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DESCRIPCION
Procedimiento para la fabricacién de acido polilactico

El presente invento se refiere a un procedimiento para la fabricacién de acido polilactico. El invento también se
refiere a procedimientos de dos pasos, los cuales combinan procesos de polimerizacién con un paso posterior de
desgasificacion / desmonomerizacién / devolatilizacién.

Estado de la técnica

A nivel comercial se realiza un gran nimero de reacciones de polimerizacion, especialmente para la fabricacion de
biopolimeros homo- y co-polimeros, como por ejemplo PLA (acido polilactico), PHB (polihidroxibutirato), PHA
(polihidroxialcanoatos), polidextrosa, bio-PET, almidén, celulosa, quitinas y proteinas mediante el procedimiento de
“Slurry or Solution Process” dentro de uno o varios reactores verticales retro-mezcladores en linea y en
funcionamiento continuo o “CSTR”, como son conocidos por sus siglas en inglés (= continuous stirred tank reactors).
Estos reactores de tanque con agitacion tienen el objetivo de distribuir de la manera mas homogénea posible los
monomeros, los catalizadores y los iniciadores dentro de un disolvente / diluyente bajo condiciones de procedimiento
definidas de forma precisa, como la temperatura y la presion, con el fin de que la reaccion transcurra de manera
controlada, que la calidad del producto sea uniforme, que tenga la masa molar deseada y que ademas sea posible
controlar el calor de la reaccion.

El dnico problema de estos reactores de tanque con agitacién consiste en que en ellos tan solo pueden ser
procesados productos con una viscosidad aparente o con una baja viscosidad de fundido.

A medida que la concentracion del polimero en el disolvente / diluyente aumenta, la viscosidad aparente de la masa
en reaccion también aumenta, de tal modo que al final el mezclador-amasador ya no puede producir la suficiente
corriente convectiva. La consecuencia es una distribucion no homogénea de los mondmeros, lo que lleva a la
formacion de grumos, a una mala distribucion de la masa molar, a depdsitos, o a sobrecalentamientos locales no
controlados en el recorrido de reaccién del contenido de todo el reactor.

Otro problema de los reactores de tanque con agitacidn, en el caso de algunos productos, es la formacién de
espuma o de una dilatacion excesiva de la masa del producto, la cual puede causar atascos o formar un tapén en
los extractores de los colectores.

Los peligros del proceso, anteriormente mencionados, implican que los reactores de tanque con agitacion puedan
ser utilizados con una gran cantidad sobrante de disolvente / diluyente hasta el 90% de la masa de reaccion, o en el
caso de polimerizaciones en masa, debido a las altas viscosidades, que solamente se pueden alcanzar
transformaciones limitadas, frecuentemente tan solo menos del 50%. Como consecuencia de ello, seran necesarios
pasos de procedimiento adicionales para la separacién mecanica / térmica del diluyente o bien del disolvente /
monomero respectivamente para la post-reaccién (aumento de la tasa de transformacién quimica).

Esto tiene lugar generalmente en el interior de tornillos sin fin para el lavado, en plantas de secado y de evaporacion,
o también en los tanques de maduracion, lo cual implica grandes gastos de inversion en energia y gastos de
mantenimiento. Ademas, hay nuevos polimeros que no pueden ser procesados con “water stripping”.

Las polimerizaciones en masa o co-polimerizaciones también se pueden llevar a cabo con extrusionadores de uno o
mas ejes, de forma continua (como por ejemplo de Werner Pfleiderer, Bussknete o Welding Engineers, etc.). Estos
aparatos han sido creados para polimerizaciones en fase viscosa hasta altas transformaciones. Estan construidos
como reactores con flujo de piston continuo, por lo que poseen una gran relacion UD de > 5 y hasta aprox. 40.

