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FORMULARIO UNICO DE SOUCTUD DE PATENTE 
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ENTRADA EN FASE NACIONAL 

SOLICITUD 0DE: 
9Patente de Invenciôn, 0 Patente de Modelo de Utilidad. 

0 CapItulo I. 0 Capitulo II. 

(D Nombre: BASF AKTIENGESELLSCHAFT 
IDENTIFICACION 

SOLICITANTE 
sociedad constituida 

y 

existente bajo las 
0 El Ieyes de Alemania 

cc. 

NIT 
(71) 

CE. 0 Otro 0 Dlrecck5n: 67056 Ludwigshafen, 
Alemania Cual  

Domicilio: Ludwigshafen, Alemania Nümero  

Nombre: EMILIO FERRERO IDENTIFICACION G DirecciOn: Carrera 4a. No. 72-35 C.C. I1 NIT El 
REPRESENTANTE 

TelŁfono: 347 36 11 C.E. 0 Otro 0 
Fax: 211 8650 

0 APODERADO Cual  
E-mail: clientesccavelier.com. 

Domicilio: Bogota, Colombia. NUmero 438.019 T.P 31.929 

1. Alfred OFTRING 2. Gerold BRAUN 

O Im Röhrich 49, PrUmer Str. 19, 
67098 Bad Dcirkheim, 67071 Ludwigshafen, 

INVENTOR (ES) Alemania Alemania 

(72) 3. Friedrich WIRSING 4. Armin STAMM 
Oskar-Schlemmer-Ring 10, Am Wasserwerk 5, 
67657 Kaiserslautern, 55268 Nieder-Olm, 
Alemania Alemania 

5. Kai-Uwe BALDENIUS 
Blumenstr. 41, 
69115 Heidelberg, 
Alemania 

PCT (86) 
Solicitud Internacional No. PCT/EP2006/061968 Fecha: 2demayode2006 

Publicación Internactonal No. WO2006/120129Al Fecha: 16denoviembrede2006 

fs TItuo (54) 
PROCESOPARAPREPARAR SAL DETRI(METAL ALCALINOI DEACIDO -ES 

METILGLICINA-N,N-DIACETICO CON BAJO SUBPRODUCTO 

Clasificación Internacional (51) C07C227/026 1k !J<3  
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DS10Prioridad 
(33)PaisdeOrigen (32)Fecha (31) NUmerode Solicitud

 NOD DE 6 de mayo de 2005 10 2005 021 055.4 

Comprobante do pago No.: 07-58562 Fecha: 29 ae octubre de 2007 
Comprobante de pago No.: 07-88563 Fecha: 29 de octubre de 2007 

io) Anexos: 

lI Comprobante de pago de la tasa de presentación de la solicitud. 

O Comprobante de pago por reivindicación de prioridad. 

Documento que acredita la existencia y representaciOn legal cuando el solicitante sea persona 
jurIdica. 

tEl Poderes, si fuere el caso. 

0 Documento de cesiOn del inventor at solicitante o a su causante, 

O Declaraciones. 

tEl Copia de la solicitud internacional. (Resumen, descripciOn, reivindicaciones, dibujos) 

tEl Traducción de la solicitud internacional at castellano. (Resumen, descripciOn, reivindicaciones, 
dibujos) 

tEl Copia del examen preliminar efectuado por la IPEA. 

O TraducciOn del examen preliminar efectuado por la IPEA. 

0 De ser el caso, copia del contrato de acceso. 

O De ser el caso, documento que acredite la licencia o autorizaciôn de uso de conocimientos 
tradicionales de las comunidades indigenas. 

O De ser el caso, certificado de depOsito del material biológico. 

O Arte final 12x12 

0 De ser el caso, informaciOn sobre otras solicitudes de patente o titulos obtenidos en et 
extranjero por el mismo titular o su causante, relacionadas parciat o totalmente con la invención 
de esta solicitud. 

tEl Otros: VER DOCUMENTOS ANEXOS 
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DOCUMENTOS ANEXOS 

1. M Publicación Internacional WO 2006/120129 Al 

Descripción: 

PÆginas 8 en el idioma original 

PÆginas 12 en espaæol 

Reivindicaciones: NCimero (s) 5 

Figuras: NOmero (s) 

2. Forma PCT/ISAI2I0. Informe de Büsqueda Internacional. 

3. Z Forma PCT/IPEAI409. Informe Del Examen Preliminar Internacional. 

4. E TraducciOn Al Espaæol De Los Anexos Presentados Junta Con El Informe Del Examen 

Preliminar Internacional. 

5. M Extracto para la publicaciOn. 

SE REALIZARON MODIFICACIONES EN FASE 

INTERNACIONAL 



’AC10,N Y PODER, 

) i..i . .. 

-?*I Patent., Modefle quid ZeLcbnungn; war r.efr4 
./ mid Ser4cezeiehen; 

VERTRETUNG UND VÔLLMACHT 

� 
’ S 

. J11 
J 

r. sotros), abajo firmado (s) .....................................Ich (wir) unt.n Tjnterzelchnendei (. 

BASF Aktiengesellschaft 

........................... 

BASF ...Aktiee1d3ft ................ ........ ........................ 
wobnhaft in Lu4wt.sbaJcn., Bepul 1 i 
de Alemarila I 

5- domciliado() en LLd ghafe ReTh]ca 
� verleihen durch dimes Schreiben an GEIXMM4. c.. V’J! 

S 

.].. 4..’........................................ LIER, tpa. 82; GONZALO PE1UOMO, 101,;; E1 
5 NESTO CAVELIER, tpa 11510; unI EMILTO . .!ELREROJ 

tpa. 3199; wohnhAtt in der Carern 45 N9 
}columbien, urn die Verfil ze gung des Absatzes- I : A7,,-,.tikel 543 dm 1ande1.geset;btuth zu beahten, iler por ci prosente nombramos a GERMAN’ CAVELIER, ala Hauptvertreter und die iibrigen ale St1.i. tpa. 832; GONZALO PERDOMO, tpe. 831; ERNESTObeziehungaweisi. ale unsØre VctttØr in ai1æ war CAVLtE1, tpa. 1119 y EMILIO rERRERO, tpn jf des industrielle Eigentnm bezicht iiuhfig: 4iS1. .9;- cjomjdllados en Ia Carrern 44 N° fl-33, Bogoti  dungen zu emp!nngen und. gerlchtllche unI I 

col 

om a, en o a cc nuento a lo apues 0 en el par "tl ’ 11 U Œi 4 ’T) � C4 � 19 del A � 1 del ri . r a C 
a evo. e zu ..rnenne . .er �.Jie gi a o e r cu o e go e omere 05� t t d Hauptvertreter4 r-primero como. rI 1 1 1 d ma m u ietec en ..S �’ ’ - 

au orden uurao nutr represe:tantes en todos’ los zeitweiBgen Oder deflnitivpn Abweicehf irii uMi( r 
� iijntos na propiedad industrial con facultad pare recibir niccec de erateri. 1?ieseib. Begel wind gera*tl,sy. 

nnitificaciones y nombran apoderados JudidaIe a ex- den wenn den zweite Zteiivartreter don outei., io 
I W ’ trudlo1a1m. El primer nepresentante suplente reem- muss, Oder den dritte den zwOiten. In no1ehec .l ka.. 

plazara Æl principal en caso de aucencia o impdimento Hauptvertreter, oiler den erst.e odor der zwite Stellql 
temporal o definitivo de aquOl. La minus regla ae. apil- ventreter, beziehungeweise, oder beide, -Wdoiii lbre 
curâ oundo el segundo reprecentante euplente hays de Absicht cuseprechen urn nieht die lrentretungsrut-’ 

Li reemp1nr al pritnern o ci tercero al segundo. En tales ben mittelat Ausmge notarlell beglaubigt in Lthirnhion 
cason, el reprØcentante principal, o ci primero, o segun- oiler vor Notar oder vor elnem andezen Mfrntlldzaiz 
do suplente, en su cam, o ambos, declararan an Reamter, oiler Kolumbianiochen ICoflind ]in islerid; 
intenciOn de no rjercer la repreaentaciOn medlante und wenn cc ci ii }Iindernisc cci, mittebs der beü’etCntieri1 
deciarncit5n autentiŁada por Notarlo Pübllco en Cplom Beglaubigung. ’Venn airier der Gnnantn kumerfonti; 
bin, a pm’ Notnnio u otro Funcioiiatio Pilbilco, o Consul abwesend wilre, der Folgende wind lim, ersetznn. imrr 
de Colombia, en ci extranero; y ci cc tretare de im- Falie dma die Abwescnhejt Oder dc flinderrib! deu 
pedimento, con el centlficado respectivo. Si a.Iguno de Hauptvertreters, oiler diejeælgen seines ertn, i’xeitei, : 
los nombraclos faltare definitivmente, . ci siguiente to- Oder ’dritten Vertrctera bezlebungswelse, beentotenl 
marti su lugar. Cuanclo cesare Ia. ausencia o Impedi- einer oiler anderen, erdnuzgsweine wn’dqa tile crtr& 
znento del representante prIncipal, o de an primero a tung ausliben nail sic zu Rich nehmen mr arif Gn,,mi 
segundà suplente, en su cam, podrn. ejercer Ia repre- ale cuazufiben, mit Aufh.iren zur Zeit ilar Atwiftwilng don 
entacl6n en su orden uno u otros aegun .1 casg. asu- Vertretung dureh den orqtou, den rwtnn ,4w 

miOncloin per el solo hecho de ejercenia, cesaildo en dnittan Stellvertreter be;ieiungswei5e, " S 
ese . momerrto ci ajerciclo de la representaciOn por el Auciierdem, und ’inter illeselben Regein, 
primero, segundo o tercer supiente en cu caso. den genenuten Rechtsanwnnite die Vollmncht, ’mid a,. 
Ademas y bajo Ins mismac reglas conferimos poder a den Schutz mcine (uncern) dutrfr1h’ a !!,igenl iiui 
Ion abogadoc arriba nombrados, pars obtener In pro zuerhaiten, und gegen den’imnautercn ’ATcttbowerb:  
tecciOn de ml (ziuestrn) propiedad industrial Y contra descem Zwack ich (wir) die genanrzten Ikivoflmiie1i-
Iii competencin desleal, açuyo etecto autorizo(amos) tlgten ernenne(n), dmit ale tins vor bellebigim iiistitzz--- - 
a Ion dichon apoderados 

pa

 

’qua me (nos) representen tionen Oder, Personri, die die Rcchtscin’eObung itudiben ante cualenquiera entidade 0 personae, ejerzan o no oiler nicht, ,Ur’ .5ailem von denen mit .-Verwnittmiui, jurlEdiccióu, especiairnente knte Ins del orden adminic- streitigem VerwaLtOngg .5und juristladazu Chiirnlrter,. trativo contencioso-edmiril rativo y judicial en todo 10 In alien was sich auf folgende Angelegenheiten cru’hc, coii.i -iiente a ion ciguient a nuritog a) ObtenciOn de zu vertzeten a) Erlungung von I’ateriton, Med patentee d invención, mo el on y dibujos industriales und Zeichnungen Ttegistrierung v011 #Inre’n- MflQl I 
I I I 

el registro de mnrcac de f Lirica, coiectiva, defensivas Defensive- und aeralee-zeichen; Aufbe1vebetg  y do servicion; el depOsito de nombrec cornerciales y inddcamen- imd ieichen; ibm - Ern6iferung end cnsefiac; nil renovaclOn, tz spaso, camblo de nombre. 0 (Jbertragpng  Names. und Wohnsitziindernng, ir&wifligo domiciiio, cancelaclOn volt Marla; y ci regictro de 11- Annuilerung und die Regiatrierung von lTertragahzenz; 
cenc!as de mo dc ems de rechos; b) Las acciones dob) Die Oppoaltionakiagen, Annulierung, Ungtiltigkelt,, opociciOn, cancelaczOn, nuli ad medidas cautelarea, C0fl lrorslchtcmaasna}irnen \Llzepzen und im i11gmcineu S ceszOn de licenclas y en g neral Ins julcios civilec,die Zivil- Stref-, Verwaltungs- oiler ctraltign’a’l. - males adnilniatrativos o contencioco-administrativoc tungaproesee, die mit dIsen Reehteri verbundeu ’jiud reinctonadon con estee den 5hos, aeciones y julcios que Aktioneu unit Verhandlungen, die wir -voruutreiben -. - promovanios o cc nos prom tuevan, ’V pars qua en todon 

oiler die man uns vorantreibt und; c) dumit ale h albili - 

== y ratificar los actos heche por agintes o%loloson. ge; vaszjchten, Meldungen annehmen i d ge;khtibii4 
A 1 000 und auesergerichtllche e.Ilmogiigte ri*elmefl 41WY Dado ’firmado hey ,’. ’A? IItZZQ S4 h ’ ’ die Handlungender helbiuntliehen Vj.f ter etliMgeie 

Unterceichnet heute am 17. 11ti’z I 
D- 6 /00 Ludwi shafen j .7OO 1dwigóiafen BASF Aktiengeseflschaft - ) I � :. -- Ir a ,- Unterschrift S �� -Ppa ii S ppa. Ritht.irs -



.. 

