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DESCRIPCION

Método para producir tensioactivos de N-acilaminoacidos usando tensioactivos de N-acilaminoacidos o los
anhidridos correspondientes como catalizadores

CAMPO DE LA INVENCION

La presente invencion se refiere a un proceso rentable de dos etapas para la fabricacién de tensioactivos basados
en aminoacidos usando los mismos tensioactivos como catalizadores para sintetizar el producto intermedio de alta
calidad y con rendimiento cuantitativo. Mas particularmente, la presente invencion se refiere a un proceso para la
preparacion de tensioactivos de N-acilaminoacidos catalizando la sintesis de cloruro de acido graso por los mismos
tensioactivos de N-acilaminoacidos que estan siendo fabricados.

ANTECEDENTES Y ESTADO DE LA TECNICA DE LA INVENCION

Los tensioactivos de N-acilaminoacidos se usan ampliamente en aplicaciones de cuidado personal, ademas de otras
aplicaciones industriales. Se encuentran en la categoria de los tensioactivos aniénicos y son significativamente mas
suaves que el resto de los tensioactivos aniénicos. Por ejemplo, tensioactivos como lauroilsarcosinato de sodio,
miristoilsarcosinato de sodio, cocoilglicinato de sodio, cocoil-N-metiltaurato de sodio se usan comercialmente en
productos de limpieza de la cara, productos de limpieza del cuerpo, ya que presentan buena potencia limpiadora y
son mas suaves para la piel y el pelo en comparacidon con otros tensioactivos anidnicos. Los sarcosinatos de
alcanoilo encuentran aplicaciones en enjuagues bucales y en dentifricos, en general, debido a su actividad
bacteriostatica. Son un anfitrién de otras areas en las que los aminoacidos N-acilados se usan comercialmente, tales
como en productos de petréleo, como lubricantes, en el procesamiento de metales y la flotaciéon de minerales.
(Aminoacido N-acilado como tensioactivos, J.D. Spivack, Capitulo 16, en 'Anionic surfactants, Vol 7, Surfactant
Science Series, Editado por W. M. Linfield). Comercialmente, se fabrican a partir de una sintesis de dos etapas que
implica acido graso y diversos aminoacidos tales como glicina, sarcosina, N-metiltaurina, alanina, acido aspartico,
4cido glutdmico, glutamina y arginina. Estos son algunos de los aminoécidos mas cominmente usados que se usan
para fabricar tensioactivos de N-acilaminoacidos. Sin embargo, pueden usarse practicamente todos los aminoacidos,
quirales o racémicos, naturales o sintéticos, en la fabricacion de tensioactivos de N-acilaminoacidos. Por tanto, los
aminoacidos usados en la fabricacion de tensioactivos no tienen que ser a-aminoacidos. Por tanto, el grupo acido en
estos aminoacidos puede ser cualquier otro grupo acido distinto del grupo carboxilico. Se han condensado acidos
aminosulfénicos (por ejemplo, N-metiltaurina) con cloruros de acido graso y para crear tensioactivos comerciales
tales como N-metil-N-cocoiltaurato de sodio. En la fabricacion de tensioactivos de N-acilaminoacidos, el acido graso
0 una mezcla de acidos grasos se hace reaccionar con la funcionalidad amino de los aminoacidos mediante la
mediacion de cloruro de acido graso en condiciones de Schotten-Baumann tipicas como se muestra en el esquema
1 (patente de EE.UU. 2.790.7799 (1953), patente de EE.UU. 2.790.779 (1957), patente de EE.UU. 3.945.931
(1974)).

0 (0]
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)\c + H,N-CH-COOH + e /k *NeCl o+ )|\

R I R N\ coon R- MO Na

Schotten Baumann

esquema 1

La condensacion de Schotten-Baumann entre cloruro de acido graso y un aminoacido normalmente se hace en
medio acuoso, sin embargo, también se informa del uso de sistemas de disolventes mixtos (disolvente y agua)
(patente de EE.UU. 6.703.517 (2002), patente de EE.UU. 6.569.829 (1999), publicacién de solicitud de EE.UU. N.°
2005/0085651 (2004) y documento W02009/065590 (2009)). Algunas otras patentes ensefian sobre la preparacion y
la purificacion de tensioactivos de N-acilaminoacidos que se preparan esencialmente siguiendo la misma via de
condensacion de cloruro de acido graso con aminoacidos (patente japonesa N.° 2923101 (1991), publicacion de
solicitud japonesa N.° 04-149163 (1990), patente japonesa N.° 3362468 (1993)).
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esquema 2
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M+ coce —+ + co.l + HCIT
R “H R™
esquema 3

Los precursores de tensioactivos de N-acilaminoacidos, los cloruros de acido graso, se fabrican, industrialmente,
haciendo reaccionar acidos grasos y un agente de halogenacion, tanto fosgeno como cloruro de tionilo, como se
representan en los esquemas 2 y 3. La cloracion se cataliza normalmente por N,N-dimetil formamida (DMF). La DMF
o formamidas sustituidas similares forman un complejo (complejo de Vilsmeier) con COCIl,; o SOCIl, que es la
especie catalitica propiamente dicha (documentos US 5.430.186; US 5.623.082; US 5.200.560; US 5.278.328 y US
5.166.427) en la cloracién de acidos.

Cl

Complejo de Vilsmeier

Al final de la reaccion, el aislamiento del cloruro de acido graso (producto) del complejo de catalizador ha sido
siempre un problema dificil de vencer. Se han hecho varios intentos, pero la separacion limpia del complejo de
catalizador del producto cloruro de acido generalmente no es posible (patentes de EE.UU. 5.166.427(1992),
5.200.560 (1993), 6.770.783 (2004) 6.727.384 (2004) y 5.247.105 (1993).

Las graves desventajas y complicaciones que surgen de la presencia de este complejo de catalizador de color
oscuro (complejo de Vilsmeier) en el producto estan bien documentadas y la mayoria de los intentos se han hecho
hacia mejorar la 'separacion de fases', que es separar la fase de complejo de catalizador de la fase de producto.

Asi, la eliminacion de DMF o sustancias cataliticas similares, por tanto separacién de fases como
fraccionamiento/destilacion, implica procesamiento adicional y pérdida de rendimiento de producto valioso. Una
porcién importante de los compuestos de Vilsmeier asi formados se separa tras completarse la reaccion, dejando
que se separen las fases. El complejo de carboxamida-agente de cloracion tiende a depositarse como un alquitran
negro/marrén en el fondo del recipiente del reactor. La separacion de fases es el método mas intentado para
purificar cloruros de acido como se desvela en las patentes de EE.UU. 5.166.427 (1992), 5.200.560 (1993),
6.770.783 (2004) y 6.727.384 (2004) y 5.247.105 (1993).

La destilacion (fraccionamiento) es otra forma de aislar el producto, pero no todos los cloruros de acido son
susceptibles a destilacion. El complejo de catalizador (complejo de Vilsmeier) existe en forma i6nica y de ahi que no
se facil librarse del mismo mediante destilacion/fraccionamiento del cloruro de acido. ElI complejo sigue
descomponiéndose mientras que se destila. En segundo lugar, las pérdidas de destilacion/fraccionamiento
(fracciones con catalizador de formamida y residuo que queda después de la destilacion) son inevitables.

