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Relatorio Descritivo da Patente de Invengdo para "PARTICU-
LAS ESTAVEIS DE LACTIDIO".

A presente invencgao refere-se a particulas de lactidio, mais es-
pecificamente a particulas de lactidio que sdo bastante estaveis para serem
guardadas e transportadas na temperatura ambiente e que possuem uma
qualidade elevada o bastante para serem usadas como material de partida
para o acido polilactico.

O esgotamento continuo dos espagos destinados a aterro sani-
tario, o esgotamento das reservas de energia de fossil, em particular do pe-
troleo, a necessidade subsequente de utilizagdo desses produtos e suas re-
lagdes com a producgdo de varios gases relacionados com os problemas do
efeito estufa, novas formas de recursos renovaveis de carbono e os proble-
mas associados com a incineragdo de residuos, levaram a necessidade do
desenvolvimento de polimeros realmente biodegradaveis para serem utiliza-
dos como substitutos para os que ndo sao biodegradaveis ou que sao ape-
nas parcialmente biodegradaveis, embalagens, revestimentos de papel e
outras aplicagcdes nao relacionadas com a indUstria médica, feitas de polime-
ros de origem petroquimica, daqui por diante referidos como "aplicagbes
amplas". O uso do acido lactico e lactidio para a produgédo de um polimero
biodegradavel é bem conhecido na indastria médica. Como divulgado por
Nieuwenhuis et al., (EU 5.053.485), tais polimeros foram usados para a rea-
lizacao de suturas, bragadeiras, placas ésseas e dispositivos de liberagao
controle biologicamente ativos, biodegradaveis. Sera apreciado que os pro-
cessos desenvolvidos para a produgdo de polimeros a serem utilizados na
industria médica possuem técnicas incorporadas que correspondem a ne-
cessidade de alta pureza e biocompatibilidade no produto polimérico final.

Além disso, os processos foram projetados para produzir peque-
nos volumes de produtos com alto valor comercial agregado, com menor
énfase no custo de fabricagdo e nos rendimentos.

E conhecido que o acido lactico sofre uma reagéo de condensa-
cao para formar o acido polilactico atraves de uma desidratagao. Dorough
reconheceu e divulgou na Patente US 1.995.970, que o acido polilactico re-
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sultante é limitado a um polimero de baixo peso molecular de valor limitado,
baseado em suas propriedades fisicas, devido a uma reacao de polimeriza-
cao competitiva em que é gerado o dimero ciclico do acido lactico, lactidio.
Conforme a cadeia de acido polilatico se alonga, a taxa de reagéo de polime-
rizacdo desacelera até que ela atinge a taxa da reagao de polimerizagao,
que efetivamente, limita o peso molecular dos polimeros de policondensagao
resultantes.

Desse modo, na maioria das publicagdes, nos processos para a
producéo do acido polilactico é descrito que primeiro & preparado um pre-
polimero do acido lactico, o dito pré-polimero sendo despolimerizado na pre-
senca de um catalisador para formar um lactidio bruto por uma reagéo de
fechamento de anel, o dito lactidio bruto sendo posteriormente purificado e o
lactidio sendo usado como material de partida para a preparacédo do acido
polilactico pela polimerizagdo por abertura de anel. Para o objetivo da pre-
sente descricdo o termo acido polilactico e polilactidio € usado de modo al-
ternavel. E bem conhecido que o acido lactico existe em duas formas que
s&o0 enancidmeros 6ticos, indicados como acido D-latico e acido L-latico. O
acido D-latico, o acido L-latico, ou as misturas dos mesmos podem ser poli-
merizadas para formar um peso molecular intermediario o acido polilactico
que, depois da reagao de fechamento de anel, gera lactidio tal como antes
divulgado. Os lactidios (as vezes também referidos como dilactidios), ou o
dimero ciclico do acido lactico, podem possuir de uma trés tipos de configu-
racbes esteroquimicas dependendo se é derivado de duas moléculas do a-
cido L-latico, ou duas moléculas do acido D-latico ou uma molécula do acido
L-latico e uma molécula do acido D-latico. Esses trés dimeros sao designa-
dos como L-lactidio, D-lactidio e meso-lactidio, respectivamente. Além disso,
uma mistura 50/50 de L-lactidio e D-lactidio com um ponto de fusdo de apro-
ximadamente 126 °C é muitas vezes referida a na literatura como D,L-
lactidio. A atividade 6tica do acido lactico ou do lactidio & conhecida por se
alterar sob certas condigcdes, com uma tendéncia para o equilibrio na inativi-
dade o6tica, onde estdo presentes quantidades iguais dos enancidomeros D e

