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IkﬁQ7 Elektriacho Apnaratur Zux ;$tiﬁﬂun¢ des orErnie.
. tchen: Schwotals in den Gasen der Gasfabril onaz.gs,

'>4~v¥a§ Egi_ﬁgn_zetriebsbestzﬂmungen des org“niachan Schws-

fels im Vassergas, Braun Echlengas, Koksgas Lnd Kra_tges

;mwwarde die vom Dr. Grassner in seinen Labor-Bericht Zr.l 435
“W,om 24»?1‘1936 bescmriebene 4%paratur Zur Bastimmunu ‘des.

Ges&m*schweiels in’ Cwsen benatzto I Laute dexr Zeit stellta
es sich berﬂu S, dass vei - den 1w Betrieb gemachten aaalysen,«ﬁ

; ei weichen das vu un ersuehende Gas direkt de:;ﬁauv$1¢itung’

ter pro Stggég mgglich war, wenn eine nraktiach_ggan%ita—-‘k
tive Absorption der So3éﬂebel arreicht werden sollie. Bei .
grasseren G ageschwindigkeiten war 1n einef hinter die Glas-

falsauza nachweisbur: ”1B-BGWezs, dass bei’ den Betrlebe-“w
b°9tinmﬂnsen die Sog—ﬁebel in der Glasfritterverlaga‘nicht |

dauer abaukhraen, dle Casgeschwlndipheit z&~erhohen unﬁ

. N ~\v L 4
810 DIN A & . yo

vollxodmen absorbzert worden wwren.,ﬁm die Absorntion der |
SG3euebel bei dcn Bestim¢angen im Jetriebe &nantitativ zu'ﬁ

“,Jaben, konn*en - wie schon gesagt - hochstens 10 Liter des-
'[,zn untersuchenden uaaes ﬁro Stunde verbrannt werdan. Da inp:

folge”ﬁee berinmen Schwefelgehaltes unserer Gase bei den “
Detriebsanslysen 50 Liter Gas. verbrannt werden miussen, - 80 -
“dauvert beil jeder élnuelnén Schwefelbéstigmung die Ferbxanam-

- nung dea Gages zllein 5 Stunden. SIS TUn

_us wurae deshwlb VGIShchﬁ, hu die ?srbrennunga-'T‘
Vo
" trotzden eine guanti fafive*303<ﬁbsorption 20 orreicheneuggb

balung dies durcb elez%rische Abscheidung dexr 303-nebeloﬂ'
Diese Ar‘ derwwbscheiduno hat £ur’ unsere Be%rﬂebsanalysen;,

;“- noch’ den Voz¥ell, duss dhs Saugen Lit einar Xasserstr -

N
"—‘—‘L . : . .""
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pumpe’ vermieden wira. aa’ eino aolohc‘hAufig an den Stollon, wo
hdie Bestimmungen im Batri‘ﬁq gemaﬁhz*werden musson, nur gu oft
achwierig oder garnicht g ,
|  Die Apparatnr'sdh‘olsktrisohen Abacheidung der |
_303—Nebel -warde aus der von”~ D:;”Taeger kbnetruiezten und - aoit
‘Jahren in der Gaafabrik 03.2 baaatzten Apparatur gar elektriaohen
Teerahsahaidung aug. Gas.n (fur a;alytieche Zweoke) entwiokelt.v
. Duxrch Verbindung diesor.neu entwickeltsn elektrisohqn

,Ahsoheidungsapparatur mit dem truher von Dr. Grassner +) ansegebo-
nen “Verbrennungsrohr zuf—S~hwefelbest1mm " gelang es, die Gas»
'gaachwindi“ﬁfi:;des Zu untersuchenden Gaaes ao U staigern, dasa

