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Das mit dem Namen ,,Filtros" bezeichnete Filter, nach 
den Patenten von J .  E. P o r t e r s ,  S y r a c u s e  N. J.179) 
gebaut, besteht aus fast reiner, kiinstlich gefgllter Kieselsaure. 
Die iiblichste Form sind Platten von 30,5 x 0,5 x 3.8 cm. 
Es sol1 besonders eeignet sein fiir Diaphragmen bei der 

zu starker alkalischer Fliissigkeiten, dann aber auch infolge 
seiner Bestandigkeit gegen hohe Temperaturen zur Filtra- 
tion heiBer Rostgase oder Generatorgme. 

Bei dem Fliissigkeitsfilter von S t u a r t  L. C r a w f o r d ,  
R o c h e s t e r ,  V. St. A. la0). ist in deln 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 losbar 
befestigt. Mittels Klappschrauben 11 
druckt der Ring das Filtriermaterial 
nieder. Wird die Vakuumpumpe an 
den Stutzen 5 angeschlossen, so wird 
die Flussigkeit durch das Filtermate- 
rial 2 gesaugt. Da sie sich nur in dem 
Behalter 6 befindet, kann sie nur von 
hier durch den Boden der Behalter in 

das Filtermaterial drirgen. Es kann also keine Flussigkeit, 
ohne daB sie das Filtermaterial passiert, mit den Seiten- 
wanden des Filterkastens in Beriihrung kommen. [A. 20.1 

Elektrolyse, zum Fi P trieren nicht zu starker Sauren und nicht 

Fig. 98. 

Gewinnung von Eisessig aus wasseriger Essig- 
saure. 1) 

Von Dr. EUGEN GALITZENSTEIN. 
(Eiogeg. 18./2. 1916.) 

'Bei den iiblichen Verfahren zur Erzeugung von Essig- 
saure wird dime meist in Form ihrcr wasserigen Losung 
erhalten. Um daraus die wasserfreie Essigsaure (Ekewig) 
zu gewinnen, wurde bisher die wbserige Skure der Frak- 
fionierung in Kolonnenapparaten unterworfen. Man erzielt 
jedoch auf diese Weise keine quantitative Trennung von 
Wrtsser und Essigsaure. Selbst wenn man von verhaltnis- 
inaBig hochkonzentrierten Losungen von Essigsaure aus- 
geht, kann man nur einen Teil der letzteren in Form von 
Eisessig gewinnen ; claneben erhalt man nicht unerhebliche 
Mengen von verdiinnten Vorlaufen, welche wegen ihres ge- 
ringen Essigsauregehaltes nur schwierig verwertbar sind. 
Liegen dagegen von vornherein verdiinnte Essigsaurelosun- 
gea vor, so gestaltet sich die Fraktionierung der letzteren 
SO wenig vorteilhaft, da13 man meist darauf verzichtet, ver- 
diinnte Losungen auf Eisessig zu verarbeiten. 

Das D. R. P. 280f34 von T h e o d o r GO h r i ii g stellt 
einen Versuch dar, die Uberfihrung von wasseriger Essig- 
saure in Eisessig nach einer anderen Methode, durch Aus- 
schuttlung der Essigsaure mittels in Wasser schwer 16s- 
licher Extraktionsmittel zu bewirken. Nach den Angaben 
der Patentschrift sollen in Wasser schwerlosliche A 1 k o - 
h o l e ,  A t h e r  oder E s t e r  dazu benutzt werden, um 
wiisserige Essigsaure in systematischer Weise, d. h. init 
Hilfe des Gegenstromprinzips, zu extrahieren. Die ge- 
wonnene Extraktlosung wird dann der fraktionierten Destil- 
lation unterworfen. Das abdeqtillierte Losungsmittel kehrt 
in den Betrisb zuriick, wahrend im Ruckstande konzen- 
trierte Essigsaure verbleibt. 

Technische Bedeutung hat das G 0 h r i n g sche Ver- 
fahren nicht erlangt, da es wohl eine wasserarme Essigsaure, 
nicht aber Eisessig liefert. Der Erfinder selbst bemerkt in 
der Patentschrift: ,,Die Saure enthalt jedoch den Anteil 
Wasser, welchen das Extraktionsmittel aufgenommen hatte. 
33eabsichtigt man daher die Darstellung einer sehr konzen- 
trierten Essigsaure, so mu13 dies- aufgenommene Wasser 

179) Metallurg. Chem. Eng. 12, 537-538; Angew. Chem. 28, I€, 
94.r19151. .~ ~. 

