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Oppfinnelsen vedrgrer anvendelse av et fast polylakton
som bygger og som barer for flytende og pastaaktige vaskemiddel-
bestanddeler. )

Generelt anvendes faste preparater som inneholder pro-
dukter av basisk karakter, f.eks. alkalimetallsilikater, -karbo-
nater, -polyfosfater eller -hydroksyder, sével som peroksyfor-
bindelser sa som alkalimetallkarbonater, -perborater eller -per-
oksyder i vaske-, rengjgrings- og bleke-operasjoner. Valget av
de peroksydiske forbindelser er naturligvis begrenset til de fas-
te forbindelser, og hittil har det ikke vart mulig & innfgre hyd-
rogenperoksyd i faste blandinger. De faste peroksydiske prepara-
ter har generelt lav aktivitet hvis vaskebehandlingen utfgres ved
relativt lav temperatur, eller hvis behandlingen er av kort varig-
het. For & overvinne denne ulempe tilsettes aktivatorer til dis-
se forbindelser. Disse gjgr det mulig a sikre at de ovennevnte
forbindelser har akseptabel effektivitet selv ved lave temperatu-
rer. Imidlertid er valget av aktivatorene begrenset fordi et
visst antall av dem har for lavt smeltepunkt til at de lett kan
innarbeides i faste blandinger.

I tillegg til de peroksydiske forbindelser tilsettes
ogsd overflateaktive midler, som oftest anioniske overflate-
aktive midler, f.eks. alkylarylsulfonater med hg¢yere alkylgrupper
og en enkelt aromatisk kjerne, til vaske-, rengjgrings- og bleke-
midlene. Disse syntetiske vaskemidler mister imidlertid en del
av sin effektivitet i narvaer av hardt vann. Fglgelig anvendes de
sammen med et eller flere vaskehjelpestoffer, ogsd kalt "byggere",
for hvilke en av de prinsipielle funksjoner er & sekvestrere de
ioner som er ansvarlige for hardheten i vannet.

De vaskehjelpestoffer som er i mest hyppig bruk for ti-
den, er natriumtripolyfosfat og ogsd natriumnitriltriacetat. Imid-
lertid har disse forbindelser den ulempe at de fordrsaker eutro-
fiering av innsjger og elver hvor avlgpsvann som inneholder disse
forbindelser tgmmes ut, p.g.a. nerver av fosfor eller nitrogen i
molekylene.

For & redusere polyfosfatinnholdet i vaske-, rengjgrings-
og blekemidler er det foresldtt & erstatte polyfosfatene med byg-
gere som verken inneholder fosfor eller nitrogen. Det er i
fransk patentskrift nr. 2 118 627 foresldtt & anvende natrium-

poly-a-hydroksyakrylater som byggere. Det er ogsd foresldtt, i
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fransk patentskrift nr. 2 193 875, & anvende percksydiske deriva-
ter av slike natrium-poly-a-hydroksyakrylater, Imidlertid synes
disse sistnevnte forbindelser & vare mindre effektive enn de til-
svarende blandinger av uorganiske perforbindelser og natrium~-poly-
a-hydroksyakrylater.

Det er ogsad foresldtt & erstatte minst en del av de an-
ioniske overflateaktive midler med ikke-ioniske overflateakti-
ve midler. Siden de ikke-ioniske overflateaktive midler pavirkes
mindre av hardheten i vannet enn de anioniske overflateaktive mid-
ler, er det mulig & redusere fosfatinnholdet samtidig med at man
gker andelen av ikke-ionisk overflateaktivt middel.

Som ikke-ioniske overflateaktive midler anvendes for
tiden produkter som er lgselige i vann p.g.a. narver av polyeter-
kjeder, aminocksyd-, sulfoksy& eller fosfinoksydgrupper eller al-
kylolamidgrupper og, generelt, et vesentlig antall av hydroksyl-
grupper. De hyppigst anvendte ikke-ioniske overflateaktive mid-
ler er alkoholer med lange karbonkjeder, etoksylert med etylenok-
syd. De omfatter generelt en alkylkjede med 12-18 karbonatomer
og et gjennomsnitt pd 10-19 etylenoksydenheter.

Hovedulempen ved preparater med hgyt innhold av ikke-
ioniske overflateaktive midler manifesterer seg imidlertid under
fremstillingen av dem. De ikke-ioniske overflateaktive midler
som har tilstrekkelig hgy vaskeevne, har et slikt etylenoksydinn-
hold at de generelt har form av en viskgs vaske eller en pasta
ved omgivelsestemperatur og fg¢lgelig er uegnet for direkte tilset-
ning til det tg¢rre vaskepulver. Videre er det fastslatt at hvis
en for stor mengde, f.eks. mer enn 5 vekt%, av ikke-ionisk over-
flateaktivt middel innblandes i preparatet f¢r forstgvningstgrk-
ing, mgter man et stort problem med\hensyn til tgrkerens kapasi-
tet. Disse overflateaktive midler dekomponeres ved en tempera-
tur som vanligvis anvendes i forstgvningstgrkere, og det er der-
for ngdvendig & senke denne temperatur, og sdledes tgrkerens ka-
pasitet, da ellers tett, sort r¢k unnslipper fra forstgvningstar-
net, hvilket fordrsaker alvorlig forurensning av luften.

Det er nd funnet en bygger for faste vaskepreparater
som, ndr den anvendes samtidig med en basisk forbindelse, sek-
vestrerer de ioner som er ansvarlige for vannets hardhet mer
effektivt enn andre byggere. Denne bygger inneholder hverken fos-
for eller nitrogen og gjgr det mulig & innblande i vaskeprepara-

tene relativt svaert smd mengder av produkter som ikke er faste,
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s& som aktivatorer for peroksydforbindelser, ikke-ioniske over-
flateaktive midler og hydrogenperoksyd.

