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(57)  Sammendrag

Oppfinnelsen angér en fremgangsmate for fremstilling av vannfri eller i hovedsak vannfri maursyre, hvor
det under opparbeidelsen samtidig anvendes en forbindelse med den generelle formelen 1 hvor radikalene
R' og R? er alkyl-, cykloalkyl-, aryl- eller aralkylgrupper, eller R' og R* danner sammen, sammen med N-
atomet, en heterocyklisk 5- eller 6-leddet ring, og bare ett av radikalene er en arylgruppe, og hvor R® er
hydrogen eller en C,-C,-alkylgruppe, som ekstraheringsmidde! for maursyre og som antiskummiddel for en
destillasjonsprosess.
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Foreliggende oppfinnelsen angar et apparat og en en fremgangsmate for
fremstilling av vannfri eller hovedsakelig vannfri maursyre, samt anvendelse av
ekstraheringsmidlet anvendt ved opparbeidelse av maursyren.

"Ullmanns Encyklopéadie der technischen Chemie", 4, utg., bd. 7, side 365,
beskriver at maursyre kan fremstilles ved acidolyse av formamid under anven-
delse av svovelsyre. Denne fremgangsmaten har imidlertid den ulempen at det
oppnas stekiometriske mengder av ammoniumsulfat som et uunngaelig produkt.

En annen mate & fremstille maursyre pa bestar av hydrolyse av metylfor-
miat som syntetiseres fra metanol og karbonmonoksyd. Denne syntesen er basert
pa felgende ligninger:

CO + CH5-OH —  CH3-0O-CO-H
CH3-O-CO-H + H,O —  CH3-OH + H-CO-OH
samlet: CO + H:0 — H-CO-OH

Hydrolyse av metylformiat beskrevet i "Ullmanns Encyklopé&die der techni-
schen Chemie", 4. utg., bd. 7, side 366

HCOOCH;z + H20 = HCOOH + CHsOH

har ulempen ved en ugunstig stilling for hydrolyselikevekten. En forskyvning i like-
vekten ved at de enskede prosessproduktene fiernes ved destillasjon er ikke
mulig ettersom metylformiat (kokepunkt 32°C) koker vesentlig lavere enn metanol
(kokepunkt 65°C) og maursyre (kokepunkt 101°C). Vannfri maursyre kan ikke
uten videre oppnas fra den resulterende vandige maursyrelgsningen ved destilla-
sjon ettersom den danner en azeotrop med vann. Vanskeligheten bestar saledes i
& oppné vannfri maursyre fra metylformiat-hydrolyseblandingen.
En fremgangsmate beskrevet i EP-B-0 017 866 som omfatter trinnene a) til
g), muliggjer fremstilling av vannfri maursyre med utgangspunkt i metylformiat.
Vannfri maursyre oppnas her dersom
a) metylformiat underkastes hydrolyse,
b) metanol og overskudds-metylformiat avdestilleres fra den resulterende
hydrolyseblandingen,
c) bunnproduktet fra destillasjonen (b), og som omfatter maursyre og vann,
ekstraheres i en vaeske/vaeske-ekstraksjon med et ekstraheringsmiddel
som hovedsakelig tar opp maursyren,
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den resulterende ekstraktfasen, omfattende maursyre, ekstraheringsmiddel
og noe av vannet, underkastes destillasjon,

topproduktet oppnadd i denne destillasjonen, og som omfatter vann og noe av
maursyren, fares tilbake til den nedre del av destillasjonskolonnen i trinn (b),
bunnproduktet fra destillasjonstrinn (d), som omfatter hovedsakelig ekstra-
heringsmiddel og maursyre, skilles ved destillasjon i vannfri maursyre og
ekstraheringsmidlet, og

ekstraheringsmidlet som gar ut av trinn (f) fares tilbake inn i prosessen.

| denne prosessen er det spesielt fordelaktig

a giennomfare destillasjonstrinnene (b) og (d) i en enkelt kolonne,

4 innfere vannet som trenges for hydrolysen i form av vanndamp inn i den
nedre delen av kolonnen som er anordnet for gjennomfgring av trinn (b),

4 anvende metylformiat og vann i hydrolysen (a) i et molforhold pa fra 1:2 til
1:10, og/eller

som ekstraheringsmiddel & anvende et karboksamid med den generelle
formelen |

N—C—R3 )

hvor radikalene R' og R? er alkyl-, cykioalkyl-, aryl- eller aralkylgrupper,
eller R' og R? danner sammen, sammen med N-atomet, en heterocyklisk 5-
eller 6-leddet ring, og bare ett av radikalene er en arylgruppe, og hvor R3 er
hydrogen eller en C4-Cg4-alkylgruppe.

