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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
水性混合物から乳酸を回収する方法において、下記工程：
　乳酸および、水性混合物中の水および溶解した物質の合計重量に基づいて少なくとも５
重量％の溶解した塩化マグネシウムを含む水性混合物を用意すること、
　上記水性混合物から、Ｃ５＋ケトン、ジエチルエーテルおよびメチル－ｔ－ブチルエー
テルから成る群から選択される有機溶媒を少なくとも９０重量％含む第一有機液体中へと
乳酸を抽出し、それによって、有機乳酸溶液および、塩化マグネシウムを含む水性廃液を
得ること、そして
　上記有機乳酸溶液から水性液体中へと乳酸を抽出し、それによって水性乳酸溶液および
第二有機液体を得ること
を含む、前記方法。
【請求項２】
前記水性混合物が、水性混合物中の水および溶解した物質の合計重量に基づいて、少なく
とも１５重量％の溶解した塩化マグネシウムを含む、請求項１に記載の方法。
【請求項３】
前記有機溶媒がＣ５～Ｃ８ケトンである、請求項１または２に記載の方法。
【請求項４】
前記有機溶媒がメチルイソブチルケトンである、請求項１または２に記載の方法。
【請求項５】
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第一抽出工程が、少なくとも３０℃の温度で行われる、請求項１～４のいずれか１項に記
載の方法。
【請求項６】
第二抽出工程が、第一抽出が行われる温度よりも低い温度で行われる、請求項１～５のい
ずれか１項に記載の方法。
【請求項７】
第二抽出工程が、第一抽出が行われる温度よりも１０～５０℃低い温度で行われる、請求
項６に記載の方法。
【請求項８】
第二抽出工程が、第一抽出（順抽出）が行われる温度の１０℃以内で行われる、請求項１
～６のいずれか１項に記載の方法。
【請求項９】
前記有機液体が抽出剤を含まない、請求項１～８のいずれか１項に記載の方法。
【請求項１０】
前記有機液体がアミン抽出剤を含まない、請求項１～８のいずれか１項に記載の方法。
【請求項１１】
前記有機液体が、アミン、エーテルおよびアルコールを実質的に含まない、ここで、実質
的に含まないとは、これらの化合物が、存在したとしても、上記有機液体の重量に基づい
て計算して、各々２重量％未満の量で存在することを意味する、請求項１～１０のいずれ
か１項に記載の方法。
【請求項１２】
前記水性混合物が２以下のｐＨを有する、請求項１～１１のいずれか１項に記載の方法。
【請求項１３】
下記工程：
　塩化マグネシウムを含む水性廃液を少なくとも３００℃の温度で熱分解工程に付し、そ
れによって塩化マグネシウム塩を酸化マグネシウムとＨＣｌに分解すること、および
　上記熱分解工程で形成されたＨＣｌを水に溶解し、それによってＨＣｌ溶液を得ること
をさらに含む、請求項１～１２のいずれか１項に記載の方法。
【請求項１４】
下記工程：
　塩化マグネシウムを含む水性廃液を少なくとも３００℃の温度で熱分解工程に付し、そ
れによって塩化マグネシウム塩を酸化マグネシウムとＨＣｌに分解すること、
　上記熱分解工程で形成されたＨＣｌを水に溶解し、それによってＨＣｌ溶液を得ること
、および
　上記酸化マグネシウムを中和剤またはその前駆体として発酵プロセスにおいて再利用す
ること
をさらに含む、請求項１～１２のいずれか１項に記載の方法。
【請求項１５】
乳酸を形成するための発酵工程をさらに含む、ここで、該発酵プロセスが、炭素源を発酵
ブロス中で微生物によって発酵して乳酸を形成する工程、そして該乳酸の少なくとも一部
をマグネシウム塩基の添加によって中和し、それによって対応する乳酸塩を得る工程を含
む、請求項１～１４のいずれか１項に記載の方法。
【請求項１６】
前記乳酸塩をＨＣｌによって酸性化することにより水性混合物を調製し、それによって水
性混合物を得る工程をさらに含む、請求項１５に記載の方法。
【請求項１７】
こうして得られた水性混合物を抽出の前に濃縮して、水性混合物中の水および溶解した物
質の合計重量に基づいて少なくとも５重量％の溶解塩濃度にする工程をさらに含む、請求
項１６に記載方法。
【発明の詳細な説明】
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【技術分野】
【０００１】
本発明は、抽出を使用して乳酸を製造する方法に向けられる。
【背景技術】
【０００２】
塩などの不純物を含む水性混合物から乳酸を単離することは困難であり得る。乳酸は、炭
素源、例えば炭水化物またはグリセロールの微生物による発酵によって製造され得る。そ
のような発酵法では、炭水化物源が典型的には、微生物によって発酵されて乳酸を形成す
る。炭水化物源が発酵されるところの液体は、発酵ブロスまたは発酵培地と呼ばれる。発
酵中の乳酸の形成は、発酵ブロスのｐＨの低下を生じるであろう。そのようなｐＨの低下
は、微生物の代謝プロセスを損ない得るので、ｐＨを中和するために、中和剤、すなわち
塩基を発酵培地に添加することが通常のプラクティスである。その結果、発酵培地で製造
される乳酸は典型的には、乳酸塩の形態で存在する。酸性環境に対してある程度耐性であ
る微生物が存在し、その結果、発酵が低いｐＨ（例えば３のｐＨ）で行われ得るが、この
ようなプロセスですら、乳酸の少なくとも一部が乳酸塩として得られる。
【０００３】
発酵後に発酵ブロスから乳酸を回収するために、下流の処理が必要である。そのような処
理では、発酵ブロス中の乳酸塩が乳酸に転化される必要がある。また、乳酸（またはまだ
転化されていないならば乳酸塩）は、発酵ブロスから単離される必要がある。発酵ブロス
は、多くの化合物、例えばかなりの量のバイオマス（例えば微生物）および塩（中和剤に
由来する）を含むので、乳酸の回収および単離はかなり複雑であり得、典型的には多数の
処理工程を必要とし、そして廃棄物質、特に塩廃棄物をもたらし得る。
【０００４】
国際公開第９５／０３２６８号パンフレットは、有機酸を発酵ブロスから回収する方法を
記載している。上記方法は、ブロスを浄化してその中の不純物の少なくとも実質的な部分
を除去して浄化された供給物を製造すること、上記浄化された供給物のｐＨを約１．０～
約４．５に低下させるのに有効な量の鉱酸を添加することにより上記供給物を酸性化して
、ＭＨＳＯ４、Ｍ２ＳＯ４、Ｍ３ＰＯ４、Ｍ２ＨＰＯ４、ＭＨ２ＰＯ４およびＭＮＯ３（
ＭはＮａ、ＮＨ４およびＫから成る群から選択される）から成る群から選択される少なく
とも１の電解質に関して実質的に飽和された酸性化供給物を製造すること、（ａ）水、（
ｂ）供給物のｐＨを約１．０～約４．５に維持するために有効な量の鉱酸、および（ｃ）
水と限られた混和性を有する含酸素溶媒を含む抽出混合物で上記酸性化供給物を抽出する
ことによって行われる。上記抽出は、溶媒抽出物および第一ラフィネートを生じる。溶媒
抽出物は、水性液体による逆抽出に付され、それによって、有機酸に富む水性抽出物およ
び有機酸に乏しい溶媒ラフィネートを生じる。
【０００５】
国際公開第００／１７３７８号パンフレットは、発酵、Ｃａ（ＯＨ）２またはＭｇ（ＯＨ
）によるｐＨ調整、ＨＣｌの添加、およびアミン、アルコールおよびエーテル、好ましく
はイソアミルアルコール、ジイソプロピルエーテルおよびアラミン（Ａｌａｍｉｎｅ）３
３６から選択される溶媒による抽出により乳酸を製造することを記載している。乳酸を含
む溶媒は次いで、水と接触されて乳酸溶液を生じ、これはさらに処理される。
【０００６】
中国特許出願公開第１０１９７９３６８号明細書は、塩を含む溶液からの酸の抽出を記載
している。上記塩は、塩化ナトリウムであり得る。抽出剤は、メタノール、エタノール、
ｎ－プロパノール、イソプロパノール、ｎ－ブタノール、イソブタノール、アセトン、エ
チレングリコール、ジエチルエーテル、酢酸メチルまたは酢酸エチルである。
【０００７】
特開平８－３３７５５２号公報は、硫酸またはＨＣｌを使用して酸塩を酸へ転化すること
を記載している。上記酸は、例えば乳酸であり得る。抽出は、含酸素飽和ヘテロ環式化合
物、例えばテトラヒドロフラン、によって行われる。
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【０００８】