En este caso se presentan los siguientes problemas:

a) En el caso de reacciones lentas de polimeros con tiempos de reaccion > 5 minutos, en cuyo caso la masa de
reaccion permanece largo tiempo en estado liquido, no se puede mantener el flujo de pistén. La presencia de
caracteristicas reologicas muy distintas entre los mondémeros y los polimeros impide un transporte uniforme del
producto, lo que conlleva la aparicion no deseada de fluctuaciones en la calidad.

b) El fuerte caracter exotérmico de muchos procesos de polimerizacion, asi como la energia disipada
mecanicamente, frecuentemente hacen necesario que se disipen estas energias a través de una refrigeracion por
evaporacion. Para ello se evapora una parte del monémero o del disolvente / diluyente afiadido, se condensa dentro
de un condensador externo y se reconduce el condensado al reactor. Para la evacuacion de vapores se dispone
Unicamente de superficies transversales libres muy limitadas debido a la gran relaciéon L/D y al gran diametro de la
rosca sin fin, por causa de la construccion. Esto conlleva arrastres no deseados de polimeros a los extractores de los
colectores, a los tubos de escape y/o al condensador de retorno, y como consecuencia de ello se originan
obstrucciones.

c) En el caso de la fabricacion de (co-)polimeros a partir de diferentes mondmeros resulta ademas agravante el
hecho de que para la refrigeracion por evaporacion se evapore principalmente aquel monémero que posee el punto
de ebullicion mas bajo, de tal modo que en el interior del reactor se produce una variacion de la concentracion del
monomero, especialmente en el area del orificio de entrada del retorno del condensado, lo que por lo general no
suele ser deseado.

d) Por otro lado supone una desventaja el hecho de que el volumen libre de producto de los tornillos sin fin esta
limitado aproximadamente a unos 1,5 m® por razones mecanicas de construccién, de tal modo que en el caso de
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reacciones con tiempos de permanencia > 5 minutos se pueden alcanzar Unicamente rendimientos bajos, lo que
requiere la instalacion de varias lineas de produccién paralelas con los correspondientes gastos de inversion y
mantenimiento.

En la US 5.372.418 esta descrita otra posibilidad para la realizacion de polimerizaciones en masa con rendimientos
elevados. En este caso se describen maquinas de extrusion de tornillos multiples con el mismo sentido o sentido
contrario con tornillos sin fin o parejas de tornillos sin fin que no arrastran, tornillos sin fin o parejas de tornillos sin fin
que transportan en direcciones contrarias para la polimerizacion de monémeros mediante el retro-mezclado con los
polimeros en la fase viscosa. Estos aparatos son capaces, principalmente, de realizar procesos de polimerizacion
hasta que se alcanzan grandes rendimientos y al mismo tiempo evitar las desventajas del extrusionador con flujo de
piston anteriormente descritas a) (caida del flujo de pistdn) y c) (variacion de la receta por retorno). Sin embargo, los
problemas anteriormente descritos permanecen todavia sin solucién b) (reduccién de la seccidn transversal libre) y
d) (tamafio de la construccion). Los procedimientos anteriormente mencionados también se realizan en el interior de
los denominados mezcladores-amasadores, dentro de los cuales se transporta el producto desde una entrada hasta
una salida por medio de los elementos mezcladores y transportadores correspondientes, y al mismo tiempo se pone
intimamente en contacto con las superficies de intercambio térmico. Los mezcladores-amasadores de este tipo han
sido descritos, por ejemplo, en la DE-PS 2349106, en la EP 0517068 A1y en la DE 19536944 A1.

Objetivo

El objetivo del presente invento es la realizacion del procedimiento anteriormente descrito en una fase con mayor
concentracion y una viscosidad més elevada, asi como optimizarlo en este sentido, y ante todo también acelerar los
pasos del proceso y aumentar la calidad del producto, o bien ampliar la gama de productos.

Solucion del objetivo

La consecucién de dicho objetivo conlleva el cumplimiento de las caracteristicas de la reivindicacion 1. La
temperatura del producto se calienta en el mezclador-amasador hasta alcanzar una determinada temperatura de
trabajo, con la cual, y bajo las condiciones dominantes de presién de trabajo controladas (sobrepresion, presion
atmosférica, vacio), se evapora parte del producto y de este modo se hace efectiva la exotermia de la masa en
reaccion asi como también la energia amasadora disipada en la masa viscosa en reaccion que seran absorbidas
eficazmente mediante el enfriamiento por evaporaciéon. Las condiciones de funcionamiento (temperatura de
calentamiento, presion de trabajo, grado de llenado del mezclador-amasador o nimero de giro del eje amasador) se
seleccionan de tal modo que, siempre y cuando sea posible, se alcanza un balance energético casi equilibrado, el
cual permite realizar una extrapolacion ventajosa del procedimiento, Unica y exclusivamente con respecto al tiempo
de permanencia necesario para la realizacion del procedimiento. Los productos evaporados seran condensados y
retornados de forma selectiva hacia la masa en reaccion (condensacion de retorno).

