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DESCRIPCION
Composicion en particulas suavizante de tejidos y método de fabricarla

Campo de la invencion

La invencién se refiere a una composicion en particulas suavizante de tejidos que puede ser conformada por
prensado para multiples usos, teniendo los articulos suavizantes de tejidos afiadidos a la secadora tiene una alta
dureza inicial de la superficie, y a un método de fabricar una composicion suavizante de tejidos de este tipo.

Antecedentes de la invencion

Los articulos suavizantes de tejidos afiadidos a la secadora son una manera conveniente de suavizar tejidos. Mas
conveniente que los articulos de un solo uso, tales como toallitas suavizantes de tejidos para la secadora, son
multiples articulos de uso, que se colocan y mantienen dentro de la secadora para una multitud de ciclos de secado,
liberando suavizante de tejidos a cargas sucesivas de la secadora.

Los articulos suavizantes de tejidos de uso multiple afiadidos a la secadora comprenden un suavizante de tejidos de
una sal de amonio cuaternario y un soporte de alto punto de fusién tal como una diamida de acido graso de
etilendiamina, son conocidos de los documentos US 2003/0195130, US 2004/0167056 y US 2006/0277689. Los
articulos suavizantes de tejidos afiadidos a la secadora descritos en estos documentos se producen por fusién y
mezcladura del suavizante de tejidos y el soporte y la solidificacion de la masa fundida en la forma deseada por
métodos tales como moldeo por inyeccién o colada, segun se describe en el documento US 2004/0167056 parrafo
[0062]. Un problema asociado con los articulos suavizantes de tejidos afiadidos a la secadora hechos de esta
manera es la tincion de los tejidos oscuros en los primeros ciclos de utilizar el articulo en cantidades excesivas de
suavizante de tejidos, que se puede remontar a una dureza de la superficie inicial insuficiente del articulo tal como
se discute en el documento US 2006/0277689, parrafo [0028] y se demuestra en el documento US 2004/0167056,
figura 6.

El documento US 2006/0277689 propone afiadir de 5 a 30% en peso de un aditivo conferidor de elasticidad,
contraccién o dureza de la superficie, pero no proporciona ensefianza alguna en la que el aditivo podria proporcionar
una dureza de la superficie mejorada. El unico ejemplo 3 relacionado muestra una disminucion de la dureza de la
superficie por el aditivo de la muestra 1.

El documento US 2007/0066510 ensefia utilizar un agente activo suavizante de tejidos que consiste esencialmente
en un compuesto de amonio cuaternario éster libre de cualquier otro compuesto de amonio cuaternario para reducir
la tincidn de tejidos oscuros. Sin embargo, nada se ensefia acerca de como obtener una elevada dureza inicial de la
superficie para un articulo suavizante de tejidos afiadido a la secadora que comprende un compuesto de amonio
cuaternario éster de este tipo.

R. H. Pryce-Jones et al., J. Am. Oil Chem. Soc. 73 (1996) 311 a 319 describe los resultados de las mediciones de
DSC en diamidas de acidos grasos de etilendiamina. Materiales cristalizados en disolucion mostraron una transicion
endotérmica en fase solida a temperaturas de 98 a 127°C con una entalpia de transicién de mas de 30 J/g, pero no
una transicion de fase solida exotérmica. Transiciones endotérmicas de fase soélida con una entalpia de transicion
similar no se observaron para los materiales obtenidos por solidificacién de la masa fundida durante el DSC a una
velocidad de 10°C/min. El documento no contiene ensefianzas sobre las mezclas que contienen diamidas de acidos
grasos de etilendiamina y un suavizante de tejidos y la dureza superficial de este tipo de mezclas.

Sigue existiendo la necesidad de proporcionar una composicion suavizante de tejidos que pueda conformarse en un
articulo suavizante de tejidos afiadido a la secadora que tenga una elevada dureza inicial de la superficie.

Sumario de la invencién

Los autores de la presente invencion han encontrado ahora que enfriar una mezcla fundida que comprende una o
mas diamidas de acidos grasos de etilendiamina y uno o mas suavizantes de tejidos de sal de amonio cuaternario a
una temperatura de 40°C o menos a una alta velocidad de enfriamiento sorprendentemente conduce a una
composicion solida que tiene una transicion exotérmica a una temperatura entre 60 y 90°C con una entalpia de
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transicion exotérmica de mas de 5 J/g medida por DSC (calorimetria diferencial de barrido) con una tasa de
calentamiento de 2°C/min. El calentamiento de una composicién de este tipo a una temperatura que efectua la
transicion exotérmica conduce inesperadamente a un aumento en la dureza de la superficie de la composicion. Esto
permite producir articulos suavizantes de tejidos afiadidos a la secadora que tienen una alta dureza inicial de la
superficie, al conformar por prensado la composiciéon en particulas a una temperatura suficientemente alta para
efectuar la transicion exotérmica.

Breve Descripcion de los Dibujos

La Fig. 1 muestra las curvas de DSC de la composicion en particulas suavizante de tejidos producida en los
ejemplos mediante enfriamiento rapido de la masa fundida. Las curvas DSC 1, 2 y 3 se midieron subsiguientemente
mediante calentamiento, enfriamiento y recalentamiento en tasas de calentamiento y enfriamiento de 2°C/min.