’.:&Jaubige !Aierit die Eththeit dei 
vol, mil. volizogenen Untersc 

:irma BASF Aktiengesellschaft. Ludwi 
&1r&den

 
Herren; 

� . . �,� .� r . ., � 

� �. �.: �..;i’:. 
� �.�_�_t� . - � .�,(t 

� .� .....�  
I--

voi’et 
riften der r1r 

;sharen. am Rhein 

’’x’. Ourithei W e 1 z el Chemiker in 
11dwigsbaf en am Rhein, 

eI:;er F i e h t e r s , hemiker in 
1d:w1puhartr,. ant Rhein. 

e- 1�rrn )r. Well und Dr. Riters sind mir persbn:Liàh 

;tuid heut iger Einslchtnahine in dae Handel eregist e 
-�-ittt  AztLigericht Ludwigshafen am Rhein HR B3000 be-
;.:b.inige ich, daB die Herren Dr. We1zel-nd Dr. Riebters 
�i rokuritn gemeinschartlich zur Vrtretung und 

Ithitung der Firma BASF Aktiengesellschaft mit dem 
:in Ludwig thaf’enain Rhein berecbtigt sind. 

�1..*1W:3bare am Rhein, den 1’ Mth’z 1989 

LU 
r 

- - J-ctrote 

tEi sthbe;der Unterschrift des NqtarasSessorS 

Thomas Walter 

ais wittlich besteliter Vertreter des Hotars )usttzrat Dr. Kohler 

41 Ludwigshafen am Rhein und die Ectitbeit dei beigedrUCk.ten 
t)jenststempels werden hiermit besUtigt. Zugleich wird bescheinigt, 

<LC der Vorqenannte zur Vornahme der MitshandlUng befugt war. 

’ent.ha’ (Pfalz), den etnundzwanziqstefl 
neunuædachtzig  

.(’ -asident des 

hkAAAI) 
� ui- Serf as 

4 

neunzehnhundert-

Gebütir 20,-- DM 

/çRL Df\ A 

, 
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(ONSULADO GENERAL DE COLOMflA 

/ 

El. stiscrito u1 de Co Loi.bia Fa.�i : 

am Nairi, Republica F’deral de Al’m ito 

doc’mentos present ads por los i::i.ti.0 

C E R T I F I C A: 

Que el seæor Thomas Wa1ter--.---................ ,., ....... .............................. 

quien como Notarjo en Ludwigshafn a.vl ............................... 

autentjcô  la(s) firma(s) del(os) igE.atarj( 1 �1 

Poder precedente, eierc1a las fi..0 lones :wt43 

su firma corresponde a la reistrnda  
gional de Frankenthal ...................................... 
que la compafli. RASP ......................... 

g ua sociedad constitulda de acuerdo con las 

de la RepThljca Federal de Aleriania y c,wnr:te ;u 

conforme a !as misaF. ; quo el(lor 

WELZ]L y el Dr. Peter R[CHTERS.--......,.,, ..................................................... 
quiexi(es) en sus cax4ct,r(es) de ................................ 

-------- 
3? tta( ) rir.n,a; 

(fiierori) atttEntjcada( s) aiite l

-,..- ------ rn( 

to(s) legal(es) en 
ere pals. 

El C6nui General no h3fl r$DoD,a.h 

exu..do del docuinento.. 

ta Oertificaci6n Se exaide en F:  
ci seis de Abril de mil nbvecjen+i, r’h v 

Frankfurt e. MO 6 1989 

FADO IMPUESTO DE TMRRE (5 

VW 

OVM 6V of  

... 
’ I 
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TRDUCCfOl1 t)FICIAL NO. 2056 

de Ufl dacumento e5crito en Alemn, ci cuaU pra su iden--

tific.ción se sells con ci sello de la traductara., lo rnima 

qL(c la presente.-

(A continuaciOn del poder corrferldO a GERMAN CAVELE.R., 

ZALO PERDOMO, ERNESTO CAVELIER y EMILTO FERRERO., dornici1i.d: 

en la Crab 4 Na.- 72-35, ‘BogotA, ci 17 de marzo de 1.9tJ.1 

la sociedad BASE Aktiengeselischaft, domiciliada en 

Ludwigshafen, RFA:) 

� 

Crtiico a autenticidad de as f.irmas ariter:ire pu’.: 

0. ante mi�, par los seores: 

1. Dr Gunther W e I z e I , qu :Lc  

IC’ 
Luciwi.gshaferi am Rhein, 

2. Dr.. Peter R I c h t r s , qumIcoq dOrnicili.ackt en 

Iud.Jiqshafen am Rhein. 



’*�;’;’* �’:. Ik� . s. 

ti1a par haber tnido a In vista el req1tro de crn’ 

ala HR B 3000 del Juzgado dE! Ludwigshafen, quo lam 

Wiz! V Richters, an su clidad de apoderadom, astAnfncuj-

mdas para representar cc,niun:amente y fJ.rmar par U 

3F Aktiengesellschaftx con sede en Ludwiqsriafen. 

Ludwigshafen am Rhein, 17 c1e marzo de +1909 

se11c redondo:) 

Dr. Siegfried Kohler Fdo firma ,iib1e 

Notrio de Ludwighafen Th. Wthr 

Atear del nataiir curno repry 

sen tan te of Ii. 1YbE!fl 

del notaria Dr Sing fried Kohkv-

So c.rtjPica la autentic1dad As In firma anterior d+1 

del ri1Dtrio, consejero de justrLcia Dr. Koh&er., do .c:.:5 

Ludwiihafen am Rhein, y In del sel 10 c:Lci+1 quo 

Al mi.mo tiempb %e certi.rica quo eel flisrr.irda hakarzo 

stab I u:itado para reali.zar ese acto a’f,c.a’. 

Frankenthal (Pfal z ) veintiuno de marzo .le mil 

otherta y nueve 

2 
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�ti jS� - 

-. S - - 

.J-.,,. -.. 

... -:� 

af Pidente del Tribunal Regional 

Fcfr -firma ileqible (llo redondo:) 

(Franz Serfas) El Pridente del Tribunal rQ:Lcn:k 

tie Frnkenthal (Pfai 

J’lota: DPrrechos 20.,1- DII 

EN ESPcOL: La leqalizacion de las firma; antericr  

ConEL(idO de General tie Colombia en Frnkfttrt., b3ł :k 

0077 (Crtjfjcj consular) del 6 tie abril. tie 1939 ’ 

Minj9terjo tie Relaciones Eteriore de C;nj.omh_j,A, bjo .& 

E01 del 24 de abril tie 1989. 

Pagdo ifnPuesto de timbre US 6,00 

ES TRADUCCION FIEL V COMPLETA,d. la 

IOS archivosde estas a icin&s para 

B090tA, 26 de abril tie 1989 

LIJZ *RFUAGM DE HFR 
MADUCMTOS INTNtPREIr OrICIAt 

- � 599 

GOIC. 
r I I 

-4. B(%OT1’. r$ 

tx MA pU:.c,1 

1.11i,4 TIC.-

1fEFIe #&I 
JPn1/7 / 

-1� - 
--------------...-.�.--------.--
SANTAfA -: 

.5 - 
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CAVELIER 
- ABOGADOS 

r EDIFICIO SISKI TELEFONOS: (57) (1) 347-36 11 
CABLES: CAVEIEYES CARRERA4 No 72-35 (57) (1) 212-01 00 
IF 549 CAVE-CO BOGOTA 8, COLOMBIA TELEfAX: (57)(1)217-9211 
TE 707375 CAVE-UC (57)))) 235-8850 

Seæor Jefe de la 

DIVISION DE SIGNOS DISTINTIVOS 

Superintendencia de Industria y Comercio 

E. S. D. 

Pode r dante: BASF A1CI’IGESELLSHFT 

Poder confericlo el: 17-03-89 

Yo, GERMAN CAVELIER, obrarido en mi calidad de apoderado 

principal del poderdante arriba mencionado, atentamente 

manifiesto a Usted que sustituyo el poder que me ha sido 

conferido en la persona del doctor EMILIO FERRERO, Abogaclo con 

Tarjeta Profesional NQ 31.929, con todas las facultades que inc 

fueron conferidas. 

Hago la anterior sustitución conforme al articulo 66 del 

Código de Procedimiento Civil ya que los otros sustitutos 

faltan en este mornento. 

Seæor Jefe, 

GERMAN CAVELIER 

T.P.A. No. 832 

C.C. No. 2.877.924 de Bogotó 

Acepto: ::: 1:.......... 

’-

EMILIO FERRERO 

T.P.A. N2 31.929 

C C No 438.019 de Usaquen 

2e.-780 

L: C:USA, AsT[LEP.IA)L O:SPRINTCOL, FN:CAVE, SN:ABO 

N) T. 80.041.367-3 

INTERNET: (i:AvEA0O@spriincoLspnnt.oi 



?4OTAPIA SXTA DE BOGOTA 

RECONOC1ME"1O Y PRSE?TACtOP4 PERSONAL 

Sant8fg de 8091)ti D. C.  
Ante MI JUAN MANUEL dot 
MiTARI EXTO DEL CRCULO QE BGUTA 

1111 ’7//7 

y _____ on 

Bogota, y decaiä(aron) qua )a(s) firma(s) quo / 
ap:c(u) en at rusente doumento es(’SON) la(s) suya(s) 

y o� 

el ccoieniao del minto es ccrto 
n contncia is firma östa dthgenda. 

I 
III 



(12) NACH DEM VERTRAG UBER DIE IITERNATIONA1.E ZUSAMMENARBE1T ALE DEM GEBIET DES 
PATENT WESENS (PCT) VERöFFENTLICHTE INTERNATIONALE ANMELDUNG 

(19) Weltorganisation für geistiges 
Elgentumoii 

1nternationaes B Uro 0 
(43) Internationales Verffeatlichungsdatum (10) Internationale Veröffentliehungsnummer 

16. November 2006 (16.11.2006) PCT WO 2006/120129 Al 

(51) Internationale Patentklassilikation; 
CO7C 227/26(200601) C07C 229/16(2006.01) 

(21) luternationales Aktenzeichen; PCT/EP2006/06 1968 

(22) internationales Anjneldedatuin; 
2, Ma) 2006 (0205.2006) 

(25) Einreichnngssprache; Deutsch 

26) Veroffentlithungssprackc; Deutsch 

(30) Angaben zur Priorität: 
102005 021 055.4 6. Ma) 2005 (06.05,2005) DE 

(71) Ani-nelder (fur al/c Bestirnmungsstaaren mit Ausnahme 
von US); BASF AKTliINGESELLSCHAFT DEfDEj; 
67056 Ludwigshafen (DE) 

(81) Bestiminungsstaaten (sowCil nichi anders angegeben, fur 
jede verjbgbare nationale Schuizrechisart): AE, AG, AL, 
AM, AT, AU, AZ, BA, BE, BG, BR, BW, BY, 134 CA, Cl-I, 
CN, CO, CR, CU, CZ, DE, DK, DM, DZ, EC, EE, liG, ES, 
Fl, GB, GD, GE, Gil, GM, HR, F[IJ, ID, IL, IN, IS, J1 KE, 
KG, KM, KN, KP, KR, KZ, i,C, LK, LR, LS, IT, IX, LV, 

LY, MA, MD, MG, MK, MN, MW, MX, MY, NA, NO, NI, 
NO, NZ, OM, PG, P11, PL, PT, RO, RtJ, SC, SD, SE, SG, 
5K, SL, SM, SY, TI, TM, TN, TR, TT, ’l’Z, UA, UG, US, 
UZ, VC, VN, YU, ZA, ZM, ZW.

th (84) llesninungsstaaten (soweit nicht anders angegeben, für 
jede veifsigbare regü-male Schutzreclusart); ARIPO (13W,01

-I, GM, Ku, LS, MW, MZ, NA, SD, SL, SZ, TZ, DO, 
ZM, 7,W), eurasisches (AM, AZ, BY, KG, KZ, MD, RU, 
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54) Title; METHOD FOR PRODUCING M1ITI-LYLGLYC1NE-N,N-DIETHANOIC ACID-’r’RIALKALI METAl., SALTS WITH 

A LOW BY-PRODUCT CON’I’F.NT 
S 

(54) Bezelchnung; VERFAFIREN ZURHERSTELLUNG VON NEI3ENPRODUKTARMIIN METHYLGLYCIN-N,N-DIESS1G-
S_ SAURE-TRIALKAL1METALLSALZEN 
S 
S 

