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1. Die Bestimmungen des organisch gebundenen- Schwefels

als Sohwefelwaggerstofi.

Da die ﬁbliche -Methode zur Beatimnrung des organischegebundenen
Schwefels zeitraubend ist und meist 24 Stunden spiter der end-
~giltige Wert vorligt, wurde untersucht, ob die Hydrolyse bzw,

—Eydrierung des org. Schwefels zu Schwefelwasserstoff quantitativ

alﬁ Bestimmungsmethode anwendbar iat.
032 .2320 = CO2 + 2H25

. - —
¥

C% 30, —— CH, + H,§

1. Versuchi Platinspirale als Katalysator.

Zu diesem ZWeck wurde Wassergas mit Wasswr geséttigt, ﬂber eine

. eine glﬁhende Platinspirale — 1m langer Draht, 0,5 mm Du:rchmea-

ser geleitet, der gebildete ~ohwe1’elwasserstoff an Cadmiumace=- _
tat gebunden und massanalytisch (mit Jod/Thiusulfat) bestimmt.
Der imnere Purchmesser des Quarzrohrs betrug 20 mm, die Hqiz-
lé.nge etwa 28 cm (Ma.rsofen). .
Einfluss der Teg_ugeratur

Um die erforderliche Reaktionxtemperatur festzustellen, wurder
loo l/h Wassergas bei 7o © mit Wasser geaatt:lgt und 'bei versch. .
!l‘emperaturen die st-mengen bestimmt: , ' '

als Schwefelwaaserstoff unzersetzt

-500-2C- —m——e—1555- gS/—loo m3~-"““3o—$——

600 ?c -—--- 18,5 Cr T emenl0 %

760 °¢ we——m 20,0  ® —%

Séo °%¢ 21,0 . " - Spuren, die 2.%. aus._dem_ .

1’900 ©C  —m——- 21,0 " 121 Wadser stammen

looo °C ————— 21,0, " . (ca. 0,05 .s_‘,‘S/’lggﬂ n?),
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Im wasvergas, das als Ausgangsgaa diente, waren etwa 21" og oré‘

s/ loo m3. Bel~ entapreohender Verringerung der Strﬁmmgsgeachwh

digkeit, wiirde man auch bei - emp. unter 8oo eine vollstindige

I

Einfluss der Wasserbeéf‘é.ttm' .

Sattigungstemp. +- &S/loo n’
. _als as unzersetzt

95-98° T 20,5

90° — 21,1 Spq:.i"_en anter 0,1g S/loom> ‘
o - (1,02 g s/loo e gefunden,

8o 21,0 -
70° -— 21,3 da aber Blindprobe 0,96 g

 60° —_— 21,2 enhielt, bleiben _o",os &
5097 —-—— 21,0 S/ 1loo m’ unzersetzt
40° = 21,2
150» ——— 21,5

vb6llig trocken——- 22,0
Die Tempcratur der Platinspirale betrug in allen Fﬁllen 900 bis

looo® , die Strﬁm\mgsgeechwmdigkeit loo 1/h.-

_‘.:;-Die sattigungstemperatur spielt also keine Rolle. Es werden s:l.ct

bei Gegenwart von Wasser wohl beide, der oben angegebenen Reak-’

tionen absp :l.elen. ' : o |

J Ei.ne Anderung der Gaszusamensetzu;ng tritt nicht ein:

co, 0O, CO CH4 ¥ H,

_ Ausgangsges 6,3 0,0 39,§ 0,5 2,3 5~1,o.,‘

Endges 6,8 0,1 39,2 0,9 3,0 50,1 |

“ﬁﬁffl;ms der Strémung ageschwind;gkei :

Um das Maximnn der’ Strﬁmmgsgeach‘windigkeit festzustellen, wurde
‘der ohwefelwaaaerstoffgehalt bei 900 bis 1000° und 80° sattzl.-,w

. gungtemperatur ,nwaeaergas.,beiwverachiedenen-strdmungsgespmm-«s)

digkeiten festgeatellt. ‘ :
5¢-1/h ==, 20,6, g s/1oo >
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190 1/h —-— 21,0 & S/100 m>

200 1/h === 20,5 " ' v
Eine weiterd Erhthung der Strémungsgeschwindigkeit war nicht ‘
mBglivh, da schon bei 200°1/h apparative Schwierigkeiten auftra-

ten ( Zehnkugelrohr, geringe Wirmeabfuhr usw. ).

Un festzustellen, ob das Pla‘l:in oder, die Quarzrthre Schwefel

:Lm Laufe der leit aufnehmen und beim Durchleiten nur. wen:lg )
sohwefelhalt:lger Gase diesen hieran abgeben, wurde nach dem <
Durchleiten von etwa 7,0 m3 Wassergas auf Sy.-Gas umseatellt

und nach dem Durchsplilen der H,S - Gehalt ermittelt.

