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DESCRIPCION
Procedimiento para la preparacion de alcanolamidas de acidos grasos

Unos derivados de acidos grasos, que llevan grupos funcionales con un caracter hidrofilo, encuentran una extensa
utilizacion como sustancias tensioactivas. Una importante clase de tales sustancias tensioactivas la constituyen unos
compuestos anfifilos no idnicos, que se emplean en gran medida como agentes emulsionantes, agentes protectores
contra la corrosion, o agentes lubricantes y de refrigeracion en la elaboracion de metales, como aditivos para
generar el caracter lubricante en la industria de los aceites minerales, al igual que también como materias primas
para la produccion de agentes de lavado, concentrados de agentes de limpieza, detergentes, asi como productos
cosméticos y farmacéuticos.

Presentan un interés especial en este caso en particular aquellas alcanolamidas de acidos grasos, que llevan por lo
menos un radical alquilo unido a través de un grupo de amida, que por su parte esta sustituido con por lo menos un
grupo hidroxilo que confiere un caracter hidréfilo. Este se puede derivatizar también ulteriormente antes de la
utilizacion propiamente dicha, por ejemplo mediante una conversion quimica con unos 6xidos de alquileno tales
como el 6xido de etileno, propileno o butileno, o respectivamente mediante una oxidacién con unos adecuados
agentes oxidantes. Tales amidas tienen, en comparacion con los correspondientes ésteres, una estabilidad frente a
la hidrolisis fuertemente aumentada.

Con el fin de satisfacer la creciente necesidad de unos usos ya existentes y otros nuevos, se desarrollaron diferentes
métodos para la preparacion de unas amidas de acidos grasos que llevan grupos hidroxilo. En el caso de la
preparacion de tales amidas, hasta ahora se estaba recurriendo a unos procedimientos de preparacion con grandes
costos y/o de larga duracion, a fin de conseguir un rendimiento comercialmente interesante. Los procedimientos de
preparacion habituales requieren unos derivados de acidos carboxilicos activados, tales como, por ejemplo, unos
anhidridos de acidos, unos halogenuros de acidos tales como unos cloruros de acidos, o unos ésteres, que se hacen
reaccionar con unas aminas que llevan grupos hidroxilo, que en el presente caso se designaran en lo sucesivo como
alcanolaminas, o respectivamente una activacion in situ de los reaccionantes mediante el empleo de unos reactivos
de acoplamiento tales como, por ejemplo, la N,N'-diciclohexil-carbodiimida. En el caso de estos procedimientos de
preparacion resultan en parte unas grandes cantidades de unos productos secundarios indeseados tales como unos
alcoholes, unos acidos y unas sales, que se tienen que separar con respecto del producto principal y evacuar como
desechos. Sin embargo, también los restos de estos productos auxiliares y secundarios, que quedan en los
productos principales, pueden dar lugar en parte a unos efectos muy indeseados. Asi, por ejemplo, los iones de
halogenuros asi como también ciertos acidos conducen a una corrosion; los reactivos de acoplamiento asi como los
productos secundarios que se forman por ellos son parcialmente toxicos, sensibilizadores o incluso carcinégenos.

La condensacion térmica directa de un acido carboxilico y de una alcanolamina no conduce a resultados
satisfactorios de ningun tipo, puesto que diferentes reacciones secundarias disminuyen el rendimiento y perjudican
en parte también a las propiedades de los productos. En este contexto es problematica, por una parte, la
bisfuncionalidad de las alcanolaminas que, junto a la formacién de amidas, da lugar en considerable medida a la
formacion de ésteres. Puesto que los ésteres de alcanolaminas tienen otras propiedades distintas, tales como, por
ejemplo, una estabilidad frente a la hidrolisis manifiestamente mas pequefia y una solubilidad en agua mas pequenia,
en la mayoria de los usos ellos son indeseados como productos secundarios. Ademas de esto, unas éster-amidas,
en las que estan acilados tanto el grupo amino como también el grupo hidroxilo, conducen en unas soluciones de
agentes tensioactivos a unos enturbiamientos indeseados. Ciertamente, la porcion de éster puede ser transformada
en unas amidas, por lo menos parcialmente mediante un tratamiento térmico, siendo perjudicados, sin embargo, a
causa de los largos periodos de tiempo de reacciéon que son necesarios para ello, muy frecuentemente el color y el
olor de las alcanolamidas que han sido preparadas de esta manera. No obstante, una separacién de las porciones
de ésteres asi como también de las porciones de éster-amidas es solamente dificil o incluso imposible en absoluto,
debido a las propiedades fisicas, que son muy similares en la mayoria de los casos. Como otras reacciones
secundarias indeseadas se observan, por ejemplo, una descarboxilacion del acido carboxilico y unas reacciones de
oxidacién asi como también de eliminacion del grupo amino durante el largo calentamiento que es necesario para la
consecucion de unos altos grados de conversion. Por regla general, estas reacciones secundarias conducen a unos
productos secundarios coloreados y, en particular, no es posible producir unos productos incoloros deseados para
unos usos cosméticos que tengan unos indices cromaticos segun Hazen (de acuerdo con la norma DIN/ISO 6271)
de, por ejemplo, menos que 250. Lo citado en ultimo lugar requiere unas etapas de procedimiento adicionales, tales
como por ejemplo el blanqueo, que, sin embargo, requiere por su parte la adicién de otras sustancias auxiliares, y
frecuentemente conduce a un perjuicio, asimismo indeseado, del olor de las amidas o a unos productos secundarios
indeseados tales como unos peréxidos y sus productos de degradacion.

Un enfoque mas reciente para la sintesis de amidas es la conversion quimica, apoyada por microondas, de unos
acidos carboxilicos con unas aminas para dar unas amidas. Asi, Gelens y colaboradores, Tetrahedron Letters 2005,
46(21), 3751-3754, divulgan un gran nimero de amidas, que habian sido sintetizadas mediando toma de ayuda de
una radiacién de microondas. Entre ellas se cuenta también la monoetanolamida del acido benzoico, que se obtiene
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con un rendimiento de 66 %.

Massicot y colaboradores, Synthesis 2001 (16), 2441-2444, describen la sintesis de unas diamidas del acido
tartarico, alcanzandose un rendimiento de 68 % de la diamida.

El documento de solicitud de patente europea EP-A-0 884 305 divulga la amidacién del 2-amino-octadecanodiol-1,3
con el acido 2-hidroxiestearico mediando una irradiacién con microondas, formandose unas ceramidas en un
rendimiento de aprox. 70 %.

El documento de patente de los EE.UU. US-6017426 divulga unos productos de reaccion de unos acidos grasos con
unas aminas de la formula:

R,

CH—CH .

H—N-—CH—CH—OR,

R, R,

mediante el recurso de que un aminoalcohol se hace reaccionar con un acido carboxilico mediando una irradiacién
con microondas.

Martinez-Palou, R. y colaboradores, Synlett, n° 12, 2003, paginas 1847-1849 describen la sintesis de unas 2-alquil-
1-(2-hidroxietil)-2-imidazolinas de cadenas largas y de sus compuestos precursores (amidas) mediante una reaccion
entre la aminoetiletanolamina y un acido graso en presencia de CaO mediando una irradiacion con microondas.

Plantier-Royon, R.: C.R. Chimie, 2004, paginas 119 - 123, XP002466233 ensefia un procedimiento para la
preparacion de unas diamidas del acido tartarico mediante una irradiaciéon con microondas.

Un aumento adicional del grado de conversién en el caso de la amidacién del acido benzoico o respectivamente de
unos acidos hidroxicarboxilicos y de unas alcanolaminas no aparece como posible pasando por la via de la
irradiacion con microondas debido a las eliminaciones (la descarboxilaciéon del acido benzoico; la separacion de
agua a partir de unos acidos hidroxicarboxilicos) que aparecen como una reaccién secundaria. En este caso, estas
reacciones secundarias son especialmente desventajosas desde unos aspectos tanto comerciales asi como también
ecoldgicos, puesto que los productos secundarios que se forman en este caso, no pueden ser reciclados al proceso
sino que tienen que ser separados y evacuados como desechos de un modo costoso.

