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Relatério Descritivo da Patente de Inveng¢ao para "PROCESSOS
DE PRODUGAO DE AMIDA CARBOXILICA, BETAINA, SAL DE AMONIO
QUATERNARIO E SAL DE AMINA".

Campo Técnico

A presente invencéao refere-se a um processo de producgéao para
amida carboxilica e derivados da mesma (compostos de amida carboxilica),
no qual uma estabilidade de tonalidade de cor apds a passagem do tempo é
boa, e um processo de producgéo para betaina, sais de ambnio quaternario e
derivados de sal de amina usando os compostos de amida carboxilica ante-
riormente mencionados.

Técnica Antecedente

Em geral, compostos de amida carboxilica sdo conhecidos como
intermediarios uteis para tensoativos catidnicos de sais de amdnio quaterna-
rio e tensoativos anfotéricos do tipo betaina. Também, a amida carboxilica
em si é usada para cremes para enxaguar cabelos, condicionadores para
cabelos, e semelhantes, como um sal de amina.

As qualidades requeridas de tais amidas carboxilicas e deriva-
dos das mesmas, tais como sais de aménio quaternario, betaina e sais de
amina, incluem uma boa tonalidade de cor e um bom odor.

Usualmente, os compostos de amida carboxilica anteriormente
mencionados podem ser produzidos através da sujeicdo de acidos graxos ou
ésteres dos mesmos e diamina a desidratagdo e condensag¢do. Em geral,
essa reacao de condensagao se processa através da reacéo de acidos gra-
X0s superiores ou ésteres dos mesmos com diamina, em uma temperatura
de reacao de 80 a 2007, sob pressao atmosférica ou presséo reduzida. U-
sualmente, uma pequena quantidade de impurezas presentes nas matérias-
primas é convertida em substancias coloridas através do calor ou na presen-
¢a de uma quantidade residual de ar, para causar uma degradagao acentua-
da na cor e odor, e um grande efeito € exercido sobre a tonalidade de cor e
0 odor dos produtos e a tonalidade de cor e odor dos produtos acabados.

Em geral, amida carboxilica tendo um grupo alquila de cadeia

longa tem um elevado ponto de fuséo e é sélida em temperatura ambiente e,
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portanto, ela € armazenada em um estado liquido sob aquecimento ou é ar-
mazenada na forma de uma matéria sélida e tem de ser fundida através de
aquecimento antes de produgdo de derivados, tais como sais de aménio
guaternario e betaina.

Contudo, a amida carboxilica causa uma deterioragdo na tonali-
dade da cor ao ser submetida ac processo témmico, resultado que vem a e-
xercer um efeito adverso sobre as qualidades dos produtos tais como sais
de amdnio quatemario e betaina.

Um aperfeicoamento na tonalidade de cor através da adigdo (10
a 1000 ppm), por exemplo, de compostos de metal do grupo VIII, tal como
borohidreto de sddio (NaBH,), tem sido até o momento conhecido como um
método para melhorar a tonalidade de cor da amida carboxilica e derivados
da mesma (ver, por exemplo, os documentos de patente 1 e 2 ).

Contudo, nos métodos descritos nesses documentos, a tonali-
dade de cor ndo é suficientemente aperfeigoada pelo valor-limite minimo (10
ppm) prescrito nas reivindicagdes e, quando a quantidade adicionada é au-
mentada para 100 ppm ou mais, 0s compostos nédo so dissolvidos na amida
carboxilica, para gerar precipitados. Ainda, quando os compostos s&o adi-
cionados em uma quantidade de 1000 ppm e os produtos s&o armazenados
sob aquecimento, o problema do material de base ser decomposto perma-
nece.

Também, o borohidreto de sddio € uma substancia proibitiva em
agua e tem o problema de que ¢ dificil de manipular em termos de seguran-
Ga, uma vez que ele gera hidrogénio no tratamento.

Documento de Patente 1: Pedido de Patente Japonesa Deposi-
tado em Aberto N° 253446/1996 (reivindicagGes, pagina 3 a pagina 4, e simi-
lares).

Documento de Patente 2: Pedido de Patente Japonesa Deposi-
tado em Aberto N° 235260/1997 (reivindicagbes, pagina 3, exemplos, e simi-
lares).

Descricdo da Invencio

A luz dos problemas das técnicas convencionais descritas aci-
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ma, a presente invengéo pretende resolver o problema e um objetivo da
mesma € proporcionar um processo para a produgéo de amida carboxilica e
derivados da mesma em uma tonalidade de cor e odor que séo bons, atra-
vés da reagéo de 4cido graxo ou um éster do mesmo com diamina e um
processo para a produgéo de betaina, sais de ambnio quaternério e sais de
amina, nos quais a tonalidade de cor e odor sdo bons, através do uso dos
compostos de amida carboxilica acima.

De forma a resolver os problemas convencionais descritos aci-
ma, 0s presentes inventores investigaram intensivamente um processo para
a produgao eficaz de amida carboxilica, um sal de aménic quaternario e be-
taina, no qual a tonalidade de cor e odor sdo bons e o qual tem uma elevada
qualidade, através de simples operacgdo e, como um resultado do mesmo,
eles descobriram que um composto de amida carboxilica, 0 qual reline os
objetivos descritos acima e nos quais a tonalidade de cor e odor sdo bons,
pode ser produzido realizando-se a reagdo sob a presenga de um composto
especifico na reagado de acido graxo ou um éster do mesmo com diamina e
que sais de amdnio quaternario, betaina e sais de amina, nos quais a tonali-
dade de cor e odor séo muito bons, podem ser produzidos através da reagéo
do composto de amina carboxilica acima com um agente de quaternizagéo,
tal como haleto de alquila, acido monohaloalquilcarboxilico ou um sal do
mesmo, ou acido organico efou cido inorgénico. Assim, eles completaram a
presente invengao.

Isto &, a presente invengdo compreende os itens (1) a (6) a se-
guir.

(1) Um processo de produgdo para amida carboxilica e deriva-
dos da mesma, caracterizado pela reagdo do acido graxo superior ou um
ester do mesmo representado pela Férmula (1) a seguir com diamina repre-
sentada pela Férmula (2) a seguir, sob a presenca de 0,001 a 0,1% em
massa de um composto de acido fosfénico organico, baseado na quantidade
total do 4cido graxo superior ou éster do mesmo descrito acima:

R-COOR* (1)

na Férmula (1) descrita acima, R’ representa um grupo alquila linear ou ra-
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mificado, um grupo alquenila ou um grupo hidroxialquila tendo de 5 a 23 &-
tomos de carbono e R? representa um atomo de hidrogénio, um grupo alqui-
la linear ou ramificado tendo de 1 a 4 4tomos de carbono ou um residuo ob-
tido através da remocao de um grupo aciléxi de glicerideo;

&

HzN—(CHZ)n-—N/ ")

\R4
na Férmula (2) descrita acima, R® e R* representam um grupo alquila tendo
de 1 a 4 atomos de carbono e podem ser 0s mesmos ou diferentes, e n re-
presenta um nimero de 2 a 4.

(2) Um processo de produgdo para amida carboxilica e deriva-
dos da mesma, caracterizado pela reagdo do acido graxc superior ou um
éster do mesmo representado pela Férmula (1) a seguir com diamina repre-
sentada pela Formula (2) a seguir, ou remogéo de diamina em excesso apds
a reacdo e, em seguida, adicdo de 0,001 a 0,1% em massa de um composto
de acido fosfonico orgénico, baseado na quantidade total do acido graxo su-
perior ou éster do mesmo descrito acima:

R-COOR* (1)
na Formula (1) descrita acima, R representa um grupo alquila linear ou ra-
mificado, um grupo alquenila ou um grupo hidroxialquila tendo de 5 a 23 &-
tomos de carbono e R’ representa um atomo de hidrogénio, um grupo alqui-
la finear ou ramificado tendo de 1 a 4 atomos de carbono ou um residuo ob-

tido através da remogdo de um grupo acildxi de glicerideo;
RJ

/
HN—(CH—N )

Rd

na Formula (2) descrita acima, R® e R* representam um grupo alquila tendo
de 1 a 4 atomos de carbono e podem ser 0s mesmos ou diferentes, e n re-
presenta um numero de 2 a 4.