L. Conhece-se que concentragdes relativas de enancidmeros D e L nos ma-
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teriais iniciais, a presenca de impureza ou catalisadores, temperaturas varia-
das, tempos de residéncia e pressdes afetam a taxa de tal racemizacéo. A
pureza ética do acido lactico, ou do lactidio, é decisiva para a estereoquimi-
ca do acido polilactico obtido a partir da polimerizacao por abertura do anel
do lactidio. Em relagao ao acido polilatico, a estereoquimica e o peso mole-
cular sdo os parametros-chave para qualidade do polimero.

Quando do preparo do acido polilactico para a industria médica é
usado muitas vezes o lactidio em forma de pé cristalino como o material de
partida. Esses cristais, que estdo comercialmente disponiveis ha mais de 30
anos, sao altamente higroscépicos e sdo empacotados sob inerte atmosfera
em pacotes herméticos potegidos contra a umidade e guardados em freezer
(temperatura abaixo de -12 °C). Sera claro que estas precaugdes nao podem
ser tomadas quando o acido polilactico € usado para aplicagdes amplas por-
que resultaria em um produto demasiado caro.

Em publicagbdes decrevendo os processos para a preparagao do
acido polilactico para aplicacdes amplas, os lactidio formados e purificados
sao diretamente alimentados na sua forma de liquido fundido em um reator
de polimerizagao para formar o polilactidio. Ver por exemplo as Patentes EP
0.623.153 e EU 6.875.839. Pela conversédo direta do lactidio recentemente
preparado no acido polilactico, os efeitos negativos da instabilidade relativa
do lactidio podem ser controlados minimizando o tempo de residéncia do
lactidio no reator. Entretanto, esse processo necessita que a produgéao do
lactidio e a produgéao do acido polilatico sejam combinadas, isso torna o pro-
cesso bastante inflexivel e cria uma barreira de entrada a novos produtores
de acido polilactico, porque existe a necessita de grandes investimentos em
equipamentos. Em segundo lugar, como a qualidade do lactidio & decisiva
para o peso molecular e a estereoquimica que podem ser obtidas no acido
polilactico e o processo de fechamento do anel e de purificagdo necessitam
de um controle estrito de temperatura, da pressdo e do tempo de residéncia,
essa &€ também a parte mais delicada do processo de produgéo de acido
polilactico. O risco de fracasso nesta parte do processo alarga ainda mais a

barreira para a entrada de novos produtores. Se novos produtores de acido
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polilactico para aplicagbes amplas puderem ser simplesmente abastecidos
de lactidio estavel, de alta qualidade, essa carga de custos seria retirada
deles e a substituicao dos polimeros de base petroquimica por copolimeros
a base de acido lactico poderia realmente acontecer. Foi sugerido transpor-
tar o lactidio na sua forma fundida (os pontos de fusdao do D-lactidio e do L-
lactidio sdo 97°C). Juntamente com o fato de que esse tipo do transporte &
caro, o transporte e o armazenamento do lactidio no estado fundido também
sao prejudiciais para a qualidade do lactidio porque a racemizagéo, a hidroli-
se e as reagdes de polimerizagdo sao aceleradas nessas temperaturas. O
mesmo problema ocorre no processo de conversao direta quando o tempo
de residéncia do lactidio nao é precisamente controlado.

Para esse fim, a presente invencao esta direcionada a um meéto-
do para a producéao de particulas estaveis de lactidio, de alta qualidade, o
dito método compreendendo submeter o lactidio fundido a um processo de
floculagcdo que eficazmente transforma o liquido lactidio fundido em um soli-
do grosso granulado. Encontrou-se que as particulas de lactidio, também
referidas como os flocos, produzidas via o processo de floculagdo de acordo
com a presente invengao sao bastante estaveis, em termos de quimicamen-
te estaveis contra a ocorréncia de racemizagao, oxidagao e hidrélise, para
armazenamento e transporte na temperatura ambiente e podem ser pronta-
mente usadas como material de partida para a produgéao do acido polilactico
para aplicagdes amplas. As particulas estaveis do lactidio tem o significado
de que quando armazenadas as particulas do lactidio possuindo um teor de
acido livre inicial de no maximo 5 meq/kg a 20 graus Celcius no ar, o teor de
acido livre ainda estara abaixo de 2.000 depois de 10 semanas do armaze-
namento.

