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I.-Gaserzeugung

1. Koksunte}suchuné ' - : -
a) Probenanme¥ - ’ R
~Ho0ll z.B. von ginem hisenbahnwagen eine Probe gezogen werden
50 musgs bed ungbichmasgivem Ratcrlal darauf geachtet werdeny
dass neben grossen Stilcken auch fPeiner Abfall zur Probde ge=
‘nommen wird., Es ist daher besonde¥S vorteilhaft, wenn von
einer Seite dcz :abens aus in die gegentiberliegenden Ecken
je ein Grabcn gezogen und ‘das dabei. erhaltene Gut zur wei-
teren Vera%belvung verwandet wird, oder beinm Entladen—jede
20. kezw. F0. Lchevfel mux einren begonﬁeren;ﬁlaﬁz geworfen

wird. T e

Die so erhaltene }rooomen zé wird Cann z.B. mittels sines
Steinbrechers ﬁaf_;“lﬁuu&*rCS’C_ coracht, der gebrocheme—
" Koks auf einer“gcslgneﬁan Und iiage durch Schaufeln einige—
X der Kegel zuletzt vonr der .

t_;_ﬁu einem Tegel gesefzt _
przrzv aus nech allsn S& n glelchmd531 abgeplattet
cnd der etwa 25 cm ;Ghe.regel ump? in Quadranten geteilt.
Jeléﬁai'geganiberliegenﬁe Viertel Werden dann eantfernt, das
zurdickbleibende Gus in einsr yuetschmithle oder mittels eines
‘Stampicrs auf Haseinussgrasse 5ebracﬁt,xwie—vcrher nochmals

EZu einsm Kegel lﬁufvﬂﬁﬂx Ce Jle:er gbgerlattet und der Kegelw

t.'i' l-’-

7

t"

g_gg;ggge ex&ge&et«t;zh&a~a

2. kg ﬂer Durchschnitss ;rche ZeBe ln einer sugelmuhle fein
.gerahlsn und uu;éﬁ?ein s fsiebgewebe 0320 DIN 1173, Ausgsbe
1934 vesilos gesiebbe Stwa suf dem gieb verbleibende Zoks—
}teiiéhan mﬁssen‘feiﬁjzérrieber,undider Sauptmenge zugegeben
nenden. Lie so'gewonnege-Durchsehnittsprobe wird in ver-:fa

lwch¢nusenon‘ “laschen fizr 1e-wei%ereﬁ Untersuchungen auf—

stumpf untertcllt. Dle éerk¢e1norung aa& Untertellung Wird

- e

bewshrb . _ ' ' S

ks emprieklt sich, vér den Untersuchungen die Frobe noch-

mals gud durcihszumis: chen.



2)
p) Bestimmung des iassersehalibes . .
‘aa) Hygroskopische Feuchtigkeit, , ' -
twa 5 s dexr lnfttroc’cnen Frobe werden in einem\fla$chen
“a«egias inm Trockenvchlenk bel 10 OC bis zur Gewlchtskon-

ang geurOﬂzncu _ » : ( ..
Der'aew1chtu- 4*nst in ?Lozerten qibtfdie‘hygroskp§isdﬁeﬂ
- Feunhtigkeit ar. g

bb) Dir”ktc Yakserbe Limmunm, - ‘ ' ' -

50 g der’ f‘ in ge hl snen Frobs werden in einem Karzhals-
rundkclbcn (5{:- cen Iﬂﬁglt;'mi* 200 ccm.mylol versetzt,

Ha ehde L den Lhhler und. die graamlelte Vorla&e ange -
cchlospon hat, destdlliert nan bel 140—150°c 50 lange, bis
dzs De"*ﬁllﬁT klé ﬁbt*cnfﬁ; , j o »
booald im Destill at Klare UC;al&lﬂg zingetrs sten 1%t, 1iest

ran die “ublkzentiA ter der unteren 60&10&% {z amser) ab -
'Qﬁ&waTQChEEV Cen Wesgergchalt im Prosz enten.‘ ' ”
H2, Pells dis ved eﬁﬂachch*ﬁ*;&ich nicht gzng klar trennen

5 i

eid
~011tvn. orpfizgkldd ez -cich, édie Vorlage kurz in warmes
stellen. - s

nrlel, mete-,_r@in'u—~ae“ok“ e

c) Bestimmung des Asohenzehalies. .
1 s der Teinzt d91a¢vert:r 50&5; robe wird in‘éinem gewoge-

nan. :0rzelldﬂKgdtCLGP in einen kalten muffﬁlOLeﬂ mingesetzt

und‘aaca—langsambg_ﬁnhb*zan.eiﬁa_7_ginnﬂWWW ,,a auf 850“"
erhitzte. HNach dem Trkaliea lm ;.rikkacor w1r& gewogen.

AUSWEEESe = ASCHAGe - -‘

. Die oben beschbriebene. ‘schenrtectimmung liefert meist
atwas nizdrigere Yerte =13 &iﬁ gus- qger rrlemem:aranalyse—-'
\nledere 3xvde des. d;scnﬂ) : -
Disz ! emv»ratu; der Muffel =011 850°¢ nicht bersteigen.
De die 3chilchen qgets ig-Gewicht verBndern, miissem
sle nach qer Verascnuﬂg zaLuchewogcn reréen.u~

.,.
4

g

[

|5
'!

Derccianunzs

ﬂu‘ﬁ&age x 100

.= ¢ Asche.
._.}1;).\!"' ROy ;'_,C ’ e .



B 3)

_ 8) Bectimmung des bchrefelgehaltes
ag) Gesantschw refel.

1 g der feinﬂemahlenen EFrobe wird in einem Platintiegel mit
3 g dchkamiochang QQMbngt, dss Gemisch mit einer 10 mm hohen
 Bschkanischung iberschichtet und in einem _Tiegelsfchen 5—6
Stunden lang bei 820“0 erhitzt. Der uufsohluus wird dann mit
Yasser in ein Becherglas gespilt und nech Zusatz von 5 cem
Bromuasser 3 Stunden 1x ng vei 4¢%e ulgerlcrt. Hierauf fil-
triers maﬁ Gen aiickstsnd abd und wischt ihn etwa 10mal mit
heissen «adserflus. Baso ”il*VQt wird nit 10 com ualzsaare
(l L?, vercetzst und unter dein Lbzvy S0 lanbe »rhibzt, bis-

cs Ubersah ﬂ;i(e Prom vollkommen verdampft 13%. Hun ver&unnt'
Hmen dié’uouuug aud etwa luU octi, %ringt sie Vum Sieden und '
f;l't anter Umrihren tfopfeﬂhc’Se nit. elnar ebenfalls siedenw
den nas:uxﬁhlf:iélbxaﬁg.Fﬁaeh dor Pillung ervirwmb man noch
iurse Zelt aaf BOQC, Jeksntiert durch einen zorzellnnfllter*
tiezel (z.0s b.L-aergﬁerf%ner tarzellanﬂLanulaktzr), spﬁlt
den Flsdsrsenlag vestlos im & -—“1é—*1, gliht und wigte

Auswaages 5avU, 2e , PR . }
Von der ?cchkamuochwn~ num~ vor dem Gebrauch eine
Blimdpro :J° ademacht we rdavi, - - o

i

v\‘

e:new'm\;m_,. o EE ' . R

Auswaage x Op1372 = 160 . . — o
= 7 Gesambschwefel,

R Linyieage -

S (32,06 ¥ Baut, (23%,42) = 0.1373. . _

Hesosnsien ‘ _ _
Eschkam;schung‘u,ﬂnal.*ﬂerck”; T L T
Bromwseoser z.lncl."Herckt., o : c , ‘
Selzofivre, vouchend 1,19 (mindastens 375} ze.hnzal J"Herekh,
Borimmclliorid = Zesinml, Perek” izm 10%iger Losuang.

be Bel Benute uﬂé einer elekirischen Nuffel ist darauf zu

l"‘

achien, <fass nicht zu gleicher Zeit in dermelben Muffel

- [
asuch Vernschmungen vergenormen werdeg, da sonst die sich
entwickelnden uiq-uqse veon dex schkqmisuhung absarbiert
weraen. o . I

| ‘bb) Hicht fltichtiger 3\‘}31”163?61 _
20 g éer XKoEsSpY obe wendeh*inialner uarzsch&le vors ichtig
verass ciit e ﬁie Azche wird danﬁ,qugrtl tetiv-in einen FPlatin-
"ﬁnf ﬁarin.ﬁit-Bchlamls~hung aufgeschlos—

I

) ti@gel berrefi
' estipmung verfihrt man mit denm Aufschluss
A i

3en, aur Chs«faf_al-

)

nacih vorhe



Vwaae&HLeLtungszehr und angeschlios:

4)
Berechrung:
3iche Selite 3,
Reggrensicits

- Blehe Seite 3,

ce) Fiighuiger sohvwefel ,
Zidént man vom fesambochwe? 1xaﬁ“1t den achwefelgehalt der

-

2b, 0 erhilt mun den Gebsalt an flﬁchtigem oehwefel.

Asche

- 34) Best bimiung des schweiels, der als'“alfig,
Hulfat vna ors an¢sca geounden.vorileyt.

- XYy sulfidcchwefel,

'ﬁep&ratmr

ch verwendeb ncrdan) mit

Ein IEG ohlroiten '; Tiete :o ~ICclben X S SUC
‘eyam IG»Kugelrohr, das
Ge

{’} \{! fn"

MLi Kuﬁﬂlui&igugbleqhnb ge1a1¢t is

LA féqunE: » B - . : S L -
5 g der fe lng 1lv:rten ¥robe wcri n in Xochkolben mit
1PG ‘d‘:u b t,J..- o:C y_ﬁa‘{.r.n” 5{,’.:"9 N.:ﬁ:‘—"-—"-*}. —13¥id di’b le&ug eh’ohr_ani”—’_

b

«CgbﬁLGBSéﬁa,'aﬂ léwst nun den aofbeninkalt unter gleich =
zeitigem Durchleiten eines laﬂﬁsampn Kohlenﬁ1qxgdstromes
“ihundc lang ale?&n.'ﬁiérauf wird das im 10-Kugelrohr aus-—
zefallene Kadoiwmelfid «bfiltdiert und mit schwach mit

polgsiure sngss Soerten Losoer gevaschen. Filter und Nieder-

)

My

k;=h1ﬂ¢ werden dann in einen ﬁr¢enne"erkclben (2;0 ccm Inhalt
eyl ;':" \',w.':l ﬁ,‘: Q:} Fod i sung ,‘JL:‘?{{.’. 3G com- Selssiorée- \.Lo '

cCﬁ<tbeLt’ bis dﬁoW534 id voll stareig gelbst iste Mean vern

dtinnt nen mit Hesser mmd titriert ‘das iUberschiissige Jod
%rODfGQWﬁise att n/lﬁﬁ m@tf*HwtuiasaJiatluqunﬂ bis zZyr

o — : -

Verbia cem 1/100 Joal sg. x 0,00016 x 100 %
- : - = S,

i LA —

T e . .
NI O e B .
e LAY R . .

Reazenziens - S v .
Salizsaure 10 1g ~a312u“aro 1’;24—1,135-(niqdestena 25 )
z.&nal. me?“x“ °+7 verﬂunnu;.

100 Jodlsewmdy Jodlésung “Herck", genau 1+9 verdﬁnnt).
ﬂ/LOJ wdurlum*n_ggui“at;r sung (n/10 matriumthiosulfatlésung |

~ “herck", genaue 1+9 verdunn#}. : -

@



3)

Kudmiumazetatlasung
25 g RKedmiumgzetat z.Anal."werok" werden in 250 cem Eisessig
1,055-1 064 (mindestens 96%) z.Anal,"Herck" und 250 cem
ligesey . warm gelbst. Dile Lbsnng wird nach dem Erkalten sa
-1 Liter aufgefilllt. -
ut&rkelosung wird vor dem Gebrauch frisch.bereitet dnrdh
Aufldsen von 1 g Stirke, 1oslich "Herck" in 100 cem Wasaer
ong Tiltrieren der‘Lﬁsung duroh ein Faltenfilter.
- /3) uulfatsehwefel. , ST
Die salzsaure L@sung im Kbehkelben (siehe verhargahenﬂan ,
Absannitt) wird durch ein Filter- in ein S50C—cem - Becherglas
aekantiert und der Rickstand Smal mi@ -je 50 com Vasser und
- 1C com 10%1ger oalssdure ausgekocht. Das Filtrat und die  —
Auszuge werden suf dem naoserbaﬁe suf etwa 1C0 eem eingeeagtk.
3ann.veraetzt et die ILésung ait u&menaak_Lu.al), bis eben
ein bleibenaer Niederschlag enﬁateht, den nu mit 20 com 4
; lﬁﬂiger Salzsiure wieder in Lbsung %rinwt wnd erhitzst zum j .
Sieden. Zur Fillung und Bestinmung dey echwefels fure ver =

,fﬂhrt men nach keite 3, abucnnitt 88" T

"L .

'ﬁarecﬂngggs B D ,
Siehe Seite 3, macm% aa‘_‘ A

heageﬁ&;aﬁ} ) S :
Salzsiure lQ%%g (calssaare 1,124-1,126 (mlnnestenu 25%)
z—hnal.“ﬁerck“,2+3 verduagﬁ

Chmmoniskitiscung Ce910 = 2478
.Siegggauch Seite 3e

(m¢nﬂe tens zﬁﬁ) Q.Anal.”msrek“

13? Organiscn gebandgner ochwefel. - _
ﬁer ﬂaialt an—nrganisch genundenam uchwefel exgibt Eiﬁh
) wis folgts - : : o ;_ﬁ

Gesamtucnwefel - ﬁ(oulfi§~ und HBulf upchwefel)
o ‘ % Qrgsnlwch gebundener Jenwefal

v

ek Bestimmung -des mtickﬁtaffaenalteg, :

~ @z) Nach Kjeldehl, | -
Iﬂ einem‘Bﬁo-ecm-auxjeldahlkolhen xirﬁ 15 der xeingegulv ,
verten Frobe nach Zugabe von 50 ccm Schwefelsiure (1,84) “und
1z ,uecksilber auf dem Bruhtnetz langssm ernitzt. Hierbvel -
hallt sich sich die arsgrhnglich sc&wazze Flucsigkeit irmer-
hald weniger Stunden auf, ehald dde Jésang farblcs-gewarﬂen
“ist und dex Ruckutand dnnkelgrau bis welss crscheint, ist

k’die Peaktlan.neendet. Hen lisst abkiflen, verdiinnt nit

I




6)
150 cem Wasser und versetzt hintereinander mit 100 cem
Natronlauge (1,35), 50 ‘cem Kgliumsulfidlosung und einigen
biedesteimen, Schliesst Kilnler und Vorlage, die mit 50 com
n/10 Schwefelsiure beschickt wurde, arn und destilliert etwa
150 cen ab, ‘
Hierauf wird das Destillat mit Hﬂthylorangeldsung angefédrbt
und der aaureuberschuss mit n/10 Natronlauge zurﬁckzttriert.
1 cem n/i0 Schwefelssdure = 0,0014 g btickstoff.

Be“echqggg

= Verbr. cem n/io szo4 = 0,0014 x 100 e e

|

Exnwaage- B

Reagenzien*

éehwefelsaure %,84 (mlndestens 96%) z.Anal."xerck“
Quecksilber z.final."Merck".

Hatrenlauge rein, stiekntoffrel ;,35 (min&astens 32% zy
Behnal, YMerck!, i
Kallumsulfid granaliert, =ti ckotoffrei, z.Aﬁal.“Herck"
in 4diger Lésung_v_#_ el A S S——

n/10 Hatronisuge E&erck“.—ww R
methyiﬁrsngedﬁbsung C.lfig "Merck“

be Kadh ﬂumau. -  » ﬂf;,'
“pparaturz - o C

. Bin ﬁippsche Apparat zur CO —Bntw1ck1ung, eine Wasch -
- flasche mit Jchwefeolsdure (1 84), ein Verbrennungsrohr
(95 enm 1ang), das der Reihe %ach mit einer 310 -
__slankﬁnrknpier&pir&iewfelnem Porzellanschiffchen, einer
ngen: ;} ohen ¥ i aroxd N C—C i Rer—2uo! en—aupt
pirale gbfullt ist, Angeschlossen iat das mlt aalilauge
gefillte &aotometar ait k;veaugefass. o

(i)'“c’ )

Aus fuhrunrz : : -

' Btwa C,1 g der felnwt gapulveruen Substanz wird im Porzel—
19nseniffchen mit feinem Kupferoxyd gut gemischt und dsmm .
in das Verbrennungsrohr eingeschoben. Man leitet nun durch
das Verbrennungsronr einen iohlendloxydstrom, bis die Iuft
vollstdndig verdréingt ist, schliesst darauf das Azotameter
an und beginnt mit der Verbrennung, Htws enbstandene” Stick-
Aexyde verden durch die huyfersﬁirale reduziert. Haeh“Beendi-i
.gung der Verbrennung leitet man w1eder 602 durch die Apparg-—
ture. Nach_ mehrnttndigem Stehen wird das Voluzen des ent -

wickeltan vtickutoffs abgelesen.'.» ;
. S
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Berechnungs

Bel einem Baropeterstand von B mm, einer hassgrﬂampftenﬂiun
von w mm, elner beobachteten Temperzatur von + e betrﬁgt :
das reduzierte N;Volumen:

SR V(B~-w) 213
v, = A —
760 (273 + %)

¥, = 0,0012506 x 100

1
d

]
W
.

Eiqmaage

Reagenzien: - o .

-Kalilaouge (1+2_thuar) naeh Bunte "Merck"»*v N
Xupferoxyd, granulisrt und Pulver z;Anal."%exak“
Schwefelstiure 1,84 (mindestens 96%) Z.Anal."merck“

. Natronkalk,. hiraekorngross zar Elementaranalyae "ﬁerek“&-
Phosphorséureanhydzid a.Anal. ”merck" :

igparatur. e -
Eine Reinigungsgarnitur fﬁr Lnfﬁ bezw. bauerstoft bestehenﬁ

. aug elnen kurzen Hohr mit grobem Rupferoxyd, 1- Waﬁchflasehe
nit konzmentrierter- -Kalilauge, 1 Waschflasche mit. Sehwefeol-
sZure (1 84), 1 U-Rphr mit Phosphorsaureanhgdrid. Ein Voyr- -
-brennungsrohr (95 em leng), das mit éinem Flatinschiffchen,

- einem Stern aus Platin und einer beiderseits von kurzen .
Eupferspiralen ftanklerten, 12 om langen Bleichromatschicht
besohickt iste An das zu einer Spitze ausgezogene Rohrende .
ueh}iesseﬂrsichwé*ﬁbsorptionsrbhrchenﬁmit xhosﬁhotEEﬁi —
anbydrid und 2 NHatronkalkrohre an. d =3 Schenkel
“zur- Hafte mit- Pﬁosﬁhorsaureanhydrld gcfullt blnd'1§1e Heizung
cist elektrlsch. R , _

' ﬁauxahrunh /fﬁﬁ R : “ﬂ > »E L
-Kurz vor Beginn der Verbrennung w1rd dss R,hr unter gleichp
zeitigen Bureh;eiten vcn Luft erhltzt. Bann unterbrich$ man -
kurz den Luftstrom, -hingt die Absorptionsrchre an ond brzngt
: an deren Hnde eine ascnflabche mit lyager Palla&iumchlorﬁr~
lﬁ‘ﬁng an. ﬁieraui wird dss Platlnsch1££_hen mit 0,5 g Sub-
'stanz in'das Rohr gebracht und der Tuftstrom wieder-ange -
stellt. Un die Verbrennung richtig in Gang zu bringen, wird
Jetzt Saunerstoff eingeleitet und glelchzei%ig dle elektri-~fT
‘sche Heizung langssam tber dss bchiffchen gesehoben. -
Sobald die Verbrennung beenﬂet iSt,‘Fluht man noch 10~15 .
minuten und treibt evil, . im.verbrennnngsrohr n;edergeschla—
genes Tasserwin das Paasdﬁbhrchen. Zuletzt verdrangt man




"Bag Target 8y

den Sauarétoff-mitg%xg%salﬁgét'gﬁé‘%bskr%tionsgefésse und
das Platinachiffchon im Exsikkstor erkalten und wigte.

Berechnnngs

Ausgewogenes ey x 6.2729 x 100

= % Rohlemstoff.

Einwaage - -

»Ausgewogenes'ﬁzo,x.0;1119 x 100

= % Wasserstoff.
Elnwaage ' o

nhmffchenrﬁaxstanﬁ xw0 -
s - = % Asche.
Einwaage : ‘

Réagenzien' ;’ S PR
Kﬁpf@roxyd grannliert, Z.Andl.“”erck” i
Kalilauge (1+2 Wasser) unach Bunte "Merck". .
Schwefelsidure 1,84 (minéesteng 96%) Z.Anal. "B’Yerck" ’
Phosphorsiur anﬂyaria Zz.Anal."lerck". =

. - o N
. . T = e
PP

R

. “l..

. 1ltsung wird der L

Bleichromat, h;rsekorngzoss7vzar-ﬁleﬁmﬁﬁxnxnmﬂqmﬁr*%hnﬂﬁﬁh‘

ff“f g} Bestimmqgg_des ?ﬁosg orgehalies .

A0'g feingepulverterrxbks werden mit 100 cem balzsﬁure '
‘(1,19) in einem bedeckten Becharglas suf dem hasserbade 12
Stunden lang erwarmt. Dann verdiinnt. man mit 100" com Waaser,
filtrlert und wischt den. Filteprucks aqﬂ mit helssam_ﬁasaaxL_
- EE5 ’f”t—Rﬁcks&an&~anfheben)x;Das Filtrat wird unter
ﬁZusatz von Salpetersiure— (1,40) zur Trockens eingedampft,
dex Lindampfrﬁckatand in Salzsiure (l*i) aufgenommen, die
trilbe Lesung filtriert und &er leterinhalt mit heissem
‘ Wasser gewaschen. Das Klare Filtret versetzt man nun mit
15 ccm,Kmmoniaklosung (0,91) und ‘bringt den entstandenen
Hiederschlag mit 25 ccm Salpetersiure (1,40) w1eder in 15~
.sung. Bie salpetersaure Losung wird jetzt auf 6G C erwirmb
und nit 40 com kolybdagig;ung versetzt. Nach krif+t lgem U=
rilhren prﬁft man guf Vclls+undigkeit der Pallung und 1asst
2 Stunden bel 40—50 %¢ stehen., Hierauf wird der Nle&erschlag
. abfiltriert, nit einer 5%igen Khllumnluratlo sung heutr®l B
gewaschen und in g¢inem Uberschuss von n/10 Natronlauge gew
. léctxt+a,ecm). Nach Zusatz von 2 Tropfen Phenolphthalein -
:igeﬁherschuss mit n/io gbhwefélsaure

s zurucktitriert (b cem). Aot L
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Der auf dem Filter verbliebene Xoksriickstand (s.umstehend)

wird vorsichtig verascht und die Asche nit der 4-6fachen
Menge Hatriumknliumkarbonat Beschmolzen. Der Schmelzkuchen
wird unter Zusatsz von einigen Tropfen Perhydrol in Salmadure
(1,12) aufgenommen und die L¥sung zur Trockene eingadamprt.
Den Eindampfriickst&Ad behandelt man mit Salmszure (1,19)

und dempft die Losung nochmals schar? zur Trockene ein. Der
ﬁlndampfrﬁdkéyand-wird Jetzt in wenlg Salzséure (141) auf—

' genommen, das Unltsliche abfiltriert wnd der Filterinhalt

it helssem WaSHET zut ausgewaschen. Das- Filtrat wird vie
oben ammoniakalisch,gemacﬁt und im dbrigen.nach obiger

’Fallungsvorschrift zur ?hosphorsauref 11ung verfahren.

1 cenm n/10 Hauronlauge = 010001348 & Phorphor

-_Berechnung' o ”’:“‘;:f ) ST -
_ {a=Db)x 950001348_x'%q0' | .
——————e e E AP
. o Einwaange B
’* Reagenzienz : ST

,--..'/ .
/,,[,‘,’ ;{" (7(5 Z{‘z -

d?;;??«r 'ﬂ--’f’* Tr?‘ﬁ"f’
{'"

Selgsiure, rauchend, 1,19 (min&estens BT ) . z.Anal;“&arck“
Salpetersaure-1,40 (miﬁ&estens 65%) zednal. lerck®,
Ammoaiaklouung’ﬁ 910 = 24 BE (mindesiens 25%) =z Anal.ﬁﬁerek“,
Folybdanlosung:‘ :
150 g Ammoniummolybdat z.Anal ”Merck"werden unter Umsehwen- -

—%ken allmihlick in 1 Iditer Salpetersiure ;,20~{m1nﬁestena-53%r
—ZeAnale ”&efek—fgeggssen, Han lisst die so” bereltele ILsung

. Prinzip:

 Bine gewogene menge des zu untersuehenden Brennstoffes

24 Stunden bel 35°C stehen und filtriert 91423 evtl. ent -
standsnen ¥iederschlag ab. - .
Kaliuvonitrat z.Ansl."Merck™ in 5%iger Losung. 7

n/10 Hatronlauge "Merck".

n/10 Schwefelsdinure "Herck®.

" Phenolphthaleinefosung 17ig "Merck."
ﬂﬁatxiumkaliumkarbonaﬁ, gepulvert, 2 anal."Merck“

Salusiure 1 4 - 1326 (minﬁestens 25%) Z.Anal. Yerek,
Perhydzrol al. erck.” . f . T

h‘"hjfﬁéstimmhngrdeé~ﬂeiawertes, I

wird in einem geschlossenen, mit komprimiertem Sauerstoff
gefillten Stahlgefiss, der Berthelot-lshlertschen Bombe,
die sich ihrerseits in einem Wasserkalorimeter befindet,
verbrannt, Aus der Erwirmung des Wessers wird die bel der

 Verbrennung entwickelte VWirmemenge berechnet. - .

7



20)

Apparaturs :

Die Kalorimeterbombe ist aus ng—Stahl hergesetllt.

Der Deckel enthilt zweli NadelvEntile, durch die der zur
Verbrenmmg notwendige Sauerstoff eingepresst wird und die
mit Schutzschrauben abgeschlossen werden, -Zwischen den bel-
den Ventilen befindet sich ein durch Hartgummi isolierter
Stufzen, durch den die eine auleihmg fur die elektrische
- ZUindung geflhrt ist,

An dexr Innenseite des Dackels iIst eine Tragvorrlchtung fﬁr
dag Quarsschilchen angebracﬁb, das der Auﬁnahme der za unterb
suchenden Probe diento“

Die Bombe selbst steht frei in.einem Gef iss, dag mit ein&r
 gewogenen VUasserpenge beschickt ist, In das Vasser tauchan
ein Beckmunn-ihevmometer und elne Rihrvorrichtung,.

Zur mbglichsten Vermeidung von Wirmeverluster ist das Wasser-
gefiss von einen Vassermantel umgeben unﬁ voﬁ oben her. dnrch
einen Hartgummideckel geschiltzt.

Zur Zindung wird eine Akkunulatcrenbatterle pit einer Span~
ﬁung von 8-12 Volt verwendet. -

Ausfﬁhrung -

"In das Quarzscthchen wird stwa 1 g Ger = Fersuchenden—

Vnksprobe eingewogan oder aber zu einem rund 1 g oehweren
Brikett gepressis Dabei sind Pressformen 7weckmesslg,-éﬁir
,den.m;ttleren Teil des qpnddrqhte “{etwa 10 cem Chrom =
H‘ékelunraht} ir das *rikétt einzupressen gestatitens Ber
&unddrahx muss vorher gewogcn und seine Verbrennungswirme
bekannt sein. Nach der i Einwaage werden die Enden’ des Ziinds -
drah+es um die beiuen"ragstabe gewzckelt und das bchalgggp
elngehﬁngu._ﬁieraaf pipettiert man 10 cem Ymsser auf den.
Boden aer Boumbe und verschliesst csile ulcht. Wach En+feznang
‘einer der Schutazschraubern verbindet men die Bombe mit einer
osuera oxfleltung und presst Saterstoff bis zu einem DPruck
von 25 Aimosphiren ein. Die wieder geschloqsene ‘Gombe wird
penau in die Hitte des uassergefa ses versenkt, dle beiden
brghte der Zundbatuerie angeleot, ‘das Thermometex angebraehx~
‘und die' *idhrvorrlchtung nit etwa 60 Umdrehungen;éﬂin. in Gang
gesetzt. : : .

Nach kurzer Zelt hat das ihermometer die uasﬁertemperatur .
- engenommen. Man beelnnt Jetzt mit dem.Vorversacn, indem man
- unter Zuhllfenahme .einexr otoppuhr ‘das hermometer in Ab -
standen von je 1 Einute abliest, bis die- letzten 8-10 werte
21emlich rleichmaas;ge Hnter»ehlede dnzeigen.




1)

Dann wird der Hauptversuch durch Einschalten des elektrischem
St mes eingeleitet, Nach erfolgter Zindung steigt das Ther-
mometer. Men liest die Temperatur von Minute zu Hinute ab,
bis der hﬁchste Stand erreicht ist, den man ‘besonders notiext
‘tnd verfolgt im Nachversuch 8~10 Minuten lang den allméhli
chen Rﬁckgan deor Temperatur

‘Die Tempe*ature”hdhnnb des XKalorimeters entspriaht der Eif—
ferenz zwischen Maximal~ und Zilndungstemperatur. Dieser Wers:
cdist dureh eine Strshlungskorrektur zu erhthen., -

Diese errechnet- sich aus folgender Clelchungs:

T mnx d_ o+

e N o P

n = Anzahl der Yemperaturablesungen im Haupuversuch
a4, = #ittlere Temperatuzaopnchme Je inute im Nachversuch
dv = mlttlere Temperaturzunahme ge Iinate im.Vorversadh.

as—4de % ang 18 ’ --»nﬁwickﬁiﬂﬁ?
Firmemenge bereehnen, wenmn heLennt ist, wieviel Kaloxrien
die Apparatur selbst (Sombe, Riihrer, Thermometer, Kaloril-
meterwasser usw.) zur Ermérmhng ur 1°C bensdigt. Diesen :
Yert nexnt man den uasserwezu des ﬁprarutnn. Y

Der Wasssywert ist eine Konstante, die fur 3eden Apparat
aurch bemondere Vevsuehe bestimmt wzru.

