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DESCRIPCION
Disoluciones acuosas de alta concentracion de N,N-dialquilglicina y procedimiento para la produccion de las mismas.
Campo técnico

La presente invencion se refiere a una disoluciéon acuosa de alta concentracion de N,N-dialquilglicina (disolucion
acuosa de N,N-dialquilglicina de alta concentracién) que es util para productos intermedios de tensioactivos y
productos intermedios medicinales y plaguicidas, y también se refiere a un procedimiento para produccion de la
misma. La presente invencion facilita el uso industrial de N,N-dialquilglicina en diversos campos de aplicacion
proporcionando una disolucion acuosa de alta concentracion de N,N-dialquilglicina.

Antecedentes técnicos

Generalmente, se produce N,N-dialquilglicina cristalina por medio de la sintesis de una sal de metal alcalino de la
N,N-dialquilglicina. Sin embargo, la sal de metal alcalino de N,N-dialquilglicina tiene baja solubilidad en agua. Por
ejemplo, la sal de sodio de N,N-dialquilglicina tiene una solubilidad en agua del 25% en masa (20°C): no se puede
conseguir una concentracion mas alta de la disolucion acuosa de sal de metal alcalino de N,N-dialquilglicina. Como
la disolucién acuosa de sal de metal alcalino de N,N-dialquilglicina no se puede preparar a una concentraciéon mas
alta, el depodsito de almacenamiento para almacenar la disolucidon acuosa debera ser mas grande y el gasto en
transporte es mas alto, lo que da inevitablemente como resultado un coste mas alto.

Por otra parte, el procedimiento de preparaciéon de una disolucién acuosa de N,N-dialquilglicina disolviendo N,N-
dialquilglicina cristalina tiene inconvenientes de coste mas alto y mucho trabajo en cristalizacion y manejo de N,N-
dialquilglicina. Por ejemplo, se puede preparar la N,N-dimetilglicina cristalina por medio de procedimientos
complicados que incluyen extraccién con disolvente organico y cristalizacién segun se describe en la patente de
EE.UU. 4968839. Ademas, la N,N-dimetilglicina obtenida es extremadamente higroscdpica, lo que requiere baja
humedad para el tratamiento y almacenamiento de la misma, y hace su manejo mas dificil.

Los inventores de la presente invencién, después de un estudio exhaustivo para resolver los problemas anteriores,
encontraron N,N-dialquilglicinas que tienen solubilidad en agua mucho mas alta en comparacién con las sales de
metal alcalino de N,N-dialquilglicina que tienen baja solubilidad en agua, y han redactado la presente invencion de la
disolucion acuosa de alta concentracion de N,N-dialquilglicina y el procedimiento para produccién de la misma.

La presente invencién pretende proporcionar una disolucién acuosa de alta concentracion de N,N-dialquilglicina que
sea manejable facilmente y econdémica de almacenamiento, transporte y otros aspectos, y que sea util como
disolucion de material basico para reacciones de quimica organica. La presente invencién también pretende
proporcionar un procedimiento para produccion de la misma.

Descripcién de la invencion

(1) Una disolucion acuosa de alta concentracion de una N,N-dialquilglicina, producida a partir de una sal de metal
alcalino de N,N-dialquilglicina como material basico, y que contiene la N,N-dialquilglicina que se representa mediante
la Férmula (1) a continuacion:

RI
~
> N-CH,COOH

R; .. {I)

(en la que Ry y Rz pueden ser iguales o diferentes y son respectivamente un alquilo lineal o un alquilo ramificado de
1-4 atomos de carbono) a una concentracion que oscila desde 30% hasta 80% en masa, y una sal de acido mineral
y metal alcalino a una concentracién que oscila desde 0,3% hasta 3% en masa.

(2) La disolucion acuosa de alta concentracion de una N,N-dialquilglicina, indicada en el punto anterior (1), en la que
la concentracion de la N,N-dialquilglicina que se representa mediante la Férmula (I) oscila desde 50% hasta 80% en
masa.

(3) La disolucion acuosa de alta concentracion de una N,N-dialquilglicina, indicada en cualquiera de los puntos
anteriores (1) - (2), en la que Ry y R, son ambos grupos metilo.

(4) La disolucion acuosa de alta concentracion de una N,N-dialquilglicina, indicada en cualquiera de los puntos
anteriores (1) - (2), en la que Ry y R, son ambos grupos etilo.

