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Détergent antisalissure et sa fabrication.

Composition détergente organique synthétique non io-
nique particulaire, chargée d‘adjuvant de détergence, utile pour
le lavage de matiéres fibreuses polyméres organiques synthéti-
ques, telles que des polyesters et des mélanges polyester-
coton, et conférant 3 ces matiéres des propriétés antisalissure.

Cette composition contient un détergent organique synthé-
tique non ionique, un adjuvant alcalin pour ce détergent, un
copolymére antisalissure de téréphtalate de pelyéthyléne et de
téréphtalate de polyoxyéthylene, et de la polyvinyl-pyrrolidone
PVP. Le PVP et le polymére antisalissure peuvent &tre appli-
qués aux perles de base du ou des sels adjuvants de déter-
gence, sous forme d’une atomisation, dans le détergent non
ionique. En variante, le PVP peut étre présent sous forme d'un
revétement appliqué sur les particules du polymére antisalis-
sure, qui sont mélangées avec des perles de base d'adjuvant
sur lesquelles le détergent non ionique & Fétat liquide a
préalablement été atomisé. Linvention décrit également un
procédé de lavage de matiéres fibreuses polyméres organiques
synthétiques et conférant simultanément 3 ces matigres des
propriétés antisalissure.
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La présente invention concerne des compositions
détergentes qgui sont utiles pour le lavage de matiéres fi-
breuses polyméres organigues synthétigues, telles que les
polyesters, et qui conférent aux matidres lavées des pro-
priétés d'anti-salissure. Plus particuliérement, 1'inven-
tion concerne de telles compositions sous forme particu-
laire contenant, & titre d‘agent anti-salissure, un copoly-
mére de téréphtalate de polyéthyléne et de térééhtalate de
polyoxyéthyléne, un détergent non ionigue, un adjuvant al-
calin de détergence qui peut réduirerl'éfficacité anti-sa-
lissure de 1a matiére anti-salissure lorsqu'il est en con-
tact avec cette matiére pend nt le stockage, et une propor-
tion, a effet stabilisant, de polyvinylpyrrolidone (PVP)
aidant a maintenir les caractéristiques anti-salissure du
copolymére anti-salissure malgré la présence de 1'adjuvant
alcalin.

_Les'demandes de brevet des Etats-Unis d'Amérique
N° 396 637 et 396 761 décrivent des compositions détergen-
tes organigues synthétiques non ioniques, chargées d'un
adjuvant qui contiennent un type préféré de copolymére anti-
salissure de téréphtalate de polyéthyléne et de téréphtalate
de polyoxyéthyléné, Lorsgue des tissus en polyester ou en un
mélange polyester—-coton ou des articles fabriqués 3 partir
de tels tissus sont lavés dans les produits décrits, ces
tissus acquiérent des propriétés anti-salissure de sorte que
lorsqu'ils sont ultérieurement salis avec une matiére lipo-
phile, par exemple de 1l'huile pour moteur sale, cette salis-~
sure peut étre éliminée plus facilement pendant le lavage
du tissu, que ce lavage soit effectué avec la composition
détergente de l'invention ou avec un produit détergent clas-
sique pour le linge. La demande de brevet des Etats-Unis
d'Amérigque N° 396 762 mentionne gue le type mentionné de
polymére "anti-salissure de téréphtalate de polyéthyléne et
de téréphtalate de polyoxyéthyléne peut &tre dissous dans
un détergent nonrionique fondu et que la solution peut en-
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suite &tre atomisée sur des perles absorbantes séchées par
atomisation de la matiére adjuvante. Les compositions dé-

crites et leurs procéddés de fabrication sont utiles mais,

dans certains cas, par exemple lorsgue l'adjuvant est alca-

lin, sa présence peut affecter nuisiblement 1'aptitude anti-
salissure du polymére anti-salissure dans les compositions
détergentes mentionndes aprés stockage & la température am-
biante et en particulier aprés un stockage & température é-
levée. Ceci semble 8tre A & la sensibilité & 1'hydrolyse
du polymére favorisant l'effet anti-salissure. On a maiante-
nant découvert gue lorsque le PVP, de préférence d'un cer-
tain type {(plage de poids moléculaire), est présent dans la
composition détergente en contact intime avec le polymére
anti-salissure, parfois en le revatant, l'aptitude anti-
salissure de la composition déiergente contenant un tel
polymére est nettement améliorée aprés le stockage compara-
tivement 32 un produit analogue ne contenant pas de PVP.
‘Selon la présente invention, uﬁe composition dé-
tergente organigque synthétigue non ionique chargée particu-
laire destinée au lavage de matiéres fibreuses polyméres
organigues synthétiques et & conférer a ces matiéres des

- propriétés anti-salissure comprend une proportion a action

détergente d'un détergent organigue synthétigue non ionique,
une proportion adjuvante d'un adjuvant alcalin hydrosocluble
pour ce détergent, une proportion a effet anti-salissure
d'un polymére anti-salissure de téréphtalate de polyéthyléne
et de téréphtalate de polyoxyéthyléne, et une proportion &
effet stabilisant de polyvinyl-pyrrolidone (PVP) destinée &
stabiliser le polymére anti-salissure en présence de 1‘'ad-
juvant alcalin. De préférence, le sel adjuvant de détergen-
ce alcalin hydrosoluble est le tripolyphosphate de sodium
(nbrmalement le tripolyphosphate pentasodigque), qui peut
étre accompagné de silicate de sodium, le polymére de té-
réphtalate de polyéthyléne et de téréphtalate de polyoxy-
éthyléne est d'un certain type, le détergent non ionique
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est un prdduit de condensation d'alcool gras supérieur et
d'oxyde d'éthyléne, et le PVP est hydrosoluble et a une
plage donnée de poids moléculaires. Les compositions de
l'invention peuvent également contenir des proportions li-
mitées d'humidité et d'adjuvants. L'invention envisage éga-
lement des procédés de fabrication des compositions déter-
gentes anti-salissure stabilisées décrites et des procédés
de lavage de matiéres avec de telles compositions.

Bien qu'on puisse utiliser divers détergents non
ioniques ayant des caractéristiques physiques satisfaisantes,
comprenant les produits de condensation de 1'oxyde d‘'éthyléne
et de l'oxyde de propyléne les uns avec les autres et avec
des bases hydroxylées, par exemple le nonyl-phénol et des
alcools du type oxo, pour obtenir les meilleurs résultats,

il est trés avantageux que le détergent non ionigue soit un

produit de condensation d'oxyde d'éthyléne et d'un alcool
gras supérieur. Dans de tels produits, l'alcool gras supé-
rieur coméorte 10 & 20 atomes de carbone, de préférence 12

4 15 atomes de carbone, et 1erdétergen£ non ionique contient
environ 3 & 20 ou 30 groupes axyde d'éthyléne par mole, de
préférence 6 & 11 ou 12. De préférence, le détergent non io-
nigue est un dégergent non ionigue dans lequel .1'alcool gras
supérieur & environ 12 a 15 ou 12 & 14 atomes de carbene et
qui contient de 6 ou 7 a 11 moles d'oxyde d'éthyléne.~Parmi
ces détergents, on peut citer Alfonic(R) 1214-60C, vendu'par
Conoco Division of E.I. DuPont de Nemours, Inc., et
Neodols(R) 23-6,5 et 25-7, que l'on peut se procurer a la
société Shell Chemical~Company. Parmi- leurs propriétés par-
ticuliérement intéressantes, en plus d'un bon pouvoir déter-
gent en ce qui concerne les dépots de saletés huileuses et
graisseuses sur des articles 4 laver et une excellente com-
patibilité avec les agents anti-salissure polyméres de 1l'in-
vention, on peut citer le point de fusion relativement bas,
qui est encore notablement supérieur 3 la température am-

biante, en sorte qu'ils peuvent étre atomisés sur des perles
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de base sous forme d'un liquide qui se solidifie rapidement
aprés avoir pénétré dans les perles (point de fusion géné-
ralement de 40 & 55°C). o

‘ Divers adjuvants et leurs combinaisons, efficaces
pour renforcer l'action de lavage du ou des détergents orga-

- niques synthétiques non icniques et pour améliorer cette

action, comprennent les adjuvants hydrosclubles et insclu-
bles dans l'eau. Parmi les adjuvants hydrosolubles, gue )
l'on utilise de préférence dans la présente invention, et
de préférence en mélange, les adjuvants inorganiques et
organiques peuvent présenter un intérdt. Parmi les adju-
vants inorganiques hydrosolubles, ceux que 1'on préfé;e
comprennent : divers phosphates, de préféfence des poly-
phosphateé tels que les tripolyphosphates et les pyrophos—
phates, plus particuliérement les tripolyphosphates de so-

- dium et les pyrophosphates de sodium, par .exemple le tri-

polyphosphate pentasodique, le pyrophosphate tétrasodique ;
le carbonate de sodium, de préférence le carbonate de so-
dium anhydre ; et le silicate de sodium ; et leurs mélanges.
Le silicate de,sodiuﬁ présente normalement un rapport
Na20/5i02 compris dans la plage de 1:1,6 a 1:3, de préfé-
rence de 1:2,0 & 1:2,4 ou 1:2,8, par exemple 1:2,4. Parmi
les sels adjuvaﬁts de détergence inorganiques hydrosolubles,

- on utilise généralement les phosphates en plus grande pro-

portion, avec une proportion inférieure de silicate de so-
dium, le carbonate peut étre utilisé avec le bicarbonate
et souvent avec une moindre proportion de silicate de so-
dium, et le siliéate éét rarement utilisé seul. A la place
des polyphosphates individuels utilisés, il est parfois
préférable d'utiliser des mélanges -de pyrophosphate de
sodium et de tripolyphosphate de sodium en proportioms
dans la plage de 1:10 & 10:1, de préférence de 1:5 a 5:1.
Naturellement, on sait que des variations de la structure
chimigque des phosphates peuvent apparaitfe pendant le

broyage et le séchage par atomisation, de sorte que 1le
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produit final peut différer légérement des composants char-
gés dans le broyeur.

On remarquera que les adjuvants de détergence hy-
drosolubles mentionnés sont des matiéres alcalines et, en
général, l'alcalinité résultante est telle qu'une solution
aqueuse a 1 % de la composition détergente aura un pH com-
pris entre environ 8,5 -a& 12, par exemple de 10,0. Cette
alcalinité aide la composition détergente a éliminer divers
types de salissure du linge et & la maintenir en suspension,
mais elle présente également un effet négatif tendant & pro-
voguer une dégradation du polymére anti-salissure utilisé
et ainsi a empécher ce polymére de conférer aux matiéres
lavées des propriétés anti-salissure.

