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. Lugy_;ggha:f'en . ?atéht—&.bteilung;

Neuanneidung: “Verfahren zuor Abtren=tng von Alxcholer zus nicht—
wEsserigen Fliissizwelitan." - .

4snbei Ubersenden wir Ihnen den Entwurf nebst Zeichnumg zu einer Neuan—
meldung fiber eins Ardeitsweise mux Iscliiexung von Alkoholen, dle sich
bel uns bewfhrt hat. Es liegt il die bekmnnte Veresternngsmethode.
=it Borsiure zugrunde, ‘die wir in'zine technisch gut durchftthrbare
Torm gebracht haben. ¥ir haben den Patentbesiizs von Schimne) u. Co.
(DBRPP. 406 768, 444 640, 448 419) und die in letzter Zeit erschienene
Xe smeidmng von Iudsigshafen (C.Z. 12 108) als bekamnt vorausgesetzt.

it Rucksicht z2uf die schwebenden Projekxte (Auschwitz), wo in kurzer
Seit eine Verhardlung mit suswiriigen Firmen ndtig sein wird, miSchtenr
wir Sie orsucksn, die anmeldung baidmdgiichst zu cesrteiten und eimza-

reichen. . ; ;
AMMONIAKWERK MERSEBURS
Geoselischaft mit bo;chrﬁnkierﬁa.‘hm g
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7. April 1941.
Verfahren .

zZrr Abtrennung von Alkoholen aus nichtwlissexrigen ?lﬁseigeitsn.'

Es ist bekannt, cas xnan Alxohole d;u-ch Zusats von Sorsiu-
re® und Erxrhitzen leicht 1n.die éors&uréester “B.be.r.tﬁhren und da-
durch Verbindungen mit wesentlich hSherem Siedepunkt erszeugen
kann. Es ist fernmer bekannt, 4s88 - 'sich diese Estexr dnrch Binwire
kung von ¥asser leicht spalten lassen, so daB man denn dj.e Alxo—
hole in reiner Form erhilt. Ist der zu gewinnende Alkohol im Ge—
. misch mit anderen Substanzen vorhenden,wie Kohlenﬁa,saeratoften
-vedgle, dic den gleichen Siedepunkt wie die Alkohole anﬁei;én,
S0 kann man auft diese ‘E’eisé den alkoholischen Tell in ei:n:e hoch—
siedende Verbindung tiberfiihren und die ﬁnernﬁn.schten Begleitatolf—
fe durch Destillierén entfernen. dan hat dernn nach Yersei:tung' &-Qr
hochsiedenden Ester den Alkokol in rsiner Foxm ‘g”_o’n_zv.;ej#.

Kun hat sich ergeben, daB bei dem Verfahren verhBEltnige
=&851g hohe BorsHureverluste auftz-et'en, wenn men die bei der Ver—
seifung der Zster und Auswaschung der Alkohole mit Hasser anfal-~
lenden BorsiurelSsungen eindempft, um d%e .‘Boz-sé.nre wieder in fe-—
ster Form gzu gewinren. Das Eindamofen solch erheblicher Faccome
mengen beansprucht auSexrdem Energiexr und entsprechende Apparatu—
Ten ; die in den normalen Yerkstoffen nicht avszufiikren sind.

Fernexr Tindet beim A‘btrenneg des Vers:ﬁn.ngawusera vox
Alkochol Je nach desser Xolekulargewicht und Zonstitution ein be-—
stimnter Verlust durch Li¥sung oder Exnlgieren in ‘den Jasser statt
Die Wiedergewinnung dieser Alkoholmengen ist oft micht lohnend
und bedingt in.folgoless.en Verlusts irn der Ausbeute.

