5 Untersuchung-der Feinreinlgermasse.

__;wAktiv1tatsprufung

2,
o
4,
5
6.

7.

Bestlmmung der Ioros1tat

'Bestimmung ‘des Sulfidschwefels

Bestlmmung des Gesamtschwefels}
Bestimmung des: Sodagehaltes _
Bestlmuung des Wassergehaltes

Bestimmung des- SQhuttgew1chtqs.'

o

1J26



127

Aktivitétepriifung frischer Feinreinigermasse, .

Zur Priifung der Aktivitat (Réinigungsﬁirkung) frischer FPein-
reinzgermasse zerkleinert. man eine gute’ Durohsohnittsprobe dg;

Zu untersuohenden Massée. .auf eine Korngrssse von 3 -~ 5.mm, wagt
100 g dieser Probe ab: und £ii11lt in ein 1,40 m -langes. Supremaxrohr
15 -~ 18 mm lichte Weite). Zur Vermeldung des’ Verrutschens ‘der
Schioht dienen 2 -kose- Glaswollstopfen (80 bis 90 em Sehicht)
Dieses 80 vorbereltete Rohr’ schiebt man 1n einen 1" m—Al-Blocko— ;
fen, heizt diesen ~ufl 230° und leitet 50 -100 Ltr. Wasser—
gas/Std dariiber. qu weitere Versuchsanordnung ist aus beigefﬁg—
ter Skizze erslchtllch Der Schwefelwasserstoffdurchschlag ”f‘Xf‘

wird durch. Cadmlumacetatlosung und-der- orgahisch gebumienew~~
Sohwefel nach Roelen -und Feifit: bestimmt, Den chwefelwassersioff

~bestimmt- man zweckmassxgerwelse ununterbrochen, d@ThT man wegh”““
selt belsplelsweise alle 24 stunden das Zehnkugelrohr und be-
stimmt den HZS den organischen oohwefel bestzmmt man dagegen V
etwa“alle 2 oder” 3 ‘Tagey” Elne normale ‘Messe: mlt _etwa 40 -50%
Porositdt zeigt ungeféhr den in belgefugter Khrve angedeuteten
‘aVerleuf. Dlese Kurve ist auf’ ein Wassergas mit etwa 17 —'18

g Qg S/1OO Nm3 bezogen. Bei Anwendung schwefelarmeren Gases

: steigt naturllch direkt. proportional~die—gerexnlgte Gasmenge.
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Porositdtsbestlmmung in der Siebfraktiun der Feinrelniger-

masse.
——

Die Voluprozente der oren in Fe1nreinigermasse laseen sich
sehr elnfaoh mit Hilfe des eklzziarten Apparates bestimmen.
'Der Apparat besteht aus einem naeh. unien ver jingten: Geféss,.
das seitlich elnen Ablagshahn bésitzt und -mit- 2 Merkierungen
- versehen ist. .(/Das markierte Volumen betragt 30 ccm) Der -
Ablasshan ist mit einer MeBrbhre verbunden, die eine V10 cem’

Elnteilung aufwelst und. ebenfalls 30 cem. fasst

Die Ausfuhrung der bestimmung- _

Das Glasgefiss wird bis zur oberen Marke mit elnem hochsie-
denden Benzin (130 - 150" sledend) gefuilt Wobei darauf. z0
achten 1st dags: der Kapillarhahn ebenfalls mlt Benzin gefﬁllt
ist. = - : -

1ttsprobe) in: das
>.Ben21n (dle Korner durfen dabel nlcht ﬁher die obere. Marke
'stelgen) und lasst dle Luft aus den Poren dexr- Masse entweichen.,
‘Mlsf die Masse mit Ben21n vollgesogen, 8o w1rd das zugenommene

- “7 a’ gemessene ccm-Volumen der Masse ohne Poren.‘
: Naanerfolgter Ablesung wird -das Benzin ‘bis’ zusunteren Marke
abgelassen, 3 Minuten gewartet dasnachgetropfte Benzln noch-

mals abgelassen und gemessen. b.