Debido a que la superficie del producto mojado es sustancialmente mas elevada que la superficie de contacto del
aparato del mezclador-amasador, el condensado puede distribuirse como una pelicula por encima de toda la
superficie del producto y de este modo contribuir a un efecto refrigerante mas eficiente y homogéneo. El depdsito de
gas, abierto sobre toda la longitud de la camara de procesamiento del mezclador-amasador, permite la evaporacion
del (de los) mondmero(s) y el retorno selectivo del condensado preferiblemente al area de alimentacion y/o al area
de alta reactividad.

La temperatura de procesamiento éptima se ajusta en funcién de cada producto por medio de una adaptacion de la
presion de procedimiento dominante dentro del mezclador-amasador.

En otro ejemplo de ejecucion del procedimiento, el cual puede ser realizado de manera especialmente efectiva en
relacion con el procedimiento anteriormente descrito, la mezcla de retorno del producto se ha de llevar a cabo hasta
que se alcance una cierta viscosidad predeterminada del producto, y dicha viscosidad se debe de mantener por
medio de la adicién continuada de otro mondmero y/o catalizadores y/o iniciadores.

Una baja viscosidad informa al operario del correspondiente mezclador-amasador que dentro del mezclador-
amasador se encuentra Unicamente o fundamentalmente mondmero, el cual es muy fluido o de baja viscosidad. A
medida que avanza la polimerizacién aumenta la viscosidad de la masa en reaccién. En cuanto el producto alcanza
una viscosidad predeterminada, se produce la sefal de que un determinado porcentaje del producto ya se ha
transformado en polimero. Esto supone una sefial para manejar el mezclador-amasador en procedimiento continuo y
mas concretamente para manejarlo de tal modo que la viscosidad, y por lo tanto la transformacion, o bien el grado
de polimerizaciéon se mantengan igual. Esto se determina de forma sustancial a partir del momento de giro del eje
amasador, el cual es una funcién de la viscosidad de la masa en reaccion con un grado de llenado constante del
mezclador-amasador, y/o a través del perfil de temperatura del producto a través de la longitud de la camara de
procesado del mezclador-amasador.

Ejemplo 1:

El PLA (acido polilactico) puede ser fabricado, por ejemplo, en el mezclador-amasador con un margen 6ptimo de
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temperatura para el procedimiento que va desde 175 °C hasta 190 °C, bajo una atmodsfera inerte, una ligera
sobrepresion con nitrégeno o un vacio de funcionamiento de 40 — 100 mbar abs. mediante la adiciéon del monémero
lactico y de la solucion catalizadora a través de la conocida como polimerizacion de anillo abierto (“Ring-opening”).
Por debajo de este margen de temperatura 6ptima aumenta la viscosidad del PLA formado de manera drastica, por
lo que el momento de giro del eje amasador aumenta considerablemente y se disipa cada vez mas calor mecéanico
del amasador hacia la masa de reaccidn. Por encima del margen de temperatura optima existe el riesgo de que se
produzcan dafios térmicos del producto y/o de la despolimerizacion, que aumenta con la temperatura y el tiempo de
permanencia.

Utilizar un manejo con ligera sobrepresion de nitrégeno tiene la ventaja de que se excluye la posibilidad de que se
produzcan entradas no controladas de oxigeno o de humedad ambiental, dafiinas para el sistema de reaccion; el
procedimiento por vacio tiene la ventaja de que se produce un mayor efecto de refrigeraciéon por medio de una
actividad de evaporacion mas intensa.

La corriente de monémero lactico (y la solucién catalizadora micro-mezclada en la misma en cantidades minimas) se
introduce de forma continua en el mezclador-amasador en estado fundido con temperaturas por encima de los 115°
C. La micro-mezcla de la corriente fundida de lactico con la solucion catalizadora se lleva a cabo habitualmente por
medio de mezcladores estaticos o de mezcladores de tipo “tube in tube” justo antes de la entrada en el mezclador-
amasador. La micro-mezcla es un requisito para conseguir una reactividad éptima y una calidad de producto
homogénea, asi como para una conduccion estable del proceso. El flujo micro-mezclado serda mezclado
inmediatamente con la masa en reaccidbn que ya se encuentra en el mezclador-amasador, ya convertido
parcialmente en el area de alimentacion, y que posee una viscosidad mas elevada, en general con temperaturas de
producto alrededor de 175-180° C. El flujo encuentra entonces desde el principio condiciones ideales y temperaturas
de reaccién por encima de los 140° C en el mezclador-amasador, las cuales permiten un inicio de reaccién
espontaneo y una transicién a PLA de la forma mas rapida posible.