‘ Es wurde nun gefunden, daB man diess Nachteile g8nz or—
hoblic; verringern kann, wenn man die Verseifung der Borsiure-
ester deli erhdhter Temperatur nit einer wisaerigoen Borslurol&-ung:
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dnrchﬁihrt, diese bel dexr gleichen odex schwacherniedrigter Tom-—
pératu.r von den Alkoholen trennt, vorzngsweise durch Absitzenlas—
sen, die Borsiureldsung a.n.Berha.lb des VerseifungagefiiSea abkihlt,
die ausgefallene Borsiénare gbtrennt und das Flltrat im EKreislauf
,v'vi.edor zum Veraeitungsge:tas zn:;&cktﬂhi*t. wihrend- die feste Box-
sédure z:.enem Gemisch, aus dem der Ailkohol abgestrennt vird, zZur mn—_
setzung zugetﬁhrt wird. )

Es hat sicgh iberraschenderweise herausgestellt, AdaB 'die
Verseifang nicht ‘allein mit reinem Wasser, sondern auch mit. wHsse-
rigen Borsﬁnrel&su:ngen, die er:tindungsgemn im Kreislanf gefﬁhrt
werde»n, mBglich ist. Dabeil 1st za beriicksich‘tigen, da.B die dez-‘-
Al¥xohol zfrisch zugesetzte Borsﬁ.nrnlasung zwar verhé.ltnisnkBig ver-
diénnt, na.mlich bei gewShniicher oder niedriger !l'empera.tur gesgt-

. tigt ist, da.B aber durch die beinm Verseifungeprozes entstandene '
freie Borsé@ure eine dauernde Anreicherung dleser Lisung sta.tt:fin—
det, 80 daB man znletzt bel hohen Temperaturen; z.B. 98°, zu pra.k
tisch v5llig gesittigten ILSsungen gelangen kannm. Bs ist bisxbsi
besonders iUberraschend, dal trotz dieser, Anreicherung an Borsiure
dle 7erse1mng zugunsten des freien Alkohola nuxr verkhiltnismiB8ig
geringer Xangen an ﬁcrszi::re‘.ssange‘ uedazu., 5¢ dal wasserige acr-
siureldsungen mit Xonzentrationen von 90 bis 100 % des Sattigu:ng&
gra.des bei der Verseifungstemperstur, z.B. 95 bis 98°, entstehen

kSnnen. .

Als zi-eites iberraschendes lMoment hat sich fermexr ergeben'
daB8 die nach der Verseifung mit der Borsiurellsung in den Alkbho-f
len noch verbleibenden Borsiuremergen verhilitnismiSig gering sind
so da.B sie zur Entfernung nur noch urnbedeutende Tascrwassermengen .
exrfordern. Beasonders vortsilhaft ist es, wenn man die =upw ?er.-..ei—-f
fung eingesetzte Bors&nrelasung\ in ihrexr Mange s0 bemist, dalB d.ieg
I¥sung nach dexr wvilligen Veraeit'ung des Estsrs bei derxr Ycruirﬁﬁ;
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bIWe A’Saetztenpemtnr bdis zu 35 bis 60 X des SHttigungswertes an
-Boraaure enthilt,. Dadurch 'kann beim Abkiihrlen dexr Las.ung noch- )
viel. Bors#ure ausgesckieden werden. .

AuSerdem erzielt man durck dless Arbeitsweise den Vorte$:1 .
recht geringer Restmeagen an Sorsiure in dexr alkokholischen
~Schicht, wodurch die zur Auswaschung benStigten _?!é'.ssegmengen ver-
h¥litnismiBig niedrig bleilden. .