Além disso, é encontrado que o método de floculagdo ou o pro-
cesso de acordo com a presente invengao sdo um método rapido, barato e
surpreendentemente eficiente para a produgéo de particulas estaveis de lac-
tidio. Conhece-se que o po criatalino de lactidio usado na industria médica é
produzido via a cristalizagdo em solvente sendo, desse modo, pode ser atin-

gida uma técnica com a alta pureza quimica que é necessaria para as apli-
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cacées médicas. A cristalizagao em solvente é entretanto um processo muito
caro, nao ambientalmente amigavel e complexo devido aos solventes que
sao usados. O processo de floculagdo de acordo com a presente invengao
nao tem essas desvantagens.

O presente processo de floculagdo também nao inclui longos
tempos de processamento e as demoradas etapas adicionais de secagem
como é o caso, por exemplo, quando um processo de solificagéo de gotas
de material fundido caindo em contracorrente com um fluxo de ar ascenden-
te & usado para produzir particulas de lactidio. E também, os problemas, tais
como racemizacao, hidrélise e oxidagao sdo evitados utilizando o processo
de floculagdo de acordo com a presente invengéo, que desse modo, resulta
em particulas de lactidio de alta qualidade, significativamente mais elevada
do que, por exemplo, as particulas de lactidio feitas via solificagdo de gotas
de material fundido caindo em contracorrente com um fluxo de ar ascenden-
te.

Com o processo de floculagdo de acordo com a presente inven-
cao, por exemplo, pode ser obtida uma taxa de producéo, dependendo da
temperatura do esfriamento e da velocidade de rotagdo do tambor, que foi,
no minimo, de duas a trés vezes mais alta em comparagao com um proces-
so alternativo usado para produgéo de pastilhas de lactidio.

Além disso, os flocos de lactidio resultantes exibem proprieda-
des favoraveis que os fazem muito adequados a um processamento adicio-
nal. Encontrou-se, por exemplo, que os flocos do lactidio da presente inven-
cao podem ser processados de modo relativamente rapido e facil em uma
etapa subsequente adicional de fus&do levando a curtos tempos de residéncia
nessa etapa de fusao. Esses curtos tempos de residéncia oferecem a vanta-
gem de que o risco da ocorréncia de reacoes secundarias, levando, por e-
xemplo, a formagéo de acido lactico, de acido lactoil latico e de agua, é signi-
ficativamente reduzido e assim a pureza da alta qualidade do lactidio € con-
servada. Em combinagdo com os curtos tempos de residéncia necessarios,
a temperatura do processo de fusédo pode ser baixada, o que também é posi-

tivo, pois as reagdes secundarias supracitadas ocorrerao com menor proba-
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bilidade. Além disso, as particulas de lactidio produzidas através do presente
processo de floculagao sao de facil dispersao e assim uma menor solicitagao
mecanica é necessaria para o dito processamento de homogenizagéo. Isso
também reduz o risco da ocorréncia de quaisquer reagdes secundarias.

Os lactidio usados no processo de floculagdo de acordo com a
presente invengdo estdo na forma fundida, significando que todo o lactidio
na entrada do processo de solidificagcao estd em uma temperatura acima o
ponto de fusao do lactidio. O processo de floculagdo com uma temperatura
mais baixa do que o ponto de fuséo do lactidio, permite ao lactidio fundido
solidificar na dita superficie e a retirada do lactidio de aquela superficie. A
dita superficie pode ser resfriada internamente ou externamente e isso pode
ser produzido por varios meios conhecidoa da pessoa versada.

Em uma modalidade preferida, o lactidio solidificado cai da su-
perficie sob a influéncia da gravidade e ser assim é removido da superficie.

Em outra uma modalidade preferida da presente invengéao, os
lactidio solidificado na superficie entra em contato com um meio que retira
ou raspa o lactidio solidificado da dita superficie para coleta do produto.

