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I RESUMEN

ESTUDIO PREVIO DE LOS DISTINTOS fiETUDOS ACTUALES

ELPURIFIQACION DEL ACIDO LAOTIOO

El ácido láctico (ácido 2-hidroxipropiónico ch
hidroxipropiónico) es producido comercialmente por la fermenta­
ción de varios hidratos de carbono, principalmente azúcar de gra

no, melazas, licor de citrus prensados, desecho del licor de ­
sulfito y de la lactosa del suero de leche.

La solución acuosa del ácido láctico obtenida como

resultado de la Iermentación y Operaciones subsiguientes, contig
ne numerosas impurezas orgánicas e inorgánicas tales cOmosulfar
tos de calcio, y sodio, azúcares no fermentados, materias colo­
rantes, dextrinas y proteínas. Este ácido crudo, puede ser usado
para algunos procesos tecnológicos comoel teñido y curtido del
cuero pero no es apropiado para la industria alimenticia, y los
plastificantes que exigen especificaciones muyseveras.

Los procesos que se han desarrollado hasta la fe­
cha para la purificación del ácido láctico son las siguientes:
a) Recristalización del lactato de calcio:

La sal cruda de calcio precipitada del licor de ­
fermentación concentradoes recristalizada, disuelta y acidifica­
da con ácido sulfúrico. (Se obtiene un ácido láctico de grado ­
comestible).

b) Recristalización del lactato de zinc:
La sal de calcio, se convierte en lactato de zinc

por tratamiento con carbonato de zinc. El lactato de zinc es re­
cristalizado y disuelto en agua. El zinc eneaxceso se precipita

con ácido sulfhídrico. La sal de zinc es más adecuada para estas
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operaciones porque cristaliza mejor que cualquier otro lactato.
Los métodos de cristalización son largos y caros.
c) Extracción son solventes.

Estos procesos se basan en el coeficiente de dis
tribución del ácido láctico entre el agua y varios solventes o;
gánicos.

El proceso de Jenemann describe un sistema conti­
nuo a contracorriente usando éter isoprOpilico comosolvente.

El proceso es caro y peligro debido a que el —
éter es inflamable y Iorma peróxidos explosivos.

Otro proceso en estudio es la centralización del
ácido láctico con una amina orgánica terciaria y luego extrac­
ción de la sal resultante con un solvente orgánico.

d) oxidación de impurezas orgánicas.
Se puede lograr una purificación parcial por me­

dio de una oxidación suave con oxidantes del tipo de hipoclori­
to de calcio o sodio, permanganato o cromato de potasio, cloro,
gas ozono, ácido nítrico o agua oxigenada.

De este modo se puede lograr un ácido láctico de
grado comestible.

e) Destilación fraccionada:
Cuandose calienta ácido láctico en presencia de

sus impurezas tiende a descomponerse, por lo tanto no puede ser
purificado por los procesos de destilación ordinarios.

Se han ensayado varias modificaciones comola in­
troducción de vapor sobrecalentado, aire caliente y gases inertes.

Ninguno de estos procedimientos es comercialmente
practicable.

f) Separacióne hidrólisis de los ésteres lácticos:

Los lactatos de metilo, etilo, propilo, is0pr0pilo
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o butilo se hidrolizan fácilmente con vapor o agua caliente a ­
presión atmosférica.

Removiendoel alcohol y concentrando el residuo al
vacío se obtiene un ácido láctico que cumple con las especifica­
ciones del grado U.S.P.

g) Otros procesos en vías experimentales son la ab­
sorción del ácido láctico por resinas intercambiadoras de iones ­
y la electradiálisis.
II MEEQQODE PURIFICACION POR ESTERIFICACION CON

ALCOHOLMETILICOL ETïLICO E ISOPROPILICO

El método es interesante porque:
1° Se puede partir del ácido Cuando, diluido o de

sus sales de calcio o sodio.

2° El ester obtenido sirve directamente para la ­
producción de plastificantes o comosolvente.

3° Se obtienen rendimientos de más del 90 % del teé
rico.

Se han estudiado los procesos discontinuo y contí­
nuo.

El primero se basa en el calentamiento a reflujo de
la mezclade esterificación: ácido láctico, alcohol y catalizador;
luego la destilación a presión atmOSférica del exceso de alcohol
y por último la subsiguiente destilación del ester al vacío. E1
ester puede ser o no hidrolizado según la finalidad del proceso.

El método continuo se basa en la esterificación y
arrastre del ácido láctico por una corriente de vapor de alcohol
metilico.

El alcohol puede pasar a.contracorriente con el á­
cido por una columna o burbujear en el mismo. Los vapores que ­
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salen, compuestos de exceso de alcohol, ácido láctico, ester y
agua se someten a una destilación fraccionada con el objeto de
recuperar el alcohol y>el residuo de lactato de metilo se hidrg
liza y concentra al vacío.

El objeto de este trabalg es estudiar las varia­
bles que condicionan la esterificación para lo cual se ensaya­
ron los procesos discontinuo y contínuo con los alcoholes meti
lico, etílico e iSOpropílico.

El método discontinuo sirve solamente para el es­
tudio de las variables que condicionan la esterificación. Dicnas
variables son:

l) pr0porción de alcohol a ácido láctico.
2) cantidad de catalizador (ácido sulfúrico).
3) tiempo mínimode calentamiento a reflujo.

Se encontró que las condiciones óptimas para el ­
aparato usado son:
1 mol de ácido láctico
7 moles de alcohol metílico
2 ml de ácido sulfúrico

8 horas de calentamiento a 1a temperatura de reflujo.
Se obtienen de esta manera rendimientos mayores del

80 %del teórico.

El método continuo es interesante desde el punto
de vista industrial, pues permite la recuperación del alcohol —
usado durante la operación.

Las variables de esta experiencia son:
1) velocidad de pasaje del alcohol metilico
2) velocidad de caída del ácido láctico
3) relación entre ambasvelocidades
4) cantidad de catalizador (ácido sulfúrico)



Para la columnautilizada se encontró que las me­
jores condiciones fueron:

i mol de ácido láctico
3 ml de ácido sulfúrico

10 a velocidad del alcohol metílico
velocidad del ácido láctico

Para estas condiciones se obtuvieron rendimientos
del 100 %.

Los alcoholes etílicos e is0pr0pílico, evidencia­
ron una menor velocidad de reacción, dando rendimientos mucho ­
menores para las mismas condiciones que las usadas con alcohol ­
metílico. Necesitan, por lo tanto, condiciones más drásticas pa­
ra obtener mejores rendimientos, lo que los hacia menos interesan
tes desde el punto de vista industrial. 1/. 7/
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ESTUDIO PREVIO DE LOS DISTINTOS METODOS ACTUA ‘S

DE PURIFICACIQ! DEL ACIDO DÉCTICO

(14) El ácido láctico (ácido 2-hidroxipr0panoi­

co o ac-hidroxiprOPanoico) cnscnoncoon, de peso molecular 90,08,
el hidroxiácido más simple con un átomo de carbono asimétrico,
existe en dos formas ópticamente activas y en una modificación
racémica. Las tres formas son líquidos incoloros, solubles en
agua o sólidos de bajo punto de fusión al estado puro (l) (34).
El ¿cido láctico está muydistribuido en la naturaleza, es el
constituyente rrincipal de la leche a¿ria (de ahi su nombre)y
un constituyente normal en la sangre y n el tejido muscular de
los animales.

