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DESCRIPCION
Procedimiento para la produccion de acidos N,N-diacéticos de acido aminodicarboxilico

La presente invencion se refiere a un procedimiento para la produccién de acidos N,N-diacéticos de acido
aminodicarboxilico de la formula | general

ITJ(CHz-CDD){}E
XDDC—{CH._,}h—(l?.H (1)
COOX

representando X independientemente entre si hidrogeno o metal alcalino e indicando n un nimero 1 o 2. La
invencion se refiere ademas de ello a acidos N,N-diacéticos de acido aminodicarboxilico de alta pureza.

Los acidos N,N-diacéticos de acido aminodicarboxilico | son de interés sobre todo como agentes quelantes en
agentes detergentes y de limpieza. Las substancias habituales para estos fines, como policarboxilatos, fosfonatos,
trifosfatos, acido etilendiaminotetraacético (EDTA) y acido nitrilotriacético (NTA) se relacionan con desventajas. En
particular contribuyen a la eutrofizacion, son dificiles de degradar biolégicamente o tienen efectos toxicos. Una
alternativa la representa el acido glutamico-N,N-acido diacético (GLDA) o sus sales, econémico y biodegradable,
que resulta con n = 2 de la formula 1.

Los procedimientos para la produccion de los derivados de acido N,N-diacético de a-aminoacidos se conocen
basicamente desde hace tiempo. De esta manera el documento US 2500019 describe la produccién de este tipo de
derivados de acido diacético mediante reaccion de a-aminoacidos con formaldehido y cianuro de sodio de manera
preferente en solucion acuosa fuertemente basica a temperaturas de 30 a 100 °C. Con acido glutamico como a-
aminoacido se obtuvo una mezcla de acido glutdmico-N,N-acido diacético y acido amino butirico-N,N-acido
diacético, dado que en las condiciones fuertemente basicas el grupo carboxilico final se descarboxiliza parcialmente.

En el documento DE 4211713 se describen procedimientos para la produccion de acidos N,N-diacéticos de acido
aminodicarboxilico en base a reacciones de Strecker acidas y basicas. En este caso se hace reaccionar el a-
aminoacido con al menos 2 moles del formaldehido y al menos dos moles de acido cianhidrico o cianuro de metal
alcalino. El comparativamente bajo rendimiento del 91 % con respecto al acido aspartico hace presuponer que han
resultado productos secundarios no deseados, como por ejemplo NTA, que son dificiles de separar.

La presente invencion se basa por lo tanto en la tarea de poner a disposicidén un procedimiento que pueda llevarse a
cabo de manera facil para la produccién de acidos N,N-diacéticos de acido aminodicarboxilico de la formula |
general que se ha indicado arriba, que proporcione estos compuestos con un buen rendimiento con proporciones de
producto secundario reducidas. En particular la proporcion de NTA ha de ser lo mas reducida posible. Otra tarea de
la presente invencidon es la puesta a disposicion de este tipo de de acidos N,N-diacéticos de acido
aminodicarboxilico de alta pureza.

Esta y otras tareas se solucionan mediante el procedimiento que se describe a continuacién con mayor detalle. Es
objeto de la presente invencion un procedimiento para la produccion de acidos N,N-diacéticos de acido
aminodicarboxilico de la férmula | general que se ha indicado arriba, comprendiendo los siguientes pasos:

a) reaccion de un acido aminodicarboxilico de la formula 1l general

i,
KDDC—{CHE}H—(%H (1)
COOX

teniendo X y n los significados que se han mencionado anteriormente, con 0,8 a 1,2 equivalentes molares de
formaldehido y con 0,8 a 1,2 equivalentes molares de acido cianhidrico; comprendiendo la adicién de
formaldehido y acido cianhidrico, disponiéndose el acido aminodicarboxilico en el recipiente de reaccion y
afadiéndose formaldehido y acido cianhidrico; dejandose reaccionar durante un periodo de tiempo de un minuto
hasta 5 horas,

b) a continuacion reaccién del producto de reaccién obtenido en el paso a) con 0,8 a 1,2 equivalentes molares de
acido cianhidrico y con 0,8 a 1,2 equivalentes molares de formaldehido;

c) hidrdlisis del producto de reaccion obtenido en el paso b).
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El procedimiento segun la invencion conlleva una serie de ventajas. Por un lado es comparativamente facil de llevar
a cabo por ejemplo en una sintesis de contenedor simple con tiempos de ciclo mas cortos. Proporciona ademas de
ello los acidos N,N-diacéticos de acido aminodicarboxilico en buenas cantidades y con alta pureza, de manera que
no son necesarios procedimientos de limpieza laboriosos. El procedimiento puede manejarse bien ademas de ello a
escala industrial.