Du fait que les polyesters, utilisés seuls ou en
mélanges avec du coton, sont lipophiles, ils ont tendance
a attirer et retenir les salissures 1ipophile5'qui par con-
séquent peuvent encore étre présentes sur le linge aprés le
lavage, le ringage et le séchage. Par conséquent, en parti-
culier dans le cas des fibres de polyester, le fait de con-
férer des propriétés anti-salissure aux fibres des matiéres
lavées est important pour que le lavage soit efficace. Par
conséquent, en particulier du fait gue pendant ces dernié-~
res années, de nombreux articles de vétements et autres ar-
ticles ménagers lavables ont été fabrigqués & partir de po-
lyester ou de mélanges de polyesters, il est important de
conférer & ces matiéres des propriétés anti-salissure maxi-
males. Par conséquent, on doit compenser toute tendance du
polymére anti-salissure utilisé & la dégradation. Ainsi,
la découverte gu'une certaine matiére (pVP) stabilise le
polymére anti-salissure utilisé dans la présente invention
est une découverte importante.

Le polymére favorisant 1'effet anti-salissure qui
est un composant essentiel des compositions de la présente
invention est un polymére de téréphtalate de polyéthyléne
et de téréphtalate de polyoxyéthyléne qui est dispersable
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dans l'eau et peut se déposer a partir de l'eau de lavage
contenant un détergent non icnique et un adjuvant pour le
détergent non icnique, sur les matiéres en fibres polyméres
organiques synthétigues, en particulier les polyesters et
les mélanges de polyesters, de maniére 3 leur conférer des
propriéitds anti-salissure tout en conservant le confort
pour l'utilisatéur de tels vétements fabrigqués & partir

de ces matiéres et en n'’emp@chant pas ou n'inhibant pas
notablement la transmission de vapeur & travers ces véte-
ments. Ces polyesters se sont également avéré. présenter des
propridétés anti-redéposition et souvent favoriser 1'élimi-
nation de taches sur des substrats. Ils ont tendance & main-
tenir la saleté, en particulier les saletés huileuses ocu
graisseuses dispersées dans %'eau de lavage pendant le la-
vage et le ringage, de sorte qu'elles ne soient pas redépo-
sées sur le linge. Des produits utiles de ce type sont des
copolyméres d'dthyléneglyccl ou autre source appropriée de
motifs d'oxyde d'éthyléne, le polyoxyéthyléneglycol et
l'acide téréphtalique ou une source appropriée de fragments
téréphtaliques. Les copelyméres peuvent également &tre con-
sidérés comme étant les produits de condensation du téréph-
talate de polyéthyléne, gui peut parfois étre désigné par
polymére de téréphtalate d'éthyléne, et de téréphtalate de
polyoxyéthyléne. Bien gue le motif téréphtalique soit pré-
féré comme seul motif d'acide dibasique dans le polymére,
l'invention envisage d'utiliser des proportibns relative-
ment faibles d'acide isophtaligue et/ou d'acide orthophta-
ligque (et parfois d'autres acides dibasiques également)
pour modifier les propriétés du polymére. Cependant, les
proportions de ces acides ou sources de tels motifs supplé-~
mentaires introduits dans le mélange réactionnel et les
proportions correspondantes dans le polymére final seront
normalement inférieures & 10 % chacune de la tctalité des
motifs phtaliques présents, et de préférence seront infé-

rieures & 5 ¥ de cette totalité.
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Le poids moléculaire du polymére se situera dans
la plage d'environ 15 000 & 50 000, de préférence d'environ
19 000 & 43 000, mieux encore entre 19 000 et 25 COO, par
exemple environ 22 000. Ces poids moléculaires sont des
poids moléculaires moyens en poids, & la distinction des
poids moléculaires moyens en nombre qui, dans le cas des
présents polymeres, sont souvent inférieurs. Dans les poly-
méres utilisés, le polyoxyéthyléne aura un poids moléculaire .

A

dans la plage d'environ 1000 a 10 000, de préférence d'envi-
ron 2500 & 5000, mieux encore de 3000 & 4000, par exemple
environ 3400. Dans ces polyméres, le rapport molaire des
motifs-de téréphtalate de polyethylene aux motifs de téréph-
talate de polyoxyethylene (en con51derant

o

, o] o} 0
n - " n
£ ocnzcnzo—c_.-c} et {(OCH,CH,) r-1--o-c--c]-

comme de tels motifs) se situera dans la plage de 2:1 a 6:1,
en particulier de 5:2 a 5:1, et mieux encore de 3:1 a 4:1,
par exemple environ 3:1. La proportion de motifs d'oxyde
d'éthvléne aux motifs phtaliques-déns le po}ymére sera d'au
moins 10:1 et souvent de 20:1 ou mieux encore de 20:1 a
30:1. Ainsi, on voit que le polymére peut &tre considéré
comme étant essentiellement un polymére d'oxyde d'éthyléne
modifié, le motif phtalique n'étant qu'un composant mineur,
que le calcul soit effectué sur une base molaire cu une
base pondérale.'on considére surprenant qu'evec une si pe-
tite proportion de téréphtalate d'éthyléne ou de téréphta-
late de polyéthyléne dans le polymére, celui-ci soit suffi-
samment analogue au polymére du substrat de fibres de poly-
ester (ou autres polyméres auxquels il adhére, par exemple
les polyamides) pour y étre retenu pendent le lavage, le
rlncage et le séchage. Cependant, comme le montrent les )
essais comparatifs et divers essais de lavage danq lesquels
on mesure l'effet anti-salissure, 1e,polymere deerlt dans
les compositions détergentes de l'invention est efficace
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pour se déposer sur les matiéres synthétiques laﬁées; en
partiéulie; les polyestets,,de maniére a les rendre pius
facilement aptes & étre débarrassées par lavage des saletés
huileuses par une composition détergente non ionique avec
adjuvant ou un autre produit détergent. On considére que

le plus gréhd caractére hydrophile du polymére attribuable
3 la forte proportion des motifs d'oxyde d'éthyléne hydro-
philes qu®il contient peut &itre responsable des excellentes
propriétés anti-salissure qu'il confére & la matiére sur
lagquelle il est déposé, et ceci peut également aider le
polymére & coopérer avec le détergent non ionique chargé
d'adjuvant. .

Divers articles, textes et brevets de la littéra-
ture décrivent des précédés de fabrication des polyméres de
la présente invention, parmi lesquels on peut citer Journal
of Polymer Science, Volume 3, pages 609-630 (1948) ;
Journal of Polymer Science, Volume 8, pages 1-22 (1951} ;
Fibers from Synthetic Polymers, de Hill, publié par Elsevier
Publishing Company, New York, New York (1953), pages 320-

322 ; les brevets britanniques N° 1 088 984 et 1 119 367 ;

et les brevets des Etats-Unis d'Amérigue N° 3 893 929 et

3 959 230. Bien que ces références décrivent des procédés
apﬁropriés de fabrication des polyméres de l'invention, on
considére qu'aucun d'entre eux ne décrit les polyméres par-
ticuliers qui sont utilisés dans la présenté;invention
(mais qui sont décrits dans les trois demandes de brevet
précédemment mentionnées et certains sont disponibles dans
le commerce) et aucun ne décrit les compositions détergen-
tes de l'invention. Ces polyméres peuvent &tre considérés
comme ayant une structure statistique formée de motifs de .
téréphtalate de polyéthyléne et de téréphtalate de polyoxy-
éthyléne, comme ceux pouvant étre obtenus en faisant réagir
du ‘téréphtalate de polyéthyléne (par exemple de qualité
pour filage) et du téréphtalate de polyoxyéthyléne, ou en
faisant réagir 1'éthyléneglycol, le polyoxyéthylénegljcol
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et leurs précurseurs acides (ou ester méthylique). Cepen-
dant, l'invention envisage également d'utiliser des copo-
lyméres plus ordonnés, tels que ceux obtenus en faisant
réagir des composants ayant des longueurs de chaine ou des
poids moléculaires prédéterminés ou connus, de maniére &
obtenir ce que l'on pourrait appeler des copolyméres séguen-
cés ou des copolyméres non statistiques. Les polyméres
greffés peuvent également étre utilisables.

Les matidres décrites sont disponibles a partir
de diverses sources, les produits de l'une d'elles étant
maintenant décrite plus en détail. Des copolyméres utiles
pour la fabrication des compositions détergentes de la pré-
sente invention sont commercialisés par Alkaril Chemicals,
Inc., et des produits du commerce de cette société qui ont
été utilisés avec succés pour produire des compositions dé-
tergentes satisfaisantes favorisant l'effet anti-salissure.
sont ceux vendus par ladite société sous les mafques de
fabrique "Alkaril QCJ" et “"Alkaril QCF", anciennement
"guaker QCJ" et "Quaker QCF". Les produits proposés par
cette socidté en quantités limitées, désignés par 2056-34B
et 2056-41 se sont également montrés acceptables. Le pro—.
duit QCJ, normalement fourni sous forme d'une dispersion
aqueuse, est également disponible sous forme d'une matiére
solide essentiellement séche (QCF). Lorsqu'il est anhydre
ou & faible teneur en humidité (de préférence moins de 2 %
d'humidité), il ressemble & une cire brun clair et le rap-
port de ses motifs d'oxyde d'éthyléne & ses motifs phtali-
ques est d'environ 22:1. Dans une dispersion & 16 % dans
l'eau, la viscosité & 100°C, est d'emviron 96.10"6m2/s.

Le polymére 2056-41 ressemble 4 une cire dure brun clair
et le rapport de ses motifs hydrophiles:hydrophobes est
d'environ 16 & 1, la viscosité étant d'environ 265.10"
mz/s. Le polymére 2056-34B ressemble 34 uvne cire dure de
couleur brune préséntant un rapport hydrophile:hydrophobe
d'environ 10,9/1 et sa viscosité, dans les mémes conditions
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"sz/s.