Los “rimeros estudios sobre el ácido láctico se

relacionaron con fenómenosfisiológicos, con la estereoquímica
o temas relacionauos. bcheele descubrió el ácido láctico en la
leche agria en 1870. Varios químicos ilustres comoLiebig. Ber­
zelius, Wurtz, Kekulé. Strecker y Jislícenus han contribuido al
desarrollo histórico de nuestros conocimientos sobre el ácido
láctico. Los rimeros estudios trataron de caracterizai e idenr
tificar los uiferentes ácidos (las formas dextro, levo y racC­
mica) y tropezaron con propiedades físicas desf¿vorables. sx­
tremadamente solubles en agua y en solventes orgánicos misci­
bkn con agua pero insolubles en otros solventes orgániCUs, los
ácidos fueron obtenidos comosólidos de bajo punto de fusión,
higroscópicos, generalmunte mal definidos. Ultimamente, sin em­
bargo, las formas ópticamente -ctivas del ácido láctico y muchos
de sus derivados, fueron :reparauos químicamente muros y suje­
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tos a un estudio intensivo. Estos descubrimientos fueron segui­
dos por la fabricación y rápido aprovechamiento comercial de eg_
te ácido. La manufactura y las principales aplicaciones del á­
‘cido láctico fueron desarrolladas primeramente por los america?
nos y la industria se estableció en Estados Unidos en el año 1881
antes nue en otros países.

Los estudios recientes refleian un interés cre­
ciente en los aspectos industriales y sintéticos de la química
del ácido láctico, y en la transformación de.hidrat0s de carbo­
no -a través del ácido láctico comointermediario- en varios prg
ductos industrialmente valiosos comointermediarios nuímicos,
solventes. plastificantes y resinas.
Propiedades físicas 1 químicas

Ambosisómeros del ácido láctico existen en la

naturaleza, pero el ácido obtenido por fermentación es óptica­
mente inactivo (34). Lo Ícidos ópticamente activos nan sido
preparados por fermentación bajo condiciones controladas y por
desdoblamiento de la modificación racémica a través de la sal
de zinc amonio o de sales con alcaloides comola morfina.

La tabla siguiente muestra algunas pr0piecades
de los isómeros.Laa tres formas son higroscópic:s siendo la mo­
dificación racémica máshigroscópica que las otras. (l)

Acido láctico P.F.°C (04) 21-22 Constante de di­
546] sociación a 25°C

D (-) 52,8 2,6 ­
L (+) 52.8 -2.6 ­
DL 16,8 Inactiva 1.33 z 1<f4



III

Debidoa la facilidad con que el ácido láctico se ­
autoesterifica cuandose calienta, es muydifícil determinar su
punto de ebullición a distintas presiones e imposible a presión
atmosférica. Siguiendo el método de Kinney. el punto de ebulli­
ción del ácido láctico a presión atmosférica es aproximadamente
de 190°C. Varios inyestigadores han informado los siguientes punp
tos de ebullición a presión reducida: ll9°C a 12 mmy 82°-85°C
a l mn de presión.

Las propiedades de la solución acuosa del acido lág
tico son particularmente importantes, debido a que el ácido se ­
encuentra usualmente en tales soluciones. La composición de las
soluciones diluidas con menos del 20 fi del ácido, corresponden
esencialmente al ácido láctico monomericoy agua. Las soluciones
de mayor concentración son más complejas debido a la autoesteri­
ficación. La composición de equilibrio depende por lo tanto de 1a
concentración y esta relación puede observarse en 1a.siguiente ­
tabla (32) (24).

VISCOSIDAD Y DENSIDAD DE List SOLUCIONES ACUOSAS

El) ACIDO LACTICO A 25° C

Acido láctico Viscosidad Densidad

Conceïtración centipoises g/ml

o 0,89 ­
9,16 1,15 1,0181

24.35 1,67 1,0545
45,48 3,09 1,1054



64,89 6,96 1,1518
75,33 13.03 1,17 8
85,3; 28,50 1,1948
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Compaíción del sistema ácido Láctico-ai-aua (8)
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El calor de combustión del ácido láctico es 3615 cal/

gramosy el peso específico 1,206025. El ácido láctico es extre­
madamentesoluble en agua y en solventes orgánicos miscibles con
agua como alcohol y acetona. _

Tambiénse ha informado sobre la distribución del á­

cido láctico entre el agua y varios solventes miscibles con agua.
Los resultados obtenidos del estudio de soluciones diluídas (2­
10%)de ácido láctico en agua, aparecen en la siguiente tabla.
(15) '

Distribución del ácido láctico entre agua 1 varios solventes

Solvente CI K Solvente Cv K

Alcoholn-butílico l,34...l,37 Acetato de Et. 1,77 .4.07
Alcoholisobut. l,41...1,60 Acet. de n-butil 2,00...8,2
Alc. n-amílico l,65...2,45‘ Acet. ciclohexíl. 2,08..13,0
Alc. iso-amilico l,59...2,22 Carbonatoetíl. 2,12..21,0
Alo. bencílico l,63...2,33 Lactato npbutil. 2,56..;l,88
Ciclohexanol 2.60...l,74 Metil-isobutil

cetona 3.55. .7,9
Eter etílico 1,88...9,8 Diisobutil cet. 3,22. 36,0
Eter isopropílico 2,27..35 Oxidode mesitilo l.84...3,76
Cloroformo 1.87.100 Ciclohexanona 2,26...l,87
Nitroetano 1,81..ll Furfural l,84...3,32
Dineno 1,87..80

K-Cw/Cs; CI- concentración en fase acuosa, Ceaconc.
en fase solvente.

En general, se observa que los alcoholes son más e­
fectivos para la extracción del ácido láctico.
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Reacciones (14) (8) (32)

Clando se calienta ¿cido líctico se forman, en Virtud
de sus grupos hidroxilo y c rboxilo, poliésteres lineales y lac­
tidas. Cuandose concentra una solución diluída acuosa de ácido

láctico por destilación la eliminación de agua está acompañada
de autoesterífícación. El primer producto es el ácido lactillic­
tico:

2O2 CH3CHUHCOUHz UH3CHUHCUOCH(CH3) CUOH+ H

A medida que la concentración aumenta se forman lac­

tida y ácidos polilácticos (trímeros, tetrámeros y polímeros)

n CH36HUHCU0H HO(CH(CH3)CO{))nH+ (n-l)H20
El equiliurio entre estos componenteses alcanzado

lentamente (varias semanas) a temueratura ambiente. Predominan

los polímeros lineales, sin embargo, la lactida, aunqueorigina­
riamente presente en muybaja concentración, se forma Cun buenos.
rendimientos cuandola mezcla autoestcrificada se destila a ba­

ja presión. Cuandose piroliza el ácido láctico se descompone
en acetaldehido, monóxidode carbono y a;ua. Estas reacciones
ocurren también a bajas temperaturas cuando se calienta ácido
láctico en presencia de ácidos minerales. Concantidades cata­
liticas de ácido mineral se forma el ácido «oliláctico, mientras
que con grandes cantidades de ácido mineral se descompone en a­
cetaldehido, monóxido de carbono, ácido fórmico y agua. Los mo­
noésteres del ácido láctico también se descomponenen acetalde­

hido y monóxido de carbono, cuando se pirolizan.

, Bajo condiciones suaves, particularmente en presencia
de ácido mineral comocatalizador, los ésteres lácticos sufren
auto-alcoholisis produciendoésteres del ácido uoliláctico.

n CH3 CHOH0001i .LL HU(CH(CH3)COF=)nRe (n-1)ROH
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En estas reacciones, los ésteres lácticos exhiben un
comportamientosimilar al ácido. Los diésteres sin embargo, nue;
tran un comportamientodiferente cuando se les somete a la piro­
lisis, los ésteres lácticos acetilados producen¿stereo acrili­

cos y ácido acético. 5500
0H30H(OOCCHá)COOR-----* CH :CHCOQR+ 0H3000H2

El rendimiento en este acrílico dependede la estruc­
tura del radical alcohólico R. CuandoR es un grupo térmicamen­
te estable, o sea que por si solo es incapaz de formar una ole­
fina, el rendimiento en ester acrilico es elevado.

