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DESCRIPCION
Particulas de lactida estables

[0001] La presente invencidn se refiere a un método para la produccién de particulas de lactida estables, mas
especificamente a un método para la produccion de particulas de lactida que son suficientemente estables para ser
almacenadas y transportadas a temperatura ambiente y que tienen una calidad suficientemente alta para el uso como
material de partida para el acido polilactico.

[0002] La disminucién continua de espacios de vertedero, la disminucién de las reservas de energia fésil, en particular
de petréleo, la posterior necesidad del uso por lo tanto y en relacién con varias salidas relacionadas con gases de efecto
invernadero, nuevos recursos renovables en forma de carbono, y los problemas asociados a la incineracion de residuos,
han llevado a la necesidad de desarrollar polimeros verdaderamente biodegradables, utilizados como sustituyentes para
polimeros no biodegradables o, parcialmente biodegradables, basados en petroquimica utilizados en embalajes,
coberturas de papel y otras aplicaciones industriales no médicas, de ahora en adelante denominadas aplicaciones a
granel. El uso de &cido lactico y lactida para producir un polimero biodegradable es bien conocido en la industria
médica. Como se ha descrito por Nieuwenhuis et al. (US 5,053,485), tales polimeros han sido usados para hacer
suturas biodegradables, grapas, placas de hueso y dispositivos de liberacion controlada bioldgicamente activos. Se
apreciara que los procesos desarrollados para la produccién de polimeros para ser utilizados en la industria médica han
incorporado técnicas que responden a la necesidad de alta pureza y biocompatibilidad en el producto del polimero final.
Ademas, los procesos fueron disefiados para producir volimenes pequefios de productos de alto valor de délar, con
menos énfasis en el coste de fabricacion y rendimiento.

[0003] Es conocido que el acido lactico sufre una reaccion de condensacion para formar acido polilactico con
deshidratacion. Dorough reconocié y describié en US 1,995,970, que el acido polilactico resultante se limita a un
polimero de bajo peso molecular de valor limitado, basado en propiedades fisicas, debido a una reaccion de
despolimerizacion de competencia en la que se genera el dimero ciclico del acido lactico, lactida. Conforme la cadena
del acido polilactico se alarga, la velocidad de reaccion de polimerizacion se desacelera hasta alcanzar el indice de la
reaccion de despolimerizacién, que eficazmente, limita el peso molecular de los polimeros de policondensacién
resultantes.

[0004] EP 1310517 describe un proceso para producir un polimero del acido lactico con un peso molecular promedio en
peso de 15,000 a 50,000 que contiene no mas de un 5 % en peso de una fraccién con un peso molecular de promedio
de peso de 5,000 o menos. El polimero se produce al hidrolizar un polimero de acido lactico de peso molecular alto,
colocar la solucion resultante que comprende el producto hidrolizado bajo condiciones capaces de precipitar el polimero
objetivo de acido lactico, separar el polimero de acido lactico precipitado y recolectarlo. Se ha declarado que el polimero
de 4cido lactico es util como matriz para preparaciones de liberacion prolongada.

[0005] Por lo tanto, en mas publicaciones, procesos para la produccion de acido polilactico son descritos donde primero
se prepara un prepolimero a partir del acido lactico, dicho prepolimero se despolimeriza en la presencia de un
catalizador para formar lactida cruda por una reaccién de cierre de anillo, dicha lactida cruda es posteriormente
purificada y la lactida se usa como material de partida para la preparacion del acido polilactico por polimerizaciéon por
abertura de anillo.

[0006] La lactida es también conocida por su uso en otros fines, donde su estabilidad es de importancia inferior. Por
ejemplo, JP63-152956 describe un método para la coagulacion del tofu afiadiéndole una dilactida en polvo con un
diametro de particula de malla 80 o inferior.

