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T e c h n i c a l   F i e l d  

T h i s   i n v e n t i o n   r e l a t e s   to   c o m p o s i t i o n s   w h i c h   p r o v i d e  

s t a t i c   c o n t r o l   b e n e f i t s   in   f a b r i c   l a u n d e r i n g   o p e r a t i o n s .  

More  p a r t i c u l a r l y ,   i t   r e l a t e s   to   p r o v i d i n g   t h e s e   b e n e f i t s  

a t   r e d u c e d   a n t i s t a t i c   a g e n t   l e v e l s   w h i l e   s i m u l t a n e o u s l y  

c l e a n s i n g   f a b r i c s   by  means   of   c o n v e n t i o n a l   d e t e r g e n t  

c o m p o s i t i o n s   and  d e t e r g e n c y   b u i l d e r s .  

B a c k g r o u n d   A r t  

V a r i o u s   q u a t e r n a r y   ammonium  c o m p o u n d s   a r e   known  i n  

t h e   a r t   to   p o s s e s s   a n t i s t a t i c   p r o p e r t i e s .   T h e s e   q u a t -  

e r n a r y   ammonium  c o m p o u n d s   a r e   a l s o   known  to   be  g e n e r a l l y  

i n c o m p a t i b l e   w i t h   a n i o n i c   s u r f a c t a n t s   commonly   e m p l o y e d  

in   l a u n d e r i n g   c o m p o s i t i o n s .   The  a n i o n i c   s u r f a c t a n t s  

a t t a c k   and  i n a c t i v a t e   t h e   q u a t e r n a r y   ammonium  c o m p o u n d s  

in  t h e   w a s h - w a t e r   e n v i r o n m e n t .   T h u s ,   l a r g e r   a m o u n t s   t h a n  

d e s i r e d   of   t h e   f a i r l y   e x p e n s i v e   q u a t e r n a r y   ammonium  c o m -  

p o u n d s   m u s t   be  a d d e d   to   d e t e r g e n t .   c o m p o s i t i o n s   in   o r d e r  

to   a v o i d   t o t a l   i n a c t i v a t i o n   in   wash   s o l u t i o n .   I t   t h e r e -  

f o r e   w o u l d   be  h i g h l y   b e n e f i c i a l ,   f rom  a  p e r f o r m a n c e   a n d  

e c o n o m i c   s t a n d p o i n t ,   to   be  a b l e   to   s h i e l d   t h e   q u a t e r n a r y  

ammonium  c o m p o u n d s   in  t h e   wash   w a t e r ,   w i t h o u t   d i s t u r b i n g  

t h e i r   e f f e c t i v e n e s s   as  s t a t i c   c o n t r o l   a g e n t s   in   t h e  

s u b s e q u e n t   m a c h i n e   d r y i n g   p r o c e s s .  

T e c h n i q u e s   known  in   t h e   a r t   f o r   p r e s e r v i n g   t h e  

a n t i s t a t i c   p r o p e r t i e s   of  t h e   q u a t e r n a r y   ammonium  c o m p o u n d s ,  

s u c h   as  t h e   p r i l l i n g   of  t h e   q u a t e r n a r y   ammonium  c o m p o u n d  



w i t h   o r g a n i c   d i s p e r s i o n   i n h i b i t o r s ,   as  d i s c l o s e d   i n  

U.S .   P a t e n t   3 , 9 3 6 , 5 3 7 ,   B a s k e r v i l l e   e t   a l ,   i s s u e d  

F e b r u a r y   3,  1 9 7 6 ,   i n c o r p o r a t e d   h e r e i n   by  r e f e r e n c e ,   a n d  

t h e   a g g l o m e r a t i o n   o f   t h a t   p r i l l   w i t h   c e r t a i n   w a t e r -  

s o l u b l e   n e u t r a l   o r  a l k a l i n e   s a l t s ,   u s i n g   o r g a n i c   a g g l o -  

m e r a t i n g   a g e n t s ,   as  d i s c l o s e d   i m  U . S .   P a t e n t   4 , 1 4 1 , 8 4 1 ,  

M c D a n a l d ,   i s s u e d   F e b r u a r y   27,   1 9 7 9 ,   i n c o r p o r a t e d   h e r e i n  

by  r e f e r e n c e ,   w h i l e   d e l i v e r i n g   i m p r o v e d   s t a t i c   c o n t r o l  

and  s o f t e n i n g   b e n e f i t s   o v e r   m e t h o d s   t h e n   known  in   t h e   a r t ,  

w e r e   o n l y   p a r t i a l l y   e f f e c t i v e .   S o m e   o f  t h e   q u a t e r n a r y  

ammonium  c o m p o u n d   c o n t i n u e d   to   be  i n a c t i v a t e d   by  t h e  

a n i o n i c   s u r f a c t a n t s ,   and   some  of   t h e   p r i l l s   c o n t i n u e d  t o  

be  b r o k e n   up  and  d i s p e r s e d   in   t h e   wash   w a t e r ,   p r e v e n t i n g  

t h e   e f f i c i e n t   d e p o s i t i o n   of   a n t i s t a t i c   m a t e r i a l s   of   a n  

e f f e c t i v e   s i z e   r a n g e   o n t o   t h e   f a b r i c s   to   be  t r e a t e d .   T h e  

a b o v e - d e s c r i b e d   t e c h n i q u e s   s t i l l   r e q u i r e d   t h e   a d d i t i o n   o f  

l a r g e r   q u a n t i t i e s   of   t h e  q u a t e r n a r y   ammonium  c o m p o u n d   t h a n  

n e c e s s a r y   to   a c h i e v e   g o o d   s t a t i c   c o n t r o l   in   t h e   a b s e n c e  

of   t h e   d e t e r g e n t .   A l s o   t h e   c o n v e n t i o n a l   o r g a n i c   a g g l o -  

m e r a t i n g   a g e n t s ,   s u c h   as  d e x t r i n   g l u e   s o l u t i o n s ,   r e q u i r e d  

in   M c D a n a l d   t o   a g g l o m e r a t e   t h e   p r i l l s   w i t h   t h e   s a l t s   c o u l d  

c a u s e   p o o r   c a k i n g   c h a r a c t e r i s t i c s   and  f l o w a b i l i t y   p r o b l e m s  

in   t h e   d e t e r g e n t   p r o d u c t   u n d e r   c e r t a i n   c o n d i t i o n s ,   m a k i n g  

h a n d l i n g   and   p a c k a g i n g   d i f f i c u l t   a t   t i m e s .  

The  p r e s e n t   i n v e n t i o n ,   by  c o n t r a s t ,   t e a c h e s   t h e  

d e l i b e r a t e   p r e - w a s h - w a t e r   c o m p l e x i n g   of   c e r t a i n   a n i o n i c  

c o m p o n e n t s   w i t h   t h e   q u a t e r n a r y ' a m m o n i u m   c o m p o u n d s   t o  

d e l i v e r   s u p e r i o r   s t a t i c   c o n t r o l   a t   s i g n i f i c a n t l y   r e d u c e d  

l e v e l s   of  a n t i s t a t i c   m a t e r i a l .   The  B a s k e r v i l l e   e t   a l   a n d  

M c D a n a l d   r e f e r e n c e s  a t t e m p t e d   to   a v o i d   t h e   i n t e r a c t i o n   o f  

a n i o n i c   c o m p o n e n t s   w i t h   t h e   q u a t e r n a r y   ammonium  c o m p o u n d  

upon  w h i c h   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   i s   b a s e d .   F u r t h e r ,   i t  

has   b e e n   d i s c o v e r e d   t h a t   w a t e r   can   a c t   as  t h e   a g g l o m e r a t i n g  

a g e n t   a n d / o r   t h e   c o m p l e x i n g   m e d i u m ,   w h i l e   p r o d u c i n g   a  

p r o d u c t   w i t h   a t   l e a s t   e q u i v a l e n t   c a k i n g   c h a r a c t e r i s t i c s ,  

and  even   s u p e r i o r   c a k i n g   q u a l i t i e s   u n d e r   c e r t a i n   c o n d i t i o n s .  

T h u s ,   t h e   o r g a n i c   a g g l o m e r a t i n g   a g e n t s   r e q u i r e d   i n  



M c D a n a l d   h a v e   b e e n   e l i m i n a t e d   in   t h e   p r e s e n t . i n v e n t i o n ,  

r e d u c i n g   m a t e r i a l   c o s t s   and  e l i m i n a t i n g   e x t r a   p r o c e s s i n g  

and  h a n d l i n g   s t e p s .  

I t   i s   an  o b j e c t   of  t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   to   p r o v i d e  

a  p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e   c o m p o s i t i o n   w h i c h  

d e l i v e r s   s t a t i c   c o n t r o l   and  f a b r i c - s o f t e n i n g   b e n e f i t s   t o  

l a u n d e r e d   f a b r i c s   w h i l e   u s i n g   a  m i n i m u m   a m o u n t  o f  

a n t i s t a t i c / s o f t e n i n g   a g e n t .   I t   i s   a l s o   an  o b j e c t   of   t h e  

p r e s e n t   i n v e n t i o n   to   p r o v i d e   a  d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n  

c a p a b l e   o f   c o n c u r r e n t l y   l a u n d e r i n g ,   s o f t e n i n g ,   a n d  

i m p a r t i n g   s t a t i c   c o n t r o l   b e n e f i t s   t o   f a b r i c s   w a s h e d  

t h e r e w i t h   and  s u b s e q u e n t l y   m a c h i n e   d r i e d .  

Summary  of   t h e   I n v e n t i o n  

The  p r e s e n t   i n v e n t i o n   e n c o m p a s s e s   a  p a r t i c u l a t e  

d e t e r g e n t   a d d i t i v e   f o r   p r e v e n t i n g   s t a t i c   b u i l d u p   o n  

t e x t i l e s   and  f o r   s o f t e n i n g   f a b r i c s   when  a p p l i e d   t h e r e t o  

f r o m   a  l a u n d r y   s o l u t i o n ,   t h e   a d d i t i v e   c o m p r i s i n g   a  

q u a t e r n a r y   ammonium  c o m p o u n d   of   f o r m u l a   [ R 1 R 2 R 3 R 4 N ] + Y  

w h e r e i n   a t   l e a s t   o n e ,   b u t   n o t   more   t h a n   t w o ,   o f  R 1 ,   R 2 ,  

R3,  and  R4  i s   an  o r g a n i c   r a d i c a l   c o n t a i n i n g   a  g r o u p  
s e l e c t e d   f r o m   a  C 1 6 - C 2 2   a l i p h a t i c   r a d i c a l ,   or   an  a l k y l  

p h e n y l   or   a l k y l   b e n z y l   r a d i c a l   h a v i n g   10  to   16  c a r b o n  

a t o m s   in   t h e   a l k y l   c h a i n ,   t h e   r e m a i n i n g   g r o u p   or  g r o u p s  

b e i n g   s e l e c t e d   f rom  C1-C4  a l k y l ,   C2-C4  h y d r o x y a l k y l ,   a n d  

c y c l i c   s t r u c t u r e s   in   w h i c h   t h e   n i t r o g e n   a tom  f o r m s   p a r t  

of   t h e   r i n g ,   Y  c o n s t i t u t i n g   an  a n i o n i c   r a d i c a l   s e l e c t e d  

f r o m   t h e   g r o u p   c o n s i s t i n g   of  h y d r o x i d e ,   h a l i d e ,   s u l f a t e ,  

m e t h y l s u l f a t e ,   e t h y l s u l f a t e   and  p h o s p h a t e   i o n s ,   a n d  

o p t i o n a l l y   an  o r g a n i c   d i s p e r s i o n   i n h i b i t o r   b e i n g   a  s o l i d  

o r g a n i c   m a t e r i a l   h a v i n g   a  s o l u b i l i t y   in   w a t e r   of  50  p p m  
maximum  a t   25°C  and  a  s o f t e n i n g   p o i n t   in  t h e   r a n g e   o f  

75°F   to   2 5 0 ° F ,   s a i d   m a t e r i a l   b e i n g   s e l e c t e d   f rom  t h e   g r o u p  

c o n s i s t i n g   of  p a r a f f i n i c   w a x e s ,   c y c l i c   and  a c y c l i c   m o n o -  

and  p o l y h y d r i c   a l c o h o l s ,   s u b s t i t u t e d   and  u n s u b s t i t u t e d  

a l i p h a t i c   c a r b o x y l i c   a c i d s ,   e s t e r s   of   t h e   f o r e g o i n g  

- a l c o h o l s   and  a c i d s ,   C3-C4  a l k y l e n e   o x i d e   c o n d e n s a t e s   o f  



any  o f   t h e   f o r e g o i n g   m a t e r i a l s   and  m i x t u r e s   t h e r e o f ;  

w h e r e i n   s u b s t a n t i a l l y   a l l   of   t h e   p a r t i c l e s   h a v e   a  s i z e  

of   a b o u t   10  m i c r o n s   t o   a b o u t   500  m i c r o n s ,   a  s o l u b i l i t y  

in  w a t e r   of   a b o u t   50  ppm  maximum  a t   25°C ,   and   a  s o f t e n i n g  

p o i n t   of   f r o m   a b o u t   75°F  to  a b o u t   2 5 0 ° F   w h e r e i n   t h e  

p a r t i c u l a t e   a d d i t i v e   c o m p r i s e s   a  c o m p l e x   c o m p r i s i n g  

(a)  f r o m   10-99%  by  w e i g h t   of   t h e   a d d i t i v e   of   t h e  

q u a t e r n a r y   ammonium  c o m p o u n d ;   a n d  

(b)  f r o m   1%  to   90%  by  w e i g h t  o f   an  a n i o n i c   c o m p l e x i n g  

c o m p o n e n t   s e l e c t e d   f r o m   t h e   g r o u p   c o n s i s t i n g   o f .  

a n i o n i c   s y n t h e t i c   s u r f a c t a n t s ,   s o a p s ,   n o n s u r f a c t a n t  

e l e c t r o l y t e s   s e l e c t e d   f r o m   t h e   g r o u p   c o n s i s t i n g   o f  

a l k a l i   m e t a l   p h o s p h a t e s ,   b o r a t e s ,   c a r b o n a t e s ,  

s i l i c a t e s ,   s u l f a t e s ,   and  c i t r a t e s ;   and  m i x t u r e s  

of   a n y   o f   t h e   f o r e g o i n g ;  

w h e r e i n   s a i d   c o m p l e x   c o n s t i t u e s   a t   l e a s t   25%  of   t h e  

s u r f a c e s   of   s a i d   p a r t i c u l a t e   a d d i t i v e .  

P r e f e r a b l y   t h e   c o m p l e x   c o n s t i t u t e s   50%-100%  of   t h e  

s u r f a c e   of  t h e   p a r t i c u l a t e   a d d i t i v e   and  m o s t   p r e f e r a b l y  

t h e   a n i o n i c   c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t   c o m p l e x e s   s u b s t a n t i a l l y  

a l l   o f   t h e  q u a t e r n a r y   ammonium  c o m p o u n d .   In  a  p a r t i c u l a r l y  

p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t   t h e   q u a t e r n a r y   ammonium  c o m p o u n d  

and   o p t i o n a l l y   t h e   d i s p e r s i o n   i n h i b i t o r   a r e   i n   a d m i x t u r e  

w i t h   a  p a r t i c u l a t e   a n i o n i c   c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t ,   w h i c h  

p r e f e r a b l y   i s   s o d i u m   t r i p o l y p h o s p h a t e .   The  i n v e n t i o n  

a l s o   e m b r a c e s   a  d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n   i n c o r p o r a t i n g   f r o m  

3%  t o  5 0 %   by  w e i g h t   o f   t h e   p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e  

t o g e t h e r   w i t h   f r o m   5%  to   85%  by  w e i g h t   s u r f a c t a n t   s e l e c t e d  

f r o m   t h e   g r o u p   c o n s i s t i n g   o f   a n i o n i c ,   n o n i o n i c ,   a m p h o l y t i c ,  

and   z w i t t e r i o n i c   s u r f a c t a n t s ,   and  m i x t u r e s   t h e r e o f ,   a n d  

f r o m   5%  to   85%  by  w e i g h t   of   d e t e r g e n c y   b u i l d e r   m a t e r i a l .  

