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Qﬁd#“'l Apparate zZur. Bestimmung des Gesamtschwefels in Gagen
"""" A7 .
éy o und des fluchtlgen Schwefels 1n Kohlen,a)-

A Gesamtschwefél in Gasen,

P

1) 4n einer fruheren Abhandlunva) wurde von tns eine Methode aur
:Bestlmmung des Gesamtschwefelo in Gasen beochrleben, nhach- deﬁadaslzu
' untersuchende Gas in e1ner aus dem Pregl'schen Perlenrohr entw1cke1-

ten Apparatur mit uauerstoff an Platln verbrannt Aind . die entstandene
" Schwefélsiure tltrlmetrludh oder m1krograv1metrlsch als Barlumsulfat
beutlmmt w1rd D1e Apparatur die olch flir die Verbrennung von Gasen,
d1e kelne oder nur wenig Kbhlenstoffverblndungen enthalten, bewahrt‘
hat, 1st wenlger brauohbar, wenn dle Gase. sehr viel; Kohlenstoffver-
blndungen enthalten, z.B, Braunkohlengas, Propanpas U, dergl., die
Verbrennung,geuchw1nd1gke1t niss dann S0, kleln geWahlt werden, dassj
hoch°tens etwa 10 thor Gaa/utunde verhrannt werden konnen, was. bei ‘
gerlngem uchweiel~Goha1t der Gase dann zu recht langer Verbrennungs—
dauer fihrt, ﬁemgegenuber bletet die'im Tfolgenden beschriebene hneue
Apparatur die Mdglichkeit, -auch sehr kohlenstoffrelche Gase rasch gzu
. verbrennen und trotzdem die Absorptlon der, entstandenen Schwefeloxyde
h;;antltatlv zZu, geutalten. Be1 der Neukonstruktlbn wurde die lichte o
vWelto deu Verbrennunpsrohrbs von, 8 auf 14 mm vergrossert an gtelle

de° Absorptlonutelleu des- Prepl'schen Perlenrohreu wurde eine 1nten—

st g3,

\‘lg Lab, fgb Dr,Graaner ir,9, u‘131 {f.
2 Ylkrochemle “L4x121 (l9~8) -
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51ver w1rkende Absorptlonsvorlage mit Glasfrltteneinsatz, ‘wie sie

v l) eingefiigt,-
von Grote u, Krekeler beschrleben worden isty/ Mit dieser Appara—
hur lisst sich nun Ze B. Leuchtgas mit etwa 50 Liter,Propan mit
etwaﬁ25 Liter, Butan mit etwa 20 thex/Stunde Stromungsgeschw1n—

P

digkeit verbrennen. (Zelchnung Seite 3)

2, . Die Aggarat best%ht aus ‘dem Bergkristallrohr A,
das mlt einem ca, 8 cnm langen, gerollten’Plaﬁ;nnetz beschickt und
an einem Ende mit Normalschl1ff Je;éggén iét,und der Absorpt10ns=“
vorlage B; die Grossenmasse gehen aus der Zelchnung hervor. Die
Vorlagez) ist mit einer Glasfrlttenplatte G 3 versehen und mlttels

Normaluchllff an das Bengkrlstallrohr angeschlossen. In Qas Berg=

krlstallrohr gritt ube; elnen Gasstrommessor durch einen seltlichen
Stutzen Bombensauerstoff e;n, das zu untersuchende Gas stromt uber
*elnen Druckregler D und eine Gasuhr E ein ung brennt aus einer ver—
ochlebbaren Vltrcoullkaplllare {ca. O + 75 bis 1 mm luchte Welte) 1n
uersuoff ab, Zur Ausgleichung des Ueberdrucks w1rd die Absorp— N

i

uw)lrfo~1eno an eine Wasverstrahlpumpe angeschlossen.

