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Relatorio Descritivo da Patente de Invengdo para "METO-
DOS PARA PRODUZIR LACTIDEO".

[001] A presente invencao pertence a um método para fabricacéo
de lactideo.
[002] O lactideo € bem conhecido na técnica como um material

de partida para polimero de polilactideo, que é também indicado como
acido polilatico, ou PLA. O PLA é usado em aplicagBes médicas, por
exemplo, em sulturas biodegradaveis, grampos, placas de osso, e dis-
positivos de liberacao controlados biologicamente ativos. Além disso, o
PLA € um polimero atrativo para muitas aplicacdes, por exemplo, em
embalagem, porque ele € biodegradavel, e pode ser obtido de fontes
renovaveis.
[003] Convencionalmente, o lactideo € fabricado a partir de acido
lactico por um processo compreendendo as etapas de polimerizacéo
de acido lactico para formar oligdbmeros de acido lactico, e despolime-
rizacapo do oligdmeros de acido lactico na presenca de um catalisa-
dor, para formar lactideo. O acido lactico pode ser obtido de muitas
fontes, por exemplo, submetendo-se uma fonte de hidrocarboneto a
um meio de fermentacdo para fabricar acido latico, seguido por isola-
mento do &cido lactico.
[004] Para fazer PLA, uma alternativa para polimeros derivados
de petroleo, ha a necessidade na técnica de um método para fabrica-
cao de lactideo, que resulta na producéo eficiente de lactideo com
uma alta taxa de producdo e uma qualidade de producdo boa. A
presente invencao fornece tal método.
[005] A invencdo pertence a um método para producdo de um
método para producao de lactideo compreendendo as etapas de

- fornecer uma solucéo de acido lactico em um solvente or-
ganico volatil,

- submeter a solugdo a uma etapa de evaporacao para re-
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mover o solvente organico volatil e agua, resultando na formacéo de
uma composicdo compreendendo oligbmero de &cido lactico,

- adicionar catalisador a composicdo compreendendo oli-
gbmero de acido lactico, e levando a mistura a condi¢cdes de reacdo,
para formar lactideo.

[006] O processo de acordo com a invencao foi descoberto ter
um namero de vantagens.

[007] Em primeiro lugar, comecar uma etapa de fabricacdo de
lactideo a partir de uma solucédo de acido lactico em um solvente orga-
nico também tem vantagens de processo do ponto de um processo de
producdo de lactideo de baixo custo global. Isto sera elucidado com
mais detalhe abaixo. Além disso, surpreendentemente descobriu-se
gue a sintese do lactideo de uma solucéo de &cido lactico em um sol-
vente organico volatil atualmente fornece bons resultados, e pode ain-
da ser levada a uma taxa de reacdo maior do que a sintese de lactideo
de uma solucédo de acido lactico em agua.

[008] As figuras 1 e 2 mostram a porcentagem de lactideo produ-
zida a partir de pré-polimero durante o tempo para a sintese de Exem-
plo 1 (Sistema de base aquosa de referéncia) e, respectivamente, 0
Exemplo 2 (Sistema baseado em MIBK de acordo com a invengéo) e o
Exemplo 4 (Sistema baseado em MTBE de acordo com a invengao). A
partir das figuras 1 e 2 pode ser visto que os sistemas de acordo com
a invencao mostra uma taxa de reacdo maior do que o sistema compa-
rativo. Isto pode ser usado na configuragcdo de um processo total e em
planejamento de equipamento para reduzir custos.

[009] Como indicado acima, o processo de acordo com a inven-
cdo é associado com vantagens de processo. Para explicar isto, um
processo convencional de fabricacdo de acido lactico primeiro sera
descrito.

[0010] O &cido latico é frequentemente fabricado por fermentacéo.
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Durante a fermentacao, a base é frequentemente adicionada para neu-
tralizar o acido lactico e manter o pH em uma faixa adequada para o
microorganism que gera o acido latico. Estes resultados em uma calda
de fermentacdo compreendendo um sal de &cido lactico. O sal de &ci-
do lactico é tipicamente convertido em acido lactico por acidificacédo
com um acido inorganico forte. Isto pode ser feito no caldo de fermen-
tacdo como tal, porém também apds a remocao de biomassa a partir
deste, e outras etapas de purificacdo opcionais. O resultado é um so-
lucdo aquosa compreendendo acido lactico, um sal (dissolvido ou soli-
do) que resulta da etapa de acidificacdo (o cation do sal de lactato e o
anion do acido) e outros componentes opcionais, tais como um ou
mais components adicionais que resultam do caldo de fermentacao.
[0011] H& varias maneiras em que o acido lactico pode ser isolado
e purificado partindo deste meio aquoso. Os exemplos destes incluem
destilacdo e extracdo. Onde uma etapa de extracdo € usada, o meio
de fermentacéo, frequentemente apdés varias etapas de purificacao tais
como remocdo de biomassa, é conectado com um solvente organico,
resultando na formacédo de uma solucdo de acido lactico em um sol-
vente organico. Esta solucdo € convencionalmente processada em
uma das duas maneiras. Como primeira possibilidade, a solucao de
acido lactico em um solvente organico € submetida a uma etapa de
extracao posterior, contatando-a com agua. Isto € descrito, por exem-
plo, no WO00/17378, que descreveu o uso de aminas, alcoois, e éte-
res, preferivelmente alcool isoamilico, diisopropiléter, e Alamina 336,
gue é uma amina terciaria de alto ponto de ebulicdo com uma baixa
solubilidade em agua.

[0012] WQ095/03268 descreve a extragcado de um alimento contendo
um acido carboxilico, por exemplo, acido lactico, com um solvente oxi-
genado tendo 4 a 12 atomos de carbono, e tendo pelo menos um gru-

po funcional selecionado do grupo que consiste em hidroxila, éster,

Peticao 870170050917, de 20/07/2017, pag. 14/43



4/24

ceto, éter, carbonila, hidroxila, éster, ceto, éter, carbonila, e amido. O
extrato de solvente é subsequentemente extraido novamente com um
liquido aquoso. Além disso, W02013/093028 descreve a extragdo de
acido lactico a partir de uma mistura aquosa compreendendo acido
lactico e pelo menos 5 % em peso magnésio, cloreto, usando um sol-
vente organico selecionado do grupo gque consiste em C5+ cetonas,
dietiléter, e metil-t-butil éter. A solucdo de acido lactico orgéanica é
submetida a uma etapa de extracao posterior contatando-a com agua,
para formar uma solucdo de acido latico aquosa. No processo desta
referéncia, a combinacdo de extracdo-extracao posterior torna possivel
obter uma solucéo de produto de &cido lactico que é mais concentrada
do que a solucéo de partida de acido lactico.