| Zax Réindarstellung_v_on AlXoholer nech dem vorliegenden
Verfahren eignen sich simtliche bekannten Alkoholtypen. s xén—
nen sliphstische oder aromatisch?5 alicyclische and zwischen die-
sen rypén gg:g_i_sghte Alkohole nach dieser aArbeitsweiase gewonnen
werden. Die Aromaten kanigz; in beliebiger Feise substituiert oder
xondensiert sein, z:B. za Rehrringigen Aromaten, und dadel ate
alkoholgruppe - in eizie:a Xerr. oder einer Seitenkette hsben. Die Ad=
, kohole kBnnen eine oder mehre:'re Hydroxylgrupren haben. Vorteil—
hatt weandet man daa 7errahi-en allerdinga nur bei solchen #lkoh.o-—
len an, die destillierdar sind, da nur del solchaen aich ein Gber-
ragender Vortell aus der Veresdsroung nmit Borsiure and dsduzch Ume
wandlung in hXhersisderde Produxte ergibi. Bei nichtdestillier-—
baren Aikoholen entfillt dieser Vorteil; 'Aia‘ solche sind anguse—
hen Zucker und Mbmlishe Ti¥rper, Anck .‘.""..:' ;‘_'ic zSidorexn Gliedef as:z
aliphatischen, geradke.ttigen Alkoholie 13t das vorliecgende VerLfah-
ren nicht das zweckmiSigste, wohl abe;- bei solchen Alkohalen,dia»
in Wasser nicht odozr nur wenig 18slich sind, c:B. bsl Butylalko-—
hol, und dessen hiheren Eomologen.

Besonders geeignet iast das Verfﬁhrgn zur Abtrennung von
Alkoholen, die dbei der Reduktion wvon Kohlencxyd mit Yasaerstoff
unter Dxruck entetehen,'vorsnssweiae bel der Yexwendung von ecisen-
haltigen Iatsl;ro-atonn. In dissen Fillen sind 4ise unexwtinschiten
Beglcitstotte. von densn die ilkohole su trennen sind, im I--on*-’
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lichen gesﬁttigte und ungesittigte I-:ohlemasserstotte- Bei dieser
Syntheae fallen bekxmnntlich -Produkte vor niedr:.sen bis zZu dex
huchaten Fettenlingen an. ‘Diejenigen Antei-le, aus denen d;p AJ.—
Xohole Kewonnen werden sollen,. werden zwecknifig in solche De- .
stillationsmsschmitte zerlegt, Zas aie -:;lkohdle mach der Vereste—
rung s0 hochsiedende EZstex dilden, daB sie von diesem Schnitt )
einen deuntiichen iAbstand habden. ‘ :

. pie Veresterung der alXxoholhaltigen Gexiszche geschieht
zweczmiBiz unter B.‘rthhen dex Te:zpera.tﬁr Diese ist sweckmiBilg so.
zZu winien, dafd die z.ntf:mung des bel d&er Veresterungsroaktion
geb:.ldeten Wassers anf einfache aeise 28glich ist. Dabei kann
man 2as Fasser dirext-abdestillieren oder -‘s:aziB sxmeldung - -

J. 99 923 IVe/12 o (= O.Z. 12 108) eine Hiifsrflilssigkeit sum Ub'er-?
treiven verwenden, z.B. Benzol, Toluol oder Ehnliches.

Die Verseifung wird mit fester Sorssure durchgeffihrt. Da=
bei kZann men &ie Borsiure in schwachfeuchten Zustand 80 verwenden,
wig sie el dém Zreislizufverfaebhren genif dexr vorliegenden ExrTine~
dung anfililt. lan kamnn die Yerssterung durch Rihren u.dgle
ibroxr Geachwindigkeit steigerm und fixr ej“.na.vgleichm&eige Vertei~—
lung do fTogicn ZoTsiure Sorgcle . '

Die Veresterung kann in dem glasichen GefidB stattfinden,
in dem anschlie3cnd an die Veresterung ’“? etmative Entfar—
rnung der Begleitstoffe, Z.B. dcT ao..lcnr:acsarstot...e, dnrchgeﬂhzt
wird. Nachdea diese entfexnt sind, wird exrfindungsgemiiS dexr Boxr=
siéureester varseilt, izdem man eine wilsserige Borsiureldsung ds- )
mit in Znnige Berlkrung bringt. Dieser Vorgang wird so geleitet,
da8 am Znde dexr RozXkxtion Ale Texmperatur dem Siedepunkt des Tas—
.sers nahe ist, bdel gewlhnlichem Druck etwa 95 oder 98° oder dar—
unter. In vielen PHllen ist es vorteilha:tt, den Druck zu erhdShen.
In atesen ¥Faidexann man bdei .tlma hSherer Temperatur Versoifen.

