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DESCRIPCION
Método para preparar un complejo de una amina organica y acido lactico

[0001] La presente invencion se refiere a un método para preparar un complejo de una amina orgéanica y acido lactico en
un reactor.

[0002] El acido lactico es un acido hidroxico usado principalmente en la industria alimentaria. También se usa en la
industria polimérica para la preparacion de acido polilactico, que es un polimero biodegradable.

[0003] La mayor parte de los procesos comerciales para la preparacion de acido lactico se basan en la fermentacion de
carbohidratos por microorganismos. Estos procesos requieren control estricto de la temperatura y pH. Una caracteristica
comun para todos los procesos de fermentacion es la necesidad de neutralizar los acidos excretados por los
microorganismos en el proceso. Una caida pH por debajo de un valor critico, dependiendo del microorganismo usado en
el proceso, podria dafiar el proceso metabdlico del microorganismo y llevar el proceso de fermentacién a una parada.
Por lo tanto, es una préactica coman de afadir Ca(OH)2 a la reaccién de fermentacion y asi producir lactato de calcio. El
uso de acido sulfdrico para liberar acido lactico de lactato de calcio genera posteriormente sulfato de calcio como
desperdicios de solidos, que es habitualmente dispuesto como yeso. Un aumento en la produccién de acido lactico
generara un aumento sustancial en desperdicios de soélidos, que podria finalmente hacerse una carga insoportable en el
medio ambiente. Ademas de este, y a pesar de los varios esquemas de separacion desarrollados para procesos de
fermentacion, la preparacion de acido lactico de alta pureza todavia sigue siendo un objetivo evasivo. Si el producto
deseado es una sal de lactato especifico, con procesos convencionales una sal de lactato de calcio resultando de la
fermentacion con base de calcio como un agente de neutralizado se prepara primero. Luego el lactato de calcio se
convierte en el &cido lactico mediante adicion de acido sulfirico bajo formaciéon de yeso, y posteriormente el acido
lactico se convierte en la sal de lactato deseado. Se sobreentiende que este proceso para preparar sal de lactato es
laborioso, que lleva mucho tiempo, y produce desperdicios de sélidos indeseados en forma de yeso.

[0004] Un proceso para la preparacion de acido lactico sin la formacion de yeso es conocido por EP 619983. Aqui el
amoniaco se usa como agente de neutralizado y asi se forma el lactato de amonio. Tal proceso previene eficazmente la
formacion de yeso, pero tiene la desventaja de que el lactato de amonio formado es dificil de disociar térmicamente para
obtener el 4cido lactico deseado, y por esta razén se convierte en un éster con butanol, después de lo cual el éster se
convierte en acido lactico.

[0005] Es un fin de la presente invencién proporcionar un proceso mejorado para la produccién de acido lactico y/o sal
de lactato, sin formacién de yeso y obteniendo productos que pueden facilmente ser convertidos a acido lactico.

[0006] Es otro fin de la invencién proporcionar un proceso respetuoso con el medio ambiente sin formacion de grandes
cantidades de desperdicios de sdlidos para la preparacion de acido lactico y/o sal de lactato.

[0007] Es otro fin de la invencion proporcionar un proceso para la preparacion de acido lactico y/o sal de lactato, que
comprende un paso de escision.

[0008] Otros objetos de la invencion se haran aparentes como procede la descripcion.

[0009] Segun la presente invencion el &cido lactico y/o sal de lactato se prepara mediante un proceso mejorado
comprendiendo que una amina organica miscible en agua con un pKa > 9 se pone en un reactor en contacto con lactato
de magnesio en un medio acuoso para formar una amina organica - complejo de acido lactico e hidroxido de magnesio,
después de lo cual el hidréoxido de magnesio precipitado es separado del complejo. Este proceso se puede conducir
practicamente libre de cualquier solido o efluentes de desechos liquidos diferentes del agua, por lo tanto siendo
respetuoso con el medio ambiente. La presente invencidn proporciona un proceso para la preparacion de acido lactico
y/o sal de lactato de un medio que comprende lactato de magnesio. El uso de lactato de magnesio mejor que lactato de
calcio tiene otra ventaja en que éste permite una separacion mas facil de los cristales del sobrenadante, por ejemplo un
caldo de fermentacion. En el estado de la técnica diferentes publicaciones describen la posibilidad del uso de una base
de magnesio como agente de neutralizado en las fermentaciones de acido lactico y/o (otro) tratamiento para acido
lactico.

