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ES 2556 652 T3

DESCRIPCION
Procedimiento para producir acido polilactico
SECTOR TECNICO
La presente invencién se refiere a un procedimiento para producir acido polilactico.
ANTECEDENTES DE LA TECNICA

El acido polilactico ha llamado la atencion como polimero que tiene la propiedad de neutralidad en el carbono al no
influir en el aumento o disminucion del didxido de carbono en la tierra y se puede utilizar en diversas aplicaciones,
dado que el acido lactico como materia prima se obtiene de patata, maiz, cafia de azlcar o similares. Ademas,
también ha llamado la atencion en vista de la facilidad en la recuperacién a partir de un producto de desecho por
tener una mayor capacidad de moldeo en fusion, resistencia o similar, como polimero, asi como, biodegradabilidad o
su efecto de induccién de la descomposicion por el agua. Sin embargo, presenta el problema de baja resistencia al
calor o baja rigidez, lo que permite la aplicacion practica s6lo a escala limitada. Como procedimiento continuo
convencional para producir acido polilactico, se ha propuesto, en la BIBLIOGRAFIA DE PATENTE 1 (documentos
US-A-5136017, CA-A1-2056549, EP-A2-0499747), el que tiene un conjunto de reactores de tanque agitados en
continuo (en lo sucesivo también se puede denominar simplemente como "reactor de tipo CSTR") conectados en
serie. Ademas, en la BIBLIOGRAFIA DE PATENTE 2, se ha propuesto un procedimiento en el que se combinan un
conjunto de reactores de tipo CSTR, un reactor de tipo horizontal y una maquina de mezclado.

Los documentos WO 2010/012770A1, EP 2030679A1, WO 01/58962A1, EP 2009040A1 y EP 2055730A2 da a
conocer diferentes procedimientos para la produccion de acido polilactico.

BIBLIOGRAFIA DE LOS ANTECEDENTES DE LA TECNICA
BIBLIOGRAFIA DE PATENTES

BIBLIOGRAFIA DE PATENTE 1: JP-A-5-93050
BIBLIOGRAFIA DE PATENTE 2: JP-A-10-120772
CARACTERISTICAS DE LA INVENCION

PROBLEMAS A RESOLVER POR LA INVENCION

En el caso en el que la mayor parte de la polimerizaciéon se complete mediante la conexién en serie de un conjunto
de reactores de tipo CSTR, tal como se ha descrito en la BIBLIOGRAFIA DE PATENTE 1 y la BIBLIOGRAFiA DE
PATENTE 2, se puede obtener acido polilactico de alto peso molecular mediante la disminucién de la cantidad del
catalizador de polimerizaciéon y tomando un mayor tiempo de residencia. Sin embargo, en el reactor de tipo CSTR,
como resultado del paso rapido de la materia prima, un polimero de bajo peso molecular con un tiempo de
residencia reducido contaminara el producto.

Por lo tanto, para obtener acido polilactico de alto peso molecular, se requiere un tiempo de residencia promedio
muy largo, lo que también proporciona una amplia distribucion de peso molecular y, de este modo, es dificil obtener
acido polilactico con una distribucion estrecha de peso molecular o una distribuciéon deseada de peso molecular.
Ademas, la presencia de un polimero con un tiempo de residencia largo en un reactor da lugar a la generacion de un
polimero con una amarillez elevada. Ademas, en un reactor a gran escala, debido a la alta viscosidad del polimero,
la mezcla uniforme resulta muy dificil, por lo cual, por tanto, se requiere una potencia de agitacion elevada. Ademas,
el aumento de la proporcion de polimerizacion requiere un tiempo de residencia largo en el reactor en la etapa
posterior, lo cual necesita un reactor mas grande y, de este modo, no resulta econémicamente ventajoso. Ademas,
dado que el aumento en la temperatura de reaccién desplaza el equilibrio a la parte del lactido, no se puede
incrementar la proporcién de polimerizacién, proporcionando también un polimero de peso molecular bajo. Para
evitar que aparezcan estos problemas, muchos reactores de tipo CSTR se pueden conectar en serie, sin embargo,
no es econoémico.

Por consiguiente, un objetivo de la presente invencion es dar a conocer un procedimiento para producir acido
polilactico, que es capaz de obtener acido polilactico a bajo coste, y que tiene un alto peso molecular, una amarillez
baja y una distribucién de peso molecular deseada.

MEDIOS PARA RESOLVER EL PROBLEMA

Los inventores de la presente invencién han realizado estudios exhaustivos en vista de la tecnologia convencional
descrita anteriormente, y, como resultado, descubrieron que un procedimiento de produccién para la polimerizacion,
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utilizando, como minimo, un reactor que tiene caracteristicas de flujo piston (“plug flow”), es capaz de proporcionar
acido polilactico a bajo coste, y con un alto peso molecular, y, de este modo, se consigue la presente invencion.

Es decir, la presente invencidon es un procedimiento para producir acido polilactico mediante la polimerizacion de
lactido fundido utilizando, como minimo, un reactor que tiene caracteristicas de flujo piston con una g (1), calculada a
partir de la siguiente ECUACION (1), de 0,3 o0 menos:

[FORMULA 1]
£(1)=[ (E@)x ABS(1-t)dt =~ (1)

En la ECUACION (1), E (1) es una funcion de distribucién del tiempo de residencia determinada mediante la
respuesta al impulso de jarabe de almidén con una viscosidad de 3 Pa-s, y T es la proporcion entre el tiempo
transcurrido 8 y el tiempo de residencia promedio 6.

EFECTO DE LA INVENCION

Segun la presente invencion, se puede dar a conocer un procedimiento para producir acido polilactico, que es capaz
de obtener acido polilactico a bajo coste, y con un alto peso molecular.

Otros objetivos, caracteristicas y particularidades adicionales de la presente invencion seran evidentes en referencia
a la siguiente explicacion y realizaciones preferentes ejemplificadas en los dibujos que se acompafian.

BREVE DESCRIPCION DE LOS DIBUJOS

La figura 1 es un diagrama esquematico total de bloques que muestra un ejemplo de un aparato de produccion a
utilizar en el procedimiento de produccién de la presente invencion.

La figura 2 es una vista esquematica ampliada que muestra un ejemplo de un reactor que tiene caracteristicas de
flujo pistén, en la que 2A representa una vista esquematica en seccion transversal, y 2B representa una vista
esquematica de la cara inferior.

La figura 3 es un grafico que muestra una curva de distribucion del tiempo de residencia de un modelo de serie de
un depdsito de mezcla completo como modelo de mezcla dentro de un reactor.

La figura 4 es un gréafico que muestra una curva de distribucién del tiempo de residencia de un modelo de dispersion
como modelo de mezcla dentro de un reactor.

La figura 5 es un diagrama esquematico total de bloques que muestra otro ejemplo de un aparato de produccién a
utilizar en el procedimiento de produccién de la presente invencion.

La figura 6 es un diagrama esquematico total de bloques que muestra otro ejemplo adicional de un aparato de
produccion a utilizar en el procedimiento de produccion de la presente invencion.

La figura 7 es una vista esquematica de un depésito de fusion de lactido utilizado en los ejemplos 1y 2.

La figura 8 es un diagrama esquematico total de bloques que muestra un aparato de produccion utilizado en los
ejemplos comparativos 1y 2.

MODO DE LLEVAR A CABO LA INVENCION

A continuacion se proporcionara la explicacion en detalle del procedimiento para producir acido polilactico de la
presente invencion.

Un primer aspecto de la presente invencion es un procedimiento para producir acido polilactico mediante la
polimerizacién de lactido fundido utilizando, como minimo, un reactor que tiene caracteristicas de flujo pistéon con
una & (1), calculada a partir de la siguiente ECUACION (1), de 0,3 0 menos:

[FORMULA 2]
g(r)=f(E(r)xABS(1-z))dc —= (1)

en la que E (1) de la ECUACION (1) es una funcién de distribucién del tiempo de residencia determinada mediante la
respuesta al impulso de jarabe de almidén con una viscosidad de 3 Pa-s, y T es la proporcién entre el tiempo
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transcurrido 8 y el tiempo de residencia promedio 6.

La figura 1 es un diagrama esquematico total de bloques que muestra una realizacion preferente de un aparato de
produccién a utilizar en el procedimiento de produccion de la presente invencion. El lactido como materia prima se
suministra, después de tratarse previamente en un depdsito de pretratamiento de lactido -10a-, a un depdsito de
fusién de lactido -10c- mediante el alimentador -10b- para su fusion. El lactido fundido se suministra a un reactor que
tiene caracteristicas de flujo pistén -13a- a través de un intercambiador de calor -12a- y una maquina de mezcla
-12b- mediante una bomba de suministro de liquido -11a- instalada en la parte inferior del aparato. El reactor -13a-
esta equipado con una camisa -14-. Un eje de rotacion -15- esté instalado desde la parte superior del reactor -13a-,
y un cojinete -16- esta instalado en la parte inferior. Ademas, en el interior del reactor -13a- estan almacenados de
manera alternativa un grupo de tubos de enfriamiento -17- y una paleta de agitacion -18-. La mezcla de reaccion se
suministra a los reactores -13a-, -13b- y -13c- de manera continua en este orden y se extrae de la salida -131c- del
reactor -13c-. En la figura, estan conectados en serie tres reactores que tienen caracteristicas de flujo piston (-13a-,
-13b-, -13c-), sin embargo, el efecto de la presente invencion se puede ejercer cuando, como minimo, un reactor
esta presente. Cabe sefialar que se utilizaran un depésito de fusion del polimero -19- y una bomba de suministro de
liquido -11b- en el caso de producir un copolimero de bloques de acido polilactico representado por acido polilactico
estereocomplejo, cuyos detalles se describirdn mas adelante.

