/1785 - 5

80_4.3’3 o5~
Begtimmupg des Fettsfjuregehslts yvon Fettsfufelauge

200 8 der zu untersuchenden Lauge werdoh in einem Socheidetrichter

solange mit 50 Xiger Schwefelskure versetzt, bis Kongopapier
kriftig gebldut wird. Nach dem Absetsen, am besten {iber Kacht,
werden die PFPettsiiuren abgetrennt und gewogen. Eine mitunter aurt
tretende Zwischenschicht von Fettsiure und wissriger LYsung wird
gesondert behandelt. Sie wird solange mit Ather versetzt, bis
eine Trennung erfolgt. Von der Htherischen L¥sung wird der Ather
abgedampft; das Gewicht des Riickstendes wird dér Hauptmenge zu-v
gegidhlt, '

Die Rohfettsauren enthalten noch Wasser und un%erseifbare Stoffe.
" Der Wassergehalt der Rohfettaauren wird in 20 - 30 g nach der

bekannten Mbthode von Marcusson (Holde, Kohlenwaseerstoffdle und'
Fette, 7. Auibage, S.117) durch Destillation mit Xylol bestimmt.
Der Wassergehalt in- den Rohfettsauren ist keine konstante Grﬁﬂe;
sondern wird jeweils ume_geringer,_Je 1§nger man die abgeschie-

denen Fettsauren stehen ldpt. Es ist daher zwedkmaﬁig, die. Wasser-l

beatimmung unmittelbar nach der Abtrennung der- Rohfettsﬁqren
vorzunehmen. | T - — ' ' o o
Zur Bestimmung des Unvefséifbaréﬁ ietdgn 25 g d§§'Fetté§urelauge
mit 25 cm3 Alkohol versetzt und nach dex Methode von Spitz. und
fHSnig (Holde, “T-Auflage,-8+114) mit Petrolather extrahiert.

Eino etwa auftretende Pallung beim ersetzen mit Alkohol oder f5 
retrolather wird abriltriort. | | . R ; S ‘,“”:”
Vbn der gefundenen Menge der Fettshuren_wird der_Gehalt an wasser
und an Unvereeifbarem abgezogen.‘Die dann erhaltene Zahl gibt

den Fettsauregehalt an.
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Unterauéhung frischer Peinreinigermasse.
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1.)

Waaaergehalt: o
10 g der Probe werdem in einem Porzellanschilchen ein-—

' gewogen, bei 105°C 6-8 Stunden getrocknet, surtiokge-

20)

3.)

wogen, Differenz ist Wassergehalt.

Sodabestimmung:
Von dieser getrockneten Masse wird 1 g in einem 250 com-

Erlenmeyerkolbén mit 50-100 com Vasser besohickt, 2 Stun-

' den bei Zimmertemperatur stehen gelassen, dann aufge-
kocht, filtriert und gewaschen. Des Filtrat wird mit

n/1 HC1 zurioktitriert.
Bereohnung: Verbranehte Menge n/1 HCl x O, 053 x-100 -

; = % Soda;
“}m~~wiz.B.-Verbzauch an n/1:-HC1 6,35Acm353ntspre- .
.chen 33,2 % Soda (bezogen auf trockene Masse)

A

[ =

Poroaitatsbestimmggs - N
siehe beaondere Vorachrift !
(ebenfalls begogen auf trockene Masse).



Porosititsbestimmung in der Peinreinigungsmasse,

Die Volumenprozente der Poren in Peinreinigungsmasse lassen sich sehr
einfach mit Hilfe des skizsierten Apparates bestimmen. Der Apparat be-
steht aus einem nach unten verjiingten GefiHes, das seitlioh einen Ab-
lasshahn besitzttund mit 2 Markierungen versehen ist. (Das markierte
Volumen betHligt 30 cm). Der Ablasshahn ist mit einer MessrBhre verbun-
den, dieedn 310 cm3 Einteilung aufweist u.ebenfalis 30 cm3 fasst.