(57) Abstract; The invention relates to a method for producing a light-coloured iriethylglycine-N,N-dietharioic acid trialkali metal 
salt with a low by-product content, by the alkaline hydrolysis of methyiglycine diacetonitrile, said method comprises steps that are 
carried out in the order (a) to (0: (a) mixing of the methyiglycine diacetonitrile with an aqueous alkali lye at a temperature of = 30 

°C; (b) the aqueous alkali meihylglycine diacetonitrile suspension is then reacted at a temperature ranging between 10 and 30’C for 
a period of 0.1 to 10 h, to form a solution; (c) the solution obtained in step (b) is then reacted at a temperature ranging between 3010 
40’C for a period of 0.1 to 10 h; (d) optionally the solution obtained in step (c) is reacted at a temperature ranging between 50 and 
80 °C for a period of between 0.5 and 2 h; (e) optionally the solution obtained in step (c) or (d) is reacted at a temperature ranging 

c" 

between 110 and 200 °C for a period of between 5 and 60 mm; (0 hydrolysis and isolation of ammonia from the solution obtained 
in step (c), (d) or (e) by stripping at a temperature of between 90 and 105 T. 

eq (57) Zusammenfassung; Die Ertindung betrifft ein Verfahren inc IIes’stcllung von nehenprodnktarmem, farbheilem Methylglycin-
NN-diessigsäurc-’t’rialkalimetallsalz  dutch alkalischc Hydrolyse von Methyiglycindiacetortitril (MGDN) mit den Schritten in der 
Reihenfolge (a) bis (1): (a) Mischeri von MOON mit wssdger Alkalilauge bei airier Temperatur :5 300C; (h) Reagieren lassen der 
wassrigen alka)ischnn MGDN-Suspension bei einer Temperatur im Hercich von 10 his 30°C während cities Zeitraums von 0,1 bit 
10 h, wobei nine Liisung gebildet wird; (e) Reagicren lassen der IAsung aus Schritt (b) bei einer Temperatur im Bereich von 30 bit 
40°C wiihrend cities Zeitraums von 0,1 bis 10 h; (d) optional Reagieren lassen der Losung aus Schritt (c) bei ciner Temperatur im 
Bereich von 50 bis SOOC wbtrrend eincs Zcitraunis von 0,5 bit 2 Is; (e) optional Reagieren lassen der Ls’lsung aus Schritt (e) bzw. (U) 
be) doer Temperatur im Bereich von 110 bis 200°C wbhrend eines Zeitraunis von 5 bit 60 min; (T) Hydrolyse und Abtrennung von 
Ammoniak von der in Schritt (e), (d) bzw. (e) erhaltenen Lhsung durch Strippen bei einer Temperatur von 90 his 105°C. 
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Verfahren zur Herstellung von nebonproduktarmen Methylglycin-N ,N-diessigsäure-

Trial kalimetal Isaizen 

5 Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstollung von nebenproduktarmen, farbhellen 

Methylglycin-N, N-diessigsäure-Trial kal i metallsalzen durch alkalische Hydrolyse von 

Methylglycin-N, N-diacetontril. 

Die häufig  als Kom plexbildner beispielsweise in Reinigungsmittel n oingesetzten 

10 Aminopolyphosphonate, Polycarboxylate oder Amino polycarboxylate, wie 

Ethylendiamintotraessigsàure (EDTA), sind nur in geringem Mao biologisch 

abbaubar. Eine preiswerto Alternative stellen die Glycin-N,N-diessigsäurederivate,  wig 

die Methylglycin-N,N-diessigsäure (MGDA) dar, weiche ungiftig und gut biologisch 

abbaubar ist. Die Verwendung von MGDA und von verwandten Glycin-N,N-

15 diossigsäurederivaten in Rein igungsmitteln sowie deren Synthesen sind in WO-A 

94/29421 und US 5,849,950 beschrieben. Für eino kostongünstige Produktion der 

Glycin-N,N-diessigsäurederivate warden hohe Anforderungen an die Ausbeute der 

einzelnen Syntheseschritte und Reinheit der isolierten Zwischen prod ukte gestelit. 

20 MGDA wird durch Umsotzung von Iminodiacetontril mit Acetaldehyd und Blausäure 

odor von alpha-Alaninnitril mit Formaldehyd und Blausäure und alkalische Hydrolyse 

des als Zwischenprodukt erhaltenen Methyiglycind iacetontril (MGDN) mit Natronlauge 

hergestellt, wobei das Trinatriumsalz des MGDA erhalten wird. Urn hohe MGDA-

Ausbeuten und �Reinheiten zu erzielen, wird MGDN als Zwischenprodukt isoliert und 

25 als Reinstoff in dem sich anschlielenden Hydrolyseschritt eingesetzt. 

Problematisch bei der Hydrolyse von PJkylglycinnitril-NN-diacetonitrilen ist ihre 

thermische Labilität, insbesondere im alkalischen Milieu. Durch die sterisch 

anspruchsvolle Alkylsubstitution warden RUckspaltungsreaktionen begunstigt. Im Falle 

30 von MGDN sind primäre Spaltprodukte insbosondore Cyanid, Acetaldehyd, 

Iminodiacetonitril (IDN) und Formaldohyd. Unter alkalischen Bedingungen können 

� durch Hydrolyse- oder andere Nebenreaktionen darüber hinaus vor allem noch 

folgonde Nebenprodukte (als Natrium- odor Kaliumsalze) entstehen: Iminodiacetat 

(IDA), Nitrilotriacetat (NTA), Carbonat, Acetat, Formiat, Glykolat, Lactat, Glycinat oder 

35 Alaninat. Cyanid ist akut toxisch. NTA ist als nierentoxisch beschrioben worden. Cyanid 

und Acetaldehyd neigen zur Polymerisation und kännon farbige Nebenprodukte bilden. 

Acetaldehyd kann darüber hinaus als flüchtige Komponente die Destillate des 

B04/1 083 PC IB/XS/cd 
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Koppelproduktes der al kalischen Hydrolyse, Ammon lak, kontaminieren. 

US 5,849,950 offenbart die Herstellung von Methylglycindiessigsªure durch 

Umsetzung von alpha-Alaninnitril mit Formaldehyd und Blausäure und alkalische 

5 Hydrolyse des als Zwischenprodukt erhaltonen Methylglycindiacetontril (MGDN) mit 

Natronlauge. Zur Hydrolyse wird kristallines MGDN bei 40°C in 20 gew.-%ige wässrigo 

Natronlauge cingetragen, 3 h lang bei 40°C gerührt und anschlie1end noch 5 h lang 

bei 95°C weitergerUhrt. Bei der Hydrolyse werden in nicht unerheblichem Ma(e 

Nebenprodukte gebildet, beispielsweiso NTA. 

10 

Aufgabe der Erfindung 1st es, ein Verfahren zur Herstellung von nebenproduktarmGm, 

farbhellem Methylglycin-N, N-diacetat bereitzustellen. 

Geläst wird die Aufgabe durch ein VerIahren zur Herstellung von nebenproduktarmem, 

15 farbhellem Methylglycin-N , N-diessigsäure-Trialkalimetallsalz durch alkalischo 

Hydrolyse von Methylglycindiacetonitril mit den Schritten in der Reihenfolge (a) bis (f): 

20 

(a) Mischen von Methyiglycindiacetontril (MGDN) mit wässriger Alkalilauge bei 

einer Temperatur 30°C; 

(b) Reagieren lassen der wässrigen alkalischen MGDN-Suspension bei einer 

Temperatur im Bereich von 10 bis 30°C während eines Zeitraums von 0,1 bis 

10 h, wobei eine Losung gebildet wird; 

25 (c) Reagieren lassen der Lösung aus Schritt (b) bei einer Temperatur im Bereich 

von 30 bis 40°C während  eines Zeitraums von 0,1 bis 10 h; 

(d) optional Reagieren lassen der Läsung aus Schritt (c) bei einer Temperatur im 

Bereich von 50 bis 80°C während  eines Zeitraums von 0,5 bis 2 h; 

30 

(e) optional Reagieren lassen der Lösung aus Schritt (c) bzw. (d) bei  einer 

Temperatur im Bereich von 110 bis 200°C während eines Zeitraums von 5 bis 

60 mm; 

35 (f) Hydrolyse und Abtrennung von Ammoniak von der in Schritt (c), (d) bzw. (e) 

erhaltenen Losung durch Strippen bei einer Temperatur von 90 bis 105°C. 
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In einem Schritt (a) wird Methyiglycindlacetontril (MGDN) mit wässriger Alkalilauge bei 

einer Mischungstemperatur von 30°C gemischt. Im Ailgemeinen beträgt die 

Misthungstemperatur 10 bis 30°C, bevorzugt 20 bis 25°C. MGDN kann als Fesistoff, 

vorzugsweise als Pulver, als feuchte Maische oder als wässrige Suspension eirigesetzt 

5 werden. Die wässrige Alkalilauge kann in einem geeigneten Mischbehälter (z. B. einem 

Rührreaktor) vorgelegt werden und MGDN als Feststoff oder wässrige Suspension 

zudosiert werden. Alkalilauge und MGDN können audi parallel in elnen Mischbehäfter 

oder einen Rohrreaktor dosiert werden. Als wässrige Alkalilauge kommen wässrige 

NaOH (Natronlauge) oder wässrige KOH (Kalilaugo) mit einem Alkalimetal1hydroxid-

10 Gehaft von im Allgemeinen 5 bis 50 Gew.-%, vorzugsweise 20 bis 50 Gew.-% in 

Betracht. Bevorzugt ist Natronlauge. Das Molverhältnis MGDN zu Alkalilauge beträgt 

im Afigemeinen 1: 3,0 - 3,5, bevorzugt 1: 3,05 - 3,1. 

AnschIiefend Iässt man die wässrige alkalische MGDN-Lösung in Schritton (b) und (c) 

15 reagieren, woboi zwei verschiodone Temperaturstufen durchlaufen werden. Zunächst 

lâsst man die wässriga alka!ische MGDN-Lösung in amer ersten Stufe (b) bei einer 

Temperatur im Bereich von 20 bis 30°C, bevorzugt 25 bis 30°C, während  sines 

. Zeitraums von 0,1 bis 10 h, bevorzugt I bis 5 Ii, besondors bevorzugt 2 bis 3 h, und 

anschIie1end in einer zweiten Stufo (c) bei einer Temperatur im Bereich von 30 bis 

20 40°C, bevorzugt 35 bis 40°C, wàhrend  sines Zeitraums von 0,1 bis 10 h, bevorzugt I 

bis 5 h, basonders bevorzugt 3 bis 4 h reagieren. 

In einem optionalen Schritt (d) wird die in Schritt (c) erhaltene Läsung noch be! einer 

Temperatur im Bereich von 50 bis 80°C, bevorzugt 70 bis 80°C während eines 

25 Zeitraums von 0,5 bis 2 h, bevorzugt I bis 2 h, reagieren gelassen. 

An den Schritt (C) bzw. (d) kann sich eine so genannte Druckverseifung als Schritt (a) 

anschIiel?en. Hierboi wird die erhaltene Losung bei einer Temperatur im Bereich von 

110 bis 200°C, bevorzugt von 140 bis 180°C, währond sines Zeitraums von 5 bis 60 

30 min verseift. Hierbei steht die Lösung unter einem der Temperatur entsprechenden 

(,,autogenen) Druck. 

Anschliel3end wird in einem Schritt (f) von der erhaltenen Losung Ammoniak durch 

Strippen bei einer Temperatur von 90 bis 105°C,  vorzugsweise von 95 bis 105°C 

35 abgetrennt. Dabei findet auch eine Rest-Hydrolyse der in Lösung enthalterien 

hydrolysierbaren Komponenten untor Bildung von Ammoniak statt. Beispielsweise wird 

durch Druckerniedrigung auf 700 bis 960 mbar die Lösung weitgohond von Ammoniak 

frei gostrippt. Vorzugsweise wird zusätzlich rioch Luft als Strippgas eingesetzt. 
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Die in Schritt (f) erhaltene Lösung kann anschlie1end zur weitgehenden bis 

vallstandigen Entfärbung noch elnem Bleichschritt unter Verwendung von 

Wassorstoffporoxki und/oder Aktivkohlo als Bleichmittel unterzogen werdon. 

5 

Die erfindungsgemäae MGDN-Hydrolyse kann diskontinuierlich, halbkontinuierlich oder 

kontinuierlich durchgeführt werden. Diskontinuierlich oder halbkontinuiorlich wird die 

Hydrolyse beispielsweise in einem Rührreaktor durchgeführt, kontinuierlich wird sb 

beispielsweise in einer Kaskade aus Rührreaktoren und/oder in Rohrreakoren und/oder 

10 in Schlaufenreaktoren durchgeführt. 

