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Ein Beitrupg zur Bestifnmagn g.v ovﬂ~f802-

ncecben Hs in technischen Gase n.

von Dipl.~Ing. R 0 t h' und Dr.phil O h m' e Dortmund.

© Bei der’Ubersachung der Trockengasrcinigung érgibt sich die Jot-
rendlgkeit, 302 ncben qu zu bestimnen. Hierfiir fanden in der
Pechnilk u1tcr anucren 2 Jerfah*cn anvendung, Jic krltlsch unter-
sucht Jurdcnf Jie Arbeitsvorscarifien fiir diesc-beiden Ierfahrenf
sidd.fplgcndeﬁ

I. Ver fdh

Das Gas.wird Jarch I" Jodlosunb hlndurchgelbltc ’ roﬂurch Schle-
fclwauscrstoff und ChcheldIOXJd 0XFAIETE werden. IU Watrlumr
thlosulthlo sung '1rd nachzeschultet, un: mltbctuhrtcs Jod zu--
ruclzahﬂlten. Nacn den Durchleiten wird die Jodlosu1~ nit Ha=""
trlunthlooulfat iiggicrt “Der Jodvcrbnduch 1st dor-6 CSﬁntncnPc

_ an H2° und 902 a1u1vglcnt Der Gehalt an ochwefelvaqserstoff H
wlrd 1n der ubllchou .eloe durch’ eine xarallcleSuimmuny nit
Ladnlumacctat fest"e ollt ~Durch oubtraktlon dexr’ Wap-nenne von

dor uCodﬂtﬂqub Hza_“haog_Jlrdele-902_Jen e~erhalten.-

1I. Verfahren:
\»Das'Gas wird darch Ig'Jodli‘)'sum”fr geiertet, wober der ochvefellas-

sorstoff und’ achiuf°lu10xyu durch Jod 'S dlcrt‘uerdcn. IU Natrium-
. thlosulfat w1rd nucqbescaaltct wodurch. von uigst*om a1t~cfuhr—
tes Jod fﬂstr°halten erd.,ﬂacn dem Darchlﬂlten v1rd dle Jodlo-
sﬁhn &ufc Tltratlon it} atrlumthlosullut entfirbt, und dic
durch die Jodoxddutlon aus 302 entstandene ochwefclsaure mlt

IU Natronlau;;e t1tr1crt and aufl .)02 g/ﬂm3 bercczmct Der oc’mc
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xcl;augcrato;f'ehult wird uit ”‘du1unac tat in einur'fﬁrallelbestim-
mang . ernlttelt._;nﬂﬂ:,j‘,ﬁlz . ;;;L ';:;', A
Boi beiden Verfahren wer&en.ﬂzb‘uﬁﬁ 0o hurch Jod ox;diert. Dicse
Jodoxydetionen gehen nach folzenden Gleichun,en vor sich:
Io Hp$ 4 Jp oo = & 5 5+ 20
1. §0p + Jp + Hp0 ey 305 + 2 HJ
Beim Verfuhren I wird dle'znr.OIyéatioﬁ von lip3 ;nd_JUZ verbrauch-
te ‘senge Jod als quaniitatives (a3 [iir dic Gesantuenge an 5Cp und

H2$ benubst. Bein Verfahren 17 W*?den die aué-aOz durch dinwirkung
des Jodes ~colldet’n aOA"-Joneq darch 1trgt10n nit-latronlauge

hEJoIAﬁtg bic HZS-.cnnc nlrd bei beile Vcrfah-un in einer Yaral-

lelbestiouung nit uaJmlamac tat CrﬂultGﬁr~

VAT Verﬂleich beider ch; arcn vurdée cine *cucsscac'Gﬂsméhce durch.

& Jgulosuﬂﬂ hlndd"""u citet. In de¥ crhal tencn Jodlosunv "urde
ahcq JCTthrbn T 50, + h g-Lurcl Tltlétloq mit, Natrlumtnlosul-
2 2 IU

Tt cralttelt “IHTder urcn-Lvuratlon Fi natrlamtuiooulf't cnt-"

re

furvten Joalosaqﬂ Vdfh” nuc1 Vb~1“3("n II u“rch ;1trat10n oit
IU Natronlua ;e dus 402 bestinit.