Die Ausfihrung der Bestimmung:
Das Gasgefiliss wird bis zur oberen Marke mit einem hochsiedenden Ben-

zin (13u-150°) siedend gefilllt, wobei daraur zu acnten ist,dass der
Kapitiarnann ebenfaiis mitv Benzin gerfiitlt 1ist,. uierauf bringt man
8-10 g getrocknete Kbrner der zu priifenden Felinreinigungsmasse (eine
gute Vurchschnittsprobe) in das Benzin (die Ktrner diirfen Babei nicht
iiber die obere Marke steigen) und l#sst die Luft aus den Poren der
Masse entweichen. Ist die Masse mit Benzin vollgesogen, so wird .das
zZugenommene Volumen bis zur oberen Harke abgelassen und gemessen (a)
c a gemessene cm3 = Volumen der ‘Masse ohne Poren. :
Nach erfolgter Ablesung wird das Benzin bis zur unteren Marke abge-
-lassen, 3 Minuten gewartet das nachgetropfte Benzin nochmals abge—
- lassen und gemessen.
b Daa Volumen der Poren e ergibt sich aus der Differenz ¢ =
B (30 - (c—a) = Volumen der Poren.,k

- Die Porositét in Vol. % daher

Porenvolumen ¢ x 100 _ -
Massenvol., (a+c). = Vol.%

Porositﬁt =

Beispiel. '
Volumen der Masse as . 2,6"cm3 
abgelassenes Benzin c: - 25,07 %

~ Porenvolumen 30-b-a: =~ . . 2,4 "
,Massenvolumen a+c: . 5,0 "

-

Porositét: 24451‘0199 = 48,0 Vol.%



faseneiseners.

1) Besgtimmung des 'geae;gohg;teo.

20,00 g einer gut serkieinerten Durchschnittsprobe werden in einem
flachen Porzellanschiilchen @ 70; Hhe 20 mm mindestens 10 - 12 Stunden
im Trockenschrank bei 80° bis zur Gewichtskonstang getrocknet. Der Ge-
wichtsverlust entspricht dem vorhandenen Wassergehalt.

. Gewichtsverlust in g . 100 ;
Berechnung: % H,0 - Einwaage

v

Beigpiel: Angewandt 20,000 g

Schilchen + 2U g Masse vor dem Trocknen 43,550 g
" " " nach " " 33,914 g

Gewichtsverlust = Wasser = ' 9,636 g

9,636 . 100
% H20 = 2 55 = 48,18

Wasser = 48,18 %

'2) Bestimmung des Gliihverlustes, des unlidsiichen kiickstandes u.d.Eisens.
Lan erhitzt.genau 1 g der trocknen SubstanZ’im'Platintiegel allmﬁhlich}

bls zur notglut und giiiht bis gzur@ewicntskonstanz. Der nach dem Er- .
kalten im Exsikator bestimmte Gewichtsverlust entsprlcht dem Gliihver- —
lust. Ein Sintern des nﬁckstandes beim Glithen ist unter allen Umifﬁiaéﬁ
zZu vermeiden, da sonst der sich anschliessende Aufschluss er-chwert
wird.

gerechnggg' Gewichtsa:gzggf égnge. 10 4 G;ﬂhveglust
Beispiel. " Angewandt : 1 g '._ o
Platintiegelmvor dem Gliihen: 34,3119 g
: "o ;_QEQ n_ - a 3319 2 g .
: e Glﬁhverlust “_ ,3229 g
© .. -@liihverlust g" -0, 3229 . 100
A Gluhverlust ”, 32129 5 ““”*”T?'

g;Der cben erhaltene Glﬁhrﬂckstand‘wird zur Bestimmggg des nnlbslichen

 Riickstandes . (hauptsachlich aus Kleselsaure bestehend) mit heisaer ’

' konz. Salzsaure langere Zelt digeriert, bis das Eisenoxyd in Lbsung ge-
_gangen ist. Darauf wird die L8sung in eine Porezllanschale gespﬁlt und
.zZur Trocknung gdbracht. Zur vollstandigen Ausscheidung dex Kieselsdure
" ldisst man die Schale 1-2 Stunden im Trockenechrank beil 120° stehen,-
‘befeuchtet sodann mit einigen cem konz. Salzsaure, 1éss$—nochmals

Con _ -2
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10 Minuten stehen und filtriert nech dem Verdfinnen mit heissem Wasser
die Kieselsliure ab. Das Piltrat wird weiter auf Eisen verarbeitet.

Das Pilter samt der KieselsHure wird in einem Platintiegel verascht
ug d bis zum konstanten Gewicht gegliht. Vg.dazu W.Treadwell, Quantit.

