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ES 2307 485 T3

DESCRIPCION

Composicién suavizante para papel tisu.

Esta invencion se refiere a productos de papel en general (por ejemplo, toallas de papel, tists faciales, servilletas
y tisds sanitarios (higiénicos)), y mds particularmente a productos de papel tisi que se han preparado usando un
suavizante de iones emparejados. La invencién también se refiere a procedimientos usados para la fabricacién de tales
papeles tisu.

Antecedentes de la invencion

Durante algtn tiempo, los fabricantes de papel han buscado formas para fabricar papeles tisi que fueran suaves,
pero que todavia tuvieran suficiente resistencia.

La patente de EE.UU. n°® 3.556.931 describe tratar una hoja de papel con un agente desligante de sal de amonio
cuaternario para suavizar la hoja. El agente desligante se pulveriza sobre la hoja antes de pasar la hoja por una secadora.

Las patentes de EE.UU. n°® 4.351.699 y 4.441.962 describen la adicién de un compuesto de amonio cuaternario,
y al menos un tensioactivo no idnico especificado, a una composicioén acuosa de fabricacién de papel para fabricar
productos absorbentes suaves tales como toallas de papel. Se dice que la adicién de sélo agentes desligantes de amonio
cuaternario potencia la suavidad, pero también disminuird la absorbencia. Los tensioactivos no idnicos se afiaden para
vencer el problema de la reducida absorbencia.

La patente de EE.UU. n°® 4.940.513 describe tratar papel tisi con un tensioactivo no catiénico para conferir sua-
vidad. Se dice que los tensioactivos no catiénicos incluyen tensioactivos aniénicos, no iénicos, anfoliticos y de i6n
bipolar. Los tensioactivos no catidénicos se pulverizan preferentemente sobre la banda de tisi himeda a medida que
recorre la maquina de fabricacién de papel.

Las patentes de EE.UU. n°® 5.217.576; 5.223.096; 5.240.562; 5.262.007; y 5.279.767 describen el uso de agentes
desligantes de compuestos de amonio cuaternario para suavizar papel tisd. Los tensioactivos anidnicos se describen
como componentes opcionales que pueden afiadirse a la composicién de fabricacién de papel siempre y cuando no
afecten significativamente y adversamente las acciones potenciadoras de suavidad, absorbencia y resistencia en hiime-
do de los productos quimicos requeridos.

La patente de EE.UU. n° 5.494.731 describe papeles tisi que han sido tratados con ciertos suavizantes no idénicos.
La parte de antecedentes de este documento describe ciertas desventajas de usar agentes desligantes catidnicos.

Se han observado numerosos problemas con los papeles tist disponibles. Por ejemplo, la suavidad y la resistencia
son dos atributos importantes de productos de tisi y de toalla. Sin embargo, normalmente uno de estos atributos se
potencia a expensas del otro.

Una técnica eficaz para potenciar la suavidad de productos de tisd y de toalla es la adicién de suavizantes o des-
ligantes catidnicos a la composicién de fabricacion de fibra a partir de la que se fabrica el tisu o toalla en el extremo
himedo del sistema de fabricacién de papel. Desafortunadamente, la adicién de desligantes catiénicos a la composi-
cién de fabricacion de fibra en el extremo himedo da frecuentemente como resultado una reduccidn significativa de
la resistencia a la traccién (por ejemplo, del 15-50% dependiendo de la cantidad afiadida y el momento de adicién).
Normalmente, la composicion de fabricacion a la que se afiaden los desligantes se somete entonces a refino o adicién
de aditivos de resistencia en seco para anular la reduccién de resistencia que se produce debido a la adicién del desli-
gante. Sin embargo, tales tratamientos anulan frecuentemente los beneficios de suavidad conferidos por la adicién del
desligante. Dependiendo del tipo de desligantes afiadidos, la tasa de absorbencia de los productos de tisu y de toalla
también puede disminuir debido a los grupos hidréfobos asociados con las diversas formulaciones de desligante.

Los desligantes catiénicos, debido a su carga positiva, se retienen sobre la fibra. Por otra parte, los suavizantes
y tensioactivos aniénicos, debido a que tienen la misma carga que la fibra, no se retienen suficientemente sobre la
fibra cuando se afiaden al extremo hiimedo del procedimiento de fabricacién de papel. Como tales, normalmente no
funcionan eficazmente como suavizantes. Sin embargo, contribuyen a la deposicién y espumacion significativa en el
extremo himedo, que es perjudicial para el funcionamiento de la maquina de papel.

Por consiguiente, un objeto de la invencién es proporcionar un producto de papel tisu de suavidad, resistencia y
absorbencia mejoradas. También es un objeto proporcionar un procedimiento de fabricacién para un producto de papel
tisu tal en el que se reduzca o se elimina totalmente la generacién de espuma.

Resumen de la invencion

Se han resuelto los problemas anteriormente mencionados mediante el descubrimiento y el desarrollo de un aditivo
suavizante que puede potenciar la suavidad con minima pérdida de resistencia, que no retardara la absorbencia; y
que no espumard significativamente cuando se incorpore a la composicion de fabricacién en el extremo hiimedo del
sistema de fabricacién de papel.
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Se ha descubierto lo que se denomina un sistema suavizante de iones emparejados. Por tanto, la invencién se refiere
a un sistema suavizante para papel tisi que comprende una mezcla de iones emparejados de un tensioactivo aniénico
y un compuesto anfilico catiénico, formuldndose el sistema suavizante de forma que la densidad de carga de la mezcla
de tensioactivo aniénico/compuesto anfilico catiénico serd aproximadamente neutra.