El ácido láctico muestra las reacciones típicas de un
ácido orgánico. Formanumerosas sales. casi todas solubles en ­
agua. Se esterifica rápidamente con varios alcoholes, y se han
preparadoestores lácticos por esterificación catalizada con á­
do. La esterifioación se complica por la formación simultánea de
los ¿stores del ácido poliláttico. La formación de los mismosse
reduce usando un exceso de alcohol en la esterifícación. Es necg
serio neutralizar el catalizador de 1a esterificación con una ba­
se comoacetato de sodio. por ejemplo, antes de la destilación
del ester para evitar 1a autoalcohólisis del mismo.Es preferible
destila: el ester láctico a presión reducida. La producciónde
estores del ácido láctico es generalmente buena. Comolos oo-prg
ductos, los ésteres del ácido poliláctico constituyen generalmeg
te una fuente de ácido láctico, pueden ser reciclados y de esta
manera el rendimiento final de este láctico es generalmente muy
elevado. ­

Los esteros lácticos se hidrolizan más rápidamente que
los esteros de ácidos grasos, comoel ácido acético. pero menos
que los esteres del ácido glioólico. Los estores lácticos de alcg
holes secundarios, son. sin embargoconsiderablemente más resisten
tes a la hidrólisis que los estores de los correspondientes alco­
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holes primarios. Los ésteres lácticos y la lectida sufren alcoho­
lisis rápidamente con varios alcoholes. Es interesante observar

que la alcoholisis de la lactida en presencia de trazas de cata­
lizador produce ésteres del ácido lactil-láctico mientras que con
cantidades mayoresde catalizador da el ester del ácido láctico
monomárico.

Las sales del ácido láctico con aminas primarias y se­
cundarias puedendeshidratarse y formar las lactamidas sustitui­
das. La. lactamida y las lactamidas sustituidas pueden ser prepa­
radas por amonólisis o aminólisis del lactato de metilo.

El ácido láctico muestra también propiedades caracte­
rísticas de los alcoholes. Puede ser esterificado con ácidos, an­
hidridos y cloruros de ácido. Puede ser alquilado con agentes al­
quilantes comodiazomotanoy sulfato dimetílíco. E1 ácido láctico
o sus ésteres pueden ser convertidos en cloroformatos con fosge­
no, en carbamatos con ácido oiánico y en alofanatos y uretanos
con isocianatos (todos los d rivados típicos de los alcoholes).
Los esteres lácticos se dehidrogenan dando el correspondiente és­
ter pirfivico y pueden ser convertidos en ésteres de ácidos inóre
gánieos por tratamiento con oxicloruro de fósforo y cloruro de tio­
nilo.

Ademásde 1a autoesterificación él ácido láctico mues­

tra reacciones que comprendensimultáneamento los grupos hidroxi­
lo y carboxilo. Con aldehidos y cetonas forma un compuesto tipo
de acetal cíclico. Los lactatos alquílicos más urea forman b-me­
til-2,4-oxazolidinedione.
Manufactura

(20)(21) (34) El ácido láctico se obtiene comercial­
mente de la fermentación de hidratos de carbono. principalmente
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del azúcar de ¿rano, melazas, papas, licor de citrus prensados,
desechos del licor de sulfito, y de la lactosa del suero de 1e­
che. Debido a la facilidad con que se prepara el ácido láctico
por este método y los excelentes rendimientos obtenidos (80-90%
del teórico) la industria quimica lo ba producido de este modo
hasta la fecha. (16) (17) No obstante desde el punto de vista de
la manufactura el proceso de fermentación requiere muchoespacio,
tiempo y condiciones de control muyestrictas, de ahi que se es­
tudien otros métodos comopor ejemplo la acción degradativa de los
reactivos alcalinos sobre los hidratos de carbono, método que ob­
via en parte las dificultades mencionadas.

La solución acuosa de ácido láctico obtenida comoresul
tado de 1a fermentación y operaciones subsiguientes, contiene nu­
merosas impurezas orgánicas e inorgánicas tales comosulfatos de
calcio y sodio, azúcares no fermentados, materias colorantes, dex­
trinas y proteínas. Este ácido crudo puede ser usado para algunos
procesos tecnológicos como el teñido y curtido del cuero pero no
sirve para otros procesos.

( 6) En los úItimos anos la industria ha requerido á,
cido láctico de mayorpureza para 1a fabricación de plastificanp
tes para las resinas de cloruro de vinilo, acetato de celulosa y
etil-celulosa y para su uso comocatalizador en el vaciado de las
resinas de fenol-formaldehído.

En Estados Unidos la demandaha sido, hasta 1951 de

aproximadamente90 millones de kg. anuales. Las resinas vinilicae
solamente requieren el 50%dc esta cifra. El resto se usa con de­
rivados de la celulosa, caucho, caucho sintético, cauchos clorap
dos y algunas resinas termotratables. La producción anual america­
na de ácido láctico en 1951 fué de dos millones de kg. Consideran



-do que 1a materia prima cuesta menos de 2 centavos por kg. y el
rendimiento (teórico y actual) del ácido láctico es elevado, el
precio del ácido láctico tendrá que disminuir cuando se extienda
su producción y se mejoren los métodos de fabricación.

E1 ácido láctico no ha recibido suficiente atención
comomateria prima para la producción de plastificantes. Para e­
llo tiene especiales ventajas: a) se obtiene con altos rendimien­
tos a partir de materias primas baratas, b) su producción, a la
inversa de otros productos quimicos, no está comprometidacon o­
tras operaciones comerciales, c) tiene dos grupos funciOHales, ­
pudiendo por ello ser convertido en derivados de alto punto ­
de ebullición con un valor potencial comoplastificantes, d) sus
derivados tienen grupos ester y otros grupos compatibles. Aunque
se ha sugerido el uso de ciertos lactatos y polilactatos como ­
plastificantes, no se han publicado aun muchosdatos al respecto.
Los ésteres metilico, etílico y butílico, varios alcoholes prima,
rios y secundarios y ácido láctico de 82 fi (grado comestible) se
usan para 1a fabricación de polilactatos.

(20) El ácido láctico se conoce en el mercado en

cuatro grados: l° crudo, técnico o comercial (22,44 y 50 fi); 2°
comestible (44 y 50 f) 30 plástico (más del 50 fi); 4° U.S.P. (85
fi).

Para el comestible no hay especificaciones espe­
ciales, excepto los requerimientos generales para alimentos, o
sea que no contenga elementos dañinos para 1a salud. Los stan­
dards, determinados por cada consumidor, se basan en el color,
olor y sabor. En el caso del láctico usado para 1a manufactura
de resinas fenólicas transparentes, las especificaciones son ne­
cesariamente más rígidas. Por ejemplo:
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Acidez. . . . . .............. mayorde 50 f
Cloruros (como Cl) ....... menor de 5 ppm

Sulfatos (como 804) ...... menor de 50 ppm
Cenizas.................. menorde 0,05fi
Hierro .... . . . . ... . . . . . . .. no más que una traza

Color..................... standarpermanentede la
escala Lovibond.

Es sumamenteimportante que el contenido de hierro
sea muybajo, ya que este metal o sus compuestos reaccionan con
el fenol dando compuestos coloreadas. La presencia de otras sa­
les es también dañina ya que son insolubles en la resina y por
lo tanto provocan una niebla u opalesoenoia en el producto ter­
minado.

Las especificaciones para plastificantes no son
tan rígidas respecto al ácido sulfúrico ya que éste sirve de
catalizador en el proceso de auto-alcoholisis de los ésteres
lácticos o de auto-esterificación del ácido láctico para la ­
producción de polilactatos o ácido poliláctico, respectivamen­
te.

Debido a las rígidas especificaciones que debe cum
plir el ácido láctico para la industria plástica, se han encon
trado muchas dificultades en su producción a un precio que pug
da competir en el mercado.

Usos

(14) Los usos del ácido láctico pueden dividirse ­
vendos categorias: para 1a industria alimenticia y para otras
industrias. En general el ácido láctico se usa comoacidulante
en una gran variedad de productos alimenticios, debido a l) ­
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tiene un suave sabor ácido en contraste con otros ácidos usados

para 1a mismafinalidad; 2) no enmascara otros sabores; 3) evi­
ta el deterioro de algunos alimentos; 4) se encuentra liquido y
fácil de usar. Estas propiedades han contribuido al aumentode
su uso (en el grado comestible) en alimentos animales, remedios,
productos de panadería, cerveza, manteca, dulces, quesos, hue­
vos desecados, jaleas, pectina liquida, aceitunas, pieles, etc.