(5) Un procedimiento para producir una disolucién acuosa de alta concentracién de una N,N-dialquilglicina, que se
representa mediante la Férmula (1) a continuacion:
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R,
.~
_N-CH,COOH

R; (1)

(en la que R1y Rz pueden ser iguales o diferentes y son respectivamente un alquilo lineal o un alquilo ramificado de
1-4 atomos de carbono) a una concentraciéon que oscila desde 30% hasta 80% en masa;

comprendiendo el procedimiento al menos las etapas de
(i) neutralizar una disolucién acuosa de una sal de metal alcalino de N,N-dialquilglicina con un acido mineral,

(i) condensar la disolucion acuosa obtenida en la etapa anterior retirando agua, para producir una suspension en la
que la concentracion de N,N-dialquilglicina se ajusta de modo que la concentracion de N,N-dialquilglicina después
de la siguiente etapa (iii) esta en el intervalo de 30-80% en masa, y

(iii) separar, mediante separacion solido-liquido, la sal de acido mineral y metal alcalino precipitada de la suspension
resultante de la disolucion acuosa de N,N-dialquilglicina y la sal de acido mineral y metal alcalino en la etapa
anterior.

(6) El procedimiento para producir una disoluciéon acuosa de alta concentracién de una N,N-dialquilglicina indicada
en el punto anterior (5), en el que la sal de metal alcalino de N,N-dialquilglicina es una sal de sodio de N,N-
dialquilglicina.

(7) El procedimiento para producir una disolucion acuosa de alta concentracion de una N,N-dialquilglicina indicada
en el punto anterior (5), en el que el 4cido mineral que se usa en la etapa (i) es &cido sulfurico.

(8) El procedimiento para producir una disolucion acuosa de alta concentracion de una N,N-dialquilglicina indicada
en el punto anterior (6), en el que el acido mineral que se usa en la etapa (i) es acido sulfurico.

(9) El procedimiento para producir una disolucion acuosa de alta concentracion de una N,N-dialquilglicina indicada
en cualquiera de los puntos anteriores (5) - (8), en el que la disolucion acuosa se neutraliza a pH 3-9 en la etapa (i).

(10) El procedimiento para producir una disolucién acuosa de alta concentracion de una N,N-dialquilglicina indicada
en cualquiera de los puntos anteriores (5) - (8), en el que la separacion sélido-liquido en la etapa (iii) se lleva a cabo
a una temperatura que oscila desde 10°C hasta 80°C.

(11) El procedimiento para producir una disoluciéon acuosa de alta concentraciéon de una N,N-dialquilglicina indicada
en cualquiera de los puntos anteriores (5) - (8), en el que la sal de acido mineral y metal alcalino separada se lava
con agua para recuperar la N,N-dialquilglicina que se adhiere a la sal de acido mineral y metal alcalino.

(12) El procedimiento para producir una disoluciéon acuosa de alta concentracion de una N,N-dialquilglicina indicada
en el punto (11), en el que el agua resultante después del lavado de la sal de acido mineral y metal alcalino se
afade a la disolucion o suspension antes de la etapa anterior (i) y/o la (ii) para recuperar la N,N-dialquilglicina que se
adhiere a la sal de 4cido mineral y metal alcalino.

Modo de llevar a cabo la invencion

La presente invencion proporciona una disolucién acuosa de alta concentracion de N,N-dialquilglicina, que contiene
la N,N-dialquilglicina que se representa mediante la Férmula (1) a continuacion:

R,
~
“N.CH,CO0H

Ry (1)

(en la que Ry y Rz pueden ser iguales o diferentes y son respectivamente un alquilo lineal o un alquilo ramificado de
1-4 atomos de carbono) a una concentracion que oscila desde 30% hasta 80% en masa, segin se definen
anteriormente, y un procedimiento para produccion de la misma.

En el procedimiento de la presente invencion, la disolucion acuosa de sal de metal alcalino de N,N-dialquilglicina se
neutraliza con un acido mineral y se condensa para que precipite una sal de acido mineral permitiendo con ello que
se mantenga disuelta la mayor parte de la N,N-dialquilglicina, y se retira la sal de acido mineral mediante separacion
solido-liquido para obtener la disolucidon acuosa de alta concentracion de N,N-dialquilglicina. La disolucion acuosa de
alta concentracion de N,N-dialquilglicina obtenida contiene la sal de acido mineral y metal alcalino formada a partir
del acido mineral y del material basico empleados para la neutralizacién a una concentracion de sal que oscila desde
0,3% hasta 3% en masa.
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Los sustituyentes Ry y Rz en la N,N-dialquilglicina que se representa mediante la Formula (I) anterior pueden ser
iguales o diferentes, y son preferiblemente un alquilo lineal o un alquilo ramificado de 1-4 atomos de carbono,
respectivamente. El compuesto incluye especificamente, N,N-dimetilglicina, N-etil-N-metilglicina, N,N-dietilglicina, N-
isopropil-N-metilglicina, N-isopropil-N-etilglicina, N,N-diisopropilglicina, N,N-dibutilglicina, N-butil-N-metilglicina, y N-
butil-N-etilglicina, pero no se limita a estas.

