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X&?. Bestimmung kleiner Ammoniakmengen im Gas.

Man leitet das zu unte?sdchende Gas durch eine Vor-
lage von Schwefelsdure und titriert entweder die nicht ver-
brauchte Sidure mit Fatronlauge zuriick oder bestimmt das
Ammoniak in.der Schwefelsdure auf kolorimetrischem 'ege.
Dies hat den Vorteil, daf das Ammoniak mit einer spezifi-
schen Reaktion nachgewiesen werden kann. AuBerdem ist die
Bestimmung bei sehr geringen Nengen NH3 (z.B. -1 g/1CO3 =
0,001 Vol.%) genauer. . _ . :

Als AbsorptionsgefdRe bentitzt man entweder zwei Spi-
ralwaschflaschen von Greiner-Friedrichs oder besser zwei
Schott 'sche Gaswaschflaschen Nr. 101a G1(@P 6 cm, h -20cm),
soferr der Vordruck des Gases geniigend groBf ist. Zur voll—. .
sténdjgen Absorption'des Ammoriaks sind zwei “aschflaschen
erforderlich. So findet man z.RB. bei einem NH3—gehalt des
Gases von 5o_mg/1ooé und eine:ﬁsrﬁmungsgeschwindigkeit von
40 Ltr./hyin“der ersten Waschflasche 90 % des Ammoniaks, in
der zweiten 10 %.

1. Titrimetrische Methode.

Man leitet das zu untersuchende Gas (Strém. Geschu..
40-50 Ltr./h) durch zwei hintereinander geschaltete Yasch-
—flaschen, die mit einer genaﬁ gemessenen Vorlage von n/10
HZSO4 beschickt sind, und mift das Gas in einer nachgeschal-
teten Gasuhr. o o
" Fiillung einer Spiralwaschflasche 25 ccm n/10 H,80,,
5C ccm dest. Wasser,

Fillung einer Schott'schen Gaswaschflasche
25 cem n/t10 H2804,
100 ccm dest. Wasser.
Jede Vorlage versetzt man mit einigen Tropfen,Vethyloran;f.
Bei der Untersuchung trockener Gase muf man das verdunstr . c |
lasser in der ersten Vorlage von Zeit zu Zeit ersetzen.
. Schwefelwasserstoff muf vorher durch zwei Trockéntiirme mit
Gasreinigungsmasse entfernt werden. Die Masse des ersten -
Turmes wird érneuert, sobald~die Masse des zweiten Turmes

schwarz zu farben beginnt, worauf dieser als erster geschni
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tet wird. Die Menge des zur Untersuchung verwendeten Gaser
richtet sich nach dem Ammoniakgehalt des Gases, man wendet
etwa 1-2 m? an. C

Nach Beendigung der Bestimmung spiilt- man den Inhelt
der beiden Vaschflaschen in einen Erlenmeyerkolben und ti-
triert mit n/10 NaOH bis zum Farbumschlag zuriick.

Berechnung: 1 cecm n/1Q .ﬁiSO = 1,7 mg NH3
~ Yyerbr. cem H,SO, - 1,7 - 100 000 3
N5 = T angew. Iitet Cas mg/100 m

Beispiel: Vorlage:_ 50,00 cecm n/10 HZSO4 (2 . 25,00 ccm)
Zuricktitriert: 48,95 ccm n/10 NaOH
Verbraucht: 1,05 ccm n/10C sto4
Angewandte Gasmenge: 1570 Liter.

_ 1,65 - 1,7 * 1CO 000 _
M5 = =570 =—113,7
NHL; = . 114 mg/100 m’

2. FKolorimetrische Methode.

Fine &dquivalente Menge des Inhaltes der beiden Masr';--
flaschen wird mit Neflers Reagens versetzt und die dabei .
tretende Farbung mit einer unter gleichen Bedingungen hergec-
stellten, aber nicht_ -mit Gas behandelten Ldsung verglichen,

—-deP—man-sevze&—e1ner—VeTg1e1cHsiosﬁﬂE“VSE‘BEEEEH?EE‘KEEEEI:_"
akgehalt h1nzusetzt, bis derselbe Farbton errelcht ist.