&

rechnet. An dlesem !ert wlnd weitere Kerrekturen anubrin_

SC1le

l..Die bei der Verbrennung des Zinddrahtes entvickelﬁe
iZifmenmenge muss abgezogen werden.

Bu diesem Zwecke wird der Zimddrsht vor der Verbrennnng
und die nicht verbrannten Teile nach der Verbrennung gewo=
gen und das Gewicht des verbrannten Drahtes mit der bekann-
ten Verbrermmungswirme des IDrahtes multipliziert.

2. Bei dex Verbrennnng het sich ¢ Salpetersiure und Schwefelw
siure gebildet, derern Verbrennungswidrmen in Abzug zu bringen
sind. Tm die Kenge.der Siure zu evmltteln, verfihrt man - 1n
folgender Veise. -

lMan spdlt den flusszgen‘chbenlnhult in einen Kolben, kochti
suf und filtriert etwa ungsivcte Yeile ab, Das Filtrat wird
nit 2 Tropfen Phenclphthaleinlssung lilg "Merck" versetzt
"und mit n/10 Bariumhydroxydlésung ®ierck® bis zur bleibenden
R&tung titr1&rt{1§:gehni = Geaamt"%Lre"ehalt.

Zu der titrierten Idsung setzt mar 10 cem n/1c. datriumkarbo—

natlédsung "Merck", kocht und filtriert den aus BeSO _

BaCl, besiehenden Hiederschlag aby widsccht ihn gut aﬁs

. uitrée.t it Filtrat die Uberschiissige Sodz mit »n/10 Sallsﬁnre
MUerck" zurfick, indem/man unter wiecderholitem Kochem solange
S3ure zZutropfen lisst, bis nach 3 Hlnuten langem warten i

keine Rstung mehr auftritt. - _ e
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Die Differens rwisc§§;§§q§ z&geé@%ﬁﬁ%nﬂholalbuung und derxr
Salzsiure gibvt die lienge #lpetersdure an, ,

Zur Ermittlung der bei der mﬁurebildung gebildeten W-rmo—
menge werden die cem /10 Schwefelsiure mit 3.6. und die com
n/10 Salpetersiure mit 1.43 multipliziert.

/ 'Sind mlle Korrekitnren gsngedbracht, 90 rechnet masn die von
Zﬁo¢m4{;;cw~fu,der nznwaage enﬁwiekelti/ﬁhf 1 kg XKoks um.
,r/

i)lBevtimmung des spezifiacnen Gewichtes.

Zux Bestimmung des npaz. Gewichtes worﬁen Wageglidschen be- |
sonderer Art benutzty-die im CGlasstopfen eine durchgehanﬁe
-Kerbe von etwa. 2 mm Breite und Tiefe besitzaﬁ. , oo
Zunachst bestimmt man cin f&r allemal das Eigengewicht des
G18schens {(8) und dessen CGewicht nach Pallung mit absalutem
 Alkohol (b)._ulergLf trocknet an es und wigt stwa 8 g der.

Keksprobe ein (¢). Hierzuf wird das Glas'mlﬁ absolﬁ%ém '
Alkcdhol gefiillt, danmn in ein Wasserbad von 15% gestellt '
ond ocﬂlleﬁdlLOh ‘nach @orgfd¢t1gem ibtrocknen gewogen.

Bezechnungs L e

‘.}"t S c -8 T S
Spez.Ge = = , X spez.Gew.deabsocl.illkchols,..
' o 5 +c¢c - (a+ d) S - R,

1

k) Beotlmmun& dexr Porcgitat
Zur Bestimpung ae;‘Eoro itut‘vir& cino F*ﬂ%@—destokses——
auf eine Korngrosse ~10 mm und eine z Y -

klelath, dass éie durch ein’ frufoiabgewebe V.ZO DIE 1171,

Ausgabe 1974 nlndurchgeht. o : : : ’

Dann hrlngt man 25 .g des grobkornigen Kokseq in Jethyl -

alkohol urd erhitzt 10 hlnu sen lang zu achwacuem. ieden.

Each “dem Erkalten giesst: man die Plusaioke;t durch ein A

leter, trocknet die Frobe oberflachllch mittels Filtrier—

papier und bringt sie daﬂn in eintmGssgefaws, in dzs men
zuver Alkohol gebracht hate Aus der Vclumenzunanms 1asst
- sich das scheinbare spezifische Gew sicht. berechnen,
- Sodann bestimmt man. das Volumen des feinen Kokses und er- 

hilt sc aas wirkllche spezzfische Gewichite
'iAus dem wahren.und scheinbaren Volumen orgibt oiCh das
pxozbntuale zorenVOIumen odexr die- norcgltbt nach
(Vg =V, )_x 100 :

P s
) - T vé
Vo = wahres Volumen der Kbksprobe

Vg = scheinhares Volumen der KkaPIObe
| A ‘ .




)

2. Untersuchung dex Asche bezw. bohlacke.

Das Probematarlal wird. zun¢chst getrockned und darauf ein
suter Durchschnitt‘zerkleinert und Fein zerrieben.

a) Ascheschmelzpunkt , -
Viird-noch auSﬁearbe1+ob.

b) BeSuimmung des Glﬁhverlustes , 4

Zur Feaustellun der noch.b;ennbaren Bestandteile wird 1 g
dexr Probe in einem Porzellanschilchen in einem Mufielofen
bis zur. Cewichtsxonstanz wegluht, w@ﬁx&uﬁletwa 3 utundan
erreicht ist,. -

Bererkungs 5

- Die Tempers ur darf nlcht Zw hoch aeln, da sich sonst Alka-
lien verfliichtigen konnten. ) o
De sich beim Glihen Xohlendioxyd “er”1uchtigt vnd Schwefel="
veriindungen-sowie nilefere (xyde Verinderungen erfahren,
niss bel genauen Bestinmungen der brennbare Anteil dureh
eine L?emeniar naly [se exmittelt uerﬁcn.

-c}—beotimrgg§=aer Kieselsiures .
2 £ Frobecubstanz werden gunichst geg1 s um dle brenn»

" paren hauelle'au vertlilchi igen. Danw, uird der Glunréckstand
mit der A-6fachen Henge ”atriumkallumkareannt wa«chmolzen.
Der fchmelzkuchen wird mit Selzsiure (14d) aufgenommen und
'aie;~mnung zit Salzodure. (1, 9\ "4eLﬁ“1 zur Trockene scharf'

elngeudm@fs. er ;rockenruckszanu wird -mit s3a 1Zsaure. (1'189
—SESSer _DEnand 1', a‘e~ﬁle§eiuanre ab€i1¢v1=ﬂ*fﬂf'*"af::

dem Filter mit Heissem nassnr uﬁlﬁfr“l gewaachen (Filtrat
ufhebeny . : | | - R

1ter mit Bﬁckstanﬁ,mcrdcn.i ihem anrztiegel{nass'fér—.

Aaacht uné bis zur Gewichbskonstengz scherf geglibb, ©

“Der Glihrlickstand wird mit 10 - Tropfen Schwefelsiure (1+{*

- und 10 com flaﬁsaure abgeraucht und dgr neue RUckstand ge-

- gliht und gewogéﬂ‘(ﬁﬁckstand aufheben). o
Dex Hﬁu@”ﬁbﬂlea zwiacnen dexr evs+en und z.ei en ﬁaswaane
‘entoprngt dem Aieselsaureﬂehalt.

Differenz der Auswas can_x 130 | .ﬁi
. '.__, .‘ . _‘v_‘ = 7 E 2 .

Linwaa e

N
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Reagenziens
Natriumkaliumkarbonat, gepulvert, zom Aufsehliessen

Z.Anal, "Merck"
Salzsdure, rauchend 1,19 (mindestens 37%) z.Anal.“Merck“

und Verdiinnung 1$l.
Schwefelsiiure 1,84 (mindestens 96%) z.Anal.“Merek"

1.+ 4 verdiinnt.
Fluﬁsauré (mindestens 40%) z. &nal.“Merck"

_ d) Bestimmung von Eicen und Aluminium "

" Der Gliihrickstand [(siche vorhergehenden Abschnltt) wird
in aalzsdure (1,19) geldst und die ILsung mit den Filtrat
(siehe vorhergehenden Abschnxtt) 1n .einem 260~ccm~messkolbenv'
bis zur- Tarke aafgefﬁllt. T ' ' ' ' ‘

s an) Surmé Von Eisene— und Alqginlumoxvd e S
50 cem der Verdunnung werdan mit Wasser versetzt, zum Sie—

Hiederschlag znndchst—mit helssem«nasser, wascht ihn dann
'a&h aémrFilter gut aus und: 16st ihn in heisser aalzsaure (1 12). .
e Ble Fallung wird ie vorher beschrieben, wiederholt. Zuletzt
werden ilte13§§§ ﬂiederschlag verascht ‘und vor dem Geblise
bis zur Gewichtskonstanz gegliihts, [ :
Aaswaage' Fez 3+A120 .- - e

S e = —
3
in Anwe¢anhelt svon merkllchen Eengen.ﬁangan‘werégn 50 cem
der Losung in einem Erlenmeyerkolben suf etwa 80°C erwirmt
und die ILosung mit HatriamkarbonatIOQung versetz$, bis. eine
schwache Tributig entsteht. Nach Zusatz von 7 cem Ratrium~ -
azetatldsung erhitzt man zum Sieden, giesst heiss durch ein
Doppelfilter und wischt den Kiederschlag nit heissem Wasser -
© QusS. Der Hiederschlag wird vom Filter in heisser .Salzsdure
(1,12) gelsst und die ILdsung weiterbehanuelt, wie im Haupt-

(1
Eéchnitt beachfieben.

bb) Eisenu;z_ , .
50 cen der Losung wcrden in einem Lrlenmeyerkolben.mit
10 ccm balasaure (1’12) versetzt und Kohlendioxyd einge -
P leitet, um die Luft zu verdringen, Dann gibt man 10. cem
'”Ammoniumsulfozyanidlésung zu und titriert mit Titan(S)—‘
:chloridlbsung bis zur Entfarbung. : '
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‘Bérechnggg
4 x Verbr.ccm T1013-Lsg. b4 Fezos-Tit.d Lag. x 100

~ Elnwsage E ' % Fezos,.

4.x (Fe? 3+A1 03) = 100 —

R _ —— - $Pe 0z = % AlaDae
e - Linwaage . :M.i '?a; ! , 2 5“

Reagenzien' - ,
- Salzs8@ure, rauchend, 1,19 (minde stens 37%) z.Anal."Herck".
' Salzsdure, 1 124-1 126 (mandestenu 25%) z.Anal.%derck®.
Ammoniaklosu 10 = 24 Ré& (nindestenu 25%) z<Anal. Herck"

- Natriumkarbenat, kristallisiert 2z Anal."Merck“ in-
L 10%iger Losung.

-Natriwmszetat, reinst,z.&nal."merck" in 10%iger Losung.
Anmoniumsulfozyanid a.Anal."Lerck" in-1Cfiger Lbsung
Titan(3)~chloridlssungs e
_”ltantrichlaridldsung, etwa 15% eisenfrei “Herck" wird mit
dem. giefchen Raumteil bulzaaure, r@uchend 1,19 (mindestens
37%) Z.Anal."Merck" versetzZi und mit Vasser’ s=uf. etwa das
Zehnfache ihres Volumens—aufgc;ullﬁ.

Hach-—erfolgter Probetitration gegen_ﬁ1senvxyﬁ‘ﬁé&ﬁf&ﬁﬁﬁﬁ?

ZeAnal . "Merck® wird die Lﬁsung go eingestellt, dabs 1 cem

0,01 g Fe, 0 entspricﬁ%. -

Zﬁm Sehuxg vor Oxydation verbindet man ale Vorratsflasghe
und die Blrette mit einem.Kohlendiowvd— oder Via serstoff-
entwmcklungsapparat. _

‘Bine zweckentsprechende Llnrlchtung heschrelben E.Zintl und
G.Riensicker (Z.anorg.:Chem.152, 197; 1926); siche smuchs -
Die lMassanalyse von J.H}Kolthof II. Die Praxis der Mass-—
-enalyse, $.469. I S
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3. Wassergasﬁntersuchung;

a) Probenahme.,, T .
Ja nach dem Zweck der Bestimmung werden die FProben als
utiCh— oder Dauerproben gezogen.

aa) Stichproben. .
Die Proben werden in sogenannten Gassamnlern geZOgen,
das sind zylindrische Gefasse von 2-300 cem Inhalt, die an
einer Seite mit einem normalen Dufchganoshahn und an der.
enderen mit einem Fapillsrhehn versehen sind.
Hen U111t ein solches GefiEss mit Tasser oder bevﬁer mit
Kochsalzlosung, schllesst es an die PrebeZ?pfstelle an und
1a“st die Sperrfluusigkelt abla I )

‘ bb) Dauerproben. T S ;
' Sie werden durch kontinuierliches Ablaufen von 5 oder
10-15 Liter &perrflﬁssiakeit -fasé
bzl&ung 1)y gezogen. : . _
Um eine sute Durchschnlttsprobe zu erhalten, entnlmmt man
dem Gasstron einen Teilstrom von - etwa 50 i?h, der durch ein
Uberdruckbefass 1n aleJAbgasleltung gesehickt wird, un ein
“evtl. Anqaugen ven Luft za vermelden. D:eqen.?ellstram 1st o

séutigte Eatrlumchlorldlosung, geséttlgte Natriumsulfat -

looung oder. eine,lezerlnp%asser~Mischung,(131) enthilb.

Vor der Verwendung ist frisch angesetzte bperrfl Sigkelt

‘mit dem zu provenden Gas zu sittigen. Bs ist aueh darauaf

Zu achten, dass beim Probenehmen Temperatur, Druck, Gas—“

édurchsats uswe sich nicht andern.-, : : :

- Fur Gasproben, die tiglich gezogen werden mussen, empfiehlt
~es sich, grissere ispiratoren (200 Iiter- Inhalt) (Abbildung 2)
| anzuwenden.'dird dieser Aspirator mit kurzen Verbindungen

_-. an den zu~ probenden Gasstrom angeschlossen, =1e] ist es nieht

*'notwendqg einen dauernd fiiessenden Teilstrom abzuzwelgen.

b)‘Gasan 'yse;_

Agggratur.. . : -

~ Orsatapparat (lodell Ruhrbenzin). Er besteht aus 2 Mess—
blretten (100 com), 5 Absorptionspipetten nach Tramm, 1 Ab~ .
sorptionspipette zur Aufnehme vcn¢S-Raphthol, einem Ver -
brennungsofen mit einem 20 em langen HOT.~Stahlrohr wmd 2
Nivemuflaschen, die auf einem metallgerﬁgt montiert sind. -

Zur KOnstanthaltung der iemperatur des zZu analysierenden
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 Gages sind die Messburetten mit einam isolierenden WasBer—
nantel umgeben. ' e

Piill der Abuor tionsoefaose und des
. VerFFennnngerE?es. R

1. Kalilauge fir Konlendioxyd, : R

‘2. Rauchende Schwefelsiure fﬁr schwere )

B Kohlenwasserstoffe, ' .
3. Alkalische ?yrogallolldsung fur Sauerstoff,
4. und 5. Ammoniakalische Kupferchlioriirlésung

fir Xohlenodxyd,
6,’bchwefe1:aure &up*grsulfatlusung74LHaphth01
- fUr Xohlenozyéreste,
7. Eupferoxyd =ur Verbrennung von Wasgerstof f
‘und der Pa?affinkohlenwasser toffe.

Ausfihrung:— L S - -
Hachdenm man durch die’ Apparﬂtur Stickstoff’ gelelteu hat,
”wlrd der mzt dem zu untersuchenden Gas gerullte Gassammler
an swlnem:weiten Habn mit elnem’%asser-rruckbehﬁlter\yer-
bun en, der mit. pmarrflﬁsslmkelt_gefﬁllt iste Der- thillar-
hahn des Gassammlers @1ra_an_aEn:ﬂzsaxéggarat;miiﬁels_sdzumL
kKurzen bchlﬁuchatﬁckes anzeschlossen. - b s

- Han setzt nun den Gassammler unter Druck und spﬁlt zuhdchst -
die Hessburette mit. dem zZu untersuchenden Gas aus. Hach dem
~Einsaugen des Gases siellt men zuf 100 com’ genau étu—’
zunachst begimmt man wmit dexr Absorption des Kohlendloxyds
durch 4-5 maliges Durchleiten in die Kslilauge. Nach Ab- '
.lesang und Notierung des Standes &er bperrflﬁssigkeitﬁinﬁw
dexr sbﬁrette wird das Gas 1in die rauchende Schwefelsiure
gedrﬁckt. Ist nach mehrmaligem Durckhleiten Volumenkonstanz |
eérrgicht, so werden die'mitgeriusenen SOBAqupfe in der = _
Eslilauge abSorbiert und denn erst der Stand der Massbhrette
‘abgelesen und notiert. Dér Saunerstoff wird von der alkalischen
Pyrogallollssung aufgenommen, Hierauf leltet;man das - éas
in die ammoniakulische Yunferchlorﬁrlﬁsung ‘belder Pipetten
and entfeﬂnr die Reste des Knhlenoxyds ‘in der nit Knpfer-'
oulfat7éLKaphthcl beschickten Pipette. Die nun folgenae'

- Verbremmung des %asserstoffs erfolgt bei 280—300 G ilibexr-
‘Kupferoxyd. Ist Volumenkonstanz erreicht, kuﬁlt man das_ _
Verbrennungsrohr ab und liest den endgiiltigen Stand ab.

Die Verbremnung der Kohlenyasse;s?qife erd_bei,ROtglut‘_j-%

=
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8olange durchgefﬁhrt, bis keilne Expansion mehr festzustellen
1st. Das Verbrennnngsrohr wird jetzt vorsicktig abgektihlt,
der Stend der Sperrflﬁsaigkeit abgeleser und das pebiltete
Kohlendioxyd in der Kalilauge absorbiert. Mam fihrt zuletzt
nock eine Hechverbrennung bei Rutglut nnter—direkter Ab -
sorpiion des Kohlend1oxyds durch. ‘Das Restvelumen ist btick-
stoff. ' '

”*Be;echnung~

Dex Drozenigaaql* fur KGﬁlbnleXyQ. scnweze Lohlenwasser-
stoffe, Szuers teif, fonlenekya uswe. ergibi sich ohne weite—
res aus der Diffevenz der Vo lumine vor und mmeh de? Absorp—
tlion. Die mittlere Kohlenstoffzahl des. Gemisches. der Parsf-
11nLohchwabserut0¢¢e ng¢0u sich auns dem u%otlenten

L Gcm 002

com Collonse . - R

- TY g

cen CO "= Stand vor de; Coﬂ-nbbornolan uen¢~er H-Restvolumen
ccre § - &2 CC z T H=Hea b~

Sind nuy. 2 am"*n:i_er e. th¢vuaasue;uu0;*e vo;naﬂﬂen, 50 kenn
zus édexr Fchlenutof;bahl dex D*oaentuale Anﬁell errechnet
'uver”en. : _ ) . o : e '

—————volumen,

Reagcnz ent : ' ' R -

Kalilauge rein %IBO—Tﬁlndestens 5153 z.anal. Mlerolh, ‘
Rauchende Schwefflsiure mit 25% 50 (Qchweiel°aure, rauchend,

etma 40 und 20%-80_ v“uﬁ”nk“ 2+5 g n&<cat) , :

yvrogaLlel, Q03p°lt_“ﬂbiimIOLo, u.znaL “HeTCE" in 4C%iger

:uuung. 1 Tell dieger ILézung vird mit 2 Deilen Kal¢laugev~

rein 1,30 (mlnaestens 31%) ZeAnal. "Berck” ”eml@cht.

Armonizkalische ﬁupzerch¢61ur10°ung. ‘ .
2C0 g Rupferchlorir Z.hnal. "Tlerck" und 25C g Ammcmiumchlorid

Z.inal, Yilerck" werden mit . 750 cem Wazser in versdilossenser

~Flusche geschitieli. Zu 3 Ruum seilen odieser. nooang fligt man

S RaLmtell Asmnoniaklosung €,910 = 24°B& (rindestens 25%)°

ZeAnal.lie rck"_und gewahrt éie Lbsung tber meta111schem
Ku.pf‘er aufe | Z ,

/; -Nephthcllccung: » v o '
10 g Kupferoxyd,: Pulver, z.Anal."Herck“ werden nit Wasser
zZu einem Biel angerihrt. Den Brei versetzt man mit 200 cem
Schwefelsiure 1,84 (mindestens 96%). Z.Angl, *Merck", dann . -
mit 20 g/3 —-Haph {hol z.Auala”Lerck" und zum ochlass noch mit
5C com Jehwefelsidure 1,84, -

- Palls die Losung sich zZu dick erweisen sollte, verdiinnt man
welter mit Schwefelsiure 1,84, .
- Die Haltbarkeit der Losang’lst nir von beschrankter Dauer.,

Kupferoxyd, Jrahtform, Zednsl. “Eerck"
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¢) Bestimmungz des Staubes, -
Ausgeiitherte und bel 105°C getrocknete ¥atte wird in -edn
‘mit bchllff versehenes Glasgefidss (Abbildung 3) gebracht

- und en das Entnnhmerohy des zu tnitersuchéenden Gases, das
zweckmiissig in die Gasle. tungghlneinrelch Gy angeochloséln;'
"Die B tromungége chw1na1 gkelt richtet sich nach aer Ge -

HXeTY tzchsv~nngeg31nacn keln.,gle tetrd gt in aer negel 100—
3C0 Lir. /u. Dl° taumes ung ;*folﬂt hinter uen\ 1aubhe¢*1mmung

rnhrehen. S 3 S rv_;_y. L
1 beendigten Durehleiten wird das Lshrclen mehrere Stun—
*den bel 105°% inm QCﬂ‘unk t,e:*l;:ccc};ncet und nach dem ﬁrkalten

;Im~JXulkk8tOT gero €I, e :
Die Angzabe dss utaubgehal tes erfolgt in: a/loc m3.
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II.lwrockepreinigung.

l. Schwefelwassers toffbesblmmung._

a) Quelitative Priifung.

- TUm wvergleichbare verte zu erhalten, ver*endet man ein Glas-—
"rohr von 8 mm Veite, das zu einer Dise von etwa 2 mm 1.%.
- ausgezogen iat, sodass in der Zeilteinheit anndhernd die
gleiche lMenge Gas auf das Tapier trlfft.~

Zum Nachweis des bchwefelwasserstoffs hilt man ein mit Blei-,
azetaulosuug getranktes rlltfl“rpap¢er in etwa 1 cm Abstand
‘von der Diise, - uchdarzt 31ch das Papler in 1 sinute nichi

merkiich, so sind in dem Gas wen¢ger als U,an4“2q/190 ﬁﬁ.

" Reagensy: ' B R _
o Bleiazetat z.Anal."nerck" in 25%iger Losung.;,w,‘h

- . —— J—

vb) Quantitative Bestlmmnng. e — =
,Das.zu.untersqphende Gas wird aurch ein mit essigsaurer
Kadmiy 15ew: 2t 5@ gelrohr «eleitet~und

o LY =)
~dazn mit einer Gasuhr remessen.
Die Menge und ﬁeschwiﬂai“keit des Gases rlchﬁet sich nach.
dem ucnvelelwasserbtoffgcnalt des selben, Zweckmissig wird.
- der Verszuch abgebrochen, wenn elne genL endg}menge Ka&miumf ‘
sulfid ausgefallen iste B )
~ Der uul ionlecerschlag erd abflltrlert, mit e081gsaurem
—Yass er*ﬂewaschen und. sam% dem Filter in einem Erlenmgyer_ew
4>acnl1fzkelben~6250 cem Iﬁﬁ*ﬁf?‘-*f’Iﬁzgﬁgbcm n/10 Jodlssung
versetizt. lien verdinng mit venig _liasser, setzt 10 com Salz-
dure (1;19) zu und schiittelt so lange, bis Ger Niederschlag
vollkommen gelbst ist. Dann wird das Uberschiissige Jod in ’
Gegenwgrt von: otarkelosung it n/lo ﬂatrlumthloualfatlosung
' zur&cktitrlert. ‘ ‘
1 cem n/lo Jodlosung O,GOI?_g Hzﬁ;‘>

Berechnung,_; o L v , S _
::.verb:, cém,n/idiJodéLsg.ﬁxfO.OélY;X"goafi T
gemessenétGagménge,in.ﬁ? & . Eés/ioé Qﬁf.
"“,Reagenzien'f | o | | o :

KadnmiumazetatlSsung- (40 g Kadmlumazetat z. Anal.”herck“
- werden in 900 cem Wassexr gel®st. Die Lbuung wird mit 100 com
BEisessig 1,05)-1,064 (mindeutens 95 ) Ze « Herck"” Ver -

; setzt.

v
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n/10 Jodldsung "Merck".
n/lo Natriumthlosulfatlosung “Merck"

Salzsdiure, rauchend ,19 (mindestens 37%) z.Anal."Merck;
uuarkelosung viie &éﬁ

2 %auerstoffbeSulmmung.

Zur genauen Sauerstoffbeétlmmung verwendet man eine ‘1-Idter-
Flasche (Abblldung 4)+, deren Inkalt man ernittelt, indem

man zundchst die trockene leere- Flaeche.und dann dle bis zu
den Hihnen mit Wasser gefullte wagta—

-Aus fuhrung. : _ . o
Man 1Hsst durnh die: trcckene Flasche S0 1an°e Gas hindurchp
stromen, bis die Luf+t vollkdmmen verdrings ist. Danach ver-—-
den die Hihne geschlossen, die Flasche abgehinzt und durch
&en'vCJllfftrlchﬁEf Manganchlorurlosung \10 ccm/Ltr.Gas)
elngefallt (enderen Hahn liifTten). Han opult mlt etwas Vasser
nach und brlnbt Gann zuf die glelche Veise die ‘neotwendige

menge Kaliunj odidlovung_( C e ‘hbrsGas)-in-Gie—Filesches—
ﬁIEﬁWﬁﬁﬂﬁﬂxmﬁ@ne ¥lasche- &1rd nun‘1n“eiﬁer~schne11gnfenden

3¢ aLttelmaucllne 1-/4 btunaen (naumtedpnr;tar minéesteﬁs
20°) geschiittelt. Hievenf versetst men den Flascheninhalt
mit Salzsiure (1;19)(10 ccm/Itr.was), schwenkt gut um und
Llurlert in Gegenwaxrt von uzarkeloqung ﬁas Lberccnusslge
Jod nmit n/10 Eatrlummhlesulzablocung.

1 ccm n/10 NQtrlummaiobulAamlgwang‘—m 1960~ﬁ_eem‘85uer—

% . WY

;_:;:,;;,‘_:,;;_;_——m——‘f - = T 8_‘5,011.

Berechnungs I C . L
Bei einem Barometerstand von B mm, einer~uas°8rdampftensian
von w mm, elner<£eobach+eten LGLBerLuI Vor 1IC, betragt das
redugierte 0~Volummn: o o — , .

e V(B w) 273 - s
Vo =_ . ¥y . ‘ ,(‘-—“
T Te0 273+ ) _
: Verbr. cem. n/lC -Fays, 3-L05.\x c.pso - 100 -
: e - - — — VOIQ% 020

Leagenzien: T
'ﬂaﬁganehlorurlosuhgs -

- 10 g Hangsanchloriir z.inz l.“merck" werden in 100 cen %asser
geldste. Die 1osung wird mit 1 Iropfen Salzsiure, rauchend,
-1,19 (mindestens 37%) Ze.Anal; "Merck" angessuert. .

— Y . _7" C Tl - \ .

~

+) vérgl.H.aeebanm und E.Hartmann, Brennstoff-chémie_
o 16, 323, 1935
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Khliumjodidlasung

10 g Fatriumhydroxyd rein, Plﬁtzohanfozm, .Analw“ﬁarck'
35 g EKallumnatriumtartrat z.inal."Serck"” und 8.5 g Kalium—
Jodid z.inal."Merck" werden in %00 com Vasser gelvst, Zur
Vermeidung der Bildung jodsaurer Salze wird die Lﬁsung _fiber
einem Stiickchen ailberblech aufbewahrt,

Salzsiure, rauchend, 1,19 (mindestens 37%) z.Anal."Merck“
;n#ﬁnﬁlamrinmthiesalf&ﬁiasung "Eerdk"

t&rkelﬁsung wie 5eite;rz_

‘Bemerggggx : ' : : - ,
Bei der Bestzmmung des bauerstoffgehaltes schwefelwasaer - ,
stoffhaltiger Gase muss der. -Schwefelwnsserstoff vonher durch
HadmiumazetatlSsung entfernt werden. -

Iuxnasse darf zur Hérausnahme aes bchwefelwasserstoffs nicht
verwandt weréen. 7t )

3. Trockenreinigqgggyasae.
Anforde an-die Gasremni
Die Anforderunﬁen, die an eine geeignete uasreinigangamaase
gestellt werden mussen, sind folgende. o B

1, ﬁJe Easse aoll im feuchten Orlgznalzustand brdekslig, aber
nicht uandig égiﬁ; und naéhydemAZusammanpressen bei geringem o
Druck wieder zu Eriimeln zerfallsn, In Originslgustand sell
die Jasse nuxr wenig Kncllen aufweisen, 6ie leiaht zerﬂrﬁck—

“bar Sind-o i

2+ Die Verteilung soll unter dem.mlkroskop betrachtet eine
—aﬁssererdantlich feine sein. ' :

3. Ve Verunreinigungen durch anﬁféﬁﬁiféhe, kﬁrnige Steffe, sowie
durch Wurzelfesern oder Sigemehl sind, soweit deren Anteil =

_sich in miissigen Grenzen bewegt, erwﬁnscht, wenn sie sur
auflockerung beitragen.' '

4, Das bchhttgevicht der. feuehtan massa soll bei loser
;:chu’bttmg 0.8 kg/am’ nicht abemchreiten.

