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DESCRIPCION
Mezclas de agentes quelantes y procedimiento de fabricacion de dichas mezclas
La presente invencion esta dirigida a las mezclas que comprenden

(A) Del 90 al 99,9% en peso de una mezcla de enantidmeros L y D del acido metilglicildiacético (MGDA) o de
sus respectivas sales de mono-, di- o -tri metales alcalinos o de mono-, di- o triamonio, dicha mezcla contiene
predominantemente el respectivo enantiomero L con un exceso enantiomérico (ee) del orden del 10 al 99%, y

(B) en total 0,1 a 10 % en peso del derivado del acido diacético de al menos un aminoacido seleccionado de
valina, leucina, isoleucina y tirosina, como acidos libres o respectivas sales mono, di- o trial metales alcalinos o
mono, di- o triamonio,

porcentajes que se refieren a la suma de (A) y (B).

Los agentes quelantes como el acido metilglicildiacético(MGDA) y sus respectivas sales metdlicas alcalinas son
Utiles secuestradores de iones metalicos alcalinotérreos como el Ca?+ y el Mg?+. Por ello, se recomiendan y utilizan
para diversos fines, como los detergentes para lavado de ropa y para formulaciones de lavado automatico de vajillas
(ADW), en particular para los denominados detergentes para lavado de ropa sin fosfatos y las formulaciones ADW
sin fosfatos. Para el sumisito de dichos agentes quelantes, en la mayoria de los casos se aplican solidos como
granulos o soluciones acuosas.

Los granulos y polvos son utiles porque la cantidad de agua suministrada puede ser minima, pero para la mayoria
de los procedimientos de mezcla y formulacion se requiere un paso de disolucién adicional.

Muchos usuarios industriales desean obtener agentes quelantes en soluciones acuosas lo mas concentradas
posible. Cuanto mas baja es la concentracion del agente quelante solicitado, mas agua se suministra. Dicha agua
aumenta los costos de transporte, y tiene que ser eliminada mas tarde cuando el MGDA va a ser incorporado en un
producto solido. Aunque se pueden fabricar y almacenar a temperatura ambiente soluciones de sal trisdica
racémica MGDA de aproximadamente el 40% en peso, las soluciones locales o temporalmente mas frias pueden
provocar la precipitacion de MGDA, asi como la nucleacion por impurezas. Dichas precipitaciones pueden dar lugar
a incrustaciones en tuberias y contenedores, y/o a impurezas o falta de homogeneidad durante la formulacion.

Se puede intentar aumentar la solubilidad de los agentes quelantes afiadiendo un agente solubilizante, por ejemplo
un polimero que aumente la solubilidad o un tensioactivo. Sin embargo, muchos usuarios desean ser flexibles con su
propia formulacion de detergente y desean evitar los aditivos poliméricos o tensioactivos en el agente quelante.

Pueden considerarse aditivos que pueden mejorar la solubilidad de los respectivos agentes quelantes, pero esos
aditivos no deben afectar negativamente a las propiedades del respectivo agente quelante. Sin embargo, muchos
aditivos tienen un efecto negativo o limitan la flexibilidad para formulaciones posteriores.

Se ha encontrado ademas que algunas muestras de MGDA contienen muchas impurezas que pueden limitar su
aplicabilidad en campos como los detergentes para lavado de ropa y los ADW. Esas impurezas se atribuyen a veces
a una coloracion desfavorable, especialmente a un valor de pH inferior a 10, y a un comportamiento olfativo que a
veces acompafia al MGDA y a ofros agentes quelantes; véanse, por ejemplo, los ejemplos comparativos del
documento US 7.671.234.

El documento US 7.671.234 revela una saponificacion mejorada de la GNAM,

/—CN

N
NC \—CN
Aunque el documento US 7.671.234 muestra mejoras, se desea una mejor coloraciéon y comportamiento olfativo.

El documento WO 2012/150155 revela la mejora de la solubilidad del L-MGDA puro, en comparacién con el MGDA
racémico. Sin embargo, es tedioso hacer MGDA y evitar cuidadosamente cualquier racemizacién. Aunque es muy
posible sintetizar el MGDA racémico y separar el isémero D, tal método resultaria en la eliminacion del 50% del
rendimiento o mas.

En el documento JP 2000-26890 A, se revelan mezclas de MGDA y acido diacético serinico.

En el documento WO 2011/100344, se revelan las composiciones de detergentes que contienen un carbonato de
metal, un citrato de metal y MGDA y/o GLDA en ciertas proporciones.
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Se ha encontrado ademas que el MGDA racémico muestra cierta intolerancia frente a las bases fuertes, como el
hidréxido de sodio. Esto limita su utilidad en ciertas aplicaciones como los productos de limpieza industriales e
institucionales que en muchos casos contienen cantidades significativas de bases fuertes, como el hidréxido de
potasio o el hidréxido de sodio.

Por lo tanto, el objetivo de la presente invencion es proporcionar soluciones acuosas altamente concentradas de
agentes quelantes como el MGDA que sean estables a temperaturas en el intervalo de cero a 50°C, sin la adicién de
tensioactivos o polimeros organicos. Ademas, el objetivo de la presente invencion es proporcionar agentes
quelantes que muestren una mejor tolerancia a bases fuertes, como el hidroxido de potasio solido o el hidroxido de
sodio sodlido. Ademas, un objetivo de la presente invencidon es proporcionar un método para la fabricacion de
soluciones acuosas altamente concentradas de agentes quelantes como MGDA que sean estables a temperaturas
en el intervalo de cero a 50°C. Ni tal método como tampoco tal solucién acuosa deberia requerir el uso de aditivos
que afecten negativamente a las propiedades del agente quelante respectivo. En particular, no deberian ser
necesarios ni polimeros organicos ni sales de acidos organicos para estabilizar tales soluciones.

En consecuencia, se han encontrado las mezclas definidas anteriormente que pueden convertirse en las soluciones
acuosas que resuelvan los problemas anteriores. Las mezclas inventivas definidas anteriormente muestran una
solubilidad mejorada en agua, en comparacion con la mezcla racémica de MGDA, y casi la misma o la misma o
preferentemente una solubilidad mejorada en agua, en comparacion con el enantiomero-L puro de MGDA, pero son
mas faciles de fabricar.

Los componentes de las mezclas inventivas se explicaran con mas detalle a continuacion.
Las mezclas de invenciéon comprenden

(A) del 90 a 99,9 % en peso, preferentemente del 95 a 99,5% en peso de una mezcla de enantiomeros-L y D
del acido metilglicildiacético(MGDA) o su respectivas sales de mono-, di- o tri metales alcalinos o de mono-,
di- o triamonio, dicha mezcla conteniendo predominantemente el respectivo enantiomero-L con un exceso
enantiomérico (ee) en el intervalo de 10 a 99 %, en adelante también llamado "agente complejante (A)" o
"componente (A)" o en resumen "(A)",

(B) en total 0,1 a 10 % en peso, preferentemente 0,5 a 5 % en peso del derivado del acido diacético de al
menos un aminoacido seleccionado de la valina, leucina, isoleucina y tirosina, como acidos libres o las
respectivas sales de mono-, di- o tri metales alcalinos o de mono-, di- o triamonio, en adelante también
llamado "agente complejante (B)" o "componente (B)" o en resumen "(B)", porcentajes que se refieren a la
suma de (A) y (B).

En una realizacion preferente, las mezclas inventivas comprenden del 90 al 99,9% en peso, preferentemente del 95
al 99,5% en peso de una mezcla de enantidmeros L- y D del acido metilglicindiacético (MGDA) y en total del 0,1 al
10% en peso, preferentemente del 0,5 al 5% en peso de una mezcla de enantidmeros del acido valina diacético o en
cada caso las respectivas sales de mono-, di- o tri metales alcalinos o de mono-, di- o triamonio.

El término sales de amonio, tal como se utiliza en la presente invencién, se refiere a las sales con al menos un
catién que lleva un atomo de nitrégeno que esta permanente o temporalmente cuaternizado. Entre los ejemplos de
cationes que contienen al menos un atomo de nitrégeno que esta permanentemente cuaternaternario se incluyen el
tetrametilamonio, el tetrametilamonio, el dimetildietilamonio y el n-alquil C10-C2o trimetilamonio. Entre los cationes
que contienen al menos un atomo de nitrégeno que esta temporalmente cuaternaternariado figuran las aminas y el
amonio protonados, como el monometilamonio, el dimetilamonio, el trimetilamonio, el monoetilamonio, el
dietilamonio, el trietilamonio, el 2-hidroxietilamonio de n-alquil C10-C2o dimetilamonio, el bis(2-hidroxietil) amonio, el
tris(2-hidroxietil)amonio, el N-metil 2-hidroxietilamonio, el N,N-dimetil-2-hidroxietilamonio y, especialmente, el NH4*

En una realizacion de la presente invencion, el componente (A) es una mezcla de los enantiomeros L y D de
moléculas de formula general (1)

[CH3-CH(COO)-N(CH,-COO)]Ms~Hyx ()
en la que
X esta en el intervalo de cero a 0,5, preferiblemente de cero a 0,25,
M se selecciona de entre amonio, sustituido o no sustituido, y potasio y sodio y sus mezclas,

preferentemente el sodio.

Los componentes preferentes (A) son las sales tri de metales alcalinos de MGDA como las sales de tripotasio y aun
mas preferentes son las sales trisodicas.
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En una realizacién de la presente invencion, el exceso enantiomérico del respectivo enantidmero-L del componente
(A) esta en el intervalo del 10 al 99%, preferentemente en el intervalo del 12,5 al 85% y aun mas preferente hasta el
75%.

En las realizaciones en las cuales el componente (A) comprende dos o mas compuestos, el ee se refiere al exceso
enantiomérico de todos los enantiomeros L presentes en el componente (A) en comparacion con todos los isémeros
D del componente (A). Por ejemplo, en los casos en que esta presente una mezcla de la sal di- y trisddica de MGDA,
la ee se refiere a la suma de la sal disddica y la sal trisddica de L-MGDA con respecto a la suma de la sal disédica y
la sal trisédica de D-MGDA.