En el marco del procedimiento segun la invencion se entiende con formaldehido el reactivo formaldehido o bien en
estado gaseoso o disuelto en un solvente acuoso, de manera preferente en una concentracion de 20 a 50 % en
peso, o equivalente de formaldehido. Este tipo de equivalentes son compuestos los cuales liberan formaldehido
durante el desarrollo de la reaccién o se hacen reaccionar directamente a los mismos productos que el
formaldehido. Son ejemplos conocidos por el experto en lo que a estos equivalentes se refiere, paraformaldehido,
trioxano y metilal, asi como mezclas a partir de éstos o mezclas con formaldehido. De manera preferente se usa una
solucién acuosa de formaldehido.

En el marco del procedimiento segun la invencién se usa el reactivo acido cianhidrico o bien en solucién acuosa o
de manera preferente en forma pura.

En el paso a) del procedimiento segun la invencién se usa el acido aminodicarboxilico Il libre o el acido
aminodicarboxilico Il parcial o completamente neutralizado, produciéndose una neutralizacién de manera preferente
con bases de metal alcalino como hidréxido de sodio, hidroxido de potasio, carbonato de sodio, carbonato de
potasio, carbonato de hidrogeno de sodio o carbonato de hidrégeno de potasio. Pueden usarse también sales
metalicas mono o dialcalinas de Il o mezclas de las mismas, siendo preferentes las sales de sodio. En lo que se
refiere al compuesto |l usado se usan normalmente segun la invencién de 0,8 a 1,2 equivalentes molares, en
particular de 0,9 a 1,1 equivalentes molares de formaldehido y de 0,8 a 1,2 equivalentes molares, en particular de
0,9 a 1,1 equivalentes molares de acido cianhidrico.

En el caso del acido glutamico se usa de manera preferente su sal de metal monoalcalina, en particular el
monohidrato de sal monosddica. Por el contrario, el acido aspartico se usa de manera preferente en forma del acido
aminodicarboxilico libre. De entre los acidos aminodicarboxilicos de la formula |l se prefieren los L-isomeros o sus
sales.

La reaccion en el paso a) se produce normalmente en un solvente. La concentracion del acido aminodicarboxilico o
de su sal es en este caso preferentemente del 10 al 60 % en peso y en particular del 20 al 50 % en peso, referido al
peso total de la mezcla de reaccion.

En una forma de realizacion preferente la reaccion se produce en un solvente acuoso. En el marco del
procedimiento segun la invencién se entiende con solvente acuoso agua o mezclas de agua con agentes solventes
organicos solubles en agua. Como solventes organicos se tienen en consideraciéon en este caso en particular
metanol, etanol, n-propanol, isopropanol, butanol terciario, dioxano o tetrahidrofurano o mezclas de estos solventes
organicos entre si. La proporcion de solventes organicos solubles en agua no superara de manera preferente el 50
% en volumen y en particular el 20 % en volumen, referido a la cantidad total del solvente acuoso.

El acido aminodicarboxilico Il o una sal de Il se dispone de manera preferente en el recipiente de reaccion,
preferentemente en el solvente deseado.

Los reactivos formaldehido y acido cianhidrico pueden afiadirse al mismo tiempo o de forma sucesiva. En una forma
de realizacion preferente se afiade en primer lugar el formaldehido y a continuacion el acido cianhidrico al acido
aminodicarboxilico de la férmula Il o a su sal. En este caso se entiende que la cantidad principal, en particular al
menos el 80 % del formaldehido se introduce en el recipiente de reaccién, antes de que se produzca la adicion del
acido cianhidrico. Es preferente también afadir los dos reactivos respectivamente durante tiempos relativamente
cortos de por ejemplo 10 segundos hasta 1 hora, en particular en dependencia particularmente del desarrollo de la
temperatura o de otros factores como por ejemplo la cantidad de preparacion. Tras finalizarse la adicion se deja por
regla general reaccionar, por ejemplo durante un periodo de tiempo de por ejemplo 1 minuto hasta 5 horas, en
particular durante tanto tiempo hasta que ya no puede comprobarse exotermia.

