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DESCRIPCION
Obtencién de acido lactico mediante fermentacion y extraccién con aminas alquiladas

La produccién de acido lactico a partir de materiales que contienen hidratos de carbono mediante fermentacion
cobra cada vez mas importancia. El acido lactico es un producto intermedio no contaminante para la produccion de
limpiadores, jabones liquidos, descalcificadores y adyuvantes textiles. El interés en el acido lactico ha crecido ain
mas en los Ultimos tiempos, debido a que la forma polimérica del acido lactico, la polilactida, es compostable. La
polilactida o poli(acido lactico) se aplica como plastico biolégicamente degradable y bien tolerado en la industria
alimentaria, en la cosmética y en la técnica médica. Encuentran particular interés bolsas de lamina de poli(acido
lactico) compostable, debido que las bolsas de plastico convencional no se degradan en el medio ambiente y por
tanto representan un gran impacto ambiental. Las bolsas de plastico de poli(acido lactico) son por el contrario
biolbgicamente degradables y por tanto son una alternativa no contaminante a las bolsas de plastico convencional.

El material de partida para la producciéon de acido lactico es un material que contiene hidratos de carbono, que se
convierte en acido lactico mediante la reaccion con microorganismos adecuados para ello. Bacterias adecuadas
para ello son por ejemplo bacterias de acido lactico de la cepa de los Lactobacillaceae, pero también
microorganismos de la cepa de los Saccharomyces o Rhizopus. Segun la cepa utilizada de los microorganismos se
obtiene o bien el enantiomero levégiro o el enantidmero dextrogiro del acido lactico. De este modo, con el uso de
Lactobacillus bulgaris se obtiene exclusivamente el enantidmero levogiro, el acido lactico D-(-). Con el uso de otra
cepa bacteriana, Lactobacillus casei, se obtiene por el contrario exclusivamente la otra forma enantiomérica, el acido
lactico L-(+).

Durante la transformacion fermentativa de hidratos de carbono para dar acido lactico el valor de pH de la disolucion
de fermentacion se reduce mediante la generacion del acido. A mayor concentracion de acido lactico el valor de pH
puede reducirse hasta valores de hasta 2,0. Si el acido se encuentra en concentracion equimolar con la sal,
entonces el valor de pH de la disolucion asciende a 3,86, lo que corresponde al valor de pKa del acido lactico
(25 °C). Algunas cepas bacterianas pueden producir acido lactico a un valor de pH inferior, sin embargo la mayoria
de las cepas necesitan un valor de pH mayor para la produccion de acido lactico. Por este motivo, a la disolucion de
fermentacion se le afiade habitualmente una sal basica durante la produccién del acido lactico, que aumenta el valor
de pH hasta valores de alrededor de 5,0 o superior. En el caso de la sal basica se trata con frecuencia de sales de
calcio basicas, que con el &cido lactico que se genera forman sales de calcio poco solubles.

La sal de calcio que se genera, debido a la escasa solubilidad, puede separarse facilmente a partir del procedimiento
de fermentacion. Para la obtencién del acido lactico se acidifica la sal de calcio aislada con un acido mineral,
liberandose el acido lactico y precipitando la sal de calcio del acido mineral. Con el uso de acido sulfirico como
acido mineral se obtiene sulfato de calcio poco soluble, que puede eliminarse facilmente mediante filtracion a partir
del procedimiento.

Pero, el &cido lactico puede eliminarse también mediante extraccion a partir de la disolucion de acido lactico. Aunque
el acido lactico es muy hidréfilo y por eso mismo no puede separarse facilmente a partir de una disoluciéon acuosa,
hay algunos disolventes que son adecuados para la extraccion de acido lactico a partir de un medio acuoso.
Disolventes usados para este fin con particular frecuencia son fosfatos de trialquilo u 6xidos de trialquilfosfina, que
forman con agua un sistema de dos fases y pueden disolver correctamente el acido lactico debido a un coeficiente
de reparto suficientemente grande. Disolventes usados con frecuencia son también tri-n-alquilaminas, que extraen el
acido lactico del agua.

Es posible usar amina para la extraccion de una sal del acido lactico, utilizandose como sal de acido lactico
preferentemente un lactato de amonio o un lactato de alquilamonio. El documento WO 2006/124633 Al describe un
procedimiento para la produccion de lactato de calcio mediante fermentacion en el que al lactato de calcio se le
intercambia el catibn mediante reaccién con amoniaco o una alquilamina y diéxido de carbono o un equivalente del
mismo, de modo que se obtiene un lactato de amonio o un lactato de alquilamonio. Este se extrae con un disolvente
organico, calentandose después el producto extraido. De este modo se libera el acido lactico que puede purificarse
entonces mediante extraccion con agua o mediante destilacién. Alternativamente es posible, partir de lactato de
amonio en lugar de lactato de calcio, mediante lo cual se suprime la etapa de intercambio de cationes.

También se ha investigado ya la extraccion directa de acidos hidroxicarboxilicos a partir de procedimientos de
fermentacién. Esto funciona cuando se usa un disolvente que no es toxico para las cepas bacterianas productoras
de acido lactico y cuando el valor de pH de la disolucion de fermentacion se ajusta a un valor de pH que ha de
ajustarse de forma precisa. Hano et al. en la publicacion Bioseperation 3, 321-326, 1993 informan sobre una
extraccion que se realiza durante la fermentacion a un valor de pH de pH = 5 con di-n-octilamina como disolvente.
Con una realizacion de la extraccion tras la fermentacion puede extraerse el acido lactico con una combinacién de
disolventes de di-n-octilamina y hexano a un valor de pH de pH = 2 a 2,5. Para la eliminacién del disolvente del acido
lactico se provee de amoniaco el disolvente antes de la separacion destilativa.