La N,N-dialquilglicina tiene una solubilidad en agua extremadamente alta, lo que facilita la preparacién de una
disolucion acuosa de concentracién tan alta como 80% en masa o mas en el punto neutro o alrededor del mismo.
Sin embargo, la disolucion acuosa de concentracion mas alta que 80% en masa tiene viscosidad alta, no siendo
adecuada como material basico para sintesis ni para otros usos. Por otra parte, la disoluciéon acuosa que tenga
concentracion mas baja que 30% en masa es desventajosa en el uso de N,N-dialquilglicina en una sintesis posterior
u otros usos debido a la baja concentracidén como material basico que se puede asociar con la dificultad en la
retirada de agua. A la concentracién de 30% en masa o inferior de la N,N-dialquilglicina, las solubilidades de la sal
de acido mineral e impurezas son mas altas, de modo que se rebaja la pureza de la disoluciéon acuosa de N,N-
dialquilglicina. Por lo tanto, la concentracion de la disolucién acuosa de alta concentracion de N,N-dialquilglicina esta
preferiblemente en el intervalo de 30-80% en masa, mas preferiblemente de 50-80% en masa en consideracion al
uso 0 manejo como material basico en la reaccion quimica organica.

La concentracion de la sal de acido mineral y metal alcalino que queda sin retirar en la disolucién acuosa de alta
concentracion de N,N-dialquilglicina varia con la concentracion de N,N-dialquilglicina segun se describe
anteriormente asi como con el tipo de acido mineral y con la clase de metal alcalino de la sal de metal alcalino de
N,N-dialquilglicina. La concentracién aceptable de la sal de acido mineral y metal alcalino que queda depende del
uso en las reacciones de sintesis y otros campos de aplicacion, y se puede decidir en consideracion al trabajo y el
coste para reducir la cantidad de sal que queda y para elevar la pureza de la disolucién acuosa de alta
concentracion de la N,N-dialquilglicina. Generalmente, la concentracién aceptable de la sal que queda,
deseablemente no es mayor de 3% en masa, preferiblemente 0,3-3% en masa, mas preferiblemente 0,3-2,5% en
masa, todavia mas preferiblemente 0,7-2,3% en masa.

La disoluciéon acuosa de sal de metal alcalino de N,N-dialquilglicina como material basico para producir la disolucion
acuosa de alta concentracion de N,N-dialquilglicina de la invencion se puede preparar con cualquier procedimiento
sin limitacion. El procedimiento se ejemplifica mediante producciéon de sal de sodio de N,N-dialquilglicina por
reaccion de acido bromoacético con una dialquilamina (publicacion de patente japonesa 58-34478); produccion de
sal de sodio de N,N-dialquilglicina por reaccion de formalina, cianuro de sodio, y una dialquilamina en presencia de
hidrogenosulfito de sodio para obtener un N,N-dimetilacetonitrilo como producto intermedio para la sal de sodio de
N,N-dialquilglicina, e hidrdlisis del producto intermedio por un metal alcalino (patente de EE.UU. 4968839);
produccién de sal de sodio de N,N-dialquilglicina por reaccion de una dialquilamina, formalina, y cianuro de sodio en
condiciones alcalinas mediante reaccion de Stretcker (patente DD 292239); y otros.

El procedimiento para producir la disolucién acuosa de alta concentracion de N,N-dialquilglicina de la presente
invencién comprende al menos las etapas de

(i) neutralizar una disolucién acuosa de una sal de metal alcalino de N,N-dialquilglicina con un acido mineral,
(i) condensar la disolucién acuosa resultante de la etapa (i) anterior retirando agua, y

(iii) separar, mediante separacion sdlido-liquido, la sal de acido mineral y metal alcalino precipitada de la suspension
resultante de la disolucion acuosa de N,N-dialquilglicina y la sal de acido mineral y metal alcalino de la etapa
anterior,

para producir una disolucion acuosa de alta concentracion de la N,N-dialquilglicina que se representa mediante la
Foérmula (I) a continuacion:

R,
~
- N-CH,COOH

Rs (1)

(en la que R1 y Rz pueden ser iguales o diferentes y son respectivamente un alquilo lineal o un alquilo ramificado de
1-4 atomos de carbono) a una concentracion que oscila desde 30% hasta 80% en masa.