Las reacciones del paso a) se producen de manera preferente con control de temperatura y habitualmente a
temperaturas en el intervalo de 0 a 100 °C, en particular de 10 a 70 °C. En correspondencia con una forma de
realizacién preferente durante las reacciones ni se calienta de forma externa ni se enfria de forma externa.

Se supone que en el paso a) se forma como componente principal el N-monoacetonitrilo de acido
aminodicarboxilico. Como componentes secundarios pueden presentarse el acido aminodicarboxilico usado como
educto, el acido aminodicarboxilico-N,N-diacetonitrilo, asi como productos de hidrélisis de los compuestos de
acetonitrilo mencionados, por ejemplo las correspondientes amidas y amidas parciales, como también las sales de
los compuestos que se han mencionado anteriormente.

El producto de reaccion del paso a) puede usarse con o bien sin preparacion anterior en el paso b) del
procedimiento segun la invencion. Para la preparacion pueden usarse procedimientos conocidos por el experto para
la eliminacion del solvente y eventualmente para la purificacion del producto, como por ejemplo reduccion para el
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secado, secado por pulverizacion o liofilizacién, precipitacion y cristalizacion. De manera preferente no se lleva a
cabo sin embargo ninguna preparacion y las reacciones posteriores segun el paso b) se producen directamente en
la mezcla de reaccion obtenida en el paso a).

En el paso b) se hace reaccionar el producto de reaccién obtenido en el paso a) con, en relaciéon con el compuesto
usado de la férmula I, 0,8 a 1,2 equivalentes molares, en particular 0,9 a 1,1 equivalentes molares de acido
cianhidrico y con 0,8 a 1,2 equivalentes molares, en particular 0,9 a 1,1 equivalentes molares de formaldehido.

La reaccion en el paso b) se produce tipicamente mediante la adicién del acido cianhidrico y del formaldehido al
producto de reaccion obtenido en el paso a). En una forma de realizacion preferente la adicion de los reactivos acido
cianhidrico y formaldehido se produce directamente a la mezcla de reaccion, la cual se obtuvo en el paso a). En
caso de que a continuacion del paso a) se haya eliminado parcial o completamente el solvente, se recoge de
manera preferente con anterioridad en un solvente acuoso.

Los reactivos acido cianhidrico y formaldehido pueden afadirse en el paso b) al mismo tiempo o de forma sucesiva
a la mezcla de reaccion obtenida en el paso a). En una forma de realizacién preferente se afiade en primer lugar el
acido cianhidrico y a continuacion el formaldehido. En este caso se entiende que se introduce la cantidad principal,
en particular al menos el 80 % del acido cianhidrico en el recipiente de reaccion, antes de que se produzca la adicién
del formaldehido.

En otra forma de realizacion de la invencidon se produce en el paso b) la adicion del acido cianhidrico y del
formaldehido en paralelo, es decir, la cantidad principal, es decir, al menos el 50 % y en particular al menos el 80 %
del formaldehido y del acido cianhidrico se afiaden durante el mismo periodo de tiempo.

Es preferente también afiadir los dos reactivos respectivamente a través de periodos de tiempo relativamente cortos
de por ejemplo 10 segundos a 1 hora, en dependencia en particular del desarrollo de la temperatura o de otros
factores, como por ejemplo, la cantidad de preparacion.

Una vez finalizada la adicidon por regla general se deja continuar la reaccion, por ejemplo durante un periodo de
tiempo de por ejemplo 1 minuto hasta 5 horas, en particular durante tanto tiempo hasta que ya no puede
comprobarse una exotermia.