5 Die Hasse sell beim Einsetzen in den Reiniger praktisch
-frei von Huminsfure oder deren Salze sein und ®ine Wasaer—
stbffioneakonzenxratiun vun Py 7 besitzen.

Ein Gehalt an Huminsauren ocder huminssuren Salzen.von 1%
Tihrt zu einer Versiuerung der lasse, wodurch sich die Reak- .
tionsgeschwindigkeit und das Gesamtsufnaslmevermbgen fir

. Schwefelwasserstoff vermindexrn. Ferner besteht in diesem :
Pall die Mbglichkeit einer erneuten Abspaltung von Schwefel-
wassersteff durch die T¢tlgkeit von Schmefelbakterien. -
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6. Def»ﬁhiéil des wirksamen Eilsenoxydhydrats vom Gesamb-
gehalt an Eisenoxyd soll mebr als 70% betragen, der Anteil
des letzteren in der Masse mehr als 50% der lufttrockenen -
Substanz. : '

7. Neben einer genugenden Cesamtaufnahmefahigkeit fhr
Sehwefelwasserstoff (25 g S/100 g lufttrockene Substanz bed
‘einmaliger SHttigung) soll im allgemeinen eine gentigend
hohe Reaktionsgeschwindlgkeit fur chwefelwaaeerstbff.vora
handen sein, ' o -

_) Bestimmung des Schwefelgehaltes ausgebrauchter'
- Grobreinigsungsmasse.

20 - 30 g der ausgebrauchten Lasse, die man vorher in einem
Erockenschrank bei’ 70 C cwsﬂt;rocknerz: hat, werden in eine ge—~
wogene Soxhlethiilse gebracht. Dle gefullte Hu;se versieht
_mgn mit einenm Eilterhutchen, das 1n der thte ein kleines

fullt in den gewcgennn Kolben 200 ccm frisch devtillierten T
Schwefelkohlenstoff. Die” Extraktion lasst man 5 Stunden

der. Kolben kurae Zeit bei‘iooc getrocknet und gewngen
(a Gramm). o o . oA
Trockenriickstand = Sehwefel. o e A\ g
Zur'Kontrolle wird die Hilse mit dem;Extraktiensrﬁckataag
aunaChot im Vakuum und dann im Trockenschrank getrocknet -
unﬁ gewogen (b Gramm)...; T - AR

Berecgggggz ‘ "’Vf” ;A o -:;Q ,,,,,,,

- - ax100 e e
‘ - =% S begogen auf S<Fwie Hasse,
Einwaage = a X ' o SR
. a x 100 - « T e |
: : .Ei = % 5 bezogen auf geschwefelte Masse,
co . Blnwaage — T A
Reagens: _ - SR

Sehwefelkohlenstcff z.anal."merck"'

b) Bestimmung des Wassergehalte )

as) Prische Grobreinigungsmasse, v
Kan wigt mehrere rTund 20.g schwere Proben insgawogéne'Por— s
zellanschalen ein und trocknet sie bei 110 C 24 Stunden 1ang
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im Trockenschrank. Der Mittelwert der Gewichtsabnahme ent-
spricht dem Wassergehalt..

Berechnung: S — :
' . Gewichtsabnahme x 100

. - Wasser, bezcgen auf
Einwaage . feuchte Masse.

bb) Ausgebrauchte Grobreimisungsmasse. R
20 g einer unter 1 mm zerkleinerten.Durchsehnittsprobe
werden 5 Stunden lang bei 70 °¢ getrocknet. o

Gawichtsverlust = Wassergehalt. B - -

Berechnang. ' : .
Gewichtsverlust b4 100

- = % Wasser, bezogen auf
, Emnwaage , ' .troekene‘Masse.

c) Bestimmung der 5chwefelaufnghme:ahigkeit.

Verfahren nach H. Broche, H.Fedelmann und H. Thomas
(Brenns%off-ehemle 13, 205, 1932).

Apparsturs

Das. Beladungsrohr besteht aus - einem unten konzsch ver;ﬁng—
ten Glesrobr (10C¢ mm lang, 32 mm F), das oben mit einem
durchbohrten Gummistopfen abgeschlossen ist, durch den die
Abgase abgeleitet werden. Die Verjlingung,. auf der ein Por-
zellaensieb zur Aufnahme der Masse liegt, setzt sich in ein

gebogenes Glasrohr fort, an das ein Blasemnzihler angeschlos~
sen ist. Der Blasenzihler steht durch ein Ggbelrohr mit
einem Schwefelwasserstoffentwicklungsapparet: bezw.. der Iuft-
zuleitung in Verbindung, Die ganze Apnaratur (Abtildung 5)
héngt in einem Wasserbaded

Ausfuhrungz 1-' —— T ‘ Co )
adlne gute Durchsehnlttsprobe der zZa untersuchenden, feuehten
liasse . (entsprechenﬁ 20 g trockener Substanz) wird gleich -
migsig und locker in des Beladungsrohr gefillt und”i Stunde
lang bei gewbhnlicher Temperatur Sehwefelwasserstoff nit
einer ceschwindlgkelt von 2 Blasen/sek. ‘durchgeleitet.
HHzerauf leitet man 2 Stunden lang einen Lufistrom won 5-6
fBlaaen/eeL. durch, wobel das Wasserbad auf 30-40°C erwirmt
wird. Die Operationen des Bela&ens und Regenerierens Werﬂen |
etwa 30 mal Wiederholt. ‘ : -

Nach Beendlnung der Behanulanb wird die beladene Masse ‘
-cuantitativ in ein flaches Iorzell“nschalehan gebracht und -
bei 70°C getrocknet. Hidfeuf wird aer"aehwefelgehalt nach
Abschnltt a), S eite 23 bestlmmt.




25)
. Berechnungs . - . o .
Ist a dle gefundene Schwefelmenge in Grammen, so ist die
Schwefelkapszitit - : o

100X &
o &= %So
20 + a o

Die von 180

& trockener Masse. aufgenommene- Schwefelmenge
betrigt T , - i ;
' ' a x 1060 _
- : =g S _

Reagenss

Len Schwefelwasserstoff entwickelt man in einem Kippschen
Apparat durch Einwirkenlassen von Sslzsiure 1,12451,126°
{mindestens 25%) z.Anal. "Herck" 1+3 vemﬁnnt)éuf fls-’ensu}.-— _
Tur, Stlcke, z.Anal."Merck®, Zur Reinigung 1%2ites man dex
Casstrom-durch eine mit VYasser gefillte Waschflasche.
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III. Feinreinigung.

1. Gasuntersuchung,
a) Bestimmung des ozganisehggebundenen Schwefels.
ae) Verfahren nach O.Roelen und W.Feisst

Prinzips : : v
Das zu untersuchende Gas wlra in einem Verbrennungsapparat
mit einer Strimungsgeschwindigkeit vem 50-10C Ltr,./h. vere .
brannt unter Ansaugen eines Luftstromes von etwa 400 Ltr./h,
‘'wobei die Schwefelverbindungen SO, lieferm, das in verdinn-
ter Natriumkarbonatldsung aufgefafisen wird, Nach Weiteroxy-,
dation zZu. Schwefelsaure w1rd als 33804 gefdllt und gewagen.

] I

Apparatur' : ' ‘ e : -

Die Apparatur’ (Abblldung 6) besteat eus einem weiten Verw
brennungsrobr aus Jenaer Glas, an das ein kleiner Schlangen-
kiihler angeschmolzen ist, zwel Schettschen waschflaschen,
einer Tuftwasechflaschéund einer Verbrennungsdiise sus Quars,.
hinzu kommen ezne Gasuhy und eine Was erstrahlggmpe. ST

Auqf ihran 28 v ' 2 . _
Vor der Varbrennung Vlrﬁ die ;risch gefull e Gasuhr mit min-
“destens 160-200 Ltr. des zt untersuchenden Gasés ¢ ausgespult
und gesdttigt, die beiaen ﬂ&»ChflﬁnCth.Ealnlluhat gesaubert
una wie: 'olgt 6efhllu.“ 2 : LT '-.x“ el
~__naschflasche X3 zu 100 cem dest.wavser‘werden bei einem

o-Geh&lt von 30 g 9/100 m3 20 ccm.n/io Hatriumkarbonatlsg.'
o " 15 g W, - 10 eccm W '
: ﬂ »A B i J 6 — ﬂ : — - 3 ecm . " .-__'_,;.; .,, R

- . S voxgelagt.
”r”wasﬁﬁflasche TT: zu 50 com dest.wasser Weraen bei elnem

Gehﬁlt von 30 g o/luO m3 10 cem n/10 Natriumkarbonatlsg.
: " 15-g * 5 com ® ) ’ :

_.'n”' s 5 g % . ' 2 eem Rm . ,"n_‘a,..". 2
: .'**““— . L e ‘“ﬁvorg?}égﬁ,
, Zu'&ieSen Losungen gib¥t- mdh_hoch einige Zropfen Bromphenol-
blauldsung als Indlkator, um zu eVRennen, cb bei unvorher—
gesehenem hﬁheren bchwefelgehalt dap vorgelegte Karbonat X
verbraucht ist. - ’ - ) S T o
- Die ggitwaschflasche erd mit eine* sehr verdunnten karbonat—..'
alkaliéchen Kaliunferrizyanidldsung gefdllt. S T
Hlerauf w1rd durch Anschllessen einer Wassersvrahlpumpe ‘an
waschflasche IT die Verb;ennungQqut geregelt der Gasstrom.
an der Dise gedrosselt ‘und nach minfuhrung derselben.ln das

| Verbrennungsrohr auf 50—100 Ltrs/b eingestellt..
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Nachdem etwa 100 Liter Gas verbrannt sind, saugt man zur
Abkhhlung deg Verbrennungsrohres noch einige Zeit Luft
durch, spilt és emigemal uit Wusser aus, bringt das 51:111—
wasser und den Inkhalt der Waschflaschen I und II in elnen
T‘:c':!.emneyerko:i.l:'ezl und titriert das #berschissige Hatrium- .
karbonat mi% n/10 Salasiure bio zun Umschlag des_Indikators
~in Stahlblau. : o .

' 1 cem n/io Ndurlumkarbondtldsuna = O 0016 g bcnwefel

Beroounung. o =
a x q,ools

Hach der miorqtlon mlt n/lO?oalz sdure W1rd die Lésung mit
mmoniak (O 91) und etwas Perhydrol verﬂetzt, Zum Sieden.
 ”“hlt£t und auf etwa 50 com ¢ingedampfi. Die mit SalzsaLre

(;,12) angesiuerte Losung wivd ulnngemdss nacn oelte 3

’;.. g a/ﬁﬁ?

weiter beuaudeit."

e v - TR, O
AuBwaages eau04.

‘ ‘ i ‘ R o ‘,-L [
~Berechnungs o T

' Avswaage = Q,1373
T B

g S/Hl

a.# die von SO, bei der Verbrennung verbrauc
1/10 Hatriamkdr%ﬁnatldswnuAl.l~4q =

b“=”aieﬂ%érﬁ§;hh te Gasuenge ln Efrﬁ .
Der»"chwe els sehalt wird in Grammen/ioo Em angegeben.

—Reagenziens ; -g“ \ B —

n/1¢ Nho*iumkarbonatldsung "Merck" - Sl
1n/10 Salzsiure "Merck! R
Kaliumferrizyanid z.Anal."Merdk" in sehr verahnnter'Lbsung.'
- Bromphenolblan "Merck" in Q,O %iger ILtsung. -
- Ammoniakl¥sung 0,910 = 24°B8 nindestens 25%) z.Anal.“Mérck"
Perhydrol z.Anel, "Merck",
- Salzsiure %g124—}§12‘ (andesmens 25%) z.Anai;&Herck"

) biehe auch ‘Seite 5. o
nq) Uberfuh des organisch vebundeno Schwefels
in Schwexe efstoz : _ SRR
_ Pringips - - |

Die organl chen uchwefalverblndun5en des ag untersuchanden
Gases werden hel Temperaturen oberhald 800°C in. reduzatxan-\'
der Atwmosphire iiver Quarzstiickchen geleitet, wobei Seliwefel-
vasscrstoff gebildet wird, der fber Kadmlunsnlfia in be-
'fannter Velise bastlmmt wird.
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Arparcturs

Ein mit Zusrzsticken geflilltes Rohr liegt in sinem elekirisch
heizbarsn Ofen, in dem Platz fiilr mehrere Rohre ist. An- das

" Rohr ist ein Zehnkugelrohr mit Eadniumazetatldsung snge -~
Jchlossen, dargn eine Gasuhr Abbildung 7).

-

Ausfihwrungs ' -
Han heist den elektriachen ‘Ofen auf etwa 900-1000 Cs lasst -

zunichst cine grossere Menge Gas (etwa 100 LtT./h) hindurch~-
str8men und schliesst nach einiger Zeit das Zehnkugelrokr
znd dip Gasuhy ane Naehdem uiCh eine messbare Ilienge stmium-
:Sklﬂl& ‘abgeschieden hat, liest man den MYesserstand ab ung
behendelt zur S-Bestimmung das Yadmiumsul?id nsch Seite 20.
-1 ccm.n/io Jodlosung = 0,0016 g ochwefel.

B grechnuns =
Siahe Seite 20.

vrea_enzlen.

Bemerkung

Ist das zu unbersuchende Gas SQﬂﬁ&f&lW&SSETStQﬁfhalt&g, sG
wird der Schwefziwassersioff durch ¢ine Xodniumazetatlssung,

die man in ninem.aehnkugmerhr vor das Helzrohr geschaltet

"hﬂt, abgefangen. m—— .

Schv-erigkeludn treten bel.der-ged_ﬁilderten Art der Bestim=

mung nur denn guf, wenn das zu untersuchende Gas cyklische
Schwerelvertindungen cnthiaki, was bei Eokereigas deyr Fall ist

Eine weiters Eét“bde‘&er_%%erﬁﬁhrﬁng*Vnn—orvanisehéye%unéeaam
bchwefel xn_ochwefelwasserstoff int im iolgenden beychrieoens

Prirzigs s Pe= : :

" Der organz*ch gebundene chwef_l %zr& 1n Gegenwart von
Wasserdampf katalvtisch zu Schwefelwasserstoff reduziert,

dieser in Kedniumsulfid & gefﬁhrt and SGhllGSv;lCﬁ Jodo-
metrisch bestiemt. . ‘

o

gparatur

Als Kontakt dieut ein C,5 mm n starker: Platindrant van i1m
IAngeyder zu einer upiéale von 15 mm Eindungsaurchmessar
aufgewickelt ict. Die beiden Drahtenden werden an starke

-_Elektroden angeschlossen, die mit Quarszschliffkappen beidere -
_seite in ein}Bergkristallrohr +) singeflhrt sind.

Die Be’adung des Cacses mit VWasserdampf erfolgt in einer -
Schctaschen Frittenwaschflasche, Aie in einem Fesserbad: auf
80=90~C ervErmt wird., Es ist gweckma851g, é¢ie Flssche mit
~einenm Trepfrichterauftatz zu vercehen, um eine bequemere
‘Erginzung des verdampften ”a,uerp,vornchmen zu zdnnen o

~ (Abbildung 8). ‘ S

+). Eerstellerfizma Platinschmelz Ge Siebert GmbH., thau.
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Au-fgggggg:

Nachden man das Wasser in der vorgeschalteten Waschfla-—
_sche auf 80-90° ¢ angehelzt hat, wird die Luft durqp das
zu untersuchende Gas sus der Appaxgtur verdringt. Dann
erst schaltet man den Strom unter Bedienung des vorge--
schalteten Wideratandes ein und liest den Stand der Gas-

.,uhr ab. €3~£ Gasstrom wird auf 50-80 Ltr./h eingestellt
_und aolange durchgeleztet, bis in der vorgelegten Xadmi-
umazetatlésung sich eine genagende denge EKadmiumsulfid
abgeachieden hot. Nun scnaltet nen die Heizung zus und
stellt den Casstron ab. Die Gasuhr ﬁirﬁ ‘abgelesen. Das
ausgeschiedene Kadmiumsulfid wird sinnueufss nach &eite‘

ézrﬁeiterbegancelt.

Bemerxnng . v
Be;m Einscnalten des Stromes ist =u beachten, dass wegen
des geringen ¥iderstandes des Flatine im kelten Zustand
- im ersien Augenbllck die 3tromaufnshue Sebr hoch werden.
Kann UHGCH die. any fur das Burc4brennen des Drzh-—

RN

tes besteht, IaIIE _ alierwigerstand

erst/allmihklich einset&en&en Gliihen die volle Strombela=-
‘studg eingeschaltet wird. Bei einem0,5 mm starken Drzht:
so0ll die Stromstirke eitwa 14-15 4mp., dle am Platindraht
liebende Spaununﬂ 35 Volt betri5en. - :

Berechnggg : ' » ;\ L .;

Siehe Seite <O

‘Resgenziens _ s o i |
.biehe Seitelsr— . .. m,m,,_';,-;fff,ﬁ;” S

b) gua’ltatrve Praxung auf orgamlscne gcnfefelverblndungenv

____aa Schwefelkohlenstoff ’ J wmi.

| ()Prufung mit Tristhylphosphin

Leitet man das za urufende Gas darcn eine stherische Lé—‘
sung von ;rlathylp&osphin,'so entsteut bei Anweserheit von
qehsefelkoalonstcff”eine rote kristd%llalsche Fallang

-L

Reagang : —

nuheriscne Losung von Triatnfiphesphxn v"



EEQ Target %)

El_zsﬂiunz mit alkg%of§a§&er Ka&%{é%g_l 1

Leitet man das zu priifende Gas durch eine Ldsung kalter
alkoholischer Kalilauge, S0 tritt bei Anwesenheit von _
Schwefelkohlenstoff Gelbfiirbung ein (Bildung von Kalium~
xanthoxgenat) Verdampft man den Alkohol auf dem Wasser—
bade, siuert die Lcsung it ;ssaigsaure an-und ve rsetzt ‘
ale mit Kupfersulfbtlvsung. 80 entsteht ein gelber, vo-
iumindser Eledersehlag von Guproxanthogenat.

Reagenzien: , - . o -
‘Alkoholische Kalilduge (5 Kaliumhydroxyd rein, Flitz- -
chenform, 2z Anzalgss YNEREK werden in 5-10 cem Wasser ge-
lést. Die Ltsu verdinnt man mit Alkohol 96 Volwsenpro-
‘zent auf 100 cemJKupfersulfat zur Analyse Win 2%iger
Iosung [Bisessig 1,055 - 1,064 (mind stens 96 %) zp:rgnaéf
Egss' K. - ) A

bb) Thiophen. : S o

Leitet man-durch- eine. Losanb von. ls¢$1;—\chwefelsaure einen_
-G£$B$30m+—89—eﬁ$3$eht~b€%~w£W€a€Eheit von Thiophen elne -
,tiefblaue Férbung (Indopheninreaﬁtion}.

Re ggenzzen. ‘ _ .- ‘ C
- Lisung einer chinan‘ucnga_laatln zuzaénaliaa diBQK in
Schwefelsiure 1,84 (mindestens 96 %) zn::Anamgﬁc Miﬂﬁ%&.

gl,Kolorlmetrische Bestimmungen. L
. Map leﬁtet das zZu. prufende G=8 2uhachst darch veraanate

Kalllauge, um ; . und ¢ Z e »
’suifid zZu - entfernen._?ieravf 1&set man dus Cas (BG Ltr./h)
'3C Minuten lang durch Scem alkoholische Kasizéuge strimen.
Versetzt man denach die alkxoholische Kalileuge =it 1 Trop-
fen KupfersulFﬂtlcsung and siuert mit Lisessig an,_so beo=-

. bachtet.aman. je nach Schwaielkohlenstoxfgebalt eine uelb—
7'farb&ng bis Bildung eires gelben_ﬁiederacglages., U
An der Hand von Vergleichslasungen kann die ursprunglich »

. im Gas vorhanﬁene Menge Schaezelkohlenstoff ermittelt wer——

‘ den. ZeBo vor der Feinreinigung starke gelbe Trﬂbung = 1-2 -4

| cs2/1oo m3‘ I

’ Reagenzien§ o
Siehe Seite Jhya T

Ein anderes kolarimetrisches Verfahren wir& im foloenaem )
,beschrleben.ijjﬁ T Rt

.
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| Apparasturs

.Das photoelektrische Kolorimeter besteht aus einem GehBuse
mit 3 senkrecht iibereinander angeordneten Fichern. Zur Er—
zielung elnes parallelen Strzhlenbindels ist am Boden &m -
Brennpunkt eines parabolischen Spiegels eine 6 Volt-6 Watt-
lampe angeordnet.'Baa~L16ht'trifft,.nachdem es durch eine
10#ige Kupfersulfatlisung gefiltert is%, im oberen Teil der
_Apparatur auf die zu antersuchende Lésung. Das von dieser
durchgelassene Licht gelangl auf eine lichtempfindliche
Zelle, die mit einem Mikroampéremeter verbunden ist. Dile
-Bichung geschiecht mit einem mit einer bestimmien Nenge
Schwefelkonlenstoff beladenen Stickstoffstrome.. '

'Ausfﬁhfungr‘b i _ B o

Han leitet eine gemgssené Gasmenge'mit einer Stromungsge—
schwindigkeit von atwa-ﬁOG Ltre/h durch eine mit 20 cem
.Biperidin1§Sung baséhickpe Wﬂscggiaache.vﬁa¢b beendigtem
‘Durchleiten werden 5'ccm,KupférsalgiSEung‘zugegeben.-Hieré
anf wex die Losung kol#rimetriert, wobei der "csz-eehgifcf
direkt auf einer geeichten Kurve abgelesen werden kann. _
ﬁi’ef—*‘é-énauifgi;eit—der Methode liegt bei etwa 0,03 g_S/1ﬁQ.m.3.

Bemerkungs . Lo _ o - ,
Kohlenoxysulfid.gibtweine shnliche Reaktion, wird aber be-
reits nach 5 HMinaten fast vollstﬁndig»zexstért..Gegen Thio-
phen ‘ist die Reak%ion unempfindlich. Der Einfluss von. _
Merkaptanen ist auch zu vernschlissigen. Sctwefelwasser-
“stoff muss vorher entfernt werden. ' : T

Reagenziens :

—

o - = - s o 8 0] S .'—____,:__; ' 3 .)'."‘ ( i "nnﬁﬂf'!lﬂﬂ"hﬁnzbl.

tis . ol
reinst, HBRCKe — - - S S
0,25%1ge Losung von Kupferoleat in Momochlorbenzol, reinst,
HERCK. e A ReSor o

o | 'Bestimm- des Schwefelwosscrstoffs.:
Siehe Seite -Z¢, S

s e) Besfiﬁmﬁng,desfSauerstoffs;b~
Siche Seite .27/ T

2.)  Prische Reinigungsmassg.
 a) aktivititsprifung,

Apparaturs

Die*Ano;anung,der'Appératut'istiaus Abbildung 9;ersicht;1ch.



Ausfilhrungs

Zur Prufnng der Reinigungawirkung frlschgr Feinreinignngen

. masse werden 100 g der aut 3-5 mm Korngrisse zerkleinerten
Yurchachnittsprobe in ein 1,40 m langes Supremaxronhr (15-

18 mm lichte Weite) singefiillt und zur Vermeidung des Ver— o
ruxscnens beide geits lose Gleswollestépfen engebracnt.

Das Roar schiobt man nan in den Aluminiumblickofen, heist

auf 230° C en. und Yeitet Wasgergus (50-100 Litr./n) au,reh. L

- Per nicht abscrblerte »chweleraswersteff wird von der Kaﬁ-"‘
miumazetatlosunb nafgenormen und nach se&te 5 bestimmt,'
Wahrend d;e ﬁaatlmmung des nicht aufgenonmenen organiach
:vgebandenen Sehwefels nsen Seite  ausgefihrt wird.

' Eine normale Yasse mit etwa 40-50 % Porositit "eigt anni-
_hernd den in Abbildung 10 angegebenen gbeerotionsVarlauf, S
wobei ein ¢ sssergas von 17-18 g crg. “/100 Hm zugrunﬁ& ge—
Clegt iate o

] ‘ , St fP bestimmt me e o , - a5n-
mEE GBS Zehncugelro“r &taa alle 24 utuna=n aecnaelt. Die
Bestimmung aes orgdnisch gebunéenen Schwefels erfolgt alle

2—‘3 ngea . )

v b) Bestimmung der Porositnﬁ.,
Aggarat&r: - .

‘Ein asch un*er vex aungtes Glasgefass, das seitlich ei nen _
Ablasshahn besitzt und mit 2 Markierangen versehen iste. .
(Das merxisrte Volumen betrigt 30 cem). Der Ablasshahn ist

“mit einer ﬁeaar “hare verbunden, dic 3 cen frx st“and ‘*Q”ﬁgm

Xdung *”11*}0‘"# e “’—"—“?ﬂ. ==
- pusfinran rung: o | ‘
Das Glasgefliss wird Diﬁ zur oberen Harke mit hoahsieﬂeadem."  :
Benzin(Kp 13»-1500) gefitllt. Hierauf briﬁgt mzn 810 g einmw';'
getrockneten Burehsehai+ta§robe 80 in dzs Bengin, dzss die |
Kélner die overs &arke nicht ubarsteigen. Dann wartet man,
bis ‘die Laft ‘aua der Masse vollstindig vcrdrﬁngt ist und
Ifsat dam uoer der oberen Harke- stehende aenzin, das dem
wirkllcben Volu&@n ﬁer Haoge entspricnt, ab,(a.ccm) ‘Hier-
auf lagat man daa Benzin~bis zur gnteren Aarke ablaufen, waru
tet 3 & innteﬁ unﬁ lusst aie ndchgetroyfte ?lxssigkeit ab

(b cem).," R o a_v DR
;_Berechnggga- . o o

30 ~ (b + ) _ : |
T , . . — Vol.ﬂ For ositat.__
; - . 30- 1 3 ' ' ‘ .
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@) Bestimmung des Soaagehaltea;

- Die getrocknete Probe der Wasserbestimmung wird fein gepul~
vert, -nochmals geWOgen und in einem Soo—ocmpErlenmeyerkolben

- mit 2 - 300 ccm Wasser léngere Zeit gekooht. Hierauf wi rd

' heiss filtriert und der Pilterrickstnnd it heissem Wasser -
gut ausgewasdhen. Dass Eiltrat and die Waschnaaaer werden
nach dem Erkalten in einem 1-Iiter-Hesakolben ‘bis zur Maxke'
‘verdunnt. 100 com der Verdiinnung werden mit 1-2 Propfen '
'Methylrotlcsung angefarbt und mit n/i Salzssiure bis zum
Farbumschlag titriert. o

g 1.com n/i Salssaure =-G,053 g_SOds;
Berechnungs - : o
S 10 x Verbr. com n/l Hcl x 0,053 x 100 #,% boéa.

U

) Eixmaagej '

n/1 Salzsiure “Merck“
Eethylrot—ﬁesang ¢ 1%ig "Eerok“

md) Bestimmggg des Wassergehalﬁas. o

10 g einer guten Durehschnittsprobe dexr Feinreinigungsmasse‘
'werden 1n einem,?orzellantiegel mindestens 6-8 Stunden bei .
105° ¢ 1m.Trookenschrank getrocknet. !
‘ngichﬁsxgnlggx_g Waase!g_halt.ﬁwyiA';7fj;!;;”w

Bereehnggg o e -
__— » Gauichtsverlust x 100 ¥ % ﬁassvr.-

Ein 250—cqmduesszy11nder‘wiré ait der zZn antersuchenden Pro—
— be bis zur Marke gefullt, dann dreimal aufgestcssen anﬁ evtl.
_bis zur—ﬁarke nachgefullt und gewogen.

. 22;22222&&. R o R e T
o7 Vaiumen des ﬁesszylinﬁers'g,lockeres SGhutt-

Geﬁicht,der,?rabeT?  R “.fil ggwieht.wv

e Ersehﬁgrte Reiniggggsmassd. : - S '
,az Bestiggggg dea Sulfidschwefels.,., o L

-

- Apparaturs

' Ein Kochkolben. mit aufgesetztem thler, durch‘dessen'n;ttc
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ein bis auf den Boden dea Kolbens reichendes Rohr fiihrt,

das an seinem oberen Ende einen Eugeltrichter sur Aufashme
von SHure trigt. Der Kithler ist sweckmiisslg als Absorpti-
onagefiiss susgebildast, so dass die Vorlazge (Zehnkugelrohr)
mit der Kadmiumazetatlasung direkt angeschlossen werden kann,

Anletkhrggg S , _ ' .y

Zunichst wird eine grissere Durehsehnittsprobe gepulvert.

_Jde naeh dem Schwefelgehalt der zu’ untersuchenden ausgebrach-
- ten HMasse werden 1=-5 &z 4n den Kochkolben eingewogen. Bexr
Kiihler wird zur Hdlftﬂ mit Wasser ﬂefullt und das mit Kaami~
umazetatlosung beschickte Zehnkugelrohr angeschloasen. Baehp”
_hat. lésst men aus dem Trcpftrichter Salzssure (1, 12) lang-
sam- zufllessen. ﬁachﬂem die Haupteinwirkung voriiber ist, ar-
warmt man den Kolbeninhalt. .and treibt mit einem Konlendioxyd-~
‘strom den uchwefelwasserstoff in die Kadmiumazetatlesung
Uber. Nach beendeter Reaktion- wird das Kadmiumsulfid zur

WSchwefelwasgeratcffbeatimmung naeh bazte«&f‘wgiﬁarhnhandelt+

_Berechnungs‘ T o . e
o Verbr. cem n/10 Jo&losuﬂg x 0,0016 x 100 'e 4 S,

Reagenzien' .
Salzaéureh1,124 ~ 1,126 Giindestens 25 %) z.Anal. "Merek"

oo Einwaage‘:J“ """" - S e e

'b) Bestimmggg dea Gesamtschwefels.