’
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: damit die Reaktion bei gr¥Serer Geschwindigkeit duréhﬁhren and,
die I.aslichkeit der Borsaure in VWasser erthhen. Zax i.:n:isen Durcl

mischung d.er orsa.n:.schen Substenz und der wHs=serigen I-Usung wird
zweckmasig intensiv geribrt. Dl\\ kann durch mechanisch 'bewegte
Rﬁ.hrer, durch Einleiten von Ga.san, Du‘p:ten, wie. Tasserdampf Qe
dgles d:urch Umpmnpen der Flissigkeiten z.B. mittels z:;ntrz.ruge.l

;pumpen usf. geschehen.

B’ach beend.etez- ?erseifu:ng trigt man fUr gute Trennung der o

a.lkohol:i.schen und widsserigen Schich.t Sorge, z.B. indem man G.a.s
Verseitungsgem sich selbst einige Zeit mrwt unﬁ a.ie ‘sich

_____ ’a:nten a.nsmelnde Bors&urel&snns a.'bzieht. Bei dexr westaltung des ~

g ‘\Tersterungsgefaﬂee nimmt man vorteilha.ft auf diesen Veorgsng Eﬁck—l
sich‘t, :Lnden man die Gestalt de Wandungen, des Boden.s, der Etﬂhr-.
einrichtungen 80 ausbildet, daB eine m¥glichst anantitative fren—
nung der bdbelden Scbichten durchf{ihrbar ist. Das ?arseitungagetas
wird wihrend des Trennvorganges auf mglichst konstanter Tempera—
tnr gehelten, um Thermostxrimungexn odexr Ausfzllexn voxz BorsHurs
durch Abkithlen dexr wisserigen Lsung znv"vé:meiden. Iz vielen Fi#l-~
len ist es vorteilhaft, wihrend der Daw'ar é.e:-: Verseifung den Sesu-
erstoff der ILuft fernzuhelten, um unerwinschte Oxydationsvorginge
zu vermeiden. .

Beim Abkilthlen dexr heiSen, nur zum Teil -ddexr gans gesiAttig
ten Borsiiurelisung scheidet sich 4dle Borsiiure in fester Form ab. '
Man Xann die Abkiihlung beliebig weit vor sich ‘gehen lassen, z.PB.
durch Verwendung von gewdhnlichem K‘.'_‘-._’-easser’w ‘anf etwa 20°,
oder man Xamn auch nahe an die m3gliche Greanssc von 0° herunterge—
hen, z.B. auf +2°., Die feates Borsiure wird auf die bekannten Lrtc"
von ¥Muttexrlauge getrennt, =.B. durch n;triem in Mtemtschen:

Mltorpressen U.4Agl.. ¥an xann -die Sfiure adber auch anf andore Weii

‘
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.8e, Z.B. durch Deksntierenr, Absckhleumdern, zur 4dbscheidung brio--
;3en. _
Es ist wichtig, def die Bors¥ure in gut filtrierbarer
Porm exfllt, Xar regelt desha.lb die Abkﬂhlgeaclmindigkeit; die
,S'trﬁnungsverhz‘.ltnisse u.dg]:. so; 2aB s'ie sicﬁ. i;;:."soicher Form ‘ause
scheidet. Dexn I:n:.ler, die Eohrleitungen usw. bildet man s¢ aus,
dal eixn Lbset::en der Borsfiure an unerwiinschter Stelle- nicht atatt-
...nde-goder, wenn cs eint ritt, die Borsﬂure leicht en‘cfernt WEY - )
der kann. _ ) R
Die gewo#nene 'Bcrs& ure wird nun im K:reislauf zurﬁckge«-
FiYhrt und einer :tr:.schen Cna::ge, in der Alkoh.ol veres\—.ert eefdun

soll, zugesetzt. Sie Xann in der schwachfeuchten Fore ve*-we'v'c"

werden, wie ‘sigzzglitzzz__agh;;ée;&ihss.@en_ﬂerg-aﬁéﬁte Men Lann sis
Jedoch auch von diesen geringen Yassermengen pock befreien, und
zZ@er durch Verdringen des Wasscrs mit orgsniscken Fltissigkeiten
oder durch Uderleiten vén trockenen Gasen, gegebenenfalls beil er—
hdkter Temperatur, ESrhitzen dexr Borsiure n.dzl..