Las reacciones del paso b) se producen de manera preferente bajo control de temperatura y habitualmente a
temperaturas de 0 a 100 °C, en particular de 20 a 90 °C. En correspondencia con una forma de realizacion
preferente durante las reacciones ni se calienta de forma externa ni se enfria de forma externa.

Para las reacciones de los pasos a) y b) se tiene en consideracion por norma general un intervalo de pH amplio. De
manera tipica se llevan a cabo las reacciones con acido cianhidrico con valores de pH en el intervalo de pH 0 a pH
12, en particular de pH 1 a pH 10. De manera preferente se dejan ocurrir las reacciones con valor de pH de ajuste
autégeno y no se toman medidas para el ajuste del valor de pH antes o durante las reacciones.

El producto de reacciéon del paso b) puede usarse o bien con o sin una preparacion previa en el paso c) del
procedimiento segun la invenciéon. Para la preparacion pueden usarse procedimientos habituales para el experto
para la eliminacion del solvente y eventualmente para la purificacion del producto, como por ejemplo reduccién para
el secado, secado por pulverizacion o liofilizacion, precipitacion y cristalizacion. De manera preferente no se lleva a
cabo sin embargo ninguna preparacion y las reacciones posteriores segun el paso c) se producen directamente con
la mezcla de reaccion obtenida en el paso b).

En el paso c) se hidroliza de manera acida o preferentemente basica el producto de reaccion obtenido en el paso b)
para convertir los grupos nitrilo presentes y eventuales grupos amida presentes en grupos carboxilos. El paso c) se
lleva a cabo normalmente bajo control de temperatura y en correspondencia con formas de realizacion preferentes o
bien sin o durante la entrada en contacto del producto de reaccidon del paso b) con la base o el acido, con
enfriamiento exterior.

La hidrdlisis acida se produce preferentemente con acido clorhidrico acuoso o acido sulfdrico acuoso. Tipicamente
se afiade el acido, en particular en dependencia del desarrollo de la temperatura, dentro de un periodo de tiempo de
10 minutos a 10 horas y especialmente de 30 minutos a 3 horas a la mezcla de reaccion acuosa obtenida en el paso
b). En caso de que a continuacion del paso b) se haya eliminado el solvente, se recoge normalmente con
anterioridad en un solvente acuoso. Las temperaturas se encuentran durante la adicion habitualmente en de 10 a
100 °C, en particular en de 20 a 80 °C.

Para la hidrdlisis basica se usan de manera preferente soluciones acuosas de hidréxido de potasio o en particular
hidréxido de sodio, en concentraciones de 5 a 50 % en peso y en particular de 20 a 50 % en peso. Tipicamente se
afade la mezcla de reaccion acuosa obtenida en el paso b), en particular en dependencia del desarrollo de
temperatura, dentro de un periodo de tiempo de 10 minutos a 10 horas y en especial de 30 minutos a 3 horas
directamente a la solucién de hidroxido de potasio o de sodio. En caso de que a continuacion del paso b) se haya
eliminado el solvente, se recoge normalmente con anterioridad en un solvente acuoso. Las temperaturas durante la
adicion se encuentran habitualmente en de 10 a 100 °C, en particular en de 20 a 80 °C.
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Tras la puesta en contacto del producto de reaccion del paso b) con la base o el acido se calienta normalmente
durante un periodo de tiempo de por ejemplo 10 minutos a 10 horas para completar la hidrdlisis a de 60 a 120 °C, en
especial a de 95 a 110 °C, preferentemente hasta que ha finalizado el desarrollo de amoniaco.

Los equivalentes molares de hidréxido de sodio que han de usarse habitualmente para la produccion de la sal
tetrasddica del acido N,N-diacético de acido aminodicarboxilico en la hidrdlisis, referido al compuesto Il usado en el
paso a) pueden determinarse mediante la siguiente formula:

equivalente molar NaOH = ((4 a 4,1) -Y)

representando Y el nimero de los grupos carboxilato del compuesto Il. Si se parte por ejemplo de la sal monosaddica
del acido aminodicarboxilico, se necesitan para la hidrolisis en este caso de 3,0 a 3,1 equivalentes molares de
hidroxido de sodio. De manera analoga puede obtenerse la sal monosaddica tripotasica en caso de la reaccion con
por ejemplo la misma cantidad de equivalentes molares de hidréxido de potasio. Las condiciones necesarias para la
produccion de los compuestos de | con otras combinaciones de cationes pueden ser facilmente determinadas por el
experto.

