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Das Ziel der irbeit 4ist die Herstellung von 1.-Propylacctat.
sek.-%utyluoctut, Amylucotat, 1.-Propy1propionat, sek.-Fropylpa
pionat, i.-hnszPropylbutyrdt und sek.-butylbutyrat. i.~Propyl-
alxohol und sek.=-3utylslkohol werden inm eigenen Betriedb in f:e o]
ter Reinneilt wassrefrei herbeatellt. Die “ibenerzougung von Amy.
alkohol, Aropio .sdure und Buttorséure wird .gegehengnfalls spHte:
aufgenommen. Uie issigsiure wird eingekauft. Die er-zeugten Este
sollen. moblichat ren sein, inabesondere frei von S#dure, Alkohol
und Jusser; ihre 'qerstellung soll. tunlichst auf kontinuiarlichcm :
Jlege erfolgen.
Die be kannte Vurestzrungsreaktion Alfohol + &hure Ester + Wasau
strebt einem Gmeichggwicht zu, ‘das durch das. Mamsenwirkungsgesetp
bedingt ist. Die Reuktion verlduft bei praktisch anwandbaren
,Eonzentrationen von Alkohol und Skure niemals quaatitativ. Aua 
“dem resultierenden Gemisch von: Alkohol, Saure,‘ “star und ﬂasser
'1apt sich der Ester nzcht durch’ eine ei nfache Destillation er-
;halten. Jies ist oedingt durch dag Mftreten ‘von korstant aieden—'
den Gemischen zwischen den vier Reuktionsteilnehmern.,Die ganaue ‘
“enntnis der versch;ednnnn moglichen azeotrcpen Gemische ist dio A
'Voraussetzun& fur die uosung dar oben gestalltc: uufgahs Unter "
geschickter Ausnutzung dieser Azeotropen lapt eiéh der Lster"'
relcqern unc endlich rdn darstallen. L a.ﬁﬁl %k,,-gf

1Die azeotropen uemische ; Dr@ieckédiagramme. R T
uleu;rmittlung der Azentropen geschieht durch Deatillation de
Gemische ‘von zwei, oaer drei Komponenten an eiuer Fﬁllkﬁrperkolonn
dvren Lnordnung und Maﬁe aus Abbildung I zu ersehen sind. ?um
Pineatz gelangen. etwa 2)0 ccm Gemisch. Die Methodik soll an ZWQ
Beispielen erléutert werden._ S o RN
Men gibt i.-PrOpylpropionat mit hasser zusammenfundﬁunterwirft
das Gemisch- ‘einer Destillationp. Bei jeweils*57pcm' é
‘die Temperatur abgelesen. Je 15 ccm ﬁustilln' werden:
Fraktion zueambengefapt'ux_,zur anglyse. ufbewdhrts Prig
‘antillatmehgen.alsjabisiqéé~nnd=die;zﬁ§bhbr> eng 1¢
Ordigate in- einem Koordinatnnaystem auf. 80" erh§1t man ein 31eh
kurve (uyst. . 8). ' o
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In unserem Beispiel steigt die Temperatur schnell auf 85,29,

un dort lange Zeit konstant su dbleiben. Bei 20C com macht &ie -
Kurve einen socharfen Knick. Die Temperatur ateig. auf 100°, dem
Siedepunkt des Wassers, um hier wiederum konstant su Nitrtwihleids'
Die einselnen Proben, die withrend der konstanten Temperatur VORm
8vy2%°@nfallen, werden analysiert. Die Analyse ergibt in unseren
Balspiel 85, # Zster und 15 % Wasser. Der Versuoh zeigt also,

daf i.-Propylpropionat mit Wasser ein azeotropes Gemisch bildot,
das bel 85,2° siedot und sioch aus 85 % Ester und 15 % Wasner Sue -
-ammonsetnt. . .

