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DESCRIPCION
Composiciones concentradas acondicionadoras de tela
Campo de la invencion

La presente invencion se refiere a composiciones concentradas acondicionadoras de tela y en particular a una
composicion concentrada acondicionadora de tela que tiene una viscosidad deseable a lo largo de un intervalo de
temperaturas.

Antecedentes de la invencion
Se conoce proporcionar composiciones acondicionadoras de tela liquidas que suavizan en el ciclo de aclarado.

Dichas composiciones comprenden menos de 7,5% en peso de compuesto activo suavizante, en cuyo caso la
composicién se define como “diluida”, de 8% a aproximadamente 30% en peso de compuesto activo en cuyo caso
las composiciones se definen como “concentradas” o mas de aproximadamente 30% en peso de compuesto activo,
en cuyo caso la composicién se define como “superconcentrada”.

Las composiciones concentradas y superconcentradas son deseables puesto que requieren menos envasado y por
lo tanto son medioambientalmente mas compatibles que las composiciones diluidas o semidiluidas.

Un problema que se asocia con frecuencia con las composiciones concentradas y superconcentradas, como se han
definido antes, es que el producto no es estable, en especial cuando se almacena a altas temperaturas. La
inestabilidad se puede poner de manifiesto como un espesamiento del producto tras el almacenamiento, incluso
hasta el punto de que el producto ya no se puede verter.

El problema del espesamiento tras el almacenamiento se aprecia en particular en las composiciones suavizantes de
tela concentradas y superconcentradas que comprenden un material suavizante de tela de amonio cuaternario con
enlace éster que tiene una o mas cadenas de alquilo totalmente saturadas.

Otro problema que se sabe que afecta a las composiciones suavizantes de tela concentradas y superconcentradas
que comprenden un material suavizante de tela de amonio cuaternario con enlace éster que tiene una o mas
cadenas de alquilo totalmente saturadas, es que la viscosidad inicial de una composiciéon completamente formulada
puede ser muy alta, hasta el punto de que la composicién sustancialmente no se puede verter.

Sin embargo, es deseable usar compuestos con enlace éster debido a su biodegradabilidad inherente y usar
compuestos suavizantes de tela de amonio cuaternario sustancialmente completamente saturado, debido a sus
excelentes funciones suavizantes y porque son mas estables a la degradacién oxidativa (que puede conducir a la
generacién de mal olor) que los compuestos suavizantes de amonio cuaternario parcialmente saturado o
completamente insaturado.

De los tipos de materiales de amonio cuaternario con enlace éster conocidos, es deseable usar aquellos basados en
trietanolamina que producen al menos algin componente con enlace monoéster y al menos algin componente con
enlace triéster, puesto que la materia prima tiene una temperatura de fusién baja que permite que el procedimiento
de fabricacion del componente se produzca a temperaturas bajas. Esto reduce las dificultades asociadas con la
manipulaciéon a temperatura alta, el transporte y procesamiento de las materias primas y las composiciones
producidas a partir de estas.

El problema de la viscosidad inicial alta y la viscoestabilidad tras el almacenamiento se ha abordado previamente de
varias formas.

Los procedimientos tipicos para lograr productos concentrados estables con buena viscosidad, normalmente
implican el uso de cotenisoactivos no idnicos o electrolito. Ambos procedimientos conducen a la dilucién del
producto que permite fabricar productos de mayor nivel activo. Sin embargo, ambos pueden ser problematicos en
cuanto que si se usa un exceso de sal o compuesto no idnico, la estabilidad del producto a largo plazo puede ser
pobre. Las sales actuan para apantallar las cargas electrostaticas repulsivas entre las bicapas y entre las particulas.
Los niveles bajos de sal pueden ser beneficiosos, y los niveles altos pueden conducir a la floculaciéon de particulas y
al espesamiento a lo largo del tiempo. Ademas, incluso el uso de niveles bajos puede ser restrictivo en términos de
procesamiento puesto que prohibe la molienda de alta cizalla por debajo de la temperatura de transicion de fase, y
en términos de incluir otros ingredientes beneficiosos puesto que los efectos en la floculacion de la sal y el
ingrediente beneficioso pueden ser aditivos. Tipicamente se usa el tensioactivo no iénico para reducir el volumen de
la fase mediante cambios de la microestructura. Cambia la forma predominante de liposomas de tamafo
micrométrico a discos o fragmentos submicrométricos. Sin embargo, el exceso de tensioactivo no idnico puede
conducir a la formacién de niveles significativos de micelas libres en la fase continua. Se cree que estas micelas
consisten en tensioactivos no idénicos y componentes solubilizados de los compuestos activos cuaternarios, dando a
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las micelas y al conjunto carga catidnica. Se cree, por lo tanto, que dichas microestructuras producen el
espesamiento por una interaccion de tipo reduccion. El exceso de tensioactivo no idénico también puede conducir a
diluir productos indeseables que tienen tendencia a separarse en el almacenamiento.

