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Untercuohung von frischer Gasrein smasse auf ihre Auf-

keit fUr Schwefelwasserstoff.

Da der Eisenoxydgehalt von frischer Gasreinigungsmasse
fUr ihre Aufnahmerdhigkeit flr Schwefelwasserstoff nicht
allein ausschlaggebend ist, so mu8 sich zur Wertbestimmung
der Masse der rein chemischen Untersuchung noch eine prak-
tische Prifung auf ihre Aufnahmefdhigkeit fir Schwefelwas-
serstoff anschliefSen. Da jedoch auBerdem die Verwendbarkeit
der Masse nicht nur von ihrer Schwefelaufnahmef#higkeit,
sondern auch von der Regenerationsréhigkeit der Masse ab-
-héngt, so muB auch die Regenerationsreaktion mit in die
Prifung einbezogen werden. -

. Zur Wertbestimmung verschiedener Massen behandelt man
die ‘einzelnen Proben entweder mit Rohgas (ungereinigtem
Koksgas) oder mit reinem Schwefelwasserstoff Da es sich um
Vergleichsversuche handelt, so ist vor allem darauf zu ach-

-ten, das alle Versuchsfaktoren und Ausfﬁhrungen méglichst
gleich sind. Die. Regenerierung der Masse. erfolgt ‘bei der
‘Schwefelung ‘mit Rohgas infolge des Sauerstoffgehaltes des
Koksgases schon wiéhrend des Durchleitens des Rohgases wah-y
" rend bei der Schwefelung mit- reinem Schwefelwasserstoff im-
mer abwechselnd Schwefelwasserstoff und Luft durch die Masse
~gele1tet werden miissen. - X

I) Schwefelung der Masse mi:Rohgas, Prﬁfung der Masse auf i
: ihre Absorptionsfahlgkeit fﬁr Schwefelwasserstoff im
" Koksgeas. : s -

Man bestimmt vor dem Versuch zunachst den Wassergehalt
- dexr: Durchscbnittsproben der verschiedenen Massen, indem man ,

Mittelwert errechnet Zu diesem. Zweck werden genau 20 '8 derf.
gut zerkleinerten Durchschnittsproben tiber- Nacht{mindestensa
.10 =12 Stunden)im Trockenschrank bel nicht liber. 100 %c. ge-
trocknet Der Gewichtsverlust entspricht dem ursprunglichen
,Wassergehalt. , . » .
. Berechnung: % H20 = Gewichtsverlust in g «'5

Belspiel' Imxmasse-' " o1y L 2) L 3).
"Schélchen + 20 g Masse vor dem Trocknen 42 980 43 981 43,578
i : bl i nach L 25,206 34,219_33,786

Gewichtsverlust L;=  Wasseru 9,774 9,762 9,792
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% H,0 = 1) 9,774 - 5 = 48,87
% = 2) 9,762 - 5 = 48,81
# " = 3) 9,762 - 5 = 48,96
Mittel : H,0 = 48,88 %

Man fiillt von den einzelnen Durchschnittsproben der ver-
schiedenen, vergleichsweise mu untersuchenden frischen Gas-
reinigungsmassen soviel, wie 20 - 30 g trockner Masse ent-
spricht, in kleine Trockent#rme (nach Fresenius,. Hbhe etwa )
250 mm) locker ein und schaltet-alle Tiirme parallel. Nun lei-
tet man Koksgas, das zunichst durqh vorgeschaltete, mit etwas

'Wasser beschickte Waschflaschen geleitet wird, durch den un-
_texen,'seitlicheh Ansatzstutzen durch die Méssen und misst
Gasmenge sowie GasgéSchwindigkelt in nachgeschal teten Gas-
uhren, die‘mén zﬁvor moglichst genau unter einander geeicht hat.

; Sowohl die Menge der angewandten Masse wie- die Stromungs-
geschw1ndlgkéi¥_33s Rohgases konnen in gewiSSen Grenzen schwan-
ken, missen jedoch, da es sich um einen. Vergleichsversuch -
handelt, innerhaldb desselben Versuchs be1 den verschledenen -
Massen under elnander genau ubereinstlmmen.»x '

Ein MaBstab filr die Wirksamkeit der Masse -ist ihr Ab-
sorptions- oder Entschnefelungseffekt, d.h. die ‘Menge an’
Schwefelwasserstoff, die die Masse aus dém Gase aufnlmmt.'

