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(67) Resumo: COMPOSIGAO CONCENTRADA DE ESTERQUAT.
A presente invencéo refere-se a uma composi¢do concentrada de
esterquat, que é especialmente adequada para processo em baixa
temperatura para produgédo de uma formulagdo de amaciante liquido,e
stavel, homogénio e viscoso. Esta composicdo concentrada de
esterquat consiste em cerca de 50 95% em peso de um composto
esterquat de férmula em que R1 é -C2H40H ou -C2H40OCOR2 é C11-
C21-alquila ou alquenile e A € um anion, como metilsulfato, brometo,
iodeto e, preferivelmente, cloreto, o referido esterquat sendo preparado
por esterificagdo de metildietanolamina com acidos graxos e
subsequente quaternizagdo com, preferivelmente, metilcloreto, os
acidos graxos contendo pelo menos 50% em peso de acido graxo C18
saturado formnado um produto final contendo pelo menos 50% em mol
de diesterquat e pelo menos 10% em mol de monoesterquat e tendo
um valor de acido de menos de 0,120 meq/g de material ativo
esterquat, o resto sendo agua e um solvente organico.

Al
C,H,OCOR?
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Relatério Descritivo da Patente de Invengdo para "COMPOSI-
CAO CONCENTRADA DE ESTERQUAT".

Descricao

A presente invencgao refere-se a uma pré-mistura concentrada
de composicao de esterquat de dimetildietanolamina usada para produgéo
de amaciantes de tecido em temperaturas mais baixas quando comparadas
com processo convencional.

A dispersdo de compostos catidnicos, principalmente aqueles
adequados para a aplicagcdo em amaciantes de tecido, € uma tarefa dificil de
ser realizada em temperaturas mais baixas, devido a solubilidade / dispersi-
bilidade deficientes destas matérias-primas em agua fria.

A presente invengdo descreve uma nova opg¢ao para trabalhar
com esterquats na produgao de amaciantes de tecido, basicamente consis-
tindo em uma composigdo altamente concentrada de esterquat dispersivel
em agua a temperaturas abaixo de 60°C.

Uma vantagem interessante provém da dispersao em temperatu-
ras mais baixas. Em alguns paises, consumidores ainda relacionam a quali-
dade de um produto a sua viscosidade. Para eles, quanto mais alta a visco-
sidade melhor é o produto. Entretanto, esterquats usualmente apresentam
problemas referentes a producdo de amaciantes viscosos, obrigando o uso
de espessantes para obtencdo de uma alta viscosidade no produto final. A
dispersdo em temperaturas mais baixas permite uma redugao significativa
ou mesmo a remocao dos espessantes da formulagao.

Muitas patentes reivindicaram o uso de esterquats de dimetildie-
tanolamina para formulacbes de amaciante de tecido. A Patente WO
01/42412 reivindica o uso de um composto amaciante tendo uma temperatu-
ra de transicido de menos de 30°C para prover um conforto satisfatério no
uso. Esterquats insaturados de dimetildietanolamina apresentam uma tem-
peratura de transicéo inferior a 30°C, mas quando saturados, o que é prefe-
rido na composicao da presente patente, eles apresentam uma temperatura
de transicdo acima dessa. Na patente WO 01/34743, esterquats de dimetil-

dietanolamina sao citados entre os compostos quaternarios de aménio prefe-
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ridos. Entretanto, € também reivindicada a obrigatoriedade do uso de agen-
tes quelantes de metal. A patente WO 99/27046 cita esterquat de dimetildie-
tanolamina como um possivel composto catidnico para composi¢des de a-
maciamento de tecido adicionadas ao enxague, incluindo composig¢des liqui-
das claras ou translucidas, mas é obrigatério associa-la com um agente ten-
soativo de polioxialquileno alquil amida. Uma composi¢do concentrada de
esterquat com agua e solvente é divulgada em um pedido de patente JP 10
251 972. No entanto, nesta patente é também reivindicado o uso obrigatorio
de sais de metais alcalinos ou alcalino-terrosos que séo incluidos na presen-
te invengao como ingredientes opcionais.