(3) Um processo de produgdo para amida carboxilica e deriva-
dos da mesma conforme descrito no item (1) ou (2) acima, em que 0 com-
posto de acido fosfonico organico é acido difosfonico ou um sal do mesmo

tendo uma estrutura representa pela formula (3) a seguir:
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b
go—p—C—P—0L (3

oz’ on oz’

na Formula (3) descrita acima, R representa um &tomo de hidrogénio ou um
grupo alquila inferior tendo de 1 a 3 atomos de carbono e Z', 22, Z° e Z*re-
presentam, cada um independentemente, um atomo de hidrogénio ou um
atomo de metal alcalino.

(4) Um processo de producdo para betaina, caracterizado pela
producdo de betaina representada pela Férmula (5) a seguir, atraves da rea-
¢80 do composto de amida carboxilica obtida por meio do processo de pro-
dugo conforme descrito nos itens (1) a (3) com 4cido monchaloalquilcarbo-
xilico ou um sal do mesmo, representado pela férmula (4} a seguir:

YR®-CO0Z® (4)

na Formula (4) descrita acima, Y representa um atomo de halogénio; R® re-
presenta um grupo alquileno linear ou ramificado tendo de 1 a 3 atomos de
carbono; e Z° representa um atomo de hidrogénio ou um atomo de metal
alcalino,

B

R1£ONH~(CH2)n—++*R6COO' &)

R
na Formula (5) descrita acima, R, R®, R*, R® e n sdo os mesmos conforme
descrito acima.

(5) Um processo de produgéo para um sal de aménio quaterna-
rio, caracterizado pela produgdo de um sal de amdnio quaternério represen-
tado pela Formula (8) a seguir, através da rea¢do do composto de amida
carboxilica obtido através do processo de produgéo conforme descrito nos
itens (1) a (3) acima com alquila halogenada representada pela Férmula (6)
a seguir, ou sulfato de dialquila representado pela Formula (7) a seguir:

YR’ (6)
na Formula (6) descrita acima, Y representa um atomo de halogénio e R
representa um grupo alquila tendo de 1 a 4 atomos de carbono;
R*R®S0, @
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na Formula (7) descrita acima, R® representa um grupo alquila tendo de 1 a

4 atomos de carbono.
R3
|
R‘-CONHm(CHZ)n—-Ilw*-—R’ X ®

R‘

na Férmula (8) descrita acima, R', R%, R* e n representam os mesmos signi-
ficados conforme descrito acima; R® representa R’ ou R’ e X representa Y
ou R®30,.

(6) Um processo de produgdo para um sal de amina, caracteri-
zado pela producdo de um sal de amina representado pela formula (9) a se-
guir, através da neutralizagdo do composto de amida carboxilica obtido atra-
vés do processo de produgdo conforme descrito nos itens (1) a (3) acima
com pelo menos um agente de neutralizagdo selecionado de acidos organi-
cos, acidos inorgénicos e aminoacidos acidos:

R3
R‘-CONH—(CH,)n-—llli——H A ®

R4

na Formula (9) descrita acima, R', R®, R* e n representam os mesmos signi-
ficados conforme descrito acima e A representa um acido organico, acido
inorganico ou aminodcido acido.

Na presente invengéo, é proporcionado um processo de produ-
¢do para amida carboxilica e derivados da mesma, nos quais a tonalidade
de cor e odor sdo bons e 0s quais sdo excelentes quanto a estabilidade ao
armazenamento a longo prazo. Adicionalmente, betaina, sais de amdnio
quaterndrio e sais de amina, os quais séo produzidos usando a amida car-
boxilica acima, sdo excelentes também quanto a tonalidade de cor e odor e
eles sdo muito Uteis como materiais de base cosmética para xampus, cre-
mes para enxaguar cabelos e similares.

Melhor Modo para Realizacio da Invencio

A modalidade da presente invengdo sera explicada abaixo em
detalhes, através da invenc&o.
O processo de producéio da amida carboxilica e derivados da

mesma de acordo com a presente invengdo (aqui depois referido como "o
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primeiro aspecto da presente invengdo") é caracterizado pela reagéo de um
acido graxo superior ou um éster do mesmo representado pela Férmula (1) a
seguir com diamina representada pela Formula (2) a seguir, sob a presenga
de 0,001 a 0,1% em massa de um composto de acido fosfonico organico,
baseado na quantidade total do acido graxo superior ou éster do mesmo
descrito acima, ou adigdo de 0,001 a 0,1% em massa do composto de acido
fosfénico organico, baseado na quantidade total do cido graxo superior ou
éster do mesmo descrito acima apds reagdo do acido graxo ou éster do
mesmo representado pela Férmula (1) a seguir com a diamina representada
pela Formula (2) a seguir, ou apés remogao do excesso da diamina apos a
reacgdo:

R-COOR? (1)
na Formula (1) descrita acima, R' representa um grupo alquila linear ou ra-
mificado, um grupo alquenila ou um grupo hidroxialquila tendo de 5 a 23 a-
tomos de carbono e R? representa um atomo de hidrogénio, um grupo alqui-
la linear ou ramificado tendo de 1 a 4 atomos de carbono, ou um residuo
obtido através da remogéo de um grupo acildxi de glicerideo;

RS
HZN—(CHZ)n—N< (2)

R4

na Férmula (2) descrita acima, R® e R* representam um grupo alquila tendo
de 1 a 4 atomos de carbono e podem ser os mesmos ou diferentes, e n re-
presenta um nimero de 2 a 4.

A amida carboxilica e os derivados da mesma usados no primei-
ro aspecto da presente invengdo ndo serdo especificamente limitados, na
medida em que eles sejam representados pela Férmula (1). Para ser especi-
fico, eles incluem dcidos graxos de dleo vegetal ou éleo animal, tais como
acido caprilico, acido caprico, acido laurico, acido miristico, acido palmitico,
acido estedrico, acido oleico, acido behénico, acido ertcico, acido 12-hidroxi-
estearico, acido graxo de dleo de coco, acido graxo de sebo de carne, acido
graxo de 6leo de babagu, 4cido graxo de dleo de semente de palma, 4cido

graxo de 6leo de soja, acido graxo de dleo de semente de linhaga, acido
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graxo de 6leo de mamona, acido graxo de dleo de oliva e acido graxo de
0leo de baleia, ou metil ésteres, etil ésteres e glicerideos dos mesmos e mis-
turas dos mesmos. Eles podem ser usados sozinhos (um tipo) ou em mistura
de dois ou mais tipos dos mesmos.

Dentre esses, acidos graxos superiores ou alquil ésteres inferio-
res dos mesmos, nos quais R2 € um atomo de hidrogénio ou um grupo alqui-
la tendo de 1 a 4 atomos de carbono, séo preferidos do ponto de vista de
uma excelente propriedade de manipulagéo, e aqueles nos quais R' é um
grupo alquila linear tendo de 9 a 21 atomos de carbono e nos quais R? & um
atomo de hidrogénio ou metila, sdo particularmente preferidos.

A diamina usada no primeiro aspecto da presente invengdo ndo
estara especificamente limitada, na medida em que ela seja representada
pela Formula (2) descrita acima. Para ser especifico, ela inclui dimetilamino-
propilamina, dimetilaminoetilamina, dietilaminopropilamina, dietilaminoetila-
mina, dibutilaminopropilamina, dibutilaminoetilamina, dipropilaminopropilami-
na e dipropilaminoetilamina. Elas podem ser usadas sozinhas (um tipo) ou
em uma mistura de dois ou mais tipos das mesmas.

Dentre as mesmas, dimetilaminopropilamina ¢ dietilaminoetila-
mina s&o preferidas do ponto de vista de facilidade de obten¢do de matérias-
primas.