上記文献に記載された方法に伴う種々の問題がある。抽出およびその後の逆抽出の順序の
場合の特定の問題は、希釈液体の形成である。一般に、ある化合物が有機液体を使用して
水から抽出され、次いで水を使用して有機液体から抽出されるとき、生成した水性液体中
の上記化合物の濃度が、出発水性液体中よりも低い。これはもちろん不利である。なぜな
らば、希釈液体が生じ、これは更なる濃縮を必要とするからである。
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００９】
したがって、希釈酸溶液の形成を伴うことなく、また塩結晶の形成を伴うことなく、塩溶
液からの乳酸の単離を可能にする、乳酸のための抽出／逆抽出法の要求が当技術分野にお
いてある。本発明は、そのような方法を提供する。
【課題を解決するための手段】
【００１０】
本発明は、水性混合物から乳酸を回収する方法に向けられる。上記方法は、下記工程：
　乳酸および、水性混合物中の水および溶解した物質の合計重量に基づいて少なくとも５
重量％の溶解した塩化マグネシウムを含む水性混合物を用意すること、
　上記水性混合物から、Ｃ５＋ケトン、ジエチルエーテルおよびメチル－ｔ－ブチルエー
テルから成る群から選択される有機溶媒を少なくとも９０重量％含む第一有機液体中へと
乳酸を抽出し、それによって、有機乳酸溶液および、塩化マグネシウムを含む水性廃液を
得ること、そして
　上記有機乳酸溶液から水性液体中へと乳酸を抽出し、それによって水性乳酸溶液および
第二有機液体を得ること
を含む。 
【００１１】
本発明に従う方法は、特定の酸、すなわち乳酸、を特定の塩、すなわち塩化マグネシウム
と組み合わせて、特定の量、すなわち少なくとも５重量％の溶解した塩化マグネシウムの
量で、特定の溶媒と組み合わせて使用することを特徴とし、それにより順抽出および逆抽
出の後に得られる水性溶液中の乳酸の濃度が抽出前の水性混合物よりも高いところの方法
がもたらされることが見出された。この濃縮効果は、例えば、逆抽出後に得られた水性乳
酸溶液が濃縮されるべきときに有利である。この場合には、ある一定の乳酸濃度を得るた
めにより少ない水を蒸発させればよく、それにより、エネルギーコストが節約される。本
発明に従う方法の更なる利点は、以下の記載から明らかになるであろう。
【００１２】
米国特許第２７１０８８０号明細書は、水混和性アルコールまたはケトン溶媒（好ましく
は３～４の炭素原子を有するもの）を使用して水性溶液から乳酸を回収することを記載し
ている。上記溶液は塩、好ましくは硫酸塩を含む。上記溶媒は、蒸留により抽出物から除
去される。
【００１３】
英国特許第２８０９６９号明細書は、硫酸から誘導される可溶硫酸塩の存在下でエーテル
または高級アルコールを使用して乳酸を抽出することを記載している。リン酸およびシュ
ウ酸が代替として言及されている。
【００１４】
中国特許出願公開第１０１９７９３６８号明細書は、塩を含む溶液からの酸の抽出を記載
している。抽出剤はメタノール、エタノール、ｎ－プロパノール、イソプロパノール、ｎ
－ブタノール、イソブタノール、アセトン、エチレングリコール、ジエチルエーテル、酢
酸メチルまたは酢酸エチルである。
【００１５】
特開平８－３３７５５２号公報は、酸塩を酸へ転化すること、およびその後の抽出を記載
している。抽出は、含酸素飽和ヘテロ環式溶媒を用いて行われる。
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【００１６】
英国特許第１７３４７９号明細書は、乳酸マグネシウムを適する酸と反応させ、次いで抽
出することを記載している。酸性化は硫酸によって行われ、抽出は、乳酸を溶解するため
に適応したアセトンまたはエーテルによって行われる。上記溶媒は、蒸発または蒸留によ
って除去される。
【００１７】
上記文献はいずれも、逆抽出プロセスを開示していない。したがって、これらの文献は関
係ない。
【発明の効果】
【００１８】
理論に縛られることを望まないが、下記効果の１以上が、本発明に従う抽出法において生
じ得ると考えられる。
【００１９】
水性混合物中の塩化マグネシウムの存在は、水性混合物から第一有機液体への乳酸の抽出
を高め得る。これは、上述した濃縮効果に寄与するであろう。
【００２０】
第二に、溶解した塩化マグネシウムは、水中の有機溶媒の溶解度を低下させ得る。特に、
溶解した塩化マグネシウムのより高い濃度では、より少ない溶媒（例えばＭＩＢＫなど）
が水性混合物中に溶解し得る。この効果は、より高い温度、特に２０～１００℃の温度範
囲でより強力であり得る。したがって、順抽出および／または逆抽出が好ましくは、少な
くとも２５℃の温度で、好ましくは少なくとも３０℃、より好ましくは少なくとも４０℃
の温度で行われる。この効果は、ケトンおよびエーテル全般について当てはまると考えら
れる。水中の有機液体のより低い溶解度は、順抽出および逆抽出の両方において、より高
い純度を有する流れおよびより少ない溶媒損失を結果し、したがって、より効率的な方法
をもたらし得るであろう。これに対して、アルコール中の水の溶解度および水中のアルコ
ールの溶解度は、温度を２５～１００℃の範囲に高めると、増加する。
【００２１】
第三に、抽出中の有機溶媒における水の溶解度はまた、溶解した塩化マグネシウムの存在
により低下し得る。
【００２２】
第四に、溶解した塩化マグネシウムは、エマルジョンの形成を抑制し、それによって、水
性液体と有機液体との間の相分離を高め得ることが分かった。これは、水性混合物が微量
のバイオマスを含むときに特に有利である。発酵プロセスに由来するバイオマスは典型的
には、界面活性剤として作用し得る化合物を含む。その結果、バイオマスを含む水性混合
物が有機溶媒と接触されると、典型的には、エマルジョンが形成されるであろう。そのよ
うなエマルジョンの形成は望ましくない。なぜならば、それは、抽出プロセスおよび相分
離を妨害し得るからである。
【先行技術文献】
【特許文献】
【００２３】
【特許文献１】国際公開第９５／０３２６８号パンフレット
【特許文献２】国際公開第００／１７３７８号パンフレット
【特許文献３】中国特許出願公開第１０１９７９３６８号明細書
【特許文献４】特開平８－３３７５５２号公報
【特許文献５】米国特許第２７１０８８０号明細書
【特許文献６】英国特許第２８０９６９号明細書
【特許文献７】英国特許第１７３４７９号明細書
【図面の簡単な説明】
【００２４】
【図１】図１は、本発明の実施態様の模式図である。
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【発明を実施するための形態】
【００２５】
本発明の更なる好ましい実施態様が下記に記載される。
【００２６】
図１は、本発明の実施態様の模式図である。図１において、（１）は水性出発混合物であ
り、それは、抽出反応器（２）へ供給されると、そこで有機液体（３）と接触される。流
れ（４）は有機液体中にカルボン酸を含み、抽出反応器（２）から抜き出される。水性廃
液（５）も抽出反応器（２）から抜き出される。有機液体中にカルボン酸を含む流れ（４
）は、逆抽出反応器（６）に供給され、そこで、ライン（７）を通って供給される水性液
体と接触される。生成した水性カルボン酸溶液は、ライン（８）を通って抜き出される。
有機液体はライン（９）を通って抜き出され、そして、任意的に中間の精製工程（図示せ
ず）の後に、ライン（３）を通って抽出反応器（２）へ再循環される。
【００２７】
本明細書で使用される用語「抽出」は、液－液抽出を意味し、これは溶媒抽出としても知
られる。溶媒抽出は、２の異なる液体におけるある化合物の溶解度の違いに基づく抽出法
である。すなわち、本発明の場合には、水（水性混合物および水性液体に存在する）にお
ける乳酸の溶解度対有機溶媒（有機液体中に存在する）における乳酸の溶解度である。順
抽出は、抽出されるべき化合物が水性混合物から有機液体へと抽出されるプロセスである
。逆抽出は、抽出されるべき化合物が有機液体から水性液体へと抽出されるプロセスであ
る。
【００２８】
本明細書で使用される用語「溶解度」は、ある化合物が、ある一定温度で、ある一定量の
水性混合物中に溶解され得る最大重量を意味する。
【００２９】