El exceso enantiomérico puede determinarse midiendo la polarizacion (polarimetria) o preferiblemente mediante
cromatografia, por ejemplo mediante HPLC con una columna quiral, por ejemplo con una o mas ciclodextrinas como
fase inmovilizada. Se prefiere la determinacion del ee por HPLC con una sal de amonio épticamente activa
inmovilizada como la D-penicilamina.

El componente (B) se selecciona a partir de los derivados del acido diacético de al menos un aminoacido
seleccionado de valina, leucina, isoleucina y tirosina, como acidos libres o respectivas sales de mono-, di- o tri
metales alcalinos o de mono-, di- o triamonio. El término "derivados del acido diacético" se refiere a los derivados
N(CH2COO); ¢e los respectivos aminoacidos.

El componente (B) puede estar presente como mezcla racémica o preferiblemente en forma de mezcla de
enantiomeros en la que predomine el enantidmero-L, por ejemplo con un exceso enantiomérico en el intervalo del 5
al 95%, mas preferentemente del 15 al 90%.

El componente (B) puede estar presente como acido libre o sales respectivas, siendo preferentes las sales de
metales alcalinos. En preferentes realizaciones, el grado de neutralizacion del componente (A) y el componente (B)
es igual o aproximadamente igual.

En una realizacion de la presente invencion, el componente (A) es una mezcla de los enantiomeros L y D de
moléculas de féormula general (Il)

[R*-CH(COO)-N(CH2-COO)2]M3-xHx (1
en la que
x esta en el intervalo de cero a 0,5, preferiblemente de cero a 0,25,

R* se selecciona entre -CH(CHs)2, -CH2-CH(CHs3)2, -CH(CH3)C2Hs, -CH2-OH, -CH2CH2-OH, y para-CH>-
CsH4-OH,

M se selecciona del amonio, sustituido o no sustituido, y del potasio y el sodio y sus mezclas,
preferentemente el sodio.

En una realizacion de la presente invencion, el componente (B) es seleccionado de la sal trisédica de valina.

En una realizaciéon de la presente invencion, las mezclas inventivas pueden contener en el intervalo de 0,1 a 10% en
peso de una o mas impurezas Opticamente inactivas, siendo al menos una de las impurezas una de las
seleccionadas del acido iminodiacético, acido férmico, acido glicolico, acido propionico, acido acético y sus
respectivas sales de metales alcalinos o de mono, di o triamonio.

En uno de los aspectos de la presente invencion, las mezclas de invencion pueden contener menos del 0,2% en
peso de acido nitrilotriacético (NTA), preferentemente del 0,01 al 0,1% en peso.

En una realizacién de la presente invencion, las mezclas de invencién pueden contener adicionalmente del 0,1 al 3%
en peso con respecto a la suma de (A) y (B), de al menos un derivado del acido diacético del acido glutamico, del
aspartato, o del 0,1 al 3% en peso del derivado del acido tetraacético de la lisina, o del 0,1 al 3% en peso del
monoacetato de prolina.

En una realizacién de la presente invencién, las mezclas inventivas pueden contener una o mas impurezas
opticamente activas. Ejemplos de impurezas opticamente activas son la L-carboximetilalanina y sus respectivas
sales metdlicas mono o dialcales, y los mono o diaminas 6pticamente activas que resultan de una saponificacion
incompleta de los dinitrilos, véase mas adelante. Otro ejemplo de una impureza 6pticamente activa es el respectivo
derivado mono-carboximetilico de (B). Preferentemente, la cantidad de impurezas dpticamente activas esta en el
intervalo de de 0,01 a 1,5 % en peso, con referencia a la solucion de mezcla inventiva. Aln mas preferente, la
cantidad de impurezas 6pticamente activas esta en el intervalo de de 0,1 a 0,2 % en peso.

En un aspecto de la presente invencion, las mezclas inventivas pueden contener cantidades menores de cationes
que el metal alcalino o el amonio. Asi, es posible que cantidades menores, como el 0,01 al 5 % en moles de la
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mezcla inventiva total, basadas en el anion, contengan cationes de metales alcalinotérreos como el Mg?+ o el Ca®+,
o iones de metales de transicién como los cationes Fe?+ o Fe3+.

Las mezclas inventivas muestran una muy buena solubilidad, especialmente en agua y soluciones acuosas de
hidroxido metalico alcalino. Esta muy buena solubilidad puede observarse, por ejemplo, en una gama de
temperaturas de cero a 40°C, en particular a temperatura ambiente y/o a cero y/o +10°C.

Otro aspecto de la presente invencién es, por lo tanto, una solucién acuosa de una mezcla inventiva, que contiene
en el intervalo del 43 al 70% en peso de dicha mezcla inventiva, preferentemente del 45 al 65% en peso, incluso
mas preferentemente del 48 al 60% en peso. Tales soluciones acuosas son de ahora en adelante también siendo
referidas como soluciones inventivas o soluciones segun la invencion presente. Las soluciones inventivas no
muestran cantidades de precipitacion o cristalizacion tras la adicién de cristales de semillas o tensiones mecanicas
a temperatura ambiente. Las soluciones inventivas no exhiben ninguna turbidez visible.

En una realizacion preferente de la presente invencion, las soluciones segun la presente invencion estan libres de
tensioactivos. Por libres de tensioactivos se entenderd, en el contexto de la presente invencion, que el contenido
total de tensioactivos es de 0,1% en peso o menor, en referencia a la cantidad de mezcla inventiva. En una
realizacion preferente, el término "libre de tensioactivos" abarcara una concentracién en el intervalo de 50 ppm a
0,05%, tanto ppm como % con referencia a ppm en peso o % en peso, respectivamente, y con referencia a la
solucion inventiva total respectiva.

En una realizacion preferente de la presente invencion, las soluciones segun la presente invencion estan libres de
polimeros organicos. Libre de polimeros organicos significa, en el contexto de la presente invencion, que el
contenido total de polimeros organicos es 0,1% en peso o menor, con referencia a la cantidad de mezcla inventiva.
En una realizacion preferente, el término "libre de polimeros organicos" abarcara una concentracion en el intervalo
de de 50 ppm a 0,05%, tanto ppm y % con referencia a ppm en peso 0 % en peso, respectivamente, y con referencia
a la solucion inventiva respectiva total. Los polimeros organicos también incluiran copolimeros organicos e incluiran
poliacrilatos, polietileno iminas y polivinilpirrolidona. Los (co)polimeros organicos en el contexto de la presente
invencion tendran un peso molecular (Pm) de 1.000 g o mas.

En una realizaciéon preferente de la presente invencion, las soluciones inventivas no contienen cantidades
importantes de metales alcalinos de acidos mono- y dicarboxilicos como el acido acético, acido propionico, acido
maleico, acido acrilico, acido adipico, acido succinico y similares. Las cantidades importantes en este contexto se
refieren a cantidades superiores al 0,5% en peso.

En una realizacion de la presente invencion, las soluciones inventivas tienen un valor de pH en el intervalo de 8 a 14,
preferentemente 10,0 a 13,5.

En una realizaciéon de la presente invencion, las soluciones inventivas contienen ademas al menos una sal basica
inorganica seleccionada de hidroxidos de metales alcalinos y carbonatos de metales alcalinos. Los ejemplos
preferentes son el carbonato de sodio, el carbonato de potasio, el hidroxido de potasio y, en particular, el hidroxido
de sodio, por ejemplo, de 0,1 a 1,5 % en peso. El hidroxido de potasio o el hidroxido de sodio, respectivamente,
pueden resultar de la fabricacién de la solucién inventiva respectiva.

Ademas, las mezclas y soluciones inventivas pueden contener una o mas sales inorganicas no basicas como -pero
no limitadas a- el haluro metalico alcalino o, preferentemente, el sulfato metalico alcalino, especialmente el sulfato de
potasio o, aun mas, preferentemente el sulfato de sodio. El contenido de la sal inorganica no basica puede estar en
el intervalo de 0,10 a 1,5% en peso, con referencia a la mezcla inventiva respectiva o al contenido de sélidos de la
solucion inventiva respectiva. Aln mas preferentemente, las mezclas inventivas asi como las soluciones inventivas
no contienen cantidades significativas de sal inorganica no basica, por ejemplo en el intervalo de de 50 ppm a 0,05
% en peso, con referencia a la mezcla inventiva respectiva o al contenido de sdlidos de la solucion inventiva
respectiva. Incluso mas preferentemente las mezclas inventivas contienen de 1 a 50 ppm en peso de suma de
cloruro y sulfato, con referencia a la mezcla inventiva respectiva. El contenido de sulfato puede determinarse, por
ejemplo, por gravimetria o por cromatografia iénica.

Ademas, las mezclas inventivas asi como las soluciones inventivas exhiben un comportamiento olfativo ventajoso
asi como una muy baja tendencia a la coloracion, como el amarillamiento en el almacenamiento.

Ademas, tanto las mezclas inventivas como las soluciones inventivas muestran un comportamiento ventajoso hacia
los agentes blanqueadores como el percarbonato de sodio, y las mezclas inventivas son menos higroscoépicas que la
mezcla racémica de MGDA. Las mezclas de invencion forman polvos de flujo libre mas faciimente que la mezcla
racémica de MGDA.

Ademas, las mezclas inventivas muestran un mejor comportamiento frente a las bases fuertes como el hidroxido de
potasio sélido o el hidréxido de sodio sélido. Cuando se almacenan como mezcla con hidréxido de potasio sélido o
hidroxido de sodio sélido y se formulan posteriormente en agua, pueden formularse como soluciones claras, no
turbias y con una buena vida en almacén.



10

15

20

25

30

35

40

45

50

ES 2807 630 T3

Las mezclas inventivas pueden prepararse mezclando las cantidades respectivas de L-MGDA y D-MGDA
enantioméricamente puras o sus sales respectivas con al menos otro agente complejante seleccionado del
componente (B). Sin embargo, la fabricacion de D-MGDA enantioméricamente pura es tediosa, y en el contexto de
la presente invencién se han encontrado otros procedimientos de fabricacion de mezclas inventivas.