Una misién del presente invento fue encontrar un procedimiento para la preparacion de unas alcanolamidas de
acidos grasos, en cuyo caso unos acidos grasos y unas aminas portadoras de grupos hidroxilo, se puedan hacer
reaccionar directamente y en unos rendimientos altos, es decir hasta cuantitativos, para dar unas alcanolamidas de
acidos grasos. Por lo demas, en este caso no deben de resultar ningunas cantidades algunas o respectivamente
deben de resultar so6lo unas cantidades insignificantes de unos productos secundarios tales como en particular unas
parafinas y/o unas olefinas. Por lo demas, en este caso deben de resultar unas alcanolamidas de acidos grasos con
una coloracién propia lo mas pequefa que sea posible.

De manera sorprendente, se encontrd que se pueden preparar en altos rendimientos unas alcanolamidas de acidos
grasos mediante una irradiacion con microondas de unas sales de amonio, que se derivan de unas aminas, que
llevan por lo menos un grupo amino primario o secundario y por lo menos un grupo hidroxilo, y de unos acidos
grasos. De manera sorprendente, en este caso no aparece practicamente ninguna descarboxilacion del acido graso
ni ninguna formacion de ésteres, que sea digna de mencion. Por lo demas, las amidas de acidos grasos no
muestran practicamente ninguna coloracion propia.

Es objeto del invento un procedimiento para la preparacion de unas alcanolamidas de acidos grasos, en el que se
hace reaccionar por lo menos una amina, que contiene por lo menos un grupo amino secundario y por lo menos un
grupo hidroxilo, correspondiendo la amina a la formula

HNR'R?
en la que
R' representa un grupo de la formula -(B-O)m-H
B representa un radical alquileno con 2 hasta 10 atomos de C,
m representa un numero de 1 a 500 y

Py
N

representa R' o un radical hidrocarbilo con 1 hasta 50 atomos de C, el cual puede contener unos
heteroatomos asi como unos sustituyentes,
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con por lo menos un acido graso para dar una sal de amonio, y esta sal de amonio se convierte quimicamente a
continuacién mediando una irradiacion con microondas en la alcanolamida.

Por el concepto de "alcanolamidas" se entienden unas amidas, que se derivan de unos acidos grasos, y cuyo atomo
de nitrégeno de amida lleva por lo menos un radical hidrocarbilo que esta sustituido con por lo menos un grupo
hidroxilo. Unas amidas de acidos grasos que estan exentas de iones de halogenuro no contienen ninguna cantidad
de estos iones que vaya mas alla que las cantidades ubiquitarias de iones de halogenuro.

El concepto del “acido graso” se utiliza en este contexto en el sentido de un acido monocarboxilico alifatico. Por el
concepto de "acidos grasos" se entienden de manera preferida unos acidos carboxilicos, que llevan un radical
hidrocarbilo con 1 hasta 50 atomos de C. Unos acidos grasos preferidos tienen de 4 a 50, en particular de 6 a 30 y
especialmente de 8 a 24 atomos de C, tal como por ejemplo de 12 a 18 atomos de C. Ellos pueden ser de origen
natural o sintético. Ellos pueden contener unos sustituyentes tales como, por ejemplo, unos atomos de halégeno,
unos radicales alquilo halogenados, o unos grupos ciano, hidroxialquilo, metoxi, nitrilo, nitro y/o de acido sulfénico,
con la condicidon de que éstos han de ser estables en las condiciones de reaccidon y no han de participar en
reacciones secundarias de ningun tipo, tales como por ejemplo unas reacciones de eliminacion. De manera
preferida, los radicales hidrocarbilo se componen solamente de carbono e hidrogeno. Unos radicales hidrocarbilo
alifaticos especialmente preferidos pueden ser lineales, ramificados o ciclicos asi como saturados o insaturados. Si
ellos son insaturados, entonces ellos pueden contener uno o varios, tal como por ejemplo dos, tres 0 mas enlaces
dobles. De manera preferida, no se encuentra ningun enlace doble en la posicion a,8 con respecto del grupo
carboxilo. Asi, el procedimiento conforme al invento se ha acreditado en particular para la preparacion de unas
alcanolamidas de unos acidos grasos insaturados multiples veces, puesto que no son atacados los enlaces dobles
de los acidos grasos insaturados. Unos acidos grasos adecuados son, por ejemplo, los acidos octanoico, decanoico,
dodecanoico, tridecanoico, tetradecanoico, 12-metil-tridecanoico, pentadecanoico, 13-metil-tetradecanoico, 12-metil-
tetradecanoico, hexadecanoico, 14-metil-pentadecanoico, heptadecanoico, 15-metil-hexadecanoico, 14-metil-
hexadecanoico, octadecanoico, iso-octadecanoico, icosanoico, docosanoico y tetracosanoico, asi como los acidos
miristoleico, palmitoleico, hexadecadienoico, delta-9-cis-heptadecenoico, oleico, petrosélico, vaccénico, linoleico,
linolénico, gadoleico, gondoico, icosadienoico, araquidoénico, cetoleico, erucico, docosadienoico y tetracosenoico, asi
como el acido ricinoleico. Por lo demas, son adecuadas unas mezclas de acidos grasos que se han obtenido a partir
de unas grasas y unos aceites naturales, tales como, por ejemplo, los aceites de semillas de algodon, de coco, de
cacahuete, de cartamo, de maiz, de pepita de palma, de colza, de ricino, de oliva, de semillas de mostaza, de soja o
de girasol, asi como a partir de los aceites de sebo, de huesos y de pescado. Como &acidos grasos o
respectivamente mezclas de acidos grasos para el procedimiento conforme al invento se adecuan asimismo un
acido graso de aceite de tall asi como unos acidos resinicos y nafténicos.

Unas alcanolaminas apropiadas conforme al invento poseen por lo menos un grupo amino secundario, es decir que
por lo menos un grupo amino lleva dos atomos de hidrogeno. Por lo demas, por lo menos un radical alquilo lleva por
lo menos un grupo hidroxilo. Unas aminas preferidas corresponden a la férmula

HNR'R?
en la que
R representa un grupo de la formula
(B'o)m'H
en la que
B representa un radical alquileno con 2 hasta 10 atomos de C y
m representa un numero de 1 a 500.
R? representa R' o un radical hidrocarbilo con 1 hasta 50 atomos de C.

Para el caso de que también R? represente R se prefieren unas aminas que llevan en total a lo sumo 5y en
particular 1, 2 6 3 grupos hidroxilo.

De manera preferida, B representa un radical alquileno lineal o ramificado con 2 hasta 5 atomos de C, de manera
especialmente preferida un radical alquileno lineal o ramificado con 2 6 3 atomos de C y en particular un grupo de la
férmula -CH2-CHa- y/o -CH(CH3)-CHa-.

De manera preferida, m representa un nimero comprendido entre 2 y 300 y en particular un nimero comprendido
entre 3 y 100. En una forma especialmente preferida de realizacién, m representa 1 6 2. En el caso de unas cadenas
de alcoxi con m = 3 y en particular con m = 5, se puede tratar de una cadena de un polimero de bloques, que
contiene unos bloques alternantes de diferentes unidades de alcoxi, de manera preferida unidades de etoxi y
propoxi. En este caso, se puede tratar también de una cadena con una sucesién estadistica de las unidades de
alcoxi, o se puede tratar de un homopolimero.

En una forma preferida de realizacion, R? representa hidrégeno, alquilo de C+-Cao, alquenilo de C2-Cao, cicloalquilo
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de Cs-Ciz, arilo de Cs-Ci2, aralquilo de C7-Csp 0 un grupo heteroaromatico con 5 hasta 12 miembros del anillo. Los
radicales hidrocarbilo pueden contener unos heteroatomos tales como, por ejemplo, los de oxigeno y/o nitrégeno,
asi como eventualmente unos sustituyentes tales como, por ejemplo, unos atomos de halégeno, unos radicales
alquilo halogenados, o unos grupos nitro, ciano, nitrilo y/o amino. De manera preferida, R? representa unos radicales
alquilo con 1 hasta 18 atomos de C, en particular con 1 hasta 8 atomos de C, y unos radicales alquenilo con 2 hasta
18 atomos de C, en particular con 2 hasta 8 atomos de C. Estos radicales alquilo y alquenilo pueden ser lineales o
ramificados. Unos adecuados radicales alquilo y alquenilo son, por ejemplo, metilo, etilo, propilo, iso-propilo, n-butilo,
iso-butilo, hexilo, ciclohexilo, decilo, dodecilo, tetradecilo, hexadecilo, octadecilo, iso-estearilo y oleilo.