15 

Das erfindungsgemdfi erhältliche technische MGDA-Trinatriumsalz weist einen 

Nebenproduktgehalt von im Allgemeinen <5 Gew.-%, bezogen auf den Feststoff, auf. 

Der Gehalt an NTA-Trinatriumsalz beträgt im Allgemeinen < 0,3 Gew.-%. 

Ein MGDN enthaltendes wässriges Rohproduktgemisch kann erhalten werden durch 

. 1. Umsetzung von Iminodiacetonitril (IDN) mit HCN und Acetaldohyd in wässriger 

Lösung. Iminodiacetonitril kann in einer vorgolagerten Stufe aus Urotropin und 
I 

20 Blausäure oder aus Formaldehydcyanhydrin und Ammoniak als wässrige 

Emulsion erhalten werden; 

2. Umsetzung von Alaninnitril mit HCN und Formaldehyd in wªssriger Losung. 

Alaninnitril kann in einer vorgelagarten Stufe aus Acetaldehyd, HCN und 

25 Ammoniak oder Acetaldohydcyanhydrin und Ammoniak erhalten werden. 

Vorzugsweise wird ein MGDN enthaltendes wässriges Rohproduktgemisch wie folgt 

erhalten: 

30 Ia. Iminodiacetonitril (IDN) wird durch Umsetzung von Urotropin, das in situ aus 

Ammoniak und Formaldehyd erzeugt werden kann, mit Blausäuro bei oinem pH-

Wert von 5,5 bis 6,3 und einer Temporatur im Bereich von 20 bis 90°C erhalten. 

Das Motverhältnis Ammoniak: Formaldehyd: Blausäure beträgt im Allgemeinen 

I : 1,5 : 1,5-1,9, die IDN-Konzontration in der erhaltonen wässrigen Emulsion 

35 beträgt im Allgemeinen 15 - 40 Gew.-%. Anschliel’end wird der pH-Wert der 

wässrigon IDN-Emulsion mit Mineralsäure auf 2 - 1,0 eingestellt. Die angesäuerte 

IDN-Emulsion wird dann mit Acetaldehyd und Blausäure zum MGDN umgosetzt. 

Das Molverhältnis IDN : Acetaldehyd: HCN betragt im Allgemeinen 1: 1-1,2: 1 - 
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1,2, die Temperatur bei der Umsetzung betràgt im Allgemeinen 40 - 90°C. Die 

MGDN-Konzontration der erhaltenen wssrigen Emulsion betrâgt im Aligemeinen 

20 - 50 Gew.-%. 

5 IDN kann auch durch Umsetzung von Formaldehydoyanhydrin mit Ammoniak 

horgestelit werden. Alterriativ kann von kristallinem IDN als Edukt ausgegangen 

werden, welches in Wasser suspendiert wird. 

2a. Alpha-Alaninnitril (AN) wird durch Umsetzung von üborschüssigem Ammoniak 

10 mit Acetakiehyd und HCN oder durch Umsetzung von Acetaldehydoyanhydrin mit 

überschussigem Ammoniak herstelit, wobei Ammoniak als wässrige Losung, 

gasförmig oder in flUssiger Form eingesetzt werden kann. Die Umsetzung kann 

unter Druck durchgefuhrt werden. Der üborschüssige Ammoniak wird bevorzugt 

im Vakuum abdestilliert. Das rohe AN wird mit Formaldohyd und Blausäure zu 

15 MGDN umsotzt. Dazu wird der pH-Wort der wässrigon AN-Lösung mit 

Mineralsäuro auf 2 - 1,0 eingestellt. Das Molverhâltnis AN Formaldehyd; HCN 

beträgt im Aligemeinen I : 1,0 - 1,2 1,0 - 1,2, die Temperatur bei der 

10 
Umsetzung betrâgt im Allgemeinen 40 - 90°C. 

20 Die MGDN-Konzentration der erhaltonen wssrigen Emulsion botragt im Ailgemeinen 

20 - 50 Gew.-%. Aus dieser kann MGDN durch Kristallisation abgetrennt werden. 

Vorzugsweise wird die wässrige Emulsion hierzu vor Durchführung  der Kristallisation 

mit Wasser auf einen MGDN-Gehalt von 15 - 40 Gew.-% vordünnt. 

25 Es kann auth das erhaltene wässrigo, MGDN enthaltende Rohgemisch 

erfindungsgemäl alkalisch hydrolysiert werden. Auch dabsi werden durch die 

alkalische Hydrolyse des MGDN weniger Nebenprodukte gebildet. Diese Variante ist 

wegen des erheblichen Nebenproduktgehalts des MGDN-Rohgemischs jedoch 

weniger bevorzugt. Vorzugsweise wird daher MGDN zunächst durch Kristallisation und 

30 Fost/flüssig-Trennung von dem Rohgemisch abgotrennt. 

. In einer bevorzugton Ausführungsform der Kristallisation wird das MGDN enthaltende 

Rohproduktgemisch, das im Ailgemeinon als Emulsion von MGDN in einer gesättigten 

wässrigen MGDN-Lösung vorliegt, nur sohr langsam, also mit einer im zeitlichon Mittel 

35 geringen Abkühlrate (ausgedrückt in K/h) unter den Erstarrungspunkt abgekühlt. Erst 

wonn praktisch die Gosamtmengo des emulgiorten MGDN orstarrt ist, wird 

vorzugsweise mit einer grö(eron AbkUhlrate abgekühlt. Das dann aus der wässrigen 

Läsung auskristallisierende, gelaste MGDN triffi auf boreits erstarrtes, kristallinos 
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MGDN, wodurch die Neubildung von KristaUkeimen reduziert oder weitgehend ganz 

untordrOckt wird. Es wird daher deutlich weniger oder im Wesentlichen überhaupt kein 

Feinanteil gebildet. Während des Kristallisationsvorgangs wird Wasser verdampft, 

wobei dieser Verdampfungsvorgang mit elner Abkühlung und/oder Aufkonzentriorung 

5 des Gemischs einhergehen kann. Durch die Verdampfung entsteht, angrenzend an die 

Grenzflächo FlussigkeitlGasraum des wässrigen Gemischs, cine Zone der 

Ubersattigung. In dieser Zone der Ubersättigung können Kristalle gebildet  warden, 

welche anschli&!end in das Innere der Flüssigkeit transportiert warden und dort weiter 

wachsen. Da wegen der Iangsamen Verdampfung nur in der sehr schmalen Zone der 

10 Ubersättigung im Wesentlichen unterhalb der Flussigkeitsoberfläche rieue Kristalle 

gebildet warden und nur these im Innern der Flussigkeit welter wachsen, warden 

insgesamt weniger grölere Kristalle gebildet. An diesen haftet weniger Mutterlauge an, 

insbesondere kann keine Mutterlauge in Agglomeraten feinster Kristalle 

eingeschIossen° warden, bzw. die anhaftende Mutterlauge kann Ieicht abgotrennt 

15 warden, z. B. durch einfaches Filtrieren odor Zentrifugieren. Der Rain igungsaufwand 

verringert sich dadurch erheblich. Auch wird durch these VakuumkühIungs-

kristallisation" eine Verkrustung der Wªnde des Kristallisators wirksam vermieden. 

IS Das wässrige MGDN enthaltende Gemisch kann durch Verdampfung von Wasser 

20 abgekühlt warden, wobei die MGDN-Kcnzentration des Gemischs im Wesenthchen 

konstant gehalten wird. Diese Variante kann auch als VakuumkühIkristaIlisation" 

bezeichnet warden, die mit totalem Rücklauf durchgeführt wird. Das wàssrige Gemisch 

kann durch Verdampfen von Wasser aufkonzentriort warden, wobei die Tomperatur 

des Gemischs im WesentJichen konstant gehalten wird. Diese Variante kann auch als 

25 isothorme Verdampfungskristallisationu bezeichnet warden. Beide Vorgänge, also 

sowohi Abkuhlung als auch Aufkonzentrierung des wässrigen Gemischs, könnon aber 

auch gleichzeitig oder nacheinander erfolgen. 

Bei amer bestimmten Temperatur des wªssrigen Gemischs, im Allgemeinen unterhaib 

30 von etwa 30°C, kann wagon des dann niedrigen Wasserdampfdrucks die Wärme nicht 

mehr durch Verdampfungskühlung allein, sondern Ober die Behªlterwände des 

Kristallisators, vorzugswoise durch Solekühlung, abgefOhrt warden. 

Die AusfOhrung des Kristallisators ist beliebig. Es kann sich dabei z.B. urn einen 

35 ROhrkessel-, Zwangsumlauf-, Leitrohr- oder FIioI,bett-KristaIIisator, beispielsweise vom 

Oslo-Typ, handein. 

Die Erfindung wird durch die nachfolgenden Beispiele näher erläutert. 
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Beispiele 

Vcrgleichsbeispiel I 

148 g (1,0 mol) reines MGDN werden bei Ca. 80°C unter kräftigom Rühren in 608 g 

5 (3,04 mol) 20 gew.-%iger Natronlauge innerhalb von Ca. 2 Ii eingetragen. AnschIieend 

wird unter Stickstoff 3 h tang bei 80°C weitergerührt. Danach wird bei 95°C Ca. 5 h lang 

mit Stickstoff gestrippt. Währenddessen wird die Feststoffkonzentration durch Zugabe 

von Wasser bei unter 45 Gew.-% gehalten. Es resultiert eino dunkeibraune Losung 

(Farbzahl nach Hazen > 1000) mit folgender Zusammeriseizung: MGDA-Na3: 230 g 

10 (0,85 mol, Ausbeute = 85%), entsprechend 657 g amer Ca. 35 gew.-%igen MGDA-Na-

Losung; NTA-Na3: 1,9 Gew.-%; IDA-Na2: 3,7 Gew.-%; Na2CO3: 1,5 Gew.-%; NaOH: 

0,2 Gew.-%; Na-Acetat: 0,4 Gew.-%; Na-Formiat: 0,3 Gew.-%; Na-Glykolat: 0,5 Gew.-

%; Na-Lactat: 0,4 Gew.-%: Na-Glycinat: 0,2 Gew.-%; Na-Alaninat: 0,3 Gew.-%; 

Acetaldehyd: 1,5 Gew.-%; Wasser: 55 Gew.-%. 

15 

Vercileichsbeispiel 2 

148 g (1,0 mol) reines MGDN werden bei Ca. 40°C unter kraftigem Rühren in 608 g 

. (3,04 mol) 20 gew.-%iger Natronlauge innerhalb VOfl Ca. 2 h eingetragen. AnschlieI’end 

wird unter Stickstoff 3 h lang bei 40°C weitergerOhrt. Danach wird bei 95°C Ca. 5 h lang 

20 mit Stickstoff gestrippt. Währeriddesson wird die Feststoffkonzentration durch Zugabe 

von Wasser unter 45 Gew.-% gehalten. Es resultiert eine braune Lösung (Farbzahl 

nach Hazen: 445) mit folgender Zusammensetzung: MGDA-Na3: 247 g (0,91 mol, 

Ausbeute = 91%), entsprechend 705 g einer ca. 35%igen MGDA-Na3-L6sung; NTA-

Na3: 0,3 Gew.-%; IDA-Na2: 2,5 Gow.-%; Na2CO3: 0,3 Gew.-%; NaOH: 0,3 Gew.-%; Na-

25 ACetat: 0,2 Gew.-%; Na-Formiat: 0,15 Gew.-%; Na-Glykolat: 0,2 Gew.-%; Na-Lactat: 

0,1%; Na-GlyCinat: 0,1 Gew.-%; Na-Alaninat: 0,1 Gew.-%; Acetaldehyd: 720 ppm; 

Wasser: 60 Gew.-%. 

