ES 2818 799 T3

OFICINA ESPANOLA DE
PATENTES Y MARCAS

@NUmero de publicacion: 2 818 799
GDint. Ci.;

C07C 231/02 (2006.01)

TRADUCCION DE PATENTE EUROPEA

Fecha de presentacion y nimero de la solicitud internacional:
Fecha y nimero de publicacién internacional:
Fecha de presentacion y nimero de la solicitud europea:

Fecha y nimero de publicacion de la concesién europea: 19.08.2020

09.11.2015  PCT/EP2015/076072
19.05.2016 WO16075080
09.11.2015 E 15790990 (4)

EP 3218353

T3

Tl’tulo: Proceso continuo para la preparacion de un tensioactivo en un reactor tubular

Prioridad:

13.11.2014 DE 102014016841
11.05.2015 DE 102015006119

Fecha de publicacién y mencion en BOPI de la
traduccion de la patente:
14.04.2021

@ Titular/es:

CLARIANT INTERNATIONAL LTD (100.0%)
Rothausstrasse 61
4132 Muttenz, CH

@ Inventor/es:

APPEL, JORG;
HEITMANN, DENNIS y
WERNER, SARAH

Agente/Representante:
ELZABURU, S.L.P

AViso:En el plazo de nueve meses a contar desde la fecha de publicacién en el Boletin Europeo de Patentes, de

la mencion de concesion de la patente europea, cualquier persona podra oponerse ante la Oficina Europea
de Patentes a la patente concedida. La oposicion debera formularse por escrito y estar motivada; sélo se
considerara como formulada una vez que se haya realizado el pago de la tasa de oposicion (art. 99.1 del

Convenio sobre Concesion de Patentes Europeas).




10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

ES 2818799 T3

DESCRIPCION
Proceso continuo para la preparacion de un tensioactivo en un reactor tubular

La siguiente invencidn se refiere a un proceso continuo para la preparacion de tensioactivos, en particular, de amidas
de acidos grasos polihidroxilados (p. ej., N-metilglucamidas), en un reactor tubular. Los tensioactivos pueden
emplearse, por ejemplo, como sustancias con actividad superficial, por ejemplo, en formulaciones de detergentes. El
procedimiento seguln la invencién permite producir tensioactivos de forma continua con gran rendimiento y pureza.

Antecedentes de la invencion

Existe una gran diversidad de tensioactivos no i6nicos para su empleo en formulaciones de detergentes, productos de
cuidado personal y en proteccion vegetal. Una alternativa a muchos de los tensioactivos convencionales son las
amidas de acidos grasos polihidroxilados, que son valiosos compuestos con actividad superficial para aplicaciones
muy diversas.

Asi, estas pueden emplearse, por ejemplo, como tales 0 mezcladas con tensioactivos aniénicos, catidnicos y/o no
i6nicos, como productos de limpieza, detergentes, productos de tratamiento textil o similares, en forma de productos
solidos (por ejemplo, como polvos, granos, granulos o escamas), disoluciones, dispersiones, emulsiones, pastas y
similares. Dado que las amidas de &cidos grasos polihidroxilados son también facilmente biodegradables y pueden
prepararse a partir de materias primas renovables, su importancia ha aumentado en los Ultimos tiempos.

Por consiguiente, podria presumirse que estos compuestos han encontrado aplicacién en diversas formulaciones. Sin
embargo, esta presuncion no puede confirmarse. Como motivo, se asume que la preparacion de estas amidas de
acidos grasos polihidroxilados, sobre todo en la calidad y la pureza deseadas, es muy compleja. Aunque la preparacion
de amidas de acidos grasos polihidroxilados mediante procedimientos por lotes se ha descrito en numerosas
ocasiones, la calidad resultante de estos procedimientos no ha sido satisfactoria. En particular, para el empleo en el
ambito del cuidado personal, ha de cumplirse una estricta especificacién, p. €j., con respecto al color, el contenido de
disolventes y los componentes secundarios. Ello no es posible de una forma econémica con los procedimientos
descritos en la bibliografia. En particular, los largos tiempos de permanencia con gran carga térmica, un mezclado
insuficiente y la intensa formacién de espuma pueden causar problemas en un procedimiento de funcionamiento
discontinuo.

La preparacion en un procedimiento por lotes permite ocuparse especificamente de los distintos requisitos durante la
reaccion. Asi pues, pueden surgir formas reoldgicas diferentes que, segun el producto, tienen distinta duracién. Un
procedimiento continuo debe hacer frente a estos desafios y esto es un motivo por el que hasta ahora no se ha descrito
ningun procedimiento continuo que satisfaga los requisitos de calidad mencionados.

El documento EP 0633244 A2 describe el funcionamiento de una cascada de calderas de agitacion para la preparacion
de amidas de acidos grasos polihidroxilados. Sin embargo, este proceso tiene la desventaja de una amplia distribucion
de tiempos de permanencia, lo aumenta la formacién de productos secundarios no deseados. Debido a los grandes
volumenes de reaccién y a la distribucion desfavorable de temperaturas en el sistema de reaccién que esto conlleva,
el estrés térmico es demasiado elevado, lo que tiene un efecto negativo sobre el color del producto.