No primeiro aspecto da presente invencdo, o composto de acido
fosfonico orgénico é adicionadoe na reagdo do acido graxo superior ou o éster
do mesmo representado pela Férmula (1) com a diamina representada pela
Formula (2), ou ap6s a rea¢do ou apds remogdc da diamina em excesso
apos a reagéo.

A amida carboxilica e os derivados da mesma (compostos de
amida carboxilica), nos quais a tonalidade de cor e odor sdo bons e 0s quais
sao excelentes quanto & estabilidade ao armazenamento a longo prazo, po-
dem ser obtidos através de uso do composto de acido fosfonico organico
acima.

O composto de acido fosfdnico orgénico, o qual pode ser usado,

nao estara especificamente limitado e acido difosfonico ou um sal do mesmo
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tendo uma estrutura representada pela Férmula (3) a seguir &, de preferén-
cia, usado, uma vez que ele no gera gés, tal como hidrogénio, quando do

tratamento, sendo facil de manipular do ponto de vista industrial:

na Formula (3) descrita acima, R® representa um atomo de hidrogénio ou um
grupo alquila inferior tendo de 1 a 3 tomos de carbono e Z', %, 2% e Z*re-
presentam, cada um independentemente, um atomo de hidrogénio ou um
atomo de metal alcalino.

O 4cido difosfonico ou o sal do mesmo representado pela For-
mula (3) inclui, para ser especifico, acido hidroxietanodifosfonico, acido hi-
droxipropanodifosfonico, cido hidroxibutanodifosfonico e sais dos mesmos.
Acido hidroxietanodifosfénico ou sais do mesmo séo mais preferidos do pon-
to de vista de que eles sdo sollveis em agua e excelentes quanto a proprie-
dade de manipulag&o.

Com relacdo ao momento no qual os compostos de &cido fosfo-
nico organico acima séo adicionados, eles podem ser adicionados antes de
reacdo de amidagéo do composto de amida carboxilica ou podem ser adi-
cionados apds a reacdo de amidacgdo, ou apds remogéo da diamina em ex-
cesso apos a reacdo de amidagdo. Um método no qual eles séo adicionados
antes da reagdo de amidagéo € preferido do ponto de vista de um efeito de
inibigdo de deteriorag@o da tonalidade de cor.

Uma quantidade de uso do composto de acido fosfonico orgéni-
co acima (acidos fosfonicos organicos efou sais dos mesmos) ¢ 0,001 a
0,1% em massa (aqui depois "% em massa" devera ser referida como sim-
plesmente "%"), de preferéncia 0,003 a 0,1% e mais preferivelmente 0,005 a
0,01%, baseado na quantidade total do 4cido graxe superior ou do éster do
mesmo (derivado de acido graxo), cada um descrito acima.

Se uma quantidade de uso do composto de acido fosfdnico or-
ganico acima é menor do que 0,001%, o composto de amida carboxilica e os

derivados do mesmo, nos quais a estabilidade na tonalidade de cor e o odor
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séo satisfatorios, nfo podem ser obtidos. Por outro lado, se essa quantidade
€ adicionada acima de 1,0%, o composto de amida carboxilica e os deriva-
dos do mesmo, nos quais a tonalidade de cor e o odor sdo bons, sdo obti-
dos, mas o composto de acido fosfonico organico esta presente em excesso
na composicéo e, portanto, € desvantajoso em termos de custo e poderia
causar precipitagao.

No primeiro aspecto da presente invengdo, uma temperatura de
reagdo do acido graxo superior ou do éster do mesmo descrito acima com a
diamina descrita acima cai em uma faixa de 80 a 220°C, de preferéncia 90 a
200°C, e o tempo de reac&o é de 3 a 20 horas, de preferéncia 5 a 10 horas.

Uma proporgao molar da diamina para o acido graxo superior ou
0 éster do mesmo descrito acima é usualmente 1,0 para 2,0, de preferéncia
1,05 para 1,5.

Quando o éster de 4cido graxo é usado, o tempo de reagéo po-
de ser reduzido realizando-se a reagdo na presenca de um catalisador alca-
lino, tal como metdxido de sédio. Apos a reagéo, a diamina ndo reagida é, de
preferéncia, destilada sob pressdo reduzida ou através de sopro de nitrogé-
nio.

Adicionalmente, o composto de amida carboxilica pode ser ar-
mazenado em temperatura ambiente na forma de uma matéria sélida, ou
pode ser armazenado na forma de um liquido sob aquecimento. Nesse caso,
vedagao com nitrogénio & preferida do ponto de vista de exibigdo de estabili-
dade ao armazenamento adicional. Capaz de ser proporcionado como veda-
¢éo com nitrogénio (incluindo exemplos descritos abaixo) séo, por exemplo,
permitir que o nitrogénio flua para um espago superior de um vaso de arma-
zenamento, borbulhamento de nitrogénio no caso de um liquido e assenta-
mento da contrapressdo para a pressdo atmosférica através de nitrogénio
apos redugdo da presséo.

No primeiro aspecto da presente invengdo, a amida carboxilica e
0s derivados da mesma, nos quais a tonalidade de cor e odor sdo bons e 0s
quais sdo excelentes quanto a estabilidade ao armazenamento a longo pra-

Zo, séo obtidos através da reagfo do acido graxo superior ou do éster do
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mesmo representade pela Formula (1) descrita acima com a diamina repre-
sentada pela Formula {2) descrita acima, sob a presenca de 0,001 a 0,1%
em massa de um composto de acido fosfonico organico baseado na quanti-
dade total do acido graxo superior ou éster do mesmo descrito acima ou adi-
¢éo de 0,001 a 0,1% em massa do composto de acido fosfénico baseado na
quantidade total do acido graxo superior ou éster do mesmo apés a reagdo
do acido graxo superior ou éster do mesmo representado pela Férmula (1)
acima descrita com a diamina representada pela Formula (2) acima descrita
ou apos remogao da diamina em excesso apds a reagéo.

Os exemplos especificos de composto de amida carboxilica ob-
tidos no primeiro aspecto da presente invengéo incluem dimetilaminopropi-
lamida decandica, dimetilaminopropilamida laurica, dimetilaminopropilamida
miristica, dimetilaminopropilamida palmitica, dimetilaminopropilamida estea-
rica, dimetilaminopropilamida de acido graxo de 6leo de coco, dimetilamino-
propilamida de sebo endurecido, dietilamincetilamida estearica, dietilaminoe-
tilamida isoestearica, dietilaminoetilamida oléica, dietilaminopropilamida es-
tearica, dibutilaminoetilamida estedrica, dibutifaminopropilamida esteérica,
dipropilaminopropilamida estearica, dipropilaminoetilamida estearica, dimeti-
taminoetilamida estearica, dietilaminoetitamida palmitica, dietilaminopropila-
mida palmitica, dimetilaminoetilamida palmitica, dietilaminoetilamida behéni-
ca, dietilaminopropilamida beénica e dimetilaminopropilamida behénica.

Em sequida, no processo de produgdo de betaina de acordo
com a presente invengéo (aqui depois referido como "o segundo aspecto da
presente invengéo"), a betaina representada pela Formula (5) a seguir, na
qual a tonalidade de cor é acentuadamente boa, pode ser obtida através da
reagao do composto de amida carboxilica obtido através do processo de
produgao descrito acima (0 primeiro aspecto da presente invengdo) com aci-
do mbnohaloalquilcarboxilico ou um sal do mesmo, representado pela For-
mula (4) a seguir:

YR%.CO0Z®  (4)
na Formula {4) descrita acima, Y representa um atomo de halogénio; R® re-

presenta um grupo alquileno linear ou ramificado tendo de 1 a 3 atomos de
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carbono; e Z° representa um &tomo de hidrogénio ou um atomo de metal
alcalino;
RJ
RI-CONH—(Cﬂz)n—l%J'-RﬁCOO' )
R4
na Formula (5) descrita acima, R', R®, R*, R® & n s80 0s mesmos conforme
descrito acima.

