Vi)

fo. Auseblase g a s.

‘Als Ausblasegas bezeichnet man das Gas, das bei der
Entapannung des hoch komprimierten Ammoniaks (800 atii) aus
der Ammonigksynthese auf Riederdruck (15 atii) frei wird und
im flissigen Ammoniak geldst gewesen ist. Dieses Gas cnthiélt
neben gréferen Mengen an gasfbrmigem Ammoniak hauptséchlich
Lasserstoff und Stickstoff. Das Verhiltnis Vasserstoff:Stick-
stoff hat sich gegenilber dem Synthesegas auf Kosten des Was—
serstoffs etwas verschoben. Ferner enthélt das Gas geringc -
Mengen an Methan.

Das Ausblasegas wird durch Auswaschen mit Wasser in ei-
ner Waschkolonne von Ammoniak befreit und dann der Koksgas-
zerlegung wieder zugefihrt.

"I. Ausblasegas vor der Waschkoloine.

1. Ammoniak —

a. A-Wert-Methode

b, Fiaschenmethode

... 2. Wasserstoff - Stickstoff -
a. Orsatanalyse nach NH3—absorption
.b. Flaschenmethode

3. Methan
Verbrennung iber Cu0

1. Ammoniak.

a) Die genauesten Werte erhidlt man nach der Methode zur.
“Bestimmung des Ammoniakgehaltes im Ammoniak-Tuftgemisch, wie
es zur katalytischen Oxydation an Platinkontaktecn benutzt
_wird (vgl. Bestimmung des,A-Wertes" a.a.0. S. 4-8). Daher . .
'sei hier auf die nidhere Beschreibung verzichtet. Es maf3 aber
beachtet werden, daB man infolge des hdheren Ammoniakgchaltes
des Ausblasegases eine entsprechend 3roBere Vorlage an n/1
82804 verwenden muB.

Berechnung :
Man berechnet das zur Analyae angewandte Ammoniak und

" Restgas (H2 + N,)-Volumen, worauf sich der Ammoniakgehalt aus
der Beziéhung:

= : =Vol
My = mﬁm Vol.%  ergibt.
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Wenn, . a = verbr. com n/1 sto
b . Barometerstand

Tt o= Temperatur in der Flasche, °c
T =__Wasserdampftension bet t2 .
P = Uber- bzw. Unterdruck in der Flasche in mm Hg
4 000 = ccm abgelaufene Wessermenge ist,
dann ist:

NBB-Vbl = a .22, 095 ocm (o° 760)
(10g 22,09 34430

- L] * | - .
Restgas-Vbl = 40001_ 27 {bop-7) com (0°,760).

(Hy+N,)

Faktor: 4000 - 27 = 1436,8 (log Faktor = 3,15741
a.a.0.8.7).

T , 100 + com v v
A FH, + com gesfggg Vol.%

Beispiel: Vorlage: 100,00 ccm n/1 H,S0,
--zurticktitriert: - 36,25 cem n/1 NaOH
.verbraucht: 63,75 cem n/1 82804

b 770,5 mm .

t = 23,5°¢C ‘ '

€ = 21,7 mm A

P = +31 mm H,0 =+2,3 mn Hg -

NH;-Vol.% = 63,75 - 22,095 = '149.84,6,_._0311:__,&.&,

_Restgas-Vol. = 4000 - 27 "770 =21 3_= 3639,9 com
%ﬁﬁ%—ﬁm -

= 27,9 Vol.% .

NH5

b) Andererseits erh#lt man den Ammoniakgehalt auch bei
der Analyse des Viasserstoff-Stickstoffgemisches nach der
Flaschenmethode (s. 2b).

2. Wasserstoff-Stickstoff.
a) Man leitet das Ausblasegas durch eine Vorlage mit
starker Schwefelsﬁure zur Absorption des Ammonisaks und téngt
das Restgas in einem grdBeren Aspirator oder in einer Gas-
maus auf, je nach der Zeit, tiber die man die Probenahme

-3 -
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ausdehnen will, vgl. Abb.
1 ist eine 1-Liter-Pulver-
‘flasche mit doppelt durch-
_bohrtem_Gummistopfen, in
dem ein T-Stick mit Ein-
leitungsrohr (2) sowie
ein GasaBleitungsrohr (3)
befestigt ist. Die Pulver-
flascheist mit etwa 30 %
iger Schwefelsture zur
Hélfte gefiillt.