1 g der gepulverten Erobe wird mit 2,5 g Ratrznmsuneroxyd
<,unaf2 g wasserfreiea Katriumkarbonat in einem Nickeltiegel
- 10 Mingten 1ang zunacnst mit kieiner Flaﬂme erhitzt bis das
Gemiscﬁnerweicht ist und usa&menbackt. Dann steigert man
die Temperaturs‘bis die Schmelze gle%ehmassig zu flieasan
Wbeginnt. Nach dem: Erkalten laugt man den Tiegelinhait aus,
oxydiert mit Brcmsalzs;ure, verdampft das ﬁberachﬁssige Brom
‘unter dem Abzug, filtriert evil. die Lusung und bestimmt im

' Filtrat die Schwefelsaare a&nngemhss nach beite;f
Auewaage' Baso4. . S

Beregggungz

Siehe Seite.3 .~
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*Roagenzient
Natriumsuperoxyd Z. Anal. "Hereck".,

Ratriumdbrbonat, wasserfrei, z:; Anal. "Merck".

Bromsalgstiure: 500 ccm Salzsaure, rauchend, 1,19 (!1ndeatens
37%) 2. Anal. "Merck", 500 ccm dest. Wasser und 100 coem Brom
Ze Anal. "Merck", _ o
Siehe auch Seite .3 .

I8. Konvertierung,

S KonVertgasanalvsen

n) Probenshme. : -

Die Probenahme erfolgt nech denselben Ge91chtspunkten wie
~auf Seite vz ‘beschrieben. -

: b} Gasanalzse ' S : o : Lo s

Die Ausfuhrung wzrd eix ngemass nqch Seite‘72( }?%orgenammen.

Konvertlernng. o IR - _
Die Bestimmang 'ﬁird nach Seite .l ausgefihrt.

3;wﬁassérdam;fgéstimﬁun vor dem Konvertierungsofen.

Wi}dzn§ch gelieferts _ -
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Ve _Synthese.

1. Gaannterenchnng A )
Zur Untersuchung gelangen Synthesegau I und IX- and Endgas I
und IX.

‘az Prcbenahme.

}Sie erfalgt nach den auf Seite-?@fgegebenen Vorschriftnn. »

bz Gaa lzaa.

Die Untersuchung wird nach dem auf den Seiten'fzzvz?%eachria-
‘benen Verfahren ausgefuhrt. -

- e) Stickstoff-Feinbestimmung

Agnaratar. o o

.~ Diese bestekt aus einer Eeaabﬁrette (300 ccm.Inhalt)
‘mit Verjingung, einem Verbrennungsofen mit kupferoxyd-
gefﬁlltem HCT,~Verbrennungsrohr und einer Absorptions-
pipette (500 dem Inhalt) nach Tramm. ‘die mit 30 %iger
Kalilauge gefiillt ist.
‘Piese Gerite sind an einem Metzllgerist aﬁgebraeht, das
‘etwa haldb so _lang ist wie das eines normaslen Oraatappa~
rates. Die Nivesuflasche der Heasbirette fasst 500 eem
 Sp9rrflussigkeit (Abbilaung 12).1 ”

Ausfihrungs:
- Nachdex das Kupferoxyd im Verbrennnngsrohr bei Luftznzritt -

geniigend erhitzt und die erkaltete Apparatur mit reinem.stiekk
Wstoff ausgespiilt wurde, fiillt men ais einem grossen -Gessemmler
300 cem Gas in die Messburette. Nach genaner Einstellung des
Sperrfiussigkeitaspiegels erhitzt man déden Verbrennnngaofan

auf Rotglut and leitet das Gas solange dnrch das Rohr, bis kel
ne . ?olumenahnahme ‘mehr feststellbar ist. Das Restgas wird nach
‘dem.Erkalten gemessen und als Stiekstoff 1nLRechnnng gebracht.

‘-'Berechli%,_‘ "‘. v = - "'_ . | i o L
S ------S-.---—-“m 1;33“‘ as x 100 = %_'Stiokstoi‘_t.
' Reagenzienz -

Eslilauge, rein 1,3G (mindestens 31 %) zur Analyee MERGK,
‘jKupfero y Drahtfcrm _zur Analyse MERCK. N _
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In diesem Fclle absorblert man daé'#aséEE} indem men an.dan
Enznahmsrohr ninterainander 2 gswogene, mit Kalziumnhlorid

anschliesst odar verdichteﬁ dan %amﬂerdamgx in einar geuoge»
nen, mit flissiger Luft gekiuklten Vorlage (Abbildnng 15).
Yan lisst des. sza untersuchende Cas durch dle Apperatar so
streichen, é%ﬂs &as Thermgmetmr bei vorber heissen Gasen
'pient mehr als 26-30° snzeigt und die strimungageschwindig-
keit nicht mehr dle 206 Ltr.fh‘betr“gt. Das Gas wird solange:
éarchﬁaleitet,~bis elne gub ngbark Zenge Wesser featznstel—"'

len ist. - o e

Weaganzien: -
¥alziumehlorid tracgen, mittelkurnig zar &nalgae &thic
Phea*hcrsﬂureann*dria zur xﬁ&lyBC mshu '

aasertenaion.’"“J   fw'--‘, —

Das-Gerit (&hbildhng 14} wira an ans'untnahmerohr aer Gaslai-
tung mnthCleSQQH und in der vorner. angeaebenen ?eiaa das v
Quﬁtersucaen&e Gas durehgeleiteu. Glexen& tig wird am Therso-—
meter dle 1egp&rstur und ap. Manbmetar der Truck in mm W.S.
beohachtet und dber dia ganse Eauer der Hessung 1n‘knrzen
zaixahatanﬁsn_xﬁrmezkz Die masaun@ st beanhat, wenn sieh
5&-10@ cenr HasssT ahgeschiedén huben. » | ' :
Daa ﬁasvoluﬁﬁn zird suf §m3 trockenes Gas. um&ereeﬂnet and
dss abgeschiedene Fasser in Grammen dsrouf besogen. Da das.
snstretende Ges eine der Temperatur entsprechende Beatfeuch=-

tigkeit mitfibrt, ist &ia ger Auastrittstsaperataur anta;re—
chende. rﬁo&ﬁfﬁ&ﬂ’& in_é noch kuauzﬁhlen. :

Berechnungs S .
reqvn"é;L ‘V (B *+ P = w) 273
° 760 (213 3 ¥)

"Gﬂ~%?m< 8 %&a&e:fﬂm a
oy 1T
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‘angewandte Casmenge in n>

nittlerer reduzierter Barometerstand
mittlerer Gasiiberdruck

Spannung des Wasaerdampfea bei t°
mittlere Gastesmperatur

Wasser im iessgefidss in Grammen .
reduzierte Gasvolumen (Normalvolumen)
Fauehtigkeit des bei t geswttigten Gases

az Bestimmggg des Heizwerteg

Unter Heizwert eines Gases versteht man die ?érmemango~in
Kcal., die bei der. reatloseu Yerbrennnng eines Hormalkubik—
.meters@ﬁm )frei wird. Leitet man die Verbrannung o, dass da:
hierbei entstehende Wasser verflﬁssigt wird, so erhflt man
~den oheren Heizwert, bleibj jedoch die Dampfphase erhalten,_
ergibt ‘sich unter Verlust der Kbndansationewérme (rund 660

Kcal'/kﬁ 325) ‘der untere. Heizwert. L

tERYR RN

_‘ﬁddﬁ'id'!'d <

Da der Helzwert eines Gasgemiaches gleich ﬁer Summe ‘der Ver—
‘brennungwirmen der einzelnen brennbaren Gaabestandtaile ist
und die Verbreanungswarmen der einzelnen'reinen Gaae bekannz

aind, -lisst sich der Heizwert von Gasgemisehen aus der Analy»
roul

se errechnen.v,

Bel der Errechnnng des . unteren Heizwertea warden die Prazent
~ gehalte der Gasbestandteile mit den unteren Helzwerten der
‘reinen Gase in gleiaher Veise multipliziert und die Produkte

addi ert - ; = ——
: ' ;* in ﬁer Pegelezunéris;ﬁ_kleinez_als

der obere ﬁeilwert.

Bereehnun sbeispiel: - Verbrennnngawarme HG oberer

Bestandteil Proaentgehalt fur 10»303655 reif ‘ geizwert'

nen Gases

co | w T
L) S E y e e
Culfy 02 o e 3 Kew

co - .. 28,9 .~ 30434 Keal - 877 Keal -

20 53,6 < 30,52 Real - . 1636 Koal

om, 0,7 97,27 Keal = - -Q 67 Eeal
Jf00,00- 2616 Kcal

_.;}Heizwerﬁ‘ﬂ Iur 1 Em3 mit 18260 Keal angenommen. '
- ©’Bei einer hoheren C-Zghl muss der entsprechende Ee;zwertv
eingeaetzt werden (siehe fqlgende xabelle, Abbilduag 15),
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bb) mit dem Explosionskalorimeter nach
' Strache—~Loffler -

Prinwip:s o S :
Eine in einer Pipette abgemeassene Gaemenge wird mit .
Luft vermischt zur Explosion gebracht. Die dabsi ent—
wickelte Wirmemenge wird mastlos auf eine Kalorimeterw
flissigkei® tibertragen, deren Temperaturanstieg an
einer Thermometerskala abgelesen werden kann. Dieser
gemperaturanstieg'ist'eiﬂmﬁass fiir den Heizwert des
agses. o : = -

Apparaturs - ‘ RS- L : ;
Das Gerzt (Abbildung 16) bésteht aus einer Explosi-
-onskugel, mehreren verschieden grossen gesichten —
Wesspipetten, die mit einer Klammer zsn den Elntritte
dreiweghabn angeschlossen werdsf ktnnen, einen Hiveau-
geféiss mit VWaesserstandsglas-gzar Ablesung des Standes
der Sperrflissigkeit, das durch einen Resbénzug geho-
ben und gesenkt werden ksnn, €inem kleinen Induktor
~fir die Funkensziindung, die an dem Aufleuchten einer
Argonrédhre kontrolliert werden kann und dem Explosi-—

' onsthermometer-mit Ableselupe.

Ausfihrungs S e T e e "gga R

Je nach dem-Helzwert des Gases wird eine der 4 Pipetten an
dén-kiparat‘angeséhloasen. Durch Heben des Ktveaugeféséé&f
—wird die Explosiomskugel mit Wasser gefiillt, wobei Hahn 2
geﬁffnetfaiafgggék-brgggn &es}Hahﬁee_T’Qie Explosionskugel.
‘mit der Messpipette verbunden wird. Hierauf wird dureh Ver—
stellen des Hahmes 1 die Pipette mit dem Gaseintrittarohr

verbunden, dem ein Blasenzihler vorgeschaltet ist. Bei
_staubhaltigen Gasen muss ein Wattefilter swischengeschal=

“tet-werden. Ist die Hesspipette mit dem zu untersuchender
Gas gut susgespiilt, so wird nach Drehen des Hshnes 1. das
‘Niveaugefiss gesenkt, sodass der Gasinhalt der Hesspipette |
‘dureh die nachstrBmende Luft quentitativ in die Explosionse

- Bl

kugel gespiilt wird. S | - e

—

Nach Schliessen der Hihne 1 und 2 wird der Stedd des Explos
‘sionstherm@meters abgelesen und durch einen Druckschalter
dee Gas-Luft-Gemiscr-geziindet: Nichdem der Heniskus- des
‘Thermometers annihernd zur Ruhe gekoumen ist, wird Hehn 1.
: gnm,B:uekausgleiéﬁfknrz“geﬁffﬁgtiqﬁ&‘naﬁ“dasAsteigeh.éesr
' Thermometers bis zum Haximum verfolgte . -
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"Die Bestimmung nuse mehrmals wiederholt und ‘das Hittel aus
den Bestimmungan‘als Heizwcrt’angegeben werden.
Bereehnungs *
L B, = (t -~ %) xax F kcal/ﬁm
by = nnagangstempergX§ur -
;2 = Laximaltemparatnr B
= Richfzktor der vcrﬁsnaten measpipethe
F = Reduktionbfdktor o

'f: Ecvz i1

ce) mit aem ﬁggerimetwr ageh: ¥r of. Junkers,

Eripgips -

aur. “eizue tbe?t*ﬂ ueg wird die ¥ rmeMeaga ermittelt,

die vel” ﬁef“?erbrennnng einer g&meﬁseaen Gasnenge ept-

si&z@eniunﬁ_von einer ”Eﬁﬂ””&!ﬂﬁ ¥enge Ymsper aufga»
ST ; SoEeT] E- i e F e SRS W THY T 10X 1} SN2 %

Apﬁaratur- o
Sie ist faas Abbilw@ﬁg 17 ers ieh.iich,

%irkungsaeiaa'

'wdsscrstromw B T T

Das TeBELT tris* bei I ein and puss 80 eir ves*@‘lt wew»i
gon;-duss-es Lol II zlexliceh atark ayerlaaft. Pas in
&en Kuhlnzntel eintretende fasaer atent nun anter dem
. fxaigen Druck Jer iog
"‘?flrn ..“ATE}}. HIEs 7 ku&.ﬁ"‘ > & 7 FLRF ; =
gtellt. Dag VWassvy nimmt seinen. neg axren &ﬁﬁ aaaaerea
Ralorisetsrmantel, dann durch helrere lznere Kalorime-
terwinde und tritt gdurch den ¥asseriiberlauf aus. Die
Vaasertemperaturen worden mit in Y10 Grade gefeilien
Thermomnetern an dex Lip— und AaStrittatsllefgemeEsen.
Zum Yessérn des 3 nIWaae“r~ anfiﬂaut gich an agm "her=-
land &lﬁ bmsuwllnahﬁ
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Gaxs strom:

Der Brenner mu:se genau in der Mitte unter dem Kalori-

- meter befestigt sein, darf nicht russen und musa ctusa
50-160 Lir./h %zs verbrennen, Die heissen Verbrennungs—
gase werden im Gegenstrom zum Kiihilwasser durch die in=

-neren Kalorimeterwinde gelelitet undverlassen den Appa-
rat an dem Austritisstutzen. Hlerbe ‘wird der bei der
Yaorbrennung entsbandene Wasserdampf verdichtat und das

Kondenswasser aufgefangen.

Allﬁf uhrung . » - o R e

achwaeh en*leuchteter Flaome brennende Brenner anter dem ,
‘Ealorimeter ange! racht. Danach werden . G&s— und Waaserstrom
50 geregelt, duss zwischen ein- .und austretendem insser

16»120 and- zwieehen~Gasein——uag_&asaAaizitt, sowlie ausae—
! : erachled bestehtm

Vor -der Messung wartet man solange;-bis_sieh'das Get@t im
wirmegl eichgewicht befindet, d.h., bis das Kondenswasser
_glelchmwssig trcpft and dle has— and @assertemperaturen _
schon einlpe Zeit den vor;en&nnten Verhaltnlssen entspre-
ch srden i “lelcnma831gen Ab&tanden von ”2 Minute
'H+é‘Temﬁératuren des Wasserein- und % : o
‘sen und notiert._uur Hessung des Kuhlwassers lasst man durchr
Umstellen des Dreiweghahnas das Kuhlwasser‘wahrend dexr Ver—
fbreﬁnuna ‘yon 10 Liuer Gas in einen ﬁewogenen BehiEltexr flies—
sen und bestimmt die i Henge durch Wigung. Wahrend der Zeit
wird das Kondenswasser von 60 Liter Gas in einem Eesssylinp.
dar gesammelt. %eiterhin ‘wird die Temneratur und der- Brunk
i@ Gasmesser und der aussere Barometerstand ahgelesen.

Bereehnung : - ;.~*” W: v : :

Aus den . je 10- Temperaturablesnngen' and t lWassereinrA
Adritts und Wasseraunstritt) wird das Mfttei gezogeu, bél un-—"
‘gleich anzeigenden Thermometern: eine enisprechende Korrek-
tur aagebracht nnd der-wemperaturunterbchied festgestellts



Daraus ergibt. eich der rohe obere Heizwert
' - Kx (¢ - ¢.) L‘_'
o= - a -8 kcaL/mB.

K = Kihlwessermenge in Grammer (10 Ltr. verbranntes Gaa)

ri

Um den rohen unteren Helzwmert rH zua ermitteln, muszs 4die
bel derJfondensation des WaseerdPmpfes freigewordene FTirme.
abgezogen werden; das sind unter Berdeksichtigung dexr Ab-
kihlung au«f Rsumbemperatur rund 620 -keal/kg. '

- Ex (¢, -2) kx 620 | |
rHu = - — [" S

K :'Kgndé%%éésa: in Grasmen (6C Lir. verbranntes Gaza),

Darch Divisicon der rohen Heizwerte durech den errechnetsn
- oder durch Hultiplikation des mus der Tebelle entnopmenen
~Reduktionefakbtors F werden die suf Normalkubikmeter bozt-
‘Eenen reduzisrten Heigwerte erhzlten.

H =

’ ‘ . — 3
23 (Bt p - m)
T 760 (273 + t)

= reduzierter Surometorstand
= Gaslberdruck im Gasmessce
' = %asserdampftension bei t

= Raumtemveratur -

S

t[JEe&tggggsé‘dex Eichte.}

Bie maupsuicniich angewandte Destimmungsmethode ist die nsen
Lumgs durch ¥igung. AR - - L T
Y¥eniger gebyfachlich ist die wngnetische- Casweage nach
Stock; melet genligt dle Dichteberechnunz sus der Analyse.
Die Probenahme erfolgt in dsr Weise, dzss zan o8 Zu antar-
suchende Gas in elken 10-Liter-Gasometer fiillt (2 HNiveasu~ Ny
flasgehen mit Tubus), der ein G¢lyzerin~¥asser-Geusisch {(1:1)
als Sperrflissigkeit enthilt. Nach erfolgten Temperaturaus—;
~gleich wird in der folgenden Veise ohne Irceknang der Gase
‘die Dichteermittelt. . R R
Bei eing?,vorh&rgehen&en\Troekaung\kinngn grbssere Feohler ‘
durch teilweiase Ababrption'vﬁhagnﬁleﬁﬁasserﬁtcffﬁn?enfstehen.f

aus der Analyse, | Sl )
" Da die*Bich:a}einea~Gasgegiﬁbhes_glgicﬁ der Summe Ger Teil-
~ dichten ist und die Dichten der reinen Cese bekannt sind,
.~ lzest sich*die‘ﬂichté aus ﬁét Aﬂalysg ‘errechnen. i

~

— A

- Die “erte der Teildichten werden besanderen Zabellen entnom-
~ men und.die Summe durch Hundert geteilt. R
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Dichten einiger reiner Gase.

Gasart Gasdiohte e (0°, 760 mm)  Hormel-Litsrgewicht
co, | 1,529 - 1,986 g/1
CH, - . ,1,230 - 1,663 g/)
CqBg 1,451 1,884 g/%
v??ﬁi’ A .257 &1
0, 1,105 4’435 &/1
Hy 0,0695 - 0,0502g/1
 ¢H, 245545 - UsT20g/1
- Collg. 1,037 1,346 g/1

L bb)'fach Eamaa. ' R -
_Bin etwa 200-300 cem fhﬁﬁeuﬁéﬂ ulaexvlbcnen (zbbﬁidung 18]
wird mi&tela*emner ;Ipnmne (uat»r **T'mm) evakaiert und
fﬁ°na EEWOERL . Aieruuf issst men Luft eindtr*ran and wagt
uwieﬁ&r. Fun evaﬁuiwrt man dus gef“&s—a“ﬁrwalu ung laset das
Y i { mtsllt dos Gewicht

S AU

?&“’3 Ve

- Dee ninsﬁr&ﬁeg wohR &sa ﬁat -1e) zq ga&aheﬁéh, dnas Qnae, die
schuerer sind =ls Luft, duren 4 3= zaf- den Boden reichende

. Rohr, Yeichtiere Ga’e daxesg an JJICJ GuEy sn*er& Rohr ainge—

leitet werden. E ' e e »
ﬁie eben baacariehewen>Oﬂavatisnen nwoeXrden sa lange wia&er-
kﬁﬂﬂ*ant» ﬁerze_axngltaa_gezéaﬁr st o e

Bemeriunzens

Fehler, die TaBe Aureh dzs Figen Leac“t&r Jaft bzw. feunh—
ton GCases sntstel®n, &k naen vaornsehliinsigt werdens - ¢

Ds Druck und Temperatur wihrend der Bestimmung konsien
bleiben; braucht man sie nicht zu bertcksichtigen.
gtent sur Bvakulerung keine Ipumbe zur VerfUgutg, so kenn
‘man, such durch 2 Wigungep bei verachiedenen Drucken das e~
wicht des luftleeren Xolbens ermitteln. Man wigt zm.B. bei .
-Atnmoerhirehdruck und beil dem erreichbar niedrigstien Jruck.
' aus der Gewichts- und Bruckdifferenm, die einander PYOpOr—
" %ional sinds berechnet-nun des dem tmssph“reagruck eﬂtn -
_ ogreﬂhende Gewicht Luft.

Berecbnung:

Gaegewicht

éaadiéhté & - e
RN Luftgewicht

A Y gusgewicnt - .
‘Eitérgtwicnt = s o 4 1,293“g/ﬁlftapg
| | memroTuttgew ety

: Litergewicht der Lnft = 1,293
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agc) Hach Bungen-Schilling.

Pringip: . :
" Hessung der Ausstrbmzeiten der Luft und des Gases..

Apparatur:’

Der Apparat bestent ags einem.grossen, mit aparrflussigkeit
geftillten, gylindrischen Gefiss, in das ein 2. Zylinder um-
gekehrt hineingetaucht ist. Der Xopf des letzteren ist mit
einem Metszll-P~Stiick versehen, das in dem oberen Ansatz €l ne
Duse—tr«gt, die mus einen feindurchbohrten Platinblech be— -
steht. FPerner besitzt dex. inner Zylinder im Inneren 2 als
pns flussmarken dlenende Metallspitzen. o

-t_,

\Ausfuhrung- ; e

Kach Drehen des Dreiwegehahnes wira die Verbindung mit den

zu untersuchendan Gas’ hergestellt und- das innere; Glasge=

'”nss gso weit ﬂehoben, duss es sich panz wmid Gas fullt. Each'
mschalten des Dreiwegehahnes auf &ie Dise ‘senkt man &en

Zylinaer wieder, wobei aich der Flussigzeitsspiegel all=-

minlich hebt. it einer Stoppuhr ermittelt man. die aeit,

:aie der'ﬁeniskas”ﬁer Sperrfrasstgkﬁtt~znm~ﬂuraﬂr11eséﬁﬁ?

der beiden 3&rkﬁerﬂ§gen benotlgte. T PE

Alle ﬁBSSﬁfgen missen 5~6mal wiederholt, und die Diohte

aus dem M:ttelwert arrechnet werden.

*Bemerkung.

Vor den Messungen mass die aperrfluasléxelt Raamtemparatur

vhaben an& mit dem zZu. untersacnenden Gas gesattigt sein.

Be izt daraufu}u achtens dass sion der Stand der Sperrflis-
sigkeit wihrend einer Bcstlmmans'nlcat nnﬁert._ - _

'Berechnungs T
g _ . .5
~
a, = —= - X d
K . 7__1./ ' :2 —irs_.Il
-0 Ay 3
BT T 2 )
- S T |
?tiws'Auafluaszelt fir das za untersuchende Gas
t1, = susflusazeit fir Luft : g .
dL = mittlere Litergewicht der Tuflt
dx~= mittlere Litergewicﬁt des zu antersachenﬁen Gases_
8 = pesuchteﬁ apez. Gewicht." ‘ s
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co) Verf:hren nach A+ Stock und G. Rittor
QZtsth. phya. chem. 119,h333; 1926).

- Prinsips : -
Es wird der Auftrieb'von Gasen . benutzt,‘um &1e Dichte- des

zu untersuchonden Gaaes e bestimmen.

'Aggaratur' S ' o

Der Waagabalken der Gaswaage, 4in den- ein.kleiner Ehgnct ,
eingeschnolzen ist, trigt an einem Ende einea Luarshohl-— .
kugel, dile. duxch die Wirkung den ebenﬁen Gaacs aiasn_‘; "

die als Gegengewicht dient. Die ?aage befindet aiech 13& ‘
einem glisernen Gehiuse, dus mit einer dehliffklappe vers
schlomseén ist, besitzt eingeschliffene Zufiihrung sur .
leitung von Gesen 'und taucht in ein glisernes Wasserbad.
Unterhslb des Waassergefiisses trﬁgt 'die GrunUplatte- einnnu.
eisenlosen Elektromagneten zur magnetischen Beeinflus—
sung der Vaage. An dem Stativ befindet-sich noch gur Be—
richtigung der Waagennulletellang ein Hilfamagaet mit '
Grob- und Feineinstellung.
~ Zur besseren. Baebaehtung ﬂes 4aagense&sers iat eineﬁﬁupa

angabrauht. el P . S —i .

Ausfﬁhrggg ';'m‘; ‘ ,

Purch Fﬁllung des 7 agengeh*usaa mi dem zu nntersachenﬁel

.Gas’ wir& die ?aabe, éie im Vaknam einspielt, aareh den Auf-—

_trieb der geschlaasenen Glaekug&l aus, dem Gleichgawicht ge~

brachte. Um den ﬁaagenze1ger wieder ‘auf Eull zuw briag&g,_

ward dureh den Elaktromagnaten ein utram geeigneter St&zkn
ffisgggxgsigésT

?ﬁﬁ?ﬁéﬁﬁéﬁ'kaﬁn. . : ; S
Pa man sich ‘vorher mit einem bekanntea Gaa, z.B. trookener-
‘Luft, eine Eichkurve aufgestellt hat,. kana man. unmittelbar :

das spez. Gewicht eines Gases ablesen.
Zur Umrechnung suf - hcrmaIVQxhaltnisse liegan jeéer Naagc

Homogramme bei. LT
.Bine Bestimmung dauert gtwa 2 minuten and kaﬁnkmit wenigan*

Knbikzentimetarn Gas ausgefﬁhrt werden. R

 Bereohnun sbeispiets ., T

 Red. Barometarstanﬁ: o ?6657 nn S T

. Pamperstur: 197C
Glaieugewieht der Waage bei 175 ﬁilliampéra, .
demnach 1%, Tabelle ‘ein unreduziertas 8pe Gewicht

, N ; e o ] -von 1,62
760 x 8 x : I L
8, = o : :
i 273 x 766,7 . .
S 760 x 1,62 x 292 o
B, = L = 1,715,

° .:;'."273 x 76657 -
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,g)'guglitativa ?r&fuhg#auf Harzbildner,

K oL 5
Han leitet durch ein auapezogenea Gldarﬁhrchen in e;n,mit
Formalin—bchwefelsnure beschicktes Glasgefiss (&bbildung 19) .
etwa 2 Hinuten lang das zu prufende Gas..
Tritt nierbei eine deutlich sichtbare Galbfarbung auf,
so ‘sind Harzbildner 1m Gus enthalten._

-Reagenst ! —
1 som Farmalaehydl sung 35 Gew. ﬂ z. snal.. ®"Hertk™ wird in
30 cexm Schwefelsiiure 1,84 (mindestens 96 £) z.anal.3"ﬁerck9'
voraichtig gelist, :

J—

' aa) &affangen in ammcniakalisc;er Parh arollusmng

Han leited 10-56 Litér ées‘vu *ntersmehanden Caasea ﬁarek 3
?rxtte&waﬁchflascnen, die mit elnam am¢sea voﬁ.zﬁe eem—

‘Inhalt der aaechflaachen,lﬁ einan.?albeu, w%aekﬁ ein;gtmal

mit 4alza&ure {1:4) aus veraetzt mit 100 cem Yazsser und _
2. g fostem §atriamchlorid und- kacht atﬂa 5 % 1ﬂntan 1gng.-
Haen lgﬁ&ez&m ate ren wird das has&ﬁiydraxy& abfiltriert n&d
gut auagewasehan. Per ﬁie&arsc slag wird denn vom Filter in
10 cem 10%iger balzsauré gelcst unu aie Laaung ﬁn einem
100-ecm~%esskclben b s zur Horke ‘
Eigzggsximmung daa iiaena exﬁgléﬁ_gglgximgsriﬁch. ,,w_%;
Za diesem Zwecke wird ein.aliquater Teil der. zu aatersup
ichsnden,ﬁzaenlosunu in elnem @eegﬁeten ula§sylinéer =it

1eenm 33125&ure (?,%9) and 2-3 cem einer 10gEigen 4mmaniamp
‘sulfosya nzdl@&ang versetst‘@ﬁﬁ.der 'ﬁarbtan der. Lﬁsung in-

- eiden’ Eeilige~znmperat0r it &iseasulfozy&niﬁlosﬁngen ?on
bekanntem Bisengeualt vsrglichen. oL :

_Dia Angabe des Liaenkarbonglgehaltes erfolgt in & &e/ﬂaﬂhﬂma.;

Reagenzien* o -t : ST _
¥ethanol (ﬁethylaikohol) . Amel. *MercknJ = Al
‘Asmonigklfsung 0,910 = 24 Bé (ﬁin&estens 25 p) Ze in&l.
uperek™. , , -
- Ferhydrol 2. Anal. “Eerck" -
Salzsliure rauchend, 1§19 (mindes»aaa 3% ?) Ze ﬁnal“ “ﬁerck#:‘
und 1:4 verdinnt. : _ ‘
- Natriumechlorid, kristallisiert, sz. Anal. "Herck". ’
Salzsfiure 1,124 - 1,126 (mindestens 25 %) 3. Anal. ﬂmercxﬂ
2+% verdinnt. - -
,&mmoniumaulfozvanid %o Anal.m"ﬁerck“ in 1&%1 er Léaung, ,
Eisenwergleic"slaa¢ng* ‘
,8?8 g Eisanawmoniumsulfdt (Ferri) e ﬁwhl./”merck" nna 10

..;
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cem’ Salzzﬁare,rauchend, 1, 19 Ze Anal. "*Merck" werden zu
1 Liter geliagt. 5 : -

1 ccm dieser Lisung entepricht ©,0001 g Fe.