En otra forma especialmente preferida de realizacion, R? representa un radical alquilo con 1 hasta 4 atomos de C, tal
como, por ejemplo, metilo o etilo.

El procedimiento conforme al |nvento se adecua de manera preferida para la preparacion de unas (alcanol)amidas
de aC|dos grasos, en las que R? representa un grupo de la formula -(B-O)n-H, en la que Ios S|gn|f|cados deBymen
R' y R? pueden ser iguales o diferentes. En particular, en este caso los significados de R' y R? son iguales.

Ejemplos de unas adecuadas alcanolaminas son el 3-amino-1-propanol, el N-metil-aminoetanol, el N-etil-
aminoetanol, la N-butil-etanolamina, la N-metil-isopropanolamina, el 2-(2-amino-etoxi)etanol, el 2-amino-2-metil-1-
propanol, el 3-amino-2,2-dimetil-1-propanol, el 2-amino-2-hidroximetil-1,3-propanodiol, la dietanolamina, la
dipropanolamina, la diisopropanolamina, la di(dietilenglicol)amina, la N-(2-amino-etil)etanolamina, asi como unas
poli(éter)aminas tales como una poli(etilenglicol)amina y una poli(propilenglicol)amina con en cada caso 4 hasta 50
unidades de 6xido de alquileno.

El procedimiento se adecua en particular para la preparacién de la monoetanolamida del acido laurico, la
dietanolamida del acido laurico, la diglicolamida de acido laurico, la monoetanolamida de un acido graso de coco, la
dietanolamida de un acido graso de coco, la diglicolamida de un acido graso de coco, la monoetanolamida del acido
estearico, la dietanolamida del acido estearico, la diglicolamida del acido estearico, la monoetanolamida de un acido
graso de aceite de tall, la dietanolamida de un acido graso de aceite de tall y la diglicolamida de un acido graso de
aceite de tall.

Las alcanolamidas que se preparan conforme al invento contienen, referido a la totalidad de los acidos grasos y de
los derivados de acidos grasos que estan presentes, de manera preferida menos que 5 % en moles, especialmente
menos que 2 % en moles y en particular no contienen practicamente ningun éster ni ninguna éster-amida que resulte
de la acilacién del grupo hidroxilo de la alcanolamina. Por el concepto de "no contiene practicamente ningun éster ni
ningun éster de alcanolamina" se entienden unas alcanolamidas, cuyo contenido de ésteres y éster-amidas se sitla
por debajo de 1 % en moles y no se puede detectar con unos usuales procedimientos de analisis tales como, por
ejemplo, una espectroscopia de 'H-RMN.

El indice cromatico segun Hazen de las alcanolamidas que se preparan conforme al invento se situa, referido a un
100 % de la sustancia activa, de manera preferida por debajo de 150 y en particular por debajo de 100.

El contenido total en cuanto a ésteres y éster-amidas de las alcanolamidas que se preparan conforme al invento se
sitia de manera preferida por debajo de 2 % en moles, tal como, por ejemplo, por debajo de 1 % en moles.

En el procedimiento conforme al invento, el acido graso y la amina se pueden hacer reaccionar entre si en unas
relaciones arbitrarias. De manera preferida, la conversion quimica se efectla con unas relaciones molares entre el
acido graso y la amina de 10:1 a 1:10, de manera preferida de 2:1 a 1:2, especialmente de 1:1,2 a 1,2:1 y en
particular en una relacion equimolar.

En muchos casos, se ha acreditado como ventajoso trabajar con un pequefio exceso de la amina, es decir en unas
relaciones molares de la amina al acido graso de por lo menos 1,01 : 1,00 y en particular entre 1,02: 1,00y 1,3 : 1,0,
tal como, por ejemplo, entre 1,05: 1,0 y 1,1 : 1. En este caso, el acido graso se convierte quimicamente de manera
practicamente cuantitativa en la alcanolamida. Este procedimiento es especialmente ventajoso cuando la
alcanolamina empleada, que lleva por lo menos un grupo primario y/o secundario y por lo menos un grupo hidroxilo,
es facilmente volatil. En este contexto el concepto "faciimente volatil" quiere decir que la amina posee un punto de
ebullicion a la presion normal que esta situado de manera preferida por debajo de 200°C, tal como, por ejemplo, por
debajo de 150°C, y que por consiguiente se puede separar por destilacion con respecto de la amida.

La preparacion conforme al invento de las amidas se efectua mediante una conversion quimica del acido graso y de
la alcanoamina en la sal de amonio y una subsiguiente irradiaciéon de la sal con microondas. La sal de amonio se
produce en este caso de manera preferida in-situ y no se aisla. De manera preferida, el aumento de temperaturas,
que esta condicionado por la irradiacion con microondas, se limita a como maximo 300°C mediante una regulacion
de la intensidad de las microondas y/o mediante una refrigeracion del recipiente de reaccion. Se ha acreditado
especialmente la realizacion de la conversién quimica a unas temperaturas situadas entre 100 y como maximo
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250°C y especialmente entre 120 y como maximo 200°C, tal como, por ejemplo, a unas temperaturas situadas entre
125y 180°C.

La duracion de la irradiacion con microondas depende de diversos factores, tales como el volumen de reaccion, la
geometria del recinto de reaccion y el deseado grado de conversion. Usualmente, la irradiacion con microondas se
lleva a cabo en el transcurso de un periodo de tiempo de menos que 30 minutos, de manera preferida de entre 0,01
segundos y 15 minutos, de manera especialmente preferida de entre 0,1 segundos y 10 minutos y en particular de
entre un segundo y 5 minutos, tal como, por ejemplo, de entre 5 segundos y 2 minutos. La intensidad (potencia) de
la radiacién de microondas se ajusta en este caso de tal manera que el material de reaccién alcance la temperatura
de reaccion pretendida en un periodo de tiempo lo mas breve que sea posible. Para el mantenimiento subsiguiente
de la temperatura el material de reaccion, se puede irradiar adicionalmente con una potencia reducida y/o pulsada.
Para respetar la temperatura maxima al mismo tiempo que una irradiacion con microondas lo mas grande que sea
posible se ha acreditado el recurso de refrigerar el material de reaccion, por ejemplo, mediante una camisa de
refrigeracion, o unos tubos de refrigeracion que se encuentran en el recinto de reaccion, mediante una refrigeracion
intermitente entre las diferentes zonas de irradiacion y/o mediante una refrigeracion por ebullicion a través de unos
intercambiadores de calor externos. En una forma de realizacién preferida, el producto de reaccion, directamente
después de haberse terminado la irradiacién con microondas, es enfriado del modo mas rapido que sea posible a
unas temperaturas situadas por debajo de 120°C, de manera especialmente preferida por debajo de 100°C y
especialmente por debajo de 60°C.

De manera preferida, la reaccion se lleva a cabo a unas presiones comprendldas entre 10* y 2 10’ Pa, de manera
especialmente preferida entre 10° Pa (a la presion atmosférica) y 510° Pa. Se ha acreditado especialmente el
recurso de trabajar dentro de unos recipientes cerrados, en los que se trabaja por encima del punto de ebullicion de
los eductos (productos de partida) o respectivamente de los productos, del disolvente que estd eventualmente
presente, y/o del agua de reaccion que se ha formado durante la reaccion. Usualmente, la presidon que se ajusta a
causa del calentamiento de la tanda de reaccioén es suficiente para la realizacion exitosa del procedimiento conforme
al invento. No obstante, se puede trabajar también bajo una presién elevada y/o mediante la aplicacion de un cierto
perfil de presiones. En otra variante preferida del procedimiento conforme al invento, se trabaja bajo la presion
atmosférica, tal como ésta se ajusta por ejemplo en el recipiente abierto.

Para la evitacion de unas reacciones secundarias y para la preparacion de unos productos que estén lo mas puros
que sea posible, se ha acreditado el recurso de llevar a cabo el procedimiento conforme al invento en presencia de
un gas protector inerte tal como, por ejemplo, el nitrégeno, el argén o el helio.

