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Relatdrio Descritivo da Patente de Invengéo para "COMPOSI-
COES DE ESTER QUAT CONCENTRADAS FACILMENTE DISPERSI-
VEIS".

A presente invencéo refere-se a uma composigao de éster quat
que & usada para producdo de amaciantes de tecido em temperaturas mais
baixas em comparago com processo convencional.

E bem-conhecido o fato de téxteis que foram lavados em pro-
cessos automaticos ou manuais e particularmente aqueles feitos de fibras de
celulose apresentarem um toque muito desagradavel apos a secagem. Esta
sensacdo de dureza indesejada pode ser superada por tratamento das rou-
pas apds a lavagem em um banho de enxagiie com compostos catinicos
que contém dois radicais alifaticos longos na estrutura.

Com base nesse pensamento, amaciantes de tecidos comerciais
usuais disponiveis no mercado s&o ainda basicamente compostos por uma
dispersdo de substancias catibnicas dialquilicas, a maior parte das quais
sais de dialquil dimetil amdnio e diéster quats de trietanolamina, dietanola-
mina ou glicerina.

A dispersdo de compostos catiénicos, principalmente aqueles
adequados para aplicagdo em amaciantes de tecido, & uma tarefa ardua a
ser alcangada em uma temperatura proxima a ambiente, devido a solubilida-
de/dispersibilidade deficiente desta matéria-prima em agua fria.

A presente invengao descreve uma nova opgdo para trabalhar
com éster quats na produ¢do de amaciantes de tecido, basicamente consis-
tindo em uma composicéo de éster quat altamente concentrada dispersivel
em agua em temperaturas de cerca de 35°C.

Devido a sua bem-conhecida instabilidade a reagéo de hidrélise,
éster quats séo raramente formulados como produtos concentrados na pre-
senca de agua, especialmente quando a composicéo resultante & submetida
a estocagem antes da aplicagao final. Entretanto, na presente patente, todas
as vantagens da associacao de agua/éster quat, que promove a facil disper-
sibilidade da mistura final, pode ser explorada, ja que hidrélise é particular-

mente mantida sob controle pela presenga de um modificador de pH
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selecionado.

Em geral, éster quats apresentam problemas referentes a produ-
¢do de amaciantes viscosos, obrigando 0 uso de espessantes para obtencao
de alta viscosidade no produto final. Um aumento significativo na viscosida-
de das formulagdes de amaciantes ¢ outra vantagem interessante que resul-
ta da dispersdo em temperaturas mais baixas da composi¢do aqui descrita,
0 que permite uma redugao expressiva ou mesmo a remogdo completa dos
espessantes das formulagbes finais. Esta caracteristica € especialmente im-
portante para alguns paises, mais freqiientemente na América Latina e Asia,
onde consumidores ainda relacionam a qualidade de um produto a sua alta
viscosidade.

Um concentrado de éster quat, com teor de ativo de 75 - 95%, e
etanol efou glicéis completando 100% é reivindicado na EP 0 902 008. Nes-
sa patente, uma formulagdo final de cosmético, especificamente preparada a
partir do concentrado, é também reivindicada, mas por ser um produto final,
a quantidade minima de agua necessaria estd acima do maximo tolerado na
presente invengéo, e a adi¢do de qualquer outro aditivo para manter a hidré-
lise sob controle ndo é mencionada. Na US 5 811 385 sao descritas solu-
¢des aquosas concentradas de éster quat adequadas para preparar deter-
gentes para lavanderia e cosmeéticos. Nao estdo presentes solventes organi-
cos nestas solugdes aquosas concentradas. US 2003 158 068 descreve
composigdes de condicionamento de tecido baseadas em éster quats, com
um teor maximo de ativo total de 25%. Nesse documento, um Acido graxo
insaturado esta sempre presente como um estabilizador de viscosidade.
Composigbes aquosas finais de amaciante com concentracdo maxima de
gster quat de 30% sdo também reivindicadas na EP 0 669 391. A invengdo
aqui descrita refere-se a uma composicdo de éster quat altamente concen-
trada, com pelo menos 50% de matéria ativa, indicada como matéria-prima,
para facil produgdo de amaciantes de tecido comerciais, em temperaturas
reduzidas.