:Du.rch Verbrennung wurde im Synthesegaa ein Gehalt von nmd

0,4 g org. S/loo m3 festgestell’f:’“und als Schwefelwasserstoff
wurden 0,25 und 0,41 g S/loo m3 “‘gefunden.

Eine &u;t’nah:ne bzw,“apatére Abgabe von Schwefel erfoét also nicht;'
II. Versuch: Ohne. Platinspirale .~ mit ngstﬁckchen.

Um die Wirkung des Quarzes festzusgellen, wu::de die’ Platinspira—'

le herausgenommen und Wassergaa = bei 70° gesdttigt - bei 900°
durch das leere Quarzrohr geleitet, das eine geheitzte Quarz-

oberflache von rund 160 cm? bot ( 20 mum Durchm. und 28 om LéngeT}
Bei: einer Geschwindigkeit von '
'~ 50 1/h wurden 8,5 g S/loo m3 41 % und bei !
loo l/h A KRS .5,6 " =27 % des organischen

. “Schwefels umgesetzt. .

P
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Quarzstilockchen ( H:lrsekorngrlssse) eingefiillt und bei’ rund 9oo-1¢

Wassergas ubergeleitet.f : >
und bei run

Bei loo 1/h wurden 21,7 g S/loo m>
200 1/h 22,2 g S/loo m> 8ls Schwefelwasserstoff

gefunden.

i
'tt. :
Auch ohne Platinspirale blieben die Verhiltnisse die gleichen,
denn ]—.'oo 1/h Wassergas — beli 900 bis looo® - eigaben:
_ Bei »_e:l.nér Satt. temp. von 70° etwa 22,1 g S/loo'm> - . _
bei M " “w 150 " 21,3 g S/loom > und bei
_ vollsténdiger Trocknung mit CaCl, 22,7 g S/ loo> -
als Schwefelwasserstoff im Endges ( 21,6 g S/loo m> im Ausg. gas)’

Der E:lnfluss der Tegpera.tur ist ebenfalls sehr gering, denn be-i .
© befinden sich 22,5 g 5/1o0 m> als H,S im Endgas.

Eine 4ufnahme des Schwefels an den Qua.rzetﬁck(chen erfolgt eben-
falls nichtda, wie beim I. Versuoh im Sy-gas nur o,25 u.nd o, 22

Too

g S/loo n’ geﬁmden wurde.
Zuaammenfassgm Es iat also méglich mit Quarzstck oder mit

einer Pt-spirale, mit oder _oi;i;e Hzo-sattigung den org. gebdb. LS

° i.n st zu - ﬂbe:‘ﬁmren und sopit den

organisch geb. Schwefel als st zZu best:l.mmen.‘
. ’ T | . ’

bei Temp. von 7oo -~ looo

PR

‘ 2. Best dect _Schwefelkohlenstoffgehaltes im Wassergas.

Das von. CO, befreite Gas ( Durchleiten durch 3o #ige KOH) wurde

'zu:r Best:lmmung des 082 als Xanthogenat, durch alkoholische KOH
: geleitet und das austretende Gas,durch Verbrennung, auf nicht

i

‘a.usgewachsene org. S—-Bestandteile untersucht.

\
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Durch Onda.t:lon ‘der auagewscheenen S-Verbindungen wurden 19Ja7 ]

s/1lo0 m3 gefunden nicht ausgewachsen waren 0, 45 g 8/loo m3.
(1m 4. G. waren 21,8 g S/loo m> )~ T
Um die Aunswachsung des ‘org. Schwefels durgh die einzelnen L&-
sungsmittel festzustellen, wurde Wassergas durch 3o-%ige KOH ‘vd
96 %igenljukohql g,e_leifet und_'anschlieésend verbrannt. v
Wihrend die 30 %ige KOH nichts -aufnahm,. wurden von dem Alkoho.
-étwa 45 % des. org. Schwefels ausgewaschen.
30 %iée wiissrige Kalilauge: : -
Im Ausg. gas ' 21,4 g 8/Too o
nach dem Auswaschen 21,8 g S/loo m’
Alkohol ( 96 % '
Ausg. gas - < '21,8 & S/1o0 m

nach dem Auswaschen 12,0 g S/loo m3 ,
Ber CS, - Gehalt 8 ist also auf diesem Wege nicht genau festzu— g

stellen.

; _ T o }
Thiophen scﬁfa’int in unserem Wassergas nicht oder nur in s‘qlchen
Spuren zu sein, die unter der Erfassungsgrenze liegen, da. eine.. b
Iaatin—$chwefelsé.ure-1>robe ‘nach dem Durchleiten von 500 1 w. G. A

nicht einmal einen blauen Anflug zeigte.
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