Ademas, otros dos aspectos son especialmente deseables para la fabricacion satisfactoria de dichos
acondicionadores de tela concentrados. Primero, las formulaciones deben ser resistentes a la variedad y los niveles
tipicos de componentes de perfumes usados normalmente en las formulaciones de acondicionadores de tela. Los
acondicionadores de tela tipicos basados en compuestos cuaternarios de sebo endurecido tienen limites en sus
niveles de perfume antes de que empiecen a producirse las inestabilidades. No solo esto, sino que histéricamente
también hay una serie de componentes de perfumes que se han tenido que eliminar de las composiciones de
perfumes porque impactan en el comportamiento de algunos ayudantes de formulacién no iénicos (véase por
ejemplo, el efecto que tienen el eugenol y el linalool en el punto de enturbiamiento de compuestos no iénicos
etoxilados; Tokuoka y col., J. Coll. and Int. Sci, Vo; 152 (No. 2) pag. 402-409 (1992).

Segundo, tiene que ser un medio resistente para controlar la viscosidad del producto mediante técnicas de
procesamiento convencionales tales como la molienda. Una de las rutas mas deseables mediante la cual se controla
la viscosidad del producto es mediante la molienda de alta cizalla, hacia el final o al final del procedimiento cuando
deja mas libertad al operador para cumplir las especificaciones del producto. Esto a su vez reduce la cantidad de
producto fuera de las especificaciones que tiene que volver a procesarse. Tipicamente este procedimiento no ha
sido posible con productos concentrados que no contienen tensioactivo no iénico. Se cree que esto se debe a que la
molienda a baja temperatura en ausencia de tensioactivo no iénico produce la formacion de fases laminares
continuas de alta viscosidad.

Por lo tanto, se desean formulaciones resistentes que:
i) puedan acomodar una amplia variedad de materiales de perfume,
ii) no necesiten sal o compuesto no iénico para lograr las propiedades liquidas deseadas, y

iii) cumplan los requisitos de las especificaciones simplemente mediante una combinacién de la formulacion y el
procesamiento.

Ademas, también es deseable usar compuestos activos de amonio cuaternario y éster totalmente saturados porque:
i) son biodegradables, y
ii) no se oxidan y por lo tanto no decoloran, ni sufren malos olores por oxidacion ni necesitan antioxidantes.

Se conoce el uso de acidos grasos y/o alcoholes grasos en las composiciones acondicionadoras de tela que
comprenden compuestos de amonio cuaternario con enlace éster (en lo sucesivo llamados compuestos cuaternario-
éster).

El documento US 4844823 describe niveles de compuesto cuaternario:alcohol graso en el intervalo de 6,5:1 a 2,8:1.

El documento WO 2003/22972 describe un procedimiento para preparar formulaciones concentradas y diluidas
basadas en compuesto cuaternario-éster y alcohol graso con una relacion de compuesto cuaternario-monoéster
(MEQ) a agente complejante graso de 1:5 a 5:1, incluyendo el perfume a o por encima de la temperatura de
transicion de fase para dar mejor estabilidad. Las composiciones preferiblemente contienen tensioactivo no iénico y
todos los ejemplos contienen tensioactivo no iénico.

El documento WO 2003/22970 describe composiciones concentradas acondicionadoras de tela basadas en
compuestos cuaternario-éster en combinacion con agente complejante graso y tensioactivo no iénico. La relacion de
MEQ a agente complejante graso es de 5:1 a 1:5.

El documento WO 2003/22971 describe composiciones diluidas (menos de 7,5%) basadas en compuestos
cuaternario-éster en combinacién con agente complejante graso para mejorar las caracteristicas suavizantes. La
relacion de MEQ a agente complejante graso es de 5:1 a 1:5.

El documento WO 2003/22967 describe un procedimiento de dilucion de composiciones concentradas
acondicionadoras de tela basadas en compuestos cuaternario-éster, por la adicion de un agente complejante graso
en la relacion de 2,93:1 a 1:5 (MEQ a agente complejante graso).

