 %
vettd loppuosan ollessa ylimddrdistd emdstd, reagoimatonta
materiaalia ja sekalaisia aineosia.

Polyetyleeniglykolia sisdltdvd jdshdytetty lineaa-
rinen natrium-C, ;-alkyylibentseenisulfonaatti on luonteel-
taan kiinte#dd, mutta tahmeampaa kuin esimerkeissd I ja II
valmistettu polyetyleeniglykolia sis&dltdvd8 natrium-C,, ;-
alkyylisulfaatti.

Esimerkki V

Tdssd8 esimerkissd sekoitetaan esimerkissd I kuva-

tulla tavalla valmistettua natrium-C,, ,.~alkyylisulfaattia
esimerkissd IV valmistettuun erittdin aktiiviseen lineaa-
riseen natrium-C,, ;-alkyylibentseenisulfonaattiin wvaihte-
levissa suhteissa seosten dispergoitavuuden tutkimiseksi.
Kaikki ndytteet sisdltdvdt polyetyleeniglykoli 8 000:a
suhteessa 1:10 alkyylisulfaattiin tai alkyylibentseenisul-
fonaattiin nd&hden. Perinpohjaisen sekoittumisen takaami-
seksi ja ndiden kahden pinta-aktiivisen aineen rinnakkais-
neutraloinnin simuloimiseksi eri suhteissa tehtdvdt seok-
set valmistetaan sekoittamalla aineosia Sigma-laboratorio-
sekoittimessa 2 tuntia suunnilleen l&mpotilassa 87,8 °C.
Seosten annetaan ja&htyd ja niistéd muodostetaan
rakeita pakottamalla ne 14 meshin seulan l#pi. Kunkin
ndytteen dispergoitavuus testataan sekoittamalla nidytettd
10 minuuttia vedessd, jonka lampétila on 15,5 °C. Pesuvesi
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suodatetaan sitten mustan kangassuodattimen 18pi liukene-

mattoman pinta-aktiivisen aineen mddran mdarittémiseksi.
Kankaalla olevat kerrostumat arvostellaan asteikol-

la 1 - 10; arvosana on 10, jos ndkyvdd kerrostumaa ei ole

havaittavissa.
Suhde Mustan kankaan arvosana

Alkyylisulfaatti:alkyyli-

- bentseenisul fonaatti

100/0 : 5,5
94/6 9,0
88/12 9,5
75/25 10
50/50 10
25/75 10

0/100 10

Kuten tulokset osoittavat, pieni m#drd lineaarista
alkyylibentseenisulfonaattia parantaa suuresti pesuaine-
hiukkasten dispergoitavuutta. Kun lineaarisen alkyylibent-
seenisulfonaat%n pitoisuus kasvaa, hiukkasten pehmeys ja
tahmeus lisddntyvét. Lineaarisen alkyylibentseenisulfonaa-
tin pitoisuuden ollessa korkea hiukkaset soveltuvat huo-
nommin kdytettédviksi pesuainehiukkasina tahmeutensa wvuok-
5i. N&iden tulosten mukaan paras kompromissi vahdisen tah-
meuden ja hyvdn dispergoitavuuden v&lilld on alkyylisul-
faatin ja alkyylibentseenisulfonaatin suhde noin 88:12,
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Patenttivaatimukset

1. Menetelmid erittdin aktiivisten pesuainehiukkas-
ten valmistamiseksi, tunnettu siitd, ettd se ki-
sittdd seuraavat vaiheet:

(a) saatetaan C,, s-alkyylirikkihappo tai lineaari-
nen Cp..6~, edullisesti C,; ,,-alkyylibentseenisulfonihappo
tai niiden seoksia reagoimaan jatkuvassa neutralointijér-
jestelméssd alkalimetallihydroksidiliucksen, edullisesti
natriumhydroksidin kanssa, joka sisdltdd8 vahintédn 62 pai-
no-%, edullisesti 70 paino-% hydroksidia, jolloin saadaan
neutraloitu tuote, joka sisdltdd korkeintaan 12 paino-%,
edullisesti 8 - 12 paino-% vettad;