La Fig. 2 muestra las curvas de DSC de la misma composiciéon en particulas suavizante de tejidos después del
templado durante 2 h a 70°C. Las curvas de DSC 4 y 5 se midieron subsiguientemente mediante calentamiento y
enfriamiento a tasas de calentamiento y de enfriamiento de 2°C/min.

Descripcion Detallada de la Invencién

La composicion en particulas suavizante de tejidos de la invencion comprende una o mas diamidas de acidos grasos
de etilendiamina y uno o mas suavizantes de tejidos de sal de amonio cuaternario y tiene una transiciéon exotérmica
a una temperatura entre 60 y 90°C con una entalpia de transicion exotérmica de mas de 5 J/g medida por
calorimetria diferencial de barrido (DSC) a una tasa de calentamiento de 2°C/min.

La expresion composicion en particulas suavizante de tejidos, tal como se utiliza en el contexto de esta invencion,
designa una composicion suavizante de tejidos en forma de una multitud de particulas individuales y excluye
articulos suavizantes de tejidos en forma de piezas individuales o bloques.

La composicion en particulas suavizante de tejidos puede estar compuesta de particulas que tienen cualquier forma
tales como particulas esféricas, granulos irregulares, varillas alargadas o escamas planas o curvas. La composicion
en particulas suavizante de tejidos se compone preferiblemente de escamas, lo mas preferiblemente escamas
planas.

La composicion en particulas suavizante de tejidos se compone preferiblemente de particulas que tienen un espesor
medio de a lo sumo 5 mm, mas preferiblemente en el intervalo de 0,05 a 4 mm y lo mas preferiblemente en el
intervalo de 0,2 a 1,5 mm. El término espesor designa la dimensién de una particula a lo largo del eje principal mas
pequefio de inercia, es decir, para una particula esférica, el término espesor designa el diametro de particula, para
una particula a modo de varilla, el término espesor designa el diametro de la varilla y para una escama, el término
espesor designa el grosor de la escama.

Diamidas de acidos grasos de etilendiamina son compuestos de férmula RC(O)NHCH,CH2NHC(O)R, en donde
RCOOH es un acido graso. Las diamidas de acidos grasos de etilendiamina se derivan preferiblemente de acidos
grasos que tienen de 14 a 22 atomos de carbono y mas preferiblemente de acidos grasos que tienen de 14 a 18
atomos de carbono. Preferiblemente, las diamidas de acidos grasos de etilendiamina se derivan de acidos grasos
que tienen una longitud media de cadena de 16 a 18 atomos de carbono, mas preferiblemente de acidos grasos que
tienen una longitud media de cadena de 16,5 a 17,8 atomos de carbono. Las diamidas de acidos grasos de
etilendiamina se derivan preferiblemente de acidos grasos que tienen un indice de yodo de menos de 20 y mas
preferiblemente de acidos grasos que tienen un indice de yodo de menos de 5. Las mas preferidas son mezclas de
bisestearamida de etilendiamina y bispalmitamida de etilendiamina que estan disponibles comercialmente de Lonza
bajo el nombre comercial Acrawax® C. La seleccion de la longitud de la cadena de acido graso y el indice de yodo
de la diamida de acido graso de etilendiamina permite ajustar el punto de fusion de la composicion suavizante de
tejidos tal como se requiere para un articulo suavizante de tejidos afiadido a la secadora para ajustar la temperatura
de la transicién exotérmica de la composicién al proceso de conformacién por prensado de la composicién a un
articulo suavizante de tejidos afiadido a la secadora.

La composicion en particulas suavizante de tejidos de la invencion comprende preferiblemente de 30 a 75% en peso
de diamidas de acidos grasos de etilendiamina y 20 a 70% en peso de suavizantes de tejidos de sal de amonio
cuaternario. Mas preferiblemente, la composicion comprende 40 a 60% en peso de diamidas de acidos grasos de
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etilendiamina y de 40 a 60% en peso de suavizantes de tejidos de sal de amonio cuaternario y lo mas
preferiblemente de 45 a 53% en peso de diamidas de acidos grasos de etilendiamina y 45 a 53% en peso de
suavizantes de tejidos de sal de amonio cuaternario. Las composiciones que tienen contenidos de este tipo de
diamidas de acidos grasos de etilendiamina y de suavizantes de tejidos de sal de amonio cuaternario se pueden
procesar para formar articulos suavizantes de tejidos afiadidos a la secadora que tienen una combinacion éptima de
alta eficiencia de reblandecimiento y una alta dureza superficial.

En una realizacion preferida de la invencion, la composicion suavizante de tejidos comprende suavizantes de tejidos
de sal de amonio cuaternario de férmula (1)

0 R'4mN[(CH2)a-Q-R?|m X

en donde cada uno de los R1 es independientemente alquilo C1-C6, hidroxialquilo C1-C6 o bencilo;

R? es independientemente hidrégeno, alquilo C11-Cz4 lineal, alquilo C11 C>1 ramificado, alquenilo C11-C2¢ lineal o
alquenilo C14-C»4 ramificado, con la condiciéon de que al menos uno de R?no sea hidrégeno;

Q se selecciona |ndepend|entemente de las unldades que tienen la formula -O -C(0)-, -C(0)O-, -NR*C(0)-, -C(O)-
NR®-, -O- C(O) -O-, -CHR*-0-C(0)- o -CH(OCOR?-CH»-OC(0O)-, en donde R® es hidrégeno , metilo, etilo, propilo o
but|I0 y R*es hidrégeno o metilo;

m es de 1 a 4;

nesde1ad4;y

X es un anién compatible con el suavizante.

