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La presente invenc;én se reflere & un nuevo. proceai-
wiento para la obtenclén pura de acido férmlco por- deatilacién
extractiva. : ' PR

En las sinte51s industrlales del éclao férmico, por

ejemplo, de metancl y monéxido de carbono Yy ulterlor hidrélisis .

del formiato metilico prlmeramente formado, se obtienen slempre;

soluciones acuosas con un contenido en dcido de aproximadsmente

un 20 hesta 50 %. Estas soluciones conducen en 1a»elaboraci6p
destilativa a un azeotropo, de ménera que el dcido £6rmico no
se puede obtener de ellos directamente en forma anhidro o am-
pliamente anhfdro.

Ya se conoce, en general, el separar por destilacldn :
“el agua de estas soluciones con ayuda de agentes de arrasire

gen, sin embargo, un alto gasto de energia, por 1o que generalm

,mente se da preferen01a & la destilacién extractlva, asim;smo

L conocida. Aquf ss: extrae el acido férmico de,la fasef_aseosa

%

30

acuossg medlante un agente de extraccién baslco allmentado en o

contracorriente y se conduce al pié de 1a cclumna Se obtlene
una mezcla del medio de extracclén ¥y del dcido férmico enlazado

a éste en forma ligeramente salina. Al calentar esta mezcle

| =& libera el dcido férmico pudiéndose separar éste por deéstilaw

cién en forma pura.

Segin el procedimiento de la pubiicacidn alemena
DOS 2 201 827. se emplea para la destilacidn extractivae de una
mezcla acuosa que contlene pr1n01palmente dcido.acético, el
1, 2-d1~N-morfollletano como agente de extraccldn, con 1o que

todos los GC1dos, entre elloa tambien el acldo férmlco, pasan

hacia el pié de la columna' Sin embargo, en relaclén con ésto’ -

se sefiala de que el & o férmlco poslblemente se descomponga_

tales como -éteres, ésteres y cetonas. Estos procedimientos exi-




térmicamenté y que esta desventaja,balpuade,évitar mediante lea
selecoién de condiciones défprocadihiento adecuadas. la apliéa—'
cién de este pfooodimignto_parawla obtencidén pura de grandes
cantidades de dcido férmico, sin embargo, no se logra en forma
5 | 'satisfactoria, ya que pare la disociécién'del producto de adi~
cibn de écido férmico.éé preciéan %emperaturas en laé que el j
deido férmico se descompone ya apreciablemente. Ademds, el
1,2-3i~-N-morfoliletano es sélido a temperaturs normsl, con 1o
que, especialmente en caso de averias en el servicio, se presen=

10 | tan dificultades téenicas de procedimiento. : :

{

. la inveneién tenfs, por lo tanto, el cometido de i
obtener en forme pura el deido £érmico de sus soluciones acuo-
sag por destilacién extractiva empleando agentes de extraccidn
més adecuados que los hasta ahora utllizados, y aln que por elld
15 se descomponga parcialmente el écido férmico y sin que para ellor’
se pretise de un gasto- aparatlvo 0 energéﬁico especial.

-Se ha descubierto que el;'cido fdrmlco se obtlene porI

o destilacién extractlva%de sﬁs oluc ones:acuosas con ayuda de

" ‘A.;

I}

POOR
QUALITY



10

15

25

30

de la misma,. mientras el agente de extraccién que queda como

‘ dlflcil del agente dé extraccidn, o8 suficiente una columna de

1 hects 1,2 moles?dé;Aéégfatﬁbwéﬁ¥facoi6n.

