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@  Detergent  composition  containing  low  levels  of  amine  oxides. 

Detergent  compositions  containing  low  levels  of 
amine  oxides  are  disclosed.  These  amine  oxides  are 
derived  from  mono-  or  polyamines  substituted  by  at 
least  one  long  chain  alkyl  or  alkenyl  group.  Preferred 
polyamine  oxides  have  at  least  two  alkylene  oxide  radi- 
cals  attached  to  different  nitrogen  atoms.  The  compo- 
sitions  produce  an  alkaline  laundry  liquor  pH,  preferably 
in  the  range  from  8.5-11;  and  frequently  contain  water- 
soluble  and/or  water-insoluble  detergent  builders. 

These  compositions  exhibit  a  broad  range  of  textile 
treatment  benefits  particularly  enhanced  soil  release 
and  cleaning  properties. 



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  d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n s   c o n -  

t a i n i n g   low  l e v e l s   of   a m i n e   o x i d e s .   T h e s e   a m i n e   o x i d e s   a r e  

s u b s t i t u t e d   by  a t   l e a s t   one  l o n g   c h a i n   a l k y l   or  a l k e n y l   g r o u p .  
P r e f e r r e d   a m i n e   o x i d e s   h a v e   a t   l e a s t   two  a l k y l ,   e s p e c i a l l y  

m e t h y l ,   or  two  a l k y l e n e   o x i d e ,   e s p e c i a l l y   e t h y l e n e   o x i d e ,  

g r o u p s   a t t a c h e d   to   t h e   n i t r o g e n   a t o m ( s ) .   T h e s e   c o m p o s i t i o n s  

p r o d u c e   an  a l k a l i n e   l a u n d r y   l i q u o r   pH.  T h e s e   c o m p o s i t i o n s  

e x h i b i t   a  b r o a d   r a n g e   of  r e m a r k a b l e   t e x t i l e   t r e a t m e n t   b e n e f i t s ,  

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

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

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

t r e a t m e n t   or  v i a   t h e   s u b s e q u e n t   u s e ,   v s .   t h e   l a u n d r y   t r e a t m e n t ,  

o f   an  a d d i t i v e   e . g .   d u r i n g   t h e   r i n s e .  

U . S .   P a t e n t   3 , 9 8 5 , 9 2 3 ,   B a s a d u r ,   i s s u e d   O c t o b e r   12,  1 9 7 6 ,  

r e l a t e s   to   t h e   a p p l i c a t i o n   of  r e n e w a b l e   s o i l   r e l e a s e   f i n i s h  

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

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

a c i d   and  a  g l y c o l i c   c o m p o u n d .  

U . S .   P a t e n t   3 , 9 6 2 , 1 5 2 ,   N i c o l ,   H a y s ,   i s s u e d   J u n e   8,  1 9 7 6  

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

r e l e a s e   f i n i s h   to   s y n t h e t i c   f a b r i c s   t r e a t e d   t h e r e w i t h .   T h e  

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

p o l y e t h y l e n e   o x i d e   t e r e p h t h a l a t e .  



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

t h e   l i k e   a d d i t i v e s   a r e   p r e m i s e d   on  t h e   d e p o s i t i o n   of  a  

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

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

c y c l e ,   i n c l u s i v e   of  t h e   t o t a l   s o i l   a c c u m u l a t e d   t h e r e o n ,   to  t h u s  

p r o v i d e   a  " n o n - a l t e r a t e d "   d e g r e e   of  c l e a n i n g .  

Mono-   and  p o l y a m i n e   o x i d e s   h a v e   f o u n d   w i d e s p r e a d   a p p l i -  
c a t i o n   in   d e t e r g e n t   t e c h n o l o g y ,   m o s t l y   in   a  s u r f a c t a n t  

f u n c t i o n a l i t y .   R e p r e s e n t a t i v e   of  t h i s   known  s t a t e   of  t h e   a r t  

a r e   t h e   f o l l o w i n g   r e f e r e n c e s .  

1.  D u t c h   P a t e n t   A p p l i c a t i o n   7 2 - 0 4 4 9 5 ,   U n i l e v e r   N . V . ,  

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

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

s u r f a c t a n t   and   a  mono  a m i n e   o x i d e   w h i c h   a r e   n o r m a l l y   u s e d   in  a  

r a t i o   of  1 :3   to  3 : 1 .   The  t o t a l   l e v e l   of  n o n i o n i c   s u r f a c t a n t  

and  a m i n e   o x i d e   i s   in   t h e   r a n g e   f r o m   5 - 2 5 % .  

2.  B r i t i s h   P a t e n t   1 . 0 0 7 . 3 4 3 ,   The  P r o c t e r   &  Gamble   C o m p a n y ,  

r e l a t e s   to   s u r f a c e - a c t i v e   d i a m i n e   d i o x y d e s   and  c o m p o s i t i o n s  

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

c o n v e n t i o n a l   " s u r f a c e - a c t i v e "   l e v e l s ,   i . e . ,   a t   l e a s t   5%  b y  

w e i g h t   of  t h e   f i n i s h e d   d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n s .  

3.  U .S .   P a t e n t   3 . 5 3 1 . 5 2 6 ,   The  P r o c t e r   &  G a m b l e   C o m p a n y ,  

p e r t a i n s   to   d e t e r g e n t   d i a m i n e   d i o x i d e s ,   p r e p a r e d   by  o x i d a t i o n  

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

d e t e r g e n t s   in   l e v e l s   f r o m   5 - 5 0 % .  

4.  U .S .   P a t e n t   4 . 1 3 3 . 7 7 9 ,   The  P r o c t e r   &  G a m b l e   C o m p a n y ,  

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

n o n i o n i c   e . g .   an  a m i n e   o x i d e . ,   in   c o m b i n a t i o n   w i t h   an  a l k a l i n e  

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

e x h i b i t   a  n e u t r a l   to   s l i g h t l y   a l k a l i n e   pH.  E x e m p l i f i e d   l e v e l s  

of  a m i n e   o x i d e   in   g r a n u l a r   d e t e r g e n t s   r a n g e   f rom  1 - 1 5 % .  

5.  U . S .   P a t e n t   3 . 2 0 2 . 7 1 4 ,   The  P r o c t e r   &  G a m b l e   C o m p a n y ,  

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

and  d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n s   c o n t a i n i n g   t hem.   T h e s e   o x i d e s   a r e  

u s e d   in   g r a n u l a r   and  l i q u i d   d e t e r g e n t s   in   l e v e l s   f r e q u e n t l y  

e x c e e d i n g  - 1 0 % .  



The  t o t a l   p r i o r   a r t   r e f e r s   to  t h e   u t i l i z a t i o n   of  m o s t l y  

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

I t   i s   w i d e l y   r e c o g n i z e d   t h a t   s u c h   a m i n o x i d e s   a r e   good   s u r -  

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

e x e c u t i o n s .   H o w e v e r ,   t h e   a r t   i s   n o t   s u g g e s t i v e   of  i n c i d e n t a l  

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

l e v e l s   of  t h e   v e r y   c o m p o n e n t s   in   a  n o n - s u r f a c t a n t   f u n c t i o n a l i t y .  