I henhold til oppfinnelsen anvendes et fast polylakton
som stammer fra en a-hydroksyakrylsyre med molekylvekt 5000-

1 000 000 som inneholder monomerenheter av formelen

Ry O |
: C C
— ¢ oon |
. R, COOH

hvor Rl og R2 representerer hydrogen eller en alkylgruppe med
1-3 karbonatomer, sammen med minst én vannopplgselig forbindel-
se som gir vaskebadet en alkalisk pH, som bygger og som barer
for flytende og pastaaktige vaskemiddelbestanddeler.

De polylaktoner som anvendes i henhold til oppfinnelsen,
er intermolekylare og intramolekylazre estere av homopolymerer
eller kopolymerer av a-hydroksyakrylsyrer. I disse polylaktoner
er ca. 30~100 % og generelt 40-100 % av syregruppene i a~hydrok-
syakryl-monomerenhetene forestret med alkoholgrupper.

Fortrinnsvis anvendes polylaktoner som stammer fra
polymerer av a-hydroksyakrylsyrer hvor R

0og R, representerer

et hydrogenatom eller en metylgruppe, oglRl ong2 kan vere like
eller forskjellige. De beste resultater oppnds med polylaktoner
som stammer fra polymerer hvor Rl og R2 representerer hydrogen.

Polymerene som polylaktonene stammer fra, er valgt
blant homopolymerer eller kopolymerer som inneholder slike enhe-
ter som er definert ovenfor, av samme type eller av flere for-
skjellige typer. .Hvis kopolymerer anvendes, velges de blant sli-
ke som inneholder minst 50 % slike enheter som er definert oven-
for og fortrinnsvis slike som inneholder minst 65 % 1lignende
enheter. De beste resultater oppnds med polymerer som bare
inneholder slike enheter som er definert ovenfor.

Blant de kopolymerer som er aktuelle, er slike som
inneholder enheter som stammer fra vinylmonomerer som er substi-
tuert med grupper som er valgt blant hydroksyl- og karboksyl-
grupper. Disse kopolymerer inneholder fordelaktig akrylsyreenhe-
ter av formelen:

-

T C(R;) (Ry) — CH(COOH) —
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hvor R3 og R4 representerer et hydrogenatom eller en alkylgruppe
som inneholder fra 1 til 3 karbonatomer. Blant disse kopolymerer
foretrekkes det a anvende slike som inneholder enheter som stam-
mer fra usubstituert akrylsyre, hvor R -

og R, representerer hyd-

3 4

rogen.

Polylaktonet som stammer fra usubstituert poly-a-hydrok-
syakrylsyre, gir det beste resultat.

Den gjennomsnittlige molekylvekt for polymerene av
a-hydroksyakrylsyre som polylaktonet stammer fra, bestemt ved
hjelp av FLORY-ligningen med de kombinerte resultater av ultra-
sentrifugering og mdling av grenseviskositetstallet (L. Manderkern
and P.J. Flory, J.Chem.Physics, 1952, 20, s.212-214) ligger for-
trinnsvis mellom 10 000 ©og 600 0QO00.

Uten hensyntagen til polymerisasjonsgraden og laktoni-
seringsgraden m& de polylaktoner som anvendes innen oppfinnelsens
ramme vere faste ved vanlig temperatur. I motsetning til dette
md alkalimetall-saltene eller ammonium-saltene av de tilsvarende
a-hydroksyakrylsyrepolymerer vare lett lgselige i vann ved vanlig
temperatur. Det er ikke ngdvendig at polylaktonene som anvendes
.i henhold til oppfinnelsen, er lgselige i vann. Sdledes er poly-
laktonet av usubstituert poly-a-hydroksyakrylsyre, fremstilt i
henhold til belgisk patent 817 679, ulgselig i vann og er allike-
vel sazrlig egnet for oppfinnelsens formdl. Det er faktisk over-
raskende funnet at ndr det faste preparat som inneholder en basisk
forbindelse og polylaktonet av a-hydroksyakrylsyrepolymeren, brin-
ges i kontakt med vann, hydrolyserer polylaktonet gyeblikkelig
slik at man far det tilsvarende salt av a-hydroksyakrylsyrepoly=
meren, som er lgselig i vann.

De polylaktoner som kan anvendes i henhold til oppfin-
nelsen, kan fremstilles ved enhver metode som er kjent i og for
seg, for eksempel som beskrevet av C.S.Marvel m.fl. (J.Am.Chem.
Soc., 1940, 62, s.3495-498), av L.M.Minsk og W.0. Kenyon (J.Am.
Chem.Soc., 1950, 72, s.2650-654) eller i belgisk patentskrift
nr. 817 679).

De basiske forbindelser som skal anvendes sammen med
polylaktonet for oppfinnelsens form&l, kan med fordel velges
blant ammonium- eller alkalimetall- (f.eks. natrium- eller
kalium-)silikater, -fosfater, -karbonater, -borater eller -hyd-

roksyder, eller de peroksydiske derivater, f.eks. ammonium-
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eller alkalimetall- (f.eks. natrium- eller Kalium) perborater,
-perkarbonater, -perfosfater eller -peroksyder. Naturligvis

kan ogsd andre derivater av basisk karakter anvendes. Natrium-
perkarbonat og natrium-perborat har vist seqg spesielt godt egnet
for oppfinnelsens formdl. Faktisk har preparater som inneholder
natrium-perkarbonat eller natrium-perborat blandet med et poly-
lakton som her beskrevet, vist seg enda mer effektive for vasking
enn de konvensjonelle produkter som henholdsvis inneholder nat-
riumperkarbonat og natriumperborat, fordi de nye produkter spesi-
elt gjgr det mulig & redusere graden av skorpedannelse av smuss

i tgy ytterligere.