Analyse 8.414 (11.Aufl. 1927).

Berechnung: Geﬁagg:fﬂﬁénée’°° = % Unlbsl. RUckst.

Beispiel: Angewandt: 1 g
Gefunden: 0,0815 g Rickstand

. Unldsl. Riickstand = 8,15 % (in trockener Masse).
Im Filtrat (s.o0.) wird das Eisen nach der Methode von Zimmermann-nein—
hard (vgl. B.Treadwell II.Bd. 8.525 11.4Aufl.) durch Titration mit n/10

EMnO,~18sung bestimmt. -
Erforderliche Losungen:

Zinnchlorfirlsung: Man 1lést 250 € SnCl, . 2H,0. in 200 cem konz.Salz-
‘sdure und verdiinnt mit Wasser auf 2 Liter. Die Losung wird filtriert

und muss nach Moglichkeit vor Luftzutritt geschutzt-v werden.

) Salzsaure. 1 Teil konz. HCl auf 1 Teil Wasser.
: : kalt gesdttigt.
gggsulfatlﬁsggg Man 168t 67 g MnSO4 é SH O in 500 - 600 cem Wasser

fﬁgt 138 com Phosphorsiiure (Dichte 1,7)- undW130_gcm_konz+_H SOI—ésieh%e—
h1782) hinzu und verdiinnt mit Wasser auf 1 Liter.,

Man f#llt das Wasserc in dem’ _salzsauren Filtrat Zungdchst mit Ammoniak
in der Hitze, filtriert das Hydroxyd ab, wdscht mit heissem Wasser ‘aus
und 16st es auf dem Filter mit wenig heisser Salzsdure (1: 1). Die- heisse
Losung wird mit Zinnchlorurlosung bis. zur eben auftretenden Entfarbung .
- versetzt, worauf man mit kaltem_Wasser auf 100 ccm verdﬁnnt und nach |
-einigen Minuten den Uberschuss an Zinnchlorﬁr durch- Zusatz von 10 ccm

Quecksllberchloridlbsung beseitigt. Hierbei entsteht—eine~weisse, sei-A
den artige Fallung von Quecksilberchlorﬁr,- ‘ l- » L : SRR s
» e A o SnCl2 + 2Hg012 = Snc14-+ ngclz, :
die keinesfalls grau gefarbt sein darf, andernfalle 1st diecRrpb)J
ikverwerfen. Hierauf verdﬁnnt man auf etwa 500 ¢cem,. fugt 6-8 cem der

-sauren Mangansulfatlosung hinzu und titriert mit‘q/10 Permangantlbsung‘
' bis zur schmachen Rosafarbung, die elnlge Sekunden bestehen bleiben fff:

z

. muéi; - :
o B
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Bereohnung: 1 cem n/10 xlnu‘ = 0,005584 g Pe
= 0,007984 g P0203
= 0,010686 g Po(OH),

verbr.ccm n/1v KmnOg4 . O V05584 . 100
’ Fo o Einnaagg in é ’

yerbr.cem n/1v_sMnO4 . 0,007984 . vy
Elnwaage In g

verbr.cem n/1uv_KMnO4 . U,ul0686 . 1.0
=
, kinwaage In g

% Fe(OH)3

Beispiel: Angewandt: 1 g
Verbraucht: 68,3u cem n/1yu Kﬂh04.

» Fe = 68,30 . 0,005584 . 10u = 38,14
yire(OH)3 = 68,30 . 0,010686 « 100 = 72,99
Fe = 38,14 %; Fe, 03 = 54,53 %; Fe(OH)5 = 72,99%.
(in trockener Massey}
Zur Umrechnung auf Originalmasse werden alle Werte fiir trockene Masse
mit dem Faktor
— (199-=-§2°755§29§l-l mu;tipliziert.

‘HZO-Gehalt = 48,18%; Paktor = "O, 5182.

_Gehalt_der—Origigg;ggsse-*~—-f~

Unlésl. Ruckstand._, 4,224
Fe: , . _ _19 ’76%
Fe,05: 28, 26%

Fe(OH)3. 37,82%



Luxmasse.