[0010] Carbonato de magnesio como un agente de neutralizado para el &cido lactico formado durante fermentacién de
trituraciones de azUcar, Zbiobrowsky, Jerzy; Lesniak Wladislaw, Przemisl refment, (1964); 7(1), 3-6 describen el uso de
carbonato de magnesio como agente de neutralizado para acido lactico producido en la fermentacién de melaza y
azucar blanco. El lactato de magnesio se convierte en el carbonato de magnesio y lactato sodico sobre una columna de
intercambio idnico. El uso de una columna de intercambio idnico, no obstante, tiene la desventaja de que esta necesita
un paso adicional de regeneracion después de su uso.
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[0011] También JP-B4-63000038 se refiere a la recuperacion de &cido lactico de una fermentacién por conversion del
acido en su sal magnésica y evaporacion a una temperatura por encima de 50° C. Este lactato de magnesio resultado
en cristalino, que fue convertido en el acido sulftrico usando acido lactico, después de lo cual el sulfato de magnesio
formado fue quitado con una resina de intercambio de iones.

[0012] La produccidn de lactato de magnesio, Kolomaznik, A. Blaha, S. Saha, L. Saha, Czech Rep. CZ 279, 449,12 abril
1995 se refiere a la produccién de lactato de magnesio por fermentacion de peso (lactosa) y neutralizacién con 6xido de
magnesio, hidréxido, o carbonato. La conversion, a pH 4.5-5.0 fue significativamente superior que en presencia de
bases de Ca convencionales.

[0013] En US 1,459,395 se describe la purificacién de acido lactico por neutralizacion de acido lactico negro (dark)
comercial con 6xido de magnesio, hidroxido o carbonato para producir lactato de magnesio. El lactato de magnesio se
acidula con &cido concentrado sulfarico en un solvente adecuado. Después de la eliminacién del sulfato de magnesio
por filtracién de la solucion resultante se destila para eliminar el solvente. El acido lactico puro queda como residuo.
También se menciona una conversién de lactato de calcio a lactato de magnesio con la formacién de sulfato de calcio
(una denominada reaccién SWAP, es decir conversiéon de una sal a otra).

[0014] GB 173,479 describe un proceso para la purificacion de acido lactico de fermentacion en el que el acido lactico
en la solucién se convierte en el lactato de magnesio. El acido lactico en la solucién se puede convertir en una sal de
lactato mas soluble tal como lactato de calcio antes de su conversion a lactato de magnesio. La solucion de lactato de
magnesio resultante se acidifica con &cido sulfarico y el acido lactico se recupera por extracciéon con, por ejemplo,
acetona. El paso de extraccion y acidulacion puede también ser combinado por suspension de la solucién salina de
magnesio en la acetona y luego por acidificacion para formar sulfato de magnesio precipitado y acido lactico.

[0015] Estos procesos del estado de la técnica proporcionan yeso u otra sal como por producto, que deberia ser
separado y quitado y por lo tanto se adiciona a los costes de proceso.