本発明の方法において使用される順抽出および逆抽出は、種々の温度での水および有機溶
媒における乳酸の溶解度の違いに基づく。ある化合物の１の溶媒における、別の溶媒に対
する溶解度は、分配比（ＤＲ）によって表わされ得る。この比は、化合物が、平衡な２相
系において、水性相（例えば水性混合物）および有機相（例えば有機液体）においてどの
ように分配されるかの目安を与える。分配比は、２相が互いに平衡であるとして、水に溶
解された乳酸の濃度（［乳酸］水）に対する有機相に溶解された乳酸濃度（［乳酸］有機

）の比として定義され得る。
ＤＲ＝［乳酸］有機／［乳酸］水　　（１）
【００３０】
式（１）から、分配比が高いほど、より多くの乳酸が有機相に溶解すると結論付けられ得
る。
【００３１】
分配比は、多くの変数、例えば温度ならびに有機相および水相の特定の組成に依存する。
例えば、水性混合物中の溶解した塩化マグネシウムの濃度および使用された溶媒の種類は
、分配比に影響するであろう。順抽出の際、乳酸は好ましくは、水中よりも有機相中によ
り溶解すべきである。その結果、順抽出での分配比はできるだけ高くあるべきである。特
に、順抽出の際の高い分配比は望ましい。なぜならば、廃液になおも存在する乳酸が、こ
の廃液が再生され得ずおよび／または上記方法に再び戻って再利用され得ず、または他の
目的に使用され得ずそして処分されるべきであるとき、乳酸の合計収率の低下を直接もた
らすからである。順抽出中の分配比が高い場合には、比較的少ない乳酸が失われるであろ
う。なぜならば、乳酸のほとんどが有機液体中に溶解されているからである。順抽出にお
けるＤＲはＤＦＥとしても示され、これは、少なくとも０．１、より特に少なくとも０．
４、さらにより特に少なくとも０．８であるのが好ましい。
【００３２】
逆抽出の際には上記の反対が当てはまる。乳酸は好ましくは、有機液体においてよりも水
性相においてより溶解すべきである。逆抽出におけるＤＲはＤＢＥとしても示され、これ
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は、高々０．５、より特に高々０．３、さらにより特に高々０．１であるのが好ましい。
【００３３】
順抽出のための分配比が逆抽出のための分配比よりも高いならば、これは、逆抽出後に得
られる水性乳酸溶液が、順抽出における出発物質として使用される水性混合物よりも高い
乳酸濃度を有するところの濃縮効果に寄与するであろう。ＤＦＥとＤＢＥとの比が、少な
くとも１．１、より好ましくは少なくとも２であるのが好ましい。ＤＦＥとＤＢＥとの比
は一般に、１０以下である。２～５の範囲が好ましくあり得る。
【００３４】
本発明の方法は、乳酸および溶解した塩化マグネシウムを含む水性混合物を用意する工程
を含む。水性混合物は、有機液体で抽出されるべき混合物である。水性混合物は好ましく
は水性溶液である。なぜならば、固形物が存在しないとき、抽出がより容易に行われ得る
からである。そのような溶液は、水性供給溶液として参照され得る。にもかかわらず、水
性混合物における固形物の存在は、使用される装置に依存して、ある程度まで可能であり
、これは当業者に明らかであろう。すなわち、水性混合物はまた、懸濁物であり得る。そ
のような懸濁物に存在し得る固体物質の例は、固体形態の乳酸、溶解していない塩化マグ
ネシウムおよび不溶性不純物である。
【００３５】
水性混合物中の乳酸含量は好ましくはできるだけ高い。例えば、水性混合物が、水性混合
物の総重量に基づいて、少なくとも５重量％、好ましくは少なくとも１０重量％、より好
ましくは少なくとも１５重量％の乳酸を含み得る。少なくとも２０重量％、より特に少な
くとも２５重量％の値が特に好ましくあり得る。水性混合物中に存在する水は、乳酸で飽
和され得る。
【００３６】
１実施態様では、水性混合物が２以下のｐＨ、典型的には１より下のｐＨ、例えば０～１
のｐＨを有する。乳酸が酸性の形態で上記混合物中に存在することを確実にして抽出を可
能にするために、上記ｐＨが比較的低いのが好ましい。
【００３７】
水性混合物は不純物、特に発酵プロセス由来の不純物をさらに含み得る。そのような不純
物は、上記水性混合物に可溶または不溶であり得る。溶解した不純物の例は、糖、タンパ
ク質および塩である。不溶性バイオマス（例えば微生物）および不溶性塩は、不溶性不純
物の例である。これらの不純物は全て、典型的には、発酵ブロスに存在し得る。水性混合
物を得る方法に関するより詳細を以下に示す。
【００３８】
上記水性混合物は、少なくとも５重量％の溶解した塩化マグネシウムを含む。水性混合物
における溶解した塩化マグネシウムの存在は、上述したように、抽出における有利な効果
を有する。本明細書で使用される溶解した塩化マグネシウムは、水中での溶解した状態の
、すなわち溶媒和イオンの形態の塩化マグネシウムを意味する。上記水性混合物は、少な
くとも５重量％の溶解した塩化マグネシウムを含む。本発明の効果を高めるために、塩濃
度が好ましくは、比較的高い。塩濃度が、少なくとも１０重量％、より好ましくは少なく
とも１５重量％、さらにより好ましくは少なくとも２０重量％、さらにより好ましくは少
なくとも２５重量％の溶解した塩化マグネシウムであるのが好ましくあり得る。塩の溶解
度に応じて、水性混合物の総重量（すなわち任意の固体物質を除く水性混合物の総重量）
に基づいて少なくとも３０重量％、さらにより好ましくは少なくとも３５重量％の溶解し
た塩化マグネシウムを使用することが可能であり得る。最大値は一般に、塩化マグネシウ
ムの溶解度によって決定され、約４５重量％である。
【００３９】
好ましくは、水性混合物が、できるだけ高い、すなわち塩化マグネシウムの溶解度に近い
、すなわち順抽出が行われる温度で測定される、水性混合物に溶解され得る塩化マグネシ
ウムの最大重量に近い、溶解した塩化マグネシウム濃度に濃縮される。溶解していない塩
化マグネシウムが水性混合物に存在し得るが、これは望ましくない。したがって、水性混
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合物中の塩濃度は好ましくは、水性混合物における塩化マグネシウムの溶解度より高くな
く、その結果、析出を防ぐ。したがって、水性混合物は好ましくは、水性混合物における
塩化マグネシウムの溶解度の１０重量％以内、好ましくは５重量％以内の溶解した塩化マ
グネシウム濃度を有する。
【００４０】
溶解した塩化マグネシウムは、乳酸塩が塩酸と反応されるところの酸性化反応に由来し得
る。溶解した塩化マグネシウムはまた、塩化マグネシウムを水性混合物に添加してその溶
解した塩化マグネシウム濃度を増加させることに由来し得る。もちろん、組合せも可能で
ある。水性混合物は好ましくは、乳酸マグネシウムを塩酸によって酸性化することにより
調製され、それによって、乳酸および塩化マグネシウムを含む水性混合物が形成される。
酸性化工程は典型的には、乳酸塩を酸性溶液と接触させることにより行われる。しかし、
いくつかの実施態様では、乳酸塩を気体状のＨＣｌと接触させることも可能であり得る。
【００４１】
乳酸塩は、固体形態および／または溶解した形態であり得る。１の実施態様では、乳酸塩
が固体形態で供給される。この場合には、酸性化工程が、乳酸塩を酸性溶液と接触させる
ことにより行われる。水性混合物を固体形態の乳酸塩から調製することの利点は、非常に
高い乳酸濃度、例えば少なくとも１５重量％、特に少なくとも２５重量％で、例えば５０
重量％まで、または４０重量％までの濃度が得られ得ることである。
【００４２】
乳酸塩はまた、溶解した形態であり得、典型的には水性溶液の一部としてあり得る。この
場合には、酸性化工程が、乳酸塩を酸性溶液または酸性ガスと接触させることにより行わ
れ得る。
【００４３】
酸性化工程はまた、乳酸および乳酸塩の混合物に関して行われ得る。そのような混合物は
例えば、低ｐＨ発酵において得られ得る。上記混合物は例えば、水性懸濁物であり得る。
【００４４】
酸性化工程で使用される酸は典型的には強酸、例えば塩酸または硫酸である。少なくとも
５重量％の塩化マグネシウムという必要な存在に鑑みて、塩酸の使用が好ましい。そのよ
うな場合には、乳酸および塩化物塩を含む水性混合物が得られる。ＨＣｌ酸性化は例えば
、乳酸塩を水性ＨＣｌ溶液と接触させることにより、または乳酸塩溶液または懸濁物をＨ