Die Analyse der Luxmasse wird in entsprechender Weise wie die des
BRaseneisenerzes durchgefiihrt. Infolge ihrer Herkunft enthilt
Luxmasse ngoh Alkali, das im wisserigen Auszug bestimmt wird,

Man schlittelt 20 g der gut gemischten Durchschnittsprobe (Original
masse) mehrmals mit dest,Wasser gut -aus, filtriert alle Aussiige
durch dasselbe Filterinminen 500 com fassenden Messkolbén und
wiischt, nachdem man den Rest der Masse auf das Filter gebhracht hat.
mit Wasser aus. Darauf fiillt man den Messkolben bis zur Marke auf
und bestimmt in 100 com (= 4 g Luxmasse) die vorhandene Menge

Soda und Atzkali in der bekannten Weise durch Titration mit n/10
Schwefels#ure, indem man gunichst mit Phenophthalein als Indikator
bis zur Entférbung und darauf nach Zusatz von Methylorange

bis zur Braunrotfédrbung titriert. :

Berechnung: 1 cem n/10'H2304 = 0,0040005 & NaOH
= 0,0052997 g N32003

Da man mit Phenolphthalein das Gesamtétzelkali und die Hulfte der
~Soda mit und Methylorange dié andere Hﬁlfte der Soda bestimmt, 80
hat man von dem "Phenolphthaleinwert" den mit Methylorange erha1~
tenen Wert zu subtrahieren, um den Verbrauch fiir Atzalkali zu ’
erhgljgn,_nnd_dementsprechend den "Methylorange-Wert" zu verdop-

peln, um den Verbrauch fiir Soda zZu. erhalten. ‘

Ist T der Verbrauch an n/10 H2304 mit Phenolphthalein und ¢ der
Verbrauch mit Methylorange, dann ist T=t = Verbrauch an n/10
-32804 fiir NaOH und 2 t = Verbrauch an n/10 H SO4 fir Na 003.-

% NaOH = (P = ﬁ) ccm n/10 H3§O4 é O 0040005 ‘. 100_

v 2.8 éem n/10 H S0, : 0 0052997 Q 100
% NayCO5 = . -Sa3%¢

TEEEEEEEL-*—Ansewandt 20 -8/500- ccm/100 cém = 4 8-_;;7‘j”j;_
,Verbrauch mit Phenolphthalein 8 15,50 cem 4/1 és”

.v!_~ " Methylorange G - 5’50 ccm "

o NaOH -(‘5!5° & 5150) i 010040005 s 1oo ‘,;g

"‘. 5 50.+-0, 0052997 . 1oo :
$ N32603 - 2 7 |

HaOH__=. 1,00 f | o _ ; N3300; | 11465

Bei der Beetimmnng_des Wassers, des~G1ﬁhver%&s%es——&es—aalbsliehea—
- .
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BRlickstandes und des Bisengehaltes wurden folgende Zahlen erhalten,
die in derselben Weise, wie bei Bnneneiuenera angegeben, umgerech-
net wurden:

Wasse 3
Angewandt: 20 g
Gefunden: . 9,658 g Gewichtaverlust
Wasser - 9,658 . 5
Wasser - 48,29 %
Gltihverlust: Angewandt 18
Gefunden: 0,1520 g Gliihverlust

Glihverlust: =
Glihverlust =

0,1520 & 100 =
15,20

Unl8sl.Riickstand: Angewandt 1 g

Gefunden:
Unlosl.Rilckst.

0,0350:3 Riickstand
0,0350 ; 100 = '

Unlosl Rﬁckstand é, Qﬁ

‘Eisengehalt. Angewandt:
- Gefunden:
" Pe =

18

67,30 cem n/10 KM'nO4
67,30 . 0,005584 . 100
57750—~—07007984—T—190—

Fe(OH)3

'67,30 . 0,020686 . 100

Fe = 371585, Fe30§ = 53,73%, Fegon)g = 71,92 %

_Samtliche Zahlen geben den- Gehalt in trockener Masae an (mit Aus-
nahme des Wassergehaltes). o . ’

Zur. Umrechnnng -auf- Originalmgsse werden alle Zahlen.mit dem Fakt07
100_» Hao"Gehalt mnltipliziert.

.HZO-Gehalt = 48, 29%; Faktor ,5111
'Genalt in der Originalmaase-*' |
Unlasl. nnckstana = 71,81 % -
Pe k'ﬂlTn" 19,43 %
39203 7/‘5' 27579 %. .
‘Fe(on)3 -;,f,--37;12‘¢



Untersuchung der gebrauchsfertigen und der ausgebrauchteh
Gasreinigungsmasse.