Boispiel I 

30 148 g (1,0 mcI) reines MGDN werden bei Ca. 25°C unter kräftigem Rühren in 608 g 

(3,04 mol) 20 gew.-%iger Natronlauge innerhalb von ca. 2 h eingetragen. Anschlie1.end 

. wird unter Stickstoff zuerst 3 h bei 30°C und dann 2 Ii bei 40°C weitergerOhrt. Danach 

wird bei 95°C innerhalb von ca. 5 h mit Stickstoff gestrippt. Währenddessen wird die 

Feststoffkonzentration durch Zugabe von Wasser unter 45 Gew.-% gehalten. Es 

35 resultiert sine geib-orange Lösung (Farbzahl nach Hazen: 95) mit folgender 

Zusammensetzung: MGDA-Na3: 260 g (0,96 mol, Ausbeute = 96%), sntsprechend 650 

g shier ca. 40 gow.-%igen MGDA-Na3-L6sung; NTA-Na3: <0,1 Gew.-%; IDA-Na2: 0,8 

Gew.-%; Na2CO3: 0,1 Gew.-%; NaOH: 0,2 Gew.-%; Na-Acetat: 0,06 Gew.-%: Na-
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Formiat: 0,07 Gew.-%; Na-Glykolat: 0,07 Gew.-%; Na-Lactat 0,0 Gew.-%; Na-Glycinat 

0,06 Gew-%; Na-Alaninat: 0,1 Gew.-%; Acetaldehyd: 80 ppm; Wasser: 58 Gew.-% 

Beisiel 2 

5 148 g (1,0 mol) reirtes MGDN warden bei ca. 25°C unter kräftigem RUhren in 608 g 
(3,04 mol) 20 gew.-%iger Natronlauge innorhaib von Ca. 2 h eingetragen. Anschlie1end 

wird unter Stickstoff zuerst 3 h bei 30°C und dann 2 h bei 40°C weitargerührt. Im 

Unterschied zu Boispiel I wird jetzt 15 Minuten lang unter Druck im Rohrreaktor auf 

170°C erhitzt. Danach wird bei 100 - 104°C innerhalb VOrt Ca. 5 h mit Stickstoff 

10 gestrippt. Währenddessen wird die Feststoffkonzentration durch Zugabe von Wasser 

unter 45 Gew.-% gehalten. Es resultiert ems gelb.-orange Lösung (Farbzahl nach 

Hazen: 105) mit folgender Zusammensetzung: MGDA-Na3: 257 g (0,95 mol, Ausbeute 

95%), entsprechend 643 g airier 40 gew.-%igsn MGDA-Na3-L6sung; 

Acetaldehyd: <10 ppm 
15 
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PatentansprOche 

1. Verfahren zur Herstellung von nebenproduktarmem, farbhellem Methyiglyciri-

N,N-diessgsäure-TrialkalimetaHsalz durch alkalische Hydrolyse von 

5 Methylglycindiacetonitril (MGDN) mit den Schritten in der Reihenfolge (a) bis (1): 

(a) Mischen von MGDN mit wässriger Alkalilauge bei einer Temperatur 

30°C; 

10 (b) Reagieren lassen der wässrigen alkalischen MGDN-Suspension bei 

einer Temperatur im Bereich von 10 bis 30°C während sines Zeitraums 

von 0,1 bis 10 h, wobei sine Lôsung gebildetwird; 

(c) Reagieren lassen der Lósung aus Schritt (b) bei einer Temperatur im 

15 Bereich von 30 bis 40°C während sines Zoitraums von 0,1 bis 10 h; 

(d) optional Reagieren lassen der Lösung aus Schritt (c) bei einer 

� Temperatur im Bereich von 50 bis 80°C während sines Zeitraums von 

0,5 bis 2h; 

20 

(e) optional Reagieren lassen der Lösung aus Schritt (c) bzw. (d) bei einer 

Temperatur im Bereich von 110 bis 200°C während sines Zeitraums von 

5 bis 6omin; 

25 (f) Hydrolyse und Abtrennung von Ammoniak von der in Schritt (c), (d) bzw. 

(0) erhaltenon Lösung durcti Strippen bei einer Temperatur von 90 bis 

105°C. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, class in Schritt (b) die 

30 Temperatur 25 bis 30°C und in Schritt (c) die Temperatur 35 bis 40°C bsträgt. 

S 
3. Verfahren nach Anspruch I odor 2, dadurch gekennzeichnet, class als wässrige 

Alkalilauge sine 5 bis 50 gew.-%ige Natronlauge eingesetzt wird. 

35 4. Verfahren nach einem der Ansprüche I bis 3, dadurch gekennzeichnet, class das 

Verfahren diskontinuierlich, halbkontinuierlich odor kontinuierfich durchgefuhrt 

wird. 
B04/1083PC IB/XS/cd 
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Coma se presentó originalmente 

Proceso para preparar sales de trt(metal alcalino) de Æcido metflylicina-NN-

diacØtico con bajo subproducto. 

La invención se relaciona con un proceso para preparar sales de tri(metal alcalino) 

de Æcido metilglicina-N,N-diacØtico de color claro con bajo subproducto mediante 

hidrOlisis alcalina de metilglicina-N,N-diacØtonitrilo. 

10 Los aminopolifosfonatos, policarboxitatos o aminopohcarboxilatos, tales como el 

Æcido etiIenodiaminotetraacØtco (EDTA), que son por ejemplo frecuentemente 

utilizados como agentes complejantes en detergentes, son biodegradables 

solamente en un grado menor. Una alternativa poco costosa se suministra por los 

derivados de Æcido glicina-N,N-diacØtico, tales como el Æcido metilglicina-N,N-

15 diacØtico (MGDA) que es no tOxico y fÆcflmente biodegradable. El uso del MGDA y 

de los derivados de Æcido glicina-N,N-diacØtico en detergentes y sus sintesis se 

describen en la WO-A 94/29421 y (a US 5,849,950. Para (a producción poco 

costosa de los derivados de Æcido glicina-N,N-diacØtico, se hacen altas demandas 

sobre et rendimiento de las etapas de sintesis individual y (a pureza de los 

20 intermedios aislados. 

El MGDA se prepara al hacer reaccionar iminodiacetonitrilo con acetaldehIdo y 

Æcido hidrociªnico, a alfa-alaninonitrilo con formaldehIdo y âcido hidrociânico, e 

hidrólisis alcalina de metilglicinadiacetonitrilo (MGDN) obtenida como un 

25 intermedlo con soluciÆn de hidrOxido de sodio para obtener la sal de trisodio de 

MGDA. Con elfin de lograr altos rendimientos y purezas de MGDA, el MDGA se 
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aIsla como un intermedio y se utiliza como una sustancia pura en la etapa de 

hidrOlisis que sigue. 

Un problema en la hidrólisis de alquilglicinanitrilo-N,N-diacetonitilos es su labilidad 

5 tØrmica, especialmente en medio alcalino. La sustituciOn de aiquilo estØricamente 

demandante promueve las reacciones de disociación. En el caso del MGDN, los 

productos de disociaciOn primarios son en particular cianuro, acetaldehIdo, 

iminodiacetonitrilo (IDN) y formaldehIdo. Bajo condiciones alcalinas, la hidrOlisis y 

otras reacciones laterales puede dar origen adicionalmente en particular a los 

10 siguientes subprQctuctos (en la forma sales de sodio o potasio): iminodiacetato 

arbonato, acetato, formato, glicolato, lactato, glicinato 

0 alaninato. El cianuro es aguadmente tóxico. El NTA se ha descrito como 

nefrotOxicos. El cianuro y el acetaldehIdo tienden a polimerizarse y pueden formar 

subproducto coloreados. El acetaldehido puede adicionalmente, como un 

15 componente volàtil, contaminar los destilados del co-producto de la hidrólisis 

alcalina, amonlo. 

La US 5,849,950 describe la preparaciOn de Æcido metilglicinodiacetico al hacer 

reaccionar alfa-alaninanitrilo con formaldehIdo y Æcido hidrociÆnico, y la hidrOlisis 

20 alcalina de metilglicinadiacetonitrilo (MGDN) formada como un intermedio con 

solución de hidrOxido de sodio. Para Is hidrOlisis, el MGDN cristalino se introduce a 

40°C en 20% en peso de soluciOn de hidróxido de sodio acuoso, agitado a 40°C 

durante 3 h y posteriormente agitado adicionalmente a 95°C durante otras 5 h. En 

la hidrOlisis, se forman los subproductos a un grado poco considerable, por 

25 ejemplo NTA. 
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Es un objeto de la invencón suministrar un proceso para preparar metilgHcina-

N,N-diacetato de color claro con bajo subproducto. 

El objeto se logra mediante un proceso para preparar sal de tri(metal alcalino) de 

5 Æcido metilglicina-N,N-diacØtico de color claro con bajo subproducto mediante 

hidrOlisis alcalina de metilglicinadiacetonitrilo, que comprende las etapas en la 

secuencia (a) a (f): 

(a) mezclar metilgHcinadiacetonitrilo (MGDN) con alcalinos acuosos a una 

0 10 temperatura de 30°C; 

15 

(b) permitir que la suspensiOn de MGDN aIcaIna acuosa reaccione a una 

temperatura en el rango de 10 a 30°C durante un periodo de 0.1 a 10 h 

para formar una soluciOn; 

(c) permitirle a la solución de  la etapa (b) reaccionar a una temperatura en 

el rango de 30 a 40°C durante un perlodo de 0.1 a 10 h; 

(d) permitir opcionalmente que la soluciOn de la etapa (c) reaccione a una 

20 temperatura en el rango de 50 a 80°C durante un perlodo de 0.5 a 2 h: 

25 

(e) permitir opelonalmente que la soluciOn de la etapa (c) o (d) reaccione a 

una temperatura en el rango de 110 a 200°C durante un perlodo de 5 a 

60 mm; 

(f) hidrOlisis y remoción de  amonio de la soluciOn obtenida en al etapa (c), 

(d) o (e) al separar a una temperatura de desde 90 a 105°C 
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En la etapa (a), la metllglicinadiacetonitrilo (MGDN) Se mezcla con un alcali 

acuoso a una temperatura de mezcla de 30°C. En general, la temperatura de 

mezcla es de 10 a 30°C, preferiblemente de 20 a 25°C. El MGDN Se puede utilizar 

como un sOlido, preferiblemente como un polvo, coma una suspensiOn hUmeda o 

5 como una suspension acuosa. El alcali acuoso se puede cargar inicialmente en un 

recipiente de mezcla adecuado (par ejemplo un reactor agitado) y el MGDN se 

puede medir como una suspensiOn sOIida o acuosa. El alcali y el MGDN tambiOn 

se pueden medir en paralelo en un recipiente de mezcla o en un reactor tubular. El 

alcali acuoso Util es NaOH acuoso (solución de hidrOxido de sodio) o KOH acuoso 

� 
10 (soluciOn de hidrOxido de potaslo) que Uene un contenido de hidrOxido de metal 

alcalino de generalmente de 5 a 50% en peso, preferiblemente de 20 a 25% en 

peso. Se le da preferencia a la solución de hidrOxido de sodio. La proporciOn molar 

de MGDN a alcali es generalmente 1: 3.0 - 3.5, preferiblemente 1: 3.05 - 3.1. 

15 Posteriormente, la solución MGDN alcalina acuosa se le permite reaccionar en las 

etapas (b) y (c), y se atraviesan dos diferentes etapas de temperatura. Primero, la 

soluciOn MGDN alcalina acuosa se le permite reaccionar en una primera etapa (b) 

a una temperatura en el rango de 20 a 30°C, preferiblemente de 25 a 30°C, 

durante un periodo de 0.1 a 10 h, preferiblemente de I a 5 h, mâs preferiblemente 

20 de 2 a 3 h, y posteriormente, en una segunda etapa (c), a una temperatura en el 

rango de 30 a 40°C, preferiblemente de 35 a 40°C, durante un periodo de 0.1 a 10 

h, preferiblemente de I a 5 h, mÆs preferiblemente de 3 a 4 h. 

En una etapa opcional (d), la soluciOn obtenida en la etapa (c) se le permite 

25 reaccionar ademÆs a una temperatura en el rango de 50 a 80°C, preferiblemente 

de 70 a 80°C, durante un periodo de 0.5 a 2 h, preferiblemente de I a 2 h. 



La etapa (c) o (d) puede ser seguida por una as! Damada hidrOfisis de presiOn 

como en la etapa (e). En esta etapa, la soluciOn obtenida se hidroUza a una 

temperatura en el rango de 110 a 200°C, preferiblemente de 140 a 180°C, durante 

un perlodo de 5 a 60 mm. En esta etapa, la soluciOn estÆ bajo una presiOn que 

5 corresponde a la temperatura (’autogena"). 

Posteriormente, en una etapa (f), se remueve el amonio proveniente de la solución 

resultante al separar a una temperatura de 90 a 105°C, preferiblemente, de 95 a 

105°C. En el curso de esta, la hidrOlisis residual de los componentes hidrolizables 

10 presentes en la solución tambiØn tiene lugar con (a formaciOn de amonio. Por 

ejemplo, la solución se separa sustancialmente fibre de amonio mediante 

reducción de presiOn desde 700 a 960 mbar. Se le da preferencia a utilizar 

adicionalmente aire como un gas de separación. 

15 La solución obtenida en (a etapa (f) puede posteriormente ser sustancial a 

completamente despolarizada al someterla a una etapa de blanqueamiento 

utilizando peroxido de hidrOgeno y/o carbono activado como el "blanqueador". 

La hidrólisis de MGDN de (a invenciOn se puede Ilevar a cabo en tandas, 

20 semicontinuamente o continuamente. La hidrôlisis se fleva a cabo en tandas o 

semicontinuamente, por ejemplo, en un reactor agitador; Østa se Ileva a cabo 

continuamente, por ejemplo, en una bateria compuesta de reactores agitados yb 

en reactores tubulares yio en reactores de ciclo. 

