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Untersuchung Nr.4445,

Betrifft:;hpparafur zZur statischen Bestimmung von Adsorptionsisothermen.

Einleiigggi : .
Beil der im Laboratorium Ublichen Bestimmungsmethode der Adsorptiong-
isothermen wird Gynamisch gearbeitet, Diese Arbeltswetase bewdhrt sich .
8ehr gut begi Dédmpfen, d,n, also Stoffen, deren Siedetemperatur oder zu-

- mindegt kritische Temperatur Uber Zimmertemperatur liegt. Zur Aufnahme

von Gasisothsrmen,‘wo mit geringen Beladungshqpen'gerechnet werden muss
wnd - wo die zu adsorbierenden Gase ein niedriges Molekulargewioht besit-j
zen, eignet sich die statische Arbeitsweise besser, Zur Untepsuchqng, .-
der Adsorptionsleistung von Elementekohlen wurde daher eine Apparatur - -

..verwendet, die fiechiolgeng beschrieben wird,

Beschreibugg dex 4 aratur ungd der Methode:
22U - »———22———-—————-—*—~—-———~+

a) Arbeitgnrinzigi :

Auf getrocknete &ktiv&ohle, die durch Abéﬁmpen bei hﬁherer_Tempeggzw;

“tur (100°) von Lutt unad Restfeuohtigkeit‘gggxeitwwarden~ist;—wirdmaus
einen Vorratsbebalﬁerrﬂder~das—zu“adsorﬁierende Gaa enthidlt, das Gas ge-

zeben; “bis “sich iiber dem Adsorbens ein bestimmter gewilinschtexr Gleichge—;

wichtadruck einstellt, Aus der Bruckabnahme ~ ges Vorratsbehélters, des-~
3en Volumen bekannt ist, kann die dem G@eiéhgewichtsdpggk”entapreohende;
von der.Kohle'adSo;p{qgggngaemenge,berechnet*werden.“” .

b!“Abbﬁré@ggi‘ . _ . '
Diese bestanad, wle anliegengde Skizze zeigt, .aus einer Relhe von Gag."

'behéltern i, Iz, IXI, @eren Inhalt durch Auvswiegen mit Wasser bestimmtf;

‘worden war. Uber die HahnevH1, H2 ung g3 waren sie an die-Hauptleitungﬂw

angescnlocsen, Diene stand mit gen beiden Manome tern - 11 und #2 in Ver-
bindung, Welter war an die Hauptleitung die-Zuleitung zZu einem U~f6rmigz
auggeblldeten Adsorptionsrons mit. den Hihnen H4 una gs angesthossen, -

welche zur Aufnobme der zu untersuchenden Kohle dlente.” Durch Hahn q7 .
warde~das za _

—ftstﬂﬁﬁ%“Dreiwe@ehahn, mit dessen Hilfe einmal der Apparaturteil‘links

S vom Manometér Tidt dlesem zur Druckmessung in Verbindung gesetzt werden':

kann vng dqer Teil rechts davon fur sich aelpsﬁ.' . ‘ ‘
Die Hihne A9 und Hio sind fiur den Zweok vorgesehen, dass ein Misch- .

" 888 ‘durch eine Vidlzpumpe im Kreislavf iber die Kohle gefithrt werden

menmischen vou- zwel Komponenten,'die sich getrennt an Beh#lter T und II_
befinden, inm bestimmten Mengenverhaltnis hergeatellt‘werden.

Durch Eintauchen des U-Rohres in ein 1ip einem Dewar-Gef&ea‘befindliw
ches Temperaturbad»kann die gewiinschte Adsorptionetemperatur herge-. -
8tellt werden. AL P
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<) Ausfithry Wz elner Adsorptionsmessung;

Zu Beginn.eineg Versuches wird die Apparatur vdllig luftleer
gepumpt einschliesslich’ des Kohlerohrs; Hierauf wird letzteres in ein
ca, 90° heimses Bad eingetaucht, um die schwer desorbierbare Inft z2u
entfernen, Wachdem wihrend eines 10 min langen Pumpens ein Druck von
wenlger als 1 nm Hg erhalteén wurde, werden die Hiukne H4 und H5 ge-
Behlosgen. Sodann wird ein oder mehrere Gasbehtil ter mit dem zu adsor- .
bierenden Gas geTi{llt und die Fillung zwecks Spitlung der Apparstur
ncehmals abgepumpt. Hierauf wird bis aunf Atmosphirendruck gefiillt,