3. - Die Inbetrlebsetzung der Apﬁhratur erfolgt in fol-

"

”génder Weise: Dle Glasperlen der Vorlage B werden iber und unter
der Pllterplatte mit je. etwg,20 cem 3figer: Perhydrollosung benetzt

und die Vorlage an das Bergkrlstallrohr angeschlossen. Nachdem die

o

oaugpumpe angestellt worden ist, w1rd das Platinnetz durch elnen o
Bun enbrenner zum Glithen gebracht und der Sauerstoffstrom elnge—,

1a7tet Dle fenge des- Sauerstoffs erglbt sich aus der Art des zu

verbrennencen Gases; z.B. benotlgen 21 T Liter Butan 146 Liter
Sauerstoff, Man wiirde also in dlesem Falle-mit etwa 160 Liter Sau=_

erstoff pro Stunde daa Gas verbrennen. Auf ‘alle Palle 1st darauf -

’e,_

nj) Ztschr,f ,angew, Chem. 46, 106 (ﬂ933) S g
i) Hergestellt von Fa, Schott u.Gen., Jena (D.R.P, Yo
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zu achten, dass im Verbrennungsrohr otets leichter Unterdruck
o\
herrscht da sonst die Gasflamme erloscht Nach Durchspulen der Gas—

o

uhr mlt dem zu untersuchenden Gas wird das aus der herausgenommenen
Yaplllare heraustretende Gas entzundet und das Flammchen auf etwa

2 blS 3 cm Lange elngestellt Man schlebt nun d1e Kaplllare in das

N

Bergkrlstallrohr ein; das Gas 1 muus mlt ruhiger, wagrechter Flamme

R 4—1";’»

abbrennen. Saugluft Sauerstoff und Gas werden entsprechend elnre—’

gullert und wahrend der Verbrennung, sofern notlg, entsprechend nach-
regullert Das bel der Verbrennung entstehende Verbrennungswasser

sammelt sich allmahllch in der Vorlage an und w1rd eventuell von

Ze1t~zu“Zelt nach kurzem Abstellen der Apparatur aus’ der Vorlage

1 .
— I;AQ

durch Druckluft ausgeblagen. L § o

v C Nach Beendlgung der Verbrennung w1rd der Gasstrom, ‘dann die

Saugluft und schllessllch der Sauerstoffstrom abgestellt die Vorlage
(

~*w1rd abgenommen gndTVQQ“*ben'mlt destllllertem Wasser ausgespult
‘(Druckluft) Das Bergkrl tallrohr W1rd ebenfalls ausgespult die ver=

t

elnlgten Waschwasser werden’ ‘auf der elektrlscheh Helzplatte auf etwa
2C ccm elngeeﬁgt und in der flltrlerten Losung (mogllchst kleines
Volumen) die Schwefeloaure alu Barlum ulfat gefdllt. D1e Aufarbeltung
des Barlumsulfats erfolgt mlkroanalytlsch 1n bekannter Weise,

wlnlge.Untersuchungsergebnlsse siehe nachste Seite,
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4, Binige ﬁn%e}suchﬁhgsergebnisse:
ST . R \ _
a) Leuchtgas Op,94: .  ca.20 bis, 25 Liter Gas pre Stunde
(" 40 " 50 " Sauerstoff *

14,10,%%5: 60,0 Ltr.Gas = 230,5 mg S/cbm Gas
15,10,35: 55,0, " % = 224.0 R
16,10,3%5: 55,0 " "= 208 0 womoow "o
17.10.35:'55,0_ LU 241,8 pnon W
17,10:35: 75,0 " " = 254,0 " M, M.
18-10335: 60,0 " v o= 245’l W [
18,104%5: 50,0 nooW = 259 8 wonoon "

b) Wasserstoff aus Stahlflasche' ca.45 bis %0 Ltr.Wasserstoff/otd.
("50 " 60 " Sauerstoff, ™

25.10.35: 300 Ltr,Hy, = = o 36 mg S/cbm (abzilgl ;Blindvers, fur

31.10,35: 210 -* = 30 mowo. Sauerstoff) )
cS'Saterséoff aug Bombe:‘.f"w ‘ v SR
400 Liter iiber Platln verbrannt = 0,24 mg S/com—

345 7 n . - o=0,21 Mowow .

T

4) Propangas aus Stahlflasche: 20 bis 25 Ltr.Gaa/Std
: ~ (140 v 150 ® Saue;etofz/Std )
5,50 mg S/cbm

LI |

.4320 wew o0 . pe e
4,67 Mmoo . e

Ay

¢) Butangas aus Stahlflasche: 15 Ltr.Gaa/Stunde -

T - 7owso-- (160 bis 180 Ltr, Sauerstofﬂ/Std )
Wlasche I, 28.11,3%5: 90 Ltr,Gas
) 2,12.35: 85 "

L. ; 6.12,%5:126,4 " ©

" II °16,12535: 107 "o
18.12,%5: 111 ¢+ o

19,12,35: 127 "

20.12.35: 110 " v

18.11,35: 122,6 Ltr,Gas
19,11,.35: 115 o v
% 11 35. 146 0 n "
11435: 10010 v

nmuny
-~
-
ON
A%

2,%8 mg S/cbm’
2:44 11 ‘"_ " .
1‘24 U
1:00 " o L

‘1,39 wow n
1'49‘ Wl n

EEREREE
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f) Gase 1n der Gasfabrik Oppau.