Otra preocupacion grave es la toxicidad de estas formamidas o cualquier otra molécula organica similar a DMF. La
DMF esta registrada en las sustancias peligrosas y se informa que tiene un efecto téxico crénico y clasificacion de
riesgo para la salud de 2. Por tanto, no estan disponibles datos de toxicidad para las otras formamidas, los analogos
de DMF que son capaces de ser catalizadores, pero se espera que presenten toxicidad similar o mas alta. Ademas
de la preocupacioén del riesgo para la salud asociado a las formamidas, los analogos de DMF padecen la misma
dificultad de aislar cloruro de acido graso (producto) de la masa de reaccién cuando se usan como catalizadores, ya
que forman complejos de Vilsmeier con agentes de halogenacion. Por tanto, los cloruros de acido graso preparados
halogenando acidos grasos tanto con fosgeno como con cloruro de tionilo usando formamidas, acetamidas, o
cualquier otro analogo como catalizadores, necesitan etapas de purificacion adicionales tales como destilacion,
separacion de fases o cristalizacion, etc. (documento DE 2656126-(1977)). Estas etapas adicionales producen
pérdida significativa de rendimiento, mayor consumo de energia y tiempo de ciclos para lotes mas largos que
producen productividad mas baja.
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Como la preparacion de los productos intermedios clave, los cloruros de acido graso, por los actuales procesos de la
técnica existente es engorrosa e ineficiente, afecta la calidad y el coste de todos los productos aguas abajo, tales
como los tensioactivos de N-acilaminoacidos, estando estimado el consumo mundial en 250.000 toneladas métricas.

Por lo tanto, hay una necesidad de mejorar significativamente el proceso de fabricacion que pueda reducir las
pérdidas debido a destilacion y evitar cualquier otra etapa de purificacion del producto intermedio, y reducir el tiempo
de ciclos para lotes dando productividad mas alta.

La presente invencion se refiere a la fabricacion de tensioactivos basados en aminoacidos usando los mismos
tensioactivos como catalizadores para sintetizar el producto intermedio de alta calidad y con rendimiento cuantitativo.
El proceso global es 'verde' (tiempo de lotes significativamente reducido, bajo consumo de energia, sin ninguna
generacion de desperdicios y de efluentes (ningun residuo después de la destilacion/fraccionamiento), y
extremadamente rentable (bajo consumo de energia), eficiente (velocidad de catalisis mas rapida). Ademas, este
proceso descrito en la presente solicitud evita el uso de catalizadores téxicos y es aplicable a toda la clase de la
familia de tensioactivos de N-acilaminoacidos.

OBJETIVOS DE LA INVENCION
Es un objetivo de la presente invencién vencer los inconvenientes del estado de la técnica.

Es otro objetivo de la presente invencion proporcionar un proceso para la fabricacion de tensioactivos basados en
aminoacidos usando los mismos tensioactivos como catalizadores para sintetizar el producto intermedio de alta
calidad y con rendimiento cuantitativo.

Es otro objetivo mas de la presente invencién proporcionar un proceso de dos etapas rentable para la fabricacion
industrial de toda la clase de tensioactivos de N-acilaminoacidos.

SUMARIO DE LA INVENCION

La presente invencion se refiere a un proceso de produccion de tensioactivos basados en N-acilaminoacidos de
Férmula |

O

A

| Rs Férmula |
R

en la que R esta seleccionado de grupo alquilo C6 a C22, R esta seleccionado de H, alquilo C1 a C4, R, esta
seleccionado de todos los grupos en el carbono a de aminoacidos naturales, Rs esta seleccionado de COOX, CHa-
SO3X, X esta seleccionado de Li* , Na" oK' ; comprendiendo dicho procesos las etapas de

A) preparar cloruros de acido graso halogenando acidos grasos con cloruro de tionilo en presencia de
cantidad catalitica de los mismos u otro tensioactivo de N-acilaminoacido de Féormula | o anhidridos del
mismo tensioactivo, Férmula I,

[
X \)k Férmula Il
R)k/gvr o g

R

en la que, R = grupo alquilo C6 a C22, Ry = H, alquilo C1 a C4, R, = todos los grupos en el carbono a de
aminoacidos naturales,n=0a4,X=C, SOy

B) hacer reaccionar el cloruro de acido graso de la etapa (A) con un aminoacido en presencia de una base
en condiciones de Schotten-Baumann acuosas tipicas.

DISCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION:

La presente invencién se refiere a un proceso rentable para la fabricacion de tensioactivos basados en aminoacidos
usando los mismos tensioactivos como catalizadores para sintetizar el producto intermedio de alta calidad y con
rendimiento cuantitativo.

El método de la presente invencion ensefia la fabricacion de tensioactivos de N-acilaminoacidos de Férmula |
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O

A

| Rs Formula |
R

en la que R representa cadena de alquilo con atomos de carbono que oscilan de 6 a 22, Rq representa H, o cadenas
de alquilo pequefias que oscilan de C1 a C4, R; representa todos los grupos en el carbono a de aminoacidos
naturales, Rs representa un grupo acido tal como carboxilo o sulfonilo con un contracation de metales alcalinos como
en COOX, CH2-SOsX, en la que X=Li", Na" o K.

El proceso de la presente solicitud implica dos etapas. La primera etapa es la fabricacion de cloruro de acido graso y
en la segunda etapa el cloruro de acido graso fabricado en la primera etapa se hace reaccionar con un aminoacido
en medio acuoso o de agua-disolvente mixto en presencia de base para obtener los tensioactivos de N-
acilaminoacidos.

La cadena de alquilo representada por R puede ser cadena lineal o ramificada de niUmero par o ndmero impar.
Puede ser una Unica cadena o una mezcla de varias cadenas de alquilo que oscilan de C6 a C22. La cadena de
alquilo puede estar completamente saturada o puede estar insaturada con uno o mas dobles enlaces. Como esta
cadena de alquilo se deriva de acidos grasos que se producen en la naturaleza, principalmente, en forma de grasas
animales o aceite vegetal. Las cadenas de alquilo insaturadas pueden derivarse de acido oleico, acido ricinoleico,
acido lindlico, acido linolénico, acido eleostearico, acido eicosenoico, acido euricico, acido docosodienoico y acido
undecilénico. Los acidos grasos saturados se derivan normalmente de aceite de palma/de semilla de palma o aceite
de coco y son todos de numeros pares que oscilan de acido octanoico (C8) a acido estearico (C18). Los acidos
grasos con mayor numero de carbonos (C18 a C22) se derivan de aceite de mostaza, aceite de tung y aceite de
colza. Los acidos grasos saturados/ insaturados se convierten en los cloruros de acido correspondientes tratandolos
con cloruro de tionilo.

Ambos reactantes se hacen reaccionar entre si en cantidad equivalente estequiométrica o hasta el 3 % de exceso de
agente de cloracién (relacion molar, acido graso : agente de cloracion: 1 :1,03). Las halogenaciones de acidos
grasos con tanto fosgeno como cloruro de tionilo se hacen a 20 a 45 °C bajo atmdsfera de nitrégeno con un sistema
de lavado quimico para la absorcion de los subproductos HCl y SO». A escala de planta, puede seguirse la técnica
de 'bucle cerrado' bien establecida en la que el SO, y HCI se separan y se usan convenientemente, para lo que el
SO; se convierte de nuevo en SOClIs.

Segun la presente invencion, los tipos de aminoacidos que se usan en la sintesis de compuestos de Férmula | son
a-aminoacidos que existen de forma natural (glicina, alanina, valina, leucina, isoleucina, metionina, prolina, cisteina,
fenilalanina, tirosina, triptéfano, arginina, lisina, histidina, acido aspartico, acido glutamico, serina, treonina,
asparagina, glutamina), aminoacidos no naturales (estereoquimica 'D' opuesta), mezclas de estereoisomeros,
aminoacidos no naturales (acido aminopropionico, N-metiltaurina, sarcosina). En resumen, los aminoacidos
requeridos para la sintesis de los compuestos de Formula | necesitan tener un grupo amino primario o secundario en
un extremo y un grupo acido, tanto carboxilico como sulfénico, en el otro extremo.