Otro aspecto de la presente invencion es un procedimiento para hacer mezclas inventivas, que en adelante se
denominara también procedimiento inventivo. El procedimiento inventivo comprende los pasos de

a) disolver una mezcla de L-alanina y por lo menos otro aminoacido seleccionado de valina, leucina, isoleucina
y tirosina en agua o en una solucién acuosa de un hidroxido metalico alcalino,

b) convertir los respectivos aminoacidos disueltos y sus respectivas sales metalicas alcalinas con formaldehido
y acido cianhidrico o cianuro metalico alcalino en los respectivos dinitrilos,

c) saponificacion de los dinitrilos resultantes del paso b) en dos pasos (c1) y (c2), realizandose los pasos (c1) y
(c2) a diferentes temperaturas, empleando cantidades estequiométricas de hidréxido o un exceso de 1,01 a 1,5
moles de hidréxido por la suma molar de los grupos COOH y los grupos nitrilo de dinitrilo del paso b).

El procedimiento inventivo se describira con mas detalle a continuacién.

La valina, la leucina, la isoleucina o la tirosina pueden utilizarse como mezclas racémicas o como mezclas
enriquecidas enantioméricamente o como L-aminoacidos enantioméricamente puros.

En el paso a) del procedimiento de invencion, se esta disolviendo en agua o en una solucion acuosa de un hidréxido
metalico alcalino una mezcla de L-alanina y al menos otro aminoacido seleccionado de valina, leucina, isoleucina y
tirosina, en forma de acidos puros o como acidos parcialmente neutralizados. L-alanina en el contexto de la presente
invencion se refiere a cualquier L-alanina pura con cantidades no detectables de D-alanina, o a mezclas de
enantiémeros de L-alanina y D-alanina, siendo el exceso enantiomérico al menos el 96%, preferentemente al menos
el 98%. Cuanto mas puro sea el enantidmero L-alanina, mejor sera la conduccion de la racemizacién en el paso (c)
del procedimiento inventivo.

En una realizacion de la presente invencion, pueden prepararse mezclas de L-alanina y al menos un L-aminoacido
seleccionado de valina, leucina, isoleucina y tirosina mezclando tales aminoacidos en las cantidades deseadas, en
ausencia o presencia de agua.

En una realizacién alternativa de la presente invencion, se pueden obtener mezclas de L-alanina y al menos un L-
aminoacido seleccionado de valina, leucina, isoleucina y tirosina sintetizando L-alanina en presencia de al menos
una o mas bacterias, seguido de la subsiguiente destruccion de dichas bacterias e hidrolizando el respectivo residuo
proteico de dichas bacterias.

Del hidréxido de metal alcalino, se prefiere el hidroxido de potasio y aun mas el hidroxido de sodio. También son
factibles las mezclas de dos o mas hidréxidos metalicos alcalinos diferentes, por ejemplo, las mezclas de hidréxido
de sodio e hidroxido de potasio.

Hay varias maneras de realizar el paso (a) del procedimiento inventivo. Es posible preparar una mezcla sélida de L-
alanina y la sal de metales alcalinos de L-alanina al menos otro aminoacido seleccionado de valina, leucina,
isoleucina y tirosina y luego disolver la mezcla asi obtenida en agua, seguida de la adicién de valina, leucina,
isoleucina y tirosina. Es preferente, disolver L-alanina en agua y entonces agregar la cantidad requerida de hidroxido
de metal alquilo, como sélido o como solucién acuosa.

En una realizacion de la presente invencion, el paso a) del procedimiento inventivo se lleva a cabo a una
temperatura en el intervalo de 5 a 70°C, preferentemente en el intervalo de 15 a 60°C. Durante la ejecucion del paso
a), en muchos casos se puede observar un aumento de la temperatura, especialmente cuando se ha elegido la
incorporacioén de L-alanina y al menos un aminoacido mas seleccionado de valina, leucina, isoleucina y tirosina en el
agua y para luego anadir la cantidad necesaria de hidréxido metalico alcalino, en forma sdélida o en solucién acuosa.

De la etapa a) se obtendra una solucion acuosa de una mezcla de L-alanina, al menos otro aminoacido seleccionado
de valina, leucina, isoleucina y tirosina y las correspondientes sales metalicas alcalinas.

En una realizacion del paso a), se obtiene una solucion acuosa de una mezcla del orden del 10 al 50 % en moles de
L-alanina (acido libre) y del 50 al 90 % en moles de L-alanina (sal de metales alcalinos) y una racién respectiva del al
menos otro aminoacido seleccionado de la valina, la leucina, la isoleucina y la tirosina y la sal correspondiente.
Particularmente preferente es mezclas de 23 a 27 % en moles de L-alanina (acido libre) y 63 a 67 % en moles de i
sal de metal alcalino de L-alanina y el al menos uno aminoacido mas lejano seleccionado de valina, leucina,
isoleucina, y tirosina. La solucién obtenida de conformidad con el paso a) se denominara en adelante también
"solucién de aminoacidos".



10

15

20

25

30

35

40

45

ES 2807 630 T3

Preferiblemente, la soluciéon de aminoacidos puede tener un contenido total de sélidos en el intervalo de 10 a 35 %.
Preferentemente, tal solucion acuosa de una mezcla de L-alanina y su correspondiente sal de metal alcalino puede
tener un valor de pH en el intervalo de 6 a 12.

Preferentemente, la soluciéon de aminoacidos contiene menos del 0,5 % en peso, impurezas distintas de la D-alanina
y su correspondiente sal de metales alcalinos, siendo el porcentaje basado en el contenido total de sélidos de la
solucién acuosa. Tales impurezas potenciales pueden ser una o mas de las sales de magnesio o de calcio de los
acidos inorganicos. Las cantidades residuales de impurezas procedentes de la L-alanina o del agua utilizada seran
descartadas en el contexto con la presente invencion.

En el paso b) del procedimiento de invencion, se lleva a cabo una sintesis doble de Strecker tratando la solucién de
aminoacidos con formaldehido y acido cianhidrico o cianuro metalico alcalino. La sintesis doble Strecker puede
llevarse a cabo afiadiendo a la solucion de aminoacidos acido cianhidrico y cianuro metalico alcalino o
preferiblemente acido cianhidrico y formaldehido. Dicha adiciéon de formaldehido y cianuro de metal alcalino o
preferiblemente acido cianhidrico puede realizarse en una o mas porciones. El formaldehido puede ser anadido
como gas o como solucion de formalina o como paraformaldehido. Se prefiere la adicién de formaldehido como 30 a
35%en peso de solucién acuosa.

En una realizacion particular de la presente invencion, el paso b) del procedimiento inventivo se lleva a cabo a una
temperatura en el intervalo de 20 a 80°C, preferentemente de 35 a 65°C.

En una realizacion de la presente invencion, el paso b) del procedimiento inventivo se lleva a cabo a una
temperatura constante en el intervalo anterior. En otra realizacion, el paso b) del procedimiento inventivo se lleva a
cabo utilizando un perfil de temperatura, por ejemplo, iniciando la reaccion a 40°C y luego agitar la mezcla de la
reaccion a 50°C.

En una realizacion de la presente invencion, el paso b) del procedimiento inventivo se lleva a cabo a una presion
elevada, por ejemplo de 1,01 a 6 bares. En otra realizacion, el paso b) del procedimiento inventivo se lleva a cabo a
presion normal (1 bar).

En una realizacién de la presente invencion, el paso b) del procedimiento inventivo se lleva a cabo a un valor de pH
constante, y se afiade una base o un acido para mantener el valor de pH constante. Preferentemente, sin embargo,
el valor de pH durante el paso (b) disminuye, y no se afiade ni base ni acido mas que, opcionalmente, HCN. En
tales realizaciones, al final del paso (b), el valor del pH puede haber bajado de 2 a 4.

El paso b) puede realizarse en cualquier tipo de recipiente de reaccién que permita la manipulacién de acido
cianhidrico. Son utiles, por ejemplo, matraces, reactores de tanque agitado y series de dos o mas reactores de
tanque agitado.

Del paso b), una solucion acuosa de una mezcla de los enantidmeros-L, dinitrilos de las siguientes formulas

-
L

CN

y se obtendran sus correspondientes sales metalicas alcalinas, denominadas brevemente también "dinitrilos" o "las
sales metalicas alcalinas de los dinitrilos", respectivamente.

En el paso c), los dinitrilos se saponifican en dos pasos (c1) y (c2) a diferentes temperaturas, empleando cantidades
estequiométricas de hidréxido o un exceso de 1,01 a 1,5 moles de hidréxido por la suma molar de los grupos COOH
y los grupos nitrilo de los dinitrilos, preferentemente 1,01 a 1,2 moles.

Temperatura diferente significa, en el contexto del paso (c), que la temperatura media del paso (c1) es diferente de
la temperatura media del paso (c2). Preferentemente, el paso (c1) se realiza a una temperatura inferior a la del paso
(c2). Aun mas preferente es que el paso (c2) se realice a una temperatura media que sea al menos 20°C mas alta
que la temperatura media del paso (c1). En algunas realizaciones, el paso (c2) se realiza a una temperatura media
que es al menos 100°C mas alta que la temperatura media del paso (c1). El hidroxido en el contexto del paso (c) se
refiere al hidroxido metalico alcalino, preferentemente al hidroxido de potasio o a las mezclas de hidréxido de potasio
e hidroxido de sodio y aun mas preferentemente al hidréxido de sodio.

El paso (c1) puede iniciarse afadiendo la solucion de los nitrilos (b) a una solucién acuosa de hidroxido metalico
alcalino o afadiendo una solucién acuosa de hidroxido metalico alcalino a una solucién de los nitrilos (b). En otra

7



10

15

20

25

30

35

40

45

ES 2807 630 T3

realizacion, la solucion resultante del paso (b) y una solucion acuosa de hidroxido metalico alcalino se afiaden
simultaneamente a un recipiente.

Al calcular las cantidades estequiométricas de hidroxido que se han de sumar en el paso (c1), se multiplica por 3 la
suma de los grupos COOH y los grupos de nitrilo de la cantidad tedrica total de dinitrilos y se restan las cantidades
de alcalis ya presentes del paso (a) y, opcionalmente, del paso (b).