Ｃｌガスと接触させることにより行われ得る。
【００４５】
乳酸塩の酸性化が、それを酸性溶液と接触させることにより行われる場合には、好ましく
はできるだけ高い酸濃度を有する。そのような高い酸濃度は、高い乳酸濃度を有する水性
混合物を結果し、それは望ましい。したがって、酸性溶液は、酸性溶液の総重量に基づい
て、少なくとも５重量％、より好ましくは少なくとも１０重量％、さらにより好ましくは
少なくとも２０重量％の酸を含む。
【００４６】
酸性化は典型的には、過剰の酸を使用して行われる。過剰分は好ましくは小さい。その結
果、得られる水性混合物はあまり酸性でなく、それは、そのような混合物をさらに処理す
る点において望ましくないかもしれない。例えば、使用される過剰の酸は、得られる水性
混合物がｐＨ２以下、好ましくは０～１のｐＨを有するような酸であり得る。酸性ガス（
例えばＨＣｌガス）が使用される場合には、それを乳酸塩溶液または懸濁物と接触させる
ことにより行われ得る。特に、ＨＣｌガスが溶液または懸濁物中に吹き込まれ得る。ＨＣ
ｌガスが使用される場合には、ＨＣｌが、上述したように、熱分解工程に由来し得る。
【００４７】
好ましくは、酸性化が、７５℃以下の温度で行われる。より高い温度では、装置を高い温
度で酸性環境の厳しい条件に適応させることが不経済になる。
【００４８】
酸性化後に、固体物質が、存在するならば、水性混合物から、例えば濾過により、除去さ
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れ得る。上述したように、水性混合物における固体物質の存在は、抽出の際に望ましくな
い。
【００４９】
水性混合物は、酸性化後で抽出前に、塩化マグネシウムの溶解度までの濃度に、特に、溶
解した塩化マグネシウムの望ましい濃度に濃縮され得る。この濃度の特定の値は上述され
ている。
【００５０】
１実施態様では、発酵プロセス由来の乳酸マグネシウムが使用される。したがって、本発
明の方法は、乳酸を形成するための発酵工程をさらに含み得る。発酵プロセスは、炭素源
、例えば炭水化物を発酵ブロス中で微生物によって発酵して乳酸を形成する工程、および
上記乳酸の少なくとも一部を塩基、特にマグネシウム塩基の添加によって中和し、それに
よって乳酸マグネシウム塩を得る工程を含む。
【００５１】
カルボン酸を製造するための発酵プロセスは知られており、ここではさらなる説明を必要
としない。技術常識を使用して、製造されるべき所望の酸、炭素源および利用できる微生
物に応じて、適する発酵プロセスを選択することは当業者の範囲内である。
【００５２】
発酵プロセスの生成物は発酵ブロスであり、これは、カルボン酸マグネシウム、バイオマ
スおよび任意的にさらなる成分、例えば糖、タンパク質および塩などの不純物を含む水性
液体である。
【００５３】
所望ならば、発酵ブロスは、さらなる処理の前に、バイオマス除去工程、例えば濾過工程
に付され得る。これは一般に、生成物の品質を改善するために好ましい。
【００５４】
別の中間工程は、バイオマス除去の前、後または同時に発酵ブロスから固体反応生成物、
すなわち乳酸マグネシウムを分離することおよび任意的に、乳酸マグネシウムを洗浄工程
に付すことであり得る。濃度に応じて、乳酸マグネシウムは、発酵培地中に析出し得る。
１実施態様では、固体の乳酸マグネシウムが、発酵培地から、例えば濾過によって、分離
され、そして上述したように酸性化工程に付される。
【００５５】
別の中間工程は、酸性化の前に発酵ブロスを濃縮工程に付して組成物中の乳酸マグネシウ
ムの濃度を高めることであり得る。この工程は、バイオマスの除去の前、後または同時に
行われ得る。そのような工程は、固体の乳酸マグネシウムの含量を増加させるために魅力
的であり得る。上記乳酸マグネシウムは次いで、上述したように発酵ブロスから分離され
、そして本発明に従う方法において固体の乳酸マグネシウムとして処理され得る。
【００５６】
他の中間工程、例えば精製工程は、当業者に明らかなように、所望により行われ得る。
【００５７】
本発明に従う方法では、上記水性混合物がそれを、Ｃ５＋ケトン、ジエチルエーテルおよ
びメチル－ｔ－ブチルエーテルの群から選択される有機溶媒を含む有機液体と接触させる
ことによる抽出工程に付され、それによって有機乳酸溶液および、塩化マグネシウムを含
む水性廃液を得る。この順抽出では、水性混合物を第一有機液体に溶解することにより水
性混合物中に存在する不純物から乳酸が分離される。不純物は水性混合物中に残るであろ
う。
【００５８】
好ましくは、有機液体が、少なくとも９０重量％、好ましくは少なくとも９５重量％、よ
り好ましくは少なくとも９９重量％の有機溶媒を含む。１実施態様では、有機液体が有機
溶媒である。典型的には、少量の水が第一有機液体に存在し得、特に液体が（部分的に）
、抽出後に再循環工程から再循環された有機溶媒を含む場合にはそうである。有機溶媒は
、Ｃ５＋ケトン、ジエチルエーテルおよびメチル－ｔ－ブチルエーテルの群から選択され
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る。Ｃ５＋は、少なくとも５の炭素原子を有するケトンを表わす。特定の溶媒化合物が、
本発明に従う方法において良好な特性を示し、それらが良好な濃縮効果を有することが分
かった。適する有機溶媒の選択は、順抽出の際の高い分配比を確立することに寄与し得る
。その場合には、ほんの比較的少量の乳酸が水性廃液において失われるであろう。
【００５９】
本出願の実施例１０に示されているように、本発明に従う溶媒は、乳酸の抽出において濃
縮効果を示す。これに対して、他の溶媒、例えば国際公開第００／１７３７８号パンフレ
ットにおいて好ましいとして挙げられているイソアミルアルコール、ジイソプロピルエー
テルおよびトリオクチルアミン（Ａｌａｍｉｎｅ　３３６）は、濃縮効果を示さない。同
じことが、国際公開第００／１７３７８号パンフレットの実施例８に記載されている４８
％のトリオクチルアミン、２０％のｎ－ブタノールおよび３２％のケロセンの混合物に対
して当てはまる。
【００６０】
本発明では、ケトン、特にＣ５～Ｃ８ケトンを使用することが好ましい。混合物も使用さ
れ得る。Ｃ９＋ケトンの使用はあまり好ましくない。なぜならば、これらの化合物は、よ
り低い濃縮効果を示すと考えられ、最終生成物においてより多い汚染物を結果し得るから
である。メチルイソブチルケトン（ＭＩＢＫ）の使用は、良好な濃縮効果を得るために特
に魅力的であることが分かった。
【００６１】
さらに、ケトンは実質的な程度に反応も分解もせず、したがって汚染物をあまり生ぜずそ
して安定なプロセス運転を可能にするという点においてプロセス条件下で安定であるので
、ケトンの使用が好ましいことが分かった。
【００６２】
エーテルとして、ジエチルエーテルおよびメチル－ｔ－ブチルエーテルが使用され得る。
しかし、それらはあまり好ましくないことが分かった。なぜならば、エーテルの使用は、
より多くの溶媒損失および最終生成物におけるより多くの汚染物を生じるからである。
【００６３】
本発明の方法は、抽出剤、例えばアミンの使用を必要としない。実際、有機溶媒における
抽出剤の使用は一般に望ましくない。抽出剤は、抽出されるべき化合物（本発明の場合に
は乳酸）と錯体を形成する化合物である。しかし、錯体の形成（順抽出中）および破壊は
、比較的多量のエネルギーを必要とし、その結果、順抽出と逆抽出との間の温度差が必要
以上に大きいことが必要であろう。したがって、有機液体は好ましくは、抽出剤を含まず
または実質的に含まず、特にアミン抽出剤を含まないまたは実質的に含まない。すなわち
、本発明の方法における乳酸は好ましくは、中酸性形態で抽出され、塩または錯体の形態
ではない。
【００６４】
有機液体は好ましくは、アミン、エーテルおよびアルコールを本質的に含まない。これは
、これらの化合物が、存在するとしても、有機液体の重量に対して計算して、各々２重量
％未満、好ましくは１重量％未満、より好ましくは０．５重量％未満の量で存在すること
を意味する。
【００６５】
順抽出において使用される水性混合物に対する有機液体の比は、下記を考慮して決定され
る。一方において、有機液体の量が比較的高いならば、有機液体へと抽出される水性混合
物中の酸の割合（％）として表わされる抽出の効率が高いだろう。他方、多量の有機液体