Die HEutterlauge wird zur Verse:.ftmg weiterexr Estermengan
zuriickgeleites. : '

Die nmach der Vei'aeizung anfallenden und von der wiissexyi~
gen Lésung abgetreanten Alkohole enthalten noch geringe ¥engen -
von ﬁoraunre. Diese Borsuu.n; wird nun zweckmABig_ duxrch Ana'iascb.en.
mit Jassexr ent:t_ex-nt. Der Hﬁsch;;rozee geschient wiederum ax desten
bed qrhbhter Temperatur, vor asllem bed hoctmolexulgrern Llkxoholen,
da diese dann AUMTlUasig sind., Ferner fUnrt Tsan 4le Auswaschung
gweckniiSig in bekannter. ¥eise in Gegenstrom durch. Dadei kenn man
diskontinuierlich auf etwa folgonde Art verfehrent ‘

Xan unterteilt den VaaschprozeS in einzelne Stufon, z.B.
drei und mshr, wobei man in Aie "letzfe .Pe".:ra‘.nimltnzc frie
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sches,. Sorsﬁurefrcies Waszer eindringt und die in jeder Stufe
- a.n:alienae, beladene Borsiureldsung in die vorhorgeh;mdo Tasche-
s dex 1et~tén Stufe, die die konzentrierteste

WaschiBsung enthilt, wird vovte..lhazt s0 viel Borsun::olbaung in
den Verseii‘ungs}:relslauf u'berge"uhrt, 2ls dem Verschwinden von -
aas ser fir die Verseifungsrezkiion entspricht. Aus dem Rest der

.auch nev-iodi ch betreibon. Datel kanm man zwischen den eim.l.gnx_n.

konzentricrtesten ¥a2schldsung wird Adie Borsiure, vorzugsweise

d.-'uz-ch'Eindampfen der Ivsung, izoliert. Die A;koholh 'x%nnsn nach

dieser Pein.vung meist ohne neitere E’a.Bnahmen vernendet warden.

B ...e.r “xemnm das Verfahren 1n al.-n S‘ufen kontinuierlich odor

Stufen Vorratsgefﬁse einsehalten, dte eine gewizse Pnfterv_ng zwi-

schen den ‘J’e*ta.hrensstz.:&*n exrlenben.

Be £ s pid el

Bel einer Synthese won organischen Verbindungez: aus Eoh-

lenoxyd und Wasserstoft unter eimem Druck vom 20 Atm. in GCegen—

wart eines Elgenkatalysators fiel ein Erzeugnis folgands

nensetzung ans

50 % Alkohole
40 % CleZine
S =
1%
e In Siededinder
Praktionen:
C bis 100°
100 ~ 200°
20 =~ 3009
300 "~ 400°
Rekstand

PareffinkohlenwasserastofLe
S¥uren, Fetone u.dgle..

o

-
Latd

3 Eg iy

sufgeteilt ergadben sich hieraus folgende

30 %
20 %
186 %
17 #
I7 % .