De manera alternativa los compuestos Il puede neutralizarse antes de su reaccion en el paso a), del 0 al 100 % en el
caso de las sales de metal monoalcalinas y del 0 al 200 % en el caso de los acidos dicarboxilicos libres de manera
parcial o completamente. Una neutralizacién de este tipo se produce normalmente con base de sodio o de potasio.
Los equivalentes molares de hidroxido de metal alcalino (MOH) requeridos entonces habitualmente para la hidrélisis
basica en el paso c) se calculan de la siguiente manera:

equivalentes molares MOH = ((4 a4,1) — Y — Z/100)

respondiendo Y a la definicién anterior y siendo Z el grado de neutralizacion en el intervalo de entre 0 a 100 % para
Y =1, 0 0 hasta 200 % para Y = 0. Si se neutraliza parcialmente por ejemplo la sal monosédica del compuesto I
mencionada anteriormente en 25 %, resulta mediante esta formula una cantidad de 2,75 a 2,85 equivalentes
molares de MOH, que se utilizaria para la produccion de la sal de metal tetraalcalina en el paso c). Se obtiene el
mismo resultado para el caso de que el acido dicarboxilico libre del compuesto Il se use neutralizado parcialmente al
125 %.

Segun otra forma de realizacion de la invencion, el producto obtenido con hidrdlisis acida puede neutralizarse con
una base de sodio o de potasio, como por ejemplo, NaOH, KOH, Na>CO3, KoCO3, NaHCO3 o KHCO3, y obtenerse
de esta manera la sal de acido N,N-diacético de acido aminodicarboxilico. Como puede ver el experto sin mayor
dificultad, pueden producirse también las sales metalicas mono, di y trialcalinas mediante el uso de cantidades
adecuadas de base. Pueden obtenerse ademas de ello las sales de sodio-potasio diferentes mezcladas mediante
correspondiente combinacion de bases de sodio y de potasio.

El procedimiento segun la invencion puede llevarse a cabo tanto en un procedimiento discontinuo, semidiscontinuo,
como también continuo. En el caso de llevarse a cabo de manera continua pueden afadirse mediante dosificacion
en el paso a) por ejemplo en una primera zona de reaccidon en paralelo un compuesto Il y formaldehido y a
continuacion, en una segunda zona de reaccion, acido cianhidrico. El paso b) puede llevarse a cabo por ejemplo de
forma analoga, afadiéndose en primer lugar en paralelo la mezcla de reaccion del paso a) y el acido cianhidrico y
entonces en otra zona de reaccion, el formaldehido. De manera alternativa pueden reunirse los tres componentes de
este paso en paralelo en una zona de reaccion. Para la hidrdlisis basica puede dosificarse por ejemplo la mezcla de
reaccion obtenida de esta manera en otra zona de reaccién en paralelo con solucidon de hidroxido de sodio.
Partiendo de ello el experto puede desarrollar facilmente correspondientes procedimientos semidiscontinuos. Para el
procedimiento segun la invencidon se usa de manera preferente un procedimiento semidiscontinuo, en el cual los
pasos a) y b) se llevan a cabo en un reactor por lotes, preferentemente como reaccién de contenedor simple, y el
paso c) preferentemente en un reactor de dos lotes con dosificacion de la solucién b) a la lejia alcanina puesta a
disposicion. En lo que se refiere a otros detalles se remite al ejemplo de la solicitud.

A continuacién de la hidrélisis puede suministrarse la mezcla de reaccion resultante directamente a un uso técnico.
De esta manera una solucién acuosa de por ejemplo el 38 al 40 % en peso de la sal tetrasddica del compuesto |
representa un producto comercial habitual. De manera alternativa el compuesto | puede aislarse de la mezcla de
reaccion de la hidrodlisis y procesarse. Para ello el experto tiene a su disposicion procedimientos conocidos, en
particular para la eliminacién del solvente y eventualmente para la purificacion, como por ejemplo, reduccioén para el
secado, secado por pulverizacion o liofilizacion, precipitacion y cristalizacion. Tipicamente se obtiene compuesto 1
directamente de la mezcla de reacciéon mediante la eliminacion del solvente, preferentemente mediante secado por
pulverizacion.