[0007] Para el objetivo de esta descripcion los términos acido polilactico y polilactida son usados de forma
intercambiable. Es bien conocido que acido lactico existe en dos formas que son enantidmeros 6pticos, designados
como acido lactico D y acido lactico L. Bien el acido lactico D, el acido lactico L, o bien mezclas derivadas se pueden
polimerizar para formar un acido polilactico de peso molecular intermedio que, después de la reacciéon de cierre del
anillo, genera lactida como se ha descrito anteriormente. La lactida (a veces también denominada dilactida), o el dimero
ciclico de acido lactico, puede tener uno de los tres tipos de configuraciones estereoquimicas dependiendo de si son
derivados de dos moléculas de acido lactico L, dos moléculas de acido lactico D o una molécula de acido lactico L y una
molécula de &cido lactico D. Estos tres dimeros son denominados L-lactida, D-lactida, y mesolactida, respectivamente.
Ademas, una mezcla 50/50 de L-lactida y D-lactida con un punto de fusion de aproximadamente 126°C es
frecuentemente denominada en la bibliografia como D,L-lactida. La actividad 6ptica tanto del acido lactico como de la
lactida es conocida por variar bajo ciertas condiciones, con una tendencia hacia el equilibrio en inactividad 6ptica, donde
cantidades iguales de los enantiomeros D y L estan presentes. Se conoce que concentraciones relativas de
enantiomeros D y L en los materiales de partida, la presencia de impurezas o catalizadores, temperaturas variables,
tiempos de permanencia, y presiones afectan al indice de tal racemizacién. La pureza 6ptica del acido lactico o la lactida
es decisiva para la estereoquimica del acido polilactico obtenido con polimerizacion de la lactida con apertura del anillo.
Respecto al acido polilactico, la estereoquimica, y el peso molecular son los parametros clave de la calidad polimérica.

[0008] Cuando se prepara el acido polilactico para la industria médica se utiliza frecuentemente la lactida cristalina en
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polvo como material de partida. Estos cristales, que estan disponibles comercialmente desde hace mas de 30 afos
ahora, son altamente higroscépicos y se envasan bajo atmdsfera inerte en paquetes herméticos a la humedad y se
almacenan en congeladores (temperaturas por debajo de 12 °C). Estara claro que estas precauciones no se pueden
tomar cuando el acido polilactico se usa en aplicaciones a granel ya que haria que el producto fuera demasiado costoso.

[0009] En publicaciones que describen procesos para la preparacion de acido polilactico para aplicaciones a granel, se
alimenta un reactor de polimerizacién directamente con la lactida formada y purificada en su forma fundida liquida para
formar polilactida. Véase por ejemplo EP 0,623,153 y US 6,875,839. Por la conversiéon directa de la lactida
recientemente preparada en acido polilactico, los efectos negativos de la inestabilidad relativa de la lactida se pueden
controlar minimizando el periodo de permanencia de la lactida en el reactor. No obstante, este proceso requiere que la
produccién de lactida y la produccion de acido polilactico estén combinadas. Esto hace que el proceso sea bastante
inflexible y crea una barrera de entrada para nuevos productores de acido polilactico, ya que ello requiere inversiones
grandes en el equipamiento. En segundo lugar, como la calidad de la lactida es decisiva para el peso molecular y la
estereoquimica que se puede obtener en el acido polilactico, y el proceso de cierre del anillo y la purificacion requieren
un control estricto de la temperatura, presion y periodo de permanencia, es también la parte mas delicada del proceso
de produccién de acido polilactico. El riesgo de fallo en esta parte del proceso agranda la barrera de entrada incluso
mas. Si se pudieran proveer de manera simple nuevos productores de acido polilactico para aplicaciones a granel con
lactida estable de alta calidad, esta carga seria tomada de éstos y la sustitucion de polimeros basados en petroquimica
con (co)polimeros basados en acido lactico podrian tener lugar en realidad. Se ha sugerido transportar la lactida en su
forma fundida (el punto de fusién de la D-lactida y la L-lactida es 97 °C). Ademas de que este tipo de transporte es
costoso, el transporte y almacenamiento de la lactida en estado fundido es también perjudicial para la calidad de la
lactida porque la racemizacion, la hidrdlisis, y las reacciones de polimerizacién se aceleran a estas temperaturas. El
mismo problema ocurre en el proceso de conversion directa cuando el periodo de permanencia de la lactida no se
controla de manera precisa.