Mas preferidos son suavizantes de tejidos de sal de amonio cuaternario de formula (1), en que R' es metilo; Q es -
OC(0)- 0 -NH-C(O)-; mes 2 6 3; n es 2; y X es cloruro o sulfato de metilo.

En otra realizacion preferida de la invencion, la composicion suavizante de tejidos comprende suavizantes de tejidos
de las férmulas (1) a (VII)

10 R'N*[CH,CHR*OH] [CH,CHR*OC(0)R?]; X
(1 R',N*[CH2CHR*OC(0O)R?, X'

(IV) R'N*[CH,CHR*OH] [CH,CH2NHC(O)R?]» X
%) R',(R®*CH2)oN* X

(V1) [R%-C(O)NHCH,CH2]:N'R" [CH,CH,0H] X

I\
Rl“N\f N*-CH,CH,-Q-R?

R2 X~
(V1N

en donde cada uno de los R' es independientemente alquilo C1-Cs, hidroxialquilo C4-Cs 0 bencilo;

R? es, independientemente, alquilo C44-Cy1 lineal, alquilo C11-C21 ramificado, alquenilo C11-C21 lineal o alquenilo C11-
C,1 ramificado;

R* es hidrégeno o metilo;

Q es —O-C(O)- o0 -NH-C(O)-; y

X es un anién compatible con el suavizante.

Mas preferldos son suavizantes de tejidos de sal de amonio cuaternario de las formulas (Il) y (Ill), en donde R' es
metilo; R? es alquilo o alquenilo C45-C17 lineal con un indice de yodo del correspondiente acido graso R’COOH de
menos de 20; Q es -O-C(O)-; y X es cloruro o sulfato de metilo.

Ejemplos particularmente preferidos de suavizantes de tejidos de sal de amonio cuaternario de este tipo son las
sales de cloruro o sulfato de metilo de los ésteres de acidos grasos de bis-(2-hidroxietil)dimetilamonio y ésteres de
acidos grasos de tris-(2-hidroxietil)-metilamonio que tienen una relacion molar de restos acido graso a restos amina
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de 1,5 a 2,0. Suavizantes de tejidos de sal de amonio cuaternario de este tipo proporcionan composiciones que
tienen una alta eficiencia de reblandecimiento y una buena biodegradabilidad También se prefieren suavizantes de
sal de amonio cuaternario, en donde R* es metilo, ya que proporcionan composiciones con hidrolisis reducida del
éster de acido graso en las condiciones de uso de un articulo suavizante de tejidos afiadido a la secadora. Ejemplos
particularmente preferidos de este tipo de suavizantes de tejidos de sal de amonio cuaternario son las sales de
cloruro o sulfato de metilo de ésteres de acidos grasos de bis-(2-hidroxipropil)-dimetilamonio que tienen una relaciéon
molar de restos de acido graso a restos amina de 1,5 a 1,99.

La composicion en particulas suavizante de tejidos de la invenciéon puede comprender, ademas, hasta 10% en peso
de perfume y comprende preferiblemente de 2 a 5% en peso de perfume. Son adecuados todos los perfumes
conocidos de la técnica anterior para su uso en articulos suavizantes de tejidos afiadidos a la secadora y, en
particular, las composiciones con bajo contenido en perfumes volatiles, complejos de ciclodextrina-perfume y
perfumes microencapsulados descritos en el documento WO 2005/085404 pagina 5, linea 26 a la pagina 13, linea
26, que se incorpora con ello como referencia.

La composicion en particulas suavizante de tejidos de la invencion puede comprender, ademas, hasta 10% en peso
de un disolvente de alcohol, preferiblemente un disolvente diol C3-Cg 0 poliol. Disolventes diol o poliol preferidos son
1,2-propanodiol, 1,3-propanodiol, glicerol, dipropilenglicol, diglicerol, triglicerol y mezclas de los mismos. El
disolvente mas preferido es dipropilenglicol. La adicién de disolventes de este tipo proporciona composiciones que
pueden ser conformadas por presion para formar articulos suavizantes de tejidos afiadidos a la secadora que
muestran una deformacion reducida y grietas causadas por cambios de temperatura.

La composicion en particulas suavizante de tejidos de la invencion se somete a una transicion exotérmica a una
temperatura entre 60 y 90°C medida por calorimetria diferencial de barrido (DSC) a una tasa de calentamiento de
2°C/min. La entalpia de transicion exotérmica de la composicion medido a esta tasa de calentamiento es mayor que
5 J/g, preferiblemente mayor que 7 J/g y lo mas preferiblemente mayor que 10 J/g. La entalpia de transicion
exotérmica de la composicion es habitualmente menor que 50 J/g y preferiblemente no mayor que 30 J/g. La
solicitante ha encontrado que las composiciones que tienen una transicion exotérmica de este tipo se pueden hacer
enfriando rapidamente una mezcla fundida que comprende diamidas de acidos grasos de etilendiamina y
suavizantes de tejidos de sal de amonio cuaternario a una temperatura de 40°C o menos, preferiblemente a una tasa
de enfriamiento de mas de 10°C/min. La solicitante también ha encontrado que un enfriamiento lento de la misma
mezcla fundida conduce a una composicién sélida que no sufre una transicion exotérmica en el estado sélido.