¥ischt man 1.-Propylpropionat mit Alkohol und “asser und nimmt‘uic
Siedekurve auf (System lir.14), so. .erkennt man 2 Gemische: -
Das ersts bei 8C, 2° dae zweite boi 85,2°9, Ersteres besteht nach
der Analyso aus 48,0 % Ester, 40,0 % Alkohol und 12,0 % Wnsaor.
Das g2weite iat 1dcntiach mit dom obonbeaohriebenen Gemisch ie-
Propylproplonat-Jasqer.z . o
Es gibt nun Gemische, die sich in 2 Sohichton trennen; z.B. &as _
Azeotrope. i.-E:c;xlpr0pionat—ﬁasser.,Die obere Schicht ist hier
faat rainer hster, die untere Schicht fast rches Waassr. Anderc_
‘Gemiscihe dagegen s8ind homkogen wie etwa das ternara Gemiech 1.-'7
Propylpropionat-i.—xropylalxohol-ﬂasser..u : I
Rach dieser ‘hier kurs skizzierten Metnode wurdan die einzelonen
Kombinationen -ystamatisah unteraucht. Die argebnisee aind in-
der Tabelle .I. zusammengeatellt. Dio Zahl der ersten Spalto gibt,Ai
die. Systemnummex .an, dia vei den rolganden Auafﬂhrungen dexr Kurzo
und der Ube“aichtlichku&halber éur Bazeichnnng der einzelnan L
-aqeotropen Gemische verwandi wird. In’ der zweiten Spalte tlndet
amn ‘den vrandstoff und in der‘dritten Spal ‘e die: stogfo verzoiah-
net, die mit dem Grnndatoft gemiacht 31nd. Die Siedepunkte in
Spalte 4 sind alle auf 760 T He umgerechnet~ naoh der FOnmnlz

Korrektur = 0,00012 (760-p) (273+t) . : ’ :
(Voungoprahl. Thevrio und - Praxis der Dostillation. Berlin 1932)
Die latzta Spalﬁe verue st auf eiﬁige Literaturstcllon. ?ﬁr dio
meisten x;ttnnl Syatema ist eina Siedokurve beiqggeben. die nan L
unter der betreffendsn systamnummer findet, - . o
Piixr die terniiren . Gomiaohn AsterbAlkohDI-Wassar sind Drciookadia— o
greoze uafganomdan wordon. Ans diesen: Doagranmcn kann man’ ertehqn;
ob ain Gamiach bestimmter Zuaammenaetznng inhomogan oder homogen i

1st. dsHe, 0D, o8 zwel Schichten bildet oder micht. Coeee ‘3‘_""
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de uurnuhmu dor Jreleckodiu;rarme wird o gondarsigen durohio-
rinre «“iun stellt eine Hoilhe von Alkohol-Esntergemischen her,
nneefun;on von einem Cowiohtsteil :lkohol «emiaoht nit neun Gews.
“ellen ster bis zu eirenm Gew.~T0il lstor gemischt mit neun Gewee
Yeilen Alkohol. Zu den einzolnen Gomischon gibt mn bei gensu 20°
uus einer Blrette ‘wusver zu, bis die Probe eine TrUbung zeigt,
die wuch bel krifti;em Schiltiteln nicht .mehr #erschwindot. Auf
diese .eise .ermittelt mun eine Reihe von funkten, die an der
Grenze der uomobenitht licgen. BSestimmt man noch die L8elichkeit
von ..ster io .assex und von Jagser im :.ster, 8o kann mun aus den
erhultenen uerten das gesamte ureiecxsdiabramm aufstellen,

naljse der Azeotropen.

Plr . daile luantit“tive Jeetimmung der ainz lnen'no ponenten eines a
gjstems braucht man in’ der lquptsache zwel 3est1ﬁmungsmethoden,
die .ezscizun gszanl (Vz) und Qie'ﬂydroxyl"ahl (cuz) (Uer.VO, 2593L
Te & Jstem Nster-uusser. i .