[0010] Con este fin la presente invencion se refiere a un método para la produccién de particulas de lactida estables de
alta calidad, dicho método comprendiendo el sometimiento de la lactida fundida a un proceso de descamaciéon que
transforma eficazmente la lactida fundida liquida en un granulado sélido de grano grueso. El proceso segun la invencion
se especifica en la reivindicacion 1. Hemos encontrado que las particulas de lactida, también denominadas copos,
producidas a través del proceso de descamacion segun la presente invencién son suficientemente estables, en cuanto a
quimicamente estables contra la aparicion de racemizacion, la oxidacion y la hidrdlisis, para el almacenamiento y
transporte a temperatura ambiente y pueden ser facilmente utilizadas como material de partida para la produccién de
acido polilactico en aplicaciones a granel. Con particulas de lactida estable se entiende que cuando se almacenen
particulas de lactida con un contenido de acido libre inicial de como mucho 5 meqg/kg a 20 grados Celcius en aire, el
contenido de acido libre estara todavia por debajo de 2000 después de 10 semanas de almacenamiento.

[0011] Ademas, se descubrié que el método o proceso de descamacion segun la presente invencion es un método
rapido, econdmico y sorprendentemente eficaz de producir particulas de lactida estables. Se conocen que las particulas
de lactida cristalinas en polvo utilizadas en la industria médica se fabrican a través de la cristalizaciéon de disolvente ya
que ésta es una técnica con la que la alta pureza quimica, que se requiere en las aplicaciones médicas, pueden ser
conseguida. La cristalizacion de disolvente es no obstante un proceso muy caro, no respetuoso del medio ambiente y
complejo debido a los disolventes que se utilizan. El proceso de descamacion segun la presente invencion no tiene
estas desventajas.

[0012] EI presente proceso de descamacion no incluye tampoco tiempos largos de tratamiento ni pasos adicionales de
secado extensivo como es el caso por ejemplo cuando un proceso de granulacidn se utiliza para producir particulas de
lactida. Y ademéds, problemas tales como la racemizacion, la hidrdlisis y la oxidacién se evitan al usar el proceso de
descamacion segun la presente invencién, que por lo tanto tiene como resultado particulas de lactida de alta calidad,
significativamente superior a por ejemplo las particulas de lactida elaboradas por granulacion.

[0013] Con el proceso de descamacion segun la presente invencion por ejemplo, un indice de produccion podria ser
obtenido, dependiendo de la temperatura de enfriamiento y la velocidad de rotacidon de tambor, que fuera minimamente
entre dos y tres veces mas alto en comparacién con un proceso alternativo usado para hacer pastillas de lactida.

[0014] Ademas, los copos de lactida resultantes presentan propiedades favorables que los hacen muy adecuados para
tratamientos adicionales. Encontramos por ejemplo que los copos de lactida hechos por el método de la presente
invencion pueden ser procesados de forma relativamente rdpida y facil ademas en un paso de fusion posterior que
conduce a tiempos de permanencia corta en este paso de fusidon. Estos tiempos de permanencia corta ofrecen la
ventaja de que el riesgo de que se produzcan reacciones secundarias, conduciendo a por ejemplo la formacién de acido
lactico, acido lactoillactico y agua, es significativamente reducido y asi la pureza de la lactida de calidad alta se
conserva. En combinacién con los tiempos de permanencia corta requeridos, la temperatura del proceso de fusion se
puede bajar lo que es también positivo ya que las reacciones secundarias mencionadas anteriormente tienen menor
probabilidad de ocurrir. Ademas, las particulas de lactida elaboradas a través del presente proceso de descamacion son
faciles de dispersar y asi se necesita una menor entrada mecanica para dicho proceso de homogeneizacion. Esto
reduce también el riesgo de que tenga lugar cualquier reaccion secundaria.
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[0015] La lactida usada en el proceso de descamacién segun la presente invencion esta en forma fundida, significando
que toda la lactida que entra en el proceso de solidificacion esta a una temperatura mayor a la del punto de fusién de la
lactida. El proceso de descamacion comprende poner en contacto un flujo continuo de lactida fundida con una superficie
con una temperatura inferior al punto de fusién de la lactida, permitir que el fundido de lactida solidifique en dicha
superficie, y eliminar la lactida sélida de esta superficie, como se especifica en la reivindicacion 1. Dicha superficie se
puede enfriar internamente o externamente y se puede hacer mediante varios medios como es conocido por el experto
en la materia.