‘durchsefﬁhrt werden kann und d*e Schwefeloxyde troﬁzdem quanti~ g
Jtativ>abgeschied&n.werden. In hinter*die"ﬁﬁjaratur geschalteten
Kontrellvorlagen war in keinem Falle mehr Schwefelsaure nachweis—;
baz‘- Seit etwe ¥4 Jahren wird die élektrische Absoheidungaappara-
tur fur unsere Schwefelbestimmungen benutzt und hat sich bfff“
" - 1) 21§“§Pstimmungsmethode. | S S SR
U '“””f” Die jetzt in det Gaafabrik Op.2 sur Bestlmmung des
,organieohen Schwefels 1n Gaaen angewandte Methode hat fblseudan L
Gamg: - T SRR
" : o Haoh wntfernung dea Schwefelwasserstoffs duroh Cad- ‘3g
‘miumacetat aus dem zu’ untereuchenden Gase wird dieges. mit Bomben-f

_rt-;":""‘;

r-

 sauerstoff verbrannt und das entstandene Sohwefeldioxyd‘an glﬂhen-
j dem Platinkontakt zu-Schwefeltzioxyd oxxﬂiert. Die SO3~prel 2
_.werden elektrisoh niedergeschlagen un&~die en%staaéene—Sehwafel~

:aaure 4n tblicher Weise als Bariumaulfat*gefallt und bestimmtc‘ :

S s

2} Bie Apgaratur.»Q," - : L ~»,v~w,ﬁw

R - Als Verbrgﬁnungarohr~dient ein,Quarzrohr von 1% _

',liohter ﬁei%e, ‘welches nach den Angaben vonwDre Gréeaﬁer Ehn

_lich dem Pregl’ schen Perlehzohr xonatruiert iat. Der‘au. Vazh A~

,'nung nntwendige Bombeﬂsauerstoff wird durch ‘einen- seitlioh‘anfBGa

rVerbrennungsraum angebrachtenVStutzen*eingeleitet. Das zu unter~f
_suohende Ggag brennt aus einer mittela Gummiet0p£ens ;n“demVVQr-

_'brennungsrahr Befestigten Vitreosilkapillare von . ca. 1me‘Ilchter
ﬁiﬁ"?lei‘be. ,;n das verbrennungarohr (Masaex und Fom siehe Skiz.ze)ﬁ;v iet

e o

‘ +) Mikrodhemie VI, 121 (1925)
| e
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.zwischen dem aug zuaammangerollten Platindrahtnetz bestehenden
Kontakt und . dem mit auarzaohnvh-n ‘Zafilltzn "Perlenrohr" ein was-
earsack voa 9a. 60 com. Fassungsraun eingescheltet, um das bei der
Verb:nnnung der Gasge. entatehende Reaktionswasser zuruekzuhaltent
Deduren Wira»79rmieﬁ6n; daps die im Perlenrohr befindliche S#ige

| Wasserstoffsuperoxyd’6aung, die etwa ‘nicht am Pletinkontskt oXy-
~diertes Sohwefeldioxyd nachtriglich zu Sehwefeltrioxyd oxydieren
Boll, durch Verbrennungswaaser verdinuat und unwirksam gemacht =
w&rd, Ausserdem wird durch den wassersaék ein. teigen des Hivea ué_
der in der elektrischen Abscheidungsvorlage befin@lidhen,_ 1e1cﬁ~ |
falls 5 igeu fasserstoffsuperoxvdlbsung verhindert._ﬁ_“, :

e Die Verbindung des Verbrennungsrohres und der hbacheinx
dungsvorla 8 ist mittels hor&alschliffes hergestellt und —'wie die
okizze zeigt - ist das schwa ch geneigte "P*?ienrohr" anm Ende Vor
dem Verbinéungsaohliff derart gekzopf v, dass ein” nblaufen der im
Eerlenrohr beiinalichen easaeretoffsuperovydlﬁsung niéﬁt tatt’inw
den kann. Cleiohzeitig werden die Verbrennungsgase durch diese.
AIopfung dee,rerlenrohres geywungen, ‘die Wassex stoffsuperoxydle-'f
sung zu.durehstreichen. ﬁierbei werden -rneben\ﬁsr Oxydatian von
‘den geringen ‘Mengen durchge angenen Schwefeldiox;ds zu.Schwefel«,
t*ioxva - die Schwefélt*ioxydgase mit Wassger beladen, sodass_sie_

