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Galitzenstein: Gewinnung von Eisessig aus wisseriger Essigsiure.

Zeitschrift tar
angewandte Chemie,

- Das mit dem Namen ,,Filtros* bezeichnete Filter, nach
den Patenten von J. E. Porters, Syracuse N, J.179)
gebaut, besteht aus fast reiner, kiinstlich gefallter Kieselsaure.
Die ublichste Form sind Platten von 30,5 X 0,5 X 3.8 cm.
Es soll besonders -geeignet sein fiir Diaphragmen bei der
Elektrolyse, zum Filtrieren nicht zu starker Sauren und nicht
zu starker alkalischer Flissigkeiten, dann aber auch infolge
seiner Bestdandigkeit gegen hohe Temperaturen zur Filtra-
tion heiBer Rostgase oder Generatorgase.

Bei dem Flissigkeitsfilter von Stuart L. Crawford,
Rochester, V. St. A.18%, ist in dem Deckel 12 (Fig. 36)
des Filterkastens 1 ein Verteilungs- oder. Verpackungsring b
angeordnet. Dieser hat einen geringeren
Querschnitt als der Kasten, ist an bei-
den Enden offen und am Deckel 16sbar
befestigt. Mittels Klappschrauben 11
driickt der Ring das Filtriermaterial
nieder. Wird die Vakuumpumpe an
den Stutzen 5 angeschlossen, so wird
die. Flissigkeit durch das Filtermate-
rial 2 gesaugt. Da sie sich nur in dem
Behilter 6 befindet, kann sie nur von
hier durch den Boden der Behilter in
das Filtermaterial drirgen. Es kann also keine Flissigkeit,
ohne dafl sie das Filtermaterial passiert, mit den Seiten-
winden des Filterkastens in Berithrung kommen. [A.20.]

Gewinnung von Eisessig aus wisseriger Essig-
saure.l)

Von Dr. EuceN GALITZENSTEIN.
(Eingeg. 18./2. 1916.)

Bei den iiblichen Verfahren zur Erzeugung von Essig-
sdure wird diese meist in Form ihrer wasserigen -Losung
erhalten. Um daraus die wasserfreie Essigsiure (Eisessig)
zu gewinnen, wurde bisher die wisserige Siaure der Frak-
tionierung in Kolonnenapparaten unterworfen.” Man erzielt
jedoch auf diese Weise keine quantitative Trennung von
Wasser und Essigsdure. Selbst wenn man von verhiltnis-
mifig hochkonzentrierten Losungen von Essigsiure aus-
geht, kann man nur einen Teil der letzteren in Form von
Eisessig gewinnen; daneben erhalt man nicht unerhebliche
Mengen von verdiinnten Vorldufen, welche wegen ihres ge-
ringen Essigsiuregehaltes -nur schwierig verwertbar sind.
Liegen dagegen von vornherein verdiinnte Essigsiurelésun-
gen vor, so gestaltet sich die Fraktionierung der letzteren
so wenig vorteilhaft, dal man meist darauf verzichtet, ver-
diinnte Losungen auf Eisessig zu verarbeiten.

Das D. R. P. 28064 von Theodor Géhring stellt
einen Versuch dar, die Uberfilhrung von wisseriger Essig-
sdure in Eisessig nach einer anderen Methode, durch Aus-
schiittlung der Essigsiure mittels in Wasser schwer 1os-
licher Extraktionsmittel zu bewirken. Nach den Angaben
der Patentschrift sollen in Wasser schwerlésliche Alko -
hole, Ather oder Ester dazu benutzt werden, um
wisserige Essigsiure in systematischer Weise, d. h. mit
Hilfe des Gegenstromprinzips, zu extrahieren,
wonnene Extraktlésung wird dann der fraktionierten Destil-
lation unterworfen. Das abdestillierte Losungsmittel kehrt
in den Betrieb zuriick, wahrend im Riickstande konzen-
trierte Essigsaure verbleibt. :

Technische Bedeutung hat das G&hringsche Ver-
fahren nicht erlangt, da es wohl eine wasserarme Essigsiure,
nicht aber Eisessig liefert. Der Erfinder selbst bemerkt in
der Patentschrift: ,,Die Siure enthilt jedoch den Anteil
Wasser, welchen das Extraktionsmittel anfgenommen hatte..
Beabsichtigt man daher die Darstellung einer sehr konzen-
trierten Kssigsiure, so mull dieses aufgenommene Wasser
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1) Aus dem Lahoratorium des Konsortiums fiir elektrochemische
Industrie . m. b. H. Niirnberg.
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vor der Destillation durch Behandlung mit wasserentziehen-
den Substanzen (MgCl, CaCl,, MgSO, u. dgl.) entfernt
werden‘*, Die Anwendung der wasserentziehenden Sub-
stanzen bedeutet jedoch eine erhebliche Komplikation ; tiber-
dies hat eine Nachpriifung ergeben, dafl auch durch diese
MaBnahme das angestrebte Ziel nur-unvollstindig erreicht
wird.