Mientras que se sintetizan los tensioactivos de N-acilaminoacidos, se afiade cloruro de acido graso a una disolucion
acuosa enfriada (10 a 15 °C) y agitada de aminoacido en su forma de sal con metales alcalinos. Los cationes de
forma de sal de los aminoacidos son iones de metal alcalino como potasio, sodio o litio. Para esta condensacion
(reaccion de Schotten-Baumann), la relacion de cloruro de acido graso con respecto a aminoacido varia de 1:1 a
1:1,03. A una disolucion agitada y enfriada de aminoacido, una equivalencia de base (en forma de disolucion) y una
equivalencia de cloruro de acido graso se afiaden simultdneamente manteniendo la relacion estequiométrica y el pH
de la masa de reaccioén entre 10 y 11, preferentemente entre 10,3 y 10,6. La reacciéon de Schotten-Baumann es una
reaccion rapida y produce producto muy limpio con generacion estequiométrica de subproducto, la sal, cloruro de
metal alcalino, dependiendo de la base empleada. El pequefio grado de hidrolisis del cloruro de acido graso produce
la generacion de sales de metales alcalinos correspondientes de acidos grasos. Los productos de N-acilo que se
obtienen son practicamente incoloros e inodoros. Los productos obtenidos estan libres de cualquier contaminacion
debida al catalizador residual, ya que el catalizador usado es el mismo tensioactivo que esta siendo fabricado.

La presente solicitud ensefa el uso de catalizadores de N-acilaminoacido para la fabricacién de cloruro de acido
graso que daria el mismo tensioactivo después de realizar la segunda etapa de la reaccion de Schotten-Baumann.
La etapa de cloruro de acido graso emplea 0,05 a 2 % en moles de tensioactivos de N-acilaminoacidos como
catalizadores. Por ejemplo, en el Ejemplo N.° 4 de la seccion experimental, la sintesis de cocaoilglicinato de sodio se
lleva a cabo usando cloruro de cocoilo que se prepard a partir de la reaccién de acido graso de coco y cloruro de
tionilo catalizada por el propio cocoilglicinato de sodio. Similarmente, el Ejemplo N.° 6 describe la sintesis de
lauroilglicinato de sodio a partir de cloruro de lauroilo y glicina en presencia de base. El cloruro de lauroilo para esta
conversion se sintetizo a partir de acido laurico y cloruro de tionilo bajo la influencia catalitica de lauroilglicinato de
sodio.



10

15

20

25

30

35

40

ES 2597033 T3

Los tensioactivos de N-acilaminoacidos de hecho catalizan las reacciones de halogenacién de acidos grasos y
generalmente funcionan muy eficientemente al novel de concentracion del 0,02 al 2,00 % en moles. Es bastante
posible que el tensioactivo de N-acilaminoacido en su forma de sal, por ejemplo, lauroilglicinato de sodio (Férmula lll,
R= C11 y R,= H) reaccione con el agente de halogenacion dando el complejo de Vilsmeier que cataliza la formacion
de cloruro de acido graso y una vez se forma el cloruro de acido graso (cloruro de lauroilo), entonces puede
reaccionar con la sal de sodio de lauroilglicinato para formar el anhidrido, anhidrido N-lauroilglicénico-laurico
(Formula IV, R = C11, R, = H como se muestra en el esquema 4. Asi, el catalizador I, formula IV, R = C11, R, = H)
se produce in situ, que puede complejarse con el agente de halogenacion y formar la especie catalitica activa tipo
Vilsmeier reactiva que tiene una solubilidad espectacular en reactantes grasos debido a la presencia de dos cadenas
de alquilo largas en ambos lados del resto de anhidrido. Este alto grado de liposolubilidad ayuda a lograr las
perfectas condiciones para la catalisis homogénea. Esta hipotesis se probd rapidamente sintetizando el anhidrido,
catalizador | (Férmula IV, R = C11, R, = H) y usandolo como catalizador en la halogenacion del acido laurico.

Se agitaron cantidades estequiométricas de lauroilglicinato de sodio (Férmula Ill, R = C11, Rz = H) y cloruro de
lauroilo en diclorometano a temperatura ambiente durante 12 h. La filtracion de la sal dio el anhidrido N-
lauroilglicénico-laurico deseado como un solido ceroso (esquema 4, Férmula IV, R = C11, R, = H). El espectro de
infrarrojos del anhidrido N-lauroilglicénico-laurico mostré la frecuencia de estiramiento caracteristica para el enlace
de anhidrido a 1750 y 1817 cm™. El estiramiento de NH y el estiramiento de carbonilo aparecieron a 3294 cm™ y a
1643 cm'1, respectivamente.

El espectro de resonancia magnética de protones de la misma molécula en cloroformo deuterado mostré la sefal
para protones de metileno del resto de glicina a 6 2,46.

Este anhidrido, catalizador | (Férmula IV, R = C11, Rz = H) asi obtenido, se empled entonces como catalizador para
la sintesis de cloruro de lauroilo al nivel del 0,13 % en moles (esquema N.° 5, Ejemplo 1). El cloruro de lauroilo
obtenido fue practicamente incoloro con muy buena conversiéon (Tabla 1 en el Experimento 1). Este cloruro de
lauroilo se usé entonces sin ninguna purificacion y se hizo reaccionar con cantidad estequiométrica de glicina en
agua a 10 a 15 °C en presencia de cantidad equivalente de base (Experimento 1). El catalizador residual | (Férmula
IV, R = C11, Rz = H) presente en el cloruro de lauroilo puede experimentar ataque nucledfilo por glicina en la
siguiente etapa de la reaccion de Schotten-Baumann proporcionando dos moléculas de lauroilglicinatos de sodio. El
agua del nucledfilo que compite (pH alcalino) puede hidrolizar el anhidrido dando lauroilglicinato de sodio y laurato
de sodio. El producto final que es disolucién acuosa de lauroilglicinato de sodio con 30 % de contenido de sdlidos
tendra 0,0002 % en moles de laurato de sodio generado mediante hidrdlisis del catalizador de anhidrido is. En
presencia de un mejor nucledfilo en forma de glicina, parece altamente poco probable que el catalizador residual
(Foérmula IV, R = C11, Rz = H) en cloruro de lauroilo experimente hidrdlisis alcalina exclusivamente.

R )J\l/\

Ra

] Q
COONa + R )kR S )k S R
1 R N |
| O e}
Rz

R= CiaC22
Re= H.CraCs Esquema 4
Formula 1l Férmula IV, Catalizador |
L8] (8]
Catalizador I, Rz = H + .
)K( + soCL ———» + s0.l + HC Catalizador |
R JH R 9

NaOH / agua &
+ N i )k +  Nacl + )J\
i',is/LkR COOH + Catalizador| —— 4 R \:./\ q oNa

NH: Schotten Baumann H COONa

Esquema 5

Se encontré que la tasa de catalisis de la formacién de cloruro de lauroilo a partir de acido laurico y cloruro de tionilo
tanto por lauroilglicinato de sodio (Férmula Ill, R= C11, Rz = H) como anhidrido N-lauroilglicénico-laurico (Férmula IV,
R= C11, Rz = H) era la misma cualitativamente al mismo % en moles.