Trinn (a) til (i) i den ovenfor beskrevne prosess beskrevet i EP-B-0 017 866

forklares mer detaljert i det falgende.

Trinn (a)

Hydrolysen gjennomferes vanligvis ved en temperatur i omradet fra 80 til

150°C.

Trinn (b)

Destillasjonen av hydrolyseblandingen kan i prinsipp giennomfares ved et-

hvert ansket trykk, fortrinnsvis fra 0,5 til 2 bar. Vanligvis er det tilradelig a arbeide
under atmosfeerisk trykk. | dette tilfellet er temperaturen pa bunnen av kolonnen
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ca. 110°C og temperaturen ved toppen av kolonnen er fra ca. 30 til 40°C. Hydro-
lyseblandingen settes fortrinnsvis til ved en temperatur i omradet fra 80 til 150°C,
og metanolen fiernes fortrinnsvis i vaeskeform ved en temperatur pa fra 55 til
65°C. Tilfredsstillende separasjon av blandingen i metylformiat og metanol pa den
ene siden og vandig maursyre pa den andre siden er mulig selv under anvendelse
av en destillasjonskolonne som har 25 teoretiske bunner (det teoretiske antall
bunner er fortrinnsvis fra 35 til 45). Enhver design kan anvendes for kolonnen som
er beregnet pa trinn (b), men en siktbunn-kolonne eller pakket kolonne anbefales
spesielt.

Trinn (¢)

Veeske/vaeske-ekstraksjonen av maursyren fra dens vandige lgsning ved
hjelp av et ekstraheringsmiddel gjennomfgres fortrinnsvis ved atmosfaerisk trykk
og ved en temperatur pa fra 60 til 120°C, spesielt fra 70 til 90°C, i motstrgm. Av-
hengig av type ekstraheringsmiddel, s& kreves generelt ekstraheringsinnretninger
med fra 1 til 12 teoretiske separasjonstrinn. Egnede ekstraheringsinnretninger for
dette formalet er spesielt veeske/vaeske-ekstraheringskolonner. | de fleste tilfel-
lene oppnas tilfredsstillende resultater ved anvendelse av fra 4 til 6 teoretiske
separasjonstrinn.

Valget av ekstraheringsmiddel er ikke begrenset. Spesielt egnede ekstra-
heringsmidler er karboksamider med den generelle formel | angitt i det
foregaende. Ekstraheringsmidler av denne type er seerlig N,N-di-n-butylformamid
og i tillegg N,N-di-n-butylacetamid, N-metyl-N-2-heptylformamid, N-n-butyl-N-2-
etylheksylformamid, N-n-butyl-N-cykloheksylformamid og N-etylformanilid og
blandinger av disse forbindelsene. Ytterligere egnede ekstraheringsmidier er bl.a.
diisopropyleter, metylisobutylketon, etylacetat, tributylfosfat og butandiolformiat.

Trinn (d)

Ekstraktfasen skilles ved hjelp av destillasjon i en egnet destiliasjonsinnret-
ning i en flytende fase, som generelt omfatter hovedsaklig maursyre og ekstrahe-
ringsmiddel, og en dampfase som hovedsakelig omfatter vann og mindre meng-
der av maursyre. Dette er en ekstraktiv destillasjon. Bunntemperaturen er for-
trinnsvis fra 140 til 180°C. En tilfredsstillende skillevirkning oppnas generelt med 5
teoretiske bunner.

Trinn (e)
Blandingen av maursyre/vann resirkuleres generelt i dampform.
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Trinn (f) og (9)

Destillasjonsinnretningen (vanligvis i form av en kolonne) for & gjennomfare
trinn (f) drives med fordel under redusert trykk, fra ca. 50 til 300 mbar og tilsva-
rende lave topptemperaturer, fra ca. 30 til 60°C.

