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de Probenahme Yon GaBproben.

Man unterscheidet ‘bei der Probenahme—von—hasproben .

" Gtiche and’, Dauerproben. St1chproben, die 2Uu_ elner bestimmten
Ze1t<gezogen werden und Dauerproben, die ‘sich dber mehrere
Stunden ausdehnen. uementspreehend.lst auch die Probenahme durch—
aufihren.: . -.i: , ,, — s . . :
St;chp;oben 21ehﬁ man direkt 1nrsogenannten Gassammlern -.das
gind- zyllnderlsche GefdBe von 2 -300 cem Inhalt, die an elner
Seite mit einem normalen Durohgangshahn und an-der” anderen~Se1te

: mit einem Kaplllarhahn versehen s1nd<1ndem ‘man- die mit Wasser’
Gder besser mit . Aochsalzlosung gefullten Gassammler an dfe_gut =

h,ausgespulte,Probestelle ansohrieut und\dle 4perrflussigke1t ab """""
Qaufen 1&3t, — = x L . - : %“
raugggpoben.dagegen weruen durch kontlnuierllches Ablaufen von
Sfoden,1o L15 Bty Sperrrlussigkelt fassenden'aspiratoren
(Dlla 134} gezogen. Um_eine gute Durchsehnmttsprobe 2u bekoﬁmen,‘-
entn1mmt -man déﬁjGﬁs“%rom élnen Tellstrom von etwa 50 1/h, der . -
durch ein Uberdruckgeraﬁ in"die - nbgasleltung geschlckt wird, um '

—exn eventuel.-AnSauggn von Luft zir. vermelden._,iesem Tellstrom—;n
ist der” Asplrator angeschlossen, der als Sperrfl&361gkelt gesit-
tlgte‘Kochsalzlosung, gesattlgte Natrlumsulfatldaung .oder eine

-—G}ycer1n~—asser-m1schung‘“(l ‘;_ptnalt. Vor der . Verwendung 1st.
frlsch angesetzte operrflu351 kelt mit dem” entspr. Gas ‘oder mit
002 zu sdttigen, da man sonst erst naeh<einigen Tagen zuverlas—

°31ge Verte erwarien Kann.' Furner ist darauf zu achten, ‘deg 31ch

._dlb auBeren Verhaltnlsse (Tempcratur, DrLok, Gasduroheatz usw)

iwahrcn&*dem-Ablaufen der uauerprobun nlcht verhndert ”ur Gas-
proben; dle tagllch gezogun werden mussen, empflehlt es_sich,

- groBere : splratornn (s1che Skizze Nr..176) anzuwenden.'»'rd dieser
,op1rator mlt kurzenrlerblndungen an den- zu probenden Gasstrom an-—
geschloBScn, so ist. .es nioht notwendlg, einen dauernd flleBenden
‘Péilstrom abzuZWulgen, da bel elner,Abnahme von rund 200 Ltr. ]
‘selbst bei 24-sttindi; er—Probenahme ‘immer. nOoh eine richtlge Gas-

',Ausammenuebaung in der Gasprobe erhalten blelbt Am Gegensatz zu~"
»Lrgubnlsson, dl» mlt den oben buschrlebenan 5—1@ Ltr.—Asplratoren :

_ ergglﬁgp worden. -
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Die*Ausfuhrung ‘'von ‘Analysen technlgcher Gige geschleht in:
einem Orsatapparat (Modell _Ruhrbenzin). Dlese;”bestepfl,w1q
“dus’ der skizze: er31c}tllch, aus 2’ Pessburetten (100 ccm},i
—5—nbsvrpt10nsplpptten nach Tramm, Absorptionspipette zur )
Aufnahme ‘von B-xaphtol, einen Verbrennungsofen mlt elgem 20 cm
langen NCTB—btahlrohr und’ 2. ‘Wiveauflaschen, die auf elnem _
Metallgeriist montiert 51nd. Zur—ﬁunstanthaltung der Tempera—f“
tur “des zu analy31erenden Gase
elnem 1sollerenuen Uassermantel umgeben. Der Verbrennungsofen
ist so elnberlcht»t daB nach erfolgtem Gluhen durch elnfaches .
Zuruckklappen des Isollerstelnes und des huhlrohres in kurzer '
Shrc) n‘auﬂwﬂaumtempéréﬁ
ur Erhi zunb des Verbrennunbsrohrchens-dlent o
ein nqrmaler Schnittbrenner.. Die Auhlung an den Enden dds Ver—
_bren ngsrohrchens muB _dauernd laufen, um e1n Verbrennen .der:...

Gummlverblndungenxzu vermelden.

Fullung der AbsorLtlonsgefaBe und Herstellung der Absorptlon—

h———;éf?flusdlﬁktlt
1 Kbhlendloxyd 002. : S [.U
‘_ AbagxpilQnﬁmlttel -'30 ﬂlge Kalllauget
' ' S+ 2°KOH = KnC04 '+ Hy0
1 ocm dieser~Losung absorblert rund 40'ccm co2

A=t

~2. Schwere Kohlenwasserstoff CnHm: = . .
} ,»Absorptlonsmlttcl, rauchende—JchWefelsauru, die etwa §§%7
303 enthalt CH2 ..‘CH2 + H2°04 = 02H50803H R
2 02;14 + sto4 = (02H5) so
}__bauerstoff 02 s o , ‘-,
' Absorptlonsmltbel e alkallsche Pyrogallollosun 9 d1e durchn
Mlschen von 1 .Teil 40 =50 i ger Pyrogallolldsung mlt 2.
Teilen 30 plger Kﬁllxauge hergestcllt w1rd-‘f S
'-nw~~~w’w7v + 1/2 O2 Ve oF ) ,". + H20‘
1 ccm dleser Losung. absorblc & etwa 12 :cem 02.-\ =
i;m%nd 5. Kbhlenoxx_ Cos-
Absorptlonsmlttel ammonlakallschc nupferchlorurlbsung )
T Cu2CL2ﬁpO~ Cu2012.CO




~gur-Herstellung dieser  fsung werden~200 g “Ca,Cl, mit 250 g
NH4CI und 750 ccm vasser 'in Vu1schlossenar Flasche gesehiittelt..
Zu 3 Volumen dieser Losung-iugt man 1 Volumen kona. Ammonlak
~(aufbewahren uber metaIllschem Aupfcr) ) —

_gggg nlcht 3llstdndig und nur’ langsam_verlauft “werden melst
-2 rlpaten angewandt und ‘der Rest des CO: in der 6 Plpette
entfgrnt. .

6. fohlenoxyd CO: o

,A_§or§tionsmittel B-Naphtol.

Herstullunb der—Losung-7 e

“Brei cntstght. Lann w1rd eln Teil der 250 cem konz. Schwefel—-
sdure, die 1nsgesamt angewandt werden, hlerauf 20 . g B-Naphtol
und schllessllch der Rest der Schwefelsaure zugegeben. Falls

' sich die Losung als 2u dlck ér elsen sollte, kann mlt konz. -

fSchWprlsaure verdunnt werden._Dlese Losung bealtzt nur eine.

'buscaranLtclLebensdauer, absorblcrt aber schr scuncll s»lbst“_

~_dle 5grlngstpn upuren CO.ﬂ@m; e R SO
7. uasselstoff und - geghtﬁ;gte Kohlenw"sserstoffe Hq u._CnH2n+2.m

: Wasserstoff—uné dl Kohlenwasserstofﬁ.wurden durch Verbren- = -
nun*-GEér Aupfuroxyd in Drahtfbg~“5est1mmt. 4

. a) Hy +Cu0_280 -——Cu+H20“ S
b)CH + Cuo M@L Cu + 2Hy0 F700,7
c)02H6+ w0 Rotglut Ou+ 3H,0# 2005 USWw—

H*Das Cug T buflndct s;qg in_eincin. hochhltngestandivunuNCT3=?ohnw_
;dcss»n«sohddllcher Raum durch Glaskapillarstiickchen ausgofullt

‘ ist, Das Roarehcen wlrd in" dem Ofen, der zur Isolation mlt ‘Dia-

'tomltstclnen verhleldet ist; zur Vurbrnnnung des ﬂ2 (Y -

-j280 - 300o erhitzt. Diée Verbrenhung derf nlcht*bel hsherer
Temperatur prfolgen, da sonst. schon hohere Kohlenw~sserstoffe
angegrlffcn wcrden. ‘Die Venbrennun dgr Kbhlunwasserstbffe——_
vferfolgt bed Rotglut.' o ' § e T
'ch.Auafuhrunggelner AnalySU";" s -‘ SR

‘ Naéﬁacm dq; Apparatur mlt Stlckatoff ausg espult ist,. wird der

;mlt dcm zu untbrsuchenden GPs gcfulltﬂ [ed ssammler an seiném

S ! - oo -




5,
weitem Hahn mit einem Wasser-Druckbehﬁlter verbunden,der entweder
mit temperlerten lasser oder Sperrfld551gke1t gefullt ist. Der -
~Kaplllarhahn‘aes»Gassammlers dagegen wird mit dem Crs: tappdrat
durch ein mogllchst kurzées Sytickchen Schlaueh verbunden. I\Idchd,em—~
durch Offnen des.unteren Hahnes_der Gassummler ﬁ;¥;; dem Druck
'des Druckbehalters steth wird durch - entsprechendes Drehen des "
Lﬁrlsruh Hahnes die Messbﬁrette mit dem zu untersuchenden Gag____
ausgespultT‘Nﬂch dem Einsﬂugen des’ Gases wird die Messbﬁreé%g_aaggg
kurzes entliiften zuf 100 cod’ elngestellt. -
'Zunachst ebsorbiert fi3h co2 durch 4 = 5 maliges Durchleiten in"““
"die” KDH. Nezch Ablcsnng und Notierung des Sperrflussigkeltstqndes, )
in: der Messburette drucxt men das. Gas- zur Absorption der. dngesatt1g¥
ten hohlenwasserstoffe in die rauchende Sohwefelsiurs. Ist nach -
mehrmﬂllgem Durchlelten Volumenkonstﬂnz erreicht, 80 mdssen die mlt-
>gerlsSunen SO3-Dam T ;nvdgylg°llluuge absorblurt werden-und erst _
'hlern"ch der Stand "bgelesen und notiert werden. Dle Absorptlon “T‘
des” Stﬁéfgfaffes srfol t* in der alk:lischen Pyrog*llollbsung big-
zuy’ Volumenkonst”nz. Zur _Ab ptlon“des foey leltet,mqn :das_Gas.
'zunachst in d1e _upferchlorurlosung und nach je 4 -~ 5. mallgem
.Dunchlultun durch ‘belde Plpetten zur Entfornung der letzten Reste _
Kbhlenoxyd in: die- B-N"phtollosung. Hicrn ch erfolgt die Verbrennung
des Wadserstoffos bei 280 —~300°C uber-Kupferoxyd. Wach™ :
Volumenkonstanz -kiihlt man “das Verbrennungsrohr ‘ab’und - llest den -
cndgultlgun Stpnd—abf_Zur—Verbrennnng der- Kohlenwasserstoffe ‘
erhltzt—man"ﬂﬁS‘VérB—énnungggggx_pnmeotglytmund~leitet_solunge_&nm
das Gas liber bis keing Exp-neion mehr festzustellen igt. Das Abkhh-
len—des Vcrbrennungsrohrohens muss sehr vorsichtlg erfolgen, d. b, -
der Brenner w1rd uusgemaoht, donn der Verbrennungsofen einlge
Zeij ‘mitT ufgeklﬁppten Deckellstchen 1assen - zweokma331g unter o }
Durchlulten des Gases - und. erst dann’ mit Wrsser :ekuhlt (Es wiirde .
sonst durch das plotzliche Abkiihlen u.u. Squerstoff von CuQ” gespQ1—}
ten. Cu0=Cu" + 0).. Nun wird der: Stﬂndlder uperrfluselg}'eit abgelesen,?
‘das geblldete Kohlendloxyd absorblgrt und dehn nochmals einc Nach=""
kverbrennung ‘bed Rotglut unter direkter Absorptlon des 002 durchge—‘}
‘fuhrt. Das erkzltete: Restvolumen ist: Stichstoft. Aus’ crhaltenqp__ii*
HCOQ'- und Kbhlcnwrsaerstoffvolumun “18sst sich dié C-znhl ermittaln
und zw~r erglbt

}




X 6..

Lstﬂnd n':ch co-Absorpt minus Nz—Resévolumen = cm3 Kohlenwnsserstofta

CnH2n+2'_‘ N 3
_Stand vor der Coz-Absorpt, minus N2 Restvolumen = em .gebildetes.

SN ———

on? ¢o, - . .
2 = C=ZahlfUnwreltag siche Kurve.169)
om CnH2n+2 :

'ZDle C-Zahl glbt “lso hn, welch» mittlere Kbhlenstoffz*hl dem
Kbhlcnwusserstoff—Gemisch zukommt. Sind nur 2 deflnlorte nohlenv
wasserstoffe vorhanden, so kann aug der C~Zahl der buﬁlcn-Anteil
errechnet werden. "

AusWertunng§;§21el‘_<

Ablusqngt - LW~Wf,fPrqzentgeha1f:

_ Wgsserghs, Kbnv»rtgos, oynthesegqs, Endgas, Réstgas, Rauchgae,
jusw. untursucht. '
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éﬁééﬂdi&éérﬁit’Trennung der’Abhlenwasserstoffe.f»

Soll der genaue Geh‘lt der. elnzelnen ungeséttlgten und Paraf-'
flnkbhleansserstoffe b;stlmmt werden,‘so nuB man in- den normalen
Orsatapparat noch 3 Ty mm’ sche Absorptlonsplputten, 1.Jod~
‘ pentoxydplputte und oin “usglelchsgcfaﬂ~ -wie aus der Sklzze 121
er31chtllch elnbauen und_zw1r wird die- -
2% Pipette Piir Butyled mit 75 %iger Schwefclsaure als Absorp—
_1tionsmlttel~gefullt. Die Abaorptlon ist meh# vo :' B
o peratur abhanglg. Da uchon Propylen mitabsorblert3w1rd muf
' .eine Korrehtur durch Interpolution angebricht werdun.; o
5. Pipette fdr‘Propx en. O3H6 mit 87 ﬁzger Schwefelsaurg ais .
Abeorptlonsmi%tel gefullt Korrektur-durch Intbrpolatlon, da
ebenfalls /schon- Athylcn mthbsorblert wirds .
IEF: Plpctte fiix ;thylen 02H4 mit Sllbcrschwefelsaure als Absorp-

dgsigke1t4gc i D1e e w1rd folgendermaBen herge—wiwm

g ”’ur» auf 250 ecem- ufgefdllt-
Lbsung gbsorblert schon CO aus Gasen mlt mehr als 6 % C0 1 -

fullt. Alb letzte Plpbtte bcflndet 51 h d1e Jodpbntoxydschwefel-

sﬁuréplpette zur—Absq_pjlon voquutAn 04 10 e T
'ubsorptlonsmlttel JQOS—Schwefulsqﬁre. -",j = .
:Herstellung- <10 g~ felngupulvert;s J205 werden mit einen Tell
vonAJ25_g“nauchender-Schwefglsaure—(Pro~4OO—g-uaurc‘46~g“konz*
und- 54 'g 20 ﬁlgu‘r°uchende Schwafelsaure) in’einer Relbscha-,
le-gut—verrleben, dann der RestMSaurt“zugegeben und gut ge-ﬂﬁ

—schutteltg AR B

-Die- Losung muB vor. Llcht geschutzt und vor Jede 'Jbﬁdrptibni
gut geschiittdt werden 1. - . - . o T

-Die_dusfihrung - dleser Anulvsenwgaschleht gengu w1e elne—nvrmw~‘
1e Analyse, nur drucktman uas-Gas nach der Absorption des” Kbh~
lendloxyd ‘in die’ Putylen—Plpette unaﬂnlcht'iq die- rauchenﬁel
schwefelsaure. Ist die’ Bestlmmung des Butylens gber nicht’ er—

forderllch 80z geht~man‘d1rekt -in- d1e 7%1ge Schwefelsaure'
‘zur Absorptlon des Propylens.