En otra realizacién se proporciona un procedimiento para fabricar una banda de papel tisu absorbente suave que
comprende las etapas de formar una composicién acuosa de fabricacion de papel, depositar la composicion de fabrica-
cion sobre una superficie provista de orificios y eliminar el agua de la composicién de fabricacién. A la composicién
de fabricacion o banda se afiade un sistema suavizante de iones emparejados segun la invencidn.

Breve descripcion del dibujo

La figura 1 es una representacion de las densidades de carga de los sistemas emparejados de los ejemplos 1-11
frente a un titulo de muestra.

La figura 2 ilustra graficamente cambios en el tamafio de particula de los sistemas emparejados de los ejemplos 2-
11.

La figura 3 también ilustra gréficamente cambios en el tamafio de particula de los sistemas emparejados de los
ejemplos 2-11.

Descripcion detallada de las realizaciones preferidas

Usando el sistema suavizante de la invencién pueden fabricarse diversos tipos de productos de papel tisi. Estos
incluirian toallas de papel, servilletas, tisus faciales y tisds sanitarios (higiénicos).

Los sistemas de suavizante de la invencion pueden usarse con cualquier técnica para preparar productos de papel
tisi. Por ejemplo, primero puede prepararse una banda de papel tisi depositando una composicién de fabricacion de
papel sobre un alambre formador provisto de orificios, también conocido como alambre Fourdrinier, para proporcio-
nar una banda. Entonces, la banda puede desecarse prensando la banda y secando a temperaturas elevadas. En un
procedimiento tipico puede proporcionarse una composicion de fabricacién de pasta de baja consistencia desde una
caja de entrada presurizada. La caja de entrada tendrd una abertura para suministrar un fino depdsito de composicién
de fabricacion de pasta sobre el alambre Fourdrinier para formar una banda himeda. Entonces, la banda se desecara
hasta una consistencia de fibras de entre aproximadamente el 7% y aproximadamente el 25% (basado en el peso total
de la banda) por desecado a vacio y se secard adicionalmente mediante operaciones de prensado en las que la banda
se someterd a la presion desarrollada por miembros mecanicos opuestos tales como rodillos cilindricos. Entonces,
la banda desecada puede prensarse adicionalmente y secarse por un aparato de tambores de vapor conocido en la
técnica como una secadora Yankee. Puede desarrollarse presion en la secadora Yankee por medios mecénicos tales
como un tambor cilindrico opuesto contra la banda. Pueden emplearse multiples tambores de secadora Yankee para
prensar adicionalmente, si es necesario o deseable. También puede usarse procesamiento posterior tal como crespado,
calandrado y/o bobinado, etc., para aumentar adicionalmente el alargamiento, carga y suavidad y para controlar el
€spesor.

Los sistemas de suavizante de la invencion seran reconocidos por aquellos expertos en la materia por ser ttiles a
propésito de la producciéon de muchos tipos de productos de papel tisu. Por tanto, pueden usarse, por ejemplo, para
preparar papeles tisi convencionalmente prensados con fieltros; papel tisi comprimido con modelo de alto contenido
de cargas y papeles tisti sin compactar con alto contenido de cargas. El papel tisti puede ser de construcciéon homogénea
o multicapa; y los productos de papel tist fabricados a partir de la misma pueden ser de construccién monocapa o
multicapa. Los papeles tisi anteriormente mencionados, y sus procedimientos de fabricacion, se describen en detalle
en la patente de EE.UU. n°® 5.494.731.

Para la invencion también pueden utilizarse fibras convencionales para la fabricacién de papel. Se prefieren aquellas
derivadas de pasta de madera, aunque también pueden usarse fibras sintéticas y fibras preparadas a partir de otras pastas
fibrosas celul6sicas. Pastas de madera aplicables incluyen, entre otras, pastas quimicas y pastas mecdnicas.

La terminologia “par iénico” como se usa a propdsito de esta invencion se refiere a la estrecha yuxtaposicion de
dos especies quimicas opuestamente cargadas. Un ejemplo sencillo de ese fenémeno es cuando una molécula idnica,
por ejemplo, cloruro de amonio (NH,Cl), se disuelve en agua.

NH,Cl + H,0 «& NH,*Cl~ + exceso de H,O « NH,* + CI~

La especie inicialmente formada es un par iénico. Sin embargo, la molécula de agua tiene un caricter dipolar
debido a los dngulos de enlace entre el oxigeno y los hidrégenos y los restos anidnicos y catiénicos quedan rodeados
por moléculas de agua de hidratacién. El grado de hidratacidon estd influido por la intensidad del campo eléctrico que
emana del i6n. Los dipolos del agua de hidratacion reducen la atraccion electrostética entre el par i6nico inicialmente
formado, resultando asf la completa disociacién en iones hidratados libres.
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La introduccién de restos de hidrocarburo pobremente hidratado, por ejemplo, alquilo, alquenilo, arilalquilo, etc.,
en la estructura quimica de la molécula i6nica en lugar de los hidrégenos reduciria el grado global de hidratacién de
las especies catidnicas y lo localizaria alrededor de la parte iénica de la molécula. Estos iones anfilicos son los iones
preferidos para los pares i6nicos de esta invencion.

Hay un gran nimero de tensioactivos anidnicos, y un gran nimero de compuestos catiénicos, que son potencial-
mente adecuados para uso a propdsito de la invencién, siempre que estén electrovalentemente emparejados de forma
adecuada. El tensioactivo anidnico preferido para uso a propdsito de la invencién es un alquenilolefinsulfonato (AOS)
que tiene de 8 a 22 dtomos de carbono, mds preferentemente de 12 a 18 dtomos de carbono, y lo mas preferido un total
de al menos aproximadamente 16 d&tomos de carbono. Un AOS preferido es un alfa-olefinsulfonato de sodio que tiene
la formula CH;(CH,),CH=CH(CH,)SO; Na*.