1). Untersuchung der gﬁbrauchsfertigen Gasreinigungs.uasse,

a) Bestimmungen des Wassergehaltes,

100 g einer Durchsdhnittsprobe der Originalmasse werden in einer
Schale 24 Stunden lang im Trockenschrank bei 1lo5 °C getrocknet; da=
nach wird sofort zuriickgewogen. Der Gewichisverlust aus den Wiegungen
vor und nach dem Frocknen ist der Wassergehalt der Masse.

Fiir Siedeanalysen wird in der nach dem oben beschriebenen Verfahren
getrockneten Masse das evt, noch enthaltene Restwasser nach Erdmann.
Destillation mit Xylol ) bestimmt. :

b) Bestimmung der Wasserstoffionenkonzentrat19n.

30 g der Originaldurchschnittsprobe werden mit 300 ccm Wasser 5 Min.,
lang aufgekocht und {iber Nacht (wichtig) stehen gelassen. Von dem durck
ein Faltenfilter erhaltenen Filtrat wird dann PH'Bestlmmung entweder
potentlometrlsch oder colorometrisch gemacht.

' PH muB groBer als 7 sein, -

-e) Bestimmung,der Kennziffer. -
lﬁﬁzg—der Orlglnalnxxxn durchschnlttsprobe mit bekanntem Wassergehalt—
werden in einer Schale elngewogen en und durch stehen an der Iuft unter"’
hauflger Gew1chtskontrolle auf 18 bis 20 % Wasser abgetrocknet. R
~ ( Damer 1 bis 2 Tage.) Dlese\abgetrocknete Masse wird dgnn. quantitativ
- durch ein 2 mm.Sieb gedrﬁckt wobei nur grobe Holz —-und W“rzelstucke
 ausgelesen werden dirfem, = = i
Zur elgentllchen.Bestlmmung dient davon sov1el als 30 g trockner Masse‘
entsprlcht ( bei 18 % Wasser zB 36,6-g.) Sie" werden in ein’ Glasrohr f
- von etwa 50 cm Lénge bei 161 o 1ichter~Welte_L.ﬁerhrennnngsrohrf*#ﬁf’
rauf elnen Glaswollstopfen unter lelchtem, stets glelchmaﬁigem Klopfen‘
eingefullt und mit einer (leichtem) 1 bis 2 cm dicken Schich%vvo‘” o=
nem.Rheinsand gedeckt. Durch das senkrecht gestellte Rohr’ 158t
‘mn von oben nach unten einen ‘Gasstrom mit 1500 g- Schwefelwasserstoff'
'in 100 cem und ‘0, 6 Vol % Sauerstoff mit einer Geschw1ndigke1t von =
30 Ltr.. ro ‘Stunde = 40 Im -pro- ‘Sekunde stromen und stellt zunichst
'fest Wann sich ein in den auftretenden Gasstrom eingeschaltetes St.:
_Bleipapler farbt ( .Kennzahl I) Bei- welterem.Durchlelten wird der. Ver=‘
N such abgeleltet wenn nur moch 500 g ‘absorbiert, 1000 g also. durchge=,
" lassen werden. Der Inhalt des Rohres w1rd quantltatlv in eine. Schale

entleert




Blatt 2 ‘
Nach einer kurgen Trooknung und Regensration bel 60° kann in der
gangen Probe der Schwefel durch Extraktion mit Schwefelkohlenstoff
im Soxleth bestimmt werden (Konnzahl 1I)

~
”

Das Absorptionsrohr muB wihrend des Durchleitens auflen immer auf
einer Normaltemperatur von ca 30° gehalten werden.

Die Durchschlagszeit ( Kennziffer I ) ist ein MaB fiir die Absorp=
tion von Spuren Schwefelwasserstoff und soll mindestens 7 Stunden
betragen. Sie wird aber durch ungleichmiBige Schiittung des Gutes
leicht verdndert und zeigt bei Vergleichsversuchen Differenzen von
1 bis 3 Stunden..

‘Die Schwefelaufnahme ( Kennziffer II.) ist ein MaB fur die Gesamt=
aufnahmefihigkeit und beriicksichtigt nicht nur die Menge aktiven
. Bisens, sondern vor allem auch die Regenerationsfihigkeit. Sie soll
mindestens 30 betrageh, liegt gewtnlich bei 35 bis 40.
Dauer der ganzen.Bestimmung 40 bis 60 Btunden.