- Man blist das Gas
gundchst durch das T-
Stiick ins Freie aus und —
drosselt dann mittels

—Gummischlauch*und“‘memm- -
schraube (4) den Gasaus-
tritt so weit ab, da8 das e
Gas durch die Schwefelsiure entweicht und durch das Abledi-
tungsrohr (3) austritt. Die Zufuhr von Frischgas soll dabei.

- 80 bemessen’ ‘Sein,; daB8 stets noch ‘Uberschiissiges Gas durch das
T-Stick entweicht. Jetzt schlieft man den Aspirator oder den
Gassammler (5) an und 1#Bt das Sperrwasser (ges#ttigte Koch-
salzldsung) langsam ablaufen. Der Gasraum iiber der Schwefel-
sduresowie im Ableitungsrohr (3) soll zur Vermeidung. eines__
toten Gasvolumens moglichst klein sein. Ferner ist noch zu
beachten, das man, nachdem man durch Rohr 3 ausgeblasen und
das Auffanggefds fiir die Gasprobe-angeschlossen “hat;—mit -
Klemmschraube 4 wieder regulieren und etwas entliiften mus,
damit der Druck in der Apparatur nicht ansteigt

Die Untersuchung des emmoniakfreien Gasrestes (Wasser-
stoff~Stickstoff) erfolgt in der iiblichen Weise im Orsatappa—
rat.

Hat man den Ammoniakgeheslt auf andere Weise ermittelt,
8o rechnet man nach folgenden Gleichungen auf ammoniakhalti-
ges Gemisch um:

% = .
% :: = b‘ Orsatanalyse (§.+ b = 100 %)
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dann ist: .
ann 18 #H, - (10 -2 W) o

% N, (100 - % nns)- b

-

Beispiel: Die Orsatanalyse ergab:

T a = 73,4 % Hé

. NHy = 27,9 Vol.% (Methode 1._a)
Dann ist:

#m, = L100-27,9)- 73,4 _ o4

% N, = (100 ;037,9)i 26,6 = 19,2
Also: '

H, = . 52,9 »
- = 19,2 "

b) Flaschenmethode. (NH3 Ha, Né)

Manzieht das Gas-in eine evakuierte 10—Literflasche
die mit ein€ér bestimmten Menge Schwefelsdure gefullt ist,
misst das Gasvolumen vor und nach dem Versuch und bestimmt
die Zusammensetzung des Gases aus der Analyse des Viasserstoff-
Stickstoffgemisches im Orsatapparat und der Schwefelstiure,_
die nach der Formaltnmethode auf Ammoniak untersucht wird.

Zu diesem 2Zwecke bedient man sich einer 10-Literfliisaig-
keitsflasche mit angeschliffenem Hals, in den ein doppelt— ——=
durchbohrter Gummistopfen mit zwei Kapillarhdéhnen (1 + 2)
gasdicht eingepasst ist. Hahn 1 ist mit einem kleinem Blasen-
zdhler (4), der mit Quecksilber gefillt ist, verbunden. Vor
dem Blasenzihler wird die Hauptmenge des Ausblasegases das
untersucht. werden’ 8011, durch ein T-Stiick abgeblasen. Man
reguliert durch den Schraubenquetschhahn (3) nur einen Teil-
strom in die Flasche ab. Der Blasenziéhler dient zur Beobach-
tung der Gasgeschwindigkeit, so daB8 man die Probenahme bis
zu 24 Std. ausdehnen kann. Alle Schlauchverbindungen miissen

" aus gutem Vakuumschlauch bestehen, wie iiberhaupt auf die
Dichtigkeit gder Apparatur gegen Luft der 8rdfte Wert zu legen
ist

- 5‘_
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Ausblase-~
leitung
~ins Preie ]

_~u-~»Vorwdemmversuch‘wird*zunﬁchst‘dié“FIﬁSchqwleer und mit
Wasser gefiillt gewogen, um das Volumen featzuétellen (vgl.
"Bestimmung der Verbrennungsausbeute bei der katalytischen

' Ammoniakoxydation; S:12). Dann £illt man 200 com 2n-Schwefel-
sHure + 300 ccm dest. H,0 (mit NeBzylinder eingemessen) in -
die Flasche ein  und verdréngt die ILuft durch einstiindiges
Durchleiten von Synthesegas, wobei man das Gas mittels eines
1ahgenRohres bis auf den Boden der Flasche leitet, die Flascle
auf-die Seite legt und &fter hin und her bewegt. Darauf schlic.
man die Flasche rasch mit dem mit Glyzerin etwas eingeriebe~
nem Gummistopfen umt evakuiert sie bis zu einem Unterdruck
von etwa 700 mm. Nach dem_Temperaturausg;eich in einem tempe-
rierten Raume liesq man. Barometerstand und Temperatur ab und -

ifﬁiséf'déhiﬁﬁféfdfuck in der Flasche.