Bei. der Trennung der ungesattig-r
. ten Kbhlenwasserstoffa mnuB nach jedem Elnleiten (meist ein- | - w*

'  heltllch 1- hlnute) abgelesen and notlert und nach Errelchen elner



7‘:8:. )
konstanten Volumenabnahme in die nachste*PIpette golditet werden.
-Man. darf hierbei kelneswegs 1mmer bls Ly Volumenkonstanz_ '

~absorbieren._ : '

'Hat man z.B.‘folgende Werte_gefunden.

i in 75 figer quo4, 87 piger. _HySO, Sllber—HESO4

» Butylen S4H = PropylenC3H6 Aﬁhylen 02H¢%
_ Auggangss%;nd‘ - ' 25,1, L 32,4 S 40’2iv
- Nach der 1. Ahlesung—« 28,0» ST 35,9 80,7

3756 T 40,8
~39,0- 40,9

41,0
41,0

-850 1nterp011ert~man fur Butyle U“ "E AﬁsorpQ_
“~t-a1so (32 4 - 3 o) - 25 1= 4,3% Butylen im Gas.

: vropylenhist -es- analog. also -0y 2“x -7 Alsorp. ;'1,4 ccm.j,

(40, 2 - ~,4 ””3 0) - 32 4 = glﬁ”% T’ropylen b1 Gas. L )
Hat man . mehr’ als 10 % 00 im- Gas, so_;gterpollert ‘man auch de
Athylenwert ( 1n dlesem Belsplel nicht ertorderllch)

Bs erglbt 51ch alse (41,67 + 1 ,4) = 40,2 = 2 2 % Kthyleni-
uumas~res%1rche~Gas*wrrd“nan‘na6H“dem normaien Gang- welter—analy51ert
- Bell aunh der geénaue Gehalt der elnzelnen ParaﬁflnkohlenWasser— e
1stofia_erm1ttelt weérden, se muss ein 2. Probe desselben Gases. :

Tbis PQ_normal analyolert und dann vor. der Verbrennung des Wasser—‘
:_stoiieg zur Absorptlon des~Propans und Butans 1n dle Jodpent—
'_oxydsonwéfeféaure Bingele tét'wcrden._m : o B

i ’B. ‘dass- nach 20. Absorptlonen (JC 2 Mlnuten)

,grabsorblarx worden 91nd. bei elnem konét i

‘Athan"mltabsorblert worden."' E el

CIm: Rest des Gases wlrd zunachst Wasserstoff und dann die. geaattlg—
_ten’ restllchen Kbhlenwasserstoffe —di&-nur noch._ noad T
Athan bestehen, Uberlelten Uber: €0 bestlmmt.r




jQ;Z

ﬁlne korrxvlerte C.-Zahl von 1 1833 vei einer
e, -so rsind- 1°n 833”1 30 =.25,0% 02H6

-Flndet_man z. BT'
Verbrennung von 30.ccm

und.5,0..% C 4 im Gas enthalten. L T : e
" Vor der: Zusammenstellung des Analysenengebnlsses -RUSS man noch
den bei der ersten Probe gefundenen Wert fir die C. ~Zahl: kOrII—
gleren(s1ehe Kurvenblatt 169), da d1e gefundene C.-Zzhl auf-
grund: verschieden grossen Nolvolumens der einzelnen K.W. nicht
-mit der—wahren C-Zahl uberelnstlmmt. So entsprlcht elne gefun—
“dene C-Zahl Ce T - . R
-»1 einer wahren C.-Zahl 1;01:
o " " *\1;982“
2,939
» i L e T T 3’-'904_
Zusammenstel ung“des Analysenerg ebnlsses- ' :
- Insgesamt, Kbhlenwasserstoffe =65, 0% . (mlt elner C.—Zahl 2 755
Davon Propan- und Butan 32 Op (735,07=23,0 :
T i Hthan 28 o%( 25,0 +.3,0)
S Methap - 5, 0% )

ll

M

n+2 entsprechen ﬁ79,2 ccﬁ €0,
28 Q. ccm CoHg s, ,;v{"<‘hj+ - 56, O ecm COZ
| " 5y o ccm 002

65,0 com* Cnﬁn

"u

royan blelben 118 2 ccm 002,-E£

L:Da;aus erglbt s1ch fur Butan und Propan elne C—Zahl_yon 3,69,‘
wualso 1st der Butangehalt

y

‘,gesamten 65 O % KieWe,
“,51Cu zusammen aus :

s zweckmass1g, das Gas be1 der Absorptlon ln Jodpentoxyd-_
__schqefelsaure mlt SthKStOfI zu verdunneno wobel 31ch der




0+

derw 'al«;t»iven Flieche. ..

Nach dieéser Methode konnen Gagsolgase untersucht werden.
Vielfach begnugt ‘man _‘sich Jedoch mit der Ermlttlung .der einzel-
nen ungesittigten I\.ohlenwasserstoff—Bestandtelle und bestimmt
die gesamten Parafflnkohlenwasserstoffe nur dureh Verbrennung

(mit G =Zahl). - :
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Die Stickstoff-Feinbestimuing.

’Dafdgf;ﬁtickstpffw@rtAéis Rest’ bei der Analyse wvon 10V cem
Gas bestimmt, meist zu hoch ausfillt, wird ‘der-genaue Sticke .
v‘stoffgeuQWt in eiriem beSonderen &pparat ernittelt., e
Qparatur ’Bllu 135,1 Dieser. hgpurct besteht aus einer 300 acnm
messburette mit Ver jingung zur beSaeren Ab*vsunb, einem noiﬁalen;
Verbrenningsofen mit Aupferox,agefulltem hCI3—Verbrennungs-
rohrehen und einer 50Cer ubsorptlonsplpette nach Tramm, 'die mit
300138r A0H geflllt ist. Diese Gerdte sind an ‘einem etallge—j;
rist montlert, das. etwa halb S0 lanb wie ‘das eines normaleq
'Q:sauapyara%es—lst.*mle'glveauflasche;der i.essbiirefte faast’
-50C -con Sperrflissigheit. . . - e L ’
~-Lie- Ausiu:rung der- Beatlmmung
Ist aas 1upferoxy&~1m V=rbrennuabsrc irehen lxydlert und dle
Appurau“r mit rLlnem Stlcxstaff ausgesplilt, so fill{ man aus
eiNen grosyen Gassamyler “ine Lenannter THeive” 300 ccm Gas in d1e
”Meosburette.-Nach genauarmElnstellung des Sperrflusslgxelts-
n*ve=us.ur1ngt man’ uen Ierurennunssofen auf. Aotglut und ver-'
brewnt dirch dié 1ue> Uverleiten des aase alie bestandtelle
"uesselwe“, wobe1 dleuigﬂllaube ?lelchzeltlb dz zs gebildete LOZ »
aosc*blert D= uer evt. vorhande:e Sausrstoff ebnnfa s Ceoanden‘
wird {Ju +-0- ——buoﬁ, ‘bletbt-nach Gem Irkalien nur dia 2bso-

1TTte nen»e DtlbhstorA uber. Das Je.ore.nunsaro“-cne“'Luss na"h
demer Beatlmman gut oxyale t werden. - ¢ T
.Bexl;_el' R ‘t ,ff;;7\
" angewands: Lo 300,¢ com Gas
) Regt;” i T - ccm oticxstoff-
. 300=8,1 .- ¢ i

!

" demhach. 1uO 6,1 -1 O .
R 'q'r'Qj -
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, Sauer'stoff-Bestimiung.

Genaue Sauerbto*f-Bestlmmungen werden zweckmasslg 'in -einer
1 Ltr.-Flasche oder - ‘einer 100 ccm—Burette (Modell uuhrgas A.G.)
(Brennstoff—uhemle 16 323, 1935) nach der Methode von Lubberger—

" Broche durchgefilhrt(zum Gaskursus, Bunte, oelte 180)

Erforderllche Losungen-{

- k

v A

Nanganchlorurlosungu:-'10 i\mCl2 auf 100 ccﬁ“ﬂasoer und mxt 1 .
T RO Tropfen Salzsdure angesauert‘ Auf J Ltr. Ggs

SEoo T S ~..ca. 10 cem dieser. Lusung. —
Kaliumjodidlosylig: 108 ‘\a\)h, 35 é"’”’é?élghetcesalz, 8, 5 2 %3 auf
' T 3OO cem Wasser. Zur Vermeldung der Blldung
.Jodsaurer Salze kommt ‘in-die VorratsflaSChe
ein” Stuckchen-bllberblech. Auf 1 Ltr. uas

5 rund 30"pcm dleaer Losung. Auf 1 Ltr. Gas~"

O. ccm K onz. - HCl konz. : alzsaure._"

twa

] n/ﬁo Jatrlumthlosulfatlosung.
. St r;elosang als InalAator.wM“;

-Bebtlmana des Plaschalnhaltes. ,
‘Dle rd. 1 Ltr.. fassende Flasche (51ehe Sklzze 136) w1rd zunacﬁé%%
tvochen leer g»wogen, daan mlt .abser bls zu den hahnen gefullt
und- w1der gewo sel. Di Die leferenz erglbt untél BerucL31cht1gung
"der Dicihte des. wassersﬂbel—der~Temp. der Naguns den Inhalt der .-

messflasche.
~AUST HNYUnE TET Destlmmuggg uﬂ,'m — e
‘=an l“sst durch die trockene Flascbé solan5e Gas hlndurchstromen,
' b1s~heane Luft mehr in der Flasche 1st..Danacn werden die Hanne
jge;chlosscn, die. :robemgbgenommen, und dwrch den abnehmba,gn.

Ze. Langanchlorurlosung (10ccm

‘,Schllf;trlchter d1e entsprechende e
¥ Ltr. ‘Gas) durch Jffnen’ des Hahnes eintreten. lassen (vorﬁlchtlg‘>
"kurzes Luften des anderen Ha.nes) Der Trlc te; w1rd nun sorgfal-
tig mlt »asser auaggspult ‘und - die notwendlbe menﬂe Aallumgodldlo- S

Ssung. 1n der” glelchen Welse zuwegeben. Wach dem Elnfullen der Lo--

s ung wird durch kurzes Offnen des THahnes : Druckausglelcb in der
_iﬁighe geSLuaffen.}Jan bringt Jetzt d1e Flasche in, elne. mo#llchat
chncllaufende bchuttelhaschlne un@ylaSbn den Inhalt etwa 1. —‘1 /2
1ﬂStvnde xraftlg durchschutteln, weil ande;nfalls dl% Reaktion zu
“ihrem- vollstandlgen Ablauf sehr viel Zeit erfordert. Is-ist fers




ner. darauf zu achten, daﬂs—in dern betr. Raum, in dem die De-
‘stlmmung durchgefuhrt w1ru, mlndestens elne Temperatur von’

20° ¢ herrscht. - - o o oo I A
‘Nach dem Schiitteln gibt. pan”durch den Trlchterau_satz die-ent—

sprechenae mense HC1 zu und schuttelt nochmals kursz durch .
"Danach brlngt man den Flaochenlnhalt entweder quautltatlv in~—
“‘einen xolben. -oder man léasst-die.Liosung in der llasche ungd -

THftriert mit n/1C matrlumtq1osalfctloaung unter Zusatz von

Stérkelosung das .ausgeschiedene Jod: - T

"1 cem Na2 203—Losg.._ 0, 560° Nccm O2

Beispie l : f : Q,w

F

'thalt der Flasche. IR 5307 cem
-¥olumen MnCl, + KIJ-Lésung: = . .40 c"m 

lgngewandxe Gﬂsmenge:'
ABarometeratand..

1031 ccm -

Temperdtur. L T
= Wass erdampﬂEn31on. . B
"Reduktlonsfaxtor:'“m*”m”Tw"“'w

.voj*—,—io'y'- x 0,9128 = 941 ccm
Verbrauch a/10 Na,3,0 3 _‘;” 24 2 ccm
dementspr. 0,1 24, 2 x 0,56C =

auerstofnghalt = —QLQE_E.lQ_

%Ber*der-cstimmung~des~Sauers%effgehaltes—schwefeiwasserstoﬁ 2
‘haltiger Gase muss der—ochwefei
'CadmlumacetatlusunJ entfernt werden." t. 12- S

KR e

asserstoffuvorher durch .
'Luxma e aarf Zur ﬂerausnahme aes SchWtie;wasserstOIfes nlcht
verwahdt werden, da der Sauorbtoff z.T. durch Luxmasse heraus—
genomimen w1rd.und,so-falscae_u“rte Sefundeanerden,f““
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4”§§§Efﬁﬁﬁgéfdes‘Séhﬁefeiﬁééiéééfbff@é in Gasgen. .

'I. Qua‘ltatlve Prufung mlt Bleiacetat:

éum Nachwels selbst der gerlngsten Spuren -von’ Schwefelwaseer—
stoff Verwendet ‘man e351gsaure Bleiaogtatloeung (25 g suf 100
cen Wasser) Um verglelchsfahlge Werte zu erhalten, verwendet.
man ein- Glasrohr von 8 mm Weite, das 'zu éiner Diige ausgezoggﬁﬁ
ist von etwa 2 mm 1. W.,Asodasu—1n der- Zeiteinhelt annahrend
die gleiche Menge Gas auf das- Papier trifft. )

“Das mit Blelacetat Versetzte Fﬁltrierpéﬁ;;r hélt aan 1n etwa
1 cr Abstand von der DlSG.L_ : TR e '
ochwarzt 51ch das Blelacetatpapier in 60 seh. nioht sichtbar,

“§0 si‘ﬁ in dem Gas’ nlcht wenlger als 0;2 g H257r00 m3"

11, Quantltavv Bestlmmung mlttels Gadmlumacetat

:lesu Methode béruht. auf 1nd1rekter Bestlmmung des Schwefel—

wasserstoffes mlthllfe ‘voi Cadmlumucetat -und Jod~“w¥‘2~;
E: % S . Cd (OOCGH3)2 = 2CH3 COOH + GdS
2 e
CdS HHCT T ‘sz +.0a0l,

Demnach entspricht ein Mal Jz -'1 Mol HZS
‘ - 1 com n/10 Jodlosg._ 1,7 mg- H2

Ausfuhruqh_ Das! zu untersuchende Gas wird durchlvin mlt _
esgigeaurer Cz dmlumacet t:losun,~> gefulltes Zehnkugelrohr gelel-
_Eiﬁ und dunn mit einer . Gaguhr gemessen._Dle Menge und ‘die. Ge——f

schw1nd1ghe1t des Gases - ‘rlehtet, sich nach dem Sohwef“lwasser-
stoflgehalt deasclbun. Zweckm3831g w1rd dex:- Versuch abgebro——ik

det 1st Das Cadmlumsulfld w1rd abflltrlert, mit esslngurem -
masser gequcnen und _samt | dém Flltuf in eineén: Erlenmeyerschllff—-
‘kolben von 250 ‘9der 500 ccm Inhalt gcbracht. ‘Hierzu fugt mapn- d.
-Je- ‘nach’ der CdS—Menﬂe 10,0 bls 50, O-ccm 'n/10° Jodlosung, yer—u“flﬂ
‘ditnnt. mit wenlg Wasoer ‘und’ glbt_etwa 10 ocm Selzsiure hinzu,
Dann schuttclt man dcn Kblbpn solange, blS ‘sich der Niéderschlag
'volllg gelost hat~und—t1tr1urt das uberschaolxgu Jod mlt n/!O
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thrlumthlosulfatlosung unter Verwenduhg<i‘n.Sfﬁrkeiﬁsuﬁg als Indi--
kator zuruck. o : i 'i - L -
Beisplel 51ehe Bestlmmung des org,@Séhwéfels;als.HZSé
ZErforderliche Losung:. . ‘ : :

Cadmlumacetqtlosung.
40 g, Cadmiumacetat werden in 909com Nasser gelost

) und 00 cem Essigsdure- zugesetzt.

n/10 Jodlosung. ~

_n/10. Natrlumthlosulfutlosung.‘

' XKonz. balzsaure.f_f‘ -

“Bei M*ssergas, Konvertgés und‘Syntheeegas\lst es nlch+ norwenulg,
den ‘€4S NlederSChlag abzuflltrleren, da.in dlesen Gasen kelne an-”
.derén Jodberbrau~henden Bestandtelle enthalten sinds g

‘Dle Zuxuckgew1nnung des Cﬁ‘ﬁus Cd—acetatltsung geschleht zweck- -
masslg-n ch—dE 1n‘&erfChem. AT 1938 S. +238- beschrlebenen Methodeﬁ
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@egﬁimmgné des (o:éﬁﬁi%cﬁf%éﬁ%hdgﬁ@ﬁjfgéhﬁéfel.