Ademas, este procedimiento presenta la desventaja de la intensa formacion de espuma que tiene lugar al retirar los
subproductos. La formacién de espuma hace que no se alcance la baja presion deseada para poder retirar por
completo los subproductos. Para asegurar la retirada de los subproductos, debe usarse una temperatura mas elevada
o un menor caudal, lo que conduce a una mayor carga térmica del producto final. Sin embargo, una mayor carga
térmica conlleva un mayor contenido de productos secundarios y peor color.

Para superar los problemas mencionados anteriormente, se ha desarrollado un procedimiento continuo nuevo,
mediante el cual, gracias al reducido tiempo de permanencia y al optimizado control de la temperatura, pueden
prepararse amidas de acidos grasos polihidroxilados con mejor calidad y mayores rendimientos. La mejor calidad se
manifiesta, en particular, por una disminucion de las sustancias colorantes y una reduccion de los componentes
secundarios (nimero de color de Gardner <3, componentes ciclicos <0,1 %). Ademas, con el nuevo procedimiento es
posible garantizar un contenido de MeOH <0,3 % en el producto final).

Descripcion de la invencion

Sorprendentemente, se ha encontrado ahora que la preparacién de tensioactivos, en particular, de amidas de acidos
grasos polihidroxilados, es posible de manera mas econémica y con una mayor calidad de producto con el
procedimiento continuo segun la invencion. Dado que el producto es muy sensible a la temperatura, sobre todo en lo
que se refiere al contenido de amidas ciclicas y al color del producto, un procedimiento de preparacion continuo en un
reactor tubular con un tiempo de permanencia reducido es una alternativa considerablemente mejor para obtener una
calidad de producto excelente. Ademas, de este modo pueden reducirse los costes de produccion.

La presente invencién se refiere a un proceso continuo para la preparacién de un tensioactivo, que comprende un
compuesto de la férmula (1), en donde R? es el resto alquilo de un &cido graso y R' representa un resto hidrocarbilo
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C1 a Ci2de cadena lineal o ramificada, preferentemente C1 a Cs, en particular C1 a Cs, por ejemplo, un resto metilo,
etilo, propanilo, isopropilo, n-butanilo o iso-butilo. Se prefieren en particular metilo y etilo; en especial metilo. X esta en
el intervalo de 1 a 15, en particular de 2 a 6.

O R
(1)

R2 — C— N— CH, (CHOH),— CH,OH

A este respecto, la preparacion del tensioactivo tiene lugar mediante la reaccion de ésteres alquilicos de acidos grasos
o triglicéridos de acidos grasos con un compuesto polihidroxilado N-n-alquilado, en presencia de un catalizador alcalino
0 un catalizador elegido de entre hidroxidos o alcoxidos de elementos de transicion de los grupos 2 y 4 de la Tabla
Periédica, a una temperatura en el intervalo de 40 a 300°C, en donde el procedimiento comprende las etapas
siguientes:

1. mezclar la disolucion acuosa de materias primas que comprende una o varias N-alquilglucaminas con el
catalizador;

2. secado de la disolucion acuosa, en donde el contenido de agua después del secado se encuentra en el
intervalo del 0-5 % en peso;

3. calentar la mezcla seca a una temperatura en el intervalo de 60 a 180°C y mezclar la masa fundida con ésteres
alquilicos de acidos grasos o triglicéridos;

4. opcionalmente, almacenar temporalmente y mezclar la mezcla de reaccion en una caldera de agitacién en
funcionamiento continuo;

5. reaccion en un reactor tubular; y
6. opcionalmente, retirada de los subproductos.

La proporcion del compuesto (1) en el tensioactivo estd normalmente en el intervalo del 15 al 100 % en peso,
preferentemente en el intervalo del 30 al 100 % en peso.

El proceso incluye la reaccién de ésteres alquilicos de acidos grasos o triglicéridos de acidos grasos con una longitud
de cadena de C4 a Cso, preferentemente de Ce a Czs, en particular de Cs a C20, y N-alquilglucaminas, en presencia de
catalizadores alcalinos, preferentemente hidroxidos alcalinos y alcoxidos alcalinos, en particular hidroxido de sodio,
metanolato de sodio, etanolato de sodio, hidroxido de potasio, metanolato de potasio o etanolato de potasio como
catalizador, en un reactor tubular continuo. Ademas, pueden usarse como catalizadores hidroxidos o alcoxidos de
elementos de transicion de los grupos 2 y 4 de la Tabla Periédica como, por ejemplo, tetraisopropilato de titanio.

El proceso segun la invencion convierte N-alquilglucaminas, p. ej., N-metil-D-glucaminas, en tensioactivos lineales de
glucamida de gran calidad, que son adecuados para uso en el ambito del cuidado personal adn sin una etapa de
procesamiento posterior (p. €j., recristalizacion).

El procedimiento segun la invencion incluye 4 a 7 etapas de proceso:

1. Mezclar la disolucion acuosa de materias primas con N-alquilglucamina (concentracién del 30-90 % en peso
de amina en agua) con el 0,01-5 % en peso, preferentemente el 0,05-4 % en peso, en particular el 1-3 % en peso
de catalizador, en donde el mezclado es posible en cualquier orden.

La temperatura durante el mezclado debe ser de 40-120°C, preferentemente de 50-100°C, en particular de 50-
90°C, en donde dicho mezclado tiene lugar a una presién de 0-6.000 hPa (0-6 bar), aunque normalmente a
presiéon normal.

2. Secado de la disolucién acuosa: el secado debe ser lo mas eficaz posible y el contenido de agua después de
dicho secado no debe superar el 0-5 % en peso, preferentemente el 0-3 % en peso y en particular el 0-1 % en
peso.