Un tensioactivo aniénico comercialmente disponible preferido es un alquenilolefinsulfonato conocido como Witco-
nate® AOS, disponible de Witco. Witconate® AOS es un alquenilolefinsulfonato que contiene una fraccién Cyq. Se ha
observado que la fraccién C,4 de Witconate® AOS se conserva selectivamente en la hOJa de tisu a favor de la fraccion
Cy4. Esto sugiere que deberian usarse tensioactivos aniénicos con fracciones C;¢ 0 superiores.

Ejemplos de otros tensioactivos anidnicos posibles incluyen, por ejemplo, carboxilatos tales como etoxilatos car-
boximetilados, y derivados de aminoacidos, sulfonatos tales como alquilbencenosulfonatos, alquilnaftalenosulfonatos,
alcanosulfonatos, a-olefinsulfonatos, ésteres de dcidos a-sulfénicos grasos, sulfosuccinatos y alcoxialcano, aciloxial-
cano y acilaminoalcanosulfonatos, sulfatos tales como alquilsulfatos y etersulfatos, alquilfosfatos y tensioactivos de
silicona aniénicos.

El agente catidnico preferido es un compuesto de imidazolinio. Un ejemplo preferido de un compuesto tal es
metilsulfato de 3-metil-2-sebo-1-(2-seboamidoetil)imidazolinio. Sin embargo, también pueden usarse otros basados
en cadenas grasas distintas de sebo, por ejemplo cetilo, palmitilo, estearilo, behenilo, oleflo y mezclas de los mismos.
Por consiguiente, el suavizante preferido de la invencién proporciona pares iénicos formados a partir de una mezcla
de metilsulfato de 3-metil-2-sebo-1-(2-seboamidoetil)imidazolinio (Im*) y un alquenilolefinsulfonato (AOS) de metal
alcalino en el que la relacién molar Im*/AOS es aproximadamente 1.

Un agente catiénico comercialmente disponible preferido es Varisoft® 475, un producto que incluye metilsulfato
de 3-metil-2-sebo-1-(2-seboamidoetil)imidazolinio y estd disponible de Witco Chemical Company of Greenwich,
Connecticut.

Como se observa anteriormente, es posible formar sistemas suavizantes de pares i6nicos entre otras clases de
compuestos catiénicos y aniénicos dependiendo de la valencia de los iones opuestamente cargados. Por ejemplo, los
cationes de las siguiente clases de compuestos pueden emparejarse electrovalentemente con los aniones de diferentes
tensioactivos: amidas de aminas grasas catidnicas, compuestos de dialquildimetilamonio cuaternario, compuestos de
amonio cuaternario basados en diamidoaminas, compuestos de amonio cuaternario basados en monometiltrialquilo,
compuestos de monoalquiltrimetilamonio cuaternario, compuestos de tetraalquilamonio cuaternario, compuestos de
metildialcoxilalquilamonio cuaternario y compuestos de silicona catidnicos.

Aunque existen numerosos candidatos, el tensioactivo aniénico y el compuesto catiénico deben seleccionarse y
mezclarse de un modo que se minimice la disociacion a iones libres de los tensioactivos aniénicos y compuestos
catiénicos. Por tanto, una mezcla equimolar (1:1) de un tensioactivo anidénico y un compuesto catiénico usado segiin
la invencién debe cumplir la siguiente férmula en la que Peso mol.cc, y Peso mol. (s, se refieren al peso molecular
del compuesto catidnico y el tensioactivo anidnico, respectivamente, y Peso (%)cc) y Peso (%)) son el porcentaje
en peso del compuesto catidnico y el tensioactivo aniénico, respectivamente.

Peso mol.ccy  Peso(%)cc)

= (I)
Peso mol.1,, Peso(%)ra

Si las moléculas opuestamente cargadas del tensioactivo aniénico y del compuesto catiénico estdn en estrecha
asociacién y forman un par iénico debido a la atraccién idnica o electrovalente, entonces la densidad de carga del
par tensioactivo aniénico/compuesto catiénico serd aproximadamente neutra, y cumple sustancialmente la siguiente
férmula, en la que [TA] y [CC] son las concentraciones (% en peso) del tensioactivo anidnico y el compuesto catiénico,
respectivamente, y DC representa la densidad de carga expresada en términos de meq/g.

(ITADMDCra)) + ([CCH(DCcc))) = DCopar) = 0 axn

Las densidades de carga pueden determinarse usando cargas valorables de disoluciones de tensioactivo anidnico y
compuesto catidnico, y las mezclas de tensioactivo aniénico/compuesto catiénico. Las muestras pueden valorarse con
PVSK (sal potésica de poli(sulfato de vinilo)) o DADMAC (poli(cloruro de dialildimetilamonio)) usando un detector
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de corriente de flujo Mutek PCD-02 como detector del punto final de la valoracién. Estas pruebas dardn una medida
de la carga residual llevada por las particulas asociadas en cada muestra.

La férmula (I) y la férmula (II) anteriores proporcionan a aquellos expertos en la técnica herramientas de formu-
lacién para lograr sistemas suavizantes de iones emparejados de mezclas practicamente equimolares y practicamente
neutras del tensioactivo anidénico y compuesto catiénico. Aunque se prefiere que las mezclas sean exactamente equi-
molares y tengan una densidad de carga exactamente neutra, cuando se usan en la prictica pueden esperarse ligeras
variaciones de exactamente equimolar y neutro. Sin embargo, se considera que estas mezclas estan dentro del alcan-
ce de la invencién ya que todavia pueden obtenerse mejoras y ventajas de la invencién. Un ejemplo de esto seria la
combinacién del Witconate® AOS anteriormente mencionado y Varisoft® 475 a una relacién molar de Witconate®
AOS/Varisoft® 475 de aproximadamente 0,5 a aproximadamente 1,5, y més preferentemente de aproximadamente
0,75 a aproximadamente 1,25; siendo 1,0 la mas preferida.