%EEEETIEh nach . zwei. MBthoden. ,
.. Bestlmmung des org. Schwefels durch Verb e
oo - Jand Felsst.‘» @ T :
‘Das zu unxersuchende Gas w1rd in einem Verbrennungsqpparat mli
: elner otromungsgeschw1nd1gke1t vn{”gai:Y1OO Ltrs /h. verbrannt unter
Ansaugung eines Luftstromes von etwa 400 Ltr./h. Der ‘im Gas ant—f
haltene Schviefel w1rd bei der Verorennung zZu 502 und in der Wasch-'

;fluSalgkelt, einer sehr verdunnten ondalosung,’we1+er zZu SO4~Lonen

v

oxydiert. . . - s : : R ]
Aggalatur (Bilg . 116) Dle Appa“ tur setzt sich. zueaumon aus einem .
welten Verbrennungsrbhr aus’ Jenver‘ulas, 2n dem ‘ein’ klelner Schlan-
genhuhler Tangeschiiolzen”. 1st~»zwe1 Schotbsohen Wﬂachflab he, elner

~Luxtwaschilascne un d’ elner Ve*brennungsduoe aus Quarz. dlnzu kommt

,noch eine Gasuhr, in der dac zZu" untersuchende“Gas gemes;en wird

‘Jwft dureh- die Waschﬁkascbe anbaugt § f”Li~~*" o,
_iasfuhrung der Bestlmmung. Vor der \orbronnung WlL ”dle frische ‘ge~
fullto Gasuhr mlt nindestens 100 - 20C Ltr.‘des zu untersuchenden
~Gases. ausgesnult und gesattlgt'”d*é"beiaen Waschflaqche pelnlrchst

’pesauhcrt-und wie folgt gefullt L e U s e
—iasekflasche I: zu’ 100 ccm.dest. Wasser werden bei einem -
'S—Gphalt,vnn_30 & %/1(C_m3 s 20 ccm n/10 oodalosung
IR | - S BES 10 ¢em 7 ‘
A r.;_g :n—_ . ‘-. 3GH1 ‘
Waschflasche II: zu 5C com dest. Wasser wevden
S—Gohalf von 30 .g o/WOC m3 o {6_32E~“?10 uadalosung
ST s g e T T s eew -
) 5 g ":“ﬂ ' ? R R W

1Zu dlosen Lonungen glbt man rnoch’einige Trapfen Bromphenblblaulo—
sung, die als LﬂdlK“tOr Fient und erkennen lisst, wenn béi -Unvor-.
.herveqehenpm hoheren %chwef 1gehalt das vnqgelegte Aaroonat ver-
braucht ist: ‘ Lo . .

‘Die Luftwaqcnflasnhejwifd'mit‘eihéf*sehr;yerd{'Sédaélkafiécnen'
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1 .".,Verbrennung (" in. der Reg91 100 Ltr. Gas) saugt fan
'gzur Abkuhlung Ges Verbrennungsrohres Jnor-h elnlge Zeoit Luft. du.rc'l_".
den—Agpardt, spillt dann das Verbrennungsrnhr mehrmals mit dast.
 Wasser. aus,‘brmgt die’ Losungen der VWaschflaschen I und 1T quan« -
i tltatlv 1n-e1nen .drlenme ezif_olben und titriert mlt n/10 Jalzsdure
. das uberschusszge Natrlumkarbonat zuruck wobe:. Bromphenolblou
Tiven V.LoJ et‘b instdhliblaw 'mnschlagt. S Con
A © .1 eem n/10 Sedalosung = 1 6 mg bchwefel. :
: lgajrqh .cl_p;z;“ri~tration, ”we He nur. elnen angenaherten Wert Lieferst,
“wird die Losung auf eines Volunen (ca. 50 ecem) " elngeu.am’ai’t
“filtriert und nach dew-Ansauren mit. ...al"saure heiss mit ‘. ;arium~
ﬁ chlorld {2n I.osung) gefallt. Naeh - elnlger Zelt scheldet smh der—l
als Barlumsulfat ab, die
“der Hitze flltrlert mmndch dem Gluhen gewogon werden.g»
o ’«&ngﬁbn des 'oc 1wefe1gahu1t erfo;gt zwecunass:Lg An g/‘lOOm .

"“,Belbplel. .
"‘I.t.. -Gasuhr verbrann
Reuuktlnn)fakto
Demnar'h an"ewan

06 itz ‘wéi'-zs?,un_d’ 764 u Tedont)

) 1 uormalllter Gas

.;M;a_ssanalytl_sch.. P S
"'."'vvorge]gt;'. : ) i o .\)m 11/10 Sndalosu.ng
o czurucktitr,. . ) 11 7 ‘eem nF10 LT
. verbragehtz - L T "3, 3 cem® n/’lo L = :
. S N L S »-ﬂ . 90 ,—1‘ f;;},:
c 03857. = 38 5 mg- BaSD'

81‘3 x 0,1373 :i 5,87 mg /Nl nder '
90,1 e 5 87 g §/100 Nm3
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“Ze Bgstimmeng -ded organisch_gébunéene,échﬂeiels!ais ,23. ‘

Pr1n4¢p Del,organls h gebunaen QEHwefel d'es zu untcrsucbenden
Gases ul”d‘uel Temper raviren obers 5¢b 800 in redu21ewender45tmos—'
ph3re dureh iberleiten iiber. Quarzstuckchen ‘in Scawefzlwassirstoff.
uberfuhrt und -dieser dann in behannter 'eloe “bestimut. ‘
Apna;at. (Bild 151) Bin nit Quarzstuuy hen gefilltes. Rohr,nlrd in,
eirén elektrisch behelzten Ofer gebraeht,'uyr rletz fur. mehrere
Rohr "€ nat hisran. ein miv agm;umageLét vexulltes Aehnkucelro“Lv
geschaluet und nlernxyh mIt‘éIHer Gabuhr die’ Casnuﬁae JSemessen.,
Dre—Ausfuhrung eirer uestlmmunw—lat f0¢gende.
Nar helut den _Lextroofenuaafveth SN 10‘9, 1asat eine urocer°'
Jenue “etwa. 100 Ltr./h.) ueb e anterouyhenJenACaseo Alnaurchstrq-
‘wen’ und schliesst ndch e1n1 eg.zelt zur ?estlmmung ces obnwafe-—

wassers stcffes “in-be :anter weise ein- cadmlumacetateefullteo aoh =

kugelircihr an, Hach der Aw’bnelaung elner gut gL ‘bestimue auen iie

Cds liest man'dle an enandte—u=smenge ab und - bebtlmmt mlttels Jod
_und. Vatr*omthlobulfatldle lienge- bchwefel(VergluSchnefelaassersvoff—“
'Deot1m¢hab). - ST S s 1~{ﬁ

1 cbm n,10 ooalosang = 1,6 mg org. Sphﬁefel.

“Eeispieii o

red. Bafometersfund;‘ " . v754;hm:

Ga stemoerﬁtur.,  S 2}93{_

Réd hblOﬂSLahtor'A‘ L O go1.- ~ _ N )
—gausmenge 1t. Gasund 5» 100,C uzr.j=190;1_mdrméliiter
J¢d"eru;aucq-' . -3 3 cem T :

b

: 'Pmnacu«elu achwefelgehalt vons:: A;-'ﬂ'iu ’..> R
T g,g K= 5 60 mb o/}OO T = 5,80 g org; Q/1u0 Nm’

- To . Y e Sl

Ist h?u 1m Cas, so w1“d diesgr w1e aus de; Sr izze erblvhtll i, ™

vorrdeu_ggarzrohr-au‘-u1e“ﬁ51i he' k91se Oebtlmmt. Bei dieser irt ™
Bestimmuhg des oréJnloc“; 'dsnen Gass;hwef41s ureteﬁ"
v_achw1er1gxelter—auf weqn in cen zu untersunhenden uaaen“

g 53 we1~1verb1naungen vorhanden 51nd (Aokerelgas)
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:mBestimmung~Vpn~6rganischigeb&ndéheﬁ.Séhﬁéféiﬁinﬂaaéenrx

" i

P e Tt

" Das Pranlp der Methode besteht 1n der katalytlschen Reduktlon von
Schwefelverblndungen in Gegenwart von .asserdampf 20 Schwefelwasser—’
gefullten Lugelrohr in Cadmlumsulfld ubergefuhrt und Jodometrlsch
bestlmrt. - ,, ) ) -
Apparatur. Als Koﬁtakthdienﬁ'eih 0'5 mn-starker Piatiﬁdiéht von

-1 o Linge,.der zu elner Splrale von 15 mm Windunbsdurchmesser

:aufgewlckelt wird. Es ist chem_esch reiner’ Platlndraht zu’ verwenden,
da te"nnlbhhes Platln stirkere Kbhlenstoffabseheldungen bewirkt. - - _
Dle beiden Lnden des Irahtes werden an statKE‘Elektoden angebchlos—
sen7 dle mit. Quarzschllffkuppen beiderseits in ein Bergxrlstallroh

elngefuhrt sind. Durch dlese mordnung ist die dlnr1chtung bei gule—:

‘é&ﬁt;lCuEu‘ usbesserunsen der bplrale und filr d1e bauberungﬂdes

i ROAIEb ven. abgsscnledenem‘ ohlen lsicht euganglzng. i

Die Benundlung wes Gasas mlt uasserdampf”erfolgt 1n elner ¢chottsden
Frlttenflasche, die in elnem 'asserbad auf .80.=. 90 erwarmt

..... “wird. Zur. bequ°m 0. _rganzung des.verd wp ten. .assers,yerSLeht man“.{
dle’" bﬂhflascne zweckmasalgerwelse m1t elnem Tropftribnteraufsatz
(in der.nbb ¢g._n1cht gezelchnet) s ‘ L

: Das -Gas. verlasst das Rokr durch elnen wassergekuhlten Ableltungs-

‘ stutzer, aas: konden31erte- asser kann aus eln\r Ic"lage abgelasuen
werden. * “Am ‘Tnde" uer Apnaratur wird die Gasmenge ‘mit elner Gasuhr.
,geméssen.»»,ﬂwi_w i ‘ ‘ ";JT” A o

m.Ausfuhrung‘der—BestlmmungruuacbuAnhelzen~aes~wassersmauf*80-~90

“in der vorgeschalteten:uaSthla che wlrd dle Lu t in-der” Apparatur

‘ durch das zu. analy31ereude Gas’ verdrangt grat ddan. w1rd der utrom .
unter Bedlenung ﬂes vorgesch lteten \1derstandeb elngeachaltet ung -
glelcnzelj;g der: Stand der c.ath abgelaen._Balm ulnsch iten des_?
Stromes- ist.zu beachten, daas wegen des gerlngen '1derstandes des
Platins im kaI%en Zuetand im ersten_Augenalch die Stromaufnahme -

f séhr hoch werden kann und dabei Gefahr fur ‘das’ Burchbrennen des )
Drahtes besteht Tz lls nicht mit.einem- Rpgullerw1derstand erst nach
a71mah110n e1nsetzendem bluhen volle Sﬁfﬁmbelaotuna—elngeschal-‘._;,
tet,w1rd. Béi einem C,5 mm starken Draht soll dle utfbmstmrke ca. '

14 -15 Amg., d1e am Platlndrant 11egenqe opannung 35 Volt betr&gen.

*
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Der G- sstrom wird a uf 50 ~ 80 Ltr /h elngustellt und’ sel:nge durch~

. gelcltet bls in der vorgelegten Cn dmium:cetatlosunb genugend Sulfld

TPlir die Tltration audgcfallcn ist. Dann kanfi nach AuSSch 1ten der
elektrlschen Heizung der Gagstrom abgestellt werden. Eine rlltratlon
deu Sulfldnierderschlages hat_sich nicht -~ als notlg erw1esen.

Genauigkelt der Methodc, Bplsplule.

““Versuche mit Synthesenas der Flbcher Tropbch-uynthese.