Plus le poids moléculaire du polymére est élevé, plus fai-

gue précédemment mentionné, est d'environ 255.10

ble est le rapport molaire hydrophile:hydrophobe et les
compositions détergentes de 1l'invention assurent encore um
effet satisfaisant renforcant 1l'action anti-galissure. Les
polyméres QCJ et OCF ont des points de fusion (par analyse
thermigue différentielle) d'environ 50 a 60°C (mais il res-
te des proportions mineures de ces produits a 1'état solidé
3 des tempdratures atteignant 100°C), une analyse de la
teneur en groupes carboxyle de 5 & 30 équivalents/lo6 gram—'
mes et un pH de 5 2 8 dans l'eau distillée & une concentra-
tion de 5 %. Les poids moléculaires (moyenne en poids) sont
de 20 000 a 25 GO0 et le rapport molaire des motifs de
téréphtalate d*éthyléne aux motifs de téréphtalate de poly-
oxyéthyléne est dtenviron 74:26. Les trois produits repré-
sentés par les mergues de fabrique susmentionnées sont hy-
drosolubles ou sensiblement hydrosolubles dans l'eau tiéde
ou chaude {40-70°C) ou au moins facilement dispersables, et
ils peuvent se caractériser par un poids moléculaire élevé,
supérieur a 15 000, généralement compris entre 19 000 et
43 000, au mieux de 19 COO & 25 000, par exemple d'environ
22 000. Dans la présente demande, lorsque les proportions
de polymére anti-salissure sont indigquées, elles sont ex-
primées sur la base du polymére, comprenant toutes matiéres
insolubles gu'il contient {gui peuvent étre moins actives
que les agents anti-salissures). Iddalement, le polymére &
effet anti-salissure utilisé est entiérement hydroscluble.
Normalement, pour une application "en solution"
3 des matidres ou pour une addition en solution & une com-
position détergente dans l'eau de lavage, les copolyméres ‘
de la présente invention peuvent &tre utilisés en disper-
sion agueuse. Ces dispersions peuvent contenir un agent
tensio—actif pour aider le maintien de l'uniformité de la
dispersion. On n'utilisera gque de petites gquantités de cet
agent tensio-actif, sinon pas du tout. Normalement, 1la
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concentration du polymére dans le milieu aqueux sera d'en-’
viron 5 & 25 %, sur la base de la composition, de préfé-
rence de 10 & 20 %, par éxemple 16 %, ce qui est la concen-
tration & laguelle les produits du commerce mentionnés sont
normalement fournis lorsqu'on désire une forme liquide.
Bien gu'on puisse utiliser des dispersions liquides ou des
solutions dans un solvant du polymére pour des additions
directes du pclymére au milieu dans lequel les tissus doi-
vent &tre traités, lorsque le polymére doit 2tre incorporé
dans une composition détergente en particules, il est pré-
férable qu'il soit sous forme solidé , de préférence sous
forme d'un solide anhydre en particules d'une dimension
particulaire analogue & celle des autres composants de la
composition détergente. En variante, il peut étre finement
divisé et pulvérisé sur les perles séchées par atomisation
des autres composants. Dans des procédés encore préférés
d'incorporation dans une composition détergente, le poly-
mére peut &tre dissous dans un détergent non ionique et
atomisé sur les pérles'de base ou bien il peut etre pastil-
1é avec des supports et mélangé avec les perles de base.
on a constaté que le polymére ne devait pas &tre ajouté au
mélange aqueux de broyage contenant le détergent anionique
et/ou le sel adjuvant de détergence et il ne doit pas étre
amené au contact du sel hydrosoluble d'adjuvant de déter-
gence en présence d'humidité, en particulier a une tempéra~
ture dlevée. Par conséquent, pour obtenir un produit parti-
culaire s'écoulant librement, le polymére est normalement
essentiellement anhydre ou a une trés faible teneur en
humidité. L'utilisation d'un tel produit permet également
de fabriquer des perles de base a une teneur normale en
humidité sans que leur teneur en humidité soit augmentée
de facon préjudiciable par post—atdmisation d'une disper-
sion aqueuse du polymére sur les perles.

Le PVP utilisé s'est montré efficace pour stabi-
liser les polyméres énti—salissure décrits en présence
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d'un adjuvant alcalin de détergence, et particuiiérement

" efficace en présence de tripclyphosphate de sodium qui peut

@tre accompagné de silicate de sodium. Ce PVP a générale-
ment un poids moléculaire Q'environ 5000 a 2C0 000, de
préférence de 10 000 & 160 000, et mieux encore d‘enviroﬂ
10 000 & 50 000. Cependant, dans certainsVCas, le PVP ayént
un poids moléculaire supérieur & 200 000 s'est avéré utile;i'
bien.que non aussi efficace que les composés entraht dans -
les gammes indiquées. Ainsi, le PVP ayant un poids molécu-
laire d'environ 360 000 présente un certain effet stabili-
sant mais est normalement peu écqnomique compte tenu dés

. résultats supérieurs obtenus avec les produits de plué bas

poids moléculaire. Une source préférée de PVP est GAF Cor-
poration, New York, N.Y., et les produits préférés du com-
merce de cette société sont commercialisés sous les dési-
gnations "K-15" (poids moléculaire = 10 000), "K-30" (poids
moléculaire = 40 0C0) et "K-60" (poids moléculaire =

160 000). Le produit "K-90" de cette société a un poids
moléculaire d'environ 360 000. Tous les prbduits'décrifs
sont hydrosolubles et; en outre, ils sont solubles dans

le détergent non icnique fondu du type utilisé de préféren-
ce selon la présente invention {un produit de. condensation
d'un alcool gras supérieur avec 1'oxyde d‘éthyléne;lBien"
que le PVP soit hautement préférable, on considére que
d'autres polylactames tels gue la polyvinyl—exazolidinoné,
peuvent également &tre utiles em remplacement, au moins
partiel, du PVP. Le polyacrylamide et les amides apparentés
sont douds de certaines propriétds stabilisantes également,
mais ils sont inférieurs au PVP & cet égard.

Divers adjuvants appropriés peuvent étre présents
dans les compositions détergentes de 1l'invention, par exem-
ple une poudre d'enzyme, qui favorise la décomposition des
taches et autres salissures en favorisant leur éliminatioh,
en coopérant ainsi avec le polymére favorisant 1l'effet

anti-salissure ; des parfums :; des agents fluorescents
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d'avivage optigque ; des colorants (colorénts et pigments
dispersables dans l'eau tels que le bleuid'outremer) H

des bactéricides ; des fongicides ; et des agents favori-
sant l'écoulement. Certaines dé ces matiéres peuvent étre
ajoutées dans le broyeur de sorte qu'elles font partie des
perles de base et certaines d'entre elles sont ajoutées
aprés-coup. On peut utiliser des charges inorganigues
telles gue le sulfate de sodium et le chlorure de sodium,
mais de préférence, leurs proportions sont limitées, la
raison en étant gue l'on a constaté que le sulfate de so-
dium a tendance & réagir nuisiblement avec les présents
polyméres. Parmi les enzymes, on peut utiliser des enzymes
protéolytiques aussi bien qgu'amylolytiques, telles gque
celles vendues sous les marques de fabrique "Alcalase",
fabriquées par Novo Industri, A/S, et "Maxazyme", gui sont
toutes deux des protéases alcalines (subtilysine).

Dans les compositibns détergentes de l'invention,
la proportion de détergent non ionique organique synthéti-
que est comprise entre environ 5 et 30 %, de préférence
entre 10 et 25 %, et mieux encore entre 15 ou 18 et 22 %,
par exemple d'environ 20 ou 21 %. La proportion totale de
sel adjuvant de détergence alcalin hydrosoluble est compri-
se entre environ 30 et 80 %, de préféfence entre 40 et 75 %,
et mieux encore entre 45 et 70 %. Lorsgue les adjuvants de
détergence sont le tripolyvphosphate de sodium et le sili-
cate de sodium, comme cela est préféré, leurs proportions
sont de préférence d'environ 30 & 70 % et 3 & 15 % respec-
tivement, de préférence de 40 a 65 % et 5 & 13 %, par exem-
ple 54 % et 10 %. La proportion de polymére favorisant 1l'ef-
fet anti-salissure est comprise entre environ 0,5 et 20 %,
de préférence entre 1 et 10 %, et mieux encore entre 1 et
5 %, en particulier de 2 a 5 %, par exemple 3 %. La teneur
en humidité du produit est généralement de 1 a 20 %, de
préférence de 3 & 15 %, et mieux encore de 5 & 12 %, par
exemple de 9 %. Les adjuvants individuels ne constituent
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de préférencé pas plus de 10 % de la composition, et sont
de préférence limités 3 5 % et souvent a 2 ou 3 %, la to-
talité des adjuvants ne dépassant avantageusement pas 25 %,
et étant limitéde de préférence & 15 % et mieux & 5 & 10 %
de la composition. Naturellement, les mélanges de compo-
sants individuels des compositions de l'invention et de
leurs adjuvants peuvent souvent etre avantageusement uti-
lisés, et sont supposés étre inclus lorsgu‘on mentionne un
tvpe unigue de composant. La poudre d'enzyme, éventuelle-
ment présente, est généralement & une concentration dans
la plage de 0,5 & 3 %, de préférence de 1 & 2 %. Cette
poudre d'enzyme est disponible dans le commerce sous forme
d'un mélange d'enzyme active et d'une matiére de sup?crt;
par exemple "Maxazyme 375%.

Les compositions détergentes, gufelles socient
préalablement fabriguées et conservées avant utilisation,
ou fabriqguées immédiatement avant utilisation, peuvent
8tre utilisdes en solution agueuse diluée (ou dispersion)
dans 1l'eau de lavage pour le lavage des matiéres entiére-
ment synthétiques, comprenant les polyesters ; les mélanges
coton-matiére synthétigue, comprenant les mélanges coton-
polyester ; les cotons ; les "Nylon" ; et des mélanges de
ces matiéres. Normalement, le poids & sec des matiéres la-
vées est égal & 2 & 15 ou 20 % du poids du milieu aqueux
de lavage, et de préférence a 5 a 10 % de ce poids. Le la-
vage est effectué sous agitation péndant une période com-
prise entre 5 minutes et 0,5 heure cu une heure, souvent
entre 10 et 20 minutes, et aprés le lavage, les matiéres
sont rincées, généralement plusieurs fois, et elles sont
séchées, par exemple dans un séchoir a linge automatique.
L'eau de lavage est généralement & une température de 10
a3 95°C, de préférence de 15 a 60°C, ou 20 a 50°C, et mieux
encore 40 3 50°C, et la concentration de la composition
détergente ou des composants équivalents (s'ils sont ajou-

tés séparément & 1l'eau de lavage) est de 0,05 a 1 %, de
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préférence de 0,05 a 0,15 %, par exemple de 0,06 % ou 0,13 %.
Les compositions détergentes ont une masse volumique appa-

rente dans la plage de 0,2 ou 0,4 a 0,9 g/cm3, de préférence
de 0,6 4 0,9 g/cm3, par exemple de 0,65 g/cm3, et les déter-

gents ayant cette masse volumique apparente sont normalement

10

15

20

25

30

35

utilisés & une concentration d'environ 1/4 de coupelle (ou
environ 40 grammes) par lavage, la cuve de lavage contenant
généralement environ 64 litres d'eau pour des machines &
chargement par le dessus et environ 26,5 & 30 litres pour
les machines & chargement par le devant. Lorsqu’on utilise
une machine a laver du type "européen", dans laquelle on
utilise des concentrations supérieures de composition dé-
tergente avec de moindres quantités d'eau, lesquelles ma-
chines fonctionnent généralement a des températures supé-
rieures de lavage, il peut étre pféférable d'abaisser la
température de lavage pour un meilleur dépdt du polymére
sur les matiéres lavées. La partie supérieure de la large
plage de concentrations de composition détergente précé-
demment indiquée peut étre considérée comme appropride
pour des conditions de lavage en Europe, tandis que les
parties correspondantes intermédiaires et inférieure s'ap-
pliquent pour des machines & laver & chargement par le de-
vant et par le dessus et des conditions de lavage du type.
"américain", la concentration pour les machines & charge-
ment par le devant étant souvent inférieure a celles uti-
lisées pour les machines a chargement par le dessus.