Um die Alkohole in den inteilen von 200 bin 40C° zu ge—
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winnen, wurden die belden Fraktioxen getrennt wie folgt dbekandelt:

-

Beispielswveise werden 100 kg der Fraktiorn zg_o_’_ua 400°
entsprechend einex Aikoholgehalt vor 72 Gew.—~$ in Veresterungs—
 gefHB i mit 6,6 kg BorsHure und 575 kg Senzol als Veresbraungas—
hilfsflittssigkeid unter starkem Ribhren zaf 90° C erhitzt. Dabei
destillieren im Verlaufe von 2 Stunden zusammen .;.it 575 kg Zenzol
4,8 kg Taszer abe. Die DiEmpfe werden in elnem Xithler B .sonden-
siert und die Fligsighkeliten in einen Abscheidege:‘.iz c voneinan— -
7dez Zetrennt, ven wo eus das Benzol zZu neuey Verwendung zurtickge=-
Ténxrt werden\‘zg‘am._lznscx._u:.eﬁem w:.*d. die Deatil.at...on nn"er Va-
‘Xuux Lor“gesotzt. Dabel werden die eingebmchten *ohlemasaer-—
stoffe des ursg*xmglz hen Siedebandes t‘bergetrieben, inm x.uhler

3 gcnuér.s:.er.. und izm einen abscheiderxr I> g&esanmelt, von wo aus o
Vsie a.bgelassen werden kinnen (28 xg). Des in der ?g:resterunsa—
blese 4 hinterbieibende Borsiureestergemisch wird nun in fius—
sigem Zustand in das Vex;seifungsgefés £ tUbergefinrt, wo €858 Zu-—
sammen mit 55,5 kg einexr 2,6Xigen wisserigen Borsdurelisung bel
g95°C unter intemsivem ZRilhren im Laufe eix;e: halbven Situnde ver—
seift wird. AnschlieBend wird bei abgestéllfer'mhmg und kon—
.s8tantgenelitener Texﬁperatur wvon $5° dus Af:mi%zealaaaen der Wizso—
‘xrigen Borsiureldsung vem gebildeten Alkoholgemisch bewirkt, was
iy etwe einer halben Sturnde geschshen ist. Die heiﬁe 3orsture—
1i¥sung, die :mnmh.r 10,9 Gewe.—» (= 38,5 * des Sattigungagehaltea »
bei 95°C), Boradure. enthilt, wird {ibexr das Schauglss F durch
den Dreiwegehahn G in das Elhlgefis E absezosch, wobel das
Schauglas F eine leichte Unterscheidung der IZchichten crmig—
lickt. , ‘

Inm IuUblgefXiZ2 H eorfolgt dic Anskithluong der 3orsiure—
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lvemg au? +2°C, wobei sick die Borsifure kristellin ansscheidet.
‘Dabe wird in dem GefZ2 ein Rithrwerk I Yewegt. In dem Xﬁhl_-
serEg E setzt sich '"e BoroZure auf dem Grund des GefhSes ab
wnd wird in eine xont.‘_mzierlic}\ arleitende Zertrifuge X ebge—
lasser. Sle wird aus diesex du:‘;c:h “‘bsch’ilea erntfornt und gelangt
in ein Vorratsgef%8 I . Der BorsEurearnll betriEgt 5,2 kg. Dle
Borsfure wird in dss Vcresterungsgefﬁs A gebracht uné Tir die
nickste Operation wleder verwendet. .

Aus der Z_entrifnﬁe = ablz’aufende ¥utterlauge gelaengt in
ein FaffergefdB I . Die Venge betrigt 50,5 kg. Aus dicaem Gem
LES kann sie 2Ur eine niEchste Cperation wieder eingesetst =e;‘den,; .
wobei sie Jdurch eine’ Pm:.pe dex Verseifungsgef38 = zugef“- *-*'.:

Die bei der Verzseifung entstandenen freien Alkokole Fexre

wird.