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   d e t e r -  

g e n t   c o m p o s i t i o n s   c o n t a i n i n g   a  s u r f a c e - a c t i v e   a g e n t   and  l o w  

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

p r o v i d i n g   a  b r o a d   r a n g e   of   t e x t i l e   t r e a t m e n t   b e n e f i t s ,   p a r t i -  

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

SUMMARY  OF  THE  INVENTION 

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

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

n i n g :  

(a)  f r o m   2-60%  s u r f a c t a 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  

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  

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

(b)  f r o m   0 . 1 % - 1 . 5 %   of   an  a m i n e   o x i d e   h a v i n g   t h e   f o r m u l a  

w h e r e i n   R  i s   an  a l k y l   or   a l k e n y l g r o u p   h a v i n g   .10  to   22 

c a r b o n   a t o m s ,   t h e   R 1 ' s   w h i c h   a r e   i d e n t i c a l   or  d i f f e r e n t  

a r e   s e l e c t e d   f r o m   C1-4  a l k y l ,   e t h y l e n e   o x i d e   and  p r o p y l e n e  

o x i d e ,   n  i s   an  i n t e g e r   f rom  1  to   a b o u t   6,  m  i s   an  i n t e g e r  

f r o m   0.  to   a b o u t   6,  p  i s   0  or   1,  x,  y,  and  z  a r e   e a c h   1 

f o r   a l k y l s u b s t i t u e n t s   and  i n t e g e r s   in  t h e   r a n g e   f rom  1  t o  



10  f o r   e t h y l e n e   o x i d e   or   p r o p y l e n e   o x i d e   s u b s t i t u e n t s   s u c h  

t h a t   t h e   sum  of  (x+y+z)   i s   n o t   g r e a t e r   t h a n   2 5 ,  

w h e r e b y   a  1%  a q u e o u s   s o l u t i o n   of  t h e   c o m p o s i t i o n   has   a n  
a l k a l i n e   pH  ( 2 0 ° C ) .  

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

g r a n u l a r   c o m p o s i t i o n s   h a v i n g   an  a l k a l i n e   pH  in  t h e   r a n g e   f r o m  

a b o u t   8 . 5 - 1 1   (1%  a q u e o u s   s o l u t i o n ,   2 0 ° C ) .   In  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 ,   t h e   c o m p o s i t i o n s   h e r e i n   a r e   h o m o g e n e o u s   l i q u i d  

c o m p o s i t i o n s   h a v i n g   a l s o   an  a l k a l i n e   pH  in  t h e   r a n g e   f r o m   a b o u t  

7 . 5 - 1 0 . 5   (1%  a q u e o u s   s o l u t i o n ,   2 0 ° C ) .   P r e f e r r e d   g r a n u l a r  

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

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

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

or   a  m i x t u r e   t h e r e o f .  

DETAILED  DESCRIPTION  OF  THE  INVENTION 

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

(a)  a  s u r f a c e - a c t i v e   a g e n t ;  

(b)  an  a m i n e   o x i d e ;   a n d  

(c)  h a v e   an  a l k a l i n e   pH  in  1%  a q u e o u s   s o l u t i o n   a t   2 0 ° C .  

O p t i o n a l   i n g r e d i e n t s   can   be  a d d e d   to  p r o v i d e   v a r i o u s  

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

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

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

l e v e l s ,   i . e . ,   in   t h e   r a n g e   f rom  a b o u t   3%  to  a b o u t   50%  b y  

w e i g h t ,   and   a  b u i l d e r   or  c o - b u i l d e r   s y s t e m   as  d e f i n e d   in  m o r e  

d e t a i l   h e r e i n a f t e r .  

U n l e s s   i n d i c a t e d   to   t h e   c o n t r a r y ,   t h e   " p e r c e n t "   i n d i c a -  

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

The  d e t e r g e n t   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 i s  

i n v e n t i o n   can   be  in   any  c o n v e n t i o n a l   p h y s i c a l   s t a t e   i n c l u s i v e  

of  l i q u i d   p a s t y   and  s o l i d   e x e c u t i o n s .  



SURFACE-ACTIVE  AGENT 

The  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   c o m p r i s e ,   as  a  f i r s t  

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

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

The  s u r f a c e - a c t i v e   a g e n t s   n o r m a l l y   r e p r e s e n t   f r o m   2%  t o  

60%  of  t h e   d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n .  

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

f r o m   a b o u t   2%  to  a b o u t   25%,  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  

20%  of  o r g a n i c   s u r f a c e - a c t i v e   a g e n t s .   L i q u i d   e x e c u t i o n s   o f  

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

l e v e l   f r o m   a b o u t   5%  to  a b o u t   50%,  p r e f e r a b l y   f rom  15%  to   40%.  

S u i t a b l e   o r g a n i c   s u r f a c e - a c t i v e   a g e n t s   h e r e i n   can   b e  

r e p r e s e n t e d   by  a c t i v e   i n g r e d i e n t s   w h i c h   a r e   known  to  m e e t   t h e  

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

can   be  s e l e c t e d   f r o m   t h e   g r o u p   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 ,   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 .  

E x a m p l e s   of  s u i t a b l e   n o n i o n i c   s u r f a c t a n t s   i n c l u d e :  

(1)  The  p o l y e t h y l e n e   o x i d e   c o n d e n s a t e s   of  a l k y l   p h e n o l s .  

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

p h e n o l s   h a v i n g   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   6  to   12  

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

p r e s e n t   in   a m o u n t s   e q u a l   to   5  to  25  m o l e s   of  e t h y l e n e   o x i d e   p e r  
m o l e   of  a l k y l   p h e n o l .  

(2)  The  c o n d e n s a t i o n   p r o d u c t s   of  a l i p h a t i c   a l c o h o l s   w i t h  

e t h y l e n e   o x i d e .   The  a l k y l   c h a i n   of  t h e   a l i p h a t i c   a l c o h o l   m a y  
e i t h e r   be  s t r a i g h t   or  b r a n c h e d   and  g e n e r a l l y   c o n t a i n s   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 .   E x a m p l e s   of  s u c h   e t h o x y l a t e d  

a l c o h o l s   i n c l u d e   t h e   c o n d e n s a t i o n   p r o d u c t   of   a b o u t   6  m o l e s   o f  

e t h y l e n e   o x i d e   w i t h   1  m o l e   of  t r i d e c a n o l ,   m y r i s t y l   a l c o h o l  

c o n d e n s e d  w i t h   a b o u t   10  m o l e s   of  e t h y l e n e   o x i d e   p e r   m o l e   o f  

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

w i t h .  c o c o n u t   f a t t y   a l c o h o l   w h e r e i n   t h e   c o c o n u t   a l c o h o l   i s   a  

m i x t u r e   of   f a t t y   a l c o h o l s   w i t h   a l k y l   c h a i n s   v a r y i n g   f r o m   10  t o  



14  c a r b o n   a t o m s   and  w h e r e i n   t h e   c o n d e n s a t e   c o n t a i n s   a b o u t   6 
m o l e s   of  e t h y l e n e   o x i d e   p e r   m o l e   of  a l c o h o l ,   and  t h e   c o n d e n -  
s a t i o n   p r o d u c t   of  a b o u t   9  m o l e s   of  e t h y l e n e   o x i d e   w i t h   t h e  
a b o v e - d e s c r i b e d   c o c o n u t   a l c o h o l .  

(3)  The  c o n d e n s a t i o n   p r o d u c t s   of  e t h y l e n e   o x i d e   w i t h   t h e  

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

e t h y l e n e   d i a m i n e .   The  c o n d e n s a t i o n   p r o d u c t   f r e q u e n t l y   c o n t a i n s  
f r o m   a b o u t   40%  to  a b o u t   80%  by  w e i g h t   of  p o l y o x y e t h y l e n e   a n d  
h a s   a  m o l e c u l a r   w e i g h t   of   f rom  a b o u t   5 , 0 0 0   to   a b o u t   1 1 , 0 0 0 .  

E x a m p l e s   of  s u i t a b l e   a m p h o l y t i c   s y n t h e t i c   d e t e r g e n t s   a r e  
s o d i u m   3 - ( d o d e c y l - a m i n o ) - p r o p i o n a t e ,   and  s o d i u m   3 - ( d o d e c y l -  

a m i n o ) p r o p a n e - l - s u l f o n a t e .  

Z w i t t e r i o n i c   s u r f a c t a n t s   f o r   u s e   h e r e i n   i n c l u d e   3 - ( N , N -  

d i m e t h y l - N - h e x a d e c y l a m m o n i o ) - 2 - h y d r o x y p r o p a n e - 1 - s u l f o n a t e ,   3 -  

( N , N - d i m e t h y l - N - a l k y l a m m o n i o ) - 2 - h y d r o x y p r o p a n e - l - s u l f o n a t e ,   t h e  

a l k y l   g r o u p   b e i n g   d e r i v e d   f rom  t a l l o w   f a t t y   a l c o h o l ;   3 - ( N , N -  

d i m e t h y l - N - h e x a d e c y l a m m o n i o ) p r o p a n e - l - s u l f o n a t e ;   3 - ( N , N -  

d i m e t h y l - N - t e t r a d e c y l a m m o n i o ) p r o p a n e - i - s u l f o n a t e ;   and  3 - ( N - N -  

d i m e t h y l d o d e c y l a m m o n i o ) - 2 - h y d r o x y p r o p a n e - l - s u l f o n a t e .  