Este procedimiento da una disolucidon acuosa de alta concentracion de N,N-dialquilglicina que contiene la N,N-
dialquilglicina a una concentracion de 30-80% en masa, junto con la sal de acido mineral y metal alcalino a una
concentracion de 0,3-3% en masa.

En el procedimiento para producir la disolucién acuosa de alta concentracion de N,N-dialquilglicina de la presente
invencion, se llevan a cabo las etapas (i) y (ii) para obtener una suspensién que contiene la disolucion acuosa de
N,N-dialquilglicina y la sal de acido mineral y metal alcalino, y a las que sigue la etapa (iii). En este procedimiento, en
primer lugar, se somete una disolucién acuosa de sal de metal alcalino de N,N-dialquilglicina como material basico a
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la etapa (i) de neutralizacion de la sal de metal alcalino de N,N-dialquilglicina con un acido mineral y a la etapa (ii) de
condensacion retirando agua de la disolucion acuosa resultante. Habitualmente, las etapas (i) y (ii) se llevan a cabo
en este orden preferiblemente. Sin embargo, la etapa (ii) se puede llevar a cabo en primer lugar, y después de ella
se puede seguir con la etapa (i). Opcionalmente, las etapas (i) y (ii) se pueden llevar a cabo repetidamente.

Asi, una suspension que comprende la disolucién acuosa de N,N-dialquilglicina y la sal de acido mineral y metal
alcalino se produce por medio de las etapas (i) y (ii) tratando la disoluciéon acuosa de sal de metal alcalino de N,N-
dialquilglicina. A continuacién, se obtiene la disolucién acuosa de alta concentracion de N,N-dialquilglicina llevando a
cabo la etapa (iii) de separacion solido-liquido de la sal de acido mineral y metal alcalino precipitada de la
suspension de la disolucion acuosa de N,N-dialquilglicina y la sal de acido mineral y metal alcalino. Después de esta
etapa (iii), se pueden llevar a cabo ademas las etapas (i), (ii) y (iii) repetidamente segun sea necesario.

Segun el procedimiento para producir una disoluciéon acuosa de alta concentracion de N,N-dialquilglicina de la
presente invencion, se puede obtener la disolucion acuosa de N,N-dialquilglicina de alta concentracion sin aislar la
N,N-dialquilglicina como un sdélido puro a partir de la sal de metal alcalino de N,N-dialquilglicina. En otras palabras, la
presente invencion proporciona N,N-dialquilglicina en forma de una disolucién de material basico utilizable, tal como
esta, como material intermedio de sintesis sin que se requiera una etapa de preparar el cristal sélido de la misma
para un procedimiento de sintesis posterior.

La disolucion acuosa de sal de metal alcalino de N,N-dialquilglicina como material basico incluye disoluciones
acuosas de sales de sodio, potasio, y litio. De estas, se prefieren particularmente las sales de sodio en vista del
coste y la solubilidad de las sales de acidos minerales en la etapa posterior.

En la etapa (i), se usa un acido mineral como acido para neutralizacion. El acido mineral incluye acido sulfurico,
acido clorhidrico, acido nitrico, y acido fosférico. De estos acidos, se prefiere acido sulfurico en consideracion a la
solubilidad y otras propiedades de la sal de 4cido mineral y metal alcalino resultante. Por lo tanto, la sal de acido
mineral es particular y preferiblemente una combinacion de acido sulfurico y sodio, en concreto sulfato de sodio.

En la neutralizacién, se lleva el pH al intervalo de 3-9. A pH mas alto, se precipitara la sal de metal alcalino de N,N-
dialquilglicina en la etapa de condensacién, mientras que a pH mas bajo, una parte del sulfato de sodio se puede
convertir en hidrogenosulfato de sodio que tiene solubilidad mas alta que va a deteriorar la calidad de la disolucion
acuosa de N,N-dialquilglicina. El pH esta mas preferiblemente en el intervalo de 5-8. En el caso en que se repiten las
etapas (i) y (ii), el pH final se ajusta preferiblemente dentro de este intervalo.