Estos procedimientos ofrecen la ventaja de un manejo mas sencillo con respecto a la produccién convencional de
acido lactico sobre el lactato de calcio. Dado que durante la produccién no precipita sal de calcio poco soluble, que
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deba separarse y eliminarse de forma costosa de la disolucion mediante filtracion, el coste de aparatos es
considerablemente menor. Se supone que para la extraccién y la fermentacién se encuentran valores de pH éptimos
y que esta presente un disolvente adecuado, que no es toxico frente a las cepas bacterianas productoras de acido
lactico, que forma un sistema de dos fases con agua y que también tiene un poder de extraccion suficientemente
grande para el acido lactico.

Aunque una destilacién extractiva es técnicamente mas sencilla de realizar que un aislamiento a través de la sal de
calcio, tiene la desventaja de que, por los motivos mencionados, no siempre se encuentra disponible una
combinacién de disolventes adecuada. Ademas, puede darse que el disolvente extraiga consigo una parte de los
hidratos de carbono, lo que conduce a un empeoramiento del rendimiento del procedimiento global y dificulta el
aislamiento del producto. Ademas, con frecuencia son necesarios varios ciclos de extraccion, para separar el acido
lactico completamente del medio de fermentacion acuoso. Para la extracciéon son necesarias mezclas de disolventes
segun el procedimiento de fermentacion que segun la formacion de fases es costoso separar de la fase acuosa.

El documento WO 95/24496 da a conocer un procedimiento para la obtencién de acido lactico a partir de una
disolucién de alimentacion de lactato, combinandose en una etapa de extraccion la disolucion de alimentacion de
lactato, que tiene un valor de pH desde 4 hasta 14, con un agente de extraccion. El agente de extraccién debe ser a
este respecto una trialquilamina no miscible con agua con en total al menos 18 atomos de carbono. Esto se produce
en presencia de didxido de carbono con una presién parcial de como minimo 345 x 10° Pa. De este modo se forma
una fase acuosa y una fase organica, conteniendo la Ultima fase el acido lactico y el agente de extraccion
realizandose en una Ultima etapa la separacion del acido lactico de la fase organica.

El objetivo es proporcionar un procedimiento de produccion y de extraccion combinado para el acido lactico a partir
de un reactor de fermentacion. El valor de pH de la disolucion de fermentacion durante la extraccion se encontrara
preferentemente por debajo del valor de pKs del acido lactico. La separacion y la regeneracion del producto extraido
seran sencillas desde el punto de vista de la técnica del procedimiento y proporcionaran el acido lactico con mayor
pureza y rendimiento. El disolvente usado se utilizara sin componentes asociados y formara con agua una mezcla de
dos fases. La obtencion de acido lactico segun la invencién posibilitara ademas la sencilla integracion de una etapa
de procedimiento con la que puedan producirse oligo- o polilactidas.

La invencion soluciona el objetivo mediante un procedimiento de extraccion con n-trioctilamina lineal (TOA) u otra
amina adecuada como disolvente. La n-trioctilamina tiene en el diagrama de fases un intervalo de mezcla con agua,
por lo que manteniendo una razén de mezcla determinada puede separarse faciimente de la misma con un
dispositivo de separacion de fases. El lactato formado a partir del acido lactico es asimismo liquido, presenta en el
diagrama de fases un intervalo de mezcla con agua y puede asimismo separarse facilmente del agua y de la amina
de partida. El lactato puede fraccionarse facilmente mediante la accién de calor, de modo que con una destilacién
del lactato de amonio formado puede obtenerse facilmente acido lactico. No se necesitan disolventes adicionales
para ajustar la propiedad correcta del disolvente.

La invencion soluciona el objetivo especialmente mediante un procedimiento para la produccion de acido lactico a
partir de materiales de partida que contienen hidratos de carbono mediante al menos una etapa de procedimiento
fermentativa, y se caracteriza porque

* se hace reaccionar un material de partida que contiene hidratos de carbono en una primera etapa de proceso de
fermentacion en un reactor de fermentacion, a una temperatura de desde 20 °C hasta 60 °C, un valor de pH de
2 - 4 y en presencia de medios nutrientes que contienen nitrégeno, mediante la accién de microorganismos con
amoniaco para dar una disolucién que contiene lactato de amonio, y

« la disolucién que contiene lactato de amonio asi obtenida en una etapa de proceso posterior de extraccion se
provee de un &cido sulfurico o acido fosférico y de una amina alquilada, reduciéndose el valor de pH antes de la
extraccion hasta un valor por debajo del valor de pKa del acido lactico, y

* se mezcla o agita bien la mezcla asi obtenida, y de este modo mediante extraccion se obtiene una mezcla de
tres fases, estando constituida la primera fase principalmente por la amina alquilada, la segunda fase
principalmente por la sal de la amina alquilada y el acido lactico, y estando constituida la tercera fase
principalmente por agua y sulfato de amonio, y

e se separa en tres fases la mezcla de tres fases obtenida de este modo en un dispositivo para la separaciéon de
fases, y

e se destila la segunda fase obtenida, que esta constituida principalmente por la sal de la amina alquilada y el
acido lactico, obteniéndose acido lactico, la amina alquilada y un residuo de destilacién de elevado punto de
ebullicién, y

e se eliminan del sistema los residuos biolégicos de fermentacién generados durante la fermentacién o bien
directamente tras la fermentacion, tras la extraccion, durante la separacion de fases o durante la destilacién.