Vor Beginn einer Adsorption wira die gesamte Appearatur,mit Ausnahme
des Kohlerohrs, durch Oeffnen des Hahna H1 (evtl, auch H2 uwnd H3, je
nachdem, ob dic Beh#lter I und ITI euch gefilit wurden) uand Eingtel<
lung dec breiwegehanns suf allte drei Leltungen auf &leichen Gasdruck
sebracht uadg dieser Druck registriert. Nach Schliessen der Hibne zZu
den Jasbehiiitern werden die Leitungen gasieer gepumpt. Die in den
Behdltern veiindlliche Gasmenge 1s% nuwanehr bekamnt und keann auf Nor-
maldruck*umgerechne? werden. . -

"Das Kohlerohr wird in das Temperaturbad eingetaucht ung nach Aus-
gleich Ger Yemperatur Iann mit den Adsorptionsmessungen begonnen
werden,

Huamehr wird Hobn 4 des Kohlerohrs gelffnet und durch vorsichtiges
0 n des joewellidsen Gasbehtlterhahns Cas Znr Adsorpticn gegeben, -
bin der gewlngchte Druck erreicht iat, worauf der Behilterhahn wieder
geschledsen wipad, Anschliessend wird Dreiwegehohn H8 aur das Kohlerch:
amgenchaltet und der Gleichgewlchtesdruck Uber der Xohle mit Manometer
U2 bestimes und dle CGroose deg Manometertotvolumens, gemessen von der
obgren Haric m, wmit aufgezcichnet, ;- . . - :

Dann'wi;d‘ggggwegehahn,ﬁsmaufndenuliﬁka“vOﬁ‘MﬁﬁBﬁéfEf"Béfiaaiiéhen'.
Apparvaturdety umgeschaltet zux Messung des nsch derﬂGasentnahme in dem
Yorrotebehiilterp verbliebenen Gasdruekee, wozu nach dem Umschalten von

HES ger Zltexrhahh gebfinet wird. Der Gasdruck und das Totvolumen im.
Fanomets b ol Vileder registriert. Aus den -so durchgefihrten Druck-
mnd Toty mngen kamm die adsorbierte Gasmenge berechnet
werden, . . ’

4) _Berechnur rnegheispiels

1) Gugdoslerung; Angeschlossene Tabells erliuntert ein Beiapiel,
Spalte 4 enthilt denr Bruck, der zZn Beginn des Versuchs in dem Gasvor-
ratabehiltor herrschite, Spalte 5.des. Volumen desg Gasbehéll ters + Lei-
bung sun Monometex bis zur Marke m, von welcher ab dag Totvolumen de
MHenometera Lenessen wird., Dies gt In Spalie 6 verzgighnetw-Spalte-7
enthélt die Shmme aus_den_beiden—Vo-uminﬁ?“SEﬁlﬁe 8 das auf Normal-
-drpbk und Messtemparetur urgerechnete Gasvolumen.

{2 Adsorpiion: Spalte 9 enthilt die Adsorptionstemperatnf, Spalte 1C.
de§~§;éichgawicbtmdruck,_Spalte 11 den auf Yol:s Qag von Normsd Arnrak
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um@ereohneten'Gleichgewichtedruck, Spalte 1% dagnnicht mit Kohle ge-
Tilllte Totvolumen, das beliiallen Versuchen koastant ist, Spalte 13 das
maﬁométertotvolumen, Spalte 14 das gesamte Totvolumeri, Spalte 15 des-
selbe, auf Normaldruck und Messtemperatur wngerechnete Volumen, Spalte
16 éle Differenz von aus dem VYorratsbehilter eqtnommenen Gasvolumens

und dem Totvolumen,

;) Beladvneshthe: . In Spalie 17 ist dlese Differenz auf Q°, 4.,h.
nom-2 umgerechnet.Das 1ot slso die von der 1in denm Kohlerohr befindli-
chen Kohle bei der betreffenden Adsorptionstemperatur und dem betref-
fenden Gleichgewichtodruck aunfgenommene Gasmenge unter normalen Be-
dingungen, In- den Yolgenden Spalten 18-21 ist cie Beladung auf ver-
schicdens Weisen ausgedriickt.