O equipamento usado para o processo de floculagdo, ou pelo
menos aquelas partes que entrardo em contato com o lactidio, séo preferi-
velmente fabricadas de material resistente & corrosao, tal como ago inoxida-
vel. Além disso, para evitar a absorgdo de agua das particulas de lactidio, o
processo de floculagdo é preferivelmente conduzida sob gas inerte ou at-
mosfera seca tal como sob nitrogénio ou ar seco.

O processo de floculagdo de acordo com a presente invencao
pode ser realizado com o equipamento convencional de tambor de flocula-
cao usado nos varios processos térmicos nas industrias quimica e de ali-
mento. Com o dito tambor de floculagédo, o lactidio fundido se solidifica na
superficie do tambor, e depois &€ removido da dita superficie por meio da
gravidade ou por meio de algum tipo de dispositivo de raspagem.

Sao possiveis varios tipos de tambor de floculagao. Alguns e-
xemplos aqui s&o os tambores de floculagao rotativos em que o tambor rota-

tivo passa através de um lactidio fundido em uma panela de mergulho em-
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baixo do tambor, ou em que o lactidio fundido é "estendido" por cima do
tambor rotativo por meio de, por exemplo, um rolo aplicador de superior. E
naturalmente também possivel aplicar o lactidio fundido no dito tambor de
rotacdo por outros meios bem conhecidos da pessoa versada na técnica.
Um exemplo pode ser borrifar ou gotejar do lactidio fundido sobre a superfi-
cie do tambor.

Outro exemplo de um meio apropriado para uso no processo de
floculacdo sédo a floculagdo em correia. Aqui o lactidio fundido pode ser apli-
cado sobre uma correia resfriada e mével em vez de um tambor rotativo. O
lactidio solidifica e depois disso é removido por meio da gravidade ou por
meio de algum tipo do dispositivo de raspagem.

Opcionalmente uma etapa de peneiramento pode ser realizada
depois do processo de floculagdo para evitar a formacao de p6 durante o
transporte e durante um processamento adicional para formar o polilactidio.

As particulas estaveis do lactidio podem ser formadas possuindo
diferentes areas superficiais por unidade de volume. As particulas podem ser
obtidas com uma area superficial por unidade de volume entre 1.000 e 3.000
m™' mas também até 10.000 m™. Foi encontrado que particulas de lactidio
possuindo uma area superficial por unidade de volume de 3.000 a 10.000 m’
' mostrou uma estabilidade quimica mais ideal para transporte e armazena-
mento e para uma etapa de processamento adicional de fusdo ou outras e-
tapas de processamento.

Tal como acima mencionado, a pureza 6tica do lactidio € muito
importante para a estereoquimica do acido polilactico que é obtido. Desse
modo, & preferido que o lactidio presente nas particulas de acordo com a
invencao contenham mais do que 95 % em peso de D-lactidio ou L-lactidio,
preferivelmente mais do que 98,5 % em peso de D-lactidio ou L-lactidio,
mais preferivelmente mais do que 99,5 % em peso de D-lactidio ou L-
lactidio.

O teor de agua do lactidio € também um fator importante para a

estabilidade das particulas de lactidio.
A contaminagédo por agua ao final hidroliza o lactidio ao acido
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lactico. Foi encontrado que se o teor de agua estiver abaixo de 200 ppm, a
estabilidade das particulas de lactidio, quando armazenado na temperatura
ambiente em pacotes herméticos e a prova de vapor, € assegurada por va-
rios meses. Preferivelmente, o teor de agua esta abaixo de 100 ppm porque
esse teor aumenta mais a estabilidade e assim vida de armazenagem do
lactidio. O teor de agua do lactidio pode ser medido por meio de uma titula-
cao de Karl-Fisher tal como sera reconhecido pelo técnico.