La figura 2 es una vista esquematica de un reactor -13a- (-13b-, -13c-), a mayor escala, en la que A representa una
vista esquematica de la seccion longitudinal, y B representa una vista esquematica de una seccion transversal de la
cara inferior. El reactor -13a- es un reactor que tiene un recipiente cilindrico largo en la direccién del flujo, y esta
equipado con una camisa -14-, en la que el calentamiento, el mantenimiento de la temperatura y el enfriamiento se
pueden llevar a cabo segun sea apropiado. La camisa -14- esta dividida en mltiples partes, cada una de las cuales
es controlable a diferentes condiciones de temperatura. Dicha camisa 14 puede no estar dividida. La paleta de
agitacion pertinente tiene un eje de agitacion que se extiende en la direccién de flujo, y tiene una etapa o multiples
etapas de paletas de agitacién que se extienden en la direccién vertical con respecto a dicho eje de agitacion. Como
ejemplos de paletas de agitacion -18- para utilizar, se incluyen, por ejemplo, una paleta de agitacién de mdltiples
piezas, una paleta en forma de barra o similares. Ademas, en el interior del recipiente se disponen una etapa o
multiples etapas de grupos de tubos de refrigeracion.

El reactor -13a- (-13b-, -13c-) se puede utilizar colocado vertical u horizontalmente, sin embargo, para evitar
deformaciones del eje o alteracion del flujo, se utiliza, de manera preferente, colocado verticalmente. En el caso en
el que se coloca verticalmente, la direccion del flujo de la materia prima o el reactivo puede estar en direccién
ascendente o descendente con respecto al plano horizontal, sin embargo, en el caso en el que la sustancia
polimérica tiene mayor densidad, la direccién descendente es preferente para suprimir el flujo inverso. En el reactor
-13a- de la figura -2-, no se muestra la boquilla de alimentacién en la cara del reactor, sin embargo, puede afadirse
segun sea apropiado.

A continuacién, se proporciona una explicacion de las caracteristicas de flujo piston. En la presente invencion, se
puede determinar el valor & (t) que muestra las caracteristicas de flujo pistén, por ejemplo, mediante el siguiente
procedimiento. En un reactor, se coloca jarabe de almiddn cuya viscosidad ha sido ajustada a 3 Pa-s, es decir,
jarabe de almiddn para alimentacién, se ha hecho circular a la misma velocidad de alimentacion que la velocidad de
flujo practica. Se mezclan en primer lugar en el mismo volumen este jarabe de almidén para alimentacion y tinta roja,
en general, vendida comercialmente, para preparar tinta roja para inyeccion, que se lleva a un inyector. La cantidad
a llevar al inyector debe ser aproximadamente una milésima de la cantidad de jarabe de almidén para alimentar a
volar por hora. La tinta roja para inyeccion llevada a este inyector se carga de manera similar a impulsos a la parte
de entrada del reactor, y se toma muestras de manera periddica a la salida del reactor para determinar la
absorbancia As del liquido de salida. Por otra parte, la absorbancia Aso de la tinta roja para inyecciéon debe medirse
en primer lugar. Dado que se ha confirmado en un experimento preliminar que la absorbancia es proporcional a la
concentracion, la proporcion E de la tinta roja permanente en el reactor se determina mediante E = (Vr) x (As)/((Vo) x
(As0)). En esta ecuacion, Vr es el volumen del reactor; Vo es el volumen de la tinta roja inyectada. De esta manera,
representando el valor de E (8) en el tiempo transcurrido 6, se determina la curva de distribucion del tiempo de
residencia. Para facilitar la comparacion, la curva de Eo (1) para el valor de t obtenido dividiendo el tiempo
transcurrido por el tiempo de residencia promedio, debe adoptarse como la curva de distribucién del tiempo de
residencia. El tiempo de residencia promedio 6y se calcula mediante Vr/F, en la que F es el caudal volumétrico de
alimentacion. De manera ideal, el area de la curva de Ey (1) para T debe ser 1, sin embargo, dado que a la practica E
(t) se puede determinar solo para cada tiempo de muestreo, y habitualmente no llega a 1 debido a un error de
medicién o similar, y se normaliza para que sea 1 multiplicando E (1) por un coeficiente k. De manera especifica, se
calcula mediante las siguientes ECUACIONES (2) y (3), siempre que el tiempo transcurrido de la muestra i-ésima
sea 6, Ti = 6i/6,, y n-ésima muestra sea la Ultima muestra.
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[FORMULA 3]

[WEGTE: = 3 [ x Bz -0 +kx E@e )x(c 1=t 1-/2]= 1 == (2)

i=1

|; (E€ )x 4BS(1 -1 ))dr .

= VIR EE ) +kX(EE XE =T -0}/ 2XABS(-€ 1147 )/ 2)-- (3)

=1

Cabe sefalar que la absorbancia As se calcula mediante As = log (lo/l). lp es la transmitancia del jarabe de almidén
para alimentacién y el medidor de la absorcién se ajusta de manera que |, es 100%. | es la transmitancia de una
muestra. Dado que la absorbancia de la tinta roja para inyeccién presenta una concentracion demasiado elevada
cuando se mide tal cual, se diluyen 0,5 ml de la tinta roja para inyeccion con 100 ml del jarabe de almidén para
alimentacién, que se diluye a continuaciéon hasta 1000 ml con agua pura para determinar la absorbancia de la
misma, y el valor se multiplica por 2000 para el célculo. Ademas, el valor de & (t) cambia ligeramente por el nimero
de rotaciones de la paleta de agitacion, sin embargo, se seleccion6 el nimero 6ptimo de rotaciones para no tener
una parte de retencién de la tinta roja en un reactor de prueba preparado mediante un cilindro acrilico. Dado que el
valor de € (1) cambia también ligeramente por la viscosidad de la solucién de polimerizacion, es preferente hacer las
pruebas a una viscosidad préxima a la de la soluciéon de polimerizacion practica, sin embargo, en vista de la
seleccion del reactor, se utilizé la misma viscosidad en todas las mediciones de caracteristicas de flujo piston.
Ademas, dado que las caracteristicas de flujo pistén son, en general, elevadas en el caso de una viscosidad elevada
en la etapa posterior de la polimerizacién, la medicidn se realiza fijando la viscosidad del liquido a 3 Pa-s, dando
importancia a las caracteristicas de flujo piston en la etapa inicial de la polimerizacion.

En la ECUACION (1) anterior, & (1), que se utiliza como indice de las caracteristicas de flujo piston, representa la
desviacion promedio de T = 1, y cuanto mayor sea este valor mayor sera la desviacion, mostrandose lejos de las
caracteristicas de flujo piston ideales. Como modelo de mezcla ideal de la parte interior del reactor, existe un modelo
de flujo pistén y un modelo de mezcla completa. Un reactor practico muestra un estado intermedio de los dos
modelos, y se convierte en un modelo completo de depdsito de mezcla en serie 0 en un modelo de dispersion o
similares. La curva de distribucién del tiempo de residencia de cada modelo resulta ser la mostrada en la figura 3 y la
figura 4, y se sabe que el flujo piston mas proximo se consigue con el mayor niumero de depdsitos en el modelo
completo de depésitos de mezcla en serie, asi como la relaciéon D/(ul) mas pequefia (D: coeficiente de dispersion en
la direccion del eje, W velocidad de flujo en el tubo de reaccién y L: longitud del tubo de reaccion) en el modelo de
dispersién. En un modelo de flujo pistdn ideal, s6lo se observa una linea recta que aparece en T = 1. Por lo tanto, tal
como es evidente a partir de la figura 3 y la figura 4, se entiende que la curva con la mayor desviacion promedio de T
=1 tiene las caracteristicas de flujo pistdbn mas bajas. En el procedimiento de produccion de la presente invencion, el
lactido fundido se suministra, de manera preferente, de forma continua al reactor que tiene caracteristicas de flujo
pistén con una & (1) en la ECUACION (1), de 0,3 0 menos:

£ (1) en la ECUACION (1) es, de manera preferente, de 0,2 0 menos, y, de manera mas preferente de 0,15 0 menos.

Cabe sefialar que en el caso de utilizar un conjunto de reactores que tienen las caracteristicas de flujo piston, se
puede calcular & (1) del sistema de reaccién completo mediante la inyeccién de la tinta roja en la entrada del reactor
que tiene caracteristicas de flujo piston en una etapa mas anterior, y su muestreo en la salida del reactor que tiene
caracteristicas de flujo piston en la Ultima etapa, para aplicar un procedimiento de célculo para la & (1). La & (1) del
sistema de reaccidn completo es, de manera preferente, de 0,2 0 menos, y, de manera mas preferente, de 0,1 o
menos.

Como ejemplos del reactor que tiene caracteristicas de flujo piston distintas del reactor mostrado en la figura 2, se
incluyen, por ejemplo, un reactor instalado con una paleta de agitacion que tiene una placa deflectora y un
intercambiador de calor, de manera alternativa, dado a conocer en el documento JP-B-1-3444; un reactor instalado
con un serpentin de enfriamiento y una paleta de agitacion, de manera alternativa, en dos o mas etapas descrito en
la patente de Estados Unidos No. 2.727.884; o un reactor de tipo tubo que tiene un elemento mezclador estatico
dentro de un tubo cilindrico, por ejemplo, un mezclador estatico (SMX) fabricado por SULZER Co., Ltd., un
mezclador estatico fabricado por Noritake Co., Ltd., un mezclador estatico (ULTRA MIXER) fabricado por KOMAX
Co., Ltd., y un reactor mezclador estatico (SMR) fabricado por SULZER Co., Ltd. que tienen la funcién de eliminar el
calor de reaccion mediante el paso del medio de enfriamiento por el interior del elemento mezclador estatico; o
similares. Un reactor que no tiene una maquina de agitacion, tal como el mezclador estatico o SMR, es superior a la
vista de la ausencia de consumo de energia de la maquina de agitacién, sin embargo, en el caso en el que se
genere una parte de retencién en el interior del reactor en el peor de los casos, puede darse el caso en el que es
dificil la eliminacién de la parte de retencién por las condiciones de funcionamiento, lo que da lugar a la necesidad
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de algun tipo de aparatos dinamicos. Por otra parte, el tipo tal como se muestra en la figura 2 es mas preferente, ya
que es superior porque es posible el aumento del nimero de revoluciones de la maquina de agitacion y puede
eliminarse la parte de retencién mediante el cambio en las condiciones de funcionamiento, cuando la energia o la
fuerza o similar estan disefiadas con tolerancia suficiente porque se instala con la maquina de agitacion.