La temperatura durante el secado (2) es de 80-180°C, preferentemente de 90-160°C, en particular de 100-150°C,
en donde puede trabajarse tanto a presion normal como en vacio. Normalmente, la presion en esta etapa se
encuentra en el intervalo de 0-2.000 hPa (0-2 bar), preferentemente 0-1.000 hPa (0-1 bar), en particular 10-1.000
hPa (0,01-1 bar).

3. Calentar la mezcla seca de N-alquilglucamina a una temperatura en el intervalo de 60-180°C, preferentemente

70-160°C, en particular 80-150°C, a una presion en el intervalo de 0-6.000 hPa (0-6 bar) y mezclar la masa
fundida de N-alquilglucamina con ésteres alquilicos de &cidos grasos en una relaciéon molar entre la masa fundida
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de N-alquilglucamina y el éster alquilico de acido graso de 1:0,85 a 1:1,2, preferentemente de 1:0,9 a 1,15, con
preferencia especial de 1:0,95 a 1:1,1, o respectivamente, en caso de usar triglicéridos, en una relacién molar
entre la masa fundida de N-alquilglucaminay la triglicerina de 0,25:1 a 0,45:1, preferentemente de 0,3:1 a 0.4:1,
en particular de 0,33:1 a 0,37:1. En ello, el tiempo de permanencia medio esta normalmente en el intervalo de 1
min a 2 h, preferentemente de 2 min a 1 h, en particular de 5 a 45 min.

4. (Opcional) Almacenar temporalmente y mezclar la mezcla de reaccion en una caldera de agitacion en
funcionamiento continuo. En este caso, la temperatura en la caldera de agitacion es normalmente de 60-300°C,
preferentemente 70-200°C, en particular de 80-150°C, a presiones de 0-200.000 hPa (0-200 bar),
preferentemente 500-80.000 hPa (0,5-80 bar), en particular a 1.000-5.000 hPa (1-5 bar).

5. La reaccién en el reactor tubular tiene lugar a una temperatura en el intervalo de 60-300°C, preferentemente
70-200°C, en particular a 80-150°C, a presiones de 0-200.000 hPa (0-200 bar), preferentemente 500-80.000 hPa
(0,5-80 bar), en particular a 1.000-20.000 hPa (1-20 bar). En ello, el tiempo de permanencia medio esta
normalmente en el intervalo de 2 min a 2 h, preferentemente de 2 min a 1 h, en particular de 5 a 45 min, y
opcionalmente:

6. Retirada de los subproductos. La retirada de los subproductos es opcional y se realiza a una temperatura en
el intervalo de 50-180°C, preferentemente a 60-160°C, en particular a 70-150°C. En ello, la presion aplicada
puede oscilar entre la presion normal y el vacio y normalmente es de 0-2.000 hPa (0-2 bar), preferentemente de
0-1.000 hPa (0-1 bar), en particular de 10-1.000 hPa (0,01-1 bar). Normalmente, la retirada de los subproductos
se realiza por procedimientos conocidos por el experto en la técnica, p. €j., por destilacién continua o mediante
un evaporador de capa delgada (o también, evaporador de corto recorrido o evaporador de pelicula
descendente).

7. (Opcional) Formulaciéon del producto: para una operacion mas sencilla en las etapas del procesamiento
posterior, los productos de la férmula (1) obtenidos mediante el proceso segun la invencién pueden mezclarse
(formularse) con distintos disolventes como agua, alcoholes (p. €j., etanol, isopropanol, alcohol cetearilico),
glicoles (etilenglicol, propilenglicol, polipropilenglicoles, polietilenglicoles) y sus mezclas, asi como con aditivos y
conservantes (p. ej., metilisotiazolinona, acido benzoico, acido soérbico) y sustancias para ajuste del pH (p. €j.,
acido citrico, acido lactico, acido benzoico y otros). Esto tiene lugar normalmente a temperaturas en el intervalo
de 10 a 130°C, preferentemente de 20 a 110°C, a presion normal.

Se ha demostrado que en los reactores correspondientes existe una diferencia de temperatura entre la pared del
reactor y el flujo del nicleo <20°C. Preferentemente, esta diferencia de temperatura debe ser <10°C, en particular
<5°C, para garantizar la alta calidad y pureza del producto deseadas.

El alcohol que se genera durante la reaccién puede separarse mediante un evaporador de capa delgada en
funcionamiento continuo u otros dispositivos conocidos por el experto en la técnica. Una de las ventajas del
procedimiento segun la invencién es que se produce muy poca 0 ninguna espuma durante la totalidad del proceso. En
las reacciones en las que se hace reaccionar N-alquilglucamina con triglicéridos, la tltima etapa de la reaccién no es
necesaria. En este caso se genera glicerina como subproducto, la cual puede permanecer en el producto final. En
caso de que las N-alquilglucaminas estén presentes como disolucion acuosa, se prepara una masa fundida mediante
un procedimiento de secado continuo (p. ej., con un evaporador de capa delgada).