[0013] Além da extracdo posterior, foi também descrito a extracéo
do acido lactico a partir de umsa solucdo usando um solvente volatil, e
em seguida a remocéo do solvente. Por exemplo, US2.710.880 des-
creve a extracdo de acido lactico de um meio aquoso compreendendo
acido lactico e um sal soluto usando alcoois ou cetonas tendo 3 a 4
atomos de carbono. No exemplo, o solvente € removido por destilagéo.
GB173.479 descreve um processo analogo.

[0014] GB280969 descreve um processo em que acido sulfurico e
sulfato de sddio sdo adicionados a uma solucdo de &cido lactico a
80%, e a solucdo é extraida com éter. O extrato é lavado com agua
para remover contaminantes. Indica-se que o éter pode ser removido
em uma "maneira bem conhecida" e reutilizado.

[0015] No processo de acordo com a invencédo, em vez de subme-
ter o extractor, compreendendo acido lactico, a uma etapa de extracdo
posterior ou uma etapa de destilacao para recuperar o acido latico, e,
em seguida, converter o acido lactico em oligbmero de &cido lactico, a
solucdo de acido lactico em um solvente orgéanico volatil € usada dire-

tamente como material de partida na fabricacéo de lactideo, que leva a
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economia tanto em investimentos em aparatos, quanto em custos de
processamento. Além disso, descobriu-se, e surpreendentemente, que
0 processo de acordo com a invencgao leva a formacao de lactideo em
boa producéo, sem a formacéo de produtos colaterais ndo desejados,
e mesmo em uma taxa de rea¢céo que pode ser aumentada.

[0016] Observa-se que o US2009/0093034 descreve um método
para extracdo de acido lactico de um licor de fermentacdo com um pH
de 4,8 ou menos, usando um solvente selecionado de tolueno, xileno,
mesitileno, etilbenzeno, metanol, etanol, propanol, butanol, e espirito
mineral. Estabelece-se que o acido oligolatico pode ser obtido aque-
cendo-se um meio de fermentacao de &cido lactico com um pH de 4,8
ou menos sob pressédo reduzida, e lavando com agua. Ele também
descreve um processo em que um solvente como descrito acima é
adicionado a um meio de fermentagdo, o meio de fermentagcdo con-
tendo o solvente é aguecido para uma temperatura entre o azeo6tropo
do solvente e a agua e o ponto de ebulicdo do solvente para formar
oligbmeros de &cido lactico, e aquecendo o lico de fermentacéo para
uma temperatura que varia de 60°C ao ponto de ebulicdo do solvente,
para extrair o cido oligolatico do meio de fermentacédo. Esta referén-
cia ndo descreve, int. al., a converséao direta do produto em lactideo.
[0017] US2012/0116100 descreve um método para a producao de
dimeros ciclicos hidroxicarboxilicos compreendendo uma etapa de
despolimerizacdo de oligbmeros de acido hidroxicarboxilicos em que
na etapa de despolimerizacdo uma solucdo de reacdo € aquecida por
meio de transferéncia de calor de uma passage de meio de aqueci-
mento sob pressao reduzida enquanto a solucdo de reagdo segue
através de uma passagem de solucdo de reacao horizontalmente for-
necida. O uso de um solvente organico volatil ndo é descrito.

[0018] US2011/0155557 descreve um processo para producao de

lactideo de oligbmeros de acido lactico que inclui a etapa de aqueci-
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mento do oligbmero de &cido lactico na presenca de um catalisador
em uma temperatura entre 150 e 300°C. O uso de um solvente organi-
co volatil ndo é descrito.

[0019] W02012/110117 descreve um método para fabricacdo de
um &cido poliidroxicarboxilico, especificamente um &cido polilatico por
meio de um processo de polimerizacdo de abertura de anel usando
lactideo como material de partida. O lactideo € removido do produto de
polimero, e reciclado para o inicio da reacdo. A fabricacdo de lactideo
através de um processo compreendendo o uso de um solvente organi-
co volatil ndo é descrita.

[0020] US5420304 descreve um processo integrado para a fabri-
cacao de ésteres ciclicos por meio de um processo de extracao/reacao
sequencial usando multiplos solventes. A formacdo de um oligdmero
de acido lactico por evaporacao de solvente organico volatil e agua,
seguida pela adicdo de um catalisador para formar lactideo ndo descri-
ta.

[0021] A invencdo e suas varias modalidades serdo descritas com
maiores detalhe abaixo.

[0022] Uma primeira etapa no processo de acordo com a invencao
€ a provisdo de uma solucéo de acido lactico em um solvente organico
volatil.

[0023] Em relacdo a presente invencdo, um solvente orgéanico é
volatil quando tem um ponto de ebulicdo em pressao atmosférica que
€ abaixo de 200°C. Para um solvente ser adequado na presente in-
vencao, require-se que ele ndo reaja com o acido lactico sob condi-
¢cOes que serdo encontradas no processo de acordo com a invencao.
Consequentemente, o solvente ndo deve compreender &lcoois em
guantidades substanciais, visto que estes podem reagir com o acido
lactico sob a formacéo ésteres de acido lactico. Além disso, o solvente

nao deve compreender aminas em quantidades substanciais, visto que
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estas podem reagir para formar amidas de acido lactico.

[0024] E preferido que o solvente compreenda menos do que 5%
em peso do total de alcoois e aminas, mais em particular menos do
que 2% em peso, ainda mais em particular menor do que 1% em peso.
[0025] E também preferido que o solvente ndo contenha quantida-
des substanciais de ésteres, visto que eles podem hidrolisar. E, con-
sequentemente, preferido que o solvente compreenda menos do que
5% em peso de ésteres, mais em particular menos do que 2% em pe-
so, ainda mais em particular menos do que 1% em peso.

[0026] Além disso, é preferido para o solvente ser usado na pre-
sente invencédo ter uma solubilidade relativamente alta para acido lac-
tico. Isto permite que a preparacdo de uma solucao de acido lactico no
solvente de uma concentracdo relativamente alta, por exemplo, pelo
menos 5% em peso, mais em particular pelo menos 10% em peso. De
outra forma, o uso de volumes de solvente muito altos serao requeri-
dos. Por esta razdo, o uso de alcanos de cadeia linear é considerado
menos adequado, e 0 mesmo vale para compostos aromaticos, tipo
tolueno, xileno, mesitileno, e etilbenzeno.

[0027] Os solventes preferidos para uso na presente invengao sao
aqueles selecionados do grupo compreendendo C2-C10 cetonas e C2-
C10 éteres.

[0028] Os solventes particularmente preferidos para uso na pre-
sente invencdo sédo aqueles selecionados do grupo compreendendo
C2-C8 cetonas e C2-C6 éteres. O uso de metil-isobutil cetona, metil-
etil cetona, e 2- ou 3-pentanona foi descoberto ser particularmente
atrativo.