S u i t a b l e   a n i o n i c   d e t e r g e n t s   i n c l u d 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   of  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 rom  a b o u t   e i g h t   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 rom  a b o u t   10  to   a b o u t   20  

c a r b o n   a t o m s .  

A l k y l   s u l f o n a t e d   or   s u l f a t e d   s u r f a c t a n t s   i n c l u s i v e   o f  

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   20  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   o r  

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   No.  2 , 2 2 0 , 0 9 9   and  2 , 4 7 7 , 3 8 3   ( e s p e c i a l l y   v a l u a b l e  

a r e   l i n e a r   s t r a i g h t   c h a i n   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 v e r a g e   of  t h e   a l k y l   g r o u p s   i s   a b o u t   1 1 . 8   c a r b o n   a t o m s   a n d  

c o m m o n l y   a b b r e v i a t e d   as   C 1 1 . 8   LAS);   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   a l s o   r e p r e s e n t   a  c l a s s   o f  

v e r y   u s e f u l   a n i o n i c   s u r f a c e - a c t i v e   a g e n t s .  

U s e f u l   in   t h i s   i n v e n t i o n   a r e   a l s o   s a l t s   of  2 - a c y l o x y -  

a l k a n e - 1 - s u l f o n i c   a c i d s .  



T y p i c a l   e x a m p l e s   of  t h e   2 - a c y l o x y - a l k a n e s u l f o n a t e s   a r e  

d e s c r i b e d   in   B e l g i u m   P a t e n t   No.  6 5 0 , 3 2 3   i s s u e d   J u l y   9,  1 9 6 3 ,  

U .S .   P a t e n t   Nos .   2 . 0 9 4 . 4 5 1   i s s u e d   S e p t e m b e r   28,  1937  t o  

G u e n t h e r   e t   a l . ,   and  2 . 0 8 6 . 2 1 5   i s s u e d   J u l y   6,  1937  to   D e G r o o t e ;  

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

/ 3 - a l k o x y   a l k a n e   s u l f o n a t e s   can   a l s o   be  u s e d .   S p e c i f i c  

e x a m p l e s   o f  / 3 - a l k y l o x y   a l k a n e   s u l f o n a t e s   h a v i n g   low  h a r d n e s s  

( c a l c i u m   i o n )   s e n s i v i t y   u s e f u l   h e r e i n   to   p r o v i d e   s u p e r i o r  

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

p o t a s s i u m - β - m e t h o x y d e c a n e s u l f o n a t e ,   s o d i u m   2 - m e t h o x y t r i d e c a n e -  

s u l f o n a t e ,   p o t a s s i u m   2 - e t h o x y t e t r a d e c y l s u l f o n a t e ,   and  s o d i u m  

2 - i s o p r o p o x y h e x a d e c y l s u l f o n a t e .  

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

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

8  to  24,  p r e f e r a b l y   12  to   18,  c a r b o n   a t o m s   can   a l s o   be  u s e d .  

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

a l k y l   e t h e r   s u l f a t e s .   T h e s e   m a t e r i a l s   h a v e   t h e   f o r m u l a  

R O ( C 2 H 4 0 ) x S 0 3 M   w h e r e i n   R  i s   a l k y l   or  a l k e n y l   of  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 ,   x  i s   1  to  30,'  and  M  i s   a  w a t e r - s o l u b l e  

c a t i o n .  

S u i t a b l e   e x a m p l e s   of  a l k y l   e t h e r   s u l f a t e s   a r e   t h o s e  

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

h a v i n g   an  a v e r a g e   a l k y l   c h a i n   l e n g t h   of  f rom  a b o u t   12  to   a b o u t  

16  c a r b o n   a t o m s   and  an  a v e r a g e   d e g r e e   of   e t h o x y l a t i o n   of  f r o m  

a b o u t   1  to  4  m o l e s   of  e t h y l e n e   o x i d e .   Such   a  m i x t u r e   a l s o  

c o m p r i s e s   f r o m   a b o u t   0  to   20%  by  w e i g h t   C 1 2 - 1 3  c o m p o u n d s ;  
f r o m   60  to   100%  by  w e i g h t   of  C 1 4 - 1 5 - 1 6   c o m p o u n d s ;   f rom  0  t o  

20%  by  w e i g h t   of   C 1 7 - 1 8 - 1 9   c o m p o u n d s ;   f r o m   a b o u t   3  to   30%  b y  

w e i g h t   of  c o m p o u n d s   h a v i n g   a  d e g r e e   of  e t h o x y l a t i o n   of  0 ;  

f r o m   a b o u t   45  to   90%  by  w e i g h t   of  c o m p o u n d s   h a v i n g   a  d e g r e e   o f  

e t h o x y l a t i o n   of  f r o m   1  to   4;  f r o m   a b o u t   10  to   25%  by  w e i g h t   o f  

c o m p o u n d s   h a v i n g   a  d e g r e e   of  e t h o x y l a t i o n   of  f rom  4  to  8;  a n d  

f rom  a b o u t   0 .1  to  15%  by  w e i g h t   of  c o m p o u n d s   h a v i n g   a  d e g r e e   o f  

e t h o x y l a t i o n   g r e a t e r   t h a n   8 .  

@ - O l e f i n   s u l f o n a t e   m i x t u r e s   as  d e s c r i b e d   in  U .S .   P a t e n t  

No.  3 . 3 3 2 . 8 8 0 ,   i s s u e d   J u l y   25,   1 9 6 7 ,   i n c o r p o r a t e d   h e r e i n   b y  

r e f e r e n c e ,   can   a l s o   be  u s e d .  



THE  AMINE  OXIDE 

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

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

w h e r e i n   R  i s   an  a l k y l   or   a l k e n y l g r o u p   h a v i n g   10  to   22  

c a r b o n   a t o m s ,   t h e   R 1 ' s   w h i c h   a r e   i d e n t i c a l   or  d i f f e r e n t  

a r e   s e l e c t e d   f r o m   C1-4  a l k y l ,   e t h y l e n e   o x i d e   and  p r o p y -  
l e n e   o x i d e ,   n  i s   an  i n t e g e r   f rom  1  to  a b o u t   6,  m  i s   a n  

i n t e g e r   f rom  0  to   a b o u t   6,  p  i s   0  or  1,  x,  y,  and  z  a r e  

e a c h   1  f o r   a l k y l s u b s t i t u e n t s ,   and  i n t e g e r s   in  t h e   r a n g e  
f r o m   1  to   10  f o r   e t h y l e n e   o x i d e   or  p r o p y l e n e   o x i d e  

s u b s t i t u e n t s   s u c h   t h a t   t h e   sum  of  ( x+y+z )   i s   n o t   g r e a t e r  

t h a n   2 5 .  

T h i s   a m i n e   o x i d e   c o m p o n e n t   i s   u s e d   in  a  l e v e l   f r o m   0.1%  t o  

1 . 5 % ,   p r e f e r a b l y   f r o m   0.25%  to  0 . 7 5 % .   U t i l i z i n g   l e s s   t h a n   t h e  

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

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

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

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

w h i t e n e s s   d e f i c i e n c i e s .  

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

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

i n d i v i d u a l   s u b s t i t u e n t s   can   be  v a r i e d   as  f o l l o w s :  

R  :   t a l l o w   C 1 6 - 1 8   a l k y l ;   c o c o n u t   C 1 2 - 1 4   a l k y l ;   l a u r y l ;  

p a l m i t y l ;   s t e a r y l ;   o l e y l .  