[0016] WO 00/17378 se refiere a la fermentacion de azlcar para formar acido lactico. El pH de la fermentacién se ajusta
a 5.5 a 6.5 por adicion de calcio o hidroxido de magnesio. El lactato de magnesio se convierte con &cido clorhidrico para
formar acido lactico y cloruro de magnesio. El &cido lactico es extraido por LLE (extraccion liquido-liquido) con alcohol
de isoamilo, una amina o éter. El cloruro de magnesio es descompuesto térmicamente a acido clorhidrico y 6xido de
magnesio. Aunque el proceso no produce una sal como subproducto, la necesidad de altas temperaturas de
descomposicién (por encima de 500 °C) en presencia de &cido corrosivo clorhidrico, el requerimiento de un
equipamiento especial inerte, es una cierta desventaja de este método, mientras que un paso de extraccién complicada
se afiade ademas a las desventajas de este método.

[0017] En WO 2005/12364 la conversion de lactato de magnesio fue descrita para otras sales de lactato usando bases
fuertes inorganicas.

[0018] La recuperacion de acido lactico de lactato de amonio o lactatos de alquilamonio también ha sido descrita, por
ejemplo en WO 02/074403 donde un método para la recuperacion de un &cido orgéanico, tal como un &cido lactico
estable al calor, es descrito de una corriente de alimentacién que comprende al menos uno de una amida de acido
organico, una sal aménica de acido organico o un complejo de acido organico alquilaminico. El alquilamino es
tipicamente un alquilamino mas alto inmiscible en agua tal como amina de lauril. La recuperacion por lo tanto requiere
que la corriente de alimentacion se mezcle con un agente de destilacion azeotropica y la mezcla se alimenta a un
aparato de destillacion fraccionada o reactor. El agente de destilacién azeotrdpica es un hidrocarburo capaz de formar al
menos un azedétropo con el acido organico que se produce por la descomposicién térmica de la amida, sal amonica, o
complejo en la corriente de alimentacion. La corriente de vapor se condensa en un condensador a una corriente liquida,
y el acido orgéanico se recupera en la corriente liquida que se produce. Este método necesita el uso de un paso de
destilacion azeotrépica relativamente complicado.

[0019] Segun la presente invencion el lactato de magnesio se obtiene preferiblemente por fermentacién de un
carbohidrato a pH 5-7 por al menos uno de hidroxido de magnesio, 6xido de magnesio, y carbonato de magnesio.

[0020] En otra forma de realizacion el lactato de magnesio se deja cristalizar y precipitar del caldo de fermentacion
(opcionalmente después separacion de la biomasa) y posteriormente se separa. Para iniciar la cristalizacion, el caldo de
fermentacion puede opcionalmente ser concentrado. El paso de precipitacion para cristalizacion-separacion purifica
adicionalmente el lactato de magnesio de contaminantes.

[0021] EI proceso entero es claramente dirigido para el uso de base de magnesio como un agente de neutralizado, que
mantiene el caldo de fermentacién a un nivel de pH que no es nocivo para el microorganismo, que es en muchos casos
un pH de aproximadamente 5 a 7.

[0022] Aunque el uso de una base de magnesio como agente de neutralizado en las fermentaciones de acido lactico es
conocido, nunca se ha reconocido que el uso de una amina organica miscible en agua y el lactato de magnesio tiene
ventajas sobre procesos comunes de uso de compuestos tales como calcio o lactato sddico y otras sales de lactato
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formado cuando se usa otros agentes de neutralizado. Ni son estas propiedades ventajosas utilizadas para revelar un
proceso libre de residuos sélidos respetuoso con el medio ambiente con purificacién mejorada y separacion de acido
lactico y/o lactato. Ademas, las publicaciones mencionadas arriba ensefian las condiciones de reaccién necesarias para
este tipo de proceso.

[0023] Con este fin, la presente invencion se refiere a un proceso para la preparacion de acido lactico y/o lactato por
llevar una amina organica miscible en agua en un reactor en contacto con el lactato de magnesio en un medio acuoso
para formar un complejo e hidroxido de magnesio precipitado, después de lo cual el hidréxido de magnesio es separado
el medio complejo que comprende un complejo de lactato de amina organica, dénde después del lactato de amina
organica se separa y ademas se trata para dar acido lactico y la amina organica, por ejemplo por un tratamiento térmico.
El acido lactico obtenido se puede convertir en una sal de lactato por cualquier método convencional conocido en la
técnica.