La condensacién de la disolucién mediante retirada de agua en la etapa (ii) se puede llevar a cabo segun cualquier
procedimiento conocido. Por ejemplo, es conveniente la evaporacién mediante calentamiento a presién reducida.
Esta operacion de condensacién permite que la sal de acido mineral formada precipite de modo que la disolucion
llegue al estado de suspension. El contenido de la N,N-dialquilglicina en la suspension después de la condensacion
se ajusta de modo apropiado en consideracion a la concentracion requerida de la disolucion acuosa de N,N-
dialquilglicina y la concentracion aceptable de la sal de acido mineral y metal alcalino como impureza en la sintesis
posterior. La concentracion de la N,N-dialquilglicina en la disolucion acuosa después de la retirada de la sal de acido
mineral y metal alcalino esta preferiblemente en el intervalo de 30-80% en masa. A una concentracion de N,N-
dialquilglicina inferior a 30% en masa, la concentracién de la sal de acido mineral y metal alcalino en la disolucién
acuosa resultante sera mas alta, y nunca inferior a 3% en masa, mientras que a una concentracion de N,N-
dialquilglicina mas alta de 80% en masa, la viscosidad de la suspension serd mas alta, lo que hace dificil la
separacion solido-liquido en la etapa siguiente. Por lo tanto la concentracion esta preferiblemente en el intervalo de
30-80% en masa.

La presente invencion utiliza el hecho de que las N,N-dialquilglicinas tienen una solubilidad en agua mucho mas alta
que la de las sales de metales alcalinos de N,N-dialquilglicinas. No precipitara ningun cristal de N,N-dialquilglicina
incluso con condensacion hasta un nivel alto, y como consecuencia se forma una disolucién acuosa de alta
concentracion de N,N-dialquilglicina. Mas aun, la solubilidad de la sal de acido mineral y metal alcalino que se forma
en la neutralizacion de la sal de metal alcalino de N,N-dialquilglicina con el acido mineral disminuye debido a una
clase de efecto salino con el aumento de la concentracion de N,N-dialquilglicina. Esto facilita la formacion de la
disolucion acuosa de N,N-dialquilglicina de alta pureza después de la separacion solido-liquido. La separacion
sélido-liquido en la etapa (iii) se puede llevar a cabo por cualquier medio convencional de separacién soélido-liquido,
como se ejemplifica por la filtracion con un filtro tal como un embudo de Buchner, y la separacion por centrifugacion.

La separacion solido-liquido anteriormente mencionada se lleva a cabo preferiblemente a una temperatura dentro
del intervalo de 10-80°C, aunque la temperatura no esta limitada a este. A una temperatura mas alta de 80°C, la
solubilidad de la sal de acido mineral aumenta con la temperatura, de modo que aumentan las impurezas disueltas,
rebajando la calidad de la disolucién acuosa de N,N-dialquilglicina. Por otra parte, a una temperatura inferior a 10°C,
la viscosidad de la disolucion acuosa de N,N-dialquilglicina es mas alta, lo que requiere un tiempo méas prolongado
para la separaciéon de la sal de acido mineral y metal alcalino. Por lo tanto la separacion se lleva a cabo mas
favorablemente a una temperatura dentro del intervalo de 30-70°C.

La concentracion de la disolucion acuosa de alta concentracion de N,N-dialquilglicina después de la separacion
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solido-liquido depende del grado de la condensacion. La concentracion se puede ajustar mediante adicion de agua
seglin sea necesaria para una concentracion deseada. La concentracion esta preferiblemente en el intervalo de 30-
80% en masa segun se ha mencionado anteriormente. En consideracion al uso para reacciones de sintesis y
facilidad de manejo, la concentracion esta preferiblemente en el intervalo de 40-80% en masa, mas preferiblemente
50-80% en masa.

La sal de acido mineral y metal alcalino que se separa en la etapa (iii) anterior retiene agua adherida u ocluida que
contiene en la misma N,N-dialquilglicina disuelta. Esta N,N-dialquilglicina que se adhiere a la sal de acido mineral y
metal alcalino separada se puede recuperar lavando con agua la sal de acido mineral y metal alcalino, afiadiendo el
agua de lavado resultante que contiene la N,N-dialquilglicina a la disolucién acuosa de sal de metal alcalino de N,N-
dialquilglicina o a la suspension constituida por la disolucién acuosa de N,N-dialquilglicina y la sal de acido mineral y
metal alcalino antes o durante la etapa (i) y/o la etapa (ii) de la siguiente repeticion, y llevando a cabo la etapa
posterior. De este modo, se puede aumentar la tasa de recuperacién de la N,N-dialquilglicina.