R1:  e t h y l e n e   o x i d e ;   p r o p y l e n e   o x i d e ;   m e t h y l ;   e t h y l .  

n  :   2,  3,  4 .  



m :   0,  1,  or  2 .  

x , y , a n d   z  a r e   e a c h   1,  2,  3  or  4  and  t h e i r   sum  i s   f r o m   2 

to  1 8 .  

P r e f e r r e d   a m i n e   o x i d e s   f o r   u s e   h e r e i n   a r e   d e f i n e d   by  t h e  

f o l l o w i n g   s u b s t i t u e n t s :  

R:  h y d r o g e n a t e d   t a l l o w   C 1 6 - 1 8   a l k y l ;   c o c o n u t   C 1 2 - C 1 4   a l k y l .  

R1:  e t h y l e n e   o x i d e ;   m e t h y l .  

m :   0  or   1 ;  

n  :   3  ( a s s u m i n g   m  i s   d i f f e r e n t   f r o m   0 ) .  

x,  y,  z  a r e   e a c h   a t   l e a s t   1  and  t h e i r   sum  i s   in  t h e   r a n g e   f r o m  

2  to   12,  f o r   e x a m p l e   2,  3 ,7   and  12.. 

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

r e p r e s e n t e d   by  m o n o - a m i n e   o x i d e s   h a v i n g   t h e   f o l l o w i n g   s u b s t i -  

t u e n t s .  

m  :   0 .  

R 1  :   m e t h y l ;   e t h y l ;   e t h y l e n e   o x i d e .  

R  :   c o c o n u t   C 1 2 - C 1 4   a l k y l .  

x  and  y  a r e   b o t h   1 .  

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

i s :   N - C 1 2 - C 1 4 c o c o n u t   a l k y l - N , N - d i m e t h y l   a m i n e   o x i d e .  

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

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

m :   1 

R  :   t a l l o w   C 1 6 - C 1 8   a l k y l ;   p a l m i t y l ;   o l e y l ;   s t e a r y l .  

R1:  e t h y l e n e   o x i d e .  

n  :   2  or   3 .  

x,   y,  and  z  a r e   e a c h .  a t   l e a s t   1,  and  t h e i r   sum  i s   f r o m   3  to  1 2 .  

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

i s  :   N - h y d r o g e n a t e d   C 1 6 - C 1 8   t a l l o w   a l k y l - N , N ' , N ' - t r i - ( 2 -  

h y d r o x y e t h y l )   - p r o p y l e n e - 1 , 3 - d i a m i n e   o x i d e .  

ALKALINE  SOLUTION 

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

w a t e r   an  a l k a l i n e   l a u n d r y   l i q u o r .   P r e f e r a b l y ,   a  1%  a q u e o u s  

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



a l k a l i n e   pH  in   t h e   r a n g e   f rom  a b o u t   8 .5   to   a b o u t   11,   m e a s u r e d  

a t   20°C .   A  1%  a q u e o u s   s o l u t i o n   of  l i q u i d   d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n s  

f r e q u e n t l y   h a s   a  pH  in  t h e   r a n g e   f r o m   7 . 5 - 1 0 . 5   ( 2 0 ° C ) .   The  pH 
can   be  a d j u s t e d   by  known  m e a n s   i n c l u s i v e   of  a l k a l i n e   b u f f e r  

s u b s t a n c e s   s u c h   as  a l k a l i   h y d r o x i d e s ,   ammonium  h y d r o x i d e ,  
a m i n e s   and  s u b s t i t u t e d   a m i n e s ,   s u c h   as  m o n o - ,   d i -   and  t r i e t h a -  

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

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

pH  a d j u s t i n g   a g e n t s   s h a l l   of   c o u r s e   t a k e   i n t o   a c c o u n t   t h e  

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

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

s e l e c t i o n   a r e   w e l l - k n o w n   r o u t i n e   m e a s u r e s ,   h o w e v e r .  

OPTIONAL  INGREDIENTS 

As  i s   w e l l - k n o w n ,   d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n s   v a r y   in   r e l a t i o n  

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

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

c o n t a i n   a  p e r o x y b l e a c h   c o m p o u n d   in  an  a m o u n t   f r o m   a b o u t   3%  t o  

a b o u t   50%,  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   35%.  S u i t a b l e  

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

a d a p t e d   f o r   u s e   in   or   h a v e   a l r e a d y   b e e n   u s e d   in   d e t e r g e n t  

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

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

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

p e r c a r b o n a t e s .   O r g a n i c   o x y g e n - b l e a c h   a c t i v a t o r s   can   a l s o  

a d v a n t a g e o u s l y   be  u s e d   in   o x y g e n - b l e a c h   c o n t a i n i n g   d e t e r g e n t  

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

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

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

Such   a c t i v a t o r s   a r e   f r e q u e n t l y   u s e d   in  l e v e l s   f r o m   a b o u t   0 . 2 %  

to  15%,  p r e f e r a b l y   f rom  1%  to  4%.  The  w e i g h t   r a t i o s   of  t h e  

p e r o x y b l e a c h   c o m p o u n d   to   t h e   a c t i v a t o r   i s   f r e q u e n t l y   in  t h e  

r a n g e   f r o m   a b o u t   10 :1   to   2 : 1 .  



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 i s   i n v e n t i o n   f u r t h e r  

f r e q u e n t l y   c o n t a i n   as  an  o p t i o n a l   i n g r e d i e n t ,   a  d e t e r g e n t  

b u i l d e r   in   a  l e v e l   f rom  a b o u t   1%  to  a b o u t   50%.  The  n o n - s o l i d  

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

l e v e l s   up  to   15%.  The  s o l i d   d e t e r g e n t s   c o n t a i n   a  d e t e r g e n t  

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

p r e f e r a b l y   in   t h e   r a n g e   f r o m   a b o u t   10%  to  a b o u t   45%.  T h e  

b u i l d e r   c o m p o n e n t   can   be  r e p r e s e n t e d   by  a l l   known  w a t e r - s o l u b l e  

and  w a t e r - i n s o l u b l e   d e t e r g e n t   b u i l d e r   i n g r e d i e n t s .  

N o n - l i m i t i n g   e x a m p l e s   of  s u i t a b l e   w a t e r - s o l u b l e ,   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   t h 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 ,   t r i 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 ,   and  s u l f a t e s .   S p e c i f i c  

e x a m p l e s   of   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 ,   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 ,   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  :   (1)  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 ;   (2)  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   and  p o t a s s i u m  

p h y t a t e s ;   (3)  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 - 1 - h y d r o x y - 1 , 1 - 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 ,   and  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  t h e   l i k e .   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   u s e f u l   h e r e i n   i n c l u d e   t h e   p o l y c a r b o x y l a t e  m a t e r i a l s  

d e s c r i b e d   in   U . S .   P a t e n t   No.  2 . 2 6 4 . 1 0 3 ,   i n c l u d i n g   t h e   w a t e r -  

s o l u b l e   a l k a l i   m e t a l   s a l t s   of   m e l l i t i c   a c i d .   The  w a t e r - s o l u b l e  

s a l t s   of  p o l y c a r b o x y l a t e   p o l y m e r s   and  c o p o l y m e r s   s u c h   as  a r e  

d e s c r i b e d   in   U . S .   P a t e n t   No.  3 . 3 0 8 . 0 6 7 ,   i n c o r p o r a t e d   h e r e i n   b y  

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

b u i l d e r s   can   a d v a n t a g e o u s l y   be  u s e d   in   l i q u i d   d e t e r g e n t s .  

I t   i's  to   be  u n d e r s t o o d   t h a t   w h i l e   t h e   a l k a l i   m e t a l   s a l t s  

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

s t a n d p o i n t ,   t h e   ammonium,   a l k a n o l a m m o n i u m   ( e . g .   t r i e t h a n o l -  



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

w a t e r - s o l u b l e   s a l t s   of  any   of   t h e   f o r e g o i n g   b u i l d e r   a n i o n s   c a n  
be  u s e d .  