Strémungs- Liter Gas~ g 1/100 m3 . g I/100m3. & §/100 w3 ...
‘geschw.,. -angewandt dureh Verbrennung aus’ H3S, unzersetzt A
_L/sta. nach ROclen—Felﬁt im neflen hinter dem Verlust

+ Gersat 8e~ neuen Gerdt 3
funden lgefunden N —

0,65 L 0,73 _
0,54 0,51 0,02 - L
#0484 i L L g e Q02 2
0, 89“ 04,80 . 0,09 10,8
0,45 o
0 52 — —0,48 0,04 .10,0
13 30 13,00 - . 0,0 LS TTTOR0 T
S 14,50 0,580 3.8
R — 12,,70_—;«—-1—2*— SN - 94 -
“Die angefuhrten Zahlen 1assen erkennen, duss unQbhangig vomSe —

Schwe

=
‘Ielgehalt der Verlust an unzersetztem Ggsschwefel bei‘Durchsatzen von
.j1OO Ltr./h ungefshy 10 % und bei 50 Lz, /h 0-3 Y betragt

‘Die Wahl der Stromungbgeaghmlndlgkaixjgrgibt sich durchaus- Je nﬁch

den Anspruchen, dle mqg—an—éieNGenaulgkelty oder an dle Kurze d&r Bcsj
mungsdever stelit,, - 3 : S : :
“Mit der bcscnrlebenen App;;:fur—la SSen 51ch auch schnell_wechsblnde~—-
T SehwWerelsg >halte in Gasen schrittwelse verfolgen, “Ga. Schwefelungs—_lix
efiekte ﬁjb Kbnt°ktes bei der Kleinen Oberflacne des D:ahtes kelna

i 1

- Rolle splelen R L

Wle beuondere~Versuche zelgten(Verdampfung alkoholischer Thiophbnlo-’
“sung im hasserstoffstrom), wird eush dcH Ti

en'Thlophensschwefel weltge-

~hend in Schwefelwasserstoff hbcrgefuhrtL_Dle_Fehler 31nd auch hier -

~n1chm'grosser als bei- Verwendung von oynthebegas bzw. Kbkerelgqs"~'

theratur- Dr, Vi Grimme und Dri E, Koch . Che.’ Zeltuhg 62 (1938)‘
dnselbst weltere Literﬁturangaben.
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Qualitative Prﬁfung auf organischen Schwefel

' a) Uit Triathylphosphm. Leitet man das zu pz'tfende
~Gas durch .eine atherische Losung von Trlathylphosphln, 80 ent-
’steht bel der Anwesenheit von*Schwefelkohlenstoff eine préchtig
rote kristallinische Fdllung, die auch quantltativ auswertbar ist,

3(0235)3 + c:s2 = P(02H5 3 c52

- b) Leztet ‘man’ sohwefelkohlenstoffhaltiges Gas durch
‘eine Lésung von kalter alkoholischer Kalilauge, ‘8o 1ost sich

,052 mit gelber Farbe unter Bildung von Kal1umxanthogenat~
' 0C,H
5

082 + CZHSOH + KOH - Hg9 + ng

" Zur quantltativen Auawerfﬁhg verdampft man d‘f

mtkohol auf dem™

Wasserbade, lost den Rﬁckstand.in Wasser, sauert mit E391gsaure

Torime rlsch kann man dlese Methode ebenfalls auswerten. ol
sind folgende Losungen erforderlich-' R :
?"1. 5--g-KOH: werden 1n 5210 -¢em’ H20 gelost und mlt—_'  2

’ auf 100. cem aufgefullt -

2. Eine. 2%1ge Kupfersulfatlosung.

3 Else331g.-_ T e ‘
Ausfuhrung Man 1?1tet das zu prufende Gas zur. Vorrelnlgung,
_durch verdunn}e Kglilauge (Entfernung von HZS und COS) undf
hlerauf 1/2 Stunde: lang mit einer Strdmungsgeschw1nalgkeit von
30~Btr /h?durch 5~ e der Losung'1 ~Bei Anwesenheit von 082 v
_ergibt: 51ch nach Zusatz ‘vin. 1 Tropfen der Losung.2 tnd' Ansauren
mit ElSGSSlg elne Gelbfarbung oder eln_gelber Nlederschlag, h
die-sich durch Verglelch mlt Verglelchslosungen quantltatlfﬁ—_
~auswerten lassen.,z B.,vor_Felnrelnlgung d1cke gelbe T‘“bung
1-2 g 052/100 m3 Sy Gaé_I'llef‘rt ganz schwache-Fa

Lbsung. o R "'._ SR 1 

E1ne weltere kolorlmetrlsche Bestlmmung,von csa in Gasen-

hnlese Methode -gur Bestlmmung gerlnger Mengen CSzAanGasen be-
uruht auf” der Reaktion von 082 mit Dlathylamlns'n “lkohollsche
_Losung,unter Bildung von D1athy1d1th10karbam1nsa _



22

Kupfersalzen elne grﬁnllchbraune Farbreaktion gibt. Verechie-
-dene Fehlerquellen werden wie folgt vermieden- '
7Man ersetzt nach einé¥ neueren-: Methode das 1eicht flhchtige o
Dlathylamln (X.P. 650)‘Eﬁroh das  héher. siedenée Piperidin(X. P.
10°) und anstelle ‘des verhaltnismassig teuren absoluten Alko-
“hols wird Monochlorbenzol als Lbsungamittel verwandt. Da- fer-~
“ner beim Abschétzen des Farbtones Fehler unvermeidbar sind,
verwendet man ein photoelektrisches Kolorimeter. ’
»Erforderllche Lbaungen. ;
.2Q_ccm einer 1%1gen Lésung von Plperidln‘in Monochlorbenzol
—und 5 dom elner 0 25%igen Losung von. Kupferoleat in. Chlorbenzol.
hustinrung: DR S -

tromungsgeschw1n—
; Zm Piperidlnlo-‘
. Ergt nach beendlgtb ’Durrﬁleiten\'
w1rd 5_cem.der Kupfersalzlosung zugegeben~~da dle Kupfersalz—
1osung_ziem110h unbestandlg ist und ‘eine Entfarbung der Losung
hlerdurch vermleden wird, Hierauf erfolgt: die kclerlmetrlsche
-Bestlmmung, ‘wobei- der- CSZ—Gehalt ‘direktauf: eln;r geelchten“‘
Kurve abgelesen werden kann. Die Genauigkelt der Methode liegt
‘bei ‘etwa 0,03 g S/100m3. Das Kolorlmeter besteht-aus einem GehauF
“s€ mlt'deel senkrecht uberelnander angeordneten Féchﬂrn. Zar I
Erzlelung eines parallelen Strahlenbundels ist am B den 1m  i“3 
1EEEEEGHE§—;Ines parabollchEn Spiégels eine 6 V61¥%§ Watt—Lam-
pe angeordnet Das Licht trifft, nachdem es durch elne 10. %1ge
ﬁﬁupfersulfatlosung geflltert ist, im oberen @e derrApparatur,_m
tauf d1e zu untersuchende Losung. Das' v &urchggiag;bne L
le, d1e mit einem
‘gesc ieht mit e einem

mlt einer unbestlmmten Menge Schwefelkohlenétoff beladenen -

L ~y

Stlckstoffifrom.v-'
Kohlenoxydsulfid glbt elne ahnllche Reaktion,\w1rd gber berelts
nach fun ’ 'ten fagt vollstétidig zerstort Gegen Thlophen ~
1st die’ Bes mmuhg uﬁempflndllch “Dex’ Einfluss von Merkaptanen :
st cbentalls su 'elnachlassiéen. Schwefelwasserstoff muss vor—
her. entfernt wesacn ‘da- Sonst cus aue—fallt. =

.2 _Thiophe GAHJLS B

Thlophen lasst sich duroh Isatln-Schwefelsaure nachwelsen. D1e
Isatln—gchwefelsaure gtollt man s;ch durch Aufldsen von-wenlg
'Isatln in konz. Schwefelsaure ‘her, Be1 AnwesSenheit von Thlophen

‘in Gasen’ entsteht beim Durchlelten des zu prudendeanase“zngga
tlefblaue Farbung durch dle*sogenannte Indophehinreaktion. e
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Wle aus be111egendcr Skizze erslchtlich, wird das Rohrchen zur
IBeqtlmmung der Paraffinnebel im Gas mlt 7 £ ausgeatherter

sen. “Das. Entnahmerohr reicht zweckmasslg wie bei der Staub-
und Feuchtlgkeltsbestlmmung, in die Gasleltunéfﬁiﬁﬁin. Pie
Sromungsgeschw1ndlgkelt wird gewdhnllch auf’ 350-400 Ltr ./h ein-
gestellt, sodass bei der Abnahme des ‘R6hrchens nach va 127 7
Stunden rund 5000 Ltr. Gas duroh das Rohrchen gegangen 51nd.

. Die Watte wird hlerauf rund drei Stunden im Sexhletapparat -
mlt Ather extrahiert _und das Extrakt in einer geWOgenen Schale
stehen 1assen, bis der Kther- verdunstet ist. Der Rﬁckltand w1rd‘
-im Trockénschrank bei 105°-c 30 Mxnuten*lang getrocknet und ‘
naoh dem Erkalten ‘gewogeny Zu diesem’ als Paragfln bezelchneten
fRuckstand addlert 81ch‘noch evtl. “im Entnahmerohr oder iorlage
”abgeschledenes 01.,

,D1e Gehgltsangabe erfolgt in g/100 Nm3

'In der II Stufe w1rd vor das Rohrchen noch eine Vorlage-- _
‘mgcschaTtbt die zur Abscheldun : itgcrlssener Ultropfchen dient.

o ’ ) i ) . RT
'4{24 4%%T «\4~»‘7( V ,%LCQ/&@AcQL

/S v Lo
flhnihd L /-—//u'—( iy T ol

v

b

{Z/ - L/W GJ/Z Z/—m ,/ / ja’T‘}féfr




;uf Uhe

———

79 Watte, ch‘an;tciﬁ;jf'j‘;‘
. - ausgeathert™" Tl
B

7 DieGasreguligring
J B 'erfolgl’»"hiﬂer’l’aer‘n’-F;'H'ér.‘

— N B i

_Paraffin-Nebel - Bestimmung . -

 Pete.Lab T et



e

fw 5'/*0’./4,&.,\ At st -24
I (fuwM 24 zc-./u'--..&/(c/_,( ) 1"”14{., & 73( .
Khnlich wie der Gehalt & Paraffinnebel“wird den Staubgehalt
An: den Gasen’. enmittelf ’
Ausfuhrung
Ausgeatherte und bei. 105 im Troekenschrank getrocknete Watte
w1rd in einem’ Parafflnrbhrchen (siche Skizzg 111) oder in ein
mlt ‘Schliff versehenes Glasgeféss gebrachﬁ?ﬁﬁzgﬂgag_ggzgggﬁgterA
Skizze 137 er81cht1ich, und. an.-das Entnahmerohr des” zu untersu-
- chenden Gases angeschlossen, das zweckmassig, wie bei Feuchfig—]
"kelts- ‘und Parafflnnebelbestlmmungen, in- die- Gasleitung h1ne1n—
relcht Die Stromungsgeschwindigkelt richtet sich nach der Ge-
schw1nd1gke1t des Gases ih“aer Hauptleltung und.. soll;dleser L
mogllchst angeglithen- werden_ :sie betragt in der Regé.’ﬁedoch.
100 -"300° Ltr/H. Die Ga Gasmessung muss loglscherwelse hlnter dem-
Staubbestlmmungsrohrchen erfolgen. Nach beendigtem Durchleiten,
dle Menge rlchtet sxch nach dem Stqubgehelt w1rd das Rohrchen _
' Tzur Entfernung des Wassers .mehrere Stunden 1m Trockenschrank

"entsprechenden Staubbestlmmungsappara_ gebracht, nach erfolgtem
: Durchleiten Wleder getrocknet und gewogen werden.-

: Belsplel. . ] v N
Gewicht des getr.vRo rchens &prfBesttmﬁﬁng:MAL '45.3473
s ‘bEch o Mo..: . 45,3542

'-~'~~',~~ . . 0,0064
" 54207 N ther

Angewandte redu21erte Gasmenge.

} Demnach ein Staubgehalt VOn-*=-"_

9%%0—"_1—09 =0 wae"g Stau‘b/100 W
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Ben21n~Best1mmung 1m Synthesetynﬁéas.

“Zur‘Bcstlmmuna des’ Benzingehaltes leitet man das zu untersuchen—
1 de_Gas durch ein mit aktiver Kohle gefiilltes Metallrohr, misst
hinter dem sogenannten AK-Rohr die Gpsmengs und trelbt pash
‘»beendlgtem ﬁberleitendas adsobierte Benzin - und Gasol durch
UErhztzen auf 300% ¢ unten ‘Durchlelten-eines geringen Stickatoff _
'Wasserstoffstromes wieder aus, Die ausgetriebenen Gage werden

: mit flussiger Luft-in. VOrlagen eingefroren—und—nach beendigtem

“ Abblasen und’ Auftaveii.des Inshlts-der Vorlage die Beﬂzinmenge

 :erm1tte1t Die -AK~Rohre wurden friher mit sogen. arbotoxkohle

ggefullt da dlese jedoch auslédndische Prod te enthalt, werden
‘alle AK;Rohre heute mit M—Kohle ‘der Lurgi, die die gleiohen
guten Eigeschaften be51tzt, gefiilly, Die/Aufnahmeféhigkeit
rlchtet sich nacP der. AK;Menge, also der Grbsse der Rohre.

Es 31nd folgende Gré%sen gebrauchlich'

-20. 7005 2 0, 22 80;,-90/ . - 106-150 Ttrsi= max.25cm3
40 77T 760°77770,9 350 /. 500-700, TLtr. = max.100cm3

_D1e Beladung 8011. be1 Benzlnbcsfimmungen nicht hbher als 20%
. sein, Bei Gasolbcstlmmungen dagegen nur 2% .
”Ausfuhrung o : r :
"Man, SChll gst ein gut abgoblasenaa AK;Rohr an d1e ‘Entnahmestelle
‘ des ZU: untersuchenden Gases, stellt die Stromungsgcschwindlg-;;'~
-ke1tabem~grossen—Rohren*auf“hochstens 50Tty /h und‘bei*klelnen
Rohren auf héchstens 10 I.j:r /b ein(etwa 0 'I.[#:;/M:Ln.) und lasst
dle oben gngegebenen Mengen Gasrduroh ‘Nach beend1gtegﬁgg£gh-
des AK—R@hres verbindet/man mlt einer VOrlage—, dle an’ eine o
"Wasserstrahlpumpe angeschlossen wird, teucht die Vorlage in
‘:flﬁ881ge Luft, die e%ch in einem Isoliergefﬁss nach Heylandt
o StlckstoffAWasserstoff-GemiSch durch das Rohr perleﬂTund erh1tzt
'hlerauf langsam. Wéhrend bei kleinen Rohren die Abblaszelt"‘w
’atwa 20 - 30 Mlnuten betragt, mussen die grossen: Rohrewminde—-
stens 45 Mlnuten abgeblasen werden, wobei das Rohr. in den
1etzten 15 Mi; uten elne Temperatur von:- 300o haben soll. ‘Es -
L muss ! streng darauf geachtet werdeu, dass
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1. dle vOrlage<wie in der Skizze und nicht anders herum
angeahlossen wird, ' ' ‘
‘2. .das Eintrittsende des Rohree beim Abblasen als Austritt
.geschaltet ist und . ~ e

3, die fluesige Luft immer otwa 2 cm unter dem Anaatzrohr

der Vorlage steht(da sbnst der Rohransatz zufg;ért und ver-
" gtopft.) : -

'Soll gleichzeltlg eine Gasolbestimmung dursﬁéefuhrt werden,'
"s0’ darf, wie bereits oben angegeben, das- Réhr nicht. so hoch -
fbeladen werden und- die Vorlage wird beim Auftauen zum Auffan—
gen des Gasols mit einem griosseren Gasometer verbunden. Dzs
80 erhalténe .Benzin wird gemessen unq/die Menge auf 1 Nm3 um=—*
gerechnet, Der Gasolgehalt aus—der efhaltenen Gasolanalyse '
wird nach auf der nichsten Seite besohriebenen Gesichtspunkten
»ermlttelt

 Be1sg1el,

- 7immung "im- Endgas. ]
Angewandte Gasmenge-' 553 Liter laut Gasuhr'

Temperatur*—-——* / ‘ 19°

red. B&rometersténd'”m"755 “mm Hg“

‘HZO—Ten81on° }%i;m;;_;3 16,5_mm-Hg
7Redukt10nsfak or:- - . -0, 909
_'Reduz1erte Gasmenge- 502 Normalliter
"abgeblasen-/ St ~;82,ﬁ‘ccm Benzin

spez. Gew. 4es Benzins 0,66 T

. daher erhalten:‘v* 54,4 g Benzin 2us 502 NI

l

. /

T man. d1e wahrend der‘Bestlmmung herrschende Kontraktlon in~*-g
: Rcchnung setzen.< d/ ' .

Kontr: ktlonk._64 9%

502 N/Iiter Endgis 35 1 % 502 1255 NI ter sy_
. B - Gas

It

82,1 x 100—\_;' ;f’65,;3-ﬁ-~qm‘3; Benziﬁ‘./ﬁ3—

43,3 sBém.iWﬁ Sf—éas.