Trinn (h)

Denne varianten av fremgangsmaten gjelder trinn (b) og (d). Destillasjons-
innretningene for gjennomfaring av trinn (b) og (d) er anordnet i en samlet destil-
lasjonsinnretning. Destillasjonsinnretningene her er generelt i form av kolonner.

Trinn (i)
| dette trinnet tilveiebringes vann som kreves for hydrolysen i form av vann-
damp.

| fremgangsmaten beskrevet ovenfor hydrolyseres metylformiat i en hydro-
lysereaktor med et molart overskudd av av vann. Hydrolysereaksjonen gjennom-
fares fortrinnsvis som en ren vaeskefasereaksjon ved temperaturer fra 80 til
150°C. For & veere i stand til & oppna disse temperatuerene i reaksjonsblandingen
ma hydrolysen gjennomfgres ved overatmosfaerisk trykk, fordi ved atmosfaerisk
trykk vil reaksjonsblandingen ha et kokepunkt under temperaturomradet indikert
ovenfor. | det pafelgende trinn fares hydrolyseblandingen fra hydrolysereaktoren
inn i en destillaskonskolonne for destillativ separasjon. Et lavere trykk forekommer
i sistnevnte enn sammenligningsvis i hydrolysereaktoren. Ved innfaring av hydro-
lyseblandingen i destillasjonsreaktoren dekomprimeres hydrolyseblandingen sale-
des plutselig (plutselig trykkfall). Konsekvensen er kraftig skumming av hydrolyse-
blandingen brakt inn i destillasjonskolonnen. Skummingen har i hgy grad negative
virkninger pa pa separasjonsytelsen av det som befinner seg i det indre av destil-
lasjonskolonnen, ettersom skummingen er forbundet med intensiv tilbakeblanding
av de indre gass-stremmer og flytende stremmer i destillasjonskolonnen og som
fortrinnsvis beveger seg i motstram. | tillegg begrenses i hay grad det fluid-dyna-
miske arbeidsomradet av skummingen, ettersom skummet forarskaer et betydelig
trykktap i kolonnen. For a forhindre skummingen kan et kommersielt tilgjengelig
antiskummiddel settes til destillasjonskolonnen over tilsetningspunktet for hydroly-
seblandingen. Dette reduserer eller begrenser i hgy grad skummingen, slik at de
negative konsekvenser av skumming beskrevet ovenfor utelukkes. Eksempler pa
egnede antiskummidler som kan anvendes er silikonoljer. Kostnadene for anti-
skummidiene har en negativ virkning pa prosessens kostnadseffektivitet. Dess-
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uten er tilsetningen av kommersielt tilgjengelige antiskummidler ledsaget av inn-

faring av fremmede substanser i prosessen, noe som generelt har en negativ virk-

ning pa produktkvaliteten. Ettersom nedbrytningsproduktene av antiskummidlene
ma elimineres fra prosessen, oppstar det betydelige avhendingskostnader ved
behandlingen av det korresponderende avigpsvannet.

Det er foreliggende oppfinnesles oppgave 4 tilveiebringe en fremgangs-
mate hvor skumming forhindres uten hgye kostnader og uten at det opptrer en
skadelig virkning pa produktkvaliteten. | tillegg skal avhendingskostnadene for
antiskummidlet minimeres. Fremgangsmaten bar vaere enkel og praktisk & gjen-
nomfgre.

Lesningen pa denne oppgaven oppnas ved hjelp av en prosess for tilveie-
bringelse av vannfri eller i hovedsak vannfri maursyre, hvor
i) metylformiat underkastes hydrolyse,

ii) metanol og overskudds-metylformiat avdestilleres fra den resulterende
hydrolyseblandingen,

iii) bunnproduktet fra destillasjon ii), omfattende maursyre og vann, ekstrahe-
res i en vaeske/vaeske-ekstraksjon med et ekstraheringsmiddel som hoved-
sakelig tar opp maursyren, og ekstraheringsmidlet anvendt her er et karb-
oksamid med den generelle formelen |