Mengden av basisk forbindelse som innfgres i det faste
preparat, er generelt stgrre enn 0,05 mol pr. 100 g polylakton
og ligger fortrinnsvis mellom 0,1 og 20 mol pr. 100 g polylakton.
Andre mengder kan ogsd vare egnet for spesielle formdl. Eksempel-
vis kan anvendelsen av meget store mengder av basisk forbindelse
antydes, avhengig av formdlet. Det er ogsd mulig & anvende fle-
re forskjellige basiske forbindelser.

Den totale mengde av blandingen av basisk forbindelse
0og polylakton i det faste preparat kan variere sterkt. Den er
avhengig av den spesielle bruk for preparatet. Innhold i over-
kant av 1 vekt% av den totale vekt av preparatet og fortrinns-
vis 1 overkant av 3 vekt% anvendes oftest.

Blandingen av basisk forbindelse og polylakton har

gode sekvestrerings-egenskaper. Disse
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sekvestreringsegenskaper er blitt bekreftet for metallioner
generelt og spesielt for ioner som bestemmer vannets hardhet,
dvs. hovedsakelig kalsiumionet og magnesiumionet. Dessuten
har polylaktonet som anvendes i blandingen, den fordel at det
inneholder verken nitrogen elier fosfor i molekylet. Sé&ledes
er de elementer som er mest tilbgyelige til & bevirke eu-
trofiering av algexr, frawverende.

Videre har denne blanding den fordel at den gir preparatene
andre, meget verdifulle egenskaper, f.eks. god smussbarende
evne.

sammen med det faste polylakton kan det anvendes
andre substanser som er utvalgt i overensstemmelse med det spesi-
elle anvendelsesomradet for preparatet. Blant disse kan nevnes
de andre peroksydiske forbindelser enn.-dem som er angitt ovenfor,
f.eks. hydrogenperoksyd, kationiske, anioniske, ikke-ioniske,
amfotere eller amfolyttiske overflateaktive midler, aktivatorer
for per-salter, optiske hvitemidler, antiskumme-midler, enzymer,
falmingsinhibitorer og smussbzrende midler, desinfiserende midler,
korrosjonsinhibitorer, parfyme, farvestoffer, pH-styrende midler,
midler somer i stand til & frigjgre aktivt klor, og lignende.
‘videre kan disse preparater ogsd inneholde tilleggsbyggere, f.eks.
serlig natriumtripolyfosfat, natriumnitriltriacetat eller enhver
annen kjent bygger. Imidlertid ma disse normalt anvendes i mindre
mengder enn dem som anvendes i konvensjonelle preparater. Den
samtidige .bruk av blandingen av -basisk forbindelse og poly-
lakton og aw natriumtripolyfosfat har vist seg meget verdifull.

Blant de anioniske overflateaktive midler som kan inn-
lemmes i preparatene, er spesielt sulfonatene og sulfatene, f.eks.
alkylarylsulfonatene, f.eks. dodecylbenzensulfonat,.alkyletyl-
sulfonatene, alkenylsulfonatene, alkylsulfonatene, alkylsulfonatene,
esterne av a-sulfofettsyre, alkoholsulfatene og sulfatene av
etoksylerte amider, og lignende. Andre egnede anioniske over-
flateaktive midler er alkalimetallsdpene av fettsyrer, av
naturlig eller syntetisk opprinnelse. De anioniske overflate-
aktive midler kan vere enten 1 form av natrium-, kalium- eller
ammoniumsalter eller i form av salter av organiske baser, f.eks.
monoetanolamin, dietanolamin eller trietanolamin.

som eksempel pa katoniske overflateaktive midler kan

spesielt nevnes otktadecylamin hydroklorid sével som andre deri-
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vater av den kvatern®re ammoniumtype av aminer med lange
linexre kjeder som inneholder fra 8 - 18 karbonatomer.

De amfolytiske og amfotezre overflateaktive midler
kan omfatte slike derivater som 3- (N,N-dimetyl-N-heksa-
decylammonio) propan-l-sulfonat, alkylsulfobetainene, amidoalken-
sulfonatene og alifatiske aminedéubstituert med en karboksyl-,
sulfo-, fosfato- eller fosfinogruppe, og lignende.

Tallrike ikke~ioniske overflateaktive midler kan ogsa
anvendes, f.eks. kondensatene av etere av polyoler med lang-
kjedede alkoholer, med fettsyrer og med alkylfenoler, som
kan inneholde - 3 - 30 glykoletergrupper og 8 - 20 karbon-
atomer 1 alkylkjeden, produktene fra addisjonsreaksjonen mellom
etylenoksyd og polypropylenglykol, aminoksydene og sulfoksydene

som inneholder minst ett C C,~.-radikal og eventuelt er etoksy-

lert, og kondensatene av aigylégoksyder med aminer eller amider.
Ovenstdende liste over overflateaktive midler er gitt
som eksempel. Det er innlysende at andre overflateaktive midler
enn dem som er antydet ovenfor, ogsd kan vise seg egnet, f.eks.
slike som er omtalt i boken av A.M. Schwarz og J.W. Perry
"Surface-Active Agents", eller i US-patent 3 159 581. Enten en
enkelt type av cverflateaktivt middel eller blandinger av
overflateaktive midler kan anvendes sammen med det faste poly-
lakton. .
Slike preparater kan ogsd inne- -
holde aktivatorer for per-salter, £f.eks. anhydrider av organiske
syrer, f.eks. ravsyre, ftalsyre, adipinsyre, maleinsyre, klor-
benzoesyre, glutarsyre, edikksyre og isoftalsyre, arylestere
av alifatiske syrer som har elektronegative substituenter pa
fenylkjernen, f.eks. natrium-p-acetoksybenzensulfonat, acetyl-
salicylsyre, kloracetylsalicylsyre, natrium-p-butyroksybenzen-
sulfonat, p-acetoksybenzoesyre, kaliumklor-acetylfenol-4-sulfonat
og 3,4,5-trikloracetylgallus-syre, derivater som inneholder
ett eller flere nitrogenatomer og 2 acylgrupper knyttet til
samme nitrogenatom, f.eks. N,N-diacetylanilin, tetraacetyl-~
etylendiamin, tri- og tetra-acetylmetylendiamin, tri- og tetra-
acetylhydrazin, tripropionylhydrazin, N,N-diacetyl-N'-benzoyl-
hydrazin, tetraacetylheksametylendiamin, N,N-diacetyl-p-toluidin,
N,N-diacetyl-p-kloranilin, N,N-dibutyrylanilin og N,NO-triacetyl-
hydroksylamin, acylderivatene av 2,4, 6-trihydroksy-1,3,5-triazin,
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f.eks. diacetylcyanurat og triacetylcyanurat, tripropionyl-
cyanurat og dicyklcheksanoylcyanurat derivater som inneholder