Jetzt bliést man die Probeleitung durch das Réhrchen 4
gut aus, schlieft die Flasdhe mit Hahn 1 an das_Blasenzidhler-
rohrchen an und reguliert die Gaszufuhr durch vorsichtige§w. '
Offnen des Hahnes 1 so ein, daB der Unterdruck in der Flasche
innerhalb der vorgesehenen Zeitdauer der Probenahme verschwun--'
den ist. Nach Beendigung des Versuchs wird Hahn 1 geéschlos-
Sen worauf nach dem Temperaturausgleich Barometerstand, Tem-
peratur und Unterdruck in der Flasche notiert werden. Man
dritickt nun mittels destillierten Vassers etwa Gas aus der
Flasche in die Orsatbiirette und bestimmt in der itblichen Wei-
se VWasserstoff und Stickstoff. %1ill man die S#ure nicht _ 6 -
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unnétig verdiinnen, obgleich das ohne Gefahr geschehen kann,
8o zieht man etwas Gas mit Hilfe eines starken Quecksilber-
unterdzuckS’aus der Flasche z.B. in:ein Nitrometerrohr‘und
drickt es von hier aus inden Orsatapparat. (vgl . Untersu-
chung der Briliden des Montansalpetersidttigers S.3 ).

Der Schwefelsdure setzt man zweckmidfig schon vor dem Beginn -

—_des Versuchs etwasMethylorange zu, um einen wihrend-des-Ver

suchs etwa auftretenden Verbrauch der Siure erkennen zu kén
nen. In diesem Falle kann man sich dadurch helfen, daB man
bei geniigend starkem Unterdruck noch nachtriglich eine ge—
messene Menge ziemlich starker Schwefels#ure in die. Flasche -
" einsaugen 1l#st und das ﬁberSchﬁssige Ammoniak neutralisiert.
-Natirlich muf diese Menge Schwefels@ure bei der Volumenbe-
rechnung beriicksichtigt werden.

Man &ffnet nun die Flasche, spiilt die Flussigkeit in

einen 1000 ccm MeBkolben, fiillt diesen mit dest. Wasser bis
zur Marke auf und bestimmt in einem aliquoten Teil das gebun—
dene Ammoniak nach der Formalinmethode(vorher sorgféltig neu—__
-trallsleren').

Berechnggg R
' Ist das .durch Auswagen mit hasser bestimmte Vblumen,der

Flasche = v, dann ist das beim Evakuieren in der Flasche ge~
bliebene Gasvolumen vor dem Versuch

100= +—t)

¥y .= “’—'?9914.5%33%‘" FE=L) com (02,760) (6Ll

und das Volumen nach dem Versuch

v, = A¥=200): 273 (bis = 71) oom 0,760V (61.57.
wenn - Vor dem = ©Nach dem

. Versuch Versuch
Barometerstand mm Hg b . L,
Raumtemperatur . ' t '
Unterdruck mm Hg _ P P’
Wiasserdampftension bei t° : ra z!

Partialdruck des trockenen Gases P=b-p-7 Pt =p'-p -?'

ist.

Die aufgenommene Gasmenge ist dann
' Vs =V - vy oder: ‘
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VS rl;;ggglé_. ‘V’SOO)’ J ccm (O° »760), Ybzw.

_Zl.v'z".g:m E”__f" cem (0°,760),
A
und da F = (Vblumen der Flasche — 200)' 273 _ Paktor d.Fl.

bedeutet ist die
aufgenommene Gasmegg

V3 = ‘(m 'zm) cocm (00,760 mm) ‘61-3)

 Anmerkg. Ist das Volumen der Flasche = v, 80 ist der Fla-
schenfaktor bei einer Fiillung der Flasche mit 500 ccm?: -~

P = Llv-5000- 27
(500) »

Ist der Fektor einer Flasche mit 100 cecm Fﬁllung-F‘1oo)
"~ 80 1st der Faktor. der- Flasche- bei -eilner- Fdllung mit 500 cems”

%oo)“ %oo) '—LW—N S Lo

vgl Bestimmung der Verbrennungsausbeute a.a.0. S. 12.