25 La sal de trisodio de MGDA de grado tOcnico obtenible de acuerdo con la 

invenciOn tiene un contenido de subproducto generalmente < 5% en peso con 
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base en et sOlido. El contenido de la sal de trisodlo NTA es generalmente < 0.3% 

en peso. 

Una mezcla de producto crudo acuosa que comprende MGDN se puede obtener al 

1. Hacer reaccionar iminodiacetonitrilo (IDN) con HCN y acetaldehido en 

soluciôn acuosa. El iminodiacetonitrilo se puede obtener como una 

emulsion acuosa en una etapa precedente proveniente de urotropina y 

âcido hidrocianico o desde formaldehido cianohidrina y amonio. 

2. Reacción de alaninanitrilo con HCN y formaldehido en soluciOn acuosa. 

La alaninanitrilo se puede obtener en una etapa precedente de 

acetaldehido, HCN y amonio o acetaldehido cianohidrina y amonio. 

15 Se le da preferencia a obtener una mezcla de poilmero cruda acuosa que 

comprende MGDN coma sigue: 

Ia. Se obtiene iminodiacetonitrilo (IDN) al hacer reaccionar urotropina, que se 

puede obtener in situ de amonio y formaldehido, con àcido hidrocianico a un pH 

20 desde 5.5 a 6.3 y una temperatura en el rango de 20 a 90°C. La proporciOn de 

amonio molar: formaldehIdo: Æcido hidrociànico es generalmente I : 1.5, 1.5-1.9; la 

concentración IDN en  la emulsion acuosa resultante es generalmente 15� 40% en 

peso. Posteriormente, el pH de la emulsiOn ON acuosa se ajusta a 2 - 1.0 con 

Æcido mineral. La emulsiOn ON acidificada se hace reaccionar luego con 

25 acetaldehido y Æcido hidrocianico para dar MGDN. La proporciOnde IDN molar: 

acetaldehido: HCN es generalmente 1 : 1-1.2 : 1 - 1.2; la temperatura en la 
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reacción es generalmente 40 - 9000. La concentraciOn de MGDN de la emulsion 

acuosa resultante es generalmente 20 - 50% en peso. 

El IDN se puede preparar al hacer reaccionar formaldehIdo cianohidrina con 

5 amonio. Alternativamente, el reactivo de partida puede ser ON cristalino que estÆ 

suspendido en agua. 

2a. Se prepara alfa-alaninonitrilo (AN) al hacer reaccionar exceso de amonio 

con acetaldehIdo y HCN o al hacer reaccionar acetaldehIdo cianohidrina, con 

10 exceso de amonio, siendo el amonio utilizable en la forma de una solución acuosa, 

en forma gaseosa o en forma liquida. La reacciOn se puede Ilevar a cabo bajo 

presión. El exceso de amonio preferiblemente se destila bajo presiOn reducida. El 

crudo AN reacciona con formaldehido y Æcido hidrociânico para dar MGDN. Para 

este fin, el pH de la soluciOn AN acuosa se ajusta a 2� 1.0 con âcido mineral. La 

15 proporciOn de AN molar: formaldehido: HCN es generalmente 1: 1.0� 1.2 : 1.0-

1.2; la temperatura de reacciOn es generalmente 40 - 90°C. 

La concentraciOn de MGDN de la emulsion acuosa resultante es generalmente 20 

- 50% en peso. El MGDN se puede remover de esta mediante cristalizaciôn. Para 

20 este fin, la emulsiOn acuosa se diluye preferiblemente a un contenido de MGDN de 

15 - 40% en peso con agua antes de Ilevar a cabo la cristalizaciÆn. 

Tambiºn es posible de acuerdo con la invenciOn hidrolizar la mezcla cruda acuosa 

resultante que comprende MGDN bajo condiciones alcalinas. En este caso 

25 tamblØn, la hidrOlisis alcalina del MGDN forma una cantidad pequena de 

subproductos. Sin embargo, esta variante es menos preferida debido al contenido 

considerable de subproducto de la mezcla cruda de MGDN. Se le da por lo tanto 
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preferencia a remover inicialmente el MGDN de la mezcla cruda mediante 

cristalización y separaciOn solido/liquido. 

En una modalidad preferida de la cristalización, la mezcla de producto crudo que 

5 comprende MGDN y que està generalmente presente en la forma de una emulsiOn 

de MGDN en una soluciOn de MGDN acuosa saturada se enfria por debajo del 

punto de solidificaciOn solo muy lentamente, es decir, con una proporciOn de 

enfriado promedio de corto tiempo (expresado en K/h). Solo cuando virtualmente 

Ia totalidad del MGDN emulsificado se ha solidificado se le da preferencia a enfriar 

10 con una tasa de enfriado mayor. El MGDN disuelto que luego cristaliza fuera de Ia 

soluciOn acuosa encuentra ya solidificado, MGDN cristalino, como resultado de to 

cual la nueva formación de las semillas de cristal se reduce a se suprime de 

manera sustancialmente completa. Por lo tanto, completamente menos o 

sustancialmente ningunos finos se forman despuOs de todo. Durante la operación 

15 de cristalización, se evapora el aQua, y esta operaciOn de evaporaciórl se puede 

acompafiar por un enfriado y/o concentraciOn de la mezcla. La evaporación forma, 

uniendo la interfase de espaclo Iquido/gas de la mezcla acuosa, una zona de 

supersaturación. En esta zona de supersaturaciOn, se pueden formar cristales y 

son entonces transportados hacia el interior del lIquido y crecen adicionalmente 

20 all!, En razón a que, debido a la evaporación lenta, se forman nuevos cristales 

sustancialmente por debajo de la superficie lIquida solamente en una zona de 

supersaturaciOn muy estrecha y solamente estos crecen adicionalmente en el 

interior del lIquido, se forman mªs pocos cristales mayores en total. Menos licor 

madre se adhiere a ellos; en particular, ningün licor madre se puede "incorporar" 

25 en aglomerados a cristales ultrafinos, a el licor madre adhiriente se puede remover 

fÆcilmente, por ejemplo mediante filtración simple o centrifugación. Esto reduce 

considerablemente la complejidad de la purificaciOn. Esta "cristalización enfriante 
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en vacio’ tambØn evita efectivamente la incrustaciOn de las paredes del 

cristalizador. 

La mezcla acuosa que comprende MGDN se puede enfriar mediante evaporaciôn 

5 de agua, en el curso de la cual la concentración de MGDN de la mezcla se 

mantiene sustancialmente constante. Esta variante tamblØn se puede denominar 

como "cristalización enfriante en vaclo" que se Ileva a cabo con reflujo total. Esta 

mezcla acuosa se puede concentrar mediante agua evaporante, en el curso de la 

cual la temperatura de la mezcla se mantiene sustancaImente constante. Esta 

10 variante tamblØn se puede denominar como "cristalizaciOn evaporativa isotØrmica". 

Ambas operaciones, es decir el enfriamento y concentraciôn de la mezcla acuosa, 

tambiØn se pueden efectuar sucesiva o simultÆneamente. 

A una cierta temperatura de la mezcla acuosa, generalmente por debajo de 

15 aproximadamente 30°C, el calor ya no se remueve mediante enfriamiento 

evaporativo solamente debido a la presiOn de vapor del agua que es entonces 

baja, sino por via de las paredes del recipiente del cristalizador, preferiblemente la 

soluciOn sauna enfriante. 

20 El cristalizador puede ser de cualquier diseæo. Este puede, por ejemplo, se un 

cristalizador de tanque agitado, un cristalizador de circulaciOn forzada, un 

cristalizador de tuba gula 0 Ufl cristalizador de lecho fluidizado, par ejemplo del 

tipo Oslo. 

25 La invención se ilustra en detalle mediante los ejemplos que siguen. 

Ejemplos 
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Ejemplo Comparativo I 

148 g (1.0 mol) de MGDN puro se introduce a aproximadamente 8000 con 

agitaciOn vigorosa en 608 g (3.04 mol) de 20% en peso de soluciÆn de hidróxido 

5 de sodio en aproximadamente 2 h. Posteriormente, la mezcla se agita 

adicionalmente a 80°C durante 3 h bajo nitrOgeno. Luego, la mezcla se separa con 

nitrógeno a 95°C durante aproximadamente 5 h. Durante esto, la concentraciOn de 

sólidos se mantiene por debajo del 45% en peso al agregar aQua. Esteda como 

resultado una solución cafØ oscura (un nUmero de color Hazen > 1000) con la 

10 siguiente composicion MGDA-Na3, 230 g(085 mol, rendimiento = 85%)que 

corresponde a 657 g de aproximadamente 35% en peso de solucion de MGDA-

Na3,’NT’A-Na3 9 I ’$Łn peso IDA-Na3 3 7% en peso, Na2CO3 1 5% en peso, 

NaOH: 0.2% en peso; acetato de Na: 0.4% en peso; formato de Na: 0.3% en peso; 

glicolato de Na: 0.5% en peso; lactato de Na: 0.4% en peso; glicinato Na: 0.2% en 

15 peso; alaninato de Na: 0.3% en peso; acetaldehIdo: 1.5% en peso; aQua: 55% en 

peso. 

Ejemplo Comparativo 2 

20 148 g (1.0 mol) de MGDN puro se introduce a aproximadamente 40°C con  

agitación vigorosa en 608 g (3.04 mat) de 20% en peso de solución de hidróxido 

de sodlo en aproximadamente 2 h. Posteriormente, la mezcla se agita 

adicionalmente a 40°C durante 3 h baja nitrógeno. Luego, la mezcla se separa con 

nitrógeno a 95°C durante aproximadamente 5 h. Durante esto, la concentración de 

25 sólidos se rnantiene por debajo del 45% en peso al agregar aQua. Este da como 

resultado una soluciOn cafØ (nUmero de color Hazen: 445) con la siguiente 

composiciOn: MGDA-Na3; 247 g (0.91 mol, rend imientp 91%), que corresponde a 
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705 g de una solucion de MGDA-Na3 de aproximadamente 3500N.iA-Na303% 

en peso: IDA-Na2: 2.5% en peso; Na2CO3: 0.3% en peso; NaOH: 0.3% en peso; 

acetato de Na: 0.2% en peso; formato de Na: 0.15% en peso; glicolato de Na: 

0.2% en peso; lactato de Na: 0.1% en peso; glicinato Na: 0.1% en peso; alaninato 

5 de Na: 0.1% en peso; acetaldehIdo: 720ppm; agua: 60% en peso. 

Ejemplo I 

148 g (1.0 mol) de MGDN puro se introduce a aproximadamenteç25  Con 

10 agitaciOn vigorosa en 608 g (3.04 mol) de 2g%__ en peso de solución de hidróxido 

de sodio on aproximadamente 2’h,  Posteriormente, la mezcla so agita ademas 

bajo nitrogeno primero a 300(j)durante y luego a 40°c durante "2 In.  

Posteriormente, la mozcla se separa con nitrogeno a °C durante 

aproximadamente(5h) Durante esto, la concentración do sOlidos se mantiene por 

15 debajo del 45% en peso al agregar agua. Este da como resultado una solución 

amanilo - naranja (nUmero de color Hazen: 95) con la siguiente composiciÆn: 

MGDA-Na3; 260 g (0.96 mol, rendimiento 46%), que corresponde a 650 g de una 

de solucion de MGDA-Na3 de aproximadamente 40% en peso, NTA-Na3 <0 1% 

en peso: IDA-Na3; 0.8% en peso; Na2CO3: 0.1% en peso; NaOH: 0.2% en peso; 

20 acetato de Na: 0.6% en peso; formato de Na: 0.07 en peso; glicolato de Na: 0.07% 

25 

en peso; lactato de Na: 0.0% en peso; glicinato Na: 0.06% en peso; alaninato de 

Na: 0.1% en peso; acetaldehIdo: 80 ppm; agua: 55% en peso. 

Ejemplo 2 

148 g (1.0 mol) de MGDN puro se introduce a aproximadamente 25°C con 

agitación vigorosa en 608 g (3.04 mol) de 20% en peso de solución de hidrOxido 
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do sodo en aroximadamente(ch. osteriormente, Ia mezcla so agita ademàs 

bajo nitrogeno primero a DOG durante 3 h y Iueçjo a 40°C  durante 2 En 
................... 

contraste al ejemplo 1, la mezcla se calienta ahora a 170°C en un reactor tubular 
� 

bajo presión durante 15 minutos. Posteriormente, la mezcla se separa con 

5 nitrOgeno a 100 - 104°C durante aproximadamente 5 h. Durante esto, la 

concentraciOn de sOlidos se mantiene por debajo del 45% en peso al agregar 

agua. Este da como resultado una soluciOn amanllo-naranja (nUmero do color 

Hazen: 105) con la siguiente composiciOn: MGDA-Na3; 257 g (0.95 mol, 

rendimiento = 95%), que corresponde a 643 g do una soluciOn de MGDA-Na3 de 

� 
10 40%; 

acetaldehido: < 10 ppm. 