M i x t u r e s   of   o r g a n i c   a n d / o r   i n o r g a n i c   b u i l d e r s   can   be  u s e d  
h e r e i n .   One  s u c h   m i x t u r e   of  b u i l d e r s   i s   d i s c l o s e d   in   C a n a d i a n  

P a t e n t   No.  7 5 5 , 0 3 8 ,   e . g . ,   a  t e r n a r y   m i x t u r e   of   s o d i u m   t r i p o l y -  

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

1 - h y d r o x y - 1 , 1 - d i p h o s p h o n a t e .  

A n o t h e r   t y p e   of   d e t e r g e n g y   b u i l d e r   m a t e r i a l   u s e f u l  i n  

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

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

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

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

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

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

c a r b o n a t e s ,   s i l i c a t e s ,   a l u m i n a t e s   and  o x a l a t e s .   The  a l k a l i  

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

p r e f e r r e d   f o r   c o n v e n i e n c e   and  e c o n o m y .   P r e f e r r e d   c r y s t a l l i -  

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

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

f u l l y   d i s c l o s e d   in   B r i t i s h   P a t e n t   S p e c i f i c a t i o n   No.  1 . 4 2 4 . 4 0 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 .  

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

p y r o p h o s p h a t e s   or   m i x t u r e s   t h e r e o f   w i t h   o r t h o p h o s p h a t e s   a r e  

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

p y r o p h o s p h a t e   b u i l d e r   s y s t e m s   a r e   d i s c l o s e d   in   German   P a t e n t  

A p p l i c a t i o n s   OLS  No.  25  42  704  and  26  05  052  p u b l i s h e d   A p r i l   1 5  

and  A u g u s t   16,  1 9 7 6 ,   r e s p e c t i v e l y ,   w h i c h   a r e   s p e c i f i c a l l y  

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

a r e   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  z e o l i t e s   A,  X,  o r  

P ( B ) ,   or  m i x t u r e s   t h e r e o f ,   h a v i n g   a  p a r t i c l e   s i z e   d i a m e t e r   o f  

f r o m   a b o u t   0 . 0 1   m i c r o n   to   a b o u t   25  m i c r o n s   and  c o n t a i n i n g   a t  

l e a s t   10%  w a t e r   of  h y d r a t i o n ,   and  a m o r p h o u s   h y d r a t e   a l u m i n o -  

s i l i c a t e   m a t e r i a l   of  t h e   e m p i r i c a l   f o r m u l a :   M z ( z A 1 0 2 . y S i 0 2 )  



w h e r e i n   M  is   s o d i u m ,   p o t a s s i u m   ammonium,   z  i s   f r om  a b o u t   0 .5   t o  

a b o u t   2,  y  i s   1,  s a i d   m a t e r i a l   h a v i n g   a  p a r t i c l e   s i z e   d i a m e t e r  

of  l e s s   t h a n   a b o u t   100  m i c r o n s ,   a  m a g n e s i u m   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 i l l i g r a m s   e q u i v a l e n t s   of  CaCO3 
h a r d n e s s   p e r   g ram  of  a n h y d r o u s   a l u m i n o s i l i c a t e ,   and  a  M g  

e x c h a n g e   r a t e   of   a t   l e a s t   a b o u t   1  g r a i n / g a l l o n / m i n u t e / g r a m /  

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

m a t e r i a l s   f o r   u s e   h e r e i n   c o m m o n l y   known  as  Z e o l i t e s   A,  X,  a n d  

P(B)  s h o u l d   c o n t a i n   a t   l e a s t   10%  w a t e r   of  h y d r a t i o n   and  s h o u l d  

h a v e   a  p a r t i c l e   s i z e   d i a m e t e r   of  f r o m   a b o u t   0 .5   m i c r o n   to   a b o u t  

30  m i c r o n s ,   more   p r e f e r a b l y   f r o m   a b o u t   0 .5   m i c r o n   to   a b o u t   1 0  

m i c r o n s .   A l u m i n o s i l i c a t e   m a t e r i a l s   a r e   more   f u l l y   d e s c r i b e d   i n  

U . S .   P a t e n t   4 , 0 9 6 , 0 8 1 ,   P h e n i c i e   e t   a l . ,   i s s u e d   J u n e   20,   1 9 7 8 ,  

and  German   P a t e n t   No.  27  04  003 ,   O h r e n ,   p u b l i s h e d   on  A u g u s t   1 8 ,  

1 9 7 7 ,   t h e   d i s c l o s u r e s   of   w h i c h   a r e   i n c o p o r a t e d   h e r e i n   b y  

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

f o r   u s e   h e r e i n   a r e   f u l l y   d e s c r i b e d   in   U . S . P a t e n t   No.  4 . 1 8 0 . 4 8 5 ,  

L l e n a d o ,   p u b l i s h e d   D e c e m b e r   25,  1 9 7 5 ,   i n c o r p o r a t e d   h e r e i n   b y  
r e f e r e n c e .  

The  w a t e r - i n s o l u b l e   d e t e r g e n t   b u i l d e r s   a r e   f r e q u e n t l y   a n d  

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

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

in   a  w e i g h t   r a t i o   of  a l u m i n o s i l i c a t e : w a t e r - s o l u b l e   d e t e r g e n t  

c o b u i l d e r   of  f r o m   4:1  to  1 : 4 .   S u i t a b l e   e x a m p l e s   of  p r e f e r r e d  

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

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

e . g .   t r i p o l y p h o s p h a t e s ,   and  c i t r a t e s .   The  c a t i o n s   of  t h e s e  

c o b u i l d e r s   can   e . g .   b e  r e p r e s e n t e d   by  a l k a l i m e t a l   i o n s ,   s o d i u m ,  

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

s u b s t i t u t e d   a m i n e s   ( a l k a n o l a m i n e s )   and  ammonium  i o n s .  

In  a d d i t i o n   to   t h e  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 b e f o r e ,   t h e  

c o m p o s i t i o n s   c f   t h i s   i n v e n t i o n   can   c o m p r i s e   a  s e r i e s   o f  

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

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

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



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

I t   may  be  d e s i r a b l e   to   add  a  c o p o l y m e r   of  a  (1)  v i n y l  

c o m p o u n d   h a v i n g   t h e   g e n e r a l   f o r m u l a   RCH  =  CHR  w h e r e i n   one  R 

r e p r e s e n t s   a  h y d r o g e n   a tom  and  t h e   o t h e r   R  r e p r e s e n t s   an  a l k y l  
r a d i c a l   c o n t a i n i n g   f r o m   one  to   a b o u t   4  c a r b o n   a t o m s ;   and  (2 )  

m a l e i c   a n h y d r i d e .   The  c o p o l y m e r i c   v i n y l   i n g r e d i e n t   i s   n o r m a l l y  
u s e d   in   an  a m o u n t   f r o m   a b o u t   0.1%  to  a b o u t   6%,  p r e f e r a b l y   f r o m  

0.25%  to   4%.  S p e c i f i c   e x a m p l e s   of  t h e s e   c o p o l y m e r i c   i n g r e -  

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

t h a t   a c i d ,   an  e s t e r ,   or   a  C 1 - 2 a l k y l -   o r  a l k y l o l a m i d e   of  a  

m a l e i c   a n h y d r i d e - v i n y l   C l - 4   a l k y l   e t h e r   c o p o l y m e r .   T h e  

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

C l - 4   a l k y l   e t h e r ,   p r e f e r a b l y   m e t h y l e t h e r ,   c o p o l y m e r   f o r   u s e  
h e r e i n   n o r m a l l y   v a r i e s   b e t w e e n   0 .1   and  6,  m o s t   p r e f e r a b l y  

b e t w e e n   0 .2   and  5 . 0 .   The  ( m o l e c u l a r )   monomer   r a t i o   ( m a l e i c :  

v i n y l a l k y l e t h e r )   i s   p r e f e r a b l y   in  t h e   r a n g e   f r o m   2:1  to   1 : 2 .  