Los documentos WO 2003/057400 y WO 2004/61066 describen composiciones que comprenden compuestos
cuaternario-éster con agentes de espesamiento poliméricos. Todas las composiciones descritas usaban compuestos
cuaternario-éster insaturados que se pueden manipular mas facilmente en las formulaciones concentradas mediante
el uso de un electrolito.
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El documento US 2003/0114337 describe un procedimiento para preparar una composicion acondicionadora de tela
liqguida acuosa que comprende:

(a) 2,5-80% en peso de un material suavizante de amonio cuaternario con enlace éster, que comprende al menos un
componente con enlace monoéster y al menos uno triéster,

(b) un agente complejante graso, y
(c) perfume;

siendo la relacion en peso del componente monoéster de (a) al compuesto (b) de 5:1 a 1:5; comprendiendo el
procedimientos las etapas de:

(a) fundir conjuntamente el material cuaternario y el agente complejante graso; (b) afiadir la masa fundida conjunta a
agua calentada; (c) agitar la mezcla y (d) dejar que la mezcla se enfrie, en el que se afade el perfume en cualquier
etapa del procedimiento con la condiciéon de que se afiada a o por encima de la temperatura de fusion de la masa
fundida conjunta. En el ejemplo se describe una etapa de alta cizalla.

Ahora se ha encontrado que se pueden preparar composiciones concentradas acondicionadoras de tela que son
resistentes al procesamiento de alta cizalla/envasado, a diferentes tipos y niveles de perfumes y tienen una
viscosidad conveniente a lo largo de un intervalo de temperaturas, a partir de ingredientes especificos por molienda
en frio.

Sumario de la invencién

De acuerdo con la invenciodn, se proporciona un procedimiento para hacer una composicién acondicionadora de tela
que comprende proporcionar:

de 8 a 30% en peso de un material suavizante de amonio cuaternario, que comprende una mezcla de componentes
saturados con enlace monoéster, diéster y triéster,

un agente complejante graso seleccionado de acidos grasos y alcoholes grasos, en una cantidad tal que el peso del
material de amonio cuaternario con enlace monoéster al agente complejante graso sea de 2,5:1 a 1:2.

agua, 'y

perfume;

careciendo la composicion de tensioactivo no idnico y de electrolito afiadido, y

sometiendo la composicion a una etapa de molienda en frio.

A diferencia de muchas de las composiciones de la técnica anterior, la invenciéon no usa tensioactivos no iénicos ni
electrolitos para controlar la viscosidad de las composiciones acondicionadoras de tela. En cambio, la invencion
permite preparar una composicion acondicionadora de tela que comprende compuestos cuaternario-éster
endurecidos, mediante molienda en presencia de cantidades especificas de un agente complejante graso. Las
composiciones son tolerantes a una amplia variedad de perfumes en un amplio intervalo de pesos.

Descripcion detallada de la invencién

Las composiciones de la presente invencion preferiblemente son composiciones acondicionadoras de aclarado, mas
preferiblemente composiciones acondicionadoras de aclarado acuosas para usar en el ciclo de aclarado de un

procedimiento doméstico de lavado de ropa.

Material suavizante de tela de amonio cuaternario

El material acondicionador de tela usado en las composiciones de la presente invencion comprende uno o mas
materiales de amonio cuaternario que comprenden una mezcla de compuestos saturados con enlace monoéster,
enlace diéster y enlace triéster.

Por componentes con enlace mono, di y triéster, se entiende que el material suavizante de amonio cuaternario
comprende, respectivamente, un compuesto de amonio cuaternario que comprende un solo enlace éster con una
cadena de alquilo graso unida al mismo, un compuesto de amonio cuaternario que comprende dos enlaces éster
cada uno de los cuales tiene una cadena de alquilo graso unida al mismo, y un compuesto de amonio cuaternario
que comprende tres enlaces éster cada uno de los cuales tiene una cadena de alquilo graso unido al mismo.
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A continuacion se muestran los niveles tipicos de componentes con enlace mono, di y triéster en un material
suavizante de tela usado en las composiciones de la invencion.

Componente . % en peso de la materia pri_ma
(suavizante basado en TEA con disolvente)
Monoéster 10-30
Diéster 30-60
Triéster 10-30
Acido graso libre 0,2-1,0
Disolvente 10-20

El nivel de componente con enlace monoéster del material de amonio cuaternario usado en las composiciones de la
invencion preferiblemente es entre 8 y 40% en peso, basado en el peso total de la materia prima en el que se
suministra el material de amonio cuaternario.