El paso (c1) puede realizarse a una temperatura en el intervalo de 20 a 80°C, preferiblemente de 40 a 70°C. En el
contexto del paso (c1) "temperatura” se refiere a la temperatura media.

Como resultado del paso (c1), se puede obtener una solucion acuosa de los respectivos diamidas y su respectiva sal
de metales alcalinos, siendo M el metal alcalino. Dicha solucién también puede contener L-MGDA y la
correspondiente monoamida y/o su sal metalica mono o dialcalina.

e
)

COOH CONH COOH CONH

El paso (c2) puede realizarse a una temperatura en el intervalo de 80 a 200°C, preferentemente 175 a 195°C. En el
contexto del paso (c2) "temperatura” se refiere a la temperatura media.

En una realizacion de la presente invencion, el paso (c2) tiene un tiempo de residencia promedio en el intervalo de 5
a 180 minutos.

En las realizaciones preferentes, el intervalo superior del intervalo de temperaturas del paso (c2), como por ejemplo
de 190 a 200°C, se combina con un tiempo de residencia corto, como por ejemplo de 15 a 25 minutos, o una gama
media del intervalo de temperaturas del paso (c2), como por ejemplo de 175 a 180°C, se combina con un tiempo de
residencia mas largo, como por ejemplo de 25 a 60 minutos, o una temperatura especifica, como por ejemplo de
185°C, se combina con un tiempo de residencia medio, como por ejemplo de 20 a 45 minutos, o una temperatura en
el intervalo de 80 a 110°C con un tiempo de residencia en el intervalo de 4 a 10 horas.

En una realizacion de la presente invencion, el paso (c1) se lleva a cabo a una temperatura en el intervalo de 20 a
80°C y el paso (c2) se lleva a una temperatura en el intervalo de 80 a 200°C, siendo la temperatura en el paso (c2)
mayor que en el paso (c1). Asi pues, es posible realizar el paso (c1) a una temperatura en el intervalo de 20 a 60°C
y el paso (c2) a una temperatura en el intervalo de 80 a 200°C, preferiblemente de 85 a 120°C. También es posible
realizar el paso (c1) a una temperatura en el intervalo de 60 a 80°C y el paso (c2) a una temperatura en el intervalo
de 110 a 200°C, preferentemente hasta 190°C.

El paso (c2) puede realizarse en el mismo reactor que el paso (c1), o - en el caso de un procedimiento continuo - en
un reactor diferente.

En una realizacion del presente paso de invencion (c2) se lleva a cabo con un exceso de base de 1,01 a 1,2 moles
de hidréxido por mol de grupo de nitrilo.

Segun el tipo de reactor en el que se realiza el paso (c2), como un reactor de flujo con avance plano ideal, el tiempo
medio de residencia puede ser sustituido por el tiempo de residencia.

En una realizacién de la presente invencion, el paso (c1) se lleva a cabo en un reactor de tanque agitado continuo y
el paso (c2) se lleva a cabo en un segundo reactor de tanque agitado continuo. En una realizaciéon preferente, el
paso (c1) esta siendo llevado a cabo en un reactor de tanque continuo agitado y el paso (c2) esta siendo llevado a
cabo en un reactor de flujo con avance plano, como un reactor tubular.

En una realizacion de la presente invencion, el paso (c1) del procedimiento inventivo se lleva a cabo a una presion
elevada, por ejemplo de 1,05 a 6 bar. En ofra realizacioén, el paso (c1) del procedimiento inventivo se lleva a cabo a
presion normal.

Especialmente en las realizaciones en las que el paso (c2) se realiza en un reactor de flujo con avance plano, el
paso (c2) puede llevarse a cabo a una presion elevada como la de 1,5 a 40 bar, preferiblemente al menos 20 bar. La
presion elevada puede lograrse con la ayuda de una bomba o por elevacion autégena de la presion.

Preferentemente, las condiciones de presion de los pasos (c1) y (c2) se combinan de la manera en que el paso (c2)
se realiza a una presion mas alta que el paso (c1).
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Durante el paso (c2), se produce una racemizacion parcial. Sin querer atenerse a ninguna teoria, es probable que la
racemizacion tenga lugar en la etapa de la mencionada L-diamida o de la L-MGDA, y en la etapa de la diamina o del
agente complejante resultante seleccionado de los derivados del acido diacético de al menos un aminoacido
seleccionado de la valina, la leucina, la isoleucina y la tirosina.

En una realizacion de la presente invencion, el procedimiento inventivo puede comprender pasos adicionales
distintos de los pasos a), b) y ¢) divulgados anteriormente. Esas etapas adicionales pueden ser, por ejemplo, una o
mas etapas de decoloracion, por ejemplo con carbén activado o con perdoxido como el H;Oo.

Otra etapa distinta de las etapas a), b) o c) que se realiza preferentemente después de la etapa c2) es la depuracion
con nitrégeno o vapor para eliminar el amonio. Dicha eliminacion puede realizarse a temperaturas en el intervalo de
90 a 110°C. Mediante la eliminacién de nitrdgeno o aire, se puede eliminar el agua de la solucién asi obtenida. La
depuracion se realiza preferentemente a una presion inferior a la normal, como por ejemplo de 650 a 950 mbar.

En las realizaciones en las que se desea una solucion inventiva, la solucidon obtenida del paso (c2) se enfria, y
opcionalmente se concentra, eliminando parcialmente el agua. Si se requieren muestras secas de mezclas
inventivas, el agua puede eliminarse mediante secado por pulverizacién o granulacion por pulverizacion.

El procedimiento inventivo puede llevarse a cabo como un procedimiento por lotes, 0 como un procedimiento semi-
continuo o continuo.

Otro aspecto de la presente invencion es el uso de una mezcla inventiva o una solucién inventiva para la fabricacion
de composiciones de detergentes para lavado de ropa y de composiciones de detergentes para la limpieza. Otro
aspecto es el procedimiento de fabricacion de detergentes para lavado de ropa y de composiciones de detergentes
para la limpieza mediante el uso de una mezcla inventiva o una solucion inventiva. Dependiendo de si se desea una
mezcla en formulacién acuosa o en materia seca, y dependiendo de si se desea una composicion de detergente
liquido o sodlido, se puede utilizar una solucién acuosa inventiva o una mezcla inventiva de isémeros. La mezcla
puede realizarse mediante pasos de formulacion conocidos per se.

En particular, cuando la mezcla se lleva a cabo con una solucién inventiva para la produccién de una composicion
solida de detergente para lavado de ropa o una composicion solida de detergente para la limpieza, tal uso es
ventajoso porque permite afiadir sélo cantidades reducidas de agua para ser eliminadas mas tarde, y permite una
gran flexibilidad porque no hay presentes ingredientes adicionales como polimeros, tensioactivos o sales que de otra
manera reducen la flexibilidad del fabricante del detergente.

En una realizacién de la presente invencioén, las soluciones acuosas inventivas pueden utilizarse como tales para la
fabricacion de composiciones de detergentes para lavado de ropa o para composiciones de detergentes para la
limpieza. En ofras realizaciones, las soluciones acuosas inventivas pueden utilizarse en forma total o
preferentemente parcialmente neutralizada para la fabricacién de composiciones de detergente para lavado de ropa
o0 para composiciones de detergente para la limpieza. En una realizaciones, las soluciones acuosas inventivas
pueden ser utilizadas de forma plena o preferentemente parcialmente neutralizado forma para la fabricacion de
composiciones de detergente de lavado de ropa o de composiciones de detergente para la limpieza, la
neutralizacion dicha que es actuado con un acido inorganico (acido mineral). Los acidos inorganicos preferentes se
seleccionan de H;SO4, HCI y H3PO4. En otro realizaciones, las soluciones acuosas ingeniosas pueden ser utilizadas
dentro plenamente o preferentemente parcialmente neutralizado forma para la fabricacion de composiciones de
detergente de lavado de ropa o de composiciones de detergente para la limpieza, la neutralizacion dicha que se esta
realizando con un acido organico. Los acidos organicos preferentes estan seleccionados de CH3SOsH, acido
acético, acido propidnico y acido citrico.

En el contexto de la presente invencion, la expresion "composicion de detergentes para la limpieza" incluye los
productos de limpieza para el aseo del hogar y para aplicaciones industriales o institucionales. El término
"composicion de detergente para la limpieza" incluye composiciones para el lavado de vajilla, especialmente para el
lavado a mano y automatico de vajilla y lavado en caliente, y composiciones para la limpieza de superficies duras
tales como, pero no limitadas a, composiciones para la limpieza de bafios, limpieza de cocinas, limpieza de pisos,
desincrustado de tuberias, limpieza de ventanas, limpieza de automéviles incluyendo la limpieza de camiones,
ademas, limpieza de plantas abiertas, limpieza en el lugar, limpieza de metales, limpieza con desinfectantes,
limpieza de granjas, limpieza de alta presion, pero no composiciones de detergente para lavado de ropa.

En el contexto de la presente invencion y a menos que se indique expresamente lo contrario, los porcentajes en el
contexto de los ingredientes de las composiciones de los detergentes para lavado de ropa son porcentajes en peso y
se refieren al contenido total de solidos de la respectiva composicion del detergente para lavado de ropa. En el
contexto de la invencion presente y a menos que expresamente declarado en contra, los porcentajes en el contexto
de ingredientes de composicion de detergente para la limpieza son porcentajes en peso y se refieren al contenido de
solidos totales de la composicion de detergente para la limpieza.

En una realizacion de la presente invencion, las composiciones de detergente para lavado de ropa de acuerdo con la
presente invencion pueden contener en el intervalo de 1 a 30 % en peso de la mezcla inventiva. Los porcentajes se
refieren al contenido total de solidos de la respectiva composicién del detergente para lavado de ropa.
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En una realizacion de la presente invencion, las composiciones de detergentes para la limpieza segun la presente
invencion pueden contener en el intervalo de 1 a 50 % en peso de mezcla inventiva, preferentemente 5 a 40 % en
peso y aun mas preferentemente 10 a 25 % en peso. Los porcentajes se refieren al contenido de solidos totales de
la composicion de detergente respectiva para el aseo del hogar.