No segundo aspecto da presente invengdo, o composto de ami-
da carboxilica pode ser reagido com 0 acido monohaloalquilcarboxilico ou o
sal do mesmo descrito acima, através de um meétodo 0 qual tem sido, até o
momento, publicamente conhecido. Por exemple, 0 composto de amida car-
boxilica &, de preferéncia, reagido com o acido monohalealquilcarboxilico ou
o sal do mesmo descrito acima, através da manutengao do pHem 8 a 10 até
que a conversdo de betaina tenha terminado e, entdo, manutengao do pH
em uma faixa de 11,5 a 13, de forma a acelerar a hidrélise do sal de acido
monohaloalquilcarboxilico restante. A temperatura de reagdo cai, mais prefe-
rivelmente em uma faixa de 50 a 100°C. A reacdo pode ser realizada em
pressédo normal ou sob presséo aplicada.

O acido monohaloalquilcarboxilico ou o sal do mesmo descrito
acima, o qual pode ser usado, inclui, por exemplo, acido monocloroacético,
acido monobromoacético, acido monocloropropiénico, acido monobromopro-
piénico ou sais de sddio e sais de potassio dos mesmos, e &cido monocloro-
acético ou sais do mesmo sdo particularmente preferidos do ponto de vista
de facilidade de obtencdo das matérias-primas e propriedade de manipula-
¢do.

Uma quantidade do acido monohaloalquilcarboxilico ou do sal do
mesmo baseado no composto de amida carboxilico €, de preferéncia, uma
propor¢do molar de 1 para 3, mais preferivelmente uma proporgéo molar de
1 para 1,15.

Se uma proporgéo molar do &cido monohaloalquilcarboxilico a-
cima ou do sal do mesmo € menor do que 1, o composto de amida carboxili-

ca nao reagido permanece. Por outro lado, se ela esta acima de 1,15, uma
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quantidade excessiva do acido monohaloalquilcarboxilico ou do sal do mes-
mo, ou dos produtos da decomposicéo do mesmo, ainda permanece. Con-
seqUentemente, ambos ndo sdo preferidos.

No segundo aspecto da presente inveng&o, o composto de &cide
fosfénico organico ou o sal do mesmo representado pela Formula (3) descri-
ta acima é deixado estar presente, de preferéncia, em uma faixa da quanti-
dade de adic3o descrita acima na reagio do composto de amida carboxilica
com o acido monchaloalquilcarboxilico ou sal do mesmo representado pela
Formula (4) descrita acima. A betaina, na qual a tonalidade de cor é ainda
melhor, pode ser obtida deixando o composto de acido fosfonico organico ou
o sal do mesmo estar presente.

No processo de produgdo para um sal de amdnio quaternario de
acordo com a presente invencdo (aqui depois referido como "o terceiro as-
pecto da presente invengao"), um sal de aménio quatemario representado
pela Formula (8) a seguir, no qual a tonalidade é acentuadamente boa, é
obtido através da reagdo do composto de amida carboxilica obtido através
do processo de produgao descrito acima com haleto de alquita representado
pela Formula (6) a seguir, ou sulfato de dialquila representado pela Férmula
(7) a seguir:

YR (6)
na Formula (6} descrita acima, Y representa um atomo de halogénio; e R’
representa um grupo alquila tendo de 1 a 4 atomos de carbono;
R°R®30, (7)
na Férmula (7) descrita acima, R® representa um grupo alquila tendo de 1 a
4 atomos de carbono.
R3
R‘-CONH—(CHz)n—g:"-—RS‘ X @
b
na Formula (8) descrita acima, R', R®, R* e n representam os mesmos signi-
ficados conforme descrito acima; R® representa R” ou R% e X representa Y
ou R®0y.

No terceiro aspecto da presente invencgéo, a reagao de quaterni-



10

15

20

25

14

zagao do composto de amida carboxilica descrito acima com o agente de
quaternizagdo representado pela Férmula (6) ou a Férmula (7), cada um
descrito acima, por exemplo, haleto de alquila inferior, tal como cloreto de
metila, e sulfato de dimetila, tal como suifato de dimetila, pode ser realizada
através de um processo publicamente conhecido.

Uma quantidade dos agentes de quaternizacéc acima &, de pre-
feréncia, 0,95 a 1,5 equivalente, mais preferivelmente 0,98 a 1,3 equivalente,
baseada no composto de amida carboxilica. Se uma quantidade dos agentes
de quaternizacio acima € menor do que 0,95 equivalente, o tempo de rea-
¢ao € prolongado e uma deterioragao na tonalidade de cor e odor causados
pelo tratamento térmico € possivel de ocorrer. Por outro lado, se ela excede
a 1,5 equivalente, o agente de quaternizacdo em excesso acelera a deterio-
ragéo na tonalidade de cor e odor e 0 sal de aménio quaternario tendo uma
elevada qualidade é menos provavel de ser obtido.

Adicionalmente, isso & desvantajoso em termos de custos.

Uma temperatura da reagéo de quaternizagdo é maior do gque o
ponto de fusfo da amida carboxilica, ou uma mistura da amida carboxilica ¢
o solvente de reagao, e essa ¢, de preferéncia, 65 a 120°C, mais preferivel-
mente 70 a 100°C e ainda de preferéncia 80 a 90°C, em termos da qualida-
de.

Adicionalmente, no processo de produgdo de um sal de amina
de acordo com a presente invengao (aqui depois referido como “o quarto
aspecto da presente invengdo"), um sal de amina representado pela Formula
(9) a sequir, no qual a tonalidade de cor € boa, pode ser obtido através da
neutraliza¢do do composto de amida carboxilica obtido através do processo
de producdo descrito acima com pelo menos um agente de neutralizagéo
selecionado de acidos organicos, acidos inorganicos e aminoacidos acidos:

'y N
Rl-CONH—(CHZ)n—“ITI—"H A9

R4

na Férmula (9) descrita acima, R', R®, R* e n representam os mesmos signi-

ficados conforme descrito acima e A representa um acido orgénico, acido
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inorganico ou aminodcido acido.

O agente de neutralizagdo que pode ser usado inclui pelo menos
um selecionado de 4cidos organicos, acidos inorgénicos e aminoacidos aci-
dos e ele inclui, para ser especifico, acido lactico, acido glicolico, acido citri-
co, acido succinico, acido malico, acido cloridrico, acido sulflrico, acido glu-
tAmico e acido aspartico. Dentre os mesmos, acido lactico e acido succinico
sao particularmente adequados para uso do ponto de vista de que eles néo
830 corrosivos e s80 usados como matérias-primas para cosméticos. Os
agentes de neutralizacdo acima podem, opcionalmente, ser usados sozinhos
ou em combinagao de dois ou mais tipos dos mesmos.

Uma quantidade do agente de neutralizagdo na presente inven-
¢do € 0,5 a 1,5 equivalente, de preferéncia 0,6 a 1,4 equivalente, baseado
no composto de amida carboxilica. Se uma quantidade do agente de neutra-
lizagdo acima é menor do que 0,5 equivalente, a reacdo de neutralizagao é
incompleta. Por outro lado, se ela excede a 1,4 equivalente, 0 agente de
neutralizagdo em excesso permanece. Conseqlientemente, ambos ndo séo
preferidos.

No quarto aspecto da presente invengdo, o composto de amida
carboxilica pode ser neutralizado através de um método o qual tem sido, até
0 momento, publicamente conhecido. Por exemplo, o composto de amida
carboxilica € misturado com o agente de neutralizagéo dissolvido em agua e,
entéo, a agua é destilada, pelo que o sal de amina é obtido. Também, o sal
de amina é obtido também através de dissolugao ou dispersdo do composto
de amida carboxilica em agua aquecida e, entdo, neutralizagdo do mesmo
atraves da adigdo do agente de neutralizagao.

Adicionalmente, um solvente, tal como etanol e 2-propanol, é
adicionado na neutralizagdo, pelo que uma quantidade para dissolugéo do
composto de amida carboxilica pode ser elevada. A temperatura de neutrali-
zagéo, de preferéncia, ndo & menor do que o ponto de fuséo do composto de
amida carboxilica e, em geral, ela é de 40 a 90°C.