[0029] As misturas de compostos podem também ser usados.
[0030] Como indicado acima, a solucdo de acido lactico em um
solvente organico volatil preferivelmente tem uma concentracdo de

acido lactico de pelo menos 5 % em peso, em particular pelo menos
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10% em peso. Nao existe nenhum nivel maximo para a concentracéo
de &cido lactico, visto que o solvente sera evaporado de qualquer ma-
neira. Uma concentracdo de acido lactico maior, e, desse modo, um
teor de solvente menor exigira menor evaporacdo de solvente, o que
sera atrativo a partir de um ponto de vista comercial. A partir de um
ponto de vista prético, a concentracdo de acido lactico geralmente sera
abaixo de 40% em peso.

[0031] A solucdo de acido lactico em um solvente organico volatil
pode conter outros componentes. Em particular, ela pode conter agua,
especialmente se for derivada de um processo de extracdo. Visto que
a agua deverda ser removida para producado de lactideo, prefere-se que
o teor de agua seja relativamente baixo. Em particular, prefere-se que
o teor de 4gua da solucédo de acido lactico em um solvente organico
volatil seja abaixo de 15% em peso.

[0032] Em uma modalidade, a solucdo de acido lactico em um sol-
vente organico volatil é obtida extraindo-se o acido lactico de um meio
aquoso, contactando um meio aquoso com 0O solvente organico, e
submetendo o meio de reacdo desse modo obtido a uma etapa de se-
paracdo etapa de separacao de liquido-liquido. Isto sera descrito com
mais detalhe também na especificacao.

[0033] A solucédo de acido lactico em um solvente organico volatil é
submetida a uma etapa de evaporagao para remover solvente organi-
co e 4gua, resultando na formacdo de uma composicdo compreen-
dendo oligbmero de &cido lactico.

[0034] A etapa de evaporacao pode ser realizada usando métodos
conhecidos na técnica. Ela pode, por exemplo, ser realizada em tem-
peratura aumentada em pressao atmosférica, ou em pressao reduzida.
A vantagem de preparacdo em pressao reduzida é que as temperatu-
ras menores pode ser aplicada. O uso de temperaturas menores pode

ser atrativo para reduzir a racemizacgao de 4cido lactico.
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[0035] A etapa de evaporacgao resulta na formacdo de uma com-
posicdo compreendendo oligdbmero de acido lactico. Os oligbmeros de
acido lactico geralmente tém um grau médio de polimerizacéo de entre
2 e 30, em particular, entre 4 e 20, mais em particular entre 5 e 15.
Acredita-se que com um grau médio de polimerizacdo nesta faixa, um
equilibrio foi encontrado entre a limitacdo da quantidade de oligdbmeros
de baixo peso molecular volateis por um lado, e por outro lado man-
tendo a viscosidade em niveis aceitaveis limitando-se a quantidade de
oligbmeros de muito alto peso molecular. Em relacdo a presente espe-
cificacdo, o grau médio de polimerizacdo é definido como segue:

DP =1 + (1000/(FA*10/90)-90)/72
[0036] Nesta férmula, DP representa o grau médio de polimeriza-
cao e FA representa o teor de acido livre em % em peso, como deter-
minado por meio da titulacao.
[0037] A composicdo pode também conter uma quantidade resi-
dual de solvente, por exemplo, na faixa de 0 a 5% em peso, mais es-
pecificamente na faixa de 0 a 2% em peso, mais especificamente na
faixa de 0 a 0,5% em peso.
[0038] A composicao pode também compreender agua, por exem-
plo, na faixa de 0 a 5% em peso, mais especificamente na faixa de 0 a
2% em peso, ainda mais especificamente na faixa de 0 a 0,5% em pe-
So.
[0039] A composicdo compreendendo oligdmero de &cido lactico,
um catalisador € adicionado, este que catalisa o processo de despoli-
merizacao/ciclizacdo em que oligbmeros de acido lactico sao converti-
dos em lactideo. Os catalisadores adequados sdo conhecidos na téc-
nica e incluem oOxidos de metal, haletos de metal, pds de metal, com-
postos de metal organicos derivados de acidos carboxilicos ou simila-
res, e compostos organicos tipo guanidina. O uso de um catalisador

compreendendo estanho(ll) é considerado preferido. O catalisador po-
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de, por exemplo, compreender 0xido de estanho(ll) ou estanho(ll)-2-
etilexanoato, que é bem conhecido na técnica para este propdésito. O
catalisador pode, por exemplo, ser adicionado em uma quantidade de
0,01 a 5% em peso, em particular, em uma quantidade de 0,01 a 2%
em peso, calculado sobre a quantidade de oligbmero de acido lactico.
[0040] A mistura reacional € em seguida levada a condi¢cdes de
reacdo para formar lactideo. As condi¢cdes de reacdo adequadas in-
cluem uma temperature na faixa de 160 a 220°C, mais em particular
na faixa de 180 a 200°C, e uma presséao na faixade 0,1 a 1,5 kPa (1 a
15 mbar). Na formacao, o lactideo evapora, e pode ser coletado, por
exemplo, condensando-se em um condensador. Os oligbmeros de
acido lactico de ponto de ebulicdo superior ndo evaporam. Conse-
guentemente, € possivel obter lactideo em alta pureza.

[0041] O lactideo obtido pelo processo de acordo com a invencao
pode ser também processado por métodos conhecidos na técnica.
Dependendo do uso future previsto, as etapas de purificagao tal como
cristalizacdo ou destilacao podem ser desejadas.

[0042] O lactideo (as vezes também referido como dilactideo) € o
dimero ciclico de acido lactico. O acido lactico existe em duas formas
gue sdo enantibmeros Opticos, designados como acido D-lactico e 4ci-
do L-lactico. O acido L-lactico é a forma que predominantemente ocor-
re na natureza, e é a forma que é geralmente obtida em processos de
fermentacdo. A existéncia de dois tipos de acido lactico faz trés tipos
de lactideo, dependendo se ela consistir em duas moléculas de &cido
L-lactico, duas moléculas de acido D-lactico ou uma molécula de acido
L-lactico e uma molécula de &cido D-lactico combinada para formar o
dimero. Estes trés dimeros sao designados. Respectivamente, L-lac-
tideo, D-lactideo, e mesolactideo. Além disso, uma mistura de 50/50
de L-lactideo e D-lactideo com um ponto de fusdo de cerca de 126C é

frequentemente referida na literatura como D,L-lactideo.
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[0043] A atividade éptica de acido lactico e lactideo é conhecida
por alterar-se sob certas condi¢cfes, tendendo ao equilibrio em ativida-
de Optica, onde as quantidades iguais dos enantibmeros de D e L sédo
presentes. As concentracdes relativas de enantiomeros de D e L nos
materiais de partida, a presenca de impurezas ou catalisadores e tem-
po em temperaturas variantes, e as pressoes sao conhecidas para afe-
tar a taxa de tal racemizacdo. A pureza Optica do acido lactico ou o
lactideo € decisivo para a estereoquimica do acido polilactico obtido na
polimerizacdo de abertura de anel do lactideo, e um parametro funda-
mental para propriedades de polimero.