Como materiales de partida que contienen hidratos de carbono para la fermentacién son adecuados especialmente
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materiales que contienen almiddn tales como almidon de arroz o de patata, restos de maiz, hidrolizados y almidén
de maiz. Pero también son adecuados materiales de partida que contienen azucar, tales como por ejemplo dextrosa,
sacarosa, glucosa y hexosas en general. Pero también pueden utilizarse materiales que contienen hidratos de
carbono que proceden de componentes de la madera, tales como por ejemplo goma de madera, xilosa y pentosas
en general. Naturalmente también pueden utilizarse mezclas de hidratos de carbono como material de partida para
la produccién de acido lactico fermentativa.

Como microorganismos para la produccién de acido lactico a partir de hidratos de carbono son adecuados
especialmente cepas del género Lactobacillaceae. Para la realizacion del procedimiento segin la invencion sirven
muy especialmente microorganismos del género Lactobacillus casei. En cambio también son adecuados cepas de
bacterias del género Rhizopus, Pediococcus o Saccharomyces. Finalmente, para la realizacion del procedimiento
segun la invencion son adecuados todos los microorganismos, que pueden transformar hidratos de carbono en acido
lactico o lactato. Si se utilizan cepas del género Lactobacillus o Pediococcus, entonces la fermentacion puede
realizarse a valores de pH moderados desde 5,0 hasta 7,0. Para el procedimiento segun la invencion se prefieren sin
embargo especialmente microorganismos, que producen acido lactico a valores de pH reducidos de 3,8 o inferiores.
Estos son microorganismos especiales del género Lactobacillus, tal como se mencionan por ejemplo en el
documento EP 1025254 Al. En una realizacién de la invencion puede realizarse también una fermentacion en
semillas, que se denomina también como fermentacion de siembra.

La verdadera fermentacion se realiza a modo de ejemplo de manera discontinua en una disoluciéon que contiene
nutrientes a una temperatura desde 20 °C hasta 60 °C y un valor de pH de 4,0 a 2,0. Preferentemente la
fermentacion se realiza a una temperatura desde 25 °C hasta 35 °C. Preferentemente la fermentacion se realiza a un
valor de pH desde 3,0 hasta 2,5. Para ajustar un valor de pH éptimo se provee la disoluciéon de fermentacion, segun
sea necesario, de un acido mineral, preferentemente de acido sulfurico o acido fosférico. Ademas, como acido
pueden usarse también acidos carboxilicos organicos tales como por ejemplo &cido acrilico y acido succinico. Para
ajustar un valor de pH 6ptimo se provee la disolucién de fermentacion ademas de disolucién de amoniaco. Esta
puede dosificarse también posteriormente, segun la unién del acido lactico, para mantener constante el valor de pH.

La disolucion de fermentacion tras la fermentacion llega a un recipiente de extraccién, en el que se mezcla con
n-trioctilamina. Para la liberacion del acido lactico se mezcla el lactato de amonio con un acido sulfarico o &cido
fosforico. Tras la adicién posterior de la n-trioctilamina se mezcla la mezcla profundamente agitando o sacudiendo.
De este modo se genera una mezcla de tres fases. La primera fase esta constituida principalmente por tri-n-
octilamina pura, la segunda fase esta constituida principalmente en lactato de tri-n-octilamonio y la tercera fase esta
constituida principalmente por disolucién acuosa de sulfato de amonio. Para obtener una separacion de fases
Optima, el valor de pH deberd ascender a de 4,0 a 2,0, sin embargo puede ser mayor. Para el objetivo de la
extraccion, la temperatura se encuentra por regla general no modificada y puede encontrarse a de 25 °C a 35 °C.

La mezcla de tres fases asi obtenida llega entonces a un dispositivo para la separacion de fases. Alli se obtienen
tres fases: la tri-n-octilamina en exceso, el lactato de tri-n-octilamonio y la fase acuosa. En una realizacion ventajosa
de la invencion, la tri-n-octilamina se recircula mediante conductos y dispositivos adecuados al procedimiento. La
fase acuosa se suministra a una evacuacion de desechos. Contiene aln sulfato de amonio y como maximo un 2 %
en peso de &cido lactico. Esta puede separarse mediante procedimientos adecuados, tales como por ejemplo con
una membrana de difusion. El lactato de tri-n-octilamonio se somete a una regeneracion adicional.

Para facilitar el curso de la reaccion pueden separarse mediante un dispositivo adecuado los residuos sélidos de
fermentacién que se generan durante la fermentacion y que consisten esencialmente en residuos celulares y
metabolitos solidos. Se efectlia de manera ventajosa mediante unidades de filtracion. Sin embargo pueden utilizarse
también otros dispositivos de separacion, que son adecuados para la separacion de residuos sélidos de
fermentacion. En una realizacién ventajosa de la invencion, el dispositivo para la separacion de los residuos de
fermentacion se encuentra directamente detras del reactor de fermentacion. Sin embargo también es posible integrar
el dispositivo para la separacién de los residuos sélidos de fermentacion detras del dispositivo para la extraccion o
detras del dispositivo para la regeneracion del lactato. Los residuos de fermentacion asi obtenidos precipitan
habitualmente como sélidos y se conducen a un uso adicional o evacuacion de desechos.

Es posible someter el acido lactico producido a otras etapas de procedimiento para mejorar la calidad, tal como por
ejemplo una adicion de productos quimicos decolorantes. Esta tiene lugar preferentemente tras la fermentacion, sin
embargo puede efectuarse en cualquier punto en el flujo del procedimiento.