En una forma preferida de realizacion, para la aceleracion o respectivamente para la compleciéon de la reaccién, se
trabaja en presencia de unos catalizadores deshidratantes. De manera preferida, en este caso se trabaja en
presencia de un catalizador inorganico, organico metalico u organico de caracter acido, o de unas mezclas de varios
de estos catalizadores.

Como catalizadores inorganicos de caracter acido, dentro del sentido del presente invento se han de mencionar, por
ejemplo, el acido sulfurico, el acido fosférico, un acido fosfonico, el acido hipofosforoso, el sulfato de aluminio
hidrato, un alumbre, un gel de silice de caracter acido y un hidréxido de alumlnlo de caracter acido. Por lo demas,
por ejemplo unos compuestos de aluminio de la férmula general AI(OR )3 y unos titanatos de la férmula general
T|(OR )4 se pueden emplear como catalizadores inorganicos de caracter acido, pudiendo los radicales R® ser en
cada caso iguales o diferentes, y siendo escogidos independientemente unos de otros entre el conjunto formado por
unos radicales alquilo de C4-C1, por ejemplo metilo, etilo, n-propilo, iso-propilo, n-butilo, iso-butilo, sec.-butilo, terc.-
butilo, n-pentilo, iso-pentilo, sec.-pentilo, neo-pentilo, 1,2-dimetil-propilo, iso-amilo, n-hexilo, sec.-hexilo, n-heptilo,
n-octilo, 2-etil-hexilo, n-nonilo o n-decilo, unos radicales cicloalquilo de Cs-C12, por ejemplo ciclopropilo, ciclobutilo,
ciclopentilo, ciclohexilo, cicloheptilo, ciclooctilo, ciclononilo, ciclodecilo, cicloundecilo Q’ C|clodode0|lo se prefieren los
radlcales ciclopentilo, ciclohexilo y cicloheptilo. De manera preferida, los radicales R” en Al( OR® )3 O respectivamente
T|(OR )4 son en cada caso iguales y se escogen entre el conjunto formado por isopropilo, butllo y 2-etil-hexilo.

Unos preferidos catalizadores organicos metallcos de caracter acido se escogen, por ejemplo, entre el conjunto
formado por los dxidos de dialquil-estafio (R%),Sn0O, siendo definido R® tal como se ha sefialado anteriormente. Un
representante especialmente preferido de unos catalizadores organicos metalicos de caracter acido es el 6xido de
di-n-buéil-estaﬁo, que es obtenible comercialmente en forma del denominado oxo-estafio o en forma de las marcas
Fascat™.

Unos preferidos catalizadores organicos de caracter acido son unos compuestos organicos de caracter acido con,
por ejemplo, unos grupos de fosfatos, unos grupos de acidos sulfénicos, unos grupos de sulfatos o unos grupos de
acidos fosfonicos. Unos acidos sulfonicos especialmente preferidos contienen por lo menos un grupo de acido
sulfénico y por lo menos un radical hidrocarbilo saturado o insaturado, lineal, ramificado y/o ciclico con 1 hasta 40
atomos de C, y de manera preferida con 3 hasta 24 atomos de C. Son particularmente preferidos unos acidos
sulfénicos aromaticos y especialmente unos acidos monosulfonicos alquil-aromaticos con uno o varios radicales
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alquilo de C4-Cgs y en particular los que tienen unos radicales alquilo de C3-Cz. Unos ejemplos adecuados son el
acido metanosulfénico, el acido butanosulfénico, el acido bencenosulfénico, el acido p-toluenosulfénico, el acido
xilenosulfénico, el acido 2-mesitilenosulfénico, el acido 4-etil-bencenosulfénico, el acido isopropilbencenosulfénico, el
acido 4-butil-bencenosulfénico, el acido 4-octil-bencenosulfonico; el acido dodecil-bencenosulfénico, el acido di-
dodecil-bencenosulfénico y el acido naftalenosulfénico. También unos intercambiadores de iones de caracter acido
se pueden emplear como catalizadores organicos de caracter acido, por ejemplo unas resinas de poli(estireno) que
contienen grupos de acidos sulfonicos, las cuales estan reticuladas con aproximadamente 2 % en moles de
divinilbenceno.

Se prefieren especialmente para la realizacion del procedimiento conforme al invento el acido bdrico, el acido
fosférico, un acido pollfosforlco y unos acidos poli(estirenosulfonicos). Se prefieren en particular unos titanatos de la
férmula general T|(OR )4 y especialmente el tetrabutilato de titanio y el tetraisopropilato de titanio.

Si se desea emplear unos catalizadores inorganicos, organicos metalicos u organicos de caracter acido, entonces se
empleara conforme al invento de 0,01 a 10 % en peso, de manera preferida de 0,02 a 2 % en peso de un
catalizador. En una forma especialmente preferida de realizacién se trabajara sin ningun catalizador.

En otra forma preferida de realizacién, la irradiaciéon con microondas se lleva a cabo en presencia de unos
catalizadores solidos de caracter acido. En este caso, el catalizador sélido se suspende en la sal de amonio reunida
eventualmente con un disolvente o, en el caso de unos procedimientos continuos, de manera ventajosa la sal de
amonio reunida eventualmente con un disolvente, se conduce a través de un catalizador de lecho sélido y se somete
a una irradiacion con microondas. Unos catalizadores solidos adecuados son, por ejemplo, unas zeolitas, un gel de
silice, una montmorillonita, y unos acidos poli(estirenosulfénicos) (parcialmente) reticulados, los/las cuales se
pueden haber impregnado eventualmente con unas sales metdlicas cataliticamente activas. Unos adecuados
intercambiadores de iones de caracter acido, que estan constituidos sobre la base de unos acidos
poli(estirenosulfonicos), que se pueden emplear como catallzadores en fase solida, son obtenibles, por ejemplo, de
la entidad Rohm & Haas bajo la denominacion de marca Amberlyst

Se ha acreditado especialmente el recurso de trabajar en presencia de unos disolventes a fin, por ejemplo, de
disminuir la viscosidad del medio de reaccion, fluidizar la mezcla de reaccién, siempre y cuando que ésta sea
heterogénea, y/o mejorar la evacuacion del calor por ejemplo mediante una refrigeracion por ebullicion. Para esto,
en principio se pueden emplear todos los disolventes, que sean inertes en las condiciones de reaccién usadas y que
no reaccionen con los eductos ni respectivamente con los productos formados. Un factor importante en el caso de la
eleccién de unos disolventes adecuados es la polaridad de éstos, que determina, por una parte, las propiedades de
disolucion y, por otra parte, la magnitud de la interaccion con una radiacién de microondas. Un factor especialmente
importante en el caso de la eleccion de unos disolventes adecuados es la pérdida dieléctrica €" de éstos. La pérdida
dieléctrica €" describe la proporcion de la radiacion de microondas que es transformada en calor en el caso de la
interaccion de una sustancia con una radiacion de microondas. El valor citado en ultimo lugar se ha acreditado como
un criterio especialmente importante para la idoneidad de un disolvente para la realizaciéon del procedimiento
conforme al invento. Se ha acreditado especialmente el recurso de trabajar en el seno de unos disolventes, que
muestran una absorcion de las microondas lo mas pequefia que sea posible y que, por consiguiente, proporcionan
solamente una pequefia aportacion al calentamiento del sistema de reaccidén. Unos disolventes preferidos para el
procedimiento conforme al invento poseen una pérdida dieléctrica €" medida a la temperatura ambiente y a 2.450
MHz, de menos que 10, y de manera preferida de menos que 1, tal como, por ejemplo, de menos que 0,5. Una
recopilacién acerca de la pérdida dieléctrica de diferentes disolventes se encuentra por ejemplo en la cita
bibliografica "Microwave Synthesis" (Sintesis con microondas) de B. L. Hayes, CEM Publishing 2002. Para el
procedimiento conforme al invento son adecuados en particular unos disolventes con unos valores de €" que estan
situados por debajo de 10, tales como la N-metil-pirrolidona, la N,N-dimetil-formamida o la acetona, y en particular
unos disolventes con unos valores de €" que estan situados por debajo de 1. Unos ejemplos de unos disolventes
especialmente preferidos con unos valores de €" que estan situados por debajo de 1 son unos hidrocarburos
aromaticos y/o alifaticos, tales como por ejemplo el tolueno, el xileno, el etilbenceno, la tetralina, el hexano, el
ciclohexano, el decano, el pentadecano, la decalina asi como unas mezclas comerciales de hldrocarburos tales
como unas fracmones de bencma un queroseno un Solvent Naptha, y los tipos Shellsol® AB, Solvesso 150,
Solvesso® 200, Exxsol®, Isopar y Shellsol®. Unas mezclas de disolventes, que tienen unos valores de €" que estan
situados de manera preferlda por debajo de 10 y especialmente por debajo de 1, son igualmente preferidas para la
realizacion del procedimiento conforme al invento. En principio, el procedimiento conforme al invento se puede
realizar también en el seno de unos disolventes con unos valores de €" de 10 y mas altos, pero esto requiere unas
medidas técnicas especiales para el mantenimiento de la temperatura maxima y conduce frecuentemente a unos
rendimientos disminuidos. Siempre y cuando que se trabaje en presencia de unos disolventes, la proporcion de
éstos en la mezcla de reaccion esta situada de manera preferida entre 2 y 95 % en peso, de manera especialmente
preferida entre 5y 90 % en peso, y en particular entre 10 y 75 % en peso, tal como, por ejemplo, entre 30 y 60 % en
peso. De manera especialmente preferida, la reaccion se lleva a cabo en ausencia de disolventes.