Conforme descrito acima, a amida carboxilica e os derivados da

mesma, nos quais a tonalidade de cor e o odor s&o bons e 0s quais sdo ex-
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celentes quanto & estabilidade ao armazenamento a longo prazo, séo obti-
dos no primeiro aspecto da presente invengéo. Ainda, a betaina, o sal de
amonio quaternario ¢ o sal de amina, nos guais a tonalidade de cor e odor
sdo excelentes, sdo obtidos do segundo ac quarto aspecto da presente in-
vencdo, nos quais o composto de amida carboxilica obtido acima é usado.

Os respectivos compostos (composto de amida carboxilica, be-
taina, sal de amdnio quaternario e sal de amina) obtidos do primeiro ao quar-
to aspecto da presente invengao podem, adequadamente, ser usados como
agentes de limpeza, tais como detergentes para roupas, detergentes para
lougas, xampus, xampus corporais e agentes de lavagem facial, agentes
para o tratamento dos cabelos, tais como creme para enxaguar os cabelos,
condicionadores, tratamentos e espumas modeladoras, e agentes para o
tratamento de fibra, tais como agentes amaciantes para roupas. Ainda, com-
ponentes opcionais podem ser adicionados aos respectivos compostos de
acordo com as finalidades de uso.

Quando os respectivos compostos preparados na presente in-
vencao (do primeiro aspecto da presente invengdo ao segundo aspecto da
presente invengdo) s&o usados, por exemplo, como os agentes para o tra-
tamento dos cabelos, a amida carboxilica do primeiro aspecto da presente
invengao, ¢ sal de amida carboxilica do quarto aspecto da presente invencéo
e 0 sal quaterndric do segundo aspecto da presente invengéo séo adequa-
damente usados, e varios componentes adicionais (componente opcionais),
0s quais tém sido, até o momento, usados para agentes para o tratamento
dos cabelos, podem ser misturados, se necessario. Os componentes adicio-
nais acima incluem, por exemplo, tensoativos anidnicos, tensoativos catidni-
cos, tensoativos ndc-idnicos, tensoativos anfotéricos, compostos de silicio
de elevada polimerizagio, acidos organicos, tais como acido succinico e a-
cido malico ou sais dos mesmos, aminoacidos, tais como glicina e alanina,
polimeros anidnicos, polimeros catifnicos, polimeros anfotéricos, polimeros
ndo-idnicos, fungicidas, alcoois superiores, hidrocarbonetos, 6leos naturais &
gorduras, dleos de éster, antioxidantes, agentes de captura, materiais de

coloragdo, fragrancias, solventes (por exemplo, etanol, derivados de carbitol
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e semelhantes), alcoois polihidricos e acidos graxos. Os componentes adi-
cionais acima podem ser adicionados sozinhos ou em combinagdo de dois
ou mais tipos dos mesmos e eles podem ser misturados em um estagio a-
dequado na preparacgdo dos agentes para o tratamento dos cabelos.

Quando os respectivos compostos preparados na presente in-
vengdo sdo usados como os agentes de limpeza, a betaina do segundo as-
pecto da presente invenglo e a amida carboxilica do primeiro aspecto da
presente invencdo sdo, adequadamente, usados, e varios componentes adi-
cionais (componentes opcionais), 0s quais tém sido, até o momento, usados
para agentes de limpeza, podem ser misturados, se necessario. Os compo-
nentes adicionais acima incluem, por exemplo, tensoativos anidnicos, tenso-
ativos ndo-idnicos, tensoativos anfotéricos, compostos de silicio altamente
polimerizados, acidos organicos, tais como acido succinico e acido malico ou
sais dos mesmos, aminoacidos, tais como glicina e alanina, polimeros anid-
nicos, polimeros catidnicos, alcoois superiores, hidrocarbonetos, oleos natu-
rais & gorduras, dleos de éster, antioxidantes, agentes de captura, materiais
de coloragéo, fragrancias, solventes (por exemplo, etanol, derivadcs de car-
bitol e semelhantes), alcoois polihidricos e acidos graxos. Os componentes
adicionais acima podem ser adicionados sozinhos ou em combinagéo de
dois ou mais tipos dos mesmos.

EXEMPLOS

A seguir, a presente invencédo serd explicada em maiores deta-
lhes com referéncia aos exemplos e exemplos comparatives, mas a presente
invengdo ndo estara restrita aos exemplos descritos abaixo.

Exemplo 1

Um frasco de um litro com quatro gargalos, equipado com um
agitador, um termémetro e um condensador de refluxo, foi carregado com
350 g de 4cido estearico (1,23 mol, NAA 173K, peso molecular: 285, fabrica-
do pela Nihon Oil & Fat Corporation) e 0,058 g de uma solugdo aquosa a
60% de acido hidroxietanodifosfonico (0,01%, baseado no &cido estearico,
fabricada pela Tokyo Kasei Kogyo Co., Ltda.), e a solucéo foi aquecida a

80°C para dissolver o acido estearico.
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Em seguida, apos substituicdo com nitrogénio (presséo reduzida
de 6,7 kPa — ajustada de volta para a presséo atmosférica atraves de nitro-
génio), foi realizada duas vezes, a temperatura foi elevada para até 185°C, e
151 g de N,N-dimetil-1,3-diaminopropanc (aqui depois abreviado como
DMAPA, peso molecular: 102, fabricado pela Tokyo Kasei Kogyo Co., Ltda.)
foram adicionados, gota a gota, a0 mesmo, em 4 horas. A solugo foi manti-
da de 190 a 200°C durante a adi¢do gota a gota e, entdo, foi equilibrada du-
rante 5 horas. O valor de acido foi medido para resultar na confirmagéo de
que ele era de 2,1 mg-KOH/g e que a quantidade de acido graxo nao reagi-
do era de 1,5% ou menos. Entdo, a pressdo foi reduzida para 2,0 kPa a
190°C e a destilagéo foi realizada durante uma hora para destilar o N,N-
dimetil-1,3-diaminopropano néo reagido.

Apds a destilagdo, a solugdo foi esfriada para 90°C e, entdo, a
mistura de reacdo foi captada. Um valor de amina dessa mistura de reagao
foi medido por meio de um aparelho de titulagao, para resultar na descoberta
de que ele era de 152 mg-KOH/g. Adicionaimente, a tonalidade de cor foi
medida por meio de um analisador de diferenca de cor (OME-200, fabricado
pela Nippon Denshoku Industries Co., Ltda.), para resultar na descoberta de
que a tonalidade de cor era APHA 100.

Exemplo 2

O mesmo frasco de um litro com quatro gargalos, equipado com
um agitador, um termdmetro e um condensador de refluxo conforme no E-
xemplo 1 descrito acima, foi carregado com 256,5 g de acido palmitico (1,0
mol, NAA 160, peso molecular: 256,5, fabricado pela Nihon Qil & Fat Corpo-
ration) e foi aquecido a 80 °C para fundir o 4cido palmitico. Em seguida, a-
pds substituigdo com nitrogénio (presséoc reduzida de 6,7 kPa — ajustada de
volta para a pressdo atmosférica através de nitrogénio), foi realizada duas
vezes,a temperatura foi elevada para até 185°C e 139 g de N,N-
dietilaminoetilamina (aqui depois abreviada como DEAEA, peso molecular:
116, fabricada pela Tokyo Kasei Kogyo Co., Ltda.) foram adicionados, gota a
gota, ao mesmo, em 4 heras. O liquide foi mantido de 190 a 200 °C durante

a adicdo gota a gota e, entéo, foi equilibrada durante 8 horas. O valor de a-
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cido foi medido para resultar na confirmagao de que ele era de 3 mg-KOH/g
e que a quantidade de acido graxo ndo reagido era de 1,5% ou menos. En-
tdo, a pressdo foi reduzida para 2,0 kPa a 190 °C e a destilagéo foi realizada
durante uma hora, para destilar a N,N-dietilaminoetilamina ndo reagida.