Les proportions des composants actifs individuels
des compositions de 1'invention dans 1l'eau de lavage vont

A

normalement de 0,001 & 0,14 % de détergent non ionigue, de
0,006 & 0,40 % de sel adjuvant de détergence, de 0,0001 a
0,10 % d'agent anti-salissure et de 0,00002 & 0,5 % de PVP.
De préférence, ces proportions sont comprises respective-
ment entre 0,003 et 0,02 %, 0,02 et 0,05 %, 0,0003 et 0,01%
et 0,00006 et 0,006 %. Lorsgue l'eau de lavage contient du

tripolyphosphate de sodium et du siligate de sodium, les
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pourcentages normaux des composants importants des préseﬂQh-‘
tes compositions se trouvant dans 1l'eau de lavage sont de
0,0006 & 0,040 % de détergent non ionique, 0,017 3 O, 12 %
de tripolyphosphate de sodium, 0,002 & 0,023 % de silicate
de sodium, 0,0008 & 0,009 % Qe polymére anti-salissure et
0,00013 a 6 004 % de PVP, les gammes preferees étant res-
pectivement de 0,009 a o, 013 %, O, 024 & 0,039 %, 0,003 &
0,008 %, 0,001 & 0,003 % et 0,0002 & 0,0012 %. ’

Les peries de base qui peuvent 2tre utilisées
dans la fabrication des compositions de 1l'invention sont
de préférence séchées par atomisation 3 partir d4'un mélange
agqueux de broyage gui contient normalement environ 40 a
environ 70 ou 75 % de matidres solides, de préférence 50
4 65 % de matiéres solides, le reste étant de l'eau, de
préférence de 1l'eau désionisée, comme précédemmeht décrit
(mais on peut également utiliser de l'eau de ville). Le
mélange de broyage est de préférence préparé en ajoutant

. successivement ses divers composants de la maniére assurant

1a meilleure suspension miscible, facilement pompable et
non durcissante pour le séchage par atcmisation. L'ordre
G'addition des matiéres peut varier selon le‘cas; mais il
est particuliérement avantageux, lorsqu'on utilise des mé-
langes de broyage "durcissableé“, d'ajouter la solution de
silicate (facultative) en dernier, et sinon en dernier, au
moins aprés l'addition de toute combinaison emp&chant la
gélification ou la "congélation” de matiéres ou d‘adjuvants
de traitement, par exemple l'acide citrique et le sulfate

‘de magnésium. Normalement, on préfére ajouter la totalité

ou la quasi-totalité de 1l'eau dans le broyeur en premier,
de préférence a la température de traitement environ, aprés
quoi on ajoute les adjuvants de traitement (eventuellement
présents) et les autres composants mineurs stables, compre-
nant le pigment et l'agent fluorescent @'avivége éventuel-
lement présents, suivis par la plus grande partie du ou

des sels. adjuvants de détergence comprenant le phosphate
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et le silicate. En général, pendant ces additions, chaque
composant est mélangé intimement avant l'addition du com-
posant suivant mais les procédés d'addition peuvent varier,
selon le cas, de maniére & permettre des co-additions lors-
que cela est réalisable. Parfois, l'addition des composants
peut se faire en deux parties ou davantage et parfols les
différents composants peuvent &tre mélangés au préalable
avant l'addition, pour accélérer le procédé de mélange.
Normalement, la vitesse et la puissance du mélange augmen-
tent & mesure de l'addition des matieres.

La température du milieu aqueux contenu dans le
broyeur est généralement la température ambiante environ
ou une température élevée, normalement 20 & 80°C, de pré-
férence 30 & 75°C ou 80°C, et mieux encore 40 & 70 ou 80°C.
Le chauffage du milieu contenu dans le broyeur peut favori-
ser la dissolution des sels hydrosolubles du mélange et
améliorer ainsi la miscibilité mais le chauffage, lorsqu'il
est effectué dans le broyeur, peut ralentir les cadences de
production. Les températures supérieures & 80°C (et parfois
supérieures a 70°C) sont souvent évitées en raiscn du ris-
que de décompositicn d'un ou plusieurs composants péssibles
du mélange de broyage, par exemple le bicarbonate de sodium.
Egalement, dans certains cas, de plus basses températures
du broyeur augmentent les limites supérieures de la teneur
en matidres solides du milieu de broyage, probablement en
raison de 1'insolubilisation des composants gélifiant ou
durcissant normalement. Ces problémeés ne se rencontrent
en général pas lorsque le sel adjuvant de détergence prin-
cipal est un polyphosphate.

Les durédes de mélange dans le broyeur pour obte-
nir des suspensions convenables peuvent varier largement,
d'une durde aussi courte que 5 minutes dans les petits
broyeurs et pour des suspensions ayant une plus forte te-
neur en humidité, & une durée atteignant 4 heures. Les

durées de mélange nécessaires pour rendre sensiblement
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homogénes la totalité des composants du mélange du broyeur
dans un milieu peut &tre aussi faible que 10 minutes, mais
dans certains cas, elles peuvent atteindre une heure, bien
gque 30 mirutes constituent une limite supérieure préférie.
En comptant toutes durées initiales de mélange, les périodes
de broyage sont normalement de 15 minutes a deux heurss,

par exemple de 20 minutes & une heure, mais le mélange du
broyeur doit &tre mobile, ne pas gélifier ni durcir, pendant
au moins une heure, de préférence pendant deux heures, et
mieux encore pendant 4 heures ou plus aprés la fin de la

fabrication du mélange. Ces mélanges sont stables pendant

au moins guatre heures. Ils ne durcissent pas pendant ce

temps lorsgue le polyphosphate est l'adjuvant principal de
détergence et, lorsgu'on ntilise des mélanges carbonate-
silicate, un agent anti-durcissement, tel gue 1l'acide ci-
trique plus du sulfate de magnésium, est présent pour re-
tarder le durcissement.

.La boue de broyage, avec le ou les sels adjuvants
de détergence et les autres composants dissous ou sous for-
me de particules et uniformément distribuds, est transférée
de la maniére habituelle dans une tour de séchage par ato-
misation gui est normalement située prés du broyeur. La
boue tombe goutte a goutte depuis le fond du broyeur dans
une pompe volumétrigue, gui la refoule & haute pression &
travers des ajutages d'atomisation prévus au sommet 4'une
tour d'atomisation classique (& contre-courant ou dans le
méme sens) ol les gouttelettes de la boue traversent un
gaz de séchage chaud, généralement les produits de combus-
tion de fuel-oil ou de gaz naturel, dans lequel les gout-
telettes sont séchées & la forme désirée de perles. Pendant
le séchage, on obtient des perles absorbantes qui sont
particuliérement utiles pour absorber le détergent non
ionique chauffé & 1'état liquide gqui peut &tre atomisé.
ensuite sur elles aprés-coup.

Aprés séchage, le produit est tamisé a la dimen-
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sion souhaitde, par exemple au tamis & mailles de 0,149 ou
0,250 & 2,00 mm et il est prét pour recevoir une application
de détergent non ionique.

_ Bien que la description ci-dessus se rapporte a
la fabrication de perles de base de sel adjuvant-de déter-

‘gence inorganique séchées par atomisation, ce qui est pré-

férable pour les dlverses raisons déja mentionnées, par
exemple des ploprletes souhaitables de densité apparente,
d*uniformité, de fluidité, de résistance et de sorption,
1'invention envisage d'utiliser d4'autres perles de base
équivalentes ou & peu prés équivalentes, par exemple celles
qui sont des agglomérés, des mélanges, des granulés, de
fines parcelles, des pastilles ou des filaments hachés.

Le détergent non ionigue se trouve généralement 3 une tem-
pérature élevée, par exemple 40 & 90°C, de préférence 50 &

- 80°C, par exemple 55°C, pour assurer qu'il soit liquide ;

cependant, aprés refroidissement a la température ambiante,
il est avantageusement solide, et ressemble souvent a un
solide cireux. Méme si & la temperature amblante le déter-
gent non ionique est légérement poisseux, cette caractéris-
tique ne rend pas nécessairement la composition finale peu
fluide car le détergent pénétre au-dessous de la surface
des perles (jusqu'ad l'intérieur des perles) . Cependant,

on préfére les détergents cireux. Le détergent non ionique
est appllque aux perles de base se déplacant et soumises a
secousses d'une maniére connue, par exemple sous forme
d'une pulvérisation ou de gouttelettes. La prepara+1on
enzymatique (désignée ci- aprés par enzyme, bien qu il soit
admis qu’'il contient une matiére de support également), le
polymére anti-salissure, PVP et tous autres adjuvants en
poudre peuvent &tre saupoudrés sur les particules de base
de 1l'adjuvant de détergence ou mélangés avec ces particules,
et le parfum et tous autres liquides 3 ajouter aprés-coup
peuvent etre atomisés & un moment approprié avant ou apres
la ou les additions de la ou des poudres.
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Le détergent non ionigue peut étre atomisé sur
les perles de base absorbantes de 1'adjuvant et le polymére
favorisant lteffet anti-salissure et PVP peuvent €tre ajou~
tés aprés-coup ensemble, le polymére anti-salissure étant
stabilisé par le PVP a l'encontre de l'action dégradante
des perles'de base d'adjuvant alcalin. Cet effet stabili-
sant du PVP s'obtient lorsque le polymére anti-salissure
et le PVP sont en contact, de préférence lorsque le contact
du polymére anti-salissure et de 1'adjuvant alcalin est
également empéché ou diminué. Cependant, les deux fagons
particuliéres d'incorporer le détergent non ionique, le
polymére anti-salissure et le PVP dans le produit sont
trés efficaces et sont préférées. Le procédé que l'on
préfére en particulier est le séchage par atomisation
d’un mélahge aqueux de broyvage du sel alcalin adjuvant de
détergence pour obtenir des particules absorbantes séchées,
la dissolution des proportions de polymére anti-salissure
et de PVP de la composition dans le détergent non ionique
4 1'état liquide, et l'atomisation ou autre distribution
efficace de la solution de détergent non ionique du poly-
mére anti-salissure et de PVP sur les surfaces des perles
d'adjuvant alcalin de détergence. Pour mettre en oeuvre
un tel mode opératoire, il est trés avantageux que le dé-
tergent non ionique soit sensiblement ou essentiellement
anhydre et qu'il contienne normalement moins de 1 %, de
préférence moins de 0,5 %, et mieux encnre_ﬁoins de 0,2 %
A'humidité. Il est préférable que le détergent non ionique