_‘u;feon1330°

| Tafsle_

U it Cd-ucetat be- ;V;' RN -"_ﬁ; :
Versuch  stimato ienge ~Jexfuhrun;1 . Verfan{cg I;
S g i) L Rt 0 o’
1. 2,20 0,303 0,0141
20 T 2,4 0,58 - 0,00336 .
3.0 . 319 0,254 10,0126
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,Dié;Ergebniése;fﬁ:;die,Schﬁeféidibxydwerte-weichen.stark vonein-- -
ander ab. Die Werte nach Verfahren II sind stets kleiner. Zur '
Aufklérung dieser Ahweichung wurde eine bekapntg Menge reines
Schwefeldioxyd im Stickstoffstrom durch. Jodlosung geleitet'und die
entstandene Schwefelsdure nach Entfarbung mit Thlosulfat mit Na-
Ttrenlauge titriert. .. . e

v_Tgﬁel;II—~—"

Angewandte ilenge Dﬁrch Titration mit Fehlmengeh

Versuch. ) NaOH gefundenes
S0, in g L 30,7in g in %
.. 0,0605 0,050 . =T7,4%
2. - 00,0555 0,0485 el =94 %

3. ooz T 0,050 T -61%

D1e durch 11trat10n mit: IU Natronlauge gefuﬂﬁénen SOZ-Werte 31nd

-;stets—zu nledrlg. Dlese leferenzen konnen folgendermaﬁen -erkléart

vwerden-

“'Bei: der Oxydatlon von, 802 mlt Jod edtsteht nach der Glelchung II
A dle aqulvalente Menge Jodwasserstoff

f- e T 802 o J2 + H20 - ",,303 + 2 HJ _

_Dieser qumasserstinﬁmuB‘bel_dez_Lliratloaner‘gebleetenaSchwe-

felsture mlt Natronlauge mit titriert und beruck81cht1gt Werden.
Jor. der Tltratlon mlt Hatronlauge wird Jedoch dle Jodl6sung mlt
Natrlumthlosulfat entfarbt Die durch Oxydation entstandene Jod-
wasserstoffsaure macht aus, Na28203‘d1e entsprechende Thio-Sture - ._
‘frel, dle auBerst instabil’ist und nicht zZu ubersehende Umlageruu—
gen erfahrt -Diese’ Rcaktlonen 31n& fiir dic verschieden. falschen ‘
ol

S0~ Wertembel_der Tltratlon mit Hatzonlauge verantwortllch zu

machen. Als welterer Bevels fur dleses Vcrhalten der HJ-saure wur—ﬁ
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~de- reinor‘SchwefelWassersfbff in Stickstoffstrom. durch~Jodlﬁsuﬁgt
~geleitet. Nach uqtlarbang der Lisung mit Th*osulfat wurde versucht,
die gebildete Jodwass»rstofLQau;e durch Tltraulon mlt IU Natron-

lauge zu bestimmens

_Téfel ITI
S ingewandte Jonge %e;uﬁd%n% M%HSL %8 Fehlm .
. uich Titralion dér chimenge
Versuch 8 . HJ-sBure mit NaOH &
: g . g - v 7
1. 0,062 ’ 0,0248 o 4_‘ 5,3 %
2o poem9 oo j‘*ﬁI -394

o

wEsmze-lo't»«smh-also,wdanHJ—sauw..._mmG gnnWart .¥0n: Watr;umtalosul‘_ﬂ
fat nlcht tmtrlert “worden kamn. . ~— — '
“Aus digsem Grundb ist e8. 2 uch nlcht movllch 502 durcb Tltratlon‘m
der durch Oxydatlon mit Jod nglldbubn Schib Lulsaurp zu begtimmen,
da h1crbe;vsthgs,Jodwas cretoft in uc"onwa*t von Thwosulfat auf-
Stritt.

