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ES 2373528 T3

DESCRIPCION
Procedimiento para la produccién de un N-acilaminoacido acido de cadena larga
SECTOR TECNICO

La presente invencion se refiere a un procedimiento para producir un N-acilaminoacido acido de cadena larga o una
sal del mismo. Mas especificamente, el N-acilaminoacido acido de cadena larga o una sal del mismo, obtenido
segun la presente invencion, no tiene sustancialmente ningln olor y puede aplicarse incluso a sectores sin perfume,
tiene un menor contenido de impurezas solubles en agua tales como sales inorganicas y subproductos de reaccion
de un acido graso libre, y es adecuado para la produccién de un detergente o una composiciéon cosmética, en el que
el detergente preparado incorporandolo en un detergente liquido no causa precipitacion ni turbidez.

ANTECEDENTES TECNICOS

Una sal de amina o de metal alcalino de un N-acilaminoacido acido de cadena larga se ha utilizado ampliamente
como agente surfactante y agente antibacteriano, debido a su actividad en superficie. Particularmente, se utiliza
ampliamente en detergentes y sectores cosméticos tales como cuasi-farmacos y cosméticos, y en muchos casos
esta en contacto directo con el cuerpo humano. Por lo tanto, es prohibitivo proporcionar a los usuarios una
sensacion desagradable. En dichos sectores, se requiere frecuentemente que los productos finales no produzcan
turbidez, y el olor de los productos finales tiene un valor importante para la comodidad. Por lo tanto, en la utilizacion
del N-acilaminoacido acido de cadena larga o una sal del mismo en dichos sectores, se desea reducir lo maximo
posible las impurezas capaces de causar turbidez de los productos finales y aquellas capaces de afectar de forma
desfavorable al olor de los productos finales.

El documento US-A-3.758.525 da a conocer un procedimiento para producir un N-acilaminoacido acido de cadena
larga, en el que un aminoéacido acido y un haluro de &cido graso de cadena larga se someten a reaccién de
condensacion en presencia de un alcali utilizando un disolvente mixto del 15 al 80% en volumen de un disolvente
organico hidrdéfilo y del 85 al 20% en volumen de agua, y una vez que la reaccién ha terminado, el liquido de
reaccion se ajusta a pH 1, precipitando de este modo un cristal impuro de un N-acilaminoacido acido de cadena
larga, que se separa mediante filtracion y se lava para eliminar el disolvente organico hidréfilo, con lo que se obtiene
un N-acilaminoacido acido de cadena larga deseado. Sin embargo, el N-acilaminoacido acido de cadena larga
obtenido segun dicho procedimiento contiene sales inorganicas debido a la insuficiente eliminacion de las mismas, y
ademas, el procedimiento para separar el N-acilaminoacido acido de cadena larga tal como se ha mencionado
anteriormente no es ventajoso en la industria desde un punto de vista de equipo y funcionamiento.

El documento JP-A 51-13717 da a conocer un procedimiento, en el que un liquido de reaccion obtenido mediante la
reaccién entre un aminoacido acido y un haluro de acido graso de cadena larga en un disolvente mixto de agua y un
disolvente organico hidréfilo en presencia de un alcali, se ajusta a pH de 1 a 6 utilizando un acido mineral a una
temperatura de 40°C hasta un punto de ebulliciéon de dicho disolvente organico hidréfilo, separandolo de este modo
€n una capa acuosa y una capa organica que contiene un producto deseado, y el disolvente hidréfilo se elimina a
continuacién de la capa organica para obtener un N-acilaminoacido acido de cadena larga. Sin embargo, segun el
procedimiento, un contenido de sales inorganicas disminuye solamente hasta un grado del 1 al 2%, y las sustancias
odoriferas que se originan en el disolvente se eliminan de forma insuficiente. En ejemplos del mismo, se da a
conocer especificamente que la mayoria de la acetona se elimina de la capa organica por medio de calentamiento al
vacio, y a continuacion la acetona restante se elimina de tal manera que se afiade agua al residuo y se sopla aire a
su superficie del liquido mientras se agita el liquido a 65°C. Sin embargo, segin un método de eliminacion del
disolvente tal como el soplado de aire a la superficie del liquido, es dificil eliminar completamente la acetona restante
o eliminar las sustancias odoriferas de alto punto de ebullicién que se mencionan mas adelante.

Ademas, en el documento JP-A 3-284685 del mismo solicitante que el de los documentos US-A-3.758.525 y JP-A
51-13717, acetona y sus productos de condensacion aldédlica tales como alcohol de diacetona y éxido de mesitilo se
nombran como sustancias, que permanecen en el N-acilaminoacido acido de cadena larga, y que causan un olor en
los articulos. Y en ese documento también se da a conocer que incluso cuando se utiliza el procedimiento que se da
a conocer en el documento JP-A 51-13717, estas sustancias odoriferas no pueden eliminarse completamente vy,
como resultado, éstas se quedan en el N-acilaminoacido acido de cadena larga y causan un olor de los productos.
Partiendo de dicha premisa, se da a conocer ademas la eliminacién de estas sustancias y sales odoriferas de una
solucion acuosa de una sal del N-acilaminoacido acido de cadena larga por medio de una membrana de 6smosis
inversa. Sin embargo, el procedimiento es desfavorable desde un punto de vista de la utilizaciéon de un caro aparato
de separacion por membrana, y no puede decirse que el procedimiento sea sencillo desde un punto de vista
industrial, debido a que el procedimiento no puede llevarse a cabo sin un control del funcionamiento complicado, tal
como el control de las concentraciones y el control de las membranas.

El documento JP-A 50-5305 da a conocer que, al someter a un aminoacido y un haluro de acido graso de cadena
larga a condensacion en presencia de un alcali, se utiliza un alcohol inferior acuoso como disolvente de reaccion, y
como alcohol inferior acuoso, metanol, etanol, n-propanol, isopropanol, n-butanol, isobutanol y sec-butanol se
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enumeran especificamente de manera limitada. Sin embargo, todos los alcoholes mencionados anteriormente son
primarios o secundarios y, por lo tanto, en una etapa de obtener un pH acido del liquido, una reaccion de
deshidratacién-condensacion se produce entre el N-acilaminoacido acido de cadena larga formado y dicho
disolvente alcohdlico, dando como resultado de este modo la produccién de un éster. Ademas, una reaccion de
deshidratacién-condensacion se produce también entre dicho disolvente alcohdlico y un subproducto de acido graso
libre mediante hidrdlisis de la materia prima de haluro de acido graso de cadena larga, produciendo de este modo un
éster. El éster producido de este modo es un compuesto que es dificil de separar y eliminar del N-acilaminoacido
acido de cadena larga.

El documento JP-A 7-2747 también propone un procedimiento de separacion que utiliza una membrana, que es, sin
embargo, desfavorable como en el procedimiento dado a conocer en el documento JP-A 3-284685. En el ejemplo
comparativo del documento JP-A 7-2747, se da a conocer la condensacion de forma directa de la capa organica que
contiene el N-acilaminoacido acido de cadena larga obtenido, y se demuestra que un acido graso libre aumenta
notablemente en el transcurso de dicha condensacion, y el disolvente organico hidréfilo apenas se elimina.

El documento JP-A 3-279354 da a conocer un procedimiento de reaccién en el que un disolvente mixto de agua y un
disolvente organico hidréfilo que comprende acetona e isopropanol se utiliza para impedir la produccién de
componentes odoriferos tales como alcohol de diacetona y 6xido de mesitilo, que se producen en gran medida
cuando se utiliza acetona en solitario como disolvente. También se da a conocer un procedimiento de separacion en
el que el liquido de reaccién acidificado se somete a separacion por cristalizacion para obtener cristales, que a
continuacion se disuelven en un disolvente organico hidréfilo, y se le afiade una solucion acuosa de una alta
concentracion de sulfato sédico, separandolo de este modo en una capa organica y una capa acuosa. Sin embargo,
segun el procedimiento, siguen existiendo problemas de modo que una etapa de re-disolver los cristales una vez
separados por cristalizacion es problematica, es inevitable que los articulos se contaminen con sulfato sédico en la
medida en que se utiliza una gran cantidad de sulfato sédico, y es inevitable tratar un liquido residual que contiene
una alta concentracién de sulfato sédico. Ademas, incluso cuando el disolvente mixto de acetona e isopropanol se
utiliza como disolvente organico hidréfilo, no siempre es suficiente reducir la diacetona y el 6xido de mesitilo a un
grado tal que no se requiera ninguna eliminacién adicional y, como resultado, sigue siendo esencial eliminar estos
componentes odoriferos. Ademas, con respecto a la eliminaciéon del disolvente organico de la capa organica, un
ejemplo de dicho JP-A solamente describe su eliminacién por medio de calentamiento al vacio como un medio de
eliminacion especifico, y solamente describe un contenido del producto de condensacion de acetona en el N-
acilaminoacido acido de cadena larga que es una cantidad traza. No queda claro si éste es eliminado o no en un
grado tal que no afecte al olor del producto final.

El producto EP 0844 235 Al da a conocer un procedimiento para la preparacion de N-acilaminodiacidos.

Tal como se ha mencionado anteriormente, se desconoce un N-acilaminoacido acido de cadena larga, que no tiene
sustancialmente ningln olor y que tiene un contenido reducido de impurezas solubles en agua tales como sales
inorganicas y acidos grasos libres, y también se desconoce un procedimiento sencillo para producirlo.

Como resultado, cualquier N-acilaminoacido acido de cadena larga o su sal obtenida segun un procedimiento
convencional siempre tiene un olor debido a subproductos que se originan a partir de los disolventes de reaccion, y
contiene impurezas tales como sales inorganicas y acidos grasos libres y, por lo tanto, sigue habiendo problemas de
modo que éste no puede aplicarse a un sistema sin perfume, y cuando se incorpora en articulos tales como un
detergente, se produce turbidez o precipitaciéon cuando se almacenan particularmente a una baja temperatura.

CARACTERISTICAS DE LA INVENCION

En estas circunstancias, es un objetivo de la presente invencidon dar a conocer un procedimiento para producir un N-
acilaminoéacido acido de cadena larga, que no tiene ningun efecto sobre el perfume de los articulos, y que tiene una
estabilidad superior a baja temperatura.

En términos generales, utilizando un disolvente mixto de un disolvente organico hidréfilo y agua como disolvente de
reaccién, un aminodacido acido y un haluro de &cido graso de cadena larga se someten a condensacion en presencia
de un alcali para producir un N-acilaminoacido acido de cadena larga (reaccion de acilacion), y el liquido de reaccién
obtenido de este modo se ajusta a pH de 1 a 6 para separarlo en una capa organica y una capa acuosa, obteniendo
de este modo una capa organica que contiene el N-acilaminoacido acido de cadena larga (etapa de separacion por
precipitacion con acido). Sin embargo, el N-acilaminoacido acido de cadena larga obtenido es insuficiente para
eliminar las sales inorganicas.

Los inventores de la presente invencién han realizado estudios exhaustivos para resolver los problemas de la
técnica anterior mencionados anteriormente y, como resultado, se ha descubierto que un liquido mixto de un N-
acilaminoacido acido de cadena larga y un medio que contiene, como minimo, butanol terciario y agua pueden
separarse en una capa acuosa y una capa organica que contiene el N-acilaminoacido acido de cadena larga segun
la composicién de dichos tres componentes y con lo que las sales inorganicas que quedan en el N-acilaminoacido
acido de cadena larga pueden transportarse en la capa acuosa a eliminar (en lo sucesivo en el presente documento
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denominandose la operacion como lavado). De este modo, se afiaden butanol terciario y agua al N-acilaminoacido
acido de cadena larga que contiene sales inorganicas para formar el sistema de tres componentes, una composicién
del mismo se selecciona apropiadamente, y un tratamiento de separacién-eliminacion se lleva a cabo repetidamente,
con lo que puede alcanzarse un contenido deseado de sales inorganicas.

Los inventores de la presente invencion han descubierto ademas que dicho butanol terciario utilizado en la etapa de
lavado mencionada anteriormente puede utilizarse ventajosamente como disolvente de reaccién en la etapa de
reaccion de acilacion para la produccion del N-acilaminoacido acido de cadena larga. En otras palabras, se ha
descubierto que, cuando la reaccidon de acilacion se lleva a cabo utilizando un disolvente mixto de butanol
terciario/agua, no se observa produccion de sustancias odoriferas tales como productos de condensacion alddlica,
qgue se producen cuando se utiliza un disolvente mixto de acetona/agua como disolvente de reaccién, como se
observa en la técnica anterior.

En el caso en el que el N-acilaminoacido acido de cadena larga obtenido se aplica a un agente surfactante, se desea
eliminar el disolvente organico utilizado para la produccién del N-acilaminoacido acido de cadena larga e impurezas
originadas a partir del disolvente organico en la medida de lo posible. Sin embargo, sigue existiendo una cantidad
traza sustancial de las mismas. En la practica, el alcohol de diacetona y el 6xido de mesitilo que parecen originarse a
partir del disolvente de acetona pueden detectarse en un N-acilaminoacido acido de cadena larga disponible
actualmente en el mercado o su sal. Tal como se ha mencionado anteriormente, el alcohol de diacetona y el 6xido
de mesitilo incluso en una cantidad traza causan un mal olor. Ademas, incluso cuando estas sustancias odoriferas
pudieran eliminarse en la medida de lo posible, en el N-acilaminoacido acido de cadena larga resultante o una sal
del mismo, sigue habiendo un olor tal como un olor a acidos grasos y, por lo tanto, es dificil incorporarlo en
cosmeéticos sin perfume o similares.

Cuando se utiliza butanol terciario como disolvente de reacciéon, no se produce ninguno de los productos de
condensacion aldolica producidos cuando se utiliza acetona y, por lo tanto, estd permitido considerar al propio
butanol terciario como la Unica sustancia odorifera que queda en los productos. Un umbral de olor de butanol
terciario es mucho mas alto en comparacioén con el de los productos de condensacion de acetona tales como alcohol
de diacetona y 6xido de mesitilo y, por lo tanto, desde un punto de vista del control del olor, puede decirse que el
peso de la eliminacién es mucho menor cuando se compara butanol terciario con acetona.

La turbidez y la precipitacién causadas cuando el N-acilaminoacido acido de cadena larga o su sal se incorpora en
un detergente liquido o similares, y particularmente cuando se deja reposar al liquido de composicién incorporado a
una baja temperatura tal como aproximadamente 5°C, son causadas principalmente por acidos grasos libres y sales
inorganicas contenidas en el N-acilaminoacido acido de cadena larga, que son transportadas a partir de los
materiales de partida o producidas durante la produccion del N-acilaminoacido acido de cadena larga.
Particularmente, los acidos grasos libres pueden obtenerse mediante descomposicion del N-acilaminoacido acido de
cadena larga y, una vez obtenidos, los acidos grasos libres apenas pueden separarse del N-acilaminoacido acido de
cadena larga o su sal y, por lo tanto, es importante impedir su aparicion en la etapa de produccién. En la etapa de
produccién del N-acilaminoacido acido de cadena larga, puede observarse un aumento de los acidos grasos libres
en una etapa que incluye una historia térmica tal como la eliminacién de un disolvente organico hidrofilo
condensando directamente una capa organica que contiene el N-acilaminoacido acido de cadena larga, tal como se
da a conocer en la técnica anterior.

Esto es porque un estado del liquido en el momento en el que el disolvente se elimina por destilacién de la capa
organica que contiene el N-acilaminoacido acido de cadena larga es malo, en otras palabras, la fluidez del liquido es
mala y, ademas, el liquido borbotea y esta en un estado muy inestable.

Habitualmente, en el caso en el que el N-acilaminoacido acido de cadena larga se separa del liquido mixto mediante
eliminacion por destilacion del disolvente organico hidréfilo contenido en el disolvente mixto de agua y el disolvente
organico hidréfilo, es habitual que la destilaciéon se lleve a cabo a presiéon reducida desde un punto de vista de
suministro de calor. Sin embargo, cuando la eliminacion por destilacion del disolvente organico hidréfilo del liquido
mixto se lleva a cabo a presion reducida, el liquido aumenta habitualmente su viscosidad, y da como resultado una
pasta que casi no tiene fluidez. En este caso, se ha descubierto que la eliminacién por destilacion de las sustancias
organicas en dichas condiciones tiene una eficacia marcadamente inferior, y casi no puede eliminarse ninguna
sustancia odorifera tal como acetona y productos de condensacion de acetona incluyendo alcohol de diacetona y
oxido de mesitilo.

Tal como se ha mencionado anteriormente, cuando la eliminacidn por destilacion del disolvente organico hidréfilo
contenido en el disolvente mixto de agua y el disolvente organico hidréfilo continda para separar el N-acilaminoacido
acido de cadena larga del liquido mixto, el liqguido aumenta su concentracion y da como resultado una alta
viscosidad. Para continuar la destilacion mientras se mantiene la fluidez del liquido, es necesario elevar una
temperatura del liquido. Ademas, para continuar la destilacion, a veces sucede que se producen muchas burbujas
dispersas en el liquido. En otras palabras, se produce un estado de borboteo para hacer al sistema muy inestable.
En tal caso, Es necesario llevar a cabo la destilacion que requiere una gran cantidad de tiempo. Por ejemplo, el
estado de borboteo estd controlado de manera intermitente de modo que la presiéon del sistema aumenta o
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disminuye para impedir las vibraciones, o la cantidad de vapor generado se reduce drasticamente.

Por consiguiente, en el caso en el que el disolvente organico hidréfilo se condensa para eliminarlo de dicha manera,
el N-acilaminoacido acido de cadena larga se somete en gran medida a historia térmica y a continuacion se
descompone para producir los productos de descomposicion de acidos grasos libres. Cuando dicha sal del N-
acilaminoéacido acido de cadena larga se incorpora en un detergente liquido, debido a la mayor cantidad de acidos
grasos libres en el N-acilaminoacido acido de cadena larga, una composicion cosmeética que los incorpora produce
turbidez a baja temperatura y, de este modo, la propiedad esencial para el producto esta marcadamente alterada.