<Fusién de lactido>

En el procedimiento de produccion de la presente invencion, en primer lugar se funde el lactido de una materia
prima, antes de introducirlo en el reactor que tiene las caracteristicas de flujo piston.

El lactido a utilizar como materia prima no esta limitado de manera particular, y se puede utilizar cualquiera entre
L-lactido, D-lactido y DL-lactido.

Es preferente que antes de fundir el lactido, se cargue lactido sélido en un depésito de pretratamiento de lactido, se
seque a presion reducida y, a continuacion, se seque hasta que el contenido de agua alcance 50 ppm 0 menos,
mediante la repeticion de las operaciones de despresurizacion y presurizacion con gas inerte que tiene una pureza,
de manera preferente, del 99,9% en masa 0 mas, y ademas, almacenado en un estado en el que la concentracién
de oxigeno es, de manera preferente, del 0,1% en masa 0 menos.

Es preferente que el lactido se suministre de manera continua a un depésito de fusion de lactido con una capa de
gas inerte que tiene una pureza, de manera preferente, del 99,9% en masa 0 mas, utilizando un alimentador con
capa de gas inerte que tiene una pureza, de manera preferente, del 99,9% en masa o mas. En el caso en el que se
realiza una capa con gas inerte que tiene una pureza por debajo del 99,9% en masa, o no se realiza la capa, el
lactido se puede descomponer, dando lugar a la generacién de acido lactico, que, de este modo, no puede
proporcionar un polimero de alto peso molecular con poco colorante en algunos casos.

Es preferente que el depdsito de fusion de lactido tenga una camisa y una maquina de agitacion, con el fin de
calentar el lactido mediante el flujo de vapor de agua o un medio que aporta calor en la camisa, para la fusién del
lactido en un intervalo de temperatura, de manera preferente, de 120°C o menos y, de manera mas preferente, de
100 a 120°C. Ademas, es preferente que el lactido fundido se extraiga de forma continua para que el tiempo de
fusién (es decir, el tiempo de residencia promedio en el interior del depdsito de fusion) sea, de manera preferente, de
2 horas o0 menos y, de manera mas preferente, de 30 a 60 minutos. Una temperatura de fusién elevada o un tiempo
de fusion largo pueden dar lugar a la aceleracion de la descomposicion del lactido.

En la presente invencién, como alimentador, por ejemplo, se puede utilizar un alimentador mecanico, tal como, un
alimentador de husillo, un alimentador de cinta, o un alimentador de mesa y similares; o un alimentador neumatico
utilizando un gas inerte que tiene una pureza del 99,9% en masa o mas, "Super Dense Flow" (fabricado por Nisshin
Seifun Group Inc.), o similares. Como paleta de agitacién del deposito de fusion de lactido, se puede utilizar una
paleta de agitacion general que se utiliza en una solucion de viscosidad relativamente baja, por ejemplo, se incluye
una paleta de hojas inclinadas, una paleta de hélice, una paleta de ancla, paleta Max Blend (nombre comercial
registrado), fabricada por Sumitomo Heavy Industries, Ltd. o similares.

<Polimerizacion preliminar del lactido>

En una etapa con una proporcién de polimerizacion baja de lactido, debido a la baja viscosidad de una mezcla de
reaccion, pueden disminuir las caracteristicas de flujo pistén. Por lo tanto, antes de la reaccidn de polimerizacion en
el reactor que tiene caracteristicas de flujo pistén, se puede realizar una polimerizacién preliminar del lactido. Es
preferente que el reactor que se utliza en esta polimerizacion preliminar (en lo sucesivo, también puede
denominarse simplemente, un "reactor preliminar") se instale en una etapa antes del reactor que tiene caracteristicas
de flujo piston. Como ejemplos de reactor preliminar, se incluyen, un reactor de tipo tubo que tiene un elemento
mezclador estatico en el interior de un tubo cilindrico, por ejemplo, un mezclador estatico SMX fabricado por
SULZER Co., Ltd., un mezclador estatico fabricado por Noritake Co., Ltd., o un mezclador estatico ULTRA MIXER
fabricado por KOMAX Co., Ltd., o similares; el reactor de tipo CSTR que tiene una paleta de agitacion, tal como, una
paleta de hojas inclinadas, una paleta de ancla, una paleta Full Zone (nombre comercial registrado) fabricada por
Kobelco Eco-Solutions Co., Ltd, una paleta Max Blend (nombre comercial registrado) fabricada por Sumitomo Heavy
Industries, Ltd., o una paleta de husillo de empuje descrita en el documento JP-B-47-610, o similar; o un reactor que
realiza un mezclado completo de manera similar al reactor de tipo CSTR mediante la instalacion del reactor de tipo
tubo y una bomba en estado de bucle y liquido circulante en el bucle utilizando una bomba; o similares. En vista de
la necesidad de prevenir una reaccion anormal, en una region de viscosidad baja debido a la baja proporcién de
polimerizacién, es mas preferente el reactor de tipo CSTR.

La proporcion de conversion (proporcion de polimerizacion) del lactido en dicho reactor preliminar es, de manera
preferente, del 30% o menos y, de manera mas preferente, del 15% o menos. Cabe sefialar que, en la presente
invencion, como proporciéon de polimerizacion (proporcion de conversion) del lactido, debe adoptarse un valor
obtenido mediante el procedimiento de calculo descrito en los ejemplos que se describiran mas adelante.
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Ademas, se puede elevar la temperatura del lactido que se alimenta al reactor preliminar mediante la instalacion de
un intercambiador de calor antes del reactor preliminar. Ademas, se pueden alimentar un catalizador de
polimerizaciéon y un iniciador de la polimerizacion que se describirdn posteriormente, justo antes del reactor
preliminar, o se pueden alimentar por lotes al reactor que tiene caracteristicas de flujo pistén en el reactor preliminar
o después del mismo. En este caso, el catalizador de polimerizacion y el iniciador de la polimerizacion se pueden
alimentar disolviéndolos en un disolvente o formando una suspension.

<Catalizador de polimerizacion e iniciador de la polimerizacion>

El catalizador de polimerizacion no esta limitado de manera particular y se puede utilizar alguno conocido, sin
embargo, es preferente el octilato de estafio (2-etilhexanato de estafio) en vista de la alta productividad y la facil
disponibilidad. La cantidad utilizada del mismo es, de manera preferente, del 0,002 al 0,02% en masa y, de manera
mas preferente, del 0,005 al 0,01% en masa, con respecto al 100% en masa de lactido antes de la polimerizacion.
La cantidad fuera de este intervalo puede dar lugar al caso en el que el peso molecular disminuye causado por una
reaccion de intercambio de éster durante la polimerizacién o despolimerizacién, o puede dar lugar al caso en el que
resulta dificil el control de la temperatura de polimerizacién.

En el caso en el que la polimerizacion por apertura de anillo se lleva a cabo en presencia del catalizador de
polimerizacién, se puede utilizar un iniciador de la polimerizacion. Entre los ejemplos del iniciador de la
polimerizacién se incluyen, por ejemplo, un alcohol alifatico superior, tal como decanol, dodecanol, tetradecanol,
hexadecanol, octadecanol, o alcohol laurico o similares; un alquilenglicol, tal como etilenglicol, propilenglicol; o
similares. Se pueden utilizar solos o dos o mas tipos combinados. La cantidad utilizada del iniciador de
polimerizacion se puede ajustar seglin sea apropiado correspondiente al peso molecular del producto final deseado.

<Tiempo de polimerizacion y temperatura de polimerizacion>

El tiempo de polimerizacion del lactido es, de manera preferente, de 15 minutos a 10 horas y, de manera mas
preferente, de 30 minutos a 6 horas. Un tiempo de polimerizacion por debajo de 15 minutos puede dar lugar al caso
en el que un polimero objetivo no se puede obtener debido a una reaccioén insuficiente, mientras que un tiempo de
polimerizacion de mas de 10 horas puede dar lugar al caso en el que aumenta la coloracién o el grado de dispersion
del polimero resultante o similares.

La temperatura de polimerizacion del lactido es, de manera preferente, de 150°C a 250°C, de manera mas
preferente, de 170°C a 230°C y, de manera aun mas preferente, de 180 a 220°C. Una temperatura de reaccion por
debajo de 150°C puede no dar lugar a que se puede obtener el efecto de reduccién del coste de produccion de acido
polilactico debido al progreso lento de la reaccion. Una temperatura de reaccion por encima de 250°C puede dar
lugar al caso en el que no se puede obtener una proporcion de polimerizacion elevada debido a que el control de la
reaccion resulta dificil y a la generacion significativa de lactido mediante la despolimerizacion del polimero, o se
podria incrementar de manera significativa la coloracion del polimero resultante y, de este modo, podria limitar las
aplicaciones del polimero resultante.

El lactido fundido se alimenta, de manera preferente, como minimo, a un reactor que tiene caracteristicas de flujo
pistén con una & (1) de la ECUACION 1 anterior de 0,3 0 menos, y se polimeriza de manera que la proporcién de
conversion (proporcién de polimerizacion) de lactido liquida a la salida, obtenido del reactor que tiene caracteristicas
de flujo piston en la etapa final, es del 90% o mas. Es decir, en el caso en el que soélo se utiliza un reactor que tiene
caracteristicas de flujo piston, es preferente que la proporcion de conversién (proporcion de polimerizacion) del
lactido liquido a la salida de dicho reactor sea, de manera preferente, del 90% o mas y, en el caso en el que se
utiliza un conjunto de reactores que tienen caracteristicas de flujo pistén, es preferente que la proporcion de
conversion (proporcion de polimerizacién) del lactido liquido a la salida del reactor en la etapa final, entre los
reactores que tienen caracteristicas de flujo pistdn, sea del 90% o0 mas.