(b) lis&t&adn jatkuvaan neutralointijidrjestelmdin
neutraloidun tuotteen muodostamisen aikana polyetyleeni-
glykolia, jonka moolimassa on 4 000 - 50 000; etoksyloitua
ionitonta pinta-aktiivista ainetta, jonka kaava on
R(OC,H,),OH, jossa R on C,, g-alkyyliryhmd tai C, ,,-alkyyli-
fenoliryhmd ja n on 9 - 80, ja jonka sulamispiste on vi-
hintd&n 48,9 °C; tai niiden seoksia; jolloin vaiheessa (b)
lisdttdvdn lisdaineen painosuhde vaiheessa (a) saatavaan
tuotteeseen on 1:5 - 1:20, edullisesti 1:10; ja

(c) muodostetaan pesuainehiukkasia.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmd erit-
tdin aktiivisten pesuainehiukkasten valmistamiseksi,
tunnettu siitd, ettd vaiheessa (a) saatetaan
Cis.ig—@lkyylirikkihappo tai C,, ,;~alkyylirikkibhapon ja 1i-
neaarisen C,, ,,-alkyylibentseenisulfonihapon seos reagoi-
maan alkalimetallihydroksidiliuoksen kanssa, edullisesti
siten, ettd reagoimaan saatettavassa seoksessa C,,,;-,
edullisesti Ci4-1s—@lkyylirikkihapon painosuhde lineaariseen
Cio-16—, €dullisesti C,, ,~alkyylibentseenisulfonihappoon on
75:25 - 96:4, edullisesti 80:20 - 95:5.

3. Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukainen menetelmi
erittdin aktiivisten pesuainehiukkasten valmistamiseksi,
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tunnettu siitd, ettd vaiheessa (a) saatetaan
C,s1s~8lkyylirikkihappo reagoimaan alkalimetallihydroksidi-
liuoksen kanssa.

4. Patenttivaatimuksen 1, 2 tai 3 mukainen menetel-
md erittédin aktiivisten pesuainehiukkasten valmistamisek-
si, tunnettu siitd, ettd neutraloidun tuotteen
vara-alkalisuus on 0,2 - 1,0 %, edullisesti 0,3 - 0,5 %
Na,0:a.

5. Patenttivaatimuksen 1, 2, 3 tai 4 mukainen mene-
telmid erittidin aktiivisten pesuainehiukkasten valmistami-
seksl, tunnettu siitd, ettd jatkuva neutralointi-
jarjestelmd on jatkuva neutralointikierto, joka on edulli-
sesti eristetty ja kdsittdd edullisesti voimakkaasti leik-
kaavan sekoittimen, syrjdytyspumpun ja em&ksensySttdjar-
jestelmdn emdstd varten, joka sisdltdsa vdhintédédn 62, edul-
lisesti 70 paino-% hydroksidia, ja siita, ettd tulevat
happo- ja emdsvirrat sydtetddn edullisesti wvoimakkaasti
leikkaavaan sekoittimeen ja vaiheen (b) lisdaineet annos-
tellaan kiertoon voimakkaasti leikkaavan sekoittimen j&l-
keen ja ennen syrjdytyspumppua.

6. Patenttivaatimuksen 1, 2, 3, 4 tai 5 mukainen
menetelmd eritt8in aktiivisten pesuainehiukkasten valmis-
tamiseksi, tunnet tu giitd, ettd vaiheen (b) lisa-
aine on polyetyleeniglykoli, jonka moolimassa on 6 000 -
50 000, edullisesti 7 000 -~ 12 000.

7. Patenttivaatimuksen 1, 2, 3, 4, 5 tai 6 mukainen
menetelmd erittdin aktiivisten pesuainehiukkasten valmis-
tamiseksi, tunnettu ‘siité, ettd R on C,, ,,-alkyy-
liryhmd ja n on 12 - 30.

8. Patenttivaatimuksen 1, 2, 3, 4, 5, 6 tai 7 mu-
Kainen menetelmd erittdin aktiivisten pesuainehiukkasten
valmistamiseksi, t unnettu siitd, ettd vaiheessa
(c) j&shdytetidsn vaiheessa (b) saatua tuotetta telajsdh-
dyttimelld, kunnes se on jédhmettynyt ja kaavitaan jihmet-
tynyt tuote telajdlhdyttimeltd, jolloin saadaan pesuaine-
hiutaleita.
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Patentkrav

1. Férfarande for framstdllning av hdgaktiva tvatt-
medelspartiklar, k @& nne tecknat dirav, att det
omfattar f6ljande steg:

(a) C,, ,—alkylsvavelsyra eller linedr C,,,,~, fore-
tradesvis C,,_,,~alkylbensensulfonsyra eller blandningar
d8rav bringas att i ett kontinuerligt neutralisationssys-
tem reagera med en alkalimetallhydroxidlésning, fdretré-
desvis natriumhydroxid, vilken innehdller minst 62
vikt-%, foretridesvis 70 vikt-% hydroxid, £O6r att produce-
ra en neutraliserad produkt, som innehdller hdgst 12
vikt-%, fOoretrddesvis 8 - 12 vikt-% wvatten:;

(b) till det kontinuerligen neutralisationssystemet
tillsédtts, medan den neutraliserade produkten bildas, po-
lyetylenglykol med en molmassa pa 4 000 - 50 000; etoxyle-
rat icke-jonigkt ytaktivt &mne med formeln R(OC,H,),OH, d&r
R &r en C,, s~alkylgrupp eller en C,,,~alkylfenolgrupp och
n 8&r 9 - 80 och med en smdltpunkt péd minst 48,9°C; eller
blandningar ddrav; varvid viktfsdrhallandet mellan tillsat-
sen 1 steg (b) och produkten som erhdlls i steg (a) &r
1:5 - 1:20, fdretrddesvis 1:10; och

(c) tvattmedelspartiklar bildas.

2. Forfarande enligt patentkrav 1 for framstdllning
av hdgaktiva tvéattmedelspartiklar, k 8 nnetecknat
ddrav, att man i steg (a) bringar C,,,,~alkylsvavelsyran
eller en blandning av C,, ,,-alkylsvavelsyran och den lineé&-
ra Cj,,s-alkylbensensulfonsyran att reagera med alkalime-
tallhydroxidldsningen, fdretrddesvis sd, att i blandningen
som bringas att reagera &r viktfdérhdllandet mellan
Ciz.18~, fOretréddesvis C,, ,,~alkylsvavelsyra och linedr
Ci0-16—, foretridesvis C,,_,,-alkylbensensulfonsyra 75:25 -
96:4, foéretrddesvis 80:20 - 95:5.

3. Forfarande enligt patentkrav 1 eller 2 f&r fram-—
stdllning av hégaktiva tvdttmedelspartiklar, k 4 n n e -
tecknat dirav, att man i steg (a) bringar C,,_,,-al-
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kylsvavelsyran att reagera med alkalimetallhydroxidlos-
ningen.

4. Fdrfarande enligt patentkrav 1, 2 eller 3 f£or
framstdllning av hoégaktiva tvattmedelspartiklar, k 4 n -
netecknat diarav, att den neutraliserade produkten
har en reservalkalitet pa 0,2 - 1,0 %, fOretrédesvis
0,3 - 0,5 % Na,0.

5. Férfarande enligt patentkrav 1, 2, 3 eller 4 for
framstdllning av hdégaktiva tvdttmedelspartiklar, kK & n -
netecknat dirav, att det kontinuerliga neutrali-
sationssystemet &r en kontinuerlig neutralisationsslinga,
vilken foretrddesvis dr isolerad och vilken fdretrddesvis
innehdller en kraftigt skdrande blandare, en undantridngan-
de pump och ett lutmatningssystem for lut, som innehéller
minst 62 vikt-%, foretriddesvis 70 vikt-% hydroxid, och
darav, att inkommande syra- och lutstrOommar fdretridesvis
matas i den kraftigt skirande blandaren, och tillsatserna
1 steg (b) doseras i slingan efter den kraftigt sk#drande
blandaren och fére den positivt undantridngande pumpen.

6. Fdrfarande enligt patentkrav 1, 2, 3, 4 eller 5
for framstdllning av hdgaktiva tvattmedelspartiklar,
kdannetecknat dirav, att tillsatsen i steg (b)
utgdrs av polyetylenglykol med en molmassa pa 6 000 -

50 000, foéretrddesvis 7 000 - 12 0Q00.

7. Forfarande enligt patentkrav 1, 2, 3, 4, 5 eller
6 fOr framstdllning av hogaktiva tviattmedelspartiklar,
kdannetecknat dirav, att R 4r en C,, ,,-alkyl-
grupp och n &r 12 - 30.

8. Forfarande enligt patentkrav 1, 2, 3, 4, 5, 6
eller 7 fo6r framstdllning av hdgaktiva tvéttmedelspartik-
lar, k a nneteckna t dérav, att man i steg (c¢)
kyler produkten fran steg (b) pd en kylvals tills den har
stelnat och skrapar av den stelnade produkten fran kylval-
sen, varvid man erhdller tvattmedelsflingor.
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