が使用されなければならず、そして濃縮効果が低下するであろう。逆に、有機液体の量が
比較的低いならば、濃縮効果が改善されるが、抽出効率が低下するであろう。
【００６６】
上記で定義された分配比（ＤＲ）は、これに関するガイダンスを与え得る。１実施態様で
は、順抽出で使用される有機液体の量が水性混合物の量の０．５／ＤＲ～１．５／ＤＲ倍
の範囲であり得る。順抽出のための水性混合物の量の０．５／ＤＲ～０．８／ＤＲ倍の範
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囲の有機液体の量の使用は、良好な濃縮効果のために望ましくあり得る。しかし、抽出工
程の収率は、この場合には、９９％未満であり得る。順抽出のための水性混合物の量の１
．３／ＤＲ～１．５／ＤＲ倍の範囲の有機液体の量の使用は、９９％より上の抽出収率を
生じ得るが、典型的には、あまり顕著でない濃縮効果を有する。順抽出のための水性混合
物の量の０．８／ＤＲ～１．３／ＤＲ倍、特に１．０／ＤＲ～１．２／ＤＲ倍の範囲の有
機液体の量の使用が最も望ましい。なぜならば、良好な濃縮効果および９９％より上の抽
出収率の両方が得られ得るからである。本明細書で使用される抽出収率は、順抽出の際に
有機液体へと抽出される乳酸の重量％を意味する。
【００６７】
順抽出は典型的には、水性混合物を第一有機液体と接触させることにより行われ、それに
よって有機乳酸溶液および、塩化マグネシウムを含む水性廃液を得る。好ましくは、上記
抽出が向流抽出である。すなわち、水性混合物および有機液体が互いに向流を使用して接
触される。そのような構成において、乳酸の有機液体への非常に効率的な抽出が、特に収
率に関して、得られ得る。上記抽出は好ましくは、抽出カラムにおいて行われる。使用さ
れる有機溶媒が水よりも低い密度を有する場合（例えばＭＩＢＫの場合）には、有機溶媒
が好ましくはカラムの底部に供給され、一方、水性混合物がカラムの頂部で供給される。
その結果、２つの相が形成される。有機溶媒を含む上部相と水性混合物を含む下部相であ
る。上記２の相の界面では、水性混合物中に存在する任意のバイオマスおよび／または他
の固体物質が蓄積するであろう。上述したように、バイオマスは、水性混合物中の塩の存
在故に、乳化を引き起こさない。カラムの底部での有機溶媒の供給によって、有機溶媒は
水性混合物を通って上方に移動し、それによって、乳酸を抽出し、そして有機乳酸溶液を
形成するであろう。カラムの底部では、水性廃液が、典型的には水性塩溶液（塩化マグネ
シウムを含む）の形態で、得られ得る。
【００６８】
順抽出は、２０～１００℃の温度、好ましくは３０～８０℃の温度、例えば４０～６０℃
の温度で行われ得る。順抽出のための望ましい温度に達するために、水性混合物および／
または有機液体が、順抽出の前に加熱され得る。上述したように、２０～１００℃の範囲
内でより高い温度は、水中での有機溶媒の溶解度の低下に関して有利である。さらに、分
配比が、上昇する温度とともに増加し得、および／またはより強力な濃縮効果をもたらし
得る。酸性水性混合物のありうる腐食条件の点で、６０℃より上の温度は不利であり得る
。しかし、腐食は、例えば、プラスチックまたはガラスで裏打ちされた抽出装置を使用す
ることにより回避され得る。順抽出において形成される水性廃液は、塩化マグネシウムを
含む。水性廃液は典型的には、水性塩溶液（塩化マグネシウムを含む）の形態で得られる
。この溶液は比較的純粋である。なぜならば、不溶性不純物は典型的には、抽出の際の水
／有機界面に残るからである。
【００６９】
上記系からの酸の損失を防ぐために、廃液における乳酸の濃度ができるだけ低いのが好ま
しい。１実施態様では、廃液における乳酸濃度が１重量％より下、特に０．５重量％より
下、より特に０．１重量％より下である。本発明に従う方法を使用する抽出が、これらの
非常に低い酸の損失を得ることを可能にすることが分かった。
【００７０】
上記系からの溶媒の損失を防ぐために、およびさらなる処理における問題を防ぐために、
特に熱分解工程が使用される場合には、廃液における溶媒の濃度ができるだけ低いのが好
ましい。１実施態様では、廃液における溶媒濃度が、１重量％より下、特に０．５重量％
より下、より特に０．２重量％より下、好ましくは０．１重量％より下である。本発明に
従う方法を使用する抽出が、これらの非常に低い溶媒の損失を得ること可能にすることが
分かった。
【００７１】
上記系に存在する酸の少なくとも８０％、特に少なくとも９０％、好ましくは少なくとも
９５％、より好ましくは少なくとも９８％、さらにより好ましくは少なくとも９９％が、
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順抽出後の有機相にあることが好ましい。
【００７２】
上記系に存在する塩化マグネシウムの少なくとも９０％、好ましくは少なくとも９５％、
より好ましくは少なくとも９８％、特に少なくとも９９％が、順抽出後の水性廃液に存在
することが好ましい。
【００７３】
有機乳酸溶液は、次いで、逆抽出工程に付される。任意的に、順抽出で得られた有機乳酸
溶液が、中間の洗浄工程に付されて、有機乳酸溶液に存在する任意の不純物を除去する。
そのような不純物は典型的には、水性混合物から移動し、例えば塩化物イオンまたは金属
イオンである。そのような洗浄工程では、有機乳酸溶液が、洗浄液体と接触される。その
ような工程は、不純物の量、例えば最終生成物、すなわち水性乳酸溶液、における塩化物
イオンおよび／または金属イオンの量を低下し得る。これらのイオンの除去は、腐食問題
をさらに防ぎ得る。洗浄液体は典型的には、水性液体である。
【００７４】
１実施態様では、逆抽出において生成物として形成される水性乳酸溶液の一部が、洗浄液
体として使用される。この実施態様では、生成物である全水性乳酸溶液の少量、例えば０
．５～５重量％、特に０．５～２重量％が洗浄のために使用され得る。洗浄液体は、次い
で、水性混合物へ再循環され得、順抽出に再び付され得る。洗浄中は、有機液体から酸を
多く除去しすぎないように注意すべきである。なぜならば、これは、最終生成物における
カルボン酸の濃度に悪影響を及ぼすからである。適する洗浄条件を決定することは当業者
の範囲内である。
【００７５】
順抽出において形成された有機乳酸溶液は、任意的に洗浄された後、水性液体へと逆抽出
され、それによって、水性乳酸溶液および第二の有機液体を得る。この工程は、本明細書
では、第二抽出または逆抽出と言う場合がある。逆抽出は、水性乳酸溶液を生じ、これは
、最初の水性混合物よりも高い純度および、特には、より低い塩濃度を有する。上述した
ように、本発明の生成物である水性乳酸溶液は典型的には、水性混合物よりも高濃度の乳
酸を有する。
【００７６】
逆抽出で使用される有機酸溶液に対する水性液体の比は、下記を考慮して決定される。一
方において、水性液体の量が比較的高いならば、水性液体へと抽出される有機酸溶液中の
酸の割合（％）として表わされる抽出効率が高い。他方、多量の水性液体が使用されなけ
ればならず、そして濃縮効果が低下する。逆に、水性液体の量が比較的低いならば、濃縮
効果が改善されるが、抽出効率が低下する。
【００７７】
逆抽出において使用される有機酸溶液に対する水性液体の比のための適する値は、上記で
定義された分配比（ＤＲ）から誘導され得る。１実施態様では、逆抽出で使用される水性
液体の量が有機乳酸溶液の量の０．５ｘＤＲ～１．５ｘＤＲ倍である。これらの比は、本
発明方法の濃縮効果に関して特に重要であり得る。逆抽出のための有機乳酸溶液の量の０
．５ｘＤＲ～０．８ｘＤＲ倍の範囲の水性液体の量の使用は、良好な濃縮効果のために望
ましくあり得る。しかし、逆抽出工程の収率は、この場合には、９９％より低くあり得る
。逆抽出のための有機乳酸溶液の量の１．３ｘＤＲ～１．５ｘＤＲ倍の範囲の水性液体の
量の使用は、９９％より高い逆抽出収率を結果し得るが、典型的には、あまり顕著でない
濃縮効果を有する。有機乳酸溶液の量の０．８ｘＤＲ～１．３ｘＤＲ倍、特に１．０ｘＤ
Ｒ～１．２ｘＤＲ倍の範囲の水性液体の量の使用が最も望ましい。なぜならば、良好な濃
縮効果および９９％より高い逆抽出収率の両方が得られ得るからである。本明細書で使用