El disefio del mezclador debe permitir una gran superficie interfasica y/o debe garantizarse un buen intercambio de
fases a través de la adicién de pequenas cantidades (0-10 %) de agentes de transferencia de fase. Los agentes de
transferencia de fase pueden anadirse segun la invencidn en las tres primeras etapas, es decir, 1, 2 0 3. Como agentes
de transferencia de fase son posibles, por ejemplo, agua y/o alcoholes (etanol, metanol, propanol, isopropanol, butanol,
isobutanol), glicoles (propilenglicol, monoetilenglicol), N-alquilglucamidas, polialquilglicoles, éteres de corona o
glicerina. La concentracion de los agentes de transferencia de fase en el producto final es normalmente de entre el 0
y el 30 %, preferentemente del 0-20 % y en particular del 0-10 %.

El procedimiento continuo segun la invencion presenta varias ventajas en comparacién con los procedimientos
descritos en el estado de la técnica: la capacidad de la instalacion aumenta debido a la supresién de la ejecucion
secuencial de las etapas de operacion individuales (llenado, reaccion, separacion de metanol, vaciado, calentamiento,
enfriamiento).

De este modo, el proceso segun la invencion puede automatizarse facilmente y puede hacerse funcionar con menores
necesidades de personal. Ademas, el rendimiento espacio-temporal aumenta y los tiempos de reaccién se acortan, lo
que conduce a una distribucion mas estrecha de los tiempos de permanencia, en comparaciéon con el proceso por
lotes. Ademas, la calidad del producto es mas reproducible y menos variable, lo que se demuestra, en particular, por
la alta pureza del producto obtenido. Asi pues, los compuestos de la formula (1) obtenidos segun la invencion
presentan unos nameros de color de Gardner de 0 a 3, preferentemente de 0,1 a 2,5, en particular de 0,3 a 2,0, lo que
representa una mejora considerable con respecto a los productos obtenidos en el procedimiento por lotes, como
muestran también los ejemplos siguientes. La cantidad de los componentes secundarios ciclicos, con una proporcion
<0,05 % en peso, preferentemente <0,03 %, en particular <0,02 % en peso, también es considerablemente inferior a
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la de los procedimientos conocidos. De este modo, los productos obtenidos pueden usarse sin purificacion posterior
incluso en aplicaciones con altas exigencias (p. €j., cuidado personal).

Ejemplos
Ejemplo 1: Cocoilglucamida a partir de una disolucién acuosa de N-metilglucamina y aceite de coco

A partir de una disolucién acuosa de N-metilglucamina con hidréxido de sodio, se prepara una masa fundida de N-
metilglucamina caliente a 135°C por medio de un evaporador de capa delgada en funcionamiento continuo a 145°C.
Esta masa fundida y una masa fundida de aceite de coco caliente a 40°C (Gustavheess (n.° de material: 204403) se
mezclan a 130°C mediante un mezclador estatico. La mezcla se acumula en un reactor de agitacion continuo y a
continuacion se hace reaccionar en un reactor tubular. El tiempo de permanencia en el reactor de agitacion es de 35
min y en el reactor tubular de 11 min. La temperatura en el recipiente de agitacion es de 130°C y la temperatura en el
reactor tubular es de 100°C. El producto puede envasarse a la salida del reactor tubular sin procesamiento posterior.

Ejemplo 2: Cocoilglucamida a partir de una disolucion acuosa de N-metilglucamina y aceite de coco con el uso de un
agente de transferencia de fase

A partir de una disolucién acuosa de N-metilglucamina con hidréxido de sodio, se prepara una masa fundida de N-
metilglucamina caliente a 135°C por medio de un evaporador de capa delgada en funcionamiento continuo a 145°C.
La masa fundida, propilenglicol y una masa fundida de aceite de coco caliente a 40°C (Gustavheess (n.° de material:
204403) se mezclan a 130°C mediante un mezclador estatico. La mezcla se acumula en un reactor de agitacion
continuo y a continuacion se hace reaccionar en un reactor tubular. El tiempo de permanencia en el reactor de agitaciéon
es de 25 miny en el reactor tubular de 8 min. La temperatura en el recipiente de agitaciéon es de 100°C y la temperatura
en el reactor tubular es de 95°C. El producto puede envasarse a la salida del reactor tubular sin procesamiento
posterior.

Ejemplo 3: Oleilglucamida a partir de una disolucién acuosa de N-metilglucamina y aceite de girasol

A partir de una disolucién acuosa de N-metilglucamina con hidréxido de sodio, se prepara una masa fundida de N-
metilglucamina seca por medio de una cascada de calderas de agitacion de dos etapas en funcionamiento continuo a
135°C. Esta masa fundida se mezcla, con la adicion de propilenglicol y aceite de girasol caliente a 80°C (Cargill (Agripur
AP88, numero de material: 233301)), a 120°C mediante un mezclador estatico. La mezcla se acumula en un reactor
de agitacién continuo y a continuacion se hace reaccionar en un reactor tubular. El tiempo de permanencia en el
reactor de agitacion es de 55 min y en el reactor tubular de 21 min. La temperatura en el recipiente de agitacién es de
110°C y la temperatura en el reactor tubular es de 100°C. El producto puede envasarse a la salida del reactor tubular
sin procesamiento posterior.