[0024] Con el proceso segun la invencion se forma una sal de lactato de amina organica (complex) (en la forma liquida o
en la solucion) y precipita el hidréxido de magnesio, este precipitado se puede reciclar en la primera fase para
neutralizar la fermentacion.

[0025] El término "water-miscible" significa que la amina orgénica deberia ser al menos muy mezclable con agua, que
significa una solubilidad de agua mejor que 250 vol/vol, preferiblemente mejor que 400 vol/vol, de la forma mas
preferible teniendo solubilidad ilimitada.

[0026] Las aminas preferidas segun a esta invencion tienen pKa > 9, mas preferiblemente pKa > 9,5, tal como
trimetilamina y trietilamina porque aseguran una conversion apropiada, estas aminas son particularmente preferidas.
Preferiblemente el pKa es como minimo 10. El medio acuoso mas preferible es el agua.

[0027] El complejo de amina organica obtenido deberia ser divisible para obtener &cido lactico. Por lo tanto el complejo
se divide en el acido lactico y la amina organica miscible en agua, donde la amina orgéanica recuperada miscible en agua
se puede reciclar en el reactor y ser usada otra vez. Este método impide los residuos y la pérdida inutil de compuestos
valiosos. Esta reaccion de escision es preferiblemente realizada por un tratamiento térmico, pero cualquier otro método
tal como la electro-didlisis o la esterificacion también se puede usar.

[0028] La descomposicion térmica del lactato de amonio de trialquilo inferior (tal como lactato de trietilamonio y
trimetilamonio) se puede realizar segun el método de Wasewar et al., Chemical Engineering Science (2004); 59(11),
2315-2320. La descomposicion térmica de estos lactatos de amonio de trialquilo inferior es sustancialmente mas facil
gue la descomposicion del lactato de amonio, como se ejemplifica en, por ejemplo, WO 02/090312.

[0029] Debe ser notado que la produccion directa de complejos de alquilamino con &cido lactico es conocida por otros
lactatos inorganicos. Por ejemplo, US 5,510,526 describe el uso del lactato sédico para hacer complejo de
trialquilamina. Las trialquilaminas usadas son a diferencia de la presente invencién tipicamente trialquilaminas mas altas
inmiscibles en agua. Este método tiene varias desventajas tales como la necesidad de trabajo bajo presion de co?, que
es mas bien inseguro y por lo tanto necesita equipamiento especial, mientras que las alquilaminas son
considerablemente mas costosas que las simples aminas miscibles en agua actualmente usadas, tal como trietilamina.

[0030] El proceso segun la invencién se realiza preferiblemente de forma continua, usando los pasos de reciclaje
previamente mencionados.

[0031] En una forma de realizacion preferida segun la invencion, el lactato de magnesio se obtiene por fermentacion de
un carbohidrato a pH 5-7 por al menos uno de hidroxido de magnesio, 6xido de magnesio, y carbonato de magnesio. Se
prefiere concretamente que el hidréxido de magnesio precipitado y separado se recicle en el paso de fermentacion.

[0032] En otra forma de realizacion preferida segun la invencién, el complejo se divide en el acido lactico y la amina
organica miscible en agua, preferiblemente por calor. La amina organica miscible en agua obtenida después de una
escision el complejo se puede reciclar en el reactor SWAP (el reactor donde la reaccion SWAP es realizada).

[0033] En otra forma de realizacion aun mas preferida segun la invencion, la reaccion es por lo tanto realizada
obteniendo el lactato de magnesio por fermentacion de un carbohidrato donde el pH se lleva a 5-7 por al menos uno de
hidroxido de magnesio, 6xido de magnesio, y carbonato de magnesio y quebrantando el complejo en el acido lactico y la
amina organica miscible en agua, reciclando el hidroxido de magnesio precipitado y separado en el paso de
fermentacion y reciclando la amina organica miscible en agua en el reactor SWAP.