Las composiciones de detergentes particularmente ventajosas y las composiciones de detergentes para la limpieza,
especialmente para el aseo del hogar, pueden contener uno o mas agentes complejantes distintos del MGDA. Las
composiciones de detergentes ventajosas para la limpieza y las composiciones de detergentes ventajosas para
lavado de ropa pueden contener uno o mas agentes complejantes (en el contexto de la presente invencion, también
denominados secuestrantes) que no sean una mezcla segun la presente invencion. Ejemplos de sequestrantes otro
que una mezcla segun la invencion presente es GLDA, IDS (iminodisuccinate), IDA (iminodiacetate), citrato,
derivados de acido fosfonico, por ejemplo la sal disodica del acido hidroxiethano-1,1-difosférico ("HEDP"), y
polimeros con grupos acomplejantes como, por ejemplo, la polietilenimina, en la que entre el 20 y el 90% de los
atomos-N contienen al menos un grupo CH>COO-, y sus respectivas sales metalicas alcalinas, especialmente sus
sales de sodio, por ejemplo GLDA-Nas, IDS-Nas, y el citrato trisédico, y fosfatos como el STPP (tripolifosfato de
sodio). Debido a que los fosfatos suscitan preocupaciones ambientales, es preferible que las composiciones de
detergentes ventajosos para agentes de limpieza y las composiciones de detergentes ventajosos para la ropa estén
libres de fosfato. "Libre de fosfato" debe entenderse en el contexto de la presente invencion, en el sentido de que el
contenido de fosfato y polifosfato esta en total en el intervalo de 10 ppm a 0,2 % en peso, determinado por
gravimetria.

Las composiciones ventajosas de detergentes para la limpieza y las composiciones ventajosas de detergentes para
lavado de ropa pueden contener uno o mas tensioactivos, preferiblemente uno o mas tensioactivos no iénicos.

Los tensioactivos no idnicos preferentes son los alcoholes alcoxilados, los copolimeros di- y multibloque de éxido de
etileno y 6xido de propileno y los productos de reaccion del sorbitan con 6xido de etileno u 6xido de propileno, los
poliglicdsidos de alquilo (APG), los éteres mixtos de hidroxialquilo y los éxidos de amina.

Ejemplos preferentes de alcoholes alkoxilados y alcoholes grasos alkoxilados son, por ejemplo, compuestos de la

férmula general (l11)
oot
R1

en la que las variables se definen de la siguiente manera:

R' es idéntico o diferente y seleccionado de hidrégeno y alquilo C4-Cqo lineal, preferentemente en cada
caso idéntico y etilo y particularmente preferentemente hidrogeno o metilo,

R? se selecciona de alquilo Cs-C2,, ramificado o lineal, por ejemplo n-CgH17, n-C1oHz1, n-C12Hzs, n-C14Hz9, N-
C1sHs3z 0 n-C1gHaz,

R3 se selecciona entre alquilo C4-C+o, metilo, etilo, n-propilo, isopropilo, n-butilo, isobutilo, sec-butilo, tert-
butilo, n-pentilo, isopentilo, sec-pentilo, neopentilo, 1,2-dimetilpropilo, isoamilo, n-hexilo, isohexilo, sec-
hexilo, n-heptilo, n-octilo, 2-etilhexilo, n-nonilo, n-decilo o isodecilo,

m y n estan en el intervalo de cero a 300, donde la suma de n y m es por lo menor uno, preferentemente en
el intervalo de 3 a 50. Preferentemente, m esta en el intervalo de 1 a 100 y n esta en el intervalo de 0 a 30.

En una realizacion, los compuestos de la formula general (Ill) pueden ser copolimeros en bloque o copolimeros
aleatorios, dandose preferencia a los copolimeros en bloque.

Otros ejemplos preferentes de alcoholes alcoxilados son, por ejemplo, los compuestos de la férmula general (1V)

W@%M%H V)

en la que las variables se definen de la siguiente manera:

R es idéntico o diferente y seleccionado de hidrégeno y alquilo C+-Cq lineal, preferentemente idéntico en cada
caso y etilo y particularmente preferentemente hidrégeno o metilo,
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R* se selecciona de alquilo Cs-C20, ramificado o lineal, en particular n-CgH+7, n-C1oHz21, n-C12H25, n- Ci3Hz7, n-
C1sH31, n-C14H29, N-C16H33, N-C1gH37,

a es un numero en el intervalo de cero a 10, preferiblemente de 1 a 6,
b es un numero en el intervalo de 1 a 80, preferiblemente de 4 a 20,
d es un numero en el intervalo de cero a 50, preferiblemente de 4 a 25.

La suma a + b + d esta preferentemente en el intervalo de 5 a 100, mas aun preferentemente en el intervalo de 9 a
50.

Los ejemplos preferentes para los éteres mixtos de hidroxialquilo son los compuestos de la formula general (V)

|
RZ/O\P/\H%\]/D%\H/LRS V)
R‘I

en la que las variables se definen de la siguiente manera:

R es idéntico o diferente y seleccionado de hidrégeno y alquilo C1-C+o lineal, preferentemente en cada caso
idéntico y etilo y particularmente preferentemente hidrogeno o metilo,

R2 se selecciona entre alquilo Cg-Cy, ramificado o lineal, por ejemplo iso-C11Hzs, iso-CqzHz7, n-CgHiz, n-
CioH21, n-C12H25, n-C14H29, N-C1eH33 0 n-CigH37,

R3 se selecciona entre alquilo C4-C+s, metilo, etilo, n-propilo, isopropilo, n-butilo, isobutilo, sec-butilo, tert-
butilo, n-pentilo, isopentilo, sec-pentilo, neopentilo, 1,2-dimetilpropilo, isoamilo, n-hexilo, isohexilo, sec-
hexilo, n-heptilo, n-octilo, 2-etilhexilo, n-nonilo, n-decilo, isodecilo, n-dodecilo, n-tetradecilo, n-hexadecilo y
n-octadecilo.

Los numeros enteros m y n estan en el intervalo de cero a 300, donde la suma de n y m es al menos uno,
preferentemente en el intervalo de 5 a 50. Preferentemente, m esta en el intervalo de 1 a 100 y n esta en el intervalo
de 0 a 30.

Los compuestos de las formulas generales (IV) y (V) pueden ser copolimeros en bloque o copolimeros aleatorios,
dandose preferencia a los copolimeros en bloque.

Se seleccionan otros tensioactivos no idnicos adecuados a partir de copolimeros di- y multibloque, compuestos de
oxido de etileno y 6xido de propileno. Otros tensioactivos no iénicos adecuados se seleccionan a partir de ésteres de
sorbitan etoxilados o propoxilados. También son adecuados los 6xidos de amina o los poliglicosidos de alquilo,
especialmente los poliglucésidos lineales de alquilo Cs-C16 y los poliglicésidos ramificados de alquilo Cs-C14 como
compuestos de férmula media general (VI).

R o— (@)
\ VD
en la que:
R® es alquilo C+-C4, en particular el etilo, el n-propilo o el isopropilo,
R es -(CH2).R5,
G! se selecciona a partir de monosacaridos con 4 a 6 atomos de carbono, especialmente de glucosa y xilosa,
y en el intervalo de 1,1 a 4, siendo y un niUmero promedio.

Otros ejemplos de tensioactivos no idnicos son los compuestos de formula general (VII) y (VIII)
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O
g
k] \RT

R 0 Vi)

8]
H (AO)yt _(A'O)ys
25 g \(Eo/m\Rv (VI

El AO se selecciona de entre el 6xido de etileno, el 6xido de propileno y el éxido de butileno,
EO es 6xido de etileno, CH,CH,-O,

R” seleccionado de alquilo Cg-C+g ramificado o lineal

El A3O se selecciona a partir del éxido de propileno y el 6xido de butileno,

w es un numero en el intervalo de 15 a 70, preferiblemente de 30 a 50,

w1y w3 son numeros en el intervalode 1a 5,y

w2 es un numero en el intervalo de 13 a 35.

En los documentos EP-A 0 851 023 y en DE-A 198 19 187 se puede encontrar una vision general de otros
tensioactivos no iénicos adecuados.

También pueden estar presentes mezclas de dos 0 mas tensioactivos no iénicos diferentes.

Los demas agentes tensioactivos que pueden estar presentes se seleccionan entre los agentes tensioactivos
anfotéricos (zwitteridnicos) y los agentes tensioactivos aniénicos y sus mezclas.

Ejemplos de tensioactivos anfotéricos son los que llevan una carga positiva y una negativa en la misma molécula en
condiciones de uso. Los ejemplos preferentes de tensioactivos anfotéricos son los llamados tensioactivos de
betaina. Muchos ejemplos de tensioactivos de betaina llevan un atomo de nitrégeno cuaternizado y un grupo de
acido carboxilico por molécula. Un ejemplo particularmente preferente de tensioactivos anfotéricos es la
cocamidopropil betaina (lauramidopropil betaina).

Ejemplos de tensioactivos de 6xido de amina son compuestos de formula general (IX)
RERRON >> 0 (IX)

en la que R'%, R® y R® se seleccionan de forma independiente entre los restos alifaticos, cicloalifaticos o alquil Co-Cs-
amido alquil C1o-Coo-amido. Preferentemente, R'? se selecciona de alquilo Cs-Cy 0 alquilen C2-C4 alquil C1o-Cao-mido
y R®y R® son ambos metilo.

Un ejemplo particularmente preferente es el del dimetil amindxido de laurilo, a veces también llamado 6xido de
lauramina. Un ejemplo particularmente preferente es cocamidylpropyl dimethylaminoxide, a veces también llamado
cocamidopropylamine oxide.

Ejemplos de tensioactivos anidnicos adecuados son las sales metdlicas alcalinas y amonicas de sulfatos de alquilo
Cs-C1s, de sulfatos de poliéteres de alcohol graso Cs-C+s, de semiésteres de acido sulfurico de alquilfenoles Cs-C12
etoxilados (etoxilacién): 1 a 50 mol de 6xido de etileno/mol), de ésteres alquilicos de acidos grasos sulfurados Ci2-
C1s, por ejemplo de ésteres metilicos de acidos grasos sulfurados C12-C+s, ademas de acidos alquilsulfénicos y de
acidos alquil C10-Cig.sulfonicos La preferencia esta dada al sales de metales alcalinos de compuestos
anteriormente mencionados, particular y preferentemente las sales de sodio.