El caracter exotérmico de la reaccion de polimerizacién asi como la energia amasadora mecanica disipada en forma
de calor cubre el calentamiento de la corriente de alimentacién. El exceso de calor se extrae de forma efectiva por
medio de la refrigeracion por evaporacion (evaporacion y condensacion de retorno del mondémero lactico), con el fin
de equilibrar el balance energético. La transicion del calor hacia el producto a través de superficies de contacto del
mezclador-amasador, calentadas con aceite portador de calor o vapor de aprox. 175-190° C es insignificante en el
balance de energia debido a las pocas diferencias de temperatura de producto / masa de reaccion y del medio
calentador. La transmisién de calor solo es importante durante las fases de inicio, el tiempo necesario mientras el
calor del proceso no puede ser introducido a través de la potencia amasadora mecanica.

El perfil de la temperatura del producto dentro del mezclador-amasador puede ser ajustado de forma idénea,
dependiendo de parametros libremente seleccionables como la presion de funcionamiento, el nimero de giro del eje,
el grado de llenado y la tasa de transformacion del producto (monémero y solucion catalizadora), en valores de entre
175-180° C en la entrada y 180-190° C en la salida. Este perfil de temperatura aumentada del producto refleja el
aumento de la viscosidad y un aumento de la tasa de transformaciéon a PLA dentro del mezclador-amasador hacia la
salida. Esto indica claramente que en el caso del mezclador-amasador no se trata de un sistema de retro-mezclado
ideal sino que el comportamiento corresponde al de tanques de mezclado conectados en serie con
aproximadamente de 3 a 5 tanques de mezclado colocados uno por detras del otro.

Las tasas de transformacion alcanzan aproximadamente hasta entre el 90 y el 96% PLA con una distribucién de
masas molares estrecha (polidispersidad de aproximadamente 2). Los tiempos de permanencia necesarios dentro
del mezclador-amasador van desde los 20 hasta los 50 min segun la masa molar deseada y la solucion catalizadora/
concentracion del catalizador.

Ejemplo 2:

El mismo dispositivo y la conduccién del proceso con los parametros adaptados en su forma correspondiente se
ofrece también a través de la reaccién de policondensacion en el caso de la fabricacion de PLA a partir del
monodmero de acido lactico.

A través de este procedimiento conforme al invento también se consigue que se puedan procesar de forma eficiente
y segura viscosidades de fundicion desde altas hasta muy altas, y de este modo, por ejemplo en el caso de
reacciones de polimeros, se pueden alcanzar tasas de transformacion muy elevadas en un paso y dentro de un
unico mezclador-amasador. Durante el proceso con masas viscosas se suprimen de forma eficaz fendmenos que
pueden aparecer eventualmente, como la formaciéon de espuma en grandes cantidades y/o el aumento de volumen
de forma extrema de la masa viscosa de producto, a través de muy buenas tasas de renovacion de superficies
limites dentro del mezclador-amasador.

Dentro del mezclador-amasador también se puede realizar de manera eficiente, ademas de las reacciones de
polimerizacion, la concentracion de soluciones de polimeros. La energia de evaporacion, necesaria para la
evaporacion de grandes cantidades de disolvente se maximiza por consiguiente mediante la combinacién de calor
por contacto y ante todo mediante un elevado calor mecanico disipado por amasado (cizallamiento). La posibilidad
de mantener constante la temperatura del producto a través de la evaporacion de disolventes o mondémeros, o bien
de limitarla en su valor superior, permite un elevado grado de libertad con respecto a la regulaciéon del calor
mecanico por amasado a través del nimero de revoluciones (gradiente de cizallamiento) y el grado de llenado del

4



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

ES 2395701 T3

mezclador-amasador.