En una realizacién de la invencién se somete a una procesamiento adicional el lactato de tri-n-octilamonio obtenido a
partir de la separacion de fases. Esto puede efectuarse mediante un dispositivo para la destilacién. Debido al punto
de ebullicion del acido lactico (122 °C, 20 hPa) éste se destila preferentemente a vacio. Durante la destilacion se
somete a termdlisis rapidamente el lactato de tri-n-octilamonio, de modo que se obtiene tri-n-octilamina y acido
lactico. A este respecto, el acido lactico puede obtenerse facilmente en forma pura. Como producto adicional se
obtiene un residuo de destilacién poco soluble y de elevado punto de ebullicién, que consiste esencialmente en
sulfato de tri-n-octilamonio y oligolactatos.

En una realizacion adicional de la invencion se calienta el lactato de tri-n-octilamonio obtenido a partir de la
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separacion de fases con la tri-noctilamina en exceso que se produce para el procesamiento adicional. Para la
realizacién segun la invencién de esta etapa parcial se aplican temperaturas desde 250 °C hasta 350 °C. A este
respecto se genera esencialmente tri-n-octilamina y una oligolactida, que se produce en el estado liquido y puede
destilarse adicionalmente. Las temperaturas son necesarias, para alcanzar un rapido ajuste del equilibrio hacia la
oligolactida. De manera ventajosa la termdlisis se realiza a una temperatura de 300 °C, para alcanzar la formacién
de la oligolactida suficientemente rapido, pero evitar una degradacion de los materiales.

Para la realizacién con aparatos de la termdlisis puede utilizarse también un evaporador. Para ello se conduce el
lactato de tri-n-octilamina a través del evaporador, que esta cargado con cuerpos de relleno, que posibilitan una
degradacion del lactato. Tales cuerpos de relleno consisten preferentemente en 6xidos acidos. Muy adecuado para
este fin es por ejemplo 6xido de aluminio y. También pueden utilizarse otros cuerpos soélidos activos en la
esterificacion. En principio puede usarse cualquier cuerpo de relleno que posibilite la fragmentacién de lactato de tri-
n-octilamina para dar amina y acido lactico y la posterior formacién de la oligolactida.

Para posibilitar un aumento de temperatura para la termdlisis, durante la termdlisis puede conducirse un gas inerte a
través del evaporador. Como gas inerte se tienen en cuenta a este respecto gases que no reaccionan con el lactato.
Preferentemente, como gas inerte se utiliza argébn seco. Sin embargo también es posible usar nitrgeno mas
econdémico. La tri-n-octilamina que se genera puede recircularse de nuevo al procedimiento. Durante la destilacién
posterior de la oligolactida a alto vacio se obtiene dilactida pura y un residuo de destilacion poco soluble, que
consiste esencialmente en sulfato de tri-n-octilamonio. La dilactida puede aislarse de forma pura.

En la separacion de fases y la siguiente destilacion o termdlisis se obtiene de nuevo la amina que se extrae. Esta se
recircula al procedimiento para la reduccion del coste. La amina de la extraccion puede combinarse con la amina
recuperada del procesamiento adicional o recircularse por distintos caminos al procedimiento. Segun la pureza, la
amina, antes de recircularse al procedimiento, puede someterse también a una etapa de purificacion. Etapas de
purificacién adecuadas con una nueva destilacion, una nueva filtracion o una purificacion mediante un procedimiento
de membrana.

Para la extraccion del acido lactico pueden usarse para la realizacion del procedimiento segun la invencion todas las
aminas que tienen una solubilidad suficientemente grande para el acido lactico, que presentan un intervalo de
mezcla con agua, que forman un lactato, que presenta un intervalo de mezcla con agua. La amina alquilada debe
tener una solubilidad en agua que a 25 °C ascienda preferentemente a menos del 1 por ciento en masa.
Preferentemente, la amina utilizada para la extraccion presenta sin embargo una solubilidad en agua de menos del
0,1 por ciento en masa. La sal de acido lactico de la amina debe tener una solubilidad en agua que ascienda
asimismo preferentemente a menos del 1 por ciento en masa. Preferentemente, el lactato de amonio formado tiene
una solubilidad en agua de menos del 0,1 por ciento en masa. El lactato de amonio formado es liquido por regla
general. Por tanto, también puede bombearse. El transporte del lactato tiene lugar por tanto mediante bombeo en
estado liquido.

Para el procedimiento son adecuadas aminas, que pueden ser de naturaleza primaria, secundaria o terciara. En el
caso de los sustituyentes de la amina se trata preferentemente de restos de hidrocarburo. Como restos de
hidrocarburo sirven en este caso cualquier sustituyente constituido, tal como por ejemplo restos alquilo, restos iso-
alquilo, restos cicloalquilo, restos arilo o sustituyentes que estan sustituidos por su parte con uno de los sustituyentes
mencionados, tales como por ejemplo sustituyentes arilalquilo. Preferentemente, en el caso de la amina alquilada se
trata de uno que presenta en los sustituyentes un nimero de C en total de mas de 10 atomos de carbono.
Naturalmente también es posible usar restos de hidrocarburo, que estan provistos de sustituyentes extrafios, tales
como por ejemplo sustituyentes haldégeno o sustituyentes nitrilo. Preferentemente para la realizacién del
procedimiento segun la invencion se usa sin embargo tri-n-octilamina.

Segun la cepa bacteriana utilizada, con el procedimiento segun la invencién también es posible obtener enantiomero
L-(+) puro o enantidmero D-(-) puro. Segun el enantiémero obtenido y segln la pureza éptica de la mezcla de
enantiomeros obtenida, se obtiene un producto de &cido lactico con distintas propiedades fisicas. Asi, un acido
lactico enantioméricamente puro tiene un punto de fusién de 53 °C, un racemato sin embargo tiene un punto de
fusion de 16,8 °C.