される逆抽出収率は、逆抽出の際に水性液体へと抽出される乳酸の重量％を意味する。
【００７８】
逆抽出は典型的には、有機乳酸溶液を水性液体と接触させることにより行われ、それによ
って水性乳酸溶液および第二有機液体を得る。上記水性乳酸溶液は、生成物溶液である。
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所望ならば、上記第二有機液体の全部または一部が、任意的に精製工程に付された後、順
抽出へ第一有機液体として再循環され得る。好ましくは、上記抽出が向流抽出である。そ
のような構成では、乳酸の水性液体への非常に効率的な抽出が、特に収率に関して、得ら
れ得る。
【００７９】
上記抽出は好ましくは、抽出カラムにおいて行われる。使用される有機溶媒が水よりも低
い密度を有する場合には、水性液体が好ましくはカラムの頂部で供給され、一方、有機乳
酸溶液がカラムの底部で供給される。その結果、２つの相が形成する。有機溶媒を含む上
部相と水性液体を含む下部相である。水性液体をカラムの頂部で供給することにより、水
性液体は有機乳酸溶液を下方に通過し、それによって乳酸を抽出しそして水性乳酸溶液を
形成する。水性乳酸溶液は次いで、カラムの底部で回収され得る。
【００８０】
順抽出の後に有機乳酸溶液から有機溶媒を蒸発させ、それによって乳酸を直接得ることが
考えられた。しかし、本発明に従って逆抽出を使用すると、より良好な結果が得られた。
逆抽出は、より少ない不純物およびよりエネルギー効率的な方法を結果した。
【００８１】
逆抽出は、２０～１００℃、好ましくは８０℃以下、より好ましくは６０℃以下の温度で
行われ得る。逆抽出は好ましくは、冷却に伴うエネルギーコスト故に、０℃より上の温度
、好ましくは少なくとも１０℃の温度で行われる。順抽出での温度に等しいかそれに近い
温度が逆抽出のために特に好ましい。これは、エネルギーを節約し得る。なぜならば、抽
出プロセスでの異なる流れの間に、加熱および／または冷却をあまり必要としないからで
ある。したがって、１実施態様では、逆抽出が、順抽出が行われる温度の１０℃以内、例
えば５℃以内の温度で行われる。順抽出および逆抽出における同様の温度の使用は、本明
細書において、等温条件とも言う。順抽出および逆抽出は、ほぼ同じ温度で、例えば５℃
未満の順抽出と逆抽出との温度差を使用して行われ得る。
【００８２】
１実施態様では、有機液体への抽出（順抽出）が、水性液体への抽出（逆抽出）よりも低
い温度で行われる。そのような抽出法は、標準温度変化抽出（regular temperature swin
g extraction）としても知られる。逆抽出中の温度は、この場合には、順抽出での温度よ
りも５～４５℃、例えば１０～２０℃高い。
【００８３】
別の実施態様では、有機液体への抽出（順抽出）が、水性液体への抽出（逆抽出）よりも
高い温度で行われる。そのような抽出法は、逆温度変化抽出（reverse temperature swin
g extraction）として示され得る。逆温度変化抽出では、逆抽出工程が、順抽出が行われ
る温度よりも１０～５０℃または２０～３０℃低い温度で行われ得る。逆温度変化モード
で抽出を行うことは、生成物中の酸の増加された濃度をもたらし得ることが分かった。
【００８４】
本発明に従う方法における１実施態様では、有機乳酸溶液が、熱交換機を使用して、第二
有機液体と熱接触される。これは、順抽出および逆抽出が異なる温度で行われるときに有
利である。
【００８５】
本発明に従って行われる逆抽出後に得られる水性乳酸溶液は、順抽出へ供給された水性混
合物よりも高い乳酸濃度を有する。これはまた、下記実施例において示される。
【００８６】
本発明の方法の濃縮効果の程度は、特に、順抽出で使用される有機液体と水性混合物との
比、逆抽出のために使用される水性液体と有機乳酸溶液との比、２つの抽出工程が行われ
る温度、使用される有機液体の種類、および水性混合物中に存在する溶解した塩化マグネ
シウムの量に依存する。さらに、高い抽出収率が得られるようにプロセス条件を選択する
ことが好ましい。これに関して、順抽出で使用される有機液体の重量が、水性混合物の重
量の１．０／ＤＲ～１．２／ＤＲ倍であり、逆抽出で使用される水性液体の重量が、有機
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乳酸溶液の重量の１．０ｘＤＲ～１．２ｘＤＲ倍であるのが好ましい。さらにより好まし
くは、順抽出で使用される有機液体の重量が、水性混合物の重量の１．１／ＤＲ～１．２
／ＤＲ倍であり、逆抽出で使用される水性液体の重量が、有機乳酸溶液の重量の１．１ｘ
ＤＲ～１．２ｘＤＲ倍である。これらの重量比は、５０～６０℃の順抽出温度および、水
性混合物中に存在する水および溶解した物質の合計量に基づいて少なくとも１０重量％の
溶解した塩化マグネシウム濃度とさらに組み合わされると、特に良好な濃縮効果を結果す
る。この場合には、使用される有機液体が好ましくはケトンであり、より好ましくはＭＩ
ＢＫである。この場合には、逆抽出が２０～６０℃で、より好ましくは５０～６０℃で行
われる。水性混合物中に存在する水および溶解した物質の合計量に基づいて、少なくとも
１０重量％に代えて、少なくとも１５重量％の塩化マグネシウム濃度を使用すると、さら
に良好な濃縮効果が得られる。すなわち、下記のパラメータの組合せが、特に良好な濃縮
効果を結果し得、同時に良好な抽出収率を結果し得る。
水性混合物中に存在する水および溶解した物質の合計量に基づいて少なくとも１０重量％
の塩化マグネシウム濃度、
３０～６０℃、特に５０～６０℃の順抽出温度、
２０～６０℃の逆抽出温度、
順抽出で使用される有機液体の重量が、水性混合物の重量の１．１／ＤＲ～１．２／ＤＲ
倍である、
逆抽出で使用される水性液体の重量が、有機乳酸溶液の重量の１．１ｘＤＲ～１．２ｘＤ
Ｒ倍である、
有機液体が、Ｃ５＋ケトン、好ましくはＣ５～Ｃ８ケトン、より好ましくはＭＩＢＫであ
る。
【００８７】
上記組合せは、水性混合物中に存在する水および溶解した物質の合計量に基づいて少なく
とも１５重量％の塩化マグネシウム濃度を使用すると、さらに良好に作用する。
【００８８】
本発明の方法の合計収率は、順抽出における抽出収率および逆抽出における抽出収率の両
方に依存する。
【００８９】
順抽出の収率は、順抽出を向流で行うことにより増加され得る（上記も参照）。そのよう
な向流抽出は、１以上の容器（例えばミキサーまたは沈降機（settler））において行わ
れ得る。上記抽出工程の収率は、容器の大きさおよび／または数を増加させることにより
増加され得る。１より多くの容器を使用するとき、容器は互いに直列に連結される。この
場合には、第二またはさらなる容器が、先行する容器での抽出後に得られる水性液体をさ
らに抽出する。しかし、好ましくは、順抽出が、所望の高い収率（典型的には９９％より
上）を得るために十分大きい１の容器（例えば抽出カラム）において行われる。例えば、
１０～２０ｍの高さを有する大きい抽出カラムが知られている。当業者は、９９％以上の
収率を得るために、容器の大きさおよび／または数を調整することができるであろう。
【００９０】
逆抽出の収率は、順抽出に関して上述したのと同じやり方で増加され得る。１より多くの
容器が使用される場合には、第二またはさらなる容器が、先行する容器での抽出後に得ら
れる有機液体をさらに抽出する。
【００９１】
本発明の方法は、生成物である水性乳酸溶液を水の蒸発により濃縮する工程をさらに含み
得る。この工程で蒸発された水は、それを逆抽出での水性液体として再使用することによ
りリサイクルされ得る。生成物である水性乳酸溶液は、抽出工程からの少量の（存在する
ならば、例えば、水性乳酸溶液の合計量に基づいて０．１～３重量％のオーダーの）有機
溶媒および残渣を含み得る。蒸発工程が行われる場合には、有機溶媒も典型的には上記濃
縮工程で蒸発され、それはしばしば、水のストリッピング効果により高められる。
【００９２】
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上述したように、逆抽出において得られた第二有機液体は、それを順抽出における第一有
機液体として再使用することによりリサイクルされ得る。
【００９３】
１実施態様では、本発明の方法が、順抽出で得られた塩化マグネシウムを含む水性廃液を