ett eller flere nitrogenatomer og 2 acylgrupper knyttet til samme
nitrogenatom, f.eks. acetylert dimetylglyoksim, benzoylimidazol
og azolinonforbindelser, f.eks. slike som er beskrevet i US-
patentskrift 3 775 333.

Andre aktivatorer for per-salter kan ogsd vise seg egnet.

Enzymer som anvendes, er f.eks. enzymer fra kategorien
proteaser, lipaser og amylaser.

Eksempler p& falmingsinhibitorer og smussberende midler
som anvendes, er benzotriazol eller etylentiourinstoff og karboksy-
metylcellulose eller polyvinylpyrrolidon.

De lgselige natriumsilikater og kaliumsilikater kan an-
vendes som korrosjonsinhibitorer.

Midler som er i stand til 4 frigjgre aktivt klor, er de
klorerte trinatriumfosfater, organiske N-klorforbindelser, f.eks.
natrium~-diklorisocyanurat, triklorisocyanursyre, N-klorbenzen-
sulfonamider eller N-klortoluensulfonamider o.1l.

Hvis additivene som det er ¢gnskelig & innblande
sammen med det faste polylakton er flvtende eller
pasta-aktige ved en temperatur under lBOOC, kan de allikevel
meget lett tilsettes til prepafatet. Faktisk kan de poly-
laktoner som anvendes, adsorbere opp til ca. 150% av sin vekt
av et flytende eller pasta-aktig produkt. Dette er en spesi-
elt viktig ytterligere fordel ved anvendelsen i henhold til
oppfinnelsen, da det er mulig a tilsette til dem opp til 150%
av vekten av polylaktonet og fortrinnsvis 10-140 ¢ av
vekten av polylaktonet, av et veskeformig eller pastaformig
hjelpestoff.

Denne fordel viser seg avgjgrende hvis det er ¢gnskelig
a innarbeide 1 et fast vaskepreparat et overflateaktivt middel
som er 1 veske- eller pastaform, fortrinnsvis et ikke-ionisk
overflateaktivt middel. Faktisk skal det minnes om at disse
sistnevnte midler har den fordel at de er mindre ¢gmfintlige
overfor vannets hardhet, hvilket gjgr det mulig & anvende mindre
mengder av sekvesteringsmidler. Imidlertid har anvendelsen av
ikke-ioniske overflateaktive midler i faste preparater hittil
vert forhindret ved det faktum at de er flytende eller pasta-
formige ved temperaturer under 180°¢. Oppfinnelsen gjgr det

mulig & overvinne denne hindring. Saledes kan ikke-ioniske
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overflateaktive midler, f.eks. etoksylerte derivater, med fordel

adsorberes pa polylaktonet.

Den hgye adsorbsjonskapasitet hos polylaktonet gjgr
det ogsd mulig & innfgre aktivatorer som er flytende eller
pastaformige ved temperaturer under lSOoC, for per-salter. Dette
gjgr det nd mulig & betrakte anvendelsen av et meget bredere
omradde .av aktivatorer for per-salter i faste vaskepreparater.
Polylaktonene som anvendes er spesielt godt
egnet som bzrere for N,N,O-triacetylhydroksylamin. Siden denne
aktivator er flytende ved vanlig temperatur, kan den lett inn-
blandes i faste wvaskepreparater. Det har vist seg at takket vare
de polylaktoner som anvendes i henhold til oppfinnelsen, kan
store mengder av dette produkt innfgres i faste vaskepreparater
ved & adsorbere produktet pa polylaktonet i en grad av 10 - 150%
av vekten av sistnevnte.

Polylaktonet har videre den fordel at det kan adsorbere
store mengder av hydrogenperoksyd.- For fremstilling av slikeé
preparater er det fordelaktig & anvende hydrogenperoksyd som
vandig 1lgsning av 10-70%, og fortrinnsvis ca. 30%, styrke
i vekt,

Den direkte innfgring av hydrogenperoksyd i disse pre-
parater gjgr det mulig & gi avkall pa, eller redusere, til-
setningen av per-salter (perborater, perkarbonater o.l.) som
vanligvis anvendes for oppndelse av faste preparater som har
oksydasijonsevne, og som ma syntetiseres fra hydrogenperoksyd.

Naturligvis kan forskjellige flytende eller pastaformige
hjelpestoffer adsorberes samtidig pa polylaktonet. I et slikt
tilfelle bgr den totale mengde av hjelpestoffer som adsorberes,
ikke overstige 150% av vekten av polylaktonet. Saledes kan
f.eks. en vannlig lgsning av hydrogenperoksyd og et ikke-
ionisk overflateaktivt middel adsorberes samtidig p& poly-
laktonet. I dette tilfelle oppnéas polylaktongranulat som
har et relativt hgyt aktivt cksygeninnhold og gket stabilitet
under lagring.

De faste preparater som er definert

ovenfor, kan anvendes for vasking og blekning
av tekstiler og fibre, i oppvaskmaskiner, for rengj@gring av

utstyr, tanker, rgrledninger og alle slags overflater, uten

hensyntagen &il om de er tenkt brukt for industrielle eller
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husholdningsformél, som f.eks. finvask for hand eller i maskin,
hgy~temperatur-klesvask i maskiner av trommeltype, forvask,
rengjgring av overflater av ildfast materiale, glass, metall,
plast og tre, blekning av cellulosematerialer (papirmasse eller
tre), blekning av oljer og fett o.l.