Las operaciones de condensacion, separacion, lavado, y recuperacion de la disoluciéon de lavado se pueden llevar a
cabo consecutivamente o separadamente. En el procedimiento de produccion de la presente invencion, la
organizacion de las etapas que incluye el orden, repeticiéon, y recuperacion, y las condiciones tales como la
concentracion de la disolucién acuosa de N,N-dialquilglicina, la cantidad de sal de acido mineral y metal alcalino y
otros aspectos se ajustan adecuadamente para satisfacer los campos de aplicacién y las necesidades.

Ejemplos

La presente invencion se describe mas especificamente mediante referencia a Ejemplos sin intencién de limitar la
invencién en modo alguno.

En el procedimiento de produccién que se describe a continuacién, se us6 agua desionizada como agua de proceso.
Ejemplo de referencia 1

Una disolucion acuosa al 20% en masa de sal de sodio de N,N-dimetilglicina que se habia sintetizado a partir de
dimetilamina, formalina, y cianuro de sodio mediante reaccién de Strecker se condenso a 80°C a presién reducida.
Se continud la condensacion hasta que la concentraciéon de la sal de sodio de N,N-dimetilglicina alcanzo el 30% en
masa. La disolucion acuosa al 30% en masa de sal de sodio de N,N-dimetilglicina asi obtenida se dej6é en reposo a
temperatura ambiente. De este modo, se precipité sal de sodio de N,N-dimetilglicina cristalina. Se encontré que la
solubilidad de la sal de sodio de N,N-dimetilglicina en agua era de 25% en masa (20°C).

Ejemplo 1

A 20 kg de una disolucién acuosa al 20% en masa de sal de sodio de N,N-dimetilglicina que se habia sintetizado de
la misma manera que en el Ejemplo de referencia 1, se afadié acido sulfurico del 95% en masa para ajustar el pH
de la disolucién a 5,0. La disolucién acuosa resultante se condens6 a 80°C a presion reducida hasta que la
concentracion de N,N-dimetilglicina alcanzé el 60% en masa. La disolucion condensada se enfrié a 50°C y se agitod
durante una hora. El sulfato de sodio cristalino precipitado se retiré por centrifugacion. De este modo, se obtuvo una
disolucion acuosa al 60% en masa de N,N-dimetilglicina en una cantidad de 4,7 kg. La disolucién acuosa de N,N-
dimetilglicina contenia sulfato de sodio a una concentracion de 2,3% en masa.

Ejemplo 2

A 20 kg de una disolucion acuosa al 20% en masa de sal de sodio de N,N-dimetilglicina que se habia sintetizado de
la misma manera que en el Ejemplo de referencia 1, se afiadié acido sulfurico del 95% en masa para ajustar el pH
de la disolucién a 7,0. La disolucién acuosa resultante se condensé a 80°C a presion reducida hasta que la
concentracion de N,N-dimetilglicina alcanzé el 65% en masa. La disolucion condensada se enfrié a 50°C y se agitod
durante una hora. El sulfato de sodio cristalino precipitado se retiré por centrifugacion. De este modo, se obtuvo una
disolucion acuosa al 65% en masa de N,N-dimetilglicina en una cantidad de 4,3 kg. La disolucién acuosa de N,N-
dimetilglicina contenia sulfato de sodio a una concentracion de 1,2% en masa. A la disolucién acuosa al 65% en
masa de N,N-dimetilglicina, se afiadi6 agua pura para producir una disolucion acuosa al 60% en masa de N,N-
dimetilglicina. Esta disoluciéon acuosa se dejo en reposo a 0°C durante 10 dias, pero no se observd precipitado
cristalino.