Los inventores de la presente invencidon han realizado estudios exhaustivos para conseguir la eliminacién del
disolvente orgéanico hidréfilo mientras se impide que se produzca el acido graso libre. Como resultado, se ha
descubierto que, cuando las condiciones tales como una composicion del liquido y una temperatura del mismo,
estan controladas en el momento de eliminar el disolvente organico hidréfilo de una solucion mixta de agua y el
disolvente organico hidréfilo que contiene el N-acilaminoacido acido de cadena larga, la fluidez del liquido en la
eliminacion por destilacion del disolvente se puede mejorar en gran medida, y la viscosidad del liquido durante la
operacion de destilacion puede mantenerse en un intervalo favorable incluso mientras se mantiene una temperatura
del liquido baja y, de este modo, puede conseguirse la eliminacion por destilacion a un grado para que no tenga
ningun efecto sobre un olor de los articulos. Es decir, es un descubrimiento que en la eliminacién del disolvente
organico hidrdéfilo de la capa organica que contiene el N-acilaminoacido acido de cadena larga, el N-acilaminoacido
acido de cadena larga se convierte en su sal alcalina, y una concentracion de solidos del liquido durante la
destilacion se mantiene en un intervalo fijado en un estado de temperatura fijjado, o una proporcién entre el N-
acilaminoéacido acido de cadena larga y agua en el liquido mixto se mantiene en un intervalo fijjado en un estado de
temperatura fijado, siempre que una composicion del disolvente organico en el liquido mixto no sea superior al 5%
en peso.

Es otro descubrimiento que, cuando el disolvente organico hidréfilo se elimina por destilaciéon en las condiciones
mencionadas anteriormente, la fluidez del liquido se puede mejorar, con lo que la temperatura del liquido de la
destilacion se rebaja, puede evitarse en gran medida una historia térmica, y la produccion de los acidos grasos libres
debido a la descomposicion del N-acilaminoacido acido de cadena larga puede impedirse sustancialmente. Es un
descubrimiento adicional que el N-acilaminoacido acido de cadena larga obtenido de este modo que tiene un
contenido del acido graso libre limitado a un nivel fijo puede mostrar un rendimiento marcadamente superior. De este
modo, se ha obtenido la presente invencion.

Es decir, la presente invencion es de la siguiente manera.

1. Un procedimiento para producir un N-acilaminoacido acido de cadena larga o una sal del mismo, comprendiendo
dicho procedimiento las siguientes etapas:

1) una etapa (etapa de reaccion de acilacion) de someter a un aminoacido acido, en el que el aminoacido acido es
un acido monoaminodicarboxilico y el grupo amino puede estar sustituido por metilo o etilo, y un haluro de acido
graso de cadena larga, en el que el haluro de acido graso de cadena larga es un haluro de acido de un acido graso
saturado o insaturado que tiene de 8 a 20 atomos de carbono, a condensacion en un disolvente mixto que
comprende esencialmente agua y butanol terciario en presencia de un alcali,

2) una etapa (etapa de separacion por precipitacion con acido) de ajustar el pH del liquido de reaccién obtenido a de
1 a 6 con un acido mineral para separar la mezcla en una capa organica y una capa acuosa, obteniendo de este
modo la capa organica que contiene el N-acilaminoacido acido de cadena larga.

3) una etapa (etapa de lavado) de eliminar impurezas mezclando la capa organica obtenida con agua y/o butanol
terciario para separarla en una capa acuosa y una capa organica que contiene el N-acilaminoacido acido de cadena
larga a una temperatura de 35 a 80°C, y

4) una etapa (etapa de eliminacion por destilacion del disolvente con neutralizacion) de someter a la capa organica
gue contiene el N-acilaminoacido acido de cadena larga obtenida en la etapa de lavado a la eliminacién de butanol
terciario mediante destilacion, en la que no menos de 1/20 de los grupos carboxilo del N-acilaminoacido acido de
cadena larga se convierten en su sal alcalina y la destilacion se lleva a cabo en condiciones en las que la
temperatura del liqguido mixto resultante esta controlada para que no supere los 90°C, y se afiade agua para
mantener una concentracion de sélidos del liquido mixto del 5 al 50% en peso

0 una etapa (etapa de eliminacion por destilacion del disolvente sin neutralizaciéon) de someter a la capa organica
gue contiene el N-acilaminoacido acido de cadena larga obtenida en la etapa de lavado a la eliminacién de butanol
terciario mediante destilacion, en la que la temperatura no supera los 90°C, y se afiade agua para mantener la
proporcion en peso entre el N-acilaminoacido acido de cadena larga y agua en un intervalo de 35/65 a 65/35,
siempre que el contenido de butanol terciario en el liquido mixto no sea superior al 5% en peso.

2. El procedimiento segln el punto anterior 1, en el que una proporciéon molar de haluro de acido graso de cadena
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larga/aminoéacido acido en la etapa de reaccion de acilacion no es superior a 1,05.

3. El procedimiento segun el punto anterior 1, en el que el pH en la etapa de separacion por precipitacion con acido
esdela3.

4. El procedimiento segun cualquiera de los puntos anteriores 1 a 3, en el que en la eliminacién por destilacion del
butanol terciario de la capa organica que contiene el N-acilaminoacido acido de cadena larga obtenida en la etapa
de lavado, la eliminacién por destilacion de butanol terciario se lleva a cabo utilizando un evaporador por
pulverizacién, en el que la mezcla se forma en una fase mixta de vapor-liquido que se pulveriza a continuacion en un
recipiente cilindrico de evaporacién para evaporar el butanol terciario.

5. Un N-acilaminoécido acido de cadena larga o una sal del mismo que tiene un contenido de una sal inorganica no
superior al 1% en peso, un contenido de butanol terciario de 0,1 a 750 ppm en peso y un contenido de un acido
graso libre no superior al 3,0% en peso, basandose dichos contenidos en el peso del N-acilaminoacido acido de
cadena larga.

DESCRIPCION BREVE DE LOS DIBUJOS

La figura 1 explica el principio de purificacion de un N-acilaminoacido acido de cadena larga segun la presente
invencion, y también para mostrar una composicion de causar la separacion (la regiéon rodeada por una linea) entre
composiciones del aminoacido mencionado anteriormente, es decir, acido N-cocoil-L-glutamico/butanol
terciario/agua (en la figura 1, siendo cada escala que aparece en cada eje una proporcion en peso).

La figura 2 es para mostrar una vista esquematica de un aparato de evaporacion por pulverizacion.
MEJOR MODO DE LLEVAR A CABO LA INVENCION

El procedimiento para producir un N-acilaminoacido acido de cadena larga segin la presente invencion tiene las
siguientes etapas.

La etapa de reaccion de acilacién en el procedimiento segln la presente invencién es una etapa de someter a un
aminoacido acido y un haluro de acido graso de cadena larga a condensacidon en un disolvente mixto que
comprende esencialmente agua y butanol terciario como disolvente organico hidréfilo (reaccién de acilacion),
obteniendo de este modo un N-acilaminoacido acido de cadena larga impuro. Aunque la presente invencion se
explica en referencia a un caso en el que se utiliza butanol terciario en solitario, esta permitido utilizar butanol
terciario en combinaciéon con una pequefia cantidad de un disolvente organico hidrofilo convencional tal como
acetona, metanol, etanol, propanol, isopropanol, butanol, isobutanol, metiletilcetona, tetrahidrofurano o dioxano, de
tal manera que los efectos de la presente invencion no resulten perjudicados.

Tal como se conoce, en el disolvente mixto de agua/acetona actualmente utilizado ampliamente para la reaccion de
condensacién entre un aminodacido acido y un haluro de acido graso de cadena larga, la acetona se dimeriza
facilmente en condiciones acidas o alcalinas para producir alcohol de diacetona, que se deshidrata facilmente en
calentamiento adicional para producir 6xido de mesitilo. En pocas palabras, se producen los productos de
condensacion aldélica de acetona. Estos causan un mal olor incluso en cantidades traza. Por ejemplo, en el caso de
una solucién acuosa al 30% en peso de una sal de monotrietanolamina del N-acilaminoacido acido de cadena larga,
es necesario suprimir el contenido de alcohol de diacetona y 6xido de mesitilo en la solucién acuosa a varias ppm en
peso 0 menos.

Los inventores de la presente invencién observaron un alcohol inferior utilizado como disolvente hidréfilo no ceténico
en el que no se produce condensacion alddlica. En el documento JP-B 51-38681, se da a conocer que se utilizan
metanol, etanol, n-propanol, isopropanol, n-butanol, isobutanol y sec-butanol. Sin embargo, los inventores de la
presente invencion confirmaron que en el disolvente mixto de agua/alcohol, en condiciones acidas el alcohol forma
facilmente un éster entre el producto de la reaccién de acilacion del N-acilaminoacido acido de cadena larga y el
haluro de acido graso de cadena larga, que es tal como se da a conocer también en el documento JP-A 7-2747. No
obstante, se ha descubierto sorprendentemente que no se produce ningln éster tal como se ha mencionado
anteriormente y no se observa la produccion de otras impurezas, cuando como disolvente de reaccion, se utiliza el
disolvente mixto de agua/butanol terciario en las condiciones definidas en la presente invencion.

A partir de los hechos mencionados anteriormente, ha quedado claro que, cuando el disolvente mixto de
agua/butanol terciario se utiliza como disolvente de la reaccidon de acilacién, no se producen productos de
condensacion alddlica ni siquiera en una cantidad traza que causan un mal olor como en una cetona, ni éster entre
el N-acilaminoacido acido de cadena larga y el haluro de acido graso de cadena larga como en un alcohol primario o
secundario.

En la capa organica obtenida en la etapa de separacién por precipitacion con acido mediante la etapa de acilacion,
sigue quedando una sal inorganica en una medida tal que debe ser eliminada. Por ejemplo, el documento JP-A
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51-13717 da a conocer en su ejemplo que el N-acilaminoacido acido de cadena larga obtenido mediante eliminacion
por destilacion del disolvente organico de la capa organica contiene una sal inorganica en una cantidad de hasta del
1 al 2%. Cuando el N-acilaminoacido acido de cadena larga que contiene dicha gran cantidad de la sal inorganica se
convierte, por ejemplo, en una solucién acuosa al 30% en peso de una sal de trietanolamina del mismo, la turbidez
es notable a baja temperatura, y algunas veces se produce la precipitacién. Con respecto al N-acilaminoacido acido
de cadena larga o su sal segun la presente invencion, un contenido de sales inorganicas no es superior al 1% en
peso, preferentemente no superior al 0,5% en peso, mas preferentemente no superior al 0,1% en peso, en base al
peso del N-acilaminoacido acido de cadena larga.

Cuando el disolvente mixto de agua/butanol terciario se utiliza como disolvente de reaccién, puede observarse una
ventaja adicional. En el caso en el que se utiliza el disolvente mixto de agua/acetona y la acetona recuperada de la
mezcla de reaccion se reutiliza, por ejemplo, la acetona destilada de la capa organica se reutiliza, tal como se ha
mencionado anteriormente, y se requiere rectificacion para separar la acetona de los productos de condensacion
alddlica. Mientras que, cuando se utiliza butanol terciario, el butanol terciario destilado de la capa organica puede
utilizarse como esta, dado que dichas impurezas mencionadas anteriormente no se producen. Esto es ventajoso
desde un punto de vista de la eliminacién de una etapa del procedimiento.

Ademas, el butanol terciario puede proporcionar una ventaja también desde un punto de vista de su manejo. Cuando
la rectificacion con el fin de separar los productos de condensacion aldélica se lleva a cabo para recuperar y
reutilizar acetona, es necesario recuperar acetona de gran pureza que tiene un contenido de agua sustancialmente
bajo. Dicha acetona tiene una fuerte inflamabilidad y combustibilidad y forma facilmente un gas combustible con el
aire y, por lo tanto, es necesario tener cuidado con su almacenamiento y manejo durante la reutilizacion. Por el
contrario, el butanol terciario forma un aze6tropo con agua y, por lo tanto, para recuperarlo y reutilizarlo, es imposible
condensar butanol terciario a un grado de una proporcion en peso de mas de butanol terciario/agua = 85/15. De este
modo, el butanol terciario se maneja en un estado tal que un contenido de agua es siempre superior al 15% en peso
y, por lo tanto, es mas facil de almacenar y de manejar en comparacién con la acetona.

Cuando el disolvente mixto de agua/butanol terciario se utiliza como disolvente de reaccién, puede proporcionarse
una gran ventaja adicional. Es decir, cuando el disolvente mixto de agua/butanol terciario se utiliza como disolvente
de reaccion, solamente es necesario afiadir agua y/o butanol terciario a la capa organica obtenida mediante la
separacion por precipitacion con acido para ajustar una composicion de N-acilaminoacido acido de cadena
larga/butanol terciario/agua en un intervalo predeterminado, con lo que la capa organica puede separarse en una
capa acuosa y una capa organica para eliminar la sal inorganica presente en la capa organica anterior.

Por otro lado, en el caso de reaccion en el disolvente mixto de agua/acetona, no se ha descubierto nunca la
separacion en dos fases de la capa organica obtenida mediante la separacién por precipitacion con acido en una
capa organica y una capa acuosa, independientemente de cualesquiera variaciones en la composicién de la capa
organica o la temperatura del liquido. Mientras tanto, la razon por la cual en el sistema disolvente de agua/acetona,
una separacion en dos fases en la capa organica y la capa acuosa puede observarse en la separacion por
precipitacion con acido, parece debida a un efecto de precipitacion por sales de una gran cantidad de sales
inorganicas tales como NaCl y Na,SOa. Por lo tanto, cuando se utiliza el disolvente mixto de agua/acetona, es
indispensable llevar a cabo un procedimiento en el que se afiade una alta concentracion de sulfato sédico para
conseguir el lavado de separacion de la capa organica, tal como se da a conocer en el documento JP-A 3-279354.
En tal caso, muchas sales quedan inevitablemente en su interior.

A partir de la capa organica obtenida mediante separacion en la capa acuosa y la capa orgéanica, se elimina butanol
terciario para obtener el N-acilaminoacido acido de cadena larga. Cuando el N-acilaminoacido acido de cadena larga
o su sal se utiliza para un agente surfactante o similares, se desea eliminar el butanol terciario en la medida de lo
posible de manera convencional, tal como destilacién, pero éste queda inevitablemente en una cantidad traza. En el
N-acilaminoacido acido de cadena larga disponible en el mercado o su sal, pueden detectarse alcohol de diacetona
y 6xido de mesitilo, que se originan probablemente a partir del disolvente de acetona. El alcohol de diacetona y el
o6xido de mesitilo no eliminados causan un mal olor. Por el contrario, se ha descubierto que el butanol terciario que
gueda en una cantidad traza puede servir para enmascarar un olor similar a un acido graso peculiar del N-
acilaminoécido acido de cadena larga o su sal. Recientemente, en los sectores de cosméticos o similares, existe una
tendencia hacia los productos no perfumados y, en tal caso, se requiere que los materiales a mezclar no tengan
ningun olor. Hasta la fecha, incluso cuando el alcohol de diacetona y el 6xido de mesitilo se eliminan en la medida de
lo posible, es imposible liberar al N-acilaminoacido acido de cadena larga o su sal de cualquier olor y, por lo tanto,
sigue habiendo un problema sin resolver cuando éste se incorpora en cosméticos sin perfume.

El propio butanol terciario tiene un alto umbral de olor. Por ejemplo, en el caso de una solucién acuosa al 30% en
peso de N-cocoil-L-glutamato de monotrietanolamina, que es uno de los N-acilaminoacidos acidos de cadena larga,
el umbral de olor del mismo es de 150 ppm en peso en dicha solucién acuosa. En otras palabras, un contenido de
butanol terciario en este caso corresponde a 750 ppm en peso en base al peso de de acido N-cocoil-L-glutamico. En
la presente invencién, un contenido del butanol terciario que sirve para enmascarar el olor similar a acido graso del
N-acilaminoacido é&cido es de 0,1 a 750 ppm en peso, preferentemente de 0,1 a 300 ppm en peso, mas
preferentemente de 0,1 a 150 ppm en peso, en base al peso del N-acilaminoacido acido.
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En términos de la solucion acuosa al 30% en peso de la sal de monotrietanolamina, los valores numéricos
mencionados anteriormente se sustituyen por de 0,02 a 150 ppm en peso, de 0,02 a 60 ppm en peso y de 0,02 a 30
ppm en peso, respectivamente. De este modo, dicha solucién acuosa no tiene sustancialmente ningiin olor. Esto es
enormemente ventajoso desde un punto de vista industrial.

El aminoacido acido utilizado como material en el procedimiento segin la presente invencidon es un &acido
monoaminodicarboxilico que tiene dos grupos carboxilo y un grupo amino en la molécula, y el grupo amino puede
sustituirse por metilo o etilo para expresarlo como N-metilo y N-etilo. EI aminoacido acido incluye sus isémeros
Opticos tales como isbmero D, isdmero L y modificacidon racémica. Son ejemplos de los mismos acido glutamico,
acido aspartico, lantionina, B-metillantionina, cistationina, acido djenkdlico, felinina, acido aminomalénico, acido (3-
oxiaspartico, acido a-amino-a-metilsuccinico, acido B-oxiglutdmico, acido y-oxiglutamico, acido y-metilglutamico,
acido y-metilenglutamico, acido y-metil-y-oxiglutamico, acido a-aminoadipico, acido a-amino-y-oxiadipico, acido a-
aminopimélico, acido a-amino-y-oxipimélico, acido [3-aminopimélico, acido a-aminosubérico, acido a-aminosebacico
y acido pantoténico. Cuando se someten a una reaccion de acilacion, éstas pueden ser su sal de metal alcalino y su
sal de amina.