Aufgenommene Amhﬁhiakmegg

Gesamtanrfullung a ccm
Davon zur NH Bestimmung
angewandt : b com
1 cem n/1 NaOH = 22 2,095c0m NH, (0%, 760 mm)_ .

~ yerbr: veem- n/1 NaOH - ¢, T
“Dann ist: ¥H; = ‘-’—-—91&:. Scem (0°, 760 mm) (G1.4)
Orsatanalyse: h = %H, . (G1.5)

n_= %N, . A

h+n=100 % S

Zusammensetzggg des Ausblasegases:
TNH;—VBIT—;—;—T (o) nach Gleichg. 3 + 4) (Gl 6)

\
H, = u'}%‘ﬂﬂ Vol.% (nach Gleichg.5 + 6) (G1.7)
| : : T
2 (100 - %NH3) vo1.% (nach Gleichg.5 + 6) (G1.8)
. "_ - 81‘-

h?
I
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Es ist zu berucksichtigen, daB man bei dieser Berechnung
die Annahme zu Grunde legt, daf das in. der Flasche nach dem
~ Evakuieren zurlickbleibende Gas (—v1) dieselbe Zusammensetzung
hat wie das auigenommene Gas (= va). Das trifft nicht ganz zu,
doch ist der Fehler nicht groB, weil die Zusammensetzung bei-
der Gase nicht-sehr-verschieden und- vor-allem-die Menge des —
Gasrestes in der Flasche gegeniiber der aufgenommenen Menge
klein ist.

Beispiel: Volumen der Flasche v = 10 385 cecm .

Vor dem Versuch | Nach dem Versuch.
Barometerstand . b = 754,1 b = 762,5
Temperatur ==~ t = 19,5 - t* = 20,0°
~~§T§9§;r2;¥ésggg%._ —P-=w]05. ,o i ‘pO = 355
Wasserdampftension T'= 17,0 ' = 17,5
Partialdruck des trocke-~ 754 1-705, O P = 762 5-3,5
——-nen.-Gases 7'0 =-32;1- - 5 =" f41 5

vy, = 110385 - 500)° 273 * 32,1 . 390 cem (0°,760) (G1.1)
= , e - (S.'6)
v, = 410385 - 25001 275:741.5 _ 8986 com (02,760) (61.2)
. : B s.'6)

Vs 8986 -390 = 8596 com
_Anigenommene_Gasmenge—————B596—ccm-00 2 F60~mm:—trocken)

. = 010385-500)-273 741
cder: vy = = : - -

"3550,8 -(2,5307-0,1096) = 8597 com :gl.;;
Gesamtauffiillung: a = 1000 ccm
Angewandt davon : b = 250 ccm
Verbr. n/1 RaOH : ¢ = 37,63 ccm
1000 - 37,63 - 22,095
NH; = 1900 - 37,63 > 22,095 - 3325,8 cem (1.4
NH; = 3326 ccm (0°, 760 mm)
-Orsat 1 ¢ = :
rsatanalyse h | 73,4 % H, 61.5, S.7)
n = 26,6 # N,

h+n

100,0 % . -9 -
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Zusam@egggtzggg des Auablasegasea. (61.6,7,8, S.7)-

—‘-gg%g_'}ggm_ 27,90 Vol.%
H2 = 72'4 -(100-27,90) = 52’9 vol.‘
Nz = M:—g—&'&ﬁ-l& = 19,2 Vol.%

1
Ergebnis: NH; = 27,9 Vol.% i
By = 52,9 =* o
N, = 19,2 = il'a tH = 11:2,76

Sollt; die Orségénalyse einen geringen Sauerstoffgehalt
des Gases ergeben, was auf eine Undichtigkeit der Flasche
_vormodet*beimdemﬁVersuch~schlieBen—lﬁBt7~so~kann~maﬁf~fallsé~“
man auf die Auswertung der Analyse nicht lieber verzichten
will, den Sauerstoffgehalt auf Luft umrecpnen und diesen wert
~folgendermaBen- ‘beriicksichtigen:-