La irradiacién con microondas se lleva a cabo usualmente en unos aparatos, que poseen un recinto de reaccion
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hecho a base de un material que es amplisimamente transparente para las microondas, en el que la radiacion de
microondas, que se produce en un generador de microondas, es acoplada a través de unos apropiados sistemas de
antenas. Los generadores de microondas, tales como por ejemplo el Magnetron y el Klystron son conocidos por un
experto en la especialidad.

Por el concepto de "microondas” se designan unos rayos electromagnéticos con una longitud de onda situada entre
aproximadamente 1 cm y 1 m, y con unas frecuencias situadas entre aproximadamente 300 MHz y 30 GHz. Este
intervalo de frecuencias es adecuado en principio para el procedimiento conforme al invento. De manera preferida,
para el procedimiento conforme al invento se utiliza una radiaciéon de microondas con las frecuencias permitidas para
unos usos industriales, cientificos y médicos, de 915 MHz, 2,45 GHz, 5,8 GHz o0 27,12 GHz. Se puede trabajar tanto
en la modalidad monomodal o respectivamente casi monomodal asi como también en la modalidad multimodal. En
el caso de la modalidad monomodal que plantea unos requisitos elevados a la geometria y al tamafio del equipo y
del recinto de reaccion, se produce en este caso una densidad de energia muy alta por medio de una onda
estacionaria, en particular junto a su punto maximo. En el caso de la modalidad multimodal, por el contrario, todo el
recinto de reaccién es irradiado de un modo ampliamente homogéneo, lo que hace posible, por ejemplo, unos
volumenes mas grandes de reaccion.

La potencia de microondas que debe de ser irradiada dentro del recipiente de reaccién para la realizacion del
procedimiento conforme al invento es dependiente en particular de la geometria del recinto de reaccién y, por
consiguiente, del volumen de reaccién asi como de la duracion de la necesaria irradiacion. Ella se sitia usualmente
entre 100 W y varios cientos (100) de kW, y en particular entre 200 W y 100 kW, tal como por ejemplo entre 500 KW
y 70 kW. Ella puede ser aplicada junto a uno o a varios lugares del reactor. Ella puede ser producida por medio de
uno o varios generadores de microondas.

La reaccion se puede llevar a cabo de una manera discontinua en un procedimiento por tandas o, preferiblemente,
de una manera continua, por ejemplo, en un tubo de circulacion. Ella se puede llevar a cabo ademas en unos
procesos semi-continuos tal como, por ejemplo, en unos reactores con sistema de agitacion o en unos reactores de
cascada, que se hacen funcionar de una manera continua. En una forma de realizacién preferida, la reacciéon se
lleva a cabo en un recipiente cerrado, conduciendo a una acumulacion de la presién el condensado que se forma asi
como eventualmente los eductos y, siempre y cuando que esté presente, el disolvente. Después de haberse
terminado la reaccion, la sobrepresion se puede utilizar mediante una descompresion para la volatilizacion y la
separacion del agua de reaccion y eventualmente del disolvente asi como de los eductos en exceso y/o para el
enfriamiento del producto de reaccion. En otra forma de realizacion, el agua de reaccion que se ha formado es
separada, después del enfriamiento y/o de la descompresion, mediante unos procedimientos usuales tales como,
por ejemplo, una separacion de fases, una destilacién y/o una absorcion. El procedimiento conforme al invento se
puede efectuar de manera igualmente exitosa en un recipiente abierto mediando una refrigeracion por ebullicion y/o
una retirada del agua de reaccion desde el circuito.

En una forma de realizacion preferida, el procedimiento conforme al invento se lleva a cabo en un reactor de
microondas discontinuo. En este caso, la irradiacién con microondas se realiza en un recipiente sometido a
agitacion. De manera preferida, para la evacuacion del calor en exceso, en el recipiente de reaccion se encuentran
unos elementos de refrigeracion tales como, por ejemplo, unos dedos refrigerantes o unos serpentines de
refrigeracion, o unos refrigeradores de reflujo embridados con el recipiente de reaccion para efectuar la refrigeracion
por ebullicién del medio de reaccién. Para la irradiacion de unos volimenes de reaccion mas grandes, el sistema de
microondas se hace funcionar en este caso en la modalidad multimodal. La forma de realizaciéon discontinua del
procedimiento conforme al invento permite, mediante una variacién de la potencia de microondas, unas velocidades
de calentamiento rapidas asi como también lentas, y en particular el mantenimiento de la temperatura a lo largo de
unos prolongados periodos de tiempo tal como, por ejemplo, durante varias horas. Los reaccionantes y
eventualmente los disolventes y otras sustancias auxiliares se pueden disponer previamente en el recipiente de
reaccion antes del comienzo de la irradiacién con microondas. En este caso, ellos tienen preferiblemente unas
temperaturas situadas por debajo de 100°C tales como por ejemplo entre 10°C y 50°C. En una forma de realizacién
preferida, los reaccionantes o unas partes de éstos se aportan al recipiente de reaccion tan sélo durante la
irradiaciéon con microondas. En otra forma de realizaciéon preferida, el reactor discontinuo de microondas se hace
funcionar mediando una aportacién continua de los eductos y mediante una simultanea retirada del material de
reaccion en forma de un reactor semi-discontinuo o respectivamente de cascada.

En una forma de realizacién especialmente preferida, el procedimiento conforme al invento se lleva a cabo en un
reactor continuo de microondas. La mezcla de reaccién se conduce a través de un tubo de reaccién incorporado en
un horno de microondas, que es inerte frente a los reaccionantes y amplisimamente transparente para las
microondas. Este tubo de reaccién tiene de manera preferida un diametro de desde un milimetro hasta de aprox.
50 cm, especialmente de entre 1 mm y 35 cm, tal como por ejemplo de entre 2 mm y 15 cm. Por el concepto de
"tubos de reaccion" se entienden en este contexto unos recipientes, cuya relacion de la longitud al diametro es
mayor que 5, de manera preferida de entre 10 y 100.000, de manera especialmente preferida de entre 20 y 10.000,
tal como por ejemplo de entre 30 y 1.000. En una forma especial de realizacion, el tubo de reaccion esta
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estructurado en forma de un tubo de envoltura doble, a través de cuyos recintos interior y exterior la mezcla de
reaccion puede ser conducida consecutivamente en contracorriente, con el fin de, por ejemplo, aumentar la
conduccion de la temperatura y la eficiencia energética del procedimiento. Por el concepto de "longitud del tubo de
reaccion" se ha de entender en este caso el tramo que es atravesado en total por la mezcla de reaccién. El tubo de
reaccion esta rodeado a lo largo de su longitud por al menos uno, pero de manera preferida por varios, tales como,
por ejemplo, dos, tres, cuatro, cinco, seis, siete, ocho o mas radiador(es) de microondas. La irradiacion con
microondas se efectlia de manera preferida a través de la camisa de envoltura del tubo. En otra forma de realizacion
preferida, la irradiacion con microondas se efectia mediante por lo menos una antena a través de los extremos del
tubo. El tubo de reaccién esta provisto usualmente, junto a la entrada, de una bomba dosificadora asi como de un
manometro y, junto a la salida, de un dispositivo para el mantenimiento de la presiéon y de un intercambiador de
calor. De manera preferida, los eductos, es decir la alcanolamina y el acido graso, en ambos casos eventualmente
en estado diluido con unos disolventes, independientemente entre si, se mezclan tan sélo poco antes de la entrada
en el tubo de reaccién. De manera asimismo preferida, los eductos se aportan al procedimiento conforme al invento
en una forma liquida con unas temperaturas situadas por debajo de 100°C, tales como, por ejemplo, las de entre
10°C y 50°C. Para esto, se pueden emplear unos eductos, que se funden a unas temperaturas mas altas, por
ejemplo, en un estado fundido o mezclados con un disolvente.