Foi agora verificado que podem ser feitas composi¢gdes concen-
tradas de esterquat de dimetildietanolamina que, ao serem diluidas, propor-
cionam uma maior viscosidade.

A invencdo fornece composi¢gbes concentradas de esterquat
contendo de cerca de 50 a 95 % em peso mais preferivelmente de 60 a 85 %
em peso, ainda mais preferivelmente de 65 a 80 % em peso de um compos-

to esterquat de féormula

CH, \(a) - Rt
AG)
/

\
CH, C,H,OCOR?

em que R’ é -C;H,OH ou -C;H,OCOR?, R? é C41-Cpqalquila ou alquenila e A
& um anion, como metilsulfato, brometo, iodeto e, preferivelmente, cloreto, o
referido esterquat sendo preparado por esterificacdo de metildietanolamina
com acidos graxos e subsequente quaternizagédo, com preferivelmente metil-
cloreto, os acidos graxos contendo pelo menos 50 % em peso de acido gra-
xo Cig saturado, compreendendo um produto final contendo pelo menos 50
% em mol de diesterquat e pelo menos 10 % em mol de monoesterquat e o
material ativo esterquat tendo um valor de acido inferior a 0,120 meq/g, o
resto sendo agua e um solvente organico.

A composigdo concentrada descrita neste escopo pode ser ar-
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mazenada em temperatura adequada por um periodo de tempo antes da
preparacdo da formulagao final do amaciante ou pode ser formulada in-situ,
um pouco antes da preparacgao da formulagao final do amaciante. Para obter
formulagdes viscosas, verifica-se que ha alguns parametros que sao impor-
tantes para otimizar o aumento de viscosidade. Como pode ser visto nos
exemplos, o valor de acido da matéria-prima deve ser inferior a 0,12 meqg/g
do material ativo esterquat, do contrario a viscosidade da formulagéo final
sera significativamente menor.

O grupo -COR? é preferivelmente derivado de acidos graxos de
ocorréncia natural como acido capronico, acido caprilico, acido caprinico,
acido laurico, acido miristirico, acido palmico, acido isoestearico, acido este-
arico, acido oléico, acido eluidinico, acido araquinico, acido beénico e acido
erucico. Acidos preferidos contendo o grupo -COR? sio acidos graxos de
coco C12/C1s, acido graxo de sebo, acido graxo de sebo total ou parcialmen-
te hidrogenado, acido graxo de palma, acido graxo de palma total ou parci-
almente hidrogenado ou acido estearico.

Estes esterquats sao preparados por métodos conhecidos em si,
por exemplo por esterificagao de metil-dietanolamina com um acido graxo de
formula R2COOH e subsequente quaternizagdo com, preferiveimente, metil-
cloreto ou dimetilsulfato ou qualquer outro agente de quaternizagdo que in-
troduza um grupo metila. Os acidos graxos usados devem ser de um tipo tal
que contenha pelo menos 50 % em peso de acido graxo saturado Cig. Prefe-
rivelmente o acido graxo é derivado de acido graxo vegetal e/ou animal e
contém pelo menos 50 % em peso de acido graxo Cqg saturado, mais prefe-
rivelmente de 52 a 90 % em peso de acido graxo Cis saturado e ainda mais
preferivelmente de 55 a 85 % em peso de acido graxo C1g saturado. A razédo
molar na esterificacdo entre metildietanolamina e acido graxo deve ser tal
que a razéo de pelo menos 50 % em mol diesterquat e pelo menos 10 % em
mol monoesterquat seja mantida.

Solvente organico

Em principio, solventes organicos adequados s&o alcodis mono-

ou poliidricos. Preferéncia ¢ dada ao uso de alcodis tendo de 1 a 4 atomos
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de carbono, como metanol, etanol, propanol, isopropanol, butanol de cadeia
reta e ramificada, glicerol e misturas dos referidos alcodis. Outros solventes
preferidos séo polietileno glicéis tendo uma massa molecular relativa inferior
a 2000. A composigao reivindicada pode conter estes solventes organicos
em um montante de 5 a 20% em peso da composigao total.