A finalidade desta invengdo é prover composigdes de esterquart

que contém agua e assim podem ser facilmente diluidas mesmo em tempe-
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raturas mais baixas. Ao mesmo tempo, a influéncia prejudicial da agua cau-
sando a hidrélise do éster quat é minimizada pela adigdo de um, assim cha-
mado, modificador de pH.

A invengéo refere-se a uma composicao de éster quat consistin-
do essencialmente em

a) pelo menos 50% em peso de um composto éster quat de for-

mula 1
"y (1)
\+/
N-A X
R1
em que:

A & um grupo das formulas -(CHz),-Q-T' ou

- (GHy), ~(I3H - ?Hz

Q Q
Hom
Q é selecionado entre -O-C(0O)-, -C(0)-0-;
R' & (CHy):-Q-T? ou T ou R®:
R% & (CHy),-Q-T* ou T° ou R%;

R®é H, C-Cs alquila, Co-C alquenila ou C1-Cs hidroxialquifa;

T, T2 T3, T T° sfo independentemente Cg-Cpo-alquila ou
Cg-Cpp-alquenila;

nemsaointeirosde 1a6; e

X é um anion, como cloreto, brometo, iodeto, fluoreto, sulfato,
metilsulfato, hidrogenossulfato, carbonato, hidrogenocarbonato, fosfato, mo-
no- e dihidrogenofosfato pirofosfato, metafosfato, nitrato, fosfonato, metilfos-
fonato, metanodissulfonato, metilsulfonato, etilsuifonato, e outros anions que
s&0 compativeis com o amaciante.

b) um solvente organico,

c)agua e
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d) um modificador de pH

Compostos éster quat preferidos de formula 1 sdo aqueles em
que:

Q é-0-C(O};

R" & (CHwQ-T? ou T,

R? & (CHy)n-Q-T* ou TP ou R,

R® ¢ C-Cs alquila, especialmente metila, C,-C¢ alquenila ou Cy-
Cs hidroxialquila, especialmente hidroxietila;

T T2 1%, T%, T° sdo independentemente Cg-Cy-alquila ou Cg-
Cx-alquenila;

nemséo 1ou2.

Compostos éster quats mais preferidos sdo ftrietanolamina-
diéster quats e dietanolamina-diéster quats, o que significa compostos de
formula 1 em que A, R' e R? sdo um grupo de formula -CH;CH,0CO-T', R?,
além disso, pode ser um grupo R?, R? e R? sendo independentemente sele-
cionados, R® e X sendo como definide sob a formula 1. Todos os compostos
éster quat mencionados podem conter qualquer tipo de anion, que seja
compativel com o éster quat, os preferidos sendo cloreto, brometo, acetato,
lactato, sulfato, hidrogenossulfato ou metifsulfato.

A composicdo reivindicada pode conter estes compostos catidni-
cos em uma quantidade de 50 a 90%, mais precisamente de 85 a 75% em
peso da composigao total.

b) um solvente organico

Em pringipio, solventes organicos adequados s&o quaisquer al-
codis de baixo peso molecular, mono - ou polihidricos. Preferéncia € dada ao
uso de alcodis tendo de 1 a 4 atomos de carbono, como metanol, etanol,
propanol, isopropanol, butanol de cadeia reta e ramificada, gficerol e mistu-
ras desses alcodis. Qutros solventes preferidos sdo polietileno glicois tendo
uma massa molecular relativa inferior a 2000. Em particular, o uso de polieti-
leno glicol tendo uma massa molecular relativa entre 200 ¢ 600 e em quanti-
dades de até 30% em peso, e de polietileno glicol tendo uma massa molecu-
lar relativa entre 400 e 600 em quantidades de 5 a 30% em peso ¢ preferido.