Dicha proporcién de conversion (proporcion de polimerizacién) es, de manera mas preferente, del 95% o0 mas.
<Adicién de un estabilizador>

Mediante la adicion de un estabilizador después de completar la reaccién de polimerizacion del lactido, se puede
evitar la disminucién en el peso molecular en la recuperacion del lactido sin reaccionar. Es preferente que el
estabilizador se mezcle al liquido de salida del reactor de la Ultima etapa en los reactores que tienen caracteristicas
de flujo piston. Es decir, en el caso en el que solo se utilice un reactor que tiene caracteristicas de flujo piston, es
preferente que el estabilizador se mezcle al liquido de salida de dicho reactor, y en el caso en el que se utilice un
conjunto de reactores que tienen caracteristicas de flujo piston, es preferente que se mezcle al liquido de salida del
reactor de la Ultima etapa entre los reactores que tienen caracteristicas de flujo piston.

La cantidad utilizada del estabilizador es, de manera preferente, del 0,0005 al 0,02% en masa y, de manera mas

preferente, del 0,001 al 0,01% en masa, con respecto a la sustancia de polimero resultante. Una cantidad utilizada
por debajo del 0,0005% en masa puede dar lugar al caso en el que el efecto del estabilizador no se puede obtener
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de manera suficiente. Por otro lado, una cantidad utilizada por encima del 0,02% en masa puede dar lugar al caso,
dependiendo del tipo de estabilizador, en el que se deteriora la tonalidad del producto final, o se deteriora la
estabilidad, tal como la resistencia a la hidrélisis, o similar.

Entre los ejemplos del estabilizador se incluyen, por ejemplo, un antioxidante fendlico, tal como 2,6-dimetilfenol,
2,6-di-t-butilfenol, 2,4-dimetilfenol, 2,4-di-t-butilfenol, 2,4,6-trimetilfenol, 2,4,6-tri-t-butilfenol, 2,6-di-t-butil-4-metilfenol,
2,2'-metilenbis(4-metil-6-t-butilfenol), 2,2'-tiobis(4-metil-6-t-butilfenol), 3,5-di-t-butilcatecol, lignina, o similares. Entre
ellos, son preferentes el 2,6-di-t-butil-4-metilfenol, el 2,4,6-tri-t-butilfenol o el 2,2'-metilenbis(4-metil-6-t-butilfenol) por
tener una baja volatilidad y una facil manipulacion. Ademas, en vista de la seguridad o la reduccién de la carga
medioambiental, también es preferente la utilizacion de lignina, que es un componente derivado de una planta.

Ademas, se puede afadir un agente de desactivacion de tipo de acido fosférico como agente de desactivacion del
catalizador de polimerizacion después de completar la reaccién de polimerizacion de lactido. Entre los ejemplos del
agente de desactivacion de tipo acido fosférico se incluyen, de manera preferente, por ejemplo, como minimo, un
tipo seleccionado del grupo que consiste en acido fosférico, acido fosforoso, acido hipofosforoso, acido pirofosférico,
acido polifosférico, éster alquilico de los mismos, éster arilico de los mismos y sales metélicas de los mismos. En
términos de capacidad de desactivacién del catalizador de polimerizacién, son preferentes el acido fosforico, el acido
fosforoso, el acido pirofosférico o el acido polifosférico.

Un procedimiento para mezclar de manera uniforme el estabilizador y/o el agente de desactivacion incluye, por
ejemplo, un procedimiento para utilizar el mismo tipo de maquina de mezcla que el reactor que tiene caracteristicas
de flujo pistén, un procedimiento para utilizar una maquina de mezcla dado a conocer en el documento
JP-B-51-48581, o similares.

Un alto contenido de lactido en un polimero obtenido finalmente puede dar lugar al caso en el que se empeora la
capacidad de procesamiento o se reduce la estabilidad del articulo moldeado resultante, en el moldeo hasta un
producto final. Por lo tanto, es preferente extraer el lactido sin reaccionar después de mezclar el estabilizador y/ o el
agente de desactivacion. Como ejemplo de procedimiento para extraer el lactido de una sustancia polimérica, por
ejemplo, existe un procedimiento para evaporar el lactido mediante calentamiento de una sustancia polimérica en un
estado fundido en el interior de un aparato de despresurizacion. Y, en la evaporacion del lactido, por ejemplo, en
general no sélo se calienta la cantidad equivalente al calor latente en el interior o antes del aparato de
despresurizacion, sino también se realiza la operacion de disminuir la viscosidad mediante el aumento de
temperatura del polimero o se realiza la mezcla o agitacion en el aparato de despresurizacién para aumentar el area
de evaporacion. Sin embargo, como resultado, aumenta la temperatura del polimero, lo cual puede provocar la
disminucion del peso molecular o la coloracion. Para evitar este problema y aumentar el efecto de extracciéon del
lactido, asi como para reducir la potencia de agitacion, es preferente disminuir la viscosidad mediante la mezcla de
un disolvente con un producto de reaccién en un intervalo del 10 al 50% en masa. En este caso, como ejemplos de
disolvente a utilizar, se incluyen, por ejemplo, un compuesto aromatico, tal como tolueno, etilbenceno, o similares; un
hidrocarburo alifatico, tal como pentano, hexano, heptano, octano, o similares; un hidrocarburo aliciclico, tal como
ciclobutano, ciclopentano, ciclohexano, cicloheptano, ciclooctano, o similares; un hidrocarburo halogenado, tal como
diclorometano, cloroformo, dicloroetano, o similares; un disolvente de tipo éter, tal como 1,4-dioxano,
tetrahidrofurano, etilenglicol dimetil éter, anisol, o similares.

Como ejemplos de un aparato para extraer el lactido, se incluyen, por ejemplo, un aparato montado directamente
con un intercambiador de calor en un dep6sito de despresurizacion tal como se ha dado a conocer en el documento
JP-B-48-29797; un evaporador de pelicula delgada, tal como Exeva (nombre comercial registrado) fabricada por
Kobelco Eco-Solutions Co., Ltd, un nombre comercial, Contro, fabricado por Hitachi Ltd.; o una extrusora, tal como
HVR, un nombre comercial, fabricada por Mitsubishi Heavy Industries, Ltd.; o similares. En el caso de utilizar una
extrusora, la adicion del estabilizador descrito anteriormente y la extraccion del lactido se pueden realizar en el
mismo aparato y, de este modo, es mas preferente. La utilizacion de estos aparatos para extraer el lactido es capaz
de disminuir mas el lactido residual mediante la conexién de dos 0 mas aparatos en serie.

En el procedimiento de produccién de la presente invencion, se puede utilizar, como minimo, un reactor que tiene
caracteristicas de flujo piston, sin embargo, mediante la utilizacion de dos o mas de dichos reactores, se puede
obtener una mayor proporcion de polimerizacién.

Una estructura de acido polilactico obtenida mediante el procedimiento de produccion de la presente invencién no
esta limitada de manera particular, y puede aceptarse cualquier estructura de acido polilactico, tal como acido
poli-L-lactico, en el que la unidad estructural es el acido L-lactico; acido poli-D-lactico, en el que la estructura que se
utiliza es el acido D-lactico; acido poli-DL-lactico, en el que estan presentes aleatoriamente una unidad de acido
L-lactico y una unidad de acido D-lactico; un copolimero de bloques de acido polilactico compuesto por el bloque de
acido poli-L-lactico y el bloque de acido poli-D-lactico en una proporcién de composicion arbitraria; o una sustancia
mixta de los mismos, o similares.

El peso molecular promedio en peso del acido polilactico obtenido mediante el procedimiento de produccion de la
presente invencién es, de manera preferente, de 10.000 a 500.000, de manera mas preferente, de 30.000 a 400.000
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y, de manera aun mas preferente, de 50.000 a 300.000. El peso molecular promedio en peso dentro del intervalo
anterior es capaz de proporcionar un acido polilactico superior en resistencia mecanica y capacidad de
procesamiento del moldeo. Cabe sefialar que, en la presente invencién, como peso molecular promedio en peso,
debe adoptarse un valor convertido a poliestireno, medido mediante un procedimiento de GPC (cromatografia de
permeacion en gel). De manera mas detallada, debe adoptarse un valor medido mediante un procedimiento descrito
en los ejemplos.

El procedimiento de produccion de la presente invencién se puede utilizar de manera adecuada en la produccion de
acido polilactico estereocomplejo, que es una sustancia estereocompleja de acido polilactico compuesta por el
bloque de acido poli-L-lactico y el bloque de acido poli-D-lactico en una proporcion de composicién arbitraria. En
vista de la mayor resistencia mecanica, resistencia al calor y estabilidad térmica, es preferente que el acido
polilactico estereocomplejo tenga caracteristicas de alto peso molecular, alto punto de fusion y alta cristalinidad.
Dado que el reactor que tiene caracteristicas de flujo piston a utilizar en la presente invencién es capaz de estrechar
la distribucion del tiempo de residencia del monémero, se puede mantener la proporcion de monémero en la carga
tal como es como la proporcién en masa del bloque, asimismo se puede incrementar la velocidad de reaccion de la
sustancia polimérica y, de este modo, se puede elevar adicionalmente el punto de fusién del copolimero de bloques
de acido polilactico estereocomplejo resultante, y se puede obtener un polimero con una amarillez baja.