.Meist w1rd jefoch g Ben21n/Nm Endgas angegeben, da‘aie anderen
Betrlebsverhaltnlsse dem Labor -nicht bekannt ‘8ind. "

Grossere Versuchsadsorber éls die oben beschrlebenen werden mlt
‘HZO-Dampf ausgeblasen. : *
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‘, 'Ga_soibestimm&zig im Endgas.
Die Best:mmung der Gasolkohlenwasserstoffe 1m Enﬁga.s erfolgt
in der gleichen Weise-wie die Benmnbestimmung/
" Die Beladung darf. jedoch nicht so. hoch werde;{ wie die Beladung
“bei einer Benzinbestmmung Es soll angeetyébt werden, s0 hoch
zu beladen, dass’ die C-Zahl in ‘dem spé.tel),é'n Abtriebgas 2-3
betragt DleSeS ist: bei etwa 200 Ltr, d Fall. Die trdmnmga-
geschw:.ndigkeit liegt hierbe:. zwischenﬂoo und 150 I.tr./h
Das Abblasen- des’ AK—Rohnes_e:cfong:Jn -dexr glelchen ‘elektri-
schen behe:.zten Apparqtur bei: 300 . Nach beemhgtem Abblasen’
wird. d1e Vorlage an der. Einleitun sse:\.te mit einem: Stopfen
..verschlossen und.die. andere Seite/mit. -einen- (fasometer verbun--
den, sodt.ss die- kondens1erten Gu%olkohlenwo.sserstoffe in dx.m
Gasometer entwelchen. Ist das B’enz:.n u.f 18° o] erwe.rmt, 80 )
_verschliesst mon: den Gg_sometcr und-- stelltﬂn"ch -erfolgtem—
Temper tur;.usgleich dos Gusvolumen fust Das. auf d:.ese Weise .
erhaltene. Gasolgcmn.schw:.rd ,}n.un “entweder n‘.ch der .Vendoppelung_s-
methode oder no ch der Cnrbotoxmethode auf Gasol untersucht
unad - umgerochnet-« AR el :
Die: elnfachcrc Ausfuhru.ng unter Bestlmmung der Olefine im”
Restg 8, wird Jedoch meist vorgezogen. - - B

Belspiel- f € s:.ehc Olcfinbestimmung durch- Bro_m:ld-Bromt und
' Umrechmmg nach-dexr- Carbotoxmethode )



Auswortunz der Gosolannlvse bei Gusolbestimmungen in anthese-

gas nach der curbotoxmcthode.

D1e Bestlmmung von Gasol mittels Anr01cherung der’ G“solkohlen-
w;sserstoffe cuf Aktivkohle erfolgt durch Auswertung der .
Analysc des gewonnenen Gasolgasos. Hierfiir ist die bei ‘dexr -
Analyse 1m Orsutapparat gcfundene C~Zahl ausschlaggebend. Da'
liethen und Kthan nicht als- Gasolkohlenwasserstoffe“gelten,
muas»dle Anrelcherung durch Einsdellen-der Gasmenge ‘s0 vorge-
normen werden, dass die C~Zahl des auegetr}ebenen ‘Gesols nahe'
an-3 herankommt, d.h, neben ¢ -K, W. wird dann Athan nur teil-

B we1see Und Methan praktisch nicht mehr adsorbiert. Auf_d;e }

_ Bestlmnung der C-Zahl wird auch bisweilen ver21chteto wenn
das- Verhaltnls_Olefin ‘Zu Paraffln-K W; in demﬂzu untersuchenden

-Gas bekannt ist, -Aus, dem .C. H6+c HS-Wert erresﬂﬁét Sich:nmit
Hilfe . oblger Verhaltniszahlender Gasolgehalt(Verdopplungsme—~<
thode) Dlese Methode ist Jedoch hur besehrankt. anwendbaz,-z
~da das Olefln— Sz Paraffln-VGrhaltnisﬁsowonl von~der C-Zahl "
des angcrelcherten Gasolgases als aucp von der Zusatzbeladung
“der AkthkOhle(bul Durchschlagbestlmmung stark abhangig ist) ..
dur elnfachen und. svhnellen Bgrechnung der Gusolmehge aus der‘
Orsatanelyse und - C—Zahl w1rdrfolgende Methode: angewendt, bei
der Sreuungen der C-Z«hl zulassig 8ind " und keine Abhanglgkelt
vom Verhaltnls dexr- ungcsattlgten und gesattlgten K, W.. besteht
Das.; belllcgende-Kurvenblutt~ze1gt‘31e Litergewichte der Gu~'”'
solkohlenwgsserstoffe in,ﬁbhangigkclt von' dér Verbrennungs—
G—Zahl unter Bcruck51qht1gung -ihrer. Abwclchung—von ‘der wahren
C“Zahl Zw1schen 3 und 4 1st das thergew1cht eingesetzt,
unterhulb 3‘e1n angenommenes L1tergew1cht, welches nur den .

_ Gehalt an verf1u351gbéren Gasolen (03 ) ausdruckt. Lo
‘Die Auswertung elner/Analyse#crfolgt nun :so, dass
- 1., bei einer.0-zehl von 3 umd. deriber:die Summe der '
= ungeaattyzten und gesattigten K.W, 'mit dem" der .
‘Kurve en prechenden thergew1cht elngesetzt werden,
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Bé’rechhmag-sﬁeisgiel;

Diter Sy-Gas
. Carbotoxgqsol -
‘mit G3ch
nH2n+2 .
C-Zahl =
NI.itergewicht
_nach” Kurve '

( Gasolggahalt :

zutl’ z&i 2.
2400 . /780. . |
| 80—/ 65 Liter

4%

=67. g/2400 ther«. = 21,8 g/7eo I.iter
i 27.9 ¢ Gasol/Nm3 Sy-Gas = 28,0 g

'svol/m:i".i ’
e flng - -
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und Gasol ehultes in Gasen.

Bestimmunv'des Oléfin-

‘Die Bestlmmung dcs Olefingehaltes nach der Bromid-Bromﬂt-Mé:'

stlmmung dient (Medell Ruhrgas)

Erforderliche Losungen-

n/10 Bromid—Bromat—Lbsung~ 50 g KBr und 13,9183 g KBro3 werden
auf 5 Eiter mit destilliertem Wasser
aufgefﬂllt.' ;

Rund 2n Schwefels&ure‘:_ 55 cen konz. auf 100 cen auffhllem

10¢1ge Kcllumaodldlbsung. 100 g Xj und 900 ccm“Wasser.

~Best1mmung—des Fluschen1nhaltes'

Hen wigt genau‘wie bei der Suucrstoffbestlmmung die rund 1 -
Ltr. fassende. trockene ‘Flasche’ zundchst Ieer und nach Fullung
mit Wasser (blS ans die- Hahnc abermals) Dle Gew1chtd1fferenz
erglbt unter Berdcksichtigung der Dichte des Wassers bei der
Wagetemperatur den ‘Inhalt der- Flusche“

Ausfuhrung der Bestimmung. Lo

~Man fullt die"Flagche. mit dem Zu: untersuchenden Gas duroh .
Durchleiten des” bet ‘ffenden Gases oder durch “Abfliessen von.
Wasser, wobem Jedoch arauf zu achten zst, dass keln Wasser -
"in. der. Flaache bleibt. Duroh den zylindrischen Trlchteraufsatz
.lasst man nun- etwa 10 ccm n/10 Bromld-Brom&t—Losung elntreten,
wobei” der Hahn vor31chtig kufE—EE‘Effhen ist, Hierauf werden
in. gleicher Welse 20~ccm der ca. .2n. Schwefelsaure zugngeben.-)
Nachrdeu Elnfullen der Losungen~w1rd durcﬁ’kurzes Vet nen des .
vzwelten Hahnes der Druck in Flasche ausgegllchen und die '
'qusghe be1 weiterer Behandlung durch Licht geschutzt Man. ™.
brlngt Jetzt die. Flasche in*81ne-Schuxte1masch1ne und lasst deni

_mung muss_dle Losung in der Flaache noch deutilch gelb gefarbt
‘sein, andcrnfalls ist nach Zugebe von mehr, geénau- bestlmmter.'.
‘Bromld—Brom t—Ldsung weltcr zZu. schutteln

Nach: beendigtem Schutteln sotzt man etwa 10 cen” der10%igen
'Jodkallunlosung Zuy schuttelt nochmuls gut durch ungd  titriert
das ausgeschlede?e Jod in der Flcsche 'selbst mit n/10 Notri- =
'umthlosulfatlosung zuriick.

‘Bei Flagchen mit Schliffstopfen 1st darauf zu achten, dass
'kein Hahnfett - 1n d1e Flusche b»rat. da dleses Bron verbraucht.
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"1 gén n/10 No 203—Lsg. = 1 ,10 Nccm OlefinCnHZn
“Bei HZS“h lti&en Ggseﬁ nuss’ cd—Acetat zur Entfernung dcs -
_Schwvf‘.lwe.ssérstoffes vorgelegt. werd k3 da sénst der Olgfin-w_ﬁ_
vgehklt zu hoch gefuﬁden wiirde, I T T

Berechnungsbelsplel. - . ]
-'Inhalt der Flasche:: . @ - 1520- cen
Volumen Bx/BrO3-Losung- .10 cen
Volumen der Schwefelsdure: 720 ‘een
{Angewundte Gasmenge- "';_‘ 1490 ecem ;o
Be. roneterstand- ;.f;' -f;f 755 mn Q S
. Temperatur:: - R T 18°% -
WasserfehSibn:,._j:ﬂ“.~ - 15,5 nn Q S
Reduktionsfaktprfﬁ' Lo O 9128 T
Reduziértes Gésvolhmenr - ‘1360 Neon (1490x
- i--2-0,9128)-
fVerbrauch an n/10 Thlesulfatlsg : 3'5ﬁbcm v
"Verbrauoh an: Bromlsg n/10 T 65 eom L -
o (10 0x3,5) .
Dontics 6 5 ® 007 7,14 oo, nfon
‘Oleflngen'*l'b" tiGhs —i'”ﬁ{‘blﬂ 0,525 VYol. %

g Bcstlnmung des Ghsolgehgltcs in gas:

Do.dn 1S F1u551gg g0l durchschnlttllch 30-50% Oleflne enthalt
w1rd diese. Metirode auch zur Bestlnmung des Ga solgeh&ltes in
GLs benutzt unter Zugrundulegung dys erwahnten Erfehrungs=—...
wertes.« = -

X Gesamtgasolgéh"lt imbGés1
,52§Ox 100 1 31 Vol.% -

fNach —der: oben beschriobenen Methode w1rd tagllch der. Olufln—
gehalt 1: Restbas bcstlmmt
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__Die Béé%imﬁﬁngldeéiWaéserdehéitEET

'Zur'BestimJﬁng des ﬂassergehaltés werden verschledene Methoden
angewandt._Au gebrauchllchsten ist die Bestlmmung des Wassers
durch: Herausnahne nittels CaClz(seltener P205, Cusol’?sw y
in U, -Rohrchen. At /d ol el e y ity 7 /’”"“!'
'1; Vlelf ch w1rd _jedoch der quseigehalt in gut ekuhlten Vor“ﬂ~
gen (siehe itvz) durch Ausfrleren mit’ flusslger Luft bestimuit,
Man schllcsst 2w diesen Zweck 2’yorher gewogene, hlnterelnander—
geschaltete CaCl2 der P, 05’ usw, )’ u. —Rohrchen, die’ .zuvor mit
déen en*sprechenden Gas 3 sgespult wurden, oder eine in flu581ge
"Luft getuuchte gewogene Vortage an- das. Entnahmerohr der Gaslel—
tung und lasst das Zu untersuéﬁén\p Gas derart durch dle Appara-
Sur strelchen, dass das Thcrmometer\bel vorher helssen ‘Gasen -
nlcht mehr/als 20 30 anzelgt und die Stromungsgeschwindigkelt .
nlcht enr als 200 Ttr ./h betrigt: X

Bus dehnon, b1s eine gut Wagbarg:

W1chtszunahme festzustellen

is’t. - o R Fen o
? Llegt der Wassergehalt Jedoch Aesentllch uber der-Wasserten81on:

-~5¢-kann- folgendo Methode_ung an
Verglelcho Mlttlg. 62 uer~Warmcstelle von “20.. 7 1937)

Die _aus. der Skizze er51cht11che Appar tur w1rd an das Entnahmerohr

unggﬁghlossen und” 1n dcr oben angegebenen Welse Gu durchgeleltet
“Aus der Apparatur trltt das Gas 1n die- Gasuhr uber._Glelchze1t1g
l w1£amégwﬁhcrmometer die Temperatur und = Manometer dér. Druck
in oo w.s. ‘beobachtet und -iiber d1e ganze Dauer der Messung in' .
‘kurzen'z”“%abstanden notlert Der Versuch 1st solange auszudeh—
Sneny b*s etwa, 50 Z 400 cen. Wﬁsser gewonnen wird. SR
: Das Gasvolumen erd auf Nm3 trmckenes Gas umgcrechnet und das
: abgeschloaene Wasser in g ddrauf bezogen. Das das‘austretende 7
« Gas vine: der. Temperatur entsprechenco ﬁestfeuchtlgkelt mltfuhrt,
List die der Austrlttstemperhtur entsprechende Wassermenge l

in g/Nu noch’ zuzuzanlen‘

--~.—<;‘_ oA

‘Beispielit gu3)
: v, Es werden gcuessen~ ) S T
"’u'ﬁittlercr Ba rongterstand. redus,  ﬂ7§O oo Q.S,
nittlerer- Gasuberdruck a Tty fm QS
,mlttlere Gustenpcratur, L 23% ¢ 5'mf
‘Gusmenge 1&uth§gsuhrr‘%; _~"-f1500 Liter:

Wasser in. Mgssgefass U .65 cen = 65 g,



--‘_-"-3,3;.,'

Spannung ues WCsacreunpfcs bci 23

21 1 mn Hg
Danach ist dic. 1ngcwanatc»Ménge im‘Normalzustand- ’
v __3 x (750 + 1, 5 ~ 21

o o 1) x = 0,885 'x 1,5 = 1‘33
: 3
SR r’ L= ,33 Nn

ch Feuchtlgk01t dcs bei” 23

~céétti§ten'Gases- 22,9 g/Nn -
Dwnach 1st dic kesamt Fcuchtigkclt dcs B0 - untersuchenden Gasea.

__2_ 92 9 L Y :
Rt 22,9"= 48,8 +-22,9

o

71,7~g Wasseq/Nm3 t:; Gas, .

s
Lo

‘ﬁv dle bei der Synthese geblldete Wussor ampfmenge ~Z0 bestlmméﬂ;,
51nd in der. angcgebenen We“"'dle Wasserdampfgehﬂlte ine Synthese~
tgas and™ iEndgus unter glelchzeltlger Bestimnung der”Kontrak-_M

,tlpn mlthllfe der- Stlckstoff-Foinbestlmmung 2z
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Dio Bestimnung von. Hoizwerten in Gasen.'

S

Untor. Heizwcrt eines Gases verstehen wir dieaenigc Warnencnge,
gcwcssen in Koal, dic- bei der rcstlosen Verbronnunp eines Normal-
kibimeters Nod (0° ‘C, 760, Q.S. und trocken) . frei wird. —
Wird die Verbrennung so geleitet, anss das bcl dex Vcrbrennung .
entstehsnﬂe Wasser zu fliissigen Wosser kondensiert so wird

der obere Heichrt'H erhalten, bleibt’ das ‘Wasser dagegen Deripf-
fp 8¢ .geht’ fiic. Kondcnsgtlonswarnc (run? 600 Kcal/k H20)

verloren und nen erhalt <en - untcren Helzwcrt H o
d : w 1 ,._’

Zur Er_nttlunC dcs Hclzwertes éibt es’ verschiodone~che.