Ich habe an Stelle der von G 6 h rin g vorgeschlagener.
Alkohole, Ather oder Ester andere in Wasser schwerlésliche
Extraktionsmittel -zur Gewinnung der Essigsaure aus ihren

. wasserigen Losungen benutzt. Besonders ginstige Resultate

konnte ich mit niedrig siedenden Chlorkohlenwas-
serstoffen, wie Chloroform oder symme -
trischem Dichlordathylen, CHCl = CHCI, erzielen.
Auch niedrigsiedende Kohlenwasserstoffe, wie
Benzol oder Petrolither, erwiesen sich als brauchbar.
Sehr vorteilhaft gestaltet sich der Extraktionsverlauf, wenn
nicht rein wisserige, sondern salz- oder mineralsdurehaltige
Essigsaurelésungen zur Ausschiittlung gelangen. '

Zur systematischen Extraktion benutzte ich die in der
Figur wiedergegebene Anordnung.

A ist ein Rithrapparat, in dem die wisserige Essigsidure

mit dem Extraktionsmittel innig durchgemischt wird. Das
letztere flieBt dann, nachdem es eine entsprechende Menge
Eisessig aufgenommen hat, je '
nach seinem spezifischen Gewicht =, |
oben oder unten ab und gelangt
durch die Leitung B in die Destil- !
lationsblase C, welche mit einem
Kolonnenaufsatz D und einem
Kiihler E in Verbindung steht.
Durch die Kolonne erfolgt die l
Scheidung in Eisessig einerseits, '
der in der Destillationsblase zu- . A
riickbleibt, und in das L&sungs- f
mittel andererseits, welches durch !
den Kiihler £ in das Rithrgefall 4 '
gelangt, um dort von neuem mit -
der wasserigen Essigsdure in Be- . i
rithrung gebracht zu werden. Auf :
diese Weise macht das Losungs-
mittel einen ununterbrochenen
KreisprozeB durch, welcher so lange fortgesetzt wird, alsnoch
erhebliche Essigsiuremengen aus dem Riihrgefall in die
Destillationsblase transportiert werden.

Die Wirksamkeit des Extraktionsverfahrens bei Anwen-
dung niedrig siedender Chlorkohlenwasserstoffe erhellt aus
den beiden folgenden Beispielen:

1. 156 kg Calciumacetat (100%ig) werden mit der fqui-
valenten Menge konzentrierter Salzsiure umgesetzt. Die
erhaltene Losung, welche neben Chlorcalcium Essigsiure,
letztere in einer Konzentration von ca. 339%,, enthilt, wird
in einer Anlage dhnlich der oben skizzierten mit 250 1 Chloro-
form behandelt. Man verfolgt.den Verlauf der Extraktion,
indem man von Zeit zu Zeit aus der Leitung B Proben ent-
nimmt und den Essigsiuregehalt durch Titration ermittelt.
Sobald die ablaufende Losung keine erheblichen Mengen
Essigsaure mehr aufweist, unterbricht man die Extraktion
und laBt das aus dem Kiihler ablaufende Chloroform nicht
mehr in das RiihrgefaB}, sondern in eine besondere Vorlage
flieBen. Nachdem alles Chloroform tibergetrieben ist, hinter-
bleibt in der Destillationsblase reiner Eisessig. Sein Gehalt
betrigt nach der Titration 99,69, seine Menge entspricht
tber 909%, vom Ausgangsmaterial. In der wisserigen Lsung
fanden sich noch 3,8 kg = 3,19, Essigsiure. Der Rest ist,
auch in wasserfreier Form, im abdestillierten Chloroform
enthalten und wird, ebenso wie das Losungsmittel selbst
bei der niachsten, Operation verwendet.

2. 300 kg einer schwefelsauren Essigsiurelgsung, welche
von einer elektrolytischen Essigsduredarstellung stammten
und einen Gehalt von ca. 709, Essigsdure und ca. 7%, H,S0,
besaflen, wurden der kontinuierlichen Extraktion mit 250 |
Dichlordthylen unterworfen. Nach Beendigung der Opera-
tion waren in der zuriickbleibenden verdiinnten Schwefel-
siure noch 2.35%, Essigsiure (auf die in der Anfangslosung
enthaltene Menge bezogen). An absolutem Eisessig wurden

-wieder iiber 909, erhalten. [A. 26.]
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