[0044] Constatou-se que no processo da invencao, a pureza optica
do material de partida pode ser mantida em um grau relativamente
grande. Em outras palavras, se o processo de acordo com a invencao
comeca com &cido lactico com uma pureza Optica de pelo menos 90%,
em particular pelo menos 95%, mais em particular pelo menos 98,5%,
até mais em particular pelo menos 99,5%, um vapor de lactideo é obti-
do da mistura reacional com uma pureza optica de pelo menos 85%,
em particular pelo menos 92%, mais em particular pelo menos 97,5%,
até mais em particular pelo menos 99%. A perda em pureza O6ptica,
preferivelmente, € menor do que 5%, em particular menor do que 3%,
mais em particular menor do que 1%, ainda mais em particular menor
do que 0,5%, em que a perda de pureza Optica é definida como a dife-
renca entre a pureza Optica do 4cido lactico de partida e a pureza o6pti-
ca do acido lactico como presente no lactideo como esta presente no
vapor de lactideo obtido da mistura reacional.

[0045] Na presente invencdo, a pureza Optica de indicacéo refere-
se a porcentagem de acido D-lactico ou acido L-lactico, calculada so-
bre a quantidade total de acido lactico presente no sistema. Depen-
dendo do estagio no processo, o acido lactico estara presente na for-

ma de &cido lactico, oligbmero de acido lactico, e/ou lactideo. Uma pu-
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reza oOptica de 90%, desse modo, significa que, calculada sobre a
guantidade total de moléculas de acido lactico presentes no sistema
em qualquer forma, 90 % sao acido L-lactico com 10% sendo acido D-
lactico, ou 90% é acido D-lactico com 10% sendo &cido L-l4ctico.
[0046] E preferido que o acido lactico presente no material de par-
tida seja acido L-lactico com uma pureza Optica de pelo menos 90%,
em particular pelo menos 95%, mais em particular pelo menos 98,5%,
até mais em particular pelo menos 99,5%.

[0047] Em uma modalidade, a solucdo de acido lactico em um sol-
vente organico volatil usado como material de partida no processo de
acordo com a invencéao é obtido extraindo-se &cido lactico de um meio
aquoso. Esta etapa de extracdo pode compreender contatacdo com
um meio aquoso compreendendo acido lactico com um solvente orga-
nico volatil que é de pelo menos em parte ndo miscivel com o meio
aquoso compreendendo acido lactico. Para solventes organicos ade-
guados, a referéncia é feita ao que € estabelecido acima.

[0048] O teor de &cido lactico do meio aquoso € preferivelmente
tdo alto quanto possivel. Por exemplo, a mistura aquosa pode com-
preender pelo menos 5% em peso, preferivelmente pelo menos 10%
em peso, mais preferivelmente pelo menos 15% em peso de &cido lac-
tico, com base no peso total da mistura aquosa. Os valores de pelo
menos 20% em peso, mais em particular pelo menos 25% em peso
podem ser, particularmente, preferidos. No maximo, um valor de 40%
em peso pode ser mencionado.

[0049] Em uma modalidade, a mistura aquosa tem um pH de 2 ou
menor, tipicamente um pH abaixo de 1, por exemplo, um pH de 0 a 1.
E preferido para o pH ser relativamente baixo, para assegurar que 0
acido lactico esteja presente na mistura em forma acidica, permitindo
extracdo. O pH pode ser adaptado pela adicdo de um acido inorgani-

co.
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[0050] Em uma modalidade, o meio aquoso compreendendo acido
lactico compreende pelo menos 5% em peso de um sal inorganico dis-
solvido. Constatou-se que a presenca de um sal inorganico dissolvido
resulta em um processo de extragdo melhorado, em que uma quanti-
dade maior de acido lactico € incorporada no solvente organico volatil.
Além disso, a presenca de um sal inorganico dissolvido significa que a
solubilidade do solvente organico no meio aquoso diminui. Isto leva a
menos perda de solvente durante o processo de extracdo, que € atra-
ente tanto do ponto de vista econdmico quanto do ponto de vista am-
biental. Além disso, a solubilidade de agua no solvente organico tam-
bém diminui em aumento de concentracfes de sal. Estes efeitos com-
binados resultam na aplicacdo potencial de solventes que sdo misci-
veis com agua pura, porém apenas parcialmente misciveis com agua
compreendendo uma quantidade substancial de sal. Isto leva a uma
faixa mais ampla de solventes adequados possiveis.

[0051] Para aumentar o efeito da invencao, a concentracdo de sal
preferivelmente é relativamente alta. Pode ser preferido para a con-
centracao de sal ser pelo menos 10 % em peso, mais preferivelmente
pelo menos 15% em peso, até mais preferivelmente pelo menos 20%
em peso. Dependendo do teor de acido lactico da solucéo, o teor de
sal pode ser maior, por exemplo, pelo menos 25% em peso, ou pelo
menos 30% em peso, ou sometimes pelo menos 35% em peso. O va-
lor maximo é geralmente determinado pela solubilidade do sal em
guestdo no acido lactico em questdo, e pode facilmente ser determi-
nado pela pessoa versada.

[0052] Os sais inorganicos adequados para uso na presente in-
vencao sdo sais inorganicos com uma alta solubilidade em agua, em
particular, uma solubilidade que permite obter as concentracdes de sal
especificadas acima. Os cétions presentes no sal inorganico é preferi-

velmente selecionado do grupo que consiste em magnésio, calcio, po-
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tassio, sodio, niquel, cobalto, ferro e aluminio, e aménio, e combina-
¢cbes dos mesmos. O uso de um ou mais cétions selecionados do gru-
po que consiste em magnésio, calcio, sodio, e potassio € preferido. O
uso de calcio e magnésio é particularmente preferido, visto que estes
cations foram descobertos promover a presenca de acido lactico na
fase organica. O uso de magnésio pode ser especialmente preferido
por esta razao.