Para la realizacion del procedimiento segun la invencion puede utilizarse un dispositivo que es adecuado para la
realizacién de este procedimiento. Se reivindica especialmente un dispositivo, que se caracteriza porque

e el dispositivo comprende un reactor adecuado para la fermentacion, y
e al reactor de fermentacién esta conectado un recipiente para la extraccion, y

- al recipiente para la extracciéon esta conectado un dispositivo para la separacién de fases, que evacua por
separado las tres fases que aparecen, no miscibles entre si, y

« al dispositivo para la separacion de fases esta conectado un dispositivo para la termdlisis y oligomerizacion, y

« al dispositivo para la separacion de fases esta conectado una columna de destilacién.
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Para la realizacién de las otras etapas de procedimiento es de ayuda eliminar los residuos de fermentacién formados
durante la fermentacion. Por este motivo, en una realizacion de la invencion, detras del reactor de fermentacion se
encuentra un dispositivo para la eliminacion de los residuos de fermentacion. Pueden ser unidades que funcionan de
manera continua o discontinua.

Una unidad especialmente adecuada para ello es un filtro de flujo cruzado. Este filtro posibilita un aclaramiento
continuo y eficaz del caldo de fermentacion. Sin embargo también es posible, usar para la eliminacion de los
residuos de fermentacion una unidad de tamiz o una centrifuga. Los ejemplos de centrifugas adecuadas para la
separacion de los residuos de fermentacion son centrifugas decantadoras o de tubos. Segun la realizacion del
dispositivo segun la invencion, la unidad puede disponerse para la eliminacién de los residuos de fermentacién
también posteriormente. Este por ejemplo el caso cuando la eliminacion de los residuos de fermentaciéon no debe
tener lugar hasta la destilacion del lactato de tri-n-octilamonio.

Para la realizacién practica de la extraccion puede realizarse la extraccién también en un extractor de membrana.
Para el uso de esta unidad se supone la presencia de una membrana permeable para acido lactico. Las membranas
adecuadas consisten por ejemplo en polietersulfonas o politetrafluoroeteno. En este caso los residuos de
fermentacion permanecen en el lado de fermentaciéon de la membrana. Las membranas se lavan en el lado que se
atraviesa por el acido lactico con la amina, para que pueda formarse el lactato de amonio correspondiente. Detras
del reactor de membrana se encuentran de manera ventajosa unidades de separacion de fases, en las que la amina
se separa del lactato de amonio y se recircula al reactor de membrana.

Para la extracciéon pueden aplicarse recipientes que permitan un rapido mezclado del caldo de fermentacién con la
amina. Estos recipientes contienen dispositivos para el agitado eficaz e intenso o también dispositivos para sacudir
el recipiente. Pueden afiadirse unidades de dosificacion adecuadas, con las que puede dosificarse la amina y el
acido sulfdrico o el acido fosforico para la neutralizacion. Por regla general la extraccion se realiza de manera
discontinua. Sin embargo puede realizarse también de manera continua. Tras la extraccion se obtiene una mezcla
discontinua con tres fases, que consiste en el lactato de amonio, la amina y la fase acuosa que contiene sulfato de
amonio.

Al dispositivo para la extraccion se conectan dispositivos adecuados para la separacion de fases. Alli se separa la
fase acuosa de la fase de amina y de la fase de lactato de amonio. La fase acuosa se separa a través de
dispositivos adecuados y se conduce a la evacuacion de desechos. Dispositivos de separacion de fases adecuados
son por ejemplo decantadores o separadores por fuerza de gravedad.

Para la destilacion son idéneos dispositivos que son adecuados para la destilacion de la mezcla de fases lactato de
amonio/amina. Dado que el acido lactico, debido a su punto de ebullicién (122 °C, 20 hPa), se destila a vacio, el
dispositivo de destilacién contiene dispositivos para mantener un vacio. Al calentar la mezcla de fases de lactato de
alquilamonio/amina se descompone el lactato de alquilamonio, de modo que se destila en exceso esencialmente la
amina y el acido lactico. Para mejorar el efecto de separacion, la unidad de destilacién puede estar equipada con
piezas de columna, platos de columna con campana u otros dispositivos que mejoren el efecto de separacién. Como
producto se obtienen acido lactico y la alquilamina. El producto de residuo de destilacion no destilable consiste
esencialmente en sulfato de alquilamonio y oligolactatos y se elimina mediante unidades adecuadas. Para la
purificacién destilativa del acido lactico es adecuado a modo de ejemplo también un procedimiento de destilacion por
medio de evaporacion en capa fina, tal como se describe a modo de ejemplo en el documento EP 1 232 137 B1.

Para la termdlisis son idoneos recipientes que permiten un calentamiento y un mezclado eficaz del contenido. En
una realizacion ventajosa de la invencién es también sin embargo posible, usar un evaporador, tal como se describe
a modo de ejemplo en el documento WO 92/05168 Al. En una realizacién ventajosa de la invencion, el evaporador
contiene cuerpos de relleno, que consisten en un Oxido acido. Los ejemplos de oOxidos acidos son oOxidos de
aluminio y. En cambio, también son adecuados silice, combinaciones de silice-6xido de aluminio o zeolitas.

El evaporador puede contener también un dispositivo para conducir gas inerte, con el que la amina puede atravesar
el evaporador. Para separar la amina del acido lactico, detras del evaporador se encuentra una columna de
destilacion, con la que puede separarse por destilacion la amina del acido lactico formado. Delante de la columna de
destilacion puede encontrarse también una unidad que permite una separacion de fases del contenido.