Otros ejemplos de tensioactivos aniénicos adecuados son los jabones, por ejemplo, las sales de sodio o de potasio
del acido estearico, el acido oleico, el acido palmitico, los étercarboxilatos y los alquilfosfatos.

Preferiblemente, las composiciones de detergentes para lavado de ropa contienen al menos un tensioactivo
anionico.

En una realizacién de la presente invencién, las composiciones de detergentes para lavado de ropa pueden
contener entre el 0,1 y el 60% en peso de al menos un agente tensioactivo, seleccionado de entre los agentes
tensioactivos anionicos, los agentes tensioactivos anfotéricos y los agentes tensioactivos de 6xido de amina.
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En una realizacion de la presente invencion, las composiciones de detergentes para la limpieza pueden contener del
0,1 al 60% en peso de al menos un agente tensioactivo, seleccionado de entre los agentes tensioactivos anionicos,
los agentes tensioactivos anfotéricos y los agentes tensioactivos de 6xido de amina.

En una realizacion preferente, las composiciones de detergentes para la limpieza y especialmente los de lavado
automatico de vajilla no contienen ningun tensioactivo aniénico.

Las composiciones de detergente para la limpieza y composiciones de detergente para lavado de ropa pueden
contener al menos un agente blanqueador, también conocido como blanqueador. Los agentes blanqueadores
pueden seleccionarse de blanqueadores de cloro y de blanqueadores de perdxido, y blanqueadores de perdxido
puede seleccionarse de blanqueadores de perdxido inorganico y de blanqueadores de perdxido organico. Se
prefieren los blanqueadores de perdxido inorganico, seleccionados de percarbonato de metales alcalinos, perborato
de metales alcalinos y persulfato de metales alcalinos.

En las composiciones de detergentes soélidos de invencién para la limpieza de superficies duras y en las
composiciones de detergentes sélidos de invencion para lavado de ropa, los percarbonatos metalicos alcalinos,
especialmente los percarbonatos de sodio, se utilizan preferentemente en forma recubierta. Tales revestimientos
pueden ser de naturaleza organica o inorganica. Los ejemplos son glicerol, sulfato de sodio, silicato, carbonato de
sodio, y combinaciones de al menos dos de los anteriores, por ejemplo combinaciones de carbonato de sodio y
sulfato de sodio.

Ejemplos de blanqueadores de perdxido organico son los acidos percarboxilicos organicos, especialmente los
acidos percarboxilicos organicos.

Los blanqueadores adecuados que contienen cloro son, por ejemplo, la 1,3-dicloro-5,5-dimetilhidantoina, la N-
clorosulfamida, la cloramina T, la cloramina B, el hipoclorito de sodio, el hipoclorito de calcio, el hipoclorito de
magnesio, el hipoclorito de potasio, el dicloroisocianurato de potasio y el dicloroisocianurato de sodio.

Las composiciones de detergentes para la limpieza y composiciones de detergentes para lavado de ropa pueden
comprender, por ejemplo, en el intervalo de 3 a 10% en peso de blanqueador con cloro.

Las composiciones de detergentes para la limpieza y composiciones de detergentes para lavado de ropa pueden
comprender uno o mas catalizadores de blanqueo. Los catalizadores de blanqueo pueden seleccionarse a partir de
sales de metales de transicion que potencian el blanqueo o de complejos metalicos de transicion como, por
ejemplo, complejos de sales de manganeso, hierro, cobalto, rutenio o molibdeno o complejos de carbonilo. Los
complejos de manganeso, hierro, cobalto, rutenio, molibdeno, titanio, vanadio y cobre con enlaces de tripode que
contienen nitrégeno y también los complejos de cobalto, hierro, cobre y rutenio-amina pueden utilizarse también
como catalizadores de blanqueo.

Las composiciones de detergentes para la limpieza y composiciones de detergentes para lavado de ropa pueden
comprender uno o mas activadores de blanqueo, por ejemplo, sales de N-metilmorfolinio-acetonitrilo ("sales de
MMA"), sales de acetonitrilo de trimetilamonio, N-actilimidas como, por ejemplo, N-nonoilsuccinimida, 1,5-diacetil-
2,2-dioxohexahidro-1,3,5-triazina ("DADHT") o cuats de nitrilo (sales de acetonitrilo de trimetilamonio).

Otros ejemplos de activadores de  blanqueo adecuados son la tetraacetilhexilendiamina (TAED) y la
tetraacetilhexilendiamina.

Las composiciones de detergentes para la limpieza y composiciones de detergentes para lavado de ropa pueden
comprender uno o mas inhibidores de corrosion. En el presente caso, debe entenderse que incluye aquellos
compuestos que inhiben la corrosion del metal. Ejemplos de inhibidores de la corrosién adecuados son los triazoles,
en particular los benzotriazoles, bisbenzotriazoles, aminotriazoles, alquilaminotriazoles, y también los derivados del
fenol como, por ejemplo, la hidroquinona, el pirocatecol, la hidroxidroquinona, el acido galico, el cloroglucinol o el
pirogallol.

En una realizacién de la presente invencion, las composiciones de detergentes para la limpieza y composiciones de
detergentes para lavado de ropa comprenden en total en el intervalo de 0,1 a 1,5% en peso de inhibidor de
corrosion.

Las composiciones de detergentes para la limpieza y composiciones de detergentes para lavado de ropa pueden
comprender uno o mas agentes coadyuvantes, seleccionados de agentes coadyuvantes organicos e inorganicos.
Ejemplos de agentes coadyuvantes inorganicos adecuados son el sulfato de sodio o el carbonato de sodio o los
silicatos, en particular el disilicato de sodio y el metasilicato de sodio, las zeolitas, los silicatos de lamina, en
particular los de la formula a-Na;Si>Os, B-Na2SizOs, y 8-NaySi»Os, también sulfonatos de acidos grasos, a - acido
hidroxipropionico, malonatos de metales alcalinos, sulfonatos de acidos grasos, disuccinatos de alquilo y de
alquitran, diacetato de acido tartarico, monoacetato de acido tartarico, almidén oxidado y agentes coadyuvantes
poliméricos, por ejemplo, policarboxilatos y acido poliaspartico.
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Ejemplos de agentes coadyuvantes organicos son especialmente los polimeros y copolimeros. En una realizacion de
la presente invencion, se seleccionan agentes coadyuvantes organicos a partir de policarboxilatos, por ejemplo sales
metalicas alcalinas de homopolimeros de acido (metilico) acrilico o copolimeros de acido (metilico) acrilico.

Los comondmeros adecuados son los acidos dicarboxilicos monoetilicos insaturados como el acido maleico, el acido
fumarico, el anhidrido maleico, el acido itacénico y el acido citracénico. Un polimero adecuado es, en particular, el
acido poliacrilico, que tiene preferentemente un peso molecular medio Pm en el intervalo de 2000 a 40 000 g/mol,
preferentemente 2000 a 10 000 g/mol, en particular 3000 a 8000 g/mol. También son adecuados los policarboxilatos
copolimeros, en particular los de acido acrilico con acido metacrilico y los de acido acrilico o metacrilico con acido
maleico y/o acido fumarico, y en la misma gama de peso molecular.

También es posible utilizar copolimeros de al menos un monémero del grupo formado por los acidos monoetilénico
insaturado C3-C1o mono- o C4-Cso-dicarboxilico o sus anhidridos, como el acido maleico, el anhidrido maleico, el
acido acrilico, el acido metacrilico, el acido fumarico, el acido itacénico y el acido citracénico, con al menos un
monomero hidréfilo o hidréfobo como se indica a continuacion.

Los mondémeros hidréfobos adecuados son, por ejemplo, el isobuteno, el diisobuteno, el buteno, el penteno, el
hexeno vy el estireno, las olefinas con 10 o mas atomos de carbono o sus mezclas, como, por ejemplo, el 1-deceno,
el 1-dodeceno, 1-Tetradeceno, 1-Hexadeceno, 1-Octadeceno, 1-Eicoseno, 1-Docoseno, 1-Tetracoseno y 1-
Hexacoseno, Cx-a-olefina, una mezcla de Cyo-Ca4-a-olefinas y poliisobuteno que tiene en promedio 12 a 100 atomos
de carbono por molécula.

Los monomeros hidréfilos adecuados son los mondmeros con grupos sulfonato o fosfonato, y también los
monomeros no iénicos con funcién hidroxilo o grupos de 6xido de alquileno. A modo de ejemplo, cabe mencionar:
alcohol alilico, isoprenol, acrilato de (met)glicol de metoxipolietileno, acrilato de (met)glicol de metoxipolipropileno,
acrilato de (met)glicol de metoxipolibutileno, acrilato de (met)metoxipolietileno (6xido de propileno), acrilato de
(meta)glicol de etoxipolietileno, acrilato de (meta)glicol de etoxipolipropileno, acrilato de (meta)glicol de
etoxipolibutileno y acrilato de (meta)glicol de etoxipolietileno. Los polialquilenglicoles aqui pueden comprender de 3 a
50, en particular de 5 a 40 y sobre todo de 10 a 30 unidades de 6xido de propileno por molécula.

Particularmente preferentes monémeros que contienen grupos sulfénicos son 1-acrilamido-1-propanesulfonico
acido, 2-acrilamido-2-propanesulfénico acido, 2-acrilamido-2-metilpropanesulfénico acido, 2-metracrilamido-2-
metilpropanesulfonico acido, 3-metracrilamido-2-acido hidroxipropansulfénico, acido alilsulfénico, acido
metaalilsulfénico, acido aliloxibenzensulfénico, acido metiloxibencensulfonico, acido 2-hidroxi-3-(2-
propeniloxi)propanosulfénico, acido 2-metil-2-propeno-1-sulfénico, acido estirenosulfénico, acido vinilsulfénico,
acrilato 3-sulfopropilico, metacrilato 2-sulfoetilo, metacrilato 3-sulfopropilico, sulfometacrilamida,
sulfometilmetacrilamida y sales de dichos acidos, como sus sales de sodio, potasio o amonio.