Também o teor de acido livre do lactidio (acido lactico ou acido
lactoil lactico) é importante para a estabilidade e a qualidade do lactidio. A
presenca do acido lactico e ou do acido lactoil lactico no monémero de lacti-
dio resultara em taxas reduzidas de polimerizagdo na produgédo adicional de
acido polilactico e em polimeros do acido polilactico de peso molecular limi-
tado. Se o teor de acido livre esta abaixo de 50 miliequivalentes por quilo-
grama de lactidio (meq.kg™") a estabilidade das particulas do lactidio quando
armazenado na temperatura ambiente em pacotes herméticos e a prova do
vapor é assegurada para varios meses. Preferivelmente, o teor acido esta
abaixo de 20 meq.kg™”' porque isso também aumenta a estabilidade do lacti-
dio. Mais preferivelmente o teor acido esta entre 0 e 10 meq.kg™ e mais pre-
ferivelmente, o teor acido livre € menor do que 5 meq.kg’1. O teor de acido
livre pode ser medido por meio da titulagao usando, por exemplo, metilato de
sodio ou metilato de potassio em metanol sem agua, como sera evidente
para o técnico. O lactidio usado como material de partida para o processo de
conformacéo pode ter sido preparado por qualquer processo convencional
de lactidio, tal como a remogéo de agua de uma solugdo de acido latico ou a
reacao de condensacgéo de ésteres de lactato, seguidos por uma reagao de
fechamento de anel em um reator de lactidio com a ajuda de um catalisador.
Opcionalmente o lactidio bruto é também purificado por, por exemplo, desti-
lagao e/ou cristalizacdo antes do processo de conformagao.

O reator de lactidio pode ser de qualquer tipo adequado que te-
nha sido projetado para aquecimento de materiais sensiveis. Um reator que
pode manter uma espessura de filme uniforme, tal como um filme cadente

ou um evaporador de filme fino agitado & o mais preferido, porque a forma-
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cao de filme aumenta a taxa da transferéncia de massa. Quando a taxa da
transferéncia de massa € aumentada, o lactidio pode se formar rapidamente
e vaporizar-se e conforme o lactidio se vaporiza, mais lactidio & produzido
conforme ditado pela reagdo de equilibrio acido polilatico/lactidio. Opcional-
mente esses reatores de lactidio funcionam sob pressao reduzida tal como
entre aproximadamente 1 mmHg e 100 mmHg. A temperatura da formacéao
de lactidio € mantida entre 150 °C e 250 °C. Muitos catalisadores adequados
sao conhecidos, tais como éxidos metalicos, haletos metalicos, pbé metalico,
argila anidnica e os compostos organometalicos derivados de acidos carbo-
xilicos ou assemelhados. Normalmente um catalisador de estanho (ll) € usa-
do para a formacgao de lactidio.

Estabilizadores podem também ser acrescentados ao reator de
lactidio para facilitar a formacéao de lactidio e desfavorecer as reagdes dege-
nerativas de acido lactico e de lactidio. Os estabilizadores, tais como antioxi-
dantes, produzidos ou de ocorréncia natural, podem ser usadas para reduzir
o numero de reacbes de degradagdo que ocorrem durante o processo do
acido polilactico e a producao de lactidio. Os estabilizadores podem também
reduzir a taxa da formacao de lactidio durante esse processo. Desse modo,
a producéo eficiente de lactidio necessita de um projeto de um reator ade-
guado para uma severidade térmica minima e um equilibrio adequado entre
o catalisador e qualquer uso dos estabilizadores de processo.

Diversos estabilizadores podem ser usados. O agente de estabi-
lizagao pode incluir antioxidantes primarios e/ou antioxidantes secundarios.
Os antioxidantes primarios sdo aqueles que inibem as reagbes de propaga-
cao de radicais livres, tais como e nao limitados a bisfendis de alquilideno,
alquil fendis, aminas aromaticas, composto nitro e nitroso aromaticos e qui-
nonas. Para evitar a formacao de radicais livres secundarios (ou prevenir) 0s
antioxidantes degradam o hidroperoxido. Alguns exemplos nao-restritivos de
antioxidantes secundarios incluem: fosfitos, sulfito organico, tioéteres, ditio-
carbamatos e ditiofosfatos. Os antioxidantes incluem composto tais como
fosfitos de trialquila, misturas de fosfitos de alquila/arila, fosfitos de arila al-