、少なくとも３００℃の温度での熱分解工程に付し、それによって酸化マグネシウムおよ
びＨＣｌを形成する工程を含む。この工程では、塩化物塩が、酸化マグネシウムおよびＨ
Ｃｌの形成下で熱加水分解される。これらの化合物は、乳酸製造プロセスにおける他の工
程においてリサイクルされ得る。例えば、酸化マグネシウムは、発酵プロセスにおいて、
例えば中和剤またはその前駆体として使用され得る。酸化マグネシウムは、この目的のた
めに、水と接触されて、水酸化マグネシウムスラリーが得られ得る。さらに、ＨＣｌは、
発酵プロセスで得られた乳酸マグネシウムを酸性化するために使用され得る。ＨＣｌは典
型的には、熱分解中または熱分解後に水に溶解され、それによってＨＣｌ溶液が得られる
。すなわち、熱分解工程は、廃物質がリサイクルされ、その結果、比較的少ない廃棄物が
製造されるところの方法を提供する。
【００９４】
本発明の方法は好ましくは、連続法である。しかし、バッチ法として行うこともできる。
【００９５】
本発明を下記実施例によってさらに説明するが、本発明は、それらに限定されない。
【実施例】
【００９６】
実施例１：溶解塩の不存在下での乳酸の抽出（比較）
３０４ｇの結晶性乳酸を７４５ｇの水に添加し、混合して完全に溶解することにより、乳
酸供給溶液が調製された。こうして調製された供給溶液は、２９重量％の乳酸を含んでい
た。
【００９７】
順抽出において、１０１ｇのＭＩＢＫが１０００ｇの乳酸供給溶液に添加された（重量比
１：１０）。得られた２相系が２０℃で３０分間、両方の相が十分分散されるのを確実に
するのに十分な速度で攪拌された。その後、攪拌が停止され、上記相が分離され、そして
乳酸含有ＭＩＢＫ層が、乳酸を乏しくされた水性乳酸溶液から分離された。
【００９８】
逆抽出では、５．２ｇの水が、この乳酸含有ＭＩＢＫ層の５３ｇに添加された（重量比１
：１０）。得られた２相系が２０℃で３０分間、両方の相が十分分散されることを確実に
するのに十分な速度で攪拌された。その後、攪拌が停止され、上記相が分離され、そして
水性底部相からサンプルが採取された。このサンプルにおける乳酸の濃度は１９．４重量
％であった（電位差滴定により決定された）。
【００９９】
この実施例は、本発明に従う方法で使用される溶解した塩化マグネシウムの不存在下で行
われた抽出が、乳酸濃度を、供給溶液における２９重量％から生成物水性溶液における１
９．４重量％へ減少させることを示す。
【０１００】
実施例２：溶解した塩の存在下での乳酸抽出
塩化マグネシウム６水和物（７９０ｇ）を、９２４ｇの水中の７００ｇの結晶性乳酸の溶
液に添加し、混合して完全に溶解させることにより、乳酸供給溶液（水性混合物）が調製
された。こうして調製された供給溶液は、２９重量％の乳酸および１５．３重量％の塩化
マグネシウムを含んでいた。
【０１０１】
順抽出において、１００ｇのＭＩＢＫが１０００ｇの上記乳酸供給溶液に添加された（重
量比１：１０）。得られた２相系が、２０℃で３０分間、両方の相が十分分散されるのを
確実にするのに十分な速度で攪拌された。その後、攪拌が停止され、上記相が分離され、
そして乳酸含有ＭＩＢＫ層が、乳酸を乏しくされた水性乳酸溶液から分離された。逆抽出
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では、４．７ｇの水が、この乳酸含有ＭＩＢＫ層の４６．９ｇに添加された（重量比１：
１０）。得られた２相系が２０℃で３０分間、両方の相が十分分散されるのを確実にする
のに十分な速度で攪拌された。その後、攪拌が停止され、上記相が分離され、そして水性
底部相からサンプルが採取された。このサンプルにおける乳酸の濃度は３４．８重量％で
あった（電位差滴定により決定された）。
【０１０２】
この実施例は、順抽出における溶解した塩化マグネシウム塩の存在が、乳酸濃度を、供給
溶液における２９重量％から逆抽出後の水性溶液における３４．８重量％へ増加させるこ
とを示す。
【０１０３】
上記溶液が抽出後に蒸発工程に付される場合には、逆抽出からの水性溶液における増加さ
れた乳酸濃度が、実施例１における溶解した塩化マグネシウムを含まない供給溶液から逆
抽出後に得られた水性溶液と比較して、乳酸生成物から蒸発されることが必要な水の量を
２倍だけ減少させる。
【０１０４】
実施例３：標準温度変化乳酸抽出
順抽出において、１００ｇのＭＩＢＫが、上記実施例２で調製された乳酸供給溶液１００
０ｇに添加された（重量比１：１０）。得られた２相系が、２０℃で３０分間、両方の相
が十分分散されるのを確実にするのに十分な速度で攪拌された。その後、攪拌が停止され
、上記相が分離され、そして乳酸含有ＭＩＢＫ層が、乳酸を乏しくされた水性乳酸溶液か
ら分離された。逆抽出では、６．９ｇの水が、この乳酸含有ＭＩＢＫ層の６７．２ｇに添
加された（重量比１：１０）。得られた２相系が６０℃で３０分間、両方の相が十分分散
されるのを確実にするのに十分な速度で攪拌された。その後、攪拌が停止され、上記相が
分離され、そして水性底部相からサンプルが採取された。このサンプルにおける乳酸の濃
度は３６．２重量％であった（電位差滴定により決定された）。
【０１０５】
この実施例は、溶解した塩化マグネシウムと逆抽出におけるより高い温度との組合せを適
用することが、実施例２において適用された等温条件と比較して、逆抽出後の水性溶液に
おいて３６．２重量％の増加された乳酸濃度を生じることを示す。逆抽出において高めら
れた温度を適用することは、抽出中の乳酸の更なる濃縮の有効な手段であると結論付けら
れ得る。
【０１０６】
実施例４：逆温度変化乳酸抽出
順抽出において、１００ｇのＭＩＢＫが、実施例２で調製された乳酸供給溶液９９７ｇに
添加された（重量比１：１０）。得られた２相系が、６０℃で３０分間、両方の相が十分
分散されるのを確実にするのに十分な速度で攪拌された。その後、攪拌が停止され、上記
相が分離され、そして乳酸含有ＭＩＢＫ層が、乳酸を乏しくされた水性乳酸溶液から分離
された。逆抽出では、５．８ｇの水が、この乳酸含有ＭＩＢＫ層の５８ｇに添加された（
重量比１：１０）。得られた２相系が２０℃で３０分間、両方の相が十分分散されるのを
確実にするのに十分な速度で攪拌された。その後、攪拌が停止され、上記相が分離され、
そして水性底部相からサンプルが採取された。このサンプルにおける乳酸の濃度は３７．
１重量％であった（電位差滴定により決定された）。
【０１０７】
この実施例は、溶解した塩化マグネシウムと順抽出におけるより高い温度との組合せを適
用することが、実施例２において適用された等温条件と比較して、逆抽出後の水性溶液に
おいて３７．１重量％の増加された乳酸濃度を生じることを示す。順抽出において高めら
れた温度を適用することは、抽出中の乳酸の更なる濃縮の有効な手段であると結論付けら
れ得る。
【０１０８】
実施例５：高められた温度での乳酸抽出
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順抽出において、１００ｇのＭＩＢＫが、実施例２で調製された乳酸供給溶液９９６ｇに
添加された（重量比１：１０）。得られた２相系が、６０℃で３０分間、両方の相が十分
分散されるのを確実にするのに十分な速度で攪拌された。その後、攪拌が停止され、上記
相が分離され、そして乳酸含有ＭＩＢＫ層が、乳酸を乏しくされた水性乳酸溶液から分離
された。逆抽出では、６．２ｇの水が、この乳酸含有ＭＩＢＫ層の６３ｇに添加された（
重量比１：１０）。得られた２相系が６０℃で３０分間、両方の相が十分分散されるのを
確実にするのに十分な速度で攪拌された。その後、攪拌が停止され、上記相が分離され、
そして水性底部相からサンプルが採取された。このサンプルにおける乳酸の濃度は３６．
０重量％であった（電位差滴定により決定された）。
【０１０９】
この実施例は、溶解した塩化マグネシウムと順抽出および逆抽出におけるより高い温度と
の組合せを適用することが、実施例２において適用された等温条件と比較して、逆抽出後
の水性溶液において３６．０重量％の増加された乳酸濃度を生じることを示す。順抽出お
よび逆抽出中の高められた温度での等温操作は、抽出中の乳酸の更なる濃縮の有効な手段
であると結論付けられ得る。
【０１１０】