Como se indica anteriormente, los suavizantes y tensioactivos aniénicos, debido a que tienen la misma carga que la
fibra, no se retienen adecuadamente sobre la fibra cuando se afiaden al extremo himedo. Como tales, normalmente no
son suavizantes eficaces. Emparejamientos iénicos apropiados entre el tensioactivo aniénico y el compuesto catiénico
deben dar como resultado un complejo de mayor tamafio de particula. Como tal, este mayor tamafio de particula
debe potenciar la retencion del tensioactivo anidnico en la hoja de papel tisi. El cambio en el tamafio de particula
puede indicarse midiendo la luz dispersada por un intervalo de mezclas de tensioactivo aniénico/compuesto catiénico
a una longitud de onda conocida. El tamafio de particula del complejo de iones emparejados variard dependiendo del
tensioactivo anidnico particular y los agentes catidnicos que se usan.

La cantidad de tensioactivo aniénico retenido en un producto de papel tisi preparado segtin la invencién puede
determinarse, por ejemplo, usando un agente de extracciéon de metanol/agua para extraer el tensioactivo aniénico.
Luego puede usarse cromatografia liquida usando un detector de indice de refraccion para analizar el extracto para la
concentracion de tensioactivo anionico. Entonces, la retencién puede expresarse como un porcentaje de la cantidad
inicial de tensioactivo anidnico afiadido. Los productos de papel tisi preparados segin la invencion pueden presentar
una retencién de aproximadamente el 20 a aproximadamente el 90%, preferentemente de aproximadamente el 40 a
aproximadamente el 80%, y mds preferentemente de aproximadamente el 50 a aproximadamente 70%, de la cantidad
inicial de tensioactivo anidnico afiadido.

Por su propia naturaleza y funcidn, los desligantes catiénicos disminuirdn la resistencia a la traccién de una banda
de papel debilitando los enlaces entre fibras en la banda. Aunque se desea cierto debilitamiento para conseguir la
suavidad deseada, no se desea disminuir tanto la resistencia ya que es necesaria la potenciacion de la resistencia. Sin
embargo, los tisus suavizados usando desligantes catiénicos normalmente requieren algiin modo de potenciacion de
la resistencia. Cuando se usan suavizantes de iones apropiadamente emparejados segun la invencion, se ha observado
que la degradacion de la resistencia a la traccion puede reducirse respecto a la obtenida con desligantes catiénicos.
Es decir, la cantidad de desligante asociado con los suavizantes de iones emparejados puede ser inferior a la cantidad
de desligante obtenido con agentes desligantes catidnicos tipicos. Aunque no se desea cefiirse a ninguna teoria, esta
caracteristica también se atribuye a la particula de mayor tamafio del par i6nico. En comparacién con un agente
desligante convencional, la particula de mayor tamafio del par i6nico ocupard menos drea superficial de la banda
por unidad de masa que el desligante convencional. La particula de mayor tamafio reduce el area superficial de la
banda disponible para la inhibicién del enlace. Es decir, el par i6nico reduce eficazmente la actividad desligante del
componente catiénico del par idnico inmovilizando la cadena de alquilo de manera que no pueda desligarse de la fibra.
Como resultado, otra ventaja de la invencién es que puede ser innecesario el uso de adyuvantes de potenciacién de la
resistencia, por ejemplo, aditivos de resistencia en seco.

Otro problema con los tensioactivos anidnicos tipicos es que contribuyen a la deposicidon y espumacién signifi-
cativa en el extremo himedo que es perjudicial para el funcionamiento de la mdquina de papel. Puede esperarse una
reduccién en, o la eliminacién de, la espumacién usando un sistema suavizante segin la invencién cuando se afade
a la composicién de fabricacion de fibra en el extremo himedo del procedimiento. Es decir, emparejamientos iénicos
apropiados entre el tensioactivo aniénico y el compuesto catiénico aumentardn la tensién superficial hasta niveles sig-
nificativamente superiores a aquellos obtenidos cuando se usa el tensioactivo aniénico solo, o una mezcla sin equilibrar
de tensioactivo aniénico y compuesto catiénico. En una realizacién preferida de la invencion se usan emparejamientos
i6nicos equilibrados del sistema suavizante para controlar la tensién superficial de forma que la tensién superficial de
la disolucién formadora de hojas (disolucion de pasta de papel) permanezca por encima de aproximadamente 0,6 N/m
y mas preferentemente por encima de aproximadamente 0,7 N/m. Si el par idnico no esté equilibrado, se ha observado
que la tension superficial cae significativamente por debajo de 0,6 N/m.

Cuando se preparan bandas de papel tisi usando sistemas de suavizante de iones emparejados de la invencién
practicamente no resultard espumacién del uso del tensioactivo aniénico. Que un sistema suavizante de iones empare-
jados particular proporcione esa ventaja puede determinarse mediante una sencilla “prueba de altura de espuma” (“la
prueba de altura de espuma”). Es decir, pueden crearse 100 ml de disoluciones de muestra y someterse a batido en una
mezcladora Waring a 7 amperios durante 30 segundos. Las muestras de prueba batidas deben verterse entonces en una
probeta graduada de vidrio de 500 ml y se registra el volumen de espuma en mililitros (ml). En las condiciones de esta
prueba, los sistemas de suavizante de iones emparejados segtin esta invencion deben presentan un volumen de espuma
no superior a aproximadamente 40 ml, preferentemente no superior a aproximadamente 10 ml, y mas preferentemente
no superior a aproximadamente 2 ml.
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Los emparejamientos idnicos apropiados también pueden resolver los problemas de absorbencia encontrados con
tisis preparados usando desligantes cationicos. La tasa de absorbencia de los productos de tisi y de toalla puede
disminuir debido a los grupos hidréfobos asociados con las diversas formulaciones de desligantes catiénicos. Las
propiedades hidroéfilas asociadas con la parte de tensioactivo anidnico del par compensardn la presencia de los grupos
hidréfobos y, por tanto, potenciardn la absorbencia del producto.