Temperaturen ved hvilken de her beskrevne preparater
kan anvendes, ligger generelt mellom O og 1300C.

Generelt anvendes temperaturer mellom 20 og 105°%. Temperaturen
er avhengig av typen gjenstand som skal vaskes, rengjgres eller
blekes, samt av den teknikk som anvendes.

Et typisk produkt som kan anvendes for blekning inneholder,
i vekt, 1l0-95% av en eller flere peroksydiske forbindelser,
0-60% av en eller flere aktivatorer for peroksydiske forbindelser,
0,1-80y% polylakton, eventuelt blandet med en kjent bygger, 0-50%
av et overflateaktivt middel og 0-50% av en basisk forbindelse,
hvis n®rver er essensielt hvis den perocksydiske forbindelse
ikke er av basisk karakter.

Slike preparater anvendes i en mengde av 0,5-20 g pr. 1
vann, 0Og brukstemperaturene varierer mellom 20 og l3OOc, mens
bleketiden kan variere mellom 1 og 200 min,

Dette preparatet kan inneholde en fast peroksydisk
forbindelse, f.eks. perkarbonat, perborat o.l., eller en vandig
lgsning av hydrogenperoksyd som, i dette tilfellet, adsorberes
pa polylaktonet, eller de 2 typer av forbindelser samtidig.

For vask anvender man f.eks. et preparat som spesielt
kan inneholde, i vekt, 1-60% overflateaktivt middel, 1-90%
polylakton som eventuelt er blandet med andre kjente byggere,
5-50% av en eller flere forbindelser av basisk kérakter som
eventuelt kan vere peroksydiske forbindelser, og 0-60% av en
eller flere aktivatorer for peroksydiske forbindelser.

Slike preparater anvendes i en mengde av 0,5-20 g pr. 1
vann ved temperaturer mellom 10 og 110°¢ 0og i tidsrom som kan
variere fra 2 til 100 min.

Preparatene for anvendelse i oppvaskmaskiner kan f.eks.
inneholde, i vekt, spesielt fra 1 - 60% polylakton som eventuelt
er blandet med en kjent bygger, 1-50% av et ldselig alkalimetall-
silikat, 0,2-70% av en basisk forbindelse, 0-10% av en for-
bindelse som frigjgr aktivt klor, og 0-20% av et overflateaktivt
middel.
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Slike preparater anvendes i en mengde av 0,5 - 15 g pr. 1
vann ved temperaturer mellom 20 og 800c i tidsrom som kan variere
fra 1 til 100 min.

Et typisk preparat som kan anvendes for skuring, inneholder
spesielt, i vekt,l1l-20% overflateaktivt middel, 0,1-25% polylakton
som eventuelt er blandet med en kjent bygger, 40-95% slipemiddel,
0,1-20% basisk forbindelse og 0-10% av en forbindelse som er i
stand til & frigjgre aktivt klor.

Rengjgringen av overflater av utstyr som er forurenset
av organiske eller uorganiske forurensninger og som anvendes
spesielt i n®ringsmiddel-industrien, kan utfgres ved tempera-
turer mellom 20 og 90°C i tidsrom p& 2-120 min., og under
anvendelse av 1-100 g pr. 1 vann av et prébarat som spesielt
inneholder, i vekt, 1-40% av et alkalimetallhydroksyd, 3-70%
polylakton som eventuelt er blandet med en annen,kKjent bygger,
0,1-30% alkalimetallsilikat, O,1-15% overflateaktivt middel og
0-30% tripolyfosfat. %

Slike preparater som her béskrevet, kan fremstilles i
henhold til enhver kjent teknikk som er kjent i seg selv, ved

blanding, granulering eller forstgvningstegrkning.

Polylaktongranulatet kan _oppnds ved konvensjonelle
metoder. Eksempelvis kan polymerén kompaktereslog deretter
knuses og siktes, eller den kan gréanuleres, spesielt i en
granuleringsekstruder eller i en mikser, og deretter knuses
og siktes. Disse granuleringsprosesser kan utfgres i nerver
av et bindemiddel, f.eks. vann. "

Hvis det gnskes & anvende et flytende eller pastaformig
hjelpestoff i preparatet, innblandes hjelpestoffet i polylakton-
granulatet pd en mate som er i og for seg kjent, f.eks. ved
enkel blanding, eventuelt ved forhgyede temperaturer, for &
gjgre hjelpestoffet mer flytende. Det er ogsid mulig & blande
det flytende hjelpestoff med polylaktonet i form av et fint
pulver i nzrver av et bindemiddel og deretter & granulere og

tgrke den oppnédde blanding.
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Polylaktongranulatet, eventuelt impregnert med
flytende hjelpestoff, kan belegges for ¢kning av dets mekaniske
styrke. Denne belegning kan spesielt utfgres i et fluidisert
sjikt.

vVed fremstilling av polylaktongranulatet bgr man vare
oppmerksom p& dets tilsynelatende tetthet og stgrrelsen som er
ner for de andre bestanddeler i preparatet, slik at det ikke
inntreffer noen separering i det ferdige produkt under lagring.
Den gjennomsnittlige diameter for granulatet ligger fortrinns-
vis mellom 0,1 og 1,5 mm.

Som angitt ovenfor, er det essensielt at det polylakton
som anvendes innen oppfinnelsens ramme, blandes med en basisk
forbindelse. Faktisk, hvis preparatene ikke inneholder en slik
forbindelse, er polylaktoner ute av stand til 3 utfgre sin
funksjon som bygger ved sekvestrering av de ioner som er an-
svarlige for vannets hardhet.