Por tanto, el lauroilglicinato de sodio, el tensioactivo de N-acilaminoacido, preparado a partir del cloruro de lauroilo
anterior obtenido usando tanto lauroilglicinato de sodio (Férmula lll, R = C11, Rz = H) como catalizador o anhidrido
N-lauroilglicénico-laurico (Formula lll, R= C12, R, = H) como catalizador, ofrecié el tensioactivo de la misma calidad.
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o

a Q

R |\/\/ SOsNa + )J\R —_— R )k:\:/\/».\(_‘ R
Re Re
Formula V Foérmula Vi, catalizador
R=CraCax
R2=H,C1aCs
esquema 6
Q
)K Catalizador Il, Rz = CHs {3 T T
R oy + SOCk —_— + S0 + ol + Catalizador

R Ny

Lt

NaOH / agua

O
i > )J\ so:Na + /U\
a .
)l\ '\/\/803Na + Schotten Baumann R |\_|/\/ ® R O Na
R - + He Catalizador Il

<

esquema 7 + NaCl

La catalisis de la cloracidn de acido graso se confirmé con otros tensioactivos de N-acilaminoacidos como lauroil-N-
metiltaurato de sodio (Experimento N.° 7) (Formula IV, R= C12, R,= CH3 esquema 6) y usando anhidrido taurinico-
laurico (Experimento N.° 2, Férmula VI, R= C11, Ry= CH3 esquema 7). El cloruro de lauroilo con catalizador residual
(anhidrido mixto de férmula V) asi obtenido se convirtié en lauroil-N-metiltaurato de sodio haciéndolo reaccionar con
N-metiltaurato de sodio en condiciones acuosas de Schotten-Baumann.

Segun la presente invencion, cualquier tensioactivo de N-acilaminoacido puede catalizar esencialmente la cloracion
de cualquier acido graso o mezcla de acidos grasos para dar cloruros de acido graso correspondientes al nivel de
concentracion del 0,02 al 2,0 % en moles. El Ejemplo 8 muestra una sintesis facil de cocoilglicinato de sodio en la
que la sintesis de cloruro de cocoilo se lleva a cabo catalizando la reaccion entre acido graso de coco y cloruro de
tionilo por N-lauroil-N-metiltaurato de sodio.

Es evidente para aquellos con conocimiento comun de la materia que los cloruros de acido graso asi producidos no
solo son adecuados para un proceso discontinuo de reaccion de Schotten-Baumann, sino también para un proceso
continuo para la fabricacion de tensioactivos de N-acilaminoacidos haciendo reaccionar cloruros de acido graso,
sales de aminoacido y las bases.

Segun la invencion, el proceso descrito es muy rentable, ya que evita etapas de purificacion que producen una
reduccion significativa en el consumo de energia. El proceso de la presente invencion también evita las laboriosas
etapas de purificaciones y pérdida de producto que implican las etapas de purificacion.

Segun oftra realizacion de la invencion, el proceso evita todos los catalizadores tdxicos usados en el estado de la
técnica. El proceso de dos etapas es absolutamente 'verde', ya que no genera ningun efluente (ninguna eliminacion
de residuos), consume menos energia, implica menos operaciones de las unidades, proporciona rendimientos
cuantitativos, y sobre todo usa un catalizador biodegradable respetuoso con el medioambiente. En resumen, la
presente solicitud de patente desvela una sintesis de tensioactivos de N-acilaminoacidos auto-catalizada.

Las caracteristicas, beneficios y ventajas anteriormente descritos de la presente divulgacion se apreciaran y
entenderan por aquellos expertos en la materia a partir de la siguiente descripcion detallada y las reivindicaciones.

Ventajas de la invencion.

1) Uso de los mismos tensioactivos de N-acilaminoacidos para catalizar la etapa clave (el precursor) en la
fabricacion de tensioactivos de N-acilaminoacidos.

2) El catalizador para el producto intermedio cloruro de acido es el mismo tensioactivo que esta siendo
fabricado y de ahi que el producto intermedio cloruro de acido graso no tenga que purificarse mediante
etapas adicionales (destilacion/cristalizacion) que frecuentemente conducen a la pérdida sustancial de
rendimiento y elevado tiempo de ciclos para lotes y elevado consumo de energia.

3) A diferencia de los procesos del estado de la técnica, el actual proceso de la presente invencion usa
catalizador completamente degradable para la fabricacion del producto intermedio cloruros de acido

4) Los catalizadores de tensioactivo de N-acilo funcionan igualmente de bien con ambos agentes de
halogenacion industriales. Estos catalizadores funcionan muy bien con fosgeno y cloruro de tionilo, mientras
que crean cloruro de acido graso. Con cloruro de tionilo, el subproducto es SO, que puede convertirse en
cloruro de sulfurilo y posteriormente en cloruro de tionilo por una quimica de 'bucle cerrado' bien establecida
(documento US 5.489.400).

5) Como las etapas de destilacion / cristalizacion / separacion de fases se obvian durante la fabricacion del

cloruro de acido graso, no hay generacion de efluente y, por lo tanto, ademas de la ventaja de menor

consumo de energia, se lleva a cabo un ahorro significativo en la eliminaciéon de residuos. Asi, el proceso
7
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de preparacion de tensioactivos de N-acilo de la presente solicitud de patente es completamente ‘verde' y
no se deja salir nada al entorno.

6) A diferencia de los procesos del estado de la técnica, el proceso de la presente solicitud de patente no
usa ningun catalizador téxico y de ahi que no surja la cuestion del aislamiento de productos del catalizador
toxico.

7) El proceso de la presente solicitud de patente usa catalizadores biodegradables y no téxicos. Implica
menos operaciones de las unidades de ingenieria quimica y ofrece alto rendimiento con conversiones y
rendimiento cuantitativos. Esto hace que el proceso sea rentable, ademas de respetuoso con el
medioambiente y sostenible.

EJEMPLOS

La presente invencion se describe ahora trabajando en ejemplos ilustrativos limitantes. Los siguientes ejemplos se
dan en la ilustracion en mas detalle, pero la invencion no se limita a los ejemplos.

Los acidos grasos se obtuvieron de Natural Oleo-chemicals, Malasia, mientras que el cloruro de tionilo de Transpek
Industries, Vadodara, India. El trimero de fosgeno, la glicina y el N-metiltaurato de sodio se obtuvieron de Aldrich.

El valor de color se usa como una indicacion de la pureza del producto de cloruro de acido. El valor de color de los
productos intermedios y tensioactivos de N-acilaminoacidos se determind en la escala APHA por Lovibond
PFX995/950. Los cloruros de acido graso se analizaron segun el método analitico descrito en "Quantitative Organic
Analysis Via Functional Groups", Editores: Sidney Siggia and J. Gordon Hanna, 4th Edition (Pg. 223 - 230), John
Wiley & Sons (1979).

Ejemplo 1
Preparacion de lauroilglicinato de sodio:

Comprende tres etapas a) Preparacion del catalizador |: anhidrido N-lauroilglicénico-laurico (Férmula IV, RCO =
lauroilo, R = C11), b) Preparacion de cloruro de lauroilo usando el catalizador | y ¢) Preparacion de lauroilglicinato de
sodio: reaccion de Schotten-Baumann de cloruro de lauroilo con glicina en presencia de una base.

Preparacion del catalizador I: anhidrido N-lauroilglicénico-laurico (Férmula IV, RCO = lauroilo, R= C11):

A una masa con agitaciéon de cloruro de lauroilo (6,0 g, 0,027 gmol) en diclorometano (25 ml) bajo atmdsfera de
nitrégeno a 25 °C se afiadio lentamente lauroilglicinato de sodio recién secado en la estufa (7,50 g, 0,027 gmol) y la
masa de reaccion se agité durante 12 h. La masa de reaccion se filtré y el disolvente se elimind a vacio usando un
evaporador rotatorio dando un residuo sdlido blanco (9,4 g). Tiene un intervalo de fusion de 125 a 130 °C.