se trouve a une température dans la plage de 40° a 20°C,

de préférence de 50 & 80°C, & laquelle le détergent norma-
lement solide et cireux est fondu et a laquelle le polymére
anti-salissure et le PVP s'y dissolvent (dans les propor--
tions de la formulation). Egalement, les perles de base
sont de préférence chauffées et maintenues en mouvement,
par exemple dans un mélangeur approprié, tel qu'un tambour

longitudinal ou tube rotatif gui est légérement incliné,
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par exemple de 5 a 10° par répport a l'horizontaleo Les
gouttelettes de l'atomisation ont de préférence une dimen-
sion imposée par un pistolet typiqgue d'atomisation, et
elles ont généralement un diamétre d'environ 0,1 & 1 mm.
L'atomisation et le mélange mentionnés peuvent étre effec-
tuéds en des périodes aussi courtes que 1 ou 2 minutes,
mais normalement, une durée de 5 3 10 minutes peut étre
souhaitable. De facon surprenante, bien que 1l'atomisation
du détergent non ionique ligquéfié sur les perles de base
provegue un contact étroit entre le polymére anti-salissure
et ces perles et les sels adjuVants alcalins de détergence
dont ils se composent, apparemment en raison de la présemce
du PVP, le polymére anti-salissure reste stable & 1'emmaga-
sinage méme & des températures assez élevées. Des comparai-
sons avec d'autres compositions détergentes anti-salissures
de formulations analogues mais sans PVP révélent que les
formulations expérimentales sont trés supérieures en ce
qui concerne la durée des caractéristiques anti-salissure.
Un autre procédé préféré de fabrication d'une
composition détergente de la présente invention consiste
4§ dissocudre le PVP dans un milieu liguide tel que l'eaw,
un alcool approprié, par exemple le méthanol, ou un autre
solvant organigue volatil chloré approprié, tel que le
chlorure de méthyléne. Des concentrations avantageuses du
PVP dans le solvant sont normalement comprises entre 5 et
25 %, des concentrations supérieures étant préférables
lorsque 1'élimination est difficile, par exemple lorsgu’'on
utilise de l'eau. La solution dans un solvant de PVP est
ensuite appliquée au polymére pérticulaire anti-salissure,
la vitesse d'application &tant telle gu'elle permette
1l'application de la formulation désirée de PVP & l'agent
anti-salissure. Ainsi, par exemple, lorsqu'on désire que
la composition finale de détergent contienne 3 % de poly-
mére anti-salissure et 0,5 % de PVP, une quantité suffi-
sante de solution de PVP sera atomisée ou autrement appli-
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quée sur les surfaces des particules du polymére pour obte-
nir un preduit intermédiaire contenant environ 86 % de po-
lymére anti-salissure et environ 14 % de PVP. Les dimen-~
sions particulaires du polymére anti-salissure se situent
de préférence dans la méme gamme gue les dimensions souhai-
tées des particules de aétergent non ionigue et d'adjuvant
de détergence de la composition détergente finale, mais on
peut également utiliser d'autres dimensions de particules,
bien gu'elles ne soient pas aussi avantageuses et gue ces
particules puissent se séparer dans une certaine mesure des
particules de détergent-adjuvant de détergence. Ces parti-
cules de détergent-adjuvant de détergence sont obtenues par
atomisation de la'proportian de détergent non ionique fondu
de la formulation sur les perles de base de sel adjuvant de
détergence absorbant de la meme maniére que précédemment
décrit. Ensuite, les deux types de particules sont mélangés
ensemble et la formulation est préte & l'emploi. La compo-
sition détergente résultante est une composition dans la-
guelle le polymére anti-salissure est protégé par le PVP
de l'action dégradante du sel alcalin adjuvant de déter-
gence. En outre, la présenté du détergent non icnique sur
le sel, recouvrant des portions importantes de ses surfaces,
aide encore 3 empécher des interactions indésirables.

Dans les applicati@ns de PVP aux perles de base
(avec le détergent non icnique et le polymére anti-salissu-

're) et aux particules de polymére anti-salissure, le PVP

protége le polymére du sel adjuvant alcalin de détergence
et, de plus, il améliore par ailleurs le produit. Le PVP
posséde des propriétés anti-redéposition utiles et on a
constaté qu'il favorisait 1'élimination des taches du
linge. Dans les compositions de l'invention, il favorise
l'action anti-salissure, en pafticulier a4 des températures
égales 3, ou voisines de, la température ambiante, & un
degré supérieur a celui attribuable & la stabilisation

du polymére anti-salissure. Un revétement de PVP aide a
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protéger la composition détergente des effets de 1l'humidité
atmosphérique. Cependant, le PVP est facilement soluble
dans l'eau de lavage, ce qui conduit & une diséolution et
une dispersion rapides des composants du détergent. Bien.
que de nombreux autres produits aient été testés, aucun ne
s'est révélé donner les effets trés avantageux du PVP, ni
méme d'autres amides polyméres hydrosolubles.

Les exemples- suivants illustrent l'invention sans
la limiter. Sauf spécification contraire, toutes les parties
sont exprimées en poids et toutes les températures en °C.

Exemple 1.
' ) Pour cent
Tripolyphosphate pentasodique : 54,3

"Neodol 23-6,5" (produit de condensation d'envi-
ron 6,5 moles d'oxyde d'éthyléne et d'un alcool
gras supérieur comportant 12 ou 13 atomes de

carbone par mole) : 20,7
Silicate de sodium (NaZ:SiO2 = 1:2,4) ) 9,58
Humidité - 9,05

Polymére anti-salissure (un copolymére de téré-
phtalate de polyéthylére et de téréphtalate de -
polyoxyéthyléne ayant un poids moléculaire d‘en-
viron 22 000 dans lequel le polyoxyéthyléne a un
poids moléculaire d'environ 3400, le rapport mo-
laire des motifs de téréphtalate de polyéthyléne
aux motifs de téréphtalate de polyoxyéthyléne est
d'environ 3:1 et la proportion des motifs d'oxyde
d'éthyléne aux motifs phtaliques de polymére est
d'environ 22:1, vendu par Alkaril Chemicals, Inc.,

sous la désignation Alkaril QCF) 3,00
Enzyme protéolyticgue (Maxazyme) - 1,32
Agent fluorescent d'avivage (Tino?al 5BM) 1,26
Polyvinylpyrrolidone (GAF Corporation, PVP K-15

ayant un poids moléculaire d'environ 10 000) ' _0,50
Parfum ' 0,20
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Colorant (Bleu, Mélange N° 5} ’ 0,05
Colorant (Bleu Brillant Polaire) 0,04

. 100,00

Une composition détergente organigue synthétique
non ionigue particulaire chargée d'adjuvant ayant la formu-
le ci-dessus, qui est utile pour le lavage de matiéres fi-
breuses polyméres organigues syﬂthétiques telles que des
polyesters et des mélanges polyester-coton, et pour confé-
rer &4 ces matiéres des propriétés anti-salissure, est fa-
briquée par le procédé suivant. Tout d'abord, on fabrique
des perles de base du tripolyphosphate et de silicate en
dispersant le tripolyphosphate, sous forme d'une poudre
finement divisde, dans l'eau et en ajoutant la proportion
de la formule (9,58 %) de silicate anhydre sous forme d‘'une
solution & 47,5 % de matiéres solides, la concentration en
matidres solides du mélange de broyage obtenu étant d'envi-
ron 55 %. L'eau utilisée est désionisée, mais parfois on '
peut lui substituer de l'eau de ville, pourvu que sa du;eté
soit inférieure & 300 ppm sous forme de carbonate de cal-
cium. De préférence, on ajoute égalemént dans le broyeur
1l'agent fluorescent d'avivage et tous colorants, par exemple
les colorants bleus, gui sont suffisamment stables. Le mé-
lange de broyage est maintenu & une température coﬁprise
entre environ 60 et 70°C et le mélange est continu. Le mé-
lange, comprenant l'addition et 1'introduction, qui sont
toutes deux effectuées sous agitatiom, prend normalement
environ 20 minutes a3 1 heure, mais peut se prolonger sur
de plus longues péricdes de temps, par exemple jusgu'a
quatre heures ou davantage, cer la dispersion-solution
de phosphate-silicate-colorant-agent d‘avivage n'a pas
tendance & se durcir dans le broyeur.

' Aprés un mélange suffisant pour obtenir une sus-
pension sensiblement uniforme contenant de préférencérsoup
vent l'agent d'avivage fluorescent et les colorants, temps
pendant lequel une partie de 1'humidité peut étre perdue
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par évaporation et peut &tre remplacée, si on le désire, le
mélange est introduit du broyeur dans une pompe qui 1'en-
voie & une pression d'envircon 2 MPa au sommet d'une tour
d'atomisation & contre-courant dans lagquelle la température
initiale de séchage est d'environ 430°C et la température
finale de l'air est d'environ 105°C. Les perles de base
résultantes ont une masse volumigue apparente d'environ

0,5 g/cm3 lorsqu'elles sont refroidies aprés fabrication

et ont des dimensions particulaires'comprises entre 0,149 mm
et 2,00 mm. Elles peuvent &tre tamisées jusqu'a cette dimen-
sion ou en produit particulaire ayant quelgues particules
plus petites, par exemple de 0,250 & 2,00 mm. La teneur en
humidité du produit est d'environ 12,1 %. Les perles de base
s'écoulent librement (généralement & une vitesse d'écoule-
ment dlenviron 80 %), elles sont non collantes, convenable-
ment poreuses, bien que fermes & leurs surfaces et sont
capables d'absorber rapidement des proportions importantes
de détergent non ionique liguide (et QCF et PVP dissous)
sans devenir trop collantes.

Aprés refroidissement des perles de base séchées
par atomisation, on les tamise de sorte querla guasi-tota-
1ité (plus de 95 % et souvent plus de 98 %) d'entre elles
aient une dimension comprise'entre 0,149 et 2,00 mm, et
elles sont atomisdées avec une solution de QCF et PVP dans
un détergent non ionique anhydre en proportions correspon-
dant & la formulation du produit final. Ainsi, on dissout
0,5 partie du PVP et 3 parties du QCF dans 20,7 parties de
Neodol 23-675, gui est essentiellement anhydre et qui est
4 une température d'environ 71°C, et est atomisé sur les
surfaces des perles de base d'adjuvant sous secousses, de
préférence pendant le mélange des perles dans un tambour
de secouage, qui peut &tre un tambour longitudinal ou un
tube incliné sur l'horizontale d'environ 8°. Les goutte-
lettes atomisdes de dimension comprise entre 0,1 et 1 mm

et l'opération d'atomisation sont telles qu'on obtienne un
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temps de passage dans le mélangeur-atomiseur d'environ 10

4 2C minutes, l'enzyme et le parfum &tant appliqgués dans le
mélangeur aprés le détergent non ionigue contenant PVP et
OCF. Les particules de composition détergente résultantes,
lorsguielles sont refroidies, ont une masse volumigue appa-
rente d'environ 0,63 g/cmBQ Le produit est attrayant et
d'aspect régulier, et il s'écoule librement sans dégager

de poussiére.