También se ha informado que el ácido láctico es
efectivo comobactericida, y que algunos de sus derivados como
el lactato de npdodecilamina con salicilato de npdodecilamina,
son efectivos comogermicidas.

El ácido láctico se ha usado desde hace mucho­

tiempo en la industria del cuero y también en el teñido ácido
de lanas y otros textiles (en el grado técnico). Se usa también
en adhesivos, fórmulas para limpieza y pulido, electroplateado
y electrOpulido, insecticidas y fungicidas, reveladores litogré
ficos, tratamiento de aguas y aceites, plásticos y resinas, tin
tae especiales y textiles. Comoya se ha mencionado es también
materia prima para los estereo metílico ,etilico y nebutilico,
los cuales se usan comosolventes.

\ En los últimos años han aparecido publicaciones
indicandonuevasaplicaciones potenciales del ácido láctico y ­
sus derivados. Asi se ha informado sobre el uso del ácido lác­

tico con glicerol (23) en las resinas alquilicas. Lo mismos00
bre la preparación de revestimientos por reacción entre el á­
cido poliláctico y aceites secantes o pequeñas cantidades (1-6
f) de sales metales polivalentes comoaluminio, cromo, cobalto.
cobre, hierro, plomo, manganes, torio, zinc y titanio (33). El
agregado de diciclopentadiene al ácido láctico dá comoresulta,
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do un dihidrodiciclopentadienil éter-ester del ácido láctico,
el cual absorbe rápidamente oxigeno del aire, especialmente en
presencia de sustancias secantes, produciendo una pelicula eng
rolada insoluble. comportándosecomoun aceite secante. Este ­
éter-estar puede polimerizarse calentándolo con peróxidos pro­
duciendo un aceite viscoso autooxidable. Muchosésteres lácti­

cos de alto punto de ebullición han sido evaluados (6) (19) cg
moplastificantes para resinas. Las mezclas de ésteres lácticos

y ácido adipico de los tipos ROOC(CH2)4COOCH(CHÉ)COORy (CH2

0H200OCH(CH'3)COQR)2son plastificantes eficientes para los co­
polimeros del cloruro de vinilo. El ácido láctico puede conver­
tirse en acrilato demetilo siguiendo las reacciones: conversión
a lactato de metilo. acetilación, y pirólisis a 550°C. (22) (19)
(10) (8) (33).

Materiales de construcción

(14) (34) La corrosión es uno de los principales
problemas con que se ha enfrentado la manufactura. almacenamieg
to y embarqueel ácido láctico. particularmente en el caso de
superficies transmisoras de calor. El hierro, el acero. acero
cromo, Manel, cobre y aleaciones de cobre son muypoco resisten
tes al ácido láctico en solución acuosa. Unpoco más resisten­
tes son los metales comoníquel, Inconel, y aleaciones con baá
jo contenido de hierro y altos porcentajes de níquel y cromo.
La plata y el tantalio resisten la corrosión pero son muyca­
ros. Los materiales cerámicos. especialmente los vidrios son r3
sistentes pero sus bajos coeficientes de transmisión del calor
y su fragilidad limitan su valor comomateriales para el equi­
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po de manufactura. La madera es adecuada para el ácido láctico
diluido. pero el ácido concentrado la seca, rompiendolas June
turas. El ácido láctico se vende comercialmente en barriles de
roble, ciprés, pinotea o recubiertos con parafina. o en camio­
nes tanques revestidos. Estos materiales son buenos para solup
ciones diluidas. Para las soluciones más concentradas se usan

tanques revestidos de vidrio o damajuanas.

Análisis

El método standard para la determinación del ácido
láctico, es el descripto por Friedmanny Graeser (ll). El n6­
todo comprendeuna cuidadosa y controlada oxidación del ácido
láctico con permanganatode potasio para formar acetaldehido.
El acetaldehido se extrae de la mezcla y se absorbe con bisul­
tito de sodio. La solución de bisulfito es luego titulada iodo­
métricamente. I

La acidez del ácido comercial se determina frecuen­

temente por una simple oxidación ácido-base. Comolos ácidos pg
lilácticos están siemprepresentes en el ácido láctico, es ne­
cesario saponificarlos para determinar la acidez total.

(14) Estos métodos no distinguen las formas óptica­
mente activas. Debido al bajo poder rotatorio de las formas 6p­
ticamente activas. este dato no dá una información adecuada ni
de la forma óptica ni del porcentaje de ácido en la mezcla. El
derivado benzimidazólico del ácido láctico tiene mayorpoder ro­
tatorio de modoque es adecuado para determinar la forma óptica
y el porcentaje de ácido de la mezcla.

(31) Para el análisis del licor de fermentación, los



métodos descriptos no son muyaprOpiados, debido a las impure­
zas que contiene dicho licor y a su coloración oscura. Para es­
te análisis se puede seguir el nótodo de Ulzer y Seidel, que —
consiste en oxidar el láctico en medio alcalina con permangang
to de potasio y agua oxigenada, a ácido orálico y luego deter­
minar el ácido orálico formadopor volumetría o grarinetria.

(31) El nótodo iodonétrico de Passsler se funda

en la oxidación de un peso determinado de ácido láctico, por ­
un exceso, en cantidad conocida, de solución de ácido crónico:

3 CHS.CHOH.COOH+ 2 CrO3 - 3 CHá.COOH + 3 CO2 + 3 H20 + CrO3

y valoración sobrante de éste por iodoaetria.

Procesos de purificación

La recuperación del ácido láctico a partir del
licor de fermentación es un proceso dificil. Ia se ha visto que
sus propiedades son de ácido orgánico y de alcohol, lo cual le
confiere una gran flexibilidad que hace difícil su separación
y purificación.

Los procesos que se han desarrollado hasta la {g
cha para la separación y purificación del ácido láctico son:

(34) a) Recristalización del lactato de calcio:
El licor de lactato de calcio resultante de la

fermentación, se clasifica por filtración y concentración, a ­
la temperatura de evaporación. hasta un 25 fi. El licor concen­
trado se enfría con o sin siembra de cristales y el lactato de
calcio cristaliza en racimos o grupos de cristales aciculares,
a veces semejantes a cabellos.
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Los cristales son extraídos del liquido madrepor fil­
tración o mejor por centrifugación y el líquido madre puede uti­
lizarse comoácido láctico técnico.

Los cristales de lactato de calcio, se redisuelven en
agua, se acidulan con ácido sulfúrico, se filtra el sulfato de
calcio y el ácido láctico obtenido se concentra y refina.

E1 color, sabor y olor especificados, se obtienen con
carbón vegetal refinado, con o sin tratamiento quimico. Este úl­
timo depende de la naturaleza de las impurezas y de las especi­
ficaciones que es necesario cumplir.

El hierro y el cobre se eliminan comoferrociannros
por adición de ferrocianuro de calcio o sodio a la solución á­
cida. Debeevitarse el exceso de ferrocianuro para que la solu­
ción final no quede contaminada.

Los cloruros no pueden ser eliminados convenientemen­
te, pero por lo menos deben evitarse en el medio de fermentación.

Otra práctica para 1a obtención del ácido láctico co­
mestible, consiste en 1a purificación preliminar del sustrato ­
hidrocarbonado y el uso subsiguiente de un azúcar muyrefinado
en el proceso de fermentación.