Mediante una variacion de la seccion transversal del tubo, de la longitud de la zona de irradiacion (por este concepto
se entiende el tramo del tubo de reaccioén, en el que el material de reaccién es sometido a una irradiaciéon con
microondas), de la velocidad de circulacién, de la geometria del radiador de microondas, de la potencia irradiada de
microondas, asi como de la temperatura alcanzada en este caso, se ajustan las condiciones de reaccion de tal
manera que la temperatura maxima de reaccion se alcance del modo mas rapido que sea posible y que el periodo
de tiempo de permanencia a la temperatura maxima siga siendo tan breve, que aparezcan tan pocas reacciones
secundarias o consecutivas como sea posible. De manera preferida, el reactor continuo de microondas se hace
funcionar en la modalidad monomodal o casi monomodal. El periodo de tiempo de permanencia en el tubo de
reaccion se sita en este caso, por regla general, por debajo de 30 minutos, de manera preferida entre 0,01
segundos y 15 minutos y de manera preferida entre 0,1 segundos y 5 minutos, tal como, por ejemplo, entre un
segundo y 3 minutos. Para la complecién de la reaccion, eventualmente después de una refrigeracion intermedia, el
material de reaccién puede pasar varias veces a través del reactor. En muchos casos se ha acreditado que el
producto de reaccion sea enfriado inmediatamente después de haber abandonado el tubo de reaccion p.ej. mediante
una refrigeracién por la camisa de envoltura o mediante una descompresion.

En este contexto fue especialmente sorprendente el hecho de que, a pesar del solamente muy breve periodo de
tiempo de permanencia de la sal de amonio en el campo de microondas dentro del tubo de circulacién atravesado de
una manera continua por la corriente, tenga lugar una amidacion tan amplia sin la formaciéon de unas cantidades
dignas de mencion de productos secundarios. En el caso de una correspondiente conversion quimica de estas sales
de amonio dentro de un tubo de circulacién, mediando un calentamiento térmico por la camisa de envoltura,
solamente se consiguen unos pequefios grados de conversion en la amida, formandose, sin embargo, al mismo
tiempo unas cantidades significativas de ésteres asi como de éster-amidas. Ademas de ello, las temperaturas
extremadamente altas de las paredes, que son requeridas para la consecucion de unas adecuadas temperaturas de
reaccion, conducen a unas reacciones de descomposicion y a la formacion de unas especies coloreadas.

Para la complecién de la conversién quimica, en muchos casos se ha acreditado el recurso de someter de nuevo a
una irradiacion con microondas al producto en bruto obtenido, después de haber eliminado el agua de reaccion asi
como eventualmente después de haber descargado un producto y/o un producto secundario.

Usualmente las alcanolamidas preparadas por la ruta conforme al invento resultan en una pureza suficiente para la
utilizacion ulterior. Para unos usos especiales, ellas pueden ser purificadas ulteriormente, no obstante, segun unos
usuales procedimientos de purificacion tales como, por ejemplo, una destilacion, una recristalizacién, una filtracion o
respectivamente unos procedimientos cromatograficos.

Las amidas de caracter basico que se preparan conforme al invento son adecuadas, por ejemplo, como agentes
emulsionantes, en la industria del petréleo como agentes inhibidores de la corrosion o de los hidratos de gases, y
como agentes mejoradores de la lubricaciéon en aceites lubricantes y combustibles asi como en el tratamiento de
metales como agentes lubricantes y de refrigeracion. Unos grupos hidroxilo situados en los extremos, que estan
eventualmente presentes, pueden ser derivatizados a continuacién en caso necesario, por ejemplo, mediante una
esterificacion, una eterificacion y otras reacciones conocidas.

El procedimiento conforme al invento permite realizar una preparacion muy rapida y barata de unas alcanolamidas
en unos altos rendimientos y con una alta pureza. En particular, ellas tienen solamente un contenido pequefo de
ésteres de alcanolaminas asi como también de éster-amidas. Sus soluciones acuosas son, por lo tanto,
transparentes y, al contrario que las correspondientes alcanolamidas de acidos grasos que se han preparado
mediante una condensacion térmica, no tienen ningln enturbiamiento que sea provocado por éster-amidas. La
coloracién propia de las amidas que se preparan conforme al invento corresponde a unos indices cromaticos segun
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Hazen (de acuerdo con la norma DIN/ISO 6271) situados por debajo de 200 y parcialmente por debajo de 150, tal
como por ejemplo por debajo de 100, mientras que por el contrario, segun unos métodos clasicos, unos indices
cromaticos segun Hazen situados por debajo de 250 no son accesibles sin unas etapas adicionales de
procedimiento. Ademas de esto no resultan cantidades esenciales de unos productos secundarios tales como, por
ejemplo, unos acidos carboxilicos descarboxilados. Unas conversiones quimicas tan rapidas y selectivas no se
pueden conseguir segun unos métodos clasicos y tampoco se podian esperar solamente mediante un calentamiento
a altas temperaturas. Puesto que las alcanolamidas preparadas de acuerdo con el procedimiento conforme al
invento no contienen, ademas de ello, de un modo condicionado por el procedimiento, ningunos restos de unos
reactivos de acoplamiento o respectivamente de sus productos derivados consiguientes, ellas se pueden emplear
sin problemas también en unos sectores toxicolégicamente sensibles tales como, por ejemplo, unas composiciones
cosmeéticas y farmacéuticas.

Ejemplos

Las conversiones quimicas mediando irradiacién con microondas se efectuaron en un reactor de microondas de una
sola modalidad (en inglés “single mode”) del tipo "Discover" de la entidad CEM que trabaja a una frecuencia de 2,45
GHz. La refrigeracion de los recipientes de reaccion se efectué mediante aire a presion. La medicion de las
temperaturas se efectué mediante un sensor de IR (infrarrojos) situado en el fondo de la cubeta. Las mediciones de
las temperaturas se tuvieron que efectuar, debido a las condiciones de presion en los recipientes de reaccion, a
través de un sensor de IR situado en el fondo de la cubeta. Mediante unos ensayos de comparacién con un
dispositivo optico con fibras de vidrio que se sumerge en la mezcla de reaccion, se comprobé que la temperatura en
el medio de reacciéon esta situada dentro del intervalo de temperaturas relevante en el presente caso de
aproximadamente 50 a 80°C por encima de la temperatura que se ha medido con el sensor de IR en el fondo de la
cubeta.

Las conversiones quimicas que se llevan a cabo discontinuamente, se efectuaron en unas cubetas de vidrio
cerradas, resistentes a la presion, que tienen un volumen de 8 ml, mediando agitacion magnética. Unas
conversiones quimicas llevadas a cabo de una manera continua se efectuaron en unas cubetas de vidrio resistentes
a la presion, cilindricas, que estan estructuradas como un tubo de envoltura doble (de aprox. 10 x 1,5 cm; volumen
de reaccion 15 ml) con un tubo de introduccidn (con una entrada por el fondo), que esta situado en el interior, que
termina por encima del fondo de la cubeta, y con un sistema para la retirada de los productos, que se encuentra
junto al extremo superior de la cubeta. La presion que se acumula durante la reaccion, fue restringida a como
maximo 20 bares mediante una valvula de mantenimiento de la presion y se descomprimié en un colector de carga
previa. La sal de amonio se bombeé a la cubeta a través del tubo de introduccién, y el periodo de tiempo de
permanencia en la zona de irradiacion se ajusté mediante la modificacion de la potencia de bombeo.