En esta fofﬁéf&e éjecucidn g8 procedae por lo general
evaporando el deido £érmico acuoso a 50 haste 110% y 50 hasta |
760, preferentementé 100 heste 200 Torr y conduciendo estos va- !
pores el centro o a la zona inferior de la columna de extraccién.
Desde arriba se ingroduce en contracorriente el agente de ex- ;
traccidn, que recoge el deido féraico y llege junto con éste
al pié de la columna (80 haste 125°0), Tembién se puede evaporar
el dcido férmico scuoso en la columna de extreccibn. El 8QUS., !
que sale por la cabeza de la colwana, contiens sélo reducidas
cantidades de sustancia orgénica y se puede, por lo tento,

- |
slaborer en la forme usual. Bl sgente de extraceidn y el doido !
!
férmlco a é1 llgado se conducen e la zona ocntral de una segun-.

l

50°c (temperatura de cabeza) y 55 hasta 65 Torr por la cabaza

producto del ple de La columna se retorne de nuevo a la prlmera

columna. Como columnas de extracclén son preferentemente adecua-
das les columnss de fondos de campana con 15 a 30 pisos Précti-
cos (allmentacién del dcido Idcmlco acuoso aproximademente a la
altura del 4% =& 69 piso précnlco), mlentras para la destilacién
pura del gcido férmicog debldo a la volaticldau relatlvamenxe

cuerpos de relleno corta.

Con excepclon de la medids de la presenté invenéién i
el procedlmlento se. puede realzzar en forma en si conocida,
por 1o ‘que este no._ necesita de. explicaclones wés detalladas. ;
Si el agente de extraccién se ‘enriquece en el.uranscurso del

tiempo con’ 1mpurezas de alto punto de ebullicion, entonces se

purlflca éste . convenlontemente por destllacién.
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-de une columna de pisos de campana con 25 pisos de campana.

Una destilacién de éstas se puede incorporar tambidn en el ecir-
cuito.

Como han demostrado verias series de ensayo, se pre-
cise para la expulsidn de un 90 % de deido férmico ligedo 8l
agente de extraccién un calentamiento a 160 C, empledndose .para !
ello el 1 2-di-N-morfoliletano, pero s86lo una temperatura de -

150 °c en el caso del agente de extraccién segin la presente in-

vencidén. Contrario a los procedimientos conocidos, no se pre- |
sentan pérdidés dignas de mencién en deido férmico debido a des-!
qowpbsicién, e independientemente de ésto, también las necesida

des de energia son méds reducidas.

Ejemplo

En una instalacién de ensayo, compuesia esencialménte;
i
(digmetro 6 cm, alture 1,5 m) y una columna de expulsién de O, 5
m de altura, llenada con anillos "Raschig" 3e elaboran por

hora 225 g de una solucién de dcido f£érmico acuosa al 75 %, sir-
viendo como agente de extraceién 515 g/h de N-formilmorfolina
(corresponden 1,17 moles de agente de extraccidén por mol de dei-
do férmico). La temperatura asciende en el pié de la columna

e 115%; la alimentacién de la solucidn se efectué a la altura
del 62 piso, contado desdes abajo.

Bl agua se separd prégticamente en fbrma cuantitativa
¥y libre de sustancias orgénicas, mientras la mezcla de N-formile
morfolina/dcido férmico se alimenté a la columna de expulsiénm,
donde a-l50°C Yy 6b Torr se descompuso envsus-componenfea. El
rendimiento en dcido férmico al 99 % asciende a un 99,5 %.

En igusl forma se deshidraté un dcido férmico el 50 %.|
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Descrita suficientemente la naturaleze del invento,
gs{ como la manera de realizarlo en la préctica, debe hacerse
‘constar que las disposiciones anteriormente indicsdas son sus-

ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren su
principio fundemental. ' '
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REIVINDICACICNES

1.~ Procedimiento para la obtencidn de 4cido f£érmico
puroc a partir de sus disoluciones acuosas, caracterizado porque
comprende evaporar el 4deido acuoso, introducir los vapores en
el pié o0 a media altura de una columna de extraceidn, extraer
dichos vapores de deido f£érmico con N-formilmorfolina liquida
a contracorriente y, finalmente, destilar el feido férmico de
la fase extracto 1fquida formada por el dcido férmico y la
N—-formilmorfolina,

2.~ Procedimiento para la obtencidn de dcido fdérmico
puro, tal y como queda sustancialmente descrito en la presente
Memoria.

Esta Memoria consta de 7 hojas escritas a mdquina

por una sola cara.

Madrid,

BASF AKTIENGESELLSCHAFT
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