Preferiblemente, la longitud media de la cadena del grupo alquilo es al menos C14, mas preferiblemente al menos
C16. Lo mas preferiblemente al menos la mitad de las cadenas tienen una longitud de Cys.

En general se prefiere que las cadenas de alquilo sean predominantemente lineales.

El material suavizante catidnico de amonio cuaternario con enlace éster preferido para usar en la invencién, se
representa por la formula (1):

[{CH2)n(TR) }n
I
R'-N"~[ (CHz) n (OH) 13 X (I)
en la que:
cada R se selecciona independientemente de un grupo alquilo Cs.ss,
R’ representa un grupo alquilo o hidroxialquilo C1.4,
O 0]
Tes—0—C—4—C—0,
n es 0 o un nimero entero de 1 a4, mes 1, 2 6 3, e indica el numero de restos a los que se refiere que cuelgan
directamente del atomo de N, y X" es un grupo anionico, tal como haluros o alquilsulfatos , p. €j., cloruro, metilsulfato
o etilsulfato.
Los materiales especialmente preferidos dentro de esta clase son metilsulfato de ésteres de dialquilo y
trietanolamonio. Un ejemplo comercial de un compuesto de esta formula es Tetranyl® AHT-1 (metilsulfato de éster
de di(sebo endurecido) y trietanolamonio 85% activo).

Un material suavizante de amonio cuaternario preferido de acuerdo con la férmula | es una sal de amonio
cuaternario de sebo endurecido y trietanolamina.

La sal de amonio cuaternario de sebo endurecido y trietanolamina se puede basar en la reacciéon de 2 moles de
acido graso de sebo endurecido con 1 mol de trietanolamina, seguido de cuaternizacion. En esta realizacion, la sal
cuaternaria se puede preparar con sulfato de dimetilo.

Compuestos de amonio cuaternario excluidos

Los materiales suavizantes de tela de amonio cuaternario que no tienen enlaces éster, o si tienen enlaces éster no
comprenden al menos algin componente monoéster y algun componente triéster, estan excluidos del alcance de la
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presente invencion. Por ejemplo, los compuestos de amonio cuaternario que tienen las siguientes férmulas estan
excluidos:

TR?

I

(RY) 3N* —— (CHz), — CH X

CH,TR?

en la que R R% T, n y X son como se han definido antes; y

Rs3
|
Ri— N — R» X
|
R4

en la que de Ry a R4 son enlaces éster no interrumpidos, R1 y Rz son grupos alquilo o alquenilo Cgs; R3 y R4 son
grupos alquilo C+.4 0 alquenilo C24 y X es como se ha definido antes.

Agente complejante graso

Las composiciones de la presente invencion comprenden un agente complejante graso.

Los agentes complejantes grasos especialmente adecuados incluyen alcoholes grasos y acidos grasos. De estos los
alcoholes grasos son los mas preferidos.

Los acidos grasos preferidos incluyen acido graso de sebo endurecido (disponible con el nombre comercial
Pristerene, ex Uniquema).

Los alcoholes grasos preferidos incluyen alcoholes C+6-C1g lineales endurecidos.
El agente complejante graso esta presente en una cantidad mayor que de 0,5% a 15% en peso basado en el peso
total de la composicion. Mas preferiblemente, el componente graso esta presente en una cantidad de 0,75 a 10%,

mas preferiblemente de 1,0 a 5%, p. €j., de 1,25 a 4% en peso.

La relacion en peso del componente monoéster del material suavizante de tela de amonio cuaternario al agente
complejante graso es de 2,5 a 1:2.

Calculo del componente con enlace monoéster del material de amonio cuaternario

El analisis cuantitativo del componente con enlace monoéster del material de amonio cuaternario se lleva a cabo
mediante el uso de espectroscopia de RMN de 3C cuantitativa con esquema de desacoplamiento de H restringido
inverso.

Primero se disuelve la muestra de masa conocida de la materia prima de amonio cuaternario en un volumen
conocido de CDCIs junto con una cantidad conocida de un material de ensayo tal como naftaleno. Después se
registra un espectro de RMN de 3C de esta disolucion usando tanto un esquema de desacoplamiento restringido
inverso como un agente de relajacion. El esquema de desacoplamiento restringido inverso se usa para asegurar que
se suprime cualquier efecto Overhauser, mientras que el agente de relajacion se usa para asegurar que se superan
las consecuencias negativas de los tiempos de relajacion t1 largos (es decir, se puede lograr una relacion de sefial a
ruido adecuada en una escala de tiempo razonable).