La solicitante ha encontrado, ademas, que el calentamiento de una composicién que tiene una transicién exotérmica
a una temperatura entre 60 y 90°C a una temperatura, que efectua la transicion exotérmica, pero es mas baja que la
temperatura de la primera transicién endotérmica de la composicién a temperaturas mas altas, conduce de forma
inesperada a un aumento en la dureza de la superficie de la composicion. Un calentamiento similar de una mezcla
obtenida mediante enfriamiento lento de una masa fundida y no muestra una transicion exotérmica no conduce a un
aumento de la dureza de la superficie.

No deseando estar limitado por la teoria, la solicitante cree que el enfriamiento rapido de la mezcla fundida conduce
a una mezcla solida metaestable que, por calentamiento a una temperatura que efectla la transicion exotérmica,
conduce a la formacion de una fase sdlida rica en diamidas de acido graso que tiene una alta ordenacion de las
cadenas de acidos grasos y proporciona una alta dureza de la superficie de la composicion sdlida.
Sorprendentemente, el enfriamiento lento de la mezcla fundida no conduce a la fase altamente ordenada, lo cual es
contrario al conocimiento general de que el enfriamiento lento de masas fundidas conduce a las fases altamente
ordenadas y termodinamicamente mas estables, y el enfriamiento rapido conduce a fases sdélidas menos ordenadas.
La formacién de la fase solida rica en diamidas de acidos grasos que tienen una alta ordenacion de las cadenas de
acido graso se puede inferir a partir de mediciones de DSC que muestran una transicion de fase solida endotérmica
a una temperatura similar a las transiciones de fase sélida ordenadas a desordenadas resefiadas en R. H. Pryce-
Jones et al., J. Am. Oil Chem. Soc. 73 (1996) 311 a 319 para diamidas de acidos grasos puros.

La Fig. 1 muestra curvas de DSC de una composicion en particulas suavizante de tejidos hecha por enfriamiento
rapido de una mezcla fundida de Acrawax® C, diéster de acido graso de sebo de tris-(2-hidroxietil)-metilamonio y
perfume. Las curvas 1, 2 y 3 de DSC se midieron posteriormente por calentamiento, enfriamiento y recalentamiento
en el calentamiento y tasas de enfriamiento de 2°C/min. La primera curva de calentamiento 1 muestra una transicion
exotérmica, que es caracteristica de las composiciones en particulas suavizantes de tejidos de la invencion, en el
intervalo de temperaturas de 75 a 90°C. La curva 1 también muestra transiciones endotérmicas a 45 hasta 70°C
debido a la fusién parcial de la sal de amonio cuaternario, a 100 hasta 105°C debido a la transicién ordenada a
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desordenada de la fase sdlida de diamida de acido graso y a 125 hasta 135°C debido a la fusion de la diamida de
acido graso, que conduce a la fusion de la composicion. La curva de enfriamiento 2 muestra sélo las transiciones
para la solidificaciéon de la diamida de acido graso y la sal de amonio cuaternario, pero ninguna transicion
desordenada a ordenada de la fase solida de diamida de acido graso. El enfriamiento en el aparato de DSC
proporciona una composicion sélida suavizante de tejidos hecha por enfriamiento lento a una tasa de enfriamiento
de 2°C/min. La segunda curva de calentamiento 3 obtenida con esta composicion solo muestra las transiciones
endotérmicas a 60 hasta 65°C debido a la fusion parcial de la sal de amonio cuaternario y a 125 hasta 135°C debido
a la fusion de la diamida de acido graso, pero ninguna transicién exotérmica y ninguna transicién endotérmica
ordenada a desordenada de la fase solida de diamida de acido graso.

La Fig. 2 muestra curvas de DSC de la misma composicion en particulas suavizante de tejidos que en la Fig. 1, pero
después de atemperar la composicion durante 2 h a una temperatura de 70°C. La curva de calentamiento 4 de la
composicion atemperada ya no muestra una transicion exotérmica, pero muestra la transicion ordenada a
desordenada de la fase solida de diamida de acido graso a 102 hasta 105°C. La curva de enfriamiento 5 muestra de
nuevo solo transiciones para la solidificacion de la diamida de acido graso y la sal de amonio cuaternario, pero
ninguna transicion desordenada a ordenada de la fase sélida de diamida de acido graso.

La invencion esta dirigida, por lo tanto, también a un método para producir una composicion en particulas suavizante
de tejidos de acuerdo con la invencion, que comprende enfriar una mezcla fundida que comprende una o mas
diamidas de acidos grasos de etilendiamina y uno o mas suavizantes de tejidos de sal de amonio cuaternario a una
temperatura de 40°C o menos a una alta tasa de enfriamiento. La tasa de enfriamiento es mayor que 10°C/min,
preferiblemente mayor que 20°C/min y lo mas preferiblemente mayor que 50°C/min. La mezcla fundida se enfria
preferiblemente a una temperatura por debajo de la temperatura de solidificacion de dicha mezcla a una tasa de
enfriamiento de al menos 50°C/min, mas preferiblemente a una tasa de enfriamiento mayor que 100°C/min y lo mas
preferiblemente a una tasa de enfriamiento mayor que 200°C/min. El enfriamiento rapido es esencial para obtener
una composicion suavizante de tejidos solida que tenga una transicion exotérmica a una temperatura entre 60 y
90°C.