La analitica de los productos se efectué mediante una espectroscopia de 'H-RMN a 500 MHz en CDCls. Las
determinaciones del agua se efectuaron mediante una valoracion de Karl-Fischer. Los indices cromaticos segun
Hazen se determinaron segun la norma DIN/ISO 6271.

Ejemplo 1: Preparacién de la monoetanolamida de un acido graso de coco (de comparacion)

Mediando refrigeracion y agitacion, 1,5 g de la etanolamina se reunieron y mezclaron lentamente con 5,0 g de un
acido graso de coco fundido. Después de haberse extinguido el desprendimiento de calor, la sal de amonio que se
habia obtenido de esta manera se sometid, en una cubeta cerrada durante 10 minutos, bajo una potencia maxima
de refrigeracion, a una irradiacion con unas microondas que tenian una potencia de 200 W. Se alcanzd una
temperatura de 195°C medida mediante un sensor de IR, con lo que la presién subié a 10 bares.

El producto en bruto obtenido contenia como componentes principales 85 % de la monoetanolamida de un acido
graso de coco, 5,4 % de agua asi como unos eductos que no se habian convertido quimicamente. Después de
haber secado la tanda de reaccién sobre MgSO., de haberla irradiado renovadamente con unas microondas que
tenian una potencia de 200 W y de haberla secado sobre MgSQO4, se obtuvo un rendimiento de mas que 98 % de la
monoetanolamida de un acido graso de coco. La monoetanolamida de un acido graso de coco, que asi se habia
obtenido, contenia menos que 1 % en moles de aminoésteres y de éster-amidas. El indice cromatico segun Hazen
estaba situado en 80 (como un producto fundido, no diluido).

Ejemplo 2: Preparacioén de la dietanolamida del acido laurico

A 50°C, 2,5 g de la dietanolamida se reunieron y mezclaron lentamente mediando agitacion con 4,6 g de acido
laurico fundido. Después de haberse extinguido el desprendimiento de calor, la sal de amonio que se habia obtenido
de esta manera se someti6 en una cubeta cerrada durante 10 minutos, bajo una potencia maxima de refrigeracion, a
una irradiacién con unas microondas que tenian una potencia de 200 W. Se alcanzé una temperatura de 190°C
medida mediante un sensor de IR, con lo que la presién subié a 10 bares.

10



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

ES 2 543347 T3

El producto en bruto contenia como componentes principales 78 % de la dietanolamida del acido laurico, 4,5 % de
agua y de unos eductos que no se habian convertido quimicamente. Después de haber secado la tanda de reaccion
sobre MgSO., de haberla irradiado renovadamente durante cinco minutos con unas microondas que tenian una
potencia de 200 W, y de haber eliminado por destilacién el agua de reaccion y la dietanolamina en exceso bajo
vacio, se obtuvo un rendimiento de mas que 97 % de la dietanolamida del acido laurico. La obtenida dietanolamida
de un acido graso de coco contenia aproximadamente un 1 % en moles de aminoésteres y de éster-amidas. El
indice cromatico segun Hazen estaba situado en 120 (como un producto fundido, no diluido).

Ejemplo 3: Preparacion de N-lauroil-2-(2-amino-etoxi)etanol (de comparacion)

Mediando refrigeracion y agitacion, 2,5 g del 2-(2-amino-etoxi)etanol se reunieron y mezclaron lentamente con una
cantidad equimolar del acido laurico. Después de haberse extinguido el desprendimiento de calor, la sal de amonio
que se habia obtenido de esta manera se sometié en una cubeta cerrada durante 5 minutos, bajo una potencia
maxima de refrigeracion, a una irradiacion con unas microondas que tenian una potencia de 150 W. Se alcanz6 una
temperatura de 200°C medida mediante un sensor de IR, con lo que la presiéon aumentd a 12 bares.

El producto en bruto contenia como componentes principales 80 % de N-lauroil-2-(2-amino-etoxi)etanol, 4,7 % de
agua asi como unos eductos que no se habian convertido quimicamente. Después de haber secado la tanda de
reaccion sobre MgSO4, de una irradiacion renovada durante dos minutos con unas microondas que tenian una
potencia de 150 W y de una desecacion, se obtuvo el N-lauroil-2-(2-amino-etoxi)etanol con un rendimiento de mas
que 97 %. El N-lauroil-2-(2-amino-etoxi)etanol obtenido contenia menos que 1 % en moles de aminoésteres y éster-
amidas. El indice cromatico segun Hazen estaba situado en 90 (como un producto no diluido).

Ejemplo 4: Preparacion continua de la dietanolamida de un acido graso de coco

Mediando refrigeracién y agitacion, 105 g de la dietanolamina se mezclaron lentamente a 40°C con 205 g de un
acido graso de coco. Después de haberse extinguido el desprendimiento de calor, la sal de amonio que se habia
obtenido de esta manera se bombed de una manera continua por la entrada situada en el fondo a través de la
cubeta de vidrio resistente a la presion, que estaba montada en la cavidad del aparato de microondas. La potencia
de transporte de la bomba se ajusté en este caso de tal manera que el periodo de tiempo de permanencia en la
cubeta y por consiguiente en la zona de irradiacion fuese de aproximadamente 2 minutos. Se trabajé bajo una
potencia maxima de refrigeracién con una potencia de microondas de 200 W, alcanzandose una temperatura de
180°C medida mediante un sensor de IR. Después de haber abandonado la cubeta de vidrio, la mezcla de reaccion
se enfrio a 40°C a través de un refrigerador de Liebig corto.

Después de haber separado el agua de reaccion, el producto en bruto se bombed de nuevo, tal como se ha indicado
mas arriba, a través de la cubeta de vidrio y en este caso fue sometido de nuevo a una irradiacion con microondas.
Después de haber separado el agua de reaccion, se obtuvo la dietanolamida de un acido graso de coco con un
rendimiento de mas que 97 %. No se pudieron detectar porciones de ésteres. La dietanolamida de un acido graso de
coco que se habia obtenido contenia menos que 1 % en moles de aminoésteres y éster-amidas. El indice cromatico
segun Hazen de esta amida estaba situado en 90 (un producto no diluido).

Ejemplo 5: Preparacioén continua de la propanolamida de un acido graso de coco (de comparacion)

Mediando refrigeracion y agitacion, 75 g de la propanolamina (1 mol) se mezclaron lentamente a 40°C con 214 g
(1 mol) de un acido graso de coco. Después de haberse extinguido el desprendimiento de calor, la sal de amonio
que se habia obtenido de esta manera se bombeé de una manera continua por la entrada situada en el fondo a
través de la cubeta de vidrio resistente a la presion, que estaba montada en la cavidad del aparato de microondas.
La potencia de transporte de la bomba se ajusté en este caso de tal manera que el periodo de tiempo de
permanencia en la cubeta y por consiguiente en la zona de irradiacion fuese de aproximadamente 1,5 minutos. Se
trabajo bajo una potencia maxima de refrigeracion con una potencia de microondas de 300 W, alcanzandose una
temperatura de 195°C medida mediante un sensor de IR. Después de haber abandonado la cubeta de vidrio, la
mezcla de reaccion se enfrié6 a aproximadamente 100°C a través de un refrigerador de Liebig corto y después de
esto el agua de reaccion se separo en vacio.