El procedimiento segun la invencién proporciona los compuestos de la formula | en grandes cantidades de
normalmente mas del 88 %, en particular de mas del 92 %, en relacién con la cantidad usada del compuesto Il
Mediante el procedimiento segun la invencion se obtienen los compuestos de la formula | con gran pureza. La
proporcion de NTA se encuentra normalmente por debajo del 0,75 % en peso y en particular por debajo del 0,25 %
en peso, referido al 100 % del compuesto .
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Eventualmente pueden sumarse otros pasos conocidos por el experto para el procesamiento y envasado, como por
ejemplo precipitacion, cristalizacion e intercambio i6nico.

Puede producirse también un paso para blanquear la solucién acuosa, por ejemplo, mediante tratamiento con
carbon activo o mediante oxidacion con perdxido de hidrégeno o induccion UV.

Otros objetos de la divulgacion son la puesta a disposicion de sales del acido glutamico-N,N-acido diacético con
menos del 0,75 % en peso, especialmente con menos del 0,25 % en peso de sales de NTA, referido al 100 % del
compuesto |. Con la ayuda del procedimiento segun la invencion pueden ponerse a disposicion sales con estas
caracteristicas.

Los siguientes ejemplos sirven para la explicacion de la invencion:
Ejemplo: produccion de sal tetrasodica de acido L-glutamico-N,N-acido diacético

En el recipiente de reaccion se dispuso una solucion de aproximadamente el 40 % en peso de 187 g (1,0 moles) de
monohidrato de sal monosaddica de acido L-glutamico en 280,5 g de agua. A ello se afiadieron mediante agitacion y
sin enfriamiento en primer lugar en un intervalo de 30 segundos 100,0 g (1,0 moles) de una solucion de
formaldehido acuosa del 30 % en peso y a continuacion en un intervalo de 40 segundos 27,0 g (1,0 moles) de acido
cianhidrico a temperatura de entorno. Tras la finalizacién de la adicion se continu6 agitando durante otros 5 minutos.
Tras ello ya no pudo comprobarse ninguin desarrollo de calor y la temperatura estaba en 45 °C. La mezcla obtenida
se mezclé entonces mediante agitacion y sin enfriamiento en primer lugar durante 70 segundos con 27,0 g (1,0
moles) de acido cianhidrico y a continuacion durante 160 segundos con 100,0 g (1,0 moles) de una solucion de
formaldehido acuosa del 30 % en peso, aumentando la temperatura hasta aproximadamente 60 °C. Tras finalizarse
la adicion se continué agitando durante otros 5 minutos. Los resultantes aproximadamente 720 g de una solucion
ligeramente amarilla se dosificaron entonces dentro de 1 hora a 489,6 g (3,06 moles) a una sosa caustica del 25 %
en peso a 25 °C. Tras finalizarse la adicién la temperatura estaba en 60 °C. Se calentdé a continuaciéon a de 100
hasta 110 °C hasta que tras aproximadamente 4 horas ya no pudo comprobarse ningun desarrollo de amoniaco. Se
obtuvieron 1100 g de una solucion amarilla, la cual segun analitica de HPCL contenia 330 g de la sal tetrasédica de
acido L-glutamico-N,N-acido diacético y con ello representaba una solucion de aproximadamente el 30 % en peso
del producto. En lo que se refiere al glutamato resulté un rendimiento del 94 %. La proporciéon determinada mediante
HPLC de sal trisédica de NTA en la solucion fue de 0,05 % en peso.