El enfriamiento de la mezcla fundida a una tasa de enfriamiento de mas de 10°C/min se puede conseguir mediante
enfriamiento con un gas, por ejemplo introduciendo la mezcla fundida en un lecho fluidizado hecho funcionar con un
gas de refrigeracion tal como aire frio o gas nitrégeno frio como el medio fluidizante. Alternativamente, el
enfriamiento se puede conseguir mediante enfriamiento con un liquido, por ejemplo introduciendo mezcla fundida en
un proceso de encapsulacion en un liquido, en el que las diamidas de acidos grasos y los suavizantes de tejidos de
sal de amonio cuaternario son insolubles o poco solubles. Preferiblemente, el enfriamiento se lleva a cabo por
contacto con una superficie enfriada, mas preferiblemente por contacto con una superficie metalica enfriada. En una
realizacion particularmente preferida, la mezcla fundida se enfria en un descamador de banda continua. La mezcla
fundida se aplica preferiblemente a la banda del descamador de banda a una tasa tal como para proporcionar una
capa de un espesor inferior a 4 mm, preferiblemente menor que 1 mm. El enfriamiento en un descamador de banda
continua permite el enfriamiento reproducible de la mezcla fundida a un alto rendimiento y proporciona un producto
en escamas que puede ser procesado mediante conformacién por prensado de articulos suavizantes de tejidos
afadidos a la secadora multiuso sin necesidad de ningun tratamiento intermedio.

En el método de la invencién, las mismas diamidas de acidos grasos de etilendiamina, suavizantes de tejidos de sal
de amonio cuaternario, perfumes y disolventes que los descritos anteriormente para la composicion en particulas
suavizante de tejidos de la invencion se prefieren como materiales de partida para proporcionar la mezcla fundida.

En el método de la invencién, la mezcla fundida puede ser proporcionada al fundir una mezcla de diamidas de
acidos grasos de etilendiamina y suavizantes de tejidos de sal de amonio cuaternario, que comprende
opcionalmente perfumes y/o disolventes. Sin embargo, se prefiere proporcionar la mezcla fundida mediante la
combinacion de una masa fundida de diamidas de acidos grasos de etilendiamina con una masa fundida de los
suavizantes de tejidos de sal de amonio cuaternario calentados a una temperatura por encima del punto de fusién de
dichas diamidas de acidos grasos de etilendiamina, opcionalmente afiadiendo un perfume y/o un disolvente a las
masas de partida o preferiblemente a la mezcla resultante. El liquido resultante de la combinaciéon de una masa
fundida de diamidas de acidos grasos de etilendiamina, una masa fundida de suavizantes de tejidos de sal de
amonio cuaternario a una temperatura por encima del punto de fusién de dichas diamidas de acidos grasos de
etilendiamina y, opcionalmente, un perfume y/o un disolvente, se hace pasar preferiblemente a través de un
mezclador, que es lo mas preferiblemente un mezclador estatico, para obtener una mezcla homogénea fundida
antes de llevar a cabo la refrigeracion.
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Cuando los suavizantes de tejidos de sal de amonio cuaternario se seleccionan del grupo de compuestos de
férmulas (Il) y (lll), en donde Q es -O-C(O)-, la mezcla fundida se proporciona preferiblemente mediante la
combinacién de una masa fundida de diamidas de acidos grasos de etilendiamina, una masa fundida de suavizantes
de tejidos de sal de amonio cuaternario calentada a una temperatura por encima del punto de fusién de dichas
diamidas de acidos grasos de etilendiamina y, opcionalmente, un perfume y/o disolvente, y la masa fundida de
suavizantes de tejidos de sal de amonio cuaternario se proporcionan por fusion de los suavizantes de tejidos de sal
de amonio cuaternario a una temperatura de no mas de 90°C y calentar la masa fundida resultante durante menos
de 10 min, preferiblemente menos de 1 min, antes de combinarla con la masa fundida de diamidas de acidos grasos
de etilendiamina a una temperatura suficientemente alta para proporcionar una temperatura de las masas fundidas
combinadas que es superior a la temperatura de fusién de las diamidas de acidos grasos de etilendiamina. Esta
realizacion evita la formacion de subproductos por degradacion térmica de los suavizantes de tejidos de sal de
amonio cuaternario y proporciona composiciones suavizantes de tejidos de la invencion con una composicion
altamente reproducible, sin decoloracion y bajo contenido en subproductos.

La invencion se ilustra mediante los siguientes ejemplos que, sin embargo, no pretenden limitar el alcance de la
invencion de modo alguno.