Es decir, un segundo aspecto de la presente invencién es un procedimiento para producir acido polilactico
estereocomplejo, compuesto de: (Al) una etapa para obtener acido poli-L-lactico mediante la polimerizacién de
L-lactido; (B1) una etapa para mezclar el acido poli-L-lactico y D-lactido; y (C1l) una etapa para polimerizar el
D-lactido al acido poli-L-lactico; en el que, como minimo, una de las etapas (Al) y (C1) se realiza mediante el
procedimiento de produccién anterior para el acido polilactico. Ademas, un tercer aspecto de la presente invencion
es un procedimiento para producir acido polilactico estereocomplejo, compuesto de: (A2) una etapa para obtener
acido poli-D-lactico mediante la polimerizacién de D-lactido; (B2) una etapa para mezclar el acido poli-D-lactico y
L-lactido; y (C2) una etapa para polimerizar el L-lactido al acido poli-D-lactico; en el que, como minimo, una de las
etapas (A2) y (C2) se realiza mediante el procedimiento de produccion anterior para el acido polilactico

Mediante la polimerizacion, en primer lugar, de acido poli-L-lactico o acido poli-D-lactico con un peso molecular
arbitrario utilizando L-lactido o D-lactido, la mezcla de lactido con diferente quiralidad del lactido utilizado en la
polimerizaciéon anterior y la realizacion secuencial de la polimerizacion, se puede obtener un éacido polilactico
estereocomplejo que es una forma de un copolimero de bloque. En la presente realizacion, la cantidad de lactido sin
reaccionar en el acido poli-D-lactico o el acido poli-L-lactico producido previamente influye en el punto de fusion del
acido polilactico estereocomplejo obtenido finalmente. Sin embargo, mediante la produccion, en primer lugar, del
acido poli-D-lactico o el acido poli-L-lactico utilizando el reactor que tiene caracteristicas de flujo pistén, se puede
obtener una proporcién de polimerizacion, de manera preferente, del 90% o mas, y se puede reducir la cantidad del
lactido sin reaccionar. Por lo tanto, resulta extremadamente raro que la presencia o ausencia de una etapa de
extraccion del lactido en la produccién de acido polilactico estereocomplejo influya en la resistencia al calor de un
producto, que se ha observado de manera convencional. Es ventajoso porque el punto de fusion del acido polilactico
estereocomplejo obtenido finalmente también resulta ser, de manera preferente, de 200°C o mas. Incluso al planchar
a 160°C, o aun mas (aproximadamente 180°C), en el caso en el que se aplica acido polilactico como fibra como una
aplicacion del acido polilactico, que se ha considerado habitualmente como inadecuado, el acido polilactico
estereocomplejo obtenido mediante el procedimiento de produccién de la presente invencion se puede aplicar
ampliamente a un producto de fibra sin dafiar la tela de fibras. Ademas, dado que tiene una buena tonalidad,
también es posible la utilizacion para un material éptico o similar que requieran una transparencia elevada. Tal como
se ha descrito anteriormente, se puede obtener un acido que tiene caracteristicas equivalentes en comparacion con
el acido polilactico estereocomplejo convencional.

En la produccion de un copolimero de bloques de acido polilactico, tal como el acido polilactico estereocomplejo
anterior, o similar, es preferente que el acido poli-L-lactico o el acido poli-D-lactico obtenidos en primer lugar se
fundan en un depésito de fusion de polimeros (por ejemplo, -19- de la figura 1) y, a continuacion, se introduzcan en
el reactor que tiene caracteristicas de flujo pistén utilizando una bomba de suministro de liquido (por ejemplo, -11b-
de la figura 1).

Ademas, en la etapa de mezclar el acido poli-L-lactico y el D-lactido o la etapa de mezclar el acido poli-D-lactico y el
L-lactido, que son las etapas (B1) y (B2), es preferente que la maquina de mezcla es un mezclador estatico. La
utilizacién del mezclador estéatico en la mezcla de una sustancia con una viscosidad tan alta y una sustancia de baja
viscosidad, presenta la ventaja de un consumo de energia menor en comparacion con un mezclador dinamico, asi
como un facil mantenimiento. Entre los ejemplos especificos del mezclador estatico se incluyen, por ejemplo, un
mezclador estatico SMX fabricado por SULZER Co., Ltd., un mezclador estatico fabricado por Noritake Co., Ltd., un
mezclador estatico, ULTRA MIXER, fabricado por KOMAX Co., Ltd. o similar.

El acido polilactico estereocomplejo anterior obtenido mediante el procedimiento de produccion de la presente
invencion tiene, de manera preferente, un punto de fusion del cristal de estereocomplejo, de manera preferente, de
190°C a 250°C, de manera mas preferente, de 195°C a 250°C y, de manera aun mas preferente, de 200°C a 250°C,
que se observa en un procedimiento de aumento de la temperatura repitiendo tres veces un programa compuesto

9



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2556 652 T3

por un procedimiento de aumento de la temperatura de 30 a 250°C y un procedimiento de disminucion de la
temperatura 250 a 30°C, utilizando calorimetria diferencial de barrido (DSC).

Ademas, la proporcion del contenido de cristal de estereocomplejo de acido polilactico estereocomplejo obtenido
mediante el procedimiento de produccion de la presente invencién es, de manera preferente, del 80 al 100% en
masa, de manera mas preferente, del 90 al 100% en masa y, de manera aln mas preferente, del 95 al 100% en
masa. Ademas, la entalpia de fusién (AHms) del cristal de estereocomplejo, que aparece de 190 a 250°C, de acido
polilactico estereocomplejo obtenido mediante el procedimiento de produccién de la presente invencion, es, de
manera preferente, de 10 J/g o mas, de manera mas preferente, de 20 J/g o0 mas y, de manera aun mas preferente,
de 30 J/g o méas. Cuando el punto de fusion del cristal de estereocomplejo se encuentra dentro del intervalo anterior,
mediante la repeticion tres veces del programa indicado anteriormente, esto significa que sélo crece el cristal
estereocomplejo, incluso mediante la repeticion de la fusién y la cristalizacion. En el caso en el que el punto de
fusién del cristal esta por debajo de 190°C, que se observa en el procedimiento de aumento de la temperatura en el
procedimiento de repeticion de tres veces el programa anterior de fusion y cristalizacion, el rendimiento como acido
polilactico estereocomplejo puede disminuir en algunos casos. Por otro lado, el punto de fusién del cristal por encima
de 250°C puede dar lugar al caso en el que las caracteristicas mecanicas o similares se deterioran a causa de la
disminucion en el peso molecular por la descomposicion térmica del acido polilactico en el procesamiento de
moldeo. Cabe sefialar que como proporcion del contenido de cristal de estereocomplejo en la presente invencion, se
debe adoptar un valor calculado mediante el procedimiento descrito en los ejemplos que se describiran mas
adelante.

Para que el acido polilactico estereocomplejo obtenido mediante el procedimiento de produccién de la presente
invencion muestre una mayor resistencia al calor, es preferente que el punto de fusion del cristal de
estereocomplejo, la proporcion del contenido del cristal de estereocomplejo, y la entalpia de fusion se encuentren
dentro del intervalo de valores numéricos anterior.

La proporcidon en masa de una unidad de acido L-lactico (un bloque de &cido poli-L-lactico) y una unidad de acido
D-lactico (un bloque de &cido poli-D-lactico) en el acido polilactico estereocomplejo obtenido mediante el
procedimiento de produccion de la presente invencion es, de manera preferente, la unidad de acido L-lactico/la
unidad de acido D-lactico = 91/9 a 9/91. De manera mas preferente, la unidad de acido L-lactico/la unidad de acido
D-lactico = 85/15 a 15/85. La proporcion en masa de la unidad de acido L-lactico y la unidad de acido D-lactico fuera
del intervalo puede dar lugar al caso en el que la proporcién de contenido de cristal de estereocomplejo en el acido
polilactico resultante disminuye ampliamente.

Cabe sefialar que, en el reactor que tiene caracteristicas de flujo pistén a utilizar en la presente invencion, también
se puede producir un copolimero mediante la copolimerizacién de lactido y un monémero distinto del lactido. Como
ejemplos de una unidad de composicién derivada de un compuesto distinto del acido lactico, que puede estar
contenido en el copolimero, se incluyen, de manera preferente, por ejemplo, una unidad derivada de un &acido
dicarboxilico, una unidad derivada de un alcohol polivalente, una unidad derivada de un acido hidroxicarboxilico o
una unidad derivada de una lactona, asi como una unidad derivada de un poliéster, una unidad derivada de un
poliéter, o una unidad derivada de un policarbonato, obtenida a partir de estas unidades de composicion, o similares.
Sin embargo, no debe limitarse a las mismas.

Entre los ejemplos del acido dicarboxilico se incluyen, de manera preferente, por ejemplo, acido succinico, acido
adipico, acido azelaico, acido sebacico, acido tereftalico, acido isoftalico o similares. Entre los ejemplos del alcohol
polivalente se incluyen, de manera preferente, por ejemplo, un alcohol polivalente alifatico, tal como etilenglicol,
propilenglicol, butanodiol, pentanodiol, hexanodiol, octanodiol, glicerina, sorbitan, neopentilglicol, dietilenglicol,
trietilenglicol, polietilenglicol o polipropilenglicol, o similares; un alcohol polivalente aromatico en el que el etilenglicol
esta en aduccion al bisfenol, o similar. Entre los ejemplos del acido hidroxicarboxilico se incluyen, de manera
preferente, por ejemplo, acido glicélico, acido hidroxibutirico o similares. Entre los ejemplos de la lactona descrita
anteriormente se incluyen, de manera preferente, por ejemplo, glicélido, e-caprolactona glicélido, e-caprolactona,
B-propiolactona, &-butirolactona, B-butirolactona, y-butirolactona, pivalolactona, d-valerolactona o similares.

El peso molecular promedio en peso y/o la distribucién de peso molecular del acido polilactico obtenido mediante el
procedimiento de produccién de la presente invencion se puede controlar mediante la cantidad del catalizador de
polimerizacion y/o el iniciador de la polimerizacion, junto con la temperatura de polimerizacion. Sin embargo, en el
caso en el que se utilizan dos 0 mas reactores que tienen caracteristicas de flujo piston, el peso molecular promedio
en peso y/o distribuciéon de peso molecular del acido polilactico se pueden controlar también mediante el control de
la distribucién del tiempo de residencia de la mezcla de reaccion dentro de dichos reactores.