D i s c l o s u r e   of  t h e   I n v e n t i o n  

T h i s   i n v e n t i o n   c o m p r i s e s   t h e   d e l i b e r a t e ,   p r e - w a s h -  

w a t e r   c o m p l e x i n g   of   q u a t e r n a r y   ammonium  c o m p o u n d s   w i t h  

c e r t a i n   a n i o n i c   c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t s   to   d e l i v e r  

s u p e r i o r   s t a t i c   c o n t r o l   a t   s i g n i f i c a n t l y   r e d u c e d   l e v e l s  



of   a n t i s t a t i c   m a t e r i a l .   The  a n t i s t a t i c   p a r t i c l e s   of  t h e  

p r e s e n t   i n v e n t i o n   a r e   f o r m e d   by  t h e   a t   l e a s t   p a r t i a l  

c o m p l e x i n g   of  t h e   c a t i o n i c   q u a t e r n a r y   ammonium  c o m p o u n d  

w i t h   t h e   a n i o n i c   c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t s .   The  c o m p l e x  

f o r m e d   s h o u l d   c o n s t i t u t e   a t   l e a s t   25%  of  t h e   s u r f a c e s  

of   t h e   a n t i s t a t i c   p a r t i c l e s .   More  p r e f e r a b l y ,   t h e  

c o m p l e x   c o n s t i t u t e s   a t   l e a s t   50%  of  t h e   s u r f a c e s ,   a n d  

m o s t   p r e f e r a b l y   t h e   c o m p l e x   c o n s t i t u t e s   s u b s t a n t i a l l y  

a l l   t h e   s u r f a c e s   of   t h e   a n t i s t a t i c   p a r t i c l e s .   T h e  

r e a c t i o n   can  a l s o   r e s u l t   in   t h e   c o m p l e x a t i o n   o f . s u b -  

s t a n t i a l l y   a l l   of  t h e   q u a t e r n a r y   ammonium  c o m p o u n d ,  

a l t h o u g h   i t   i s   p r e f e r r e d   t h a t   t h e   c o m p l e x i n g   be  l i m i t e d  

to   t h e   s u r f a c e s   of   t h e   a n t i s t a t i c   p a r t i c l e s .   W h i l e   n o t  

i n t e n d i n g   to   be  l i m i t e d   by  t h e o r y ,   i t   i s   b e l i e v e d  t h a t  

t h e   p r e s e n t   a n t i s t a t i c   p a r t i c l e s   d e l i v e r   s t a t i c   c o n t r o l  

a d v a n t a g e s   b e c a u s e   t h e y   a r e   l e s s   s u s c e p t i b l e  t o  w a s h -  

w a t e r   p e n e t r a t i o n   and  b r e a k u p   t h a n   t h e   u n c o m p l e x e d  

q u a t e r n a r y   ammonium  p a r t i c l e s ,   t h e r e b y   a l l o w i n g   f o r   a  

m o r e   e f f i c i e n t   d e p o s i t i o n   of  a n t i s t a t i c   m a t e r i a l - o f   a n  

e f f e c t i v e   s i z e   r a n g e   and  c o m p o s i t i o n   o n t o   t h e   l a u n d e r e d  

f a b r i c s .   The  c o m p l e x e d   m a t e r i a l ,   w h i c h   i s   r e l a t i v e l y  

w a t e r - i m p e r m e a b l e   and   w a t e r - i n s o l u b l e ,   s e p a r a t e s   u n r e a c t e d  

q u a t e r n a r y   ammonium  a n t i s t a t i c   m a t e r i a l   f rom  t h e  w a s h - w a t e r  

e n v i r o n m e n t   and  t h u s   h i n d e r s   t h e   i n a c t i v a t i o n   o f   t h i s  

a n t i s t a t i c   m a t e r i a l   by  a n i o n i c   s u r f a c t a n t s .   F u r t h e r ,  

t h e   c o m p l e x   i t s e l f   may  p r o v i d e   some  a d d i t i o n a l   s t a t i c  

c o n t r o l   of   i t s   own  to   t h e   s y s t e m .   T h u s ,   t h e   a n i o n i c  

c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t   s h o u l d   be  c h o s e n ,   in  v i e w  o f   t h e  

p a r t i c u l a r   c a t i o n i c   a n t i s t a t i c   a g e n t   u s e d ,   to   a c h i e v e  

s u c h   a  w a t e r - i m p e n e t r a b l e   and  i n s o l u b l e   c o m p l e x .   T h e  

c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t s   s h o u l d   a l s o   be  c h o s e n   to   m a x i m i z e  

t h e   a n t i s t a t i c   p r o p e r t i e s   of  t h e   c o m p l e x   i t s e l f .  

In  a  p a r t i c u l a r l y   p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t   o f  - t h e  

p r e s e n t   i n v e n t i o n ,   t h e   a n t i s t a t i c   p a r t i c l e s   a d d i t i o n a l l y  

c o n t a i n   an  o r g a n i c  d i s p e r s i o n   i n h i b i t o r   w h i c h   i s  

i n t i m a t e l y   m i x e d   w i t h   t h e   q u a t e r n a r y   ammonium  c o m p o u n d  

and   f o r m e d   i n t o   a  p r i l l   p r i o r   to   t h e   c o m p l e x i n g   r e a c t i o n .  



The  d i s p e r s i o n   i n h i b i t o r   a d d s   to   t h e   w a t e r - i m p e n e t r a b i l i t y  

and  i n s o l u b i l i t y   of   t h e   c o m p l e x   f o r m e d   and  t h u s   e n h a n c e s  

t h e   a n t i s t a t i c   b e n e f i t s   r e a l i z e d   f r o m   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n .  

As  a n o t h e r   p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t ,   a  m i x t u r e   o f  

a n i o n i c   c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t s   i s   u s e d .   E s p e c i a l l y  

p r e f e r r e d   a r e   m i x t u r e s   of   s o d i u m   t r i p o l y p h o s p h a t e   ( S T P )  

w i t h   t h e   o t h e r   c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t s   d e s c r i b e d   h e r e i n .  

Such   a  m i x t u r e ,   w i t h   s e v e r a l   p o s s i b l e   p a r t i c i p a t i n g  

c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t s ,   can   a s s i s t   i n   t h e   f o r m a t i o n   o f  

t h e   d e s i r e d   c o m p l e x .   F u r t h e r ,   a n i o n i c   c o m p l e x i n g  

c o m p o n e n t s   w h i c h   a r e   w a t e r - s o l u b l e   n e u t r a l   or   a l k a l i n e  

s a l t s ,   e s p e c i a l l y   STP,  can  a b s o r b   e x c e s s   m o i s t u r e   m a k i n g  

t h e   p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e   s t r o n g e r   and  m o r e  

f r e e - f l o w i n g .  

The  a d d i t i v e   p r o d u c t s   of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   c a n  

be  a d m i x e d   or   a g g l o m e r a t e d   w i t h   s m e c t i t e   c l a y s   t o   e n h a n c e  

f a b r i c   s o f t e n i n g ,   and   t h e   d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n  o f   t h i s  

i n v e n t i o n   can  a d d i t i o n a l l y   c o n t a i n   w a t e r - s o l u b l e   d e t e r g e n c y  

c o m p o u n d s  a n d   d e t e r g e n c y   b u i l d e r   s a l t s .   The  q u a t e r n a r y  

ammonium  c o m p o u n d   p r o v i d e s   a n t i s t a t i c   b e n e f i t s   on  t h e  

f a b r i c s   and   a l s o   a d d s   an  i n c r e m e n t   o f   s o f t e n i n g  b e n e f i t  

t o   t h e   f a b r i c s ,   w h i l e   t h e   d e t e r g e n t   s u r f a c t a n t  a n d   b u i l d e r  

c o m p o n e n t s   p r o v i d e   known  c l e a n s i n g   and   b u i l d i n g   b e n e f i t s .  

The  i n d i v i d u a l   p a r t i c l e   s i z e   o f   t h e   p a r t i c u l a t e  

d e t e r g e n t   a d d i t i v e   l i e s   i n   t h e   r a n g e   f r o m   a b o u t   10  m i c r o n s  

to   500  m i c r o n s ,   p r e f e r a b l y   f r o m   a b o u t   25  m i c r o n s   t o   a b o u t  

250  m i c r o n s ,   and   m o s t   p r e f e r a b l y   f r o m   a b o u t   5 0  m i c r o n s  

to   a b o u t   100  m i c r o n s .   F u r t h e r ,   t h e   p a r t i c u l a t e   a d d i t i v e  

s h o u l d   n o t   h a v e   a  s o l u b i l i t y   in   w a t e r   a t   25°C  of   g r e a t e r  

t h a n   50  ppm  ( p a r t s   p e r   m i l l i o n ) ,   p r e f e r a b l y   l e s s   t h a n  

10  ppm.  The  s o f t e n i n g   or   m e l t i n g   p o i n t   of   t h e   p a r t i c u -  

l a t e   a d d i t i v e   s h o u l d   l i e   in   t h e   r a n g e   f r o m   a b o u t   1000F  t o  

a b o u t   2 5 0 ° F ,   p r e f e r a b l y   f rom  a b o u t   1 0 0 ° F   to   a b o u t   2 0 0 ° F ,  

more   p r e f e r a b l y   f r o m   a b o u t   1 5 0 ° F   to   a b o u t   1 7 5 ° F .   T h e  

a b o v e   s p e c i f i e d   r a n g e s   n e e d   n o t   a p p l y   to   c o m p l e x e d  

q u a t e r n a r y   ammonium  c o m p o u n d   p a r t i c l e s   f r e e   of   t h e  

o r g a n i c   d i p s e r s i o n   i n h i b i t o r   m a t e r i a l ,   a l t h o u g h   t h e  



r a n g e s   p r e f e r a b l y   a l s o   a p p l y   in   t h i s   s i t u a t i o n .   I n d i v i -  

d u a l   p a r t i c l e s   of  t h e   p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e   c a n  

b e c o m e   a g g l o m e r a t e d   d u r i n g   p r o c e s s i n g   s t e p s .   T h e s e  

a g g l o m e r a t e s   h a v e   a  s i z e   of  f r o m   a b o u t   10  m i c r o n s   t o  

a b o u t   2500  m i c r o n s .   The  a g g l o m e r a t e s   b r e a k - u p   in   t h e  

w a s h   w a t e r ,   b u t   t h e   i n d i v i d u a l   p a r t i c l e s   r e m a i n   r e l a t i v e l y  

w a t e r - i m p e n e t r a b l e   and  i n s o l u b l e .  

A n i o n i c   C o m p l e x i n g   C o m p o n e n t  

The  a n i o n i c   c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t   r e q u i r e d   to   f o r m  

t h e   c o m p l e x   i s   s e l e c t e d   f r o m   t h e   g r o u p   c o n s i s t i n g   o f  

a n i o n i c   s y n t h e t i c   s u r f a c t a n t s ;   s o a p s ;   n o n s u r f a c t a n t  

e l e c t r o l y t e s   s e l e c t e d   f r o m   t h e   g r o u p   c o n s i s t i n g   o f  

a l k a l i   m e t a l   o r t h o p h o s p h a t e s ,   p o l y p h o s p h a t e s ,   b o r a t e s ,  

t e t r a b o r a t e s ,   s i l i c a t e s ,   s u l f a t e s ,   and   c i t r a t e s ;   a n d  

m i x t u r e s   t h e r e o f .   The  a n i o n i c   c o m p o n e n t   r e p r e s e n t s   f r o m  

a b o u t   1%  to   a b o u t   90%  by  w e i g h t ,   more   p r e f e r a b l y   f r o m  

a b o u t ' 5 %   to   a b o u t   60%  by  w e i g h t ,   of   t h e   p a r t i c u l a t e  

d e t e r g e n t   a d d i t i v e .   The  a n i o n i c   c o m p o n e n t   i s   p r e f e r a b l y  

r e a c t e d   w i t h   t h e   q u a t e r n a r y   ammonium  a n t i s t a t i c   a g e n t ,  

o r   a n t i s t a t i c   a g e n t / d i s p e r s i o n   i n h i b i t o r   m i x t u r e ,   as  a  

s o l u t i o n   ( p r e f e r a b l y   a  w a t e r   s o l u t i o n )   w h i c h   c o m p r i s e s  

f r o m   a b o u t   1%  to   a b o u t   80%  by  w e i g h t ,   p r e f e r a b l y   f r o m  

a b o u t   5%  to   a b o u t   50%  by  w e i g h t   of   t h e   a n i o n i c   c o m p o n e n t .  

P r e f e r a b l y ,   t h e   a n i o n i c   c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t   i s   p r e s e n t  

i n   s u c h   a  s o l u t i o n   a t   a  c o n c e n t r a t i o n   c l o s e   t o   i t s  

s a t u r a t i o n   p o i n t .   The  a n i o n i c   c o m p l e x i n g   s o l u t i o n   i s  

p r e f e r a b l y   s p r a y e d   o n t o   t h e   q u a t e r n a r y   ammonium  c o m p o u n d  

i t s e l f ,   or   o n t o   p r i l l s ,   a g g l o m e r a t e s   or   a d m i x e s   c o n t a i n i n g  

i t .   A  f l u i d i z e d   bed   r e a c t o r   can   a l s o   be  u s e d   t o   c o n t a c t  

t h e   a n i o n i c   s o l u t i o n   w i t h   t h e   q u a t e r n a r y   c o m p o u n d   p a r -  
t i c l e s   or  p r i l l s .   The  a n i o n i c   c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t   c a n  

o p t i o n a l l y   be  a d m i x e d   as  a  s o l i d   w i t h   t he   q u a t e r n a r y  

ammonium  c o m p o u n d   b e f o r e   b e i n g   c o m p l e x e d ,   p r e f e r a b l y   b y  

b e i n g   s p r a y e d   w i t h   a  c o m p l e x i n g   m e d i u m ,   s u c h   as  w a t e r   o r  

an  a q u e o u s   c o m p l e x i n g   s o l u t i o n .  



N o n s u r f a c t a n t   e l e c t r o l y t e s   s u i t a b l e   as  t h e   a n i o n i c  

c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t   i n c l u d e   a l k a l i   m e t a l   p h o s p h a t e s ,  

b o r a t e s ' ,   c a r b o n a t e s ,   s i l i c a t e s ,   s u l f a t e s ,   c i t r a t e s ,   a n d  

m i x t u r e s   t h e r e o f .   P r e f e r r e d   a r e   s o d i u m   t e t r a b o r a t e ,  

p o t a s s i u m   t e t r a b o r a t e ,   s o d i u m   t r i p o l y p h o p s h a t e ,   p o t a s s i u m  

t r i p o l y p h o s p h a t e ,   s o d i u m   p y r o p h o s p h a t e ,   p o t a s s i u m   p y r o -  

p h o s p h a t e ,   s o d i u m   h e x a m e t a p h o s p h a t e ,   p o t a s s i u m   h e x a m e t a -  

p h o s p h a t e ,   s o d i u m   s u l f a t e ,   p o t a s s i u m   s u l f a t e ,   s o d i u m  

c i t r a t e ,   p o t a s s i u m   c i t r a t e ,   and  m i x t u r e s   t h e r e o f .  

E s p e c i a l l y   p r e f e r r e d   a r e   s o d i u m   t r i p o l y p h o s p h a t e ,   s o d i u m  

s u l f a t e ,   and   m i x t u r e s   t h e r e o f .  

W a t e r - s o l u b l e   s a l t s   of   t h e   h i g h e r   f a t t y   a c i d s ,   i . e .  

" s o a p s ' ,   a r e   u s e f u l   as  t h e   a n i o n i c   c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t  

h e r e i n .   S u i t a b l e   a r e   o r d i n a r y   a l k a l i   m e t a l   s o a p s   s u c h  

as  t h e   s o d i u m ,   p o t a s s i u m ,   ammonium,   and   a l k a n o l a m m o n i u m  

s a l t s   o f   h i g h e r   f a t t y   a c i d s   c o n t a i n i n g   f r o m   a b o u t   8  t o  

a b o u t   24  c a r b o n   a t o m s   and  p r e f e r a b l y   f r o m   a b o u t   10  t o  

a b o u t   20  c a r b o n   a t o m s .   S o a p s   can   be  made   by  d i r e c t  

s a p o n i f i c a t i o n   o f   f a t s   and  o i l s   or   by  t h e   n e u t r a l i z a t i o n  

o f   f r e e   f a t t y   a c i d s .   P a r t i c u l a r l y   u s e f u l   a r e   t h e   s o d i u m  

and   p o t a s s i u m   s a l t s   of   t h e   m i x t u r e s   of   f a t t y   a c i d s   d e r i v e d  

f r o m   c o c o n u t   o i l   and   t a l l o w ,   i . e . ,   s o d i u m   o r   p o t a s s i u m  

t a l l o w   and   c o c o n u t   s o a p s .  
A n i o n i c   s y n t h e t i c   s u r f a c t a n t s   u s e f u l   as  a  c o m p l e x i n g  

c o m p o n e n t   h e r e i n   i n c l u d e   w a t e r - s o l u b l e   s a l t s ,   p a r t i c u l a r l y  

t h e   a l k a l i   m e t a l ,   ammonium  and  a l k a n o l a m m o n i u m   s a l t s ,  o f  

o r g a n i c   s u l f u r i c   r e a c t i o n   p r o d u c t s   h a v i n g   in   t h e i r  

m o l e c u l a r   s t r u c t u r e   an  a l k y l   g r o u p   c o n t a i n i n g   f r o m   a b o u t  

8  to   a b o u t   22  c a r b o n   a t o m s   and   a  s u l f o n i c   a c i d   o r  

s u l f u r i c   a c i d   e s t e r - g r o u p .   ( I n c l u d e d   in   t h e   t e r m   " a l k y l "  

i s   t h e   a l k y l   p o r t i o n   of   a c y l   g r o u p s . )   E x a m p l e s   of  t h i s  

g r o u p   of   s y n t h e t i c   s u r f a c t a n t s   w h i c h   c an   be  u s e d   in   t h e  

p r e s e n t   i n v e n t i o n   a r e   t h e   s o d i u m   and  p o t a s s i u m   a l k y l  

s u l f a t e s ,   e s p e c i a l l y   t h o s e   o b t a i n e d   by  s u l f a t i n g   t h e  

h i g h e r   a l c o h o l s   ( C 8 - C 1 8   c a r b o n   a t o m s )   p r o d u c e d   by  r e d u c i n g  

t h e   g l y c e r i d e s   of   t a l l o w   or   c o c o n u t   o i l ;   s o d i u m   o r  



p o t a s s i u m   C8-C20   p a r a f f i n   s u l f o n a t e s ;   and  s o d i u m  a n d  

p o t a s s i u m   a l k y l   b e n z e n e   s u l f o n a t e s ,   in   w h i c h   t h e   a l k y l  

g r o u p   c o n t a i n s   f r o m   a b o u t   9  to   a b o u t   15  c a r b o n   a t o m s  

in   s t r a i g h t   c h a i n   or   b r a n c h e d   c h a i n   c o n f i g u r a t i o n ,   e . g . ,  

t h o s e   of  t h e   t y p e   d e s c r i b e d   in  U .S .   P a t e n t s   2 , 2 2 0 , 0 9 9  

and  2 , 4 7 7 , 3 8 3 ,   i n c o r p o r a t e d   h e r e i n   by  r e f e r e n c e .  