[0016] En una forma de realizacion preferida, la lactida solidificada se despega de la superficie por efecto de la gravedad
y es asi retirada de la superficie.

[0017] En otra forma de realizacion preferida de la presente invencién, la lactida solidificada en la superficie se pone en
contacto con un medio que retira o rasca la lactida solidificada de dicha superficie para la recogida del producto.

[0018] El equipo utilizado para el proceso de descamacién, o al menos aquellas partes que estaran en contacto con la
lactida, preferiblemente se preparan con material resistente a la corrosion tal como acero inoxidable. Ademas, para
evitar la absorcion de agua de las particulas de lactida, el proceso de descamacion se lleva a cabo preferiblemente bajo
gas inerte o atmdsfera seca tal como bajo nitrégeno o aire seco.

[0019] EI proceso de descamacidon segun la presente invencidon se puede realizar con el equipo de tambor de
descamacion convencional utilizado en varios procesos térmicos en la industria quimica y alimenticia. Con dicho tambor
de descamacion, la lactida fundida solidifica en la superficie del tambor, después de lo cual se retira de dicha superficie
bien mediante gravedad o por medios de algun tipo de dispositivo raspador.

[0020] Varios tipos de descamadores de tambor son posibles. Algunos ejemplos de esto son descamadores de tambor
giratorio donde el tambor giratorio funciona a través de una fusion de lactida en un recipiente para la inmersion bajo el
tambor, o descamadores de tambor giratorio donde la fusion de lactida se "extiende" sobre el tambor giratorio mediante
por ejemplo un rollo aplicador elevado. Claramente es también posible aplicar la fusién de lactida en dicho tambor
giratorio por otros medios bien conocidos para el experto en la materia. Un ejemplo puede ser la pulverizaciéon o goteo
de la fusion de lactida sobre la superficie del tambor.

[0021] Otro ejemplo de medios adecuados para el uso en el proceso de descamacion es una correa descamadora. Aqui
la fusion de lactida se puede aplicar en una correa enfriada y movil en vez de en un tambor giratorio. La lactida solidifica
después de lo cual se retira bien mediante gravedad o por medio de algun tipo de dispositivo raspador.

[0022] Opcionalmente se puede realizar un paso de tamizado después del proceso de descamacion para evitar la
generacion de polvo durante el transporte y durante otros tratamientos para formar polilactida.

[0023] Las particulas de lactida estables pueden elaborarse con varias areas de superficie por unidad de volumen. Las
particulas se pueden obtener con un area de superficie por unidad de volumen de entre 1000 a 3000 m” pero también
hasta 10000 m™. Se descubrio que las particulas de lactida con una area de superficie por unidad de volumen entre
3000 y 10000 m™ mostraban la estabilidad quimica mas ideal para el transporte y almacenamiento y para otros
tratamientos en el paso de fusion posterior u otros pasos de tratamiento.

[0024] Como se menciona anteriormente, la pureza éptica de la lactida es muy importante para la estereoquimica del
acido polilactico que se obtiene. Por lo tanto, se prefiere que la lactida presente en las particulas segun la invencion
contenga mas de un 95% en peso de D- o L-lactida, preferiblemente mas de un 98.5% en peso de D- o L-lactida, de la
forma mas preferible méas de un 99.5% o de D- o L-lactida en peso.

[0025] EI contenido de agua de la lactida es también un factor importante para la estabilidad de las particulas de lactida.
La contaminacién por agua en ultima instancia hidroliza la lactida a acido lactico. Se descubri6é que si el contenido de
agua esta por debajo de 200 ppm, la estabilidad de las particulas de lactida cuando se almacena a temperatura
ambiente en paquetes herméticos estancos al vapor estd asegurada durante varios meses. Preferiblemente, el
contenido de agua esta por debajo de 100 ppm ya que ello ademas aumenta la estabilidad y asi el tiempo de
conservacion de la lactida. El contenido de agua de la lactida se puede medir mediante una valoraciéon de Karl-Fisher
como sera conocido por el técnico.