Los haluros de acido graso de cadena larga utilizados como material en el procedimiento segin la presente
invencion son cloruros de acidos grasos saturados o insaturados que tienen de 8 a 20 atomos de carbono, bromuros
de acido de los mismos y yoduros de acido de los mismos, que pueden ser lineales, ramificados o ciclicos. Son
ejemplos especificos de los mismos haluros de acidos grasos lineales tales como acido caprilico, acido pelargénico,
acido caprico, acido undecanoico, acido laurico, acido tridecanoico, acido miristico, acido pentadecanoico, acido
palmitico, acido margarico, acido estearico, acido nonadecanoico y acido araquico; haluros de acidos grasos
ramificados tales como acido 2-butil-5-metilpentanoico, acido 2-isobutil-5-metilpentanoico, acido dimetilocatanoico,
acido dimetilnonanoico, acido 2-butil-5-metilhexanoico, acido metilundecanoico, acido dimetildecanoico, acido 2-etil-
3-metilnonanoico, acido 2,2-dimetil-4-etiloctanoico, acido metildocosanoico, acido 2-propil-3-metilnonanoico, acido
metiltridecanoico, &cido dimetildodecanoico, &cido 2-butil-3-metilnonanoico, &acido metiltetradecanoico, &acido
etiltridecanoico, acido propildodecanoico, acido butilundecanoico, acido pentildecanoico, acido hexilnonanoico, acido
2-(3-metilbutil)-3-metilnonanoico, acido  2-(2-metilbutil)-3-metilnonanoico, acido butiletiinonanoico,  acido
metilpentadecanoico, acido etiltetradecanoico, acido propiltridecanoico, acido butildodecanoico, acido
pentilundecanoico, 4&cido hexildecanoico, acido heptilnonanoico, &cido dimetiltetradecanoico, acido
butilpentilheptanoico, &acido trimetiltridecanoico, acido metilhexadecanoico, &cido etilpentadecanoico, acido
propiltetradecanoico, acido butiltridecanoico, acido pentildodecanoico, &cido hexilundecanoico, acido
heptildecanoico, &acido metilheptilnonanoico, &cido dipentilheptanoico, &cido metilheptadecanoico, acido
etilhexadecanoico, acido etilhexadecanoico, &cido propilpentadecanoico, &acido butiltetradecanoico, &acido
pentiltridecanoico, acido  hexildodecanoico, &cido heptilundecanoico, &cido octildecanoico, acido
dimetilhexadecanoico, éacido metiloctiinonanoico, éacido metiloctadecanoico, &acido etilheptadecanoico, &acido
dimetilheptadecanoico, acido metiloctildecanoico, acido metilnonadecanoico, acido metilnonadecanoico, acido
dimetiloctadecanoico y &cido butilheptilnonanoico; haluros de acidos monoenoicos lineales tales como acido
octenoico, acido nonenoico, acido decenoico, acido caproleico, acido undecilénico, acido lindérico, acido obtusilico,
acido laurolenoico, acido tridecenoico, acido tsuzuico, acido miristoleico, acido pentadecenoico, acido
hexadecenoico, acido palmitoleico, acido heptadecenoico, acido octadecenoico, acido oleico, acido nonadecenoico y
acido gondoico; haluros de acidos monoenoicos ramificados tales como &cido metilheptenoico, &acido
metilnonenoico, acido metilundecenoico, acido dimetildecenoico, acido metildodecenoico, acido metiltridecenoico,
acido dimetildodecenoico, acido dimetiltridecenoico, acido metiloctadecenoico, acido dimetilheptadecenoico y acido
etiloctadecenoico; haluros de &cidos dienoicos o trienoicos tales como &cido linoleico, acido linielaidico, acido
eleoestearico, acido linolénico, acido linolenelaidico, acido pseudoeleoestedrico, acido parinarico y acido
araquidoénico; haluros de acidos acetilénicos tales como acido octinoico, acido noninoico, acido decinoico, acido
undecinoico, acido dodecinoico, acido tridecinoico, acido tetradecinoico, acido pentadecinoico, acido heptadecinoico,
acido octadecinoico, acido nonadecinoico y acido dimetilocatadecinoico; y haluros de acidos ciclicos tales como
acido metilenoctadecenoico, acido metilenoctadecanoico, acido aleprdlico, acido alepréstico, acido aleprilico, acido
aléprico, acido hidnocarpico, acido caulmodgrico, acido gérlico, acido a-ciclopentilico, acido a-ciclohexilico, acido a-
ciclopentiletilico. El haluro de acido graso de cadena larga utilizable para el procedimiento segun la presente
invencion incluye haluros de acidos grasos obtenidos de grasa y aceite naturales, siempre que los haluros sean
aquellos de un acido graso mixto que contiene no menos del 80% del acido graso saturado o insaturado mencionado
anteriormente que tiene de 8 a 20 4&tomos de carbono. Por ejemplo, se enumeran haluros de acido graso de aceite
de coco, acido graso de aceite de palma, acido graso de aceite de nuez de palma, acido graso de aceite de maiz,
acido graso de aceite de cacahuete, acido graso de aceite de semilla de algoddn, acido graso de aceite de linaza,
acido graso de aceite de girasol, acido graso de aceite de soja, acido graso de aceite de sésamo, acido graso de
aceite de ricino, acido graso de aceite de oliva, acido graso de aceite de camelia, acido graso de aceite de sebo,
acido graso de aceite de sebo endurecido, acido graso de aceite de manteca de cerdo, acido graso de aceite de
leche y acido graso de aceite de pescado. Cuanto mas pequefio sea un contenido de acido graso en el haluro de
acido graso de cadena larga, mejor.

Una proporcion molar de haluro de é&cido graso de cadena larga/aminoacido acido no es superior a 1,05,
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preferentemente no superior a 1,0, mas preferentemente no superior a 0,98. Cuando la proporcion supera 1,0, el
haluro de &cido graso se somete a hidrdlisis, produciendo de este modo el acido graso libre.

No es necesario que el butanol terciario utilizado como disolvente de reaccién para la etapa de reaccién de acilacion
en el procedimiento segun la presente invencién tenga una gran pureza y, por lo tanto, estd permitido utilizar
aquellos que contienen agua o aquellos que se recuperan de un sistema de reaccién y que no se rectifican. Una
proporcion de mezclado de agua/butanol terciario en el momento de la reaccién esta preferentemente en un
intervalo de 85/15 a 20/80 en volumen.

Una concentracién del aminoacido acido a introducir para la etapa de reaccidn de acilacion en el procedimiento
segun la presente invencién no esta particularmente limitada. Sin embargo, una viscosidad del liquido de reaccién
aumenta durante la reaccion segun el lapso de tiempo y, por lo tanto, la concentracion de alimentacion debe estar
controlada para permitir agitar y mezclar el sistema incluso en el momento cercano a la finalizacion de la reaccion.

Como sustancias alcalinas utilizadas para la etapa de reaccién de acilacion segin la presente invencién, por
ejemplo, hay bases inorganicas tales como hidroxido sédico, hidréxido potasico, hidroxido calcico e hidroxido de
bario. Se recomienda mantener el pH durante la reaccion de 9 a 13,5, preferentemente de 10 a 13. Cuando el pH es
menor de 9, es dificil que el haluro de acido graso de cadena larga reaccione con el aminoacido acido, aumentando
de este modo el acido graso libre causado por hidrélisis. Cuando el pH supera 13,5, no se producen sustancialmente
ninguna desventaja. Sin embargo, esto no es recomendable desde un punto de vista de recursos naturales, dado
gue la cantidad de alcali aumenta innecesariamente con un aumento de la cantidad de un acido consumido en la
etapa de separacion por precipitacion con acido sucesiva.

Una temperatura de reaccion de la etapa de reaccion de acilacién en el procedimiento segun la presente invencion
no esta particularmente limitada. En términos generales, la temperatura de reaccion puede rebajarse
ventajosamente con la reduccién en una proporcién de produccion de acido graso libre. Sin embargo, cuando la
temperatura es demasiado baja, en el transcurso de la reaccion, la viscosidad del liquido de reaccién aumenta
demasiado para permitir la agitacion, u ocurre que los materiales producidos precipitan, dependiendo de un tipo del
N-acilaminoéacido acido de cadena larga producido o una concentracion del mismo en el liquido de reaccién. Por lo
tanto, la temperatura debe estar controlada para no sufrir dichas desventajas. Esta permitido cambiar la temperatura
de reaccion durante la reaccion segun el lapso de tiempo. La temperatura de la reaccion de acilacion esta
habitualmente en un intervalo de -10 a 70°C, preferentemente en un intervalo de -10 a 20°C, mas preferentemente
en un intervalo de -5 a 10°C.

La etapa de reaccidn de acilacion en el procedimiento segln la presente invencion puede llevarse a cabo de una
manera semidiscontinua, en la que el aminoacido &acido, el alcali y el disolvente de reaccién en cantidades
predeterminadas respectivas se introducen en un recipiente de agitacion, y seguidamente el haluro de &cido graso
de cadena larga se introduce de forma continua en su interior junto con un &lcali para hacer al pH del mismo
alcalino, o de tal manera que el disolvente de reaccién se introduzca en su interior, y seguidamente una solucion
alcalina acuosa del aminoacido acido y el haluro de acido graso de cadena larga se introducen de forma continua en
su interior al mismo tiempo. Una vez que un grado predeterminado de la reacciéon ha terminado, el liquido en el
recipiente de agitacién se somete a la etapa de separacidn por precipitacion con acido sucesiva. Al introducir el
haluro de &cido graso de cadena larga en el recipiente de agitacion, éste puede pulverizarse o introducirse para
introducirlo en el liquido. Como alternativa, esto puede llevarse a cabo de manera continua, en la que utilizando el
recipiente de agitacién o un reactor tubular, el disolvente de reaccion, la solucion alcalina acuosa del aminoacido
acido y el haluro de acido graso de cadena larga se introducen de forma continua en su interior, mientras se extrae
de forma continua el liquido de reaccién, que a continuacion se somete a la separacién por precipitacién con acido
sucesiva.

En el procedimiento segun la presente invencidn, es importante realizar la reaccion de condensacion entre el
aminoacido acido y el haluro de acido graso de cadena larga con agitacion o en un estado en el que los liquidos se
mezclen suficientemente. En un estado de agitacion insuficiente, la selectividad de la reacciéon de condensacion
entre el aminoéacido acido y el haluro de acido graso de cadena larga se rebaja para aumentar una produccion del
acido graso libre debido a la hidrdlisis del haluro de acido graso de cadena larga. Con respecto a la razén para esto,
parece que el sistema de reaccion forma dos fases, la reaccion continda en una interfaz del haluro de acido graso de
cadena larga dispersado en el liquido y, por lo tanto, la renovaciéon de la interfaz es esencial para mantener la
selectividad de la reaccion.

La agitacién se lleva a cabo necesariamente a no menos de 0,2 kwW/m?® en términos de una potencia de agitacion.
Incluso con una potencia de agitacion inferior a ésta, es posible obtener el N-acilaminoacido acido de cadena larga,
pero ésta no es suficiente para obtener el N-acilaminoacido acido de cadena larga que tiene un contenido del acido
graso libre no superior al 3% en peso, que es una realizacion de la presente invencion. La potencia de agitacion es
preferentemente no inferior a 0,3 kW/m3, mas preferentemente no inferior a 0,5 KW/m®.

La etapa de separacion por precipitacion con acido en el procedimiento segun la presente invencion es una etapa de
ajuste del liquido de reaccion de acilacién a pH de 1 a 6 utilizando un acido mineral tal como acido clorhidrico y
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acido sulftrico, separandolo de este modo en dos capas de una capa organica y una capa acuosa para obtener la
capa organica deseada. En el liquido de reaccion de acilacion, el N-acilaminoacido acido de cadena larga producido
existe en forma de su sal alcalina. Al afadirle un acido mineral, una parte del total del grupo carboxilo afiadido al N-
acilaminoéacido acido de cadena larga se convierte en un acido libre y, al mismo tiempo, el liquido de reaccion se
separa en una capa organica y una capa acuosa.

El pH en el momento de la separacion por precipitacion con acido puede cambiarse con un cambio del estado de
disociacién del grupo carboxilo, segun lo cual el estado de separacién, concretamente una proporcion en peso entre
la capa organica y la capa acuosa, y un grado de eliminacion de las sales inorganicas se cambian y, por lo tanto, se
recomienda llevar a cabo la etapa de separacion por precipitacion con acido preferentemente a un pH de 1 a 3, mas
preferentemente a un pH de 1 a 2,5.

Una temperatura de la separacion por precipitacion con acido es de 35°C hasta un punto de ebullicién del disolvente
organico hidrdfilo, por ejemplo, 80°C cuando el disolvente organico hidrofilo es butanol terciario. Preferentemente, es
de 40 a 70°C. Cuando la temperatura es inferior a 35°C, el tiempo antes de alcanzar un equilibrio de separacién
puede prolongarse, 0 una notable cantidad de la sal inorganica permanece en la capa organica incluso en una fase
del equilibrio, 0 no se produce ninguna separacién dependiendo de un tipo del N-acilaminoacido acido de cadena
larga o su concentracion en el liquido. Un punto de ebullicion de la composicion azeotrdpica de agua/butanol
terciario es de aproximadamente 80°C a presion atmosférica, y a una temperatura que supera los 80°C, se produce
la ebulliciéon y, como resultado, se hace necesario llevar a cabo la separacion a mayor presion. Esto es desfavorable,
debido a que se requiere un aparato especifico.

La etapa de lavado en el procedimiento segun la presente invencion es una etapa de transportar impurezas solubles
en agua presentes en la capa organica obtenida en la etapa de separacion por precipitacion con acido hasta una
capa acuosa por medio de extraccion liquido-liquido, reduciendo de este modo las impurezas. Mas especificamente,
a la capa organica separada por precipitacion con acido, se le afiaden agua y/o butanol terciario para ajustar una
composicion de N-acilaminoéacido acido de cadena larga/butanol terciario/agua, con lo que las impurezas solubles en
agua en la capa organica, principalmente sales inorganicas producidas durante la reacciéon y en la etapa de
separacion por precipitacion con acido, son transportadas a una capa acuosa mediante la extraccion liquido-liquido.

En este momento, las concentraciones respectivas de los tres componentes anteriores se ajustan para hacer que el
N-acilaminoacido acido de cadena larga sea del 0,001 al 55% en peso, el butanol terciario del 5 al 45% en peso y
agua del 20 al 99% en peso, causando de este modo la separacion. Al hacer una buena utilizacion de dicha
separacion de liquidos, es posible eliminar las sales inorganicas que quedan en la capa organica que contiene el N-
acilaminoécido acido de cadena larga.

El comportamiento de la separacion se expresa como ejemplo en referencia a un diagrama de coordenadas
triangulares que se refiere a una composicion (% en peso) de acido N-cocoil-L-glutamico/butanol terciario/agua, en
la que una composicién capaz de causar la separacion es una regién rodeada por una linea en la figura 1 (region de
separacion).

En la medida en que la composicion esta dentro de dicha region, el liquido mixto puede separarse en dos capas de
la capa organica que contiene el acido N-cocoil-L-glutamico y una capa acuosa. Por lo tanto, cuando se determinan
composiciones respectivas para que entren en dicha region, la purificacion de la capa organica puede realizarse
muchas veces. Por ejemplo, la purificacion puede repetirse hasta que un contenido de las sales inorganicas en la
capa organica alcance un grado deseado. Esto se ilustra con méas detalle en referencia a un ejemplo de la figura 1.

La escala que aparece en cada eje es una proporcion en peso. Cuando una composicion de una capa organica
después de la separacién por precipitacion con acido se designa con el Punto A, se afiade agua para obtener una
composicion designada con el Punto B, con lo que la capa organica mencionada anteriormente se separa en una
capa organica y una capa acuosa, cuyas composiciones se designan con el Punto C y el Punto D, respectivamente.
Cuando se afiade mas agua a la capa organica de la composicion designada con el Punto C para obtener una
composicion designada con el Punto E, la capa organica se separa en dos capas de una capa organica y una capa
acuosa, cuyas composiciones se designan con el Punto F y el Punto G, respectivamente. Si el contenido de sales
inorganicas en la capa organica de la composicion designada con el Punto F se reduce satisfactoriamente a un
grado deseado, la etapa de lavado se completa. Si el lavado estd incompleto, se lleva a cabo una operacion de
separacion adicional de una manera similar.

En la presente invencién, el contenido de sales inorganicas se controla para que no sea superior al 1% en peso,
preferentemente no superior al 0,5% en peso, mas preferentemente no superior al 0,1% en peso, en base al peso
del N-acilaminoéacido acido de cadena larga. En el caso en el que el contenido de las sales inorganicas en una sal
del N-acilaminoéacido acido de cadena larga es superior al 1% en peso en base al peso del N-acilaminoéacido acido
de cadena larga, se produce precipitacion o turbidez a una baja temperatura, cuando la sal del N-acilaminoéacido
acido de cadena larga se incorpora en un detergente liquido.

En la etapa de lavado del procedimiento segln la presente invencién, se recomienda concentrar el butanol terciario
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todo lo posible para realizar la separacion, dado que el tiempo antes de alcanzar el equilibrio de separacion puede
acortarse aumentando la concentraciéon de butanol terciario en dicha region de separacién.