quilados, fosfitos de arila estericamente impedidos, fosfitos espirociclicos
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alifaticos, fosfitos espirociclicos estericamente impedidos, bifosfitos esteri-
camente impedidos, hidroxifenil propionatos, hidroxibenzilas, bisphendis al-
guilideno, alquil fendis, aminas aromaticas, tioéteres, aminas impedidas, hi-
droquinonas e misturas dos mesmos. Preferivelmente, o composto contendo
o fosfito, o composto fendlico impedido, ou outros compostos fendlicos séo
usados como antioxidantes estabilizantes do processo. Mais preferivelmen-
te, € usado o composto contendo fosfito. A quantidade de estabilizador de
processo usado pode variar dependendo da pureza ética desejada do lacti-
dio resultante, da quantidade e do tipo de catalisador usado e das condigbes
dentro do reator de lactidio. Normalmente quantidades variando de 0,01 % a
0,3% em peso de estabilizador de processo podem ser utilizdas.

Ao lado de estabilizadores também podem ser usados a agentes
de desidratacdo ou agentes anti-hidrolise. Esses agentes de desidratagao
favorecem a formacédo de lactidio. Além disso, eles podem ser usados em
uma etapa posterior do processo de produgao para o acido polilactico bem
como para prevencao de cisdo de cadeia pela agua. O composto baseado
no peréxido pode ser usado com esta finalidade mas preferido sdo os com-
postos contendo a funcionalidade carbodiimida. O composto carbodiimida e
um composto que tem um ou mais grupos carbodiimida em uma molecula e
também inclui um composto policarbodiimida. Como um composto monocar-
bodiimida incluido nos compostos de carbodiimida, podem ser exemplifica-
dos dicicloexil carbodiimida, diisopropil carbodiimida, dimetil carbodiimida,
diisobutil carbodiimida, dioctila carbodiimida, difenil carbodiimida, naftil car-
bodiimida, etc. Em particular, industrialmente, sdo usados compostos facil-
mente disponiveis, tal como dicicloexil carbodiimida, diisopropil carbodiimida
ou produtos como Stabaxol® da Rheinchemie.

E também possivel acrescentar os estabilizadores de processo e
agentes de desidratagao supracitados ao lactidio em uma etapa posterior, tal
que por exemplo antes da etapa de floculagdo e/ou depois da etapa de flocu-
lagdo. Se os estabilizadores forem acrescentados ao lactidio depois da flocu-

lacdo, os estabilizadores podem ser borrifados ou revestidos sobre os flocos

de lactidio.
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Temos também encontrado que a presenga dos estabilizadores
de processo e agentes de desidratagdo supracitados também aumenta a
estabilidade das particulas do lactidio durante o armazenamento.

E naturalmente desejado ter tdo pouco quanto material possivel,
a presenca tais materiais como estabilizadores de processo e agentes de
desidratacao nas particulas do lactidio diferente de lactidio. Desse modo, a
particula de lactidio normalmente compreende mais do que 95 % em peso
lactidio, preferivelmente mais do que 98,5% em peso lactidio, mais preferi-
velmente mais do que 99,5% em peso.

Dependendo do método de preparagéo e/ou de purificagao do
lactidio, o processo de floculagao de acordo com a presente invengao pode
ser combinado com a preparagédo e/ou purificagao, ou nao. Por exemplo, se
o lactidio & obtido de uma destilagao, faz sentido ligar diretamente a maqui-
na de floculacdo a coluna de destilagdo porque os lactidio ja estdo na sua
forma fundida. Também, se a etapa final de purificagdo do lactidio compre-
ender a cristalizagdo por fusdo, uma maquina de floculagcdo pode ser direta-
mente ligado ao cristalizador de fusao.

A invencdo é também ilustrada por meio do seguinte exemplo
nao restritivo.

EXEMPLO 1.
Floculacdo de L-lactidio utilizando de um tambor de rotagdo em

escala de laboratdrio.
L-lactidio fresco, por exemplo, o Purac® {<5 meqg/Kg de acido