Det er overraskende funnet at preparater som inneholder
blandingén av polylakton og basisk forbindelse, anvendt i hen-
hold til oppfinnelsen, er mer effektive hvis de tilsettes direk-
te, i fast tilstand, til vaske-, rengjg¢rings- eller blekemidlet,
enn lignende preparater hvor polylaktonet er erstattet med en til-
svarende mengde av poly-o-hydroksyakrylatet tilsvarende hydroly-~
sen av polylaktonet.

For bedre & vise de bemerkelsesverdige resultater som
oppnads ved anvendelsen i henhold til oppfinnelsen, skal det

gis noen forsgksresultater nedenunder, i eksempler.

Vaskeeksempel nr. 1

Formdlet med dette eksempel er & sammenligne vaske-
effektiviteten til et preparat som inneholder en basisk for-
bindelse og det her beskrevne polylakton med vaske-effektivi-
teten for et lignende preparat hvor polylaktonet er erstattet
med en kjent bygger, nemlig natrium—poly—a—hydfoksyakrylat.

vasketestene ble utfgrt i en "Terg=O-tometer" labora-
torievaskemaskin under anvendelse av vaskepulveret som har den

i tabell I angitte sammensetning.



13 147723

vaskebetingelsene er som fglger:

temperatur : 60°C

varighet : 10 minutter
agiteringshastighet : 80 slag pr. min.
anvendt vann : hardhet 15 grader

(fransk skala)
Ca/Mg-forhold : 4:1

volum : 1 liter

Innfgrt vaskepulver : 2 g/l

tgyprgver som skal vaskes : 5 flekkede stykker av samme
type

5 ikke tilsmussede stykker
av samme tdgy som de flekkede
stykker

vekt av tdy/vekt av lgsning : 1/50

Tgyprgvene som skal vaskes. tilsmusses av lampesot og et fettet
materiale. Forskjellige typer av prgver ble brukt, nemlig
bomullsprgver produsert henholdsvis av EMPA (Sveits) (bomull 1),
WFK Krefeld (RFA) (bomull 2) og TEST FABRICS (USA) (bomull 3),

sa vel som polyester/bomull, polyamid og celluloseacetatprgver
produsert av TEST FABRICS (USA). '

Tgyprgvene som skal vaskes, innfgres i vaskemaskinen
mindre enn 5 min. etter innfgring av vaskepulveret.

Effekten av vaskebehandlingen pa de forskijellige prgver
males ved at deres hvithet varierer. Hvitheten miles ved- hjelp
av et RFC 3 (Zeiss) reflektometer utstyrt med et gr¢gnt trikro-
natisk filter, standardisert av CIE. De oppnaddde verdier for
refleksjon er angitt pa grunnlag av absolutt refleksjon.

For hver flekkede prgve gis graden av fjerning av smuss,

o fjernet smuss . .
1%, dvs. forholdet smuss som skal fjermes X 100 av ligningen:

refleksjon etter vask - refleksjon fdr vask

opprinnelig refleksjon (fgr flekkdannelse) - refleksjon etter vask

Graden av smussfjerning er lik det aritmetiske middel
av de foregaende resultater for alle prgver av en bestemt type.
Den gjennomsnittlige grad av smussfjerning for alle typer prgver
er pd sin side lik det aritmetiske middel av gradene av fjerning
av hver smusstype. De samlede resultater er vist i tabell I

nedenunder.

X 1O
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Studium av tabell I viser at polylaktonet viser seg a
veere en meget effektiv bygger ved meget lave konsentrasjoner.

Videre, hvis man tar i betraktning det faktum at pulverne
Al og A 2 gir de samme konsentrasjoner av poly-a-hydroksylat
etter hydrolyse som dem som er vist henholdsvis i referanse-
pulverene Ref. 1 og Ref. 2, vil det sees at de pulvere som
inneholder polylaktonet, gjgr det mulig a oppné& en hgyere

gjennomsnittlig grad av smussfjerning.

vVaskeeksempel nr. 2:

Formalet med dette eksempel er & sammenligne vaskeeffektivi-
teten til et preparat hvor alt eller en del av natriumtripoly-
fosfatet er erstattet med polylaktonet som stammer fra poly-
a-hydroksyacrylsyre, i henhold til oppfinnelsen, med verdien
for det tilsvarende kommersielt tilgjengelige pulver som bare
innehoclder natriumtripolyfosfat.

Vaskeforsgkene ble utfgrt under de samme betingelser som
angitt for vaskeeksempel nr. 1. Polylaktoninnholdet til alle
produkter som er angitt i tabell II nedenunder, ble justert
slik at det ble identisk gjennomsnittlig grad av smussfjerning

(som definert i vaskeeksempel nr. 1) for alle forsgk.
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Undersgkelse av resultatene som er gjengitt i tabell II,
viser at for & oppna identisk vaskeevne er det mulig & anvende
mindre mengder av polylakton enn mengdene av natriumtripoly-
fosfat.

Videre viser en sammenligning av testene som er utfgrt med
pulverene A 1 og A 4 at polylaktonet er spesielt effektivt ved
lave konsentrasjoner. Faktisk, for & oppna identigk vaskeevne,
ble 10 g natriumtripolyfosfat erstattet med 2,5 g polylakton i
pulver A 4, hvilket inneberer at effektiviteten til polylaktonet
er 4 ganger sa stor som for natriumtripolyfosfat, mens i pulver
A 1 40 gnatriumtripolyfosfat ble erstattet med 13,9 g polylakton,
hvilket innebzrer at effektiviteten til polylaktonet er 2,9 sa

stor.

Eksempel p& anvendelse pd polylakton som berer nr. 1:

Dette eksempel viser adsorbsjonsevnen til polylaktonet for
et flytende hjelpestoff. Det flytende hjelpestoff som ble an-
vendt, er et ikke-ionisk overflateaktivt middel, DOBANOL 45-11

C, -—cut etoksylert med

14715

1l mol etylenoksyd.