1
" > N— |c|:— RS ()
R2
hvor radikalene R' og R? er alkyl-, cykloalkyl-, aryl- eller aralkylgrupper,
eller R' og R? danner sammen, sammen med N-atomet, en heterocyklisk
5- eller 6-leddet ring, og bare ett av radikalene er en arylgruppe, og hvor R®
er hydrogen eller en C4-C4-alkylgruppe,

iv) den resulterende ekstraktfasen, omfattende maursyre, ekstraheringsmiddel
og noe av vannet, underkastes destillasjon,

V) topproduktet som oppnas i denne destillasjonen, og som omfatter vann og
noe av maursyren, fares tilbake til den nedre delen av destillasjonsinnret-
ningen i trinn ii),

vi)  bunnproduktet fra destillasjonstrinn iv), og som omfatter hovedsakelig
ekstraheringsmiddel og maursyre, skilles ved destillasjon i vannfri eller i

hovedsak vannfri maursyre og ekstraheringsmidlet, og
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vii)  ekstraheringsmidlet som kommer ut av trinn vi) fgres tilbake til prosessen,
Fremgangsmaten er kiennetegnet ved at den omfatter fierning av en under-stem
av det anvendte ekstraheringsmidlet fra prosessen og at den fares til destilla-
sjonsinnretningen som er anordnet for giennomfaring av trinn ii), idet det korres-
ponderende tilferselspunkt for under-stremmen av ekstraheringsmiddel i destil-
lasjonsinnretningen er over tilfgrselspunktet for hydrolyseblandingen og under
uttakspunktet for metanol.

For foreliggende oppfinnelses formal skal betegnelsen "i hovedsak vannfri
maursyre" forstas a bety maursyre som inneholder et maksimum pa 30%, for-
trinnsvis et maksimum pa 15%, vann.

Ekstraheringsmidlene innfert i destillasjonsinnretningen for gjennomfering
av trinn ii) forhindrer skumming. Alle egnede ekstraheringsmidler med den gene-
relle formel | koker hgyere enn komponentene i hydrolyseblandingen (metyifor-
miat, vann, metanol og maursyre). Ekstraheringsmidlet fort inn i destillasjonsko-
lonnen for giennomfering av trinn i) stremmer saledes ut av destillasjonskolonnen
i flytende form og feres sammen med den vandige maursyren inn i reaktoren, og
gar igjen inn i ekstraheringsmiddelkretsen. Fordelene med fremgangsmaten i hen-
hold til oppfinnelsen er klare. Det er ikke lenger ngdvendig & anvende kostbare
ytterligere antiskummidler som deretter igjen ma fjernes fra prosessen. Kostna-
dene for anskaffelse av antiskum og for behandling av avigpsvann som star i for-
bindelse med innfgringen av antiskummiddel i begynnelsen, kan saledes spares.
Det er grunnleggende fordelaktig dersom innfaring av fremmede substanser kan
unngas i prosessen. Ekstraheringsmidlet som antiskummiddel er séledes en kom-
ponent som allerede er til stde i prosessen under alle omstendigheter, og innfg-
ring av et ytterligere antiskummiddel unngas.

Foretrukne ekstraheringsmidler er N,N-di-n-butylformamid, N,N-di-n-butyl-
acetamid, N-metyl-N-2-heptylformamid, N-n-butyl-N-2-etylheksylformamid, N-n-
butyl-N-cykloheksylformamid og/eller N-etylformanilid.

| en foretrukken utfarelse av oppfinnelsen tas under-stremmen av ekstra-
heringsmiddel som fares til destillasjonsinnretningen for gjennomfaring av trinn ii)
fra ekstraheringsmidlet som kommer fra trinn vi). | prinsippet kan imidlertid ekstra-
heringsmidiet for tilveiebringelse av under-strammen tas fra ethvert gnsket sted i
prosessen. Ekstraheringsmidler som kan anvendes er ogsa blandinger som om-
fatter de forskjellige ekstraheringsmidlene i henhold til oppfinnelsen. | tillegg til
ekstraheringsmiddel kan ekstraheringsmidlet anvendt som antiskum ogsa inne-



10

20

25

7

holde andre komponenter, spesielt maursyre, vann, metanol og/eller metylformiat.
Innfgring av ytterligere antiskummidier som ikke er i samsvar med oppfinnelsen er
i prinsippet mulig.