'180) -D. R. P. 288 270; Angew. Chern. 28, IJ. 608 (19157. 
1) Am dem Lahoratmium des Konsortiums fiir elektrochemische 

hdustrie C,. m. b. H. Numberg. 

vor der Destillation durch Behandlun rnit wasserentziehen- 
den Substanzen (MgCl,, CaCI,, M g b ,  u. dgl.) entfernt 
werden". Die Anwendung der wasserentziehenden Sub- 
stanzen bedeutet jedoch eine erhebliche Komplikation ; iiber- 
dies hat eine Nachprufung ergeben, daB auch durch diem 
MaBnahme daa angestrebte Ziel nur aunvollstandig erreicht 
wird. 

Ich habe an SteIle der von G o h r i n g- vorgeschlagenerl 
Alkohole, Ather oder Ester andere in Wasser schwerlosliche 
Extraktionsmittel 'zur Gewinnung der Essigsaure aus iliren 
wasserigen Losungen benutzt. Besonders giinstige Resultate 
konnte ich mit niedrig siedenden C h 1 o r k o h 1 e n w a s - 
s e r s t  o f f e n ,  wie C h 1 o r o f (I r m oder s y m  m e - 
t r i  s c h e m Di  c h 1 o r  a t  h y l  e n  , CHCI = CHC1, erzielen. 
Auch niedrigsiedende K o h 1 e n w a s s e r s t o f f e , wie 
B e n i o 1 oder Petrolather, erwiesen sich als brauchbar. 
Sehr vorteilhaft gestaltet sich der Extraktionsverlauf, wenn 
nicht rein wkserige, sondern salz- oder mineralskurehaltige 
Essigsaurelosungen zur Ausschiittlung gelangen. 

Zur systematischen Extrakt,ion benutzte ich die in der 
Figur wiedergegebene Anordnung. 

A ist ein Riihrapparat, in dem die wSisserige Essigsaure 
rnit 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 
Scheidung in Eisessig einerseits, 
der in der Destillationsblase zu- . 
riickbleibt, uiid in das Losungs- 
mittel andererseits, welches durch 
den Kiihler E in das R h g e f a B  A 
gelangt, um dort von neuem mit 
der wbserigen Essigsaure in Be- 
Fiihrung gebracht zu werden. Auf 
dime Weise macht das Liisungs- 
mittel einen ununterbrochenen 
KreisprozeB durch, welcher so lange fortgesetzt wird, als noch 
erhebliche Essigsauremengen aus dem RiihrgefaB . in die 
Destillationsblase transportiert werden. 

Die Wirksamkeit des Extraktionsverfahrens bei Anwen- 
dung niedrig siedender Chlorkohlenwasserstffe erhellt i lus 
den beiden folgenden Beispielen : 

1. 156 kg Calciumacetat (lOOyoig) werden rnit der aqui- 
valenten Menge konzentrierter Salzsaure umgeqetzt. Die 
erhaltene Losung, welche neben Chlorcalcium Essigsaure, 
letztere in einer Konzentration von ca. 33%, enthllt. wird 
in einer Anlage ahnlich der oben skizzierten rnit 250 1 Chloro- 
form behandelt. Man verfolgt -den Verlauf der Extraktion, 
indein man von Zeit zu Zeit aus der Leitung B Proben ent- 
nimmt und den Essigsauregehalt durch Titration ermittelt. 
Sobald die ablaufende Losung keine erheblichen Mengen 
Essigsaure inehr aufweist, unterbricht man die Extraktion 
uiid laBt das aus dem Kiihler ablaufende Chloroform nicht 
mehr in .das RuhrgefaB, sondern in eine besondere TTorlage 
flieBen. Nachdeni a l l e~  Chloroform ubergetrieben ist, hinter- 
bleibt in der Destillationsblase reiner Eisessig. Sein Gehalt 
betragt nach der Titration 99,6y0, seine Menge entspricht 
uber 90% vom Ausgangsmaterial. In  der wasserigen Losung 
fanden sich noch 3,8 kg .= 3,1% Essigsaure. Der Rest ist, 
auch in wasserfreier Form, im abdestillierten Chloroform 
enthalten und wird, ebenso wie das Lijsungsmittel selbst 
bei der nachsten.,Operation verwendet. 

2. 300 kg einer schwefelsauren Essigsaurelosung, welche 
von einer elektrolytischen Essigsauredarstellung stammten 
und einen &halt von ca. 70% Essigsaure und ca. 7% H,SO, 
beqaaen, wurden der kontinuierlichen Extraktioii mit 250 1 
Dichl'orathylen unterworfen. Nach Beendigung der Opera- 
tion waren in der zuriickbleibenden verdiinnten Schwefel- 
sLure nocb 2.35% Essigsiiure (auf die in der Anfangslosung 
enthaltene Menpe bezogen). An absolutem Eisessig wurden 
w-eder iiber 90% erhalten. [A. 26.1 
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