Agua

Agua é usualmente utilizada como carga na formulagéo. No en-
tanto, na presente invengao, sua presenga no concentrado é essencial para
a dispersibilidade em temperaturas mais baixas. Na composigao reivindica-
da, agua se encontra presente em uma quantidade de 1 to 20% em peso da
composicgao total, preferivelmente de 5,1 % a 20 % em peso da composigéo
total.

Dependendo do uso pretendido, as composi¢cdes de acordo com
a invengao incluem, além dos compostos mencionados, aditivos e auxiliares
que sao usuais e especificos em cada caso, como, por exemplo, estabilizan-
tes, perfumes, colorantes, hidrétopos, antiespumantes, espessantes polimeé-
ricos ou outros, opacificantes, conservantes e agentes anticorrosivos.

Estabilizantes e / ou outros aditivos podem ser selecionados no
grupo de compostos organicos e / ou inorganicos especificos, preferivelmen-
te eletrdlitos e / ou derivados de aminas de cadeia curta. Um problema de
composi¢cdes aquosas contendo estes esterquats & que eles ndo séo esta-
veis durante estocagem prolongada ja que sofrem de hidrélise. Foi verificado
gue, além de sais de metais alcalinos e alcalino-terrosos , ha também outros
sais de metais capazes de evitar hidrolise de esterquats.

Para aumentar a estabilidade das composigdes aquosas de es-
terquat, um sal pode ser adicionado, como um sal de metal alcalino ou alca-
lino-terroso. Sais preferidos, no entanto, sdo sais de metais de transigao,
mais preferivelmente sais de zinco e aluminio como ZnSQ4, ZnCl,, AICl3 ou
Al(SO4);. Estes sais podem estar presentes em um montante preferivelmen-
te de 0,002 a 10,0, preferivelmente 0,03 a 5,0, e ainda mais preferivelmente
0,04 a 3,0 % em peso.

As composicdes de acordo com a presente invengao podem ser
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preparadas misturando os sais citados nos esterquats de dimetildietanolami-
na descritos nesta invencao nas formulagdes finais de amaciante. O sal po-
de ser adicionado a qualquer momento durante o processo de preparagao
do amaciante tanto em forma soélida quanto em solugdo aquosa. S&o reco-
mendados aquecimento e agitacao para preparagao das composigdes rei-
vindicadas.

Para tornar mais facil a preparagdo da invengao descrita, uma
pré-mistura concentrada contendo a mesma razao molar € / ou massica en-
tre os esterquats e os aditivos pode ser preparada para ser diluida até 45
vezes. Outros ingredientes como solvente, agua ou qualquer ingrediente que
poderia fazer parte da formulagao final podem ser adicionados.

As composi¢des de acordo com a invengao podem ter a presen-
ca de sais de metais terras raras, sais metalicos de acidos graxos, comple-
xos metalicos de ftalocianina, sais metalicos de ftalocianina ou agentes que-
lantes. Outra opgao para estabilizantes sao aminas de cadeia curta, que po-
dem ser selecionadas no grupo de aminas contendo pelo menos um grupo
hidroxietila.

As composi¢des de acordo com a presente invencédo podem ser
preparadas por fusdao do composto esterquat e adicdo do solvente organico
ao esterquat fundido. Agua é, entdo, acrescentada a mistura de esterquat
com o solvente orgénico, que foi previamente resfriada a aproximadamente
40 a 50°C.