Las intensidades de las sefiales de los picos caracteristicos de los atomos de carbono tanto en el material de
amonio cuaternario como en el naftaleno, se usan para calcular la concentracion del componente con enlace
monoéster del material de amonio cuaternario. En el material de amonio cuaternario, la sefial representa el carbono
del grupo nitrégeno-metilo en el grupo principal de amonio cuaternario. El desplazamiento quimico del grupo
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nitrégeno-metilo varia ligeramente debido al diferente grado de esterificacion; los desplazamientos quimicos
caracteristicos para los enlaces mono, di y triéster son 48,28, 47,97 y 47,76 ppm respectivamente. Después se
puede usar cualquiera de los picos debido a los carbonos del naftaleno que no tienen interferencia con otros
componentes, para calcular la masa del componente con enlace monoéster en la muestra, como sigue:

Masama (mg/ml) = (masaNaf X Ima X NNaf X Mua )/(INaf X Nma X MNaf)

donde Masamq = masa del material de amonio cuaternario con enlace monoéster en mg/ml, masansr = masa de
naftaleno en mg/ml, | = intensidad del pico, n = nimero de nucleos que contribuyen y M = masa molecular relativa.
La masa molecular relativa del naftaleno usada es 128,17 y la masa molecular relativa del componente con enlace
monoéster del material de amonio cuaternario se considera 526.

Asi se puede calcular el porcentaje en peso del material de amonio cuaternario con enlace monoéster en la materia
prima:

% de material de amonio cuaternario con enlace monoéster en la materia prima = (masawmq / masaut-tea) X 100

donde masant.TEA = masa del material de amonio cuaternario y tanto la masauq como la masanr.tea S€ expresan en
mg/ml.

Para una discusion de la técnica de RMN, véase "100 and More Basic NMR Experiments", S. Braun, H-O Kalinowski,
S. Berger, 12 edicién, paginas 234-236.

Perfume
Las composiciones de la invenciéon comprenden uno o mas perfumes.

El perfume preferiblemente esta presente en una cantidad de 0,01 a 10% en peso, mas preferiblemente de 0,05 a
5% en peso, lo mas preferiblemente de 0,5 a 4,0% en peso, basado en el peso total de la composicion.

Vehiculo liquido

El vehiculo liquido usado en las presentes composiciones es agua debido a su disponibilidad relativa a bajo coste,
seguridad y compatibilidad medioambiental. El nivel de agua en el vehiculo liquido es mas de aproximadamente
50%, preferiblemente mas de aproximadamente 80%, mas preferiblemente mas de aproximadamente 85% en peso
del vehiculo. El nivel de vehiculo liquido es mayor de aproximadamente 50%, preferiblemente mayor de
aproximadamente 65%, mas preferiblemente mayor de aproximadamente 70%. Las mezclas de agua y un disolvente
organico de bajo peso molecular, p. €j. <100, p. ej. un alcohol inferior tal como etanol, propanol, isopropanol o
butanol, son utiles como vehiculo liquido. Los alcoholes de bajo peso molecular, incluyendo alcoholes monohidricos,
dihidricos (glicol, etc.), trihidricos (glicerol, etc.), y polihidricos (polioles), también son vehiculos adecuados para usar
en las composiciones de la presente invencion.

Suavizantes coactivos

También se pueden incorporar suavizantes coactivos para el tensioactivo catiénico, en una cantidad de 0,01 a 20%
en peso, mas preferiblemente de 0,05 a 10%, basado en el peso total de la composicién. Los suavizantes coactivos
preferidos incluyen ésteres grasos y N-6xidos grasos.

Los ésteres grasos preferidos incluyen monoésteres grasos, tales como monoestearato de glicerol. Si esta presente
el GMS, entonces se prefiere que el nivel de GMS en la composicién sea de 0,01 a 10% en peso, basado en el peso
total de la composicion.

El suavizante coactivo también puede comprender un derivado de azucar oleoso. Los derivados de azucar oleosos,
sus procedimientos de fabricacion y sus cantidades preferidas se describen en el documento WO-A1-01/46361 en la
pagina 5 linea 16 a la pagina 11 linea 20.