En la etapa de lavado en el procedimiento segin la presente invencién, la temperatura de lavado es de 35 a 80°C,
preferentemente de 40 a 70°C. Cuando la temperatura es inferior a 35°C, el tiempo antes de alcanzar un equilibrio
de separacion puede prolongarse, o una cantidad notable de las sales inorganicas permanece en la capa organica
incluso en una fase del equilibrio, 0 no se produce separacién dependiendo de un tipo del N-acilaminoacido acido de
cadena larga o su concentracién en el liquido. Un punto de ebullicion de la composicion azeotrépica de agua/butanol
es de aproximadamente 80°C a presidn atmosférica y, a una temperatura superior a 80°C, se produce la ebullicién y,
como resultado, se hace necesario llevar a cabo la separacion a mayor presién. Esto es desfavorable, dado que se
requiere un aparato especifico.

Como queda claro a partir de la proporcién entre el N-acilaminoacido acido de cadena larga y el disolvente mixto de
agua y butanol terciario, segun la etapa de lavado segun la presente invencién, es posible reducir las impurezas de
la sal inorganica a un grado deseado también con respecto a un N-acilaminoacido acido de cadena larga que
contiene impurezas tales como sales inorganicas, que se produce segun procedimiento diferente a segun la
presente invencién.

En cuanto a una etapa de eliminacion por destilacion del disolvente en el procedimiento segln la presente invencion,
al eliminar el disolvente organico hidréfilo de la capa organica que contiene el N-acilaminoacido acido de cadena
larga, una parte del grupo carboxilo del N-acilaminoacido acido de cadena larga se neutraliza antes de la eliminacion
por destilacion del disolvente (eliminacion por destilacion del disolvente con neutralizacion) o no (eliminaciéon por
destilacion del disolvente sin neutralizaciéon).

En primer lugar, se proporciona una ilustracion de la etapa de eliminacion por destilacion del disolvente con
neutralizacion. Segun el procedimiento, el disolvente organico hidréfilo se elimina por destilacion en presencia de
una sal del N-acilaminoéacido acido de cadena larga.

Una sal alcalina del mismo no esta particularmente limitada. Ejemplos de la misma son sales de metales alcalinos
tales como sodio, potasio y litio, sales de metales alcalinotérreos tales como calcio y magnesio, sales de aluminio,
sales de zinc, sales de amonio, sales de aminas organicas tales como monoetanolamina, dietanolamina,
trietanolamina y triisopropanolamina, y sales de aminoacidos basicos tales como arginina y lisina.

Para convertir el N-acilaminoacido acido de cadena larga en sus sales de amina organicas y sus sales de metales
alcalinos, por ejemplo, solamente se necesita afiadir un alcali o su solucién acuosa. En la conversion en una sal del
N-acilaminoacido acido de cadena larga, se recomienda afiadir el alcali para convertir no menos de 1/20 del
contenido de grupo carboxilo del N-acilaminoacido acido de cadena larga en su sal alcalina. Cuando la proporcién
de la sal alcalina es inferior a 1/20 del contenido de grupo carboxilo, el efecto de adicion del alcali es ligero y, como
resultado, la fluidez del liquido mixto no puede mejorar. Es preferente hacer a la proporcion de la sal alcalina, como
minimo, 1/10 o mas del contenido de grupo carboxilo. Es mas preferente hacer a la proporcién de la sal alcalina,
como minimo, 1/3 o mas del contenido de grupo carboxilo.

En la etapa de eliminacion por destilacion del disolvente con neutralizaciéon segun la presente invencion, una
temperatura del liquido mixto en el momento de la destilacién esta controlada para que no supere los 90°C. Cuando
ésta supera los 90°C, hay una reaccion de hidrolisis térmica acelerada del N-acilaminoacido acido de cadena larga o
su sal, y el producto resultante tiene una calidad inferior. Preferentemente, la temperatura esta controlada para que
no supere los 80°C. Mas preferentemente, ésta esta controlada para que no supere los 70°C. En vista del control de
la temperatura del liquido en dicho estado, con respecto a la presion de destilacion, se recomienda utilizar presion
reducida mientras ésta se mantiene en un grado fijo.

En dichas condiciones, la eliminacién por destilacion del disolvente organico hidréfilo puede conseguirse mientras se
impide sustancialmente que se produzca el &cido libre.

En este caso, una curva de presion-punto de ebulliciébn en el sistema de N-acilaminoacido acido de cadena
larga/disolvente orgéanico hidréfilo concuerda con una curva de presion-punto de ebullicion en el sistema de
disolvente organico hidréfilo/agua. El N-acilaminoéacido acido de cadena larga no esta afectado completamente en la
curva de presion-punto de ebullicién y, por lo tanto, cuando se determina una temperatura del liquido mixto, una
presion de funcionamiento puede determinarse a partir de la curva de presién-punto de ebullicion en el sistema de
disolvente orgéanico hidrofilo/agua.

En el procedimiento segun la presente invencién, también se pierde agua con el disolvente organico hidrofilo durante
la eliminacién por destilacion y, por lo tanto, como puede ser el caso, se requiere un medio para impedir que el N-
acilaminoacido acido de cadena larga se condense extraordinariamente. Dicho medio, por ejemplo, puede ser
suministrar agua de forma intermitente o de forma continua a la solucién durante la eliminacion por destilacion, en el
que el agua incluye agua fria, agua caliente y vapor. En el caso en el que el procedimiento segin la presente
invencion se lleva a cabo en un recipiente de agitacion, dicho medio de soplar vapor es eficaz desde un punto de
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vista de suministro de calor, dado que el vapor hace una buena utilizacién del calor latente.

Uno de los factores importantes en la eliminacion por destilaciéon del disolvente con neutralizacion segin la presente
invencion es mantener una concentracion de soélidos en el liquido del 5 al 50% en peso durante la destilacion segin
el medio mencionado anteriormente. Cuando la concentracién de soélidos es superior al 50% en peso, existe la
posibilidad de alta viscosidad del liquido o solidificacion. Cuando la concentracion de solidos es inferior al 5% en
peso, la concentracién del disolvente organico hidréfilo se rebaja para disminuir una eficacia de destilacion. Ademas,
una concentracion adicional se requiere desfavorablemente en el caso en el que el producto final requiere una
concentracion de soélidos superior a esa. Es preferente mantener la concentracion de soélidos del 20 al 40% en peso.
Es mas preferente mantener la concentracion de sélidos del 25 al 35% en peso.

En segundo lugar, se proporciona una ilustracion de la etapa de eliminaciéon por destilacién del disolvente sin
neutralizacion. Segun el procedimiento, el disolvente organico hidrdéfilo se elimina por destilacion sin neutralizacion
del N-acilaminoéacido acido de cadena larga.

En la etapa de eliminacion por destilacion del disolvente sin neutralizacion segun la presente invencion, es
importante mantener una proporcion en peso entre el N-acilaminoacido acido de cadena larga y agua en un intervalo
de 35/65 a 65/35, siempre que el contenido de butanol terciario en la soluciéon no supere el 5% en peso, y mantener
una temperatura de la solucién de 75 a 100°C.

Una temperatura del liquido mixto en el momento de la destilacién esta controlada para que no supere los 90°C.
Cuando supera los 90°C, existe una reaccion de hidrdlisis térmica acelerada del N-acilaminoacido acido de cadena
larga o su sal, y la calidad del producto resultante se deteriora. Preferentemente, la temperatura esta controlada para
que no supere los 80°C. Mas preferentemente, esta controlada para que no supere los 70°C. Con respecto a la
presion de destilacion, se recomienda llevar a cabo la destilacion a un grado fijo de presién reducida, en vista del
control de la temperatura del liquido.

Cuando el agua disminuye durante la destilacion hasta una cantidad inferior a 65/35 en términos de la proporcion en
peso entre el N-acilaminoacido acido de cadena larga y agua, siempre que el contenido de butanol terciario en la
solucién no sea superior al 5% en peso, la solucion se convierte facilmente en una pasta. Sin embargo, cuando el
agua aumenta hasta una cantidad mayor de 35/65 en términos de la proporciéon en peso entre el N-acilaminoacido
acido de cadena larga y agua, la solucion se convierte facilmente en agar. En cualquier caso, la fluidez del liquido se
pierde. Aunque la razon no esta clara, dicha tendencia es notable cuando el N-acilaminoéacido acido de cadena larga
que tiene un grupo acilo se obtiene del acido graso mixto anterior, concretamente un grupo acilo que tiene una
distribucion de sus atomos de carbono.

En la etapa de eliminacion por destilacion del disolvente sin neutralizacion segin la presente invencion, también se
pierde agua con el disolvente organico hidrofilo durante la eliminacién por destilacién y, por lo tanto, como puede ser
el caso, se requiere un medio para mantener la proporcién en peso de N-acilaminoacido acido de cadena larga/agua
en un intervalo de 35/65 a 65/35. Como medio para mantener la proporcion en peso en el intervalo mencionado
anteriormente, por ejemplo, esta permitido suministrar agua de forma intermitente o de forma continua a la solucién
durante la eliminacion por destilacion. En el caso en el que el procedimiento segun la presente invencion se lleva a
cabo en un recipiente de agitacion, dicho medio de soplar vapor es eficaz desde un punto de vista del suministro de
calor, dado que el vapor hace una buena utilizacion del calor latente.

Al llevar a cabo la etapa de eliminacion del disolvente tal como se ha mencionado anteriormente, la eliminacién por
destilacion del disolvente orgéanico hidréfilo puede conseguirse mientras se impide sustancialmente que se produzca
el acido graso libre.

En vista de un estado liquido en el momento de la eliminacién del disolvente, es preferente adoptar la etapa de
eliminacion por destilacion del disolvente con neutralizacion, dado que la eliminacion por destilacion del disolvente a
partir del liquido neutralizado minimiza cualquier historia térmica.

Para llevar a cabo las etapas de eliminacion por destilacion del disolvente con neutralizacion y sin neutralizacion
segun la presente invencion de forma mas eficaz desde un punto de vista industrial, el siguiente procedimiento es
eficaz.

Para llevar a cabo la presente invencion para eliminar por destilacion el disolvente hidréfilo del liquido mixto del
disolvente mixto de agua y el disolvente organico hidréfilo, en el que esta contenido el N-acilaminoéacido acido de
cadena larga, es eficaz adoptar una técnica de evaporacion que utiliza un evaporador por pulverizacién, en el que el
liguido mixto se pulveriza en un recipiente de evaporacion como un flujo de fase mixta de vapor-liquido, evaporando
de este modo el disolvente organico hidréfilo, tal como se da a conocer, por ejemplo, en el documento JP-A 5-49801.

Segun esta técnica, el liquido extraido de la parte inferior del recipiente de evaporacion se hace circular hasta un
intercambiador de calor con ayuda de una bomba, y seguidamente el liquido se sobrecalienta hasta un grado
predeterminado y se pulveriza en el recipiente de evaporacion a través de una tuberia provista en la parte superior
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del recipiente de evaporacién, evaporando de este modo el disolvente. Los elementos caracteristicos de la manera
son los siguientes.

1) En una parte de fase de vapor del recipiente de evaporacion, estan provistos uno o varios extremos de tuberia de
una forma casi cilindrica hacia la superficie del liquido, extremos de tuberia que estan conectados a la tuberia
provista en la parte superior del recipiente de evaporacion.

2) Al controlar tanto un caudal del liquido en el intercambiador de calor como un grado de exceso de calor en una
salida del intercambiador de calor, el liquido sobrecalentado enviado desde el intercambiador de calor se evapora
para formar el flujo de fase mixta de vapor-liquido antes de alcanzar el extremo de la tuberia.

3) El exceso de calor restante en la gota pulverizada desde el extremo de la tuberia se libera antes de alcanzar la
fase liquida dentro del recipiente de evaporacion.

La forma del flujo del flujo de fase mixta de vapor-liquido se clasifica como se muestra en el diagrama constitutivo de
flujo del flujo de dos fases de vapor-liquido vertical en, por ejemplo, No. 5 edicion revisada, paginas 272 y 273 del
documento Kagaku Kogaku Binran (Manual de Ingenieria Quimica).

Cuando un liquido capaz de borbotear se destila de la manera mencionada anteriormente, el flujo de fase mixta de
vapor-liquido en el extremo de la tuberia se forma en un flujo intermitente o un flujo circulante. En la practica, la
forma del flujo puede ajustarse controlando tanto una velocidad lineal del liquido en el extremo de la tuberia como
una diferencia de temperatura (grado de exceso de calor) entre una temperatura del liquido en la salida del
sobrecalentador y una temperatura de ebullicion del liquido a presién de funcionamiento en el recipiente de
evaporacion.

Ademas, segln la manera de utilizar dicho evaporador por pulverizacién, es posible eliminar los productos de
condensacion aldélica de alto punto de ebullicion a un grado de no influencia, productos de condensacion que se
producen cuando la etapa de reaccién de acilacién se lleva a cabo en el disolvente mixto de acetona/agua, y
productos de condensacion que quedan en los articulos que son, hasta la fecha, dificiles de eliminar.

Al llevar a cabo la eliminacién por destilaciéon del disolvente segun la presente invencién para eliminar por destilacion
el disolvente organico hidrofilo del liquido mixto de agua y el disolvente organico hidréfilo, en el que esta contenido el
N-acilaminoacido acido de cadena larga, también puede utilizarse un evaporador del tipo de pelicula fina.

El evaporador del tipo de pelicula fina puede ejemplificarse mediante un evaporador del tipo de pelicula fina
descendente, en el que se deja que un liquido fluya hacia abajo en forma de pelicula liquida y se calienta,
evaporando de este modo un disolvente, y un vapor y un liquido condesado se separan entre si en un recipiente de
evaporacion, un evaporador del tipo de pelicula fina centrifugo, en el que un liquido se extiende sobre una superficie
de calentamiento con ayuda de fuerza centrifuga, formando de este modo una pelicula fina, y un evaporador del tipo
de pelicula fina de agitacién, en el que una pelicula fina de liquido se forma sobre una superficie de calentamiento
poniendo en contacto a la superficie de calentamiento con una pala de agitacion.

En el N-acilaminoacido acido de cadena larga o una sal del mismo obtenido segun la presente invencién, esta
permitido eliminar el disolvente organico hidréfilo para que no afecte al olor del producto. En la etapa de eliminacion
por destilacion del disolvente, se hace que un contenido de butanol terciario sea de 0,1 a 750 ppm en peso, mas
preferentemente de 0,1 a 300 ppm en peso, mucho mas preferentemente de 0,1 a 150 ppm en peso en base al peso
del N-acilaminoacido &cido.

Al llevar a cabo el procedimiento segun la presente invencién, no se produce sustancialmente ningun acido graso
libre en la etapa de produccién del N-acilaminoacido acido de cadena larga segun la presente invencion, o si se
produce alguno, una cantidad del mismo puede estar limitada para que sea marcadamente pequefia. Ademas, el N-
acilaminoacido acido de cadena larga obtenido no tiene sustancialmente ningun olor y tiene un contenido muy
pequefio de sales inorgéanicas y, por lo tanto, es de una elevada pureza y notablemente Util para la industria.

En el N-acilaminoacido acido de cadena larga o una sal del mismo obtenido segln la presente invencion, en una
realizacién el contenido de las sales inorganicas no es superior al 1% en peso en base al peso del N-acilaminoacido
acido de cadena larga, y un contenido de butanol terciario es de 0,1 a 750 ppm en peso en base al peso del N-
acilaminoécido acido de cadena larga.

Cuando las sales inorganicas superan el 1% en peso en base al peso de N-acilaminoacido acido de cadena larga,
se producen precipitacion y turbidez a una baja temperatura en el caso de una solucién acuosa de una sal del N-
acilaminoacido acido de cadena larga o una composicion cosmética preparada incorporando una sal del N-
acilaminoacido acido de cadena larga en un detergente liquido. El contenido de las sales inorganicas
preferentemente no es superior al 0,5% en peso, mas preferentemente no superior al 0,1% en peso.

Cuando el butanol terciario es menos de 0,1 ppm en peso en base al peso del N-acilaminoacido acido de cadena
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larga, el efecto de enmascarado no es suficiente. Mientras tanto, cuando es superior a esto, puede observarse el
efecto de enmascarado, pero también se crea un problema a partir del olor de butanol terciario.

Dicho N-acilaminoacido acido de cadena larga o una sal del mismo puede obtenerse mediante, como minimo, la
etapa de lavado en la etapa de produccién mencionada anteriormente.

Como otra realizacion de la presente invencion, en el N-acilaminoacido acido de cadena larga o una sal del mismo
obtenido segun la presente invencion, el contenido de las sales inorganicas no es superior al 1% en peso en base al
peso del N-acilaminoacido acido de cadena larga, y un contenido del acido graso libre no es superior al 3,0% en
peso en base al peso del N-acilaminoacido acido de cadena larga. El N-acilaminoacido acido de cadena larga o una
sal del mismo que tiene un contenido del acido graso libre no superior al 3,0% en peso en base al peso de N-
acilaminoécido acido de cadena larga es desconocido hasta donde conocen los inventores de la presente invencion.
Cuando el acido graso libre supera el 3,0% en peso en base al peso de N-acilaminoacido acido de cadena larga, se
producen precipitacion y turbidez a una baja temperatura en el caso de una solucion acuosa de una sal del N-
acilaminoacido acido de cadena larga o una composicion cosmética preparada incorporando una sal del N-
acilaminoéacido acido de cadena larga en un detergente liquido. El contenido del acido graso libre preferentemente
no es superior al 2,5% en peso, mas preferentemente no superior al 2,0% en peso. Dicho N-acilaminoacido acido de
cadena larga o una sal del mismo puede obtenerse mediante, como minimo, la etapa de reaccién de acilacion, la
etapa de lavado y la etapa de eliminacion por destilacion del disolvente en la etapa de produccion mencionada
anteriormente.