[0026] También el contenido de acido libre de la lactida (bien acido lactico o acido lactoil lactico) es importante para la
estabilidad y calidad de la lactida. La presencia de acido lactico y o acido lactoil lactico en el monémero de lactida tendra
como resultado indices reducidos de polimerizacion en la produccién adicional de acido polilactico y en los polimeros de
acido polilactico de peso molecular limitado. Si el contenido de acido libre esta por debajo de 50 miliequivalentes por Kg
de lactida (meq.Kg'1) la estabilidad de las particulas de lactida cuando se almacenan a temperatura ambiente en
paquetes estancos al vapor y herméticos esta asegurada durante diferentes meses. Preferiblemente, el contenido acido
esta por debajo de 20 meq.Kg'1 Porque ademas aumenta la estabilidad de la lactida. Mas preferiblemente el contenido
acido esta entre 0 y 10 meq.Kg™ y de la forma més preferible, el contenido de &cido libre es inferior a 5 meq.Kg'1. El
contenido de acido libre se puede medir mediante valoracion utilizando por ejemplo metilato sédico o metilato potasico
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en metanol sin agua, como estara claro para el técnico. La lactida usada como material de partida para el proceso de
modelado puede haber sido preparada por cualquier proceso convencional de lactida tal como eliminaciéon de agua de
una solucion de acido lactico o reaccion de condensacion de ésteres de lactato, seguido de una reaccion de cierre de
anillo en un reactor de lactida con la ayuda de un catalizador. Opcionalmente la lactida cruda es posteriormente
purificada por ejemplo por destilacion y/o cristalizaciéon antes del proceso de modelado.

[0027] El reactor de lactida puede ser de cualquier tipo adecuado que esté disefiado para materiales sensibles al calor.
Un reactor que puede mantener un espesor de pelicula constante, tal como un evaporador de pelicula descendente o de
pelicula fina agitada es mas preferido, porque la formacion de pelicula aumenta el indice de transferencia de masa.
Cuando el indice de transferencia de masa se aumenta, la lactida puede formarse y vaporizarse rapidamente, y
conforme se vaporiza la lactida, mas lactida es producida como dicta la reaccién del equilibrio acido polilactico/lactida.
Opcionalmente estos reactores de lactida funcionan bajo presion reducida tal como entre aproximadamente 1 mmHg y
100 mmHg. La temperatura de la formacién de lactida se mantiene entre 150 °C y 250 °C. Muchos catalizadores
adecuados son conocidos, tales como 6xidos metdlicos, haluros metélicos, polvos de metales, arcilla aniénica, y
compuestos organicos metalicos derivados de acidos carboxilicos o similares. Normalmente se utiliza un catalizador de
estano (ll) para la formacién de lactida.

[0028] También se pueden afadir estabilizadores al reactor de lactida para facilitar la formacion de lactida y
desfavorecer las reacciones degenerativas del acido lactico y de la lactida. Los estabilizadores, tales como
antioxidantes, tanto de origen natural como fabricado, pueden utilizarse para reducir el nimero de reacciones de
degradacion que tienen lugar durante el proceso de produccion de lactida y acido polilactico. Los estabilizadores
también pueden reducir el indice de formacion de lactida durante este proceso. Por lo tanto, una produccién eficaz de
lactida requiere un disefio de reactor apropiado para una intensidad térmica minima y un equilibrio apropiado entre el
catalizador y cualquier uso de estabilizadores del proceso.