O t h e r   a n i o n i c   s u r f a c t a n t   c o m p o u n d s   u s e f u l   h e r e i n  

i n c l u d e   t h e   s o d i u m   a l k y l   g l y c e r y l   e t h e r   s u l f o n a t e s ,  

e s p e c i a l l y   t h o s e   e t h e r s   of   h i g h e r   a l c o h o l s   d e r i v e d   f r o m  

t a l l o w   and  c o c o n u t   o i l ;   s o d i u m   c o c o n u t   o i l   f a t t y   a c i d  

m o n o g l y c e r i d e   s u l f o n a t e s   and  s u l f a t e s ;   and  s o d i u m   o r  

p o t a s s i u m   s a l t s   of   a l k y l   p h e n o l   e t h y l e n e   o x i d e   e t h e r  

s u l f a t e   c o n t a i n i n g   a b o u t   1  to   a b o u t   10  u n i t s   of   e t h y l e n e  

o x i d e   p e r   m o l e c u l e   and   w h e r e i n   t h e  a l k y l   g r o u p s   c o n t a i n  

f r o m   a b o u t   8  t o   a b o u t   13  c a r b o n   a t o m s .  

O t h e r   u s e f u l   a n i o n i c   s u r f a c t a n t s   h e r e i n   i n c l u d e   t h e  

w a t e r - s o l u b l e   s a l t s   of   e s t e r s   of   a l p h a - s u l f o n a t e d   f a t t y  

a c i d s   c o n t a i n i n g   f r o m   a b o u t   6  to   20  c a r b o n   a t o m s   in   t h e  

e s t e r   g r o u p ;   w a t e r - s o l u b l e   s a l t s   of  2 - a c y l o x y - a l k a n e - l -  

s u l f o n i c   a c i d s   c o n t a i n i n g   f r o m   a b o u t   2  to   9  c a r b o n   a t o m s  

in   t h e   a c y l   g r o u p   and   f r o m   a b o u t   9  to   a b o u t   23  c a r b o n  

a t o m s   in  t h e   a l k a n e   m o i e t y ;   a l k e n e   s u l f o n a t e s   c o n t a i n i n g  

f r o m   a b o u t   10  t o   20  c a r b o n   a t o m s   in   t h e   a l k a n e   g r o u p ;   a n d  

b e t a - a l k y l o x y   a l k a n e   s u l f o n a t e s   c o n t a i n i n g   f rom  a b o u t   1  

to   3  c a r b o n   a t o m s   in   t h e   a l k y l   g r o u p   and  f r o m   a b o u t   8  t o  

20  c a r b o n   a t o m s   in   t h e   a l k a n e   m o i e t y .  

O t h e r   u s e f u l   a n i o n i c   s u r f a c t a n t s   u t i l i z a b l e   h e r e i n  

a r e   o l e f i n   s u l f o n a t e s   h a v i n g   a b o u t   12  to   a b o u t   24  c a r b o n  

a t o m s .   The  t e r m   " o l e f i n   s u l f o n a t e s "   i s   u s e d   h e r e i n   t o  

mean  c o m p o u n d s   w h i c h   can   be  p r o d u c e d   by  t h e   s u l f o n a t i o n  

of   a l p h a - o l e f i n s   by  m e a n s   of   u n c o m p l e x e d   s u l f u r   t r i o x i d e ,  

f o l l o w e d   by  n e u t r a l i z a t i o n   of   t h e   a c i d   r e a c t i o n   m i x t u r e  

in  c o n d i t i o n s   s u c h   t h a t   any  s u l f o n e s   w h i c h   h a v e   b e e n  

f o r m e d   in   t h e   r e a c t i o n   a r e   h y d r o l y z e d   to   g i v e   t h e  

c o r r e s p o n d i n g   h y d r o x y a l k a n e   s u l f o n a t e s .   The  s u l f u r  

t r i o x i d e   can  be  l i q u i d   or   g a s e o u s ,   and  i s   u s u a l l y ,   b u t  



n o t   n e c e s s a r i l y ,   d i l u t e d   by  i n e r t   d i l u e n t s   f o r   e x a m p l e  

by  l i q u i d   SO2'  c h l o r i n a t e d   h y d r o c a r b o n s ,   e t c . ,   when  u s e d  

in   t h e   l i q u i d   f o r m ,   or   by  a i r ,   n i t r o g e n ,   g a s e o u s   S02 ,   e t c . ,  

when   u s e d   in   t h e   g a s e o u s   f o r m .  

The  a l p h a - o l e f i n s   f r o m   w h i c h   t h e   o l e f i n   s u l f o n a t e s  

a r e   d e r i v e d   a r e   m o n o - o l e f i n s   h a v i n g   12  t o   24  c a r b o n   a t o m s  

p r e f e r a b l y   14  to   16  c a r b o n   a t o m s .   P r e f e r a b l y   t h e y   a r e  

s t r a i g h t   c h a i n   o l e f i n s . .   E x a m p l e s   of   s u i t a b l e   1 - o l e f i n s  

i n c l u d e   1 - d o d e c e n e ,   1 - t e t r a d e c e n e ,   1 - h e x a d e c e n e ,   1 -  

o c t a d e c e n e ,   1 - e i c o s e n e ,   and  1 - t e t r a c o s e n e .  

In   a d d i t i o n   to   t h e   t r u e   a l k e n e   s u l f o n a t e s   and  a  

p o r t i o n   o f  h y d r o x y a l k a n e   s u l f o n a t e s ,   t h e   o l e f i n   s u l f o n a t e s  

c an   c o n t a i n   m i n o r   a m o u n t   of   o t h e r   m a t e r i a l s ,   s u c h   a s  

a l k e n e   d i s u l f o n a t e s   d e p e n d i n g   u p o n   t h e   r e a c t i o n   c o n d i t i o n s ,  

p r o p o r t i o n s   o f r e a c t a n t s ,   t h e   n a t u r e   o f   t h e   s t a r t i n g  

o l e f i n s   and  i m p u r i t i e s   in   t h e   o l e f i n   s t o c k   and  s i d e  

r e a c t i o n s   d u r i n g   t h e   s u l f o n a t i o n   p r o c e s s .  
P r e f e r r e d   a n i o n i c   s y n t h e t i c   s u r f a c t a n t s   a r e   a l k a l i  

and  a l k a l i n e   e a r t h   m e t a l ,   ammonium  and   a l k a n o l   a m m o n i u m  

s a l t s   o f   l i n e a r   and   b r a n c h e d   C 1 0 - C 1 4   a l k y l   b e n z e n e  

s u l f o n a t e s ,   C 1 0 - C 2 0   a l p h a - s u l f o   c a r b o x y l i c   a c i d   s a l t s  

and   e s t e r s   in   w h i c h   t h e   a l k y l   g r o u p   h a s   1 -8   c a r b o n   a t o m s ,  

C 1 0 - C 2 0   a l k a n e   s u l f o n a t e s ,   C 1 4 - C 1 8  o l e f i n   s u l f o n a t e s ,  

C 1 0 - C 1 8   a l k y l   s u l f a t e s   and  m i x t u r e s   t h e r e o f .  

The  p r e f e r r e d   g r o u p   of   a n i o n i c   c o m p l e x i n g   c o m -  

p o n e n t s   f o r   u s e   h e r e i n   i n c l u d e s   s o d i u m   t e t r a b o r a t e ,  

p o t a s s i u m   t e t r a b o r a t e ,   s o d i u m   t r i p o l y p h o s p h a t e ,   p o t a s s i u m  

t r i p o l y p h o s p h a t e ,   s o d i u m   p y r o p h o s p h a t e ,   p o t a s s i u m   p y r o -  

p h o s p h a t e ,   s o d i u m   h e x a m e t a p h o s p h a t e ,   p o t a s s i u m   h e x a m e t a -  

p h o s p h a t e ,   s o d i u m   s u l f a t e ,   p o t a s s i u m   s u l f a t e ,   s o d i u m  

c i t r a t e ,   p o t a s s i u m   c i t r a t e ,   C 1 0 - C 1 4   l i n e a r   and  b r a n c h e d  

a l k y l   b e n z e n e   s u l f o n a t e s ,   C 1 0 - C 1 8   a l k y l   s u l f a t e s ,   a n d  

m i x t u r e s   t h e r e o f .   E s p e c i a l l y   p r e f e r r e d   a n i o n i c   c o m p l e x i n g  

c o m p o n e n t s   a r e  s o d i u m   t r i p o l y p h o s p h a t e ,   s o d i u m   s u l f a t e ,  

C 1 0 - C 1 4   l i n e a r   and   b r a n c h e d   a l k y l b e n z e n e   s u l f o n a t e s ,   a n d  

m i x t u r e s   t h e r e o f .  



Q u a t e r n a r y   Anunonium  A n t i s t a t i c   A g e n t  

The  c a t i o n i c   c o m p o n e n t   of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   i s   a  

q u a t e r n a r y   ammonium  a n t i s t a t i c   a g e n t ,   w h i c h   w i l l   b e  

e m p l o y e d   in   t h e   p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e   in   a n  

a m o u n t   f rom  a b o u t   10%  to   a b o u t   99%  by  w e i g h t ,   p r e f e r a b l y  

f r o m   a b o u t   20%  to   a b o u t   75%  by  w e i g h t ,   more   p r e f e r a b l y  

f r o m   a b o u t   30%  to   a b o u t   60%  by  w e i g h t .   S u i t a b l e  

q u a t e r n a r y   ammonium  a n t i s t a t i c   a g e n t s   a r e   i n c l u d e d   i n  

U .S .   P a t e n t   3 , 9 3 6 , 5 3 7 ,   B a s k e r v i l l e   e t   a l ,   w h i c h   h a s   b e e n  

i n c o r p o r a t e d   h e r e i n a b o v e   by  r e f e r e n c e .   In  t h e   p r e f e r r e d  

e m b o d i m e n t   of  t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   w h e r e   t h e   q u a t e r n a r y  

ammonium  c o m p o u n d   i s   i n t i m a t e l y   m i x e d   w i t h   an  o r g a n i c  

d i s p e r s i o n   i n h i b i t o r   and  f o r m e d   i n t o   a  p r i l l   p r i o r   to   t h e  

c o m p l e x i n g   r e a c t i o n ,   t h e   q u a t e r n a r y   ammonium  a n t i s t a t i c  

a g e n t   w i l l   n o r m a l l y   be  e m p l o y e d   a t   a  l e v e l   of   f rom  a b o u t  

90%  to   a b o u t   20%  by  w e i g h t ,   and  more   p r e f e r a b l y   f r o m   a b o u t  

80%  to   a b o u t   50%  by  w e i g h t ,   of   t h e   i n t i m a t e   m i x t u r e .  

The  a n t i s t a t i c   a g e n t s   u s e f u l   h e r e i n   a r e   q u a t e r n a r y  

ammonium  s a l t s   of   t h e   f o r m u l a   [R1R2R3R4N]+Y  w h e r e i n   R1 
and  p r e f e r a b l y   R2  r e p r e s e n t   an  o r g a n i c   r a d i c a l   or   a n  

a l k y l   p h e n y l   or   a l k y l   b e n z y l   r a d i c a l   h a v i n g   1 0 - 1 6   a t o m s  

in   t h e   a l k y l   c h a i n ,   R3  and   R4  r e p r e s e n t   h y d r o c a r b y l   g r o u p s  

c o n t a i n i n g   f rom  1  to   a b o u t   4  c a r b o n   a t o m s ,   or   C 2 - C 4  h y d r o x y  

a l k y l   g r o u p s   and  c y c l i c   s t r u c t u r e s   in   w h i c h   t h e   n i t r o g e n  

a tom  f o r m s   p a r t   of  t h e   r i n g ,   and  Y  i s   an  a n i o n   s u c h   a s  

h a l i d e ,   m e t h y l s u l f a t e ,   o r   e t h y s u l f a t e .  

In  t h e   c o n t e x t   of   t h e   a b o v e   d e f i n i t i o n ,   t h e   h y d r o -  

p h o b i c   m o i e t y   ( i . e . ,   t h e   C 1 6 - C 2 2   a l i p h a t i c ,   C 1 0 - C 1 6   a l k y l  

p h e n y l   or   a l k y l   b e n z y l   r a d i c a l )   in   t h e   o r g a n i c   r a d i c a l   R l  

may  be  d i r e c t l y   a t t a c h e d   t o   t h e   q u a t e r n a r y   n i t r o g e n   a t o m  

or   may  be  i n d i r e c t l y   a t t a c h e d   t h e r e t o   t h r o u g h   an  a m i d e ,  

e s t e r s ,   a l k o x y ,   e t h e r ,   or   l i k e   g r o u p i n g .  

The  q u a t e r n a r y   ammonium  a n t i s t a t i c   a g e n t s   u s e d   i n  

t h i s   i n v e n t i o n   can  be  p r e p a r e d   in  v a r i o u s   ways  w e l l  

known  in  t h e   a r t .   Many  s u c h   m a t e r i a l s   a r e   c o m m e r c i a l l y  

a v a i l a b l e .   The  q u a t e r n a r i e s   a r e   o f t e n   made  f rom  a l k y l  



h a l i d e   m i x t u r e s   c o r r e s p o n d i n g   t o   t h e   m i x e d   a l k y l   c h a i n  

l e n g t h s   in   f a t t y   a c i d s .   For   e x a m p l e ,   t h e   " d i t a l l o w "  

q u a t e r n a r i e s   a r e   made  f rom  a l k y l   h a l i d e s   h a v i n g   m i x e d  

C 1 4 - C 1 8   c h a i n   l e n g t h s .   Such   m i x e d   d i - l o n g   c h a i n   q u a t e r -  

n a r i e s   a r e   u s e f u l   h e r e i n   and  a r e   p r e f e r r e d   f rom  a  c o s t  

s t a n d p o i n t .   As  u s e d   h e r e i n   " d i t a l l o w "   i s   i n t e n d e d   t o  

r e f e r   to   t h e   a b o v e - d e s c r i b e d   d i t a l l o w a l k y l   q u a t e r n a r i e s .  

The  q u a t e r n a r y   ammonium  a n t i s t a t i c   c o m p o u n d s   u s e f u l  

h e r e i n   i n c l u d e   b o t h   w a t e r - s o l u b l e   and  s u b s t a n t i a l l y   w a t e r -  

i n s o l u b l e   m a t e r i a l s .   I m i d a z o l i n i u m   c o m p o u n d s   e n u m e r a t e d  

i n  t h e   B a s k e r v i l l e   p a t e n t ,  p o s s e s s   a p p r e c i a b l e   w a t e r  

s o l u b i l i t y   and  can   be  u t i l i z e d   in   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n  

b y  m i x i n g   w i t h   t h e   a p p r o p r i a t e   t y p e   and  l e v e l   o f   o r g a n i c  

d i s p e r s i o n   i n h i b i t o r   and  c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t   to   g i v e  

u l t i m a t e   p a r t i c l e   s o l u b i l i t y   in   w a t e r   of   l e s s   t h a n   50  p p m  

( p a r t s   p e r   m i l l i o n )   a t   25°C .   R e l a t i v e l y   w a t e r - s o l u b l e  

q u a t e r n a r y   ammonium  a n t i s t a t i c   a g e n t s   may  a l s o   be  o f   t h e  

n o n - r i n g   v a r i e t y ,   s u c h   as  d i i s o s t e a r y l   d i m e t h y l   a m m o n i u m  

c h l o r i d e s   d i s c l o s e d   in   U .S .   P a t e n t   3 , 3 9 5 , 1 0 0   to   F i s h e r  

e t   a l ,   i n c o r p o r a t e d   h e r e i n   by  r e f e r e n c e .   E x e m p l a r y  

q u a t e r n a r y   ammonium  i m i d a z o l i n i u m   c o m p o u n d s   a r e   s p e c i f i c a l l y  

m e t h y l - l - a l k y l a m i d o e t h y l - 2 - a l k y l   i m i d a z o l i n i u m   m e t h y l  

s u l f a t e s ,   s p e c i f i c a l l y   1 - m e t h y l - 1 - [ ( t a l l o w a m i d o ) e t h y l ] - 2 -  

t a l l o w i m i d a z o l i n i u m   m e t h y l   s u l f a t e .   H o w e v e r ,   t h e   m o s t  

u s e f u l   q u a t e r n a r y   ammonium  a n t i s t a t i c   a g e n t s   a r e   c h a r a -  

c t e r i z e d   by  r e l a t i v e l y   l i m i t e d   s o l u b i l i t y   i n   w a t e r .  