Como una realizacion adicional de la presente invencion, en el N-acilaminoacido acido de cadena larga o una sal del
mismo obtenido segun la presente invencion, el contenido de las sales inorganicas no es superior al 1% en peso en
base al peso del N-acilaminoacido acido de cadena larga, el contenido de butanol terciario es de 0,1 a 750 ppm en
peso en base al peso del N-acilaminoacido acido de cadena larga, y el contenido del acido graso libre no es superior
al 3,0% en peso en base al peso del N-acilaminoacido acido de cadena larga. Dicho N-acilaminoacido acido de
cadena larga o una sal del mismo pueden obtenerse mediante, como minimo, la etapa de reaccién de acilacion, la
etapa de lavado y la etapa de eliminacién por destilacion del disolvente en la etapa de produccién mencionada
anteriormente.

El N-acilaminoacido acido de cadena larga obtenido segun la presente invencion mencionado anteriormente, en el
que un contenido de impurezas tales como sustancias odoriferas originadas a partir del disolvente organico hidréfilo,
las sales inorganicas y el acido graso libre esta limitado a un grado fijo o menos, puede mostrar un rendimiento
notablemente superior en comparacion con un aminoacido convencional.

Con respecto a las utilizaciones habituales del N-acilaminoacido acido de cadena larga obtenido segun la presente
invencion, por ejemplo, existen materiales enumerados para detergente industrial y agente de tratamiento,
materiales para detergente doméstico (ropas, para la cocina y la casa) y materiales para productos cosméticos.
Puede decirse que las utilizaciones como materiales para productos cosméticos son particularmente eficaces, dado
que dichas utilizaciones sacan el maximo partido a la propiedad de baja irritacidn, que es un elemento caracteristico
del N-acilaminoé&cido acido de cadena larga o su sal.

Los productos cosméticos son generalmente cuasi-farmacos y cosméticos descritos en la Ley de Asuntos
Farmacéuticos (“Pharmaceutical Affairs Law”). Son ejemplos especificos de los cuasi-farmacos trociscos
refrigerantes, desodorantes para la axila, polvos para bebés, tonicos capilares, agentes depilatorios, tintes para el
pelo, productos para hacerse la permanente, productos para el bafio, cosméticos medicados y pastas de dientes o
polvos medicados. Son ejemplos especificos de los cosméticos, cosméticos de limpieza tales como jabén para el
bafio, limpieza de cara (crema; forma de pasta, liquida; forma de gel, granulo; forma de polvo, aerosol), champi y
producto para el aclarado del cabello, cosméticos capilares tales como tinte para el pelo, agente de tratamiento
capilar (forma de crema, forma de bruma, forma de aceite, forma de gel y otras formas, y agentes para el
recubrimiento de puntas abiertas del cabello), agente de fijacion capilar (aceite capilar, locion fijadora, locidn
rizadora, pomada, pomada, en barra, aceite de bintuke (tirabuzones), spray capilar, bruma capilar, liquido capilar,
espuma capilar, gel capilar, brillantina acuosa), cosméticos de base tales como crema general, locion lechosa
(crema limpiadora, crema fria, crema desvanecedora, cremas de manos), crema para el afeitado del bigote (crema
para después del afeitado, crema para el afeitado), agua de colonia (locion de manos, locion general), Eau de
Cologne, locion para el afeitado del bigote (locién para después del afeitado, locion para el afeitado), aceite y
mochila cosmética, cosméticos de maquillaje tales como polvo de bafio (polvo de crema, polvo sélido, polvo para la
cara, polvos de talco, polvo de pasta, polvo para el bebé, polvo para el cuerpo y maquillaje liquido para la cara),
polvo, base (forma de crema, forma liquida y sélida), barra de labios, lapiz para las cejas, crema de ojos y mascara
de sombra de ojos, perfumeria tal como perfume general, perfume en pasta y perfume en polvo, cosméticos para las
guemaduras solares o de filtro solar tales como cremas para las quemaduras solares o de filtro solar, locion para las
guemaduras solares o de filtro solar y aceite para las quemaduras solares o de filtro solar, cosméticos para las ufias
tales como crema de ufias, esmalte y renovador de esmalte, cosméticos de perfilado de ojos, cosméticos para los
labios tales como barra de labios y crema para los labios, cosméticos bucales tales como pasta de dientes o polvo, y
cosméticos para el bafio tales como sal de bafio y aceite de bafio. Especialmente, el producto de la presente
invencion se utiliza ampliamente para los cosméticos de limpieza, cosméticos capilares y cosméticos de base
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mencionados anteriormente y, en particular, se utiliza de la forma mas adecuada en los cosméticos de limpieza.

Ademas, el producto del procedimiento de la presente invencién puede utilizarse en combinacion con diversos tipos
de materiales utilizados habitualmente en articulos cosméticos. Son ejemplos especificos de los mismos agentes
surfactantes anionicos tales como sal de &cido graso (jabon), sulfato de alquilo (AS), sulfato de éter
polioxietilenalquilico (AES), sulfonato de a-olefina (AOS), sulfonato de alquilbenceno, sulfonato de alquilnaftaleno,
sulfonato de alquilo (SAS), sulfosuccinato de dialquilo, sal de acido graso a-sulfonado, N-acilaminato, sal de N-acil-
N-metiltaurina, acido graso sulfatado, sulfato de éter fenilico modificado con polioxietilenestireno, fosfato de alquilo,
fosfato de éter polioxietilenalquilico, fosfato de éter polioxietilenalquilfenilico y condensado de formalina de
naftalensulfonato, agentes surfactantes anféteros tales como alquilbetaina, alquilamidobetaina, alquilsulfobetaina e
imidazoliniobetaina, agentes surfactantes no ionicos tales como alquilolamida de acido graso, 6xido de alquilamina,
éter polioxietilenalquilico (AE), éter polioxietilenalquilfenilico, éter polioxietilenpoliestirilfenilico,
polioxietilenpolioxipropilenglicol, éter polioxietilenpolioxipropilenalquilico, éster parcial de acido graso de alcohol
polihidrico, éster parcial de acido graso de alcohol polioxietilenpolihidrico, éster de acido graso de polioxietileno,
éster de acido graso de poliglicerol, aceite de ricino endurecido con polioxietileno, polioxietilenalquilamina y éster
parcial de acido graso de trietanolamina, agentes surfactantes cationicos tales como sal de amina alifatica primaria a
terciaria, sal de amonio de cloruro de alquilo, sal de tetraalquilamonio, sal de trialquilbencilamonio, sal de
alquilpiridinio, sal de alquilhidroxietilimidazolinio y sal de dialquilmorfolinio, agentes surfactantes de alto peso
molecular tales como alginato sddico, derivado de almidén y goma tragacanto, agentes surfactantes naturales tales
como lecitina, lanolina, colesterol y saponina, grasas y aceites tales como aceite de aguacate, aceite de almendra,
aceite de oliva, aceite de cacao, aceite de sésamo, aceite de cartamo, aceite de soja, aceite de camelia, aceite
pérsico, aceite de ricino, aceite de vison, aceite de semilla de algodoén, sebo del Japén, aceite de coco, aceite de
yema de huevo, aceite de palma, aceite de nuez de palma y triglicérido sintético, hidrocarburos tales como parafina
liquida, vaselina, ceresina, cera microcristalina e isoparafina, cera tal como cera de abeja, cera de ballena, lanolina
hidratada, cera de carnauba, cera de candelilla y su derivado, acidos grasos superiores tales como acido laurico,
acido miristico, acido palmitico, acido estearico, acido isoestéarico, acido oleico, acido behénico, acido undecilénico,
acido graso de lanolina, acido graso de lanolina dura y acido graso de lanolina blanda, alcoholes superiores tales
como alcohol laurilico, cetanol, alcohol cetoestearilico, alcohol estearilico, alcohol oleilico, alcohol behenilico, alcohol
lanolinico, alcohol lanolinico hidrogenado, hexildecanol y octildodecanol, aceites de éster tales como miristato de
isopropilo y estearato de butilo, aceites volatiles y no volatiles tales como jab6n metdlico y siliconas que incluyen
aceite de silicona lineal y aceite de silicona modificada, humectantes tales como polioles que incluyen glicerol, 1,3-
butanodiol, propanodiol y polietilenglicol, trimetilglicina, sorbitol, carbonatos, lactatos e hialuronatos de pirrolidona,
polimeros solubles en agua y solubles en aceite tales como hidroxietilcelulosa, carboximetilcelulosa, éter de cloruro
de hidroxipropiltrimetilamonio  de  hidroxietilcelulosa,  metilcelulosa, etilcelulosa, hidroxipropilcelulosa,
metilhidroxipropilcelulosa, almidén soluble, carboximetilalmidén, metilalmidén, aluginato de propilenglicol, alcohol
polivinilico, polivinilpirrolidona, éter poliviniimetilico, polimero de carboxivinilo, poliacrilato, goma guar, goma de
algarrobo, semilla de membrillo, carragenano, galactano, goma arabiga, pectina, manano, almidén, goma xantana,
dextrano, succinoglucano, goma curdlan, acido hialurénico, gelatina, caseina, albumina, colageno, copolimero de
metoxietileno y anhidrido maleico, copolimero de metacrilato anfétero, metilenpiperidio de cloruro de polidimetilo,
copolimero de poliacrilato, acetato de polivinilo, nitrocelulosa y resina de silicona, espesantes y espumantes tales
como éster de acido graso de polietilenglicol, éster de acido graso de polioxietileno metilglicoxido y sulfonato de
tetradeceno, agentes secuestradores tales como acido etilendiaminotetraacético y su sal, &cido
hidroxietilendiaminotriacético y su sal, acido fosférico, acido ascérbico, acido succinico, acido glucénico, polifosfato y
metafosfato, antisépticos tales como paraoxibenzoato, acido benzoico y su sal y fenoxietanol, agentes tamponantes
tales como acido citrico, acido malico, acido adipico, acido glutamico y acido aspartico, eliminadores de caspa y
picores tales como triclorocarbanida, acido salicilico, piritionato de zinc e isopropilmetilfenol, absorbedores de rayos
ultravioleta tales como derivado de benzofenona, derivado de acido p-aminobenzoico, derivado de &cido p-
aminocinamico y derivado de &cido salicilico, agentes blanqueantes tales como arbutina, acido kéjico, acido
ascorbico y derivados de los mismos, agentes que facilitan la circulacién sanguinea tales como extracto de chirata
japonesa, cefarantina, vitamina E y su derivado y y-orizanol, estimulos locales tales como tintura de chiles
japoneses, tintura de jengibre, tintura de cantaridas y nicotinato de bencilo, agentes eutréficos tales como diversas
vitaminas y aminodcidos, farmacos de hormona femenina, activadores del bulbo capilar, agentes anti-inflamatorios
tales como acido glicirretinico, derivados de acido glicirretinico, alantoina, azuleno, acido aminocaproico e
hidrocortisona, astringentes tales como 6xido de zinc, sulfato de zinc, alantoina hidroxi-aluminio, cloruro de aluminio,
sulfofendxido de zinc y acido tanico, agentes refrigerantes tales como mentol y alcanfor, antihistaminas, sustancias
de silicona tales como silicona macromolecular y silicona ciclica, tocoferoles, antioxidantes tales como BHA, BHT,
acido galico y NDGA, y agua purificada.

Particularmente, la utilizacion en combinacién con dietanolamida de &acido graso, metilglucéxido de acido
polioxietilendioleico, polietilenglicol de acido diestearico, sulfonato de tetradeceno, miristatos y miristildimetilamina es
util desde un punto de vista del aumento de la viscosidad y del poder de formacién de espuma, y la utilizacion en
combinacién con cada agente surfactante anfétero es notablemente Gtil desde un punto de vista de la reduccién
adicional de la propiedad irritante.

La presente invencion se ilustra con mas detalle en referencia a ejemplos y otros, pero la presente invencién no esta
limitada en absoluto a estos.
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Los medios de andlisis y similares utilizados en los ejemplos de la presente invencion y otros son los siguientes.
(a) Determinacion de sal inorganica

Los iones respectivos se midieron utilizando un aparato de analisis de emision de plasma acoplado inductivamente,
IRIS/AP (fabricado por Thermo Jarrell Ash), siempre que un i6n de cloro se midiera por cromatografia idnica en
condiciones de una columna de DIONEX AS4SC, una precolumna de AG4ASC, un supresor de AMMS, un eluyente
de una solucion mixta de 3 mmol/l de Na,CO3 y 1 mmol/l de NaHCOs, y un regenerante de H,SO4 0,05 N.

En los ejemplos, el contenido de las sales inorganicas se expresa en términos de un valor numérico en base al peso
del N-acilaminoéacido acido de cadena larga.

(b) Determinacion de N-acilaminoéacido acido de cadena larga y acido graso libre

Esto se determin6é segun cromatografia de liquidos de alta velocidad (HPLC) utilizando una columna ODS, un
eluyente de metanol/agua/acido fosférico, un detector ultravioleta y un detector refractométrico diferencial.

En los ejemplos, todos los contenidos de acido graso libre se expresaron en términos de % en peso en base al peso
de N-acilaminoéacido acido de cadena larga.

(c) Determinacion del contenido de sélidos

El contenido de soélidos se midié segun la pérdida de peso con el secado a 105°C durante 3 horas. El contenido de
sélidos se define de la siguiente manera.

Contenido de sélidos (% en peso) = peso después del secado/peso antes del secado x 100
(d) Determinacion de butanol terciario

El butanol terciario se determind utilizando un cromatografo de gases (GC-14A, fabricado por Shimadzu
Corporation), un detector de ionizacion de llama de hidrégeno, y una columna de vidrio con un diametro interno de 3
mm, que se rellend con una fase liquida de PEG20M al 20% y un portador de malla 60 a 80 ChromosorbW
AW-DMCS, de tal manera que a una temperatura de inyeccion de 200°C, una temperatura de la columna se
mantuvo a 120°C durante de 0 a 10 minutos, y seguidamente se elevo a 200°C a 30°C/minuto y se mantuvo a 200°C
durante 15 minutos.

El contenido de butanol terciario en los ejemplos esta en base al peso del N-acilaminoacido acido de cadena larga.
(e) Prueba de olor organoléptica

Una evaluacién de un olor fue llevada a cabo por 4 hombres y 1 mujer, que estaban todos sanos, con respecto a una
solucion acuosa de una sal de un N-acilaminoéacido &acido de cadena larga o una composicién de champu preparada
utilizando dicha solucién acuosa de una sal de un N-acilaminoacido acido de cadena larga. En la evaluacion, el
liquido a probar se coloc6 en un tubo con rosca de vidrio (35 mm de didmetro x 78 mm de altura) y la temperatura
del mismo se mantuvo a temperatura ambiente y 80°C, respectivamente. En los resultados de evaluacion de los
ejemplos, el caso en el que nadie not6 ningun olor tal como un olor a acido graso o el de butanol terciario se marca
con O, el caso en el que solamente una persona de las cinco noté dicho olor se marca con X.

(f) Evaluacién de estabilidad a baja temperatura
Una solucion acuosa de una sal de trietanolamina que tiene un contenido de soélidos del 30% en peso en una
cantidad de 10 ml se dejo enfriar a una temperatura so superior a -18°C, y se observé la temperatura de turbidez o

precipitacion blanca (punto de solidificacion).

El caso en el que no se observo turbidez ni precipitacion ni siquiera cuando la temperatura del liquido alcanzaba
-10°C se marca con O, y el caso en el que se observod turbidez o precipitacién cuando la temperatura del liquido
alcanzaba -10°C o superior se marca con X.

El resultado de esta prueba es altamente correlativo con una estabilidad a baja temperatura de una composicion
cosmeética preparada incorporando el material en un detergente liquido, o similar.

(g) Evaluacion de estabilidad a baja temperatura de una composicién de champu

Se preparé una composicién de champl segun las composiciones de mezcla mostradas en la Tabla 2, y se mantuvo
a 5°C. Se observo la aparicion de turbidez pasado 1 dia, 1 semana, 1 mes, 3 meses y 6 meses, respectivamente.
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La presente invencion se ilustra en detalle en los ejemplos pero no esta limitada por los ejemplos.
(h) Determinacion del contenido de grupo carboxilo

Aproximadamente 0,3 g de una muestra se pesaron de forma precisa y se disolvieron en etanol/agua, y se les
afiadio un indicador de fenolftaleina, seguido por valoracién con una solucién de hidréxido potasico etandlico.

Ejemplos de referencial a7

La region de separacion en el sistema mixto de N-acilaminoacido acido de cadena larga/butanol terciario/agua, que
es el principio de purificacion del N-acilaminoacido acido de cadena larga en la etapa de lavado de la presente
invencion, se midié6 modificando la proporcion de mezclado de los componentes mencionados anteriormente como
se muestran en la Tabla 1. Se muestran los datos de las respectivas composiciones relacionadas con una capa
organica y una capa acuosa separadas del sistema de &acido N-cocoil-L-glutamico/butanol terciario/agua. La
temperatura era de 40°C.

Ejemplos de referencia 8 y 9

Los datos de la Tabla 1 se tomaron de manera similar a la de los ejemplos de referencia 1 a 7, como un ejemplo
para mostrar una regién de separacion en el sistema mixto de N-acilaminoacido acido de cadena larga/butanol
terciario/agua en la etapa de lavado. Se muestran datos de composiciones respectivas relacionadas con una capa
organica y una capa acuosa separadas del sistema de &acido N-cocoil-L-glutamico/butanol terciario/agua. La
temperatura era de 65°C.