De manera particular, la distribucion del tiempo de residencia de la mezcla de reaccion se puede controlar mediante
el suministro, como minimo, de una parte del liquido de salida del reactor -33b- a una entrada del reactor -33a-
utilizando, por ejemplo, una bomba de suministro de liquido -51b- y una tuberia -52- mostradas en la figura 5. En la
presente invencidn, sin limitarse a una realizacion de la figura 5, se puede adoptar cualquier realizacion en la que,
como minimo, una parte del liquido, como minimo, de un reactor que tiene caracteristicas de flujo pistén, se
suministra a una entrada, como minimo, de un reactor que tiene caracteristicas de flujo piston. Por ejemplo, puede
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ser una forma realizacion en la que el liquido de salida del reactor -33b- de la figura 5 se suministra a una entrada de
los reactores -33a- y -33b-.

Ademas, la distribucion del tiempo de residencia de la mezcla de reaccién también se puede controlar, por ejemplo,
tal como se muestra en la figura 6, mediante el suministro, como minimo, de una parte del liquido de entrada de un
reactor -43a-, a una entrada de un reactor -43c-, utilizando una bomba de suministro de liquido -61- y una tuberia
-62-. En la presente invencién, sin limitarse a la realizacion de la figura 6, se puede adoptar cualquier realizacion en
la que, como minimo, una parte del liquido de entrada, como minimo, de un reactor que tiene caracteristicas de flujo
pistén, se suministra a una entrada, como minimo, de un reactor que tiene caracteristicas de flujo piston en la etapa
posterior. Por ejemplo, puede ser una realizacion en la que el liquido de salida del reactor -43a- de la figura 6 se
suministra a una entrada de los reactores -43b- y -43c-.

Adicionalmente, se pueden utilizar combinadas una realizacion en la que, como minimo, una parte del liquido de
salida de dicho, como minimo, un reactor anterior que tiene caracteristicas de flujo piston se devuelve a una entrada,
como minimo, de un reactor que tiene caracteristicas de flujo piston, y una realizacién en la que, como minimo, una
parte del liquido de salida de dicho, como minimo, un reactor anterior que tiene caracteristicas de flujo piston se
devuelve a una entrada, como minimo, de un reactor que tiene caracteristicas de flujo piston en la etapa posterior.

El acido polilactico obtenido mediante el procedimiento de produccion de la presente invencién se puede afiadir con
los aditivos habituales dentro de un intervalo que no altere las caracteristicas de los mismos; por ejemplo, se pueden
afnadir, segun se desee, un plastificante, un antioxidante, un fotoestabilizador, un absorbente de ultravioleta, un
estabilizador térmico, un lubricante, un agente de desmoldeo, diversas cargas, un agente antiestatico, un retardante
de llama, un agente espumante, un agente antibacteriano y antifingico, un agente de nucleacion, un agente
colorante, incluyendo colorantes y pigmentos.

El acido polilactico obtenido mediante el procedimiento de produccion de la presente invenciéon puede moldearse
mediante un procedimiento conocido de manera convencional, tal como moldeo por inyeccion, moldeo por extrusion,
moldeo por soplado, moldeo de espuma, moldeo por compresion o un moldeo al vacio. Como ejemplos de un
articulo moldeado obtenido mediante el procedimiento de moldeo anterior, se incluyen, por ejemplo, peliculas,
laminas, fibras, prendas de vestir, telas no tejidas, materiales agricolas, materiales de jardineria, materiales de
pesca, materiales de construccién e ingenieria civil, papeleria, articulos médicos, partes eléctricas y electronicas, o
similares.

EJEMPLOS

La presente invencion se explicard de manera especifica a continuacién con referencia a los ejemplos, sin embargo,
la presente invencién no debe limitarse a estos ejemplos. Cabe sefialar que el contenido de agua en un sistema de
reaccion antes del inicio de una reaccién de polimerizacion, el peso molecular promedio en peso y la distribucion de
peso molecular del polimero resultante, la pureza éptica del polimero resultante, la proporcién de conversion de
lactido, las caracteristicas térmicas del polimero resultante, la proporcién de contenido de cristal de estereocomplejo
del polimero resultante, y la tonalidad del polimero resultante, mostrados en cada ejemplo, se midieron mediante los
procedimientos siguientes.

(1) Contenido de agua en el interior de un sistema de reaccion

Se midi6 mediante el procedimiento de valoracion volumétrica de Karl-Fischer. Las condiciones de medicion se
muestran en la siguiente tabla 1.

[TABLA 1]

Instrumento de mediciéon: MKS-510, un medidor de la humedad de Karl-Fischer, fabricado por Kyoto Electronics
Manufacturing Co., Ltd.

Sistema de medicion: Un procedimiento de valoracion volumétrica

Solucién de valoracion: Hydranal Composite 5K

Disolvente de deshidratacién: disolvente CE, producido por Hayashi Pure Chemical Ind., Ltd.

Procedimiento de medicidn: se pesaron de manera precisa 5 g de una muestra, se cargaron en el medidor de
humedad en un estado que no contenia agua, se disolvieron en un agente de deshidratacion mediante agitacion
durante 5 minutos, a continuacion, se valoraron.

(2) Peso molecular promedio en peso, peso molecular promedio en nimero y distribucion de peso molecular

Se midieron los valores convertidos a poliestireno mediante un procedimiento de GPC. Las condiciones de medicion,
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tales como el instrumento de medicidn, son tal como se muestran en la siguiente tabla 2. La distribucién de peso
molecular se calculo a partir del peso molecular promedio en peso (Mw) y el peso molecular promedio en numero
(Mn) medidos segun la siguiente ECUACION (4).

[TABLA 2]

Detector: RID-10A (refractémetro diferencial), fabricado por Shimadzu Corp.

Bomba: LC-6A, fabricada por Shimadzu Corp.

Horno: CTO-6A, fabricado por Shimadzu Corp.

Aparato de registro: CR-7A, fabricado por Shimadzu Corp.

Célculo del peso molecular: programa de GPC para CR-7A, fabricado por Shimadzu Corp.

Columna: TSKgel-G2000HXL, TSKgelG3000HXL, TSKgel-4000HXL, TSKgel-G5000HXL y TSKguardcolumn HXL-L,
conectadas en serie, cada una fabricada por Tosoh Corp.

Eluyente: cloroformo (para HPLC, producido por Junsei Chemical Co., Ltd.)

Procedimiento de medicidn: se cargaron 20 pl de una soluciéon de una muestra, se disolvieron en cloroformo en una
concentracién de 20 mg/ml, se cargaron en condiciones de una temperatura del horno de 40°C, caudal del eluyente
de 1,0 ml/min, y se midi6. Se midié el acido polilactico estéreo bloque en condiciones similares a las anteriores,
mediante su disolucién en un disolvente mixto de cloroformo/HFIP = 9/1.

[FORMULA 4]
peso molecular promedio en peso (Mw)

Distribucion de peso molecular = - (4)
peso molecular promedio en nimero (Mn)

(3) Proporcién de conversion (proporcion de polimerizacion) del lactido

Se midio el % en masa de lactido (LTD) en el polimero resultante utilizando cromatografia de gases, y se calculé la
proporcion de conversién (proporcion de polimerizacion) del mismo segun la siguiente ECUACION (5). Las
condiciones del cromatdgrafo de gases se muestran en la siguiente tabla 3. Cabe sefialar que el numero de moles
de lactido en el polimero se obtuvo mediante la conversion del % en masa de lactido obtenido mediante la medicion,
en base a la masa de un polimero en el caso en el se recupera el 100% del polimero.

[TABLA 3]

Aparato: GC-14B, fabricado por Shimadzu Corp.

Detector: FID

Presion de hidrégeno: 60 kPa

Presion de aire: 50 kPa

Temperatura del detector: 200°C

Temperatura del horno de columna: 175°C

Temperatura de inyeccién: 200°C

Gas portador: helio

Caudal del gas portador: 50 ml/min

Columna: preparada mezclando la malla TPA60-80 FAL-M10% Shimalite (marca registrada) y la malla TA 60-80
Tenax (marca registrada), en una proporcion en volumen de 1: 1, y llenando la mezcla en una columna de vidrio que

tiene un diametro interior de 2,6 mm y una longitud de 1,5 m.

Registrador: CR-7A, fabricado por Shimadzu Corp.
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Procedimiento de determinacidon cuantitativa: se cargé 1 pl de una solucién para la medicion, que se obtuvo
mediante la disolucion de un polimero afiadido con 0,58 g de trietilenglicol, como sustancia patrén interno, con
respecto a 1 g de una muestra de polimero, en 25 ml de cloroformo.

[FORMULA 5]

Proporcion de conversion (%) -5
(nimero de moles de LTD antes de la polimerizacién) — (nUmero de moles de LTD en un polimero)
= x 100
(nuimero de moles de LTD antes de la polimerizacion)

(4) Caracteristicas térmicas del polimero resultante

Se utilizé un calorimetro de barrido diferencial (DSC-60, fabricado por Shimadzu Corp.). Se colocaron 10 mg de una
muestra en una bandeja de aluminio para medir la temperatura de fusion del homocristal (Tmh), el calor de fusion
del homocristal (AHmMh), la temperatura de fusién del cristal de estereocomplejo (Tms) y el calor de fusién del cristal
de estereocomplejo (AHmMSs) en flujo de gas de nitrégeno de 50 ml/min, en las condiciones de la siguiente tabla 4. La
entalpia de fusion de cada cristal se calculé6 mediante el area de una region rodeada por el maximo de fusion del
cristal y la linea base aparecida en el grafico de la DSC (calorimetria de barrido diferencial).

[TABLA 4]

(a) Aumentar la temperatura desde 30°C hasta 250°C a un flujo de 10°C/min

(b) Enfriar hasta 30°C a un flujo de -10°C/min, después de alcanzar 250°C

(c) Repetir las etapas (a) y (b) anteriores tres veces

(5) Proporcion del contenido de cristal de estereocomplejo del polimero resultante

La proporcion del contenido de cristal de estereocomplejo se calculd a partir del calor de fusiéon del homo cristal
(AHmh) que aparece de 150 a 190°C y el calor de fusion del cristal de estereocomplejo (AHms) que aparece de
190-250°C, obtenidos en la practica a partir de la DSC, segun la siguiente ECUACION (6), suponiendo que el calor
de fusién del homocristal (AHth) del copolimero de bloques de acido polilactico con el 100% de cristalizacion es de
-203,4 J/g y el calor de fusion del cristal de estereocomplejo (AHmsO) del copolimero de bloques de acido polilactico

con el 100% de cristalizacion es de -142 J/g, en la calorimetria diferencial de barrido anterior.