The  f o l l o w i n g   a r e   r e p r e s e n t a t i v e   e x a m p l e s   of   s u b -  

s t a n t i a l l y   w a t e r - i n s o l u b l e   q u a t e r n a r y   ammonium  a n t i s t a t i c  

a g e n t s   s u i t a b l e   f o r   u s e   in   t h e   c o m p o s i t i o n s   of  t h e   i n s t a n t  

i n v e n t i o n .   A l l   o f   t h e   q u a t e r n a r y   ammonium  c o m p o u n d s  

l i s t e d   can   be  f o r m u l a t e d   w i t h   t h e   d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n s  

h e r e i n ,   b u t   t h e   c o m p i l a t i o n   o f   s u i t a b l e   q u a t e r n a r y   c o m -  

p o u n d s   h e r e i n a f t e r   i s   o n l y   by  way  of   e x a m p l e   and  i s   n o t  

i n t e n d e d   to   be  l i m i t i n g   of  s u c h   c o m p o u n d s .   D i o c t a d e c y l -  

d i m e t h y l   ammonium  c h l o r i d e   i s   an  e s p e c i a l l y   p r e f e r r e d  

q u a t e r n a r y   a n t i s t a t i c   a g e n t   f o r   use   h e r e i n   by  v i r t u e   o f  



i t s   h i g h   a n t i s t a t i c   a c t i v i t y ;   d i t a l l o w   d i m e t h y l   a m m o n i u m  

c h l o r i d e   i s   e q u a l l y   p r e f e r r e d   b e c a u s e   of   i t s   r e a d y   a v a i l -  

a b i l i t y   and  i t s   good   a n t i s t a t i c   a c t i v i t y ;   o t h e r   u s e f u l  

d i - l o n g   c h a i n   q u a t e r n a r y   c o m p o u n d s   a r e   d i c e t y l   d i m e t h y l  

ammonium  c h l o r i d e ;   b i s - d o c o s y l   d i m e t h y l   ammonium  c h l o r i d e ;  

d i d o d e c y l   d i m e t h y l   ammonium  c h l o r i d e ;   d i t a l l o w   d i m e t h y l  

ammonium  b r o m i d e ;   d i o l e o y l   d i m e t h y l   ammonium  h y d r o x i d e ;  

d i t a l l o w   d i m e t h y l   ammonium  c h l o r i d e ;   d i t a l l o w   d i p r o p y l -  

ammonium  b r o m i d e ;   d i t a l l o w   d i b u t y l   ammonium  f l u o r i d e ;  

c e t y l d e c y l m e t h y l e t h y l   ammonium  c h l o r i d e ;   b i s - [ d i t a l l o w  

d i m e t h y l   ammonium]  s u l f a t e ;   t r i s - [ d i t a l l o w   d i m e t h y l  

ammonium]   p h o s p h a t e ;   and  t h e   l i k e .  

The  p r e c e d i n g   d e s c r i p t i o n   of  q u a t e r n a r y   a m m o n i u m  

a n t i s t a t i c   c o m p o u n d s   i s   an  a b b r e v i a t e d   d i s c u s s i o n .  

D e s c r i p t i o n   in   f u r t h e r   d e t a i l   i s   c o n t a i n e d   in   t h e  

B a s k e r v i l l e   e t   a l   p a t e n t .  

O r g a n i c   D i s p e r s i o n   I n h i b i t o r  

As  a  p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t   of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n ,  

t h e   p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e   c o n t a i n s   an  o r g a n i c  

d i s p e r s i o n   i n h i b i t o r   w h i c h   i s   i n t i m a t e l y   m i x e d   w i t h   t h e  

q u a t e r n a r y   ammonium  c o m p o u n d   in   t h e   f o rm  o f   a  p r i l l  

p r i o r   t o   t h e   c o m p l e x i n g   r e a c t i o n .   The  o r g a n i c   d i s p e r s i o n  

i n h i b i t o r   a d d s   t o  t h e   w a t e r - i m p e n e t r a b i l i t y   and  i n s o l u -  

b i l i t y   of   t h e   c o m p l e x   f o r m e d   and  t h u s   e n h a n c e s   t h e   a n t i -  

s t a t i c   b e n e f i t s   r e a l i z e d   f r o m   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n .  

The  o r g a n i c   d i s p e r s i o n   i n h i b i t o r   r e p r e s e n t s   f rom  a b o u t  

10%  to   a b o u t   80%  by  w e i g h t ,   more   p r e f e r a b l y   f rom  a b o u t  

20%  to   a b o u t   50%  by  w e i g h t ,   of   t h e   i n t i m a t e   m i x t u r e .   T h e  

i n t i m a t e   m i x t u r e   r e p r e s e n t s   f r o m   a b o u t   10%  to   a b o u t   9 9 % ,  

- p r e f e r a b l y   f rom  a b o u t   20%  to  a b o u t   90%,  m o s t   p r e f e r a b l y  

f r o m   a b o u t   30%  to   a b o u t   70%  by  w e i g h t   of  t h e   p a r t i c u l a t e  

d e t e r g e n t   a d d i t i v e .   The  d i s p e r s i o n   i n h i b i t o r   s h o u l d   h a v e  

a  s o l u b i l i t y   in   w a t e r   of  50  ppm  maximum  a t   250C  and  a  

s o f t e n i n g   p o i n t   in   t h e   r a n g e   of   1 0 0  - 2 0 0 ° F ,   p r e f e r a b l y  
1 2 5 ° - 2 0 0 ° F ,   and  i s   p r e f e r a b l y   s e l e c t e d   f rom  t h e   g r o u p  

c o n s i s t i n g   of   p a r a f f i n i c   w a x e s ,   c y c l i c   and  a c y c l i c   m o n o -  



a n d  p o l y h y d r i c   a l c o h o l s ,   s u b s t i t u t e d   and  u n s u b s t i t u t e d  

a l i p h a t i c   c a r b o x y l i c   a c i d s ,   e s t e r s   of  t h e  f o r e g o i n g  

a l c o h o l s   and  a c i d s ,   C . 3 - C 4  a l k y l e n e   o x i d e   c o n d e n s a t e s   o f  

any  of   t h e   f o r e g o i n g   m a t e r i a l s   and  m i x t u r e s   t h e r e o f .  

T a l l o w   a l c o h o l   i s   p r e f e r r e d   b e c a u s e   o f   r e a d y   a v a i l -  

a b i l i t y ,   b u t   u s e f u l   d i s p e r s i o n   i n h i b i t o r s   i n c l u d e   o t h e r  

f a t t y   a l c o h o l s   in   t h e   C 1 4 - C 2 6   r a n g e ,   s u c h   as  m y r i s t y l  

a l c o h o l ,   c e t y l   a l c o h o l ,   s t e a r y l   a l c o h o l ,   a r a c h i d y l   a l c o h o l ,  

b e h e n y l   a l c o h o l ,   and  m i x t u r e s   t h e r e o f .   S a t u r a t e d   f a t t y  

a c i d s  h a v i n g   12  to   24  c a r b o n   a t o m s   in   t h e   a l k y l   c h a i n  c a n  

be  u s e d ,   s u c h   a s :   l a u r i c   a c i d ,   m y r i s t i c   a c i d ,   p a l m i t i c  

a c i d ,   s t e a r i c   a c i d ,   a r a c h i d i c   a c i d ,   and   b e h e n i c   a c i d ,   a s  

w e l l   as  m i x t u r e s   o f   t h e s e ,   p a r t i c u l a r l y   t h o s e   d e r i v e d   f r o m  

n a t u r a l l y   o c c u r r i n g   s o u r c e s   s u c h   as  t a l l o w ,   c o c o n u t ,   a n d  

m a r i n e   o i l s .   E s t e r s   o f   t h e   a l i p h a t i c   a l c o h o l s   and  f a t t y  

a c i d s   a r e   u s e f u l   d i s p e r s i o n   i n h i b i t o r s ,   p r o v i d e d   t h e y  

h a v e   a  t o t a l   of   m o r e   t h a n   22  c a r b o n   a t o m s   i n   t h e   a c i d   a n d  

a l k y l   r a d i c a l s .   Long   c h a i n   C 2 2 - C 3 0   p a r a f f i n i c   h y d r o c a r b o n  

m a t e r i a l s   s u c h   as  t h e   s a t u r a t e d   h y d r o c a r b o n   o c t a c o s a n e  

h a v i n g   28  c a r b o n   a t o m s   can   a l s o   be  u s e d .   When  f a t t y   a c i d s  

a r e   u s e d   as  d i s p e r s i o n   i n h i b i t o r s   as  h e r e i n a b o v e   d e s c r i b e d ,  

t h e   a n i o n i c   c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t   may  n o t   i n c l u d e   s o a p s ,  
w h i c h   a r e   m o r e   f u l l y   d e s c r i b e d   a b o v e .  

A n o t h e r   p r e f e r r e d   c l a s s   of   m a t e r i a l s   u s e f u l   in   t h e  

p r e s e n t   i n v e n t i o n   a r e   t h e   w a t e r - i n s o l u b l e   s o r b i t a n   e s t e r s  

w h i c h   c o m p r i s e   t h e   r e a c t i o n   p r o d u c t   of  C 1 2 - C 2 6   f a t t y   a c y l  

h a l i d e s   o r   f a t t y   a c i d s   and  t h e   c o m p l e x   m i x t u r e s   o f   c y c l i c  

a n h y d r i d e s   o f   s o r b i t o l   c o l l e c t i v e l y   known  as  " s o r b i t a n " .  

The  r e a c t i o n   s e q u e n c e   n e c e s s a r y   to   p r o d u c e   s u c h   s o r b i t a n  

e s t e r s   f rom  s o r b i t o l   i s   s e t   o u t   in   t h e   B a s k e r v i l l e   p a t e n t  

i n c o r p o r a t e d   by  r e f e r e n c e .   The  s o r b i t a n   e s t e r s   a r e ,   i n  

t u r n ,   c o m p l e x   m i x t u r e s   of   mono,   d i - ,   t r i - ,   a n d   t e t r a - e s t e r  

f o r m s ,   of  w h i c h   t h e   t r i -   and  t e t r a -   a r e   t h e   l e a s t   w a t e r -  

s o l u b l e   and   h e n c e   t h e   m o s t   p r e f e r r e d   f o r   t h e   p u r p o s e s   o f  

t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n .   T y p i c a l   f a t t y   a c i d s   t h a t   a r e  

s u i t a b l e   f o r   t h e   a l k y l   p o r t i o n   of  t h e   e s t e r   a r e   p a l m i t i c ,  



s t e a r i c ,   d o c o s a n o i c ,   and   b e h e n i c   a c i d s   and  m i x t u r e s   o f  

any  of  t h e s e .   T h e s e   s o r b i t a n   e s t e r s ,   p a r t i c u l a r l y   t h e  

t r i -   and  t e t r a - e s t e r s ,   p r o v i d e   a  d e g r e e   of  f a b r i c   s o f t e n i n g  

in   a d d i t i o n   to   t h e i r   f u n c t i o n   as  d i s p e r s i o n   i n h i b i t o r s .  

The  p r e v i o u s   d i s c u s s i o n   of   o r g a n i c   d i s p e r s i o n  

i n h i b i t o r s   i s   an  a b b r e v i a t e d   o n e . '   F u r t h e r   d i s c u s s i o n   i n  

d e t a i l   i s   s e t   o u t   in   t h e   B a s k e r v i l l e   e t   a l   p a t e n t .  

W a t e r - S o l u b l e ,   N e u t r a l   or   A l k a l i n e   S a l t  

As  a n o t h e r   p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t   of   t h e   p r e s e n t  

i n v e n t i o n ,   m i x t u r e s   of   a n i o n i c   c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t s   a r e  

u s e d   in  f o r m i n g   t h e   p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e s .  

T h e s e   m i x t u r e s   c a n  b e   f o r m e d  i n t o   a  s o l u t i o n   and  s p r a y e d  

o n t o   t h e   q u a t e r n a r y   ammonium  c o m p o u n d   f o r m i n g   t h e   d e s i r e d  

c o m p l e x ,   o r ,   one  of   t h e   c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t s ,   p r e f e r a b l y  

a  w a t e r - s o l u b l e   n e u t r a l   or   a l k a l i n e   s a l t ,   i s   a d d e d   t o   t h e  

s y s t e m   as  a  s o l i d   p r i o r   t o   c o m p l e x i n g   w i t h   a  s o l u t i o n   o f  

t h e   r e m a i n i n g   c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t .   The  s a l t   can   a s s i s t  

in   t h e   f o r m a t i o n   of   t h e   c o m p l e x ,   t h u s   e n h a n c i n g . t h e  

b e n e f i t s   r e a l i z e d   f r o m   i t s   f o r m a t i o n ,   and  i t   can   i t s e l f  

c o m p l e x   w i t h   t h e   q u a t e r n a r y   ammonium  c o m p o u n d .   F u r t h e r ,  

t h e   s a l t   can  a b s o r b   e x c e s s   m o i s t u r e ,   m a k i n g   t h e   p a r t i c u l a t e  

d e t e r g e n t   a d d i t i v e   s t r o n g e r   a n d   more   f r e e - f l o w i n g .   A 

n e u t r a l   or  a l k a l i n e   s a l t   h a s   a  pH  in  s o l u t i o n   of   s e v e n   o r  

g r e a t e r .   T h i s   s a l t   can   be  e i t h e r   o r g a n i c   or  i n o r g a n i c .  

The  w a t e r - s o l u b l e ,   n e u t r a l   o r   a l k a l i n e   s a l t   w i l l   b e  

e m p l o y e d   in   t h e   p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e   in   a n  

a m o u n t   f rom  a b o u t   5%  to   a b o u t   75%  by  w e i g h t ,   p r e f e r a b l y  

f r o m   a b o u t   5%  to   a b o u t   40%  by  w e i g h t ,   and  more   p r e f e r a b l y  

f r o m   a b o u t   10%  to   a b o u t   30%  by  w e i g h t   of  t h e   p a r t i c u l a t e  

d e t e r g e n t   a d d i t i v e .  

In  a n o t h e r   e m b o d i m e n t ,   t h e   d i s p e r s i o n   i n h i b i t o r /  

s t a t i c   c o n t r o l   a g e n t   i n t i m a t e   m i x t u r e   i s   a d m i x e d   w i t h  

t h e   w a t e r - s o l u b l e   n e u t r a l   or  a l k a l i n e   s a l t s   d e s c r i b e d .  

h e r e i n   and  t h i s   m i x t u r e   i s   s p r a y e d   w i t h   w a t e r .   T h e  

r e s u l t i n g   p r o d u c t ,   w h i c h   i s   f r e e   of  c o n v e n t i o n a l   a g g l o -  

m e r a t i n g   a g e n t s   ( s u c h   as  d e x t r i n   g l u e s ) ,   i s   a  v e r y   e f f e c t i v e  



s t a t i c   c o n t r o l   p r o d u c t ,   p r o v i d i n g   p e r f o r m a n c e ,   c o s t   a n d  

p h y s i c a l   p r o p e r t y   b e n e f i t s   o v e r   s i m i l a r   a g g l o m e r a t e s   w h i c h  

u t i l i z e   c o n v e n t i o n a l   a g g l o m e r a t i n g   a g e n t s .   T h i s   e m b o d i -  

m e n t   i s   d e s c r i b e d   in   d e t a i l   in   c o n c u r r e n t l y   f i l e d   U . S .  

P a t e n t   A p p l i c a t i o n   S e r i a l   No.  9 6 1 , 4 4 7 ,   D r a p e r ,   i n c o r p o r a t e d -  

h e r e i n   by  r e f e r e n c e .  

E x a m p l e s   of  s u c h   w a t e r - s o l u b l e   n e u t r a l   or   a l k a l i n e  

s a l t s   i n c l u d e   a l k a l i   m e t a l   c h l o r i d e s   s u c h   as  s o d i u m  

c h l o r i d e   and  p o t a s s i u m   c h l o r i d e ,   a l k a l i   m e t a l   f l u o r i d e s  

s u c h   as  s o d i u m   f l u o r i d e   and  p o t a s s i u m   f l u o r i d e ,   a l k a l i  

m e t a l   c a r b o n a t e s   s u c h   as  s o d i u m   c a r b o n a t e s ,   a l k a l i   m e t a l  

s i l i c a t e s ,   and   m i x t u r e s   t h e r e o f .   Any  c o n v e n t i o n a l   w a t e r -  

s o l u b l e ,   n e u t r a l   or   a l k a l i n e   i n o r g a n i c   s a l t s   s u c h   as  t h e  

a l k a l i   m e t a l   s u l f a t e s ,   n o t a b l y   s o d i u m   s u l f a t e ,   can   b e  

e m p l o y e d   i n   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n .  