Ejemplos

Una masa fundida de diéster de acido graso de sebo de tris-(2-hidroxietil)metilamonio se proporcioné en un primer
depdsito agitado a 82°C y una masa fundida de Acrawax® C (mezcla de bisestearamida de etilendiamina y
bispalmitamida de etilendiamina) se proporcioné en un segundo depdsito agitado a 186°C. La masa fundida tomada
del primer depdsito se calenté a 110°C haciéndola pasar a través de un mezclador estatico Kenics® calentado por
vapor, la corriente resultante de la masa fundida calentada se combiné con una corriente de masa fundida del
segundo deposito agitado y una corriente de perfume liquido en una relacion ponderal de 47:50:3 y, después de ello,
se hizo pasar pasa a un mezclador estatico Kenics® calentado por vapor para proporcionar una composicion fundida
a una temperatura de 152°C. Esta composicion fundida se convirti6 en escamas en un descamador de banda
continua Sandvik, equipado con un banda de acero enfriada con agua y un disgregador de escamas, enfriando la
mezcla a por debajo de 40°C en menos de 25 s, para proporcionar escamas con un espesor de 0,25 a 1 mm y un
diametro de 0,5 a 2 cm.

Una muestra de las escamas se tratd térmicamente durante 2 h a 70°C.

Las mediciones de DSC se llevaron a cabo en un instrumento de DSC TA Instruments Q1000 con las escamas tal
como se preparan y las escamas tratadas con calor, utilizando muestras de aproximadamente 4 mg en copas de
aluminio y tasas de calentamiento y enfriamiento de 2°C/min. La Fig. 1 muestra las curvas de DSC de las escamas
tal como se preparan en curvas 1, 2 y 3 para el calentamiento, la refrigeracion y el recalentamiento. Las curvas 1,2y
3 han sido compensadas en 0,325, -0,1 y 0,075 W/g para mayor claridad. La Fig. 2 muestra las curvas de DSC de
las escamas tratadas térmicamente en las curvas 4 y 5 para el calentamiento y la refrigeracion. La curva 5 ha sido
compensada en -0,5 W/g para mayor claridad. La integracion del pico exotérmico en la curva 1 de la Fig. 1 da una
entalpia de transicion exotérmica de 14 J/g.

La dureza de la superficie de las escamas se analizé mediante el rayado de las escamas en ambas caras con un
aparato de prueba de resistencia al rayado multi-tactil Taber® 710 con una punta de rayado (hemisferio con 1 mm
de diametro), una carga de 2 N y una velocidad de 100 mm/s, y la determinacion de la anchura y profundidad del
rayado con un microscopio de barrido laser confocal. La Tabla 1 muestra los resultados obtenidos para las escamas
antes y después del tratamiento térmico.

Para la comparacién, una muestra de las escamas se fundié en una placa de Petri en una placa caliente, se dejo
enfriar hasta temperatura ambiente durante 4 h en la placa caliente apagada y luego se analizé en cuanto a la
dureza de la superficie antes y después de un tratamiento térmico durante 16 h a 70°C. Los resultados también se
muestran en la Tabla 1.

Los resultados de la Tabla 1 demuestran que la composicion suavizante de tejidos en particulas de la invencion,
hecha por enfriamiento rapido de la mezcla fundida, proporcionara una elevada dureza inicial de la superficie para
un articulo suavizante de tejidos afiadido a la secadora, hecho al conformar una composicion de este tipo, en las
condiciones de uso de dicho articulo en una secadora, siendo dichas condiciones similares a la etapa de tratamiento
térmico del ejemplo. Esto esta en contraposicion con los articulos suavizantes de tejidos afadidos a la secadora de
la técnica anterior hechos por enfriamiento lento de la mezcla fundida en un proceso de colada, que tienen una
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dureza inicial mucho menor de la superficie en las condiciones de uso, tal como se demuestra por el ejemplo
comparativo.

Tabla 1 Resultados de las pruebas de rayado

Muestra Anchura de rayado en mm Profundidad de rayado en pm

Escamas de rapido enfriamiento,
antes del tratamiento térmico
cara superior 0,6 90
cara inferior 0,4 50

Escamas de rapido enfriamiento,
después del tratamiento térmico

cara superior 0,3 20
cara inferior 0,2 20
Muestra de masa fundida lentamente 0,4 35
enfriada*, antes del tratamiento
térmico
Muestra de masa fundida lentamente 0,6 100
enfriada*, después del tratamiento
térmico

* No de acuerdo con la invencion




10

15

20

25

30

35

40

ES 2558 082 T3

REIVINDICACIONES

1. Una composicion en particulas suavizante de tejidos, que comprende una o mas diamidas de acidos grasos de
etilendiamina y uno o mas suavizantes de tejidos de sal de amonio cuaternario, teniendo la composicion una
transicion exotérmica a una temperatura entre 60 y 90°C con una entalpia de transicion exotérmica mayor que 5 J/g
medida mediante DSC a una tasa de calentamiento de 2°C/min.

2. La composicion en particulas suavizante de tejidos de la reivindicacion 1, que comprende 30 a 75% en peso de
diamidas de acidos grasos de etilendiamina y 20 a 70% en peso de suavizantes de tejidos de sal de amonio
cuaternario.

3. La composicioén en particulas suavizante de tejidos de la reivindicacion 1 6 2, que comprende, ademas, hasta 10%
en peso de perfume.

4. La composicion en particulas suavizante de tejidos de una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, que
comprende, ademas, hasta 10% en peso de un disolvente de diol C3-Cg 0 de poliol.

5. La composicién en particulas suavizante de tejidos de la reivindicacion 4, en donde el disolvente de diol o poliol se
selecciona del grupo que consiste en 1,2-propanodiol, 1,3-propanodiol, glicerol, dipropilenglicol, diglicerol, triglicerol y
mezclas de los mismos.