Ejemplo 3

A 20 kg de una disolucién acuosa al 20% en masa de sal de sodio de N,N-dimetilglicina que se habia sintetizado de
la misma manera que en el Ejemplo de referencia 1, se afiadié acido sulfurico del 95% en masa para ajustar el pH
de la disolucion a 7,0. La disolucion acuosa se condensé a 80°C a presion reducida hasta que la concentracion de
N,N-dimetilglicina alcanzé el 70% en masa. La disolucién condensada se enfrié a 50°C y se agité durante una hora.
El sulfato de sodio cristalino precipitado se retird por centrifugacion. De este modo, se obtuvo una disolucion acuosa
al 70% en masa de N,N-dimetilglicina en una cantidad de 4,0 kg. La disolucién acuosa de N,N-dimetilglicina contenia
sulfato de sodio a una concentracion de 0,7% en masa. A la disolucién acuosa al 70% en masa de N,N-
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dimetilglicina, se afiadié agua pura para obtener una disolucién acuosa al 60% en masa de N,N-dimetilglicina. Esta
disolucion acuosa se dejo en reposo a 0°C durante 10 dias, pero no se observé precipitado cristalino.

Ejemplo 4

A 20 kg de una disolucion acuosa al 20% en masa de sal de sodio de N,N-dimetilglicina que se habia sintetizado de
la misma manera que en el Ejemplo de referencia 1, se afiadié acido sulfdrico del 95% en masa para ajustar el pH
de la disolucién a 7,0. Separadamente, el sulfato de sodio cristalino obtenido en el Ejemplo 2 se lavé con igual peso
de agua. El agua de lavado asi obtenida se mezcl6 con la disoluciéon anterior que tenia el pH ajustado a 7,0 por
adicion de acido sulfurico. Esta mezcla se condensoé a 80°C a presion reducida hasta que la concentracion de N,N-
dimetilglicina alcanzo el 65% en masa. La disolucion condensada se enfrié a 50°C y se agit6 durante una hora. El
sulfato de sodio cristalino precipitado se retird por centrifugacion. De este modo, se obtuvo una disolucién acuosa al
60% en masa de N,N-dimetilglicina en una cantidad de 4,9 kg. La disolucién acuosa de N,N-dimetilglicina contenia
sulfato de sodio a una concentracion de 1,2% en masa. El sulfato de sodio lavado contenia N,N-dimetilglicina con un
contenido de 0,6% en masa.

Ejemplo 5

Se disolvié sal de sodio de N,N-dietilglicina sélida en polvo (producida por Tokyo Kasei Kogyo K.K. Japén) en agua
desionizada. La solubilidad en agua de la sal de sodio de N,N-dietilglicina era de 34% en masa (20°C). A 342 g de
esta disolucion acuosa al 34% en masa, se afadi6 acido sulfurico del 98% en masa para ajustar el pH a 6,6. Esta
disolucion acuosa se condensé a 90°C a presion reducida hasta que la concentraciéon de la sal de sodio de N,N-
dietilglicina alcanzo el 67% en masa. La disolucion condensada se enfrido a 40°C y se agit6 durante una hora. El
sulfato de sodio cristalino precipitado se retiré a 40°C usando un filtro de vacio de Buchner. De este modo, se obtuvo
una disolucién acuosa al 67% en masa de N,N-dietilglicina en una cantidad de 125 g. La disolucién acuosa de N,N-
dietilglicina contenia sulfato de sodio a una concentracién de 0,9% en masa.

Ejemplo 6

A 342 g de la disolucién acuosa al 34% en masa de N,N-dietilglicina que se habia preparado de la misma manera
que en el Ejemplo 5, se afiadié acido sulfurico del 98% en masa para ajustar el pH a 5,0. Esta disolucion acuosa se
condens6 a 80°C a presion reducida hasta que la concentracion de la sal de sodio de N,N-dietilglicina en la
disolucion alcanzé el 67% en masa. La disolucion condensada se enfrio a 60°C y se agité6 durante una hora. El
sulfato de sodio cristalino precipitado se retiré a esta temperatura usando un filtro de vacio de Buchner. De este
modo, se obtuvo una disolucién acuosa al 67% en masa de N,N-dietilglicina en una cantidad de 121 g. La disolucion
acuosa de N,N-dietilglicina contenia sulfato de sodio a una concentraciéon de 0,9% en masa.

La disoluciéon acuosa de alta concentracion de dialquilglicina de la presente invencion facilita la reduccion del coste
de almacenamiento y transporte. Esta disoluciéon acuosa de alta concentracion de N,N-dialquilglicina es conveniente
para uso como material basico para reaccion de sintesis en comparacion con N,N-dialquilglicina cristalina.