W a t e r - s o l u b l e ,   n e u t r a l   or   a l k a l i n e   s a l t s   a l s o   i n c l u d e  

t h e   v a r i e t y   c o m m o n l y   known  as  d e t e r g e n c y   b u i l d e r   s a l t s ,  

e s p e c i a l l y   a l k a l i n e ,   p o l y v a l e n t   a n i o n i c   b u i l d e r   s a l t s .  

S u i t a b l e   d e t e r g e n c y   b u i l d e r   s a l t s   i n c l u d e   p o l y v a l e n t  

i n o r g a n i c   or   o r g a n i c   s a l t s   o r   m i x t u r e s   t h e r e o f .   S u i t a b l e  

w a t e r - s o l u b l e ,   p r e f e r r e d   i n o r g a n i c   a l k a l i n e   d e t e r g e n c y  

b u i l d e r   s a l t s   i n c l u d e   a l k a l i   m e t a l   c a r b o n a t e s ,   b o r a t e s ,  

p h o s p h a t e s ,   p o l y p h o s p h a t e s ,   b i c a r b o n a t e s ,   s i l i c a t e s ,   a n d  

s u l f a t e s .   S p e c i f i c   e x a m p l e s   o f   s u c h   s a l t s   i n c l u d e   t h e  

s o d i u m   and   p o t a s s i u m   t e t r a b o r a t e s ,   p e r b o r a t e s ,   b i c a r -  

b o n a t e s ,   c a r b o n a t e s ,   t r i p o l y p h o s p h a t e s ,   p y r o p h o s p h a t e s ,  

o r t h o p h o s p h a t e s   and  h e x a m e t a p h o s p h a t e s .  

E x a m p l e s   of   s u i t a b l e   o r g a n i c   a l k a l i n e   d e t e r g e n c y  

b u i l d e r   s a l t s   a r e :   w a t e r - s o l u b l e   a m i n o p o l y a c e t a t e s ,   e . g . ,  
s o d i u m   and   p o t a s s i u m   e t h y l e n e d i a m i n e t e t r a a c e t a t e s ,  

n i t r i l o t r i a c e t a t e s   and  N - ( 2 - h y d r o x y e t h y l ) n i t r i l o d i a c e t a t e s ;  

w a t e r - s o l u b l e   s a l t s   of  p h y t i c   a c i d ,   e . g . ,   s o d i u m   a n d  

p o t a s s i u m   p h y t a t e s ;   w a t e r - s o l u b l e   p o l y p h o s p h o n a t e s ,  

i n c l u d i n g   s o d i u m ,   p o t a s s i u m   and   l i t h i u m   s a l t s   of  e t h a n e - l -  

h y d r o x y - l r l - d i p h o s p h o n i c   a c i d ;   s o d i u m ,   p o t a s s i u m   a n d  

l i t h i u m   s a l t s   of  m e t h y l e n e   d i p h o s p h o n i c   a c i d   and  c o m p a r a b l e  



e x a m p l e s .  

A d d i t i o n a l   o r g a n i c   b u i l d e r   s a l t s   a r e  d i s c l o s e d   i n  

U.S.   P a t e n t   4 , 0 8 3 , 8 1 3 ,   W i s e ,   e t   a l ,   i s s u e d   A p r i l   11,   1 9 7 8 ,  

U.S.  P a t e n t   3 , 3 0 8 , 0 6 7 ,   D i e h l ,   i s s u e d   M a r c h   7,  1 9 6 7 ,   a n d  

U.S.   P a t e n t   2 , 2 6 4 , 1 0 3 ,   T u c k e r ,   i s s u e d   N o v e m b e r   25,  1 9 4 1 .  

The  d i s c l o s u r e s   of  t h e   a b o v e   p a t e n t s   a r e   i n c o r p o r a t e d  

h e r e i n   by  r e f e r e n c e .   The  T u c k e r   p a t e n t   p a r t i c u l a r l y  

d i s c l o s e s   p o l y c a r b o x y l a t e   and   c i t r a t e   s a l t s ,   n o t a b l y  

s o d i u m   c i t r a t e   w h i c h   may  be  u s e d   in   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n  

as  a  w a t e r - s o l u b l e ,   a l k a l i n e   s a l t .   F u r t h e r   d e t e r g e n c y  

b u i l d e r   s a l t s   a r e   d i s c l o s e d   in  t h e   B a s k e r v i l l e   e t   a l  

p a t e n t .  

O p t i o n a l   C l a y   I n g r e d i e n t  

The  p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e   may  o p t i o n a l l y  

c o n t a i n   s m e c t i t e   c l a y   as  an  i n g r e d i e n t .   T h e s e   s m e c t i t e  

c l a y s   may  be  a d m i x e d   w i t h   t h e   p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t  

a d d i t i v e   of   t h i s   i n v e n t i o n   a t   l e v e l s   f rom  a b o u t   5%  to   a b o u t  

70%  by  w e i g h t ,   p r e f e r a b l y   f r o m   a b o u t   20%  to   a b o u t   60%  b y  

w e i g h t , . a n d   m o s t   p r e f e r a b l y   f r o m   a b o u t   25%  t o   a b o u t   50% 

by  w e i g h t   of   t h e   r e s u l t i n g   a d m i x t u r e ,   to   f o r m   c o m p o s i t i o n s  

w h i c h  p r o v i d e   l a u n d e r e d   f a b r i c s   w i t h   o u t s t a n d i n g   f a b r i c  

s o f t e n i n g   and  s t a t i c   c o n t r o l   b e n e f i t s .   The  c l a y s   u s e d  

h e r e i n   a r e   " i m p a l p a b l e " ,   i . e . ,   h a v e   a  p a r t i c l e   s i z e  

w h i c h   c a n n o t   be  p e r c e i v e d   t a c t i l e l y .   I m p a l p a b l e   c l a y s  

h a v e   p a r t i c l e   s i z e s   b e l o w   a b o u t   50  m i c r o n s ;   t h e   c l a y s   u s e d  

h e r e i n   h a v e   a  p a r t i c l e   s i z e . r a n g e   of  f r o m   5  m i c r o n s   t o  

a b o u t   50  m i c r o n s .  

The  c l a y   m i n e r a l s   can   be  d e s c r i b e d   as  e x p a n d a b l e ,  

t h r e e - l a y e r   c l a y s ,   i . e . ,   a l u m i n o s i l i c a t e s   and   m a g n e s i u m  

s i l i c a t e s ,   h a v i n g   an  i o n   e x c h a n g e   c a p a c i t y   o f   a t   l e a s t  

50  m e q / 1 0 0   g.  of   c l a y   and  p r e f e r a b l y   a t   l e a s t   60  m e q / 1 0 0   g .  
of   c l a y .   The  t e r m   " e x p a n d a b l e "   as  u s e d   to   d e s c r i b e d   c l a y s  

r e l a t e s   to   t h e   a b i l i t y   of   t h e   l a y e r e d   c l a y   s t r u c t u r e   t o  

be  s w o l l e n ,   or  e x p a n d e d ,   on  c o n t a c t   w i t h   w a t e r .   T h e  

t h r e e - l a y e r   e x p a n d a b l e   c l a y s   u s e d   h e r e i n   a r e   t h o s e   m a t e r i a l s  

c l a s s i f i e d   g e o l o g i c a l l y   as  s m e c t i t e s .  



T h e r e   a r e   two  d i s t i n c t   c l a s s e s   of  s m e c t i t e   c l a y s  

t h a t   can  be  b r o a d l y   d i f f e r e n t i a t e d   on  t h e   b a s i s   of   t h e  

n u m b e r   of   o c t a h e d r a l   m e t a l - o x y g e n ` a r r a n g e m e n t s   in   t h e  

c e n t r a l   l a y e r   f o r   a  g i v e n   n u m b e r   of  s i l i c o n - o x y g e n   a t o m s  

in   t h e   o u t e r   l a y e r s .  

The  c l a y s   e m p l o y e d   in   t h e   c o m p o s i t i o n s   of   t h e   i n s t a n t  

i n v e n t i o n   c o n t a i n   c a t i o n i c   c o u n t e r i o n s   s u c h   as  p r o t o n s ,  

s o d i u m   i o n s ,   p o t a s s i u m   i o n s ,   c a l c i u m   i o n s ,   and  l i t h i u m  

i o n s .   I t   i s   c u s t o m a r y   t o   d i s t i n g u i s h   b e t w e e n   c l a y s   o n  

t h e   b a s i s   of   one  c a t i o n   p r e d o m i n a n t l y   o r   e x c l u s i v e l y  

a b s o r b e d .   For   e x a m p l e ,   a  s o d i u m   c l a y   i s   one   in  w h i c h   t h e  

a b s o r b e d   c a t i o n   i s   p r e d o m i n a n t l y   s o d i u m .   Such   a b s o r b e d  

c a t i o n s   can  b e c o m e   i n v o l v e d   in   e x c h a n g e   r e a c t i o n s   w i t h  

c a t i o n s   p r e s e n t   i n   a q u e o u s   s o l u t i o n s .   A  t y p i c a l   e x c h a n g e  

r e a c t i o n   i n v o l v i n g   a  s m e c t i t e - t y p e   c l a y   i s   e x p r e s s e d   b y  

t h e   f o l l o w i n g   e q u a t i o n :  s m e c t i t e   c l a y   ( N a )   +  N H 4 O H  
s m e c t i t e   c l a y   (NH4)+  +  NaOH.  S i n c e ,   i n  t h e   f o r e g o i n g  

e q u i l i b r i u m   r e a c t i o n ,   one   e q u i v a l e n t   w e i g h t   o f   a m m o n i u m  

i o n   r e p l a c e s   an  e q u i v a l e n t   w e i g h t   o f   s o d i u m ,   i t  i s  

c u s t o m a r y   to   m e a s u r e   c a t i o n   e x c h a n g e   c a p a c i t y   ( s o m e t i m e s  

t e r m e d   " b a s e   e x c h a n g e   c a p a c i t y " )   in   t e r m s   of   m i l l i e q u i -  

v a l p n t s   p e r   100  g.  of   c l a y   ( m e q / 1 0 0   g . ) .   The  c a t i o n  

e x c h a n g e   c a p a c i t y   of   c l a y s   can   be  m e a s u r e d   in   s e v e r a l  

w a y s ,   i n c l u d i n g   by  e l e c t r o d i a l y s i s ,   by  e x c h a n g e   w i t h  

ammonium  i o n   f o l l o w e d   by  t i t r a t i o n   or   by  a  m e t h y l e n e   b l u e  

p r o c e d u r e ,   a l l   as  f u l l y   s e t   f o r t h   in   G r i m s h a w ,   "The  C h e m -  

i s t r y   and  P h y s i c s   o f   C l a y s " ,   pp .   2 6 4 - 2 6 5 ,   I n t e r s c i e n c e  

( 1 9 7 1 ) ,   i n c o r p o r a t e d   h e r e i n   by  r e f e r e n c e .  

The  c a t i o n   e x c h a n g e   c a p a c i t y   of  a  c l a y   m i n e r a l  

r e l a t e s   t o   s u c h   f a c t o r s   as  t h e   e x p a n d a b l e   p r o p e r t i e s   o f  

t h e   c l a y ,   t h e   c h a r g e   o f   t h e   c l a y ,   w h i c h ,   in   t u r n ,  i s  

d e t e r m i n e d   a t   l e a s t   in   p a r t   by  t h e   l a t t i c e   s t r u c t u r e ,  

and   t h e   l i k e .   The  i o n   e x c h a n g e   c a p a c i t y   o f  c l a y s   v a r i e s  

w i d e l y   in   t h e   r a n g e   f r o m   a b o u t   3  m e q / 1 0 0   g.  o f   k a o l i n i t e s  

t o   a b o u t   150  m e q / 1 0 0   g . ,   and  g r e a t e r ,   f o r   c e r t a i n  

s m e c t i t e   c l a y s .   I l l i t e   c l a y s ,   a l t h o u g h   h a v i n g   a  t h r e e  



l a y e r   s t r u c t u r e ,   a r e   of   a  n o n e x p a n d i n g   l a t t i c e   t y p e   a n d  

nave   an  i o n   e x c h a n g e   c a p a c i t y   s o m e w h e r e   in  t h e   l o w e r  

p o r t i o n   of   t h e   r a n g e ,   i . e ,   a r o u n d   26  m e q / 1 0 0   g.  f o r   a n  

a v e r a g e   i l l i t e   c l a y .   A t t a p u l g i t e s ,   a n o t h e r   c l a s s   of  c l a y  

m i n e r a l s ,   h a v e   a  s p i c u l a r   ( i . e .   n e e d l e - l i k e )   c r y s t a l l i n e  

f o r m   w i t h   a  low  c a t i o n   e x c h a n g e   c a p a c i t y   ( 2 5 - 3 0   m e q / 1 0 0 g ) .  

T h e i r   s t r u c t u r e   i s   c o m p o s e d   of   c h a i n s   of   s i l i c a   t e t r a -  

h e d r o n s   l i n k e d   t o g e t h e r   by  o c t a h e d r a l   g r o u p s   of   o x y g e n s  

and   h y d r o x y l   c o n t a i n i n g   Al  and  Mg  a t o m s .  

I t   has   b e e n   d e t e r m i n e d   t h a t   i l l i t e ,   a t t a p u l g i t e ,  

and   k a o l i n i t e   c l a y s ,   w i t h   t h e i r   r e l a t i v e l y   low  i o n  

e x c h a n g e   c a p a c i t i e s ,   a r e   n o t   u s e f u l   in   t h e   i n s t a n t   c o m -  

p o s i t i o n s .   I n d e e d ,   i l l i t e   and  k a o l i n i t e   c l a y s   c o n s t i t u t e  

a  m a j o r   c o m p o n e n t   of   c l a y   s o i l s   w h i c h   a r e   r e m o v e d   f r o m  

f a b r i c   s u r f a c e s   by  m e a n s   of  t h e   i n s t a n t   c o m p o s i t i o n s .  

H o w e v e r ,   t h e   a l k a l i   m e t a l   m o n t m o r i l l o n i t e s ,   s a p o n i t e s ,  

and   h e c t o r i t e s ,   and  c e r t a i n   a l k a l i n e   e a r t h   m e t a l   v a r i e t i e s  

of   t h e s e   m i n e r a l s   s u c h   as  c a l c i u m   m o n t m o r i l l o n i t e s   h a v e  

b e e n   f o u n d   t o   show  u s e f u l   f a b r i c - s o f t e n i n g   b e n e f i t s   w h e n  

i n c o r p o r a t e d   in  c o m p o s i t i o n s   in   a c c o r d a n c e   w i t h   t h e  

p r e s e n t   i n v e n t i o n .   S p e c i f i c   e x a m p l e s   of   s u c h   f a b r i c -  

s o f t e n i n g   s m e c t i t e   c l a y   m i n e r a l s   a r e :   s o d i u m   m o n t m o r i l l o -  

n i t e - ,   s o d i u m   h e c t o r i t e ,   s o d i u m   s a p o n i t e ,   c a l c i u m   m o n t m o r i -  

l l o n i t e ,   and  l i t h i u m   h e c t o r i t e .   A c c o r d i n g l y ,   s m e c t i t e  

c l a y s   u s e f u l   h e r e i n   can   be  c h a r a c t e r i z e d   as  m o n t m o r i l l o n i t e ,  

h e c t o r i t e ,   and  s a p o n i t e   c l a y   m i n e r a l s   h a v i n g   an  i o n  

e x c h a n g e   c a p a c i t y   of   a t   l e a s t   a b o u t   50  m e q / 1 0 0   g . ,   a n d  

p r e f e r a b l y   a t   l e a s t   60  m e q / l O O g .  

The  a b o v e   d i s c u s s i o n   of   o p t i o n a l   c l a y   a d d i t i v e s   i s  

i n t e n d e d   to   o n l y   be  a  b r i e f   c u r s o r y   r e v i e w   of   t h e   s u b j e c t  

m a t t e r   c o n t a i n e d   in  t h e   B a s k e r v i l l e   e t   a l   p a t e n t   and  i n  

U . S .   P a t e n t   4 , 0 6 2 , 6 4 7 ,   i s s u e d   to   S t o r m   e t   a l   on  D e c e m b e r  

13,   1 9 7 7 ,   i n c o r p o r a t e d   h e r e i n   by  r e f e r e n c e .  

The  s m e c t i t e   c l a y s   a r e   p r e f e r a b l y   a d m i x e d   w i t h   t h e  

p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e   a f t e r   t h e   a d d i t i v e   h a s  

b e e n   a g e d   f o r   a  t i m e   s u f f i c i e n t   f o r   t h e   c o m p l e x i n g  



r e a c t i o n   to   h a v e   b e e n   s u b s t a n t i a l l y   c o m p l e t e d .  