Handelt es 31cn um die nnalyse eknes. gsters, der venig: ﬂaseer
gelost onthuit, ermittelt mun durch die V” den Froze ntyehalt an
“ster. bie Differenz Zu 100 érgibt danr: den uassergchalt. Vermu-j
tet man die “nwesenhcit von etwas ulkohol, 8o behandelt man zur
-nt*erqunﬁ de“ nasseras Lie z“o*u mit geglihtem leiumsulfat oder
;mlt wasser? eiem “aliumparbondu. Lurch- Jestimmung der an erhalt E
man den Alnoholgenalt. ’lemer Yert ist: dann von Wasser_ubzuzie— '
'ben. ds ist gucéh mogllch, das vasser durch die- DPZ zu bestiﬂmen.
Allerainga gilt dies nur fir ceringe yussergehalte. In dem’ dasser
der untersn Sehicht bei dem: oystem steruaasser bestimmt m&ndurch

r"t-‘

die VZ den ﬂst‘*rgehult. S e R
2.'System Bater-Alkohol.  ~. - - o .o F
-Die Vz ergibt den usterveh lt, die Cdd den alzoholgehawt. ?ei _
'-quserf reien Prosen nilssen aich beide Verte,'von An@lvsenfehlern'_
abgesehen, zZu 10L erganzen. Iat aber noch . wenig Vasser vorhanien,
80 wird dies hei der 0HZ' mitbestinmt. In dieaem Fulle ermittelt "
- dan-anschliefiend an die CHZ -Bestimmung noch die VZ dcs bei der
OHZ—Hestimmung gebildeten Estars.’ Aue der Differenz kann man den o
Alkoholgehalt ermitteln. . ". S T L
3. System bster—Alkohol-Wasser.a;‘ : e
Die- Analyse dieses terndren Gemisches 1at nicht einfach. ﬁié”ué;;_
thodik schlieft viele Penlermsglichkeiten in eich éin. Die Vz. er~
’gibt war einwandfrei den stergehalt, die groﬁe Wassermengen Je-.
doch’ bedingen einen gropen Eehler bei dexr: OHZ-Jestlmmung, sodaﬁ
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diese Methode allein keine einwaddfreien Werte liefert. Das Wasser'
143t sioh ubor ocinigermafen genuu durch Aussclsen mit wasserfyeien)
Kuliumcsrbonat begtimmen, In der wosserfreien Probe gidbt dann die
QHZ den nlkoholgohult. Leichter kunn man nooh dadurch gum Ziele -
koamaen, daf man durch Zusats von Wasser den Triibungspunkt exrmit-
telt. Lie aurgoatellton Dreiook-diagrnmmo geben dann dio 7erte

fir das curch aaaaerzusatz neuerhaltene Gemisch an. Aua dem Estex
gehalt der ursprunglichen Probe und der zugesetzten Jasermenge
1apt sich durch einfache Rechnung die Zusamnonaotzung der Probde
erzitteln, '
Allgenieinas ubor die Veresterung.wxatalgg_¥9ren.

Die Reaktion zwiachen Alkohol und SHure geht selbvst beim Kochen
sehr langsam. Zur Bescgleuniguné setzt man Katalpdutoren gu. Alu
solche dignefien sich beso nders Sohwefel- ’hophoroﬁuro. ‘Auoch
die spauren Salze aieqer Sturen sollen nach ‘kabon der Litoratur _'
geeignet\éeln. Bei ‘unsexen Versuchen wurden nur daie beiden Saurcn
als Katalysatoren verwandt. Aan kann . jedoch keiner vor der ander.n
einen Vorrang ein:aumen, wenn mgn die. Katal;satorwirkung allein
betrzcht tGbe AUs Korroazonsgrubden allerdinga ist die Phosphor—
saure i toq hniscneh Beirieb, geeigne.er. Versuche heben gezeigc,
dag V4u-utah1 ge.en Phegsphorsiure als Yatalyeator best&nﬂig 1at,"f
wiihrend uchwafels&ure erhebliche &orrosionewirkung zeigt. ‘Bis z2u ?
einar gew1asen Grenze new1rken grbﬁere &atalysatormengen eine i k
‘ateibende Beschleunigung der Reaktion. ‘Dasg Optimum.an Kutalyaator
_kann aber nicht ausgenﬁtzt werdeh, weil die groﬁen adaremnngen
oine telefinmbspaltung in. der Alkoholmolekal bewirken. Beaonde:j )
derxr sek.-Putylalkohol dat in dieser Bezeiheung recht enpfind;ieh.
langon ‘bis gu 2 Gew.—Prozent sind . Jedoch. unbedanklich.lnnsere Vbr-
suche eraaben, dass bei dioeer Konzentratian die Olﬁfinabopaltung*
nur gering 1st. Fﬂr drei Mol sac.-Burylalkohol wahrand 6 Stun'"
/175 Mol. . , | L
Zur Vorschiebung des Estergleiehgpwichtea wonnet man entw-dor ‘ ‘
kohol oder SHure im Uberschuss on, Es zaigte sioh jedoch. dala ,inf
ﬂberachnsa an' suure gﬁnstiger 13%, qla oinﬁbbersohuss“’ oL,