Apos a destilagdo, a solucéo foi esfriada para 110 °C € 0,021 g
de solugdo aquosa a 60% de acido hidroxietanodifosfonico (0,005%, basea-
do no &cido palmitico) foram adicionados e misturados. Entéo, a mistura de
reagéo foi captada. Um valor de amina dessa mistura de reagéo foi medido
por meio de um aparelho de titulagdo, para resuitar na descoberta de que ele
era de 144 mg-KOH/g. Adicionalmente, a tonalidade de cor foi medida por
meio de um analisador de diferenca de cor, para resultar na descoberta de
que a tonalidade de cor era APHA 120.
Exemplo 3

O mesmo frasco de um litro com quatro gargalos, equipado com
um agitador, um termdmetro e um condensador de refluxo conforme no E-
xemplo 1 descrito acima, foi carregado com 350 g de laurato de metila (1,64
mol, Pastel M12, peso molecular. 214, fabricado pela Lion Oleochemical Co.,
Ltda.) e 0,29 g de uma solugéo aquosa a 60% de acido hidroxietanodifosfo-
nico (0,05%, baseado no laurato de metila, fabricada pela Tokyo Kasei Kog-
yo Co., Ltda.) e a solugdo foi aquecida a 80°C. Apds substituicdo com nitro-
génio (presséo reduzida de 6,7 kPa — ajustada de volta para a presséo at-
mosférica através de nitrogénio) ter sido realizada duas vezes,a temperatura
foi elevada para até 185°C e 201 g de N,N-dimetil-1,3-diaminopropano (peso
molecular; 102, fabricado pela Tokyo Kasei Kogyo Co., Ltda.) foram adicio-
nados, gota a gota, ao mesmo, em 4 horas. O liquido foi mantido de 190 a
200°C durante a adi¢do gota a gota e, entdo, foi equilibrada durante 8 ho-
ras.A quantidade de metil éster ndo reagido foi medida por meio de croma-
tografia gasosa, para resultar na descoberta de que ele era de 0,3%. Entéo,
a pressdo foi reduzida para 2,0 kPa a 190°C e a destilacéo foi realizada du-
rante uma hora, para destilar o N,N-dimetil-1,3-diaminopropano néo reagido.

Apbs a destilagdo, a solucéo foi esfriada para 90°C e, entdo, a

mistura de reagéo foi captada. Um valor de amina dessa mistura de reagéo
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foi medido por meio de um aparelho de titulagéo, para resultar na descoberta
de que ele era de 193 mg-KOH/g. Adicionalmente, a tonalidade de cor foi
medida por meio de um analisador de diferenca de cor, para resultar na des-
coberta de que a tonalidade de cor era APHA 30.

Exemplo Comparativo 1

A reac@o foi realizada sob as mesmas condigdes conforme no
Exemplo 1 descrito acima, exceto que 0 acido hidroxietanodifosfonico néo foi
usado. O valor de acido foi medido para resultar na confirmagéo de que ele
era de 2,2 mg-KOH/g e que a quantidade de acido graxo ndo reagido era de
1,5% ou menos. Entao, a pressao foi reduzida para 2,0 kPa a 190 °C e a
destilagdo foi realizada durante uma hora para destilar o N,N-dimetil-1,3-dia-
minopropano nao reagido.

Apds a destilagdo, a solugo foi esfriada para 90°C e, entdo, a
mistura de reacgéo foi captada. Um valor de amina dessa mistura de reagéo
foi medido por meio de um aparelho de titulagéo, para resultar na descoberta
de que ele era de 152 mg-KOH/g. Adicionalmente, a tonalidade de cor foi
medida por meio de um analisador de diferenga de cor, para resultar na des-
coberta de que a tonalidade de cor era APHA 250.

Exemplo Comparativo 2

A reagdo foi realizada sob as mesmas condigdes conforme no
Exemplo 3 descrito acima, exceto que o acido hidroxietanodifosfonico no foi
usado. A quantidade de metil éster ndo reagido foi medida por meio de cro-
matografia gasosa, para descobrir que ela era de 0,3%. Entéo, a pressao foi
reduzida para 2,0 kPa a 190 °C e a destilagao foi realizada durante uma ho-
ra, para destilar o N,N-dimetil-1,3-diaminopropano nao reagido.

Apds a destilaggo, a solugdo foi esfriada para 20°C e, entdo, a
mistura de reagdo foi captada. Um valor de amina dessa mistura de reagao
foi medido por meio de um aparelho de titulagao, para resultar na descoberta
de que ele era de 193 mg-KOH/g. Adicionalmente, a tonalidade de cor foi
medida por meio de um analisador de diferenca de cor, para resultar na des-

coberta de que a tonalidade de cor era APHA 150.
Exemplo 4
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0O mesmo frasco de um litro com quatro gargalos, equipado com
um agitador, um termometre e um condensador de refluxo conforme no E-
xemplo 1 descrito acima, foi carregado com 350 g de estearato de metila
(1,17 mol, Pastel M180, pesc molecular: 299, fabricade pela Lion Oleoche-
mical Co., Ltda.) e 0,058 g de uma solugdo aquosa a 60% de acido hidroxie-
tanodifosfnico (0,01%, baseado no estearato de metila, fabricada pela Tok-
yo Kasei Kogyo Co., Ltda.) e a solugéo foi aquecida a 80°C. Ap6s substitui-
¢Ao com nitrogénio (pressdo reduzida de 6,7 kPa — ajustada de volta para a
pressdo atmosférica através de nitrogénio) ter sido realizada duas vezes,a
temperatura foi elevada para até 185°C e 144 g de N,N-dimetil-1,3-
diaminopropano {peso molecular: 102, fabricado pela Tokyo Kasei Kogyc
Co., Lida.) foram adicionados, gota a gota, ao mesmo, em 4 horas. A solu-
gao foi mantida de 190 a 200 °C durante a adi¢&o gota a gota e, entéo, foi
equilibrada durante 8 horas. A quantidade de metil éster ndo reagido foi me-
dida por meio de cromatografia gasosa, para resultar na descoberta de que
ela era de 0,4%. Entdo, a pressdo foi reduzida para 2,0 kPa a 190°C e a
destilagéo foi realizada durante uma hora, para destilar o0 N,N-dimetil-1,3-
diaminopropano ndo reagido.

Apos a destilacso, a solugdo foi esfriada para 90°C e, entéo, a
mistura de reagéo foi captada. Um valor de amina dessa mistura de reagao
foi medido por meio de um aparelho de titulagdo, para resultar na descobérta
de que ele era de 152 mg-KOH/g. Adicionalmente, a tenalidade de cor foi
medida por meio de um analisador de diferenga de cor, para resultar na des-
coberta de que a tonalidade de cor era APHA 50.

O composto de amida carboxilica acima foi selado com nitrogé-
nio e, em seguida, submetido a um teste de estabilidade ao armazenamento
a 100°C, durante 7 dias. A tonalidade de cor foi medida por meio do analisa-
dor de diferenga de cor, para resultar na descoberta de que a tonalidade de
cor era Gardner 1 e que a estabilidade da tonalidade de cor era boa.
Exemplo 5

A reagéo foi realizada durante 10 horas através do mesmo mé-

todo conforme no Exemplo 1 descrito acima, exceto que acido laurico (peso
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molecular: 200, fabricado pela Acidchem Co., Ltda.) foi usado em lugar de
acido estedrico e que a reagdo foi realizada na presencga de 0,005% de acido
hidroxietanodifosfonico. A tonalidade de cor foi medida por meio do analisa-
dor de diferenga de cor, para resultar na descoberta de que a tonalidade de
cor era APHA 100. O composto de amida carboxilica acima foi selado com
nitrogénio e, em sequida, submetido a um teste de estabilidade ao armaze-
namento a 100°C, durante 7 dias. A tonalidade de cor foi medida por meio
do analisador de diferenga de cor, para resultar na descoberta de que a to-
nalidade de cor era Gardner 1 e que a estabilidade da tonalidade de cor era
boa.
Exemplo 6

Acido estedrico foi usado para realizar a reagdo durante 10 ho-
ras, através do mesmo método conforme no Exemplo 1 descrito acima, ex-
ceto que acido hidroxietanodifosfonico foi adicionado antes da reagdo e
0,1% de &cido hidroxietanodifosfonico foi adicionado apos a destilagao. A
tonalidade de cor foi medida por meio do analisador de diferenga de cor, pa-
ra resultar na descoberta de que a tonalidade de cor era APHA 120. O com-
posto de amida carboxilica acima foi submetido a um teste de estabilidade
ao armazenamento a 100 °C, durante um dia, sem selagem com nitrogénio.
A tonalidade de cor foi medida por meio do analisador de diferenca de cor,
para resultar na descoberta de que a tonalidade de cor era Gardner 1.