[0053] O anion do sal inorganico pode, por exemplo, ser selecio-
nado de nitrato, sulfato, e haleto. Sera evidente para a pessoa versada
gue o anion e o cation devem ser emparelhados de tal maneira que
um sal solluvel seja obtido. O uso de sais de haleto pode ser preferido
de um ponto de vista pratico. O sal de haleto pode ser um fluoreto, clo-
reto, brometo, ou iodeto. O uso de cloreto é preferido. Esta selec¢éo
aplica-se em combinacdo com a preferéncia para os cations especifi-
cados acima. Os exemplos de sais preferidos sao MgCl,, CaCl,, NacCl,
e KCI. Descobriu-se que estes sais contribuem com uma distribuicéo
aumentada do &cido lactico para a fase orgéanica. O uso de cloreto de
célcio e magnésio € considerado preferido. O uso de cloreto de mag-
nésio pode ser, particularmente, preferido.

[0054] Na etapa de extracdo, o meio aquoso compreendendo aci-
do lactico, e preferivelmente sal inorganico dissolvido como descrito
acima, é combinado com o solvente organico, geralmente sob tais
condicbes em que um contato intenso entre o solvente e o meio é as-
segurado. Um sistema é fromado compreendendo uma fase aquosa,
gue, se presente, contém o sal soluvel e possilvelmente algum acido
lactico restante, e uma fase de solvente orgéanico, que compreende
acido lactico.

[0055] A etapa de separacdo, em que a fase aquosa e a fase de
solvente organico sdo separadas uma da outra por meio de separacao

de liquido-liquido pode ser feita usando métodos conhecidos na técni-
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ca para separar um sistema de duas fase de liquido-liquido. Os exem-
plos de aparato adequado e métodos para separacdo de liquido-
liquido incluem decantacdo, assentamento, centrifugacédo, uso de se-
paradores de placa, uso de coalescedores, e uso de hidrociclones. A
combinacdo de métodos e aparatos diferentes podem também ser
usados.

[0056] A etapa de separacao pode ser realizada em qualquer tem-
peratura adequada, em geral na faixa de 5 a 95°C. Para a composicao
da fase de solvente, a referéncia é feita ao que é estabelecido acima.
[0057] Em uma modalidade, o0 meio aquoso compreendendo acido
lactico, e preferivelmente sal inorganico dissolvido, é obtido por um
processo abrangendo uma etapa de acidificagdo compreendendo adi-
cdo de um acido inorganico a um sal de &cido lactico, para fornecer
um meio aquoso liquido compreendendo &cido lactico e um sal inorga-
nico dissolvido.

[0058] O sal de acido lactico pode ser em forma soélida, por exem-
plo, na forma de uma massa de filtro ou suspensao. Isto pode ser 0
caso onde o sal de lactato tem uma solubilidade relativamente limitada
em agua, por exemplo, no caso de lactato de magnésio. Por outro la-
do, o sal de acido lactico pode também ser fornecido em forma dissol-
vida, por exemplo, para lactato de sédio, lactato de potassio, e lactato
de célcio.

[0059] O &cido usado na etapa de acidificacdo, também indicada
como etapa de acidulacéo, tipicamente € um &cido forte, tal como aci-
do hidroclérico, acido sulfurico, ou acido nitrico. O &cido deve ser sele-
cionado de tal maneira que o anion do acido e o céation do sal de lacta-
to juntos formem um sal soluvel. O uso de acido hidroclorico ou &cido
nitrico € preferido, com o uso de acido hidroclérico sendo, particular-
mente, preferido. Neste caso, uma mistura aquosa € obtida compreen-

dendo acido lactico e um sal de cloreto. Em uma modalidade preferida,
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o lactato de magnésio em forma soélida é contatado com uma solucao
de acido hidroclorico, resultando na formacdo de um meio agquoso
compreendendo acido l4actico e lactato de magnésio dissolvido.

[0060] A acidulacao pode, por exemplo, ser conduzida colocando-
se o sal de lactato, em forma solida ou dissolvida, em contato com
uma solucdo de acido aquoso. No caso de HCI, que pode também ser
em forma gasosa, é também possivel por uma solucdo ou suspensao
de sal de lactato em contato com um vapor de gas compreendendo
HCI.

[0061] Quando a acidulacdo do sal de lactato é conduzida conta-
tando-a com uma solucao acidica, ela preferivelmente tem uma con-
centracdo de acido tdo alta quanto possivel. Tal alta concentracdo de
acido resultara em uma mistura aguosa com uma alta concentracéo de
acido lactico, que é desejavel. A solucdo acidica, consequentemente,
compreende pelo menos 5 % em peso, mais preferivelmente pelo me-
nos 10 % em peso e até mais preferivelmente pelo menos 20 % em
peso de 4cido, com base no peso total da solucdo acidica.

[0062] A acidulacéo é tipicamente conduzida usando um excesso
de acido. O excesso é preferivelmente pequeno, de tal forma que a
mistura aquosa obtida ndo é ndo obtida altamente acidica, que pode
ndo ser desejavel em vista de outro processamento tal como uma mis-
tura. Por exemplo, o excesso de acido usado pode ser de tal forma
gue a mistura aquosa resultante tem um pH 2 ou menor, preferivel-
mente um pH de 0 a 1.

[0063] No caso de um vapor de gas compreendendo HCI ser usa-
do, uma solucédo ou suspensao de lactato pode ser contatada com o
vapor de gas compreendendo HCI, por exemplo, soprando-a por meio
da solucdo ou suspenséao de lactato. No caos de HCI gas ser usado, o
HCI pode se originar de uma etapa de decomposicdo térmica, como

descrita acima.
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[0064] Preferivelmente, a acidulacdo é conduzida em uma tempe-
ratura de 75C ou menos. Em temperaturas superiores, torna-se nao
econdmico adaptar equipamento as condi¢cdes asperas de um ambien-
te acidico em altas temperaturas.

[0065] Apoés acidulacdo, o material sélido, se presente, pode ser
removido da mistura aquosa, por exemplo, por filtragem. A presenca
de material sélido em uma mistura aquosa em ndo desejavel durante a
extracao.

[0066] A mistura aquosa pode ser concentrada ap6s a acidulacéo
antes da extracdo a uma concentracdo até a solubilidade do sal solu-
vel inorgéanico.

[0067] Em uma modalidade, um sal de lactato, em particular lacta-
to de célcio, lactato de sdédio, lactato de potassio, ou lactato de mag-
nésio, em particular, lactato de magnésio € usado, este que se origina
de um processo de fermentacdo. Consequentemente, o0 método da
invencdo pode também compreender uma etapa de fermentacédo para
formar o acido latico, cujo processo de fermentacdo compreende as
etapas de fermentar uma fonte de carbono, tal como um carboidrato,
por meio de um micro-organismo em uma calda de fermentagéo para
formar acido lactico e neutralizar pelo menos parte do acido lactico por
adicdo de uma base, em particular uma base de sédio, base de potas-
sio, base de célcio, ou base de magnésio, mais em particular uma ba-
se de magnésio, desse modo, obtendo um sal de lactato como especi-
ficado acima, em particular lactato de magnésio.