‘Man kontrolliert daher in bestlmmten Zeitahstinden: Qz B. alle

3, 6 oder 12 Stunden usw. ». Je nach’ der angewandten Menge Masse‘
den Entschwefelungseffekt der einzelnen Massen durch’ Bestim—
mang des Schwefelwasserstoffgehaltes des Gases vor und nach '
den Turmen. ‘Zu diesem Zweck stellt man die Gaszufuhr ab, schal
tet zw1schen die Massen und dle Gasuhr ein Zehnkugelrohr mlt
Cadmxumacetatldsung und 18t nun bei allen Massen mit" derselben
Stromungsgeschwindigkeit soviel _Gas durchgehen, wie zur Br-
zielung eines genugend groBen Niederschlags von Cadmiumsulfld
notlg ist. Die Gasmengen werden ‘bei den einzelnen Massen e
nach deren augenbllcklichem Absorptionsvennogen verschigaéﬁ*
sein. Durch Tltration des Cadmiumsulfids mit Jodldsung er- -
halt man dann den Schwefelwasserstoffgehalt nach den . Turmen,
wahren& der Gehalt im Rohgas ‘in elner besonderen - Probe un-
mittelbar vor— oder nachher bestimmt wird. :
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Daraus 1l#8t sich der Entschwefelungseffekt der einzelnen

Massen nach der Gleichung:

{a -~ b) - 100
5 %

'perechnen, wobel ‘

a der Schwefelwasséistoffgehalt des Gases vor d.Tlrmen,

b der Schwefelwasserstoffgehalt des Gases nach d.Turm
ist. o

Dies wird in regelmiiBigen Zeitabstiéinden so oft wieder- .
holt, bis der anfangs ziemlich rasch abfallende Entschwefe-
lungseffekt mur noch langsam zurhckzugehen beginnt. In einer.
Tabelle trédgt man die einzelnen Versuchsdaten ‘wie Datum,
Zeit Versuchsdauer (d.h. Anzahl der Stunden seit Beginn
. des Versuchs) Schwefelwasserstoffgehalt des Gases vor (Roh-—
"gas) und nach den ‘einzelnen Tlirmen, den Gesamtdurchsatz’ an
Koksgas. sowie die mittlere Stomungsgeschwindigkeit des Roh-
' gases zwischen zweil Messungen (dle moglichst oft zu kontrol-
lieren und konstant zu halten- ist) ~ein. AuBerdem stellt man-
das’ Absinken-des- Entschwefelungseffektes durch Auftragen des
Entschwefelungseffektes in Abhénglgkeit vom Durchgang an
Kbksgas auch graphlsch dar. Der Versuch ist beeﬂdigt, wenn
“‘die Kurve des Entschwefelungseffektes ‘ziemlich flach zu ver-
laufen beginnt, was in der Regel der Fall ist, wenn der Ente—.
schwefelungseffekt auf etwa 20 - 40 % abgesunkeén ist.

Man bringt sodann die Massen mdglichst: quantltativ aus»
den' Tiirmen in flache‘Porzellansohalen, trocknet etwa 7 -8
Stunden bei 70° im Trockenschrank und ‘bestimmt in einer 0
staubfein gepulverten Durchschnlttsprobe den Schwefelgehalt
durch Extraktion im Soxhletapparat.. - B

Man’ glbt den.SQhwefe;gehalt in % an. Ferner wird die
Schwefelmengé, die von.100_g'tro¢kener Masse aufgenommen wor-
den ist, ermittelt. Durch Umrechnung dieser Schwéfelméngcn,,
die mgn auf. den.klelnsten Wert als Einheit bezieht, erha’t
man Zahlen, die zusammen mit-den oblgen.Werten als MaBstab
fir die Akt1v1tat der einzelnen Massen dienen konnen.
Berechnung" : :

Entschwefelungseftekt = (a = b)a. 100 =%
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a = H,S-Gehalt des Gases vorx der Masse (Rohgas) .
b = HZS-Gehalt des Gases nach der Masse.
Schwefelgehalt dex Masse:

43 = ef. Schwefel in . 100
angew. vasse 8 + efe n g

Séhwefelmenge (von 100 g Masse aufgenommen)*

. Bgef. Schwefel in g - 100
g Schwefel angew. Masse 1n g |

Beispiel: Vergleich von Tuxmasse, Raseneisenerz u. Gemische.
Das Gemisch besteht aus etwa gleichen Teilen Iuxmasse,
Raseneisenerz und alter, teilwelse verbrauchter Masse mit
einem schon vorhandenen Schwefelgehalt von 8,10 % in Origi-
nalmasse und 14,38 % invtrockenér Masse (H,0 = 43,66 %)
Der Wassergehalt der Durchschnittsproben wurde als
Mittelwert von drei Bestimmungen ' )
- 1) in’ Tuxmasse mit 28, 88 % Co A
2) in Raseneisenerz mit 48, 18 % - -
3) im Gemisch mit 43,66 % bestimmt. o
' Zur Schwefeluhg. mit Rohgas sollen angewandt werden'
Je 31,0 g der trockenen Massen.
‘Man berechnet die anzuwendenden Mengen der Orlginalmassen
" nach der Gleichung