Exemplo Comparativo 3

A reagdo foi realizada sob as mesmas condi¢des conforme no
Exemplo 4 descrito acima, exceto que o acido hidroxietanodifosfonico néo foi
adicionado. O composto de amida carboxilica acima foi selado com nitrogé-
nio e, em seguida, submetido a um teste de estabilidade ao armazenamento
a 100°C, durante 7 dias. A tonalidade de cor foi medida por meio do analisa-
dor de diferenga de cor, para resultar na descoberta de que a tonalidade de
cor era Gardner 4.

Exemplo Comparativo 4

A reagéo foi realizada sob as mesmas condigbes conforme no

Exemplo 5 descrito acima, exceto que o acido hidroxietanodifosfonico néo foi
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adicionado. O composto de amida carboxilica acima foi selado com nitrogé-
nio €, em sequida, submetido a um teste de estabilidade ao armazenamento
a 100°C, durante 7 dias. A tonalidade de cor foi medida por meio do analisa-
dor de diferenga de cor, para resultar na descoberta de que a tonalidade de
cor era Gardner 5.

Exemplo Comparativo 5

A reagdo foi realizada sob as mesmas condigdes conforme no
Exemplo 6 descrito acima, exceto que o acido hidroxietanodifosfénico néo foi
adicionado. O composto de amida carboxilica acima foi selado com nitrogé-
nio e, em seguida, submetido a um teste de estabilidade ao armazenamento
a 100°C, durante 7 dias. A tonalidade de cor foi medida por meio do analisa-
dor de diferenga de cor, para resultar na descoberta de que a tonalidade de
cor era Gardner 6.
Exemplo 7

Uma autoclave de vidro de um litro foi carregada com 250 g de
amida carboxilica (valor de amina: 152) sintetizada da mesma maneira con-
forme no Exemplo 4 descrito acima, 128 g de élcool estearilico {fabricado
pela Kanto Chemical Co., Inc.}, 128 g de &lcool cetilico (fabricado pela Kanto
Chemical Co., Inc.), 18,4 g de etanol (fabricado pela Kanto Chemical Co.,
Inc.) e 1,4 g de hidrogencarbonato de sédio (fabricado pela Asahi Glass Co.,
Ltda.) e eles foram aquecidos e dissolvidos enquanto se agitava. Em segui-
da, a substituicdo com nitrogénio (presséo reduzida de 0,2 kPa — presséo
atmosférica) foi realizada trés vezes. Apos atingir 65°C, cloreto de metila
(fabricado pela Sumitomo Seika Chemicals Co., Ltda.} foi carregado em uma
quantidade de 1,03 mol baseado na amina e a solugao foi equilibrada de 85
a 100°C, durante 2,5 horas. Foi confirmado que o total de amina livre e clori-
drato de amina era de 1% ou menos e, entdo, a reacdo foi terminada. A
pressao foi removida e a solugéo foi esfriada para a temperatura ambiente e
solidificada, para se obter um sal de aménio quaternario flocoso. O sal de
aménio quaternario foi dissolvido de modo que a concentrago fosse de 50%
em massa, baseado em 2-propanol e, entdo, a tonalidade de cor foi medida

por meio do analisador de diferenga de cor, para resultar na descoberta de
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que efa era APHA 30. Adicionalmente, o odor do sal de aménio quaternario
foi avaliado através de avaliagéo funcional para descobrir que ele era bom.
Exemplo 8

Um frasco de 2 litros com quatro gargalos, equipado com um
agitador, um termdmetro, um funil de gotejamento e um tubo de resfriamen-
to, foi carregado com 181 g de amida carboxilica sintetizada da mesma ma-
neira conforme no Exemplo 5 descrito acima, 480 g de agua ion-trocada, 79
g de monocloroacetato de sodio (peso molecular: 116,5, fabricado pela Kan-
to Chemical Co., Ltda.) € 6,9 g de uma solugdo aquosa de hidréxido de sadio
(diluida para 30%, fabricada pela Kanto Chemical Co., Ltda.) e, entdo, a
temperatura foi elevada para até 80°C. Apds o que, a solugdo foi equilibrada
durante 5 horas e, entdo, esfriada a fim de se obter lauramidapropilbetaina
tendo Al de 30%. A tonalidade de cor do produto acima foi medida por meio
do analisador de diferenca de cor, para resultar na descoberta de que ela
era APHA 40. Adicionalmente, o odor da betaina obtido foi avaliado, para
descobrir que ele era bom.
Exemplo 9

Um frasco de um litro com quatro gargalos foi carregado com
250 g de amida carboxilica (valor de amina: 152) sintetizada da mesma ma-
neira conforme no Exemplo 1 descrito acima e ela foi fundida de 70 a 80°C,
enquanto se agitava. Em seguida, uma solugdo aquosa de 4cido p-tolueno-
sulfonico preparada através da dissolugédo de 116 g de monohidrato de acido
p-tolueno-sutfénico (fabricado pela Kanto Chemical Co., Ltda.) em 117 g de
agua foi lentamente adicionada & mesma, para neutraliza-la. A agua foi des-
tilada sob pressdo reduzida, enquanto se mantinha a temperatura a 70 a
80°C, e o liquido foi esfriado para a temperatura ambiente e solidificado, pa-
ra se obter um sal de amina flocoso. O sal de amina foi dissolvido de modo
que a concentragdo fosse de 50% em massa, baseado em 2-propanol e,
entdo, a tonalidade de cor foi medida por meio do analisador de diferenga de
cor, para resultar na descoberta de que ela era APHA 60. Ainda, o odor da
betaina obtido foi julgado para descobrir que ele era bom.

Exemplo Comparativo 6
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Um sal de aménio quaternario foi sintetizado sob as mesmas
condicdes conforme no Exemple 6 usando 250 g de amida carboxilica sinte-
tizada da mesma maneira conforme no Exempio Comparativo 3 descrito
acima. O sal de aménio quaternario foi dissolvido de modo que a concentra-
cao fosse de 50% em massa, baseado em 2-propanol e, entdo, a tonalidade
de cor foi medida por meio do analisador de diferenga de cor, para resultar
na descoberta de que ela era APHA 150. Adicionalmente, o odor do sal de
amoénio quatemario foi avaliado para descobrir que o odor era forte e inferior.

Exemplo Comparativo 7

Betaina foi sintetizada sob as mesmas condigdes conforme no
Exemplo 8 usando amida carboxilica sintetizada da mesma maneira confor-
me no Exemplo Cemparativo 4 descrito acima. A tonalidade de cor do produ-
to acima foi medida por meio do analisador de diferenga de cor, para resultar
na descoberta de que ela era APHA 250. Adicionalmente, o odor da betaina
obtida foi avaliado, para descobrir que o odor era forte e inferior.

Exemplo Comparativo 8

Um sal de amina foi sintetizado sob as mesmas condigdes con-
forme no Exemplo 9 usando amida carboxilica sintetizada da mesma manei-
ra conforme no Exemplo Comparativo 1 descrito acima. O sal de amina foi
dissolvido de modo que a concentracdo fosse de 50% em massa, baseado
em 2-propano! e, entdo, a tonalidade de cor foi medida por meio do analisa-
dor de diferenga de cor, para resultar na descoberta de que ela era APHA
140. Adicionalmente, o odor do sal de amina foi avaliado, para descobrir que
o odor era forte e inferior.