Después de haber reemplazado el isopropanol no convertido quimicamente, que se habia separado asimismo, se
bombeé el producto en bruto a continuaciéon de nuevo, tal como se ha indicado mas arriba, a través de la cubeta de
vidrio y en este caso fue sometido de nuevo a una radiacion de microondas. Después de haber separado de nuevo
el agua de reaccion, se obtuvo la propanolamida de un acido graso de coco con un rendimiento de mas que 95 %.
De acuerdo con el espectro de 'H-RMN, el producto contenia todavia aproximadamente 3 % de un acido graso de
coco que no habia reaccionado; la concentracion de otros eventuales productos secundarios (p.ej. ésteres, éster-
amidas) estaba situada por debajo del limite de deteccioén. El indice cromatico segun Hazen de esta amida estaba
situado en 70 (como un producto fundido, no diluido).
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Ejemplo 6: Preparacion continua de la diglicolamida de un acido graso de aceite de tall (de comparacion)

Mediando refrigeracién y agitacion, 119 g de la diglicolamina (1 mol) se mezclaron lentamente a 50°C con 280 g
(1 mol) de un acido graso de aceite de tall. Después de haberse extinguido el desprendimiento de calor, la sal de
amonio que se habia obtenido de esta manera se bombed de una manera continua por la entrada situada en el
fondo a través de la cubeta de vidrio resistente a la presién, montada en la cavidad del aparato de microondas. La
potencia de transporte de la bomba se ajustd en este caso de tal manera que el periodo de tiempo de permanencia
en la cubeta y por consiguiente en la zona de irradiacion fuese de aproximadamente 2,5 minutos. Se trabaj6 bajo
una potencia maxima de refrigeracion con una potencia de microondas de 200 W, alcanzandose una temperatura de
190°C medida mediante un sensor de IR. Después de haber abandonado la cubeta de vidrio, la mezcla de reaccion
se enfrié a aproximadamente 100°C a través de un refrigerador de Liebig corto y después de esto se separd el agua
de reaccion en vacio. El producto en bruto se bombed a continuacion todavia dos veces mas, tal como se ha
descrito mas arriba a través de la cubeta de vidrio, y en este caso se sometié de nuevo a una irradiacion con
microondas y a continuacion se liberd en cada caso del agua de reaccion.

Después de, por consiguiente, una irradiacion repetida tres veces de la mezcla de reacmon con microondas se
obtuvo la dlgllcolamlda de un &cido graso de aceite de tall con una pureza de 96 % (segun la 'H- -RMN). De acuerdo
con el espectro de 'H-RMN, el producto contenia todavia aproximadamente 2 % de un acido graso de aceite de tall
que no habia reaccionado; las concentraciones de otros eventuales productos secundarios (p.ej. ésteres, éster-
amidas) estaban situadas por debajo del limite de deteccion. El indice cromatico segun Hazen de esta amida estaba
situado en 80.

Ejemplo 7: Reaccién térmica continua del acido laurico con la etanolamina (Ejemplo de comparacion)

Mediando refrigeracion y agitacion, 61 g de la etanolamina (1 mol) se mezclaron con 214 g (1 mol) del acido laurico.
Después de haberse extinguido el desprendimiento de calor, la sal de amonio que se habia obtenido de esta manera
se bombed de una manera continua por la entrada situada en el fondo a través de la cubeta de vidrio resistente a la
presion, que se encontraba dentro de un bafio de aceite caliente a 250°C. La potencia de transporte de la bomba se
ajusto en este caso de tal manera que el periodo de tiempo de permanencia en la cubeta y por consiguiente en la
zona de reaccion fuese de aproximadamente 90 segundos. Se llevé a cabo una medicion de la temperatura junto al
rebosadero de la cubeta. Las temperaturas maximas, que se observaron en el presente caso, fueron de 190°C.
Después de haber abandonado la cubeta de vidrio, la mezcla de reaccién se enfrid a la temperatura ambiente a
través de un refrigerador de Liebig corto.

Con ayuda de este modo de trabajo continuo, mediando utilizacion de un medio de calentamiento convencional, se
pudleron alcanzar solamente unos grados de conversion de 10 % para el producto deseado. Junto a esto, se detectd
en el "H-RMN 3 % del éster correspondiente. No se pudieron identificar inequivocamente unas éster-amidas como
producto secundario debido al pequefio grado de conversion. El indice cromatico segin Hazen de este producto de
reaccion estaba situado en 280.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la preparacion de alcanolamidas de acidos grasos, en el que por lo menos una amina, que
contiene por lo menos un grupo amino secundario y por lo menos un grupo hidroxilo, correspondiendo la amina a la
férmula

HNR'R?
en la que
R' representa un grupo de la formula -(B-O)m-H
B representa un radical alquileno con 2 hasta 10 atomos de C,
m representa un numero de 1 a 500 y

Py
N

representa R' o un radical hidrocarbilo con 1 hasta 50 atomos de C, el cual puede contener unos
heteroatomos asi como unos sustituyentes,

se hace reaccionar con por lo menos un acido graso para dar una sal de amonio, y esta sal de amonio se convierte
quimicamente a continuacion, mediando una irradiacién con microondas, en la alcanolamida.

2. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1, en el que el acido graso comprende un radical hidrocarbilo
alifatico con 1 hasta 50 atomos de carbono.

3. Procedimiento de acuerdo con la reivindicaciéon 2, en el que el radical hidrocarbilo comprende por lo menos un
sustituyente, que se escoge entre el conjunto formado por atomos de halégeno, radicales alquilo halogenados, y
grupos ciano, hidroxialquilo, hidroxilo, metoxi, nitrilo, nitro y de acido sulfénico.

4. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 2 y/o 3, en el que el radical hidrocarbilo esta saturado.

5. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 2 y/o 3, en el que el radical hidrocarbilo comprende por lo menos
un enlace doble.

6. Procedimiento de acuerdo con una o varias de las reivindicaciones 1 hasta 5, en el que el acido graso se escoge
entre el conjunto que se compone de los acidos octanoico, decanoico, dodecanoico, tridecanoico, tetradecanoico,
12-metil-tridecanoico, pentadecanoico, 13-metil-tetradecanoico, 12-metil-tetradecanoico, hexadecanoico, 14-metil-
pentadecanoico, heptadecanoico, 15-metil-hexadecanoico, 14-metil-hexadecanoico, octadecanoico, iso-
octadecanoico, icosanoico, docosanoico y tetracosanoico, miristoleico, palmitoleico, hexadecadienoico, delta-9-cis-
heptadecenoico, oleico, petrosélico, vaccénico, linoleico, linolénico, gadoleico, gondoico, icosadienoico,
araquidodnico, cetoleico, erucico, docosadienoico, tetracosenoico, ricinoleico, un acido graso de aceite de tall y los
acidos resinicos y nafténicos.

7. Procedimiento de acuerdo con una o varias de las reivindicaciones 1 hasta 6, en el que la amina se escoge entre
el conjunto formado por el N-metil-aminoetanol, el N-etil-aminoetanol, la N-butil-etanolamina, la N-metil-
isopropanolamina, la dietanolamina, la dipropanolamina, la diisopropanolamina y la di(dietilenglicol)amina.

8. Procedimiento de acuerdo con una o varias de las reivindicaciones 1 hasta 7, en el que la irradiacién con
microondas se lleva a cabo en presencia de un catalizador deshidratante.

9. Procedimiento de acuerdo con una o varias de las reivindicaciones 1 hasta 8, el cual se lleva a cabo en presencia
de un disolvente.

10. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 9, teniendo el disolvente un valor de €" que esta situado por
debajo de 10.

11. Procedimiento de acuerdo con una o varias de las reivindicaciones 1 hasta 10, el cual se lleva a cabo a unas
temperaturas que estan situadas por debajo de 300°C.

12. Procedimiento de acuerdo con una o varias de las reivindicaciones 1 hasta 11, llevandose a cabo la reaccion a
unas presiones que estan comprendidas entre 10* y 210’ Pa.

13. Procedimiento de acuerdo con una o varias de las reivindicaciones 1 hasta 12, realizandose que la conversion
quimica se efectia de una manera continua mediando una irradiacién con microondas en un tubo de reaccién que
es atravesado por la sal de amonio.

14. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacién 13, estando constituido el tubo de reaccion a base de un material
no metalico, que es transparente para las microondas.

15. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 13 y/o 14, en el que el periodo de tiempo de permanencia del
material de reaccion en el tubo de reaccion esta situado por debajo de 30 minutos.
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16. Procedimiento de acuerdo con una o varias de las reivindicaciones 13 hasta 15, poseyendo el tubo de reaccion
una relacion de la longitud al diametro de por lo menos 5.

17. Procedimiento de acuerdo con una o varias de las reivindicaciones 1 hasta 16, representando B un radical
alquileno lineal con 2 hasta 5 atomos de C.
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