Ejemplo 1

Etapa de acilacién

A una solucién mixta de 1.444 g (7,72 moles) de L-glutamato monosédico monohidrato, se le afiadieron 3.070 g de
agua pura y 1.235 g de solucion acuosa al 25% en peso de hidréxido sédico (hidroxido sédico 7,72 moles), 1.647 ml
de solucion acuosa al 88% en volumen de butanol terciario, y se afiadieron gota a gota 1.760 g (7,56 moles,
contenido de acido graso libre 2% en peso) de cloruro de cocoilo con una potencia de agitacién de 0,5 kW/m?®
durante 2,5 horas, mientras se enfriaba la solucion resultante y ajustando a pH 12 con la utilizacion del 25% en peso
de hidréxido sddico.

Etapa de separacién por precipitacidon con acido

La agitacion se continué adicionalmente durante 30 minutos, y seguidamente el pH del liquido se ajust6 a 2
afiadiendo gota a gota acido sulfdrico al 75%, y la temperatura se mantuvo a 65°C. Una vez completada la adicién
gota a gota, se interrumpio la agitacion, y se dejo reposar al liquido a 65°C durante 20 minutos, separandolo de este
modo en una capa organica y una capa acuosa. Se obtuvo la capa organica. Una composicion de la capa organica
obtenida se muestra en la Tabla 2.

Etapa de lavado

Lavado de una vez

A la capa organica separada, se le afiadieron butanol terciario y agua para obtener un liquido mixto de acido N-
cocoil-L-glutdmico/butanol terciario/agua en una proporcion de 33/25/42 (% en peso, respectivamente), y el liquido
mixto se agitd a 65°C durante 20 minutos. Una vez finalizada la agitacion, se dejé reposar al liquido mixto a 65°C
durante 20 minutos, separandolo de este modo en una capa organica y una capa acuosa. Una composicion de la
capa organica obtenida de éste y un contenido de la sal inorganica restante se muestran en la Tabla 2.

Etapa de eliminacién por destilacién del disolvente

Se afiadi6 trietanolamina a la capa organica separada y obtenida para convertir el 50% del grupo carboxilo del acido
N-cocoil-L-glutamico en la capa organica en su sal, y se le afiadié agua purificada para preparar un contenido de
sélidos del 30% en peso. El liquido resultante se mezcl6 con agitacion.

Seguidamente, utilizando un recipiente de vidrio de 10 I, se realizd destilacion al vacio a una presion de 327 mm de
Hg, mientras se afiadia agua purificada para mantener un contenido de sélidos al 30% en peso. 12 horas después
del inicio de la destilacion, la temperatura del liquido alcanzé los 78°C, y a continuacion se interrumpio la destilacion,
obteniendo de este modo una solucién acuosa de N-cocoil-L-glutamato de trietanolamina. Se descubrié que la
solucion acuosa tenia un contenido de solidos del 30% en peso, un rendimiento de acido N-cocoil-L-glutamico del
96,5% (en términos de acido), una concentracién de butanol terciario de 60 ppm en peso y un contenido de acido
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libre del 2,3% en peso.

Los resultados se resumen en la Tabla 2 y la Tabla 3.

Ejemplo 2

Se repitié el ejemplo 1, excepto en que la temperatura y el tiempo de reposo en la etapa de precipitacion con acido
se cambiaron a 50°C y 25 minutos, respectivamente, y la temperatura y el tiempo de reposo en la etapa de lavado se
cambiaron a 50°C y 30 minutos, respectivamente. Después de la separacién, se obtuvo una capa organica mediante
una separacion adicional.

Ademas, después de afiadir hidréxido potasico a la capa organica obtenida mediante una separacién adicional para
convertir el 75% del grupo carboxilo del &cido N-cocoil-L-glutamico en la capa organica en su sal, y afiadirle ademas
agua pura para preparar un contenido de sélidos del 30% en peso, el liquido resultante se mezcl6 mediante
agitacion. Seguidamente, la etapa de eliminacién por destilacion del disolvente se realizé en las condiciones
mostradas en la Tabla 2.

Doce horas después del inicio de la destilacion, la temperatura del liquido alcanzé los 52°C, y a continuacion se
interrumpio la destilacion para obtener una solucién acuosa de N-cocoil-L-glutamato potasico.

Los resultados se resumen en la Tabla 2 y la Tabla 3.

Ejemplo 3

El ejemplo 1 se repiti6 hasta la etapa de lavado para obtener una capa organica. A la capa organica separada, se le
afiadieron butanol terciario y agua para obtener un liquido mixto de acido N-cocoil-L-glutdmico/butanol terciario/agua
en una proporcion de 29/18/53 (% en peso, respectivamente), y el liquido mixto se agité a 65°C durante 20 minutos.
Una vez finalizada la agitacion, se dejo reposar al liquido mixto a 65°C durante 20 minutos, separandolo de este
modo en una capa organica y una capa acuosa. Después de dicha separacion, la capa organica se obtuvo mediante
una separacion adicional.

Después de afiadir una solucién acuosa al 25% de hidroxido sédico a la capa organica obtenida mediante una
separacion adicional para convertir el 75% del grupo carboxilo del acido N-cocoil-L-glutdmico en la capa organica en
su sal, y afadirle ademas agua pura para preparar un contenido de sélidos del 25% en peso, el liquido resultante se
mezclé con agitacién. Seguidamente, la etapa de eliminacién por destilacion del disolvente se realizé en condiciones
tales como se muestran en la Tabla 2.

Doce horas después del inicio de la destilacion, la temperatura del liquido alcanzé los 68°C, y a continuacion se
interrumpi6 la destilacion para obtener una solucion acuosa de N-cocoil-L-glutamato sédico.

Los resultados se resumen en la Tabla 2 y la Tabla 3.

Ejemplo 4

El ejemplo 3 se repitié hasta el lavado, excepto en que la etapa de lavado se realizd dos veces, obteniendo de este
modo una capa organica. A la capa organica separada, se le afiadieron butanol terciario y agua para obtener un
liguido mixto de é&cido N-cocoil-L-glutdmico/butanol terciario/agua en una proporcion de 19/27/54 (% en peso,
respectivamente), y el liquido mixto se agitd6 a 65°C durante 20 minutos. Una vez finalizada la agitacion, se dejo
reposar al liquido mixto a 65°C durante 20 minutos, separandolo de este modo en una capa organica y una capa
acuosa. Después de dicha separacion, la capa organica se obtuvo mediante una separacién adicional.

A la capa orgéanica obtenida mediante una separacién adicional, se le afiadi6 trietanolamina para convertir el 50%
del grupo carboxilo del acido N-cocoil-L-glutdAmico en la capa organica en su sal, y se le afiadié agua pura adicional
para preparar un contenido de sélidos del 30% en peso. El liquido resultante se mezcl6 con agitacion.

Seguidamente, utilizando un evaporador por pulverizacion, se realizé la etapa de eliminacién por destilacion del
disolvente con neutralizacion.

Un aparato de evaporacién por pulverizacién se muestra en la figura 2. El aparato se compone de (1) un recipiente
cilindrico de evaporacion (diametro interno 300 mm, altura 700 mm), (2) bomba de circulacion de liquido, (3)
intercambiador de calor, (4) boquilla (diametro interno de un extremo de tuberia 4 mm) para pulverizar un flujo de
fase mixta de vapor-liquido calentado en el recipiente cilindrico de evaporacion, (5) condensador para condensar el
gas evaporado, y (6) deposito de liquido destilado. En la figura 2, Tl y FI significan un indicador de temperatura y un
indicador de flujo, respectivamente.

El funcionamiento del aparato se explica en general. El liquido se hace circular desde la parte inferior del evaporador
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con la bomba, y es enviado al intercambiador de calor. El liquido que sale del intercambiador de calor se
sobrecalienta y, al llegar cerca del extremo de la boquilla, se evapora gradualmente para formar una fase mixta de
vapor-liquido. Se observa que la destilacion puede llevarse a cabo en un estado sin borboteo incluso cuando se
utiliza un liquido capaz de borbotear, cuando un caudal del liquido que se hizo circular (una velocidad lineal en el
extremo de la boquilla) y un grado de exceso de calor (diferencia entre una temperatura del liquido que entra en el
intercambiador de calor y la del liquido que sale del intercambiador de calor) estan controlados para crear un flujo
intermitente como la forma de flujo en este momento.

En el presente ejemplo, se realizé destilacion al vacio en condiciones de presién de 217 x 10% Pa (163 mm de Hg),
una velocidad lineal del liquido en el extremo de la boquilla de aproximadamente 1,5 m/segundo, y un exceso de
calor del liquido de aproximadamente 20°C, mientras se afiadia agua pura para mantener un contenido de solidos
del 30% en peso en el momento de la destilacion. 3,5 horas después del inicio de la destilacion, la temperatura del
liquido alcanzé los 62°C, y a continuacion se interrumpié la destilacion para obtener una solucién acuosa de N-
cocoil-L-glutamato de trietanolamina.

Los resultados se resumen en la Tabla 2 y la Tabla 3.

Ejemplo 5

El ejemplo 3 se repitié hasta la etapa de lavado, excepto en que la etapa de lavado se realizo dos veces. A la capa
organica obtenida mediante una separacién adicional, se le afiadié hidréxido potasico para convertir el 75% del
grupo carboxilo del acido N-cocoil-L-glutdmico en la capa organica en su sal, y se le afiadi6é agua pura para preparar
un contenido de sélidos del 28% en peso. El liquido resultante se mezclé con agitaciéon. Seguidamente, la etapa de
eliminacion por destilacion del disolvente con neutralizacion se llevé a cabo de la siguiente manera. Utilizando el
mismo aparato que en el eJemplo 4, se repitio la operacion del ejemplo 4, excepto en que las condiciones de presion
se cambiaron a 111 x 10° Pa (83 mm de Hg). 3,5 horas después del inicio de la destilacién, la temperatura del
liquido alcanzé los 46°C, y a continuacion se interrumpié la destilacién para obtener una soluciéon acuosa de N-
cocoil-L-glutamato potasico.

Los resultados se resumen en la Tabla 2 y la Tabla 3.

Ejemplo 6

El ejemplo 3 se repitid hasta la etapa de lavado, excepto en que la etapa de lavado se realiz6 dos veces. A la capa
organica obtenida mediante una separacion adicional, se le afiadié una solucién acuosa al 25% de hidréxido sddico
para convertir el 75% del grupo carboxilo del &cido N-cocoil-L-glutamico en la capa organica en su sal, y se le afiadio
agua pura adicional para preparar un contenido de soélidos del 25% en peso. El liquido resultante se mezclé con
agitacion. Seguidamente, la etapa de eliminacion por destilacion del disolvente con neutralizacion se llevé a cabo de
la siguiente manera.

Utilizando el mismo aparato que en el ejemplo 4, se repitid la operacion del ejemplo 4, excepto en que las
condiciones de presién se cambiaron a 339 x 10% Pa (254 mm de Hg). 3,5 horas después del inicio de la destilacién,
la temperatura del liquido alcanzé los 72°C, y a continuacién se interrumpié la destilacion para obtener una solucion
acuosa de N-cocoil-L-glutamato sédico.

Los resultados se resumen en la Tabla 2 y la Tabla 3.

Ejemplo 7

El ejemplo 1 se repitié hasta la etapa de lavado, excepto en que el cloruro de cocoilo se sustituyd por cloruro de
lauroilo. A la capa organica obtenida mediante una separacion adicional, se le afiadi6 trietanolamina para convertir el
50% del grupo carboxilo del acido N-lauroil-L-glutamico en la capa organica en su sal, y se le afiadié agua pura para
preparar un contenido de solidos del 30% en peso. El liquido resultante se mezcld con agitacion. Seguidamente, la
etapa de eliminacion por destilacion del disolvente con neutralizacion se llevd a cabo de la siguiente manera.

Utilizando el mismo aparato que en el ejemplo 4, se repiti6 la operacion del ejemplo 4, excepto en que las
condiciones de presion se cambiaron a 199 x 10 Pa (149 mm de Hg). Cuatro horas después del inicio de la
destilacion, la temperatura del liquido alcanzo los 60°C, y a continuacion se interrumpié la destilacion para obtener
una solucién acuosa de N-lauroil-L-glutamato de trietanolamina.

Los resultados se resumen en la Tabla 2 y la Tabla 3.

Ejemplo 8

El ejemplo 3 se repiti6 hasta la etapa de lavado, excepto en que la etapa de lavado se realizé dos veces, y
seguidamente la etapa de eliminacién por destilacion del disolvente se realizé de la siguiente manera.
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Utilizando el mismo aparato que en el ejemplo 4, se repitié la operacion del ejemplo 4, excepto en que el diametro
interno del extremo de la tuberia en la boquilla de pulverizacion del aparato de evaporacién por pulverizacion se
cambié a 10 mm, y las condiciones de presion se cambiaron a 360 x 10% Pa (270 mm de Hg).

Dos horas después del inicio de la destilacién, se muestreo el liquido, y se descubrié que una proporcion en peso
entre acido N-cocoil-L-glutamico y agua y una concentracion de butanol terciario en el liquido eran de 55/45 y el
4,2% en peso (concentracion en el liquido), respectivamente, y en ese momento, la temperatura del liquido era de
68°C. Ademas, cuatro horas después del inicio de la destilacién, se descubrié que una proporcién en peso entre
acido N-cocoil-L-glutdmico y agua y una concentracion de butanol terciario en el liquido eran de 53/47 y 5 ppm en
peso (concentracion en el liquido), respectivamente y en ese momento, la temperatura del liquido alcanzo los 73°C.
A continuacion, la destilacion se interrumpi6 para obtener un liquido mixto que contenia el 53% en peso de acido N-
cocoil-L-glutamico. El liquido mixto se sec6 para obtener un soélido blanco de acido N-cocoil-L-glutamico.

Los resultados se resumen en la Tabla 2 y la Tabla 3.

Ejemplo 9

El ejemplo 3 se repiti6 hasta la etapa de lavado, y seguidamente la etapa de eliminacion por destilacién del
disolvente se realiz6 de la siguiente manera.

Utilizando el mismo aparato que en el ejemplo 4, se repitié la operacion del ejemplo 4, excepto en que el diametro
interno del extremo de la tuberia en la boquilla de pulverizacion del aparato de evaporacién por pulverizacion se
cambié a 10 mm, y las condiciones de presién se cambiaron a 475 x 10? Pa (356 mm de Hg). Dos horas después del
inicio de la destilacién, se muestre6 el liquido, y se descubrié que una proporcion en peso entre acido N-cocoil-L-
glutamico y agua y una concentracion de butanol terciario en el liquido eran de 40/60 y el 2,0% en peso
(concentracion en el liquido), respectivamente y, en ese momento, la temperatura del liquido era de 75°C. Cuatro
horas después del inicio de la destilacién, se descubrié que una proporcion en peso entre acido N-cocoil-L-glutamico
y agua y una concentracion de butanol terciario en el liquido eran de 41/59 y 6 ppm en peso (concentracion en el
liquido), respectivamente y, en ese momento, la temperatura del liquido alcanzé los 80°C. A continuacion, la
destilacion se interrumpi6 para obtener un liquido mixto que contenia el 41% en peso de acido N-cocoil-L-glutamico.
El liquido mixto se sec6 para obtener un sélido blanco de acido N-cocoil-L-glutamico.

Los resultados se resumen en la Tabla 2 y la Tabla 3.

Ejemplo 10

El ejemplo 3 se repitio hasta la etapa de lavado, y seguidamente la etapa de eliminacion por destilacion del
disolvente se realiz6 de la siguiente manera.

Utilizando el mismo aparato que en el ejemplo 4, se repitié la operacion del ejemplo 4, excepto en que el diametro
interno del extremo de la tuberia en la boquilla de pulverizacién del aparato de evaporacion por pulverizacion se
cambié a 10 mm, y las condiciones de presién se cambiaron a 579 x 10 Pa (434 mm de Hg). Dos horas después del
inicio de la destilacion, se muestre6 el liquido, y se descubrié que una proporciéon en peso entre acido N-cocoil-L-
glutdmico y agua y una concentracion de butanol terciario en el liquido eran de 60/40 y el 2,5% en peso
(concentracion en el liquido), respectivamente y, en ese momento, la temperatura del liquido era de 81°C. 4 horas
después del inicio de la destilacién, se descubrié que una proporciéon en peso entre acido N-cocoil-L-glutamico y
agua y una concentracion de butanol terciario en el liquido eran de 62/38 y 6 ppm en peso (concentracion en el
liquido), respectivamente y, en ese momento, la temperatura del liquido alcanzé los 87°C. A continuacién, la
destilacion se interrumpié para obtener un liquido mixto que contenia el 62% en peso de acido N-cocoil-L-glutamico.
El liquido mixto se sec6 para obtener un sélido blanco de acido N-cocoil-L-glutamico.

Los resultados se resumen en la Tabla 2 y la Tabla 3.

Ejemplo 11

El ejemplo 1 se repitid hasta la etapa de lavado, excepto en que el cloruro de cocoilo en la etapa de reaccién de
acilacién se cambio a cloruro de lauroilo, y la temperatura en la etapa de lavado se cambié a 50°C. Seguidamente, la
etapa de eliminacion por destilacion del disolvente se realizé de la siguiente manera.

Utilizando el mismo aparato que en el ejemplo 4, se repitié la operacion del ejemplo 4, excepto en que el diametro
interno del extremo de la tuberia en la boquilla de pulverizacién del aparato de evaporacién por pulverizacion se
cambié a 10 mm, y las condiciones de presion se cambiaron a 312 x 10° Pa (234 mm de Hg). Dos horas después del
inicio de la destilacion, se muestreé el liquido, y se descubrié que una proporcién en peso entre acido N-lauroil-L-
glutamico y agua y una concentracion de butanol terciario en el liquido eran de 51/49 y el 3,5% en peso
(concentracion en el liquido), respectivamente y, en ese momento, la temperatura del liquido era de 64°C. Cuatro
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horas después del inicio de la destilacion, se descubrié que una proporcion en peso entre acido N-lauroil-L-glutamico
y agua y una concentracion de butanol terciario en el liquido eran de 50/50 y 5 ppm en peso (concentracion en el
liquido), respectivamente y, en ese momento, la temperatura del liquido alcanzé los 70°C. A continuacion, la
destilacion se interrumpié para obtener un liquido mixto que contenia el 50% en peso de acido N-lauroil-L-glutamico.
El liquido mixto se secé para obtener un sélido blanco de acido N-lauroil-L-glutamico.