Granulat av polylaktonet som er derivert fra poly-a-hydroksy-
acrylsyre (molekylvekt varierende fra 35 OO0 til 700 OOO) med
diameter mellom 0,50 og 0,84 mm ble brukt.

Fglgende fremgangsmate ble anvendt for fiksering av det
overflateaktive middel.

Det overflateaktive middel innfgres i en mikser med
termostatisk regulering til 50°C. Etter smelting av det over-
flateaktive middel innfgres polylaktonet og blandingen utfgres
i 5 min. ved 50°C. Blandingen avkjgles til 25°¢, og en prgve
tas, p& hvilken kakedannelsen og den tilsynelatende spesifikke
vekt males.

Den apparatur som ble brukt for & midle kakedannelsen,
bestar av en sylindrisk celle laget av kobber eller rustfritt
stal, diameter 29,8 mm og hgyde 170 mm, utstyrt med et stempel
i den ene ende og en 10 mm tykk plugg i den annen ende. 50 g
av produktet veies inn og siktes i 5 min. pd en 0,841 mm
vibrerende sikt. Mengden av produkt som holdes tilbake (rl)
og mengden av produkt som passerer gjennom sikten (Pl) males.
Den opprinnelige prgve pa 50 g rekonstitueres og innfgres i
cellen. Cellen lukkes ved hjelp av stempelet, pd hvilket en
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ekstra vekt er blitt anbrakt slik at man far et trykk pa

0, 35 kg/cm2. Alt dette setter man i et ventilert tgrkeskap i

17 timer wved 42OC. Cellen tgmmes sd, materialet siktes i 5 min.
pé den samme 0,841 mm vibrerende sikt, og det tilbakeholdte

materiale (r2) og den mengde som har passert gjennom sikten (P,)

males. Kakedannelsen i prosent gis av fglgende ligning:
T, r
X 100 - ———— x 100
r, + Py r, + Py

Den tilsynelatende spesifikke vektunder fri strgmning
bestemmes ved en fremgangsmate som er analog med den som er
beskrevet i A.S.T.M. Standards D 392-38 og B 212-48, foreslatt
for madling av den tilsynelatende spesifike vekt for stdgpe-
pulveret og metallpulveret. Den apparatur som anvendes er
imidlertid noe annerledes. Den har en veietrakt i form av en
avkortet kjegle, hvis st@grste grunnflate har en diameter pa
53 mm og minste grunnflate, utstyrt med en lukkeinnretning som
kan apnes fullstendig, har en diameter pd 21 mm, idet hgyden
mellom grunnflatene er 58 mm og det nyttige volum ca. 60 cm™,

Den sylindriske celle, volum 50 cm , har en innvendig
diameter pa 37 mm og en hgyde pd ca. 46 mm. Grunnflaten for
veletrakten anbringes 65 mm over bunnen av cellen. Arbeids-
metoden er identisk med den som er beskrevet i ASTM-standardene.
Lukkeinnretningen for veietrakten lukkes og veietrakten fylles
med produktet som skal undersgkes, og det strykes av jevnt med
gvre kant av veietrakten ved hjelp av en linjal. Cellen inn-
ordnes i linje med aksen til veietrakten, og lukkeinnretningen
dpnes. Etter at materialet har strgmmet ut, jevnes det av til
gvre niva i cellen. Den tilsynelatende spesifik ke vekt under
fri strgmning er lik forholdet mellom vekten av materialet i
cellen, uttrykt i kg, og volumet i cellen uttrykt i dm3.

Resultatene, som funksjon av den varierende mengde av
overflateaktivt middel for en bestemt vekt av polylakton er

gjengitt i tabell III nedenunder.
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. Kake~- Tilsyne-
DOBANOL 45-11 polylakton Strgmning dannelse latende
1 spesifikk
9 i g vekt
i
75 | 75 meget god 0,1 0,48
93,75 1 75 meget god - -
112,50 | 75 klump- ikke mal- -
| dannelse bar

Polylaktonet som er impregnert med overflateaktivt middel

er lett a granulere.

og produktets farge er forringet.

Vagkeeksempel nr.

3

Det oppnaddde granulat viser god strgmning,

Dette eksempel viser vaskeeffektiviteten til en sammen-

setning av materialer som: er egnet

for anvendelse ved vasking,

hvor alt eller en del av tripolyfosfatet i referansepulver

Ref.

3 er erstattet med det polylakton som ble anvendt som

berer for det overflateaktive middel i1 overensstemmelse med

det eksempel som er beskrevet ovenfor.

Vaskingen ble utfgrt under de samme betingelser som an-

gitt i vaskeeksempel nr. 1,

og arbeidsmetoden var identisk

med unntagelse av det faktum at vaskelgsningen ble fremstilt

en viss tid fgr innfgringen av de tilsmussede tgyprgver.

Tabell

IV nedenunder viser sammensetningene til de forskjellige vaske-

pulvere som ble anvendt.



20

147723

6% LY _ LE Lz €z
- z ! A ez | o
L L L Lo - !
| !
|
S ‘¥ SvT 0 SPT | S'RT | §9T
w ]
{
S'0T 50T $'0T s'oT S‘0T
| L L L , L -
|
| | m
G'0 ‘0 ‘0 M ‘0 ‘0
. W
| 1 m
9 9 9 9 9
M
: s'z | sz s’z | s't s'c
€ u £ £ € €
S IS (DR I S
“ %=1/
i _ ‘Foy
W 6 ¥ _ 8 L ¥ 9 ¥ €3
' i