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

t h e   s o l u t i o n   of  1  g  of   t h e   a n h y d r i d e   c o p o l y m e r   in   100  m l  

m e t h y l e t h y l k e t o n e   a t   25°C  in   a  s e r i e s   100  CANNON-FENSKE 

v i s c o s i t y   m e t e r .   The  c o p o l y m e r i c   c o m p o n e n t   can   s e r v e   as  s l u r r y  

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

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

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

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

n o r m a l l y   u s e d   in   an  a m o u n t   f r o m   0.5%  to  20%  b y  r e f e r e n c e   to  t h e  

sum  of   t h e   s u r f a c e - a c t i v e   a g e n t s ,   i s   p a r t i c u l a r l y   u s e f u l   i n  

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

s u r f a c e - a c t i v e   a g e n t s .   T h e s e   p h o s p h o r i c   e s t e r s   a r e   p r e f e r a b l y  

r e p r e s e n t e d   by  a l k o x y l a t e d   f a t t y   a l c o h o l s   h a v i n g   f rom  10  to   22  

c a r b o n   a t o m s   w i t h   2  to   15  m o l e s   e t h y l e n e   o x i d e   or   p r o p y l e n e  

o x i d e .   The  w e i g h t   r a t i o   of   m o n o p h o s p h o r i c   e s t e r s   to   d i p h o s -  

p h o r i c   e s t e r s   i s   u s u a l l y   in   t h e   r a n g e   f rom  6:1  to   3 : 1 ,  

p r e f e r a b l y   4 : 1 .  

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

a r e   i n c o r p o r a t e d   by  s l u r r y i n g   and  s u b s e q u e n t   s p r a y - d r y i n g ,   t o  



add  to  t h e   c r u t c h e r   f r o m   0.01%  to  10%,  e x p r e s s e d   by  r e f e r e n c e  

to  t h e   n o n i o n i c   s u r f a c t a n t   o f ,   an  a n t i - o x i d a n t .   S u i t a b l e  

e x a m p l e s   of  a n t i - o x i d a n t   m a t e r i a l s   a r e   d i s c l o s e d   in  G e r m a n  

P a t e n t   A p p l i c a t i o n   DAS  16  17  209 .   A  p r e f e r r e d   a n t i - o x i d a n t  

m a t e r i a l   i s   4 , 4 ' - t h i o b i s ( 6 - t e r t - b u t y l - m - c r e s o l ) .  

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

e n z y m a t i c   i n g r e d i e n t .   P r o t e a s e s ,   a m y l a s e s   and  l i p a s e s   can  b e  

a d d e d   in   an  a m o u n t   f r o m   0 .001%  to   a b o u t   5%  to  a u g m e n t   and  a i d  

in   t h e   c l e a n i n g   a c t i v i t y   of  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 .  

P r e f e r r e d   p r o t e o l y t i c   e n z y m e s   a r e  d i s c l o s e d   in   B e l g i a n   P a t e n t  

7 7 5 . 8 5 4 ,   to  EYMERY  e t   a l . ,   g r a n t e d   May  26,  1 9 7 2 .  

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 i s   i n v e n t i o n   f r e q u e n t l y  

c o m p r i s e   a  s u d s   r e g u l a n t   in  a  l e v e l   of  0 . 0 1 % - 1 0 % .  

S u i t a b l e   s u d s   r e g u l a n t s   a r e   w e l l - k n o w n   in   d e t e r g e n t  

t e c h n o l o g y   and  m o s t   of  t h e s e   can   e a s i l y   be  u s e d   in  c o m b i n a t i o n  

w i t h   t h e   c l a i m e d   t e c h n o l o g y .  

C o n v e n t i o n a l   d e t e r g e n t   s u d s   r e g u l a n t s   w h i c h   can   be  u s e d  

i n c l u d e   s a t u r a t e d   f a t t y   a c i d s   e s p e c i a l l y   t h o s e   h a v i n g   16  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 ,   n o n i o n i c   s u d s   r e g u l a n t s   a n d  

m i x t u r e s   t h e r e o f .   A n o t h e r   c l a s s   of  w e l l - k n o w n   s u d s   r e g u l a n t s  

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

m i c r o c r y s t a l l i n e   w a x e s .   M i x t u r e s   of  low  l e v e l s   of  s i l i c o n e s  

( 0 . 0 1 - 0 . 2 % )   a n d / o r   f a t t y   a c i d s   ( 0 . 2 - 2 % )   a r e   known  to  b e  

s u i t a b l e   f o r   u s e   in   t h e   l i q u i d   e x e c u t i o n s   of  t h i s   i n v e n t i o n .  

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

d e t e r g e n t   a d d i t i v e   on  b a s i s   of  a  w a t e r - i n s o l u b l e   l i q u i d  

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

c a r b o n ,   and  a  h y d r o p h o b i c   s i l i c a   a r e   d e s c r i b e d   in  U . S .   P a t e n t  

4 , 1 9 2 , 7 6 1 ,   P e l t r e   and  L a f l e u r ,   i s s u e d   March   11,  1 9 8 0 ,   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 e s e   l i q u i d   h y d r o c a r b o n -  

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

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

f a c i l i t a t e   i t s   u n d e r s t a n d i n g .  



EXAMPLE  I  

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

A  s e r i e s   of  s p r a y - d r y i n g   s e n s i t i v e   i n g r e d i e n t s   w e r e   a d d e d  

to  t h e   a b o v e   b a s e - p o w d e r   by  d r y - m i x i n g ,   n a m e l y :  

0 .35%  of   N - h y d r o g e n a t e d   t a l l o w - N , N ' , N ' - t r i - ( 2 - h y d r o x y -  

e t h y l ) - p r o p y l e n e - l , 3 - d i a m i n e - N - N ' - d i o x i d e   was  s p r a y e d   o n t o  

t h e   m i x t u r e   of  t h e   b a s e - p o w d e r   and  t h e   s p r a y - d r y i n g   s e n s i t i v e  

i n g r e d i e n t s .  

The  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   u s e d   f o r   c o m p a r a t i v e  

l a u n d r y   t e s t s   in   a  M i e l e   W  421  w a s h i n g   m a c h i n e .  

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



m e a s u r e   t h e   c o m p a r a t i v e   w h i t e n e s s   m a i n t e n a n c e   p e r f o r m a n c e   a f t e r  

4  c u m u l a t i v e   c y c l e s .  

T e s t i n g   p a r a m e t e r s  w e r e  :   90°C  h e a t - u p   c y c l e ;   p r e - w a s h  

s t e p   and  m a i n - w a s h   s t e p   u s i n g   a  p r o d u c t   c o n c e n t r a t i o n   of  0 . 9 %  

in   c i t y   w a t e r   w i t h   an  a v e r a g e   w a t e r   h a r d n e s s   of  a b o u t   3 

m m o l e s / 1 ;   r a t i o   Ca/Mg  =  5 : 1 ;   l a u n d e r i n g   t r e a t m e n t   in  p r e s e n c e  
of  3  kg  s o i l e d   c l o t h e s .  

A f t e r   h a v i n g   b e e n   s u b j e c t e d   to   t h e   a b o v e   w a s h i n g   t r e a t m e n t  

(4  c u m u l a t i v e   c y c l e s )   t h e   d r i e d   w h i t e n e s s   m a i n t e n a n c e   t r a c e r s  

w e r e   v i s u a l l y   g r a d e d   by  two  e x p e r t   j u d g e s   t h e r e b y   u s i n g   a  0 - 4  

s c a l e   w h e r e b y :  

0  =  s e e   no  d i f f e r e n c e   b e t w e e n   t h e   s w a t c h e s  

1  =  b e l i e v e   t h e r e   i s   a  d i f f e r e n c e   b e t w e e n   t h e   s w a t c h e s  

2  =  t h e r e   i s   a  d i f f e r e n c e   b e t w e e n   t h e   s w a t c h e s  

3  =  am  s u r e   t h e r e   i s   a  d i f f e r e n c e   b e t w e e n   t he   s w a t c h e s  

4  =  v e r y   i m p o r t a n t   d i f f e r e n c e   b e t w e e n   t h e   s w a t c h e s .  