10

15

20

25

30

Também podem ser usados éteres de alquila inferior de etilenoglicol, propi-
lenoglicol, polietilenoglicol e polipropilencglicol. Qutros solventes adequados
séo, por exemplo, triacetin (triacetato de glicerol), 1-metdxi-2-propanol, hexi-
lenoglicol.

A composigao reivindicada pode conter estes solventes organi-
cos ou mesmo uma mistura dos mesmos em uma quantidade de 5 a 30%,
mais precisamente de 15 a 25% em peso da composicéo total.

¢) agua

Na presente invencéo, sua presenga no concentrado é essencial
para a boa dispersibilidade em baixas temperaturas. Assim, agua esta pre-
sente em uma quantidade de 5 a 20%, mais precisamente de 7 a 15% em
peso da composigao total.

d) um modificador de pH

Quando sdo usados éster quats como compostos catidnicos, a
presenca de agua no concentrado é um problema real, ja que as ligagdes
éster s3o quebradas no processo de hidrolise. O melhor modo de evitar isso
é usando uma dosagem controlada de um modificador de pH para aumentar
o pH e, assim, tornar a hidrélise significativamente mais lenta.

Os modificadores de pH especialmente indicados para a presen-
te composi¢do sdo compostos aminicos, especialmente aqueles seleciona-
dos no grupo de trietanolamina, monoetanolamina, etilenodiamina, dialquia-
minas, dialquil metil aminas, alquilaminas etoxiladas e aminometil propanol.

A composi¢éo reivindicada pode conter um modificador de pH
em uma quantidade de 0,1 a 3% em peso da composig&o tofal.

Dependendo do uso pretendido, as composigdes de acordo com
a invengdo compreendem, além dos compostos mencionados, aditivos e
auxiliares que sdo usuais e especificos em cada caso como, por exemplo,
eletrdiitos, perfumes, portadores de perfumes, colorantes, hidrétropos, agen-
tes antiespumantes, agentes poliméricos ou outros espessantes, opacifican-
tes e agentes anti-cotroséo.

As composigbes de acorde com a invengdo so notaveis por sua

boa estabilidade em estocagem e por permitir uma producio de amaciantes
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de tecidos por diluigdo com agua em temperaturas proximas a do ambiente.

As composicbes de acordo com a presente invengdo podem ser
feitas por fusdo do composto éster quat ¢ adigdo do solvente organico ao
éster quat fundido. Agua e modificador de pH s3o misturados separadamen-
te e esta mistura é adicionada & mistura do éster quat e do solvente organii-
c0, mistura essa que tinha sido resfriada a aproximadamente 40 a 50°C.

Exemplos

1) Estabilidade hidrolitica de composigbes concentradas de éster
quat facilmente dispersiveis

A fabela abaixo mostra os beneficios da presencga de um modifi-
cador de pH selecionado na hidrdlise do concentrado de éster quat. O teste
foi realizado a 35°C, que é uma das temperaturas indicadas para a disper-
sdo do produto.

Aumento percentual do valor de acido durante o teste de estoca-
gem a 35°C.

F apods apos apos apos
1 semana | 2 semanas | 3 semanas | 4 semanas

Concentrado de és-
ter quat sem modifi-|  31,1% 39,0% 48.0% 60,7%
cador de pH

Concentrado de es-
terquar com modifi-|  1,3% 1,3% 3,4% 13,9%
cador de pH

O ester quat usado neste teste foi metilsulfato de Cq5-Cie- dial-
quenoiloxietil- hidroxietil-metil-amdnio em isopropanol (90% a.m.). O modifi-
cador de pH foi trietanolamina (99%).