実施例６：ＭＩＢＫとイソアミルアルコールとの比較
この実験は、実施例１で調製された乳酸供給溶液と接触させた２の溶媒、ＭＩＢＫおよび
イソアミルアルコール、の安定性を比較するために行われた。各溶媒について、閉じられ
たガラス反応器に２０ｇの溶媒および２０ｇの乳酸供給溶液が充填され、オーブンに入れ
て６０℃の温度を保持し、そして連続的に攪拌された。
【０１１１】
３時間後、２４時間（１日）後および１６８時間（１週間）後に、攪拌が１時間停止され
て相を沈降させ、上部溶媒層からサンプルが採取され、上部溶媒層の組成がガスクロマト
グラフィーによって分析された。結果は、１６８時間後ですら、ＭＩＢＫの純度における
変化は検出され得なかったが、イソアミルアルコールの場合には、３時間後に１４．６面
積％の乳酸イソアミルが形成された。２４時間および１６８時間後のサンプルでは、乳酸
イソアミル濃度が２２．５面積％にさらに増加したことが分かった。
【０１１２】
この実施例は、有機抽出溶媒としてイソアミルアルコールなどのアルコールが使用される
と、乳酸とのエステルが形成されるが、ＭＩＢＫなどのケトンは安定な有機溶媒であるこ
とを示す。アルコールなどの不安定な有機溶媒は抽出溶媒として不適であり、ケトンなど
の安定な有機溶媒が適する抽出溶媒であると結論付けられ得る。
【０１１３】
実施例７：溶解塩濃度および温度の分配比に対する影響
１００ｇのＭＩＢＫ有機溶媒が、所望のＭｇＣl２および２０重量％の初期乳酸濃度を有
する水性溶液１００ｇに添加された。得られた２相系が、２０℃または６０℃で３０分間
、両方の相が十分分散されるのを確実にするのに十分な速度で攪拌された。その後、攪拌
が停止され、上記相が分離され、そして両方の相からサンプルが採取された。これらのサ
ンプルにおける乳酸の濃度（重量％）が、電位差滴定により決定された。その後、分配比
が、ＭＩＢＫ有機溶媒相中の乳酸濃度を水性相中の乳酸濃度（重量％）で割った比として
計算された。結果を表１に示す。
【０１１４】
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【表１】

【０１１５】
この実施例は、塩濃度の増加とともに、乳酸分配比が有意に増加することを示す。さらに
、この実施例はまた、温度を上げることにより、分配比が増加され得ることを示す。塩の
存在および／または温度の増加は、水性供給流から有機溶媒へのカルボン酸の抽出効率を
有意に増加させると結論付けられ得る。
【０１１６】
実施例８：溶解塩濃度および温度の溶媒溶解度に対する影響
５０ｇのＭＩＢＫ有機溶媒が、特定のＭｇＣｌ２濃度を有する水性溶液１００ｇに添加さ
れ、得られた２相系が、特定の温度で３０分間、両方の相が十分分散されるのを確実にす
るのに十分な速度で攪拌された。その後、攪拌が停止され、上記相が分離され、そして底
部水性相からサンプルが採取された。このサンプルにおけるＭＩＢＫの濃度が、ガスクロ
マトグラフィーによって決定された。実験が、３種類のＭｇＣl２濃度（０、１５および
３０重量％）に関して、２種類の温度（２０℃および６０℃）で行われた。結果を表２に
示す。
【０１１７】
【表２】

 
【０１１８】
この実施例は、塩の添加が、水性相におけるＭＩＢＫ有機溶媒の溶解度を有意に低下させ
ることを示す。塩の存在は、カルボン酸の抽出後の水性相における有機溶媒の損失を有意
に低下させると結論付けられ得る。
【０１１９】
実施例９：乳酸のパイロット抽出
パイロット抽出実験が、各々１．０４ｍ長さおよび４０ｍｍ内径の４つのサーモスタット
ガラスセグメント（ｔｈｅｒｍｏ　ｓｔａｔｅｄ　ｇｌａｓｓ　ｓｅｇｍｅｎｔｓ）の活
性カラムセクションを含むパルス化ディスクおよびドーナツカラム（Ｐｕｌｓｅｄ　Ｄｉ
ｓｃ　ａｎｄ　Ｄｏｎｕｔ　Ｃｏｌｕｍｎ：ＰＤＤＣ）パイロット装置において行われた
。この活性セクションは、両側が４２ｃｍ長さの沈降機（共に８０ｍｍの内径を有する）
で囲まれていた。カラム内部は、交互に置かれたディスクおよびドーナツ型バッフルから
成り、ＰＶＤＦから成る８．４ｍｍのスペーシングを有して有機溶媒相による湿潤を確実
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度および振幅で送る。水性溶液がカラムの頂部に導入され、ＭＩＢＫ有機溶媒がカラムの
底部で導入された。カラムが、連続相としてのＭＩＢＫ有機溶媒および分散相としての水
性溶液とともに運転された。底部沈降機における界面レベルが目視観察され、カラムの底
部を出る水性流における手動で操作されるバルブによって制御された。ＭＩＢＫ有機溶媒
をオーバーフローによってカラム頂部沈降機から出させた。
【０１２０】
順抽出では、実施例２と同様の方法で調製された乳酸供給溶液（７ｋｇ／時）が、ＰＤＤ
Ｃパイロット装置において、ＭＩＢＫ（９．３ｋｇ／時）と６０℃の温度で向流的に接触
された。パルセーターは、９０分―１の頻度および１１ｍｍの振幅で運転された。乳酸含
有ＭＩＢＫ有機溶媒が数時間集められて、逆抽出のための十分な量を集めた。逆抽出では
、乳酸含有ＭＩＢＫ有機溶媒（１０．４ｋｇ／時）がＰＤＤＣ装置において２０℃の温度
で水（２．５ｋｇ／時）と向流的に接触された。パルセーターは、６７．５分―１の頻度
よび１１ｍｍの振幅で運転された。サンプルが、水性底部相から採取された。このサンプ
ルにおける乳酸の濃度は３４．５重量％であった（電位差滴定により決定された）。
【０１２１】
この実施例は、溶解された塩化マグネシウムを順抽出におけるより高い温度と組み合わせ
て適用することが、乳酸濃度を、供給溶液における２９重量％から逆抽出後の水性溶液に
おける３４．５重量％に増加させることを示す。溶解した塩化マグネシウムを抽出カラム
での順抽出における高められた温度と最終的に組み合わせて適用することは、抽出中の乳
酸の濃縮の有効な手段であると結論付けられ得る。
【０１２２】
実施例１０：乳酸抽出における種々の溶媒の比較
２９重量％の乳酸および１５重量％の塩化マグネシウムを含む供給溶液が調製された。上
記溶液が一晩攪拌された。抽出が下記のように行われた。１０００ｇの供給溶液が約１０
０ｇの溶媒と混合され、２０℃で最小１５分間攪拌された。混合物が分離漏斗に移され、
ここで相が分離された。両方の相のサンプルが、分析のために採取された。次いで約１０
０ｇの有機相が１０ｇの純水と混合され、２０℃で最小１５分間攪拌された。次いで、混
合物全体が再び分離漏斗に移され、相を分離させ、両方の相のサンプルが採取された。サ
ンプルが酸含量に関して分析された。結果を表３に示す。ここで、ｉｎｖは本発明に従う
実施例を表わし、ｃｏｍｐは比較例を表わす。
【０１２３】



(20) JP 6022600 B2 2016.11.9

10

20

30

40

50

【表３】

 
【０１２４】
表３のデータは、Ｃ５＋ケトンの場合に濃縮が生じ、メチルイソブチルケトンの場合に最
も良好な結果が得られたことを示す。
【０１２５】
エーテルのうち、ジエチルエーテルおよびメチル－ｔ－ブチルエーテルのみが濃縮効果を
示した。しかし、これらの化合物は実際、良好な抽出特性を示したが、欠点、特に、より
多い溶媒損失よび生成物におけるより多い汚染物、を伴った。
【０１２６】
実施例１１：乳酸抽出における種々の塩の比較
２９重量％の乳酸および特定の量の特定の塩を含む供給溶液が調製された。上記溶液が一
夜攪拌された。抽出実験が、実施例１０に記載された手順にしたがって、溶媒としてメチ
ルイソブチルケトンを使用して行われた。結果を表４に示す。ここで、ｉｎｖは本発明に
従う実施例を表わし、ｃｏｍｐは比較例を表わす。
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【０１２７】
【表４】

 
【０１２８】
表４から分かるように、ＭｇＣl２のみが濃縮効果を与える。他の全ての塩は、希釈効果
を与える。これは、全ての塩に関して、濃度が、ＭｇＣl２に関して使用されたよりも高
く、また、より高い濃度は濃縮効果を促進すると考えられるので、特に顕著である。
【符号の説明】
【０１２９】
１　　水性出発混合物
２　　抽出反応器
３　　有機液体
５　　水性廃液
６　　逆抽出反応器
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