Ejemplo 4: Octanoil/decanoilglucamida a partir de una disoluciéon acuosa de N-metilglucamina y éster metilico de
ocatonoilo/decanoilo con el uso de un agente de transferencia de fase

A partir de una disolucién acuosa de N-metilglucamina con hidréxido de sodio, se prepara una masa fundida de N-
metilglucamina caliente a 135°C por medio de un evaporador de capa delgada en funcionamiento continuo a 145°C.
Esta masa fundida de N-metilglucamina caliente a 135°C y el éster metilico de octanoilo/decanoilo se mezclan, con la
adicion de propilenglicol, a 120°C mediante un mezclador estatico. La mezcla se acumula en un reactor de agitacion
continuo y a continuacion se hace reaccionar en un reactor tubular. El tiempo de permanencia en el reactor de agitacién
es de 10 min y en el reactor tubular de 3 min. La temperatura en el recipiente de agitacion es de 85°C y la temperatura
en el reactor tubular es de 75°C. En la reaccidon se genera metanol, que se separa a 120°C, mediante un evaporador
de capa delgada en funcionamiento continuo, colocado a la salida del reactor tubular.

Ejemplo 5: Octanoil/decanoilglucamida a partir de una disolucion acuosa de N-metilglucamina y éster metilico de
ocatonoilo/decanoilo

A partir de una disolucién acuosa de N-metilglucamina con hidréxido de sodio, se prepara una masa fundida de N-
metilglucamina caliente a 135°C por medio de un evaporador de capa delgada en funcionamiento continuo a 145°C.
Esta masa fundida de N-metilglucamina caliente a 135°C y el éster metilico de octanoilo/decanoilo se mezclan a 120°C
mediante un mezclador estatico. La mezcla se acumula en un reactor de agitacién continuo y a continuacién se hace
reaccionar en un reactor tubular. El tiempo de permanencia en el reactor de agitacion es de 17 min y en el reactor
tubular de 4 min. La temperatura en el recipiente de agitacion es de 95°C y la temperatura en el reactor tubular es de
85°C. En la reaccién se genera metanol, que se separa a 135°C, mediante un evaporador de corto recorrido en
funcionamiento continuo, colocado a la salida del reactor tubular.

Ejemplo 6: n-Lauroil/n-miristoil-N-metil-N-glucamida a partir de una disoluciéon acuosa de N-metilglucamina y éster
metilico de acido laurico/miristico con el uso de un agente de transferencia de fase

A partir de una disolucién acuosa de N-metilglucamina con hidréxido de sodio, se prepara una masa fundida de N-
metilglucamina caliente a 135°C por medio de un evaporador de capa delgada en funcionamiento continuo a 145°C.
Esta masa fundida de N-metilglucamina caliente a 135°C y el éster metilico de acido laurico/miristico se mezclan, con
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la adicién de etanol como agente de transferencia de fase, a 120°C mediante un mezclador estatico. La mezcla se
hace reaccionar en un reactor tubular. El tiempo de permanencia en el reactor tubular es de 45 min. La temperatura
en el reactor tubular es de 155°C. En la reaccion se genera metanol, que se separa a 135°C, mediante una columna
en funcionamiento continuo, colocada a la salida del reactor tubular.

Ejemplo 7: n-Lauroil/n-miristoil-N-metil-N-glucamida a partir de una disolucién acuosa de N-metilglucamina y éster
metilico de acido laurico/miristico

A partir de una disolucién acuosa de N-metilglucamina con hidréxido de sodio, se prepara una masa fundida de N-
metilglucamina caliente a 130°C por medio de un evaporador de capa delgada en funcionamiento continuo a 140°C.
Esta masa fundida de N-metilglucamina caliente a 130°C y el éster metilico de acido laurico/miristico se mezclan a
130°C mediante un mezclador estatico. La mezcla se acumula en un reactor de agitacion continuo y a continuacién se
hace reaccionar en un reactor tubular. El tiempo de permanencia en el reactor de agitacién es de 33 min y en el reactor
tubular de 13 min. La temperatura en el recipiente de agitaciéon es de 100°C y la temperatura en el reactor tubular es
de 95°C. En la reaccion se genera metanol, que se separa a 145°C, mediante un evaporador de corto recorrido en
funcionamiento continuo, colocado a la salida del reactor tubular.

Ejemplo 8: Hexadecanoil/octadecanoil-N-metil-N-glucamida a partir de una disolucién acuosa de N-metilglucamina y
éster metilico de hexadecanoilo/octadecanoilo con el uso de un agente de transferencia de fase.

A partir de una disolucién acuosa de N-metilglucamina con hidroxido de potasio, se prepara una masa fundida de N-
metilglucamina caliente a 135°C por medio de un evaporador de capa delgada en funcionamiento continuo a 145°C.
Esta masa fundida de N-metilglucamina caliente a 135°C y el éster metilico de hexadecanoilo/octadecanoilo se
mezclan, con la adiciéon de hexadecanoil/octadecanoil-N-metil-N-glucamida como agente de transferencia de fase, a
120°C mediante un mezclador estéatico. La mezcla se hace reaccionar en un reactor tubular. El tiempo de permanencia
en el reactor tubular es de 28 min. La temperatura en el reactor tubular es de 105°C. En la reaccién se genera metanol,
que se separa a 135°C, mediante un evaporador de capa delgada en funcionamiento continuo, colocado a la salida
del reactor tubular.

Ejemplo 9: Hexadecanoil/octadecanoil-N-metil-N-glucamida a partir de una disolucién acuosa de N-metilglucamina y
éster metilico de hexadecanoilo/octadecanoilo.