Generelt giennomfares destillasjonstrinn ii) og iv) i en enkelt destillasjons-
innretning.

Oppfinnelsen angdr ogsa anvendelse av et karboksamid med den gene-
relle formelen |

R1
! . 0
R2

hvor radikalene R' og R? er alkyl-, cykloalkyl-, aryl- eller aralkylgrupper, eller R’
og R2 danner sammen, sammen med N-atomet, en heterocyklisk 5- eller 6-leddet
ring, og bare ett av radikalene er en arylgruppe, og hvor R® er hydrogen, i den
ovenfor beskrevne prosess som antiskummiddel ved den destillative separasjo-
nen av hydrolyseblandingen som omfatter metylformiat, vann, maursyre og meta-
nol, og som ekstraheringsmiddel for veeske-vaeske-ekstraksjonen av maursyren.

Oppfinnelsen omfatter ogsa et apparat for gjennomfaring av prosessen
beskrevet i det foregdende. Dette omfatter
o) en syntesereaktor,
B) en hydrolysereaktor,
%) en destillasjonsinnretning for gjennomfearing av trinn ii),
d) en destillasjonsinnretning for gjennomfering av trinn iv),
g) en ekstraksjonsinnretning,
o) en destillasjonsinnretning for giennomfering av trinn vi), og
Y) en forbindelsesrgrlednig for tilfersel av en under-stram av ekstraherings-

midlet inn i destillsjonskolonnen anordnet for gjennomfaring av trinn ii).

Betegnelsen "syntesereaktor' er ment & bety en innretning hvor pa den ene
siden syntesen av metylformiat gjennomfares (vanligvis i en tilsvarende reaktor),
og pa den andre siden gjennomfgres separasjonen av den resulterende syntese-
blandingen (vanligvis i en destillasjonsinnretning nedstroms fra reaktoren). Den
anvendte hydrolysereaktoren kan ogsa vaere hvilken som helst gnsket reaktor
som er egnet for hydrolyse av metylformiat. Destillasjonsinnretningene er generelt
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i form av kolonner. Den anvendte ekstraheringsinnretningen er fortrinnsvis en
veeske-veeske ekstraksjonskolonne. Forbindelsesrgriedningen for tilforsel av en
under-strem av ekstraheringsmiddel inn i destillasjonskolonnen foreslatt for gjen-
nomfering av trinn ii) er generelt i form av et rar anordnet mellom destillasjonsinn-
retningen 2 for gjennomfaring av trinn ii) og et utferselsrar for ekstraheringsmiddel
som forlater destillasjonsinnretningen for giennomfgring av trinn iv).
| en foretrukken utferelse av oppfinnelsen er destillasjonsinnretningen for
giennomfering av trinn ii) og destillasjonsinnretningen for gjennomfaring av trinn
iv) anordnet i en enkelt destillasjonsinnretning. Sistnevnte er generelt i form av en
kolonne.
De vediagte tegninger viser
pafig. 1og2 diagrammer av anlegg for fremstilling av vannfri eller i hovedsak
vannfri maursyre i samsvar med tidligere teknikk,

pa fig. 3og4 diagrammer av anlegg for fremstilling av vannfri eller i hovedsak
vannfri maursyre i samsvar med fremgangsmaten i henhold til
oppfinnelsen.

Referansetallene angitt ovenfor, under eller langs forbindelseslinjene eller
pilene, tilsvarer komponentene som generelt utgjer hovedkomponenten av den
korresponderende stram. Ettersom sammensetningene av strammene kan vari-
ere, sa er disse referansetallene bare & anse som retningsgivende verdier. Refe-
ransetallet 21 angir her metylformiat, 22 angir vann, 23 angir maursyre, 24 angir
metanol, 25 angir ekstraheringsmiddel, og 27 angir karbonmonoksyd.