Para recircular la amina desde la extraccion, desde la termdlisis y desde la destilacion al proceso, estos dispositivos
estan dotados de dispositivos, que permiten una recirculacion de la amina al proceso. Dado que el lactato de la
amina utilizada puede bombearse, a éstos pertenecen también los conductos tubulares, bombas y valvulas
correspondientes. Pueden afiadirse también dispositivos, que permitan una purificacion de la amina. Un ejemplo es
una columna de destilacion, que puede contener también unidades que aumentan el efecto de separacion, tales
como columnas con platos de con campanas o columnas con cuerpos de relleno. También es posible usar para la
purificacién de la amina unidades de filtracién, o cualquier otro dispositivo adecuado para la purificacion de la amina.
A modo de ejemplo pueden usarse una filtracion de precapa, una ultrafiliracion o una filtracion de lecho movil
simulado (Simulated Moving Bed) (SMB). Opcionalmente, delante de esta unidad puede encontrarse también un
instrumento de analisis para determinar la pureza de la amina, tal como por ejemplo un instrumento para la medicion
del indice de refraccion.



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

ES 2370956 T3

En la destilacion de la dilactida obtenida a partir de la termdlisis se obtiene la dilactida. Esta se conduce a través de
dispositivos adecuados al procesamiento adicional. La dilactida o el acido lactico obtenido en el procedimiento
pueden usarse para cualquier fin. Es posible usar el acido lactico como sustancia activa no contaminante para
limpiadores, descalcificadores o cosméticos. Pero también es posible usar el acido lactico para su transformacion
adicional en productos quimicos o poli(acido lactico). El poli(acido lactico) es un plastico que puede utilizarse y
procesarse bien, que puede biodegradarse correctamente. El poli(acido lactico) puede utilizarse correctamente para
objetos utiles de uso diario, para instrumentos médicos e implantes o como material de empaquetamiento. El
poli(acido lactico) es especialmente adecuado para la produccion de bolsas de plastico compostables. La produccion
de polilactidas se describe a modo de ejemplo en el documento EP 1247808 A2.

El procedimiento descrito no es adecuado sélo para la produccion de acido lactico, sino en general para la
produccién de &cidos a-hidroxicarboxilicos a gran escala. El procedimiento segun la invencién posibilita la
preparacion rentable de grandes cantidades de acido lactico. El uso de sales de calcio con posterior acidificacion se
suprime en el caso de presente procedimiento, de modo que no se produce ninguna sal de calcio poco soluble para
la eliminacion. La extraccion puede realizarse con pocos medios y posibilita la purificacion sencilla del acido lactico.
El agente de extraccion usado no es toxico frente a microorganismos y puede usarse a valores de pH de neutros a
acidos, pero preferentemente a valores de pH acidos. Segun la conversion de la cepa microbiana utilizada se
obtiene el acido lactico con elevados rendimientos. El &cido lactico asi obtenido es de elevada pureza y calidad.

El rendimiento durante la recuperacién de la amina se encuentra en mas de un 90 por ciento, de modo que se
generan pocos costes para la amina alimentada durante el funcionamiento. La amina no disuelve hidratos de
carbono, de modo que no se producen pérdidas de material de partida durante la extraccion.

La invencion reivindica expresamente la produccion de acido lactico. Con el uso de una cepa bacteriana adecuada
puede producirse el acido lactico con el procedimiento segun la invencién también en forma enantioméricamente
pura. La invencién reivindica expresamente también la produccion de acido lactico, enantioméricamente puro o
enantioméricamente enriquecido.

Se prevé la produccion de oligo- y polilactidas a partir del acido lactico producido segun la invencién. Con el uso de
s6lo uno de los enantiomeros de &cido lactico producidos mediante el procedimiento segun la invencién, se obtienen
durante la produccién oligo- o polilactidas, que tienen las configuraciones estereoquimicas correspondientes.
También se prevé la produccion de copolimeros de poli(acido lactico) a partir de acido lactico, que se obtuvo segun
el procedimiento segun la invencién.

La configuracion segun la invencién para la obtencion de acido lactico se explica con mayor precision mediante dos
dibujos, no limitandose sin embargo el procedimiento segun la invencién a estas formas de realizacion.

La figura 1 muestra un dispositivo segun la invencién para la realizacion del procedimiento segin la invencion,
obteniéndose el acido lactico mediante destilacion directa del lactato de amonio. Se afiade una disolucién acuosa
que contiene hidratos de carbono (1) en un recipiente de fermentacién (3). A medida que progresa la fermentacién
se aumenta el valor de pH mediante la adicion de amoniaco (2). De este modo se genera una disolucién que
contiene lactato de amonio (3a), que tras concluir la fermentacion se afiade a un recipiente de extraccién (5). En la
presente realizacion se libera el caldo de fermentacién también mediante un dispositivo adecuado (4) de los residuos
sélidos de fermentacién, de modo que el recipiente de extraccion se afiade disolucién ya aclarada (4a). El recipiente
de extraccion esta dotado de dispositivos de alimentacion adecuados, mediante los cuales se mezcla el caldo de
fermentacion con acido sulfdrico (6) para la neutralizacién. A través de dispositivos de alimentacién adecuados se
agrega también la amina (7) para la extraccién. La disolucién de extraccion (6a) se agita o se sacude entonces para
la extraccién. De esta manera se obtiene una mezcla (8) de tres fases, que consiste en la amina, la sal de lactato de
amonio y una fase acuosa. La mezcla se afiade en un recipiente (9) que es adecuado para la separacion de fases.
La fase acuosa, que contiene sulfato de amonio (9c), que contiene aun trazas de sal de sulfato de la amina, se
descarga. La fase que contiene amina (9a) se separa asimismo, opcionalmente se purifica mediante un dispositivo
de purificacion (9b) y a continuacién se recircula a la extraccion. La tercera fase (10), que consiste esencialmente en
el lactato de la amina y también pequefios porcentajes de amina y la sal de sulfato del lactato, se destila a alto vacio.
Durante la destilacion (11) se descompone la sal a partir de la amina y del acido lactico, de modo que se obtiene
como producto &cido lactico puro (12), que se destila en exceso a una temperatura de 122 °C (20 hPa). La amina
obtenida a partir de la destilacién (11a) se recircula a la extraccién. Se obtiene también un residuo de destilaciéon
poco soluble (13), que consiste esencialmente en la sal de sulfato de la amina. El acido lactico (12) se recircula
entonces al procesamiento adicional.