Dependeexclusivamente de factores económicos indivi­
duales, el elegir uno u otro proceso.
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(12) b? Recristalización del lactato de zinc:
Se procede convirtiendo el lactato de calcio en lacta­

to de zinc. Para ello se trata la solución de lactato de calcio
decolorada, con carbonato de zinc. Se filtra el exceso de carbo­

nato de zinc y de carbonato de calcio formado. El filtrado se ig
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ja cristalizar. Se encontró que cuandola neutralizacién con
carbonato de zinc es completa, la solución se oscurece consi­
derbblemente, ocasionando dificultades para la preparación del
lactato de zinc incoloro. Se salva este inconveniente agregan­
do un gramo de ácido láctico a_1a solución, el cual le devuel­
ve su color amarillo original. Después de filtrar el primer —
grupo de cristales, el filtrado se concentra a pequeñovolumen
a presión reducida. obteniéndose luego una nueva porción de ­
cristales. El lactato de zinc es recristalizado dos veces, par
tiendo de mezclas de alcohol-agus. Se obtiene lactato de zinc
hidratado. El rendimiento es de 71 f del teórico. El zinc se ­
precipita comosulfuro de zinc, se filtra y el filtrado se eva
pera al vacio.

Tanto este método comoel del lactato de calcio,

tienen la desventaja de ser largos. durante el proceso se pie;
de una gran cantidad de material, y por último se llega a un é
cido láctico de grado comestible.

c) Extracción con solventes:
Se han investigado varios métodos de extracción

con solventes basados en el coeficiente de distribución del á­
cido láctico entre el agua y solventes orgánicos (Ver tabla en
prOpiedades del ácido láctico).

(27) Jenemanndescribe un sistema a contracorrieg
te, usando éter isopropílico. El métodono es eficaz debido a
que es caro y peligroso. ya que el éter isopr0pilico es inflay
mable y puede formar peróxidos explosivos.

(20) El ácido láctico crudo se extrae con distin­
tos solventes, los cuales se eligen por sus prepiedades extracQ
tivas, comerciales o por la habilidad que tengan de retener el
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color cuando se hace 1a re-extracción con agua. Después que la
mezcla de iguales volúmenes de ácido láctico crudo y solvente,
haya alcanzado el equilibrio, se analiza la capa acuosa y la —
capa de solvente. Luego se extrae con agua el ácido de la capa
de solvente, determinándose la concentración del mismoen cada
capa. La fase solvente de la primera extracción se analiza por
cromatografía.

En general son métodos caros y consumen mucho ­
tiempo.

(18) Otro método recientemente en estudio, es la
neutralización del ácido láctico con una anina terciaria orgá­
nica y luego la extracción de la sal formada con un solvente —
orgánico. Las aminasmás efectivas son la triamil y la triocti
lamina y los solventes usados, cloroformo y alcoholes.
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(20) d) Oxidación de impurezas orgánicas:

Puede obtenerse una purificación parcial por me­
4



dio de una oxidación suave del licor de fermentación, de las ea­
les lácticas o bien del ácido libre. Comoagentes oxidantes, se
usan soluciones de hipoclorito de calcio o sodio, cromato o per­
manganatode potasio, agua oxigenada, ácido nítrico, cloro u ong
no.

Mediante este proceso puede obtenerse ácido lác­
tico de grado comestible.

(20) e) Destilación fraccionada:
Cuandose calienta acido láctico en presencia de

sus impurezas se descompone,por lo tanto no puede ser purificar
do por los procesos de destilación ordinaria. Se han intentado ­

‘varias modificaciones, comoser la introducción de vapor sobre­
calentado, aire caliente y gases inertes en la destilación al va
cio, pero ninguna de ellas ha sido comercialmentepracticable.

(20) f) Separación e hidrólisis de los ésteres
lácticos.

(21) Alcoholes comonetanol, etanol prepanol e i­
sOpr0panol, reaccionan con el ácido láctico en presencia o no de
un catalizador, dandolos ésteres correspondientes, los cuales
se volatilizan ya sea por'destilación al vacio o por arrastre ­
con el mismoalcohol. Los lactatos de metilo, etilo, prepilo e
isOpropilo se hidrolizan fácilmente liberando el ácido láctico.

Este método es interesante porque: l) se puede
partir del ácido crudo. del ácido diluido o de sus sales de cal­
cio o sodio; 2) el ester obtenido sirve directamente para la prg
ducción de plastificantes o es utilizado comosolvente, 3) se ob
tienen rendimientos de 70 a 90 f del teórico.

g) Otros procesos que están aun en vias de experi
mentación, son la absorción del ácido láctico por resinas inter­
cambiadores(2) de iones y 1a electrodiálisis (5).
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METODO DE PURIFICACION CON ALCOHOL METILICO,

ETILICO E ISOPROPILICO

El procedimiento, igual para los alcoholes menciona­
dos, puede ser continuo y discontinuo. Segúnla literatura el al
cohol metilico es el_que ha dado mejores resultados.

(20) (21) El proceso discontinuo es en esencia el si­
guiente:
Se mezcla o disuelve lactato de calcio o sodio, bases

secas con alcohol metilico, etílico e isopropílico. Se agrega u­
na cantidad de ácido sulfúrico necesaria para liberar el ácido ­
láctico y precipitar los sulfatos de sodio o calcio, másuna cap
tidad adicional comocatalizador. Se han usado otros catalizado­

res comoácido bencenesulfónioo, ácido clorhídrico y ácido fosfg
rico, siendo el ácido sulfúrico el que da mayoresresultados.

Se puede partir asimismo del ácido láctico crudo y di­
luido. La reacción molar de 1a mezcla podria ser por ejemplo, una
parte de ácido láctico, 5 partes de alcohol, 0.02 partes de ácido
sulfúrico, 1 parte de sulfato de calcio o 2 partes de sulfato de
sodio.

La mezcla se calienta durante 4 a 8 horas a la temperg
tura de reflujo hasta completar1a esterificación. Se filtra para

eliminar el precipitado de sulfatos y demásresiduos (R1). Se dog
tila el exceso de alcohol a presión atmosférica y luego al vacio

el agua y casi todo el ester (D1). La destilación se detiene any
tes de que haya carbonización debida al exceso de ácido sulfúri­
co. Este procedimiento sólo provoca un minimode hidrólisis del
ester láctico.

El residuo (R2) que queda en el balón, se puede utili­
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zar en dos formas: l) más el agregado de ácido sulfúrico se mez­
cla con la nueva carga, o 2) se le extrae el ester residual con
alcohol metilico fresco quese usará en cargas subsiguientes.

El destilado (D1) se diluye con agua destilada y se
fracciona lentamente en una columnano corrosible. La solución

de ácido láctico residual se evapora al vacío hasta obtener la ­
concentración deseada.

Conclusiones:

La preparación, purificación e hidrólisis de los ég
teres lácticos, especialmente del lactato de metilo, parece ser
el métodomás eficiente y económicopara la preparación del áci­
do láctico químicamente puro.

1) Los ésteres se preparan fácil y rápidamente a ­
partir del lactatonde calcio o sodio o del ácido láctico crudo,
los cuales se obtienen por fermentación de materias primas bara­
tas.

2) Cuandose usa la técnica apropiada se obtienen
rendimientos de 85 fi del teórico.

3) Todas las operaciones comprendidas en el método,
son procesos fundamentales de quimica e ingeniería, muchos de ­
los cuales son simples problemas de destilación.

4) El equipo necesario para las Operaciones del_1ap
boratorio y la planta es simple y relativamente barato. No se ng
cesitan solventes muyvolátiles, inflamables o explosivos.

El lactato de metilo parece ser el más aprOpiado ­
porque tanto el alcohol metílico comoel ester,tienen poca masa
y relativamente bajo punto de ebullición, por lo tanto requie­
ren poco calor para su destilación y fraccionamiento. Las restrig
ciones gubernamentales para el manipuleo del alcohol etílico no
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rigen para el alcohol metílico o el lactato de metilo. El lacta­
to de metilo es fácilmente hidrolizable y el alcohol se recobra
con facilidad.

(7) (9) El método continuo se basa en que el alco­
hol metilico reacciona rapidamente con los polímeros de condenp
sación del ácido láctico y el lactato de metilo formadoes rap;
dementevolatilizado en una corriente de vapor alcohólico, des­
tilando el lactato y el agua azeotrópicamente.