] als S0 3 ~fabel elektrosiatisch abscheidbar werden. = LT

T -»ﬂ:der achliffkonus des Vérbrennungsrohre'

. deseenﬁéghse einen winkel von:135 c

dex. Eantelschliff der Abscheidunusvo:
M_angeordnetem | ) idurch wurde,erreioht1 dass aurch

T7°infaohes Brehen des‘?erbrennuhgawohres der Inhalt desselber in-
B die Abscheidungsvor zge lauft und mit aehr_wenig_destilliertem :
““wasser ausgesnult aerden"ﬁann, ohna aieﬂpchl“v Ve T

loaeno S - IREC I mffi ;;:;[4

"re zleﬁtrode wird von ei em 0,3 mm starken Platindtaht g

_ selbst ist dann epiralfﬁrmi um dae uinleitungsrohr der th;ggg_



‘herumsew&okeltkund rei?htﬁﬂit seinem freien>Ende raat bis zZum
Ende des’ Einleitungerohres. Das Einleitungarohr gibvt dem Platin-
draht den: featen.Halt.A“r wiirde sonst von dem ziemlich starken A
,alektrisohen Yeld an die ’n’andung des Standgefasees gegogen wer- "
jdon. Die andere: Elektrode ist als aussere Umhullung aus V2A~-v~
- Blech hergestellt und um die Vorlage rohrartig herumgebogen; sie
_ist abe: nicht gans gaschlossen, sondern es bleibt ein Schlitz
von oa. ; om Breite frei, um Einblick in das Innere der- Abscheiﬂ““
-dungs#orlage Zu- haben. Als. Stromqueilé dient die aekundare SPan~v
nung eines Funkeninduktors, der mit seiner- Primirwioklung an -
—einen 4-Volt-Akkumulator angeechlossen ist. Die Funkenlange des  1
;aduktoz-s 3 betrégt etwa~4 -~ 5 om.” . .
= .;ﬂs—ist bel der beaohriebenen elektrostatiachen Abaohei~;;
vdungsvorlage zu- beachten, dasg das- zentriseh angebraohte Einlei—'
ftungarohr nicht -bie zum Boden-der Vorlage reiohen darf, sondern
n muse, dass die Entfernung vom Ends dieses Rohres‘@jf?
’bis z@m,ﬁiveau der mit ca. 20 cem Sﬁiger ﬁaseeratoffsupezoxydlo-f;
;sqngn eschiokten Vorlage’ grosser ist als die E Entfernung des. ;n—'“
‘léitungsroﬁres—mi%~der darauf aufgewichelten Platinelektrode zur
Wandung des Standgefésaes. Denn soﬂst wurde eine ﬁntladung ZwWi-  -
schen der inneren Platinelektrode und - der vor’ egten Wassersto?fd
'superoxydlasung stattfindan und die 803-Hebe1 niqb@_abgeschieden
werden. el : - PRAT . \ e
" 3) Ausfuhrung GermBestimmunga o 'T S

' AT ,
R Die“ﬁbscheidungsverlage wird'mit ca. 20 com S%iger
ﬁasséréfﬁffsﬁﬁercxydlasung beschickt }das "Perlenrohr"‘ﬂurch )
Ansaugen mit der gleichen ﬁ8§ﬁﬁg bis_ _ :Waeaersaek gefdllt. ﬁun )
.wi;d~die—ﬂhsoheidungsvorlaoe mit. dem Verhrennungsrohr verbunden,r'