[FORMULA 6]

Proporcion de contenido del cristal de estereocomplejo (% en masa) =

(6) Pureza optica

La pureza éptica se determind a partir de la proporciéon de composicion de acido L-lactico y acido D-lactico que
componen el acido polilactico. A 0,1 g de una muestra, se afiadieron 5 ml de una solucién de hidréxido sédico 5N (5
mol/l) y 2,5 ml de isopropanol, se hidrolizé bajo agitacion mediante calentamiento a 30°C y, a continuacion, se
neutralizé con acido sulfdrico 1N (0,5 ml/l). La concentracion se ajusté mediante dilucién de 1 ml de la solucion
neutralizada resultante a 25 veces. Esta solucion se carg6 en una cromatografia liquida de alta eficacia (HPLC) para
calcular las areas de los picos de acido L-lactico y acido D-lactico detectados utilizando luz UV (una longitud de onda
de 254 nm). Las condiciones de medicion de HPLC se muestran en la siguiente tabla 5. Ademas, la pureza 6ptica (%
ee) se calculd mediante la siguiente ECUACION (7) a partir de la proporcion en masa de L-lactico [L] (%) y la
proporcion en masa de D-lactico [D] (%) calculadas a partir de las areas de los picos.

[TABLA 5]

Bomba: LC-6A, fabricada por Shimadzu Corp.

Detector: SPD-6AV, fabricado por Shimadzu Corp.

Horno: CTO-6A, fabricado por Shimadzu Corp.

Aparato de registro: CR-5A, fabricado por Shimadzu Corp.
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Columna: SUMICHIRAL OA-5000, fabricado por Sumika Chemical Analysis Service, Ltd.
Eluyente: Una solucion acuosa de 1 mmol de sulfato de cobre

Procedimiento de medicion: se cargaron 20 pl de una soluciéon de una muestra, se disolvieron en agua en una
concentracion de 20 mg/ml, en condiciones de una temperatura del horno de 40°C, una longitud de onda del detector
de 254 nm, y un caudal del eluyente de 1,0 ml/min.

[FORMULA 7]

|[z]-[D]l

orm - 7

Pureza optica (% ee) =100

(7) Tonalidad del polimero resultante

Se disolvio 1 g del polimero resultante en 10 ml de un disolvente mixto de 1,1,1,3,3,3-hexafluoroisopropanol y
cloroformo (proporciéon en volumen 1:1), que se colocé en una celda de cuarzo con un paso de luz de 1 cm, se
escaned en condiciones de un angulo de visién de 2 grados, una fuente de luz de C, un intervalo de longitud de
onda de 780 a 360 nm, utilizando UV-2550, fabricado por Shimadzu Corp., para calcular la amarillez con respecto a
JIS 28730 y JIS K7105, utilizando un software de medicién del color.

(Ejemplo 1: produccién de acido poli-L-lactico)

Se cargaron 600 kg de L-lactido (fabricado por Musashino Chemical Laboratory, Ltd.), 30 g de octilato de estafio
(fabricado por Wako Pure Chemical Industries, Ltd.) y 1.500 g de alcohol laurico (fabricado por Wako Pure Chemical
Industries, Ltd.) en un depdésito de pretratamiento de 1.000 | y se secaron a 40°C, a 1,33 x 10° Pa (10 mm Hg)
durante 30 minutos. A continuacion, se liberd un estado despresurizado y se sustituyd por nitrdgeno que tenia una
pureza del 99,999% en masa. Esta operacion de despresurizacién y operacién de sustituciéon con nitrégeno se
repitieron tres veces como tratamiento previo. El contenido de agua del L-lactido después del tratamiento previo fue
de 20 ppm.

A continuacion, en un depoésito de fusion de lactido de 15 | equipado con paletas Max Blend (nombre comercial
registrado), tal como se muestra en la figura 7, que se cubrié con nitrégeno con una pureza del 99,999%, en primer
lugar, se suministré el L-lactido anterior a un flujo de 11,8 kg/h a través de un alimentador. Mientras se fundia el
L-lactido, se extrajo a un flujo de 11,8 kg/h mediante una bomba de alimentacién de lactido fundido y se suministr6 a
un precalentador. Después de calentar a 200°C mediante el precalentador, se suministré al primer reactor para
polimerizar adicionalmente en el segundo reactor y el tercer reactor. Como primer reactor, segundo reactor y tercer
reactor, se utilizd un reactor de 16,8 | que tenia caracteristicas de flujo pistén con la forma mostrada en la figura 2.
Cada & (1) del primer reactor, el segundo reactor y el tercer reactor fue de 0,28. Ademas, la & (1) del sistema de
reaccion completo fue de 0,16. Cabe sefialar que se ajustd la temperatura del medio de calentamiento que circulaba
por la camisa y el serpentin de enfriamiento, de manera que la temperatura de polimerizacién del primer reactor, el
segundo reactor y el tercer reactor alcanzaba los 200°C. Ademas, como precalentador, se utilizd un mezclador
estatico provisto de una camisa, que se calentd hasta la temperatura deseada mediante el ajuste de la temperatura
del medio de calentamiento mediante la circulacion del medio de calentamiento de manera similar al reactor. La
proporcion de conversién (proporcion de polimerizacion) del lactido de la sustancia polimérica obtenida en el tercer
reactor, después de alcanzar el estado estacionario, fue del 96,5%, el Mw fue de 179.000, el Mn fue de 118.000y la
distribuciéon de peso molecular fue de 1,52. Ademas, la amarillez con respecto a JIS K7105 fue de 0,65.

(Ejemplo 2: Sintesis de un copolimero de bloques de acido polilactico estereocomplejo)
<Produccion de acido poli-D-lactico>

El &cido poli-D-lactico se produjo de manera similar al ejemplo 1, a excepcion de que se utilizé D-lactido (fabricado
por Musashino Chemical Laboratory, Ltd.) en lugar de L-lactido, y la cantidad utilizada de alcohol laurico se vari6 a
5.400 g. Se utilizo el reactor de 16,8 | que tenia las caracteristicas de flujo pistdon con la forma mostrada en la figura
2. Cada ¢ (1) del primer reactor, el segundo reactor y el tercer reactor fue de 0,28. Ademas, la ¢ (1) del sistema de
reaccion completo fue de 0,16. El acido poli-D-lactico obtenido del tercer reactor después de alcanzar el estado
estacionario se sustituyd, en primer lugar, por nitrdgeno que tenia una pureza del 99,999% en masa y se almaceno
en un deposito de fusién de polimero que circulaba con un medio de calentamiento de 200°C por una camisa. La
proporcion de conversion del lactido del acido poli-D-lactico resultante fue del 95,9%, el Mw fue de 56.850, el Mn fue
de 36.850 y la distribucion de peso molecular fue de 1,54. Ademas, la amarillez con respecto a JIS K7105 fue de
0,64.
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<Produccion de un copolimero de bloques de acido polilactico estereocomplejo>

Se cargaron 600 kg de L-lactido (producido por Musashino Chemical Laboratory, Ltd.) y 30 g de octilato de estafio
(producido por Wako Pure Chemical Industries, Ltd.) en un depésito de pretratamiento de 1.000 | y se secaron de
manera similar al ejemplo 1.

A continuacion, en un depdsito de fusion de 15 | equipado con paletas Max Blend (nombre comercial registrado), tal
como se muestra en la figura 7, que se cubrié con nitrégeno con una pureza del 99,999%, se suministré6 de manera
continua el L-lactido anterior a un flujo de 8,26 kg/h a través de un alimentador. Mientras se fundia el L-lactido, se
suministré a una maquina mezcladora a través de un precalentador a un flujo de 8,26 kg/h mediante una bomba de
alimentacion de lactido fundido durante su extraccion. Se calent6 hasta 200°C en el precalentador. Por otro lado, el
acido poli-D-lactico anterior producido se suministré a la maquina de mezcla a un flujo de 3,54 kg/h desde el tanque
de fusion del polimero; se suministrd al primer reactor la solucidon de polimerizacion mezclada utilizando la maquina
de mezcla para la polimerizacion; y se realizd una polimerizacion adicional en el segundo reactor y el tercer reactor.
Como maquina de mezcla, se utilizé el mezclador estatico de tipo SMX fabricado por SULZER Co., Ltd., y como
primer reactor, segundo reactor y tercer reactor, se utilizé un reactor de 16,8 | que tenia caracteristicas de flujo
piston con la forma mostrada en la figura 2. Cada & (1) del primer reactor, el segundo reactor y el tercer reactor fue
de 0,28. Ademas, la & (1) del sistema de reaccion completo fue de 0,16.

Cabe sefialar que se ajusto la temperatura del medio de calentamiento que circulaba por la camisa y el serpentin de
enfriamiento, de manera que la temperatura de polimerizacion del primer reactor, el segundo reactor y el tercer
reactor alcanzaba los 200°C. La proporcién de conversion del lactido de la sustancia polimérica obtenida en el tercer
reactor, después de alcanzar el estado estacionario, fue del 96,5%, el Mw fue de 177.900, el Mn fue de 116.000 y la
distribucion de peso molecular fue de 1,53. Ademas, el punto de fusion de la sustancia estereocompleja, obtenida
mediante medicion de la DSC, fue de 205°C, y la proporciéon de contenido de cristal de estereocomplejo fue del
100% en masa y la amarillez con respecto a JIS K7105 fue de 0,68.