1, Bestiu“unh dcs Heizwertes rcchncrlsoh aus dcr nnalyse.

Dle tcchnlschcn Gase ‘bestehen aus. den brennbarcn Gasbestandtellcn'
U wie ¢ H v —€0, Hz. CH CZHG 8w, , die beiu Verbrennen mit Luft War-
- HE 110fcrn, und den nicht brennba ren, sogen. “inerten Bestﬂndtelv

-y . g e

len wie 002, 02 ‘und N2.~ i (R SRR o

“Du -der-Heizwert-eines™ Gasgehlsches glclc AGE SunTe der,
Verbrennungswarmen der 01nzclnen b nnbaren Gaabestandteile ist.
und die Verbrennungswarnen ‘der einzelnen Gase bekannt sind, lasst

: sich aer” Heizwert von" Gasgenlschen aus der Analysec. errechnen; o
Bei dpr Erneohnung des unteren Heitwertes werdeén die Prozent—'
gehalte der. Gasbestandteile nit den’ unteren Hvizwerten der
reinen Gase in gleloher Welsc.nult1p11z1srt und die Produkte.
addiert Der- untere Helzwcrt ist in der Rebel rdo107 7'kle1ner
als der cbere - Helzwert : o
Berechnungsbeisplel" '

Svnthese gas . i e

Prozentgehalt Verbrennun swarne ‘H Yberer Heizs
’ fur 10 N1 des rciner wert
‘o ..Gascs.. S ' -
S 002 g 13 3. % .v.‘-ﬁ. : ; R TR
x) CnHi 10,2%.; 182,00 Keal' - 9 ‘36‘K¢al'
0y = - 0,0% o =
GO 128,9% 30,34.Xeel - 877 Kes!
© U Hy }'5'3,_6_%,'. 30,52 Keal” 1636 Kcal
%Xx) CH, . - 0,7%--'_:- 97,27 Kegl 67 Koal .
Synthesegas 100 @O %'$ 'b?erer Heizwéf@»#zvijﬁ—.' 26,16iKcél/Nm:

x) x;) Be Rﬁckseite;i'.



(@34 907 usg

ST ecesy




'2 .Die Bestimmung. des
'51ons-Kalor1meter nach. Strache-Loffler. A

Prin212 " Eine in einer Pipette abgemessene Gasmenge wird mlt-
Luft vermischt und zur Exp1051on gebracht, Die dabei’ “entwiokel-
=te‘Warmemenge wird restloa auf eine Kalorimeterf1h351gkeit L
ubertragen, deren Temperaturanstieg an einer Thermometerskala
_abgelesen werden kann, Dieser Temperaturanstieghist eln.MaBstab
fiir den Heizwert des Gases. ‘ )
Apgaratur. Das transportgble Gerat besteht wie aus belgefug—‘
ter Skizze- erslchtlioh aus: einer Exploslonskugel, mehreren
—verschieden . grossen MeBplpetten, die mit einer Klammer an. den
.Elntrittsdreiweghahn angeschlossep werdenxkonnen, ‘cinem—Niveau-
gefass mlt'Wasserstandsglasﬁzur Ablcsung des Standes dcr~Sperr—
flussigkeit das durch 01nen Kettenzug gchobcn undﬁ‘ T :
'werden kann, Tinenm kleinen Induktof Tir c*Funkcnzundung, dle
an. dem Auflcuchten~elner Argonrohrc‘kontrolllurt Werden kann undwn
dcm Exp1051onsthcrmometer, daswmlt 01ncr Ableselupe abgelcscn -

“w1rd

"w1rd eine der 4 Pipetten an'den Apparat angesohlossen.»Durch "
Heben des Niveaugefasses wird ‘die’ Exp1051onskugcl mit Wassor

' gefullt wobei Hahn II geoffnet uwid ‘durch Drehcn des-qahnes 1

—dle Explosionskueel it der Messpipette verbunden wird, chrauf
w1rd durch Verstellen des Ha?nes 1. die g}ggtte mlt dem Gaseln—'
trittrohr verbunden, dem ein Blasenzahler vorgesohaltet ist. -

—Bei*staubhartigen?Gasen muss ferner ein Wattefilter zwischenge-~
“schaltet werden‘ Ist dle Meﬁpipette mit dem . Zw untersuchenden
Gas gut ausgespult 80 w1rd nach drehen des’ Hahnes I das Niveau~
”gcfass gesenkt, dass der’ Gaslnhalt dér Messplpette durch die’
nachstromende Luft quantitatlv in dle Exp1031onskuge1 gespult

: w1rd '." : : =y e - ]

Nach Schlisssen der Héhne I. und II w1rd der Stand dcs Explo—
k51onsthcrmometer abgelesen und- durch - elnen Drucksehaltor’

“dasg exploalve Gas—Luft—Gemlsch gczundet Nachdem dcr Menlskus

- dés. Thermmmeters annahernd zur Ruhc gekommen 1st, w1rd Hahn I
zum Druckausglelch kurz geoffnet und nun das Stcigcn des. Thermo-

-mcters blS zum Max1mum verfolgt : ' L
Zur- Berechnung des Gashelzwcrtcs w1rd dle Tempcraturd ffcrenz'f

’ 2—t1 mit dem Elchfaktor a dcr vcrwandten MeBplpptte und dem .
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Rcduktionsfaktor F multi 91121crt, der mithilfe dor abgelesenen

Raumtempcratur 'l‘1 bzw. des Baromyterstandes P1 entweder aus der
Tabelle entnommcn oder nach folgcnder Formel bercchnet wird:.

.Ee_roiT1

B TEmyT

H, ;;(tz ;~t153x~é_x r K¢a1/Nm3
Die Bestimmung muss mehrfach w1cdcrholt werden und das Mlttel
als Hemzwcrt engegeben werden.
"Belspiel ‘ Bestlmmung des Helzwertes von Kokerelgas.
Ausgangsﬁemperatur—t s
“_qu;maltempor@tur t2

Teﬁper turdlffcrcnz t2—t1t

Raumtemocrutur .20, 5 T1 =

red. - Barometerst‘ndpP1 v

Faktor der Plpctte i1 o
. Reduktlonsfgktor F

'Demnach cin obcrcr Hcizwert vonavn
_H"““*§94,x‘6 53 ;;1,089

‘1““Besig. 4225 Kcal _:-

2. Bestg._h 300 Kcal

3, gestg, ‘4;70 Kegl.. _

4¢ Bestg. . £340-Keal- - Mittel hicraus H, = 4280 keal/Nod
5. Bestg. 4275 Keal . 2 mmesmmm—mm—
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gAfHeizwertbestimmung mit aem Kalorimeter naoh Prof. Junkers,
-Prinzip: Zur Heizwertbeetimmung wird die warmemenge ermittlet;
die bei der Verbrennung ¢éiner- genessenen Gasmenge entstanden
‘und die Von. einer genessenen Menge Wasser aufgenomneu iat. Ge-
Lmessen: wird, entgegen den- Kaloriskop nach Straohe-Lbﬂfler in
einem stromenden Systen;:

Apparatur: “Wic aus beillegcndcr Sklzze or51chtllch, besthet~
das Kalcrimetér aus dem‘Wassernuntcl ‘den Brenner, einer-Gas-
uhr, einen Gasdruckreglcr und ceinem Gefdss zun Wagen des Kithl-
-wassers.—Dic Gosuhr. ist nit cinewn’ Wasscrmanomcter und einen i~
Thurmometer versehen,'zur Mcssung dcs Gasubcrdrucké uﬁd ‘der
Tcnpcrutur. '

: erkungSWlse. Wasserstrom. Das Was,er‘trltt beln Wasserelntrlwm;
‘in-den Apparct ein und Iuss. so stark eingestellt werden, dass
“der Wasseruberlﬂuf zicmlich stark uberlauft ‘ ST
Das in- “den Kiihl. mantcl elntretendo Wasser- steht nun unter dem
_Druck- dcr Wassersaule—des Uberlaufsiund wird durch das Handrad
‘des- Wasserregullerhahnes eingestellt Das Wasser 1auft duroh den
““ausseren Kalorlnetcrmantel, dann durch mehrere innere Kalorime--
terwsnde und tritt durch den -, Wasseruberlauf aus, Die. Wasser-F
,.temperuturen -werden. nit in Y10 Gradc getellten_Thcnmometern ‘
"an der Ein< und Austrlttsstefie gotigsden, Zun Messen des Kithl -
‘wasser51st an den Uberlauf - ein unstellbarer. Hahn dngcbracht.
- Gasstrom: Der. Brenner russ’ genau 1n der Mltte ‘unte i
lorineter brennen, ‘darf nlcht russen und nuss etde§5?¥ 100 -
“Ltr./h verbrennen ‘Dic helssen Vcrbrennungsgase werdcn in Gogen—
~_stron zun Kuhlquser durch dlc 1nnércn Kalorlmcterwande gelcm-
tet” und verlassen den Apparat a:n dem Austrlttsstutzen.mbabel_u_u

. geben die Gase gimdas Kuhlwasser ab und- werden so stark gekuhlt
'dass ‘der bei der Verbrennung entstehende Wasserdampf zu 'E
flu531gem Wasser konden51ert und durch den Kondenswasserablauf»»
abtropft e -; _— i

Die Bedienung des Gerats : —

“Bei der Ausfuhrung einer Helzwertbestlmmung wirgd- zunachst das
’Wasser elngesteilt und’ dann erst dexr mit Schwach entleuchteter :
Flamme brennende Brenner unter dem Kalorlmeter beﬂestigt Damn .
‘wcrdenuGas— und Wasserstrom 80 elngestellt dass. zwichen eln- :
und austretendem Wasser 10 - 120 ung. : zw1scﬁén Gase1n~¢und Gas—‘7
1austr1tt sow1e ausserer Lufttemperatur kelne Temperatyrd}fferenz

besteht Vor der Messung muss so lange gewartet werden ‘bis a1ch_
ey : b
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das Gorat im Warmeglelchgewicht befindet, d. h., bis das Kondens-v
wasser gbeichma391g tropft und die Gas— und Wassertemperaturen
schon? Lge .

‘Nun werden in gleichmﬁssigen Absténden von /2 Minute die Tem-
poeratur des Wasserein- und austritts abgelesen und notiert.

. Zur- Messung des Kuhlwassers 1asst mén durch mmstellen des .
Dreiweghahnes das Kithlwasser wahrend der Verbrennung von '

'10 O 'Liter Gas in einen tarierton Behdlter fliessen und. bestimmt.
dié Menge durch Wagung, Wéhrend dcr Zeit w1rd das. Kondenswasser
von 60 Ltry Gas 1n“elnem—MeBzy11nder gcsammelt W01terh1n wird
dic Temperatur und der Druck-im Gasmosscr und dor aussere
Baromctcrstand abgolescn. S ’ : St
Gang dor Bcrechnung. Aus den je 10 Werten te dnd t
(Wasscreintrltt und, Austrltt) wird das Mlttel,ornochnet, bei -
unglelch anzclgenden Thermomctern cine entsprechende Kornektur
angcbracht wnd die Tempera turdlfferenz festgestellts ) S
Dic wvon: den 10 ther verbrannten Gase entwickelte Wérmemenge

_ist. glelch der. Kuhlwassermenge K- multlpllzlert mit- der«Temperwh

‘turdlgferenz (t -t ) und der spez. Warme des Wassers
~(gleidh"1). Es werden als 1 Lin Gas entwiokelt..

K x (t -—t—?*—
) ) ——-—T6-f—ﬂzr— —cal
_und von 1 'm3 %Q%g mal sov1e1 ”
"K'x (t g )‘“
—‘—ﬁ-——- kcal

4Da~d1e~Vcrbrennung*sougoleitet‘wurde7“dass das“béi“ﬁcr“Verbrenr
nung entstehende Wasser: kondenslerte, cntsprlcht dleses dem e
rohen obercgn Wcrt (rH ) Um den rohen’ unteren Helzwert zu br—
mlttcln, muss von dlcsem~Wcrt le bei - dcr Kondensatlon des :
Wasscrdampfes frclgewordene Warmc bgezogen wen@gn.

-Diese: errechnet sich folgcndyrm"sscn. ) o o _
B01 der Kondensatiqn von 1 kg Dampt’ won 100° ¢ zu Wasser von
100 ‘wcrdcn 532 kcul und bei der Abkuhlung auf" Raumtempcrutur
-nochmals JG Grad -1 kcal “lso 70 -85 kcal frei Das macht zusam-
_ménTTurd ¢ 600 - 620 kcﬂl/g Wasser. - - - e .
‘Sind bei dcr Vcrbrcnnung von -60 thcr.Gas g Kondenswasser auf—!
~gEtogen worden, so amacht das filr 1 Ltr. Gas . N
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x O 620 3 k X 620
——-6—'-—— kcul und fur 1 m kecal, aus.
60 . I

el
erd dicscr Wert von dem unreduz1orb ren H01zwert ¢bgczoéen
80 erhdlt mon. den unteren: Helzwert rH

-Durch D1v131on~der -rohern. Helzwerte duréh den. errcchneten
oder Multlplikatlon des aus der Tabelle . entnommenen Redukgaons—
faktor F werden-dic auf Normalkublkmeter bezogenen redu21'
Helzwcrtc erhalten}“;-f
“ BRI

. » - Fo .

Der der T belle entnOmmenc Reduktlonsfuktor stcllt den’ re21-
proken Wert des erechnetcn Reduktlonsfaktorsdur. '
Der.Reduktionsfaktor wird nuch der Formcl

_;ZF = 273 x P -
) 760 b4 (273 + t)
borechnct ‘wobei P = B +. P - P und B = rcd.'Bafometérstahd‘f
'Pu Gasuberdruck im Gasmcsscr und Py J“sserdampftcnsiog-be—v
mdcutet e e
Borcchnungsb01splel' . Kokercigas.
Gcmessenc TcmperLturcni“fWﬁssur‘uvtrltt .MW23aerelntr1tt
i v_,.14 7 ":M...
',14'770‘:.
14,6°
14,69
- 14,5°
_1_4’5@“
14,49
-14-~4°
- 14,39—
—14,3°
145 O<=
Mittlerc Austrlttstemperftur t, = 23,820
Mittlere Eintrlttsteﬂﬁa§:?557} Aiz:«JA;SOQ.
I ————-—

Mittlcre Temperaturdlffcrenz t t % 9i§?O
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Kuhlwasscrmenge Kz 3989 8 (aus 10 ther Gas)
Kondenswasser k. 36, Z“g (ous 6Q_Liter Gas)
Bortmeterstond B : 769 nn Hg (Mcs31né9

. @aher B : 766, 7 oo Q5.
Rauntenperctur : . 19¢
Goscintrittstemperatur: | 199
Verbrcnnun;sgusLustrittstonp.:19
Gosiiberdruck Py : “s7 30 rnms Wi S.' 2 »Q om Q, S.
U!sscrdampftcn31on:~?w: 16 5 oty Q. S

-

sToborHg. = }2§2_%~24}g kc l/h

rH = 3720 kcal/m

iRQ?QPHHu;;_rHOfAﬁ“

xear/a3

= 3349 keal/m

L 752,84 x 273 - .

: _..,736‘§T§§§‘; L 4

F '=0,926 (aus ‘dor Tubellc F 1,082)

H =»§1439 3720 x 1,082 keal/wnd
b L

.