Diferentes investigadores indican que esta técni­
ca es ventajosa para la preparación del lactato de metilo y o­
tros estores lácticos a partir del ácido láctico crudo. y dilui­
do y para 1a purificación del ácido a través de sus esteres.

El procedimiento seguido por Filaohioni y Fisher
del Eastern Regional Reserarch Laboratory, U.S. Department of
Agriculture, consiste en hacer pasar ácido láctico y vapores de
alcohol metilico a contracorriente a través de una columnacalenp
tada eléctrioamente. Se hace caer el ácido láctico con o sin cata­
lizador(1os mismosmencionados en el proceso discontinuo) por a­
rriba de la columna. La base de la mismaestá provista de un tu­
bo de entrada por donde entran los vapores de alcohol. Los vapo­
res de reacción salen por arriba de La columna. Estos vapores,
compuestosesencialmente por alcohol, agua y ester láctico pasan
a una columna de destilación contínua donde se separa la mayor
parte del alcohol que es reciclado al vaporizador y vuelve nueva­
mente a la columna.La solución ácido láctico-ester láctico se

recoge en 1a base de la columnade destilación. Los datos obten;
dos por saponifioación y titulación dan una idea de la cantidad
de ácido láctico, arrastrada principalmente comoester, por el
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vapor del alcohol.
El condensadoes destilado para hidrolizar el

ester y recuperar el alcohol, obteniéndose una solución acuosa
de ácido láctico purificado. Durante esta Operación, la solución
virtualmente incolora se vuelve amarillo pálido o ámbar, lo que
se elimina fácilmente por un tratamiento con carbón decolorante.

El lactato de metilo puede obtenerse con muy
buenos rendimientos, agregando una pequeña cantidad de acetato
de sodio para neutralizar el catalizador, destilando el alcohol
a presión atmósférica, agregando benceno, destilando azeotrópi­
camente_aguay benceno y finalmente recuperando el lactato por
destilación al vacio. Los rendimientos son mayores de 90 fi del
teórico. El rendimiento es mayorsi se utiliza ácido láctico po­
limerizado. Para polimerizar el ácido láctico se lo destila al
vacio en presencia de un catalizador comoácido sulfúrico.

Existen numerosasvariantes en.la técnica de

estos métodos. (9) Una técnica apropiada es la siguiente: El li
cor de fermentación acidificado con ácido sulfúrico (filtrado o
no) se coloca en un recipiente que contiene un tubo de entrada
que se extiende hasta el fondo del mismo, y un tubo de salida
conectado a un refrigerante. E1 recipiente se sumergeen un ba­
ño maria de agua hirviendo. Se introduce por el tubo de entrada
vapor de alcohol metilico vaporizado en otro recipiente. Los vay
pores resultantes son condensadosen el refrigerante y analiza­
dos, demostrandoque casi todo el ácido láctico ha sido arras­
trado por los vapores alcohólicos, en forma de ester.Con el con­
densado se sigue luego la técnica general.

Otras variaciones técnicas figuran en la bi­
bliografía en las patentes correspondientes (28) (29) (30).



EXPERIENCIAS REALIZADAS

Para el estudio de las variables que condicionan la es­
terificación se comenzópor el método discontinuo.

Comomateria prima se usó ácido láctico técnico de la ­
fábrica Sunchales, provincia de Santa Fe, de 45 f de concentra­
ción. .

El análisis del ácido técnico se realizó por el método
de Ulssr y Seidel que se describe a continuación:

Se prepara una solución de ácido láctico en agua,de mo­
do que contenga aproximadamente 10 gr. de ácido por litro de sg
lución. Se toman 100 ml de 1a solución y se agrega solución con
centrada de hidróxido de sodio o potasio hasta neutralización y
luego se sigue agregando hasta que los 100 ml contengan 3 gr. ­
de hidróxido de potasio o de sodio.

Agitando poco a poco se agrega una solución al 5 fi de ­
permanganatode potasio hasta obtener una coloración violeta ­
persistente. Calentandola solución hasta ebullición la colora­
ción debe persistir.

Se deja enfriar y se agrega agua oxigenada hasta decolg
ración. E1 ácido oxálico se puede determinar en dos formas:

a) La solución se calienta a ebullición, se filtra, se
lava el filtro con agua caliente, se acidula con ácido acético
y se precipita el ácido oxálico con acetato de calcio. Se dote;
mina el oxalato de calcio por gravimetría.

b) La solución se acidula fuertemente en el filtro con

ácido sulfúrico diluido y se titula con solución N/lO de perman

ganato de potasio a 60°-70°C.(l ml de MnO4KN/10r0,045 gr de á­
cido láctico.

Para la muestra de ácido láctico Sunchales se realiza­
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ron los siguientes análisis:
1) 15,480 gr nuestra en 500 m1 de solución. Se

tomaron10 ml de la solución. Se utilizaron para la titulación

del ácido oxálico formado 30 m1 de MnO4KN/lO f:1,047.
La solución resultó con una concentración de 45%

de ácido láctico.
II) Se tomaron otros 10 ml para el ensayo por ­

gravimetría. El precipitado dió por calcinación 0,195 gr de ­
OCa.

OCa a 0,195 1:0,31 gr de ácido oxálico
224 x

0,31 gr de ácido oxálico corresponden a 0,15 gr
de ácido láctico, por lo tanto la solución resultó con una con
centración de 48 fi de ácido láctico.

La determinación de sulfatos dió comoresultado

un 2,8 fi de sulfatos (combinadoy libre).
La densidad medida con densímetro: 1,2737 (20°C)

Las otras materias primas usadas fueron alcohol
metílico y ácido sulfúrico comocatalizador.

Ezgeriencia: En un balón de 1 litro se nezcló áp
cido láctico, alcohol metílico y catalizador en las proporcio­
nes consignadas en la tabla l. La mezcla se calentó a reflujo
durante 8 a 9 horas, manteniendo la temperatura del baño entre
llo-125°C. lo cual determina una temperatura interior de 80­
100°C.

Se destiló luego el exceso de alcohol a presión

atmosférica en un balón de cuello corto para que la destilación
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fuera rápida y no hubiera muchoarrastre de lactato. Aun con
estas precauciones, se observó en el alcohol destilado una a­
cidez variable entre el 5 y el 10 f que no corresponde al ac;
do sulfúrico pues sólo se observan trazas del mismo.

A continuación se destiló el ester al vacío.
La temperatura de destilación depende, ademásde la presión,
de la temperatura del baño maria, la cual se trató de mantener
constante.

Observandola tabla l, se puede decir que:
a) La proporción de alcohol a ácido láctico

más ventajosa en las condiciones en que se trabajó es de 1 mol
de ácido a 7 moles de alcohol. a igualdad de catalizador y de
tiempo de calentamiento. (Experiencias VI, VII y X).

b) Es evidente que una mayor cantidad de ácido
sulfúrico aumenta el rendimiento final. Sin embargo, se obser­
va que ya al usar 3 m1 el rendimiento no aumenta (Experiencia
IX), con lo que se puede suponer que se ha llegado a las con­
diciones límites para el aparato usado. El ácido sulfúrico ae
rrastrado en la destilación del alcohol a presión atmósfórica
y en la destilación al vacio es despreciable.

c) El tiempo mínimo de calentamiento es de 8
horas. Si se disminuye, se observa una<flisminución en el ren­
dimiento final (Experiencia VIII).

Por lo tanto, se observa que unatdisminución
de las cantidades de alcohol, catalizador y del tiempo, prodg
cen una disminución en la cantidad de ácido láctico volatili­

zado comolactato de metilo. En las experiencias 1, V, VII y
X, donde hay menor cantidad de catalizador, de tiempo y de al­
cohol respectivamente, la destilación al vacío se hace más leg
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ta y el volumen de destilado obtenido es menor. debido a la me­
nor prOporción de lactato de metilo formado durante 1a reacción.

Las condiciones óptima. para el aparato utili­
zado, son por lo tanto: 1 mol de ácido láctico. 7 moles de alco­
hol metilico, 2 ml de ácido sulfúrico y 8 a 9 horas de calenta­
miento a reflujo. Se observa ademas que un aumento de alcochol
netilico tampocoaumentael rendimiento (Experiencia XI).