[0029] Una variedad de estabilizadores puede ser utilizada. El agente estabilizante puede incluir antioxidantes primarios
y/o antioxidantes secundarios. Los antioxidantes primarios son los que inhiben las reacciones de propagacion de
radicales libres, tal como y no limitado a alquiliden-bisfenoles, alquil-fenoles, aminas aromaticas, compuestos nitro- y
nitroso- aromaticos, y quinonas. Para prevenir la formacion de radicales libres los antioxidantes secundarios (o
preventivos) descomponen hidroperéxidos. Entre algunos ejemplos no limitativos de antioxidantes secundarios se
incluyen: fosfitos, sulfuros organicos, tioéteres, ditiocarbamatos, y ditiofosfatos. Entre los antioxidantes se incluyen
compuestos tales como fosfitos de trialquilo, fosfitos mixtos de alquilo/arilo mixto, fosfitos de arilo alquilados, fosfitos de
arilo estéricamente impedidos, fosfitos espirociclicos alifaticos, compuestos espirociclicos de fenilo estéricamente
impedidos, bisfosfonitos estéricamente impedidos, hidroxifenil propionatos, hidroxibencilos, alquiliden bisfenoles, alquil-
fenoles, aminas aromaticas, tioéteres, aminas impedidas, hidroquinonas, y sus mezclas derivadas. Preferiblemente,
compuestos con fosfito, compuestos fendlicos impedidos, u otros compuestos fendlicos se usan como antioxidantes
estabilizantes del proceso. De la forma mas preferible, se utilizan compuestos con fosfito. La cantidad de estabilizador
del proceso utilizada puede variar dependiendo de la pureza 6ptica de la lactida resultante deseada, la cantidad y el tipo
de catalizador usado, y las condiciones dentro del reactor de lactida. Normalmente pueden ser utilizadas cantidades
variables de 0.01 a 0.3 % en peso del estabilizador de proceso.

[0030] Junto a los estabilizadores, también se pueden utilizar agentes de deshidratacion o anti-hidroélisis. Estos agentes
de deshidratacion favorecen la formacién de lactida. Ademas, se pueden utilizar en una fase posterior del proceso de
fabricacion de acido polilactico asi como para evitar la escisién de cadena por el agua. Los compuestos basados en
peroxido se pueden utilizar para este propdsito pero se prefieren compuestos con la funcionalidad carbodiimida. El
compuesto de carbodiimida es un compuesto con uno o mas grupos carbodiimida en una molécula y también incluye un
compuesto de policarbodiimida. Como compuestos de monocarbodiimida incluidos en los compuestos de carbodiimida,
diciclohexil carbodiimida, diisopropil carbodiimida, dimetil carbodiimida, diisobutil carbodiimida, dioctil carbodiimida,
difenil carbodiimida, naftil carbodiimida, etc. pueden ser ejemplificados. En particular los compuestos industrialmente
facilmente disponibles tales como diciclohexil carbodiimida, diisopropil carbodiimida o productos como Stabaxol® de
Rheinchemie son utilizados.

[0031] También es posible afadir los estabilizadores de proceso mencionados anteriormente y agentes de
deshidratacion a la lactida en una fase posterior, tal como por ejemplo antes y/o después del paso de descamacion. Si
los estabilizadores se agregan a la lactida después de la descamacion, los estabilizadores se pueden usar para cubrir
los copos de lactida o pulverizarse sobre ellos.

[0032] Hemos encontrado ademas que la presencia de los estabilizadores de proceso mencionados anteriormente y los
agentes de deshidratacion también aumentan la estabilidad de las particulas de lactida durante el almacenamiento.

[0033] Es por supuesto deseado tener el minimo material posible tal como estabilizadores de proceso y agentes de
deshidratacién presente en las particulas de lactida diferentes de la lactida. Por lo tanto, la particula de lactida

normalmente comprende mas de un 95% de lactida en peso, preferiblemente mas de un 98.5% de lactida en peso, de la
forma mas preferible méas de un 99.5% en peso.

[0034] Dependiendo de la preparacion de la lactida y/o del método de purificacion, el proceso de descamacion segun la
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presente invencion puede bien estar combinado con la preparacién y/o purificacion, o bien no. Por ejemplo, si la lactida
se obtiene por destilacién, tiene sentido acoplar directamente una maquina descamadora a la columna de destilacion
debido a que la lactida esta ya en su forma fundida. También, si el paso de purificacion final de la lactida comprende la
cristalizacién de un fundido, una maquina descamadora puede acoplarse directamente al cristalizador de fundidos.

[0035] La invencion esta ilustrada posteriormente mediante los siguientes ejemplos no limitativos.
Ejemplo 1
[0036] Descamacion de L-lactida utilizando un descamador de tambor giratorio a escala de laboratorio.