Pela tabela, fica claroc que o modificador de pH desempenha um
papel definitivo na manutengdo da hidrdlise sob controle durante a estoca-
gem, principalmente em temperaturas mais altas.

2) Composigéo do concentrado (% em peso)

A)80,00 metilsulfato de Cq¢-Cig-dialcanoiloxietil-hidroxietil-metil-ambnio
em isopropanol (90% a.m.} (Praepagen® TQ)
B) 10,00 isopropanol (99,5%)
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C)0,72  trietanolamina (99%)
D)928  &gua
Procedimento:
l. Aquecimento de A para obteng¢do de um material fundido (a-
proximadamente 50°C), sob agitagio.
II. Adicéo de B, sob agitagdo, e resfiamento a aproximadamente
40°C (mistura 1).
lll. Mistura, em um recipiente separado, de C e D em temperatu-
ra ambiente (mistura 2).
IV. Adig&o da mistura 2 na mistura 1, sob agitagéo a 40°C.
V. Agitacéo por aproximadamente 5 minutos.
3) Composicdo do concentrado (% em peso)
A)80,00 metilsulfato de Cy4-Cys-dialcanoiloxietil-hidroxietil-metil-aménio
em etanol (85% a.m.) (Praepagen® TQL-E)
B) 10,00 etanol
C)0,68 trietanolamina (99%)
D}9,32 4&gua
Procediment:
I. Aquecimento de A para obtengdo de um material fundido (a-
proximadamente 60°C), sob agitagao
Ii. Adigéo de B, sob agitagdo, e resfriamento a aproximadamente
50°C (mistura 1).
Il Mistura, em um recipiente separado, de C e D em temperatu-
ra ambiente (mistura 2).
IV. Adic&o da mistura 2 na mistura 1, sob agitagdo a 50°C.
V. Agitagdo por aproximadamente 5 minutos.
4) Compasicéo do concentrado (% em peso)
A)0,00 trissulfato de Cig-Cig-dialcanoiloxieti-hidroxieti-metil-aménio em
isopropanol (85% a.m.) (Praepagen® TQL)
B)0,00  isopropancl
C)0,68 trietanolamina (99%)
D)9,32  agua
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Procedimento:

I. Aquecimento de A para obtencdo de um material fundido (a-
proximadamente 60°C), sob agitacéo
l. Adicao, sob agitaco, e resfriamento a aproximadamente 50°C
(mistura 1),
I, Mistura, em um recipiente separado, de C e D em temperatu-
ra ambiente {mistura 2).
IV. Adicao da mistura 2 na mistura 1, sob agitagéo a 50°C.
V. Agitagéo por aproximadamente 5 minutos.
5) Composicao do concentrado (% em peso)
A) 80,00 metiisulfato de Cq-Cig-dialcanoiloxietil-hidroxietil-metil-amdnio
em isopropanol (90% a.m.} (Praepagen® TQ)
B) 15,00 isopropanol
C)0,72  trietanolamina (99%)
D)4,32  agua
Procedimento:
. Aquecimento de A para obtengio de um material fundido (a-
proximadamente 50°C), sob agitacdo
fl. Adicdo de B, sob agitacdo, e resfriamento a aproximadamente
40°C (mistura 1),
ll. Mistura, em um recipiente separado, de C e D em temperatu-
ra ambiente (mistura 2).
IV. Adicdo da mistura 2 na mistura 1, sob agitagdo a 40°C.
V. Agitaggo por aproximadamente 5 minutos.
6) Composi¢ao do concentrado (% em peso)
A)80,00 metilsulfato de Cye-Cog-dialcanoiloxietil-hidroxietil-metil-amonio
em isopropanol (30% a.m.) (Praepagen® TQ)
B} 15,00 isopropanol
C)0,72  aminometil propanol
DY4,32  4agua
Procedimento:

I. Aguecimento de A para obtengdo de um material fundido (a-
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proximadamente 50°C), sob agita¢ao

1. Adicdo de B, sob agitago, e resfriamento a aproximadamente
40°C (mistura 1).

[Il. Mistura, em um recipiente separado, de C e D em temperatu-
ra ambiente (mistura 2).