Les compositions détergentes décrites ci-dessus
constituent d'excellents détergents pour le lavage du gros
linge et sont particuliérement utiles pour ie lavage du
linge de maisen dans des machines & laver automatigues tout
en conférant 2 ce linge des caractédristiques anti-salissure.
Lorsqgu'on les utilise & une température d'environ 45° & 50°C
et & une concentration d'environ 0,05 & 0,15 %, par exemple
de 0,06 %, dans une machine 3 laver 4'une capacité de 65
litres, pour le lavage de charges normales de tissus a
100 % de polyester et & 65 % de polyester et 35 % de coton
dans des machines a laver domestigues ou industrielles,
qu'il s'agisse de machines du type a chargement par le
dessus ou par le devant, ou 4 des températures et concen-
trations supérieures dans des machines a laver du type
européen, les compositions se comportent de facon satisfai-
sant=e, comme on pourrait le prévoir connaissant leurs com-
posants, en ce gui concerne les caractdristigques habituel-
les de lavage, mais en outre, elles favorisent notablement -
1'¢limination des salissures de ces matiéres. Elles con-
viennent également pour le lavage des "Nylon", des cotoms,
des acétates et des mélanges de matiéres fibreuses et elles
favorisent également 1l'élimination des salissures de ces
matiéres, bien gu'da un degré moindre que dans le cas des
polyesters. Dans des essais portant sur l'action de lavage

et d'élimination des salissures des compositions, on uti-

‘lise une machine 3 laver & chargement par le dessus de

General Electric Company ou un appareil d'essai de lavage
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du type Terg-O-Tometer, la température de l'eau est d'envi=
ron 45°C et l'eau a une dureté totale d'environ 200 ppm sous
forme de CaCO;, d'ions mixtes calcium et magnésium. Les du-
rées de l'essai de lavage sont toutes d'environ 10 & 15 i~
nutes et le rapport linge:eau est d'environ 1:20 en poids.
Les articles sont rincés deux fois automatiquemeﬁt puis
sont séchés dans un séchoir & linge automatique ou autre
appareil de séchage approprié.

La présence du PVP avec le polymére anti-salissure
de l'invention stabilise notablement le polymére anti—salis—
sure de sorte gu'un examen a l'oeil nu et des lectures au
réflectométre montrent qu'on obtient une meilleure élimina-
tion des salissures au cours du lavage lorsqu'on conserve ‘
une composition détergente comprenant le polyméré anti-sa-
lissure et PVP pendant 2 & 4 semaines & température élevée
et qu'on l'utilise ensuite pour traiter des polyesters et
des mélanges polyester-coton, comparativement au méme pro-
duit ne contenant pas PVP (non incorporé dans le détergent
non ionique avec QCF) mais qui est conservé et utilisé de
la méme maniére. Pour obtenir une meilleure.stabilisation
de l'agent anti-salissure des polyesters, le rapport de PVP
3 1l'agent anti-salissure doit se situer dans la plage de
1:15 & 1:2 ou 1:1, de préférence de 1:10 & 1:3, par exemple
1:5 ou 1:6. L'effet anti-salissure est plus prononcé aprés
des lavages répétés, généralement au bout de cing lavages
des matiéres avec les compositiohs de l'invention (ou avec
des solutions de lavagé aqueuses équivalentes).

Outre la constatation par les utilisateurs des
produits de la présente invention de la plus grande élimi-
nation des salissures dans des chargés normales- de lavage
de linge contenant des articles salis avec des huiles et
des graisses, des essais comparatifs dans lesquels de
1'huile moteur sale est appliquée & des morceaux de poly-
ester et de mélanges polyester-coton aprés gue ces morceaux

ont été lavés avec les compositions de 1'invention ou avec
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des compositions témeins (gui sont les mémes gue celles de
l'invention mais gui ne contiennent pas PVP) révélent une
meilleure élimination des salissures dans le cas des pro-
duits de 1'invention lorsgu'ils ont été conservés ainsi que
le témoin & des températures élevées, par exemple pendant
quatre semaines 3 45°C avant d'@tre utilisés pour le trai-
tement par lavage des morceaux. Dans ces essais, des obser-
vateurs expdrimentéds remarquent 1‘amélioration de 1l'élimi-
nation des salissures par lavage avec vne compesition de
l'inventicn ou un témoin, respectivement, aprés le premier
traitement, suivi d‘'une salissure d'huile, et ces conclu-
sions sont confirmées par des vérifications au réflectomd-
tre des matiéres lavdes. On obtient des résultats analogues
lorsque les matidres d'essai en polyester sont lavées avec
les détergents expérimentaux et témoins, gu'ils sont salis
avec de 1'huile moteur sale puis lavéds avec un détergent
du commerce tel gu'un détergent anionigue chargé d‘adjuvant
3 base de phosphate du type FAB.

Lorsgu'on apporte des modifications aux formula-
tions ci-dessus, en faisant varier les proportions de poly-
mére anti-salissure et de BYP de plus ou moins 20 % et de
plus ou moins 50 %, on obtient des résultats analegues '
mais, avec les plns grandes proportions de PVP (et de poly-
mére anti-salissure), les effets anti-salissure sont meil-
leurs apres emmagasinage, en raison de la alms grande sta-
bilité du QCF. De meme,rlorsqu on fait varier 1'adjuvent de
detergence, le detergeﬂt non ionigue {(en Neodol 25-7 et 7
Neodol 23-3) et les composanhs enzynmiiques, en conservant
les formulations dans les plages précédemment indiquées,
on obtient des produits utiles ayant de meilleures carac-
téristiques anti-salissure malgré la conservation, pourvu
gu'il y ait présence de PYP. De mEms, lorsgu'on fait va-
rier PVP pour K-30 ou K-60, on obtient une excellente sta-
bilisation du QCF, mais dans le cas de K-90, la stabilité
est inférieure. Les résultats décrits peuvent également
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8tre obtenus en utilisant d'autres copolyméres téréphtalate
de polyéthyléﬁe-téréphtalaté de polyoxyéthyléne pourvu que

les poids moléculaires et les rapports se situent dans les

gammes indiquées dans le présent mémoire.

Exemple 2.

Lorsqu’on prépare les compositionsrde l'exemple 1
par séchage par atomisation des perles de base, en leur
faisant absorber une pulvérisation de détergent non ionigue
chauffé (& 55°C), en revétant les particules de QCF dans la
plage de 0,149 & 2,00 mm de PVP (K-15) pour obtenir des par-
ticules se situant encore dans cette plage, et en mélangeant
les deux compositions particulaires intermédiaires, dans
les proportions indiguées, on obtient un détergent anti-
salissure stabilisé. La solution de PVP utilisée a une
concentration d'environ 15 % dans le méthanol, l'eau ou le
chlorure de méthyléne et est appliguée de maniére & déposer
sur le QCF la proportion de PVP de la formulation. Au lieu
d'utiliser un mélangeur & tambour incliné, on utilise un
sécheur & 1lit fluidisé (Aeromatic Co.) pour le revétemsnt
des particules de QCF avec PVP et pour évaporer le solvant.

Bien que le procédé de revétement décrit seit
utile et gque les produits résultants présentent des carac-
téristigques de densité apparente, de pouvoir détergent et

‘d'effet anti-salissure pour des salissures lipophiles qui

sont comparables & celles des produits de lexemple 1, et
d'autres caractéristiques physiquesrsatisfaisantes analo-
gues & celles de l'exemple 1, on préfére utiliser le pro-
cédé par absorption dderit dans 1l'exemple 1, car il ne
nécessite pas d'équipement supplémentaire ni d'étapes de
procédé autres gu'un reservoir de mélange pour dissoudre

le QCF et le PVP dans le détergent non ionique. Egalement,
des moyens de récupération de solvant ne sont pas nécessai-
res et on n'a pas a effectuef une évaporation de 1'eau.

Exemple 3. ,
On peut également obtenir des résultats analogues
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a4 ceux obtsnus dans les exemples 1 et 2 en utilisant 4'au-
tres compositions, dont les composants peuvent 8tre ajoutés
séparément & 1l'eau de lavage aux températures de lavage et
aux concentrations normales indiguées. Bien qu'il soit pré-
férable d'uvtiliser les compositions décrites, contenant un
détergent non ionigue, un sel alcalin adjuvant de détergence,
un polyester anti-salissure et PVP ou d'autres polylactames
ou polyamides appropriés, du fait que leurs composants se
situent dans les proportions désirédes et sont préts & 8tre
utilisés, l1'addition de mélanges partiels différents de com-
posants ocu de composants individuels peut Stre effectuée &
ltean de lavage et d'excellentes caractéristigques anti-sa-
lissure sont conférdées aux polyesters et aux mélanges poly-
ester-ccton lavds (et traités). Natureilement, lorsgue le
OCF ou agent anti-salissure analogue est séparé du sel al-
calin adjuvant de détergence, il est peu utile, voire inuti-
le, de stabiliser l'agent anti-salissure. Méme dans ce cas,
on peut obtenir d'excellsntes caractéristigques anti-salis-
sure en utilisant les mémes conditions de lavage gque celles
précédemment mentionnées dans les exemples 1 et 2, et le
PVP contribue a& 1'élimination des taches et & la dispersion
des salissures améliorant encore les caractéristigues de
lavage de la solution de composition détergente,

Au lieu dtutiliser des compositions détergentes
en particules, on peut aveir recours a des liguides, par
exemple des soclutions agueuses plus.concentrées-telles que -
celles ayant 5 & 25 parties de matiéres solides, dans l'eau
ou dans l'eau et un solvant alcooligue, et celles-ci sont
particuliérement utiles pour le pré-traitement avant le
lavage des articles qui sont susceptibles d'étre fortement _
salis par des matiéres huileuses. Ceci a pour but d'empécher
une salissure ultérieure difficile & éliminer et convient
en particulier pour les cols et manchettes de chemises, les
gants de travail et les tabliers, par exemple. La présence

du PVP est considérée comme favorisant la stabilisation de
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ces préparations liquides, mais si elles sont fabriquées
peu avant 1'application, cette stabilisation peut ne pas
étre nécessaire. B