~dé_‘Funkeninduktor—angeschlosaen nnd der: Platinkontakt durch’"”“
=einen Buneenbrenner zum Glﬁhen erhitzt, Der Wassersack wird
%dureh Garﬁbexlaufendes Wasaer gektinlt. Jetzt wird der. in geringem'
*ﬁbersohuss anzuwendendé Bombensauerstoff eingesehaltet und: das
zu- uniersuohende Gas; welchea vorher dureh.Cadmiumaceuat -von I
Sohwefelwasserstoff Hefreit und in einer Trookengasuhr gemessen ;
'mra, bei seinem Austritt aus der Vitreosilkapillare entziindet.

v

i :'-v-,':ﬁ'--__ o
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_31989 wird jetst mittels Gummietopfons in dem Verbronnungsrohz
‘befestigt. Das Gas brennt nun in dem mit Sauerstoff geftllten
Verbrennungaraume des Quarzrohrea weitero Die Gasgeaohwindigkeit
wird auf oa. 25 Liter pro Stunde aingeatellt und Gas und Sauer-
stoff so einreguliert, dass das Gas mit ruhiger, gle*ahmhssiser
Flamme brennt. - Gastemperatur-nnd Gaedruck werden gemessen, ‘
bai dexr Aaalysenberechnung berﬂoksichtigt zu werden. Das bei. der
Verbrennung entstehende Reaktionswasser sammelt sich in dem ,
aWasseraaok des~¥erbrennungsrohresa Hachdem 50 Liter Gas verbrannt
sind, wird dis -Apparatur mit Bombensauerstoff” ausgeepult und '
‘zuhkeninduktor ung dde ‘ganze Apparatur abgestellt Bach dem Erkaﬂ;

_.._.__...._.4......___.........

'ge ab. Dae Verbrennungsrohr wird mit wenig_gestilliertem wasser }
naohgewaachen,~der Inhalt der Vorlage~in ein Becherg%as—gegossen
‘und diese mit" destilliertem~Wasser_nachgespﬂlta Die im Baoherglasi
befindliche Losung wird -.falls nﬁtig - eingeengt, die Schwefel—
siure als Bariumsulfat gefillt und in bekannter Weise beé%immt.-'*
b“ine titrimetriache Beetimmang is% hicht statthaft, da sich bei
dez alektrischen Abscheidung der-so3-ﬁébel Stiokoxyde 1n geringex
fhenge bildeno : ”'—-’-_-_. e L :
T “E8 foigen‘in der Tabelle einige Untersuchungsergeb—'

nisse. ( g aehwefel in 1 obm Gas (O 760 mm)) I

e

- -y " i
mesienimuineet —

Lm;;;;hjfﬁt»j;f_"Apparatur”mitleaa&iT Apparatuz_mit élektroA’“
o - Pfrittervorlage: = . ,statischer‘ﬁbsoheidung
';'.%'f ; ”“ ”*]‘fo*‘“H' B der S_a_ybbel- e

ﬁassergaa o ‘,w3‘0;767vg B R 0;858 g S :

v. 22.V.1936 ,_‘: e e P
""Bzamkomengas 0.371 f_' _7' S ,385 LI

Yo 260?0193 o i r e -
 Zoksga B :‘ o 375 Bn - Ll ; Qj424 " ux
Ve 25.V.1936 ‘;*4— | ,.g,; -

Kraftgas TSR 0,,4‘_9;..3 '!_;---'.‘ = 4_tuc_ "on

Ve 26°V 1959 B
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. } | def’SOj-Hébgl—
bed Betriobab 8 1mmun en° : g |
Fir die 1n der hieeigen Gasfabrik auazufuhronden
Betriebsanalygen von Gesamtschwefel und organieohom Schwefel _
 in Wassergas, Bruunkohlengas, Koksges und Kraftgas hat die ST o
_beschriebene elektrisohe Abscheidung der 803~Nebel gegenuber dexr
,Absorption in Glasfrittervorlagen folgende Vorteile;~mww
1) Verkiirzung dér Varbrannungszeit von . 5 Stunden ,