S u r f a c t a n t  

The  p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e   o f   t h e   p r e s e n t  

i n v e n t i o n   can  be  f u r t h e r   i n c o r p o r a t e d   in   a  d e t e r g e n t  

c o m p o s i t i o n ,   by ,   f o r   e x a m p l e ,   d r y   mix  a d d i t i o n ,   w i t h   a  

s u r f a c t a n t   s e l e c t e d   f r o m   t h e   g r o u p   c o n s i s t i n g   of   a n i o n i c ,  

n o n i o n i c ,   z w i t t e r i o n i c   and  a m p h o l y t i c   s u r f a c t a n t s ,   a n d  

m i x t u r e s   t h e r e o f .   F rom  a b o u t   5%  to   a b o u t   85%  by  w e i g h t ,  

p r e f e r a b l y   f r o m   a b o u t   5%  to   a b o u t   50%  by  w e i g h t ,   and   m o s t  

p r e f e r a b l y   f r o m   a b o u t   10%  to   a b o u t   25%  by  w e i g h t   of   t h e  

f i n a l   d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n   can   c o m p r i s e   t h e   o r g a n i c  

s u r f a c t a n t   c o m p o n e n t .   E x a m p l e s   of   o r g a n i c   s u r f a c t a n t s  

u s e f u l   h e r e i n   h a v e   b e e n   d e s c r i b e d   a b o v e   as  p o s s i b l e  

a n i o n i c   c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t s ,   and  a r e   f u r t h e r   d e s c r i b e d  

in   U . S . - P a t e n t   3 , 5 7 9 , 4 5 4 ,   i s s u e d   to   E . J .   C o l l i e r   o n  

May  18,  1 9 7 1 ,   i n c o r p o r a t e d   h e r e i n   by  r e f e r e n c e ,   f r o m  

c o l u m n   11,  l i n e   45  t h r o u g h   c o l u m n   13,   l i n e   64.  A s  

e x t e n s i v e   d i s c u s s i o n   o f   s u r f a c t a n t s   i s   c o n t a i n e d   in   t h e  

B a s k e r v i l l e   e t   a l   p a t e n t ,   f r o m   c o l u m n   11,   l i n e   39  t h r o u g h  

c o l u m n   13,  l i n e   52,   a l r e a d y   i n c o r p o r a t e d   h e r e i n a b o v e   b y  

r e f e r e n c e .  

O t h e r   O p t i o n a l   I n g r e d i e n t s  

O t h e r   i n g r e d i e n t s   w h i c h   a r e   c o n v e n t i o n a l l y   u s e d   i n  

d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n s   can  be  i n c l u d e d   in   t h e   d e t e r g e n t  

c o m p o s i t i o n s   of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n .   T h e s e   c o m p o n e n t s  

i n c l u d e   d e t e r g e n c y   b u i l d e r s ,   s u c h   as  t h o s e   e n u m e r a t e d   i n  

t h e   B a s k e r v i l l e   p a t e n t   f rom  c o l u m n   13,   l i n e   54  t h r o u g h  

c o l u m n   16,   l i n e   17,   as  w e l l   as  c o l o r   s p e c k l e s ,   b l e a c h i n g  

a g e n t s   and  b l e a c h   a c t i v a t o r s ,   s u d s   b o o s t e r s   or   s u d s  

s u p p r e s s o r s ,   a n t i - t a r n i s h   and  a n t i - c o r r o s i o n   a g e n t s ,   s o i l  

s u s p e n d i n g   a g e n t s ,   s o i l   r e l e a s e   a g e n t s ,   d y e s ,   f i l l e r s ,  

o p t i c a l   b r i g h t e n e r s ,   g e r m i c i d e s ,   pH  a d j u s t i n g   a g e n t s ,  

a l k a l i n i t y   s o u r c e s ,   h y d r o t r o p e s ,   e n z y m e s ,   e n z y m e -  

s t a b i l i z i n g   a g e n t s ,   p e r f u m e s ,   a l k y l   p o l y e t h o x y l a t e   n o n i o n i c  

s u r f a c t a n t s ,   and  o t h e r   o p t i o n a l   d e t e r g e n t   c o m p o u n d s .  



The  d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n s   of  t h e   i n s t a n t   i n v e n t i o n  

can   c o n t a i n   a  d e t e r g e n c y   b u i l d e r   in  an  a m o u n t   f r o m   a b o u t  

5%  to   a b o u t   85%  by  w e i g h t ,   p r e f e r a b l y   f r o m   a b o u t   15%  t o  

a b o u t   60%  by  w e i g h t   of   t h e   e n t i r e   d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n .  

M e t h o d   o f   P r e p a r a t i o n  

I n i t i a l l y ,   a  s o l u t i o n   c o n t a i n i n g   f r o m   a b o u t   1%  t o  

a b o u t   80%  by  w e i g h t ,   p r e f e r a b l y   f rom  a b o u t   5%  to   a b o u t  

50%  by  w e i g h t   of   an  a n i o n i c   c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t   i s  

p r e p a r e d .   P r e f e r a b l y ,   t h e   a n i o n i c   c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t  

i s   p r e s e n t   in   s o l u t i o n   a t   a  c o n c e n t r a t i o n   c l o s e   t o   i t s  

s a t u r a t i o n   p o i n t .   O v e r a l l ,   t h e   a n i o n i c   c o m p l e x i n g   c o m -  

p o n e n t   r e p r e s e n t s   f r o m   a b o u t   1%  to   a b o u t   90%  by  w e i g h t ,  

p r e f e r a b l y   f r o m   a b o u t   10%  to   a b o u t   60%  by  w e i g h t ,   o f   t h e  

p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e .   The  a n i o n i c   c o m p l e x i n g  

c o m p o n e n t   i s   s e l e c t e d   f r o m   t h e   g r o u p   c o n s i s t i n g  o f   a n i o n i c  

s y n t h e t i c   s u r f a c t a n t s ;   s o a p s ,   n o n - s u r f a c t a n t   e l e c t r o l y t e s  

s e l e c t e d   f r o m   t h e   g r o u p   c o n s i s t i n g   of  a l k a l i   m e t a l   p h o s -  

p h a t e s ,   b o r a t e s ,   c a r b o n a t e s ,   s i l i c a t e s ,   s u l f a t e s ,   a n d  

c i t r a t e s ;   and   m i x t u r e s   t h e r e o f .   In  a  p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t ,  

w a t e r   a l o n e   i s   t h e   s o l v e n t   of   t h e   c o m p l e x i n g   s o l u t i o n .  

The   s o l u t i o n   i s   s p r a y e d   o n t o   t h e   q u a t e r n a r y   a m m o n i u m  

c o m p o u n d ,   r e s u l t i n g   in   t h e   a t   l e a s t   p a r t i a l   c o m p l e x i n g  

o f   t h e   q u a t e r n a r y   ammonium  c o m p o u n d   w i t h   t h e   a n i o n i c  

c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t .   The  c o m p l e x   f o r m e d   s h o u l d   c o n s t i t u t e  

a t   l e a s t   25%  of   t h e   s u r f a c e s   of   t h e   a n t i - s t a t i c   p a r t i c l e s .  

More   p r e f e r a b l y ,   t h e   c o m p l e x   c o n s t i t u t e s   a t   l e a s t   50%  o f  

t h e   s u r f a c e s ,   and  m o s t   p r e f e r a b l y   t h e   c o m p l e x   c o n s t i t u t e s  

s u b s t a n t i a l l y   a l l   t h e   s u r f a c e s   of   t h e   a n t i s t a t i c   p a r t i c l e s .  

The   r e a c t i o n   can   a l s o   r e s u l t   in   t h e   c o m p l e x a t i o n   o f   s u b -  

s t a n t i a l l y   a l l   of   t h e   q u a t e r n a r y   ammonium  c o m p o u n d ,  

a l t h o u g h   i t   i s   p r e f e r r e d   t h a t   t h e   c o m p l e x i n g   be  l i m i t e d  

to   t h e   s u r f a c e s   o f   t h e   a n t i s t a t i c   p a r t i c l e s .   The  a n i o n i c  

c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t   can   o p t i o n a l l y   be  a d m i x e d  a s   a  s o l i d  

w i t h   t h e   q u a t e r n a r y   ammonium  c o m p o u n d   p r i o r   t o   b e i n g  

c o m p l e x e d ,   p r e f e r a b l y   by  b e i n g   s p r a y e d   w i t h   a  c o m p l e x i n g  

m e d i u m .   T h i s   c o m p l e x i n g   m e d i u m   i s   p r e f e r a b l y   w a t e r   o r ,  



w i t h   f u r t h e r   i m p r o v e m e n t ,   a  s o l u t i o n   of   a n i o n i c   c o m p l e x i n g  

c o m p o n e n t   in   w a t e r .  

In  a  p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t   of  t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n ,  

t h e   q u a t e r n a r y   a m m o n i u m   a n t i s t a t i c   c o m p o u n d   i s   i n t i -  

m a t e l y   m i x e d   w i t h   an  o r g a n i c   d i s p e r s i o n . i n h i b i t o r   a n d  

f o r m e d  i n t o   p a r t i c u l a t e s ,   o r   p r i l l s ,   a c c o r d i n g   to   m e t h o d s  

m o r e   f u l l y   d e s c r i b e d   in   t h e   B a s k e r v i l l e   e t   a l   p a t e n t .  

As  a n o t h e r   p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t ,   a  w a t e r - s o l u b l e   n e u t r a l  

o r   a l k a l i n e   s a l t ,   p r e f e r a b l y - s o d i u m   t r i p o l y p h o s p h a t e ,   i s  

a d m i x e d   w i t h   t h e   p r i l l s   p r i o r   to   t h e   s p r a y - o n   of   e i t h e r  

w a t e r   a l o n e   o r   an  a n i o n i c   c o m p l e x i n g   s o l u t i o n .   W a t e r -  

s o l u b l e   n e u t r a l   o r   a l k a l i n e   s a l t s   a g g l o m e r a t e d   w i t h   t h e s e  

p r i l l s   a r e   d e s c r i b e d   in   U . S .   P a t e n t   4 , 1 4 1 , 8 4 1 ,   M c D a n a l d ,  

i s s u e d   F e b r u a r y   27 ,   1 9 7 9 ,   i n c o r p o r a t e d   h e r e i n   by  r e f e r e n c e .  

T h i s   p r o c e d u r e   can   a l s o   r e s u l t   in   t h e   f o r m a t i o n   o f   s t a b l e  

a g g l o m e r a t e s   c o n s i s t i n g   of   t h e   a n i o n i c   c o m p l e x i n g   c o m -  

p o n e n t   and   t h e   p r i l l e d   p a r t i c l e s .   The  a g g l o m e r a t e s   a r e  

s u b s t a n t i a l l y   f r e e   o f   o r g a n i c   a g g l o m e r a t i n g   a g e n t s ,   a n d  

p r e f e r a b l y ,   w a t e r   a l o n e  a c t s   as  t h e   a g g l o m e r a t i n g   a g e n t .  

T h e s e   a g g l o m e r a t e s   a r e   f u l l y   d e s c r i b e d   in   c o n c u r r e n t l y  

f i l e d   U . S .   P a t e n t   A p p l i c a t i o n   S e r i a l   No.  8 6 1 , 4 4 7 ,   D r a p e r ,  

i n c o r p o r a t e d   h e r e i n   by  r e f e r e n c e .  

S m e c t i t e   c l a y   i s   o p t i o n a l l y   a d m i x e d   o r   a g g l o m e r a t e d  

i n t o   t h e   a d d i t i v e   p r o d u c t   t o   p r o v i d e   an  a d d i t i o n a l   f a b r i c -  

s o f t e n i n g   b e n e f i t .  

The  c o m p l e x i n g   m e d i u m   can   be  s p r a y e d   o n t o   t h e  

q u a t e r n a r y   ammon ium  a n t i s t a t i c   c o m p o u n d   p a r t i c l e s ,   p r i l l s ,  

a g g l o m e r a t e s ,   a n d   o t h e r   c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t s ,   in   a  

m i x e r ,   s u c h   as  t h e   S c h u g i   m i x e r   ( F l e x o m i x   1 6 0 ,   2 5 0 ,   3 3 5  

or   4 0 0 ) ,   t h e   O ' B r i e n   m i x e r ,   t h e   L i t t l e f o r d   m i x e r ,   t h e  

P a t t e r s o n - K e l l y   m i x e r ,   r i b b o n   m i x e r s ,   a  f l u i d i z e d   b e d ,  

a n d / o r   v i r t u a l l y   any   of  t h e   c o n v e n t i o n a l l y - k n o w n   p a n  

a g g l o m e r a t o r s .   The  o p t i o n a l   s m e c t i t e   c l a y s   c a n   be  a d m i x e d  

w i t h   t h e   a d d i t i v e   p r o d u c t   in   a  c o n v e n t i o n a l   pan   a g g l o -  

m e r a t o r .   The  r e s u l t i n g   p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e  

c o m p o s i t i o n   i s   a g e d   f o r   a p p r o x i m a t e l y   one   h o u r ,   o p t i o n a l l y  



m i x e d   w i t h   s i l i c a   i f   i n c r e a s e d   f l o w a b i l i t y   i s   d e s i r e d ,  

and  a d m i x e d   w i t h   c o n v e n t i o n a l   d e t e r g e n t   g r a n u l e s .  

As  u s e d   h e r e i n ,   a l l   p e r c e n t a g e s ,   p a r t s   and  r a t i o s  

g i v e n   a r e   "by  w e i g h t " ,   u n l e s s   o t h e r w i s e   s p e c i f i e d .  

The  f o l l o w i n g   n o n l i m i t i n g   e x a m p l e s   i l l u s t r a t e   t h e  

a d d i t i v e s   and  c o m p o s i t i o n s   of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n .   A s  

d i s c u s s e d   h e r e i n a f t e r   in   t h e   e x a m p l e s ,   t h e   w o r d s  

" c o m p a r a b l e   r e s u l t s "   and   s u b s t a n t i a l l y   s i m i l a r   r e s u l t s "  

a r e   i n t e n d e d   to   i n d i c a t e   t h a t   s t a t i c   c o n t r o l   b e n e f i t s   c a n  

a l s o   be  o b t a i n e d   a t   r e d u c e d   a n t i s t a t i c   a g e n t   l e v e l s .  

EXAMPLE  I  

A  p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e   c o m p o s i t i o n   i s  

p r e p a r e d   as  f o l l o w s  

The  d i m e t h y l   d i - h y d r o g e n a t e d   t a l l o w   ammonium  c h l o -  

r i d e   (DTDMAC)  and   t a l l o w   a l c o h o l   w e r e   m e l t e d   t o g e t h e r   t o  

fo rm  a  c l e a r   s o l u t i o n   a t   2 5 0 ° F .   T h i s   m o l t e n   s o l u t i o n   w a s  

a t o m i z e d   a t   1600  p s i   i n t o   a  c h a m b e r   w i t h   a m b i e n t   t e m p e r a -  

t u r e   a i r   p a s s i n g   t h r o u g h   t h e   c h a m b e r .   The  a t o m i z e d  

d r o p l e t s   f r o z e   i n t o   s o l i d   p a r t i c l e s   in   t h e   s i z e   r a n g e   o f  

a b o u t   20  m i c r o n s   t o   a b o u t   150  m i c r o n s .   The  s o f t e n i n g  

p o i n t   of   t h e   D T D M A C / t a l l o w   a l c o h o l   m i x t u r e   was  a b o u t  
1 6 5 ° F .   The  D T D M A C / t a l l o w   a l c o h o l   m i x t u r e   had   a  s o l u b i l i t y  

of   s u b s t a n t i a l l y   l e s s   t h a n   10  ppm  in   250C  w a t e r .   T h e  

p r i l l s   in   a l l   t h e   s u b s e q u e n t   e x a m p l e s   h a v e   e s s e n t i a l l y  

t h e   same  c h a r a c t e r i s t i c s .  

S o d i u m   t r i p o l y p h o s p h a t e   (STP)  and  t h e   D T D M A C / t a l l o w  

a l c o h o l   p r i l l s ,   in   a  7 :4   r a t i o   of  p r i l l : S T P   w e r e   f e d   i n t o  

a  S c h u g i   m i x e r   ( F l e x o m i x   160)  w h e r e   t h e y   w e r e   t h o r o u g h l y  

a d m i x e d .   The  s o d i u m   t r i p o l y p h o s p h a t e   was  a  d r y ,   a n h y d r o u s ,  

p o w d e r   w i t h   a t   l e a s t   90%  p a s s i n g   t h r o u g h   a  1 0 0 - m e s h   T y l e r  



s i e v e .   T h e  7 : 4   r a t i o   p r i l l : S T P   m i x t u r e   was  s p r a y e d   w i t h  

an  a n i o n i c   c o m p l e x i n g   s o l u t i o n  c o m p r i s i n g   0 . 7   p a r t s  

s o d i u m   c i t r a t e ,   p e r   1  p a r t   w a t e r .  