Orsatanalyse: O, = 1,4 %
H2 =.68,5 %
= 30,1 %

Lutt = %0, +-315—g—4 -14+—g-b—9—- 6,7 % Luft

Reststickstoff = &N, —-—26:g292 =_30,1 43‘5_24t8_$_ué._

Orsatanalyse

umgerechnet: H, = 68, 5 Vol %
Luft = 6,7 "
" Hat man also vorher gefunden
fiir vz (aufgenommene Gasmenge) = 9213 ccm

1l

NH; (aus der Titration) 3326 com”™ ~
dann sind von v5 erst 6,7 % Luft = 3215 ~ 6.7 = 617 cem
" ‘abzuziehen: 9213 - 617 = 8596 ccm, wenn man das luftfreie
Ausblasegas erhalten will NH3, Hz + Né ergeben sich aus der

Gleichung ]
HZ(Orsat) ( 00-%NH = 68,5 '(100-27,9) 52,9 %
N, = ﬂalmsﬁf)-(loo-%m}_ 24,8 (100-27,9) 19,2 4

; _ NBH, ccm - 100 - 6 - 100 _
NHy ~ WEj com v, - Lart) —%%mm— 27,9 %

' ! —10
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Methangehalt. Da die Bestimmung kleiner Mengen Methan neben
“viel wasserstoff im Orsatapparat ungeénau ist, wurde der Me-
thangehalt des Ausblasegases bel obigen Analysen-beispielen

unbertcksichtigt gelassen. Zur genauen Bestimmung des

—Methangehaltes-dient- die- im- folgenden-beschriebene Methode .~

3. Methan. (Verbrennung iiber Cu0).

Die Apparatur zur Methanbestimmung besteht im wesent-
lichen aus einem Verbrennuné%fen, wie er bei der organischen
Elementaranhlyse benutzt wird, mit:einem mit Fupferoxyd ge-~
fullten Rohr aus schwer schmelzbarem Glase, zwei Spiralwasch-
flaschen zﬁr‘Auxnahme des Barytwassers, zwel gewdhnlichen
Waschflaschen zur Reinigung des zu untersuchenden Gases und

—der Gassammelflasche.mit_der_ Gasprobe.-Statt-des-Glasrohres—
kann man auch ein Rohr aus durchsichtigem Quarz verwenden,
-doch ist von-Porzellan- oder Pythagorasrohren wie bei allen

-- dhnlichen-Verbrennungen-akzuraten;-weil-man-bei—ihnen-die
Verbrennungsvorghnge (z.B. Temperatur, Reduktion und nachfol-
gende Oxydation des Kupferoxyds) nicht beobachten kann. :

Die zu untersuchende Gasprobe wird in einem grdLeren
Aspirator (1) iiber mit Kochsalz ges#ttigtem Sperrwasser auf-
gefangen, wobei das Ammoniak gleichzeitig entfernt wird, wie
es bei der Untersuchung des Gases auf Wasserstoff-Stickstofsf

“CNr=—2a;"ST2) beschrieben warde. Nachdem die Flasche (auf
1 g genau) gewogen worden ist, wird sie in der durch die Abb.
_angedeuteten Weise unter Ausschluss von. Lurtblasen_mit“einerm—
hochgestellten, mit Sperrwasser gefullten Tubusflasche (2)
verbunden. Vorher hat‘man die idbrige Apparatur in folgender
Weise fiir den Versuch vorbereitet: Das Verbrennungsrohr (3)
wird mit grobem Kupferoxyd (in Drahtform) gefiillt und &llmih-
lich auf dunkle Rotglut erhitzt. Gleichzeitig leitet man einen
Iuftstrom durch die Apparatur, der durch den Hahn 4 (Stellung
I) eintritt, dann die Waschflasche 5 (konz.KOH) und 6 (konz.
H2SO4) passiert und durch Hahn 7 (Stellung ITII) sus dem\Rohr
wieder austritt. Die Aspiratorflasche 1 wird wihrem des Ver-
suches durch Asbestplatten gegen Warme strahlung geschiitzt.
Jetzt schlieBt man an den Hahn 7 zwei Spiralwaschflaschen
(849) an, die mit je 5O cem n/10 Ba(OH), und etwas dest. koh-
lensBurefreiem Wasser unter Zusatz von etwas Phenolphtalein
beschickt sind bringt Hahn 4+7 in Stellung IY und reguliert
- 11 -
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durch vorsichtiges Offnen der Klemmschraube 10 den Wasserzu-
f1luf aus der Tubusflasche 2 so ein, daB8 die Gasblasen nur