Cualquier cadena de acido graso presente en los tensioactivos aniénicos y compuestos catiénicos retenidos también
puede proporcionar un beneficio. Es decir, los emparejamientos i6nicos apropiados y la retencién resultante del ten-
sioactivo aniénico y compuesto catiénico que contienen cadenas de dcido graso aumentardn la lubricidad y posterior
suavidad sentida en la mano en el producto final.

Se prefiere que los sistemas de suavizante segtin la invencion se afiadan a la composicién de fabricacién en el
extremo himedo antes de la secadora Yankee. Los suavizantes de iones emparejados pueden aplicarse en diferentes
momentos o en otras formas. Por ejemplo, pueden pulverizarse sobre la hoja antes del crespado, o después del cres-
pado. Sin embargo, es importante que el tensioactivo se retenga sobre la hoja. Por tanto, si el suavizante de iones
emparejados se aflade antes del secado en la Yankee, la hoja debe ser ligeramente anidnica. Si se aplica después del
crespado, la carga no es importarte.

La invencién se ilustrard adicionalmente con referencia a los siguientes ejemplos. Sin embargo, los ejemplos se
dan a modo de ilustracién y no pretenden limitar en ningiin modo la invencién.

Ejemplos 1-11
Espumacion reducida

Se prepararon varias muestras de pares idnicos de dos iones opuestamente cargados de un agente desligante ca-
tiénico y un tensioactivo aniénico aumentando la concentracién de un tensioactivo aniénico (Witconate AOS) en una
concentracion constante de un compuesto de amonio cuaternario (Varisoft 475). Witconate AOS y Varisoft 475 estdn
disponibles de WITCO Chemical Corporation y ambos tienen fracciones de hidrocarburo que varian de C14-C18 y
concentraciones micelares criticas individuales (CMC) inferiores al 0,2% (peso).

El Varisoft 475 se prepar6 mediante dilucién de un concentrado de Varisoft 475 al 6% hasta el 0,1%. La disolucién
de Witconate AOS se prepard a partir de un concentrado de Witconate AOS al 40%. La concentracion se expresa como
% en peso porque es independiente de la temperatura, es decir, la concentracion serd la misma a todas las temperaturas
y no dependerd de la expansion térmica de las disoluciones resultantes.

Estas formulaciones se usaron para comparar la altura de espuma. Las formulaciones de pares i6nicos se probaron
para altura de espuma batiendo las muestras de prueba en una mezcladora Waring a 7 amperios durante 30 segundos.
Todas las formulaciones de pares i6nicos tenian alturas de espuma (volumen) inferiores a 2 ml. A diferencia, Witconate
AOS solo presentd una altura de espuma de 20 ml, mientras que Varisoft 475 solo present6 una altura de espuma de
0 ml.

Se cree que la disminucién de la espumacion respecto al uso de sélo el tensioactivo anidnico se debe a un cambio
en la tension superficial del sistema emparejado. Para demostrar el efecto del emparejamiento de iones en la tensién
superficial se realizé la prueba de tension superficial dindmica en los sistemas emparejados usando un tensiémetro
Sensadyne 6000 segun el procedimiento ASTM D 3825-90. Esta técnica usé diferenciales de presion medidos durante
la formacién de burbujas de aire en las puntas de dos capilares de tamafo diferente para calcular la tensién superficial.
Los resultados se exponen a continuacidn en la tabla 1

(Tabla pasa a pagina siguiente)
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TABLA 1
% en Tensidn Tensidn
peso de superficial en superficial en
AOS agua (N/m) Varisoft 475 al
0,10%
Ejemplo 1 —-—— 0,71 71,0
Ejemplo 2 0,01 0,66 70,95
Ejemplo 3 0,02 0,55 70,9
Ejemplo 4 0,03 no se prueba 70,8
Ejemplo 5 0,04 0,39 70,4
Ejemplo 6 0,05 no se prueba 70,0 (equimolar)
Ejemplo 7 0,06 no se prueba 69,5
Ejemplo 8 0,01 no se prueba 67,8
Ejemplo 9 0,08 no se prueba 66,1
Ejemplo 10 0,09 no se prueba 64,0
Ejemplo 11 0,10 0,38 61,8

Los resultados de los ejemplos 2-11 demuestran que, mediante yuxtaposicion o emparejamiento de los aniones
del tensioactivo Witconate AOS y el catién de un compuesto de amonio cuaternario, la tensién superficial del sistema
emparejado es superior a la tensién superficial del tensioactivo aniénico solo.

Ejemplo 12
Confirmacion de una densidad de carga neutra

La carga valorable de los sistemas emparejados Varisoft 475/Witconate AOS en los ejemplos 2-11 se midié me-
diante valoracién de las muestras con PVSK (sal potdsica de poli(sulfato de vinilo)) o DADMAC (poli(cloruro de
dialildimetilamonio)) usando un detector de corriente de flujo Mutek PCD-02 como detector del punto final de la va-
loracién. Estas pruebas dieron una medida de la carga residual llevada por las particulas asociadas en cada par idénico
Varisoft 475/A0S. La figura 1 muestra una representacion de densidades de carga de los sistemas emparejados en los
ejemplos 1-11 frente a un titulo de muestra (ml/10 ml). Los resultados demuestran que si una molécula de Varisoft
475 que lleva una carga positiva unitaria y una molécula de Witconate AOS que lleva una carga negativa unitaria estdn
en estrecha asociacién y forman un par iénico debido a la interaccidn i6nica o electrovalente, entonces la densidad de
carga del sistema emparejado Varisoft 475/Witconate AOS sera neutra.