IR: 1643 cm™ de CO de amida, 3294 cm™ de NH de amida, 1750y 1817 cm™ de CO de anhidrido, 2849, 2917, 2954
cm™ de estiramiento de CH de la cadena de alquilo

RMN: (CDCIs): 8 0,86 a 0,89 (6H de dos grupos metilo de cadenas de laurilo), 1,25 a 1,29 (34 H, metilenos de las
cadenas de alquilo), 1,63 a 1,67 (4 H), 2,46 (2H). El intervalo de fusion es 75 - 78 °C.

Preparacion de cloruro de lauroilo usando el catalizador |, anhidrido N-lauroilglicénico-laurico (Férmula IV, RCO =

lauroilo, R = C11)

A una masa con agitacién de acido laurico (200 g, 0,999 gmol) y anhidrido N-lauroilglicénico-laurico (Férmula IV,
RCO = lauroilo, R = C11) de la etapa | (0,6 g, 0,0013 gmol) a 25 °C bajo atmosfera de nitrdgeno se afadio
lentamente cloruro de tionilo (123 g, 1,03 gmol) a 25°C y presion atmosférica durante un periodo de 2 horas
manteniendo la temperatura por debajo de 25 °C. El acido clorhidrico y el didxido de azufre generados durante el
proceso se lavaron intermitentemente en un lavador quimico de gases que contenia sosa caustica. La mezcla de
reaccion se agité durante 4 horas adicionales a la temperatura de reaccion. El progreso de la reaccion se monitorizd
midiendo la formacion de cloruro de alcanoilo y el acido graso libre residual (Sidney Siggia and J. Gordon Hanna,
"Quantitative Organic Analysis Via Functional Groups", 4th Edition (Pg. 223 - 230), John Wiley & Sons (1979)). Se
purgd gas nitrogeno a través de la masa de reaccion durante 3 horas para eliminar las trazas residuales de diéxido
de azufre, cloruro de hidrégeno gaseoso y cloruro de tionilo sin reaccionar. Al final de este procedimiento se obtuvo
cloruro de lauroilo (214 g, 98,0 %) como producto practicamente incoloro. El analisis detallado se da en la Tabla 1.
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Tabla 1
Parametros Analisis
Aspecto Liquido claro
Color (escala APHA) 105
% de pureza 97,40
% de acido graso libre 2,27

Preparacién de lauroilglicinato de sodio:

A una disolucion con agitacion de glicina (35 g, 0,47 gmol) en agua (300 ml) a 10 - 15°C bajo atmodsfera de
nitrégeno se afiadieron simultaneamente cloruro de lauroilo (100 g, 0,45 gmol) e hidréxido sodico (36,5 g en 60 ml
de agua ~ 40 % de disolucién, 0,91 gmol) mientras que se mantenia el pH a 10,3 a 10,6 durante 2 h. La reaccion
continué durante 3 h adicionales a 25 a 30 °C y manteniendo el mismo intervalo de pH y finalmente el peso total se
ajusté a 510 g anadiendo agua para conseguir la disolucion acuosa de lauroilglicinato de sodio con el siguiente
andlisis como se da en la Tabla 2

Tabla 2

Parametros Analisis

Aspecto Liquido claro

Color (escala APHA) 75

% de solidos 30,1

% de laurato de sodio 1,5

Viscosidad 1650 Cps

% de cloruro soédico 5,03

Ejemplo 2
Preparacion de N-lauroil-N-metiltaurato de sodio:

Comprende tres etapas a) Preparacion del catalizador Il: anhidrido mixto de N-lauroil-N-metiltaurinico-laurico
(Férmula VI, RCO = lauroilo, R = C12), b) Preparacion de cloruro de lauroilo usando el catalizador Il y ¢) Preparacion
de N-lauroil-N-metiltaurato de sodio: reaccién de Schotten-Baumann de cloruro de lauroilo con N-metiltaurato de
sodio en presencia de una base.

Preparacion del catalizador |l: anhidrido mixto de N-lauroil-N-metiltaurinico-laurico (Férmula VI, RCO = lauroilo, R =

C11):

A una masa con agitaciéon de cloruro de lauroilo (6,0 g, 0,027 gmol) en diclorometano (25 ml) bajo atmésfera de
nitrégeno a 25 °C se anadié lentamente N-lauroil-N-metiltaurato de sodio recién secado en la estufa (9,28 g, 0,027
gmol) y la masa de reaccion se agité durante 12 h. La masa de reaccion se filtré y el disolvente se eliminé a vacio
usando un evaporador rotatorio dando un residuo soélido blanco (14 g).

IR: 1636 cm™ de CO de amida, 1723 y 1801 cm™” de CO de anhidrido, 2850, 2920, 2956 cm™ de estiramiento de CH
de la cadena de alquilo, 1173 y 1207 cm” de SO,-O-

Preparacion de cloruro de lauroilo usando el catalizador Il: anhidrido mixto de N-lauroil-N-metiltaurinico-laurico
(Férmula VI, RCO = lauroilo, R = C12):

A una masa con agitacién de acido laurico (200 g, 0,999 gmol) y anhidrido mixto de N-lauroil-N-metiltaurinico-laurico
(Foérmula V, RCO = lauroilo, C12) de la etapa | (0,6 g, 0,0012 gmol) a 25 °C bajo atmdsfera de nitrégeno se anadio
lentamente cloruro de tionilo (123 g, 1,03 gmol) a 25°C y presion atmosférica durante un periodo de 2 horas
manteniendo la temperatura por debajo de 25 °C. El acido clorhidrico y el didxido de azufre generados durante el
proceso se lavaron continuamente en un lavador quimico de gases que contenia sosa caustica. La mezcla de
reaccion se agitd durante 4 horas adicionales a la temperatura de reaccion. El progreso de la reaccién en la ultima
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fase se monitorizé midiendo la formacion de cloruro de alcanoilo. Se purgd gas nitrogeno a través de la masa de
reaccion durante 3 horas para eliminar las trazas residuales de dioxido de azufre, cloruro de hidrogeno gaseoso y
cloruro de tionilo sin reaccionar. Al final de este procedimiento se obtuvo cloruro de lauroilo (212 g, 97 %) como
producto practicamente incoloro. El analisis detallado se da en la Tabla 3.

Tabla 3

Parametros Analisis

Aspecto Liquido claro

Color (escala APHA) 85

% de pureza 98,00

% de acido graso libre 1,57

Preparacién de N-lauroil-N-metil taurato de sodio:

A una disolucién con agitacion de N-metiltaurato de sodio (74 g, 0,46 mmoles) en agua (450 ml) a 10 - 15 °C bajo
atmdsfera de nitrégeno se afiadieron simultaneamente cloruro de lauroilo (100 g, 0,45 gmol) e hidroxido sédico (18 g
en 30 ml agua, ~40 % de disolucién, 0,45 gmol) mientras que se mantenia el pH a 10,3 a 10,6 durante 4 h. La
reaccion continu6 durante 3 h adicionales a 25 a 30 °C y manteniendo el mismo pH. Finalmente, el peso total se
ajusté a 640 g dando disolucion acuosa de N-lauroil-N-metiltaurato de sodio con el siguiente analisis como se da en
la Tabla 4

Tabla 4
Parametros Analisis
Aspecto Liquido claro
Color (escala APHA) 125
% de solidos 30,11
% de cocoato de sodio 1,5
Viscosidad 150 Cps
% de cloruro sédico 41

Ejemplo 3
Preparacion de cocoilglicinato de sodio:

Comprende tres etapas a) Preparacion del catalizador I: anhidrido de N-cocoilglicénico-cocoico (Férmula IV, RCO =
cocoilo, R = C6 a C18) b) Preparacion de cloruro de cocoilo usando el catalizador | y c) Preparacion de
cocoilglicinato de sodio: reaccion de Schotten-Baumann de cloruro de cocoilo con glicina en presencia de una base.