Anleggene som er vist skjematisk pa figurene 1 og 2 for gjennomfering av
fremgangsmaten i samsvar med tidligere teknikk og anleggene som er vist skje-
matisk for gjennomfaring av fremgangsmaten i henhold til oppfinnelsen, har det
felles trekk at de omfetter en syntesereaktor 6, en hydrolysereaktor 1, en destilla-
sjonsinnretning 2 for gjennomfgring av trinn ii), en destillasjonsinnretning 4 for
giennomfgring av trinn iv), en ekstraksjonsinnretning 3 og en destillasjonsinnret-
ning for gjennomfering av trinn vi). Destillasjonsinnretningene 2 og 4 kan vaere
anordnet i en felles destillasjonsinnretning 7.

I motsetning til anleggene i henhold til tidligere teknikk vist pa fig. 1 og fig.
2, s omfatter anleggene vist pa fig. 3 og fig. 4 for giennomfaring av fremgangs-
maten i henhold til oppfinnelsen en forbindelsesrariedning 8 for tilfersel av en
under-stram av ekstraheringsmiddel inn i destillasjonskolonnen 2 foreslatt for
giennomfgring av trinn iv). Denne under-strem av ekstraheringsmiddel tas fra
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ekstraheringsmiddelstrammen som gar ut av destillasjonsinnretningen 5 og er
fortrinnsvis avkjelt. Forbindelsesrarledningen 8 farer inn i destillasjonsinnretning 2
for gjennomfering av trinn ii) ved tilfarselspunkt 9. Dette tilforselspunkt 9 for un-
der-strammen av ekstraheringsmiddel er i destillasjonsinnretningen anordnet over
tilfarselspunktet 11 for hydrolyseblandingen og under uttakspunktet 10 for meta-
nol. Generelt er tilferselspunktet 9 for ekstraheringsmiddel lokalisert fra 2 til 40
teoretiske trinn, spesielt fra 5 til 20 teoretiske trinn, over tilfarselspunktet 11 for
hydrolyseblandingen.

Oppfinnelsen skal forklares mer dtaljert i det falgende med referanse til et
arbeidseksempel.

Eksempel

Det illustrative forsgk i henhold til oppfinnelsen giennomferes i et anlegg
som er vist skiematisk pa fig. 4. 5,3 kg/time vandig maursyre fremstilles kontinu-
erlig. Destillasjonsinnretningen 7 anvendes, og denne er i form av en kolonne i et
pilot-anlegg, har en diameter pa 100 mm og er utstyrt med 100 klokkebunner. Den
korresponderende reaktorutfarsel er 20 kg/time. Hydrolyseblandingen fgres inn pa
den fertifemte bunn, mens antiskummiddel feres inn pa den sekstifemte bunn.
Kolonnen drives under atmosfzerisk trykk. Det anvendte ekstraheringsmiddel er
N,N-di-n-butylformamid. En 200 g/time ekstraheringsmiddelstrem fares inn 20
bunner over tilfarselen 11 for hydrolyseblandingen. Dette muliggjer at skumming
kan undertrykkes fullstendig. Dette tiltaket muliggjer at bunnene over tilfarsels-
stedet 11 for hydrolyseblandingen kan oppna den vanlige virkningsgrad ved til-
setning av antiskummidler pa 0,7 teoretiske separasjonstrinn pr. praktisk bunn.
Trykktapet er 2 mbar pr. bunn.

Sammenligning

Uten tilsetning av et antiskummiddel oppstar kraftig skumming i destilla-
sjonsinnretningen 2 over tilforselspunktet for hydrolyseblandingen 11. Skum-
mingen reduserer bunn-virkningsgraden for de skumfylte bunnene med 0,2 teo-
retiske separasjonstrinn pr. praktisk bunn. Trykktapet er 3,5 mbar pr. bunn.