‘Def auftretend' Jodw g crstofif be cirlLa?c auch DO“Q;ln anderor
o

 zum scrstof” halt 51cn v1ne Jussrlcp Losung von JodwaDSurstoff
Schr ncnlocnt Sie iar“t sich 1ntolgc von Joaau 1ung in kur—
—4estw£—Z01+ braun. L Das zuruckgublldutv Jod” tausc 1t demnach-bei
du“‘Dvydatlon.von Hab und,oup ,1nvq zZu - v*r*ngcn Todvnrbrauch vors,
Bin wbwturcr Fohler, vor al1cn boi 'Koksgasuntersuchungen, entstuhtv
du*ch Anlaguvqu on Jox‘an in Gas.cnthaltenc unge sﬁttigto Kohlén—

W 88 rstoiLL. 2). LJu\;'L f4vu1 : Linond zu/c"o on Jodverbrauuh

fir dis uvydatlon voi-HpS und: d'a srgehch.
| . - ~.‘ ok

5

Yor 1 readwell,. Analybische Shogic. T, 3. 30D
b4 J y

,nuftr anz Gasanalysc.in dor Technik, Aufl. 1331, 5.739
v Z5
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‘Als Fehlerqucllen bc; Vgriahren I treton also aufs
1. Ruckblldung von Jod aus. chdasscrstoff

>2. Zusatzllcher Jodverbraucn fir ungegattlgto thLcnwasserstoff%
. ect.

Bei Verfahren IT ‘ommt zu den 2 genannton Fehlerquellen noch hinzus

3. Umsetzung des Jodwasserstoffes mit NaQSnO\ und Zerfall der onte

7

stehenden Saurc. o T
Zusammenfassonq.rsﬁ Zu gagen, . daB b01dc crtahred fir dic Bestim—
mung von 30, nehsn Hod nisht brawchbz. #iud. _ _
In folgenden 1st cin Yerfazhron “1gonebcn, das ¢s crméglicht, dic
Bestimmung von 00 ne bcn o5 ciuwandfred durcnbufﬁhren.

Durchvatbf*cntlichungen von. Muhqchin u. PoilékB)ist be~

,kannt daB sich 004" durch’ Tltraxlon mit Bally. und Watrlumrhodl-\_

'zonat als Tupfcllnalfator quantltatlv bostimmen luﬂt o
Nicse Tatsache wuxdc T dio vorlleacndon Vorhiltnissc ubcrp uft.
“AusTeiner eanCStblltun Natrlumsalflulosanc;uara\ “Hit HZSO4

'302 cntwickelt und ia otlc stoffstrom durch Jodlosung geleitet.
“Es wurdc dcr uodvcrbrauch bqulﬂﬂt und das cnlloutc b04" an-
schllcﬁond in dor Losunﬂ nach ﬂnf Rhodlvonatmbthodo Hit BaClz

‘

tltrlorb.. Sl
' Ergtbnisscs ' Tulbl IV,

Ange aautb Hotige 30y orlgs SOé;ln,gﬁdurchj

 Versuch in g.bugtimat pit- do - Ti.rauloa ait BaCls
‘ o e e 2 ittel
iy L 70,0470, . . 0,0476 .7 0,0474 . 0,0475
2. 0,058 .- .~ 30,0688 ; G,0832 0,0685

-ileeitschriiE_Iur_analytlsgac Chomic 106, 385,
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Die Yerte zeigen eine hlnrelchende Jberelnstlmmung Zuy weiteren
urhartung dleses Lrnebnlssuo wurden Verguche duzchgefuhrt,“&Ine
‘be&annte uenge oOn hei Anwesenhelt von Hzo zu bestimmen, Aus elner
bekamten REPRA “5- 1osur.b warde mlt H2804 -eine bestimmte Henge 802
entw1c”elt ‘was auBerdem noch darch Titration mit Jod kontrolliert
wurde. Das entw1ckelte Schwefeldloxyd wurde 1m otlckstoffstrom
unter uucatz von HqS das aus Hazo entbunden warde, durch Jodlo sung
neleluet der. Natrlumthﬂogulratlosung nach"eschaltet war. Die durch

Oxydaylon entstandenen 504 ~Jonen wurden mlt Ba 12 tltrlert.