Los resultados se resumen en la Tabla 2 y la Tabla 3.

Ejemplo 12

El ejemplo 1 se repitié hasta la etapa de lavado, excepto en que L-glutamato sédico monohidrato y su cantidad en la
etapa de reaccion de acilacion se cambiaron a acido L-aspartico y 1028 g (7,72 moles), y las temperaturas en la
etapa de separacidon por precipitacion con acido y la etapa de lavado se cambiaron a 50°C, respectivamente.
Seguidamente la etapa de eliminacion por destilacion del disolvente se realiz6 de la siguiente manera.

Utilizando el mismo aparato que en el ejemplo 4, se repitié la operacion del ejemplo 4, excepto en que el diametro
interno del extremo de la tuberia en la boquilla de pulverizacién del aparato de evaporacion por pulverizacion se
cambié a 10 mm, y las condiciones de presién se cambiaron a 360 x 10% Pa (270 mm de Hg).

La etapa de eliminacién por destilacion del disolvente se llevé a cabo de la siguiente manera.

Dos horas después del inicio de la destilacion, se muestreo el liquido, y se descubrié que una proporcion en peso
entre acido N-cocoil-L-aspartico y agua y una concentracion de butanol terciario en el liquido eran de 54/46 y el 3,6%
en peso (concentracion en el liquido), respectivamente y, en ese momento, la temperatura del liquido era de 69°C.
Ademas, cuatro horas después del inicio de la destilacion, se descubrié que una proporciéon en peso entre acido N-
cocoil-L-aspartico y agua y una concentracién de butanol terciario en el liquido eran de 54/46 y 10 ppm en peso
(concentracion en el liquido), respectivamente y, en ese momento, la temperatura del liquido alcanzé los 73°C. A
continuacion, la destilacion se interrumpié para obtener un liquido mixto que contenia el 54% en peso de acido N-
cocoil-L-aspartico. El liquido mixto se seco para obtener un sélido blanco de acido N-cocoil-L-aspartico.

Los resultados se resumen en la Tabla 2 y la Tabla 3.

Ejemplo 13 (comparativo)

Una etapa de reaccién de acilacion se llevd a cabo de la misma manera que en el ejemplo 1, excepto en que el
butanol terciario y la cantidad de agua pura en la etapa de reaccion de acilacion en el ejemplo 1 se cambiaron a
acetona, y 2.405 g, respectivamente, y la acetona se utilizé en una cantidad de 2.312 ml. A la mezcla de reaccion
resultante, se le afiadieron 20 | de agua, y se le afiadio acido sulfurico al 75% para ajustar el liquido a pH 1. El cristal
impuro de acido N-cocoil-L-glutamico precipitado se separ6 por filtracion y se secd. Se descubrié que el acido N-
cocoil-L-glutdmico obtenido contenia cloruro sédico y sulfato sédico como sales inorganicas en cantidades del 1,7%
en peso y el 1,2% en peso, respectivamente, en base al peso de acido N-cocoil-L-glutamico. Ademas, el olor que se
originaba a partir de productos de condensacion de acetona era fuerte. Ademas, el acido N-cocoil-L-glutamico
obtenido se ajusté a la misma composicion de liquido mixto que en la etapa de lavado del ejemplo 1, es decir acido
N-cocoil-L-glutdmico/butanol terciario/agua = 33/25/42 (% en peso, respectivamente). El liquido resultante se agit6 a
65°C durante 20 minutos, y a continuacion se le dejé reposar a 65°C durante 20 minutos, separandolo de este modo
en una capa orgénica y una capa acuosa.

Seguidamente, utilizando el liquido mixto resultante, la etapa de eliminacion por destilacion del disolvente se llevo a
cabo de la siguiente manera.

Utilizando el mismo aparato que en el ejemplo 4, se repitié la operacion del ejemplo 4, excepto en que el diametro
interno del extremo de la tuberia en la boquilla de pulverizacién del aparato de evaporacion por pulverizacion se
cambié a 10 mm, y las condiciones de presion se cambiaron a 360 x 10° Pa (270 mm de Hg). Dos horas después del
inicio de la destilacion, se muestre6 el liquido, y se descubrié que una proporciéon en peso entre acido N-cocoil-L-
glutdmico y agua y una concentracion de butanol terciario en el liquido eran de 53/47 y el 4,1% en peso
(concentracion en el liquido), respectivamente y, en ese momento, la temperatura del liquido era de 68°C. Cuatro
horas después del inicio de la destilacién, se descubrié que una proporcién en peso entre acido N-cocoil-L-glutamico
y agua y una concentracion de butanol terciario en el liquido eran de 53/47 y 5 ppm en peso (concentracion en el
liquido), respectivamente y, en ese momento, la temperatura del liquido alcanzé los 73°C. A continuacién, la
destilacion se interrumpié para obtener un liquido mixto que contenia el 53% en peso de acido N-cocoil-L-glutamico.
El liquido mixto se sec6 para obtener un solido blanco de acido N-cocoil-L-glutamico. El cristal obtenido casi no tenia
ningun olor que se originaba a partir de los productos de condensacion de acetona.

Los resultados se resumen en la Tabla 2 y la Tabla 3.
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Ejemplo comparativo 1

El ejemplo 1 se repitié hasta la etapa de precipitacion con acido, excepto en que la cantidad de cloruro de cocoilo se
cambid a 1.976 g (8,49 moles). A la capa organica obtenida, se le afiadieron butanol terciario y agua para obtener un
liqguido mixto que tenia una composicion de acido N-cocoil-L-glutdmico/butanol terciario/agua = 28/58/14 (% en peso,
respectivamente). El liquido mixto se agité a 65°C durante 20 minutos. Una vez finalizada la agitacion, se dejo
reposar al liquido mixto a 65°C durante 60 minutos, pero no se descubrié separacién del liquido.

El liquido mixto se sometidé a eliminacion por destilacion del disolvente en las mismas condiciones que las de la
etapa de eliminacion por destilacion del disolvente del ejemplo 1. 12 horas después del inicio de la destilacién, la
temperatura del liquido alcanzé los 78°C, y a continuacién se interrumpio la destilacién, obteniendo de este modo
una solucion acuosa de N-cocoil-L-glutamato de trietanolamina. Se descubrid que el producto contenia el acido
graso libre y sales inorganicas, cada uno en gran cantidad.

Los resultados se resumen en la Tabla 2 y la Tabla 3.

Ejemplo comparativo 2

El ejemplo 1 se repitié hasta la etapa de precipitacion con acido, excepto en que butanol terciario y la cantidad de
agua pura en la etapa de reaccion de acilacién se cambiaron a acetona y 2.405 g, respectivamente, la acetona se
utilizé en una cantidad de 2.312 ml, y la temperatura en la etapa de separacion por precipitacién con acido se
cambid a 50°C. A la capa organica obtenida, se le afiadieron acetona y agua para obtener un liquido mixto que tenia
una composicién de acido N-cocoil-L-glutamico/acetona/agua = 33/25/42 (% en peso, respectivamente). El liquido
mixto se agitdé a 50°C durante 20 minutos, y seguidamente se le dejo reposar durante 60 minutos, pero no se
descubrié separacion del liquido.

El liquido mixto se sometio a eliminacion por destilacion del disolvente en condiciones similares a las de la etapa de
eliminacion por destilacion del disolvente del ejemplo 1, excepto en que la presién se cambié a presién atmosférica.
15 horas después del inicio de la destilacion, la temperatura del liquido alcanzé los 100°C, y a continuacion se
interrumpié la destilacion, obteniendo de este modo una solucién acuosa de N-cocoil-L-glutamato de trietanolamina
gue tenia un contenido de sélidos del 30% en peso. Se descubrié que el producto contenia el acido graso libre y
sales inorganicas, cada uno en gran cantidad, y se notaba un olor originado a partir de los productos de
condensacion de acetona.

Los resultados se resumen en la Tabla 2 y la Tabla 3.

Ejemplo comparativo 3

El ejemplo 1 se repiti6 hasta la etapa de precipitacion con acido. A la capa organica resultante, se le afiadié una
solucion acuosa al 25% de hidréxido sodico para convertir el 75% del grupo carboxilo de acido N-cocoil-L-glutamico
en su sal, y se le afiadié agua pura para preparar un contenido de sélidos del 25% en peso. El liquido mixto
resultante se traté de la misma manera que en el ejemplo 1, excepto en que la etapa de eliminacion por destilacion
del disolvente se llevo a cabo de la siguiente manera.

Se realiz6 destilacion al vacio a una presion de 249 x 10° Pa (187 mm de Hg) sin adicion de agua pura.

A medida que avanzaba la concentracion, el liquido aumentaba su viscosidad y dio como resultado la solidificacion
en una forma de gel y, por lo tanto, la destilacion se interrumpi6. En este momento, se descubrid que una
concentracion de solidos era del 55% en peso, y quedaba butanol terciario en una cantidad del 5% en peso en base
al peso de acido N-cocoil-L-glutamico.

Los resultados se resumen en la Tabla 2 y la Tabla 3.

Ejemplo comparativo 4

El ejemplo 1 se repitié hasta la etapa de separacion por precipitacién con acido. Utilizando un recipiente de vidrio de
10 |, la capa organica obtenida se calenté al vacio para eliminar por destilacion butanol terciario y agua, durante lo
cual no se afiadié agua. De paso, el liquido borboted y, por lo tanto, la destilacién continué mientras se controlaba la
presion en un intervalo de 53 x 10% Pa (40 mm de Hg) a presion atmosférica. 15 horas después del inicio de la
destilacion, la temperatura alcanzé los 105°C, y a continuacion se interrumpio la destilacion.

Al liquido resultante, se le afadié trietanolamina para convertir el 50% del grupo carboxilo de acido N-cocoil-L-
glutamico en su sal, y se le afiadié agua pura adicional para preparar un contenido de solidos del 30% en peso. El
liguido se mezclé con agitacion para obtener una soluciéon acuosa de N-cocoil-L-glutamato de trietanolamina. Se
descubrié que un rendimiento (como acido) de acido N-cocoil-L-glutdmico, una concentracién de butanol terciario y
un contenido de acido graso libre eran del 92,3%, 80 ppm en peso y el 6,5% en peso, respectivamente.
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Los resultados se resumen en la Tabla 2 y la Tabla 3.

Ejemplo comparativo 5

El ejemplo 1 se repitié hasta la etapa de separacion por precipitacion con acido, excepto en que el cloruro de cocoilo
se cambié a cloruro de lauroilo. Utilizando un recipiente de vidrio de 10 I, la capa organica obtenida se calent6 al
vacio para eliminar por destilacion butanol terciario y agua, durante lo cual no se afiadié agua. Durante la destilacion,
el liquido borboted, y por lo tanto la destilacion continué mientras se controlaba la presion en un intervalo de 53 x 10°
Pa (40 mm de Hg) a presién atmosférica. Quince horas después del inicio de la destilacion, la temperatura alcanzé
los 110°C, y a continuacion se interrumpio6 la destilacion.

Al liquido resultante, se le afiadié trietanolamina para convertir el 50% del grupo carboxilo de acido N-lauroil-L-
glutamico en su sal, y se le afiadié agua pura adicional para preparar un contenido de solidos del 30% en peso. El
liguido se mezclé con agitacién para obtener una solucion acuosa de N-lauroil-L-glutamato de trietanolamina. Se
descubrié que un rendimiento (como acido) de acido N-lauroil-L-glutdmico, una concentracion de butanol terciario y
un contenido de acido graso libre eran del 90,5%, 60 ppm en peso y el 8,3% en peso, respectivamente.

Los resultados se resumen en la Tabla 2 y la Tabla 3.

Ejemplo comparativo 6

El ejemplo 1 se repiti6 hasta la etapa de separacion por precipitacién con acido, obteniéndose de este modo una
capa organica mediante una separacién adicional. El liquido mixto se sometié a eliminacion por destilacién del
disolvente en condiciones similares a las de la etapa de eliminacion por destilaciéon del disolvente del ejemplo 1,
excepto en que la presion se cambid a 784 x 10 Pa (588 mm de Hg). Doce horas después del inicio de la
destilacion, la temperatura del liquido alcanz6 los 93°C, y a continuacién se interrumpio la destilacion, obteniendo de
este modo una solucién acuosa de N-cocoil-L-glutamato de trietanolamina que tenia un contenido de sélidos del
30% en peso.

Se descubrié que un rendimiento (como acido) de acido N-cocoil-L-glutdmico, una concentracion de butanol terciario
y un contenido de acido graso libre eran del 95,3%, 60 ppm en peso y el 3,5% en peso, respectivamente.

Ejemplo 14

Utilizando las soluciones acuosas de sales de N-acilaminoacido acido de cadena larga obtenidas en los anteriores
ejemplos y ejemplos comparativos, se llevé a cabo la prueba de olor organoléptica mencionada en el punto (e)
anterior a temperatura ambiente y 80°C. A propdsito, con respecto al acido N-cocoil-L-glutdmico y el &cido N-lauroil-
L-glutamico obtenidos en los ejemplos 8 a 13, antes de utilizarlos, se les afiadio trietanolamina para convertir el 50%
del grupo carboxilo en cada sal, y se les afiadié agua pura adicional para preparar un contenido de sélidos del 30%
en peso, obteniendo de este modo cada solucion acuosa de sal de trietanolamina que tenia un contenido de soélidos
del 30% en peso.

Los resultados también se muestran en la Tabla 3.

Ejemplo 15

Utilizando las soluciones acuosas de N-acilaminoacidos acidos de cadena larga obtenidas en el ejemplo 1, el
ejemplo 4, el ejemplo 7, el ejemplo comparativo 1, el ejemplo comparativo 2, el ejemplo comparativo 4 y el ejemplo
comparativo 5, se llevé a cabo la prueba de estabilidad a baja temperatura del compuesto técnico mencionado en el
punto (f) anterior. Ademas, utilizando las soluciones obtenidas en el ejemplo 8, el ejemplo 10, el ejemplo 11 vy el
ejemplo 13, se llevo a cabo la misma prueba, siempre que antes de utilizarlas, se les afiadié trietanolamina para
convertir el 50% del grupo carboxilo del N-acilaminoacido acido de cadena larga en el liquido en cada sal, y se les
afnadié agua pura adicional para preparar un contenido de soélidos del 30% en peso, obteniendo de este modo cada
solucién acuosa de sal trietanolamina que tenia un contenido de soélidos del 30% en peso.

Los resultados se muestran en la Tabla 4.

Ejemplo 16

Utilizando el material obtenido en el ejemplo 1, el ejemplo 4, el ejemplo comparativo 2 y el ejemplo comparativo 6, se
preparé cada liquido compuesto para champu que tenia una composicion como se muestra en la Tabla 5, de la
siguiente manera.

Se disolvid celulosa catiénica en una parte de agua purificada, mientras se calentaba. Los componentes restantes se
mezclaron en una parte diferente a 80°C para uniformizarlos. Ambas partes se combinaron y se mezclaron para
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uniformizarlas, y a continuacion se enfriaron y se cargaron en un recipiente.

El liquido compuesto para champl obtenido de este modo se mantuvo a 5°C, y un dia después, una semana
después, un mes después, tres meses después y seis meses después, se observd la aparicion de turbidez.

Como resultado, se descubri6é que cada liquido compuesto para champu que contenia el producto del ejemplo 1 o el
ejemplo 4 era transparente incluso seis meses después. Mientras que, en cada liquido compuesto para champu que
contenia el producto del ejemplo comparativo 2 o el ejemplo comparativo 6, se observd una gran turbidez un dia
después, de modo que propiedades esenciales para los champues estaban marcadamente alteradas.

Ademas, al utilizar los liquidos compuestos para champd, la prueba de olor organoléptica mencionada en el punto
(e) anterior se llevo a cabo a temperatura ambiente y 80°C.

Como resultado, los resultados de olor relacionados con cada liquido compuesto para champu que contenia los
productos del ejemplo 1, el ejemplo 4 o el ejemplo comparativo 6 mostraban O (no se observé ningun olor), y por
otro lado, el resultado relacionado con el ejemplo comparativo 2 mostraba X (una persona de cinco nota un olor).

APLICABILIDAD INDUSTRIAL

El procedimiento segun la presente invencién es un procedimiento sencillo para producir un N-acilaminoacido acido
de cadena larga, que puede ponerse en practica con aplicabilidad industrial. Ademas, el N-acilaminoacido acido de
cadena larga o una sal del mismo producido segln la presente invenciéon no tiene sustancialmente ningun olor, y
cuando se incorpora en un detergente liquido o una composiciébn cosmética, es capaz de proporcionar una
composicion cosmética que contiene el N-acilaminoacido acido de cadena larga, que no causa turbidez ni
precipitacion ni siquiera durante largos periodos de almacenamiento particularmente a bajas temperaturas.