Agentes de control de la viscosidad poliméricos

Es util, aunque no esencial, que las composiciones comprendan uno o mas agentes de control de la viscosidad
poliméricos. Los agentes de control de la viscosidad poliméricos adecuados incluyen polimeros no idénicos y
catidnicos, tales como éteres de celulosa con modificacion hidréfoba (p. e€j., Natrosol Plus, ex Hercules), almidones
con modificacion catiénica (p. ej. Softgel BDA y Softgel BD, ambos ex Avebe). Un agente de control de la viscosidad
particularmente preferido es un copolimero de metacrilato y acrilamida catiénica disponible con el nombre comercial
Flosoft 200 (ex SNF Floerger).

Los polimeros no idnicos y/o catidnicos estan presentes preferiblemente en una cantidad de 0,01 a 5% en peso, mas
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preferiblemente de 0,02 a 4% en peso, basado en el peso total de la composicion.

Oftros ingredientes opcionales

También se pueden incorporar en las composiciones de la invencién otros suavizantes no iénicos opcionales,
bactericidas, agentes de eliminacion de la suciedad.

Las composiciones también pueden contener uno o mas ingredientes opcionales incluidos convencionalmente en
composiciones acondicionadoras de tela, tales como agentes de tamponamiento del pH, vehiculos de perfumes,
agentes fluorescentes, colorantes, hidrétropos, agentes antiespumantes, agentes de antirredeposicion, enzimas,
agentes abrillantadores o¢pticos, agentes antiencogimiento, agentes antiarrugas, agentes antimanchas,
antioxidantes, protectores solares, agentes anticorrosién, agentes que imparten caida, agentes antiestaticos,
ayudantes de planchado y tintes.

Forma del producto

En su estado no diluido a temperatura ambiente, el producto comprende un liquido acuoso.

Las composiciones preferiblemente son dispersiones acuosas del material suavizante de amonio cuaternario.

Uso del producto

La composicién se usa preferiblemente en el ciclo de aclarado de una operacion de lavado de productos textiles en
casa, en la que se puede afiadir directamente en un estado sin diluir a una lavadora, p. €j., por un cajén dispensador
0, para una lavadora de carga superior, directamente en el tambor. Alternativamente, se puede diluir antes de usar.
Las composiciones también se pueden usar en una operacion doméstica de lavado de ropa a mano.

También se puede, aunque es menos deseable, usar las composiciones de la presente invencidn en operaciones

industriales de lavado de ropa, p. ej., como un agente de acabado para suavizar las prendas nuevas antes de la
venta a los consumidores.

Preparacion

Las composiciones de la invencion se pueden preparar de acuerdo con cualquier procedimiento adecuado, siempre
que las composiciones se sometan a molienda en frio.

En un primer procedimiento preferido, el material de amonio cuaternario, el agente complejante graso y
opcionalmente el perfume, se calientan juntos hasta formar una masa fundida conjunta. Después se calienta el agua
y se afiade la masa fundida conjunta al agua con agitacion y la composicion se somete a molienda en frio.
Alternativamente, el perfume se puede afadir en caliente después de que se han afadido los ingredientes activos o
se puede afadir en diferentes etapas del enfriamiento después de la adicion del compuesto activo.

Preferiblemente, las composiciones de la invenciéon se someten a molienda en frio de 1 a 2,5 volUmenes por lote.
Ejemplos

La invencion ahora se ilustrara mediante los siguientes ejemplos no limitantes. Otras modificaciones seran evidentes
para el experto en la materia.

Las muestras de la invencion se representan mediante un nimero. Las muestras comparativas se representan con
una letra.

Todos los valores son % en peso del ingrediente activo salvo que se indique otra cosa.

Ejemplo 1

Se prepararon las muestras descritas en la siguiente tabla 1:
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Tabla 1

A X B C
Compuesto cuaternario 1 13,46 - - -
HTTEAQ® - 12,35 - -
Compuesto cuaternario 3° - - 12,35 -
Compuesto cuaternario 4* - - - 14,00
Alcohol graso® 1,5 1,5 1,5 1,5
Perfume 1,32 1,32 1,32 1,32
Componentes minoritarios
Agua hasta 100 hasta 100 hasta 100 hasta 100

1) Cloruro de 1,2-bis[(sebo endurecido)iloxi]-3-trimetilamonio-propano (78% de ingrediente activo).

2) Compuesto cuaternario de sebo endurecido y trietanolamina basado en la reacciéon de aproximadamente 2 moles
de acido graso de sebo endurecido con 1 mol de trietanolamina; cuaternizandose la posterior mezcla de reaccién
con sulfato de dimetilo (85% de ingrediente activo). El material cuaternario contiene aproximadamente 20% en peso
de MEQ.