Os resultados de teste dos Exemplos 1 a 3 e Exemplos Compa-
rativos 1 a 2, cada um descrito acima, sao mostrados na Tabela 1 a seguir;
os resultados de teste dos Exemplos 4 a 6 e Exemplos Comparativos 3 a 5,
cada um descrito acima, sdo mostrados na Tabela 2 a seguir; e 0s resulta-
dos de teste dos Exemplos 7 a 9 e Exemples Comparativos 6 a 8, cada um

descrito acima, sd@o mostrados na Tabela 3 a seguir.
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Conforme evidente a partir dos resuftados mostrados na Tabela
1 e Tabela 2, cada uma descrita acima, foi confirmade que os compostos de
amida carboxilica, nos quais a tonalidade de cor é boa, sdo obtidos nos
Exemplos 1 a 6, caindo no escopo da presente invengdo quando compara-
dos aos Exemplos Comparativos 1 a 5, que caem fora do escopo da presen-
te invenco.

Adicionalmente, conforme evidente a partir dos resultados mos-
trados na Tabela 3 descrita acima, foi confirmado que as betainas, os sais
de aménio quatemdrio e os sais de amina, nos quais a tonalidade de cor e
odor sdo bons, sdo obtidos nos Exemplos 7 a 9, caindo no escopo da pre-
sente invengdo quando comparados aos exemplos comparativos 6 a8, que
caem fora do escopo da presente invencao.

Aplicabilidade Industrial

Os compostos de amida carboxilica que sdo cbtidos de acordo
com a presente invengdo e nos quais a estabilidade de tonalidade de cor
apds o passar do tempo & boa so Uteis como intermediarios para tensoati-
vos catidnicos de sais de amdnio quaternario e tensoativos anfotéricos do
tipo betaina, e as amidas carboxilicas em si sdo, adequadamente, usadas
para cremes para enxaguar cabelos, condicionadores e semelhantes, como

sais de amina.
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REIVINDICAGOES

1. Processo de producdo de amida carboxilica, caracterizado
pelo fato de que é pela reacéo de acido graxo superior ou um éster do mes-
mo representado pela Férmula (1) a seguir com diamina representada pela
Férmula (2) a seguir, sob a presenca de 0,001 a 0,1% em massa de um
composto de acido fosfonico organico baseado na quantidade total do acido
graxo superior ou éster do mesmo descrito acima:

R'-COOR? (1)
na Férmula (1) descrita acima, R' representa um grupo alquila linear ou ra-
mificado, um grupo alquenila ou um grupo hidroxialquila tendo de 5 a 23 &-
tomos de carbono, e R? representa um atomo de hidrogénio, um grupo alqui-
la linear ou ramificado tendo de 1 a 4 atomos de carbono, ou um residuo

obtido através de remogao de um grupo aciléxi de glicerideo;

R3

/
HN—(CHn—N @)

R4

na Féormula (2) descrita acima, R® e R* representam um grupo alquila tendo
de 1 a 4 atomos de carbono e podem ser os mesmos ou diferentes, e n re-
presenta um numero de 2 a 4.

2. Processo de producgédo de amida carboxilica de acordo com a
reivindicagao 1, caracterizado pelo fato de que o composto de acido fosféni-
co organico é acido difosfonico ou um sal do mesmo, tendo uma estrutura

representada pela férmula (3) a seguir:

O R 0
o I I 4
z}o—P—C—P—OZ 3
2 | | 3
0z} OM OZ

na Férmula (3) descrita acima, R® representa um atomo de hidrogénio ou um
grupo alquila inferior tendo de 1 a 3 atomos de carbono e Z', 7%, Z% e Z*re-
presentam, cada um independentemente, um atomo de hidrogénio ou um
atomo de metal alcalino.

3. Processo de produgédo de betaina, caracterizado pelo fato de
que produz betaina representada pela Férmula (5) a seguir através de rea-

¢ao do composto de amida carboxilica obtido por meio do processo de pro-
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ducdo como definido na reivindicagédo 1 ou 2, com acido monohaloalquilcar-
boxilico ou um sal do mesmo representado pela Férmula (4) a seguir:
YR®-COOZ° (4)
na Férmula (4) descrita acima, Y representa um atomo de halogénio; R°® re-
presenta um grupo alquileno linear ou ramificado tendo de 1 a 3 atomos de
carbono; e Z° representa um atomo de hidrogénio ou um atomo de metal
alcalino;
na Férmula (5) a seguir, R', R, R*, R® e n sdo0 os mesmos conforme descrito
acima
R.’S
RI—CONH—(CHZ)n——P'I+—R6COO' ®)
Ls

4. Processo de produg¢do de um sal de ambnio quaternario, ca-
racterizado pelo fato de que produz um sal de amdnio quaternario represen-
tado pela Férmula (8) a seguir, através da reacdo do composto de amida
carboxilica obtido através do processo de produg¢do como definido na reivin-
dicacédo 1 ou 2, com haleto de alquila representado pela Férmula (6) a se-
guir, ou dialquilsulfato representado pela Férmula (7) a seguir:

YR’ (6)
na Férmula (6) descrita acima, Y representa um atomo de halogénio e R’
representa um grupo alquila tendo de 1 a 4 atomos de carbono;
R®R®SO, (7)
na Férmula (7) descrita acima, R® representa um grupo alquila tendo de 1 a
4 atomos de carbono;
R3
RI—CONH—(CHZ)n—II\I+-R9 X (8
v

na Férmula (8) descrita acima, R', R, R* e n representam os mesmos signi-
ficados conforme descrito acima; R® representa R’ ou R% e X representa Y
ou R®S0..

5. Processo de produgédo de um sal de amina, caracterizado pelo

fato de que produz um sal de amina representado pela Férmula (9) a seguir,



atraves da neutralizagdo do composto de amida carboxilica obtido atraves
do processo de produgao como definido na reivindicagdo 1 ou 2, com pelo
menos um agente de neutralizagio selecionado de acidos organicos, acidos
inorganicos e aminoacidos acidos:

“.1

| +

n’-cuNH—{CH,)n—-!ii—H A (9

4

R
na Férmula (9) descrita acima, R', R*, R e n representam os mesmos signi-
ficados conforme descrito acima e A representa um acido organico, acido

inorganico ou aminoacido acido.
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RESUMO

Patente de Invencdo: "PROCESSOS DE PRODUGAO DE AMIDA CARBO-
XiLICA, BETAINA, SAL DE AMONIO QUATERNARIO E SAL DE AMINA".

A presente invencéao refere-se a um processo de producgéao para
um composto de amida carboxilica cuja estabilidade de tonalidade de cor
apods o passar do tempo é boa e, de forma a proporcionar processos de pro-
ducao para betaina, um sal de aménio quaternario e um sal de amina usan-
do o composto de amida carboxilica acima, um processo de producéo para
amida carboxilica e derivados da mesma, caracterizado por reagao de acido
graxo superior ou um éster do mesmo representado pela formula (1) a se-
guir, com diamina representada pela férmula (2) a seguir, sob a presenca de
um composto de acido fosfénico organico ou adi¢do do composto de acido
fosfénico organico apds a reagédo ou apds remogao de diamina em excesso
ap0s a reacéo:

R'-COOR? (1)

na férmula (1) descrita acima, R’ representa um grupo alquila linear ou rami-
ficado, um grupo alquenila ou um grupo hidroxialquila tendo 5 a 23 atomos
de carbono e R? representa um atomo de hidrogénio, um grupo alquila linear
ou ramificado tendo 1 a 4 atomos de carbono ou um residuo obtido através

de remogao de um grupo aciléxi de glicerideo;
RS
/
H2N-(CH2)n—N\ @

R4

na férmula (2) descrita acima, R® e R* representam um grupo alquila tendo 1
a 4 atomos de carbono e podem ser os mesmos ou diferentes e n representa

um numero de 2 a 4,

na férmula (3) descrita acima, R® representa um atomo de hidrogénio ou um
grupo alquila inferior tendo 1 a 3 atomos de carbono e Z', 7%, Z° e Z* repre-
sentam, cada um independentemente, um atomo de hidrogénio ou um atomo

de metal alcalino.
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