[0068] Os processos de fermentacdo para a fabricacdo de acido
lactico sdo conhecidos na técnica e ndo requerem nenhuma outra elu-
cidacdo aqui. Esta dentro do escopo da pessoa versada selecionar,
usando seu conhecimento geral comum, um processo de fermentacéao
adequado, dependendo do acido desejado a ser produzido, da fonte

de carbono e do micro-organismo disponivel.
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[0069] O produto do processo de fermentacdo € um caldo de fer-
mentacao, que é um liqguido aquoso compreendendo um sal de lactato,
biomassa, e opcionalmente outros componentes, tais como impurezas
tipo acucares, proteinas, e sais. O sal de lactato pode estar presente
em forma sélida, em forma dissolvida, ou tanto em forma sélida quanto
em forma dissolvida. Por exemplo, lactato de sédio, lactato de potas-
sio, e lactato de calcio sdo geralmente presentes na forma dissolvida.
O lactato de magnésio € frequentemente presente na forma soélida e
na forma dissolvida, dependendo da concentracéo.

[0070] Se desse modo desejado, o caldo de fermentagcdo tanto
pode ser submetido a uma etapa de remocéo de biomassa, por exem-
plo, uma etapa de filtracdo, antes de outro processamento. Isto é ge-
ralmente preferido para melhorar a qualidade do produto, em particu-
lar, a cor do produto.

[0071] Outra etapa intermediaria pode ser a separacdo de produto
de reacdo sélido, por exemplo, lactato de magnésio, a partir do caldo
de fermentacao, antes, apos, ou simultanea com remocdo de biomas-
sa, e opcionalmente submetendo o produto sélido, por exemplo, lacta-
to de magnésio, a uma etapa de lavagem. Dependendo da concentra-
cao, o lactato de magnésio pode precipitar no meio de fermentacéo.
Em uma modalidade, o lactato de magnésio sélido é separado do meio
de fermentacéo, por exemplo, por filtragdo, e submetido a uma etapa
de acidificacdo como descrita acima.

[0072] Outra etapa intermediéria pode ser submeter o caldo de
fermentacdo a uma etapa de concentracdo para aumentar a concen-
tracao de sal lactato na composicao antes da acidificacdo. Esta etapa
pode ser realizada antes, apés, ou simultaneamente com remocéo de
biomassa. Tal etapa pode ser atraente para aumentar o teor de sal de
lactato solido, que pode em seguida ser separado do caldo de fermen-

tacdo como descrito acima, e processado como sal de lactato soélido,
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em particular lactato de magnésio no processo de acordo com a in-
vencao.

[0073] Outras etapas intermediarias, por exemplo, etapas de puri-
ficacdo, podem ser realizadas como desejado, como sera evidente pe-
la pessoa versada.

[0074] Estara claro para a pessoa versada que 0s aspectos referi-
dos de vérias etapas no método de acordo com a invencdo podem ser
combinados como desejado.

[0075] A invencao serd elucidada pelos exemplos seguintes, sem
estar limitada a isto ou desse modo.

Exemplo 1 (comparativo)

[0076] 4520 g de 9% em peso de solucdo de &cido lactico em
agua foram preparados. Esta solucdo foi concentrada em aproxima-
damente 90% em peso em pressdo de 10 kPa (100 mbar(a)). Apds a
concentracdo, havia 480 g de solucdo de acido lactico concentrada.
400 g de solucao de acido lactico concentrada foram aquecidos em 90
minutos em um frasco de fundo redondo usando um agitador mecani-
co até o ponto de ajuste de 180T e lentamente vacu o foi aplicado. Em
90 minutos, a presséo foi diminuida para 10 kPa (100 mbar(a)), en-
guanto agua foi evaporando. Em seguida, a pressao foi diminuida nos
60 minutos seguintes também para 5 kPa (50 mbar(a)) e eventuamen-
te para 4 kPa (40 mbar(a)). No total, 94 g de agua foram condensados.
[0077] O pré-polimero no frasco desse modo produzido tinha um
teor de acido livre de 17% em peso, ccomo medido por titulagdo. A
partir desse namero, pode-se calcular que o grau médio de polimeriza-
cdo do pré-polimero foi 7,1. Uma medicdo de HPLC mostrou que o
pré-polimero compreendeu 4,1% em peso do total de D e L lactideo e
menor do que 0,1% em peso de mesolactideo. O teor de 4gua do pré-
polimero foi 0,24% em peso como medido com uma titulagdo de Karl
Fischer.
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[0078] A sintese de lactideo foi realizada diretamente apés a etapa
de pré-polimerizacdo no mesmo reator. Primeiro, 0,05% em peso de 2-
etilexanoato de estanho (catalisador) foi adicionado. O teor do frasco,
com pré-polimero (263 g) foi aquecido para 120C antes do agitador
ter sido iniciado devido a uma viscosidade muito alta. O ponto de ajus-
te foi em seguida aumentado para 200C. Em seguida, o vacuo foi di-
minuido para 1 kPa (10 mbar(a)). 192 g de lactideo foram evaporados
e condensados em 3,25 horas.

[0079] O lactideo resultante compreendeu 87,8% em peso do total
de D e L lactideo, e 3,3% em peso de mesolactideo, como medido por
um método de HPLC. O HPLC também mostrou que o restante dos
componentes foi principalmente acido lactico, acido lactoilactico, e &ci-
do lactoilactoilactico. Estes componentes séo liberados por meio do
catalisador, progressivamente, clivando lactideo a partir de oligbmeros
uniformes e desiguais, e, a0 mesmo tempo em que tendo um ponto de
ebulicdo na mesma faixa que o lactideo, eles sdo evaporados junta-
mente com o lactideo.

Exemplo 2 (de acordo com a invencao) — MIBK como solvente

[0080] 3977 g de 10% em peso de solucdo de acido lactico em
metil isobutil cetona (MIBK) contendo 2% de agua foram preparados.
Esta solucédo foi concentrada em aproximadamente 90% em peso a
90T e em pressédo de 12 kPa (120 mbar(a)). Apds a c oncentracgao,
havia 439 g de solucdo de acido lactico concentrados. 420 g de solu-
cao de acido lactico concentrados foram aquecidos em 50 minutos em
um frasco de fundo redondo usando um agitador mecéanico até o ponto
de ajuste de 180<C e lentamente vacuo foi aplicado. Em 60 minutos, a
pressdo foi diminuida para 10 kPa (100 mbar(a)) enquanto agua e
MIBK estavam ainda evaporando. Quando 10 kPa (100 mbar (a)) fo-
ram atingidos, quase nenhum MIBK chegou ao condensado, o que in-

tica que (quase) todo o MIBK foi evaporado. Em seguida, a presséo foi
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diminuida nos 30 minutos seguintes também para 5 kPa (50 mbar(a))
e apenas 2 ml do condensado foram coletados.