Ejemplo de comparacion:

Produccion de sal tetrasédica de acido L-glutamico-N,N-acido diacético (realizacion analoga a los ejemplos 1y 2 del
documento DE4211713, usandose en lugar del acido aspartico la sal monosddica del acido glutamico)

En un recipiente de reaccion se dispuso una solucién de 187 g (1,0 moles) de monohidrato de sal monosddica de
acido L-glutamico en 300,0 g de agua. Para ello se afiadieron mediante goteo bajo agitacion dentro de 1 hora al
mismo tiempo 200 g (2,0 moles) de una solucion de formaldehido acuosa del 30 % en peso y 54,0 g (2,0 moles) de
acido cianhidrico, siendo mantenida la temperatura mediante enfriamiento en de 20 a 25 °C. Tras haberse finalizado
la adicién se calenté durante un periodo de tiempo de 1 hora hasta 70 °C. La mezcla de reaccién obtenida se afiadio
entonces mediante goteo en el plazo de 1 hora a 408,0 g (3,06 moles) de una sosa caustica de 30 % en peso a 40
°C. Tras finalizarse la adicion se calentdé hasta 100 °C, hasta que tras aproximadamente 4 horas ya no pudo
comprobarse ningun desarrollo de amoniaco. Se obtuvieron 1041 g de una solucién, la cual segun analitica de HPCL
contenia 312,4 g de la sal tetrasddica de acido L-glutamico-N,N-acido diacético y con ello representaba una solucion
de aproximadamente el 30 % en peso del producto. En lo que se refiere al glutamato resulté un rendimiento del 89
%. La proporcion determinada mediante HPLC de sal trisddica de NTA en la solucién fue de 0,35 % en peso.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la produccion de acidos N,N-diacéticos de acido aminodicarboxilico de la formula general |,

l*lvl{ CH,-COOX),
XD-DG—{CHE}H—{%H (
COOX

representando X independientemente entre si hidrégeno o metal alcalino e indicando n un nimero 1 o 2,
comprendiendo los pasos:

a) reaccion de un acido aminodicarboxilico de la férmula general 11

"
XOOC—(CH,),—CH (I
COOX
teniendo X y n los significados que se han mencionado anteriormente, con 0,8 a 1,2 equivalentes molares de
formaldehido y con 0,8 a 1,2 equivalentes molares de acido cianhidrico, comprendiendo la adicién de

formaldehido y acido cianhidrico, disponiéndose el acido aminodicarboxilico en el recipiente de reaccion y
afadiéndose formaldehido y acido cianhidrico;

se deja reaccionar durante un periodo de tiempo de un minuto hasta 5 horas,

b) a continuacion reaccién del producto de reaccién obtenido en el paso a) con 0,8 a 1,2 equivalentes molares de
acido cianhidrico y con 0,8 a 1,2 equivalentes molares de formaldehido;
c) hidrdlisis del producto de reaccion obtenido en el paso b).

2. Procedimiento segun la reivindicacion 1, afadiéndose en el paso a) en primer lugar el formaldehido y a
continuacion el acido cianhidrico al acido aminodicarboxilico de la férmula general (l1).

3. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 o 2, produciéndose en el paso b) la adicion del formaldehido
tras la adicion del acido cianhidrico.

4. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 o 2, produciéndose en el paso b) la reaccion mediante la
adicioén en paralelo de formaldehido y acido cianhidrico.

5. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 4, llevandose a cabo la reaccion en el paso a) en un solvente
acuoso.

6. Procedimiento segin una de las reivindicaciones 1 a 5, produciéndose la reaccion en el paso b) sin una
preparacion previa del producto de reaccion obtenido en el paso a).

7. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 6, produciéndose la hidrdlisis en el paso c) sin una
preparacion previa del producto de reaccion obtenido en el paso b).

8. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 7, produciéndose la hidrolisis en el paso c) en condiciones
basicas.

9. Procedimiento segun la reivindicacion 8, produciéndose la hidrélisis con solucion acuosa de hidroxido de sodio.

10. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 9, usandose en los pasos a) y b) en cada caso tanto para
formaldehido, como también para acido cianhidrico, de 0,9 a 1,1 equivalentes molares.

11. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 10, siendo n = 2.

12. Procedimiento segun la reivindicacion 11, usandose en el paso a) sal monosddica de acido L- glutamico como
compuesto Il.
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13. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 12, llevandose a cabo el procedimiento de manera
continua.

14. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 12, llevandose a cabo el procedimiento de manera
discontinua.

15. Procedimiento segun la reivindicacion 14, llevandose a cabo el procedimiento mediante el procedimiento
semidiscontinuo.
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