V bbz Zer aetzggg durch Erhitzen.

.Daa za unterauehende Gas wird durch ein im Aluminiumblock-
ofen auf etwauzooo C erhitztes Glasrohr geleitet, wobeil Adss
‘visenkarbonyl in metallisches uiS@ﬂ und Kohlenoxyd zert&llt.
Das Wiaen scbeidet sich wls upiegal on den “andung en.des o
Glasrohres abe. ﬁ&r Hetrllspiegel wird in wenig Kﬁnigswasser
gelb»t, die Mberscnuasi&e SHure &ruestenteils verdam@ft und
”ﬁaus der Lisung uiaenhgdroxyd durch“ﬁmmoniaklﬁsang in.berins
’gem:»berscniass neiss g@f&alto Die ﬁeiterbehanﬂluag des ﬁie—
"aeﬁmchlugea erfoiat ngeh Gam ggracrgﬁhenden abachnitt. i

 Reagenzien= o ';‘ S .  ,,
Einisswasser: - S '
3 Tgile SalEsiare, rauchend, 1,19 (min?estens 37 %) s 35&1-

"Merck® und 1 Teil valpetersﬁare 1,40
—frnEle—herckte e
”iehafauch Eeite 523. . SRR R

. e

i} Bestimmuﬂg des nmmOﬂlakgehaltas\\

an leitet etm& 1C00-1SGO Liter Cas aurch ezne mzt 1@ con -
_*5/10 chwezelsaare bewchickte Frltteuuaschflssche mit ainar

8trs éun&agaacawindigkeit von 2¢50§‘Bitur/h. 11 erauf apult

“man den ?laacueniah&lt in ein aecaerglas, Wrbt mit. etwas

Eeth;leranqel sunbran unﬁ tltrisrt den sE ureuberachluss mit

_736 Eatronlauge aur okl ‘“*‘***t:»
Die Angabe erfolgt lnfg E33/10@ ¢ 3.'_1 RN
- J

. 1 cem 3/10 bchwefelsﬂure = u,ﬁﬁ??&? g_ﬁ&B,“"
Lte&ﬁeﬁzi ane : :

n/1C" Schwefelszure - NHerck",
'B/10 Hatronleuge “ﬁerck"'
wethylergug94§baung G,1 %ig “ﬁﬁrck“

‘Des zu da%erauchende,'konlénstﬁréfreie cs wird mit einer .
Geschwindigkeit von etws 6G Liter/h. Gurch eind Zehn&agelrehr;

geleitet, das mit 10 cenm einer frisch gergestellten:”erro->,hﬁ
suliatlbsunﬁ, 20 cem Batronlauge and 30 cem. Wasser beachickt‘

" wurde. Nach dem Durchgang von mindestens: 100 Liter Cas wird
der Inhalt des aehnkugelrohree in ein ﬁecnerglas gesstilt,
—~die. Fl&saigkeit darin aufgekocnt wna nach der Absetzen f411s
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triert. Der Filterruckatvnd wird ae‘khach dem iyangehalt des
Gases 1-2mal mit 10 com Ratronlauge und etwas Wasser -5 ¥inu-
- ten aufgekocht. Bas Pauptf;ltrat, Bowie die Filtrate der al-
kalischen Auszuge werden in einem 1-Liter-Kolben. vereinigt
and mit Sohwefelsaure neutralisiert. Dann versetzt men die
L8sung mit 5 cem Natronlauge tand 75 com Magneaiumchlorid15~
sung und kocht 15 %inaten langz. £u der noch heissen Pluaaig-‘
keit gibt man 35 cem. Quecksilberchloridloeung, versient den
Kelben mit einem ?ropftzichter und verblndet ibn mit einer
Destllllervorricntung . Zu der siedenden Ldsnng laast men
allmdhlich ‘etwa30 cem Schwefelaaure autropfen, wodurch die
BlauSaure An Freiheit gesetzt wird. Yas &ondensat Tingt man
in 5 cem katronlauge auf, die man mit 2G _cem Ynsser verdﬁnnt
hat, Hachdem 100-150 ccm uberdeatillzert Bing&, bricht man
die Destillation zb, versetzt ds %8 Dﬁutlllat mit 5 uem‘Kali- '
umiﬁnﬂxgjodidlosang and. titriert langsam mit n/10 Hilber-:
nitratlosuna bis zum Auftreten e*nes blelbenden Riederschla—
ges, der bexmﬁ chutteln éine gelbliche Opaleszens hervorruft.
S ;_,_/%o oilbernitratlosung = c,eez? g HCH. . o
ﬂie Berechnung e‘f_igt ant g7/ 10ce s

Reagenzienz ’;__"‘ = ),k;:;— L
- Hatronlauge rein, sticketoffrei 1435 (mlndestens 52%) z.Anal. _

*HWereck", -
‘Sehwefelsiure 1,84 (mindestems 96p) Ze ﬁnal. "Mezck“,BBQ g

auf 1 Liter. ' — _
) W&gnesidmwhlcrid Ze .{*1. "Aerck", 815 g auf 1. Liter :
'Elgensulfat (Ferro) z. Amals "Morck®, 2,78 g auf 10'cem.
queeksilberchlerid éﬁerkuri) Z. Anal.ﬁ"ﬁerck“, 271 & auf 1
Eiters - - - = —
*ﬂKalzamjoéiﬁ z..ﬂnal. "“erck" in 4 ﬁlﬂcr Lcsan )
n/10 &ilbernxtrutlwsung "Herck". v _

1) Bestimmung des Azet?lens._j SN
¥an fullt dle unten angggebene Losung in ein Aehnkagelrohr
,und Ieitet das zu unt ersuoﬂende ‘Gas hlndurch. aobald sich
eine genugenae ienge des rotbranenen Acetylenkunfers abge-
‘"schieden hat, bringt man den Vie&crachlag auf ein Filter, 3
wigcht ihm mit Q%ieer Hyéroxyl¢minhydrochleridl@ﬁung—aua__;_
und veraseht sahr voreicntig den huekstand (&cetwtenkupfer

ist sehr explosiv }. ‘i:“:-v,-“,i B

— —r

4

-

Reageas: 1o ' ‘ '
28 xupferchlorur 2e Anal. oder Kupfcrnitrat, reinst “Eerck"

-werden -unter sorgf&ltigem Ausgchl«SS von Ssuerstoff mit 8
cem AmmonieklBsung G,910 = 24° B& (mindestens. 25%) z+ Anal. .
. "¥erck"behandelt und zuletzt 6 g E}droxylaminhydrochloriﬂ Ze

Anal. "Eerck” zugegeben.
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Bei sorgfiltiger Bereitung muss die b rtlge Lisung weosser—
hell gein, .

2 Kontukturtersuehung

'ﬂ) Eriachmonﬁﬁﬂt.

. as) hktivit tsrrufanm.

Augsratuni
Biﬁlénordnun‘
Ein sk¥ivikonhle~ an

i"‘"*’

ok HehL

and Vattefilter, anscerhlicssend éin Stpse

+

des.

mungzsmesser, der mit elmer Jeuazlteinricnitung verbunden und

mit Glycerin-¥e
blau zwf'rbt)‘vcfullt s

gager &18 a“axrflmsw*bielt

(uit Brompbenol-
t. Lie-Rinstéellung der htrumungau

geschwindigikeid auf % Ai% /e =

66=67 aam/ai“. erfolgt

dureh ?ﬁaalﬂ%nV¢im, die ouernalu des leosers-engeordret
eind. Han folgen 4 Tontuktronre, die in elnenm elektrigoh-_
aéer‘gusbebei“ucn Aluminjumbloakofer liegen, decssen ngg
ratur aiitela sines xemuerhawr*aa;awa BEOTL Aa&mé—uw - §$G
genaltin werden kapn e -
Das eins und aaﬂﬁraﬁezw , wird in eimem Da haratcriume-
Gascnater ,*G; Tdex hazsers ver-

?f} -

Viiifng cigia« s.»f;":‘ z*am;;; :
“bunden IsG, ne e

Auaiiﬁrung; R L - T
fﬁéﬁ:fMth Auni'*% cbalt entapreu cn&énxeﬂge*&és zu uater—
suenenden Kontnktes mnuer'uﬁ -Earculeiten in win hit einey

ﬁ*uyfurapirale v»rsa enes, 80 ccm -&nges Kontaktresn r. Iier-
aaﬂtaytraarf;avixnfa&f ?ﬁssf
enty srat die. uto cien vén
fen von atru
dobald die Vcr»

'auf legt man dus. v XbCZIQJSwn

lﬂﬁﬁnien,
smdvesrbindet ”cunnil
'MG 1P e

geae& zhed ﬁlaﬁlh¢:

- h
Wl ad &5

.i R
meager Ko

5_L.L J L.ﬁm
A ‘cuieu can aihﬁ, npotiért man
31é‘aegmnn der Hessungs gggryrufﬁ

G soreter und lisst

:mendenff*xxfgdu’
’asl 1tunp

die Jhr291w

;mung
lzge und ci

dus Datum und
ate u&tﬁmunusggdﬂﬂh4“u gheit |
die Qperation 54 Htgnhen laﬁg lgufbn. Hisrn géh/?i“a ale 6-
1amenw atry s An aur—¥oriage eaammel-
te 71 und sgﬁ Aiaihasbam e in- ce&/&m be-

recanets . S T

ang

@it dem

eﬁtt‘:.lt,

{K

P

[
R
ﬁ
_—_— Ll
by,

[0

m\

_&F

by

ér-gamassan und

ﬂﬁgfeehnangz ‘4_  LT S
Zamn 2 ‘ S
= ='Valumeu in Kubfkaentim tgfn‘VWr der
B = Volumen in Xu Kubikzeﬁtimatern am uﬂﬁe aer
‘24 .x atrﬁmun¢seeschwinéigkeit & Liter. curchgecetztes Y-

=_ﬁ@xontraxtian'

Trifung
frifange
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eem O1 x 16Q0 ;
— t ma@gllm

Liter duzchgesetztes Gaa

cem Wasser x 1000

— com Wasscr/m
Iiter durchgesetztes Ges B

*Nach wezteren 2 Tagen wiederholt man die ﬁeasungen~aad dann .
fortlaufend a2lle 2-3 Tage; ‘
alle VWoche fiuhrt men eine Benzinbestimmung abér 48 Stunden
durch . = - =4
Pie s0- ezhaltenen Verte verglelﬂht man miu den mrgebnissen
eines’ ﬁormalkontaktes.' e T

bb) Beatimmung des Reduktionswertes.’ :  L-g e

-4

ri nzip:

Das redu21grte &etall wird in, verdanntex Eaure gelost nnd
der hierbei entwickelte. Wassers stoff gemessen. Aus dem er-
‘haltenen Volumen reinen Wasserstoffs und der e?mitvelteﬁ
uenge RKobu:lt ergiovt sich- der Re&aktionsw@rt.

Am:&_u&_m;____;_;;wi__,,- - IR _ -
300 cem fassender, sogenannter Reduktionskolben, der mit
é1nem*”rcpftricﬁter—vérsvhenfigt“—@tn—mxt—Sﬁ—%iger—KaxiIaaga
gef}llter Gasometer (2. Tubusflaschen) und ein Kihler, der

anuc en u sometuz 4nd neduktihnskolben gescbaltet 1st.;

Agsfuhrggg . - ‘, e - :
Ean leltet elnlpe aelt elnﬁn Kozlendif&dstram dureh die Ap-f
Earatur &nd fvilt aann durch -den Stutzen etwa 50 cem des re—

_ stutzens und die Kohlendloxydzaleitunb, offnet den Eahn zZunm:
‘Gascweter und iﬁsst aus denm Lropftrichter langsam bchwefel-_
isdure (1+4}-in den Kclben flisssen. Ist die dauateinwirkung
~vcxbel, leliet man- .@inen langsamen Kohlenﬁioxydstrom ein, ﬁmf
‘den wdbSQTStOff restloa in den- Gasometer au trezben*”‘a‘vcll_
_endetfaie Auflasang des Kobalts durch Erhitzen des Kolbeninp .
halts Zum Sieden. hach etwa 10 Minuten ist vcllstandige Lée .
sung des etalls eingetraten. Nachdem man den Gasometer ge- :
schlo: sen ‘und den Kahlendioxyéstrom abgestellt nat, sa&gt
man den Kolbeninhalt auf einér Butsche ab, wascht den Bﬁck-‘_
stand mit heissen hasser aus undstrocknet ihn. Es genagt _
bei wenlger genauen Bestimmungen aus der Kieselgarmenge, dia E
ja zum Kbbalt ‘in einem bestimmten Vernaltnls steht, die ur-'
aprangllcﬁ vorhandene Menge Kobalt 21 erreehnen.
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Bel genauen Bestizmungen wird im Piltrat des’ nieeelgur-
ruckstaades der Kobaltgehalt kolorinetrisoh~ermibtelt.

Das Volumen aes enuwickeltcn Gapes, dus zum grissten, Teil
?aswerstoif eﬁthwlt, bestlmmt man, index man die Laugen— '
menﬁe, die bei Riveaugleichheit in das ﬂivenugefﬁsa ge—'
treten ist, miast. derx Genalt das aufgefangenen Gases ani‘
quratoif wird “Eieh ulememtaranalyge festgeutellt.'ﬂ“
Begechnung: 3 :[‘ y o B o
. 1. g Co eniwickell 380 Rcm ‘kaaserﬁtofg

o
i}

V== x=38@*, | o R
Vk;“ theoretisca zu erwariende ausserwtoffEEﬁgé;in Hem®

a = Kobalt i n.urnx'en in der anbewaudten Lontaktnesge
T v (Bo‘f w) x 273 o
— 76{::. (273 + t’"’; N

3

A¥--*mra&uzier»e g ameu~e~h&m
v :'enhwickelte Csemenge_~@'
B u,reéuzitrtar‘ﬁfromet ratand

L}ﬁq;: serdsmpfiension bel t
o= Lemzer t4r_ o

L . Y xb . :

> ooy RN

igg;f;ehtWickél ter reiner uﬁﬁ*2ﬁ5+uff ~

b o= w&QBGTStOffgeWmlt in £ & e$~cntvlc“eluen Genes -

ed.ﬁe:t Bwert =, . '}/ / A Fou

v,k - P

!

L ,)

cc} Besti&mun» des §ebdlt'eﬁal%éstl
 ¢*3& et s&'u;3 g Co antﬁyrehuﬁnde~mer"e &%i u antersucne*_
“den &ob¢1tnitrathaun@ wird inqeinem & ire‘ “ﬂuharglas m‘.
fﬁcnﬁcfe151nre (1,84) abgerna gﬁ.;“¢cu derm & kalte;x;verdunn#
 3&£*~*% HANBET v»rswtzt dle uJB&nJ mit 10 g Ammoniumsul fat -
ound 3u—35 cem Ammoniak (0,91) and eleztrolv**ert bel gewchn
lieh -e“nerataz gnf‘ngs n;t Liﬂ 34 Mtromst “he von u,ﬁ -
1.0 A¢gére,sg~ter mit 2,5 = 3,0. Ka 6u etua 2 atuﬂden~ist di«-
hsc eidang ‘des Xobal ts volls t ruzﬁ i urend glﬁﬁpﬁ and s
Lnsriumhydroxyd in der Lis ung heramscbwi&meu. Von der Vall—

etunciv&eit dexr dlektrol r8e uberueugt mzn sich dureh eine
urufung ées klaren Elextrolgsates mit nmmcniumsulfid.,

*

\\\\\
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Die Betzalektrode wird nun uz» frischem iia s Ser abgespult,
dann in nlkoucl aseta ucht und getrocknwt.

Auswaage: Coe o ' K

 Reszenzien:

Sehwefelsiiure 1,84 (mindes tens 96%) z. Aﬂal.=“M@rck"
Anpeniumeulfat z. Anal. "gerck".

Amngnisklisung 0,910 = 24 Bé (miﬂdestehs 25%) z. ﬁnal. “Harck
ithylalkonol, absoluter, z. inal. “ﬁarcL" S :
L,mmni&maalfiﬁlqsuu&tb., nal. “Rerck”.

Zur VGlth‘&ﬁngn Avalys% eines Kobqlt Tncrlum-xantaktea A
lget wan die zu untersuchende Probe in Selpeters shure {1,4)
oder in uchubxelswure (1#1), nut‘cht den RY atatanﬁ ab, ,
wdﬁent, mn gut aas undltrocknﬁt inn bis ur ew¢eh%sk0ﬂst&nz.

Ty

Co

ius den 31brm wird Ln dax vurm;r bmgefriﬁperen eise das
'Ko&:iﬁ elektrolytiasch abbeuemﬁeueu, der VuluMzﬂD@e ulsea-'
und | Lﬁariamhydrcxrdn*edgrecll&g abfaltriar . gut musgewa—

Sﬁﬁﬁeh nase veraaghgndnd bzs Lar M€WLCuu';bﬂLi“ﬁ2 &egl

o R N o BT
2 3 cenmgin ey v e Da Oo-—a TR — P : —
j‘ﬁiﬁ—ﬁ'ﬁuu&w e ‘,E' ? ,,5 _7 p— 2 ) — ‘

. \i £ & .

Die OUypde weraen in eincm *lﬁtéﬂtieaﬁl mit der @‘6éw _
ﬂenaewxali cabisdifet auiges sohloSern . Bﬁr' Vli@ﬁe “eﬁﬁelﬁ—

Rueuen 1ra in Yasmsor “rd uc%we elsi ure t1*4) %wfgen“%mer—
ks 5 areiwertxye “Zisen mit Ainﬁmetail reduzlcrthn& dgnn mim
/1~-mdlzump@rm ﬁwﬁﬁ&tl Sung bls sdr. R Sﬁffrﬁuﬂ@ titrxext.

.

;1 com u/ﬂb eliunhermamwantl anb

_ M . — ,‘ ) ' 2 PGE ‘7’
”ﬁrGCLﬁdkg’ Coe  ¢5;.‘~v,g”7 - SRS
A Verbr. ccm_g/ 0 KﬁgﬁééLég.‘x;SQ@O?QSS]: i -

e o oo T "?eéén.

. N ‘ ‘»‘ . . I _l SRR S 4 :

“eavenaicn?:' =T e R

"uulbetﬂrs ure 1,40 (m&naetteﬁs CS =) = .;ua 7,'"”erck“ =
3gc&gei¢13 tare 1,84 (mlnua tens . 96%7“2. “ﬁa‘. ““érck"f-1+1 und
%-F;’# VEI‘ﬁ ftnt. = e . -
1;511umhishlfat Z. ﬁﬁalo * "e"ck .5 R

ipk reinsi, granaliort, . aneli "Herck.

5/1» La liampcrmqrgaasthsunﬁ ““ercx’

“iaﬁe auea veita ;ﬁ?. S T :
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dd) Bestiumbng des Schuttgew!chtes.
Die Zsstimmung ist den grosstecnniscnen Verhiltnissen ango—»
rasst. Han het ein Yodell oines grosgen Lynthesectens, das
eLtae&cr als Lamelle oder. gls Hohlzylioder susgeblildet ist.

2!
A

‘Pexr lo hlzylirucr ‘hat fclr nde A~sm“"ae=

Zusgserer Luraﬁmc sser des ipnsren: Zylia ers 24 mm
' Mnnerer Durchuesser des Lusseren Zylinders 44 am

Hihe dés Z; ;ivders : , .. 284 ma
Inhalt: (V) N ,,"j 30C eem
'In‘diescs~$efﬁsﬂ se W,tet man unter Bure leiten Vdﬂ Zohlen~
éiox*& den zu untersachenden Hontekt und stellt das Gemieht
(¢) fe h AN ias\l@é ere Sehitttgewichi E dann

A fvvﬁu'.i o
1 e T

By e

: v

) ﬁeat‘ﬂd*ﬁ“ deg

S . . . .
ro ) “urc“vﬂﬁtra t;ca ©3% Hensole

Etwa 2u é*r sa dnter CGnE ?é-&eaik o%u;mer&en anter

‘"f{dsung den Coc-Cehslt xcloriﬁstrLae

agn veriier £é
i stxﬁan+d;§i'" >
i dup Benzmol b and. *r&ciue% aen

#icatézo“_; nz.."ﬂ,abﬁim, I B
EE A T SEEF BE P

N ! !

R

e
,?01 senriciata &¥$‘Earaffin . P _ E
LAT ﬁcnﬁraLle wirL dis dztru«tibj%hulse aaﬂ. nst im Vakuum:
wenrure‘s angen. be; 100° get r cﬁneu. sen 18ast im XZo hlendia—

¥

. o

LN FiS
xydsiroa crsalt;; ‘?é aggx. ném “Gehliaes obev-r 1ig" anter ﬂOZ
! : S ‘
ulﬁcnrackstand = ﬂxtrang erter Xontgkt. |
aemerkang - oo L - BT

Fwut der. Koba;tgska;t nicht bekaint, B0 bﬁuundalt zmen dsn gus—
gﬁegcwanen Kontzit wit Schwefelsiure (1+4) und bentimmt in der

ety o wirn men. erfahrang.

a

#ird der Konmtakt noch wel ter gebrs

=~ fur 11,5 reduzierten, extranierta“ iJﬁa&nt 4 g Co rechnen.

o ,' o §

Rercchnang: - A " . c .'"-]ﬁjj
' o ?araffir x 100

- 75' :'E'a""ff&n/‘{cb‘ﬁlt‘j‘
Kohalt B ’
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Reagenzion: . )
Benzol, kristallisierbar, z. Angle. "Herck". A
Schwefelséure 1,84 (minde reng 96?) Ze Anal. "ﬂerck" 1+4
verdunnte. :

b

2) Durch Abﬁrgibeh in einemfstickdtoffiﬁ&usbrstoffstrom;

Men fiillt ctwa 59 cem des zu untersuéhenden Xontaktes in e n

. Supremax-~Kontoktronr unéieitet Kohlendioxyd durch das Rohr.

" Dazn verschlis sst man das Ldonr belderaeits and wigt es auf
einer empfindlichen Waage. ﬁfbrauz wird das Zonr anter Durch~
deiten eines gtlckstozf~?adse1stotfstrems (10 Liter/h) in
eanem Aluminiumblackofen etwa 10 Stunden 1l ng auf 200 C en—
hitzt, wodurch dss Faraffin vo;fTuchtigt wird. Adn l izat das

- Rohr . abhunlen, le*tnt ddnn Kﬁzlendioxyd durch ua& ant das
zvcrsculc»sene Robre - , LT et
Gewicnbaverlust = r&ffln. . . ' g
AYS of mestimﬁang dea Xobalts verfunrt nan nach aem varhergehan-
ﬁen,i schﬁltt. Jursn aurucawaggn aes;lee:un iZonres erfihrd:

_man’ d*¢ Gewicit ¢uxr Sinwasge (parafiiinierter Xontakt) und

-iniggign'ﬁontaktes,'

Jgérechﬁangs

VSiehe Eeite.éE%E
Eemgenylen',

1ehe elte 525«_

bb) JC&thﬂdﬂ“-ueS uulfld“th@-GlSo

ﬁpparaturf

L n

.uiepe Qexte:j
CAusfSEFEASs .t oo e e
T = ==L R A : ' ‘ A ' ‘dﬂs@a

Die snalyse wird innzem 88 nach. .« de nawhben uf’ Seite ausi'

gefihrt. dan vorw e' et Mur 2erSGtzuﬁg des. aulflés Salzeaure

v(izi)fund'f r*t Vdr'ulb*er*”iu den entW1ckelten Scbwefal—v}¥-ﬁ
wnssrrstnif in g,mqnlakdliscrtr madmlumazetqmleminb auf. u;

D1e,drr1ut ung. des cb“ltbe}Jltes dea aan+ﬁktes erPolgt ent-

we&ﬁr Qavch eatuuc‘lugb g :;¢8W1C\t83 der Kieuel Jur (vargl.»
u@l e-§y3 0uer durch kolorlmeurl beiie aeotlmmupg im Filtrat

dnr Kies elgurs Lol

Berechnungs L RS S
Siehe Seite J2&. PR R

Rauﬂenzien.i | LT '
“Salzsfure rauchend, 1,19 (mindeutens 37%) Ze Anal.-”ﬁerck”

1: 1 verdunnt. . o
Siehe .auen aelte “&g’;
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ib! Bestimmungﬁdes'Geaamtsohwefalso
Vou der zu unterauohenden Probe wird 1 € in einem Schwe=.
felauﬁschlusskat>chén mit ‘einem Gemisch von Bromwasser und
Salzsiure (1,19) (1 1) so: behandelt, dass man zuntichst einen
kleinen Tell des Gemisches bei. xassmrbadtemperatur einwirken
lisst. Zrst wenn gie i aupte1nw1rkung vorbeil ist, wird dexr
Rest des. Gewisches auvegeben und iber freier Flamme einige
Zeit lang hitzt. Hierauf dampft man aen Kolbeninhalt auf
dem 1} assarbade auf -ein kleines. Volunen 1n, verdinnt mit
heissem Wasscery fil+r1ert die Kieselgur ab und wischt sie
mit heisscm Hasscr gub o us. Las u@Sdmrflltr&t wird dann
Zum Sieden erhitszt und mit. einer 10-20%igen ﬁatriumkarbu-
natlgsung Kobalt und Thorlum gefallt.mber mlederschlag
lerd nach E;ﬂléﬂr Zeit abflltrlert, gut mit Gasser ausge;r
'waschen und@ das ﬁlltrmﬁ auf etwa 200 cem . elnge&vaft. Die.
’welteraehandLQng der Lisung zur bulfatbesb¢“mung erfolgt
nach den nnbaben der beitegf-.mw’ : :
4&»1&&Lue¢eerelgehalt aul Kobzlt bezogen w1f&,'hrm1tte1t |
men den £Oﬁa1»ge4a1+ in dﬂr anuf- belte ?ﬁ?aﬁgegébenen hgigéli

P — By

Bsrechnung .TV*v** . ' v'. ":nr_;f
- s Gesamtscnwuielgehalt R e
=g S/g Co.
chaltgehalt S
heagenrlen‘.m;; i

,Salzs"anﬁ4 raucagnﬁ_l g mlndesﬁens 37%) Zie Anal.dﬂﬁerck"*
and Bromwasser z. Anals #P¥erck”, 131 gemischt. ,
Hqtriumkarbonat, xrlutallls;ert, z. Anal. "Merck“ in
10=-208iger- Losung R T [
Siehe auoh oeiteﬁg." ’
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VI.‘Kandansatioh.

hiidg

 Appsratur: o -
‘DMloselbe ist sus Ahalldung 22 ersichtlichm“%“‘
 Abwelchend von der AStii-Methode ist nur die Vérwendung
cines Schutzmantels anstatt des L5TH-Ofons ungd
Verwendung eines :nglerthermometers, das bis 360 c
ueht nnd in cinzelne Grade eingetvilﬁ igt.

: 3 6455 ang B.%olde, Kbhlenwasaerstoffble
und Fette, %- iufle, S. 160 G '
100 cem Bemzin wer&en in einem laa-esm~heﬁzyiin&er vzt,gnbik«:
zentzme%éreirteilun? abgemaasen.und in den Bestillatiansknl~
‘ken eingefﬁllt. Der Uleche ?yilnaer wird als Vorlage ver-
mendet. Hierauf erhitzt can den Des»illl{rﬁolben 50, daB
der erste ??opfen des em“4173tes nach nichy wanlger als 5

und DICht mahy als lo minntan aus den Khhlrahr auslanft.
 Sobald der eiste ”ropfen ans dem f&hlrohr trltz, wird der
:thnd dos iherwometers als Siedeheginn vermerkt. Dag. Lrhltzan
des Xolbens: wirdwdann 506 eingestellt, d=B nicht weniger als
4 und nicht mehr a.s 5 ccm/Lin. 2-Zropfen/Sck. ﬁbergehan.
.éﬁo+ieft nan sawohl die Je 10° bﬂrgagangene Henge, ala
anch die Temperain i_d la——i ¥ 20 UBWe
‘uberdes?illlert s@nd.'wenn.nur noch 5_3&&_; ~ EL X
kolben enth&lten sin&,'uoll in der Beheizung nlbhts mehr
,aeandert we den, nﬂfnfﬂ die. znm Uberﬂestillieren dexr letzten '
5 eem. und zur urtgichung qes':ndsie&epunktea erforderllche

Zelt 5. iinuten nicht uberaehreitet;fj , o
ue% ﬂndeiaaepunkt'lat die LM xhermometer abvelesene ﬁﬁaggtw
temperatur, die vewuhnllch ergt- evzcicht wird, naehaem &er
Boden. des Kolbens trocken geworden isb. ¥ ; ERE
.chh Beéndigung'der Destillation wird der Kolben Jbgggﬁhlt

‘und’ der Ricklauf mit dem Destillat vereinlgt und -beigenessen,
“Die leferenz zw1$dhbn Bestillat und 4uckst¢nd gegentiber oo

ist, der Siedave rlusts: §;1~-

'Berechnnng. .

Die Temperaturen, bei denen 5, 15, 25 usw. cen uberﬁestil- e
,lier‘ﬁ\sa.«x&, werden zur Bereehnung d i Siedekmziffer X% her—
‘angezogen. Dagu werden die lo Temperaturen addiert ung. die
_SRm;e duieh lo dividiert. -
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B%merkungz kﬁ ' :

Bei den Primﬁrprodukten der Benzinsynthese 1iegt die KZ der
A.Ke~Benzine, Jje nach dem Siedeende, inm allgemeinen zwgschan
70 und 90, die derfBenzine mit einen Siedeende von 200 C Zwi-
schen 1lo und 120.