[0081] No total, 117 g de agua/MIBK foram condensados. O teor
de acido livre foi medido, por titulacdo, ser 12,2% em peso, elvando a
um grau médio de polimerizacéo de 10.

[0082] O pré-polimero compreendeu 5,2% em peso do total de D e
L lactideo e menos do que 0,5% em peso de mesolactideo, conforme
medido por HPLC. O teor de agua no pré-polimero foi medido ser
0,43% em peso por uma titulacdo de Karl Fischer.

[0083] A sintese de lactideo foi realizada diretamente apés a etapa
de pré-polimerizagcdo no mesmo reator, com 296 g pré-polimero. Pri-
meiro, 0,05% em peso de 2-etilexanoato de estanho (catalisador) foi
adicionado. O teor do frasco, com pré-polimero foi aquecido para
200C. Em seguida o vacuo foi diminuido para 1 kPa (10 mbar (a)).
197 g de lactideo foram evaporados e condensados em 2,25 horas. O
lactideo resultante compreendeu de 87,3% em peso do total de D e L
lactideo, e 1,5% em peso de mesolactideo, o residuo sendo acido lac-
tico e oligdbmeros superiores.

[0084] A Figura 1 mostra o peso de lactideo produzido a partir de
pré-polimero durante o tempo para a sintese de Exemplo 1 (sistema
de base aguosa de referéncia) e Exemplo 2 (Sistema baseado em
MIBK de acordo com a invencgao). A partir da Figura 1, pode-se ver
gue o sistema de acordo com a invengao mostra uma taxa de reacao
maior do que o sistema comparativo. Isto pode ser usado na configu-
racdo de um processo total e em planejamento de equipamento para
reduzir custos.

Exemplo 3 (de acordo com a invencao) — 2-pentanona como solvente

[0085] Uma solucao de 2096,6 g de 20% em peso de acido lactico
(cristais de acido lactico, Purac Corbion) em 2-pentanona (Acros) con-

tendo 2% em peso de agua foi preparada. Esta solucdo foi concentra-
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da em aproximadamente 90% em peso a 80 a 90C em pr essao redu-
zida em um rotavap (1589,3 g de agua e 2-pentanona condensados).
Apébs a concentragdo, havia 449 g de solucdo de &cido lactico concen-
trados. A solucgéao foi transferida para um frasco de fundo redondo com
um agitador mecéanico e foi aquecida em 55 minutos a 180TC. A
180<C, lentamente, vacuo foi aplicado até 10 kPa (1 00 mbar). Em 60
minutos, dgua e 2-pentanona foram também evaporados e um sistema
de duas fases foi formado no condensador resfriado em temperatura
ambiente. Ap6s 10 kPa (100 mbar) ter sido alcancado, a pressao foi
também reduzida para 50 mba até o ponto em que algum lactideo pre-
sente em equilibrio no pré-polimero comecasse a evaporar, e cristali-
sar no condensador.

[0086] No total, 116 g de agua/2-pentanona foram condensados,
do gual 56 g como a fase aquosa. Com base em todos 0s pesos, esti-
mou-se que um pré-polimero com um grau meédio de polimerizagéo de
7-8 foi feito. O pré-polimero compreendeu 4,7% em peso do total de D
e L lactideo e 0,4% em peso de mesolactideo.

[0087] Em sequida, 0,05% em peso de 2-etilexanoato de estanho
(catalisador) foi adicionado. O pré-polimero (315 g) foi aquecido para
200C, e o véacuo reduzido lentamente para 1 kPa (10 mbar). Em 160
minutos, 157,3 g de lactideo foram destilados, mais rapido do que a
referéncia. O lactideo tinha um teor de lactideo de D+L de 68,3% em
peso. Esta pureza menor do que a referéncia e o caso de MIBK indi-
cam o DP relativamente baixo do pré-polimero, e a codestilacdo de
acido lactico e do acido lactoilactico liberado por despolimerizacdo de
pré-polimero pelo catalisador. Através da otimizagéo, o relacionamento
temperatura-pressdo durante a pré-polimerizacdo, o DP do pré-poli-
mero e, consequentemente, a pureza do lactideo podem ser aumenta-
dos. O teor de mesolactideo do lactideo foi de 0,9% em peso.

Exemplo 4 (de acordo com a invencdo) — MTBE como solvente
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[0088] Uma solucéo de 3505,9 g de 12 % em peso de acido lactico
(cristais de acido lactico, Purac Corbion) em MTBE (metil terciair-butil
éter, Acros) contendo 4% em peso de agua foi preparada. Esta solu-
cao foi concentrada em aproximadamente 90% em peso a 80 a 90C
em pressao reduzida em um rotavap (3040,3 de agua e MTBE con-
densados). ApGs a concentracdo, havia 434,9 g de solucdo de acido
lactico concentrada. A solucéo foi transferida para um frasco de fundo
redondo com um agitador mecéanico e foi aquecida em 101 minutos até
0 ponto de ajuste de 180<C. A 180 C, lentamente va cuo foi aplicado
até 8 kPa (80 mbar) em 23 minutos, enquanto agua e MTBE estavam
também evaporando. A 8 kPa (80 mbar), alguns lactideos presentes
em equilibrio no pré-polimero comecaram a evaporar, e cristalisar no
condensador, e a polimerizacao foi interrompida. No total, 110 g de
agua e MTBE foram evaporados. Estima-se que um pré-polimero com
um grau médio de polimerizacéo de 7-8 foi feito.

[0089] O pré-polimero compreendeu 4,7% em peso do total de D e
L lactideo e 0,4% em peso de mesolactideo.

[0090] Em sequida, 0,05% em peso de 2-etilexanoato de estanho
(catalisador) foi adicionado. O pré-polimero (316 g) foi aquecido para
200C, e o vacuo reduzido lentamente para 0,5 kPa (5 mbar). Em 153
minutos, 180 g de lactideo foram destilados, mais rapido do que a refe-
réncia. O lactideo tinha um teor de lactideo de D+L de 77% em peso.
O teor de mesolactideo do lactideo foi de 1,1% em peso.