Exemplos

Um exemplo do procedimento para obter uma formulagado de
amaciante de tecido estavel, homogéneo e viscoso baseado em esterquat
de metildietanolamina como descrito na reivindicagdo 1 da presente inven-
cao é:

I. Aquecimento de agua a 45°C

Il. Adicao da pré-dispersao de esterquat de dimetildietanolamina
a 50°C

IIl. Resfriamento sob agitagdo com aproximadamente 150 rpm

por 30 minutos
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IV. Resfriamento rapido sob agitagdo por 15 minutos

A formulagdao de amaciante de tecido preparada de acordo com
o procedimento e com o esterquat de dimetildietanolamina descrito nesta
invengao apresenta bons resultados de viscosidade, especialmente para
niveis reduzidos de material ativo como mostrado nas tabelas | e |l. Além
disso, a tabela | prova o efeito importante que o valor de acido tem na visco-
sidade da formulagédo de amaciante de tecido. O valor de acido, além do teor
de Cqg saturado e distribuicdo de éster sao parametros importantes descritos
nesta invencao. Na tabela Il € mostrada uma comparagao com outros agen-
tes ativos amaciantes bem conhecidos como DSDMAC e esterquats de trie-
tanolamina. Para o ultimo, foi usada uma pré-dispersao de esterquat de trie-
tanolamina como descrito na Patente EP1 584674. Esta pré-dispersao, como
a preparada para o esterquat de dimetildietanolamina descrito nesta patente
é usada para reduzir a temperatura de processo para aumentar os resulta-
dos de viscosidade.

Os resultados mostram que com o esterquat de dimetildietano-
lamina descrito nesta invengdo uma formulagcdo de amaciante viscoso € ob-
tida, mesmo para amaciantes de tecido contendo 2 % am, e os resultados de
viscosidade para os amaciantes de tecido sdo claramente meihores do que
para os amaciantes de tecido preparados através dos outros dois agentes
ativos de amaciante citados. E importante notar que para uma formulagao de
amaciante baseada em um esterquat de trietanolamina disponivel comerci-
almente obter os mesmos niveis de viscosidade da formulagdo de amaciante
de tecido baseada no esterquat de dimetildietanolamina descrita nesta pa-
tente, uma quantidade grande de espessante seria necessaria. Isto €, na
verdade, uma caracteristica dos esterquats de trietanolamina disponiveis
comercialmente, isto é, baixos valores de viscosidade para amaciantes de
tecido quando trabalhando com baixo teor de material ativo, mesmo usando
pré-dispersao.

Na tabela lll & clara a vantagem de trabalhar com a pré-
dispersdo concentrada de esterquat em comparagédo com o uso de uma

composicao de esterquat como tal. Como pode ser visto e & descrito nesta



invengéo, quando se usa a pré-dispersao, além da reducao na temperatura

de processo, € clara a melhoria da viscosidade da formulagdo de amaciante.

Esterquat 1 de
Dimetildietanol-

amina

Esterquat 2 de
Dimetildietanol-

amina

Esterquat 3 de
Dimetildietanol-

amina

Teor de Cig satu-
rado (%)

Valor de Aacido
(meq/g de produto
final)

Teor de diéster (%
em mol)

Teor de monoéster
(% em mol)
Amaciante de teci-
do com 2 % am
Viscosidade
(mPas)

>50 %

0,132

>50 %

>10 %

20

>50 %

0,031

>50 %

>10 %

1275

>50 %

0,031

>50 %

>10 %

1730

Amaciante de teci-
do com 4 % am
Viscosidade
(mPas)

550

Esterquat 2 de
Dimetildietanol-

amina

2790

DSDMAC

2735

Esterquat de
trietanolamina

Amaciante de teci-
do com 2 % am

Viscosidade

1275

Amaciante de teci-
do com 4 % am
Viscosidade
(mPas)

2790

2165



Tabela lll

Esterquat 4 de
Dimetildietanol-amina

Esterquat 4 de
Dimetildietanol-amina

como é Pré-disperso
Temperatura de proces- 65/70 50/55
so (agua / am)
Amaciante de tecido
com 2 % am
Viscosidade (mPas) 40 1400
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REIVINDICAGOES
1. Composi¢cao concentrada de esterquat especialmente ade-
quada para processo em baixa temperatura para produgao de uma formula-
¢ao de amaciante liquido, estavel, homogéneo e viscoso, compreendendo
essencialmente:

de cerca de 50 a 95 % em peso de um composto esterquat de férmula

CH3\(+)/ R1
Y N Al

\
CH, C,H,0COR?