lactico livre) foi fundido utilizando um vaso agitado, aquecido por 6leo. Poste-
riormente, o liquido com uma temperatura de entre 105 °C e 120 °C foi intro-
duzido durante a floculacdo na panela de mergulho embaixo de um flocula-
dor de tambor rotativo possuindo uma area superficial de 0,75 m?. O lactidio
liquido foi dosado em uma taxa em que o nivel do liquido permaneceu cons-
tante na panela de mergulho. Devido ao resfriamento interno do tambor, o
lactidio solidificou na superficie de tambor. A agua de resfriamento do tam-
bor rotativo foi mantida em uma temperatura entre 10 °C e 35 °C e a veloci-
dade de rotacao foi mantida entre 5 e 15 rpm. Além disso, a profundidade de
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mergulho do tambor no lactidio fundido foi variada e o teste & feito em uma
profundidade de mergulho entre 20 mm e 50 mm. Os flocos produzidos pos-
suiram uma altura média de entre 0,3 e 0,7 mm, uma largurade 1 a 3 mm e
um comprimento de 3 a 10 mm. A area superficial por unidade do volume
variou entre 4.000 e 1.0000 m’. A densidade volumétrica ficou entre 500 e

600 kg/m>.
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REIVINDICAGCOES

1. Método para a produgédo de particulas estaveis de lactidio
compreendendo o contato de um fluxo continuo do lactidio fundido com uma
superficie possuindo uma temperatura mais baixa do que o ponto de fuséo
do lactidio, permitindo ao lactidio fundido solidificar-se na dita superficie e
posteriormente extraindo o lactidio sélido como particulas de lactidio daquela
superficie.

2. Método de acordo com reivindicagao 1, em que a dita superfi-
cie é esfriada por meios externos ou internos.

3. Método de acordo com as reivindicagbes 1 ou 2, em que a
dita remocéo é feita por meio do contato da superficie com o lactidio solidifi-
cado com um dispositivo de raspagem.

4. Método de acordo com as reivindicagdes 1, 2 ou 3, em que o
dito método é realizado com um floculador de tambor ou floculador de cor-
reia.

5. Método de acordo com qualquer uma das reivindicagbes ante-
riores, em que as particulas do lactidio obtidas sdo peneiradas.

6. Particula de lactidio estavel obtida pelo método de acordo
com qualquer uma das reivindicagdes anteriores.

7. Particula lactidio estavel possuindo uma area superficial por
unidade de volume de 1.000 a 10.000 m™.

8. Particula de lactidio estavel de acordo com a reivindicagéo 7,
possuindo de uma area superficial por unidade de volume de 1.000 a 3.000 m™.

9. Particula de lactidio estavel de acordo com a reivindicagao 7,
possuindo de uma area superficial por unidade de volume de 3.000 a 1.0000 m™.

10. Particula de lactidio estavel em que a particula de lactidio
compreende mais do que 95% em peso de lactidio, preferivelmente mais do
que 98,5% em peso de lactidio, mais preferivelmente mais do que 99,5% em
peso de lactidio.

11. Particula de lactidio estavel de acordo com a reivindicagéo
10, em que o lactidio presente na particula contém mais do que 95% em pe-

so de D-lactidio, preferivelmente mais do que 98,5% em peso de D-lactidio,



10

mais preferivelmente mais do que 99,5 % em peso de D-lactidio.

12. Particula de lactidio estavel de acordo com a reivindicagao
11, em que o lactidio presente na particula contém mais do que 95% em pe-
so de L-lactidio, preferivelmente mais do que 98,5% em peso de L-lactidio,
mais preferivelmente mais do que 99,5% em peso de L-lactidio.

13. Particula de lactidio estavel, em que o teor de agua esta a-
baixo de 200 ppm, preferivelmente abaixo de 100 ppm e mais preferivelmen-
te abaixo de 50 ppm.

14. Particula de lactidio estavel, em que o teor 4cido de lactico
livre esta abaixo de 50 milliequivalentes por quilograma de lactidio (meq.kg™),
preferivelmente abaixo de 20 meq.kg™' e mais preferivelmente entre 0 e

10 meq.kg™.
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RESUMO
Patente de Invencao: "PARTICULAS ESTAVEIS DE LACTIDIO".

A presente invengio refere-se a um método para a produgao de
particulas estaveis de lactidio, mais especificamente particulas de lactidio
que sao bastante estaveis para serem guardadas e transportadas na tempe-
ratura ambiente e terem uma qualidade bastante elevada para uso como
material de partida para o acido polilactico. As particulas do lactidio sao obti-
das via um processo de floculagao, compreendendo contactar um fluxo con-
tinuo de lactidio fundido com uma superficie em que o lactidio se solidifica e

& posteriormente removido da dita superficie.
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