On peut apporter beaucoup de modificafions aux
formulations ci-dessus, en utilisant d'autres détergents
non ionigues, d'autres sels adjuvants de détergence et
compositions d'adjuvants de détergence, d'autres polyméres
anti-salissure et d'autres types dé PVP, tels gue ceux qui
ont été décrits dans le présent mémoire. De méme, on peut
faire varier les diverses proportions dans les gammes indi-
guées, et obtenir des effets utiles des types souhaités.
I1 est étonnant gue les compositions de l'invention soient
si efficaces et aient une stabilité acceptable et’pratique
malgré la conservation aux températures élevées, car PVP
est extrémement soluble dans l'eau et ne pourrait pas lais-
ser prévoir qu'il "isole"il'agent anti-salissure de 1'humi-
dité atmosphérigue, ce qui en présence de sel alcalin hydro-
soluble péu?rait laisser présager d'une dégradation de 1'a-
gent anti-salissure. Egalement, lorsque le détergent non
ionique contenant 1l'agent anti-salissure dissous est depose
sur les perles de base de sel alcalin adjuvant de détergen-
ce, on pourrait supposer que le contact intime de la matié-
re alcaline et de ocF (ou QCJ) favorise la dégradation de
1'agent anti-salissure, méme en présence de PVP. Ce n'est
pas le cas, comme on l'a vu ci-dessus. Cependant, en rai-
son de la solubilité dans l'eau du détergent non ionique
et de son caractére hydrophile, on né pourﬁait s'attendre
4 ce qu'il limite le contact du sel alcalin adjuvant de
détergence et de 1'agent anti-salissure. En bref, la pré-
sente invention, dans laguelle FVP stabilise la matiére
anti-salissure des polyesters a ]'encontre d'une hydro-
iyse alcaline et d'une dégradation, est inattendue et
représente un progres impor%ant dans la technigue des

détergents.
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REVENDICATIONS

1. Composition détergente organique synthétique
non ionique particulaire chargée d'un adjuvant de déter-
gence pour le lavage des matiéres fibreuses polyméres orga-
niques synthétiques et pour conférer des propriétés anti-
salissure 3 ces matidres, caractérisée en ce gu'elle com-
prend une proportion, a4 effet détergent, d'un détergent
organique synthétique ndﬁ ionigue, une_pr0portion dfadju~
vant de détergence d'un adjuvant alcalin hydrosoluble pour
ce détergent, une proportion % effet anti-salissure 4d'un
polymére anti-salissure de ﬁéréphtalate de polyéthyléne et
de téréphtalate de polyoxyéthyléne, et une proportion, a
effet stabilisant, de polyv1myl—pyrrolldone (pVP) pour

stabiliser le polymére anti-salissure en presence de

‘1tadjuvant alcalln de détergence.

2. COmpos1tﬁon détergente selon la revendication
1, caractérisée en ce gu telle. comprend environ 5 4 30 % de
aétergent organique synthétigue non jonigue ou d'un mélange
de détergents de ce type, environ 30 & 80 % d'un sel alca-
lin hydrosocluble aajuvant de d@étergence, ou d'un mélange 7
de tels sels, environ 0,5 & 2C £ d'un p@lymére anti-salis-
sure ou d'un mélange de tels p@lymeres et environ O,1 a
10 ¥ de PVP.

3. Composition détergente gelon ?a revendication
2, caracterlsee en ce gue le détergent orgarlque synthéti-
que non ionigue est un produit de condensation d'oxyde
d'éthyléne et d'un alcool gras @uperlaur de 10 & 20 atomes
de carbone, le sel adjuvant de &etergence est choisi dans -
le groupe comprenant le tripolyphosphate de sodium, le si-
licate de sodium, le pyrophosphate de sodlum et le carbona-
te de sodium et leurs melang@s, le polymére anti-salissure
est un polymére de téréphtalate de polyethyléne et de té-
réphtalate de polyoxyethylere ayant un poids moléculaire
compris entre environ 15 000 et 50 OOO, le polyoxyethylene
du téréphtalate de polyoxyethylene a un polds moléculaire
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compris entre environ 1000 et 10 000, -le rapport molaire
des motifs de téréphtalate d'éthyléne aux motifs de téré-
phtala;e de polyoxyéthyléne étant compris dans la plage
d'environ 2:1 & 6:1, et le PVP est hydrosoluble et a un
poids moléculaire compris entre environ SOCO et 200 000.

' - 4. Composition défefgente selon la revendication
3, caractérisée en ce gque le détergent non ionigue est un
produit de condensation d'un alcool gras supérieur de 12 &
16 atomes de carbone avec 3 & 20 moles d'oxyde d'éthyléne
par mole d'alcool gras supérieur, le sel adjuvant de dé-
tergence est le tripolyphosphate de sodium, avec du sili-
cate de sodium & un rapport Na,0:8i0, de 1:1,6 a 1:3, 1le
polymére anti-salissure a un poids moléculaire compris
entre environ 19 000 et 43 000, le polyoxyéthyléne du té-
réphtalate de polyoxyéthyléné a un poids moléculaire d'en-
viron 2500 & 5000, le rapport des motifs de téréphtalate
d'éthyléne aux motifs de téréphﬁalate de polyoxyéthyléne
est compris entre 5:2 et 5:1, et le rapport molaire des

‘motifs d'oxyde d'éthyléne sux motifs phtaligues est d'au

moins 20:1, et le PVP a un poids moléculaire d'environ

10 000 & 160 000, ladite composition contenant de 1'humi-
dité, et les teneurs eh détergent non ionigue, phosphate,
silicate, polyméré anti-salissure, PVP et humidité se
situent respectivement entre 10 et 25 %, 30 3 70 %, 3 et
i5 %, 1 et 10 %, 0,2 et 5 %, et 3 et 15 %.

’ &. Composition détergente selon la revendication
4, caractérisée en ce gue le détergent non ionique est un
praduit de condensation d'un alqool gras supérieur de 12
4 15 stomes de carbone et de 6 & 11 moles &‘oxyde d'éthy-
léne par mole d'alcool gras, le pc&ymére'anti—salissure a
un poids moléculaire compris emtre 19 000 et 25 000, le
polyoxyéthyléne du téréphtalate de polyoxyéthyléne a un
poids moléculaire de 3QQ0 & 4000, le rapport molaire des
motifs de téréphtalate 4'éthyléne aux motifs de téréphta-~

late de polyoxyéthyléne des polyméres se situe dans la
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plage de 3:1 & 4:1, et le rapport molaire des motifs oxyde

d'dthyléne auxrmotifs phtaliques est de 20:1 a 30:1, le

silicate de sodium & un rapport Na20/8i02 compris entre

- 1:2,0 et 1:2,8, et le PVP a un poids moléculaire compris

entre 10 000 et 50 000, les teneurs en détergent non ioni-
gue, phosphate, silicate, polymére anti-salissure, PYP et
humnidité sont respectivement comprises dans les plages de
153229, 40465 %, 5413 % 2ab5% 0,3a3a2%et5a
12 =.

6. Composition détergente selon 1a revendication
5, caractérisée en ce gue le polymére anti-salissure a un
poids moléculaire moyen en poids d'envizom 20 000, le poly-
oxyéthyléne du téréphtalate de polyoxyéthyléne a un poids
moléculaire d'environ 3400, le rapport molaire des motifs
de téréphtalate d'éthyléne aux motifs de téréphtalate de
polyoxyéthyléne du polymére est d'environ 3:1 et le rapport
molaire des motifs d'oxyde dr*éthyléne aux motifs phtaliques
est d'enviren 22:1, le silicate de sodium présente un rap-
port NaZO:SiOZ d'environ 1:2,4, le Qoids moléculaire du PVP
est d'environ 10 000 et les teneurs en détergent non ioni-
gue, phosphate, silicate, polymére anti-salissure, PVP et
humidité sont respectivement de 21 %, 54 %, 10 %, 3 %, 0,5 %
et ¢ %, le reste consistant en adjuvants comprenant une en-
zyme, un agent d'avivage optigue, un colorant et un parfua.

7. Procédé de fabrication d'une composition déter-
gente ofganique synthétigque non ionique particulaire char-
gée d'un adjuvant de détergence pour le lavage de matiéres
fibreuses polyméres organiques synthétigues et pour confé-
rer & ces matiéres des propriétés anti-salissure, cette
composition comprenant une proportion, a effet détergent,
d‘un détergent organique synthétigque non ionique, une pro-
portion d'adjuvant de détergence, d'un adjuvant alcalin
hydrosoluble pour ce détergent, une proportion, a effet
anti-salissure, d'un polymére anti-salissure de téréphtala-~
te de polyéthyléne et de téréphtalate de polyoxyéthyléne,
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et une proportion, a effet stabilisant, de PVP poﬁr stabi-
liser le polymére anti-salissure en présence de l'adjuvant
alcalin de détergeﬁce, procédé caractérisé en ce qu'il
consiste & sécher par atomisation un mélange aqueux de
broyage de l'adjuvant alcalin pour produire des particules
séchées de celui-ci, et 2 appliquer & ces particules sé-
chées par atomisation le détergent non ionique a 1'état
liquide contenant le polymére anti-salissure et le PVP,

de sorte que le détergent non ionique, le polymére anti-
salissure et PVP soient absorbés par les particules d'ad-
juvant séchées par atomisation.

8. Procédé selon la revendication 7, caractérisé
en ce que le détergent non ionigque est un produit de con-
densation d'oxyde d'éthyléne et d'un alcool gras supérieur
de 10 & 20 atomes de carbone, l'adjuvant de détergence est
un sel choisi dans le groupe comprenénﬁ le>tripolyphosphate
de sodium, lé silicate de sodium, le pyrophosphate de so-
dium et le carbonate de sodium, et leurs melanges, le poly-
mére anti-salissure est un polymere de téréphtalate de poly-
éthyléne et de téréphtalate de polyoxyéthyléne ayant un
poids moléculaire d'environ 15 000 & 50 000, le polyoxyéthy-
léne du téréphtalate de polyoxyéthyléne ayant un poids mo-
léculaire compris entre envmron 1000 et 10 000, le rapport
molaire des motifs de téréphtalate 4' éthyléne aux thlfS
de téréphtalate de polyoxyethylene étant compris entre
environ 2:1 et 6:1 et le PVP est hy&rosoluble et a un poids
moléculaire 4° environ 5000 & 200 000, les proportions de
détergent non ionigue, “de sel adjuvant de détergence, de
polymére anti-salissure et de PVP étant respectlvement
comprises entre 5 et 30 %, 30 et 80 %, 0,5 et 20 % et O,1
et 10 %, et le polymére anti-salissure et le PVP sont dis-
sous dans le détergent non ionique qui. est essentlellement
anhydre, cette solution est 4 une température de 40 a 90°C,
et est atomisée sur le sel adjuvant de détergence en parti-