Si en el caso de un ejemplo de ejecucion preferido, un segundo mezclador-amasador, extrusionador, “Flashpott”, o
similar, esta colocado a continuacion del primero, dentro de este ocurre también una desgasificacion o
desmonomerizacion/desvolatilizacién. Por ejemplo, dentro de un segundo mezclador-amasador o extrusionador de
este tipo y mediante una geometria correspondiente de elementos amasadores, el producto puede estar sometido a
un flujo de pistén continuo. En este segundo paso del proceso tiene lugar una evaporacion del material restante, la
cual esta limitada, frecuentemente, en la transformacién del producto, hasta alcanzar dicha evaporaciéon contenidos
muy bajos de disolventes y/o mondmeros, por lo cual aqui se utilizan preferiblemente mezcladores-amasadores de
dos ejes, los cuales estan descritos en el estado de la técnica. “Flashpotts” pueden ser aptos especialmente para
productos, en cuyo caso la desgasificacion o la desmonomerizacién/devolatilacion ocurre de forma espontanea y
rapida y que presentan — todavia — un poder de fluidez suficiente para poder alimentar, por ejemplo, una bomba de
ruedas dentadas para la subsiguiente granulacion.

Para mezcladores-amasadores con caracteristicas de flujo de pistdn continuo es esencial que la superficie/superficie
limite del producto se renueve lo mas rapido posible, ya que de esta superficie se va evaporando el liquido. Debido a
que los lugares de evaporacion se retiran mas y mas hacia el interior del producto hay que renovar
permanentemente la superficie del producto mediante un intensivo amasado. Ademas, es necesario un buen control
de la temperatura del producto.

Para cumplir la necesidad de crear superficies limitantes lo mas grandes posibles entre producto/gas se puede
considerar que el producto sea partido o bien desmenuzado antes de entrar en el segundo mezclador-amasador /
extrusionador / Flashpott, lo cual se puede realizar, por ejemplo, mediante la correspondiente chapa perforada o
gracias a una tobera con un gran numero de agujeros de tobera. En el caso de que el producto, al salir del primer
mezclador-amasador, sea presionado a través de una placa perforada por medio de, por ejemplo, una bomba de
ruedas dentadas, el producto llegara a un segundo mezclador-amasador / extrusionador / Flashpott en forma de tiras
(forma de espaguetis). EI manejo del segundo mezclador / extrusionador / Flashpott se lleva a cabo preferiblemente
con un fuerte vacio y una temperatura maxima del producto.

La evacuacion de la masa viscosa de polimero se lleva a cabo mediante una doble hélice sin fin, integrada en el
mezclador-amasador y colocada de forma horizontal o vertical con un transporte obligatorio. Esta alimenta a su vez
una bomba de ruedas dentadas que se encuentra colocada directamente a continuaciéon de la misma, con un
numero de revoluciones que puede ser regulado de tal modo que el grado de llenado, y con ello el tiempo de
permanencia del producto dentro del mezclador-amasador, se mantenga constante. La alimentacion con el producto
de la bomba de ruedas dentadas tiene lugar con una presion de alimentacidon que se mantiene constante a través de
la regulacion del niumero de las revoluciones de la hélice sin fin.

Como medida para la regulacion del nimero de revoluciones de la bomba de ruedas dentadas sirve el momento de
giro del eje del mezclador-amasador.

Ejemplo 3:

Para desmonomerizar la masa de PLA formada en el primer mezclador-amasador con un contenido restante de un 4
a un 10% del mondémero lactico se conduce esta masa por medio de bombas de ruedas dentadas y a través de
placas perforadas y/o toberas, realizadas de la forma adecuada, hacia un segundo mezclador-amasador /
extrusionador / Flashpott, el cual se maneja en la forma idénea con un vacio de < 50-10 mbar abs., o incluso mejor
con un vacio elevado de < 10-0,5 mbar abs. Esto ocurre de manera éptima con una temperatura de producto
maxima permitida de 190-210 °C. Hay que mantener el tiempo de permanencia tan corto como sea posible, con el fin
de evitar dafnos del producto y/o “réplicas quimicas” de los monémeros lacticos.

Otras ventajas, caracteristicas y detalles del invento resultan de la siguiente descripcidon de un ejemplo de ejecucion
preferido de un grupo conforme al invento para el tratamiento de productos viscosos, especialmente para la
realizacién de las subsiguientes reacciones de polimerizacion y procesos de desgasificacion, desmonomerizacion o
devolatilizacién.