Tanto el calentamiento a reflujo comolas su­
cesivas destilaciones. fueron realizadas con lana de vidrio dog
tro del balón. para evitar los saltos durante la ebullición del
líquido. En las experiencias III y IV. se observa que la lana de
vidrio tiene poca o ninguna influencia sobre los resultados fi­
nales.

Las experien61aa con alcohol etílico e isoprg
pílico (Tabla II) muestran que las velocidades de reacción para
estos alcoholes y el ácido láctico son menores. y que para las
mismascondiciones de trabajo que las usadas con alcohol meti­
lico se obtienen rendimientos menores.

No se observó carbonización en ninguna de las
experiencias realizadas.
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mensiones: 0,4 cm de diámetro y 0,5 cm de altura.
La columna estaba adosada a un balón de un li­

tro, el cual estaba provisto de un tubo de entrada por donde ­
se introducía el alcohol metílico líquido. La columnaestaba —
calentada eléctricamente. Por 1a parte superior de la mismase
hacía gotear el ácido láctico crudo con o sin catalizador. Los
vapores de reacción que salían por la parte superior de la co­
lumna pasaban directamente a un refrigerante donde se condensa!
ban.

El catalizador usado fué ácido sulfúrico.
El condensadose destilaba luego a presión at­

mosférica en 1a misma columna (ya limpia), para recuperar la mg
yor parte del alcohol.

Las variables que hay que tener en cuenta en ­
esta experiencia son las siguientes: velocidad de pasaje del al
cohol metílico, velocidad del ácido láctico: la velocidad de ­
destilación es paralela a la velocidad del alcohol metilico, y
cantidad de catalizador. Otra variable que interesaría en esta
experiencia, pero quenoseestudió por falta de material, es la
concentración del ácido láctico.

La velocidad de pasaje del a cohol. es el co­
ciente entre la cantidad de alcohol y el tiempo que ha durado ­
la experiencia. Esta velocidad depende de a) la superficie de g
vaporación dentro del balón b) la velocidad de goteo del alco­
hol liquido dentro del balón. c) la temperatura de la columna,
d) la temperatura del baño. Manteniendo las demásvariables -­
constantes, se puede medir la velocidad del alcohol, aproximas
demente por 1a velocidad de goteo del alcohol adentro del ba­
lón. Se observa en la tabla III que dicha velocidad es aproxi­
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madamente de 8 a lO m1 por minuto.

Se puede mejorar muchoel sistema y el control
seria más estricto introduciendo directamente el vapor de al­
cohol por el tubo de entrada del balón y manteniendo éste a ­
una temperatura superior al punto de ebullición del alcohol.

La velocidad de destilación es el cociente ene;

tre el volumentotal del líquido destilada y el tiempo total
de la experiencia.

La velocidad del ácido láctico se mide por el
goteo.

Se observa entonces que el cociente entre la
velocidad de pasaje del alcohol y la velocidad del ácido lác­
tico es un factor importante para el rendimiento de 1a expe­
riencia. Cuantomayor es este cociaite, mayor es el rendimieg
to, lo que se observa en las experiencias VI y VII para el al
cohol metilico. En estas dos experiencias se utilizó el alco­
hol obtenido por recuperación de experiencias anteriores. Esto
lleva a la conclusión de que si la experiencia se hiciera per­
fectamente continua con el reciclamiento del alcohol, es fac­
tible la volatilización total del ácido láctico.

Desde el punto de vista económico, a igualdad
de las otras condiciones, debe buscarse que el cociente entre
la velocidad del alcohol y la velocidad del ácido, sea el me­
nor posible, ya que esto evitaría un gasto grande de alcohol.

La columnautilizada para recuperar el alcohol
no es suficiente comocolumnafraccionadora, pero aun así se
recuperó un 80 a un 90 fi del alcohol.

Durante la experiencia IV y V, el calentamien­
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to de la columna fué excesivo, obteniéndose un producto de o­
lor desagradable debido a 1a descomposición de las impurezas
del ácido láctico. En estas experiencias se observó carboniza­
ción dentro de la columna. La cantidad de calor que es necesa­
rio entregarle a la columnatiene que ser la mínimanecesaria
para hacer el proceso adiabático, es decir que hay que evitar
que se disipo el calor de reacción. La temperatura interior de
1a columna se mantuvo entre 80° y 100°C.

E1 ácido sulfúrico arrastrado en la destila­
ción es despreciable. La temperatura del baño maria no debe ser
superior a l30°-135°C, porque puede provocar 1a descomposición
y volatilización de las impurezas del ácido láctico que caen ­
en el balón.

Conclusiones:

Ademásde la. variable catalizador, es aquí muy
importante 1a relación entre las velocidades de pasaje del al­
cohol y 1a del Háctico. Las mejores condiciones para el apara­
to usado son: medio mol de ácido láctico con 3 m1 de ácido su;
fúrico y el cociente de velocidades igual a 10.

El alcohol etílico necesita una relación aun ma­

yor que 13, y posiblemente mayor cantidad de catalizador. deb;
do a la menor velocidad de reacción entre dicho alcohol y el
ácido láctico.
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C 0 N C L U S I Ü N E S

La purificación del ácido láctico por mediode la
eeterificación con alcohol netílico,ea interesante porqueper­
aite obtener un ácido láctico puro de grado U.S,P.. o aino pag
de utilizarse el eeter metílico obtenido directamente cono map
taria primade plastifioantea.

El nótodo diaoggtinno airve solamente para el estu­
dio de laa variables que condicionan la eaterificaoión. Dichas
variables son:
l) prOporciónde alcohol a ¿cido láctico.
2) cantidad de catalizador (ácido aulfúrico).
3) tiempo ¡{nino de calentamiento a reflujo.

Se encontró que laa oondicionea óptimas para el apa­
rato uaado son:
1 aol de ácido láctico
7 aolee de alcohol aetilicc
2 m1 de ácido sulfúrico

8 horas de calentaaiento a la teaperatura de reflujo.
Se obtienen de esta manera rendimientos layorea del

80 í del teórico.
El ndtodo continuo es interesante desde el punto de

viata induatrial. pues perlite la recuperación del alcohol usa­
do durante la operación.

Las variables de esta experiencia son:
l) velocidad de pasaje del alcohol ¡etílico
2) velocidad de caida del ¡cido láctico
3) relación entre ambasvelocidades
4) cantidad de catalizador (¿oido sulfúrico)
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Para la columnautilizada se encontró que las me­
Jores condiciones fueron:

i mol de ácido láctico
3 m1 de ácido sulfúrico

10 n velocidgg_ggl alcohol metílico
velocidad del ácido láctico

Para estas condiciones se obtuvieron rendimientos
del 100 f.

Los alcoholes etilicos e isoPrOpilico, evidencias
ron una menor velocidad de reacción, dando rendimientos mucho
menores para las mismas condiciones que las usadas con alco­
hol metilico. Necesitan, por lo tanto, condiciones más drás­
ticas para obtener mejores rendimientos, lo que los hacia me­
nos interesantes desde el punto de vista industrial.



Ac.lácticocrud

moles

Alcohoï'mtnïco

ml
moloe

300

Ac.suÏÏurico

ml

sin

cataliz

FW

Tiempode

reflgio

8-9

8-9

Destilacían
apros.atm.

ml

255

160

235210

218

220

Filáctico

5.2

5.3

10.89.2

10.6

9.7

Destilación

alvacío

ml

90

125

120

93

105126

90

110

mm.Hg

75

60mao

80

77

7367

63

75

Ep.deetii.

ac

63°C

55°C55°-70'C

50-6390

5590

55-66":ss'c

559°

7036

Temp.baño

¡c

12590

125125-135

125

130

110110

110

125

filáctico

43

36.437.3

39.6

32

50.543

36,4

39.9

gr.totales

56.8

6069,6

61

39

77.574.5

56

71

Rendimiento

63%

67!78!