Ejemplo 13
Tamario de particula aumentado

Este ejemplo se realiz6 para demostrar que si un mol de Varisoft 475 se asocia estrechamente de forma electro-
valente con un mol del Witconate AOS para formar un par iénico, la asociacién dard como resultado una especie de
iones emparejados con tamafio de particula aumentado. Los cambios en el tamafio de particula de los sistemas de
iones emparejados de los ejemplos 2-11 se ilustran graficamente en la figura 2 para tres pautas de temperatura, y se
midieron a 580 nm inmediatamente después de invertir una cubeta de vidrio de 1 cm a tres regimenes de temperatura.
Para los regimenes de temperatura superiores, las muestras se calentaron durante una hora en un bafio de agua antes
de las mediciones de absorbancia.

Como se muestra en la figura 2, a medida que aumenta la concentracién de Witconate AOS afiadida a Varisoft 475
al 0,1%, aumenta lentamente la absorbancia de la luz de la mezcla hasta el 0,03% en peso de AOS. Més alla de este
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punto, la curva de absorbancia de la luz aumenta repentinamente y alcanza un maximo al 0,04% en peso de AOS. A
partir de este punto se produce una disminucién brusca en la pendiente de la curva de absorbancia de la luz hasta el
0,05% en peso de AOS seguida por una disminucién estacionaria en la absorbancia de la luz hasta el 0,10% en peso
de AOS. Esta tendencia es constante para las tres temperaturas. El hecho de que la absorbancia de la luz fuera mayor
cuando el porcentaje en peso de AOS era del 0,04% en peso indica que a esta concentracion se forman los tamafios de
particula més grandes (en una mezcla equimolar). De hecho, se formé un precipitado al 0,04% en peso que era visible
a simple vista. Esto no se produjo en ninguno de los otros puntos de datos mostrados en la figura 2. Este resultado
confirma que, cuando las dos especies moleculares forman un par iénico, dan como resultado un producto que presenta
un tamafio de particula mucho mayor que aquellas formulaciones que no emparejan iones.

La figura 3 es una representacion grafica de los resultados de absorbancia mostrando las relaciones molares corres-
pondientes, es decir, Witconate® AOS/Varisoft® 475.

Ejemplo 14
Comparacion de propiedades que incluyen suavidad, absorbencia y formacion

Se produjeron muestras de hojas soporte para papel tist tratadas con tensioactivo aniénico Witconate AOS, desli-
gante catidénico Varisoft 475 y el par i6nico del ejemplo 6 en una maquina de papel para demostrar los aumentos en
suavidad, absorbencia y formacién. La cantidad de almidén catiénico (Solvitose®-N) usada para conseguir niveles de
resistencia objetivo fue la misma para los productos de control y los tratados con el par iénico, pero mayor para los
productos tratados sé6lo con el desligante catidnico.

La mdaquina de papel era una formadora de rodillos con cabezal de aspiracion inclinado accionada en el modo
formado por agua y mantenida a una velocidad de 0,508 m/s. La composicién de fabricacién era una mezcla 60/40
de Southern HWK y Southern SWK. Como se indica anteriormente, el almidén catiénico, es decir, Solvitose®-N,
suministrado por Nalco Chemical Co., se afiadi6 a la composicion de fabricacidn segin se requirid para conseguir la
resistencia objetivo.

Para la muestra de iones emparejados, se afiadié una dispersioén acuosa del suavizante de par iénico a la composi-
cién de fabricacién que contenia el almidén catiénico en el tramo descendente de la caja de alimentacidn, ya que estaba
siendo transportado por un tnico conducto a la caja de entrada. La pasta de papel que comprendia la composicién de
fabricacion, el aditivo de resistencia y el suavizante de pares i6nicos se suministré a la tela formadora para formar
una banda naciente/embriénica. El desecado de la banda naciente se produjo mediante un procedimiento de prensado
en himedo convencional y el secado en una secadora Yankee. La adhesion y el desprendimiento de la banda de la
secadora Yankee se vio ayudada por la adicién de adhesivo Houghton 8296 y agentes de desprendimiento Houghton
565/8302, respectivamente. La temperatura de la secadora Yankee era aproximadamente 190°C. La banda se crespd
de la secadora Yankee con una paleta cuadrada a un dngulo de 75 grados a humedad inferior al 5%. El producto de
papel tisd suavizado tenfa un peso base de 29,3 - 30,9 g/m?, alargamiento MD del 18-29%, aproximadamente del 0,05
al 0,8% de suavizante en peso de papel seco y resistencia a la traccién en seco CD superior a 23,2 N/m.

Se prepararon del mismo modo una muestra de control y muestras usando sélo el tensioactivo aniénico Witconate
AOS y sélo el desligante catidénico Varisoft 475. Mds adelante se exponen en la tabla 2 el peso base, la resistencia de
la hoja soporte (resistencia a la traccién media geométrica (TMG)), médulo de la media geométrica (MG), friccién
superficial (GMMMD), formacién, absorcion de agua y caracteristicas de suavidad sensorial de las muestras.

El médulo MG se midi6 como la pendiente de la curva de carga/tensioén para una tira de muestra de 2,54 cm (una
pulgada) de ancho a 50 gramos de carga durante la prueba de resistencia a la traccién. Los resultados dan una medida
de la suavidad aparente de la muestra con nimeros menores correspondientes a menor rigidez y mayor suavidad
aparente. En la tabla 2 se muestran las muestras usando propiedades de tisu suavizado.

Los datos de formacion se juntaron usando un emulador Robotest. Indices mayores se corresponden con mejor
formacién.