Dentro de un mezclador-amasador de uno o dos ejes, cubierto por una camisa calefactora, con una geometria retro-
mezcladora de los ejes mezcladores, el cual esta lleno de producto parcialmente reaccionado, se introducen de
forma continua monémeros (e), catalizadores, iniciadores y si fuera preciso pequefias cantidades de disolventes a
través de los correspondientes dispositivos de dosificacion y retro-mezclado dentro de la camara de procesado. El
mezclador-amasador no esta retro-mezclado de manera idénea, sino que en la practica presenta un comportamiento
que corresponde a unos tanques de mezclado conectados en serie con entre 2 y 5 tanques, y tipicamente de 3 a 4
tanques de mezclado colocados uno detras del otro. Este comportamiento corresponde con el niumero/division de
compartimentos, los cuales se forman mediante los discos/elementos de discos/segmentos de discos colocados
encima del eje. Los contra-elementos amasadores estaticos, en el caso de mezcladores-amasadores de un solo eje,
o bien los elementos dinamicos de barras amasadoras colocadas encima de los discos se engranan entre si y
provocan un mezclado y amasado intenso de masas viscosas. En este caso, bajo el término “camara” no se
entiende un espacio cerrado, sino celdas abiertas y comunicadas entre si.

La viscosidad de la masa en reaccion dentro del mezclador-amasador se regula mediante la seleccidn del sistema
de reaccion de la concentracion del catalizador, de la tasa de transformacion, de la temperatura o de la presioén, de
tal modo que el producto sera directamente desgasificado / desmonomerizado / devolatilizado dentro de un segundo
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mezclador-amasador / extrusionador / Flashpott, o que el mondémero no reaccionado puede terminar su reaccion
dentro de un aparato subsiguiente, por ejemplo un depdsito de maduracion.

Tanto la temperatura de procedimiento como la presiéon de funcionamiento dentro del mezclador-amasador seran
preferiblemente seleccionadas de tal modo que se formen viscosidades del producto que permitan la introduccion
limitada de calor mecanico y/o que el exceso de monémero, o de la parte de disolvente, respectivamente, se
encuentre en la zona de ebullicién. El margen de temperatura correspondiente va a depender del propio polimero.
Con este procedimiento que se acaba de describir es posible evacuar el calor de reaccion y la energia disipada del
amasado a través de la evaporacion del disolvente / monémero. Este vapor se condensa dentro de un condensador
de flujo de retorno colocado por encima del mezclador-amasador y devuelto a la masa de reaccion. Ademas, varios
condensadores de flujo de retorno también pueden estar repartidos a lo largo del mezclador-amasador. En
particular, es posible que cada camara tenga asignado un condensador de flujo de retorno. La condensacion, por
otro lado, también podria realizarse de forma externa, y el condensado puede ser dosificado de vuelta a la masa de
reaccion a proposito en determinados puntos, preferiblemente en la zona de entrada y en la zona intermedia del
mezclador-amasador con diferentes toberas. Debido al pequefio UD (longitudes / diametro) — relacién de
preferiblemente 0,5 hasta 3,5 del mezclador-amasador se retro-mezcla de forma 6ptima y homogénea en el reactor
el retorno del condensado sin retorno y de forma selectiva, lo que supone un gran problema en el caso de los
extrusionadores retro-mezcladores utilizados hasta ahora que presentan una gran relacién UD.

El mezclador-amasador retro-mezclado puede funcionar con vacio, bajo presién atmosférica o bajo presion. Para los
sistemas de polimerizacion que funcionan con vacio se abre una valvula y se conecta un conducto a una bomba de
vacio. De este modo se retiran los flujos de gas por pérdidas y los velos de gas inerte, y sin embargo el mondémero
se condensa casi por completo dentro del condensador de flujo de retorno y es retornado a la masa en reaccion en
el mezclador-amasador. Para los sistemas de polimerizacion que funcionan bajo condiciones atmosféricas se abre la
valvula y el conducto queda en condiciones atmosféricas.

Para los sistemas de polimerizacién que funcionan bajo presiones mayores que la presion del ambiente se regula,
preferiblemente con un gas inerte (por ejemplo nitrégeno), la presiéon del sistema a un valor determinado, por medio
de una valvula. En este caso la valvula esta cerrada.