in dem In der Tabelle befindlichen Beispiel stand der Gasbehilter
(Inhalt bils zws Hahn 1096,5 emd) zZu VersucEBEeginn unter einem Druck
von G886 mm Hg. HWach Entnahme einer bestimmten Gasmenge zur Adsorption
bestrug der Uruck noch 363,1 mm, wobei ein Manometertotvolumen‘von Lo
10,9 con? zenessen wurde {der Memometertotraum wurde vorher durch Aug-
meszen durch aequidistante Peilstriche eingeteilt, sodass sich das
Jetvaoluasen aireit ablesen liset). Das §esamte Volumen von Birne, Lei-
tung -+ anstieter betrug dann 1144,9_cm> und die darin befindliche, auf.
7690 rr umgorechnete Gasmenge 548 cn + Bodass die Differenz von 440 cm3 .
Lataneen wurde ot : o
Hach dor Adeoxrption herrschte tiber der Kohlq‘ein Druck von 30,5 mm
B, vas einer Yoluymenkonzentration von 4 % enteprach. Yas gesamte
Totvoluanen einschiiessliqh¢Manometegtotvolumen betrug 54,2 cm> unter . -
20,5 mm Rz (45,6 » 7,6), was 2,1 cm3 von 760 mm Hg‘gleichkommt, scdass
insgesint von der Kohle 437,9 em3 (= 407 om3 von Qo und 760 mm Hg) !
.adsciblert ymzden. / ' e

wrt?gi;Vc%SISI&H”3é¥wﬁyﬁééfégﬂéh und_statisohen Arbei tsweise:
N ——_“‘\

Der Vergieich der Adsorptionsisothexmen, die an SK-Kchle mit Aethy--
izn mit der st ‘lschen und dynamischen Arbeitevweise erhalten wurden,
crgat befrichiliche Unterschiede (bis zu 1 % abs.; s.anl.KurvenblattLﬁ
Die dynamisen crhal tenen Werte lagen wesentlich -hoher als die statiech
gefundenen. Diens rilart daher, dass bel beiden Hethoden Pehler entste-
hon kdnnen. Bei der dynamischen Methode findot bis zur Erreichung des
Gleichgewichts sut der Keohle eine Anreicherung der in dem Gas befind- .
1 sohwercr. siedenden Verunreinigungen, beispielsweige C3z-Kohlen-
wosserstotten, wtath, Bei’ der statiachen HMethode machen sich ungekehrt’
Ferace die lelchber ciecdenden Verunreinigupgen atbrend bemerkbar, da-
daxeh, dnss nach Tinetellen des Gleichgewichits die-leichter atedenden -
Cte weanlger bevorzugt adsorbiert werden, im CGasraum._verblei
eh ein. zn hohenr Clcivhgewibhtﬁﬁfﬁﬁﬁ‘kemeesen wird.,

Vi

gl

"t des Aethylens konnte dle statisch béstimmte Adsorp-~
iCi2 hdheren Beladungen gebraoht werden, sie lag aber
1s ai . TS
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Antellen in dle Gaavorratsbeh&lter der Adsorptioneappanatur hineinde-~
sorbiert werden. Wenn nach gentigendem ﬁberbeladen der Kohle die'Desorp—

tlonefraktion genlgend klein gehalten wird, wird auf diese YWeige ein -
v61llig reines Gas erhalten, wie eine Analyse des Gases mit Silbersulfat.

Schwefeleadre zelgte,

Dr. Bratzler.

Anlagen,

Fr&nkfurt/Main, 20.5,40.
Dr,.Br/ii,

" Yertelluns:

L.W. (2
Dr. Bx. s, .
Lev, '
Lebor. (2)
Res, {(5)
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‘ Zim, Volumen
Datum | . Konle Pempo | - Birne+ deno~( | gesamnt Yo
. ta mm He | Telitz, metex mmq
i 2 3 4 5 6 7 8 g
29.4. | B.3185 -
SKE=-Ennile 200 - 686 1096, 5 —~— § s 988
11,83 g " 363,11 1134 10,9 1144,9 2548
440 -
(“\
! ]
ADSORPTTION ’
i ] . in cm?
§ { nicht mit Vo-¥t
i Yol. | Zohle ge= Hane - -#esamt- Ve :
i % 1 £8llte TPelle metex - Fo mml
|11 12 13 14 15 16
:; i . i . S,
B A R e R et 1 P T s g 2 TR T 4379
} J
s i |
— - s 7
BELADUNGSHJIHE
¥o=¥t).2(> Nem? Gas pPTo Ag . Vs
273+ta & EKohle cm3 Kohle in Gew.o
= m3 _sdg. of
17 18 19 20 21
. 407 74,4 4,7 4,30 - 1,84