Ferutellung dex Nefler'schen Reagens.

Literatur: G. Frerichs & E. Mannheim, Apoth.2tg.29, 972(1914)
0. v. Frledrlchg, Arch. 4. Pharm. 259, 158 (1921)
P. Vasterling, Pharm. Ztg. 73, 311 (1928).

Man 16st 35 g fein zerriebenes Quecksilberjodid in

einer AuflSsung von 25 g Jodkalium in etwa 50 cm’ dest. Vg 3--
ser unter kraftigen Umschiitteln, setzt 150 é reines Kaliun -
hydroxyd, in 750 ccm dest. Wasser geldst, hinzu und verdiir 4
nach einiger Zeit mit Wasser auf ein Liter. Nach eintagigem
Stehen filtriert man durch Asbest in eine braune Flasche,

die durch einen Gummistopfen gut verschlossen wird. Das Rec-
cens ist, vor Licht und Luft geschiitzt, gut haltbar. Falls:
sich im Taufe der Zeit ein Bodensatzhégécheidet, hebert ma~~
Gle oben stehende klare Flissigkeit ab oder filtriert wie: -
durch Asbest. G T
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Zur kolorimetrischen Ammoniakbestimmung verwendsh ur
eine verdunﬁte.Lésung des Reagens, wobei man 10C cocm mis
reinstem Vasser éuf 1 Liter verdiinnt. 10 ccm dieser verdir:.-
ten Reagensldsung enthalten 1 ccm Originalreagens.

Herstellung der Ammoniakvergleichsldsung.

Die Vergleichslosung wird aus Ammoniumchlorid so . .
gestellt, dag 1 ccm dieser Losung 0,1 mg NHB'entsprechen

. - . _ BH,C1-1 53,496 L 5 4.4
N_H4CI 'VNH3 = X : 1, X = 4'm_l—3— '1-7-:—63-1- 3,14

Man 15st danach 3,1411 g chemisch reines bei 105°C
getrocknetes Ammoriumchlorid in 1000 cem reinstem dest. Was—
ser und verdinnt 100 ccm dieser ILosung (entspr. 00,3141 g

w_1\‘|I»14.:_‘-J_~ode;r.._OA,..Lag-v1\1H3.)Mmit:~-k'7e:tsser—-—au:f«—‘l-O(]D--cc:m-.-«-Von—-d—:i.-eser——-

zwelten Verdinnung entspricht 1 ccm 0,71 mg NH3'

PR Ausfiihrung. )
' Man leitet das zu untersuchende Cas mit einer Stréu.
Geschw. von 40-50 Ltr./h durch zwei hinter einander geschal-
tete Waschflaschen und miRt die Gasmenge in einer-nachge- «=.
schalteten Gasuhr. S
Fiillung einer Spiralwaschflasche: 75 ccm verd. HQSO4
" .oo" Schott schen Gaswaschflasche: 125 ccu verd. L»Q\J
Das verdunstende Vasser muf bei trockenen Gasen von.Zeit Zu .
Zeit ersetzt werden. H2S wird mit Gasreinigungsmasse entfernt,
weil sich sonst schwarzes HgS bilden wiirde. Der Indikator-
z1satz unterbleibt hierbei. natiirlich. Im ubrlgen vgl. die
titrimetriscne Methode. .

Der» Inhalt der beiden “aschflaschen wird nach been-—
digtem Versuch gquantitativ in'einem 100C cem Mefkolben ge-—
spilt und bis zum Sieden erhltﬂt worauf unter der asser-
leitung wieder abgekiihlt und mlt dest. Wasser .bis zur Mari.e

"aufgefiillt wird. Von dieser Auffiillung verwendet man je noc
dem Ammoniakgehalt eine dquivalente Menge (z B. 50 ccm, -~
Anmerkg.) ,die man in ein groBeres Reagensglas (¢ 30 mm,

h 200 mm) glbt (vei kleineren Mengen-mit dest. Wasser auf
ein Voluren von 50 ccm bringt) und mit 10 cém 20 % Kalila o
und derauf mit 10 ccm verd. NeBler schen Reagens versetzi.