Bei der Destillation von Benginen mlt hohem Gasolgehalt be=
trigt der Siedeverlust meist mehr als 5%, so_da8 95 cocm De-.
"gtillst nicht erreicht werden, In diesem Palle kann die KZ
nicht berechnet werden, , , ,

bz SiedeVeﬁhalten fir Kendensatdl, Dieseldl USWe

Das ; Siedeverhalten der meisten iiber 200 - 320 siedenden
_Primarprodukte wird in grundSatzlich gleicher Weise bestimmu
wie bei den Benzinen. Es wird lediglich anstelle des eisge=—
kuhlten,Bades ein gewohnllcher Luftkﬁhler benutzt, der =aus
“einenm Glasrohr, (60 cm.langg 12 mm lichte W eite) bestht.

iBerechnung. N - S ' ST

Die KZ wird in eleicher Weise berechnet ‘wie vel ‘den Benginen.
Sie liegt f&r Primaraleselol etwa in der GrdBenardnung 24o-a
250 . ) : - S -

s e

Bei raumtemperaturfestan stoffen“kann*&ie Destillatléng—

nur danun durchgefﬁhrt werden, wenn noch Anteile wvorhanden-
sindy die unter 320°C 31eden, a4 die festen Paratfine bei—
einer Temperatur von 320 ¢ schnn anfangen, sich zu- zersetzen.'
Bei vollkommen festen Stoffen fuhrt nan jan besten eine Ge—'r
wichtsanalyse durch., A '_' o V:J.v, R a

~efrin- ﬁerADrnekssm_ hese—od Al Estri
HKondensatoles wird hfl hﬁheren Temperaturen elne 100 ccm bei-

Raumtemperatur entswrechende Eonge eingﬁfullt~ bgispiglsw91-

seabez 100 C 1lo eom. . e 'f"v o .
Bémerkungs ' e . o
Bei der Destillation des.’ Gesazt roduktes wird nan zwedkmaﬁig_
" weise zunichst mit dem Aswmex er und Eisbeschickung ar-~ .
_beiten und dann von, 200 ¢ an ohne Unterbrechung der. Anglyse
- das Eiswasser entf en - und denrmessrngkuhler als Luftkﬁhler
“betreiben. :



2e Bestimmung des sgezifischen Gewiehtos.

a) Fusaige Produk%e.

Die Bestimrung des snezifiachenksewichtes fiuséiger Pro—
dukte wird nach DIN DVH3652 ansgefihrt.”

- Fir Betrlebsuntersubhungen beuxent wan sich des Araometgrs.
pei genauneren ! ‘esaungen der “ohr—Westphalsdhen Waage. Bei Un-
tcrsuchungen, wo es auf grigte Genhuigkeit ankommt, arbeitet '
man mit amtchh gqaich {341 ryknometern. o e

N ) Besaim.ung it dea.hraomater»' : : .
Hon 211t dos 2w untersuehende Produkt in einen Glas yiine
der ungd’ taucht die in dem. Berqich passende pindel hinein.
ﬁach ereﬁchun” kongt: ntew Temperatur wird beil hellen—“lﬁSu
,slgkeztrn von unten ‘her die frelcchwebende bplndel an . der

_”luqslgkai roberfiache qbbelesans wakren& ﬂan bei 4 len’
=;lu~szgkeiten von obﬂn den obercnmJulstrand abllast und

‘soviel ukalvntellfw ef%, als 1 mm &er Skala derﬁbetreffenr
den bplndel ius uavht. R - -t e v
) h}} Befti* ; $ﬂi* der ohp— eatnhvlaehen Yanze ..

lizn hingt den SenkkSrver an den Wahgebalken und. stellt
mit Iilfe dexr »tellschrqube die Waage 50 ein,- daB sie sidm:
in . dexr Tuft schwebond x—' lelchgew1cht beflndet; ierauf :
fullﬁ nofr d&bﬂ*ﬁf die wlchiemperatunider w ge gebrachte -
_rrodakﬁéin den—tluszyliz . HEnE Gewich

an den harwebalken, bis sich qluichgewieht 81hg€8u671t haﬁ.
u;%81 soll der Wﬁvanau.;sdr*ht zwiwchen~snnkquper uand warg
balken in.dﬁ; ‘lelchagwlchtslabe zur’ﬂalfteﬁin die zu mnter-.
'auchen@eifluszltheit elntauchen. Des spezif;sche Gewicht

wlré dir‘LL abgelsen.

cc) Bes*im”ung nit dem ryknometer. L _
Das zut "etrocknete Pyknometer wird leer, @it Wasser und
mit der zu untg; uchenden Elﬁssickeit gewogen, Unter Berﬁck
alchticnng von;Temperatur und .usdehnungskoeffizient van .
ﬁasseg'und Plﬁsslgkeit Lann das speziflsche Gewicht berec chpk

net’ wefden. - LA R T . -
Bemevkung: . ' ‘ ‘
e ailgemeinen ‘wird ‘das- aPEZlfiSOhe Cew1cht bei- 15 oder 20°
angegeben. Zun Umrechnung von einer ¢emperatur auf die andc
‘°1nd Tolgendo E@ktore§‘¢nzumendan: .
T Berfzin = - ¥ 040008/CGrad
i Komdensattl | ,ooo?S/Grua
+  Dieseldl - ' 0,00095/ srad
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b) Féste Produkte. o
‘Han verwendei: zar Bestimmnng ein Gef"B, daa aual‘bblidmg

23 zu eraehen ist,. S i

‘ua den Probestiick (feqtes Parai’ﬁn) w.ird‘; ein 7§ &rfel ge~
achnituen, der ke:x.ne Gaﬁei?nschlﬁsse enthalton darf und an
dexr Oberﬂache “glatt gein ;TmB. Dann fHI1t man in das Glag—
.gefaﬁ 1’-‘.33ser, v\,rschlieﬁttes, kehrt es um und liest an der -
Skala die ';zb:.kzen‘bimeter‘@b, die dem freien Raum m‘kapreche
’Hiexauf brﬂzg& won das gewogene Probestiick in dss ‘GefsB, :
dr»ht ‘es wiedex um und 11@31: den neuwen 5t ﬂnd ab. Bie Biffe—
‘renz der ’oeidené’ Ableanngen gibt das ;folmen des ,Prﬂbéstueks
fm, worans z.‘;n das spezifi&ehe Gewichi: berechnen kann, '

Gzem'icht R e
gg&ztcew-o B ‘ ;;f ) P ‘ ‘ -
4 “‘?O‘I. en , . o

Bemer}mng:
“Han muB daranf 'zch*ken, aaB die Eﬁempera‘tur des Furaffins nnd
des ’z’:‘asserjy“__;m onmen_csusgestichen gingd ,--dz_fé“s'ﬁ“e Barsiﬁne
' cheﬂ_ﬁerm:emngdes:‘spezi‘£" awich =
v;empem‘burépde“ung\.n zeigene ~1 - o
«an kann das spezifische Gewicht vun fe.;fen Parsé’finen ancE’
Tlissigen Zustasnd angeben. on bediert sich hierbei sawai;i;
&ef-* Arzometers sls such der ”ohr-a”estnhalschen Vasge. .
.;‘u_. die femperatnramrechnung wird der Paktor 030006 angewen-—
ete” - '
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‘3 Hantraliaationa— und Verse i;_ftggsmhl. o

Unter Neutralisationszahl - fraher Sdurezahl - Verstaht man
nach DIN D¥M 3658 die Angahl der }illigramm Kaliumhydroxyd,
die diec freien Siurem in 1 g des Prodnktes neutralisiert.
Unter Verseifungszahl versteht mun nach DIN DVM 3659 die '
Anzzhl der Hilligromm Kaliumhydroxyd, die eriorderlich ist,
w1 die in 1 g Substanz emthaltenen freien Stiurcn zu neutra~
1isieren und etwn vorhandens Ester und Lak‘bona zn verseiten.,

.

2) Kentrrlisationszahl. R o A
5o cem ode eine entsprechend andere~1‘enge dt,r za nn‘tersn-:
’ chand»n Sn‘bst Sl werden in einem hrlenmeyarkolben 300 DENOG
11 unter Rickfluf 15 Hinuten leng zu- Sieden erhitzt, um die -
, geldste Kchlensaur& (.u v::rtrrziben. Hler'ﬂlf versetzt man mit
20 ceu ﬂlkalibl uldmmg, schwoenkt un und - ti‘briert mSglichst
‘rasch mi‘i} n/1lo alkoholl nchﬁl“ Kﬁlilange bis zum Farbumschlng
nach Rot’ (a cem)e ¢ : . -

,n sinex Bl ~z<ipzwabe txtriert man 20 ccm aes Indﬁ.kators mt

koho chez' zisalilaugm (b ecm). '

Resgensien: B o

n/io alkoholische Kalila‘age“ "Eferck“

_Ind%ka'bglﬁsung: - v I o

. oA 2. (o f y 2 ) e — ';--’«'

und S00 conm lekohel 96 Volnmpmzmt nelost. Man laB‘c die. -
Losune' uher ’adh‘l: absetzen und filtriert sia dmm k:lar. ;



Man bedient sich zZar Bestim:ung des sus Abbildnng 24
‘ersichtlichen Gerdtes. : : —
Dss REhrochen ist mit 7 g ausgedtherter, getrockneter Watte
gefiillt, dies: auf lo cm Schichtlédnge verteilt und &aa Gerat
an dss Entnahmerohr der Geosleltung angeachlossen4

it_ainer Strémungsgeschwindigkeit von 350-~-400 Ltr./n werdan
~rund o000 Ltr. Gas durchgeleitet (etwa 12 Stunden). Hierauf
jwird die Leladene Watte etwo 3 Stunden lang in einenm bozhlet-
apparat mit Ather cusgezogen, Don iuszug 168t man édann in
giner offemen Schale so longe stehen, bis der ither freiwil-
1ig verdunstet: ist. Ber uuekst&nd wird dann bei 1o5° G %2
- Stunde getroc&net md nach dem Erkqlten gewogen.
Zu diesum Rckstamd aﬁdiert sieh noch evtl, im.ﬂntnakmerohr
'oﬂe‘ der Vorlage abgesehle&enas 1. T D |
Die. @ehaltsanga‘ba erfolgt in &/100 ﬁm3 Gas. e

Tn—adet —vor-des ROLrChen BocH— eine*%ti*&ge oy
uAbﬂGﬁ?i&ﬂ”” miﬁggrissener;ﬁltxégiehan:g&sehaltet¢-

Resrensy . ‘
éﬂzyie:ﬁer o,‘? o wﬁﬂl. "‘“‘erck"
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'VII. Adsorption durch Aktivkohle.

l. Gasantcrsuchung.’

i

‘e
.

a)'Anagyse dos Restgasss.

ag) Probenahme.

‘pisgelbe orfolgt nach den anf bolte7%£gemaehtmn &ngaben.

‘ - o
i RO

bb) Gaaanalgae. ,
FPir: die Ausfdhrnng ist die auf beiteﬁégéeéebene Vorschrift

massgeben&.

b) Bsazin»unﬁ Gasﬂlbustimmung im And- und ﬁeatgas.‘,

ey

L.,

‘“——ﬁ paraburr

uieaa;ha iat sus nb%ildana 25 ers&srtlieh.
.-.Es aind f/i&ande Aktivkohlerohre gebrﬁnchlich*

aﬁﬁrchmessér Lénge Litazl Gramm amsreichend.fﬁrigitér indgas
© mm _ o A+ Kohle “gleich cem Benzin @ 0 7
e e R s W 3 ——————
20 3700 U922 180=9C . S 100=1 50 Iire. = max. £ QOm.
40 B TC0 | 0,9C | 350 ¥ S0C~750 % = " 100 eom

.-Ansflzhrum’z . ' .L;‘, I ) ‘ o I
¥an aehliesst ain mlt w-Kohle (uurgl)#g\£hlltas ag&aoh: . :
Can dia,mntnahmestﬂll» des zu nntersuchunﬂen égsea an und lgi-
"tet die oben ang gebene qasmﬂnue bei groasan “ohren ait ainer =
Stramun&agﬁschw1na*akeit von htchstens 10 Ltr./h und bei klni;
“nen &ehren mltwﬂﬁchstens 10 Ltr./h durche: Hiﬁrénf Verbindet
- man das int:i tsendﬂ des thggs mit ninﬂr VYorlage, die an
“eine Wasserstr hlpunpe angeschlossen iat,_uauchx die VOrlage
—in flussige “uft, die sich in einem Isoliergcfkaa nach Hey-
“land hafindet, offnet die—Héhne des A Kbﬁahxea, lﬁsst einen
_mﬁssigea Stiekstofbeasaerstoffstrom durch das Bahz strﬂib
_chen und erhitzt oL langsam. _ : : x iy
‘Die Abblaaezeit Ly grosse Rohwe betrﬁgt 45 “innten, fﬁr kletm”

2C=30 Jinnten; aﬁhrend dgz letzteiLls innten muss bei jeder
“ Bestimmung die iemperatnr &es thres auf 30000 gegteigerf
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werden. Haoh beendigtem Abblasen und Auftauen des Inhaltn der
Vorlage wird die Benzinmenge‘ermittelt.
_Ja iat beaondera darauf zu achten, dass

'1. die Vorlage wie in der Abbildung und nicht anders
_ herum,angeschloaaen wird,
2. ég8 .intritiscndc des AKpBohxea beim Auablaaen ala
3. die flidasige Luft immer ctws 2 om unter dem Ahnatz—
rohr der Vorlage sicht, da sonst dexr Hohranastz su
friert und sich so veratopft.
4. 319 Baladnng soll nicht. h&her als 26% sein.-“h

‘ Bezechzmng:. "f T “ o = o
~Bel einenm reduzicrtan Barom@teratand von B mm, einar_‘
 Wasserdampftension von w mm, einer baobaeh%etea Temperas=
tur von -t® und cinem angewandten Gasvolumesn von’ V'ﬁ&tarn
b&trﬂgt das reduziertc Gasvolumen '

5,_.f

b‘V é-f V (B - ,w) 2‘73 o . ’ "’__~'L i
il g +

7&0 (273 +* t) '»':wﬂ.f ’ e T :Tf

Sind h el Banzin abgeblasen worden: und ﬁas*apez. Gcwicht

des 3B=ngin a, 80 8ind b x 8 Grams Banzin aus, ” ;ndgaa T

erhalten worden. - 3 9.

Zur Umreehnnng des Benzingehalt s auf 1 Ko Synthesegas
mose nan dle wdhrend dor Bsstimmang harrgohende Kon-

‘tgaktion e in Rechmmg B:tzen.

i
4

SR 100
Vo= Vo oo

e X 1060 e
o . & oomeanzinfﬁm’ Synth:asegas.
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bb)%%isolbestimmnqh__
Die Beetimmung dﬂr Gaaolkohlﬂnwasseratoffe im undgaa er—
folgt in der 8le ichen Weiae wis die Benzinbestimmung )
van leitst demnaeh das zu untersuchende Gas mit eiper Strﬁm—
;,ungsgeschwindigkelt von 1&0-150 Ltr./h durch das AE=3ORT,
‘wobzi so hoch b: ladﬁn wird, dess die nnhlanstoffzshl in dem -
j‘sphterenwt?triebgas etwa 2-3 hetragi; was bei =twa 20 18] uiter
exrzicht wird. Hach beondeter Bela&ungAwird,—aie auf S= ite.ﬁ}r'
ausgsfﬁhrt, abgablasea. ngranf wird die ferlave an der in-v
_1eitungssezte mit einem btopfen verschlossen und-das anﬂev»;v |
‘nde mit eined. Gabom ter varhnndén, so dasg die kondensisrten

_Gasolknhlenuasaerstoffe in den Gasometer galangan ‘kbnnen. ¥xx
- Hat sicﬁ das ?ondensat au:f l8° ferwhrmt, so schlieast man den
'Gasomet%r unﬁ 8tellt naech. bf;@lgtem' 2 AP ratu;auagl»ich das
VG1umenﬂfvat."_;h~;:f~' Wm--+«ﬂ‘ f‘_“~ - : —-

- g

Das aaf diese ¥Weise erhaltene Gasdgezmisch ﬁird nan entwadai
nach dsr Verdoppelungsmethods edur nach dar uazhotoxmzthode
auf Gasol antursucht und upgsr<ehmst. - v
Dle Bestiamung von Casol mitiels Anr:ichsrung dor Gascl-
- kohlenwassers: offs- aul Aktiviohle srfolgy durch &uswertung
. Rar Analysa de8 gowonnensn - -Gasolgascse
" Hierfir- ist dis bfi der Analyse-im Grsatapparat g»fundenetﬁohs
lsnstoffzahl ausscnlagrcb»na. Da Methan-und ithan nicht sals:
uasolkohlunwssaarguoffﬂ gglten,-&nss dieg Anr¢%chernnb dnx B
: instellﬁn«& 2 Gasuenme 80_Vvorse men—wepdeni-—dass 4 h——
-3 : = : getriwhonun Easola ‘nahé an 3 herankomn—tfw
.h. neb e W ~§0blanwa53¢rstoffan wird denn Athan nar teilwezo
se and cthah praktisch nicht sihr adsorbizre _
Auf dis Bestimuung der Xohl:nstoffzahl wird auch: bisw»ilen -
Vergichtet, wirn das Verh&ltnis ulef‘n- zZu’ Paraffinkohle ﬁnas- N
gscrstoffen in dem-zu mntorsachenden $os bokannt dgte - \
:dus den. © ,+04§8-w=rt srrechnet sich dann mit Hilfe obigvr =
Varnalmiazam der Gasolgehalt [Verdoppelungsmethode)s.
Dizs= aothéde 1st jedoch nur beschrénks anmendhar, da éas Gle—J
£in- zu.EaraLflnv¢rh§L tnis sowohl i von dsr Xohl:onstoffzahl
dcs angorezch°rtan Gasolgases ala aueh von d-r Zusatzbcladung
d=r Aktivikohle {bei 9urchachlaghéstimmung) sehr abhiinglg lst.
Zur sinfachcn und ‘sehnillen Berochnung 4:r Gasolnengs aus der
Grsatanal s¢ und Xohlvnstoffzahl wird folgende #eihode ange-~-
wandt, bsi der. Stzeuungeu der Xohlenstoffzahl zuléissiz sind
und: k=ing Ahhanglgxait 'vom Verh#élltnis der unggsattigtdn und -
geséttigtén XoHlcnwasscrstoffe bestehte »
‘Pas’ Kurvenblatt (Abbildung 27) szeigi die “itﬂrngichtﬂ der Ga-
- solkohl=nwassarastoffe in.Ahhﬁngigkait von der.- Varhrennnngs- -
“gohlenatoffzahl unter B*rucksichtignng ihr T Abweichnng von
~der wahr<m XZohl:ngtoffzahl. (Abbildnn%
iZwisch:n 3 und 4 1is%t_das Iitergewich ing»sutzt, unterhslb
'5 ”in axgenomnen :8 “itéfgewicht, das nnr den,G halt an var-
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Die Ausw~rtung ciner Enalyse prfolgt nun 80, dass

~1. ‘bei einsr Kohl”nstoffzahl vén 3 ‘und dariber die Su der
ungealittigten und gesHdttigien Kohlenwasscratoffe mit dem
der Kohlenstoffzahl: entsprcch,nﬁon.kit rzs wioht der Knrvefm

. eingesetzt wird, odex.

2., bei zin=p Kbhlenstoffzahl unterhalb 3 der ?ropylangehalt :

© mit dem Litergeswicht 1,96 und die gegldttigtenr ¥ohlcnwasser-

stoffe mit dem der Kurve *ntsprech:m&e& uitwrgcwicht 2ine '

- gcsetzt warden. o .

de

cl Beétiiﬁun& dos 01ef1n§cna¢xee.

Appar tur; ﬁ : -
“Man verwenﬁet diL Flascha, did bel der;Sau4rstof£beatim
mang, ﬁﬁitviﬂf’angegeb>n ist fﬁbhi;dung 4).:, s

- ] . §"4a saﬁuntMrsuenendenf@aa gefﬁli

'Durch den riehtnraufsatz lasst ‘mAn nun 10 ecm.nlle Bromidbro-l
'matlvsung_&laflicsgen, wobui -der zv zweit Hahn~¥9rslchtig knrz
‘zu 5ffnm§ 1stsmdi:rauf werdcn ianl 1cher ﬁ~13x}20 ccm 2n-~‘
gchwefelsidurk zugwgeben. Jruckausgl~1ch durch éffn»n des zvei—
t;n_Hahnvs he recst*%it und aiz Elasahe vor Licht éut ge— ‘
fschﬁtzﬁz 1/2—31;1111&m lang;ih'ezner oéh&ﬁt lmaaehina kraftlg
agaannntg;z. boilte diu Lbsnng sich inzw1schen “ntfarht hahep,;
so fillt nan nntir*deﬁ gegabe snen ﬂorszchtsmassnahmsn noqhmals
10 ecm n/lC’ Kaliumbromidbromatldsunﬂ nach‘und sch&ttnls aieder;
1/2 Stunde lang. Za ﬂer dﬁatlich b»lb gafanbthn adsunu Zibt
man'l@ cen lﬁfig* naliumjadidlssung, schwwnkt um and titriert
‘dasg- auagaschiédene Jod in—Gcgsnwart von Starkm ni* n/;@ ﬂatrz-
unthlosulfatlbsung. : SE I :

(i 1 cem n/lo éaliumhrcmidbromatlﬁsang = 1,1 :cem Hcc%‘
S RS S . ) R Glafiae G Hzn)

N f.'ﬁ: »

Be‘ﬂ»rk% | o T . ":“, .
Bei echwerelwasabrstoffhaltxgcn Gaaen muss Khdaiumazptatlﬁ-
sung zur ‘ntfernung des8 Schwefelwasssrstoffs vorgel: gt werdeni.
Bei Plaschen mnit Schliffstopfen muse @darauf geachtet warden."'
dass koin Hahnfstt in- die Alasghﬂ cwrﬁt.ﬂ_ .

Nach der beschrisbsn.n s thnge wird tablich dax ul flngchals
im: R*atéas hnatimmt. e >

. . vx-"»_'
—_— . ' ke B0

‘Bercohnung: s ;;'I«»-‘~v-' S ST

- Bel . 1nvm rcduzi rt-n Barommt rstand von B mm, Mincr Eaaser—



Bbg fFarget 42,
. dgmpft =n8lon von W zm, -iner b; obachtetsn ibmp :ratur von
- und cincm angewandtzn Gasvolumen von V Litesrn (¥Flasch:onin-
halt wenlger cea n/lo ¥aliumbronidbromatlésung + com 2n~
Sclwefelsﬁur;,) butl‘éét das reduzierta Gabvolum »

e o
v, = v \}39 | v ) 71
: - E 7@& (273 + t) .
i o @ - b) 1,1u x 1C0 -
'Olefingf;’halt 1::1; Gas = Vol.ﬁﬁ. -
DR = "'ﬁm_‘ K V -

& = gcx n/l(, »alluﬁbrémiébromatlbsma.
b = cen n/l(} katrinm‘ahicsn'ffat‘ bsmg. -

neagenzi o "

0y o= dbroaat lbaung " hrck"

mef‘haﬁfe:‘*ﬁez :
1¢- ﬁatriumthlosuff_ thsang "megckﬂ e

Kaliuamjodid =z
Stédrk: lbsnng wie aéi't ,j"

'd) a.niafgxaé ‘das GaSols-

/ aa) ?I'Ohunahmr:. .
h Selte 7@’
R ,hb) Gasana;lse._
Siehe e tc,7@% D

c) Anal;sml ZUr inst llnn,s_, dﬁr Iner’sachaltxme.

D yird noc%r'g»}.i 3 £°5
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£) Benzindurchschlagbes timmung.

Un die restlose Adsorption der Bunzinkohlonsaaseratoffa'

an der Aktivkohlananlabe gu Uberprifen, warden von Zeit zu

Zeit Bunzindur~hschlagsbeatimmung n durchgefhhrt.\

Hiersu vorwendet wan mittlers akiivkohlerohre (siehe geite Cﬁ?),
die mit 30“~350 g Aktivkohle gef&llt gind. - :

‘tlen leitet wie bei ein“r normalen Bunzinbestimmung 2&&0~3GOO
Qiter Rest as bei ainer Strbmungsgesehwindigk@it von 200—300

'ge una treibt nach bcendigu&r Buladung die evtl. vorhandenxu
B:nzinkohlenwasserstoffw ab. Dis mit fldasiger Luft geklinlte
Yorlage wird im Wassorbad bmi 18% aufgetaut und das evil.
zurﬁckgeﬁllubwna-avnzin gem&saen.;




Z,

2. ﬂntegsuchgng der Aktivkohlec.

LY

’e

a) Bestimmnng des ﬁassargehalteﬁ

“an nimmt moist dle. zar Sczmittnlg =w1cntsbest1m‘ Vsrmnéte
KOhlPo ‘ . : -

‘Der ?asa rg’halt mird in iross ntyn - auf ?qugensnbstanz be=- .
zogen - angs géb*n, » \;“? S ﬁ@ '

b) Bestimmqu des Schdttgsw1ehtus. ) .
Jin‘100~ecm-aesSZylinﬁar wird zunlichet ¢twas iber die
varke &it der zu nntnrsﬁoh:nﬁen EKohl: gefillt und dann saf .
ﬂinor ait zinsas Tuch geschutzten, Lzgten Unterlag gestamplii.
Zan fu;ltfsalaagaA&ohle_bis—zuz—vazkv—nauh,«Qig_ig;nmgnknn__
stanz erfficht ist. Hlmrauf~4*rd £EW0ZCne

) - +4 o2 - g Tone :
Schﬁgﬁuﬂwicht = ‘160' : cea.

i

) Bestlmmung der Restbblaaung.-

1C0 g der zu untersuuhenden doh.e wcrden in das Ausdampf—

Ly : ‘ | - . ) - A ; v Y y ol > " -
8e-werden im'Kupf rkuhler VtrdiChtet und -das - Kcnhensaﬁ in der
“Glasvorlage aufgefangan. Hieraufawird die Benzinsahicht gsmes—
8e¥ae ' :

—

‘Bercohmamg; S U e SRS S ST
- Bemtrkung: v S R e

n begnugL sich vi lfauh bei der Bestimmuhg der Beath&ladnng
auf rmittlang des «aSSergehaltus und- Schiltt cwichtes; denn
dis Restbeladung Lrgibtqeich als Gewichtsdifferenz zwischon
frischer, trockener kt;wkohlp und gebranchter &kt1vkohle.

a,x 100" = F R
s+bcmaung ={ L 'l'c»_c_} - W
| | » v 1- o

a = Sdlnttcwicht der—g,bzaanhten Kohle -
b = Schiittgewicht der frischen, trockeaen Kehle
T = ‘a$sergahalt der gehraqchten aohln-f\*




Zy,

d) Paraffinbostimmung in Aktivkohle.

Ba die Faraffinmebel .des mdgasea von der Aktivkohlv ab~
sorblert werden und hicr °1ne Erlahmung ii‘,.r Absorptionswir~ -
kzmg harvorrufen, wird von Zait zu Zeit der Paraffingnhalt
der al:‘!:i‘crk:o.tilD in varaohiedenen Sch.ich.thﬁhwn armitte lt. '
Die suafuhrung arfolnu slnngr:aass nach &Oit' ‘?ﬁ/“m




&) Aktivitdtsbestimmung.
- : o

e

e Agggratur' i
- -Die Anordnung derselb n 1st aus Abbillunb 29 ersichtlich.

ﬁnsfﬁhrungx T
:&n flillt dl Zwel hint~roinander g“a,haltuten Uiﬂahrchen
in vorseﬂriftsmassigcr‘,ﬁise nit. zincre: gbnau vxwogcn~

nge {g) d=r zu untersuchunden Aktivkohl“, die vorhe$>br
240 abgvtriabcn sein mnss. Denn leitet man cinen . Stiekstoff—
Yasss tstcffstrom, der h“l 20°C ‘zu 10% ait B nzoldémpfen be—
laden ist, solangu du‘ch dlelnohl“, bis kein anzol mehr auf—
genommen w1rd,—was man darch mvhrmaliges ﬁgcn feststellt.
Die Gcwichtszunahm" der U—*ahrchan!a) entsprlcht der Beladung.'

lkugohnnnhtﬁ__v-@f:m_ *:_:ﬁﬂ_m ; ff%_
B(:ladung e %-
Reagena.hA pv”fA- A n;*”,w<

' Benzol‘ kristailisi rbar, z.anal. #Herck",
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'Bag Tarig‘et

VIII. Destillation, Stablliaatlon, Gasolgewmmg_lg_,

1. Senzin una Ble o 4

a) Bewtimmmgr deg 'Siede’verhaltené.
Die Bes timmung m:."d sinngemaﬁ nach Seite. Jzauageﬁihrt.

ib)”Beatlmrung ‘dosg spezifis chen Gewichtea. .
_J.’Le ‘-Lzsi‘uhrung erfolgt nach den ;mvabnn aaf ..,ei‘te -5?4

',C) .t.va uimltmg dhs Qief.ngchaltes.

#,— ‘ Q
o EE

O ,

AP “jaru sur:” —
51 fst. a “us Ab?*lldnne, 30* rsxchtlich.

@
sEsfihrnnsy . , -

~ A IECN '/'
32 ccm Fhogphor p tox*cvd-Sch :cf~l HSare werden- 3.21 dus ohr ew-—.
Zefillt wnd nach cinig-m Stehsn ‘“GTSIC’Q‘E:’:.{; ait einer "’ine Lt

8 cem des zu u; ntersuchenden rodu&*es hinzugegeben. Iheﬁdem
man 4-g Tefd B sargf’altvg mnit der 550 ofen. :rew*‘:‘! ogssn hat

bewinni ron unter. nlx* 1chcn&ér E’ﬁﬁlmg mit swssm

g & Ohrinh"l*‘ec. D:;.e Burehmischen

in &a‘ra.sser v*iwi» aolunge—vor«enommen, b:Ls G;.e :th?‘o‘kreab-

ulOl’l _bedndet ist. Donn S"i’l‘utvelt nan neek 5 tinuten lsng

an frizi‘*r Luft bgmwt c}ae N2 oh:;l in &ine Zentrifuge__und_ A

senl éu.de-ub molange,’ ’o:m sich di& b 1den—~bcma,h'%:en Lgah,.eiel-\
Bude. und ..3 nzz.n) voneinan&-- getz‘ennt haben { 10-15

‘ . 5 nan dic hs\nge :Ics be nzin. ab. ,
’_%’}‘fi‘.'e "ii‘ e?‘erz r*-{zgenfcs £ivt den Geh lt A0 Oleflnen zmcz ‘rom,a—-

Bfere-chnungf : | R
| L “eetbenz:.n x loo , SRR
N - . T é > %Qleﬁ.ne Tdiromaten.

| wid
i .