!
g

o 0,926 =
o = 4010° kcul/Nn G
=3 == -<‘“““*“*f}F o
o= 2343 3349 x 1,082° kcql/mm
u —,09926 he

.":m{ ..
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- Begtirmung dor:Dichte von Gasen.:

Unger Dichte_einéswﬁﬁﬁgsmygxstehen wir das Gewicht ciner be-
_stiomnten Volumeneinhdlt des Gases g/cn oder. g/1 (LiterchiCht
Dic Dichte ist. 1&50 einc benanntc Zahl, N N

_Deos spczifische Gcwxcht'elnes Gascs ist cince unbenannte Zahl, )
-dic angibt, wieviel ma 1 schwercr ein Gas ist als dﬂs glelchfégggj
1<) Normalvoluncn Luft. :

'Der Elnfachhelt halber bczelchnet nan chcch vieIf ch daa )
spez. Gcw1cht als "Ghsdlghte" und _die chhtc clnfach ﬁls thcr—
gcw1cht Die Schwicrigkeit der chhtebestliuung von Gusen llcg

in dor Bestlmmung des. bsoluton Gewichts, ‘da 01nc hﬂndllchc

Monge Bas nur cin geringcs Gew1cht hot. ST y T

Diec 2 ho uptsachllch ngcwundten Bbstlmmungsmethoden sind dle
nuch—Duaas _durch Wagung und—die- nach Bunsen—Schllllng

durch Bcstlmmung dor’ Ausstromzelten. Weniger gebréuehlich 51nd _
Taie mcgnetlschen Gaswaugcn nach Stock. Meist’ begnugt nan 81ch bei
- der - Ermlttlung der Dichte fit dex: Berechnung aus der’ Anulyse.

1. Bestimfung der Gasdlchte rechnerisch aus' ~der Analyse._-' .
_Da ‘die Vichte" elnes Gasgemisches glelch der Summe der Telldlchten
- der elnzelnen\Ggsbestandtelle.lst und Jdie Dichten der relnen -
Gasbestandtelle bekannt sind légst sich ‘die’ chhte sehr elnfuch
ahnllch wie dcr Hclzwort cines Gases, rechnerlsch uus der Anu—7

lyse ernlttelna - ’ x i ‘ :

Die Werte der- Telldlchten werden bcsonduren T"be11on entnommen
, una ‘die Sunme ‘durch ‘Hondert d1v1dlert )

Die chhtcn dor relnen Gase: k

\ ' o i _—

Ga$g§§_ - “Gasdlchte" (0 760 nn) ‘Normal-uivergewicht
0, .gqf S1,529 - 1,986.¢/1°

CpHOo. = . 1,280 . 1,663 g/1

"CyHg . 1,451 1,884g/1"
CoH,CO,N, ~ 0,967 - 1,257 /1
0, 1,105 1,435, &/l

CHy 11,0695 "0,9902.6/1
CH, . 70,5545 0,720 g/1 -

"ol 1,037 211346 g/1

Lot
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"Beispiel:

Wagsergas der Ruhrbenzin

_Prozentgehalt  Dichte/100-  Dichte
“co, 6,4 0,01529 * - 0,09786
‘CnHn' 05;0-%— T . -
0, 0,29 0,01105 0,00221 -
o 38,4% 70,00967 0,37133
Hy 50,5 % ©10,000695 0,03510
CH, 0,7 % . 0,005545 0,00388
2 318 % 0,00967 Os036_75

uddsd}chteefspcz;'Gewicﬁf)l‘
~des:wassergd56

~ f' '-~;.;:._ b -5

< Bs erglbt 31ch “2lso eine chhte von 0,547 (bezogen amf Luft)

chses entsprlcht elnem L1tergcw1cht vons
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Fé Bcstinmung der Gasdiclrte noeh’ Dunas,

'Zur Bostiimung der Gasdichte nach: Dunas niont nan ein etwa 200—
300 cm3 fassendcs Glaskolbchen n;ch Duncs- (81ehe belgcftgtc
SkizzeY, ‘evokuiert es-nittcls einer Oibhmpe(untcr 0,1. 10 “Vakuun)
wigt des: Kolbchen cvakuiert, lasst:Luft-elnstromen, wagt des
Kolbchen mlt Luft, evukulert-abermals, lasst das zu untersichen—
de Gas ein- und kurz durchstronen und stellt nochmals das Ge-
w1cht des Kolbchens nid Gosol fests —

Dgs Einstrénen von Gas hot so zu geschehen, dass Gase, die
schwerer sind als Luft, durch das auf den BB d n—réichende Rohr
leichtere Gase durch das andere Rohr elnbeleitet werden.

Oben . genamnte Operatlonen( Wagen. pit Luft, Vakuun und Gas),
;mussen solﬂnge wiederholt werden, bis man konstunte Werte erhalt
Tenp. und Druck niissen wahrenc der Durchfuhrung ciner Bestlmnung’
unter 1llen_Umstanaen konstant blelben.

Fchlcr, dlc z.B. Qurch das Waren feuchter Luft bzw.‘durch dts'
'Wagen fcuchtcn Gascs cntstehcn, kdnncn vcrn_chlass1gt wcrdcn,_
(siche" ‘Fechlerrechnung), TcnpurL tur und Druck wahrcnd déer
Béstinnung konstont b101bcn, broucht.mon. sic.cbenfalls. nicht. ..
zZn bcruckulehtlwcn. Stcht zur LVQkulurunb kclne Olpumpe zZur Vcr—
jfugunb, S0 kLnn mon uuch durch 2. Wabun zen bei vcrschledenen '
..Drucken das. Gew1cht -&eg- luftlecren Kolbens -ernitteln. Man- wagt-
Z+B. hel Atmospharonuruck und b01~dem nlegrlgen Druck, .der Zu"
errelchen ist. Aus der Gew1chts— ungd. Druckdifferenz, d1e elnan—r
der direkt proportional 31nd berechnet man” den Atmospharendruckf

‘entaprechend: Gewicht Iuft. T o
', Zum Beispiel: o Gew1cht bei 759, 2 mm Hg- """‘87}7760Mg
g w- w o 15 2 mm Hg: ... 87,4281 g

y Drﬁ‘kuntersthed. ~744,0. mm Hg -‘0‘3479 g
759 2 mmDruck demnach —%%%z% x 759 2 O 3549 g, Luft.

Il

Das Gewicht: des absoluten 1uftleeren Kolbens 1st daher.

Kolben mit Luft-“ 8747760 &
Luftgewicht = . ' 10,3549 g

: = '8-7,-4'211 g

Die Gasdlchte und das L1tcrgew1cht Wurden nun aus den erhaltenen
Werten folgendcrmassen bcrechnet/’_/, o

' " Gasgew1cht ot
'GanIChte“'.' Luftgewicht — 5
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Litergewioht = %%%%gg%f%%* x. 1,293 (g?tgﬁgzwéﬁﬁgltér
Probenahme von Gasolproben. : N . ’
Das zu untersuchende Gas wird in einen 10—Liter—Gasoﬁeter«gefﬁ111
2 vaeauflaschen mit Tubus) y der Glyecrln-Wasser—GemiscEw1 21
als aperrfldssigke1t enthalt. Nach erfolgtem Temperaturausglelch
.vw1rd—inmhr oben: angegebenen Weise ohnc Trooknung der Gase die -
Dichte ermittelt. ‘Bei elner vorhcrgehenden Trocknung der Gase kon-
nen griosserce Fehler dursh teilwelse Abgorption von Kohlenwasser-
stofien entstchen, - ‘ . » )
Fehler—Rechnung, die’ durch den unberuck51chtigten Feuchtlgkelts—
‘"gchalt cntstoht. ht, : - :

> fe—-

Das thergcwicht des Wasscrdamnfes be+ragt-

BB - 005 em

Wassergehalt der ‘Luft: bei . einer Raumtemperatur von. rd 26u -G
27, 2 mm’ Hg. (und 760'mm Barometersta d)», .*'*“ii‘_

. 5 ;das m soergewicht"
L e %6-(%6-5 x 300 = 0,00795 g-Taseer/300 dnd
Nlmmt man ‘an, dass Luft und Gas. dcn glcichen Wasocrgehalt haben,
80 muss von b01den Gew1chtcn dﬁs ‘Wassergewicht abgezogen werden:
Gasol" 0 5790 - 0, 008 E 0, 571
Tuft: . 0,3549.~ 07008 = 0 23469
Bei Bcruck31chf1vung“dLs—stsergehaltes*erglbt‘ TET “Tﬁf?“
thcrgcwlcpt'von; 0,971 o 4 293 25125 g/Nl

0,347 & 1922 =y 120 g/NL

Bei Berucksichtigung dagegen E 2,110 g/Nl

Durch V61 standlgc Wasscrsattlgung dcs Gusols, abcr unvollstan—
digexr. ecrsattlgung dcr Luft wird: dlcscr Fchlcr ‘bei Gasol
vark herabgemlndcrt
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.Beréchnungsbcispicl:

2228 2 - -
Gasol. s

K&lbchen cvakuicrt: 37,4211 ¢

“Kélbchen mit Tuft: 87,7760 ¢

Kolbc}}cn mit’ Gasols - 88,0001 g~

“GFsolgowicht: - 88,0001 - 87,4211 = 0,5790 g

Iauftguw-lcht. -~ 87 7760 - 87 4211 ‘0!3549 g .

.' Hicraps rglbt sich:

ugasciichté'" (spez.—Gcwicht):#%z-g = 1,633

. Litergewicht = 1,633 x 1,293 = 2 11 g/Nl



- bosaibre bestimmung nach Dinas.

~Belilob. M 742,
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'3 Bostlmmung der Gasdichto mit dem Apparat nach Bunsen—Schil—
. . 1ing.
‘Die Quadrate dor Ausstrﬁmzelten ﬁer—Gase verhaltcn sioh wie ..
dcren.Litorgowicht (spez. Gewicht und Molokulargewicht) Men
kapn aleo duroh Bcstimmung—dor Ausstrbmzciten von Luft und des.
zZu unterauchenden Gases die Dichte desselben ermitteln. .
2 :
%2 - d-

wobei<t die Ausflusszelt fﬁr das zu untersuchenden Gas,.L

die Ausflugszeit fur Luft’ dL des mittlere L1tergew1oht des - .
betreffenden Gasgbmisches bedcutet. Das mlttlere Litergewicht
der Luft lésst slch aus--der Analyse crrechnen, t und tL\mr-
‘den’ gemessen, sodass die e1nz1gste Unhekannte, das Litergewicht
des untersuchten Gases, bcrechnet wcrdcn kann:

’Das Litcrgewicht der Luft urglbt 31ch ‘durch D1v1510n ‘aus dem .
"mlttloren Molekulargcw1cht -und- demﬁMolvolumon (22 VEPRS

coadrE %%*%? = 1 293 g/Normallltcr
I< ,

i -_e", e !

_Das spez. Gcw1cht dcr Gasc lasst 31ch als Quoticnt aus den
Ouadraton der Ausstromzcétcn Adirekt errechnen.‘

: d . t ‘

usﬂ _.__—_%nz__u

Die Ausstromzelten der Luft und des Eases wcrdcn mlt dcm Bunsen—

. Behillingschen. Apparat gemessen. R - .
'—Der Apparat besteht aus cinem grossen, ‘mit Sperrflussigkeit

'Qze erslohtlich, ein zweitor Zyllnder umgekehrt hlnelngctaucht

iist. "Der- Kopf des i 1nneren zyllndrischen Gefasses ist mit oinem
) Metall—T~Stuok versehen, das 1n~dem oberen Ansatz einc Duse'
‘trigt, die aus einem- felqduréhbohrten letlnblcch bosteht " und-

) éingeklttet 1st Dicse Dl Duse muss nach Gebrouch des Appurates
"durbh eine- Schutzschraubc vor Vcruchmutzung,bewuhrt wcrdcn. -
"Ferner bcsitzt der 1nncrc{Zy11ndur in Inncren 2 als Au§f1uss—

rkcn dienendc MOtallspltzcn.



47.

Aus'fiihru_gg' der Bcst1mmung=

Nach -Drehen des Drelweghahnes w1rd die ch:bindung mit- dom; zu '
untersuchenden Gas hergestellt und das inncre Glasgefass 80
_weit geho’oon, dass es sich ganz nit Gus ftillt Nzch Umschaltcn
. des Dreiweghahncs auf @ic. Diise senkt—m_n den thndcr w:ueder
wobcl sich dcr Fluss:.gkeltssplc"cl cllimidhlich hebdt, JMit ciner
Stoppuhr -ermittelt mon. die Zeit—, die der Memskus\ der Sperr— E
- flussigkelt zum Durchfllessen der beiden Mark:.eru.ngen benotigte
‘ Vor den _Messungen nuss die. Sperrflussigkelt Raumtemperatur ha-
_ben und mit- betreﬁ‘enden Gas- geséittigt sein, Vor dem Messen -
der Ausflusszelt des zu' untersuchenden Gases mussTder Apparat
geelcht werden, d. h die Ausstromzecit der Luft. ermttelt wer-~
den. .- Ferner :Lst dafhahzu achten,‘ dass s@ch. der Sporrflussxgkeit—
stand wahrend einer Bestlmmung ‘nicht _Hndert. e :
“Klle Messungen mhssen 5 .- 6 mal wiedgrholt werden u.nd die
D:Lchte ‘aus dem Mittelwert crrechnet werden. . .
Diese- sehr einfache und gchnelle Methode_lst ftir d1e Beetiu-
‘mung der D:Lchte des. Gasols n:lcht geeignet.
Be:.splel-/’ - Kokerelgas. .
M:Lttlere Ausstromzelt fiir Luft 63,4:‘Wund Piir Gas-—42 1" gek’

Mittleres Molukulargewlcht_ 22, x 28 98 = lggg x 28 98
3,47
4 = 12,78

S X
Hittleré Dichte =
(thergewmht)

,M_i.?;tlere“sﬂspez., Gowicht = 4112 _ "o 421
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4. Bestimmung des spezifiachen Gewichtes von Gasen mit der
B magnetischen Gaswaage nuoh Stock

(Z ts.,phys.chem. 119, 337, 1926) Bei der Gasschwebewaage nsch
'Stook wird der- Auftried von. Gasen benutzt, un die Dichte des
‘betr. Gases zn bestimmen. f - : —
7Der Waagebalken der Gaswaage o in den ein klelner Magnet‘ein—;
'geschmolzen ist, tragt an cinem Ende- eineQuarzhogiiagel, die -
durch die- Wirkung des umgebenden Gases eirnen Auftrieb .erfihrt
wmd an dem’ anderem Ende eine 2, Quarzkugel, dic als Gegenge—k'
wicht dlent ‘Dic Waage bcflndot sich~in ¢cinem gldscrncn Ge-.
hausv, das mit eincr Schliffkappc versehen 1st, beaitzt ein-
geschliffene Zufuhrungcn zur Elnleltung von Gasen_und toucht
in ein glésernes Wasscrbad. Unté”ﬁ"lb des Wassergefasses ‘trigt
die Grundplatteennen ‘eisenlosen Elektromagneten zZur- magnetl—
n. Beeinflussung der Waage. An -dem Stativ ‘befindet sich '
négh -Zur- Korrektur der: Waagennullstellung ‘ein” Hilfsmugnet-mit
—Grob—k d—Fe1neinstellung. Zur besseren Beobachtung des_
zeigers ist. elne Lupe angebracht‘ - :
"Durchfuhrung einexr Bestimmungs”
Durch Filllung des Waagengehauses mlt dem zu untcrsuchenden )
Gas. w1rd—diﬁ’wﬁaéaj‘d1e im: Vakuwi elnspielt durch den-iuftrieb
“der geschlosscnen Glaskugcl -aus dem Glelchgewicht gebracht,_Um
den Waagenzelgcr w1eder auf*Nuii’zu bringen, ‘wird durch den’
Elektromagneten .ein. Strom geelgnetcr Stérke . gcschickt.;dessén
Starke in elnem M1111ampéremeter abgelesen werden kann, . -
‘Da man Sich” vorher it einem bekannten Gase, Z.B. _trockene’i .-
‘Luft, “eine Elchkurve aufgestcllt at, kann maﬁ unmlttelbar das
”spezzfische Gewicht cincs Gases"‘EI“éen Zur Umrechnung auf
Normalvcrhaltnasse llcgen jeder Waogc Nomogramme—hei.‘
Eine solche Bestlmmung daucrt ctwa 2. Minutch und konn sclbst

noch mit wenigencen- Gus durchgefuhrt wcrdcn.’,{/’rf+
.Bc1sglel- SR T ‘ﬂjﬁaéolﬁﬁ; ,,,,, R
K ’ Gcfunden. “Baromcterstand: 766 6 mm Q. S. red.
. ~Tempcratur-‘l_"; 19, 0% - . =