[0034] Como se ha mencionado anteriormente, el hidréxido de magnesio y la sal de lactato formada se pueden separar
facilmente entre si. Las particulas de hidréxido de magnesio se pueden separar por filtracion o sedimentacion.
Preferiblemente, el hidroxido de magnesio formado es separado directamente del medio de reaccién, porque en este
punto del tiempo el tamafio de particula y estructura de las particulas de hidroxido de magnesio son optimas.
Opcionalmente, las particulas de hidroxido de magnesio se lavan con agua después de la separacion. En el caso de un
proceso continuo se prefiere quitar las particulas de hidroxido de magnesio continuamente del medio de reaccién y
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reciclarlas. En el caso de un proceso discontinuo se prefiere que las particulas de hidroxido de magnesio se quiten del
medio de reaccion directamente después de la formacion o tan pronto como sea técnicamente posible.

[0035] La presente invencion es posteriormente ilustrada por el esquema y el siguiente ejemplo. El ejemplo sirve
meramente de ilustracion y no deberia ser interpretado como algo limitativo. En el esquema R3N representa la amina
miscible en agua y HL representa acido lactico.

[0036] Un matraz de Erlenmeyer de 250 mL fue cargado de 5,0 g (21 mmole) de cristales de dihidrato de lactato de
magnesio (obtenido por PURAC Biochem B.V. por un proceso comun comercial) y 95 mL de agua desmineralizada. La
mezcla fue calentada a aproximadamente 30 °C mediante un horno de microondas para facilitar la disolucion de los
cristales de lactato de magnesio. A la solucién clara 4,1 g (40,5 mmole) de trietilamina fueron adicionadas a porciones
(en aproximadamente partes de 1 g) bajo agitacion con una barra agitadora magnética. El pH final fue aproximadamente
10.5. La mezcla fue agitada durante otra hora a temperatura ambiente y el hidroxido de magnesio fue filtrado mediante
vacio, usando un filtro de papel para obtener una solucién clara sobrenadante. La solucién resultante contenia 1070
ppm de Mg2+ iones, indicando aproximadamente un 80% de conversion de lactato de magnesio.
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REIVINDICACIONES
1. Método para preparar un complejo de una amina organica y acido lactico en un reactor, caracterizado por el hecho
de que una amina organica hidrosoluble se pone en contacto con el lactato de magnesio en un medio acuoso en el
reactor para formar el complejo e hidroxido de magnesio precipitado, después de lo cual el hidroxido de magnesio es
separado del complejo.
2. Método segun la reivindicacion 1 donde la amina tiene un pKa > 9, preferiblemente pKa > 10.
3. Método segun la reivindicacion 1 o 2 donde la amina es una trialquilamina.
4. Método segun la reivindicacion 3 donde la amina es al menos una de trimetilamina y trietilamina.
5. Método segun cualquiera de las reivindicaciones de 1 a 4 donde el medio acuoso es agua.
6. Método segun cualquiera de las reivindicaciones de 1 a 5 donde el lactato de magnesio se obtiene por fermentar un
carbohidrato y neutralizando la fermentacion con al menos uno de hidréxido de magnesio, 6xido de magnesio, y
carbonato de magnesio.
7. Método segun la reivindicacion 6 donde el hidréxido de magnesio separado se recicla en la fermentacion.
8. Método para preparar acido lactico donde un complejo de una amina organica miscible en agua y acido lactico es
preparado, en un reactor, segin el método de cualquiera de las reivindicaciones de 1 a 7 y el complejo se divide en
acido lactico y la amina orgéanica miscible en agua.

9. Método segun la reivindicacién 8 donde el complejo es dividido por calor.

10. Método segun la reivindicacién 8 o 9 donde la amina organica miscible en agua como obtenida después de una
escision del complejo se recicla en el reactor.
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