2.) Untersuch ung der”ausgebrauchtag;yasse

Gésamtwasser: - ' :

100 g der gut durchgemlschten Probe werden in einer Schale bei 70°C
14 bis 16 Stunden Getirockmet., Dansch wird heif zuruckgewogen.vDer
Gewichtsverlust vor und nach der Wagung ist der Wassergehalt der
Masse. o : ‘

Luftfenchtlgkelt - :
Zur welteren Analy31erung der Masse w1rd die Schale zum Ausglelch

nit der Luftfeuchtigkelt 24 Stunden an der Luft. stehen lassen und -
. dann abermals gewogen. Die Gew1chtszunahme zw1schen der ersten und
+zwe1ten.Bﬁckwage gibt die' aus der Iuft aufgenommene Feuchtlgkelt
__derAMasse’an. ( Lufttrdckene E;____h“;- {

3@£g dleser 1ufttrockenen, gemahlenen, durch ein Sleb von 0 5 mm
Maschenweite geschlagenen Probe werden. in einn Extratlonshdlse
(Schleldher und Schull Fr. 603 28 x 8o mmn gefullt mit Glaswolle o
abgedeckt und mit 170 cem Schwefelkohlensteff 4 bls 5 Stundan 1m Ex—
tratlonsapparat nach Soxleth extrahiert,




Blatt 3

Der Sohwefelkohlenstoff wird im vorgewogenen Kolben ahitmxitiiira
abdestilliert und der Rest durch Hindurohsaugen von trockener Luft
auf dem Nasserbad entfernt,

Gewichtsdifferens; loo = £ Schwefel der lufttrookenen Masse,
30 :

g Schwefel ., loo A

(oo - Ldftfe&ohtigkeiﬁ)‘ili Schwefel der trockenen Masse,
( loo — Gesamtfeuchtigkeit) . # Schwefel der trockenen Masse =
loo

% Schwefel der Originslmasse.,




Ausgebrauchte Gasreinigungsmasse.
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B r eg Wanse ltes.
20,000 g einer fein, unter 1! mm, gemdrserten Durchechnittsprobe der Masse
werden in einem flachen Porzellanschilchen je nach dem Wassergahalt (aber
mindestens 7-8 Stunden) im Trockenschrank bei 70° getrocknet. Der Gewichts.
verlust entspricht dem Wassergehalt.
Berechnung: % H,0 = Gewichtsverlust in g « 5

Beispiel:
Schidlchen + 20 g Masse vor dem Trocknen = 41,210 g
nach ® o » = 40,374 "
Gewichtsverlust = 0,836 g

g) Bestimmung des 16slichen Schwefels.

a) Konventiunsmethode der wirtschaftlichen Vereinigung deutscher 7&
Gaswerke, Gaskokssyndikat, Kéln.(Z.f. Ange.Chemie,31,45(1918)C. 18.II

Die zar Wasserbeetimmung verwandte Probe wird hnach dem Trocknen nochmals
sorgfiéltig pulverisiert (ﬁnter 0,3 mm), da man sonst bei der nachfolgenden:
Extrgktion mit Schwefelkohlenstoffen keine ubereinstimmenden Resultatek
erhaleJﬁwvww TRt - : - '
Man bringt 10 g der trocknen Masse durch einen glatten, weithalsigen
Trichter in einen Schuttelzylinder von 100 cm? Fassungsvermbgen, ‘der such E
bei 105 cm3 eine Marke hat. Der Zylinder wird mit etwa 75 cms reinem, - }
frisch’ destillierten Schwefelkohlenstoff gefillt und mit einem Glasstdpsel
-verschlossen. Dann. werden Masse und- Losungsmittel ofter reeht kraftig
umgeschiittelt und die Masse einige Stunden—sichmselbst dberlassen. Nun
‘wird mit Schwefelkohlenstoff bis zur Marke 105 cms‘aufgefﬁllt, nochmaIS‘
umgeschuttdlt und die Masse zum Absitzen gebracht.