6. La composicion en particulas suavizante de tejidos de una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5, en donde las
diamidas de acidos grasos de etilendiamina se derivan de acidos grasos que tienen de 14 a 22 atomos de carbono.

7. La composicion en particulas suavizante de tejidos de una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6, en donde las
diamidas de acidos grasos de etilendiamina se derivan de acidos grasos con una longitud media de la cadena de 16
a 18 atomos de carbono.

8. La composicioén en particulas suavizante de tejidos de una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 7, en donde las
diamidas de acidos grasos de etilendiamina se derivan de acidos grasos que tienen un indice de yodo menor que
20.

9. La composicion en particulas suavizante de tejidos de una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 8, en donde los
suavizantes de tejidos de sal de amonio cuaternario se seleccionan del grupo de compuestos de formula (l)

(1) R'4.mN'[(CH2)n-Q-R%m X

en donde cada uno de los R' es independientemente alquilo C¢-Cs, hidroxialquilo C+4-Cs 0 bencilo;

R? es independientemente hidrégeno, alquilo C11-Cz4 lineal, alquilo C11 C21 ramificado, alquenilo C11-C3¢ lineal o
alquenilo C14-C»4 ramificado, con la condiciéon de que al menos uno de R?no sea hidrégeno;

Q se selecciona |ndepend|entemente de las unldades que tienen la formula -O -C(0)-, -C(0)O-, -NR*C(0)-, -C(O)-
NR?®-, -O- C(O) -O-, -CHR*-0-C(0)- 0 -CH(OCOR?)-CH,-OC(O)-, en donde R® es hidrogeno, metilo, etilo, propilo o
butllo y R*es hidrégeno o metilo;

m es de 1 a 4;

nesde1ad4;y

X es un aniéon compatible con el suavizante.

10 La composicion en particulas suavizante de tejidos de la reivindicacion 9, en donde en la formula (1),
R' es metilo; Q es -OC(0)- 0 -NH-C(O)-; m es 2 6 3; n es 2; y X es cloruro o sulfato de metilo.

11. La composicion en particulas suavizante de tejidos de una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 8, en donde los
suavizantes de tejidos de sal de amonio cuaternario se seleccionan del grupo de compuestos de las férmulas (1) a
vy

10 R'N*[CH,CHR*OH] [CH,CHR*OC(0)R?]; X

(1 R',N[CH2CHR*OC(0O)R?, X'
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(IV) R'N*[CH,CHR*OH] [CH,CH2NHC(O)R?]» X
%) R'(R®*CH2)oN* X

(V1) [R%-C(O)NHCH,CH2]:N'R" [CH,CH,0H] X

Rl“N\f N*-CH,CH,-Q-R?

R2 X~
(V1N

en donde cada uno de los R' es independientemente alquilo C1-Cs, hidroxialquilo C+4-Cs 0 bencilo;

R? es, independientemente, alquilo C14-Cy1 lineal, alquilo C14-C21 ramificado, alquenilo C11-C21 lineal o alquenilo C11-
C,1 ramificado;

R* es hidrégeno o metilo;

Q es -O-C(O)- o -NH-C(O)-; y

X" es un aniéon compatible con el suavizante.

12. La composicion en particulas suavizante de tejidos de la reivindicacion 11, en donde los suavizantes de tejidos
de sal de amonio cuaternario se seleccionan del grupo de compuestos de formulas (Il) y (Ill); R" es metilo; R? es
alquilo o alquenilo C15-C+7 lineal con un indice de yodo del correspondiente acido graso R?COOH menor que 20; Q
es -O-C(O)-; y X es cloruro o sulfato de metilo.

13. Un método para producir una composicion en particulas suavizante de tejidos de acuerdo con la reivindicacion 1,
que comprende enfriar una mezcla fundida que comprende una o mas diamidas de acidos grasos de etilendiamina y
uno 0 mas suavizantes de tejidos de sal de amonio cuaternario hasta una temperatura de 40°C o menor a una tasa
de enfriamiento de mas de 10°C/min.

14. El método de la reivindicacion 13, en el que la mezcla fundida se enfria hasta una temperatura por debajo de la
temperatura de solidificacion de dicha mezcla a una tasa de enfriamiento de al menos 50°C/min.

15. El método de la reivindicacién 13 6 14, en el que la mezcla fundida se enfria mediante contacto con una
superficie enfriada.

16. El método de una cualquiera de las reivindicaciones 13 a 15, en el que la mezcla fundida se enfria en un
descamador de banda continua.

17. El método de una cualquiera de las reivindicaciones 13 a 16, en el que la mezcla fundida comprende 30 a 75%
en peso de diamidas de acidos grasos de etilendiamina y 20 a 70% en peso de suavizantes de tejidos de sal de
amonio cuaternario.

18. El método de la reivindicacién 17, en el que la mezcla fundida comprende, ademas, hasta 10% en peso de
perfume.

19. El método de la reivindicacion 17 6 18, en el que la mezcla fundida comprende, ademas, hasta 10% en peso de
un disolvente de diol C3-Cy 0 de poliol.

20. El método de la reivindicacion 19, en el que el disolvente de diol o poliol se selecciona del grupo que consiste en
1,2-propanodiol, 1,3-propanodiol, glicerol, dipropilenglicol, diglicerol, triglicerol y mezclas de los mismos.