A partir de una disolucién acuosa de N-metilglucamina con hidréxido de sodio, se prepara una masa fundida de N-
metilglucamina caliente a 140°C por medio de un evaporador de capa delgada en funcionamiento continuo a 145°C.
Esta masa fundida de N-metilglucamina caliente a 140°C y el éster metilico de hexadecanoilo/octadecanoilo se
mezclan, con la adicién de propilenglicol como agente de transferencia de fase, a 130°C mediante un mezclador
estatico. La mezcla se acumula en un reactor de agitacion continuo y a continuacién se hace reaccionar en un reactor
tubular. El tiempo de permanencia en el reactor de agitacion es de 17 min y en el reactor tubular de 5 min. La
temperatura en el recipiente de agitacion es de 95°C y la temperatura en el reactor tubular es de 85°C. En la reaccion
se genera metanol, que se separa a 135°C, mediante un evaporador de capa delgada en funcionamiento continuo,
colocado a la salida del reactor tubular.

Ejemplo 10: n-Dodecanoil/n-docosanoil-N-metil-N-glucamida a partir de una disolucién acuosa de N-metilglucamina y
éster metilico de n-dodecanoilo/n-docosanoilo

A partir de una disolucién acuosa de N-metilglucamina con hidréxido de sodio, se prepara una masa fundida de N-
metilglucamina caliente a 135°C por medio de un evaporador de capa delgada en funcionamiento continuo a 145°C.
Esta masa fundida de N-metilglucamina caliente a 135°C se mezcla, con la adicion de propilenglicol y éster metilico
de n-dodecanoilo/n-docosanoilo, a 120°C mediante un mezclador estatico. La mezcla se acumula en un reactor de
agitacion continuo y a continuacién se hace reaccionar en un reactor tubular. El tiempo de permanencia en el reactor
de agitacién es de 20 min y en el reactor tubular de 9 min. La temperatura en el recipiente de agitaciéon es de 88°C y
la temperatura en el reactor tubular es de 78°C. En la reaccién se genera metanol, que se separa a 135°C, mediante
un evaporador de capa delgada en funcionamiento continuo, colocado a la salida del reactor tubular.

Ejemplo 11: n-Dodecanoil-N-etil-N-glucamida a partir de una disolucion acuosa de N-etilglucamina y éster metilico de
n-dodecanoilo

A partir de una disolucion acuosa de N-etilglucamina con hidroxido de sodio, se prepara una masa fundida de N-
etilglucamina caliente a 145°C por medio de un evaporador de capa delgada en funcionamiento continuo a 155°C.
Esta masa fundida de N-etilglucamina caliente a 145°C y el éster metilico de n-dodecanoilo se mezclan, con la adicion
de propilenglicol, a 120°C mediante un mezclador estatico. La mezcla se acumula en un reactor de agitaciéon continuo
y a continuacion se hace reaccionar en un reactor tubular. El tiempo de permanencia en el reactor de agitacion es de
44 miny en el reactor tubular de 28 min. La temperatura en el recipiente de agitacion es de 105°C y la temperatura en
el reactor tubular es de 95°C. En la reaccién se genera metanol, que se separa a 135°C, mediante un evaporador de
capa delgada en funcionamiento continuo, colocado a la salida del reactor tubular.
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Ejemplo 12: n-Dodecanoil-N-octil-N-glucamida a partir de una disolucion acuosa de N-octilglucamina y éster metilico
de n-dodecanoilo

A partir de una disoluciéon acuosa de N-octilglucamina con hidréxido de sodio, se prepara una masa fundida de N-
octilglucamina caliente a 145°C por medio de un evaporador de capa delgada en funcionamiento continuo a 155°C.
Esta masa fundida de N-octilglucamina caliente a 145°C y el éster metilico de n-dodecanoilo se mezclan, con la adicién
de propilenglicol, a 120°C mediante un mezclador estatico. La mezcla se acumula en un reactor de agitacion continuo
y a continuacion se hace reaccionar en un reactor tubular. El tiempo de permanencia en el reactor de agitacion es de
44 miny en el reactor tubular de 28 min. La temperatura en el recipiente de agitacion es de 105°C y la temperatura en
el reactor tubular es de 95°C. En la reaccién se genera metanol, que se separa a 135°C, mediante un evaporador de
capa delgada en funcionamiento continuo, colocado a la salida del reactor tubular.

Ejemplo 13: Preparacion por lotes: octanoil/decanoilglucamida a partir de una disolucién acuosa de N-metilglucamina
y éster metilico de octanoilo/decanoilo

Una disolucién acuosa de N-metilglucamina con hidréxido de sodio se deshidrata a 130-135°C y a una presion de 25-
30 hPa (25-30 mbar) hasta un contenido de agua inferior al 1 %. A la masa fundida de N-metilglucamina se le afiade
propilenglicol. Después se afade el éster metilico de octanoilo/decanoilo a 120°C. La mezcla se hace reaccionar en
un reactor de agitaciéon en funcionamiento discontinuo en condiciones de reflujo. A continuacién, el metanol generado
se elimina por destilacién a una presion de entre 25 hPa (25 mbar) y 1.000 hPa (1 bar) y la reaccién posterior se lleva
a cabo a 75-85°C. El tiempo de permanencia de la reaccién en total es de entre 3 y 8 h, dependiendo del tamafio de
la preparacion.

Sobre los ejemplos 1 a 13:

Los ejemplos 1 a 5, 10 y 13 se formulan a continuacion con agua, acido citrico y un conservante. Los ejemplos 6 y 7
se formulan a continuacién con agua, acido citrico y etanol. Los ejemplos 8 y 9 se formulan con alcohol cetearilico.