La disolucion de alta concentracion de N,N-dialquilglicina se puede usar, tal como esta, en un procedimiento de
sintesis posterior. De este modo se mejora la eficacia de la reaccion y se aumenta la productividad.
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REIVINDICACIONES

1. Una disolucién acuosa de alta concentracién de una N,N-dialquilglicina, producida a partir de una sal de metal
alcalino de N,N-dialquilglicina como material basico, y que contiene la N,N-dialquilglicina que se representa mediante
la Férmula (I) a continuacion:

Ry
“N-CH,COOH
R -

2 R |

(en la que R1 y Rz pueden ser iguales o diferentes y son respectivamente un alquilo lineal o un alquilo ramificado de
1-4 atomos de carbono) a una concentracion que oscila desde 30% hasta 80% en masa, y una sal de acido mineral
y metal alcalino a una concentraciéon que oscila desde 0,3% hasta 3% en masa.

2. Una disolucion acuosa de alta concentracion de una N,N-dialquilglicina segun la reivindicacion 1, en la que la
concentraciéon de la N,N-dialquilglicina que se representa mediante la Férmula (1) oscila desde 50% hasta 80% en
masa.

3. La disolucién acuosa de alta concentracion de una N,N-dialquilglicina segun la reivindicacion 1 o la 2, en la que R4
y R2 son ambos grupos metilo.

4. La disoluciéon acuosa de alta concentracion de una N,N-dialquilglicina segun la reivindicacién 1 o la 2, en la que R4
y R2 son ambos grupos etilo.

5. Un procedimiento para producir una disolucién acuosa de alta concentracién de una N,N-dialquilglicina, que se
representa mediante la Férmula (I) a continuacion:

Ry
N-CH,COOH
R2 Le. (1)

(en la que Ry y Rz pueden ser iguales o diferentes y son respectivamente un alquilo lineal o un alquilo ramificado de
1-4 atomos de carbono) a una concentracion que oscila desde 30% hasta 80% en masa; comprendiendo el
procedimiento al menos las etapas de:

(i) neutralizar una disolucién acuosa de una sal de metal alcalino de N,N-dialquilglicina con un acido mineral,

(ii) condensar la disolucion acuosa obtenida en la etapa anterior retirando agua para producir una suspension en la
que la concentracion de N,N-dialquilglicina se ajusta de modo que la concentracion de N,N-dialquilglicina después
de la siguiente etapa (iii) esta en el intervalo de 30-80% en mas, y

(iii) separar, mediante separacion solido-liquido, la sal de acido mineral y metal alcalino precipitada de la suspension
resultante de la disolucion acuosa de N,N-dialquilglicina y la sal de acido mineral y metal alcalino en la etapa
anterior.

6. El procedimiento para producir una disolucidon acuosa de alta concentracion de una N,N-dialquilglicina segun la
reivindicacion 5, en el que la sal de metal alcalino de N,N-dialquilglicina es una sal de sodio de N,N-dialquilglicina.

7. El procedimiento para producir una disolucidon acuosa de alta concentracion de una N,N-dialquilglicina segun la
reivindicacion 5, en el que el acido mineral que se usa en la etapa (i) es acido sulfurico.

8. El procedimiento para producir una disolucion acuosa de alta concentracién de una N,N-dialquilglicina segun la
reivindicacion 6, en el que el acido mineral que se usa en la etapa (i) es acido sulfurico.

9. El procedimiento para producir una disolucidon acuosa de alta concentracion de una N,N-dialquilglicina segun
cualquiera de las reivindicaciones 5 a 8, en el que la disolucién acuosa se neutraliza a un pH de 3 a 9 en la etapa (i).

10. El procedimiento para producir una disoluciéon acuosa de alta concentracion de una N,N-dialquilglicina segun
cualquiera de las reivindicaciones 5 a 8, en el que la separacion solido-liquido en la etapa (iii) se lleva a cabo a una
temperatura que oscila desde 10°C hasta 80°C.

11. El procedimiento para producir una disoluciéon acuosa de alta concentracion de una N,N-dialquilglicina segun
cualquiera de las reivindicaciones 5 a 8, en el que la sal de acido mineral y metal alcalino separada se lava con agua
para recuperar la N,N-dialquilglicina que se adhiere a la sal de acido mineral y metal alcalino.

12. El procedimiento para producir una disolucion acuosa de alta concentracion de una N,N-dialquilglicina segun la
reivindicacion 11, en el que el agua resultante después del lavado de la sal de acido mineral y metal alcalino se
afade a la disolucion o suspension antes de la anterior etapa (i) y/o (ii) para recuperar la N,N-dialquilglicina que se
adhiere a la sal de 4cido mineral y metal alcalino.
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