21. El método de una cualquiera de las reivindicaciones 13 a 18, en el que la mezcla fundida se prepara combinando
una masa fundida de diamidas de acidos grasos de etilendiamina, una masa fundida de suavizantes de tejidos de
sal de amonio cuaternario calentada hasta una temperatura por encima del punto de fusién de dichas diamidas de
acidos grasos de etilendiamina y, opcionalmente, un perfume, y haciendo pasar la mezcla liquida resultante a través
de un mezclador.

22. El método de la reivindicacién 21, en el que el mezclador es un mezclador estatico.
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23. El método de una cualquiera de las reivindicaciones 13 a 22, en el que las diamidas de acidos grasos de
etilendiamina se derivan de acidos grasos que tienen de 14 a 22 atomos de carbono.

24. El método de una cualquiera de las reivindicaciones 13 a 23, en el que las diamidas de acidos grasos de
etilendiamina se derivan de acidos grasos con una longitud media de la cadena de 16 a 18 atomos de carbono.

25. El método de una cualquiera de las reivindicaciones 13 a 24, en el que las diamidas de acidos grasos de
etilendiamina se derivan de acidos grasos que tienen un indice de yodo menor que 20.

26. El método de una cualquiera de las reivindicaciones 13 a 25, en el que los suavizantes de tejidos de sal de
amonio cuaternario se seleccionan del grupo de compuestos de formula (1)

(1) R"4mN'[(CH2)n-Q-R%|m X

en donde cada uno de los R' es independientemente alquilo C¢-Cs, hidroxialquilo C+4-Cs 0 bencilo;

R? es independientemente hidrégeno, alquilo C11-Cy4 lineal, alquilo C11-C2¢ ramificado, alquenilo C11-C21 lineal o
alquenilo C14-C»4 ramificado, con la condiciéon de que al menos uno de R%no sea hidrégeno;

Q se selecciona independientemente de las unidades que tienen la formula -O-C(Q)-, -C(O)O-, -NR>-C(0)-, -C(O)-
NR?®-, -O-C(0)-O-, -CHR*-O-C(0)- o -CH(OCOR?)-CH2-OC(O)-, en donde R® es hidrégeno, metilo, etilo, propilo o
butilo, y R*es hidrégeno o metilo;

mesde1a4;

nesde1ad4;y

X" es un aniéon compatible con el suavizante.

27. El método de una cualquiera de las reivindicaciones 13 a 25, en el que los suavizantes de tejidos de sal de
amonio cuaternario se seleccionan del grupo de compuestos de las formulas (Il) a (VII)

10 R'N*[CH,CHR*OH] [CH,CHR*OC(0)R?]; X
(1 R',N*[CH2CHR*OC(0O)R?, X'

(IV) R'N*[CH,CHR*OH] [CH,CH2NHC(O)R?]» X
%) R',(R®*CH2)oN* X

(V1) [R%-C(O)NHCH,CH2]:N'R" [CH,CH,0H] X

Rl“N\f N*-CH,CH,-Q-R?

R2 X~
(V1N

en donde cada uno de los R' es independientemente alquilo C1-Cs, hidroxialquilo C4-Cs 0 bencilo;

R? es, independientemente, alquilo C14-Cy1 lineal, alquilo C14-C21 ramificado, alquenilo C11-C»1 lineal o alquenilo C11-
C,1 ramificado;

R* es hidrégeno o metilo;

Q es -O-C(O)- o -NH-C(O)-; y

X" es un aniéon compatible con el suavizante.

28. El método de la reivindicacién 27, en el que los suavizantes de teiidos de sal de amonio cuaternario se
seleccionan del grupo de compuestos de formulas (I1) y (Il1); R" es metilo; R* es alquilo o alquenilo C4s-C17 lineal con
un indice de yodo del correspondiente acido graso R?COOH menor que 20; Q es -O-C(O)-; y X es cloruro o sulfato
de metilo.

29. El método de la reivindicacion 27 6 28, en el que los suavizantes de tejidos de sal de amonio cuaternario se
seleccionan del grupo de compuestos de formulas (Il) y (ll1), en donde Q es -O-C(O)-; la mezcla fundida se prepara
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combinando una masa fundida de diamidas de acidos grasos de etilendiamina, una masa fundida de suavizantes de
tejido de sal de amonio cuaternario y, opcionalmente, un perfume; y dicha masa fundida de suavizantes de tejidos de
sal de amonio cuaternario se proporciona al fundir dichos suavizantes de tejidos de sal de amonio cuaternario a una
temperatura no mayor que 90°C y al calentar la masa fundida resultante durante menos de 10 min antes de
combinarla con dicha masa fundida de diamidas de acidos grasos de etilendiamina hasta una temperatura lo
suficientemente elevada como para proporcionar una temperatura de las masas fundidas combinadas que es mayor
que la temperatura de fusion de las diamidas de acido graso de etilendiamina.

12



1

Fig.

ES 2558 082 T3

05

0.3+

01 4
-0

(B/an) Joed ap olnj4

13

0.3+

Temperatura (°C)



Fig., 2

ES 2558 082 T3

135 145

125

115

05

0o+

T
=

-1.54

T
=
]

Q5+

(Ban) Joje2 2p olnj4

14

254

Temperatura (°C)



	Primera Página
	Descripción
	Reivindicaciones
	Dibujos