Das Volumen der Poren c ergibt 51ch aus der Differenz
- = 30 —(b =8)'= Volumen der Poren.
3D1e Porosltat 1n Vol.p daher.» .- ’

ST »;,‘Porenvolﬁméh e X100 oo
Porosltat_f Tassevolumen (3 ¥ o J._Vol.%,l

. Belsplel- - : N

) : Volumen der Masse ohne Poren a: 2,6 ¢cm
abgelassenes Benz1n bs v ) 25;Q q§m‘
»Porenvolumen 30 ~’b - a: 2,4  ecm
Massevolumen a + .c% A 5,0 eccp -
PorJ51tat: f‘ 24%—%—19— = 48, 0 Vol.p -

hald Z 3-::-:::::1:
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Zur’Bestimmhng des Sulfidschwéfels pulvgrisierf)man\eine grissere
‘Durehschnittprobe der zu untersuchenden ausgebrauchten Feinrei—
nigermasse, wlgt je nach dem Sohwefelgehalt 1 — 5 g der Pulver
in'einen‘quuktionswerfkolben (siehne dieses) ein, sohliesst _
denthlben an die A?paratur; leitet einen gelinden 002—Sﬁroﬁ )
- dureh und 1¥sst durch den Tropftrichter verd, SalZsﬁurerlangSam
“zufliessen, nachden’ gin oadmihmacetatbeschick&es Zehnkugelrohr
- vérgesehalfet”whrdem Der,entstehendevSéhwéfélwassgrsfoff wird

'durOh'daa,ﬁhergeleitetg;coz in das Zehhkﬁgelr@hr gedriiokt R
und-hier absorbietty S e
Nachdem die LSsung einige Zeit gekocht hat und noeh etwa 5__

,Minﬁten»Cozyﬁbgrgeleifet‘wurde,'nimQt héﬁ“&AS’Zehnkugelrbhr -
- ab “EQMRE§§}E¥§uiﬁwhekﬁnnter"WQ;ge;deqmSohwefelwaqsérstoffge:'
- helt, Die Angabe. des Sohwefelgehaltes érfolgt.in~Gewiphfsp:o—
Vzenty L. B T

gl S e
::.1.~.-;.ccm~:n/-_1Q'~__-.>J 0d188ung s0,0016 5 'S shwefel

‘Beispiel: .

_ Einwasge:® - 5,0000 8 .gepulverte ausgebrauchte P.R.M,
Angewandte” Jodmenge: . - 40,0 ecm n/10 Jodlssung. '
. surioktitrierts © . 13,7 scm LT

Verbrauch: - . - 26,3 c&rnfﬁ‘o;"Joﬁasuhg '
Sulfid-Sohwefelgehalt = 283X 0,0016 % 100 =0,843%

= . Lok 25,0000 . - T eS8

- vexvgen auf schwefelfreie Masse: ,O gg "K51%%§,='94§20 s
- ) A - s . et o]
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'Bestimmung des Gesamtsnhwefels in Feinreinige masse.

Man vermisoht 1 ,000 g Feinreinlgermasse mit 2,5 g Natrlumper—
_oxyd und 2,0 g wasserfreier Soda in einem. Platin— oder Nickel--
tiegel und erhitzt zunéchst 10 Minuten mit. kleiner Flamme,. bis
.das Gemisoh erweicht und zuSammenbackt. Dann erhitzt man mit:
,starker Plamme 15 - 20 Hinuten, bis dle Schmelze in “wallende
Bewegung gerﬁt Nach urkalten der Sohmelze brlngt man den ge—‘
sgmten Tiegel in ein Beoherglas, lést ‘die Sohmelze heraus,
”oxydlert ‘mit B: Bromsalzsaure und fdl1lt den als Sulfat vorliegen-‘
den Schwefel mit Bariumechlorid. . ' .
Dle weitere Verarbeltung geschieht 1n bekannter Weise.
Ea—mussen bYeim Aufschluss folgende Punkte beachtet werden'
Sohwaches Erhltzen bei Beglnn der Schmelze,
starkes‘Erhxtzen bis zZum wallenden Fluss, .
Oxydatlon mlttels Bromsalzsture nad R
dbdampfen-des Broms unter dem Abzug !