15 

20 

25 
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REIVINDICACIONES: 

1. Un proceso para preparar sat de tri(metal alcalino) de Æcido metilglicna-

N,N-diacØtico de color claro, con subproducto bajo mediante hidrO!isis 

5 alcalina de metilgUcinadiacetonitrilo (MGDN), que comprende las etapas 

en la secuencia (a) a (f): 

(a) mezclar el MGDN con alcali acuoso a una temperatura de :s 30°C; 

10 (b) permitir que la suspensiOn MGDN alcalina acuosa reaccione a una 

temperatura en el rango de 10 a 30°C durante un periodo de 0.1 a 

10 h para formar una soluc,On; 

(C) permitir que la solución de la etapa (b) reaccione a una temperatura 

15 en el rango de 30 a 40°C durante un periodo de 0.1 a 10 h; 

20 

(d) permitir opcionalmente que la soluciOn de la etapa (c) reaccione a 

una temperatura en el rango de 50 a 80°C durante un perlodo de 0.5 

a 2 ft 

(e) permitir opcionalmente que la soluciOn de (a etapa (c) o (d) reaccione 

a una temperatura en el ’rango de 110 a 200°C durante un perlodo 

de5a60min; 

25 (f) hidrólisis y remoción de amonio de la soluciOn obtenida en al etapa 

(c), (d) a (e) al separar a una temperatura de desde 90 a 105°C 
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2. El proceso de acuerdo a la reivindicación 1, en donde la temperatura en 

la etapa (b) es de 25 a 30°C y la temperatura en la etapa (c) es de 35 a 

40°C. 

5 3. El proceso de acuerdo a la reivindicación 1 o 2, en donde el alcali 

acuoso utilizado es de 5 a 50% en peso de solución de hidrôxido de 

sodio. 

4. El proceso de acuerdo a cualquiera de las reivindicaciones I a 3, que se 

10 lleva a cabo en tandas, semicontinuamente o continuamente. 

5. Sal de trisodio MGDA grado tØcnico que tiene un contenido de sal de 

trisodlo NTA de < 0.3% en peso, preparable mediante el proceso de 

acuerdo a cualquiera de las reivindicaciones I a 4. 

15 

20 

25 



5 

10 

15 

Proceso para preparar sales de tri(metat alcalino) de àcido metilgticina-N,N-

diacØtico con bajo subproducto 

Resumen 

La invenciOn se relaciona con un proceso para preparar sal de tri(metal alcalino) 

de Æcido metilglicina-N,N-diacØtico de color claro con bajo subproducto mediante 

hidrOlisis alcalina de metilgicinadiacetonitrilo (MGDN), que comprende las etapas 

en la secuencia (a) a (f): 

(a) mezclar el MGDN con alcali acuoso a una temperatura de :5 30°C; 

(b) permitir que la suspension do MGDN alcalina acuosa reaccione a 

una temperatura en el rango de 10 a 30°C durante un periodo de 0.1 

a 10 h para formar una soluciOn; 

15 (c) permitir que la soluciOn de la etapa (b) reaccione a una temperatura 

en el rango de 30 a 40°C durante un periodo de 0.1 a 10 h; 

(d) permitir opcionalmente que la soluciOn de Ia etapa (c) reaccione a 

una temperatura en el rango de 50 a 80°C durante un perlodo de 0.5 

a 2 h; 

20 (e) permitir opcionalmente que (a soluciOn de la etapa (c) o (d) reaccione 

a una temperatura en el rango do 110 a 200°C durante un perIodo 

de 5 a 60 mm; 

(f) hidrOlisis y remociôn de amonio do la soluciOn obtenida en at etapa 

(c), (d) o (e) at separar a una temperatura de desde 90 a 105°C. 
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INTERNATIONALER VORLAUFIGER BERICHT 
UBER DIE PATENTIRBARKEIT 

Feld Nr, I Grundlage des Berichts 

1. Hinsichtlith der Sprache beruht der Boscheid auf 

ID der internationalen Anmeldung in der Sprache, in der sie eingereicht wurde. 

Internationales Aktenzeichen 
PCTIEP2006I061 968 

O einer Ubersetzung der internationalen Anmeldung in die folgende Sprache , bel der 
es sich urn die Sprache der Ubersetzung handelt, die fir folgenden Zweck eingereicht warden ist: 
ED internationate Recherche (nach Regeln 12.3 a) und 23.1 b)) 
El Veräffentlichung der internationalen Anmeldung (nach Regel 12.4 a)) 

o 

internationale vorläuflge PrOfung (nach Regetn 55.2 a) und/oder 55.3 a)) 

2. Hinsichttich der Bestandtelle* der internationalen Anmeldung beruht der Bericht auf (Ersatzblªtter, die dem 
Anmeldeamt auf eine Aufforderung nach Artikel 14 h/n vorgelegt wurden, ge/ten im Rahmen dieses Berlchts a/s 
"ursprQnglich eingereicht" und s/nd ihm nicht beigsefQgt): 

Beschreibung, Selten 

1,4-8 In der ursprun0llch eingereichten Fassung 

2,3 eingegangen am 06.03.2007 mit Schrelben vom 05.03.2007 

Anspr0clie, Nr. 

1-5 eingegangen am 06.03.2007 mit Schreiben vorn 05.03.2007 

O sinem Sequenzprotokoll undbder etwaigen dazugehôrigen TabeUeri - siehe Zusatzfeld betreffend das 
Sequenzprotokoll 

3. 0 Aufgrund der Anderungen sind folgende Unterlagen fortgefallen: 
U eschreibung: Seite 

o AnsprQche: Nr. 
o Zeichnungen: Blatt/Abb. 
C Sequenzprotokoll (genaue Angaben): 

o etwaige zurn Sequenzprotokoll gehorende Tabeflen (genaue Angaben): 

4. 0 Dieser Bericht ist ohrie Bericksichtigung (von einigen) der diesem Bericht beigefQgten und rtachstehend 
aufgelisteten Anderungen erstelit worderi, da these aus den im Zusatzfeld angegebenen GrOnden nach 
Auffassung der Beh6rde Ober den Offenbarungsgehalt in der ursprünglich eingereichten Fassung hinausgehen 
(Rege) 70,2 c)). 

o 

Beschreibung: Seite 
o Anspruche: Nr. 
C] Zeichnungen: Blatt/Abb. 

o Sequenzprotokoll (genaue Angaben): 
C etwaige zum Sequenzprotokoll gehörende Tabellen (genaue Angaben): 
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I NTERNATIONALER VORLAUFIG ER Internationales Aktenzeichen 

BERICHT ZUR PATENTERBARKEIT 
(BEIBLATTi PCT/EP206/061 968 

ZuPunktV 
BegrUndete FeststeUung hinsichtlich der Neuheit, der erfinderlschen Tätigkeit und 
der gewerblichen Anwendbarkelt; Unterlagen und Erklarungen zur Stutzung deser 
Feststellung 

Dl: US-A-5 849 950 

1.) Das Dokument Dl wird als nàchster Stand der Technik betrachtet. 
In semen Beispielen 2 und 3 offenbart Dl ebenfalls ein Verfahren zur Herstellung von 
Methylglycin-N , N-diessigsäure (MGDA)-Trialkalimetallsalz ausgehend von 
Methylglycinnitrildiacetonitril (MGDN). 
Das Verfahren des vorliegenden Anspruchs 1 unterscheidet sich dadurch von den aus den 
Beispielen 2 und 3 von Dl bekannten Verfahren, daB zunächst  be! 10-30°C und dann erst 
bei 30-40°C reagieren gelassen wird (während in den Beispielen 2 und 3 von Dl gleich bel 
40°C reagieren gelasson wird). 
Der Gegenstand des Anspruchs 1 (und der abhängigen Ansprüche 2-4) 1st daher neu, Art. 
33(2) PCT. 

2.) Aus Vergleichsdaten (siehe Vergleichsbeispiel 2 versus Boispiol 1) geht glaubhaft 
hervor,dal’3 im vorliegenden Verfahren weniger Nebenprodukte gebildet werden als im 
Verfahren der Beisplele 2 und 3 von Dl. 
Die der vorliegenden Anmeldung zugrunde liegonde Aufgabe kann daher gesehen werden 
in der Bereitstellung elnes verbesserten Verlahrens zur Herstellung von Methyiglycin-N,N-
diessigsâure-Trialkaiimetallsalz. 
Dl, alleine odor zusammen mit elnem anderen Dokument, legt nicht nahe, dass these 
Aufgabe durch das im vorliegenden Anspruch I definiorte Tempe ratu rprofil gelöst worde. 
Der Gegenstand der Anspruche 1-4 erfOilt daher das Kriterium der ertinderischen Tâtigkeit, 
Art. 33(3) POT. 

3.) Der vorliegende Anspruch 5 definiert das Produkt ("technisches MGDA-Trinatriumsalz") 
- zum einen Ober das Verfahren seiner Herstellung (’gem5t3 elnem der AnsprOche 1-4") und 

zum anderen Ober seine Reinheit ("mit einem Gehalt an NTA-Trinatriumsalz von <0,3 

/ 

Formblatt PCTJBiblattJ409 (Batt 1) (EPA-April 2005) 



INTERNATIONALER VO RLAU FIG ER Internatlonales Aktenzeicben 
BERICHT ZUR PATENTIERBARKEIT 
(BEIBLATT) PCT/EP2006/061 968 

AnsprUche für Produkte, weiche definiert sind Ober ihr Herstellungsverfahren, sind nur 
dann zugeassen, wenn die Produkte als soiche die Erfordernisse der Patentierbarkeit 
erfüllen, nämlich u.a. daB sie neu und erfinderisch sind. Ein Produkt wird nicht dadurch 
neu, daB es mit Hilts eiries rieuen Verlahrens hergestelit wird, vgl. POT Richtlinien, 
Anhang zum Abschnitt 5. 
Die in den Beispielen 1-3 der Dl erhaltenen Produkte haben einen NTA-c3ehalt von 
weniger als 0.3 Gewichtsprozent. 
Der Gegenstand des Anspruchs 5 1st daher nicht neu, Art. 33(2) POT. 

DarUber hinaus 1st folgendes zu beachten. Selbst wenn der Anspruch ein Merkmal elner 
erhöhten Reinheit enthalten würden (was hier nicht der Fall 1st), dann könnte sine soiche 
erhöhte Reinheit nicht als technisches Merkmal angesehen werden kann, weiches Neuheit 
und/oder ertinderische Titigkeit generieren könnte. 

In der Abwesenheit elnes überrascheriden Effekts in der Anwendung elnes in Anspruch 5 
. definierten Produkts Ober ein aus Dl bekanntes Produkt, erfüllt der Gegenstand des 

Anspruchs 5, soweit or neu 1st, nicht das Kriterium der erfiriderischen Tätigkeit, Art. 33(3) 
PCT. 

4.) MGDA-Trinatriumsalz kanri als Komplexbildner in Fleinigungsmitteln verwendet werden. 
Der Gegenstand der Anspruche 1-5 1st daher gewerblich anwendbar. 

Formblatt PCT/Beiblatt/409 (Blatt 2) (EPA-April 2005) 



Printed 16 07-2007 0o6I061 988 CLMSPAMD PCT/EP 20061061 968 

I 

Patentanspruche 

1. Verfahren zur Hersteflung von nebenproduktarmern, farbhellem Methylglycin-

N,N-diessigsäure-Trialkalimetatlsalz durch alkalische Hydrolyse von Methyl-

5 glycinnitrildiacetonitril (MGDN) mit den Schritten in der Reihenfolge (a) bis (f): 

(a) Mlschen von MGDN mit wässriger AlkalUauge bei einer Temperatur 

30°C; 

10 (b) Reagieren lassen der wässrigen alkalischert MGDN-Suspension bei 01-

ner Temperatur im Bereich von 10 bis 30°C während elnes Zeitraums 

von 0,1 bis 10 h, wobei elne Läsung gebildet wird; 

(c) Reagieren lassen der Lösung aus Schritt (b) bei einer Temperatur im 

15 Bereich von 30 bis 40°C whrend cmos Zeitraums von 0,1 bis 10 h; 

(d) optional Reagieren lassen der Lösung aus Schritt (c)  bei einer Tempera-

tur im Bereich von 50 bis 80°C während elnes Zeitraums von 0,5 bis 2 h; 

20 (e) optional Reagieren lassen der Losung aus Schritt (C) bzw. (d) bei einer 

Temperatur im Bereich von 110 bis 200°C wahrend ames Zeitraums von 

5 bis 60 mm; 

(t) Hydrolyse und Abtrennung von Ammoniak von der in Schritt (C), (d) bzw. 