ganz langsam gie Barytwasservorlagen passieren. Wegen der -
ziemlich langsamen Vertrenmung des Methans ist auch ein schnel-
lerer Gasdurchgang nicht zu empfehlen. Wwasserstoff und Methan -
verbrennen -zu Vasser-iund Kohlendioxyd, das..in der. Barytwasser—-
vorlage unter Abscheidung von Bariumcarbonat. absorbiert wird,
wihremd der Stickstoff das Rohr unveréndert passiert. Da das
Gas unter Volumenverminderung verbrennt, muB auch die Gasge-
schwindigkeit der Gasblasen in den haschflaschen 5+6 grﬁﬁer
sein als in den Wwaschflaschen 8+9.

Die Bestimmung des zur Analyse angewandten Gasvolumens
erfolgt durch Auswigen mit Wasser, wobei das Gasvolumen auf
Normalbedingungen reduziert wird. Fehlermbglichkeiten sind
lbedingt durch das spez. Gew. des zugefiihrten Sperrwassers

aus Flasche 2 sowle durch Dfuckschwankungen in der Aspira~
. torflasche zu Beginn. und am.Ende. des-Versuchs. -
Um diese Fehler mdglichst auszuschalten, verwendet man
~eine nur mdBig konzentrierte Salzldsung als Sperrwasser. Fer-—
ner zieht man die Gasprobe bei der Probenahme so in den
Asgpirator ein, daB das Gas noch-unter einem gewissen tberdruck
"steht, den man nach léngerem Temperaturausgleich erst kurz
vor Beginn. des Versuchs durch kurzes Offnen des Verschlusses
~besettigt—AuBerdem-sorgt—man—dafiir;-dag-sich—die~Temperatiur—
in der Flasche wihrend des Versuchs nur unwesentlich #ndert.
(Asbestschutz). Bei diesen VorsichtsmaBSregeln kénnen die dann
“noch bléibenden Felilerquellen fur die meisten Zwecke vernach-
lédssigt werden, da. auBerdem das Methanvolumen im Verhdltnis
zum Gesamtgasvolumen sehr klein ist. Bei genauen Analysen
kann man aber das durch‘das hohere spez. Gewicht des Sperr-
Wassers bedingte kleinere Volumen beriicksichtigen und auSer-
dem den (tber- bzw. Unterdruck in der Flasche durch Anschlie-
‘Ben eines wassergefiilllten U-rohres messen.

Nun liest man Barometerstand und Temperatur (Thermome-
ter neben der Flasche!) zu Beginn des Versuchs ab und been-
digt den Versuch, wenn sich ein geniigend groBer Niederschlag
von Bariumcarbonat in den Vorlagen gebildet hat. Man unter-
bricht den ZufluB des Sperrwassers bei' 10, wartet noch einige
Minuten, bis sich der Druck in der Flasche ausgeglichen hat,

- 13 -
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bringt Hahn 4 in Stellung I und treibt jetzt das in der Ap-
paratur befindliche Gas mit Stickstoff durch die Vorlagen.
Dann titriert man den ['berschuB des Barytwassers mit n/10
HCl bis—zum— Verschwinden ‘dex. Rotfarbung zurtick- und oxydiert
das Kupferoxyd durch Einleiten von Sauerstoff bei Hahn 4.
Die Apparatur ist damit fir einen neuen Versuch vorbereitet.
Barometerstand und Temperatur sind auch bei Beendigung
des Versuchs abzulesen.
Berechnung :
Man setzt fir die Reduktion des angewandten Gasvolumens
den mittleren Barocmeterstand und die mittlere Temperatur wih-
rend des Versuchs ein. Ist also -

Vor dem Versuch Na.ch dem Versuch

Barometerstand by b,
Temperatur B . = R | .7
Easserdampftension r4L] 7,
Gewicht der Flasche 84 Y -2

so ist das angewandte Gasvolumen:

v, = (g, - g 273 e
o - T, + %

'd
( + 12 )
cem (0°,760)

—1—-ccm—n/10—3a(=eﬂ-)2—-———0~0022-g CO, -
_ = 0,0008016 g CH,
= 1 1183 cem CH, (0°,760)
“(Litergewicht - “CHy ~= ~0,7168g ( 0°,760) .