Los monoémeros que contienen grupos de fosfonato preferentes son el acido vinilfosfénico y sus sales.
Ademas, los polimeros anfotéricos también pueden ser usados como agentes coadyuvantes.

Las composiciones de detergentes para la limpieza y composiciones de detergentes para lavado de ropa segun la
invencion pueden comprender, por ejemplo, en el intervalo de un total de 10 a 70% en peso, preferentemente hasta
50% en peso, de constructor. En el contexto de la presente invencion, el MGDA no se cuenta como agente
coadyuvante.

En una realizacién de la presente invencion, las composiciones de detergentes para la limpieza y composiciones de
detergentes para lavado de ropa segun la invencién pueden comprender uno o mas coagentes coadyuvantes.

Las composiciones de detergentes para la limpieza y composiciones de detergentes para lavado de ropa pueden
comprender uno o mas antiespumantes, seleccionados, por ejemplo, de aceites de silicona y aceites de parafina.

En una realizacion de la presente invencion, las composiciones de detergente para la limpieza y composiciones de
detergente para lavado de ropa comprenden en total en el intervalo de 0,05 a 0,5% en peso de antiespuma. Las
composiciones de detergentes para la limpieza y detergentes para lavado de ropa de acuerdo con la invencion
pueden comprender una o mas enzimas. Ejemplos de enzimas son las lipasas, hidrolasas, amilasas, proteasas,
celulasas, esterasas, pectinasas, lactasas y peroxidasas.

En una realizacién de la presente invencion, las composiciones de detergentes para la limpieza y composiciones de
detergentes para lavado de ropa segun la presente invencion pueden comprender, por ejemplo, hasta el 5% en peso
de la enzima, dandose preferencia al 0,1 al 3% en peso. Dicha enzima puede ser estabilizada, por ejemplo con la sal
de sodio de al menos un -acido carboxilico C1-C3 o -acido dicarboxilico Cs-C1o. Se prefieren los formatos, acetatos,
adipatos y succinatos.

En una realizacién de la presente invencion, las composiciones de detergentes para la limpieza y composiciones de
detergentes para lavado de ropa segun la invencién comprenden al menos una sal de zinc. Las sales de zinc
pueden ser seleccionadas de las sales de zinc solubles e insolubles en agua. A este respecto, dentro del contexto
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de la invencion presente, insoluble en agua es utilizado para referirse a aquellas sales de zinc que, dentro agua
destilada en 25°C, tiene una solubilidad de 0,1 g/l o menor. Sales de zinc que tienen una solubilidad mas alta dentro
el agua es consiguientemente referido a dentro del contexto de la invencion presente como sales de zinc solubles en
agua.

En una realizacion de la presente invencion, la sal de zinc se selecciona del benzoato de zinc, el gluconato de zinc,
el lactato de zinc, el formiato de zinc, ZnCl,, ZnSO., el acetato de zinc, el citrato de zinc, Zn(NOs3)2, zo(CH3SO03), y el
galato de zinc, preferentemente ZnCl,, ZnSO., el acetato de zinc, el citrato de zinc, Zn(NOs),;, Zn(CH3SO3), y el
galato de zinc.

En otra realizacion de la presente invencion, la sal de zinc se selecciona de ZnO, ZnO-aq, Zn(OH); y ZnCOs. Se da
preferencia al ZnO-aq.

En una realizacion de la presente invencién, se selecciona la sal de zinc de los éxidos de zinc con un diametro de
particula promedio (peso promedio) en el intervalo de 10 nm a 100 pm.

El cation de la sal de cinc puede estar presente en forma compleja, por ejemplo, complejado con ligandos de amonio
o ligandos de agua, y en particular estar presente en forma hidratada. Para simplificar la notacion, en el contexto de
la presente invencion, los ligandos se omiten generalmente si son ligandos de agua.

Dependiendo de cémo se ajuste el pH de la mezcla segun la invencion, la sal de zinc puede cambiar. Asi, por
ejemplo, es posible utilizar acetato de zinc o ZnCl, para preparar la formulacién segun la invencion, pero éste se
convierte a un pH de 8 o0 9 en un entorno acuoso en Zn0O, Zn(OH); o ZnO-aq, que puede estar presente en forma no
complejada o complejada.

La sal de zinc puede estar presente en esas composiciones de detergentes para la limpieza segun la invencion que
son solidos a temperatura ambiente estan preferentemente presentes en forma de particulas que tienen por ejemplo
un diametro medio (numero medio) en el intervalo de 10 nm a 100 pm, preferentemente 100 nm a 5 pm,
determinado por ejemplo por dispersion de rayos X.

La sal de zinc puede estar presente en aquellas composiciones de detergentes para el hogar que son liquidos a
temperatura ambiente en forma disuelta o en forma sélida o coloidal.

En una realizacién de la presente invencion, las composiciones de detergentes para la limpieza y composiciones de
detergentes para lavado de ropa comprenden en total en el intervalo de 0,05 a 0,4 % en peso de sal de zinc, basado
en cada caso en el contenido de sdlidos de la composicién en cuestion.

Aqui, la fraccién de sal de zinc se da en forma de zinc o iones de zinc. A partir de lo mencionado, es posible calcular
la fraccion de contra-ion.

En una realizacion de la presente invencion, las composiciones de detergentes para la limpieza y las composiciones
de detergentes para lavado de ropa de acuerdo con la invencion estan libres de metales pesados ademas de los
compuestos de zinc. En el contexto del presente, lo anterior puede entenderse como que las composiciones de
detergentes para la limpieza y composiciones de detergentes para lavado de ropa segun la invencion estan libres de
esos compuestos de metales pesados que no actian como catalizadores de blanqueo, en particular de compuestos
de hierro y de bismuto. Dentro del contexto de la presente invencion, "libre de" en conexién con los compuestos de
metales pesados debe entenderse que el contenido de compuestos de metales pesados que no actian como
catalizadores de blanqueo es en suma en el intervalo de 0 a 100 ppm, determinado por el método de lixiviacion y
basado en el contenido de sdlidos. Preferentemente, la formulacién segun la invencion tiene, ademas del zinc, un
contenido de metal pesado por debajo de 0.05 ppm, basado en el contenido de solidos de la formulacion en
cuestion. La fraccion de zinc no esta incluida.

En el contexto de la presente invencién, se entiende por "metales pesados" todos los metales con una densidad
especifica de al menos 6 g/cm?® , con excepcion del zinc. En particular, los metales pesados son metales como el
bismuto, el hierro, el cobre, el plomo, el estario, el niquel, el cadmio y el cromo.

Preferentemente, las composiciones de detergentes para la limpieza y composiciones de detergentes para lavado de
ropa segun la invencion no comprenden fracciones mensurables de compuestos de bismuto, es decir, por ejemplo,
menos de 1 ppm.

En una realizacion de la presente invencion, las composiciones de detergentes de acuerdo con la presente invencion
comprenden uno o mas ingredientes adicionales como fragancias, colorantes, solventes organicos, tampones,
desintegradores para tabletas y/o acidos como el acido metilsulfonico.

Los ejemplos de composicion de detergentes preferentes para el lavado automatico de vajilla pueden seleccionarse
de acuerdo con la tabla 1.

Tabla 1: Ejemplo de composiciones de detergentes para el lavado automatico de vajilla
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Todas las cantidades en g/muestra ADW.1 ADW.2 ADW.3
Mezcla inventiva, ee: 30,6% 30 22,5 15
Proteasa 2,5 2,5 2,5
Amilasa 1 1 1
n-C1gHz7-O(CH2CH,0)¢H 5 5 5

El acido poliacrilico Pm 4000 g/mol como |10 10 10
sal de sodio, completamente neutralizado

Percarbonato de sodio 10,5 10,5 10,5
TAED 4 4 4
Na,Si2Os 2 2 2
Na2COs 19,5 19,5 19,5
Citrato de sodio dihidratado 15 22,5 30
HEDP 0,5 0,5 0,5

polietileno etoxilado, grupo 20 EO/NH, opcionalmente: |opcionalmente: |opcionalmente:
M,: 30.000 g/mol 0,1 0,1 0,1

Las composiciones de detergentes para lavado de ropa segun la invencion son utiles para lavar cualquier tipo de
ropa, y cualquier tipo de fibras. Las fibras pueden ser de origen natural o sintético, o pueden ser mezclas de fibras
naturales y sintéticas. Ejemplos de fibras de origen natural son el algodén y la lana. Ejemplos de fibras de origen
sintético son las fibras de poliuretano como el Spandex® o Lycra®, las fibras de poliéster o las fibras de poliamida.
Las fibras pueden ser fibras individuales o partes de textiles como tejidos de punto, tejidos o no tejidos.

La invencion se ilustra con ejemplos practicos.
Observaciones generales:

El valor ee fue determinado por HPLC usando como columna Chirex 3126; (D)-penicilamina, 5 pm, 250-4,6mm. La
fase movil (eluyente) fue de 0,5mM de solucién acuosa de CuSOs. Inyeccion: 10 pl, flujo: 1,5 ml/min. Deteccién por
luz UV a 254 nm. Temperatura: 20°C. Tiempo de funcionamiento: 20 min. El valor ee de (A) se determin6 como
diferencia del area-% del pico de L- y D-MGDA. Preparacion de la muestra: Se cargé un matraz de medicion de 5 ml
con 5 mg de material de prueba y luego se llené con el eluyente y se homogeneizé.

En cada caso, la solubilidad fue calculada para referirse a MGDA puro, sin agua hidratada.

|. Sintesis de las mezclas inventivas

Con excepcion de los valores ee, los porcentajes en el contexto de los ejemplos se refieren al porcentaje en peso, a
menos que se indique expresamente lo contrario.