25 (e) erhaltenen LOsung durch Stripperi bei einer Temperatur von 90 bis 

105°C. 

30 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, class in Schritt (b) die 

Temperatur 25 bis 30°C und in Schritt (c) die Temperatur 35 bis 40°C betràgt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gelcenuzeichnet, class als wàssrige 

Alkalilauge One 5 bis 50 gew.-%ige Natrontauge eirigesetzt wird. 

4. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 3, dadurch gekennzeichflet, class das 

35 Verfahren diskontinuiertich, hathkoritinuierlich oder koritinuierlich durchgefUhrt 

wird. 

B04/1 083PC tB/XS/cd 
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Printed: 16-07-2007’2006/061968 DESCPAMD PCT/EP 200/061’9 

L 

2 

Koppetproduktes der alkaUschen Hydrolyse, Ammonhak, kontaminieren. 

US 5,849,950 offenbart die Herstettung von Methylglycindiessigsäure  durch 
Umsetzung von alpha-Alaninnitril mit Formaldehyd und Blausäure und atkalische 

5 Hydrolyse des als Zwischeriprodukt erhaltenen Methylgtycinnitrdiacetontril (MGDN) 

mit Natrorilauge. Zur Hydrolyse wird kristallines MGDN bei 40°C in 20 gew.-%ige 

wâssrige Natronlauge eingetrageri, 3 h tang bei 40°C gerührt und anschheBend noch 5 

h tang bei 95°C weitergerQhrt. Bei der Hydrolyse warden in nlcht unerhebUchem Mai3e 

Nebenprodukte gebikiet, beispielsweise NTA. 
10 

Aufgabe der Ertindung 1st as, ein Verfahren zur Herstellung von nebenproduktarmem, 
farbhellem Methylglycin-N,N-diacetat bereitzustellen. 

Gelöst wird die Aufgabe durch ein Verfahren zur Hersteuung von nebenproduktarmem, 

15 farbhellem Methylglycmn.N, N-diessigsàureTriatkatimetaUsalz durch atkaHsche Hydroly-

se von Methylglycinnitrfldiacetonitrit mit den Schritten in der Reihenfolge (a) bis (f): 

20 

(a) Mischen von Methylglycinnitrildiacetontrhl (MGDN) mit wässriger AtkaUtauge bei 

amer Temperatur 30°C; 

(b) Reagieren lassen der wªssrigen alkalischen MGDN-Suspension bei elner Tem-
peratur im Bereich von 10 bis 30°C während eines Zeitraums von 0,1 bis 10 h, 
wobel elne Lösung gebildet wird; 

25 (c) Reagieren lassen der LOsung aus Schritt (b) bei amer Temperatur im Bereich 

von 30 bis 40°C während elnes Zeitraums von 0,1 bis 10 h; 

30 

(d) optional Reagieren lassen der Lôsung aus Schritt (c) bØi einer Temperatur im 
Bereich von 50 bis 80°C während ames Zeitraums von 0,5 bis 2 h; 

(e) optional Reagieren lassen der Lósung aus Schritt (c) bzw. (d) bei airier Tempe-

ratur im Bereich von 110 bis 200°C während elnes Zeitraums von 5 bis 60 mm; 

(f) Hydrolyse und Abtrennung von Ammonlak von der in Schritt (c), (d) bzw. (e) 

35 erhattenen Läsung durch Strippen bei amer Temperatur von 90 bis 105°C. 

B04/1 083PC IB/XSIcd 
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In einem Schritt (a) wird Methyiglycinnitrildiacetontril (MGDN) mit wässriger Alkalilauge 

bei einer Misctiungstemperatur von -c. 30°C gemischt. Im Aligemeinen beträgt die Mi-
schungstemperatur 10 bis 30°C, bevorzugt 20 bis 25°C. MGDN kann als Feststoff, vor-
zugsweise als Pulver, als feuchte Maische oder als wªssrige Suspension eingesotzt 

5 werden. Die wässrige Alkalilauge kann in einem geeigneten Mischbehälter (z. B. elnem 

R0hrreaktor) vorge(egt werden und MGDN als Feststotf oder waasrige Suspension 

zudosiert werden. Alkalilauge und MGDN kOnnen auth parallel in einen Mischbehälter 

oder einen Rohrreaktor dosiert werden. Als wâssrlge Alkalilauge kommen wassrige 

NaOH (Natronlauge) oder wässrige KOH (Kalilauge) mit elnem Alkalimetalihydroxid-
10 t3ehalt von im Allgemeinen 5 bis 50 Gew.-%, vorzugsweise 20 bis 50 Gew.-% in Be-

tractit. Bevorzugt ist Natronlauge. Das Motverhältnis MGDN zu Alkalilauge betrAgt im 
Allgemeinen 1 :3,0-3,5, bevorzugt 1 :3,05 �3,1. 

Anschliel3end lªsst man die wassrige alkalische MGDN-Lösung  in Sthritteri (b) und (c) 
15 reagieren, wobel zwei verschiedene Temperaturstuten durchtaufen werden. Zunächst 

lªsst man die wassrige alkalische MGDN-Lasung in einer ersten Stufo (b) bei einer 

Temperatur im Bereich von 20 bis 30°C, bevorzugt 25 bis 30°C, wÆhrend eines Zeit-

raums von 0,1 bis 10 h, bevorzugt 1 bis 5 h, besonders bevorzugt 2 bis 3 h, und an-

schliel3end in einer zweiten Stufe (c) bei einer Temperatur im Bereich von 30 bis 40°C, 

20 bevorzugt 35 bis 40°C, wªhrerid eines Zeitraums von 0,1 bis 10 h, bevorzugt 1 bis 5 h, 
besonders bevorzugt 3 bis 4 h reagieren. 

In elnem option alen Schritt (d) wird die in Schritt (c) erhaltene Lösung noch  bei einer 

Temperatur im Bereich von 50 bis 80°C, bevorzugt 70 bis 80°C wahrend eines  Zeit-

25 raums von 0,5 bis 2 h, bevorzugt 1 bis 2 h, reagieren gelassen. 

An den Schritt (c) bzw. (d) kann sich eine so genannte Druckverseifung als Schritt (e) 

ansct’iliel3en. Hierbel wird die erhaltene Lösung bei einer Temperatur im Bereich von 
110 bis 200°C, bevorzugt von 140 bis 180°C, whrend eines Zeitraums von 5 bis 60 

30 min verseift. Hierbel steht die Läsung untor einem der Temperatur entsprechenden 

(autogenen") Druck. 

Anschllef3end wird in elnem Schritt (t) von der erhaltenen Lösung Ammoniak durch 

Strippen bei einer Temperatur von 90 bis 105°C, vorzugsweise von 95 bis 105°C abge-

35 trennt. Dabei findet auch eine Rest-Hydrolyse der in LOsung enthaltenen hydrolysierba-

ran Komponeriteri unter Bildung von Ammoniak statt. Beispielsweise wirddurch Druck-

erniedrigung auf 700 bis 960 mbar die Lösung weitgehend  von Ammoniak frel ge-

strippt. Vorzugsweise wird Zusätzllch noch Luft als Strippgas eiflgesetzt. 

2 GEAENDERTES BLATI 06-03-2007 
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Como se incluyó  en el IPRP 

16 

Reivindicaciones: 

5 

1. Un proceso para preparar sal de tri(metal alcalino) de Æcido metilglicna-

N,N-dacetico de color clarq,.con bajo subpro&I mediante hidrolisis 

alcalina de metilglicinanftrilodiacetonitrilo (MGDN), qua comprende las 

etapas en la secuencia (a) a (f): 

� 
10 

(a) mezclar el MGDN con alcaH acuoso a una temperatura de 30°C;  

(b) permitir que la suspension de MGDN alcalina acuosa reaccione a 

una temperatura en el rango de 10 a 30°C durante un perlodo de Oi 

15 a 10 h para formar una solución; 

(c) permitir que la soluciOn de la etapa (b) reaccione a una temperatura 

en el rango de 30 a 40°C durante un perlodo de 0.1 alO h; 

S 

20 (d) permitir opcionatmente que la solución de la etapa (c) reaccione a 

una temperatura en el rango de 50 a 80°durante un perlodo de 0.5 

a 2 h; 

(e) permitir opcionalmente que la soluciOn de la etapa (c) o (d) reaccione 

25 a una temperatura en at rango de 110 a 200°C durante un perlodo de 

5 a 60 mm; 

/ -? o, Z,- 16 . 
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(f) hidrOlisis y remoción de amono de la soluciOn obtenida en al etapa 

(c), (d) o (e) al separar a una temperatura de desde 90 a 105°C. 

2. El proceso de acuerdo a la reivindicaciOn 1, en donde la temperatura en la 

5 etapa (b) es de 25 a 30°C y  la temperatura en la etapa (c) es de 35 a 40°C. 

3. El proceso de acuerdo a la reivindicack5n 1 o 2, en donde el alcali acuoso 

utilizado es de 5 a 50% en peso de soluciOn de hidrôxido de sodjo. 

. 10 4. El proceso de acuerdo a cualquiera de las reivindicaciones I a 3, que se 

Ileva a cabo en tandas, semicontinuamente o continuamente. 

5. Sal de trisodio MGDA grado tØcnico que tiene un contenido de sal de 

trisodio NTA de < 0.3% en peso, preparable mediante el proceso de 

15 acuerdo a cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4. 
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40 1. Un proceso para preparar Sal de tri(metal alcalino) 
de Æcido metilglicina-N,N-diacØtico de color clara, con 
subproducto baja mediante hidrólisis alcalina de 
metilgilcinadiacetonitrilo (MGDN), que comprende las etapas 
en la secuencia (a) a (I): 

(a) mezclar el MGDN con alcali acuoso a una 
temperatura de 30°C; 

(b) permitir que Ia suspensiOn MGDN alcalina acuosa 
reaccione a una temperatura en el rango de 10 a 30°C durante 
un periodo de 0.1 a 10 h para formar una solucion; 

(c) permitir que la soluciOn de la etapa (b) reaccione a 
una temperatura en el rango de 30 a 40°C durante un periodo 
de 0.1 alOh; 

(d) permitir opcionalmente qua la soluciOn de la etapa 
(c) reaccione a una temperatura en el rango de 50 a 80°C 

40 
durante un periodo de 0.5 a 2 h; 

(e) permitir opcionalmente que la solución de la etapa 
(c) o (d) reaccione a una temperatura en el rango de 110 a 
200°C durante un periodo de 5 a 60 mm; 

(f) hidrOlisis y remociOn de amonio de la soluciOn 
obtenida en al etapa (c), (d) o (e) al separar a una temperatura 
de desde 90 a 105°C 

2. El proceso de acuerdo a la reivindicaciOn 1, en 
donde la temperatura en la etapa (b) as de 25 a 30°C y la 
temperatura en la etapa (c) es de 35 a 40°C. 

3. El proceso de acuerdo a la reivindicaciOn 1 o 2, en 
donde el alcali acuoso utilizado es de 5 a 50% en peso de 
soluciOn de hidrOxido de sodio. 

4. El proceso de acuerdo a cualquiera de las 
reivindicaciones 1 a 3, qua se Ileva a cabo en tandas, 
semicontinuamente o continuamente. 

5. Sal de trisodio MGDA grado tØcnico que tiene un 
contenido de sal de trisodio NTA de < 0.3% en peso, 
preparable mediante el proceso de acuerdo a cualquiera de 
as reivindicaciones I a 4. 
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15S87 
Como resultado del examen de forma, realizado con fundamerito en el articulo 38 de 

la Decision 486 de la ComisiOn de la Comunidad Andina, articulo 27 del Tratado de 

CooperaciOn en Materia de Paterites (PCT), regla 51 bis del Regla.mento y Circular 

Unica de la Superintendencia de Industria y Comercio, se le comunica que: 

I. La solicitud no contiene la copia del documento en que consta la cesiOn del 
derecho a la patente del inventor al solicitante o a su causante. (Art. 26-k) 
DecisiOn 486. 

En cumplimiento de lo dispuesto por el articulo 39 de la DecisiOn 486, se le 
requiere para que dentro del tØrrnino de dos meses siguientes a la fecha de 

notificaciOn del presente of icio, complete los requisitos anteriormente enunciados. 
En caso de no dar cuinplimiento al presente requerimiento, la solicitud Se 
considerarÆ abandonada y perderÆ su prelaciOn. 

Notifiquese el presente of icio conforme a lo dispuesto en el numeral 5.2, literal 
e), del capitulo qunto del ytulo primero de la Circular Unica No.10 de 2001. 

ALIX CARMENZA ØEDES DE VERGEL 
Jet e de la diisi6n de Nuevas Creaciones 

El anterior requrimiento fue notificado por fijaciOn en lista de 
fecha  

adpal]. 