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

a v e r a g e d   on  4  r e p l i c a t e s   w i t h   t h e   f o l l o w i n g   r e s u l t s .   T h e  

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

p u r p o s e s :  

+  m e a n s   t h a t   e x a m p l e   I  i s   p r e f e r r e d   o v e r   c o m p o s i t i o n   A.  

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

of  e x a m p l e   I  in   a c c o r d a n c e   w i t h   t h i s   i n v e n t i o n   v e r s u s   p r i o r   a r t  

c o m p o s i t i o n   A .  

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

c o m p o s i t i o n s   of  E x a m p l e   I  w h e r e i n   t h e   t a l ' l o w d i a m i n e d i o x i d e  

i s   s u b s t i t u t e d   by  a  an  e q u i v a l e n t   l e v e l   o f :  



N - C 1 2 - 1 4 - a l k y l - N , N ' , N ' - t r i - ( 2 - h y d r o x y e t h y l ) - p r o p y l e n e - 1 , 3 -  
d i a m i n e - N , N ' - d i o x i d e ;   N - p a l m i t y l - N , N ' , N ' - h e p t a - ( 2 - h y d r o x y -  

e t h y l ) - e t h y l e n e - 1 , 2 - d i a m i n e - N , N ' - d i o x i d e ;   N - C 1 6 - 1 8 - t a l l o w -  
a l k y l - N , N - d i m e t h y l - N - a m i n e   o x i d e ;   N - c 1 2 - 1 4 - c o c o n u t   a l k y l -  

N , N - d i - ( 2 - h y d r o x y e t h y l ) - N - a m i n e   o x i d e ;   or  N - C 1 6 - 1 8 - t a l l o w -  
a l k y l - N , N - d i - ( 2 - h y d r o x y e t h y l ) - N - a m i n e   o x i d e .  

EXAMPLE  I I  

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

c o m p o s i t i o n :  

The  a m i n e   o x i d e   was  i n c o r p o r a t e d   i n t o   t h e   c r u t c h e r .   T h e  

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

by  d r y - m i x i n g .  

T e s t i n g   c o n d i t i o n s   we re   i d e n t i c a l   to  t h o s e   d e s c r i b e d  

in   E x a m p l e   1  h e r e i n b e f o r e .  

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



on  4  r e p l i c a t e s   w i t h   t h e   f o l l o w i n g   r e s u l t s .   S w a t c h e s   t r e a t e d  

w i t h   c o m p o s i t i o n   A  w e r e   u s e d   f o r   r e f e r e n c e   p u r p o s e s .  

EXAMPLE  I I I  

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   p r e p a r e d   by  u s i n g   t h e   d i - a m i n e  

d i o x i d e   of  E x a m p l e   I  in   a c c o r d a n c e   w i t h   t h e   t e c h n i q u e   s e t   f o r t h  

in  t h a t   e x a m p l e .  

T e s t i n g   c o n d i t i o n s   w e r e   i d e n t i c a l   to  t h o s e   d e s c r i b e d   i n  

E x a m p l e   I  h e r e i n b e f o r e .  

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

on  4  r e p l i c a t e s   w i t h   t h e   f o l l o w i n g   r e s u l t s .   S w a t c h e s   t r e a t e d  

w i t h   C o m p o s i t i o n   I  w e r e   u s e d   f o r   r e f e r e n c e   p u r p o s e s .  



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

EXAMPLE  I V  

L i q u i d   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   p r e p a r e d   h a v i n g   t h e  

f o l l o w i n g   c o m p o s i t i o n s :  

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

t e s t s   in   a  M i e l e   W421  w a s h i n g   m a c h i n e .  

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

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

p e r f o r m a n c e   a f t e r   4  c u m u l a t i v e   c y c l e s   in  t h e   way  d e s c r i b e d  

in  E x a m p l e   I .  



T e s t i n g   p a r a m e t e r s   w e r e :   60°C  h e a t - u p   c y c l e ;   m a i n w a s h  

o n l y   s t e p   u s i n g   a  p r o d u c t   c o n c e n t r a t i o n   of  0 .75%  in  c i t y  

w a t e r   w i t h   an  a v e r a g e   w a t e r   h a r d n e s s   o f  a b o u t   3  m m o l e s / 1 . ;  

r a t i o   Ca /Mg:   5 : 1 ; ' l a u n d e r i n g   t r e a t m e n t   in   p r e s e n c e   of  3  k g  

s o i l e d   c l o t h e s .  

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

a v e r a g e d   on  4  r e p l i c a t e s   w i t h   t h e   f o l l o w i n g   r e s u l t s .   T h e  

w a t c h e s   t r e a t e d   w i t h   p r i o r   a r t   c o m p o s i t i o n   B  w e r e   u s e d   as  a  

r e f e r e n c e .  

EXAMPLE  V 

A  d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n   was  p r e p a r e d   h a v i n g   t h e   c o m p o -  
s i t i o n   of   E x a m p l e   I I ,   e x c e p t   f o r   t h e   C12-C14   d i m e t h y l   a m i n e  

o x i d e   w h i c h   was  u s e d   a t   a  l e v e l   of  0 .5%,   t h e   b a l a n c e   b e i n g  

s o d i u m   s u l f a t e .  

The  t e s t i n g   p a r a m e t e r s   w e r e  :   60°C  h e a t - u p   c y c l e ;   m a i n -  

wash   o n l y   u s i n g   a  p r o d u c t   c o n c e n t r a t i o n   of  0 .7%;   c i t y   w a t e r  

w i t h   an  a v e r a g e   w a t e r   h a r d n e s s   of  a b o u t   4 .2   m m o l e s / l . ;  

r a t i o   Ca/Mg  =  5 : 1 ;   l a u n d e r i n g   t r e a t m e n t   in  p r e s e n c e   of  3  k g  

s o i l e d   c l o t h e s .  

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

a v e r a g e d   on  4  r e p l i c a t e s   w i t h  t h e   f o l l o w i n g   r e s u l t s .   T h e  

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

a  r e f e r e n c e .  



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

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

u p - t o - 6 0 ° C   (as  c o m p a r e d   to  u p - t o - t h e - b o i l )   l a u n d e r i n g   m e t h o d .  

H e a v y   d u t y   l i q u i d   d e t e r g e n t s   a r e   p r e p a r e d   by  m i x i n g   t h e  

l i s t e d   i n g r e d i e n t s .  

The  c o m p o s i t i o n s   VI  and  VI I   of  t h i s   i n v e n t i o n   e x h i b i t  

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



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

and  c l e a n i n g   p r o p e r t i e s   c o m p r i s i n g :  

(a)  f r o m   2-60%  s u r f a c t a 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  

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  

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

(b)  f r o m   0 . 1 % - 1 . 5 %   of   an  a m i n e   o x i d e   h a v i n g   t h e   f o r m u l a  

w h e r e i n   R  i s   an  a l k y l   or  a l k e n y l g r o u p   h a v i n g   10  to  22 

c a r b o n   a t o m s ,   t h e   R 1 ' s   w h i c h   a r e   i d e n t i c a l   or  d i f f e r e n t  

a r e   s e l e c t e d   f rom  C1-4  a l k y l ,   e t h y l e n e   o x i d e   and  p r o p y l e n e  

o x i d e ,   n  i s   an  i n t e g e r   f rom  1  to   a b o u t   6,  m  i s   an  i n t e g e r  

f rom  0  to   a b o u t   6,  p  i s   0  or  1,  x,  y,  and  z  a r e   e a c h   1  f o r  

a l k y l s u b s t i t u e n t s ,   and  i n t e g e r s   in  t h e   r a n g e   f rom  1  to  10 

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

t h a t   t h e   sum  of  (x+y+z)   i s   n o t   g r e a t e r   t h a n   2 5 ,  

w h e r e b y   a  1%  a q u e o u s   s o l u t i o n   of  t h e   c o m p o s i t i o n   has   a n  

a l k a l i n e   pH  ( 2 0 ° C ) .  