The  r e a c t i o n   of   t h e   a n i o n i c   c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t s  

( t h e   s o d i u m   c i t r a t e   and   t h e   STP)  w i t h   t h e   DTDMAC  in   t h e  

p r i l l s   r e s u l t e d   in   t h e   f o r m a t i o n   of   a  c o m p l e x   w h i c h   c o n -  

s t i t u t e d   s u b s t a n t i a l l y   a l l   of   t h e   s u r f a c e s   of   t h e   p r i l l s .  

T h i s   p r o d u c t   was  t h e   p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e   o f  

t h i s   E x a m p l e .  

The  p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e   p r o d u c t   was  d i s -  

c h a r g e d   f rom  t h e   S c h u g i   F l e x o m i x   160  m i x e r   o n t o   a  p l a n  

a g g l o m e r a t o r   and   t h e r e   m i x e d   w i t h   s o d i u m   m o n t m o r i l l o n i t e  

c l a y   of   good   f a b r i c   s o f t e n i n g   p e r f o r m a n c e   and   h a v i n g   a n  

i o n   e x c h a n g e  c a p a c i t y   o f   a b o u t   63  m e q / 1 0 0   g.  ( a v a i l a b l e  

f r o m   G e o r g i a   K a o l i n   Co.  USA  u n d e r   t h e   t r a d e   name  B r o c k ) ,  

w h i c h   was  a l s o   d i s c h a r g e d   o n t o   t h e   pan   a g g l o m e r a t o r .   T h e  

r e s u l t i n g   mix  was  a g e d   f o r   a p p r o x i m a t e l y   one   h o u r ,   m i x e d  

w i t h   s i l i c a   to   i n c r e a s e   f l o w a b i l i t y ,   and   t h e n   a d m i x e d ,   b y  

d r y   mix  a d d i t i o n ,   w i t h   a  c o n v e n t i o n a l   d e t e r g e n t   c o m p o -  
s i t i o n   c o m p r i s i n g   s u r f a c t a n t s ,   b u i l d e r s   and  o t h e r   o p t i o n a l  

d e t e r g e n t   i n g r e d i e n t s .  

The  p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e   p r o d u c t   p r o v i d e d  

i n c r e a s e d   s t a t i c   c o n t r o l   p e r f o r m a n c e   and   s o f t e n i n g  

b e n e f i t s   r e l a t i v e   t o   u n c o m p l e x e d   DTDMAC  p a r t i c l e s   and  t o  

u n c o m p l e x e d   D T D M A C / t a l l o w   a l c o h o l   p r i l l s ,   e i t h e r   a l o n e ,  

when  m e r e l y   a d m i x e d   w i t h   a n i o n i c   c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t s  

o r   s a l t s ,   or   when  a g g l o m e r a t e d   w i t h   a n i o n i c   c o m p l e x i n g  

c o m p o n e n t s   or   s a l t s ,   u s i n g   c o n v e n t i o n a l   o r g a n i c   a g g l o -  

m e r a t i n g   a g e n t s .  

C o m p a r a b l e   r e s u l t s   a r e   o b t a i n e d   when   t h e   i n s o l u b l e  

c o m p l e x   c o n s t i t u t e s   a t   l e a s t   25%  of   t h e   s u r f a c e   of   t h e  

DTDMAC  p a r t i c l e s   o r   p r i l l s ;   and  when  t h e   a n i o n i c   c o m p l e x i n g  

c o m p o n e n t   c o m p l e x e s   s u b s t a n t i a l l y   a l l   of  t h e   DTDMAC  i n  

t h e   p a r t i c l e s   o r   p r i l l s .  

C o m p a r a b l e   r e s u l t s   a r e   o b t a i n e d   when  t h e   a n i o n i c  

c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t s ,   or   m i x t u r e s   t h e r e o f ,   a r e   s p r a y e d  

o n t o   t h e   DTDMAC  p a r t i c l e s   or   p r i l l s ;   when  t h e   c o m p l e x i n g  



c o m p o n e n t s   a r e   c o n t a c t e d   in   a  f l u d i z e d   bed  r e a c t o r ;   a n d  

when  t h e   a n i o n i c   c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t s ,   or  m i x t u r e s  

t h e r e o f ,   a r e   a d m i x e d   as  s o l i d s   w i t h   t h e   DTDMAC  p a r t i c l e s  

or   p r i l l s   and   t h e n   s p r a y e d   w i t h   a  c o m p l e x i n g   s o l u t i o n ,  

w h i c h   may  c o m p r i s e   w a t e r   and  o p t i o n a l l y   o t h e r   a n i o n i c  

c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t s .  

S u b s t a n t i a l l y   s i m i l a r   r e s u l t s   a r e   o b t a i n e d   when  t h e  

s o d i u m   c i t r a t e   a n d / o r   t h e   STP  a r e   r e p l a c e d   w i t h   o t h e r  

a n i o n i c   c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t s ,   s u c h   a s :   s o d i u m   t e t r a -  

b o r a t e ,   p o t a s s i u m   t e t r a b o r a t e ,   p o t a s s i u m   t r i p o l y p h o s p h a t e ,  

s o d i u m   p y r o p h o s p h a t e ,   p o t a s s i u m   p y r o p h o s p h a t e ,   s o d i u m  

h e x a m e t a p h o s p h a t e ,   p o t a s s i u m   h e x a m e t a p h o s p h a t e ,   s o d i u m  

s u l f a t e ,   p o t a s s i u m   s u l f a t e ,   p o t a s s i u m   c i t r a t e ,   a n i o n i c  

s u r f a c t a n t s   s u c h   as  C 1 0 - C 1 4   l i n e a r   and  b r a n c h e d   a l k y l -  

b e n z e n e   s u l f o n a t e s   and   C 1 0 - C 1 8   a l k y l   s u l f a t e s ,   a n d  

m i x t u r e s   t h e r e o f .  

S u b s t a n t i a l l y   s i m i l a r   r e s u l t s   a r e   o b t a i n e d   w h e n  

s o d i u m   t r i p o l y p h o s p h a t e   i s   r e p l a c e d   w i t h   o t h e r   w a t e r -  

s o l u b l e   n e u t r a l   or   a l k a l i n e   s a l t s ,   s u c h   a s :   s o d i u m   t e t r a -  

b o r a t e ,   p o t a s s i u m   t e t r a b o r a t e ,   p o t a s s i u m   t r i p o l y p h o s p h a t e ,  

s o d i u m   p y r o p h o s p h a t e ,   p o t a s s i u m   p y r o p h o s p h a t e ,   s o d i u m  

h e x a m e t a p h o s p h a t e ,   p o t a s s i u m   h e x a m e t a p h o s p h a t e ,   s o d i u m  

s u l f a t e ,   p o t a s s i u m   s u l f a t e ,   s o d i u m   c i t r a t e ,   p o t a s s i u m  

c i t r a t e ,   and  m i x t u r e s   t h e r e o f .  

C o m p a r a b l e   r e s u l t s   a r e   o b t a i n e d   when  t h e   q u a t e r n a r y  

ammonium  c o m p o u n d   u t i l i z e d   i s   d i t a l l o w   d i m e t h y l   a m m o n i u m  

m e t h y l s u l f a t e ,   d i t a l l o w   d i m e t h y l   ammonium  e t h y l s u l f a t e ,  

1 - m e t h y l - 1 [ ( t a l l o w a m i d o ) e t h y l ] - 2 - t a l l o w i m i d a z o l i n i u m  

m e t h y l s u l f a t e ,   or  m i x t u r e s   t h e r e o f   in   p l a c e   of   t h e  

d i t a l l o w   d i m e t h y l   ammonium  c h l o r i d e   on  a  p a r t   f o r   p a r t  

b a s i s .  

S u b s t a n t i a l l y   s i m i l a r   r e s u l t s   a r e   o b t a i n e d   when  t h e  

o r g a n i c   d i s p e r s i o n   i n h i b i t o r   i s   a  m i x t u r e   of  C 1 0 - C 2 2   a l k y l  

s o r b i t a n   e s t e r s ,   t h e   m a j o r   c o m p o n e n t   of  w h i c h   i s   one  o r  

more   e s t e r s   s e l e c t e d   f rom  t h e   g r o u p   c o n s i s t i n g   o f  s o r b i t a n  

t r i l a u r a t e ,   s o r b i t a n   t r i m y r i s t a t e ,   s o r b i t a n   t r i p a l m i t a t e ,  



s o r b i t a n   t r i s t e a r a t e ,   s o r b i t a n   t e t r a l a u r a t e ,   s o r b i t a n  

t e t r a m y r i s t a t e ,   s o r b i t a n   t e t r a p a l m i t a t e ,   s o r b i t a n   t e t r a -  

s t e a r a t e ,   and  m i x t u r e s   t h e r e o f .  

C o m p a r a b l e   r e s u l t s   a r e   o b t a i n e d   when   t h e   o r g a n i c  

d i s p e r s i o n   i n h i b i t o r   a n d / o r   t h e   w a t e r - s o l u b l e   n e u t r a l   o r  

a l k a l i n e   s a l t   a r e   d e l e t e d   f rom  t h e   s y s t e m .  

C o m p a r a b l e   r e s u l t s   a r e   o b t a i n e d   when   t h e   c l a y   i s  

d e l e t e d   f r o m   t h e   s y s t e m ,   or   when  o t h e r   t y p e s   of  c l a y   a r e  

s u b s t i t u t e d   f o r   s o d i u m   m o n t m o r i l l o n i t e ,   s u c h   as  s o d i u m  

h e c t o r i t e ,   s o d i u m   s a p o n i t e ,   c a l c i u m   m o n t m o r i l l o n i t e ,  

l i t h i u m   h e c t o r i t e ,  , a n d   m i x t u r e s   t h e r e o f .  

The  s i l i c a   i s   an  o p t i o n a l   a d d i t i v e ,   and  s u b s t a n t i a l l y  

s i m i l a r   r e s u l t s   a r e   a c h i e v e d   w i t h o u t   i t s   i n c l u s i o n .  

O t h e r   t y p e s   o f   m i x e r s   w h i c h   a r e   u s e d   in   p l a c e   of   t h e  

S c h u g i   F l e x o m i x   160  a r e   t h e   S c h u g i   F l e x o m i x   250 ,   335 ,   a n d  

4 0 0 ,   t h e   O ' B r i e n   m i x e r ,   t h e   L i t t l e f o r d   m i x e r ,   t h e  

P a t t e r s o n - K e l l y   m i x e r ,   r i b b o n   m i x e r s ,   a n d / o r   v i r t u a l l y  

any   of   t h e   c o n v e n t i o n a l l y   known  p a n   a g g l o m e r a t o r s .  

EXAMPLE  I I  

The  p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e   o f   E x a m p l e   I  w a s  

i n c o r p o r a t e d   i n t o   a  d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n   as  f o l l o w s :  



EXAMPLE  I I I  

The   p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e   of   E x a m p l e   I  i s  

i n c o r p o r a t e d   i n t o   a  d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n   as  f o l l o w s :  

The  c o m p o s i t i o n s   of   E x a m p l e s   I I   and  I I I   p r o v i d e  

t h e   s t a t i c   c o n t r o l   a d v a n t a g e s   a t   r e d u c e d   a n t i s t a t i c  

a g e n t   l e v e l s ,   as  d e s c r i b e d   in   E x a m p l e   I .  



EXAMPLE  I V  

A  p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e   c o m p o s i t i o n   w a s  

p r e p a r e d   as  f o l l o w s :  

The  7 :4   r a t i o   p r i l l s : S T P   m i x t u r e   of   E x a m p l e   I  w a s  

f e d   i n t o   a  S c h u g i   m i x e r   and   s p r a y e d   w i t h   w a t e r .   The  w a t e r  

a c t e d   as  an  a g g l o m e r a t i n g   a g e n t   and  s t a b l e   S T P / p r i l l  

a g g l o m e r a t e s ,   t h e   p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e   of  t h i s  

E x a m p l e ,   w e r e   f o r m e d .   The  a g g l o m e r a t e s   w e r e   t h e n   d i s -  

c h a r g e d   f r o m   t h e   S c h u g i   m i x e r   o n t o   a  pan   a g g l o m e r a t o r   a n d  

t h e r e   a d m i x e d   w i t h   s o d i u m   m o n t m o r i l l o n i t e   c l a y .   T h e  

r e s u l t i n g   mix   was  a g e d   f o r   a p p r o x i m a t e l y   one   h o u r ,   m i x e d  

w i t h   s i l i c a   to   i n c r e a s e   f l o w a b i l i t y ,   and  t h e n   a d m i x e d ,  

by  d r y   mix   a d d i t i o n ,   w i t h   a  c o n v e n t i o n a l   d e t e r g e n t   c o m -  

p o s i t i o n   c o m p r i s i n g   s u r f a c t a n t s ,   b u i l d e r s   and   o t h e r  

o p t i o n a l   i n g r e d i e n t s .  

The  p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e   p r o v i d e d   s t a b l e  

a g g l o m e r a t e s  a n d   i n c r e a s e d   s t a t i c   c o n t r o l   p e r f o r m a n c e   a n d  

s o f t e n i n g   b e n e f i t s - r e l a t i v e   t o   S T P / p r i l l   a g g l o m e r a t e s  

f o r m e d   u s i n g   c o n v e n t i o n a l   a g g l o m e r a t i n g   a g e n t s ,   s u c h   a s  

d e x t r i n   g l u e s .   A l s o ,   m a t e r i a l   c o s t s   w e r e   r e d u c e d   a n d  

e x t r a   p r o c e s s i n g   and   h a n d l i n g   s t e p s . w e r e   e l i m i n a t e d   d u e  

t o   t h e   e l i m i n a t i o n   o f   c o n v e n t i o n a l   a g g l o m e r a t i n g   a g e n t s .  

S u b s t a n t i a l l y   s i m i l a r   r e s u l t s   a r e   o b t a i n e d   when  t h e  

S T P / p r i l l   m i x t u r e   i s   a g g l o m e r a t e d   w i t h   s o l u t i o n s   c o m -  

p r i s i n g   w a t e r   and   b e i n g   s u b s t a n t i a l l y   f r e e   o f   o r g a n i c  

a g g l o m e r a t i n g   a g e n t s .  

S u b s t a n t i a l l y   s i m i l a r   r e s u l t s   a r e   o b t a i n e d   when  s o d i u m  

t r i p o l y p h o s p h a t e   i s   r e p l a c e d   w i t h   o t h e r   w a t e r - s o l u b l e  

n e u t r a l   or   a l k a l i n e   s a l t s ,   s u c h   a s :   s o d i u m   t e t r a b o r a t e ,  

p o t a s s i u m   t e t r a b o r a t e ,   s o d i u m   b i c a r b o n a t e ,   p o t a s s i u m  

b i c a r b o n a t e ,   s o d i u m   c a r b o n a t e ,   p o t a s s i u m   c a r b o n a t e ,   p o t -  
a s s i u m   t r i p o l y p h o s p h a t e ,   s o d i u m   p y r o p h o s p h a t e ,   p o t a s s i u m  

p y r o p h o s p h a t e ,   s o d i u m   h e x a m e t a p h o s p h a t e ,   p o t a s s i u m   h e x a -  

m e t a p h o s p h a t e ,   s o d i u m   s u l f a t e ,   p o t a s s i u m   s u l f a t e ,   s o d i u m  

c i t r a t e ,   p o t a s s i u m   c i t r a t e ,   and   m i x t u r e s   t h e r e o f .  

C o m p a r a b l e   r e s u l t s   a r e   o b t a i n e d   when  t h e   q u a t e r n a r y  



ammonium  c o m p o u n d   u t i l i z e d   i s   d i t a l l o w   d i m e t h y l   a m m o n i u m  

m e t h y l s u l f a t e ,   d i t a l l o w   d i m e t h y l   ammonium  e t h y l s u l f a t e ,  

1 - m e t h y l - l - [ ( t a l l o w a m i d o ) e t h y l ] - 2 - t a l l o w i m i d a z o l i n i u m  

m e t h y l - s u l f a t e ,   or   m i x t u r e s   t h e r e o f   in   p l a c e   of  t h e  

d i t a l l o w   d i m e t h y l   ammonium  c h l o r i d e   on  a  p a r t   f o r   p a r t  

b a s i s .  

S u b s t a n t i a l l y   s i m i l a r   r e s u l t s   a r e   o b t a i n e d   w h e n  

t h e   o r g a n i c   d i s p e r s i o n   i n h i b i t o r   i s   a  m i x t u r e   of   C 1 0 - C 2 2  

a l k y l   s o r b i t a n   e s t e r s ,   t h e   m a j o r   c o m p o n e n t   of   w h i c h   i s   o n e  

or   more   e s t e r s   s e l e c t e d   f rom  t h e   g r o u p   c o n s i s t i n g  o f   s o r -  

b i t a n   t r i l a u r a t e ,   s o r b i t a n   t r i m y r i s t a t e ,   s o r b i t a n   t r i p a l -  

m i t a t e ,   s o r b i t a n   t r i s t e a r a t e ,   s o r b i t a n   t e t r a l a u r a t e ,  

s o r b i t a n   t e t r a m y r i s t a t e ,   s o r b i t a n  t e t r a p a l m i t a t e ,   s o r b i t a n  

t e t r a s t e a r a t e ,   and  m i x t u r e s   t h e r e o f .  