JeucITNSWNTIZCU J3JTIFUURA
(d3dxs) 3e3ysoFATodTajzuntijleu
(000 00L TT3 000 S¢€

©IJ opusIaTIRA INSATANDTOW) sILASTAIDE
—AsyoapAy-v-A1od Ae 1I3ATISP uolyeiiAfod

(usbi&s3o

JATIYE %8‘EY) 2euoqresaaduntIjleu
JeYTITTSUNTIIRU

pAsyouaTiae

Tow T pauw 3ISTASHOI® ano-ST5 V1,

(Toyoyte 3opalsbuer) TT-S¥ TONYECA

pAsyousaTils
Tow G paw 3ISTASIHOID uso|~HU|oHU
pAsoxuaTiaa
Tow OG paw 3I9TAS3HOO USO\maoloﬂo

(TouoxTe a9palxbuer) TOJIY IIBTASHOID
ISTPTW SATINRSIBIIIDAOC BSTUOT aXHI

(3euogTnsuazuaqrAospop) NL INVYLIOd SY'1
TOPPTW 3IATINRDIRTFASA0 STUOTUR

adesbiey 3a9uUsbOIPAY

dHATNd

S -

AT TTHIY



147723

21

e e e e e

jezsozAtodrajuniajeu = ddLS

T'61
9'81
8'6T
0'Te
T'02C

Je190®
~-3S0T
-n1180

8°'1¢
9’81
T'ee
L9V
z'6¢
prue
-ATo4

_ | ;
o
i 0'€eT L 6'zT L'6€ RV L L - 6 ¥
_ szl [ LT z2'1v . g'sT L L z 8 ¥
L oeeT Cz'sT S'¥S ' 9Lz L L z1 L |
w T'6T L b'19 8 €€ L L zz 9 ¥
szt | T'ST pILS L'ze - - 0% €304
CTiTnwoq L T T s T

. /19383 € TTnwod z TThwodg T TTnwod ! % . % %
w\‘wmﬂﬂmi,,:‘s,“‘\ R o " TON  UOINeT

o ‘ButurslIssnus Ae peId -ygoa | -£t104 ddas I8ATNd

A TTEIYL

TIspunuspau A TT9gqe3 T 33tbuslb 19 x93e3Tnssx sppruddo sq

R S



22

1477253

Regsultatene fra forsgkene som er gjengitt.i foregdende
tabell Vv, viser at innholdet av natriumtripolyfosfat kan
reduseres 1 stor grad hvis polylaktonet anvendes, p.g.a. at
adsorbsjonsegenskapene til polylaktonet gjgr det mulig & inn-
fgre ytterligere mehgder av et overflateaktivt middel, f.eks.
DOBANOL uten & fordrsake en markert reduksjon i graden av
smussfjerning. I disse tilfeller observeres ingen reduksjon
1 denne grad av smussfjerning selv om STPP utelates fullstendig

(polyester/bomull) .

Eksempel pa anvendelsen av polylaktonet som be&rer nr. 2

Dette eksempel viser polylaktonets adsorpsjonsevne for et
flytende hjelpestoff. Den flytende forbindelse er en 70% vandig
lgsning av hydrogenperoksyd.

Et polylakton som stammer fra poly-a-hydroksyacrylsyre
med gjennomsnittlig molekylvekt ca. 50 000 ble anvendt.

Den anvendte fremgangsmate for fiksering av den vandige

hydrogenperoksydlgsning er som fglger:

8 g tgrket polylakton innfgres i 110 cm3 tgrt benzen, og
blandingen oppvarmes under tilbakeldpskijgling i 2 timer.
Blandingen avkijgles til +lOOC, og 3,93 g av en 70% vandig
lgsning av hydrogenperoksyd innfgres drépevis under rgring ved ca.
1500 opm. Innfgringen varer i 10 min. Etter filtrering og av-
destillering av benzenet 1 vakum oppnas det med hydrogenperocksyd
impregnerte polylakton.

Det aktive oksygen-innhold etter tgrkning er 104 g pr. kg,
og tapet av aktivt oksygen etter 4 dagers lagring ved 32% og
80% fuktighet er 1, 3%.

Patentkrayvw
1. Anvendelse av et fast polylakton som stammer fra en

polymer av en a-hvdroksyakrylsyre med molekylvekt 5000 -

1 000 000 som inneholder monomerenheter av formelen
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R OH
[ h ]
C C

- R2 COOHI

representerer hydrogen eller en alkylgruppe

hvor Rl og R2
med 1-3 karbonatomer, sammen med minst én vannopplgselig for-
bindelse som gir vaskebadet en alkalisk pH, som bygger og som

barer for flytende og pastaaktige vaskemiddelbestanddeler.

2. Anvendelse av et fast polylakton som angitt i krav 1

hvor R, og R, er hydrogen.

1 2

3. Anvendelse som angitt i krav 1 hvor den basiske for-

bindelse er natriumperkarbonat eller natriumperborat.

4. Anvendelse som angitt i krav 1, hvor blandingen som
polylaktonet anvendes i, inneholder 11-19 vekt% overflateaktivt
middel, 2,5-13,9 vekt% polylakton, 14,5-20 vekt$ av en basisk
forbindelse som har peroksydisk karakter, og 0-30 vekt$% natrium-

tripolyfosfat.

5. Anvendelse som angitt i krav 1, hvor blandingen ogsd
inneholder minst ett hjelpemiddel for vaske-, rense- og bleke-
middelblandinger, som er flytende eller pastaaktig ved tempera-
turer under 180°C og som er adsorbert pd polylaktonet, i en
mengde av mellom 10 og 140 % regnet pd vekten av polylakton.

6. Anvendelse som angitt i krav 1, hvor hjelpemidlet

som er adsorbert, er en aktivator for persalter.

7. Anvendelse som angitt i krav 1, hvor aktivatoren er
N,N,O0-triacetylhydroksylamin.

8. Anvendelse som angitt i krav 5, hvor det overflate-
aktive middel er et kondensat av en alkohol med lang alkylkijede
med etylenoksyd.

9. Anvendelse som angitt i krav 5, hvor hjelpemidlet
som er adsorbert, er hydrogenperoksyd som er adsorbert i form

av en vandig lgsning inneholdende 10-70 vekt$ hydrogenperoksyd.
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