.31 » 100 o
Orlginalmasse = (100 - Wassergehalt % : 8 
1) Luxmassg = =21 - 100 = 60,6,g B
'2)_Raseneiséﬁ§?z  =1-:1081_‘430?8-: = 59@8 §W
LT 3) Gemisch = 1081—.A3026 - 55, O S
EntschwefeluggSeffekt (Stlcaprobe). ':-‘~_
HZS-Gehalt vor der Masse (Rohgas) = 5,84 g/h3“
HZS—Gehalu nach der Masse- - . . = 1,75

(5,84 -1 75) + 100 _

Entso:wefe.unzsef’ékt =
2

_uSchve&elgehslt dex tro»kpnen Massen (nach der Schwefelung
und Extraktion im Scxnletapparat)‘b
1) Luxmassn'__ - 50,66 %
' 2) Raseneisenerz 35,56 %
3) Gemisch 51,66 % x)
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X) pavon sind 43,54 % .neu aufgenommenbo a
' 8,12 £ waren im Gemisch vorhanden
Von 100 g trockener Masse sind also autgenommen worden:

100 _* 50 66

100 g qumasse haben aufgengmmgn: TUU_=’SU‘66 = 102,7 g =
€ n: y _

100 g Raseneisenerz. haben &ufgenommen 488‘5—%24§%~= 55,2 =
. .56 .

100 g Gemisch hEBen aufgenommen' '4%§}é—%%ig% = 77,1 8
?

Bezieht men die von 100 g Masse aufgenommenen. Schwefelmen—
' gen auf Raseneisenerz als Einheit, so erhiélt man als Akti-
vitétszahlen fur ;

"~ Iuxmasse --. - 1,86

- Raseneisenerz 1T

Gemisch 1, 4'

A

133—Sdhwéfelﬁng der. Masse mit reinem Schwefelwasserstoff,
Priifung der Masse auf" ihre Aufnahmefahigkelt (Schwefel—
- kapazitax)

(In der Anlehnung an die Vorschrift von H. Broche,
, Brennstoffchemie 13, 205(1932), vgl. ‘guch Gemmel Gas. World
_77,r496 C. 1923 II 66)

st P R e . - ’
S T S Ry o Abzug =
Luft ; T [c—— '3
: Maéée‘v ‘
| .‘P,fﬁ— ?orzellansiebv
Wasserbad NS -
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Das Beladungsrohr besteht aus einem unten konisch ver-
jungten Glasrohr (1 = 100 mm, & = 32 mm), das oben durch
einen durchbohrten Gummistopfen abgeschlossen ist, durch
den die aus dem Rohr sustretenden Gase in den Abzug gelel-
tet werden. Die Verjungung, auf der ein Porzellansied zur
Aufnahme der Masse liegt, setzt sich in ein gebogenes'Glanﬂ
rohr fort, an das mit einem Gummischlauch ein mlt Wasser ge-
fillter Blasenzihler angeschlossen ist. Der Blasenzihler
steht mit dem Schwefelwasserstoffentwickler (Kipp) bezw.
mit der Imftleitung in Verbindung. Die ganze Apparatur
hingt in einem Wasserbad. Je nach der Zahl der-vergleichs-
welise zu untersuchénden Massen werden dile einzelnen Bela-
aungsrohre nebeneinander in dasselbe Wassarbad gehingt und
im Parallelstrom betrieben. : '

-Man fdllt nan d1e Durchschnittsproben, entsprechend
genau 20 g trockener Masse, ‘gleichm#fig und locker in die
Beladungsrohre ein und - leitet eine Stunde lang- Schwefel- °
wasserstoff durch die Masse,lwobei die Geschwindigkeit des
Gasstroms so elngestellt wird, daB in der ‘Sekunde bei gllen
'Rohren glelchmaﬁig zwei Blasen durch den Zdhler gehen. Da-
rauf wird zwei Stunden 1ang mittels Durchleiten von Iuft
(5 - 6 Blasen/éec ) regeneriert, wobei das Wasserbad . _schwaeh
erwarmt wird (hdchstens 30 - 40°.), wihrend. das Wassarbad
'bei der Beladung kalt bleibt. Man wiederholt diese- Behand~ -
_lung abwechselnd—1 Stunde Schwefelwasserstoff und 2 Stunden -

S Iaft- im ganzen drelBig mal. Dabei mus das Wasser im -Blasen-
zihler . von Zeit zu Zeit erganzt werden, um die mit dem Gas-

—strom weggefdhrte Feuchtigkeit zu erginzen. T

- FNach beendigter Schwefelung wird die. Masse aus dam
Rohrchen mdglichst quantitativ in ein flaches Porzellan—
schilchen gebracht ‘und bei 70 XC. dm. Trockenschrank getrock—v
" net, worauf der Schwefelgehalt in der ﬁblichen Weise dv ch
.Extraktion im Soxhletapparat ‘bestimmt wird. A : :

Die Schwefelkapazitét, d.h. der Gehalt der trockenen
Masse an Schwefel -errechnet sich wie folgt S
Ist & die gefundene Menge Schwefel in g, 80 ist: die_ .