En comparacion con un experimento en funcionamiento discontinuo, pudo observarse una clara mejora del color del
producto. En el experimento en funcionamiento discontinuo, el nimero de color de Gardner (segun la norma EN 1557)
fue superior a 3,5. El producto obtenido en funcionamiento continuo presenta un numero de color de Gardner por
debajo de 3,5. En cuanto al componente secundario (glucamida ciclica), se observd una proporcién inferior al 0,1 %
en peso. En el proceso por lotes, el valor es superior al 0,1 % en peso. Los numeros de color APHA se midieron segun
la norma EN 1557.

Tablas sobre las condiciones de proceso de los ejemplos 1 a 12:

Temperaturas en °C:

' Mezclaqo de Sepado (.jf':‘ la | Mezclado de Reactor de Reactor Separacion
Ejemplo ma'terlas disolucion la masa agitacion tubular de
primas acuosa fundida subproductos
1 70 145 130 130 100 -
2 70 145 130 100 95 --
3 40 135 120 110 100 --
4 40 145 120 85 75 120
5 80 145 120 95 85 135
6 80 145 120 - 155 135
7 70 140 130 100 95 145
8 70 145 120 - 105 135
9 70 145 130 95 85 135
10 70 135 120 88 78 135
11 70 155 120 105 95 135
12 70 155 120 105 95 135
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Mezclado de | Secado dela | Mezclado de Separacion
Ejemplo materias disolucion la masa Regctor’de Reactor de
primas acuosa fundida agitacion tubular subproductos
1 1.000 (1) 100 (0,1) 5.000 (5) 1.000 (1) 15.000 (15) --
2 1.000 (1) 100 (0,1) 5.000 (5) 1.000 (1) 13.000 (13) --
3 2.000 (2) 100 (0,1) 3.000 (3) 1.000 (1) 15.000 (15) --
4 1.000 (1) 100 (0,1) 3.000 (3) 1.000 (1) 7.000 (7) 10 (0,01)
5 1.000 (1) 100 (0,1) 3.000 (3) 1.000 (1) 10.000 (10) 50 (0,05)
6 1.000 (1) 100 (0,1) 3.000 (3) -- 53.000 (53) 50 (0,05)
7 1.000 (1) 100 (0,1) 5.000 (5) 1.000 (1) 13.000 (13) 100 (0,1)
8 1.000 (1) 100 (0,1) 3.000 (3) -- 17.000 (17) 50 (0,05)
9 1.000 (1) 100 (0,1) 5.000 (5) 1.000 (1) 10.000 (10) 50 (0,05)
10 1.000 (1) 100 (0,1) 3.000 (3) 1.000 (1) 8.000 (8) 30 (0,03)
11 1.000 (1) 200 (0,2) 6.000 (6) 1.000 (1) 13.000 (13) 30 (0,03)
12 1.000 (1) 200 (0,2) 6.000 (6) 1.000 (1) 14.000 (14) 30 (0,03)
Flujos de cantidades en kg/h:
NMG / Agente de 2 - Etanol /
emio | Nod! | SN |vansterenca | £ agua | e | aconol
(anhidras)
1 2 0,03 0 2,4 5,1 0,04 0
2 2 0,03 0,5 2,4 5,1 0,04 0
3 2,9 0,05 1,9 4,5 0 0 0
4 2,9 0,04 0,6 2,7 4,4 0,06 0
5 2,9 0,04 0 2,7 4,4 0,06 0
6 3 0,05 0,7 3,6 2,2 0,12 1
7 3 0,05 0 3,6 2,2 0,12 1
8 2 0,06 1,5 2,6 0 0 5
9 2 0,03 1 2,6 0 0 5
10 1,7 0,03 0,48 2,1 6 0,02 0
11 2 0,03 0,5 2,5 0 0 0
12 2,5 0,05 0,5 2,5 0 0 0
* NMG = N-metilglucamina; NEG = N-etilglucamina; NOG = N-octilglucamina
Flujos de cantidades en % en peso:
NMG / Agente de 2 - Etanol /
emio | Nod! | NN |vansterenca | £ agua | e | aconol
(anhidras)
1 20,9 0,3 0 25,1 53,3 0,4 0
2 19,9 0,3 5,0 23,8 50,6 0,4 0
3 31,0 0,5 20,3 48,1 0,0 0 0
4 27,1 0,4 5,6 25,2 41,1 0,6 0
5 28,7 0,4 0 26,7 43,6 0,6 0
6 28,1 0,5 6,6 33,7 20,6 1,1 9,4
7 30,1 0,5 0 36,1 22,1 1,2 10,0
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8 17,9 0,5 13,4 23,3 44,8
9 18,8 0,3 9,4 24,5 47,0
10 16,5 0,3 4,6 20,3 58,1 0,2 0
11 39,8 0,6 9,9 49,7 0 0 0
12 45,0 0,9 9,0 45,0 0 0 0
* NMG = N-metilglucamina; NEG = N-etilglucamina; NOG = N-octilglucamina
Proporciones masicas para el experimento por lotes (en % en peso):
Ejemplo NMG (60 % | \20H / KOH trg\r?:fgtrzr?;a Ester Agua Acido citrico
en agua) de fase
13 19,8 0,9 5,7 27,3 45,7 0,6
Resultados:
Rendimiento (%) ) ) " | Componentes
Elomplo | G INEG ) | e caranr | A | okon pe ciclcos
NOG (% en peso) (% en peso)
1 96 0,6 125 0 <0,01
2 98 0,6 125 <0,01
3 98 0,4 83 <0,01
4 94 1,7 354 0,3 <0,01
5 92 0,7 146 0,1 <0,01
6 96 1,2 250 0,1 <0,01
7 95 0,3 63 <0,1 <0,01
8 93 0,6 125 0,2 <0,01
9 95 0,7 146 0,2 <0,01
10 97 0,4 83 0,1 <0,01
11 88 1,8 375 0,2 <0,02
12 84 1,9 380 0,2 <0,02
13 90 3,6 500 0,4 0,1