(Ejemplo comparativo 1: sintesis de acido poli-L-lactico utilizando el reactor de tipo CSTR)

La polimerizacion del acido poli-L-lactico se llevé a cabo en un aparato similar en condiciones similares a las del
ejemplo 1, a excepcidn de que se utilizaron tres reactores de tipo CSTR (-83a-, -83b-, -83c-) con una capacidad de
16,8 I, mostrados en la figura 8, en lugar del primer reactor, el segundo reactor, y el tercer reactor, tal como se
muestran en la figura 2. Tal como se muestra en la figura 8, el primer reactor -83a- utilizaba una paleta de agitacion
del tipo de cinta doble helicoidal y el segundo reactor -83b- y el tercer reactor -83c- utilizaban una paleta Logborn
(nombre comercial registrado), fabricados por Kobelco Eco-Solutions Co., Ltd. Cada & (1) del primer reactor, el
segundo reactor y el tercer reactor fue de 0,7. Ademas, la & (1) del sistema de reaccién completo fue de 0,41.

La proporcién de conversion del lactido de la sustancia polimérica obtenida en el tercer reactor, después de alcanzar
el estado estacionario, fue del 93,2%, el Mw fue de 163.600, el Mn fue de 99.500 y la distribucién de peso molecular
fue de 1,64. La amarillez medida con respecto a JIS K7105 fue de 0,71. En comparacion con el ejemplo 1, disminuyé
la proporcion de conversion del lactido, se observé falta de uniformidad en el peso molecular, la distribucién de peso
molecular era amplia y la coloracion era intensa.

(Ejemplo comparativo 2: sintesis de &acido polilactico estereocomplejo utilizando el reactor de tipo CSTR)
<Produccion de acido poli-D-lactico>

La polimerizacion del acido poli-D-lactico se llevé a cabo en un aparato similar en condiciones similares a las del
ejemplo 2, a excepcién de que se utilizaron tres reactores de tipo CSTR (-83a-, -83b-, -83c-) con una capacidad de
16,8 |, y la forma mostrada en la figura 8, en lugar del primer reactor, el segundo reactor, y el tercer reactor, tal como
se muestran en la figura 2. Cada & (1) del primer reactor, el segundo reactor y el tercer reactor fue de 0,7. La & (1) del
sistema de reaccion completo fue de 0,41. La proporcion de conversion del lactido de la sustancia polimérica
obtenida en el tercer reactor -83c-, después de alcanzar el estado estacionario, fue del 93,4%, el Mw fue de 54.850,
el Mn fue de 34.250 y la distribucion de peso molecular fue de 1,60.

<Produccion de un copolimero de bloques de acido polilactico estereocomplejo>

La polimerizacion del acido polilactico estereocomplejo se llevd a cabo en condiciones similares a las del ejemplo 2,
a excepcion de que se utilizaron tres reactores de tipo CSTR (-83a-, -83b-, -83c-) con una capacidad de 16,8 |,
mostrados en la figura 8, en lugar del primer reactor, el segundo reactor, y el tercer reactor, tal como se muestran en
la figura 2. Cada & (1) del primer reactor, el segundo reactor y el tercer reactor fue de 0,7. La & (1) del sistema de
reaccion completo fue de 0,41. La proporcion de conversion del lactido de la sustancia polimérica obtenida en el
tercer reactor -83c-, después de alcanzar el estado estacionario, fue del 93,2%, el Mw fue de 166.400, el Mn fue de
101.000 y la distribucion de peso molecular fue de 1,65. Ademas, el punto de fusion de la sustancia
estereocompleja, obtenida mediante medicién de la DSC, fue de 198°C, y la proporcién de contenido de cristal de
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estereocomplejo fue del 100% en masa. La amarillez medida con respecto a JIS K7105 fue de 0,73. En comparacién
con el ejemplo 2, disminuy6 la proporcién de conversion del lactido, se observd falta de uniformidad en el peso
molecular, la distribucién de peso molecular era amplia, el punto de fusion de la sustancia estereocompleja
resultante era bajo y la coloracién era intensa.

Los resultados de los ejemplos 1y 2, junto con los ejemplos comparativos 1 y 2, se resumen en las siguientes tablas
6 a 8. Cabe sefalar que la tabla 6 es un resultado del analisis de los polimeros obtenidos en el ejemplo 1 y el
ejemplo comparativo 1; la tabla 7 es un resultado del analisis de los polimeros obtenidos en el ejemplo 2 y el ejemplo
comparativo 2; y la tabla 8 es un resultado del analisis de las caracteristicas térmicas de los polimeros obtenidos en
el ejemplo 2 y el ejemplo comparativo 2.
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Cabe sefialar que la presente solicitud se basa en la solicitud de patente japonesa No. 2009-146825, presentada el
19 de junio de 2009, cuyo contenido se incorpora a la presente por referencia en su totalidad a la presente solicitud.

DESCRIPCION DE LOS NUMEROS DE REFERENCIA

-10a-, -30a-, -40a-, -80a- Tanque de pretratamiento de lactido
-10b-, -30b-, -40b-, -80b- Alimentador,

-10c-, -30c-, -40c-, -80c- Depdsito de fusion de lactido,

-11a-, -11b-, -31a-, -31b-, -41a-, -41b-, -51a-, -51b-, -61- Bomba de suministro de liquido,
-12a-, -32a-, -42a-, -82a- Intercambiador de calor,

-12b-, -32b-, -42b-, -82b- Maquina de mezcla,

-13a-, -33a-, -43a-, -83a- Primer reactor,

-13b-, -33b-, -43b-, -83b- Segundo reactor,

-13c-, -33c-, -43c-, -83c- Tercer reactor,

-14-, -34-, -44-, -74- Camisa,

-15-, -35-, -45-, -75- Eje de rotacion,

-16-, -36-, -46-, -76- Cojinete,

-17-, -37-, -47- Grupo de tubos de enfriamiento,

-18-, -38-, -48- Paleta de agitacion,

-19-, -39-, -49-, -89- Deposito de fusion de polimero,

-52-, -62- Tuberia,

-78- Paleta Max Blend (nombre comercial registrado),

-131c-, -331c-, -431-c Salida del reactor.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para producir acido polilactico mediante la polimerizacion de lactido fundido utilizando, como
minimo, un reactor que tiene caracteristicas de flujo piston con una & (1), calculada a partir de la siguiente
ECUACION (1), de 0,3 0 menos:

[FORMULA 1]

g(1)=[ (E@)x4BS(-c)dt == (1)

en la ECUACION (1), E (1) es una funcion de distribucién del tiempo de residencia determinado mediante la
respuesta al impulso de jarabe de almidén con una viscosidad de 3 Pa-s, y T es la proporcion entre el tiempo
transcurrido 8 y el tiempo de residencia promedio 6.

2. Procedimiento para producir acido polilactico, segun la reivindicacién 1, que comprende ademas un reactor de tipo
tanque de mezcla completa, como recipiente de polimerizacién preliminar, en una etapa mas anterior que el reactor
gue tiene caracteristicas de flujo piston.

3. Procedimiento para producir acido polilactico, segin la reivindicacion 1 6 2, en el que la fusion del lactido se
realiza utilizando un aparato con capa de gas inerte con una pureza del 99,9% en masa o mas para obtener el
lactido fundido.

4. Procedimiento para producir acido polilactico, segun la reivindicacion 1, en el que la temperatura de fusion del
lactido es de 120°C o menos, y el tiempo de fusion es de 2 horas 0 menos.

5. Procedimiento para producir acido polilactico, segun la reivindicacion 1, en el que la proporcién de conversion del
lactido del liquido de salida, obtenido del reactor que tiene caracteristicas de flujo pistdn en la etapa final, es del 90%
0 mas.

6. Procedimiento para producir acido polilactico, segun la reivindicacion 1, en el que se afiade adicionalmente un
estabilizador al liquido de salida obtenido del reactor que tiene caracteristicas de flujo pistén en la etapa final.

7. Procedimiento para producir acido polilactico, segun la reivindicacién 1, en el que el reactor que tiene
caracteristicas de flujo piston comprende:

un recipiente cilindrico largo en la direccion de flujo;

una etapa o multiples etapas de paletas de agitacion que se extienden en direccion vertical en relacion al eje de
agitacion; y

un tubo de enfriamiento dispuesto en el interior del recipiente.

8. Procedimiento para producir acido polilactico, segin la reivindicacion 1, en el que el reactor, que tiene
caracteristicas de flujo pistén, comprende:

un recipiente cilindrico largo en la direccién de flujo; y

un elemento mezclador estéatico dispuesto en el interior del recipiente.

9. Procedimiento para producir acido polilactico, segun la reivindicacion 8, caracterizado porque el elemento
mezclador estatico tiene la funcion de eliminar el calor de reaccién mediante el paso de un medio de enfriamiento
por el interior.

10. Procedimiento para producir acido polilactico, segun la reivindicacién 1, utilizando, como minimo, dos reactores
gue tienen caracteristicas de flujo pistén,

en el que se suministra, como minimo, una parte del liquido de salida, como minimo, de un reactor que tiene las
caracteristicas de flujo piston a una entrada, como minimo, de un reactor que tiene las caracteristicas de flujo pistén.

11. Procedimiento para producir acido polilactico, segun la reivindicacién 1, utilizando, como minimo, dos reactores
gue tienen caracteristicas de flujo pistén,

en el que se suministra, como minimo, una parte del liquido de entrada, como minimo, de un reactor que tiene las
caracteristicas de flujo pistén a una entrada, como minimo, de un reactor que tiene las caracteristicas de flujo pistén
en una etapa posterior.

12. Procedimiento para producir acido polilactico, segin la reivindicaciéon 1, que comprende ademas cargar un
lactido en un depdsito de pretratamiento de lactido antes de que se funda el lactido, se seque a presion reducida y, a
continuacion, se seque hasta que el contenido de agua alcance 50 ppm o menos, mediante la repeticion de las
operaciones de despresurizacion y presurizacidon con gas inerte que tiene una pureza, de manera preferente, del
99,9% en masa 0 mas, de manera que la concentracion de oxigeno es del 0,1% en masa 0 menos.
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