und Wassor erhoblieh hdher 1iegen, als die azootropnn Nicdcyunk; )
tc Alkohol-Waanor. Dadurch wird die. Temporatur 1m Yero-ternng.g.- .
misch ethht. Die Temperaturerhshung bewirkt ab.r ihror-aits oino
Bcschleunigung der. Veresterung.. : . _5_ :
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Spezielle Lurstellungemetiioden.

1. 1.—Progx1noctg§.

In dem Kolben (1), der aus Flgur 2 oraichtlichen Apparatur, il
noan ein Gemisch von 12 ol konz.Essigoiiure und 2 Lol 4.-Propyle-
alkohol. Als Kutalysator gibt nun 2 Gcw.w Fhosphorsaiiure gu. Das
Gemisch wird etwu eino Ltunde gekocht, ohne Destixllat abzuzie-
hen. Diesm erreicht mun durch Gohliefien des luhnesa(3b). Hierduro
loitet nun die Versterunyg ein und erhilt zu Feginn des kontiniu-
ierlichen Betriebes einen kleinen Vorrut an Xster. Uber die mit
Luscnigringen geftillte :olonne (2) gelanyern die Dimpfe nach (3),
wo sie mittels der Hihne: (3a u.3b) ohne zu kondensieren beliebig
seteilt werden kdnnen. (Die Trennung in der Gesphase imt bei eine
Laboratoriums—ipuatatur sehr wasentlich. 3ei der Teilung eines
zviel Schichten bildenden flUssigen Destizxllates wiirde ein ein-
fucher Hehn uls ibscheider wirken). Ein Tell gelangt Uber Xilhler
(4) els aticklauf auf den. Kopf der Xolonuen zurick. Der andere.

Teil gelangt Uber riihler (5) in den Abscheider (6). Kach Tab.1-
mup dus ternidre Semisch : Syst.lir.6 bei 76,2° abdestillieren., Ta

das binaze Gemisch Syst.Xr. 4 nur einen um 0,50 hahe*en Siede-
punkt aufweist, geht ein Teil des leizteren schon nit iber, Je.
besser aber die ¥ raktionierwifﬁang der Kolonne - und jw vrdﬁer der
'Rucklauf ist, desto mehr reinea ternéres Gamlsch destil‘icrt uber.‘
Da das: bindre Gemisch mehr Ester enthalt als das ternire, ist
Aeine bescnders .gute Frartionierung gurnimcht enzustreben. Man'_‘>”
hilt deawegen den Rickl.uf am besten inm mittleren Crenzen- atwa
9 Teile Aucklauf und ein Teil Destillat. Klainer darf man den v
Rﬁcklauf nicht werden lassen, well sonst die efahr bes*eht, das ‘
LSbigsuure in das Destillat gelangtv uas ﬁbergehmnde ternare Co-
_ miscn, verunreinigt it etwas bvinsiremn, trennt sich in bscheider
in zwel ochichten.'ﬁine dbere esterreicbe und eine untere. wasser—l
;:relche. 4Lus der obgren u3hlbht des Abscheiders mﬁsuen Zur Dale
-stellung Ces; reinen .sters der nlkohol dnd daa Vasger. entfernt .
werden. Zu dlesem Zweck we$angt die cbere Schicht in die 2, holon—,
fne (7). Hier destillleru wiederum das ternire Gemisch Syste.kr. 6
;ab, dus zum eil als 1)0K1auf auf den Kopf der olonne (7). zuruck-é
lﬁuft, zuﬁ anderen Teil wieder in den Abscheiaer zurickgelangt. _
Diesds Destillat entferqt nicht. die gesamt»eingespeiste Alkohol-
menge. Um den restlichen Alkohol zu entfernen. nimmt man an der
Kolonne. (7) in geeigneter Hdhe eine Séétenfraktion ab, Dié in
lihrer Zusammenaotzung dem bei R0.10. aiadenden binhren Gemiech