C o m p a r a b l e   r e s u l t s   a r e   o b t a i n e d   when  t h e   c l a y   i s  

d e l e t e d   f r o m   t h e   s y s t e m ,   or  when  o t h e r   t y p e s   o f  c l a y   a r e  

s u b s t i t u t e   f o r   s o d i u m   m o n t m o r i l l o n i t e ,   s u c h   as  s o d i u m  

h e c t o r i t e ,   s o d i u m   s a p o n i t e ,   c a l c i u m   m o n t m o r i l l o n i t e ,  

l i t h i u m   h e c t o r i t e ,   and  m i x t u r e s   t h e r e o f .  

The  s i l i c a  i s   an  o p t i o n a l   a d d i t i v e , ' a n d   s u b s t a n t i a l l y  

s i m i l a r  r e s u l t s  a r e   a c h i e v e d   w i t h o u t   i t s   i n c l u s i o n .  

O t h e r   t y p e s   of   m i x e r s   w h i c h   a r e   u s e d   in   p l a c e   of   t h e  

S c h u g i   F l e x o m i x   160  a r e   t h e   S c h u g i   F l e x o m i x   250 ,   3 3 5 ,   a n d  

400 ,   t h e   O ' B r i e n   m i x e r ,   t h e   L i t t l e f o r d   m i x e r ,   t h e  

P a t t e r s o n - K e l l y   m i x e r ,   r i b b o n   m i x e r s ,   a n d / o r   v i r t u a l l y  

any  of   t h e   c o n v e n t i o n a l l y  k n o w n   pan   a g g l o m e r a t o r s .  

EXAMPLE  V 

A  p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e   c o m p o s i t i o n   w a s  

p r e p a r e d   as  f o l l o w s :  

A  7 :8   p a r t   r a t i o   p r i l l s   ( D T D M A C / t a l l o w   a l c o h o l )  : S T P  

m i x t u r e   was  a g g l o m e r a t e d   a c c o r d i n g   to   t h e   p r o c e d u r e   o f  

E x a m p l e   IV,  and   a d m i x e d   w i t h   s o d i u m   m o n t m o r i l l o n i t e   c l a y .  

The  c o m p o s i t i o n   of  t h e   a d m i x   was  as  f o l l o w s :  



The  a b o v e - d e s c r i b e d   mix  was  a d m i x e d   o n  a   31  p a r t  

b a s i s ,   by  d r y   mix  a d d i t i o n ,   w i t h   t h e   b a s e  d e t e r g e n t   g r a n u l e  

c o m p o s i t i o n   d e s c r i b e d   in   E x a m p l e   I I .   The  d e t e r g e n t   c o m -  

p o s i t i o n   d e m o n s t r a t e d   t h e   b e n e f i t s   d e s c r i b e d   in   E x a m p l e   I V .  

E X A M P L E   V I  

A  7 :4   r a t i o   p r i l l : S T P   m i x t u r e   was  p r e p a r e d   a c c o r d i n g  

t o   t h e   p r o c e d u r e   of   E x a m p l e   I . .   The  m i x t u r e  w a s   s p r a y e d  

w i t h   an  a n i o n i c  c o m p l e x i n g   s o l u t i o n   in   a  S c h u g i   m i x e r .  

T h i s   p r o c e d u r e   was  r e p e a t e d   w i t h   o t h e r   a n i o n i c   c o m p l e x i n g  

s o l u t i o n s   b e i n g   s p r a y e d   o n t o   o t h e r   s a m p l e s   o f   7 : 4  p r i l l :  

STP  m i x t u r e s .   As  a  c o n t r o l   c o m p o s i t i o n ,   a  7 :4   p r i l l : S T P  

m i x t u r e   was  s p r a y e d   w i t h   a  d e x t r i n - w a t e r   o r g a n i c   a g g l o -  

m e r a t i n g   a g e n t   s o l u t i o n .   The  r e a c t i o n  o f   t h e   a n i o n i c  

c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t s  ( t h e   STP  a n d  t h e   a n i o n i c   c o m p o n e n t  

c o n t a i n e d  i n   t h e   s o l u t i o n )   w i t h   t h e   DTDMAC  in   t h e   p r i l l s  

r e s u l t e d   in   t h e   f o r m a t i o n   o f   a  r e l a t i v e l y   i n s o l u b l e  

c o m p l e x   w h i c h   c o n s t i t u t e d   a t   l e a s t   10%  of   t h e   s u r f a c e s   o f  

t h e   p r i l l s .   S o d i u m   m o n t m o r i l l o n i t e   c l a y   was  a d m i x e d   w i t h  

t h e   c o m p l e x e d   p r i l l s   a n d / o r   t h e   c o m p l e x e d   p r i l l   a g g l o m e r a t e s  

i n   a  p a n   a g g l o m e r a t o r .   The  r e s u l t i n g   a d m i x   was  i n c o r -  

p o r a t e d   i n t o   a  c o n v e n t i o n a l   d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n ,   b y  

d r y   m ix   a d d i t i o n ,   w i t h   t h e   b a s e   d e t e r g e n t   g r a n u l e s   o f  

E x a m p l e   I I .  

A  s e r i e s   of   f a b r i c s   w e r e   w a s h e d   in   t h e s e   r e s p e c t i v e  

c o m p o s i t i o n s ,   i n c l u d i n g   t h e   c o n t r o l   c o m p o s i t i o n ,   a t   a  w a s h  

w a t e r   t e m p e r a t u r e   of   a b o u t   1000F   and   a t   a  w a t e r   h a r d n e s s  

o f   a b o u t   2  g r a i n t s   p e r   g a l l o n ,   and  t h e n   d r i e d   u n d e r  

o r d i n a r y   m a c h i n e   d r y i n g   c o n d i t i o n s   and  a t   a  dew  p o i n t   o f  

a b o u t   4 0 . 5 ° F .   T h e s e   w e r e   f u l l - s c a l e   w a s h e r   a n d  d r y e r  



l o a d s   u s i n g   c o n v e n t i o n a l   f a b r i c   b u n d l e s .   The  f a b r i c s  

w e r e   t h e n   m e a s u r e d   f o r   a v e r a g e   v o l t s   p e r   s q u a r e   y a r d   u s i n g  

a  F a r a d a y   c a g e   a p p a r a t u s   and  f o r   n u m b e r   of  c l i n g s .  

The  r e s u l t s   o f   t h e s e   t e s t s ,   u n d e r   o r d i n a r y   wash   w a t e r  

and   m a c h i n e   d r y i n g   c o n d i t i o n s ,   d e m o n s t r a t e d   t h a t   t h e   c o m -  

p l e x e d   p r i l l s   a n d / o r   t h e   c o m p l e x e d   p r i l l   a g g l o m e r a t e s  

f o r m e d   by  s p r a y i n g   c e r t a i n   a n i o n i c   c o m p l e x i n g   s o l u t i o n s  

o n t o   t h e   p r i l l / S T P   m i x t u r e   d e l i v e r e d   s u p e r i o r   s t a t i c  

c o n t r o l   b e n e f i t s   to   t h e   f a b r i c s   a t   r e d u c e d   a n t i s t a t i c . .  

a g e n t   l e v e l s   r e l a t i v e   to   t h e   c o n t r o l   c o m p o s i t i o n   f o r m e d  

by  s p r a y i n g   a  d e x t r i n - i n - w a t e r   s o l u t i o n   o n t o   t h e   p r i l l /  

STP  m i x t u r e .  

The  admix   c o m p o s i t i o n s   and   t h e   p e r c e n t   u s a g e   of   t h e  

a d m i x   ( e q u i v a l e n t   t o   5.0%  DTDMAC  in  t h e  f i n i s h e d   p r o d u c t )  

in   t h e   f i n a l   d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n s   w e r e   as  f o l l o w s :  





The  r e s u l t s   w e r e   as  f o l l o w s :  



1.  A  p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e   f o r   p r e v e n t i n g  

s t a t i c   b u i l d u p   on  t e x t i l e s   and  f o r   s o f t e n i n g   f a b r i c s  

when  a p p l i e d   t h e r e t o   f rom  a  l a u n d r y   s o l u t i o n ,   t h e   a d d i t i v e  

c o m p r i s i n g   a  q u a t e r n a r y   ammonium  c o m p o u n d   of  f o r m u l a  

[R1R2R3R4N ]+Y-  w h e r e i n   a t   l e a s t   o n e ,   b u t   n o t   more   t h a n   t w o ,  

of   Rl ,   R2,  R31  and  R4  i s   an  o r g a n i c   r a d i c a l   c o n t a i n i n g  

a  g r o u p   s e l e c t e d   f r o m   a  C 1 6 - C 2 2   a l i p h a t i c   r a d i c a l ,   or   a n  

a l k y l   p h e n y l   or   a l k y l   b e n z y l   r a d i c a l   h a v i n g   10  to   16  c a r b o n  

a t o m s   in  t h e   a l k y l   c h a i n ,   t h e   r e m a i n i n g   g r o u p   or   g r o u p s  

b e i n g   s e l e c t e d   f r o m   C1-C4  a l k y l ,   C2-C4  h y d r o x y a l k y l ,   a n d  

c y c l i c   s t r u c t u r e s   in   w h i c h   t h e   n i t r o g e n   a tom  f o r m s   p a r t  

of   t h e   r i n g ,   Y  c o n s t i t u t i n g   an  a n i o n i c   r a d i c a l   s e l e c t e d  

f r o m   t h e   g r o u p   c o n s i s t i n g   of  h y d r o x i d e ,   h a l i d e ,   s u l f a t e ,  

m e t h y l s u l f a t e ,   e t h y l s u l f a t e   and  p h o s p h a t e   i o n s ,   a n d  

o p t i o n a l l y   an  o r g a n i c   d i s p e r s i o n   i n h i b i t o r   b e i n g   a  s o l i d  

o r g a n i c   m a t e r i a l   h a v i n g   a  s o l u b i l i t y   in   w a t e r   o f  5 0   p p m  
maximum  a t   25°C  and  a  s o f t e n i n g   p o i n t   i n   t h e   r a n g e   o f  

75°F  to   2 5 0 ° F ,   s a i d   m a t e r i a l   b e i n g   s e l e c t e d   f r o m   t h e  g r o u p  

c o n s i s t i n g   of  p a r a f f i n i c   w a x e s ,   c y c l i c   and  a c y c l i c   m o n o -  

and  p o l y h y d r i c   a l c o h o l s ,   s u b s t i t u t e d   and  u n s u b s t i t u t e d  

a l i p h a t i c   c a r b o x y l i c   a c i d s ,   e s t e r s   of  t h e   f o r e g o i n g   a l c o h o l s  

and   a c i d s ,   C3-C4  a l k y l e n e   o x i d e   c o n d e n s a t e s   of  any  of  t h e  

f o r e g o i n g   m a t e r i a l s   and  m i x t u r e s   t h e r e o f ;  

w h e r e i n   s u b s t a n t i a l l y   a l l   of   t h e   p a r t i c l e s   h a v e  a   s i z e  

of   a b o u t   10  m i c r o n s   to   a b o u t   500  m i c r o n s ,   a  s o l u b i l i t y  

i n   w a t e r   o f   a b o u t   50  ppm  maximum  a t   25°C ,   and  a  s o f t e n i n g  

p o i n t   of  f rom  a b o u t   75°F   to   a b o u t   2 5 0 ° F ,   c h a r a c t e r i s e d  

in  t h a t   t h e   p a r t i c u l a t e   a d d i t i v e   c o m p r i s e s   a  c o m p l e x  

c o m p r i s i n g  

(a)  f r o m   10-99%  by  w e i g h t   of  t h e   a d d i t i v e   of   t h e   q u a t e r n a r y  

ammonium  c o m p o u n d ;   a n d  

(b)  f rom  1%  to   90%  by  w e i g h t   of  an  a n i o n i c   c o m p l e x i n g  

c o m p o n e n t   s e l e c t e d   f rom  t h e   g r o u p   c o n s i s t i n g   o f  

a n i o n i c   s y n t h e t i c   s u r f a c t a n t s ,   s o a p s ,   n o n s u r f a c t a n t  

e l e c t r o l y t e s   s e l e c t e d   f rom  t h e   g r o u p   c o n s i s t i n g   o f  



a l k a l i   m e t a l   p h o s p h a t e s ,   b o r a t e s ,   c a r b o n a t e s ,  

s i l i c a t e s ,   s u l f a t e s ,   and  c i t r a t e s ;   a n d  m i x t u r e s  

of   any  of   t h e   f o r e g o i n g ;  

w h e r e i n   s a i d   c o m p l e x   c o n s t i t u t e s   a t   l e a s t   25%  of  t h e  

s u r f a c e s   of  s a i d   p a r t i c u l a t e   a d d i t i v e .  

2.  The  p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e   of   C l a i m   1 

w h e r e i n   s a i d   c o m p l e x   c o n s t i t u t e s   50%-100%  of   t h e   s u r f a c e  

o f  t h e   p a r t i c u l a t e   a d d i t i v e .  

3.  The  p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e   of  C l a i m   2 

w h e r e i n   t h e   a n i o n i c   c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t   c o m p l e x e s   s u b -  

s t a n t i a l l y   a l l   of   t h e   q u a t e r n a r y   ammonium  c o m p o u n d .  

4.  The  p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e   of   a n y  o n e   o f  

C l a i m s   1  to   3  c o m p r i s i n g   f rom  a b o u t   5%  to   a b o u t   60%  b y  

w e i g h t   of  s a i d   a n i o n i c   c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t .  

5.  The  p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e   of   a n y o n e   o f  

C l a i m s   1  to   4  w h e r e i n   t h e   a n i o n i c   c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t  

i s   s e l e c t e d   f r o m   t h e   g r o u p   c o n s i s t i n g   of   s o d i u m   a n d  

p o t a s s i u m   t e t r a b o r a t e ,   t r i p o l y p h o s p h a t e ,   p y r o p h o s p h a t e ,  

h e x a m e t a p h o s p h a t e ,   s u l f a t e ,  c i t r a t e ,   C 1 0 - C 1 4   l i n e a r   a n d  

b r a n c h e d   a l k y l b e n z e n e   s u l f o n a t e ,   C 1 0 - C 1 8   a l k y l   s u l f a t e ,  

and   m i x t u r e s   t h e r e o f .  

6.  T h e .  p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e   of   a n y  o n e   o f  

C l a i m s   l  to   5  c o m p r i s i n g   f rom  a b o u t   20%  to   a b o u t   75% 

by  w e i g h t   of   t h e   q u a t e r n a r y   ammonium  c o m p o u n d .  

7.  The  p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e   of   a n y  o f   C l a i m s  

1  t o  6   w h e r e i n   t h e   q u a t e r n a r y   ammonium  c o m p o u n d ,  

o p t i o n a l l y   w i t h   a  d i s p e r s i o n   i n h i b i t o r ,   i s   s p r a y e d   w i t h  

an  a q u e o u s   s o l u t i o n   c o n t a i n i n g   t h e   a n i o n i c   c o m p l e x i n g  

c o m p o n e n t .  

8.  The  p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e   of   C l a i m   7 

w h e r e i n   t h e   q u a t e r n a r y   ammonium  c o m p o u n d   and  o p t i o n a l l y  

t h e   d i s p e r s i o n   i n h i b i t o r   a r e   in   a d m i x t u r e   w i t h   a  p a r -  
t i c u l a t e   a n i o n i c   c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t .  

9.  The  p a r t i c u l a t e   d e t e r g e n t   a d d i t i v e   of  C l a i m   8 

w h e r e i n   t h e   a n i o n i c   c o m p l e x i n g   c o m p o n e n t   a d m i x e d _ w i t h  

t h e   q u a t e r n a r y   ammonium  c o m p o u n d   i s   s o d i u m   t r i p o l y p h o s -  



p h a t e .  

10.   A  d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n   f o r   p r e v e n t i n g   s t a t i c  

b u i l d u p   on  t e x t i l e s   and  s o f t e n i n g   f a b r i c s   l a u n d e r e d  

t h e r e w i t h ,   c h a r a c t e r i s e d  i n   t h a t   i t   c o m p r i s e s :  

(1)  f rom  5%  to   85%  by  w e i g h t   s u r f a c t a n t   s e l e c t e d  

f r o m   t h e   g r o u p   c o n s i s t i n g   of   a n i o n i c ,   n o n i o n i c ,  

a m p h o l y t i c ,   and  z w i t t e r i o n i c   s u r f a c t a n t s ,   a n d  

m i x t u r e s   t h e r e o f ,  

(2)  f r o m   5%  to   85%  by  w e i g h t   of   d e t e r g e n c y   b u i l d e r  

m a t e r i a l ,   a n d  

(3)  f r o m   3%  to   50%  by  w e i g h t   of   a  p a r t i c u l a t e  

d e t e r g e n t   a d d i t i v e   a c c o r d i n g   to   a n y  o n e   o f  

C l a i m s   1 - 9 .  




	bibliography
	description
	claims
	search report