El acido graso de coco que se us6 para preparar el catalizador | (anhidrido N-cocoilglicénico-cocoico (Férmula 1V,
RCO = cocoilo, R = C6 a C18), ademas de para preparar el cloruro de cocoilo, tuvo la siguiente composicion:

Cs (Acido caprilico) - 5,38 %
C1o (Acido caprico) - 5,78 %
C12 (Acido laurico) - 61,37 %
C14 (Acido miristico) - 20,77 %
C16 (Acido palmitico) - 4,7 % y

C1s (Acido estearico) - 2,0%

10
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Preparacion del catalizador I: anhidrido N-cocoilglicénico-cocoico (Férmula IV, RCO = cocoilo, C8 a C18):

A una masa con agitacion de cloruro de cocoilo (10 g, 0,045 gmol) en diclorometano (50 ml) bajo atmdsfera de
nitrégeno a 25 °C se afiadio lentamente cocoilglicinato de sodio recién secado en la estufa (12,5 g, 0,045 gmol) y la
masa de reaccion se agité durante 12 h. La masa de reaccion se filtré y el disolvente se elimind a vacio usando un
evaporador rotatorio dando el anhidrido como un residuo sélido blanco (20 g).

IR: 1645 cm™ de CO de amida, 3206 cm™ de NH de amida, 1750 y 1816 cm™ de CO de anhidrido, 2849, 2917, 2954
cm™ de estiramiento de CH de la cadena de alquilo

Preparacion de cloruro de cocoilo usando el catalizador |, anhidrido N-cocoilglicénico-cocoico (Férmula IV, RCO =
cocoilo, R =C6 a C18)

A una masa con agitacién de acido graso de coco (200 g, 0,99 gmol) y anhidrido N-cocoilglicénico-cocoico (Formula
IV, RCO = cocoilo, R = C6 a C18) de la etapa | (0,6 g, 0,0013 gmol) a 25 °C bajo atmdsfera de nitrégeno se afiadié
lentamente cloruro de tionilo (123 g, 1,03 gmol) a 25°C y presion atmosférica durante un periodo de 2 horas
manteniendo la temperatura por debajo de 25 °C. El acido clorhidrico y el didxido de azufre generados durante el
proceso se lavaron continuamente en un lavador quimico de gases que contenia sosa caustica. La mezcla de
reaccion se agité durante 4 horas adicionales a la temperatura de reaccion. El progreso de la reaccion se monitorizd
midiendo la formacion de cloruro de alcanoilo. Se purgé gas nitrégeno a través de la masa de reaccion durante 3
horas para eliminar las trazas residuales de dioxido de azufre, cloruro de hidrégeno gaseoso y cloruro de tionilo sin
reaccionar. Al final de este procedimiento se obtuvo cloruro de cocoilo (212 g, 97 %) como producto practicamente
incoloro. El andlisis detallado se da en la Tabla 5.

Tabla 5
Parametros Analisis
Aspecto Liquido claro
Color (escala APHA) 85
% de pureza 98,6
% de acido graso libre 1,35

Preparacién de cocoilglicinato de sodio:

A una disolucion con agitacion de glicina (35,0 g, 0,47 gmol) en agua (300 ml) a 10 - 15 °C bajo atmosfera de
nitrégeno se afiadieron simultaneamente cloruro de cocoilo (100 g, 0,45 gmol) e hidréxido sédico (36,5 g en 60 ml,
~40 % de disolucion, 0,91 gmol) mientras que se mantenia el pH a 10,3 a 10,6 durante 4 h. La reaccion continué
durante 3 h adicionales y manteniendo el mismo intervalo de pH y el peso final se ajusté a 510 g dando disolucién
acuosa de cocaoilglicinato de sodio con el siguiente analisis como se da en la Tabla 6

Tabla 6

Parametros Analisis

Aspecto Liquido claro

Color (escala APHA) 125

% de solidos 29,98

% de cocoato de sodio | 1,67

Viscosidad 1200 Cps

% de cloruro soédico 493

Ejemplo 4
Preparacion de cocoilglicinato de sodio: Procedimiento de dos etapas: Generacion de catalizador in situ:

Preparacion de cocoilglicinato de sodio por un procedimiento de dos etapas que comprende a) Preparacion de
cloruro de cocoilo a partir de acido graso de coco y cloruro de tionilo en presencia de cantidad catalitica de un
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cocoilglicinato de sodio y b) Preparacion de cocoilglicinato de sodio a partir del cloruro de cocoilo de la etapa (a) y
glicina en medio acuoso

Preparacion de cloruro de cocoilo a partir de acido graso de coco y cloruro de tionilo en presencia de cantidad
catalitica de un cocaoilglicinato de sodio

El acido graso de coco que se us6 para preparar el catalizador | (anhidrido N-cocoilglicénico-cocoico (Férmula 1V,
RCO = cocoilo, C6 a C18), ademas de para preparar el cloruro de cocoilo, tuvo la siguiente composicion:

Cs (Acido caprilico) - 5,38 %
C1o (Acido caprico) - 5,78 %
C12 (Acido laurico) - 61,37 %
C14 (Acido miristico - 20,77 %
C16 (Acido palmitico) - 4,7 % y
C1s (Acido estearico) - 2,0%

Preparacion de cloruro de cocoilo por generacion in situ del catalizador |, anhidrido N-cocoilglicénico-cocoico
(Férmula 1V, RCO = cocoilo, R = C6 a C18)

A una masa con agitacién de acido graso de coco (200 g, 0,99 gmol) y cocoilglicinato de sodio (0,6 g, 0,002 gmol) a
25 °C bajo atmosfera de nitrégeno se afadié lentamente cloruro de tionilo (123 g, 1,03 gmol) a 25 °C y presion
atmosférica durante un periodo de 2 horas manteniendo la temperatura por debajo de 25 °C. El acido clorhidrico y el
diéxido de azufre generados durante el proceso se lavaron continuamente en un lavador quimico de gases que
contenia sosa caustica. La mezcla de reaccion se agitdé durante 4 horas adicionales a la temperatura de reaccion. El
progreso de la reaccion se monitorizé midiendo la formacién de cloruro de alcanoilo. Se purgé gas nitrégeno a través
de la masa de reaccion durante 3 horas para eliminar las trazas residuales de didxido de azufre, cloruro de
hidrégeno gaseoso y cloruro de tionilo sin reaccionar. Al final de este procedimiento se obtuvo cloruro de cocoilo
(218 g, 98,8 %) como producto practicamente incoloro. El analisis detallado se da en la Tabla 7.

Tabla 7

Parametros Analisis

Aspecto Liquido claro

Color (escala APHA) 92

% de pureza 98,45

% de acido graso libre | 1,2

Preparacién de cocoilglicinato de sodio a partir de cloruro de cocoilo de la etapa (a) y glicina en medio acuoso

Preparacién de cocoilglicinato de sodio:

A una disolucion con agitacion de glicina (35 g, 0,47 gmol) en agua (300 ml) a 10 - 15°C bajo atmodsfera de
nitrégeno se afiadieron simultaneamente cloruro de cocoilo (100 g, 0,45 gmol) e hidroxido sédico (36,5 g en 60 ml
agua, ~40 % de disolucién, 0,91 gmol) mientras que se mantenia el pH a 10,3 a 10,6 durante 4 h. La reaccion
continué durante 3 h adicionales y manteniendo el mismo intervalo de pH. Finalmente el peso se ajustdé dando (510
g) disolucién acuosa de cocoilglicinato de sodio con el siguiente analisis como se da en la Tabla 8

Tabla 8
Parametros Analisis
Aspecto Liquido claro
Color (escala APHA) 112
% de solidos 30
% de cocoato de sodio 1,78
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Parametros Analisis
Viscosidad 1250 Cps
% de cloruro soédico 5,2

Ejemplo 5
Preparacion de lauroilsarcosinato de sodio:

Comprende dos etapas a) Preparacion de cloruro de lauroilo usando lauroilsarcosinato de sodio y b) Preparacion de
lauroilsarcosinato de sodio: reacciéon de Schotten-Baumann de cloruro de lauroilo con sarcosinato de sodio en
presencia de una base.