3) Cloruro de bis(2-(sebo endurecido)iloxietil)dimetilamonio (85% de ingrediente activo).
4) DHTDMAC o cloruro de di(sebo endurecido)-dimetilamonio (75% de ingrediente activo).
5) Stenol 16-18L (ex. Cognis) y es alcohol C16.C1s lineal endurecido, y es 100% activo.

Todas las muestras se prepararon en un recipiente de 3 kg con circuito de recirculacion. El procedimiento era como
sigue:

Se calenté el agua en el recipiente a 70°C. Se afadié una premezcla fundida del compuesto activo cuaternario y el
alcohol graso a lo largo de 3 min, y se agité continuamente durante 4 min. Se enfrid con camisa de refrigeracion a
45°C y después se afiadid el perfume. Se enfri6 a 31°C (ambiente). Se sacé una parte de cada muestra del
recipiente sin ninguna molienda. El resto de la muestra se molid. Se molié el equivalente a un volumen por lote o
muestra mediante un molino Janke & Kunkel en el circuito de recirculacion.

La estabilidad de la viscosidad a corto plazo de la muestra se describe en las siguientes tablas 2 y 3, que muestran
la estabilidad a temperatura ambiente de las muestras (todas las viscosidades se miden a una velocidad de cizalla
de 106 s en un viscosimetro Haake RT20).

Tabla 2 - Ejemplos no molidos

Tiempo/Ejemplo Ejemplo A Ejemplo 1 Ejemplo B Ejemplo C
Inicial 670 185 420 gel
1 dia - 145 340 gel

10 dias 780 140 290 no medido

18 dias 830 140 270 no medido

Los resultados de las muestras no molidas muestran claramente los beneficios de HTTEAQ en que las viscosidades
base antes de la molienda son mucho menores que las de cualquier otro compuesto cuaternario (de hecho el
ejemplo C era demasiado espeso para medir). Ademas, a diferencia de los del ejemplo A permanecen estables a lo
largo de los siguientes 18 dias del ensayo.
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Tabla 3 - Muestras molidas

Tiempo/Ejemplo Ejemplo A Ejemplo 1 Ejemplo B Ejemplo C
Inicial 270 135 320 gel
1 dia - 95 265 gel

10 dias 430 96 220 no medido

18 dias 477 92 195 no medido

El ejemplo C era todavia demasiado espeso para medir, demostrando que la molienda no puede reducir la
viscosidad inicial del producto. Para los ejemplos A, B y 1 las viscosidades se reducen en funcién de la molienda.
Sin embargo, esta claro que el ejemplo A es inestable, ya que la viscosidad empieza a aumentar otra vez. A la
inversa, el ejemplo 1 de acuerdo con la invencién permanece estable durante la duracion del ensayo.

Ejemplos 2y 3

Se prepararon las muestras descritas en la siguiente tabla 4.

Tabla 4
D E F G H | J K L M 2 3
HTTEAQ 13,5 | 13,5 | 13,5 | 13,5 | 13,5 | 13,5 [12,35|12,35|12,35|12,35 (12,35 | 12,35
Alcohol graso 0,52 | 0,52 | 052 |052]|052|052]| 1,5 1,5 1,5 1,5 1,5 1,5
Perfume 0 0,88 | 1,32 0 0,88 | 1,32 0 0,88 | 1,32 0 0,88 | 1,32
Componentes
minoritarios

(colorante, conservante)

hasta | hasta | hasta | hasta | hasta | hasta | hasta | hasta | hasta | hasta | hasta | hasta

Agua 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100

Molienda en frio No No No Si Si Si No No No Si Si Si

EI HTTEAQ y el alcohol graso eran como los usados en los ejemplos previos.
Los ejemplos se sometieron a molienda en frio como en el ejemplo 1.

La estabilidad a temperatura ambiente de los ejemplos se describe en la siguiente tabla (todas las viscosidades se
miden a una velocidad de cizalla de 106 s en un viscosimetro Haake RT20).