.&58 .?ECnSO 3 .
30 & Phospnorsaureunh rdrid é&&al ””erck" Werden é’seb.r
*orsiehtig ‘in ‘loo ‘ceil Schwei’elsaure 1,&4 (mndec*t ens. 962 ¥
a&s@n 1. tlerck" pingetrsogen.

Die L¥sung ist sehr.h vgroskopiﬂch und uB daher vozz Luft
gat geschatzt Jufbew*" """u werﬁen. v " ;
Bem@rkn.n - T EE L '

en kann das ochatteln in einé s von der Fa .Haage :zilheizn,

E:l‘c wasserkﬁhlnng gebauten Schiis"elmaschine vomehmen.
“Wle gghon crwihnt, werden durch die Zethode Olefine: ‘and " .
- sromsten bestirm:t. Da jedoch 'in den. Primgrprodukten @ér
.gsenzinsyntheae keine Aromazten enthalten sind, ist dss Sye.
‘gebnis stets a VOrh .ndenen Olefingahalt glnich Zu . setzen,
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Ist, wlie b=i Spaltbenzinen, mit Aromaten zu rechnen, S0
werden letzterc gesondert ermittelt. Unter Aufteilung des
Produktes Iin mbglichst eng geschnittene Fruktionen wimd die
Jodzohl, Refraktion, Dispersion, spez. Gewicht usw. bestimmt
und danan evtle nach Hydrierung der einzelnen Frzktionen ‘
und érmeuncrter Bestimmung der physikalischen -Xonstznten auf
den Gehalt on aromatischon Zohlenwasserstoffen geﬂchlossen.
a) Be'timmung des Abdsmpftestes. "N

EZnthiilt ein Eraftstoff grﬁBer engvn nicht'verdampfba\\i\
Be@fqndteile, ao tratgn leicht Verpichungen und Verklebun-
gen-daxr Ventile auf. =9 ist Qcher notwbndig,>die Verdampf—
borkeit eines dircktous der Eroduktlsn kommanden Kraft—
stoffes festzustellen. Fir die, Bnurtrllung eines solchen
.&rwft3uoffes dibnt der Abdem pf- ode1 Mbblasezgst.
suafi ..zhmng. e - ‘ ‘f ‘ :
floo ~cem des Zu untezsuchenden Kertstoffcs 188t man_auq
.elne: Scheidetrichter in elnaAhrlhkugelig geformte, mit fla-

chen Boden verseheme Glasschale (oberer Rend 90 mm % , 50 mm
;4gggli_§;b =l c1ncm.Lochenden Wfsserbaae stnht, trepfen_
'?leicnzelulg wlrd ‘ein zut 5365—565§§€@rm$er suftétrom_mli_
'eow 1 “a,n ueschwlndlgxeat in die Schale sa*geblasen, daB

dia loo cem “¢9ft°tof, in etwa 45 | 1nuten verdaupft s.nd.
chr:uf wird die 3chale bcl 105 c 1 ¢tunde leng im,irockenp
‘schr.nk belsssen una nach &en’:rkdlu ‘A gewogen.

s wird. allgemein von K:thstoffen verlangt, daﬁ der hb-

?d npfruck tanﬁ untcr lﬂ,gﬁjloc ¢ceia lzegt.
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© 20 Gesol #nd Gas.

a) Analyse der Stabiliastionsgase,

301l der genone Gehclt der einzelnen ungeséit igten und
Paraffinkohlenwascerstoffe beztimnt werden, so mmB man in den
normelen Orsatapparst, wie er auf Seite 7% kurz beschrieben
wurde, noch Wwelterz ~bsorptionspipetiten einbauen (Abbildung
31).“E§e;3ﬁllung der Absorptionegefifie ist dann folgerde:

1, Xalilouge fir Kohlendioxyd

2e.. T5%1ige Scawefelstiure fiir Iutylen
3. 875ige Schwefelsfiure fiir Propylen

4. 3ilberschwefelsiur: fiir Athylen o
5 rzuchende Schw:felsiinre fir schwerc XKohlenwasser-
! G Alkalische Pyrogallollitsung fir Sauersioff
7. crmoniskalische iupferchloriirldsung fir Eoklenoxyd
24 schwefelssure Xupfersulfatel~Nephthol-LEsung fir -

: ) - -Xohlenoxydreste ,
%« Jodpentoxydschwefelsiure fir Buatan e
B __‘. " ) ‘1_7—’ - - —

sugidhrungs

_Eggqu?béreiten&an Arbeitrn erfélgen naeﬁ"&envﬁngabén g§f;7
.Seitéy@?vaﬁﬁcp“ée:jgbsgzyﬁignfggﬁ“xbpleaaioiydg”Qiiafgég”m“
-+ '

Gas infdi§$yipe£€e_mi 75¢iger Schwefelsiure gedriickt, falls
eine Bestimmnng}éés Putylens erfcxdeglgch;ist;Ascﬁst'gehtV_
man Zur Abborptionr&engroyygpnsﬁin 87¢iger Schwefelsimre
#ber. Bei der Erennnﬁg,dsr ﬁﬂgesﬁttigteh,Kohlenwaaseﬁstoffe
muf nach jedem Tinleitin {muist eimheitlich 1 sinmte) abge-
les n; notiert und nach Srreiclien ciner konst:nten Volumcns
“abnohme der Gasrest in dle nichate Pipette siloltot werdems

#za darf hisrbei keincswezs imper bis zur Volumsnkonst:nz

IS

aboorbiercn. - ST == . R T
Dz die Verhilinisse hier etwas verwickelt 1#&gsn;. sei an dex

Hand sines Beiepiels der Vorgang erliutert. :

in 75jigér . in S77iger  in Silber=

o : Schwefelsagre' Schwefelsiure Schwefelsinre -
sesgrngestrad: 25,1 3244 40,2
ned.lezblesung 28,0 - 35+9 - 40,7 -
mOoHLRe M 29,9 - . . 37,6 40,8
SARELAS, AP 30:,9 : o 5 39,.0 ' -40;"9_ _
ST PO _'31:@ .?5‘5 X 3936 .0 2 41,0
B LA 75. . - "531,9 ’ 0’5 : 39’8 . ’2 . 41,0
" S # - 32,4 T . 40,0 13’2 R
LT SO " 4092 7°? ' 7 .

lan interpoliert fir Butylen 0,5 x 6 .bsorptionen = 3,0 com.
£8 sind also (32,4 = 3,0) -~ 28,k = 4,37 Bulylen gefunden. -Fii
Zropylen interpoliert man 0,2 x 7 Aboorptionen = 1,4 cem.
Jedoch muf hier das in der 75¥igen Schiwefelsinre mitabsor= .
blerte Propylen hinzugerecimet werdem. =~ = -
(4052 - 1,4 +-330) = 32,4 .= 9,45 Propylen gefunden. -



O
oy

Sind mehr als 1o Kohlenoxyd, 4m Gas enthalten, so interpcliex
man auch den ithylenwert (hier nicht erforderlich).

B8 ergibt sich aiso (41,0 + 1,4) «- 40,2 = 2,24 athylen.

Das restliche fGas wird nan nach der normalun Gung waiter
untersuchte ‘ l -

501l auch der. genaue Geh: 2t dex einzelnen Paraffinkohlenuas~
serstoffe ermitielt werden, so mu8 eine 2,Probe desselben
Gases bis gum Kohlenexyd normsl anslysiert uad dann vor der
Verbrennung des wogserctof s zur Absorpiion des Propmmg und
Butens in die ocdpen*oxydschwefelsaur'pipet te éingeleite$
W@rﬁen.

Pindget wman «.B. hierbeli, d8B #Hach 20 ébsorptionen.(je ’]adﬂMb
ST N 35 ccm bel claer konstanten Vo ylumenabnshme von 0,15 :
(Smal gefunden) von der L¥sung zufgzenommen wprden, 80 sind

20 x 0,15 = 3,0 gex Athan mltabsarhivr% word én,

Iz Rest des Gases wird zunichst der Wessergtoff and Qann die
restlichen gesitiigten Zohlenwasserstoffe, die nur noch aus
#ethan rnd Lthan bestehen, durch Verbrennen bestimut, ‘
Pindet weh z.38. eine keorrigierte Kohlenstoffzahl von. 1,833
bei einer Vcrbrenﬁung von 3o ecem. Xohl-nwasserstoffen; g0 sind

o,wa x 30 = 25,0 szsn“& 5,09 CI Iz in Gas enthalten. -

Yor der ZusrmﬁensteLlung der Anelysenergebnisse mm8: der bet
der ersten Analyse gefundenc Wert fir die Xohlenstoffzahl
%@z&ehéig%—wer&enr{siehe abblldung 26), da die gefundene —
Kohlengtoffzahl auf Grund des verschieden grofcn iioclvolumens

der eingelnen XZohlcnwassersioffe micht mit der wahrenm Kohlaone
stoffz bl aberelnstih&t. ol untspricht eine gefundene uﬂﬁléﬂf
~toffzah1

1 sinez: wghrcn ﬁohlenstof;zahl l,01

2 om0 1,982

3 - . 31 SR . ‘_,939 . e N
",J‘Q' U S | ‘ L R 904 R— o

¢a°J“L€nsu~11un€_§£§~}nalvsenurgebnls«es. , s
‘ oersioife. —he it

insged : = -
Davon ?vopan und Bntan*” » N = 32%
. ohan. — = 2 % (25vﬂ“ ¥ 340)
) . Jethan = 7 _
- 65 com Cn‘2n+2 entsprachen/l?? » 2CCm 6@2‘7_ 
: " , . .
LJ cem GaWG , 5 56,0ccm 02
=5 ecm GF¢ - . : a,cccm.bﬁz

Bemnach nleiban ;hr 32 ccm ﬁutun + Propan 118,2 cem LGQ.

Darous srgibt sich fir futsm + Propon eine: ﬁohicnstoﬂfzahl
von ;,ng, =150 ist der angehalt ,Lg,lﬂf{ &9 x 32) '

4 und der rPropzngehazlit = 9,9h~ '
Die- gesahten 65y_~araffinkohlenw“sssr' toffe mit elner Zohlenr,
stoffzahl von 2,755 setzen sich zuﬁgmren sus:

92 1,1 C‘%h{lo g o ] ) ;_.\.._ . ; : i
9 9 c-v ten- o .

B ) 4v,0 'V YW “6 -

. }.b » B . )'o ,J g 14 ’ »’/.‘

“nthilt ein Gas weniger le 15‘-;%h n und %éfhaﬁ, so ist es;
swecknifig, ds:s Issg bei der bsorption in Jodpentoxydschwe- :
felsZure mit Stickstaff Zu Vﬁr&dnnen. : ;
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Rengengien: v
Schwefelsiure 1,84 (minﬁestena 96%) Ze Anal “Merck®, auf
75 bzw. 87% verdinnt. '
ilberschwafalaﬁuras ) a -
5 g 'Bilvernitrat z. Anal. ”merck“.werdun mit schwe? claﬁure
1,84 (mindestens 96%) z. Ansl. ¥Herck” vorsichtig abge—
reucht. Dor Abrauchruckstanﬂ wird in Schwefelsture gelist
and 2u 250 cem mit Se! wefelsﬁure im ﬁasskclben aufgefﬁllt.
Jodrentoxydschrefelsiiures
10 g Jodastiureanhydrid . Anal. "Herck” werden mit einem
Teil von 125 & rmuchender Schwetelsiure (pro 100 g Sture
€4 g Schwefelsiure-1,84 und 54 & rauchende- senwafelsdure,
etwa 20% 80« "ﬁarck“s in einer Heibsahale gut verrieten, -
%aig deor Rest éer vﬂara u&eﬁabenAuﬁd b*t‘ﬁnrchgeaeh&t- o
€ - . ’ )
Pie LBsung muss vex AiCht ge@cvutztjuna ?cr ;edcr ALBOT R~
tion gut geschilttell wardent —
Biehe evuch Seite 7 F. L IR - =

‘@~5Trann‘f der &ehlanwasuérstoffe. o o : .

Tie iranﬁun& ané :asﬁzwmung &er eiﬂzelncn.zomlenaﬂaseratoffa
desmCasals erfelgt suss.ey der verhaltnzawasmi& ungenauen
~Aﬁal“ﬁ8 im ursatayp@wut nheh f‘lg&ﬁﬁan 4 Aetho&en¢, T

5 & n, R 4'- ) ;s‘a‘ 3
“bh Deﬁtillatian ia &er gg?.—feznxraatiaaierkolenne

ecg nsoh der vap 1 jksehen Hethode,
4d) durch }esarptiam naeh ‘eturﬁ. :

Tieftam

L eratursiedesnslises ~ . - i
»riﬁzig e a T -
Ezne genesoeng” aenpg des zu antﬁrszchendeq, &pﬁférmigan
Gagols wird vei —cb in ainem‘Kalbe“en kﬁnﬁensiﬁrt and -
:ﬁiafﬁﬁf**aﬁg seia -mitiels & % u B veiﬂnn‘ einer
fraﬁiiﬂﬂlﬂ.$ _Be =

-h oo A

§p§a?atur. LAY .
Die Ancrdnung des Ger: ites Ist aus Ab biz&urg %2 erszuhtlich.
Dies va,";catnn besteht szus einem S5 cem fassenden Destilla—
tisnsk¥lbehen (Abbildung 33), der Gektifizierkolénne, einem
Slzaeplerslrohr von etwa . 1¢.om HShe _and: éen ula auffazgvarn
1sgen dienenden Woulffscien ¥legchen.
Das Destillierkdlbehen iz A7 von einen e1554r1&caw& Helz—
xrbehen umgeben, 4s8 sich in einem Luftbad befindet. Un=
mittelbhr am Austriitt dex derhleganisrsen Dimpfe 1s% eine’
_ *eugerﬁturmaﬂatelle angebracht, in die ein %iq»ﬁ-Kenstanﬁanp
}adcr>xu far—monstantanpﬁharmaelﬁment taaeht. BN — =

A

e

ﬁasf&hrgggf._,- . : N
Das U untersuahen&e Eaa’ w;rﬁ 2ug ger :rohefl;ac&a in eine.
'Jaavarratsrlaaehe anuapaunt, ‘die mit 33%iger Zalilsuge sur

Abaorptics der ¥onlensiure gefullt ist. Hiersaf eVLkuiert
- man die A*taratar unter glelchzeitlgar m&&lung des EB1h=-
hense suf ~BO und leitat nach nrfcl&tev‘gﬁaorptian -des
V'Kohlenaiaxyds 1 'S = 2 th@r in aua ﬁestillierk&lbchan. -
' die Verfl&ssigung btqutfiﬁgﬁtc Bieh beﬁﬂaater aandensation
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“haginnt man mit d&r‘Anfheizung, wobei die Heizstromstirke
dem Deatillationaverlauf entsprechend geregelt wird (an-
fangs 4 Watt bis nScﬁatens 20 watt). '
" Wehrend der Deatillation einer Gaskomponente bleibt: dio
Pemperatur konstant. Der ”bergang einer neuen Komponente |
”bewirkt ein plotzliehes Anateigen der Temperatur bias zZu
'dem Siedepunkt der betreffenden Kcmponente. i E
Die Siedekurve ergibt. sichzzus den aufgefangenen cem
Sperrflussigxeit und ger Siedetemperatar.
Die getrennt aufgefangeren’ 62—, c3~ und 64-Kohlenwaaaer-
vstgffe ¥snnen durch Bestimmung der Dichte mittels der mag-
‘ne‘hscﬂen Gaswaage (siéhe Seitem oder Bestimmung der
Kohlénstoffzahl 3 im Orsatapparat (aiehe Seite1é?7 uber—;-
prift werdene. Der Anteil an ungesattlgten Kohlauwasseru ]
stoffen muss 1m.0rsatappazat durch Absorption mittela rau-
chender bchﬁefelsaare bestiant weraen. . ,
Bei der Angabe des Resultates muss der Koulendiaxydgehalt
des ﬁusgangsmateriﬁls beriicksichtigt werden. e
Als—Ka%%ehaé—w;rd ein Dewardgefabs Verwenuet, aastit
einer Kischung von Alkohol and fester Kuhlensaure gt~
TUILE 1at (—72 }e

bb} Destillation in der Bé?c—Feinfrakticnierkglonne.
Prlnzig - '. o ”&,K” | '”%,fé' N

cheﬁ verdichtet und hlvrauf in einer hohen Kalonne unter
Zwiscuenscaaltung einee Dephlagmators destilliert.

~Aggaratnrs _
Die Anordnung i'st sus Abbildung 34 erslchﬁlicn.'-

Die genaue Einhaitung der Siedegrenzen wird durch 2 Thsr-*
moelemente lberwacnt, welche die 3estillatigns- und De-
pflegmatortemperatur messen. Ve : -

'Ausfuhgggg -

Bach Anschluss der :robeflasche an das- Beatlllations-
kolbcnen wird die gesamte npparetur evakaiert und nnmit-
telbar darauf das Gasol aas der zuf dem chf stehenden

| Probeflasche in dex mit flussiger Luft gekiihlten Destile
F1ationﬁfkolbchen veréichtet. Iznerhalb weniger Minuten ist
) das Kolbchen mit etwa 15-20 g‘?lﬁsszggaa gefiillt. Fun
“~wird die Zuleitung zum KSlbchen ebgesprerrt, die Versuehs—
_flasehe abgenommen und darch’ Zuruekwagen aie angewandte
Gasolmenge ermittelte C Cor e ol

'Das mit flushiger—&uft gefullte Dewardgi!&savwiré jetzt

¥ i
Eymm -



: . 12)
durch ein.mit heizspirale verschenes Deuardgatﬁea ersetzt
und mit dem langsamen Anheizen begornen. Die Heizstrome
atﬁrke wird dem DeatlllatiOAs%mrlauf entaprechenﬁ seregelt

Die Auftangvarlage der ersten ?zaktion wird erst bei auage
glichenem Druek gesfifnet.. &~ -
Nach beendigter Rektifikation wir& das ﬁcatillatioaakﬁlb-
’ cnen.zur Korndensaticn dar & ioer + 2, %a sieden&en Bcatan&-
teii: mittels sines uemiﬁcnes von Alkohel, und ﬁfeater Koh~
lensiure gekiihlt und dann schoell der . Zickstand genagen.
i»raaf erwirmt men unuér kraftigem tmachiitteln langsam o
’ auf‘ﬁO und bébta;mt auef inls den huckgtand.
Pie 1& den Vorlagen aaf&efan&enen ?raztianen werﬁen aaeﬁ
krmittlang ges Vﬁlﬂméns und der uxaaga im Crsatap yarat ans-
*lxs¥ert und die ginzslnen- Fraktic cnavoluming auf uewicatsg

probente ammtrecgnnt.

aaie»ﬁrmkti nen dcz. € Aqnd.c

'sta:fs K&h&ﬂ zulgchgn = 150 ang <« S G5 - w,”ﬁ&@icaea“*“
-gdexr © ~Kerlawwa3sgravbffe zwischen - 5@ big = 207°¢ ung
die dgr G -~ sblea& as&r@t ffe zwischen - 20 bis + agﬁ

. uh&l“. - . ) IR e . '
Bereenauﬁg R T
1o aewiﬂhtaprazen%g der @asf@rmigen Frak ti"ﬁan:

"E.b
¥

&w_d

‘&“ : rga.Valamen,x ?01. xfitr.-ﬁ;m.

: ”iawaage iR g ' BEY T

'.,_,c 7’1

s DI ﬁtekstdaﬁ in g x 1060 .“f; o LT
: - - . ainwaage.i& g L syt

'_2. Cewiochtapr éa%e xuakatwna +,2:5 bis 269 nﬁﬁ”&ber 20°c

et

I . . -t
Ein aemeseenes U&BOIVOllméﬁnﬂirﬁ ﬁit elnenm @astreaan, Pliim=
sigen Kohlenwaza: R g (mei&t Tela&l) bei kons tanter e~

-perstyr (2”00) and bei normaiem Druck in einem beasnderaﬁ
aa%chgefmsa geﬁa&cazr., 1e-mit &asc; beza&en& Luaan@ wird
in einer Romrapirale rektifiziart, L‘E vcn,gu-sﬁn dareh
Iznpfe einer Flussigieit beheizt wird, geren. wiaa&ﬁf
nur wenige Grade aunter qgm aer fa céfigs gxe t. 1¢e$t.

aaf dﬁese eise tritt eine weitgeﬁeﬂﬁe ﬁephleg&ieruﬁg éar
abssrbierten_uaaa.eia. 'Bureh %Wahl. der rie“tigen Deghlago :

, mierungetemweratur wird erreicht, dzsa der am st &rks%an _
sbsorbi arhhre Gasbestand*ail entagrec;enﬂ se;ﬁea ?eildruexca

H
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Die Durchfﬁhrung
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aus dem Gasol herauagewauchan wirde

Dle Volumonmenge dor hera ausgewaaschenen Gaabeatan&teile wer-—
den in %oulffschen Flascnen amufgefmngen und gewaschen. ..
Zar Auswertung der gefundenen Deten empfiehlt es sich, Gie~
‘qglbenriﬁAein Eoordinatensystem einzutragen. i -

 48) DPesorction nsch Peters.

Diese dethode baruht auf dex drucheinung, dags jedes an
iktivkonle adsorbicrite Gas nur in einem aanzg bestimmt&n
Teupersturgebiet desorbiert. -

Be ist slso bei genauer Zinnsliung der Beaorptionatempara—
Cturen miglicn, eine. guantitative Trennung der Kok lenwasaero
ataffe darchzafuhren. ’ o - ‘ :
Han verdichtet nach EntfernunL van isulendiﬁxyd i Aze~
‘tylen das zu untersuchenie Ireibgss, saugt bei = 185° ¢
Saverstoff, Vasserstell, Sonlencxyd, Hethan und uticxataff4
ab und 3Bsofbiert-&asfﬂarucAJleinan&e Ao Wnﬁﬁﬁ&&rﬂuﬂffzeﬂ
1miach an Aktivkc clee D : - ;
Hiersnf desc rh*trt man Qﬁdllb&ﬁ&v in.VQXucuieasaen Tompe=

yjﬁﬂ. ) ¢»t die G&“lfd tlanea ”x*te13 einer ~ueek—>

1enwaﬁ L%»toffe in aem fraﬁtiuz artcn.?"s Ga rch urmi%tlang

‘der ‘Diciits nech 3to (3 ~e*te’%?§.
— : , ’

Tt

c}-Batti axﬂ gexr Eicnte and des - niﬁe“~ewichtea.’
. Die Besti aung arfclgt nach. bukas (Seite:%?) ad&r Baeh.

'_atack {Seite 4%7 .

~Vielfach begnizt man 810“ jeducn éar urrechnun& ﬁ&r Eiahte
-gagugéruaﬁalEﬂBﬁU‘fﬁKTl_GT*—ﬁﬂﬁie &) ai*e.ﬁf}.k—~='

Dis &ﬂﬁénﬁiam dea . bur Sﬁﬂ“uﬁhliliubﬁc en %<paratss ist ff
Gage mit einar Bieh;ghagﬁr }P3 nieh eei&ﬁet. B

Sy . 7

- !

sng dos Jeizwartnwu o o _
Die Busti»*xn; mlrd mih dem Gasmolarimeter naen Junkera -
{siene Seite 37y auagefilirts S

ﬁelteﬁer begrecinet fon den-felzwert aus a@r ﬁnal se,untg?

d) Beotianm

—‘b&grdﬂnelngh& ucr noxtmnwdaﬁ@rdtwfftrﬂrnnng in der Eein-'
‘ ’ra:tienieraole ‘ne (aﬂite;270 C T a '

“';lc" . - ,¢
) i
e) ﬂst_mmung “der ”“er 25° sia&enden sttanateile
fun aaﬁ’ievat die v 211lkommen tracﬁeae, Zewogene. G&avwrlage

(gbbiléung 35) an die Ga Sprcbeflu&QAL an.an& verbinﬁat -die
Vorlage mit elnexr Trﬁc&enééaahr, uMLn\atellt Ran ﬂie Vbru
lage in ein £¥1tebad.von ~\5G°C (Gemisch vanuslkohul uad

. 1

/
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fester Kohlensiure) unn verdichtet daa Gas zu 3/4 dos In-
 halts. Nsch eriolgter Erobenahme und Katiérung dqa ‘Btandes
" der Gasulhir wird die Vorlage in ein Wasaerbad von 0° gesetst
und so lange vorsichntig destilliert, bis nichte mehr uber-
geht. Dann vertauscht man das . Yasservad mit einem von. 20
¢ und destilliert weifer ab. Hiersuf wird dle Vorlage mit
Guomistopfen geschlcséen, gut abgetrocknet und gewogan._~

e ¢,Lber 200 eiedende Anﬁeile'
Dichte x 1.293 x m Se¥ fsas o
Ala Dichte 5et7t nan den srfhhrungswgﬁt,1,755«&1a.u

Berechnungs s
' g Riickstand x 100

) Bestimmun deg uahlcndlox ﬁ]ehalteé; ;J/\N

Um eine gute Durchse*nittsprabe des zu untersacaenden Gases
za erhalteu,'wlrd 6ie htahlprobeflasehe it dem Yentil naﬁh
anten in ein btativ &aanannt and. nach dem abblasen eingr
klelnen m&ﬂ&e &as die M‘ra’e’ae duxch gcr;néea Hffnen ﬁas ?enri
$ils in einen &msumetar einatrdnen knus gel@uaen.‘ ‘

JQELiﬁxgﬁa;ﬁﬁsg_gterprobe-wird eifie Cassemmelprobe in‘be-f"
kannter VWeise im Grast&ppa&at auf &onlendiozyd uatarancht

(siehe Seite;ﬁz). o ;_ L o m ' -

o -Asﬁ._.,.

5! Bestimmung des_ syaz. Gewiehtes imAﬁlussiglgs. v

Das zn uatersﬁchenda Gas wird bis 7 atm4 in eine apéthlh“'

bombe ge&rucht, deren Auamasse genau bekannt siad_nnd &aren
_&smlchz_lggr und mit nasaer vorher eraittelt wurdes Cas=

For

.np&{W; rtemperwtur mu;sen_gtglch sain.‘;a
22522§23£54 S Gasgawiéht

epez.~@ewicht -—
, ' Wassergewlght

_ h Leatimmnnr des Damffdruckes.

i ; ' »
‘ Sie erfolgt in eincr bpezialdampfﬁruckbombe, dcren &asse :
Zbekannt eind, s;nngem ‘88 . wie éie. ﬁemtiumupg des EamPf&ruckes’

.Tin der Dampfdruckpambe naehﬁﬁeid (51ehe ?f).

yie ?emp&rataz bei- aer die Besti AUBE aubgefﬁhrt wiré,
rieh&et gich nagh der Jahsesze¢t and iat im allgemeinan

- 15 oY, + 20% -und + 407

Die Angabe des Dampfdruckee erfolgt in kg/ecm Atmnspharen-

uharamok. Sz

] miml Pctrolou Fows v. 6.4.1932. s. 35 ::.,
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T4a)

'11 Bastimmung des Feuﬁhtigkeitsgéhaltea.

a8) Qualitativ.
Ein fein verteilter Baummollknoten wird mit Kobaltbromidw
lbsungvgetrankt. Man brlngt ihn in eine Glasrahre, die
teilweise ¥oRr einer Metallhnlse umgeben ist. Die GlasrShre

‘wird am Einbritt in ‘einem 11/8" Fitting befestigt, am ende-

ren Ende- erhalt sie: ein kaplllares Mundstuck, das’ als
Austritt dient. Dieses se vorbereitete,xohr setzt man 30
minuten dem zu untersuchenden Gasstrom aus. Bleibt die :
Farbung blau, so ist das Gas trocken, trltt gedoeh eine la-
vendel oder blassrote Farbung auf, go ist das Gae als feudht

zu bezeichnen.,

bb) Quantitativ. . - T S

Durch 2 mit trockeném Magﬁesiumperchlorat gefullte Uékohre

~leitet man elnen Stickstoffstrom und wﬁgt dann die Rohre.,
»Nunmehr leltet man aus elner kleinen gewogenen Stahlfla—

sche einen langsamen ‘Gasolstrom durch die thrchen. Pie .

- gunahme bestlmmt.

ifBereehnnﬂé;A 

”leere Flasche'wwr&7zmruckgewogéﬁfﬁﬁﬁ*ﬁﬁf&h‘ﬁt@”ﬁﬁﬁﬁhzeheﬁ
_,wieder btickstoff geleitet und sshliessllch deren Gewichts-

R 2
- _ : T 4

) O e LT

- %,Gewi6ht3§unghme'x 100 — T
T s ‘ e % Feuchtigkeit

,2% ermitteln.  i ‘ T

~ Reagenss. R
. ;magneaiumperchlorat~z. Anal. "Herck"



75
;!. Hilfshetriebe,
1. Egzsan- und Sgeisewasugg

~
'

 Bestimmung der Schwe toffe. _ |
Befinden sich im Wasser Sehwebestoifa, ac. wird zu deren
Bestiomung 1 Liter der aasserprobe durch einen tarierten
; Glassintertiegel filtriert und Tlegel mit Rﬁckatand be&
~;100~102 C bis zar uewichtskanat&nz gﬁtrecknet.