Preparacién de cloruro de lauroilo usando lauroilsarcosinato de sodio como catalizador:

A una masa con agitaciéon de acido laurico (200 g, 1,0 gmol) y N-lauroilsarcosinato de sodio (0,6 g, 0,002 gmol) a
25 °C bajo atmosfera de nitrégeno se afadio lentamente cloruro de tionilo (123 g, 1,03 gmol) a 25 °C y presion
atmosférica durante un periodo de 2 horas manteniendo la temperatura por debajo de 25 °C. El acido clorhidrico y el
diéxido de azufre generados durante el proceso se lavaron en un lavador quimico de gases que contenia sosa
caustica. La mezcla de reaccion se agit6é durante 4 horas adicionales a la temperatura de reaccion. El progreso de la
reaccion se monitorizé midiendo la formacién de cloruro de alcanoilo después de completarse la adicion.

Se purgd gas nitrogeno a través de la masa de reaccion durante 3 horas para eliminar las trazas residuales de
diéxido de azufre, cloruro de hidrégeno gaseoso y cloruro de tionilo sin reaccionar. Al final de este procedimiento se
obtuvo cloruro de lauroilo (213 g, 97,5 %) como producto practicamente incoloro. El andlisis detallado se da en la
Tabla 9.

Tabla 9

Parametros Analisis

Aspecto Liquido claro

Color (escala APHA) 150

% de pureza 97,40

% de acido graso libre | 2,27

Preparacién de lauroilsarcosinato de sodio:

A una disoluciéon con agitacion de sarcosinato de sodio (52 g, 0,47 mmoles) en agua (330 ml) a 10 - 15 °C bajo
atmosfera de nitrogeno se afiadieron simultaneamente cloruro de lauroilo (100 g, 0,45 mmoles) e hidroxido sédico
(18,0 g en 60 ml agua, ~40 % de disolucion, 0,455 mmoles) mientras que se mantenia el pH a 10,3 a 10,6 durante 2
h. La reaccién continué durante 3 h adicionales a 25 a 30 °C y manteniendo el mismo intervalo de pH y el peso final
se ajusté dando (540 g) disolucion acuosa de lauroilsarcosinato de sodio con el siguiente analisis como se da en la
Tabla 10

Tabla 10

Parametros Analisis

Aspecto Liquido claro

Color (escala APHA) 125

% de solidos 30,3

% de laurato de sodio 1,76

Viscosidad 700 Cps

% de cloruro soédico 472
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Ejemplo 6
Preparacion de lauroilglicinato de sodio: Procedimiento de dos etapas: Generacion de catalizador in situ:

Preparacion de lauroilglicinato de sodio por un procedimiento de dos etapas que comprende a) Preparacion de
cloruro de lauroilo a partir de acido laurico y cloruro de tionilo en presencia de cantidad catalitica de un
lauroilglicinato de sodio y b) Preparacion de lauroilglicinato de sodio a partir del cloruro de lauroilo de la etapa (a) y
glicina en medio acuoso.

Preparacion de cloruro de lauroilo por generacién in situ del catalizador |, anhidrido N-lauroilglicénico-laurico
(Férmula 1V, RCO = lauroilo, R=C 11)

A una masa con agitacion de acido laurico (200 g, 1,0 gmol) y lauroilglicinato de sodio (0,6 g, 0,002 gmol) a 25 °C
bajo atmodsfera de nitrégeno se afiadio lentamente cloruro de tionilo (123 g, 1,03 gmol) a 25 °C y presién atmosférica
durante un periodo de 2 horas manteniendo la temperatura por debajo de 25 °C. El acido clorhidrico y el diéxido de
azufre generados durante el proceso se lavaron continuamente en un lavador quimico de gases que contenia sosa
caustica. La mezcla de reaccion se agit6é durante 4 horas adicionales a la temperatura de reaccion. El progreso de la
reaccion se monitorizé midiendo la formacién de cloruro de alcoilo. Se purgd gas nitrogeno a través de la masa de
reaccion durante 3 horas para eliminar las trazas residuales de dioxido de azufre, cloruro de hidrogeno gaseoso y
cloruro de tionilo sin reaccionar. Al final de este procedimiento se obtuvo cloruro de lauroilo (218 g, 99,8 %) como
producto practicamente incoloro. El analisis detallado se da en la Tabla 11.

Tabla 11

Parametros Analisis

Aspecto Liquido claro

Color (escala APHA) 85

% de pureza 98,5

% de acido graso libre 1,56

Preparacién de lauroilglicinato de sodio a partir de cloruro de lauroilo de la etapa (a) y glicina en medio acuoso

Preparacién de lauroilglicinato de sodio:

A una disolucion con agitacion de glicina (35 g, 0,47 gmol) en agua (300 ml) a 10 - 15°C bajo atmodsfera de
nitrégeno se anadieron simultaneamente cloruro de lauroilo (100 g, 0,457 gmol) e hidréxido sédico (36,5 g en 60 ml
agua, ~40 % de disolucioén, 0,91 gmol) mientras que se mantenia el pH a 10,3 a 10,6 durante 4 h. Se dejo que la
temperatura llegara a temperatura ambiente y continué durante 3 h adicionales a 25-30 °C y manteniendo el mismo
intervalo de pH y finalmente el peso se ajustd dando (520 g) disolucién acuosa de lauroilglicinato de sodio con el
siguiente analisis como se da en la Tabla 12

Tabla 12
Parametros Analisis
Aspecto Liquido claro
Color (escala APHA) 125
% de solidos 30
% de laurato de sodio 1,5
Viscosidad 1600 Cps
% de cloruro soédico 49
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Ejemplo 7

Preparacion de N-lauroil-N-metiltaurato de sodio: Procedimiento de dos etapas: Generacién de catalizador in
situ:

Preparacion de N-lauroil-N-metiltaurato de sodio por un procedimiento de dos etapas que comprende a) Preparacion
de cloruro de lauroilo a partir de acido laurico y cloruro de tionilo en presencia de N-lauroil-N-metiltaurato de sodio y
b) reaccion de Schotten-Baumann del cloruro de lauroilo de la etapa (a) con N-metiltaurato de sodio en presencia de
una base.

Preparacion de cloruro de lauroilo por la generacién in situ del catalizador |l, anhidrido mixto de N-lauroil-N-
metiltaurinico-laurico (Férmula VI, RCO = lauroilo, R = C11):

A una masa con agitacién de acido laurico (200 g, 0,999 gmol) y N-lauroil-N-metiltaurato de sodio (0,6 g, 0,0017
gmol) a 25 °C bajo atmdsfera de nitrogeno se afadié lentamente cloruro de tionilo (123 g, 1,03 gmol) a 25°C y
presién atmosférica durante un periodo de 2 horas manteniendo la temperatura por debajo de 25 °C. El acido
clorhidrico y el diéxido de azufre generados durante el proceso se lavaron continuamente en un lavador quimico de
gases que contenia sosa caustica. La mezcla de reaccion se agitdé durante 4 horas adicionales a la temperatura de
reaccion. El progreso de la reaccion en la ultima fase se monitorizé midiendo la formacion de cloruro de alcanoilo. Se
purgd gas nitrogeno a través de la masa de reaccion durante 3 horas para eliminar las trazas residuales de diéxido
de azufre, cloruro de hidrégeno gaseoso y cloruro de tionilo sin reaccionar. Al final de este procedimiento se obtuvo
cloruro de lauroilo (212 g, 97 %) como producto practicamente incoloro. El analisis detallado se da en la Tabla 13.