em que R' & -C,H4OH ou -C,H,OCOR?; R% é C44-C2s-alquila ou alquenila e A
€ um anion, como metilsulfato, brometo, iodeto e, preferivelmente, cloreto, o
referido esterquat sendo preparado por esterificagdo de metildietanolamina
com acidos graxos e subsequente quaternizagao com, preferivelmente, me-
tilcloreto, os acidos graxos contendo pelo menos 50 % em peso de acido
graxo Cig saturado formando um produto final contendo pelo menos 50 %
em mol de diesterquat e pelo menos 10 % em mol de monoesterquat e ten-
do um valor de acido de menos de 0,120 meqg/g de material ativo esterquat ,
o resto sendo agua e um solvente organico.

2. Composigao de acordo com a reivindicagao 1, que contém de
cerca de 5 a 20% de um alcool de baixo peso molecular selecionado no gru-
po de etanol, isopropanol e misturas dos mesmos como solvente orgéanico e
de cerca de 1 to 20% em peso de agua.

3. Composicao de acordo com a reivindicagéo 1, em que a quan-
tidade total de esterquat € de 60 a 85 % em peso.

4. Composigéo de acordo com a reivindicagéo 1, em que a quan-
tidade total de esterquat € de 65 a 80 % em peso.

5. Composi¢cao de acordo com a reivindicagdo 1, em que o -
OCOR? é derivado de um &cido graxo contendo 52 a 90 % em peso de um
acido graxo Cg saturado.

6. Composicao de acordo com a reivindicagao 1, em que o grupo
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-OCOR? é derivado de um acido graxo contendo 55 a 85 % em peso de um
acido graxo Cig saturado.

7. Composicao de acordo com a reivindicagao 1, em que o grupo
-OCOR? & preferivelmente derivado de um acido graxo totalmente hidroge-
nado em que a quantidade de acido graxo Cqg saturado é com o definido nas
reivindicacoes 5 e 6.

8. Composigao concentrada de esterquat de acordo com a rei-
vindicagado 1, contendo opcionalmente ingredientes adicionais como estabili-
zantes e / ou outros aditivos selecionados no grupo de compostos organicos
e/ou inorganicos especificos, preferivelmente eletrélitos e / ou derivados de
amina de cadeia curta.

9. Composigdo de acordo com as reivindicagdes 1 e 8, contendo
ZnCl,, AICl3, ZnSO4 ou Al2(SO4)3 como estabilizantes.

10. Composicdo de acordo com as reivindicagdes 1 e 8, conten-
do 0,002 a 10 % em peso de um estabilizante.

11. Composigao de acordo com as reivindicagdes 1 e 8, conten-

do como estabilizante uma amina tendo pelo menos um grupo hidroxietila.
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RESUMO
Patente de Invencgao: "COMPOSIGAO CONCENTRADA DE ESTERQUAT".
A presente invengao refere-se a uma composi¢gao concentrada
de esterquat, que é especialmente adequada para processo em baixa tem-
peratura para produgdo de uma formulagdo de amaciante liquido, estavel,
homogéneo e viscoso. Esta composigdo concentrada de esterquat consiste

em cerca de 50 a 95 % em peso de um composto esterquat de férmula

CHa ;‘) K
A6
4

~
CH, C,H,0COR?

em que R’ é -C,H,OH ou -C;H,OCOR?; R?é C11-Cys-alquila ou alquenila e A
€ um anion, como metilsulfato, brometo, iodeto e, preferivelmente, cloreto, o
referido esterquat sendo preparado por esterificacdo de metildietanolamina
com acidos graxos e subsequente quaternizagdo com, preferivelmente, me-
tilcloreto, os acidos graxos contendo pelo menos 50 % em peso de acido
graxo Cqg saturado formando um produto final contendo pelo menos 50 %
em mol de diesterquat e pelo menos 10 % em mol de monoesterquat e tendo
um valor de acido de menos de 0,120 meq/g de material ativo esterquat, o

resto sendo agua e um solvente organico.
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