Y
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Ester-Alkohol (Syst.-%r.5) entopricht. Das aus 52% Alkohol und
48% Rstor bestchende Gemisch wird ih den Xolden (1) suriiokge-
fthrt. In den Kolben (8) sammolt wioh dann 4dar reine Ester an,

dexr uUber Hhhn (9) kontinuierlich sbgelossen wird.

Dus . terniire Gemisoh, dus cus dem Kolben (1) abdestilliertjenthil®
auf 1 Mol Ester 0,9 Mole Wasser. Bei der Veresterung.sntsteht abdei
fUr ein Nol Ester ein Mol Wa.ser. Um das gesamte Reaktionswasser
su entfernen, muss dem Veresterungskolben noch etwas Ester suge-
fithrt werden. Dies geschieht durch das bindre Gemisch, diq‘a10,80$
tenfraktion der Kolonne (7) entnommen wird. Die folgende Rechnung

geigt ‘eber, duss durch das binlire Gemisoh sllein nicht das gos.ntl»

Reaktionswasser abgefiiht wird, Es s&t darum nbtig, naoch oinon
kleinen nteil aus der oberen Schicht dea Abachaidors auf den xop:‘

‘der Kolonne (2) zu gebens . e :

Unter dexr Voraussotzung. dees aich 1nnerhalb der geaamton Apparu-
tur das richtigs Gloiohgpwicnt eingegtellt hat, nimmt man any dale

100, Gew.nLeile Dsatillat sus (1) in den Abschei: or gelang$ sind.”:

‘ (5) 33’4 Teila s' :f._, = 28.31 E ...‘ 5’09 .ﬁ. .,. B’O !

(1) 100 Teile Deatillat = 73,00 E + 15 00 A + 12 00 - W tailen ::?h

(2) Be5 " unt.ochioht é~ 0,11 B+ O, 72 A % 4.67 W‘unﬂ v,_g’”

(3) 94 5 " obexs " = 72,89 B 4+ 14928 A 4 7,33 W L
'Dieas obere Schicht gelangt ‘nach Zoloans’ (1), wo-daa goaam
Wasser als’ ternAraa Gemisch: abdeetiiliert:“» Facgite Lol

(4) 61,1 Tedle " ' = 44,58 E+ 9.19 A 7,33. W

als Reat va bleiben' 

i Aus aleaem Reat wzr& als geitenfraktion dexr Alkohol eﬁtfernts)
,566) 9, 79 Teile ~.:~35_ 470" E + 5,09 A demnach verblgih.n.4;
”(?)23,61 S  ”7'*_ '. H 23,61 Ester.-* : LR T .

1Bei der Bildung der T3 ”eila E. 1nAZeile1 entst.hen ..12.? T' !g,
xDuroh des ternﬁro Gemiach werden varbraucht—,.........12,0\,!. v,