La friccién superficial (GMMMD) se midi6 usando el aparato de medida de la friccién KES. Niimeros de friccién
menores representan una mejora de la suavidad superficial.
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TABLA 2
Control Desligante A0S Par
Varisoft 475 idénico
Solvitose®-N 0,25% 0,53% 0,25% 0,25%
Peso base (g/m?) |0,0311 0,0316 0,0296 | 0,0303
TMG (N/m) 120,2 126,8 116,8 117,3
Médulo de MG 23,3 26,9 20,6 23,2
(G/% de tensién)
Friccién (GMMMD) | 0,247 0,227 0,207 0,215
Formacién 64,3 64,6 64,5 67,4
Tasa de 1,08 1,11 0,61 0,78
absorcidén de
agua (s)
Suavidad 15,78 16,05 15,47 16,03
sensorial
Ejemplo 15

Comparacion de propiedades para el mismo peso base

Se produjeron muestras de hojas soporte para papel tisu tratadas con tensioactivo aniénico Witconate AOS, desli-
gante cationico Varisoft 475 y el par i6nico del ejemplo 6 del mismo modo que en el ejemplo 14, excepto que el peso
base del tisd tratado con el par idnico se ajust6 para ser el mismo que el de los papeles tisu tratados con el tensioactivo
y el desligante (atin se usé una mayor cantidad del aditivo catiénico de resistencia para la muestra de desligante ca-
tiénico). Las propiedades del papel tratado se muestran en la tabla 3. Los datos muestran que, para aproximadamente
el mismo peso base, los productos de tisu tratados con los suavizantes de iones emparejados mostraron mayor pro-
piedad de resistencia a la traccién en comparacién con productos de tisu tratados con sélo el tensioactivo aniénico o
sélo el desligante catidnico atin cuando se afadi6 aproximadamente el doble de potenciador de la resistencia en seco
Solvitose®N al tisu tratado con sélo desligante.

TABLA 3

Desligante A0S Par Par

Varisoft 475 iénico iénico
Peso base (g/m?) 31,6 32,6 |31,7 32,6
Solvitose®-N 0,53% 0,25% | 0,25% 0,25%
Espesor (mm/8 1,52 1,80 1,58 1,62
hojas)
TMG (N/m) 126,8 126,7 | 150,14 165,3
Médulo de MG 26,9 22,5 25,5 24,7
(g/carga)
Friccién GMMMD 0,227 0,236 |0,222 0,262
Formacién 64,6 63,3 65,1 66,7
Tasa de absorcidén (1,11 0,58 0,69 0,63
de agua (s)
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REIVINDICACIONES

1. Un sistema suavizante para papel tisi que comprende sustancialmente una mezcla de iones emparejados de un
tensioactivo aniénico y un compuesto anfilico catiénico, en el que el sistema suavizante se formula de forma que la
densidad de carga de la mezcla de tensioactivo aniénico/compuesto catiénico serd aproximadamente neutra.

2. Un sistema suavizante para papel tisd segin la reivindicacién 1, en el que el compuesto catiénico es un com-
puesto de amonio cuaternario catiénico.

3. Un sistema suavizante para papel tisi segtn la reivindicacién 1, en el que la relacién molar de tensioactivo
aniénico respecto a compuesto catiénico en el sistema suavizante es de aproximadamente 0,5 a aproximadamente 1,5.

4. Un sistema suavizante para papel tisi segin la reivindicacién 3, en el que la relacién molar de tensioactivo
anidnico respecto a compuesto catiénico en el sistema suavizante es de aproximadamente 0,75 a aproximadamente
1,25.

5. Un sistema suavizante para papel tisi segun la reivindicacion 1, en el que dicho tensioactivo aniénico es un
alquenilolefinsulfonato.

6. Un suavizante para papel tisu segtin la reivindicacién 5, en el que dicho tensioactivo aniénico es un alquenilole-
finsulfonato que comprende una cadena carbonada que contiene al menos aproximadamente 16 dtomos de carbono.

7. Un sistema suavizante para papel tisu segun la reivindicacién 1, en el que dicho compuesto catidnico se se-
lecciona del grupo de imidazolinas que incluye metilsulfato de 3-metil-2-alquil-1-(2-alquilamidoetil)imidazolinio;
amidas de aminas grasas catidnicas; compuestos de dialquildimetilamonio cuaternario; compuestos de amonio cuater-
nario basados en diamidoamina; compuestos de amonio cuaternario basados en monometiltrialquilo; compuestos de
monoalquiltrialquilamonio cuaternario; compuestos de tetraalquilamonio cuaternario; compuestos de metildialcoxial-
quilamonio cuaternario; y compuestos de silicona catiénicos.

8. Un sistema suavizante para papel tisu segtn la reivindicacién 7, en el que dicho compuesto catiénico es un
imidazolinio que incluye metilsulfato de 3-metil-2-alquil-1-(2-alquilamidoetil)imidazolinio.

9. Un sistema suavizante para papel tisi segin la reivindicacion 8, en el que dicho compuesto catiénico es un
metilsulfato de 3-metil-2-sebo-1(2-seboamidoetil)imidazolinio.

10. Un sistema suavizante para papel tisd seguin la reivindicacién 7, en el que dicho tensioactivo aniénico se
selecciona de carboxilatos, sulfonatos, sulfatos, alquilfosfatos y tensioactivos de silicona aniénicos.

11. Un sistema suavizante para papel tisi segun la reivindicacién 9, en el que dicho tensioactivo aniénico es un
alquenilolefinsulfonato que comprende una cadena carbonada que contiene al menos aproximadamente 16 dtomos de
carbono.

12. Un sistema suavizante para papel tisd segun la reivindicacién 7, en el que dicho tensioactivo aniénico es un
alquenilolefinsulfonato.