- auf 2- Stunden. : : :
-2)-Die’ Verbrannung erfolgt ohne Brhdhnng des Gasdruckee,

~da die Verbrennungsgase keine Widerstande ~ wie im
. Glasfrittezr - -zu uberwinden Haben daher ist eine- '
 ,“ oaugvorriohtung wie bei dexr Glasfrittervo:__gg nioht‘ 
S notwendigo‘ . : C e . -
‘3) Die Apparatur ist 1eioht tran3portabel und fast uber-*
o all verwendbaz, da derx. Funkeninduktor mit tragbﬁ%@m

4-Volt.3kkumulator betrieben wird. o
,4) e werdenwinfolge des vermiedenen Glasfritters nur  f]
‘ geringe Nengen destillierten Wassers zu- Spﬁlzwecken "
gebrauoht, wodurch geringe Flﬂssigkeitamengen entste-;
hen, sodass. die Fallung der Schwefelsaurepmit Bariump.
chlorid meist ohne zeitraubendea Einengen erfolgen

kauu.“ e - . , A _
) Die sowohl in Perlenrohr wie in der Vorlage befind-
liche" wasaerstoffsuperoxydlbsung wird durch terbrenpf
nungswasser nicht. verdﬂnnt und in ihrer~0xyéationa~'
. wirkung ‘nicht herabgesetzt, da das verbremungewaa-
ser vorher 1im Wassersack kondensiert wird’ , :
5) pie - Abschelaung der‘gos-ﬁebel iat stets qnantitgtiv.

. . . . \ - . .
a%, el uusammenfassungo g e we

A

'rHilfe erzielten genauen Bestimmungsergebnlsse fur Betrﬁebeunter-

:fauchunsen besonders geeignet ist.:fwwdgk o e *'m,
. L ,vmbie Bestimmung selbst beruht auf dexr Verb:annunngw

;des‘zu untgrauchenden Gasea mit- Bombensauerstoff ‘bei- verhaltnis—
iaassig;hoher Gasgeschwin&igkeit—(25—51ter/Stunde)_an_gluhenden**

-8



230600452'

~

Platinkontaxt. Wobei aie Sohwefelverbindungen<zu 303 verbrannt
und oxydiert- werdep. Die duroh Beladung mit ﬂasserréntstandensn
S05-Nebel werden in einer Vorlage: auf elektrostatischem Wege.
in_ Wasaarstotfauperoxydlﬁeung niedergeschlagen und. die gebildet@
uchwefelsaure in iblicher Jeise als Bariumaulfat gefHllt und -
‘bestimmt. Jie Methode wird seit etwa #4 Jahren in der Gasfabrf&
0*0-2 angewandt und hat sich bewdhrt, — —0 T - L
.; : Haoh.&usarbeitung dar Anparatur wurde gefunden,‘
vwdass die Kbvstrukzeure ‘dér bisher benutzten und von Dr. Grassner
in dem neiter oben erwahntenhBérlcht besohriebenen Glasfritter-
ivorlagan, nimlich-Grote und arekelez_lr—in_dez gled 1 d—'
;'1ung, in der. sie dhre blasfriutéxv”’Iéée besehreiben, auch einen'
-elektrOStat:echen ﬁbsche;dungsaagﬁrab fur'éos-hebel beschretbvn,i
'*der dem 4n der’ G&sfabrik Op.2 entwickelten und benutzten 4m- Prin-
2ip gleich und in der Ausfuhrunﬁsferm ahn“ich ist. In der von
‘Grote und Xrekeler angegebenen Form hat er jedoch nicht die - i
'-p*&h%ischen ni>ensca&ften,‘«ie die im’ vofliegenden Berzch‘”beschﬂt

')bene ﬁusfuhrungsformo B , 5%_;,¢;‘

: G iy
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