in eia cweites Reagensglas aus gleichem Glase und vcor
“u'%e]o°n Grid. bringt man eine aqulvalente Menge verd.
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Sehwrfelsidure (in obigem Beispiel bei 50 cem Aurfilllung z..<.
12,5 cer verd. HZSO4), verdiinnt mit reinstem dest. Vasser
auf 50 ccin und setzt 10 cem 20 % Kalilauge uni dann 19 ccm
verd. I'eflers Reagens zu. Nun versetzt men sus einer Mikr: -
biirette (Inhult 7C cem, Einteilung 0,05 ccm) tropfenweise
mit soviel Ammonickvergleichsldsung, bis der Parbton dies:’
be Stdrke wie im ersten Reagensglas erreicht hat.ag}e BUrz
te kanr auf 0,05 ccm genau abgelesen werden, 1/100"schétzt
man. Bel diéser Konzentration kann man eine Farbung, die
0,C5 cem Vergleichslésung'hervorrufen, noch eben gut erken-
nen. Bei Zusatz von mehr als 0,6 ccm wird der Farbton zum
Kcloinieren cu Jdunkel. Die Farbungen vergleicht man bei gu-
ten Tageslieht vor einer Mattscheibe gegen das Licht.

Ferernrungy 17 ¢zm Vergleichsidsung = O, 1 mg‘NH3
. = XYerbr. ccm Vergl.-1ldsg. - C,1:-1000-100 W3
NH5 VEIbr. ctm Gas-angow. com Aurfullg. mg(1907?f

Beispiel: Angewandt: 50 ccm der Auffillung der "aschflaschen
auf 1000 ccm. . -

CGasmenge: 1780 Liter = 1,78 m>.
Verbraucht: 0,34 ccm Vergleichsldsung. L

- 0,34 - 0,1 - 1000 * 100 _
Ny = T8 50 = 38,2

‘NH3 = -=—;58Fmg/100’m31 -“j“

+Vill man den Ammoniakgehalt in Vol.% angeben, -so mul-
tipliziert man den Gehalt mit dem Faktor

1,2974 - 100 _
TSo 0o Ta0° = 0,0000013,

da 1 com NHy (0°, 760 mm) = 0,7708 g (Litergewicht) und

1 mg NHy (0°, 760 mm) = 1,2974 com ist. Hierbei kann - -
natirlich die Redukiion des Gasvolumens auf den Normal-Zu-
stand unterbleiben. In obigem Beispiel entspricht daher =
mg NH;/100 m> = 0,00005 Vol.%.

Von der 1000 ccm Auffillung wird eine dquivalente
Ve ;50 rum\Kolorisiéren angewandt, woriiber nachstehende Ta-- _

telle Anhaltspunkte gibt:
: ‘ o5
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_5_
Gasdurchgang etva 1,5 m3.
cenmr Auffiillung NH3—gehélt des Gases
anzuwenden mg/100 m’
50 20 bis 80
25 go . n 150
10 150 - " 400
5 400 " 1000

Gehalte unter 1 g/100 m’ gibt-man besser in mg/100 m> an.
Steigt der_NH3-gehalt tiber 1 g/100 m3, s0 verdﬁhnt man ent-
weder die erste Auffiillung entsprechend weiter oder man ver-
wendet weniger Gas zur Probenshme. Sinkt der NH34geha1t an-
—dererseits~unter52O~mg/4eo—m3w0d??fﬁauf~weniger“él8“0700003“
Vol.%!'), so sind mindestens 2-3 m” Gas durchzuleitcn.

' Zur kolorimetrischen Festimmung sind die reinsten
‘Reagenzien zu verwenden und vorhey auf ihren'NHségehalt zu
-priifen. Auferdem ist zu beachten, daf fiir beide Vergleichs-
glédser dieselben Reagenzien und Mengen verwendet-werden.
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