, Erge%nisse; . ldfel v .
Versuch Angewand'o lenge Angevandte lienge oO Durch Tltratlon mit -
ng ing - ~ in'g bestimmt mit J2 BaC 12 gef.Menge S0,
S 00000 003 . 0,033
" 2. ~0,0002 .. 0,035 . . 0,03
3

. ~-, -, 0124“ ' __' 0,0165 L T o.0166

iﬁs Wurde nun b02 und Hza in ho&sgas nach den 3 Verfahren ermlttelt.

- Die urgebnlsue waren folgende" :
_Tafel VI '

HoS. g/ln : bO /Nm
Versuch best%mm%/gulch : . 2 &
Cadmlamacetat Verf ahren I Verfahren 11 Neues Verfahrpz
1.0 0,5 ' 10,0053 0,382
20 319 0,254 - 0.0126 . - 0,316
3. 0,15 0,27 -0, 00927 ; - 00,20

TAuf Grund der in Tafel IV und V w1ede*nbgebenen Lrgebnlsse mlt
be annten 502—Lehaltel ifissen dle aertc nauh ‘dem neuen VerFahren
‘als rlchtlv beucvchnet nexoon -Dis oben genannten 3 ;ehlerquellen

fiir Verfahren I.unaﬂII~xomme1 bPl dluSCH Verfahren in hengll
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_,Esﬂwird“ddshalb;folgoqde'neueVAfbeitswoiquzur,Béstihmung voL
S0, neben HoS' vergeschlagen. - _' ’
Dos. Gos wird Zur.. Oxydation von HoS und 30 durch‘Jodlﬁsung hin-
durchgeleltot dor'zum Auffangen von mitgerissencn Joddampfen '
Natriumthiosulfnt nachgeschnltct ist. Dic aus SOZ durch Oxydqtlon
" cntstandene. Schwefclsiure wlrd rit B101q und Natriumrhodizonat
als Tupfellndlhator tlﬁ:lCItB) uné auf SOzxg/HmBVberechnet. Der
' HyS-Gehalt wird durch eine Parailelbestimming mit Crdmiumacetat
ermittelt. T ‘
_Zusﬁmﬁéhfassung;
Zwei iﬁ der Technik angeﬂqndto Verfohren zur Bestimmung von, Sdé

ncbon H2S wurdon krltlsch untbrsucht Is 7czgte sich, th beide

Vcrlxhren ungcnﬂuc Terto brg bon. Es wurde deshalb ein neues

Vorfﬁhror ausgtarbeltuu und dﬂfur cine Albeltsvorschrlft angegcbcn.



Colorimetrisoher Sohwefelkohlenstofthnachweia
in Gasen,

Erfordmiiche Reagenzien:
1e) 5 g KOH in 5-10 com H,0 lBsen und mit %thylalkohol auf
100 cem auffiillen, ‘

2.) CuSOqTLﬁsung 2 sig
' 3.) LEisessig

‘Das zu untersuchende Gas wird nech Vorrq;nigung dﬂtcherdﬁnnter

. Kalilauge (HZS-Lntfernung) Y2 Stunde lang mit einer Ceschwindig-
o eit von 0,5 Liter pro Ninute durch ein Hea enzglas geleitet,

—p i,

; as 5 ccm von Reagens 1. ) onthﬁlt. Danach 1 Tropfen Reagens 2.)'

?zusetzen und nit r‘:I.sees:i.g ans&uern.

ochwefelkohlenstoff liefert dann Gelbfarbung bisAAuBfallung

"éinea gelben Niederachlags.

‘Vor Feinreinigung °_nﬁ§7?9}?ﬁ_.1,9}Pieif.?}ﬁéﬁéé@i?eé%ss@&sﬁa..4%.9}59,,,7

gélbeiEf@ﬁﬁng.(entapreohend éa.v172:g 082/100 cobm) ..
Sy-Gas-llauptleitung liefert nur noch'gerihge Parbnﬁg,