Tabla 13
Parametros Analisis
Aspecto Liquido claro
Color (escala APHA) 85
% de pureza 98,00
% de acido graso libre | 1,57

Preparacion de N-lauroil-N-metiltaurato de sodio:

A una disolucién con agitacién de N-metiltaurato de sodio (74 g, 0,46 gmol) en agua (400 ml) a 10 - 15°C bajo
atmésfera de nitrégeno se afiadieron simultaneamente cloruro de lauroilo (100 g, 0,45 gmol) e hidroxido sédico (18 g
en 30 ml agua, ~40 % de disolucién, 0,45 gmol) mientras que se mantenia el pH a 10,3 a 10,6 durante 4 h. Se dej6
que la reaccion llegara a temperatura ambiente, continué durante 3 h adicionales a 25 a 30 °C y manteniendo el pH y
finalmente el peso se ajusté dando 602 g de disolucion acuosa de N-lauroil-N-metiltaurato de sodio con el siguiente
analisis como se da en la Tabla 14

Ejemplo 8

Tabla 14
Parametros Analisis
Aspecto Liquido claro
Color (escala APHA) 125
% de solidos 30
% de laurato de sodio 1,5
Viscosidad 100 Cps
% de cloruro sédico 4.2

Preparacion de cocoilglicinato de sodio: Procedimiento de dos etapas: Generacion de catalizador in situ:

Preparacion de cocoilglicinato de sodio por un procedimiento de dos etapas que comprende a) Preparacion de
cloruro de cocoilo a partir de acido graso de coco y cloruro de tionilo en presencia de cantidad catalitica de un N-
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cocoil-N-metiltaurato de sodio y b) Preparacion de cocoilglicinato de sodio a partir del cloruro de cocoilo de la etapa
(a) y glicina en medio acuoso

Preparacion de cloruro de cocoilo a partir de acido graso de coco y cloruro de tionilo en presencia de cantidad
catalitica de N-cocoil-N-metiltaurato de sodio

El acido graso de coco que se uso para preparar el cloruro de cocoilo tuvo la siguiente composicion:
Cs (Acido caprilico) - 5,38 %
C1o (Acido caprico) - 5,78 %
C12 (Acido laurico) - 61,37 %
C14 (Acido miristico - 20,77 %
C16 (Acido palmitico) - 4,7 % y
C1s (Acido estearico) - 2,0%

Preparacion de cloruro de cocoilo por generacion in situ del catalizador |l, anhidrido N-cocoiltaurinico-cocoico
(Férmula VI, RCO = cocoilo, R = C6 a C18, R, = metilo)

A una masa con agitacion de acido graso de coco (200 g, 1,0 gmol) y N-cocoil-N-metiltaurato de sodio (0,6 g, 0,0017
gmol) a 25 °C bajo atmoésfera de nitrogeno se afiadié lentamente cloruro de tionilo (123 g, 1,029 gmol) a 25°C y
presién atmosférica durante un periodo de 2 horas manteniendo la temperatura por debajo de 25 °C. El acido
clorhidrico y el diéxido de azufre generados durante el proceso se lavaron continuamente en un lavador quimico de
gases que contenia sosa caustica. La mezcla de reaccion se agitdé durante 4 horas adicionales a la temperatura de
reaccion. El progreso de la reaccién se monitorizé midiendo la formacion de cloruro de alcanoilo. Se purgé gas
nitrégeno a través de la masa de reaccion durante 3 horas para eliminar las trazas residuales de dioxido de azufre,
cloruro de hidrégeno gaseoso y cloruro de tionilo sin reaccionar. Al final de este procedimiento se obtuvo cloruro de
cocoilo (218 g, 100 %) como producto practicamente incoloro. El analisis detallado se da en la Tabla 15.

Tabla 15

Parametros Analisis

Aspecto Liquido claro

Color (escala APHA) 78

% de pureza 98,56

% de acido graso libre 1,00

Preparacién de cocoilglicinato de sodio a partir de cloruro de cocoilo de la etapa (a) y glicina en medio acuoso

Preparacién de cocoilglicinato de sodio:

A una disolucion con agitacion de glicina (35 g, 0,47 gmol) en agua (300 ml) a 10 - 15°C bajo atmodsfera de
nitrégeno se afiadieron simultaneamente cloruro de cocoilo (100 g, 0,45 gmol) e hidroxido sédico (36,5 g en 60 ml
agua, ~40 % de disolucién, 0,91 gmol) mientras que se mantenia el pH a 10,3 a 10,6 durante 4 h. La reaccion
continué durante 3 h adicionales y manteniendo el mismo intervalo de pH. Finalmente el peso se ajustdé dando (520
g) disolucién acuosa de cocoilglicinato de sodio con el siguiente analisis como se da en la Tabla 16

Tabla 16
Parametros Analisis
Aspecto Liquido claro
Color (escala APHA) 112
% de solidos 30,1
% de cocoato de sodio 1,58
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Parametros Analisis
Viscosidad 1330 Cps
% de cloruro soédico 5,12

17




10

15

20

25

ES 2597033 T3

REIVINDICACIONES

1. Un proceso de produccion de tensioactivos basados en N-acilaminoacidos de férmula |
)(J)\M< "
R | R3

R1

en la que R esta seleccionado de grupo alquilo C6 a C22, R esta seleccionado de H, alquilo C1 a C4, R, esta
seleccionado de todos los grupos en el carbono a de aminoacidos naturales, Rz seleccionados de COOX, CH,-
S03X, X esta seleccionado de Li*, Na* o K ;

Férmula |

comprendiendo dicho procesos las etapas de

A) preparar cloruros de acido graso halogenando acidos grasos con cloruro de tionilo en presencia de cantidad
catalitica de los mismos u otro tensioactivo de N-acilaminoacido de férmula | o anhidridos del mismo

tensioactivo, Férmula I,
X O)K Férmula I
R ™ R

R

en la que R = grupo alquilo C6 a C22, Ry = H, alquilo C1 a C4, R, = todos los grupos en el carbono a de
aminoacidos naturales,n=0a4,X=C, SOy

B) hacer reaccionar el cloruro de acido graso de la etapa (A) con un aminoacido en presencia de base en
condiciones de Schotten-Baumann acuosas tipicas.

2. El proceso segun la reivindicacion 1, en el que la cantidad catalitica de compuestos de Féormula | y Férmula Il es
0,05 al 0,5 % en peso basado en acido graso.

3. El proceso segun la reivindicacion 1, en el que los aminoacidos usados en la sintesis de compuestos de Férmula |
estan seleccionados de a-aminoacidos que existen de forma natural.

4. El proceso segun las reivindicaciones 1 y 3, en el que los a-aminoacidos que existen de forma natural estan
seleccionados de glicina, alanina, valina, leucina, isoleucina, metionina, prolina, cisteina, fenilalanina, tirosina,
triptéfano, arginina, lisina, histidina, acido aspartico, acido glutamico, serina, treonina, asparagina y glutamina.

5. El proceso segun la reivindicacion 1, en el que los aminoacidos usados en la sintesis de compuestos de Férmula |
estan seleccionados de aminoacidos no naturales y mezclas de estereoisdbmeros.

6. El proceso segun las reivindicaciones 1y 5, en el que los aminoacidos no naturales estan seleccionados de acido
aminopropionico, N-metiltaurina y sarcosina.

7. El proceso segun la reivindicacion 1, en el que las halogenaciones de acidos grasos con cloruro de tionilo se
llevan a cabo a 20 a 45 °C.
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