I.1 Sintesis de una solucion de bis-acetonitrilo L-alanina parcialmente neutralizada (ABAN) que contiene L-valina-bis-
acetonitrilo (VBAN), pasos (a.1) y (b.1)

Paso (a.1): Un matraz agitado de 1 litro fue cargado a temperatura ambiente con 265 g de agua desionizada. Se
afadieron 126,8 g de L-alanina (1,42 mol) y 8,79 g de L-valina (0,08 mol). A la mezcla resultante se afiadieron 78,0 g
de una solucion acuosa de hidroxido de sodio al 50% en peso (0,98 mol). Después de la adicidon completa, la
lechada se agit6 a 50°C durante 30 minutos. Se obtuvo una solucion clara.

Paso (b.1): Se cargd un matraz de 1,5 litros de agitaciéon con 100 ml de agua a temperatura ambiente. A

continuacion, se afiadieron simultaneamente a 40°C, en un plazo de 60 minutos, 479 g de la solucién segun el paso

(a.1), 308,0 g de una solucion acuosa de formaldehido del 30% en peso (3,08 mol) y 66,4 g de cianuro de hidrégeno
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(99%, 2,44 mol). La solucion resultante se afiadié entonces simultaneamente a un matraz de 1,5 litros junto con 16,6
g adicionales de cianuro de hidrégeno (99 %, 0,61 mol) a 40°C dentro de los 60 minutos. Una vez terminada la
adicion, la mezcla de reaccion se agité durante 30 minutos adicionales a 40°C. Se obtuvo una solucidon que contenia
bis-acetonitrilo L-alanina parcialmente neutralizado (ABAN) y bis-acetonitrilo L-valina.

I.2: Sintesis de una solucion acuosa de MGDA-Nas y de sal trisédica del acido valino-N,N-diacético, VDA-Na3, pasos
(c.1)y(c.2)

Paso (c.1): Se cargd un matraz aforado de 1,5 litros con 100 ml de agua y 29,2 g de solucion acuosa de hidréxido de
sodio al 50% en peso y se calentd a 40°C. A continuacion, se afadieron simultdneamente 1.131 g de la solucion
preparada segun el paso (b.1) y 260,0 g de solucién acuosa de hidroxido de sodio al 50 % en peso, gota a gota. Se
pudo observar una reaccién exotérmica. La mezcla de la reaccion se agité durante 2 horas a 60°C.

Paso (c.2): La mezcla de reaccién obtenida segun (c.1) se agitdé a 94 6 95°C durante 5 horas. El color de la mezcla
de reaccion se volvié amarillo claro. EI NH; formado durante la reaccién se eliminé continuamente por decapado. El
volumen de la mezcla de reaccion se mantuvo constante mediante la adicion repetida de agua.

Se obtuvo una solucion al 40 % del peso de L-MGDA-Nas con un 99 % de ee y VDA-Na3. El rendimiento global fue
del 94 %, determinado por titulacion de Fe(lll+) en forma de FeCls; en solucion acuosa. La solucion acuosa resultante
se concentr6 hasta el 59 % en peso y luego permanecié estable a temperatura ambiente durante un periodo de al
menos 2 meses.

Il. Procedimiento continto

El paso (a.1) se realizd como anteriormente

La produccioén continua de aproximadamente el 40 % de las soluciones inventivas se llevo a cabo en cascada de 6
reactores de tanque agitado, con un volumen total de 8,5 I. La mezcla de reaccion pasé6 por los 6 reactores de
tanque agitado (STR.1 a STR.6) consecutivamente. El ultimo reactor con tanque agitado que se paso, STR.6, se
conectd a un reactor tubular, TR.7. En los tres primeros reactores cisterna agitados, STR.1 a STR.3, se sintetizé una
mezcla parcialmente neutralizada de ABAN y VDN, y los STR.1 a STR.3 funcionaron a 40-45 °C. El tiempo medio de
residencia en STR.1 a STR.3 fue de 45 a 90 min en total. En los tres reactores de tanque agitado STR.4 a STR.6 se
realizé la saponificacion. Los reactores STR.4 a STR.6 funcionaron a 60°C. El tiempo medio de residencia en STR.4
a STR.6 fue de 170 a 400 min en total. La saponificacion se completd en el reactor tubular TR.7 que se operd con
una temperatura de 180°C. La presion en TR.7 fue de 22 bares, y el tiempo de residencia fue de 31 minutos. La
eliminacion final del amonio se hizo en una columna bajo presién normal usando vapor. Se afiadié a la STR.1 el
formaldehido (soluciéon acuosa al 30%), una solucion acuosa de L-alanina y L-valina parcialmente neutralizada
segun el paso 1, a.1, y el 80 mole-% del HCN requerido, el 20% restante del HCN requerido se afiadié a la STR.2, la
solucion de hidréxido de sodio requerida se afiadié en la STR.4.

Las proporciones molares de los materiales de alimentacion eran las siguientes:
Formaldehido = 1,95 a 2,07,
HCN=195a210y
Hidréxido de sodio = 3,15 (incluido el hidréxido de sodio afiadido en el paso (a.1))

Se obtuvo asi una solucién al 40 % en peso de L-MGDA-Na3 con un ee de 39 % y VDA-Nas. El rendimiento global
fue del 94 %, determinado por titulacion de Fe(lll+) en forma de FeCls en solucidon acuosa. La solucién acuosa
resultante se concentrd hasta el 59 % en peso y luego permanecié estable a temperatura ambiente durante un
periodo de al menos 2 meses.

Ademas, se determinaron las concentraciones de las soluciones saturadas a temperatura ambiente en funcién del
valor ee de MGDA y en funcion de la concentracion de (B). Las soluciones saturadas fueron las que no mostraron
signos visibles de precipitacion a temperatura ambiente después de 2 semanas.

Tabla 2: correlacion del valor ee contra la concentracion de soluciones saturadas

Valor ee (%) de MGDA-Na3 Adicion de VDA-Nas [peso -%]

Cero 2,8 55 8,3
cero <40 n.d. n.d. n.d.
11 n.d. n.d. 49 n.d.
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Valor ee (%) de MGDA-Na3 Adicion de VDA-Nas [peso -%]

Cero 2,8 55 8,3
39 n.d. 48 47 43
82 46 58 n.d. 53
96 49 n.d. 57 n.d.

La concentracion de soluciones saturadas se da en peso.

n.d. no determinado
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REIVINDICACIONES
1. Mezcla que comprende

(A) Del 90 al 99,9% en peso de una mezcla de enantiomeros L y D del acido metilglicildiacético (MGDA) o
de sus respectivas sales de mono-, di- o -tri metales alcalinos o de mono-, di- o triamonio, mezcla que
contiene predominantemente el respectivo enantiomero L con un exceso enantiomérico (ee) en el intervalo
del 10 al 99%, y

(B) en total 0,1 a 10 % en peso del derivado del acido diacético de al menos un aminoacido seleccionado
de valina, leucina, isoleucina y tirosina, como acidos libres o respectivas sales de mono, di- o tri metales
alcalinos o de mono, di- o triamonio,

porcentajes que se refieren a la suma de (A) y (B).
2. Mezcla segun la reivindicacion 1, los enantiémeros de (A) se seleccionan de las sales trisddicas de MGDA.

3. Mezcla segun la reivindicaciéon 1 o 2, siendo la mezcla (A) predominantemente el enantiomero-L con un exceso
enantiomérico (ee) en el intervalo de 12,5 a 85 %.

4. Mezcla segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, que contiene en el intervalo de 0,1 a 10 % en peso
de una o mas impurezas 6pticamente inactivas, seleccionandose al menos una de las impurezas del acido
iminodiacético, acido férmico, acido glicolico, acido propidnico, acido acético y sus respectivas sales de metales
alcalinos o de mono-, di- o triamonio.

5. Mezcla segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes en la que (B) se selecciona a partir de una mezcla
de enantiémeros de valina.

6. Solucion acuosa que contiene en el intervalo de 43 a 70 % en peso de una mezcla segun cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 5.

7. Solucién acuosa segun la reivindicacion 6, en la que dicha solucién acuosa contiene ademas al menos una sal
inorganica seleccionada de hidroxidos de metales alcalinos y carbonatos de metales alcalinos.

8. Procedimiento de fabricacion de una mezcla seguin cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5 o una solucién acuosa
segun una cualquiera de las reivindicaciones 6 o 7, en el que dicho procedimiento comprende los pasos de

a) disolver una mezcla de L-alanina y por lo menor otro aminoacido seleccionado de valina, leucina,
isoleucina y tirosina en agua o en una solucién acuosa de un hidroxido de metales alcalinos,

b) convertir los respectivos aminoacidos disueltos y sus respectivas sales metalicas alcalinas con
formaldehido y acido cianhidrico o cianuro metalico alcalino en los respectivos dinitrilos,

c) saponificacion de los dinitrilos resultantes del paso b) en dos pasos (c1) y c2) a diferentes temperaturas,
empleando cantidades estequiométricas de hidréxido o un exceso de 1,01 a 1,5 moles de hidréxido por la
suma molar de los grupos COOH y los grupos nitrilo del dinitrilo del paso b).

9. Procedimiento segun la reivindicacion 8, en el que el paso (c1) se realiza a una temperatura en el intervalo de 20
a 80°C y el paso (c2) se realiza a una temperatura en el intervalo de 80 a 200°C, siendo la temperatura en el paso
(c2) mayor que en el paso (c1).

10. Procedimiento segun la reivindicacion 8 o 9 en el que el paso (c2) se lleva a cabo con un exceso de base de
1,01 a 1,2 moles de hidréxido por suma molar de COOH y grupos de nitrilo del dinitrilo del paso (b).

11. Uso de una solucién acuosa segun la reivindicacion 6 o 7 para la fabricacion de composiciones de detergentes
para lavado de ropa y de composiciones de detergentes para la limpieza.

12. Uso de una solucién acuosa segun la reivindicacion 6 6 7 en forma total o parcialmente neutralizada para la
fabricacion de composiciones de detergentes para lavado de ropa o de composiciones de detergentes para la
limpieza, realizandose dicha neutralizacion con un acido inorganico.

13. Uso de una solucién acuosa segun la reivindicacion 6 6 7 en forma total o parcialmente neutralizada para la
fabricacion de composiciones de detergentes para lavado de ropa o de composiciones de detergentes para la
limpieza, realizandose dicha neutralizaciéon con un acido organico.
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