“Weiterhin 1455t S5ich der Gesamtsohwefel auch nach Bechka bes

stlmmen (s a.)

l!suw_ls;-_
Ausgebrauchte Feinreinigexmasee.A

"JE1nwaage 5wy OOOO g trockene Masgse

 gefundQn : -0, 6527 g Baso4 o 6527 x 0, 1373 =0 0896‘“
: et o g5

Gesamtsohwefelgehalt- "-~8,96;%‘SchWefel S

bezogenrauf-schwefelfreie Masse:

_48¥8g f gogsj 9 B84 / Gesamtschwefel.
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. Bestimmung des °odagehalte$ inMEainreintgermassé.

Die getrocknete Masse der Wassezhest1mmung wird fein pulveri-
siert, -nochmals genau gewogen und in einem 500 er Erlenmeyer—‘
kolben mit etwa 200 - 300 ecm Wasser versetzt Dureh lédngeres:
Kochen wird die Soda 1n Losung gebracht heiss filtrlert, mit'
héiggem Wasser grundllch gewaschen und in einem 1000er MeBkml-
ben gefullt . TNach dem Auffullen bis. zur Marke werden 100 ccm -
abpipettiert und mlt‘1 n Salzsaurelosung tiftriert unter Ver~

wendung von Methyl;qt~oder»Bromphenolblau alq Ind1kator.

Berechn ung :
" HQL-Verbraush in-eem x O, ,053 _
angewandte Menge in g 1000 = % Soda

Belsplel.
’ Angewandt'\: ‘9,344 g trockene FRM

—400 eem: des‘verd, Flltrata verbrauchten. “65 38 "eem
1 n HCY

daher Sodagehalt ””"Jéijzizli‘ 36 0% Soda bezogen aw

trookene Masse.
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- _Bestimmung des Wassergehaltes' in Feinreinigermasse,

10 ¢ éinei' guten Durohac{hi\ittsprobe der zu 4un_t__ersuchendeit» -

Peinreinigermasse werden in einem 'Pbéééii&ﬁschﬁlchen‘ eingewo-
_ gen, bei 105%-mindestens 6 - 8 Stunden im Trockenschrank ge- -
~trocknet und nach dem Erkalten abermals’ ge‘wpgen.m Der Gewichts-

verlust ist gleich dem ~Wassergehalt, - . « T e
Die Angabe des Wagsergehaltes erfolgt in Ggwichtspi-ozenten-‘
Beispiel: . ' Frische Feinreinigermasse

| PorzeéIlansehilohed mit Masse: ‘67885 g

.P'orz'ellansch‘él“chen'_'leer: S 7,637 g
S - Einweage:™ %}2%?’?

“Nach 1(.)-§ti.in‘dallgem 1Tfoc1gnen:’ e L :
- Porzéllanschilchen mit’ Masse:~ g7 0538 g

“Porzellinschalchen leer: 57,637 g
.Evim_vaage H 3“-_ 9,901 .. g
I::aut.:h't'e' VMavsSev: 10,248 g »
“tToskene Masse: . 9,901 g
‘Wegsergehalt: - 0,347 ¢ .
wdsse'rgehalt\ =9 37 48‘1'00-' = ".3,39 % Wav_ssier :
. iUy &4 — : . ;

. ==_,====‘=’===’== X .
) (.bezogén; auf feuehte
D S ,Maase\
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‘Béstimmung dds Schﬂttgewightgg von Eeinrg;n;gérmhase,

Men fﬁllt einen 250 ocom MeBzylinder mit der zu. unterauohenden
lFeinreinigermasse bis zur- Marke‘ ztdast drelmgiﬂgurz -auf,
£illt evtl. bis zur Marke nach und wigt. Das Schuttgawicht
-ergibt.sich in-bekennter Weise durch Dzvision “des Gewichtes
dureh das Volumen.

Beispiel:

~ Yolumen: 250 oom ‘
-Gewicht: 207 5 g nichtzerkleinerte PRM

el -0,

20 'g s 0,83_ ’g/e_em 1ooke‘,x:ea"s.ehﬁt'teévii°hf
) . Bz 1 :