gefﬁllt werden. Dieséa nachfﬁllen geschieht kontinu  ri1oh;??f‘

-
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Die untere Sohioht dus alwcluiuers wird periodiuch in einer kle
nen Kolonne aufgearbeitet. Daubei geht suniichst das teraiire Gemi
(6) Uver. :iine ei nfache Hechnung zeigs aber, da;: der Hstergeha
nicht susreicht, um den goesamton Alkonol 2u antfernen, {ierfilr
givt man noch den entsprechenden Toil :oinester su, sodaf zulets
reines ‘iasser {brigblecibt. .
Nach dieser iethode wird dor eingefilhrte Alkohol quantitativ ant
xontindierlichem /ege in den Ister tiberfihrte
In der @us Aob.2 ersichtlichen Laboratoriumnskolonne vurde der
~oter praktisch dgrgestellt. In 5 Stunden arhielten wir 720 g'
heinester, ’
2. seke.~butylocetlats :
e Liethodik zur Hlerstellung von sek.-Butylacetat ist dile gleiche
wie beim i.~rropylacetat. Auch hier destilliert ein terniires Ge-
misch(Syst.ir.20), das egich im Abscheider in zwel Schichten trenn
Abweichend vom i.—xroyylacetat fiihrt dieses Cemisch pro’ Hol Ester
2,29 tole yasser mit sich, wihrend bei der Veresterung nur ein’
10l vasser ~2ntsteht. In dlesem Fallé'muﬁ man zur ? ntfernung des -
sters noch jiasser zuf&gen. Dieses Vaaser enthimmt man dexr unterez
-Sheiht des Abscheidera.. Die obere Schicht des Abschvidera galangt“
An nolonne (7), wo' ihr das. #asser und ein Teil des Alkohols: als'ff
“ternires Cemisch entzoben wird, das in den Abséheider zuruckge-ﬂfb
langt. Der restliche Alkohok wird auch ‘hier zls Seitenerktion
'(awst.hr.19) entfernt. Der reine Leter wird durd Hahn(Q) abgo-f
‘zogen. in der gleichen Geschwindmgreit, die der reine Ester ent-
.fernt erd, fliﬁst aus (10) eiu uemlaca von Alkohol und - Sauregg
nach._Dle Aufarbeitung~der restlicher unteren ‘Schicht des Ab—iii
scheiders gea"hzeht wie beim i.-Propylecetst. R 'f 
ple, der beim i.-wropy]ucetat aufgestellten, anologe Rechnung;'
zelgt folgende: uerte. L : e i 'i v
' 64"0 Lo+ 27, 0 4 +-19 0 W teilen sich 1n.}

10C Teile tern.gemlsch

i

14 " unter Séhicht = 0,1 E + 0,7 4 + 13,2 2% und
‘86 " obere - M. =.53,9 B4 26,3 8 4 5,8 %5
ta der :olonne (79 weFden als ternares Gemisdl entfernt°:
3046 Teile = S 16,3 B+ \8,3}:]N"'5

Als Seitenfraktior Weraen entfernt:_ﬂ
19 3 Teile. 3 :
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ders wurde also nicht durchgefiihrt. In 18 Stunden erhielten wir
1 600 g obere Schioht i~ Abscheider (6).

Je 3eX.=3ulyl:ropionat,

Ple bLurstellung diegses Zstors schliedt sioch im Fringip an die -
Ketaode gur Horstellung dex beiden obigen Ester an, Auch hier
destilliert zuerst ein terniiros Gemisch ab, dam sich im Absoheider
in zwei Schichtan trenat., bDie obere Schicht gelangt wieder sur
Kolonze (7), mazmxm wo zuerst das tornire Gemisch destilliert
gum Abscheidsr zuriickgelangt. Als Seitenfraktion kann men in. die-
sen Falle kein binkres Gemiach abnohmen, da das System Alkohol-
Eater (Systelr. 23) nicht exintiart. Dafiir aber kann man reinen
Alkohol uls Seitenrruktion abziehen, den man zum: kolben (1) zurﬂck-
fuhrt., R _ . .
100 Teile Jestillat '30,0 E + 48,0 A+ 22,0 W tellen. sich in.
14,8 " uater Schrqefg/ 0,12 + 1,9 A+ 12,8 ¥ und -

85,2 " obere. M = 29,3 E'+ 46,0 & + 9,3 ¥, -
Die obere Sehicht gelangt zur Xolonne (7). Dort deatillieren ab:
.Terndr S = 12,7 E + 20,3 A +'.9,3 ¥ und :
als oeAteqfra’ ion‘_af o ﬂ,_ 25,7 A - o :

.Rest ' [\j ' =, 12 7 Eyter-.