[0037] L-lactida fresca ex. Purac® (<5 meq/Kg acido lactico libre) se fundié utilizando un vaso agitado calentado en bafio
de aceite. Posteriormente, el liquido con una temperatura entre 105-120 °C fue dosificado durante el descamado en el
recipiente para la inmersion bajo un descamador de tambor giratorio con una area de superficie de 0.75 m?. La lactida
liquida fue dosificada a una velocidad tal que el nivel del liquido se mantuvo constante en el recipiente para la inmersion.
Debido al enfriamiento interno del tambor, la lactida solidifica en la superficie de tambor. El agua de refrigeracion para el
tambor giratorio se mantuvo a una temperatura entre 10 y 35 °C y la velocidad de rotacion a entre 5y 15 rpm. Ademas,
la profundidad de inmersién del tambor en la lactida fundida se varié y se hicieron pruebas a una profundidad de
inmersién de 20 mm y 50 mm. Los copos producidos tienen una altura media de entre 0.3 y 0.7 mm, una anchurade 1 a
3mm y una longitud de 3 a 10mm. El area de superficie por unidad de volumen varié entre 4000 y 10000 m’. La
densidad aparente de la masa fue entre 500 y 600 kg/m's.
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REIVINDICACIONES

1. Método para la produccion de particulas de lactida estables que comprende poner en contacto un flujo continuo de
lactida fundida, teniendo dicha lactida un contenido de agua por debajo de 200 ppm y un contenido de acido libre por
debajo de 50 miliequivalentes por kg lactida, con una superficie con una temperatura inferior al punto de fusion de la
lactida y eliminar la lactida solida como particulas de lactida de esta superficie, teniendo las particulas de lactida
estables un area de superficie por unidad de volumen entre 1000 a 10000 m™', un contenido de agua debajo de 200 ppm
y un contenido de acido libre debajo de 50 miliequivalentes por kg lactida.

2. Método segun la reivindicacion 1 donde dicha superficie se enfria por medios internos o externos.

3. Método segun la reivindicacién 1 o 2 donde dicha eliminacion es mediante contacto de la superficie con la lactida
solidificada con un dispositivo raspador.

4. Método segun la reivindicacion 1 o 2 donde dicha eliminacion se produce por el despegado de la lactida de la
superficie por efecto de la gravedad.

5. Método segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes donde dicho método se realiza con un tambor
descamador o correa descamadora.

6. Método segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes que se realiza en un equipo en el que al menos
aquellas partes del mismo que estan en contacto con la lactida se preparan a partir de un material resistente a la
corrosion.

7. Método segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes que tiene lugar bajo gas inerte o atmésfera seca.
8. Método segun alguna de las reivindicaciones precedentes donde las particulas de lactida obtenidas son tamizadas.

9. Método segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, donde se obtienen particulas de lactida que tienen un
area de superficie por unidad de volumen de 1000 a 3000 m™ donde el término "estable" significa que las particulas de
lactida tienen un contenido de &cido libre inicial de como mucho 5 meqg/kg a 20 grados Celcius en el aire, y después de
10 semanas de almacenamiento el contenido de acido libre estara todavia por debajo de 2000 meqg/kg.

10. Método segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes 1-8, donde se obtienen particulas de lactida que
tienen un area de superficie por unidad de volumen de 3000 a 10000 m™.

11. Método segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, donde las particulas de lactida comprenden mas de
un 95% de lactida en peso, preferiblemente méas de un 98.5% de lactida en peso, de la forma mas preferible mas de un
99.5% de lactida en peso.

12. Método segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, donde la lactida presente en las particulas de lactida
contiene mas de un 95% de D-lactida en peso, preferiblemente mas de un 98.5% de D-lactida en peso, de la forma mas
preferible mas de un 99.5% de D-lactida en peso.

13. Método segun cualquiera de las reivindicaciones 1-10, donde la lactida presente en las particulas de lactida contiene
mas de un 95% de L-lactida en peso, preferiblemente mas de un 98.5% de L-lactida en peso, de la forma mas preferible
mas de un 99.5% de L-lactida en peso.

14. Método segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, donde las particulas de lactida tienen un contenido de
agua por debajo de 200 ppm, preferiblemente por debajo de 100 ppm, y de la forma mas preferible por debajo de 50

ppm.

15. Método segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, donde las particulas de lactida tienen un contenido de
acido lactico libre por debajo de 50 miliequivalentes por kg de lactida (meq/kg), preferiblemente por debajo de 20
meq/kg, y de la forma mas preferible entre 0 y 10 meq/kg.
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