cules.
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9. Procdédé selon la revendication 8, caractérisé
en ce que le détergent non ionigue est un produit de conden-
sation d'un alcool gras supérieur de 12 a4 16 atomes de car-
bone avec 3 & 20 moles d‘oxyde d'éthyléne par mole d'alcool
gras supérieur, le sel adjuvant de détergence est le tripo-
lyphosphate de sodium, avec le silicate de sodium de rap-
port Na,0/Si0, de 1:2,0 3 1,2:8, le pblyméﬁe anti-salissure
a2 un poids moléculaire d'environ 19 C0O & 43 000, le poly-
oxyéthyiéne'du téréphtalate de polyoxyéthyléne a un poids
moléculaire d'environ 2300 & 5000, le rapport molaire des
motifs de térdéphtalate d'éthyléne aux motifs de téréphtala-
te de polyoxyéthyléne est compfis eﬁtre 5:2 et 5:1, et le
rapport molaire des motifs d'oxyde d'éthyléne'éux motifs .
phtaliqués est d'au moins 2031, le PVP a un poids molécu~
laire compris entre environ 10 OO0 et 160 000, ladite com-
position contenant de 1'humidité, et les tencurs en déter-
gent non ionigue, phosphate, silicate, polymére anti-salis-
sure, PVP et humidité de la composition se situent respec--
tivement entre 10 et 25 %, 30 et 70 %, 3 et 15 %, 1 et 10 %,
0,2 et 5 % et 3 et 15 %, les particules de l'adjuvant sé-
chées'par atomisation et les particules de composition ont
des dimensions comprises entre 0,149 et 2,00 mm, et ont des

masses volumiques apparentes de 0,4 & 0,9 g/cmg, la solu-

tion de polymére anti-salissure et de PVP, du détergent non
ionique 3 1'état liguide semsiblement anhydre est & une
température de 50 a 80°C lorsqu’elle est atomisée sur les
particules d'adjuvant et absorbde par ces particules, et
ces particules sont maintenues en mouvement lors de cette
pulvérisation. 7 7

10. Procédé Ge fabrication d'une composition dé-
tergente organique synthétique non ionigue particulaire
chargée d'adjuvant pour le lavage de matiéres fibreuses
polyméres organiques synthétigues et pour conférer des
propriétés anti—saliSsurefé'ces matiéres, cette'composi-

tion comprenant une proportion & effet détersif d'un
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détergent organique synthétique non ionigue, une proportion
d'adjuvant d'un adjuvant de détergence alcalin hydrosoluble
pour ce détergent, une proportion & effet anti-salissure
d'un polymére anti-salissure de téréphtalate de polyéthy-
léne et de téréphtalate de polyoxyéthyléne, et une propor-
tion 3 effet stabilisant de PVP pour stabiliser le polymére
anti-salissure en présence de 1° adjuvant alcalin, caracté-
risé en ce qu'il consiste & sécher par atomisation un mé-
lange aqueux de broyage de l'adjuvant alcalin pour produire
des particules séchées de cet adjuvant, a appliquer a ces
particules d'adjuvant séchées par atomisation le détergent
non icnigque & 1'état liguide de maniére qu'il soit absorbé
par les particules d'adjuvant séchées par atomisation, a
appliquer PVP dans un milieu liguide aux particules du po-
lymére anti-salissure et & mélanger ces particules résul.
tantes avec les pafticules dfadjuvant contenant le détergent
non 1on1que. »

11. Procddé selon la revendication 10, caracte—
risé en ce que le détergent non ionigue est un produit. de
condensation 4&'oxyde d'éthyléne et d'un alcool gras supé~
rieur de 10 & 20 atomes de carbone, l1'adjuvant est un sel
choisi entre le tripolyphosphate de sodium, le silicate de
sodium, le pyrophosphate de sodium et le carbonate de so-
dium, et leurs mélanges, le polymére anti-salissure est un
polymére de téréphtalate de polyéthyléne et de téréphtalate
de polyoxyéthyléne ayant un poids moléculaire &'environ
15 000 & 50 000, dans lequel le polyoxyéthyléne du téré-
phtalate de polyoxyethylene a un poids moléculaire d°envi-
ron 1000 & 10 000, le rapport molaire des motifs de téré-
phtalate dtéthyléne aux motifs de téréphtalates de poly-
oxyéthyléne étant compris entre environ 2:1 et 6:1, et 1le
PVP est hydrosoluble et a un poids moléculaire d'environ
5000 & 200 000, les proportions de détergent non ionique,
de sel adjuvant de détergence, de polymére anti-salissure

et de PVP sont respectivement d'environ 5 3 30 %, 30 a
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80 %, 0,5 & 20 3 et 0,5 & 10 %, le détergent non ionique

st sensiblement anhydre et se trouve a une température de
40 a S0°C, le PVP est en solution dans un milieu solvant
lorsgu’il est appliqué aux particules de polymére anti-
salissure et ce solvant est éiiminé du polymére anti-salis-
sure traité par PVP avant le mélange de ce polymére avec

les particules d'adjuvant contenant le détergent non ionigue
absoxrbé. '

12. Procédé seclom la revendication 11, caractérisé
en ce gue le ddtergent non ionigue est un produit de conden-
sation d'un alcool gras supériecur de 12 a 16 atomes de car-
bone avec 2 4 20 moles d'‘oxyde d'éthyléne par mele d'alcool
gras supérieur, l'adjuvant de détergence est le tripolyphos-
phate de scdium avec du silicate de sodium de rapport NajO:
Sio2 compris entre 1:2,0 et 1:2,8, le polymére anti-salis-
sure a un poids moléculaire compris entre environ 19 000
et 43 000, le polyoxyéthyléne du téréphtalate de polyoxy-
&thyldne a un poids moléculaire compris entre environ 2500
et 5000, le rapport meolaire des motifs de téréphtalate
a'éthyléne aux motifs de téréphtalate de polyoxyéthyléne
est compris entre 5:2 et 5:1, et le rapport molaire des
motifs d‘oxydé d'éthyléne aux motifs phtaligues est d'au
moins 20:1, et le PVP a un poids moléculaire d'environ
10 000 & 160 000, ladite composition contient de 1'humidité,
et les tenecurs en détergent non ionigue, phosphate, sili-
cate, polymére anti-salissure, PVP et humidité dans la com-
position sont respectivemesnt de 10 4325 %, 3043 70% 3&
i5%, 13 l1l0%, 0,22 5 % et 3 & 15 %, les particules
d'adjuvant séchées par atomisation et les particules de
composition détergente ont des dimensions comprises entre
0,149 et 2,00 mm et ont des masses volumiques apparentes
de 0,43 0,9 g/cm3, le détergent non ionigue est & une
température de 50 & 8G°C et est sensiblement anhydre
lorsqu'il est appliqué & 1'état liquide aux particules

d'adjuvant séchées par atomisation, et 1l'application de
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ce détergent non ionique a 1l'état liquide aux particules
d'adjuvant et de PVP dans un milieu solvant dans lequel il
est dissous aux particules de polymére anti-salissure s'ef-
fectue par atomisation de ces liquides sur les surfaces de
ces particules pendant gu'elles sont en mouvement .

13. Procédé de lavage de matiéres fibreuses poly-
méres organiques synthétiques et conférant simultanément
4 ces matilres des propriétés anti-salissure, caractérisé
ence qu'il consiste & laver une telle matiére synthétique
dans un milieu de lavage dans la cuve d‘une machine a la-
ver, lequel milieu contient une proportion a effet détersif
dtun détergent organique synthétigue non ionique, une pro-
portion d'adjuvant de détergence a'unradjuvant alcalin hy-
drosoluble pour ce déteréent, une proportion & effet anti-

'salissure d'un polymére anti—éa;issure de téréphtalate de

polyéthyléne et de téréphtalate de polyoxyéthyléne, et une
proportion a effet stabilisant de PVP pour stabiliser le
polymére anti-salissure en présence de l'adjuvant alecalin
de détergence. o ' - ' '

14. Procédé selon la revendication 13, caractéri-
sé en ce gque le détergent non ioniqge est un produit de
condensation d'oxyde dféthyléne et d'un alcool gras supé-
rieur de-loéizc'a%omes,&e carbone, l'adjuvant ée,&éterqence
est un sel choisi dans le groupe comprenant le tripolyphos-
phate de sodium, le silicate de sodlum, le pyrcphosphate de
sodium et le carbenate de sodium, et leurs mélanges, le
polymére anti-salissure est un polymére de terephtalqie de
polyéthyléne et de Lereyhtalate de polyaxyenhylene ayant un
poids moléculaire compris entre envirom 15 000 et 50 ©CO,
le pol;oxyeﬁhylene du téréphtalate de polyoxyéthyléne ayant
un poids moléculaire compris entre environ 1000 et 10 000,
le rapport molaire des motifs .de téréphtalate d4'éthyléne
aux motifs de téréphtalate de polyoxyéthylene étant compris
entre environ 2:1 et 6:1, le PVP est hydrosoluble et a un
poids moléculaire compris entre environ 5000 et 200 000,
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et les concentrations desdits détergent non ionigue, sel
adjuvant de détergence, polymére anti-salissure et PVP

dans le milieu aqueux sont comprises respectivement entre
environ 0,001 et 0,14 %, 0,006 et 0,40 %, 0,0001 et 0,10 %,
et 0,00002 et 0,05 %, le lavage est appliqué & des matiéres
fabriquées & partir de polyester ou de mélange polyéster-

_ coton et la température de lavage est comprise entre 10 et

80°C. ,
15. Procédé selon la revendication 14, caractéri-
sé en ce que‘ie détergent non ioniqﬁe est un produit de
condensation d'un alcocl gras supérieur de 12 & 15 atomes
de carbone et de 6 & 11 moles d‘oxyderd'éthyléne par mole
d'alcool gras supérieur, 1l'adjuvant de détergence est le
tripolyphosphate de sodium avec du silicate de sodium & un
rapport NaZO/Sioz»de 1:2,0 & 1:2,8, le polymére anti-salis-
sure a un poids moléculaire de 19 000 a 25 000, le polyoxy-
éthyléne du téréphtalate de polyoxyéthyléne a un poids
moléculaire de 3000 & 4000, le rapport melaire des motifs
de téréphtalate d'éthyléne aux motifs de téréphtalate de
polyoxyéthyléne est compris egtr¢'3:1'et 4:1, et le rapport
molaire des motifs d'oxyde d'éthyléne aux motifs phtaligues
est compris entre 20:1 et 30:1, et le PVP a un poids molé-
culaire compris entre 10 OCO et 50 000, les concentrations
desdits détergent non ionique, phosphate, silicate, poly—
mére anti-salissure et PVP dans le milieu aqueux sont com-
prises respectivement entre environ‘o,ooﬁ et 0,040 %,

0,017 et 0,12 %, 0,002 et 0,023 %, 0,0008 et 0,009 % et
0,00013 et 0,004 %, le lavage est celui de linge comprenant
des articles en polyester ou en mélanges polyester-coton,
la température de lavage est comprise entre 15 et 60°C, et
le poids du linge est égal & 2 & 15 % du poids du milieu

de lavage'aqueux. ' '