»Gas’“ : Datum~ﬁbltgl_;§§it; Gesamt=5 Organ.s +)
B b T T Tafcbmredi-g/¢bm-red.

Wassergas |25.2. 36| 20| 90" 2,47 -

' no 0 12642.361—21 | 60" 2,99 -

N "m-27-2i36 27,5| 80° - - 0,224
" 8.3,%6) 29,0 85" - 0,148
Koksgas [26.2.3%6 21,0 90" 0,870 -

WL 127.2.36] 24,0 {82! 7| 1,200 -

w7 l28.203602250 OO | -- .| 0,232

" 4’.3'\‘36 25,0 110' E handand s HO‘,250
Braunkoh- |25,2.36] 23,0 | 93" 0,920 | . --

.lengas 26.2,36] 20,0 | 95' o '610
. : 28.2.36 20,5 120" . - . 14'5
. 4,3,36] 46,0 25" - '0,140
Kraftgas 25 2.36/'20,0 p4or .| 1,08 | -
et 127,2,36| 22,5 1100 71,26 a-
" 27.2.36( 20,0 | 80' - - 1 0 ,220
Y 9,3,%6] 27,0 | 90' |- = - 0,119

+) " nach Hg3=Bntfernung durch Cadmiumacetat.

b

'B. Bestimmung des flilchtigen SchwefeIs in Kbhlen.

Zur Bestlmmung des fluchtlgen Schwefels in festen Brenn-
‘stoffen (Stelnkohle, Braunkohlc, Briketts) wurde von uns bisher das
Pregl'bchc Perlbnrohr in der Orlglnalausfuhrung von Pregl benutzt'
newerdlngs wurde der Absorptlonsteil des Rohrchens durch eine Ab—
) orptlonsvorrlchtung mit Glasfrlttenelnsatz ‘ersetzt. Die Anordnung
geht aus der Zelchnung (Seite 7) hervor. Die Vorlage wird mlt 15 cem
‘elner 3 %1gen Pcrhydrollosung beschickt; es werden ca,lQ0 mg der

73kohle 1m lan«samen Tuft- bczw. Sauorstoffstrom verbrannt. (mempe~

i

ratur des elektrischen Oefchens bcl Braunkohle 600° ’ bel Steinkohle
~

”OO ) -Nach dem Ausspulen der Absorptlonsvorlage und des Verbren-

e 'y

wvsrohrchen" wird die entstandene Schwefelsaure als Barlumsulfat

f
nlkroanalytlsch beotlmmt.






Zusamnenfassung.

bl

v

bie von Oppau angegebene Mikroapparatur (Mikrochemie VI,

‘ 121, 1928);‘in“der die Bestimmung des Schwefels in Gasen durch Vers=
brennen diescr an Platin im Sauérsfoffstrom erfolgt,ylésst sich'sehr
sweckmissig mit der Absprp*ionSapparatur von Grote. u.Krekelef

i(7tschr jfangew ‘Chem, 46,106, 193%3) komblnleren, der Vorteil dieser

x».,

komblnlerten Apparatur liegt in der Mogllchkelt auch sehr kohlen—

otOifrCIOhC Ga asch verbronnan und trotzdem d1e Absorptlon des

4

J;Qtstandonen Schwefeldloxyds bGaW. = trloxyds quantltatlv gestalten

‘zu konnen., . s Lo .

- Dic¢ Ergebnisse von ‘uchvcfelbcstlmmungen nach dleser

Methode in einer Rclhe von Gasem'(“euchtgas, Wasserstoff Sauer—
stoff, Propan, Butan, Wassergas, Koksgas, Braunkohlengas und
Hraffgas) woracén mitgeteilt. o ‘ R g

‘ _,Augh eine Apparatur zur:Bestimmupg decs f;ﬁchtigen'Schwe=

fﬂlgwin_iﬁﬁign;Brennstoffen wifd beschrieben,

4 [ !
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Analytischos Teboyatovivm dnpoaa, :27.0ai 1930,
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