—— 2

Wenn die Extraktionsflﬁssigkeit, die Je nach dem Gehalt und Reinheit der
Masse hellgelb bis tief dunkelbrgun gefarbt ist, v&llig klar geworden ist,
80 pipettviert man 50 cm3 hiervon vorqichtig heraus. Diese 50 cm3 ldsst ma
durch ein kleines Filter in einen gewogenen Kolben von utwa 100 . 150 cm35
fliessen. Der Kolben soll.zur Verhinderung_von Siedeverzugen~einen Siede-j
.stein: (Glasperlen oder: dergl ) enthalten. Das Filter wird sogleich mit
'Schwefelkohlenstoff ausgewaschen und der Kolben mittels einer elektrischep
Heizvorreichtung oder auf .einem Dampfbade von Losungsmittel befreit." Die‘
letzten Reste Schwefelkoi \s?off werden durch Einblasen von . trockener

Luft entfernt; Dann wird derukalben bei 100° getrocknet und zur Wagung he-

bracht. Die Bestimmung wird stets doppelt angesetzt Unterschiede iiber 1%
bedingen eine Wlederholung der Bestimmung. -2
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Der Schwefel, der nach dem Abdestillieren des Schwefelkohlenstoffs zu-—
ndichst geschmolzen ruriickbleibt, erstarrt beim Erkalten teilweise unter
Aufbliihen zu einer mehr oder weniger rein gelben Kruste.

Berechnung: Sochwefel = Bewichtszunahme in g . 20%
Beispiel: E8lbchen mit Schwefel = 57,707 g
" ohne " = 55,163 "
Gewichtszunahme = Schwefel = 2,544 g
Schwefel = 2,544 . 20
Schwefel = 50,88% in der trockenen Masse.

Zur Umrechhung auf den Gehalt in der Originalmasse wird der erhaltene

Wert mit dem
Faktor 100_= ?68-Gehalt multipliziert.

H,O-Gehalt = 4,18% Faktor = 0,9582
Schwefel = 50,88 . 0,9582 -
Schwefel = 48,75% in der Originalmasse.

b) Extraktionsmethode im Soxhletapparat.

‘Man fiillt je .nach dem Schwefelgehalt der Masse und der Grdsse des Soxhlet-
apparates 10=15 g der fein (unter 0,3 mm) zerriebenen Masse in die Papier—-

‘patrone eine und befeuchtet die Masse’ nach/hem Einlegen in den Apparat ‘ -
sofort mit Schwefelkohlenstoff gui_durch,_damix-daS—spéter—aus—dem—Rﬁek——
flusskuhler heruntertropfende gosunssmittel kein Autrstduben der staub-

- trockenen’ Masse hervorrufen kann, Dies 1asst sich auch durch Auflegeh
eines losen Wattepfropfens als. Abschluss auf die Masse verhiiten. Die
einzelnen Teile des Apparates sollen eingeschliffene Verbindungen haben.
Ausserdem schliesst mantden offenen Teil<des m8glichst' lang gebauten:
Ruckflusakuhlers zweckmassig ‘durch ein aufgesetztes, umgebogenes Chlor-
calciumrﬁhrchen ab, das man mit einem langen Gummischlauch verbindet, den
man unter den,Arbeitstisch ableitet. . e : .

—Nach—dem—Einfﬁlien—vun“ét‘*‘1OU -~ 150 cem Schwefelkohlenstoff erhitzt man
auf dem Waeserbad, bis dexr Schwefelkohlenstoff aus der Patrone vollkommen
farblos abldguft. Dies ist nach etwa 20 Auszdgen (4-5 Std.) der Pall. Aus
‘dem zu Beginn des. Versuches gewogenen Kolben destilliert man sodann den
Schwefelkohlenstoff am absteigenden.Kﬁhler abj vertreibt die letzten Reste
durch—huftdurchblasen und—kurzes—Einsetzen in-den— Trockenschrahk und be-
stimmt den .zuriickgebliebenen Schwefel nach demmErxrkalten mit Exsikator

‘durch Zuriickwdgen des Kolbens aus der Gewichtszunahme. T
' |



Berechnung: 925;.%;253%5%-:_199 = % Schwefel in trockener Masse.
Beispiel:  Einwaage = 13,000 g Masse.

Soxhletkolben mit Schwefel = 116,553 g

" ohne " = 109,962 g

Gewichtszunahme = Schwefel = 6,591 g

% Schwefel = 222910 100 . 50,0

-~

Schwefel = 50,70% in der trockenen Masse.