685

431

86583%

¡3S

80*

Observaciones

Reflujo y¿estilación lanade vidrio

IdoCon

doatil.lana vacióde irrog-vidrio

Sin
lana

de
vidrio

Con
lana

d.
vidrio

Id­



WL.II
I II III IV V

Acido lácti­
co crudo 1 1 1 1 1

moles
ÏÏcohol Ï'ïíïfio Ñflioo Ï‘Hïïco Isopropïflco oprop co

¡,1 400 400 500 500 50°
moles 7 1 8 6 6

Amaulrúrico
m 2 3 3 2 3

8-9hrs. 8-9hrs. 8-9hrs. 8-9hrs. 8-9hrs.
stilación

pres. afin. 280 288 380 380 360
m1 .

fi 5 1 7 6 1 4 5 6
ác. láctico ’ . ’mas; ­
al vacío 120 1% 115 126 130

ml

m m Hg 6} 58 56 62 60

Mp;cdoat11. 554° 65 65 67 66

“mpgcm° no 105 102 106 no

áo.1áct1co 33 23 26.4 21 21

gr. totales 54 50 54 43 49

Rendimiento 60 fi ï6)% 60 fi 47 fi 54 f7
Con lana Id.

Observaciones do ' Deatn. Id. ' Id. Id.
vidrio img.
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RESUNEN

ESTUDIO PREVIO DE LOS DISTINTOS METODOS RCTUALES

DE PURIFICICION DEL ACIDO LACTICO

El ácido láctico (ácido 2-hidrozipr0piónico ooc
hidroxiprOpiónico) es producido comercialmente por 1a fermenta­
ción de varios hidratos de carbono, principalmente azúcar de gra
no, melazas. licor de citrus prensados. desecho del licor de ­
sulfito y de la lactosa del suero de leche.

La solución acuosa del ácido láctico obtenida como

resultado de la fermentación y operaciones subsiguientes, contig
ns numerosas impurezas orgánicas e inorgánicas tales comosnlta­
tos de calcio, y sodio. azúcares no fermentados, materias colo­
rantes, dextrinas y proteínas. Este ácido crudo ouede ser usado
para algunos procesos tecnológicos comoel teñido y curtido del
cuero pero no es apropiado para 1a industria alimenticia, y los
plastificantes que exigen especificaciones muysereras.

Los procesos que se han desarrollado hasta la fe­
cha para la purificación del ácido láctico son las siguientes:
a) Recristalización del lactato de calcio:

La sal cruda de calcio precipitada del licor de ­
fermentaciónconcentradoes recristalizada, disuelta y acidifica­
da con ácido sulfúrico. (Se obtiene un ácido láctico de grado ­
comestible)

b) Recristalización del lactato de zinc:
La sal de calcio, se convierte en lactato de zinc

por tratamiento con carbonato de zinc. nl lactato de zinc es re­
cristalizado y disuelto en agua. El zinc en exceso se precipita ­
con ácido sulfhidrico. La sal de zinc es más adecuada para estas
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operaciones porque cristaliza mejor que cualquier otro lactato.
Los métodos de cristalización son largos y caros.
c) Extracción con solventes.
lstos procesos se basan en el coeficiente de dig

tribución del ácido láctico entre el agua y varios solventes o;
gánicos.

El proceso de Jenenann describe un sistena cant;
nue a contracorriente usando éter isoprOpílico comosolvente.

El proceso es caro y peligroso debido a que el ­
óter es inflamable y forma peróxidos explosivos.

Otro proceso en estudio es la centralización del
ácido láctico con una amina orgánica terciaria y luego extrac­
ción de 1a sal resultante con un solvente orgánico.

d) Oxidación de inpurezas orgánicas.
Se puede lograr una purificación parcial por ne­

dio de una oxidación suave con oxidantes del tipo de hipoclori­
to de calcio o sodio, permanganatoo ctcnato de potasio. cloro,
gas ozono, ácido nítrico o agua oxigenada.

De este nodo se puede lograr un ácido láctico ds
grado comstible.

e) Destilación fraccionada:
Cuandose calienta ácido láctico en presencia de

sus impurezas tiende a desconponerse, por lo tanto no puede ser
purificada por los ¡rocesos de destilación ordinarios.

Se han ensayadc varias ncdificaciones comola in­
troducción de vapor sobrecalentado. aire caliente y gases inertee.

Ninguno de estos procedinientos es comercialmente
practicable.

f) Separacióne hidrólisis de los ¿stores lácticos:

Los lactatos de metilo, stilo. propilo, isoprOpilo
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o butilo se hidrolizan fácilmente con vapor o agua caliente a ­
presión atmosférica.

Removiendoel alcohol y concentrando el residuo al
vacío se obtiene un ácido láctico que cumle con las especifica­
ciones del grado U.S.P.

g) Otros procesos en vías experimentales son 1a ab­
sorción del ácido láctico por resinas intercambiadores de iones ­
y la electradiálisis.
II METGDODE PURIFICACION POR ESTÏRIFICACION CON

ALCOHOLHETILICO, ETILICO E ISQHROPILICO

El método es interesante porque:
1° se puede partir del ácido cuando, diluido o de

sus sales de calcio o sodio.
2ÜEl ester obtenido'sirve directamente para 1a ­

producción de plastificantes o comosolvente.
3° Se obtienen rendimientos de más-del 90 % del teé

rico.
Se han estudiado los procesos discontinuo y contí­

nuo.

El primero se basa en el calentamiento a reflujo de
la mezclade esterificación: ácido láctico, alcohol y catalizador;
luego la destilaóión a presión atmosférica del exceso de alcohol
y por último la subsiguiente destilación del estar al vacío. El
ester puede ser o no hidrolizado según la finalidad del proceso.

El métodocontínuo se basa en la esterificación y
arrastre del ácido láctico por una corriente de vapor de alcohol
metílico.

El alcohol puede pasar a contracorriente con el á­

cido por una columna o burbujear en el mismo. Los vapores que ­
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salen. compuestosde exceso de alcohol. ácido láctico, ester y
agua se someten a una destilación fraccionada con el objeto de
recuperar el alcohol y el residuo de lactato de metilo se hidrg
liza y concentra al vacío.

El ob1etc gg este trgbglg es estudiar las varia­
bles que condicionan la esterificución para lo cual se ensaya­
ron los procesos discontinuo y contínuo con los alcoholes met;

licc. etílico e is0pr0pilicc.
El métododiscontinuo sirve solamente para el este­

tudio de las variables que condicionan la esterificación. Dichas
variables son:
1) pr0porción de alcohol a ácido láctico.
2) cantidad de catalizador (ácido sulfúrico).
3) tiempo minimode calentamiento a rellujo.

Se encontró que las condiciones óptimas para el ­
aparato usado son:
l mol de ácido láctico
7 moles de alcohol metilico
2 nl de ácido sulfúrico

8 horas de calentamiento a ia temperatura de reflujo.
Se obtienen de esta manera rendimientos mayores del

60 fi del teórico.
El método contínuo es interesante desde el punto ­

de vista industrial. pues permite 1a recuperación del alcohol ­
usado durante la Operación.

Las variables de e ata experiencia son:
l) velocidad de pasaje del alcohol metilico.
2) velocidad de caída del ácido láctico
3) relación entre ambas velocidades
4) cantidad de catalizador (ácido sulfúrico)



Para la columnautilizada se encontró que las me­
Jores condiciones fueron:

b nol de ácido láctico
3 nl de ácido sulfúrico

lO - velocidad del alcohol metílico
velocidad del ácido láctico

Para estas condiciones se obtuvieron rendimientos
del 100 fi.

Los alcohóles etilicos e is0pr0pílicos. evidencia­
ron una menor velocidad de reacción¡ dando rendimientos mucho ­

senores para las mismascondiciones. que las usadas con alcohol ­
netílico. Necesitan, por lo tanto, condiciones más drásticas pe­
ra obtener mejores rendimientos.lo que los hacía menosinteresan­
tee desde el punto de vieta industrial.
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