. cem n/10_Ba( OH) 1,1183 + 100 .
CHy %%cc;mmgmr vo1.% -

Vor d. Vers. | Nach d. Vers.

Beisplel: N -
Barometerstand ’ 758,3mm 759, 1mm
Temperatur 18,5° 19,5°
Vasserdampftension ' 15,97 mm 17,00mm
Gewicht der Flasche 1567g . 4971g

(4971-1567) - 273 -{—1-22—'-758 pr22.1 - 12.97517,00 °°]
760 (273 +! _9.15_'5..1_?_:_5.)

- 404 -02".1 -(?28 7 - 16,5) =  3108.

Angewandtes Gasvolumen: v, = 3108 com (0°,760) .

(o]

- 14 -
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Flasche 8| Plasche 9

Vorgelegt : 50,00 50,00 cem n/10 Ba(0H),
Zuriicktitriert: 22,80 48,95 cem n/10 HC1
Verbraucht : 27,20 1,05 cem n/10 Ba(OH),
Gesamt : 28 25 cem Ba(OH)2

_ 28,25 -+ 1,1183 - 700 _ 3159 _
CH, = FFrEiIs T IEs = 3136 = 1,006

CH, = 1,01 Vol.%

II. Ausblasegas nach der waschkolonne.

—1-—Ammoniak: g
2! Gasserstoff - Stickstoff

3. Methan

1. Ammoniak
Das Ausblasegas nach der waschkolonne ist praktisch frei
von Ammoniak. Die geringen Mengen an Ammoniak, die es noch
enthdlt, treten volumenmiBig gegeniiber der Gesamtgasmenge
ganz zuriick. Daher kommt der Volumenmessung der zur Analyse
angewandten Gasmenge keine so grofe Bedeutung zu wie in den
-—im-vorhergehenden-beschriebenen—Beisplelen:
Man leitet das Gas mit einer Strdmungsgeschwindigkeit
von 100 - 200 Liter/Std. durch 3 Waschflaschen (1-3) und
" misst die Gasmenge in einér dahinter geschalteten Trockenuhr
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Viaschflasche 1+2 werden mit 2n-Schwefelsaure gefullt, wihrend
die Flasche 3 leer bleibt und nur als Sicherheitsflasche
dient. Beiden Vorlagen setzt man etwas Methylorange zu, um
‘einen Verbrauch der S#ure rechtzeitig erkennen zu k&nnen.
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. Fach dem' Versuch bringt man den Inhalt der beiden Wasch-
flaschen quantitativ in einen Erlenmeyerkolben, neutralisiert
unter Zusatz von Phenolphtalein genau mit Natronlauge (zu-
letzt mit n/10 NaOH) und bestimmt dann das Ammoniak nach der
Formalinmethode. -

Berechnung: 1 cecm n/1 NaOH = 0,017 g ;O

= Yerbr.ccm n/1 NaOH - 0,017 - 100 000 3
NH3 - er angw. Gasmenge —— &/100 m
Beispiel: Verbraucht: 2,95 ccm n/1 NaOH

Angewandt: 4632 Liter in 24 Std.,d.h. 193 Ltr./std.

: '_2.95-0017-100000 _
FHy; = 3832 1,083

NH;——=—""171"g/100"m>
Anm. Das Resultat wird in g NH3/100 m3 Gas auf die erste De-
zimale genau. angegeben. Man-hat -zu-beriicksichtigen; daf so
..Beringe Mengen Ammoniak bei der Auswaschungmit nur einer .
Schwefelsaurevorlagé%—zumalwbeiwhoheru§§;6gungsgeschwindigmmu
keit, nicht quantitativ absorbiert we¥den. Doch sind die in
der zweiten Vorlage absorbierten Mengen Ammoniak so gering,
daB sie vernachléssigt werden kdnnen. Die zweite Waschflaschc
dient nur als Sicherheit fiir den Fall, daB pldtzlich fiir kur-
-ze—Zeit—gréBere—Mengen—Ammoniak~aiFrcHSCR1Ege R

2+3_Wiasserstoff - Stickétoff - Methan.

“Bestimmung nach der Methode: Ausblasegas vor der Wasch—-
kolonne Nr. 2a + 3 (Seite 2+10).

Man leitet das Gas auch bei diesen Bestimmungen widhrend
der Probenahme durch-Schwefelsdure um etwa vorhardene geringe
Ammoniakmengen zu absorbieren. :