La figura 2 muestra un dispositivo segln la invencion para la realizacion del procedimiento segun la invencion, en el
gue se obtiene una dilactida mediante termdlisis de la oligolactida. Se afiade una disolucién acuosa que contiene
hidratos de carbono (1) en un recipiente de fermentacioén (3). A medida que progresa la fermentacion se aumenta el
valor de pH mediante la adicion de amoniaco (2). De este modo se genera una disolucién que contiene lactato de
amonio (3a), que tras concluir la fermentacién se purifica mediante un dispositivo adecuado (4) y de este modo llega
clarificado a un recipiente de extraccion (5). El recipiente de extraccion esta dotado de dispositivos de alimentacion
adecuados, a través de los cuales se mezcla el caldo de fermentacion con acido fosférico para la neutralizacion. A
través de dispositivos de alimentacion adecuados se agrega también la amina (7) para la extraccién. La disolucion
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de extraccién se agita 0 se sacude entonces para la extraccion. De esta manera se obtiene una mezcla de tres
fases, esta constituida por la amina, el lactato de la amina y una fase acuosa. La mezcla se afiade en un recipiente
(9) que es adecuado para la separacion de fases. La fase acuosa, que contiene sulfato de amonio (9c), que contiene
aun trazas de la sal de sulfato de la amina, se descarta. La fase que contiene amina (9a) se separa asimismo,
opcionalmente se purifica mediante un dispositivo de purificacion (9b) y a continuacion se recircula a la extraccion.
La fase que contiene lactato (10), que comprende esencialmente la sal de lactato de la amina, se evapora y se
conduce en un evaporador (14), que esta cargado con cuerpos de relleno. Para apoyar la evaporacién puede
agregarse un gas inerte (17) a la corriente de lactato que se evapora. Alli se evapora y se descompone la sal de
lactato de la amina. A partir de la evaporacion y la termdlisis (14) se obtiene la amina en forma de gas y el
oligolactato en forma de gas como producto (14a). Esta mezcla se condensa en un condensador (15) y el
condensado (15a) se afiade a un separador de fases (16). Alli se recupera la amina (16a), que se purifica
opcionalmente mediante un dispositivo adecuado (16b) y se alimenta con la corriente inicial a una nueva extraccion.
El oligolactato (16c) se alimenta a una destilaciéon (11) a alto vacio, en la que se obtiene amina adicional (11a) y la
dilactida pura (12). Como producto adicional se produce un residuo de destilacion de elevado punto de ebullicién
(13), que comprende esencialmente la sal de sulfato de la amina. La amina adicional (11a) puede recircularse al
proceso.

Lista de numeros de referencia

1 Disolucién de hidratos de carbono (en agua)
2 Disolucion acuosa de amoniaco

3 Recipiente de fermentacion

3a Disolucién de fermentacion

4 Dispositivo de purificacion

4a Disolucién de fermentacion clarificada
5 Recipiente de extraccion

6 Acido sulftrico o acido fosférico

7 Amina alquilada

8 Disolucién de extraccion

9 Separador de fases

9a Fase con amina alquilada

9b Dispositivo de purificacion

9c Fase acuosa

10 Fase con sal de lactato de la amina alquilada

11 Unidad de destilacion

1lla Amina alquilada

12 Acido lactico

13 Residuo de destilacién de elevado punto de ebullicién
14 Evaporador

1l4a Mezcla de termdlisis (amina alquilada y oligalactida)
15 Condensador

15a Condensado

16 Separador de fases

16a Fase con amina alquilada

16b Dispositivo de purificacion

16¢c Oligolactida

17 Gas inerte
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la produccién de &cido lactico a partir de materiales de partida que contienen hidratos de
carbono mediante al menos una etapa de procedimiento fermentativa, caracterizado porque

 se hace reaccionar un material de partida que contiene hidratos de carbono en una primera etapa de proceso
de fermentacién en un reactor de fermentacion, a una temperatura de desde 20 °C hasta 60 °C, un valor de pH
de 2 - 4 y en presencia de medios nutrientes que contienen nitrégeno, mediante la accion de microorganismos
con amoniaco para dar una disolucién que contiene lactato de amonio, y

« la disolucién que contiene lactato de amonio asi obtenida en una etapa de proceso posterior de extraccion se
provee de un &cido sulfdrico o acido fosférico y de una amina alquilada, reduciéndose el valor de pH antes de la
extraccion hasta un valor por debajo del valor de pKs del acido lactico, y

« se mezcla o se agita bien la mezcla asi obtenida, y de ese modo se obtiene por extraccion una mezcla de tres
fases, estando constituida la primera fase principalmente en la amina alquilada, la segunda fase principalmente
en la sal de la amina alquilada y el acido lactico, y estando constituida la tercera fase principalmente por agua y
sulfato de amonio, y

« se separa en tres fases la mezcla de tres fases obtenida de este modo en un dispositivo para la separacion de
fases, y

« se destila la segunda fase obtenida, que consiste principalmente en la sal de la amina alquilada y el acido
lactico, obteniéndose acido lactico, la amina alquilada y un residuo de destilacién de elevado punto de ebullicién,
y

« los residuos biologicos de fermentacién generados durante la fermentacion se eliminan del sistema o bien
directamente tras la fermentacion, tras la extraccion, durante la separacion de fases o durante la destilacién.

2. Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracterizado porque la amina obtenida durante la separacién de fases
se recircula al procedimiento de extraccion.

3. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 2, caracterizado porque la amina alquilada que se produce
en la destilacion aguas abajo de la extraccion se recircula al proceso de extraccion.

4. Procedimiento seguln una de las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porque en el caso de la amina alquilada se
trata de una amina, que a 25 °C se disuelve en agua menos del 1 por ciento en masa y cuyas sales de acido lactico
se disuelven en agua asimismo menos del 1 por ciento en masa.

5. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 4, caracterizado porque en el caso de la amina alquilada se
trata de una amina primaria, secundaria o terciaria.

6. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 5, caracterizado porque en el caso de la amina alquilada se
trata de aminas alquiladas que presentan en sus sustituyentes un nimero de C en total de mas de 10 atomos de
carbono.

7. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 6, caracterizado porque en el caso de los sustituyentes de
la amina alquilada se trata de sustituyentes alquilo, iso-alquilo, cicloalquilo, arilo o arilalquilo.

8. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porque en el caso de la amina alquilada se
trata de trioctilamina.

9. Procedimiento segln la reivindicacién 1, caracterizado porque se reduce el valor de pH antes de la extraccién
hasta un valor inferior a 3.

10. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 9, caracterizado porque se calienta la fase que contiene
lactato obtenida tras la extraccion, recuperandose mediante termdlisis y oligomerizacion una oligolactida y la amina
alquilada y teniendo lugar la termdlisis y oligomerizacion a una temperatura desde 250 °C hasta 350 °C.

11. Procedimiento segun la reivindicacion 10, caracterizado porque la fase que contiene lactato obtenida tras la
extraccion para la produccién de la oligolactida se atraviesa durante el calentamiento con un gas inerte.

12. Procedimiento segun la reivindicacion 11, caracterizado porque el gas inerte contiene argén o nitrégeno.

13. Procedimiento segin una de las reivindicaciones 10 a 12, caracterizado porque la amina alquilada que se
genera durante la termolisis se recircula al procedimiento de extraccion.

14. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 13, caracterizado porque durante la produccién del acido
lactico se produce de manera estereoselectiva el enantiémero L-(+) o el enantiomero D-(-).

15. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 10 a 14, caracterizado porque la oligolactida que se genera
con la termdlisis y oligomerizacién se destila tras su obtencion, obteniéndose dilactida pura.

16. Procedimiento segun la reivindicacién 1, caracterizado porque la etapa de proceso de extraccion de la
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disolucién que contiene lactato se realiza en un reactor de membrana, que tiene una membrana permeable para
acido lactico.

17. Procedimiento segun la reivindicacién 1, caracterizado porque el acido lactico obtenido directamente tras la
destilacion en la fase de vapor se transforma en una lactida por medio de un catalizador adecuado.

18. Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracterizado porque como material de partida para la produccién de
acido lactico fermentativa se usa sacarosa, una mezcla de hexosas o una mezcla de hexosas y pentosas o0 una
mezcla de estos hidratos de carbono.

19. Procedimiento segun la reivindicacién 1, caracterizado porque como microorganismos para la produccién de
acido lactico se utilizan cepas bacterianas adecuadas para ello y preferentemente los géneros de Lactobacillaceae,
Pediococcus, Saccharomyces o Rhizopus.

20. Procedimiento segun la reivindicacién 1, caracterizado porque el producto resultante de la fermentacion se
mezcla con productos quimicos adecuados para la decoloracion.

21. Dispositivo para la realizacién de un procedimiento segin una de las reivindicaciones 1 a 20, caracterizado
porque

« el dispositivo comprende un reactor adecuado para la fermentacion, y

« al reactor de fermentacion esta conectado un recipiente para la extraccion, y

« al recipiente para la extraccion esta conectado un dispositivo para la separacidon de fases, que evacua por
separado las tres fases que aparecen, no miscibles entre si, y

« al dispositivo para la separacién de fases esta conectado un dispositivo para la termdlisis y oligomerizacion, y

« al dispositivo para la separacion de fases esta conectado una columna de destilacion.

22. Dispositivo segun la reivindicacion 21, caracterizado porque entre el reactor de fermentacion y el recipiente
para la extraccion se encuentra un dispositivo para la eliminacién de los residuos bioldgicos de fermentacion.

23. Dispositivo segun la reivindicacion 22, caracterizado porque el dispositivo para la filtracion de los residuos de
fermentacién es una filtracién de precapa, una ultrafiltracién o una filtracién de lecho mévil simulado.

24. Dispositivo segun la reivindicacién 23, caracterizado porque el liquido que se encuentra en el recipiente de
extraccién puede agitarse.

25. Procedimiento segun la reivindicacion 21 a 24, caracterizado porque el dispositivo para la destilacién contiene
dispositivos para mantener un vacio.

26. Dispositivo segun la reivindicaciéon 21, caracterizado porque el dispositivo para la termdlisis y oligomerizacion
comprende un evaporador con cuerpos de relleno.

27. Dispositivo segun la reivindicacién 26, caracterizado porque el cuerpo de relleno contiene éxido de aluminio y.
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