<
Schwefelkapazitat ?"%gg—iﬁé’ = % S.

v-_7:+
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Daraus berechnet sich, wie im vorhergehenden Versuch
angegeben, die von 100 g trockener Masse aufgenommene Schwe-
felmenge.

Beispiel: Vergleich von ILuxmasse, Raseneisenerz und Gemisch.
Das Gemisch war wie im vorhergehenden Versuch zusammengesetzt -
und enthielt 14,38 % Schwefel in trockener Masse.

¥ach der Schwefelung wurden folgende Mengen Schwefel (Soxh-
let) gefunden: '

Tuxmasse: . 34,141 g

Raseneisenerz: 12,030 g

Gemisch: ~ - - 29,0%6 g * -

x)da.von sind ' 26,160 g S neu aufgenommen.und

I L " 2,876 g S waren im Gemisch schon

vorhanden. Angewandt waren je 20 g zur. Schwefelung.
'Daraus berechnet sich die_ Schwefelkapazitét wie folgt:
: 1) Luxmasse' = ' _%%QTiTzixéél_ = 63 06 %
~2) Raseneisenerz = _}.2265,01%:_(2)80_ =. 37 56 % =
) . : VR : <9 L
100 « 29,036 x’

X} pavon sind ' R ' : S 56,67»%;
. neu aufgenommen und B R C Bt 6,23 %
_waren im Gemisch vorhanden. = - o——— T

100 & Luxmasse haben also aufgenommen.‘ Jr?%——g-g—'%g = 170 7 g s
. " ?

RO

Y1OO 8 Raseneisenerz " = e 488‘5?%;;32 60 153 s
- - ?
100 g Gemisch LA ;88~5-§gig;_— 130,8 g'S

Bezieht man die von 100 g Masse aufgenommene Schwefel- '
menge - auf Raseneisenerz als Einheit so erhalt man als Aktl-'
'[vitatszahlen fir :

qumasse _ 2,8,_
Raseneisenerz"- 1.
”Gemlsch ‘ 2,2
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Die Lehr- und Versuchsanstalt in Karlsruhe (Gasinsti-
tut; s. Gaskursus S. 213 Aufl. 1929, sowie Z.f. angew. Che-
mie 27, 638 (1914).) bestimmt die Schwefelkapazitit von
Gasreinigungsmasse in einem besonderen Beladungsrohr,indem
10 g feinstéulverisierter, trockener Masse nach ihrer An-
feuchtung mit genau 4 com Wasser in einer Soxhlethiilse so
lange mit reinem Schwefelwasserstoff behandelt werden, bis
bei Unterbrechung der. Schwefelwasserstoffzufuhr in einem
hinter den Sﬁttigungsapparat geschalteten Blasenzihler kein
Aufsaugen der Sperrflussigkeit innerhaldb von drei Minuten
mehr beobachtet wird. Hierauf wird die Masse . durch vorsich-
tiges Durchsaugen von feuchter Luft, um eine zu starke Er--
wazmung oder er gar Entzundung der Masse zZu vermelden, zwei
Stunden lang regeneriert.

"-_—”'HZS vom Kiﬁp

g
b

‘Masse in de¥
Soxhlethiilse

. Abzug ~—— - . -

R

"uii{'

Vor dem Extrahieren mlt Schwefelkohlenstoff wird dle<
Hulse mit der Masse. etwa 7 —- 8 Stunden bei 70° im Trocken—
: schrank getrocknet ‘und- dann fn der—ublichen Weise im Soxh-—
let extrahlert Derim Extraktlonskolbchen ‘nach dem Abde~-
stlllieren und vdlligen Verflﬁchtigen des. Schwefelkohlenstoffs
durch Trocknen bei 80 bis zur Gewichtskonstanz zuruckble1- 
bende. Schwefel entspricht dem aufgenommenen,Schwefelwasser—
stoff. L : ; s
B - Es kann naturllch auch nach dieser Methode eine mehr-
malige. Sattigung und Regeneration der Masse ohne Zwischen-
extraktion ausgefdhrt ‘werden.. :
Literatur Zeitschr.. f. angew.. Chemie 27, 638 (1914)

/fl‘ M~¢,4 mmm P llees " 1976 £ 27
flnnte, ﬁzwzw P EI5rs 5.