Forsgket angitt ovenfor viser at det anvendte ekstraheringsmidlet er egnet
som antiskummiddel ved fremgangsmaten i henhold til oppfinnelsen.
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Patentkrav

Fremgangsmate for & oppna vannfri eller i hovedsak vannfri maursyre, hvor
metylformiat underkastes hydrolyse,

metanol og overskudds-metylformiat avdestilleres fra den resulterende
hydrolyseblandingen,

bunnproduktet fra destillasjon ii), omfattende maursyre og vann, ekstrahe-
res i en vaeske-vaeske-ekstrahering med et ekstraheringsmiddel som
hovedsakelig tar opp maursyren, og ekstraheringsmidlet anvendt her er et
karboksamid med den generelle formelen |

hvor radikalene R' og R? er alkyl-, cykloalkyl-, aryl- eller aralkylgrupper,
eller R' og R? danner sammen, sammen med N-atomet, en heterocyklisk 5-
eller 6-leddet ring, og bare ett av radikalene er en arylgruppe, og R® er
hydrogen eller en C4-Cy4-alkylgruppe,

den resulterende ekstrakifasen, omfattende maursyre, ekstraheringsmiddel
og noe av vannet, underkastes destillasjon,

topproduktet som oppnas i denne destillasjonen, og som omfatter vann og
noe av maursyren, fares tilbake til den nedre delen av destillasjonsinnret-
ningen i trinn ii),

bunnproduktet fra destillasjonstrinn iv), som omfatter hovedsakelig ekstra-
heringsmiddel og maursyre, skilles ved destillasjon i vannfri eller i hoved-
sak vannfri maursyre og ekstraheringsmidlet, og

ekstraheringsmidlet som kommer ut av trinn vi) fores tilbake til prosessen,

karakterisert ved atdenomfatter fierning av en under-stem av det an-
vendte ekstraheringsmidlet fra prosessen og at det fares til destillasjonsinnret-
ningen som er anordnet for gjennomfering av trinn ii), idet det korresponderende
tilfarselspunkt for under-strammen av ekstraheringsmidlet i destillasjonsinnret-
ningen er over tilfarselspunktet for hydrolyseblandingen og under uttakspunktet
for metanol.
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2. Fremgangsmate i henhold til krav 1,

karakterisert ved atekstraheringsmidiet som anvendes er N,N-di-n-bu-
tylformamid, N,N-di-n-butylacetamid, N-metyl-N-2-heptylformamid, N-n-butyl-N-2-
etylheksylformamid, N-n-butyl-N-cykloheksylformamid/eller og N-etylformanilid.

3. Fremgangsmate i henhold til krav 1 eller 2,
karakterisert ved atunder-strommen av ekstraheringsmiddel som
anvendes tas fra ekstraheringsmidlet som forlater trinn vi).

4, Fremgangsmate i henhold til et av kravene 1 til 3,
karakterisert ved atdestilsjonstrinnene ii) og iv) giennomfares i en
enkelt destillasjonsinnretning.

5. Anvendelse av et karboksamid med den generelle formelen |
O

1

" > N— ll:— R? ()

R2
hvor radikalene R' og R? er alkyl-, cykloalkyl-, aryl- eller aralkylgrupper, eller R’
og R? danner sammen, sammen med N-atomet, en heterocyklisk 5- eller 6-leddet
ring, og bare ett av radikalene er en arylgruppe, og hvor R® er hydrogen eller en
C,-Cs-alkylgruppe, ved en fremgangsmate i henhold til et av kravene 1 til 6 som
antiskummiddel ved destillativ separasjon av hydrolyseblandingen som omfatter
metylformiat, vann, maursyre og, og som ekstraheringsmiddel for veeske-veeske-
ekstraksjonen av maursyre.

6. Apparat for gjennomfaring av en fremgangsmate i henhold til et av kravene
1 til 4,

karakterisert ved atdetomfatter

o) en syntesereaktor (6),

B) en hydrolysereaktor (1),

%) en destillasjonsinnretning (2) for gjennomfgring av trinn ii),

d) en destillasjonsinnretning (4) for gjennomfgring av trinn iv),

€) en ekstraksjonsinnretning (3),
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() en destillasjonsinnretning (5) for gjennomfering av trinn vi), og

") en forbindelsesrerlednig (8) for tilfarsel av en under-strem av ekstrahe-
ringsmidlet inn i destillsjonskolonnen (2) anordnet for gjennomfaring av
trinn ii).

7. Apparat i henhold til krav 6,

karakterisert ved atdestillasjonsinnretningen (2) for giennomfaring av
trinn i) og destillasjonsinnretningen (4) for gijennomfaring av trinn iv) er anordnet i
en enkelt destillasjonsinnretning.
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