IV. Adic&o da mistura 2 na mistura 1, sob agitagdo a 40°C.

V. Agitacdo por aproximadamente 5 minutos.

7) Composigado do concentrado (% em peso)
A)80,00 metilsulfato de C45-Cyg-dialcanoiloxietil-hidroxietil-metil-amdnio

em etanol (90% a.m.) (Praepagen® TQ-E)
B)10,00 etanol (99,5%)
C)0,72 trietanolamina (99%)
D)928 agua
Procedimento:

l. Aquecimento de A para obtengdo de um material fundido (a-
proximadamente 50°C), sob agitagio

Il. Adicao de B, sob agitacao, e resfriamento a aproximadamente
40°C (mistura 1).

Il Mistura, em um recipiente separado, de C e D em temperatu-
ra ambiente (mistura 2).

IV. Adigao da mistura 2 na mistura 1, sob agitagdo a 40°C.

V. Agitagao por aproximadamente 5 minutos.

8) Formulagbes de amaciante

A tabela abaixo mostra alguns resultados comparativos de visco-
sidade entre amaciantes preparados com um éster quat (Pragpagen TQ),
normalmente disponiveis no mercado, e com o concentrado de éster quat de

acordo com a presente invengao.

3,5% a.m. sem |3,5% a.m. com 1% | 7,0% a.m. sem
espessante de espessante espessante

E

ster quat (I?raepagen 5 215 105
TQ) (Procedimento 1)
C trado de ést

oncentra o. e éster 230 685 830
quat (Procedimento 2)
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Viscosidade (cP) - Brookfield DV-II, 20 rpm, 25°C, rotor 3.

O espessante usade no exemplo acima foi um amido de milho
modificado.
Procedimentos:

Procedimento 1 - Processo a quente usando éster quat conven-

cional (Praepagen TQ):

A) Fusdo do éster quat (Praepagen TQ) em aproximadamente
65°C.

B) Mistura da agua e do espessante (quando presente) e aque-
cimento a aproximadamente 70°C

C) Adigdo do éster quat (Praepagen TQ) a agua {(ou mistura com
espessante), sob agitagéo.

D) Agitagdo por 45 minutos sob resfriamento.

Procedimento 2 - processo com temperaturas reduzidas

A) Fus&o do concentrado de éster quat a aproximadamente 35°C

B) Mistura da agua e do espessante (quando presente) a tempe-
ratura ambiente

C) Adicdo do concentrado de éster quat (& agua (ou mistura com
espessante), sob agitagao

D) Agitacdo por 30 minutos.

E evidente pelos dados de viscosidade fornecidos acima que um
concentrado de éster quat de acordo com a presente invengao aumenta sig-
nificativamente a viscosidade da composigdo de amaciante final quando

comparado com um ester quat convencional.



REIVINDICAGOES
1. Composic¢ao de éster quat, caracterizada pelo fato de que
consiste essencialmente em

a) pelo menos 50% em peso de um composto éster quat de for-

5 mula1
R R | (1)
N+,
N-A X-
I
R
em que:

A é um grupo das férmulas -(CHz)-Q-T" ou

-(CH,),-CH -CH,
§ a
o
Q é -O-C(O)-, -C(0)-0-;
R' é (CH2)-Q-T? ou T2 ou R;
10 R? é (CH2)m-Q-T* ou T° ou R?;
R® é H, C4-Cg alquila, C,-Cg alquenila ou C4-Cg hidroxialquila;
T', T2, T T% T° sdo independentemente Cg-Cx-alquila ou
Cs-Cxo-alquenila;
n e msao inteirosde 1a6; e
15 X é um anion,
b) um solvente organico,
c)aguae
d) trietanolamina, monoetanolamina, etilenodiamina, dialquilami-
nas, dialquilmetilaminas, alquilaminas etoxiladas ou metil propanol alquilami-
20 na.
2. Composicao de éster quat concentrada de acordo com a rei-
vindicacao 1, caracterizada pelo fato de que na férmula 1