Ejemplo 4:

En el caso de PLA el margen 6ptimo de la temperatura del proceso se encuentra entre 175 y 190° C, en cuyo caso
en funcion de la masa molar deseada del PLA, y segun el perfil de temperatura del producto, el momento de giro
especifico del eje amasador se encuentra entre 20 y 45 Nm/litro del volumen total de la camara de procesado con un
llenado de aproximadamente un 70%.

En este caso, la presion del funcionamiento puede ser libremente adaptada de la manera correspondiente, de tal
modo que la actividad de evaporacion del mondémero lactico (refrigeracion por evaporacion con condensacion de
flujo de retorno) tiene en cuenta la mayor o menor introduccién de calor mecanico por amasado.

El condensador de flujo de retorno se calienta preferiblemente con un medio de calefaccién hasta los 110-140° C,
con temperaturas que permiten una condensacion practicamente completa de los vapores del lactico en las
superficies de intercambio, las cuales aun quedan sin embargo por encima de la temperatura de solidificaciéon (por
ejemplo la temperatura de fundicion) del mondmero lactico y garantizan de este modo un flujo de retorno fluido.

El producto de reaccion / la masa viscosa se retira por medio de un dispositivo de extraccion integrado, una doble
hélice de extraccion con transporte obligatorio, que puede estar colocada verticalmente pero también
horizontalmente. Esta alimenta a su vez una bomba de ruedas dentadas, colocada directamente a continuacion,
cuyo numero de revoluciones puede estar regulado de tal modo que el grado de llenado, y por lo tanto el tiempo de
permanencia del producto dentro del mezclador-amasador, se mantenga constante. La constante regulacion del
grado de llenado del mezclador-amasador es una necesidad imperiosa, a parte de la continua tasa de
transformacion constante predeterminada por los 6rganos de dosificacion, con el fin de poder garantizar la
estabilidad del proceso y las caracteristicas de uniformidad del producto. Como medida reguladora para la
regulacion del numero de revoluciones de la bomba de ruedas dentadas se contempla un dispositivo apropiado para
la medicién del grado de llenado, por ejemplo el momento de giro en el eje del mezclador-amasador, el peso del
contenido de producto en el mezclador-amasador (hold-up) o la medicién radiométrica del grado de llenado. La
adicion del producto hacia la bomba de rueda dentada tiene lugar con una presién de alimentacion mantenida de
modo constante a través de la regulacién del nimero de revoluciones de la doble hélice.

A continuacion de la bomba de ruedas dentadas se encuentra una placa perforada o una placa de toberas, a través
de la cual, y desde el dispositivo de extraccion, se puede introducir el producto con forma de espaguetis en el
segundo mezclador / extrusionador / Flashpott. La flecha entre la bomba de ruedas dentadas y la placa perforada o
bien la placa de tobera indica que en este lugar también se puede afiadir un agente de purificacion en forma de gas
o liquido con el fin de favorecer la des-gasificacion subsiguiente, o aditivos como por ejemplo frenadores de reaccion
o estabilizadores. Los agentes de purificacion, al entrar en el segundo mezclador-amasador / extrusionador /
Flashpott, provocan un reventén, un agrietamiento de las superficies del producto, y de este modo una transiciéon de
materias mejorada.

Al segundo mezclador-amasador / extrusionador esta asignado un motor a través del cual se propulsan uno o varios
ejes mezcladores con elementos para mezclar / amasar. La geometria de los ejes mezcladores esta disefiada de tal
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forma que se consigue un flujo de piston continuo con un espectro de tiempo de permanencia estrecho
(correspondiente a 10-16 tanques de mezclado colocados uno detras de los otros) o también una retro-mezcla mas
0 menos marcada (correspondiente a 2 hasta 5 tanques de mezclado colocados uno detras del otro). Ademas,
encima del mezclador-amasador / extrusionador estan colocados uno o varios colector(es), a través de los cuales se
pueden extraer los productos a evaporar (monémero, disolvente, agente de purificacion).

De modo analogo al mezclador-amasador, a continuacién del mezclador-amasador / extrusionador se encuentra otra
hélice de extraccion y otra bomba de ruedas dentadas que pueden suministrar la presion necesaria para el
granulado del producto final.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la homo- o co-polimerizaciéon del acido lactico (PA), en cuyo caso el acido lactico y los
catalizadores seran micro-mezclados y afadidos a una masa en reaccion parcialmente convertida, con una
viscosidad mas elevada, dentro de un mezclador-amasador de retro-mezclado con una relacién longitud / diametro
de 0,5-3,5 y con una temperatura de 175-180 °C, en cuyo caso se introduce calor al producto, se retro-mezcla con
producto ya reaccionado y se extrae el producto reaccionado del mezclador-amasador a una temperatura de 180-
190 °C, en cuyo caso parte del producto seran evaporado y de este modo la exotermia del producto y la excesiva
entrada de calor mecanico sera absorbida por medio de la refrigeracion por evaporacion.