den gleic falls {ber den IDreisegehahn & in das bekeizte Vorrats-
gefZ8 O eabgezogen. Inre Tenge beirigt 72 kz. Sic enthalten noch
2,5 kg BorsHure im gelﬁs‘ten Zustand. Zwecks Intfernungz dieser Bor-
siure wird dzs Alxokolgexmisch vom aw-sc‘.enge..;a < in ein dasch-
gefB8 P {bergefihrt. Dort wird es =it 56,2 kg “ascohflissigkoeit
Sewasclhsn. I asergelZif 2 werden a-eaem die beiden Schich-—
ter voneirander absitzexn gelassexn und getrernt. Dabel wandexrt das
Wasser in das Zwischengef#8 2 , wihrs=d dexr Alxokol in das nioh-—
ste AuswaschgefiB R ebviZuft, dort wiedorux =it Tassar gewasc\;hanf
tnd zuletzt in dem GefH8 S einer letzten Yasserwaschung uater— -
zogen wird. In diesem Auswaschgefd3 verwendet nan- reines Yassor.
Das gebrauchte ¥asser wird Uber VorratasgefZs T in adie vorlotz;te :
Yanchestuffe R ﬂbergct{:hrt. Yon doxrt gekt das nun atirker ango-
reicherte ¥asser iber das Vorratsgefif U in die Vaschstufd P .
£Lus dem Zwischengefis8 Q LiUr stark angexreichertes daschwasser
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wird es zum Teil nach den Veraeirnngsh-eialauz zwischsn G und
" eingebracht. Dexr Rest wird dnrch B..nda::.p'en avy? Borsam Ver=—
a.rbeitet.

Pateni.ans'owche 2

‘le) Voxrfzhren zur Abtrennnng ‘von sAlkoholen, die in Wassex
nicht oder nur beackrinkt idslich und destilliexrdar sind, aus
nichtw&sserigon Fl&ssigze...ten, wie :.o...lemassera offen ::..& anda-—
ren organischen ".'urb..nénngen, die nickt zu veresterm sind, durch ‘_-'
Bindung sais Bc:rsﬁnreester and A‘od.estill:.eren Serxr ﬁbrigen nicht—
vexresterten Genischbestmtehe. .a.u.fapz:ltu.ng dexr Barsﬁuz-eester
'durch Wasser und Abscheidung dcxr 4Alkohole, geker.n.,eiohnei: nurch
eine Kombi:.e.tion folgencier Xafnohmen:

Die Verseifung der Bors@ureester wird 'oei erh8htexr Tem—
peratur mit einexr widsserigen BorsiZureldsung durchgefilhrt, éiese
wird bel der gleiéhen oder schwacherniedrigter Temperatur von den
43ikoholen getrennt, vor:zugsweise durch absitzenlasser; die Boxr—
s@urelfsnng wird snfiechelb des ¥ ::.fungsme‘e.;.es abgelilklt; Adie
ausgelialiene orsiure abge ..z-e.nnt und das iltret im Ereislaunf
wieder zum Versei.un.gsg_eﬁ.- znrucl.sefm, wihrend die feste ‘Bor=
siure neuem Gemisch, aus den dexr Alkol:}ol adbgetrennt werden soll,
zur Veresterung zugelithrt wird.

2.) Yerfahren nach anspruch 1, dade gck., dasS ate Xenge dexr
zur Verseifung eingosetzten 2orsdureldsung so bexessen wird, AdaB
sie nach derxr vtslligen. Verseifung des Zzters tei dex Veraseifungo-—
bzwe. Absetztemperxratuxr 35 bis 62 ’o dexr Borsifure exnthidlt, die einex
vélliger S#ttigung bei der betreflenden Temporatur entspricht.

3e¢). Verfabren naeck apnsprichez 1 und 2, dod. gek., Qa8 die
von dex Borsiureldcung na.c':h der Yerscifung adgetrennte LA1lXohol-
schickt kontinuierlich oder diskpntinuierlich in Gegenmstrom mit
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Fusser gewaschen wird, wobei von dea am meisten Bersiure enthal-—.
tenden ¥aschwasser dem Verseifungaskreislaufl gng_esetzt inird, VOX—
zogsweisc in-solcher Kehge.. wie sie dem Bedarf an Wasser Lir date
Verseifrvngsreaktion satepricht, _und daf avs dem Rest deav&‘asch-
w;aasera die Borsiure isoliert wird, vorgugsweise. durch Sindeampfen
der L&Ssupg: . V ' .
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