) Bestimmung des abﬁsmgfrﬁckstandes. T

In einer gewagenen,?erzellan- ‘bazw. rlatinsenala worﬂen
256 eam, von welchem Wasser §w0 cem, auf dem assserbaae
eiage&ampft. aen—»iaanmpfrdckatana trcekhgt man in einea
ele&triaegan ?rnczunschrunx hei 1C§~102° c bia zur Ge—

_ wichtskcnqtunm. ‘ ;;, oy o

uﬁfu kstandess :

Dex Abuampfr-cxa*and {siehe vor! varhergeheaﬁen ubsehnitt) ,
wird aal schwache fetglut erhitzt, wobel die oraganisehe
Subatang vergahlt._aan glint so lange, bis éie gghle ver-—
branat ist, befaac&tet dznn den =i eksi&aﬁ mit- Eone & ammaniﬁ
umkarﬁ&natl&sunh' na glﬁht n;aiuala bis BJI{S&R@&Qﬂeﬂ.POt~
glut und wigt. E : : - L

Bie Bifferens der aasw&ageagyén éen ﬂasti»manrea‘ﬁéﬁ—ﬁﬁ—
&ampfn and.élﬁhrucxﬂtanaea ergibt den Gehalz an organisehenf

3mmnniumkarbonat Ze Anal. "gercg“ in kXons Lazuﬁg.

wwgem&
. #a) Gesamthirte. | ‘ _
~Dle Be&ti»ﬂuﬂg mlrd nach Boutrcn und Bﬁﬂﬂﬁt £%%gender ﬁaiae'
*JJsﬁefghrt. o £ -y e
In:das Zehiit telglas mit aen 4 Harken fullt men te cam.&nh—~f
abser, fugt aus aem bis zur obersten Harke gefullten Eﬁr—
teprafer etwa 6 Tropfen eifenlhaung hinga, varschlieaat
ﬁae aehﬁttelglas mit éem Finéer und schuﬁtalt nun kraftlg
reinige Sekunden. Enfmem hierbei kein blel bender Schaum,
aann wiederholt man den Zuaatz dar Seifenlﬁsung so oft, bis‘
nach aea.Schutteln ein wel-ser, feinblaaigur, etwaAB‘ﬁingp\

. ten naltbarer behaum auf der: ”herfl&che der Flu ssigkeit
hleibto — . LT e .
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’Epraaf bringt man den durteprﬂfer in a&nkrechto Lage, -angt
einen etwa'in der engen aualaufapitzo verblicbenen Tropfen
der Suifenldsang vorsichtig zurick und liest nsck kursem
Stehen die idrte des Hﬂdﬂira in dantschen Graden an’ Hﬁrtt~

priifer ab. oo

3emerkggg , - .
Enthilt des Yasser mahr ale 10~12° d. (Dautsene Graﬁe), 8o
auss dle Bestinmung wiedorholt werden, indem msn nur 20 com
des hohwgssers und 2& com destillliertes Wasner mischt and
éasn -die IHirte wie oben bestiumt. daxHQefunﬁ Bugs dann\mit
2 maltigli?iert werden,. o :
EnthElt das Yasser 2025 d, daon miacht man 10 cem aesanch-
wansers mit 39 CCoB dﬁﬁtil&&&”tﬁm~rf88ﬁr and multiglimiert :
dasg. “rgebnis @it 4.;,-&

Bei noch grb ﬂeren-:mrzgn wendet man entsnr&e“end grosaera
YVeréKﬂnuug&n 23 98

Dle Frifung -desin ﬁenmutdbarfadran enthirteten ﬁsSSEra
gohieht naeh vorstehender Anwe*suna. is gentizgt jedooh
Fastatellung der *ragfanzahl, die zZar éeraumbiLcung nntua&-

ﬁid izt. ] o ‘ ';i:"'
ﬁaagene- L T T e B

’ ) LT N
"Herek".

zﬁﬁrccm>der Yaas ﬂrprobe %erden mit mathvlsrangel sung
schwzoh ang@;&tb%. Bie~u>eang wird langsaa mit q/13 Salg-

awure bls zum ,rbmmsﬂhlgg tz%riert.

1 cem ‘n/106 Salzsiure 8 0,0028 g—nas. |
1 com. B/10° Satben ture, vom 1 “imar “nsmor verbr ucht, ent-

p"'ii'.‘ht V,t.g d -
fﬁszsgeaasag =

n/16 Salzsiure "Herck". '
'Acﬁhjloran&e-ébsunﬁ L.lﬁig ”ﬁ% ck“

-

ac} Ble*hea&e B rte.

fB&a.Geaamth‘rt@ venm*nﬁart iy die’%arbenatudrte ergibt die

fbleibanﬁe Mfr?e. ' ,',.M' o g T e “ﬁﬁ_fi

g

150 cem des zu aétereuoaeaéen ¥aesers werden in einem: &rlen-*
’meyerkalben.mit 2 fropfan keth lorangelésung&versetzt..Eun )
titriert tronfenweas& mit#n/16 Salssiare, bis éie iateneiva

: Lelbf”rbang in oraﬁge nuarae“t. : _— T
yie Anzzhl verbrauchtier cem n/%G SalESfure mit Q,& multiyli—

siert ergibt ‘den Gahalt an,Bikarbonaten, d.».; die slkalinf~
tat” in‘deutseaen Gradeni“
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Rgggenzggg
n/10 Sslssiurg “Merck”.
Bathylornngcdéﬁaung 01ﬂ18 "Merck".

£) Prifung ggg Alkalitﬁt. ‘ .

10 com Wasser werden in einem Probierglas mit 3 Tropfen
Phenolphthalein;ggung_varaetzt. Eine mehr cder weniger in-
tensive Rotfirbung zeigt freiés Alkali en.

Besgena: . - -
Phenolphthalelnrfbsung 1%1g nMerck".

£) ,Pr‘-zs_:_g"mg;: s_gg.i’ frele 'iﬁinﬁrale:&ure.v [
100 cem Vasgser werden in einem url&nmever olben @it dethyl-
_orangelbauny versetzt. Fixdbt sieh nierbei die Probe rot, so

ist freie & iaerulsaureAvoruanuen.

‘Reagenss _ . ' ‘
aathyloranuuqégszn& »,T%ig "ﬁerek"

1’=u§§é$§mmmm?-%f ~ cﬂlensgure.if

‘ : rwerden 1o @ den Kcolben fiir Zonlensiurebo=
§t1~mun* ”bfiwlt, wobei. &&rﬁuf Au-aehten,isﬁ, daaa daa %as»
ger miglichst auf den Eugen des Kolbens &Asfliﬁﬂst- Hen fugt:
' d.ann ;@ﬁro;ﬂfen rhanalghthaleznlcsmgmza, ac*menkt laugﬁam

wm ana luisst troptenweise n/10 Kalilsuge gu, bis ‘eine minde—
atems 2-3 Klnuten bestehnbleibvende scﬁwache Easafarbung auf-
tritt. f¢an drent den mit ammmistopfen versehlossenen. Kclben |

»meﬁrmal :m——ﬁ&‘titriern scn;xe 513Ln Ei——z“zzﬁtéiﬁéﬁaen
ﬁotfhrbung. - : o ”

-

Berechaumg: - o
Verbr._ccm n/16 KOH x 44 cgz mg/q_

.Reggenzién: _
n/10-Eslilauge * erok"
Phenclphthalein Ssung 1%1@ "Jerck”

_8 coem des za éntersuchenden Vassers werden_gn.die kleina e

_Yrozellanschale gefﬁllt und 2 Tropfen Indikaterlﬁaung zugeQ
-geben. Der entstandene Varbton wird mit der Farhenakala "

'vargllchen uad daa pH dirakt abgelsaen.-7~

k} Bestimmggg ées sa:i.ssems..~

Die Beatimmung wird kolcttmetrisch ansgethhrt.
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Das su untersuchende #osser wird mit einigan Tropfen salpc—-

terstiure (1,4) aufgekocht und dsnn erkalt ten gelicuens

Dann briugt man in einen grazduierten Glmspylinder mit Stipesel

5 cen Kaliumaulfocyanidlbaung,_5 cem hth@r und 1 2rop£cn

des zZu unteranghenden FuBoers augeéeben, gut umgssdhﬁﬁtelt,

und stehien gelw.sen.’ v - .

In einen Awe*ten Glaszylzdéer briu 4t men 10 cen destﬂlertest

sery 1 ?royfen umlpetershure (1,4), 5 com naliumsulfb—

z anid*osmnb, gehiittelt gut um and laaat-&aanlaas einer Bli-

rette zunichat 0,5 der Flsenverglelichelfsung zafliessen,

Hach gutem Umsehi-teln vergldicht zan die beiden Farbtﬁne{:
“Ist éﬁr'ﬁa:htaﬁ‘géi Vergieichaslisung nich zu hell, cetgifman
3éélan§$ von der Hize VﬁrdIELQT&l“S&nf in den aweggénvéylihe;g

s s el

der, big Furbglsichhelt erziclt ist. I

-

‘Berechnungs S S

’?"ccm:¥ergleichslsg. x GgQﬁ1zé?ﬁ€‘?e.v

;J 4
i
?

‘*‘-‘“iﬁﬁm*'m ?,-ﬁm (Iﬁil’iﬁfm} TSI eecs ..zy,q S zuu...L- <»::xt.&"."
Xaliumgulfoz anid z. Anzl. "HMerek® in 1u%1ger L8pdrg.

L thyle’itf\er J’{ff’v‘ De i:wl- "i'}f’*rck“

EBigenvergleichslisung: . s L ’

C,08€3 g Eiscnommoaniunsal fut {Ferri) e ARSle “Eérek?‘we&ﬁen
in ¥epsser gelidst. Lie Lisung wird mit etwss Schwefelsiure .
Vi,sé (Minéestans 96%) z. Anel. “Herck” vvraztzt4ibﬁ in einen
_#esszylinder zu 1-Liter aufgefuillt. : —

1 cem- di@s o ugkwwg entapricnt L,011 ng - -Fo.

D :cxtitung avf tsngan. v , L
fﬁéiecm.ﬁésser werden in einem “rlenmeyerﬂo benp-mit 1 céh
’“&lﬁ$térak ure - (1,4) und soviel uzluurul»rutlosunﬁ verseigt.
- Bis die“ e zetene W*Lbuna niehd &Eur stirker wzr&. ﬁan
"kocht bls zam esaumenballen des aaeges‘aieﬁcuea i}beﬂehle-
,‘rﬁg,- Ptzt wgS",Q = ﬁaliamp rsulfat zu and xocht weiter,
_ b£§7dle Flissligk eit Kler @3?0* ten igt. L o
'_?1aldﬁt£arbang~der Lcsmng lzsst aufl “nweﬁquheit von Mangan

EET » N ~ e e
s“ﬁl*esscs. T

fueagenzinn~ ‘ R - ., R Q
-aealpetersHﬁ?e 1,40 (m;nﬁestvas 65ﬂ) z.-ahal. ”ﬁerek"m

‘Silbernitrat z. insle "Herck" in 10figer Lisung.
”Kaliam Qrsulﬁat Ze ﬁngl;f“ﬁerck", e

% .

‘=) Beetimmupg der. Eatronzahl o g,lg; -
_ 100 ccm.xhssela,exsewaaser wer&en in einem »rlenmayerkolben




naok Zusatsz wvon 2 frﬁpren Phonolphthaleinlasung troggzn-

- welse mit n/lo Salzsiiure bis zur Lotfirbung der Lésung ti-
trisrt {(p ecm). Hierauf versetszt man die Lisung mit 1-2
fropfen Methylorangelisung und ‘titriert mit n/10 8alsa&ura
welter, bis die IFarbe in Orange amscnligt ( = cem) .

p ist der xheqolphthaleinwert, E®p+n iat der ﬁethV1ofan-

gew ert. Ao -

Berechnmng:- " -'_ =S
| o - 30de PR
Hetronzahl = utznatron mg/l + —s wg/Y.

RRTY hatron = {zp -'m) 4s me/l o o
Bode = '(m - p) 106 g/le T , .
4,5 i % ein gencrmter Faktor., =~ -

'%an"b**n aei ein eﬁfcht&n &e@aeIWLzs:r anatalie von 16@5&&
auch nar 10 .com V@r ‘enden, musg aber donn 418 verbrauchten
cem n/ 10" »g?as?uxé‘4ewei}s— =it 1C mﬁltiuliziaren, um die<__

P= und meFerte o mﬁalieam ——
TEUS 2ER -l Gederten erTmiitels maﬁ neeh Gen folﬁenaen

farmﬂn den ue: 21t on ;\-“‘ca niron

- itsnatrop mg/i = SZQ:- a) 44

Sode mg m - p) 106

.2-2_3..33!. : - _ | Iy

7$5natrcﬁ mg/l =0 .

sﬁﬁ Bg/l = p x- 106 -
::??“Kiﬁinfr alg m v o

Mdzn@fran‘mmfl = { o
. Beda | mg/l = P ox 106

ﬁétrium%;karbaﬂg% ng/E = (m -29) 84

n'/%G'Sa zaéura erck® .
¥a n~§%anng—1%ig PHerck™
-3&:»3 ung c:,w»igywerck"

e~snaﬁrstaf¥$.-

1?ra§éentnﬁﬁme. ; - A -
Zuy *“taanna ai:l val*ka =en rehhc, mit dea ai untezauchaﬂn.
. e Wasser mitgﬁrhﬂlt (miﬁﬂBSuL&E arejmal) vcrg@spﬁ&te Glas~
fia hc&en nnch »inkler 22, verwendon. Han 13 st zuniichst
;m&n&amtena 1U “inataa 1ang dae Yosser aﬁlanfen. Eieruuf'
_fullt ‘R di Flusehe dureh Sinfihren des . behlauches hia
auf den ‘Boden deraelben and lisst nunmehr noch so laaga
waite -lanfen, bia &er Innalt der ¥la sche aureh pbexi&urtn
aich zindestens dreimal ernnuert het, saa-- Lmd 2o

o o



80)
danernden Zulauf des assera der'uchlauch-voraiahtig‘aun der
- Flasche zu nehmen, wobel der sustretende Wa«seratrnhl kcin.
Lurtblaaen.in die Probc reiissen darf. ~

Aus uhrun'

In die nach Vorsechrift eingeffillten f‘dsserproben werdm dann
sorfort =it einer S&Aer;to*fpipctte je 3 cem jodkaliumhaltige
Hatronlauge gebrsicht, wobel man die Laipge in der Nihe'des
Glusbodens anuslaulen licat. auf die 31€1¢he veise werden je
3 ca&,ﬁan§anchlorﬂrléslng axflleﬁsen gelku anh. Jetzt var—
schlicsat aan behutenm die Flasche mit dem Glanstofpen, g >R
chert den Stopfen mit denm Wetaxlbdgel und mischt dureh hﬁur
flgws Umschwenken. Man Z4isaet ‘den Piedcr ahlag vor Licht ge-
sehiitzt absitzen und vxraeﬁat daraufl mit 10 cem Salszefiure
{1, 19), indem man die xipette in etaa halbarr?lwschenaﬁke
gasflicssen licst., Hleraul mzaant man Jﬂtbf‘d&ﬂ oben angege—
benen Vo“sichtsmawsnahmen nachﬂa s gut durche. Sollte sieh . .
anr ﬁie&erqaalbg nient ganz gel.st hiven, setzt man'noch
atyxk' Eva«ura mita Barn Uberfi ,ft man den Flnacaaainhalt 1n
eines ggrﬂumigen Mr‘enmeverxolhen, #Zibt mar Lisung 3 oem
utarkel ‘gang und tltricrt auf ciaer'@e*@s*a unb&rlﬁgelmit
n/!Oﬁ fatriamtniasullatlhsung bis’ zur Mntfgrbaag.

s
P

%etechnggg-f" ‘f o _ ; R ';; T
' £ n x 80" By

_ — baaeratoff mg/l. :
e

n o= verhraacate -¢an- n/iea uatriumthxosnliatlasangf

Vﬁt Irﬁalt dey fﬂtrrsuebnabéfl*ﬁcﬁefweriﬁﬂrﬁﬁ Cotiie

Eewrenzimnt

Jedxxliamh¢ltige hatronlange'
ﬁatrenlaaee,rean 14,168~1,17T2 (miﬂﬁssﬁens 15%) e Aaal._"ﬁeraﬁ‘
zit einem Zugsizn von_»ali<mjedid o &nal. "Eerck” o S
J“ggwnsnlorﬁrlbsun& xie Zeite 27 . ST

- Saisaiure, rzucteonds 1,19 (mindestens 57w} z. ﬁﬁgl. “ﬂﬁr&t’.
ﬂ/1@0n»atridﬁﬁ3108ﬂ1:8tlab ng {n/10 Fatriumthiosulfatlﬁsnng

vgerek™, genau 1 + 9 vérainnt). . o

. bt”rkelusung ﬁie Seite & « ES R ““y “

ea%iﬂmnﬁ ﬁes cnlorid ehaltee.

100 cem dea zu dntes sk,agnden as +ers wer&en =it einigun
Troepfen Kaﬂhmbrematloaang va;s&tat und die Lbsung trapfen~
“wmeise mit n/10 Silves ritratlﬁsaag bis ‘zam Farhum&chlag in

rotbr&“n titriert (a eem). : ‘ R o |
1 ccm.n/10 azlbernitratlcaung = 3,546 mg e?;g;;. .

',_____EEE_
Serechn a x 3'545 x 1g = mg e1/1.w

/
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!E!EEESQEQEL

Bel Keaaelwaaaer @it einem honen Chloridgehelt weandet man
entsprechend meniger Wasszer zur Titration un. ’
Alkalisches Hmes.r wird mit verd.fntep Schwefelsiure anter
?erwendung von rhennlphthaleinlésung nautraliai rt.

Reggenzigns

- 8/16 S11beraitratldsung "Merck".
Kalicmchromet 2. susle. "Heérck" in 10%iger L8gung

free

.&EE atw‘ .’ : ' - . ) . : ".—_‘_w.

Hzn bedient sich dea Knlorzmeuers naeh Lome¥r, Adud Var—

gleichafarbl,QJP&en enteprecnend 1y 2y 34 4 und 5 mg
/Titer und & Frobierrd nruhen.arthmlt, &ie Tum Farb=

vgrglulch erﬂeuéat werﬂez.- v ‘ - .

[

Aﬂsf ’i:..l‘ irsery : L

Eiﬁ‘“?ﬂbi&?fﬁhrﬂwﬁu wird Bit der klerens neutrdlen 3ﬂaa&r—

pr~be bi& zur 1C~cnmﬁanke gefdllt and Aiese mit 4 Traptnn
’ fevauf wird einf*trﬁifea*Q

zinafolie au}eheben, xr ““ti%Agﬂﬁﬁh L telt Bps 10 ﬁinntea
lvay'wtc &0 falq,gmr. Eack Entfsrnung amv,‘ihaf@l e ver— i}

gleickt ‘man die Bl&uf rbang =i gen Vargleichsfaritsungen.

Bei Anwesenheit von mZosr 'ﬂaﬁyhat di&'&”“ st&rksten,iarb-.
1Dsung antaprient, Kanno man Ainen Tell der Untersuehungs—
fliispigkeit Wit destillierten uassvr verdicnen und sam .

Farivarglehch benubneie ,
Bei; E v g npwmm-n $o® Ao gr-ﬁ‘}f‘? m;r;»-,y&r‘?v«altﬂiiuu h@’

rs.acks* onti E€hs

ine grissere Meuhs des za unte;ssﬂnenaea w«seers wird auf
‘ein k;eiﬁes ?olu“an eingaéampft and die “eatf1u3$igkeit
- mit 2 een zalpetersiure {1s4) uﬁd 30 eom smmoni: umni tratlte
gung versetzt. Hierauf wird dle ‘Lésung muf T5° ¢ erwirmt
upa 30 cem 5% ¢ garmer aalybdkna ureloa,ng za&eﬁftzt. Bach
gutem Senit teln ldost amn 12. Stunden lang stenena. Sieraaf
wird der Hiederschlag ebfiltriert, 2-3zal mit 3,1 iber
¥eliumnitratldsung -gpusgewsachen und dann in 2¢" com Ammoniak
(0,91) seliust. Die ;uaang wird mit S Lg@%FYSWQTG {1,4) =n~
gesiuert und dgie ;hnsphara&ure,.wia oben gefillt. Begéﬁie-yi'
derscohlazg wird mit a,1§iger xaliamnitraﬁtssuag nestrsl go- '
- wmaschen uangd daaﬁ gamt dex Filter in einsz Becherglas it
’ einer Femnessenen ﬁeage a/tﬁ §atronlauga (a ccm) geribrt,
»is er sich 1ollramman gelSet hat. Each zqsata won 2 Trop~
fen :henolphthaleinl«sang wird mit n/?G Schwefelsﬁure



| , 82)
(b com) bis zur Entfﬁrbnng titriert.

1 eom n/10 Natronlauge = 0,0001348 g P.

Berechnungs _ _
' = (a = b) x 0,01%48 _ -
- - = % 2..
. Einwaege = .-
Resgenzien: | ’ '

Salpetersiure 1,40 (mindestens 65%) z. Ansl. “Merck".
Arzmoniumnitrat®® z. Anal. "Merck® in 34%iger Lisung.
Holybdinsiureltsung nach Fresenius z. Anal. "Merck®,
Kaliumnitrat s. Anal. “Mepek® in 0,1%iger Lisungs
Ammoniaklbsung G,91C = 24 Bé (mindestens 25%) z.Anal. "Herck
/10 Batronlauge “"ierck®.

1/10 Schwefelsiure “MHerck®. I
rh&ﬂolﬂﬂtﬁ&lGiﬂ#ﬁ%»uﬂg 1ﬂig “”erck“

+uf _4‘

2. Bﬁckkuhl- und ﬁbwnaaer.

e

a) pE—Wert in Generatorkrelslau£.<

—*

b)-Bés' mmun des uchw»felgehaltes im &ﬁneratorkreisiaaf“

‘ an) ghwefalwgﬁsexstolf. o IR

X — —
i =

Eine genau abgemessene menge des zu untersachenden Waesers
wird ‘in einem Kochkolben mit, balésa&re {(1,19) angeacuert
;und ‘der aolben an e;n ehnkugelrohr angeschlossen, das mit
‘ 1 A: z : t ist. Gnter Dnrchp
: : ; : Areae5~wizd.ﬂgr ﬂolbeninhalt
zum S;eaen ernitzt. Ist die Sn 1aabﬁcueiaung im Zehnkugels
rohz beendet, g0 wird das Kedmiumenlfid abfilitriert unﬁ mit
dem X 1ederschlag nach Selte<€Zr%eiterve'fahxen. feP S
1 com n/1C Jadlbsung =, 1,7 mg Béc. e
Bereahnnng ““% - T s :

S Verbr. cem n/10 Jod-Lsg. x 1,7 T
— = Bg HyS/Ltr.

# S
et : »ﬁggmeaseneawasaermangehin Ltr.‘

- L st Y e —

heagenzien- U ~ - =
Salgzadure, ¥: uehend, 1,19 (mindestens 37 Z. Anal. "Herok".
Siehe auch = elteaayz S . . ’“*$~[",?j

Bemergggg; p e

Bei .der ?rabenﬁume schwefelwasser toffhaltiger AEWasser musEs -
‘men vorsichtig verfahren. Zen kithlt am besten'die Frpbe so-
fort ab, da sonst leicht HZS-Verlu te eintreten knnén.



a3)
bb) Gesamtachuefel. '

Eine genau gemessene Henge des zu untersuchenden Waamera,
die sioh nach Genm ochwefelgehalt riet:tet, wird ait Perhydrod
and Batronlauge versctzt und einige Zeit gekochte. Bierauf
sinert men mit Sfalzsiare (1, 12) an,-kooit weiter, um das Ube
schtissige “asbers stoffeuperoxyd zu zerstiren und behendelt
darn die Ligung zur Fillung des uariumsul"fmts riech Seite o

weiter. —— ‘ R
Adswonges Ea304.;

~/

Rerechnunzs | : ' .
’ aunswaage x (,1373 ‘

— = ng S/LEre
_ ﬁakeaam 2@ Hhnsorsonse in Lire ™

- ,4&3 (32,06) : 1130, (253,42) = 6,1373%

“erﬂgérﬁl . Anal. “ierock", ' —_—
Ratronlauge rein, 1,168=1,172 (mirde«ne 18 15%) Ze Anals ®Herck
saiz ire 15124-9,126 (mindeste“ﬂ_25d) Z. inal. "HErok®. -

(J

'f}‘&éarezﬁhlria gﬁ?l&relBIQAI i der hcndﬁ“ utian,

Hird necn a8y eareeittt. f—ﬁf _ '_ L o

a) Eisen— una 5lum%ﬁ1umhea*igﬁuﬁg_;§ Kﬁglkrgisiaafggwg

- ‘ ~f-£sn&ensatien‘ o

1 Liter-der “.~&gﬁ@:ﬁbf”&_fﬂfﬁ'***ii' A;nfx344¢a&pét§?§§E§§_

(1;4)*3& Siedeﬁ' itzt. Lie a*eueuﬁe $rwhng wix d mit ﬁmm@niék

{Gez 1) in fle‘rem ‘berschuns versetat and der Yiedersehlag

v»n tisen= nné ﬁlsm.n;umhyd*exyd sunie hst durch Dexention,
xn.aL 2i1*64 mit aelscem Lasser .eamscnen. Zan list die

-aydr@xyde 2it wenlyg. heisser Salzagure (1, 12} vom Filter’ and

versetst die aalzsBure Losang nun ;;,r “xtcr ﬂatronlauge

—-—

- {1:2) 1m,‘bﬂrmcal‘~s.‘ RO ) cem— -
«acr filtration wira der Eiltcrr&év stané in u&lzsﬁure (1 12); ‘
*belfat urd dss Mg«ea nuc““ﬁlﬁ mit smmoniak &efnllt. 3er ﬁie—_r’
derscilsn Nirc mit nelasem,?suqer qusg@nqscnen, Flltmr ait ~.
Rtekstand crdcz:ua%s YerﬁSCut unﬁ bi zar” uewiahxsksnaﬁans |

i

geglubt. .
Vﬁmswgage:'9¢203"b;,,
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Das alkalische Filtrat der bisenfillung wird mit 3alln§nri'
{1,12) anges.uert, mit 2 g sismoniumchlorid versetzt mihd das
Alumini um mit Ammonizglisung (G,.1) gefillt. Han filtriert
.den Biederschleg ab, whscht ihn nit helzsem Lasser gut aus,
trockanet, ve:ascht;uné gliint bis zur Gewichtskonstang.
Auswagge: k1203g ' o

.Berecbﬁungzv'

Ts hAupwaage = ug '9003 bz élgbifbtr.' ﬁ;—fm

ﬂaganzien. o

Salpeteraiure 1,44¢ (minﬁegt&as 657 z. &n&l. ”ﬁerck“

. Ammonisgklisung ©,910 = 247 B¢ (mlrdequeﬁe 25847 Ze &nal.

rHerek™. E

E“Afe 1,124- 126 (m nees Lens ?54‘2’) Ze -\1'1“‘1. "&E&rck"

Ammoriumenlorid z. Ansle “"Herck'. -

thr nlauze (12 2} (ﬁutr&nmhgdrox d reinst, Plitzchenform,
ﬁnﬂl. "&crc - S .

e) Gas— unﬁ senzinbesti suag im dickkUblwmues rhreislanfs
%ir sA ﬂﬂcu EAFE: ;gjj_‘::ﬁl’béiteto‘ o -

)'ﬁeﬁtimﬁaa ées {lgehsites im sbwasser. o

.maa} Gualit atLVe<«r%fd§~.

¥Meon wirfi ein : tuC“cnen iampfer a~f GLag za uutevsaehenée
Faasere Zel nnesennci* zelbet der. &er;n:sten Spur 71 blei”'

dsa xtucxcncn Lanprer &hf dem Tezser liegen. *at das Wasse.

da m&ep «rel vorn 1, s0 ge ﬁt dus Zu niarﬂt,agcbeJ in' Iah—

=Tt T TEenae YewenunTe — e

Hesgens: : B , ﬁ

Kanpfe r synthetist, gepulv "ﬁercz“.
;bb)“Quwﬁtitative Seatd ung "; -—

Y . e

*KR) thraxtien a1t ithers
1 therfutr za antersucﬂe“aenvés ner&rcbe wird in einem
gerﬁumlgea uchezdetricwb r J-4mal aaSQe;thert. Die vereini
ten~ nthera«szwfe werden Bit hziia&aulorid &gvrocgnao. Zzea
Lbr:nrsdittel wird dgrn aus e.dum.g asﬁwwbn"*lbchen abde=
.Stil3lﬁrt and der Alckstmga mnxrefe Stunden bel 5306 ge— -

trockne; and dann gewozeln.



| Serechnungy
Auywaagb = mg Gl7/Ltr.
Rexngenzien:

ithyléther C,72C z. Anal. "Herck®. =
Kalzxumchlar;& tracken, mixtelkﬁrnig, ze Anale "Herck™.

— ) . R

. mit Eiseﬁ'.7ari
5 Liter dar Ypaserprobe wcraen mit 5 ecm «iner §¢igen Tipen—
enloridldsung versetat und dze Digen mit ﬁmmaniaklosanﬁ
(Ce21) im kleinen )b@¢53Axl$ﬁ gefillt, wcobei die “Yteilchen
vom ¢1aanayéroxyd eingeschlozsen werdens uen wischt den Hie~
éerseulag,vorchﬁtis auf einem ?11 cor aus und trocknet Fil-
ter mit bh&fa#fﬁt&fz& bel 5\,—7&9 G .}.1‘3 ProC Lt nac"nraz}k. —
}’iltz Lpd. Biedsrs Ql‘.lag werden dzsn nata der anter X} &a@e—
ger emm Yor»mhri*t ,ait Y gher AuBEEesOXen .md ﬁ a8 1 hestiﬁmt.

—

Berechiangs - T . _
- .}i‘g‘;‘gwagge = mg ;f_’-,.]_ /Lt’r. - e

e

_Pisenchlorid z. Ansl. "HepoR® ia.S%iger aﬁaung
k@&osiakiugaﬂu 2,910 = 247 8% {

PHerekte = | o
Sien e~a~cb_velt¢ $¢' T