Q é -0-C(0)-;
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R' é (CH2)-Q-T? ou T3;

R? é (CH2)m-Q-T* ou T° ou R?;

R® é C4-C; alquila, ou C4-Cg hidroxialquila;

T T2, T T% T° sdo independentemente Cs-Cx-alquila ou
Cs-Cxo-alquenila;

nemséao 1ou 2.

3. Composigao de éster quat concentrada de acordo com a rei-
vindicagdo 1 ou 2, caracterizada pelo fato de que dois ou mais tipos diferen-
tes dos compostos éster quat de férmula 1, definidos na reivindicagao 1 es-
tao presentes.

4. Composicao de éster quat concentrada de acordo com qual-
quer uma das reivindicagdes 1 a 3, caracterizada pelo fato de que o compos-
to éster quat é um composto de férmula 1 em que AR' e R? sdo um grupo de
férmula -CH,CH,OCO-T', R? adicionalmente pode ser um grupo R®, R? e R®
sendo independentemente selecionados, R® e X sendo como definido sob a
férmula 1.

5. Composi¢ao de éster quat concentrada de acordo com qual-
quer uma das reivindicagdes 1 a 4, caracterizada pelo fato de que o compos-
to éster quat esta presente em uma quantidade de 50 a 90%, preferivelmen-
te de 65 a 75% em peso da composigao total.

6. Composicao de éster quat concentrada de acordo com qual-
quer uma das reivindicagcdes 1 a 5, caracterizada pelo fato de que o solvente
organico é selecionado no grupo de alcodis de cadeia curta, preferivelmente
metanol, etanol, propanol, isopropano ou uma mistura dos mesmos.

7. Composic¢ao de éster quat concentrada de acordo com qual-
quer uma das reivindicagcdes 1 a 6, caracterizada pelo fato de que o solvente
organico, ou uma mistura de solventes organicos estad presente em uma
quantidade de 5 a 30%, preferivelmente de 15 a 25% em peso da composi-
¢ao total.

8. Composicao de éster quat concentrada de acordo com qual-
quer uma das reivindicagbes 1 a 7, caracterizada pelo fato de que agua esta

presente em uma quantidade de 5 a 20%, preferivelmente de 7 a 15% em



peso da composicao total.

9. Composic¢ao de éster quat concentrada de acordo com qual-
quer uma das reivindicagdes 1 a 8, caracterizada pelo fato de que o modifi-
cador de pH esta presente em uma quantidade de 0,1 a 3% em peso da
composigao total.

10. Composicao de éster quat concentrada de acordo com qual-
quer uma das reivindicagdes 1 a 9, caracterizada pelo fato de que contém

adicionalmente quaisquer outros aditivos ou auxiliares.
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RESUMO
Patente de Invencéo: "COMPOSICOES DE ESTER QUAT CONCENTRA-
DAS FACILMENTE DISPERSIVEIS".

A presente invengéo refere-se a um concentrado de éster quat
adequado para produgdo de amaciantes de tecido em temperaturas mais
baixas, compreendendo: a) um composto éster quat; b) um solvente organi-
¢o; ¢) agua; d) um modificador de pH. Embora a presenga de agua em um
concentrado de éster quat seja geralmente evitada devido a bem-conhecida
instabilidade do Gitimo a reagdo de hidrdlise, na presente inveng&o agua é
essencial & dispersibilidade em temperaturas mais baixas, que leva a conse-
gientemente a um aumento significativo na viscosidade do produto final,
Uma maneira de resolver este problema € mantendo a hidrdlise sob confrole

pela adigdo de um modificador de pH selecionado.
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