*NMG = N-metilglucamina; NEG = N-etilglucamina; NOG = N-octilglucamina
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REIVINDICACIONES
1. Procedimiento continuo para la preparacion de un tensioactivo que comprende un compuesto de la férmula (1), en

donde R? es el resto alquilo de un &cido graso y R' es un resto hidrocarbilo C1 a C12 de cadena lineal o ramificada, y x
esta en el intervalo de 1 a 15,

O R
(1)

R2 — C— N— CH, (CHOH),— CH,OH

mediante la reaccion de ésteres alquilicos de acidos grasos o triglicéridos de acidos grasos con un compuesto
polihidroxilado N-n-alquilado, en presencia de un catalizador alcalino o un catalizador elegido de entre hidroxidos o
alcoéxidos de elementos de transicién de los grupos 2 y 4 de la Tabla Periédica, a una temperatura en el intervalo de
40 a 300°C, en donde el procedimiento comprende las etapas siguientes:

1. mezclar la disolucion acuosa de materias primas que comprende una o varias N-alquilglucaminas con el
catalizador;

2. secar la disolucion acuosa, en donde el contenido de agua después del secado se encuentra en el intervalo
del 0-5 % en peso;

3. calentar la mezcla seca a una temperatura en el intervalo de 60 a 180°C y mezclar la masa fundida con ésteres
alquilicos de acidos grasos o triglicéridos;

4. opcionalmente, almacenar temporalmente y mezclar la mezcla de reaccioén en una caldera de agitacion en
funcionamiento continuo;

5. hacer reaccionar en un reactor tubular; y
6. opcionalmente, retirar los subproductos.

2. Procedimiento segun la reivindicacion 1, en donde los ésteres alquilicos de acidos grasos o triglicéridos de acidos
grasos presentan una longitud de cadena de C4 a Cso.

3. Procedimiento segun la reivindicacion 1 o 2, en donde se usan N-alquilglucaminas Cs a Czs.

4. Procedimiento segln una o varias de las reivindicaciones 1 a 3, en donde la concentracion de las N-alquilglucaminas
en la disolucién acuosa en la primera etapa del procedimiento esta en el intervalo del 30-90 % en peso.

5. Procedimiento segun una o varias de las reivindicaciones 1 a 4, en donde el catalizador se emplea en una
concentracién del 0,01-5 % en peso.

6. Procedimiento segun una o varias de las reivindicaciones 1 a 5, en donde la relacion molar entre la N-
alquilglucamina y el éster alquilico de acido graso es de 1:0,85 a 1:1,2, o la relacién molar entre la N-alquilglucamina
y la triglicerina es de 0,25:1 a 0,45:1.

7. Procedimiento segun una o varias de las reivindicaciones 1 a 6, en donde el mezclado de la disolucién de materias
primas de glucamina en la primera etapa tiene lugar a una temperatura en el intervalo de 40-120°C.

8. Procedimiento segun una o varias de las reivindicaciones 1 a 7, en donde la reaccion de los componentes en el reactor
tubular tiene lugar a una temperatura en el intervalo de 60-300°C y a una presion de 0 a 200.000 hPa (0 a 200 bar).

9. Procedimiento segun una o varias de las reivindicaciones 1 a 8, en donde la diferencia de temperatura entre la
pared del reactor y el flujo del nicleo en los reactores correspondientes es <20°C.

10. Procedimiento segun una o varias de las reivindicaciones 1 a 9, en donde se afaden agentes de transferencia de
fase a la mezcla de reaccion en una o varias de las primeras tres etapas del procedimiento.

11. Procedimiento segun la reivindicacién 10, en donde como agentes de transferencia de fase se emplean agua,
alcoholes, glicoles, N-alquilglucamidas, polialquilglicoles, éteres de corona y/o glicerina.

12. Procedimiento segin una o varias de las reivindicaciones 1 a 11, en donde las amidas de acidos grasos
polihidroxilados de la férmula (1) presentan un nimero de color (Gardner) en el intervalo de 0 a 3.

13. Procedimiento segun una o varias de las reivindicaciones 1 a 12, en donde la proporcién de productos secundarios
ciclicos en las amidas de &cidos grasos polihidroxilados de la formula (1) obtenidas es <0,05 % en peso.
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14. Procedimiento segun una o varias de las reivindicaciones 1 a 13, en donde la proporcién del compuesto (1) en el
tensioactivo esta en el intervalo del 15 al 100 % en peso.

15. Procedimiento segln una o varias de las reivindicaciones 1 a 14, en donde los compuestos de la formula (1)
obtenidos se mezclan en una etapa final del procedimiento con disolventes o mezclas de disolventes que
opcionalmente pueden contener otros aditivos.
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