[0091] A Figura 2 mostra o peso de lactideo fornecido produzido a
partir de pré-polimero durante o tempo para a sintese de Exemplo 1
(sistema de base aquosa de referéncia) e o Exemplo 4 (Sistema base-
ado em MTBE de acordo com a invengéo). A partir da Figura 2 pode-
se ver que o sistema de acordo com a invengdo mostra uma taxa de
reacdo maior do que o sistema comparativo. Isto pode ser usado na

configuracdo de um processo total e um planejamento de equipamento
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para reduzir custos.
Exemplo 5 (de acordo com a invencao) — MEK como solvente

[0092] Uma solucdo de 1680 g de 25 % em peso de acido lactico
(cristais de acido lactico, Purac Corbion) em MEK (metil etil cetona,
Acros) contendo 10% em peso de agua foi preparada. Esta solucéo foi
concentrada em aproximadamente 90% em peso a 80C em 15 kPa
(150 mbar) de pressdo em um rotavap (1217 g de agua e MEK con-
densados). ApGs a concentracdo, havia 445,5 g de solucdo de acido
lactico concentrados. A solucéo foi transferida para um frasco de fundo
redondo com um agitador mecanico e foi aquecida em 81 minutos até
o ponto de ajuste de 180<C. A 180%C, lentamente vac uo foi aplicado
até 10 kPa (100 mbar) em 60 minutos, enquanto agua e MEK estavam
também evaporando. Em 10 kPa (100 mbar), ja alguns lactideos co-
mecaram a evaporare cristalisar no condensador e a polimerizagéo foi
interrompida. No total, 94 g de agua e MEK foram evaporados. Estima-
se que um pré-polimero com um grau médio de polimerizacdo de 7-8
foi feito.

[0093] O pré-polimero compreendeu 3,5% em peso do total de D e
L lactideo e menor do que 0,1% em peso de mesolactideo.

[0094] Em sequida, 0,05% em peso de 2-etilexanoato de estanho
(catalisador) foi adicionado. O pré-polimero foi aquecido para 200<C, e
0 vacuo reduzido lentamente para 1 kPa (10 mbar). Em 185 minutos,
155 g de lactideo foram destilados, mais rapido do que a referéncia. O
lactideo tinha um teor de lactideo de D+L de 70% em peso. O teor de

mesolactideo do lactideo foi de 1% em peso.
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REIVINDICACOES

1. Método para produzir lactideo, caracterizado pelo fato de
gue compreende as etapas de:

- fornecer uma solucdo de &cido lactico em um solvente
organico volatil,

- submeter a solucdo a uma etapa de evaporacdo para
remover o solvente organico volatil e agua, resultando na formacéo de
uma composicao que compreende oligdbmero de acido lactico,

sendo que o solvente organico volatil compreende menos de
5% em peso do total de alcoois e aminas,

- adicionar catalisador a composicdo que compreende
oligbmero de acido lactico, e levar a mistura a condicfes de reacéo, para
formar lactideo, em que o solvente é selecionado do grupo que
compreende C»-Cio cetonas, C1-Cio éteres.

2. Método, de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizado
pelo fato de que a concentracdo de &cido lactico na solucéo de acido
lactico em um solvente organico volatil € de pelo menos 5 % em peso,
mais em particular pelo menos 10% em peso, e geralmente abaixo de
40% em peso.

3. Método, de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizado
pelo fato de que o solvente € selecionado do grupo compreendendo C»-
Cs cetonas e C,-Cg éteres, mais em particular de metil-isobutil cetona,
metil-etil cetona, e 2- ou 3-pentanona.

4. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicacfes
1 a 3, caracterizado pelo fato de que o teor de agua da solucéo de acido
lactico em um solvente organico volatil é abaixo de 15 % em peso, em
particular abaixo de 10% em peso.

5. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicacdes
1 a 4, caracterizado pelo fato de que na composicao que compreende

oligbmero de acido lactico, os oligbmeros de acido lactico apresentam
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um grau médio de polimerizacéo entre 2 e 30, em particular entre 4 e
20, mais em particular entre 5 e 15.

6. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicacdes
1 a 5, caracterizado pelo fato de que a composi¢cdo que compreende
oligbmeros de &acido lactico formada apdés a etapa de evaporacao
compreende uma quantidade residual de solvente na faixa de 0 a 5%
em peso, mais especificamente na faixa de 0 a 2% em peso, mais
especificamente na faixa de 0 a 0,5% em peso, e ou agua na faixa de 0
a 5% em peso, mais especificamente na faixa de 0 a 2% em peso, ainda
mais especificamente na faixa de 0 a 0,5% em peso.

7. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicacfes
1 a 6, caracterizado pelo fato de que as condi¢des de reacao durante a
etapa de formacéo de lactideo incluem uma temperatura na faixa de 160
a 220°C, mais em particular na faixa de 180 a 200°C, e uma pressao na
faixa de 0,1 a 1,5 kPa (1 a 15 mbar).

8. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicacfes
1 a 7, caracterizado pelo fato de que o acido lactico na solucdo de
partida apresenta uma pureza otica de pelo menos 90%, em particular
pelo menos 95%, mais em particular pelo menos 98,5%, até mais em
particular pelo menos 99,5%, e em que um vapor de lactideo € obtido
com uma pureza o6ptica de pelo menos 85%, em particular pelo menos
92%, mais em particular pelo menos 97,5%, até mais em particular pelo
menos 99%.

9. Método, de acordo com qualguer uma das reivindicacdes
1 a 8, caracterizado pelo fato de que a perda na pureza otica do acido
lactico durante a reacéo de formacao de lactideo € menor do que 5%,
em particular menor do que 3%, mais em particular menor do que 1%,
até mais em particular menor do que 0,5%.

10. Método, de acordo com qualguer uma das reivindicacdes

1 a 9, caracterizado pelo fato de que a solucéo de acido lactico em um
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solvente organico volatil usado como material de partida no método de
acordo com a invencao €é obtido extraindo-se &cido lactico de um meio
aquoso.

11. Método, de acordo com a reivindicagdo 10, caracterizado
pelo fato de que o meio aquoso que compreende acido lactico
compreende pelo menos 5% em peso de um sal inorganico dissolvido.

12. Método, de acordo com a reivindicagdo 11, caracterizado
pelo fato de que o meio aquoso que compreende acido lactico e o sal
inorganico dissolvido é obtido por um processo abrangendo uma etapa
de acidificacdo que compreende adicdo de um acido inorganico a um
sal de acido lactico.

13. Método, de acordo com a reivindicacdo 12, caracterizado
pelo fato de que o sal de acido lactico é selecionado de lactato de
magnésio, lactato de calcio, lactato de sédio, e lactato de potassio, em
particular, lactato de magnésio.

14. Método, de acordo com a reivindicacdo 12 ou 13,
caracterizado pelo fato de que o acido inorganico é selecionado de &cido
hidroclérico, acido nitrico, e acido sulfdrico, caracterizado pelo fato de
gue o acido é selecionado de tal maneira que o anion do acido e o cation
do sal de lactato juntos formam um sal solivel, em particular acido
hidroclérico ou acido nitrico, mais em particular acido hidroclarico.

15. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicacdes
12 a 14, caracterizado pelo fato de que a solucdo de um sal de acido

lactico € derivada de um processo de fermentacéao.
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