24



ES 2373 528 T3

€6 L G0 6¢ 5% 0y 34 8¢ L€ 6
[43) 8 Z0 LC Vi %14 or 74 [4% 8
18 8l 0 ge 44 14 09 0¢ 0l A
8 Ll 70 6¢ 0¥ 5% i 6E 6¢ 9
18 6l 0 144 6¢ Ll |G Ge vl g
88 l 70 44 Gl (34 89 vl 8 14
98 145 70 0¢ LT %44 1E T4 8¢ €
98 vl 0 0¢ Vi 44 L 14 8¢ Z
93 145 20 144 ce 14 014 9¢ 7e )
osad us 9, osad us 9, osad us 9, osad Ud ¥, osad ua 9, osad us 9, osad us 9, osad us 9 osad U 9
0o1WeN|B]10009 0olwe)n|B)10009 0o1Wwe)n|B]10209 TIEIEIEY)
0% val opoy | O vaL ooy | O°H val | & oaswm
Esonoe ede)) Eo|ueblo eden OJXIUW OpINDI]

| ElQEL

25



ES 2373 528 T3

9 onjesedwod

vl ve e g9 vel 0]10502 8p 0JnJo[) | 0oIWE)N|B-7 oploy ojdwsalg
G onneiedwod
vl Lg 6y g9 vel ojloing| ep 0JnJoj) | 0olweln|B-7 oploy ojdwalg
¥ oneledwod
vl K4 9 g9 vel 0]10002 ap oJnJo|) | oolweln|6-1 opidy ojdwalg
¢ onneledwod
vl ve 9 g9 vel 0]10002 8p 0JnJo[D | OoolwelN|6-7 opioy ojdwalg
- oY 06 ; 08 — : Z onnesedwod
[=]8[e)EsTe)V 0]10002 8p oJnio|) | odiwen|B-7 opioy ojdwalg
’ | oAnEIedwod
vl ve 9 g9 vel 0]10202 ap oJnJo|) | odlwelNn|6-7 oploy ojdwselg
uoioeli A uoioezijeisud uolezjesal S IS ERY] 0]10002 8p 0JnJO[D | OdIWEN|H-7 OpIdY ¢1 oldwal3
LI L€ z5 05 val ojjoine| 8p oinioj) | odlweln|b-7 opy ZlL ojdwalz
0l 6¢ 1S 0S vaLl 0Ji0INE| 8p 0JnIojD | 0diweln|b-7 opidy || ojdwsalg
7l vz 29 g9 vaLl 0]/0000 Bp OINIO|) | OdILEgIN|B-] OpIoY 0} ojdwal3
7l vz 29 g9 vaLl 0]10000 p 0JnI0j) | odiwelNn|B-7 opIdy 6 oldwsal3
[ v 29 g9 vaLl 0]10000 8p 0JNIO|Q | 0dlWweln|B-7 0pdy g ojdwalg
[ (&4 z9 59 vaLl Oji0ine| 8p 0InIoj) | 0dlweln|B-7 opIdy / ojdwalz
7l [ 29 g9 val 0]10000 9p 0JNIO|D [ Odlwe)n|b-7 oploy 9 ojdwalg
vl %2 29 G9 val 0]10000 8p 0Jnio]) | odlwejn|b-1 opy G ojdwsalg
7l %2 29 G9 val 0]}0000 9P 0JNIO[D | Odlweln|b- opRy v oldwal3
vl (& 29 G9 val 0]10000 8p 0JnJo|) | OdlWen|b-7 opidy ¢ oidwalg
¢l /€ 0S 05 val 0]J0000 8p 0Jnio]) | oolweln|b-7 opioy z oldwalzg
7l vz 29 S9 vaLl 0]10000 8p 0Jni0|) | odlweln|b-7 opiy | ojdwalg
osad us 9, osad us 9, osad us 9, N
enby val opioeoulWwe|IdYy oojueblio oselb T —
oploe uod einjesadwa | SJuaAjosIg opioe 8p olnjeH PIog opgoullly ojdwalg

uooedioaid g ap sendssp eolueblo edeo e| ap ugioisodwo)

opioe uod uoieldioaid Jod uoioeiedss sp edelq

uoioe|ioe ap edelg

cEelqel

26



ES 2373 528 T3

g onneledwod

0zi|eal 8s ON ojdwsalg

G oneltedwod

0zi|eal 8s ON ojdwsalg

 oneledwod

0zijeal 8s ON ojdwalg

¢ oAnesedwod

Qzi|eal s ON ojdwsalz

Y4 Z oneledwod

uoioeledss uig [44 BUOISOY €e 0S ojdwalg

1 oAnesedwod

uoioeiedss uig 7l 8SG jor4 g9 ojdwslg

0¢ /Z Y v G2 ) G9 ¢l ojdwal3g

£g 1T ov GS 0z Sz 0S Zl o|dwsal3g

oz 0g vy 42 Sz 3 G9 || olduwialg
g9

144 [4% 144 14 [*14 0¢ $808A S0 0l ojdwsalz
g9

¥Z [4> 144 14 T4 0¢ S803A S0 6 ojdwsalg
g9

¥2 4 a4 Gt °14 0g S908A S0 g ojdwalg

/2 82 G Ly 44 LE g9 / ojdwalz
g9

14 4 44 G¥ 14 0g $809A 50 9 ojdwalg
g9

¥z 43 44 G¥ 14 0¢ $809A s0(J G ojdws(g
g9

LE ge 14 7S /2 6l S808A S8l |  ojdwsa(3
g9

¥z ze 144 14 Gz 0¢ $908A S0(J ¢ oldwalg

8¢ 2 %14 o [44 (4 g9 Z ojdwsl3

Iz 82 G¥ Ly 44 1€ g9 | ojdwal3
osad ua 9, osad us 9, osad us 9, osad us 9, osad us 9, osad us 9, Ds

enby val oplogoulwe|ioy enby vdal oplogouiweliy eimeladwsa | odwalg

uoloeledss e| ap sondsap ediueblio eded e| ap ugidisodwo)

opeAe| |ap sandsap oxiw opinbi| |op ugioisodwo)

opene| ep edeilg

(uoicenunuod) z ejge

27



ES 2373 528 T3

9 onneledwod

zl - 0¢ €6 (889) 782 G0 val ol
sl 0/00} - oLl mo__w_w_owwm ounbuN ounBuIN . o>_ﬁhmﬁmcc%m
Gl 0/001 - S0l S_memwm ounBuiN ounBuiN ¥ o>_ﬁmmﬁ”=ﬁm
. ¢ onjeledwod
= - GS g9 (281) 8¥C G2'0 HO®BN odwalg
eoligjsowe ; Z onneledwod
Sl = 0g 00} uorsalg §0 WEL ojdwsf3
} | onnesedwod
zL . = (0] 8. . (Lzg) 9ev G0 vaL . ojdwisly
4 LvISS 5 €L (592) €g¢ ounBuIN ounBuIN ¢l ojdwalz
4 oI¥S - €l (g92) £5¢ ounbuIN ounbBuiN z1 oldwsal3
¥ 06/0S - 0. (¥e2) 2le ounbBuiN ounbuIN L1 oidwsalg
4 8¢/29 z 18 (89%) ¥29 ounbulN ounbuIN 0l oldwsal3z
[ 6G/LY - 08 (9g¢) S+ ounBuIN ounbuiN 6 oldwalg
4 LYIES - ¢l (g92) €5¢ ounbuiN ounBuIN g ojdwal3g
G'e . 0¢ Z9 (e91) 212 G0 val / ojdwalg
g'e - Gz [ (¥52) 6EC G0 HO®eN g ojdwal3
g'e - 8z 8y (€9) LLL G.'0 HOM G oldwsalzg
G'¢ = 0¢ 29 (c9l) Z1T G0 val ¥ ojdwal3
Zl - CH 89 (¥12) 682 G.'0 HOEN ¢ ojldwalg
Zl - 82 z5 (zol) 9g1 G0 HOM z ojdwe(3
Zl . 0¢ 8. @Nwmv 9ey G0 val | oidwsal3
T_
SEeJoH osad us uoioiodoid osad us 9, D op W) eg 0L X
uoloejlissp m:mm\OU_ONOE_Em__O/.\ sSopljos OU_:U__ |2p euwliXew uolsalg uogioezijelinau ey
ap odwsai | TV | ep opIUBjUOD einjesedwa | - op 2 — duwof
uoIoe|Sep uooesap | opinbi| [ep ewixew T oldwe’3
A uopezjennau uig | A ugpeZ|EINSN einjesedwsa | = uoloezijesnau ap opelb A 1jeaje ap odi]

UQIOB|1ISep 8p SauoIdIpU0)

SIUSA|OSIP [8p UOIoB[NSap op edel]

(uoroenunuod) z ejqe L

28



ES 2373 528 T3

_ . ; ; 9
O G'e £9'0 ¥9'0 09 £'G6 onnereduios oidwal3
_ . . ; G
) €' 0.'0 z6'0 09 G'06 oneredwico ojdwsl
; ) i ) v
O G'9 €90 ¥9'0 08 £'Z6 oneredwoo opdwsls
) i ) j €
X 0£0 €60 0000s onljeledwoo ojdwslg
X 5'9 L' el ‘0 N £'z6 g
: BUOROY oAneledwod ojdwsalg
) i ) , L
) €'zl £9'0 ¥9'0 09 G'o8 onesedwico ojdwiels
0 6'l G600 610 GG 8'96 ¢l oldwsalz
O 3l 0900 110 g9 0'/6 Z1 oldwsl3z
@ gl 2500 ZL'0 G9 126 L1 odwsel3z
O I'G 600'0 9000 09 9'96 0} ojdwsl3
@) 6'l 600'0 9000 09 8'06 6 oldwalg
O 8'l 600'0 9000 05 0'/6 g ojdwsal3
O 21 0900 €700 LS 0°/6 / o/dwalg
@) 40 600'0 9000 G/ 0'/6 9 ojdwselg
O o'l 600°0 900'0 0. 116 G ojdwsalg
O L 1000 > #00°0 > 05 116 ¥ ojdwaelg
@) 6'l 6000 900'0 0. 8'96 ¢ ojdwalg
O L'l 600 ZL'0 29 0°/6 Z o[dwalz
0 €'z €900 ¥%0'0 09 G'96 EMEE]
ugen|eAd osad us 9, osad us 9, osad ua 9, osad us wdd %
Bl ©op  opejnsay 10BN rOSZeN B — ojusiwipusy
OeUlLUE| e e.q]) osesb ov_o< seoluebioul sa|es Y4al ap pepiued opioeoulwe|y O_QEw—m_
op esonoe e : : e . ) .

uoN(os gl 8p 1o|0

opiogoulwe|ioe |9 us sezaindw|

|es ns 0 ebig| BUSPED op OpIoe OPIOBOUIWE[ID.-N

€ e|geL

29



ES 2373 528 T3

€gl-

2800

zL'o

Jjouelaul
ap ojeweln|b
-T-lloingj
-N ep esonoe
uonjog

L1 ojdwalz

ocCL-

6000

9000

|jouelaly
ap ojeweln|b
-7-]10002
-N 8p esonoe
uonjog

0} ojdwalg

9ClL-

600°0

900°0

|ouejeu
op ojeweln|b
-7-]10002
-N 8p esonoe
uoionjog

g ojdwialg

GCL-

0900

€700

JouejoLl}
ap ojeweln|b
-T-lloingy
-N @p esonoe
ugn|og

2 oldwalz

sasaW sies

ap  sondsap
osnjoul
saledsuel |

0'€l-

1000 >

700 >

jouelau]
ap ojewein|b
-7-110009
-N ep esonoe
uoionjos

t oldwafg

sesauw sies
ap  seondsap
osnjoul
saledsuel |

0cCL-

€c

€900

¥¥0'0

jouelal
op oleweln|b
-7-]10002
-N ep esonoe
uonjos

| oldwalz

uoioen|eay

opinbj|
lop  opejs3

10|10

uoioen|ens

(Do)
uoioeoLIpI|OS
ep ound

(osad
us %) auq
osel6  opioe
ap opluso)

(osad us 9,)
10EN

(osad us 9,)
rOS%eN

eganud ap opinbiT

ndweyd eled ojsandwod opinbi| us ugidenjeA]

2,0€ B BUILUE|OUB)SL) 8p BSONOE UQION|OS US UQIOBN[BA]

¥ EelqeL

30



ES 2373 528 T3

opejozaw |ap
sondssp elp
un  zapigin}
ONISSQO 93

9'oL-

€9'0

¥9'0

[REE
op ojeweln|b
-7-110902
-N ep esonoe
uonjog

9 onneledwod
ojdwsalg

260

|ouelaL}
op olewen|b
-T-llodne|
-N @p esonoe
uoionjos

G onneledwod
ojdwalg

€9'0

¥9'0

|JouelaL}

op ojeweln|b
. -710209
-N ep esonoe
uolonjog

¥ oAljeledwod
ojdwalg

opejozaw |ap
sondsap elp
un  zapigin}
ONBSJO 88

|JouelaL
sp ojeweln|b
-7-]10209
-N ep esonoe
uolonjog

Z onjesedwod
ojdwsalg

o4

€90

¥9'0

joueiaL}
op ojewen|b
-T-10002
-N op esonoe
uoionjog

1 onjesedwod
ojdwalg

oA

6'l

G600

6L'0

CIEE
ap olewen|b
-7-10000
-N 8p esonoe
uQionjos

¢) odwselz

uoloenjens

opinbj|
[op  opejs3

10|0

uoioenjens

(Do)
UQIOBDIPIOS
ap oungd

(osad
us %) aiqy
osesf  opioe
ap oplusuo)

(osad us 9,)
10eN

(osad us 9,)
rOS¢eN

eqgenud ap opinbi

ndweyd eied o)sandwod opinbi| us ugidenjen]

%0¢ [E BUILUB|OUBSL} ©p BSONJE UQION|OS US UgIoeN[en]

(uoioenupuod)  elgeL

31



ES 2373528 T3

Tabla 5

Composicion

Cantidad mezclada
(partes en peso)

Solucién acuosa de N-cocoil-L-glutamato de trietanolamina 34,5
Betaina de &cido laurildimetilaminoacético 12
Dietanolamida de acido graso de aceite de coco 5
Celulosa cationica 0,6
1,3-Butanodiol 0,5

Agua purificada

Resto hasta completar el total
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para producir un N-acilaminoacido acido de cadena larga o una sal del mismo, comprendiendo
dicho procedimiento las siguientes etapas:

1) una etapa (etapa de reaccion de acilacion) de someter a un aminoacido acido, en el que el aminoacido acido es
un acido monoaminodicarboxilico y el grupo amino puede estar sustituido por metilo o etilo, y un haluro de acido
graso de cadena larga, en el que el haluro de acido graso de cadena larga es un haluro de &acido de un acido graso
saturado o insaturado que tiene de 8 a 20 atomos de carbono, a condensacion en un disolvente mixto que
comprende esencialmente agua y butanol terciario en presencia de un alcali,

2) una etapa (etapa de separacion por precipitacion con acido) de ajustar el pH del liquido de reaccién obtenido a de
1 a 6 con un &cido mineral para separar la mezcla en una capa organica y una capa acuosa, obteniendo de este
modo la capa organica que contiene el N-acilaminoacido acido de cadena larga,

3) una etapa (etapa de lavado) de eliminar impurezas mezclando la capa organica obtenida con agua y/o butanol
terciario para separarla en una capa acuosa y una capa organica que contiene el N-acilaminoacido acido de cadena
larga a una temperatura de 35 a 80°C, y

4) una etapa (etapa de eliminacion por destilacion del disolvente con neutralizacion) de someter a la capa organica
gue contiene el N-acilaminoacido acido de cadena larga obtenida en la etapa de lavado a la eliminacién de butanol
terciario mediante destilacion, en la que no menos de 1/20 de los grupos carboxilo del N-acilaminoacido acido de
cadena larga se convierten en su sal alcalina y la destilacion se lleva a cabo en condiciones en las que la
temperatura del liqguido mixto resultante esta controlada para que no supere los 90°C, y se afiade agua para
mantener una concentracion de sélidos del liquido mixto del 5 al 50% en peso

0 una etapa (etapa de eliminacion por destilacion del disolvente sin neutralizaciéon) de someter a la capa organica
gue contiene el N-acilaminoacido acido de cadena larga obtenida en la etapa de lavado a la eliminacién de butanol
terciario mediante destilacion, en la que la temperatura no supera los 90°C, y se afiade agua para mantener la
proporcion en peso entre el N-acilaminoacido acido de cadena larga y agua en un intervalo de 35/65 a 65/35,
siempre que el contenido de butanol terciario en el liquido mixto no sea superior al 5% en peso.

2. Procedimiento, segun la reivindicacién 1, en el que una proporciéon molar de haluro de acido graso de cadena
larga/aminoéacido acido en la etapa de reaccion de acilacion no es superior a 1,05.

3. Procedimiento, segun la reivindicacién 1, en el que el pH en la etapa de separacién por precipitacion con acido es
dela3.

4. Procedimiento, segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, en el que en la eliminacion por destilacion del
butanol terciario de la capa organica que contiene el N-acilaminoacido acido de cadena larga obtenida en la etapa
de lavado, la eliminacién por destilacion de butanol terciario se lleva a cabo utilizando un evaporador por
pulverizacién, en el que la mezcla se forma en una fase mixta de vapor-liquido que se pulveriza a continuaciéon en un
recipiente cilindrico de evaporacién para evaporar el butanol terciario.

5. Procedimiento, segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4, en el que se obtiene un N-acilaminoéacido acido de
cadena larga o una sal del mismo que tiene un contenido de una sal inorganica no superior al 1% en peso, un
contenido de butanol terciario de 0,1 a 750 ppm en peso y un contenido de un acido graso libre no superior al 3,0%
en peso, basandose dichos contenidos en el peso del N-acilaminoéacido acido de cadena larga.

33



ES 2373 528 T3

N
0,2 J X 08
ACIDO N-COCOIL-L-
0.4 GLUTAMICO

% °PUNTO A: CAPA ORGANICA DESPUES DE LA PRECIPITACION CON ACIDO
O ‘PUNTOSBYE

® _PUNTOSC,D,FyG

34



ES 2373 528 T3

FIG. 2
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