2. Procedimiento conforme a la reivindicacion 1, caracterizado en que las partes evaporadas del producto seran
condensadas completamente o al menos parcialmente, y como condensado retornadas nuevamente al mezclador-
amasador para la refrigeracion del producto restante.

3. Procedimiento conforme a la reivindicacién 2, caracterizado en que el retorno al mezclador-amasador ocurre en el
lugar en el que ha ocurrido también la evaporacion principal.

4. Procedimiento conforme con al menos una de las reivindicaciones 1 hasta 3, caracterizado en que la temperatura
del proceso sera ajustada a un valor determinado mediante la variacién de la presion dentro del mezclador-
amasador.

5. Procedimiento conforme con al menos una de las reivindicaciones 1 hasta 4, caracterizado en que se genera un
vacio dentro del mezclador-amasador para la extraccion de vapores.

6. Procedimiento conforme con al menos una de las reivindicaciones 1 hasta 5, caracterizado en que la retro-mezcla
tiene lugar hasta que se alcanza una viscosidad del producto pre-determinada y dicha viscosidad sera mantenida
por medio de la continua adicion de mondmero adicional y/o catalizadores y/o iniciadores.

7. Procedimiento conforme con al menos una de las reivindicaciones 1 hasta 6, caracterizado en que el producto
sera evaporado mediante la introduccién de energia que consiste de energia mecanica amasadora y/o de
transferencia de calor a través del contacto con superficies de intercambio de calor del amasador hasta estar casi
por encima del lugar de caida de la velocidad de evaporacion y al lecho de producto viscoso, y tal pre-evaporado se
incorpora mezclando una nueva solucion de producto con baja viscosidad, de tal modo que se mantiene la velocidad
de evaporacion por encima del lugar de caida.

8. Procedimiento conforme a la reivindicacion 7, caracterizado en que la energia amasadora se vera influida por la
variacion en el numero de revoluciones y/o en el grado de llenado del mezclador-amasador.

9. Procedimiento conforme con al menos una de las reivindicaciones 1 hasta 8, caracterizado en que el producto
sera retro-mezclado continuadamente dentro del mezclador-amasador.

10. Procedimiento conforme con al menos una de las reivindicaciones 1 hasta 9, caracterizado en que el producto
sera extraido continuamente del mezclador-amasador e introducido en un segundo mezclador-amasador o
extrusionador o Flashpott.

11. Procedimiento conforme a la reivindicacion 10, caracterizado en que el producto se calienta al extraerlo del
mezclador-amasador antes de que llegue al segundo mezclador-amasador o extrusionador o Flashpott.

12. Procedimiento conforme a la reivindicacién 10 u 11, caracterizado en que el producto serd sometido a un flujo de
piston continuo o a una retro-mezcla.

13. Procedimiento conforme a la reivindicacidon 12, caracterizado en que dentro del mezclador-amasador o
extrusionador el producto sera sometido a una gran renovacion de superficies, asi como también a un buen control
de la temperatura del producto.

14. Procedimiento conforme con al menos una de las reivindicaciones 10 a 13, caracterizado en que un agente
purificador o bien aditivos se afiaden entre el primer y el segundo mezclador-amasador después de una bomba de
ruedas dentadas y antes de un dispositivo para el desmenuzado.

15. Procedimiento conforme a la reivindicacion 12, caracterizado en que el agente purificador es agua o nitrégeno.
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REFERENCIAS CITADAS EN LA DESCRIPCION
La lista de referencias citada por el solicitante lo es solamente para utilidad del lector, no formando parte de los

documentos de patente europeos. Aun cuando las referencias han sido cuidadosamente recopiladas, no pueden
excluirse errores u omisiones y la OEP rechaza toda responsabilidad a este respecto.

Documentos de patente citados en la descripcion

* US 5372418 A [0011] * EP 0517068 A1 [0011]
* DE PS2349106 C [0011] * DE 19536944 A1 [0011]
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