Das aus nolonne (2) dest;llie*ende Gemisch fuhrt Aﬁf ein Mol
’Eater 5,8 Hole %asser @it sich, Diaae gropen ﬁaaaermengan mﬁesen
durch die anf,llendeqﬁntera bchicnt des Abscheiders :edeckt werb
‘den. Gegeb cshenfalls setat man noch Frischwasver zu. < ’

4. Ahflavetut. : : : ik V;‘

Die: qerstellqn; von nryl ceﬁnt schlieﬁt 41ch in inrer ethodik

der sek.-Bn ;lucetht-aarstellung an. ie eiqzelnen areotropen _
»Gemlsohe 'sind noch nicht unteraucht, 8 dup nber den zahienméﬂigen
Verlauf dex Darstellungen keine 5enbuen bngnben gem cht werdan L
Lbn“en.' ex grakt geke Vers «ch ae‘b.n ﬂdea dle moglicukeit de:
kontinuierlichen Darstellung =

5. 4 —Eutylbuivert und sek.-ﬁutvlbdtynnt.,.~. : : ~
Die Dv"stqllung dleser beiden ste*fkunn n'cht nach der bisherigen
Methode erfolgén. Im Falle des sék.-Buuylbutyrst hat daa terniire
%Gemisch (oyst.Fr.za) nur airen Géhalt von: 2 % ater. Beim.i.~;,_' 
Propyldbutyrat haben unsere Versuche .die uxigtenz oines ‘terntiren
Gemischea.zwar wahrschninlich gemught, Jedoen. ;inﬁi dep- Siede~ fi
punkt dea Systems ebwas ‘h¥her, wie der’ Siedepun?t i.-Bnbpy’alko—
’hoL-Wasaer, sodaﬁ man hdchatens und.finierte Gemische erhﬂlt.'

-G
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Zur poriddischen Darstellung dieser Esder kenn mun so verfahrer
dusa min nach der eingesetzton primiiren Verewteyung den ubcrlo!.
eigen Alkohol mit dem gebildeten asuer abdestilliert. Darauf
destilliert das Gemisch Ester-Wasser. Von nun an setzt man so w
nig Alkohol kontinuierlich zu, dess die Estorbildung schneller
exrfolgt, als der Alkchol abdestiliieren kann, Der oaureﬂbaraohux
wird hier sehr &ross gomacht, ntwa 10 Hole oaure uuf ein Mbl All»
hol.

Bel dieser Arveitsweise wicrd" dauernd ein bintires Gemiech pater-
Wuaser &bdostilliert, dessen Aufarbeitung kKeine Schzierigkeiten

- mehr. bieten kann, :

Im Falle des 1.-Pr0pybutyrat wurde die daglichkeit dieser‘”ethod.
durch cigepay Versucha crwiesen. Etwa 4 Stunden lang wurde kontix'
terlich ein Gemiach von Ester und hasaer abdestilliert. Bei unsex
Ve”suchen war dér Ester sllerdings’ ‘noch etwae alkoholhaltig.’"'“';
Die vdllign nntfernunb des Alkohole wurde praktisnh nicht auspro-{-
biert. T . o : S

6e 1.-Propy1propionat.lf,dfLi“'fx'f:"4 e

Bel der Darstelluns dieses Esters. wird wieder ein ternérea Gemisc!ﬁ
(syst. Nr. 10) ebdestillieren, Diesea ternsre Gémiach aber: *st ho~'

—mOgen. Es. wird allerdings mbglich aein, duwxrch einen geeigneten Zup
satz von- Wasser -das Jeatillat in zwei Sehich'en zu trannen. Die.5

. obere Schicht mdsste dann ahnlloh wie bei den Acetaten in der_l”mj'
zweiten &olonne aufgearbeitet war&en.;f.ﬁ- A
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