Tabla 5
Tiempo/Muestra D E F G H | J K L M 2 3
Inicial 542 | 221 205 | 326 | 135 | 132 | 225 | 149 | 127 | 110 | 61 | 70
32 dias 590 | 210 | 224 | 382 | 104 | 132 | 360 | 157 | 121 89 74 | 69
67 dias 528 | 185 | 183 | 367 | 107 | 117 | 234 | 150 | 116 | 113 | 62 | 65
92 dias 548 | 180 | 176 | 371 105 | 113 | 238 | 142 | 111 108 | 63 | 64
206 dias 445 | 148 | 141 319 97 100 | 208 | 132 | 100 97 61 | 60

Como puede verse en la tabla 5, la molienda en frio reduce la viscosidad de todos los ejemplos como se esperaba.
No hay un posterior aumento de la viscosidad después un periodo de tiempo de hasta, y mas alla de, 6 meses de
almacenamiento.

Los ejemplos de la invencion presentan menores viscosidades finales y por lo tanto requieren menos molienda y por
lo tanto tiempos por lote mas cortos para lograr la viscosidad objetivo.

Los resultados muestran que la estabilidad de las formulaciones no depende de ninguna forma del nivel de perfume.

10
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Ejemplo 4

Se preparo la siguiente formulacion:

HTTEAQ 12,35%

Alcohol graso 1,5%

Perfume 0,93%

Componentes minoritarios conservante, colorante, antiespumante
Agua hasta 100%

EI'HTTEAQ y el alcohol graso eran como en los ejemplos previos. La formulacién se preparé como en el ejemplo 1y
se moli6 en frio. Se tomaron muestras después de molienda en frio de 0, 1BV, 2BV y 2,5BV.

Viscosidad en funcion de la molienda en frio (expresada en cps tanto a 20 como a 106 s'1).

0BV 830/300

1BV 330/135

2BV 177/80

2,5BV 116/54

Los resultados muestran que la viscosidad del producto se puede controlar por la molienda en frio. Ademas

muestran que no hay riesgo de floculacion inducida por la cizalla como funcién de una molienda mas prolongada,
demostrando la excelente resistencia de la formulacion basica.

11
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REIVINDICACIONES
1. Un procedimiento para hacer una composicion acondicionadora de tela, que comprende proporcionar:

de 8 a 30% en peso de un material suavizante de amonio cuaternario, que comprende una mezcla de componentes
saturados con enlace monoéster, diéster y triéster,

un agente complejante graso seleccionado de acidos grasos y alcoholes grasos en una cantidad tal que el peso del
material de amonio cuaternario con enlace monoéster al agente complejante graso es de 2,5:1 a 1:2,

agua, y
perfume;

careciendo la composicion de tensioactivo no idnico y de electrolito afiadido, y
sometiendo la composicion a molienda en frio.

2. Un procedimiento para hacer una composiciéon acondicionadora de tela segun la reivindicacién 1, en el que la
composicion se somete a molienda en frio de 1 a 2,5 voliumenes por lote.

3. Un procedimiento para hacer una composicion acondicionadora de tela segun cualquiera de las reivindicaciones
anteriores, en el que el agente complejante graso es un alcohol graso.

4. Un procedimiento para hacer una composicién acondicionadora de tela segun la reivindicacion 3, en el que el
alcohol graso es un alcohol C16-C1g lineal endurecido.

5. Un procedimiento para hacer una composicidon acondicionadora de tela segun cualquiera de las reivindicaciones
anteriores, en el que el material suavizante de amonio cuaternario tiene la férmula (1):

[ {(CH2) n(TR) I

|
R1-N*~[ (CH2) n (OH) ) 3-n X" (X)

en la que:
R se selecciona independientemente de un grupo alquilo Cs.3s,
R’ representa un grupo alquilo C4.4 o hidroxialquilo,
O o)
Tes— 0 —C—43—C—0
n es 0 o un numero entero seleccionado de 1 a4, mes 1, 2 6 3, e indica el nimero de restos a los que se refiere que
cuelgan directamente del atomo de N, y X es un grupo anionico, tal como haluros o alquilsulfatos , p. ej., cloruro,
metilsulfato o etilsulfato.

6. Un procedimiento para hacer una composicion acondicionadora de tela segun la reivindicaciéon 5, en el que el
material suavizante de amonio cuaternario es una sal de amonio cuaternario de sebo endurecido y trietanolamina.

7. Un procedimiento para hacer una composicion acondicionadora de tela segun la reivindicacion 6, en el que la sal
cuaternaria se basa en la reaccion de 2 moles de acido graso de sebo endurecido con 1 mol de trietanolamina
seguido de cuaternizacion.

8. Un procedimiento para hacer una composicion acondicionadora de tela segun la reivindicacién 7, en el que la sal
cuaternaria se prepara con sulfato de dimetilo.
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