Gleichgewlcht der Weage 1t. M1111amp. bCI 175 Milllampérc
 Drnncch-laut Tabello ein unreduzlertes spez.,Gewicht
o von 1,62 -

o e I8 X8 xT 760 x 1,62 x 2 2 .
8o = BT3Tx 86,7 8o = 273 x 18657 *‘1:31—5:
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Béstinnung deés Stickoxydgeholtes in Koksgns:

InLeiﬁer'nit destillierton Wasser gefiillten sauberen 10-Liter—-
Flasche werdon T Litggldes ‘zu’ untersuchenden- Gasesyaufgefangen,
Die ang K"piller*ohre hcrgcstellte Zuleltung zur Gasflasohe
mass mbglichst kurz gewidhlt werden und vollig trocken sein.._ Bel‘
Gegenwart von Schwefclwasserstoff liegen die gefundcnen Werte ~
auch nach Entfernung dcsselben zu nledrlg. Nach Einfiillen der
Gasprobe werden die restlichen 3 Litcr nittels: Wasaerstrahl—
puripe nogllchst rasch abgesaugt Durch einen Tropftrichter glbf
pan nun 50 cen i n NaOH -Zu und 1dsst bis zun Druckausglelch
Saverstoff clnstronen. Nach- 20—stund1gen Stehen untcr hauflgcm
Schuttcln_spﬁI% nan den’ Flaschcn1nha1$~Iﬁ_5iﬁE”'ZSOer Schuttcl
zyllﬁaaic_?hllt auf. bis zur Morkc, helbicrt die Lisung und
gibt donn owie obcn untcr Luftubschluss jo 4 eom Elscssig und
-10--cen-des- .erwdhnten. Reagcnzcs hingue oo ool : -
Zu der’ Verglelchslosung lésst nhan aus einer. 10-ccn—Burette mit 
IZO_EEELTellung soviel I“trlunnltrlt zufllessen, bis der glel—
che- Fgrbton wie-in- der-Probe- errelcht -ist:. Die: titrierte. Ver-f
glelchslosung muss etwa 20 Minuten steheﬁ~3i€ibcn, da dle Um—,
setzung zulr richtigen Farbton nur sehr 1angsam erfolgt.

1Herstellung der Losung. ‘
Die Natrlumnltrltlbsung wird durch Auflosung ‘von 0, 03 & NaN02
in 1 ther dest. Wasser heérgestellt. 1 Tropfen 0 OS een dle—
ser‘Losung entsprloht nach elntaglgem "Stchen etwa 0, 001 ng NO,
~bzwe O“OOOS‘Ccm?Nuz. = g
;Zur Herstellung der Naphtylamlnlosung werden’ 2 g Sulfanllsaurc
in 400 cerl: Wasscr und - 100 ceny Eise551g unter Luftabschluss ge—
186t. Dazu: komnt eine Losung von 0,5 g a—Naphtylamln in 100 cen
ElSGSSlg unter Zusatz von 400 ccmeasser. - L
Dic MNit Phentylcndlamlnlosung und nit: Naphtylamlnlosunglbc— '
stitihten . NO—Gehﬂlte stinmen untcrelnunder -Uborein. o
‘Rlchtlgcr wird dlese Methode, wenn nen'die alkalische Ldsung
vor Zugabe -der 4 cenl ElSGSSlg 1anrere :Zeit: auf 90 erwarmt.
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. gimlitative Priifung L.uf _Harghildner.

bHarzbildner in Gas zclben bozm Durchlclten durch Formalin-
ochwcfelsaure cine dcutllch sichtbare Gelbfarbung.,
vD1e Formalin—Schwcfclsaurc bercltct nen sich aus:-
—1 Volunteil Formalin (35 - 40 #iger Pornaldchyd)
30 Volumtellcn konz. . Schwefclsaure

_Ausfiihrung: - '

Men 1éitet durch ein ausgezogenes Gla srﬁhichen eine bestinnte
"Zelt (neist 2 Minuten - das zu priifende - Gas in'ein ‘Glasgrshrchen
']eln (sieHe Sklzze), welches die Fornalln-Schwefelsaure enthalt,

[
Trltt cine Gelbfarbung ein, 80, sind Harzbildner_yorhanden.
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Bost1muun~ _von Elsenkarbonvl im Gas

o N
’4Elscnk“rbonyl 1asst 31ch "uf vcrschledene “hort und Wedse in-
. Gos bestimnen, Allzu genau dtirfte Jedoch keine -der erwahnten
Methoden sein: SR . -
1. Men leitet des zu,untcrsuchende Gos durch eine’ Waschflasche'm
die Methanol,- Anmoniak und Pcrhydrol enthalt Das im Gas enthal=
- tene EL_enkarhﬁnyl w1rd hierbei zerstort, durch Elsen und
Annonin k" gefd811lt -und in ‘bekannter Weise grnvimetrlsch oder
kolor1netrisch (seltener massanalytisch bestimmt) .. - -
lAusfuhrung. T Man leitet 10 - 50 . m?des zZn untcrsuchcndcn
\Gases durch 3 F%ittenwasehfleschen, die mit eincm»Gemlsch
‘von 900 ccn nchrroals- destllllerten Mo thylalkohol, 20 - ‘een konz.‘
”nnnonlek und .10 cent’ Pcrhydrol refiillt -sind ~Nach beendlgtem "
“Durchleiten. ibt non dic. Losung in cinen Kolben, spult die: ~
‘Frlttenwhschfl schyn Jehrcrc Male mlt vercunntcr S 1zsaure

'2 g Na01 zu und 1asst nadh S-mlnutlgem Kochen: 1angere Zeit . ste——

3 _ ;senmedéféc?hﬁg abfiltriert und gewa-
schen. Durch Zugabe»vonéefwa 10 ¢ cm 10%1ger Salzsaure“ldat “man
den. Nlederschlag vom Fllter, wascht gut aus; und gibt: hlerauf .....

_Rhodanammonlumlosung zu._v»,lquant1$at1ve Auswertung erfolgt

G

vollstandlg entfernt sein,” v

2. Das elsenkarbonylhaltlge Gas 1e1tet man durch ein- - im

AL umlnlumblocgofen auf—etwa—QOO erhltzteq Glasrohr. Das Bisene
karbonyl zerfallt h1er5e1 1n_“oh1enoxyd und Elsen, das 51cn ;:
-als schoner metallsplcgel in den Wandungen des Glasrohres R
abqetzt Dex’ métallsplcgey%lr&‘durch Konlgswasser herausgespult
.das Bisen- gcfallt und durch cuuntltatlve Bestimmung des ElsenBA_
dor Kazbonylgehalt“crmrttelt ' sl

3. Fsrncr kunn man Dlschkarbony%/durch Schwefelsaure auswaschen
; oSG a7 v Gl L 4 . B )

Be1 dcr unter 1 beschrlcbene Bcstlmmungswclse wird &urch dle
grossen gnzuwendcnden Ga smengen das H202, Ammoniak und  cuch
Mothanol senr schnell hcrausgetragcn.thThaltnlsmassig gut
gbht dic unter 2. beschrlcbenc Mcthode. ' S I

ch Angabe dcs Karbonylgehaltus erfolgt 1n g/Eisen/100 N 3.
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Bestimmung des Ammonial{ﬁ;ehtatltes! in Gasen.l

PRy VR

ggforderliche Lb‘sun'gen:
' n/10 Schwefelsdure
n/10 Natronlauge
—Methyloqanéé{

Apparatur:
Zur Durchfﬂhrung der Bestlmmung lelte‘b man das Gas duroh eine

. Frlttenwaschflasche, die- mlt n/10 Schwefelsaure beschlckt :Lst

- und mlsst hiernach das Gas mit elner Gasuhr

”Ausfuhr ungs

~Man leitet etwa 100 = 1500 Iu.ter Gas dur_chvdle mitho cem- n/10
—Schwz?:felsalu'e gefullte FrLttenwaschflasch' mit einer stromungs-
_geschw:.ndlgkelt von-2 - 300 L:Lter/stunde. _‘,~
Nach Beendlgung des Versuches_w1rd die- nlchtverbra‘.uchte
Schwafelsaure mit n/ 10 Naof- unter ‘Verwendung von

Methy:ﬁl:grange .
als Indikator zurucktltriert.

<
1

'\

DEl ebnuu.n"' :
'ﬁ“z‘s‘o4 +2 NH = (NH,),S¢,
':Das Aaquivalenfgewicht des Ammoniak ist in dieaem Falle 17 03
1 cm 0n/10 H2-4 ,.'ZOj.mg_NH3

g‘ in g NH3/100 Nm3.
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Cxanbestimmdng in Gaéeni

“Erforderliche Tisungens

‘Netronlauge: 320 g NaOH/1000 ocm Was'sé;_

Schwefelsiure: 392 g H280 /1000 oom Wasser _
Magne51umohloridldsung 815 g Mgclz/1000 com Wagser
_Perrosutfatlysung: 2,78 g FeSO, . 7 H,0/10 com Wasser..
.Mercurichraridlosung- 271 g Hell, +815 g Mgc12/1ooo cem Waaser.
Kaliumjodidlosung: . 40 g K3/1000 com Wasser

n/10 Silbernitratlssung:

' usfﬁhrun :
Dérch ein Zehnkugelrohr, das mit. 20 ‘cem, NaOH + 10 ecn friaoh
,hergestellter Ferrosulfa*losung ¥ 30 ccm"yasser beschlckt ist,
wird- das- zuruntersuchende Kohlensaure-freigmbas mit einer Ge-
" Schwindigkeit von rund 60 LitFn/Stunde geleitet, Nach dém Durch-
{_.gang von mindestens -100 Liter Gas wird die. durch Blldung von~
.;TSchwefelseisen mehrwoder wenigerwschwarz gefarbte Adsorptlons-mg
'wflussigkeit in ein’ Becherglas gespiilt, aufgekocht und nach dem
Ab31tzen“f11tr1ert. Der Riickstand wird mit dem Filter. unter
-mZugabe von- 10- ‘cem- Natronlauge -und- etwaa -Wasser-5- Minuten
gekocht absitzen lassen undxfﬁltrlert Hlernach werdenmbexde
fFlltrute verelnlgt DaS‘Aufkochen des, Ruckstandes wird bei-
' v1el Cyen im Ges nochmals w1edéfholt Die Adsorptionsflﬁssig—
,kelt (1. _Elltrat und die alkalisohen Auszdge werden mit wen1g
‘ﬁWasser in einen -fiir d1e Destzllatlon bestlmmten Rundkolben -
(1Liter)Inhalt gespult und: mit Schwefelsaure ‘neutralisiert..
'_Hlerauf“setzt“man‘ﬁ“ccmfNatronlauge und“?S‘bem?Magnes1umchlorid-
1osung langsam 2u. und ldsst 15 M1nuten koohen._Zu der Flussig—~
" keit fiigt man 35 cem Merkurlchloridlosung heiss gy, 'da nur :
_danneinc schnelle und vollstandige Uberfhhrung des ‘Ferrocyan-
salzes in Merkurlcyanld gewahrleistet ist. Der Kolben wird:
© nun. mit der Destlllatlonsvorrlchtung verbunden, mit einer
Tropftrlchter versehen und - destllliert. ‘ :
'fBel'Beginn “des Siednns’ werden zur Entblndung der Blausaure ca.
';30 cem Schwefelsaure tropfenwelse zugegeben und die mit den
Wasserdampfen fluchtige Saure in 5 ecm NaOH' + 20" .cem Wasser
aufgefungen. Zwecks~veilstand1ger Absorptlon der Blaushure
.,w1rd an beeten ein Zehnkugelrohr als Vorlage benutzt "Die
7»Dest111at10n 1st -im- ﬂllgemelnen beendet, wenn 100 - 150 -cen
Destlllat ubergegangen 51ndJ Nach Beendlgung der Deatlllatlon
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. wird des gebildetc N“triumcy nid mit n/10. Silbernitratlosung
untur Zusatz Yon 5 .ccn Kﬂllumg dldlodung ‘wad standiged Schutteln
von dcr Blldung‘acs hﬁibsllcﬁLn Sllbbe d;ds hcrrqucnd, dcr )
bein 3éhiitteln 01ne_gelb11che Opzleszons hvrvUrruft, zeigt die.

_Bccndlgung der ‘Titrotion an.-

»B»rechnuggl
Nﬂch der Glclehung NaCN + AgCN + N@.HO3
cntspricht 1Mol AgNO3 =1-i61 HON ;;
dzher 1 em /10 4gNOY = 2,7 mg HON.

vic Bcrechnung erfTRgt auf g/100 Nn3



Acetxlgh—Bééfimnung in Gdg, N
Prin 'g: Das Acctylen w1rd durch Yupferchlorﬁr als Kupferace~

tylid cu202 gefallt, filtriert _und geélﬁht. Das durch Glﬁhcn e
rhaltonc Kupferoxyd wird gcw‘gun: C ‘
a) Cu2012 + oéc2 + 2 HEL +
b) Cu202 + 2 02 = 2 cuO + 2 002

'Hcrstullung dex’ Losung;
2.8 Tupferchlorﬂr oder auch Kupfernitrat, 6 g Hydroxylaminhydro-;

chlurld, 8 cen Annoniﬂk wérden .in 100 econ Wasier gclbst Als er-

- ‘stes. gelangt das Kupfersalz ‘zur huflosung (in Wasser), dabel
“nuss scrgfiltig. Juder Sauerst»ff ferngchaltenwnurden.(nas Losuncs-
gefass auch vorher mlt Stickstcff °usgeblaseﬁ31 Dann die” angegc—'
bene Mengc ammonlah zugcben wnd’ gnschlleahend nach und nach =
“die erforderllchc Menge Eydroxylaminhydroohi rid,; ', :
Wenn sorgfaltlg elne Oxydatlc;;ﬁéfhindcrtunrde, nuss die L=
aung ‘nach" Fertlgsteilung wasserhell seln. .

Durchfhhrnng der Bestimmung -

Man fillt die tben angegebenu Losung 1n ein_Zehnkugelrohr und.- g
leitet das’ zu untcrsuchende Gas hlnduroh. Die unzuwendende Men— .
_ge._Gas richtet sich nnch dem Acetylengehalt bzw. nech- der—Menge
‘des rotbraunen® Nledcrschlages. Nach erfolgten Durchlelten

'brlngt nan den Niederachlag auf ein Filter, wascht nit einer. -
ca 2. lgen aalzsauren Hydroxylaminlbsung aus. und v;rasoht-g\_
vor91cht1g den Ruickstend (da: Cu202 sehr exp1u31v) Hicrauf er—
R LAk t Wagung des. Kupfer'xyds._

3
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