13. Un sistema suavizante para papel tist segtin la reivindicacion 7, en el que el tensioactivo anidnico se selecciona
de aquellos que, cuando estan emparejados con iones con el compuesto catiénico, presentaran un volumen de espuma
de procesamiento no superior a aproximadamente 10 ml, como se mide por la prueba de altura de espuma.

14. Un sistema suavizante para papel tist segtn la reivindicacion 11, en el que el tensioactivo anidnico se selecciona
de aquellos que, cuando estdn emparejados con iones con el compuesto catidnico, presentardn un volumen de espuma
de procesamiento no superior a aproximadamente 2 ml, como se mide por la prueba de altura de espuma.

15. Un producto de papel preparado usando el sistema suavizante para papel tist de la reivindicacion 1.

16. Un producto de papel segtin la reivindicacién 15, en el que el producto de papel es una toalla de papel.

17. Un producto de papel preparado usando el sistema suavizante para papel tist de la reivindicacién 11.

18. Un producto de papel segtin la reivindicacién 17, en el que el producto de papel es una toalla de papel.

19. Un producto de papel preparado usando el sistema suavizante para papel tist de la reivindicacién 12.

20. Un sistema suavizante para papel tisi que comprende una mezcla de un tensioactivo anidénico y un compuesto
anfilico catidnico, estando constituida esencialmente dicha mezcla por combinaciones de iones emparejados del ten-
sioactivo anionico y el compuesto catioénico, en el que el sistema suavizante se formula de forma que la densidad de

carga de la mezcla de tensioactivo aniénico/compuesto catiénico serd aproximadamente neutra.
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21. Un sistema suavizante para papel tisi segtin la reivindicacidn 20, en el que el compuesto catiénico es compuesto
de amonio cuaternario catidnico.

22. Un producto de papel preparado usando el sistema suavizante para papel tist de la reivindicacién 20.
23. Un producto de papel segtn la reivindicacion 22, en el que el producto de papel es una toalla de papel.

24. Un procedimiento para fabricar una banda de papel tisi absorbente suave que comprende las etapas de formar
una composiciéon acuosa de fabricacién de papel, depositar dicha composicién de fabricacién sobre una superficie
provista de orificios y eliminar el agua de dicha composicién de fabricacién, en el que un sistema suavizante de iones
emparejados se aflade a dicha composicidon de fabricacién o banda, comprendiendo sustancialmente dicho sistema
suavizante una mezcla de iones emparejados de un tensioactivo aniénico y un compuesto anfilico catiénico en el que
el sistema suavizante se formula de forma que la densidad de carga de la mezcla de tensioactivo anidénico/compuesto
catiénico serd aproximadamente neutra.

25. Un procedimiento para fabricar una banda de papel tisi absorbente suave segtn la reivindicacion 24, en el que
el compuesto catidénico es un compuesto de amonio cuaternario catiénico.

26. Un procedimiento para fabricar una banda de papel tisi absorbente suave segtin la reivindicacién 24, en el que
la relacién molar de tensioactivo anidnico respecto a compuesto catiénico en el sistema suavizante es de aproximada-
mente 0,5 a aproximadamente 1,5.

27. Un procedimiento para fabricar una banda de papel tisti absorbente suave segtn la reivindicacién 26, en el que
la relacion molar de tensioactivo anidnico respecto a compuesto catiénico en el sistema suavizante es de aproximada-
mente 0,75 a aproximadamente 1,25.

28. Un procedimiento para fabricar una banda de papel tisi absorbente suave segin la reivindicacién 24, en el
que dicho tensioactivo anidnico se selecciona de carboxilatos, sulfonatos, sulfatos, alquilfosfatos y tensioactivos de
silicona anidnicos.

29. Un procedimiento para fabricar una banda de papel tisi absorbente suave segtn la reivindicacién 24, en el que
dicho tensioactivo aniénico es un alquenilolefinsulfonato.

30. Un procedimiento para fabricar una banda de papel tisti absorbente suave segtin la reivindicacién 24, en el que
dicho tensioactivo anidnico es un alquenilolefinsulfonato que comprende una cadena carbonada que contiene al menos
aproximadamente 16 dtomos de carbono.

31. Un procedimiento para fabricar una banda de papel tisi absorbente suave segtn la reivindicacion 24, en el que
dicho compuesto catiénico se selecciona del grupo de imidazolinas que incluye metilsulfato de 3-metil-2-alquil-1-(2-
alquilamidoetil)imidazolinio; amidas de aminas grasas catiénicas; compuestos de dialquildimetilamonio cuaternario;
compuestos de amonio cuaternario basados en diamidoamina; compuestos de amonio cuaternario basados en mono-
metiltrialquilo; compuestos de monoalquiltrialquilamonio cuaternario; compuestos de tetraalquilamonio cuaternario;
compuestos de metildialcoxialquilamonio cuaternario; y compuestos de silicona catidnicos.

32. Un procedimiento para fabricar una banda de papel tisi absorbente suave segin la reivindicacién 31, en el
que dicho compuesto catiénico es un imidazolinio que incluye metilsulfato de 3-metil-2-alquil-1-(2-alquilamidoetil)
imidazolinio.

33. Un procedimiento segun la reivindicacién 32, en el que dicho compuesto catiénico es un metilsulfato de 3-
metil-2-sebo-1-(2-seboamidoetil)imidazolinio.

34. Un procedimiento segtin la reivindicacion 31, en el que dicho tensioactivo anidnico es un alquenilolefinsulfo-
nato que comprende una cadena carbonada que contiene al menos aproximadamente 16 dtomos de carbono.

35. Un procedimiento segun la reivindicacién 33, en el que dicho tensioactivo anidnico es un alquenilolefinsulfo-
nato.

11
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