2.  The  c o m p o s i t i o n   in   a c c o r d a n c e   w i t h   C l a i m   1  w h e r e i n  

t h e   a m i n e   o x i d e   i s   p r e s e n t   in   an  a m o u n t   f rom  0.25%  to  0 . 7 5 %  

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

s u b s t i t u e n t s :   R  i s   an  a l k y l   g r o u p   h a v i n g   f rom  a b o u t   12  t o  

a b o u t   18  c a r b o n   a t o m s ;   R1  i s   m e t h y l   a n d / o r   e t h y l e n e   o x i d e ;  

m  is   0  or  1,  n  i s   3  and  x,  y,  and  z  a r e   e a c h   a t   l e a s t   1  a n d  

t h e i r   sum  i s   in   t h e   r a n g e   f rom  2  to   1 8 .  



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

s o i l   r e l e a s e   and  c l e a n i n g   p r o p e r t i e s   c o m p r i s i n g :  

(a)  f rom  a b o u t   2%  to  a b o u t   25%  by  w e i g h t   of  a  s u r f a c e - a c t i v e  

a g 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   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   d e t e r g e n t s   a n d  

m i x t u r e s   t h e r e o f ;   a n d  

(b)  f r o m   0 . 1 % - 1 . 5 %   of   an  a m i n e   o x i d e   h a v i n g   t h e   f o r m u l a  

w h e r e i n   R  i s   an  a l k y l   or   a l k e n y l g r o u p   h a v i n g   10  to   22  

c a r b o n   a t o m s ,   t h e   R 1 ' s   w h i c h   a r e   i d e n t i c a l   or  d i f f e r e n t  

a r e   s e l e c t e d   f rom  C1-4  a l k y l ,   e t h y l e n e   o x i d e   and  p r o p y l e n e  

o x i d e ,   n  i s   an  i n t e g e r   f rom  1  to   a b o u t   6,  m  i s   an  i n t e g e r  

f r o m   0  to   a b o u t   6,  p  i s   0  or  1,  x,  y,  and  z  a r e   e a c h   1  f o r  

a l k y l s u b s t i t u e n t s ,   and  i n t e g e r s   in  t h e   r a n g e   f r o m   1  to   10 

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

t h a t   t h e   sum  of  (x+y+z)   i s   n o t   g r e a t e r   t h a n   2 5 ,  

(c)  f r o m   a b o u t   3%  to  a b o u t   50%  by  w e i g h t   of  a  p e r o x y b l e a c h  

c o m p o u n d ;   a n d  

(d)  f rom  a b o u t   1%  to  a b o u t   50%  by  w e i g h t   of  a  d e t e r g e n t  

b u i l d e r ;  

w h e r e b y   a  1%  a q u e o u s   s o l u t i o n   of  t h e   c o m p o s i t i o n ,   m e a s u r e d  

a t   20°C,   has   a  pH  in  t h e   r a n g e   f r o m   a b o u t   8 .5   to   a b o u t   1 1 .  

4.  The  c o m p o s i t i o n   in   a c c o r d a n c e   w i t h   C l a i m   3  w h e r e i n  

t h e   a m i n e   o x i d e   i s   p r e s e n t   in   an  a m o u n t   f r o m   0 . 2 5 - 0 . 7 5 %   b y  

w e i g h t .  

5.  The  c o m p o s i t i o n   in   a c c o r d a n c e   w i t h   C l a i m   3  w h e r e i n   t h e  

d e t e r g e n t   b u i l d e r   i s   p r e s e n t   in   an  a m o u n t   f rom  a b o u t   10%  t o  

a b o u t   45%  by  w e i g h t .  



6.  The  d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n   in  a c c o r d a n c e   w i t h   C l a i m   3 

w h i c h   in   a d d i t i o n   c o n t a i n s   f rom  0.01%  to  10%  of  a  d e t e r g e n t  

s u d s   r e g u l a n t .  

7.  The  d e t e r g e n t   c o m p o s i t i o n   in  a c c o r d a n c e   w i t h   C l a i m   5 

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

( i ) a   w a t e r - s o l u b l e   d e t e r g e n t   b u i l d e r   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  t h e   w a t e r - s o l u b l e   s a l t s   of  n i t r i l o t r i a c e t i c  

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

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

b u i l d e r   m a t e r i a l   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  

z e o l i t e   A,  z e o l i t e   X  and  z e o l i t e   P ( B ) ,   s a i d   a l u m i n o s i l i -  

c a t e   m a t e r i a l   c o n t a i n i n g   a t   l e a s t   10%  by  w e i g h t   of  t h e  

s i l i c a t e   of  w a t e r   of  h y d r a t i o n   and  h a v i n g   a  p a r t i c l e   s i z e  

d i a m e t e r   in   t h e   r a n g e   f rom  0 .5   m i c r o n   to  30  m i c r o n s ;  

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

b u i l d e r :   w a t e r - i n s o l u b l e   a l u m i n o s i l i c a t e - b u i l d e r   i s   in  t h e  

r a n g e   f rom  a b o u t   4:1  to   a b o u t   1 : 4 .  

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

s o i l   r e l e a s e   and  c l e a n i n g   p r o p e r t i e s   c o m p r i s i n g :  

(a)  f rom  a b o u t   5%  to  a b o u t   50%  by  w e i g h t   of  a  s u r f a c e - a c t i v e  

a g 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   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   d e t e r g e n t s   a n d  

m i x t u r e s   t h e r e o f ;   a n d  

(b)  f rom  0 . 1 % - 1 . 5 %   of  an  a m i n e   o x i d e   h a v i n g   t h e   f o r m u l a  

w h e r e i n   R  i s   an  a l k y l   or  a l k e n y l g r o u p   h a v i n g   10  to  22 

c a r b o n   a t o m s ,   t h e   R 1 ' s   w h i c h   a r e   i d e n t i c a l   or  d i f f e r e n t  

a r e   s e l e c t e d   f rom  C1-4  a l k y l ,   e t h y l e n e   o x i d e   and  p r o p y l e n e  



o x i d e ,   n  i s   an  i n t e g e r   f r o m   1  to   a b o u t   6,  m  i s   an  i n t e g e r  

f r o m   0  to  a b o u t   6,  p  i s   0  or   1,  x,  y,  and  z  a r e   e a c h   1  f o r  

a l k y l s u b s t i t u e n t s ,   and  i n t e g e r s   i n  t h e   r a n g e   f rom  1  to   10  

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

t h a t   t h e   sum  of  (x+y+z)   i s   n o t   g r e a t e r   t h a n   2 5 ,  

(c)  w a t e r ,  

w h e r e b y   a  1%  a q u e o u s   s o l u t i o n   of   t h e   c o m p o s i t i o n   h a s   a n  

a l k a l i n e   pH,  m e a s u r e d   a t   2 0 ° C .  

9.  The  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   C l a i m s   1,  3  o r  

8  w h e r e i n   t h e   a m i n e   o x i d e   i 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  

of  N - C 1 2 - 1 4 - c o c o n u t a l k y l - N , N - d i m e t h y l   N - a m i n e   o x i d e ;   N - t a l l o w  

C 1 6 - 1 8  a l k y l - N , N ' , N - t r i - ( 2 - h y d r o x y e t h y l ) - p r o p y l e n e - 1 , 3 - d i a m i n e -  
N , N ' - d i o x i d e ;   N - C 1 2 - 1 4 - a l k y l - N , N ' , N ' - t r i - ( 2 - h y d r o x y e t h y l ) -  

p r o p y l e n e - l , 3 - d i a m i n e - N , N ' - d i o x i d e ;   N - C 1 6 - 1 8 - t a l l o w - a l k y l -  
N , N - d i m e t h y l - N - a m i n e   o x i d e ;   N - C 1 2 - 1 4 - c o c o n u t   a l k y l - N , N - d i -  

( 2 - h y d r o x y e t h y l ) - N - a m i n e   o x i d e ;   or  N - C 1 6 - 1 8 - t a l l o w - a l k y l - N , N -  

d i - ( 2 - h y d r o x y e t h y l ) - N - a m i n e   o x i d e .  
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