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'.G Farbenlndustrle Aktlengesellschaft Ludw1gshafen/hheln.
’ Ammonlaylaboratorlum Oppau.

den 27, Mai 1936,

' Apparate zur Bestimmung deé Gesamtschﬁefels in Gaseh

.und des fliichtigen Schwefels in Kohlen.l)

“A. Gesamtschwefel in Gasen,

' 1)”In‘einer friiheren Abhandlunga) wurde von uns eine Methode zur
Bpstimmung des Gesamtschwefels in Gasen beschrieben, nach der das zu
untersuchende Gas in einer aus dem Pregl'schen Perlenrohr entwickel=
ten Apparatur mit Sauerstoff an Platin verbrannt und die entstandene
Schwefelsdure tltrlmetrlsch oder m1krograv1metrlpch als Bariumsulfat
bestlmmt w1rd Die Apparatur, die alCh fiir die Verbrennung von Gasen,

'dle keine oder nur wenig Kohlenstoffverbindungen enthalten, bewihrt
hat, ist wenlger"brauchbar, wenn die Gase sehr viel Kohlenstoffvers=
kbindungen énthalten, z+B. Braunkohlengas, Propangas u.dergl,; die
Verbrennungéggschwindigkeit muss dann so klein gewdhlt werden, dass
.hdch§tens etwa 10 Liter'Gas/Stunde vefbrannt werden konnen, was bei
geringem Schwefel-Gehalt der Gase dann zu recht langer Verbrennungs=

: dauer fithrt. Demgegenuber bietet die im folgenden beschrlebene neue

. Apparatur die Mogllchkelt auch ‘sehr kohlenstoffrelche Gase rasch zu
_verbrennen und trotzdem die Absorptlon der entstandenen Schwefeloxyde
quantltatlv zi gestalten. Bei der Neulkonstruktion wurde die lichte
helte des Verbrennungsrohres von B‘auf‘14 mm vergrossert; an Jtelle

deé Absorptionsteiles des Pregl’schen Perlenrohres wurde eine inten=

1; Lab,Tgb,Dr,Grassner Nr,9, $,131 {f,
Ifikrochemie VI, 121 (1928),
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:51ver wirkende Absorptlonsvorlage mit Glasfgigtegeég?atz, wie sie
von Grote u.Krekeler 1 beschrleben worden isty/ Mit dieser Appara=
tur; ldsst 31ch nun z,.B. Leuchtgas mit etwa 50 Liter, Propan mit

eﬁwa-25 ILiter, Butan mit etwa 20 Liten/stunde“Strémungsgeschwin=

digkeit verbrennen. (Zeichnﬁng Seite 3).

2. Die Apparatur besteht aus dem Bergkristallrohr A,
das mit éinem ca.'8 cy 1angen; gerollten Platinnetz beschickt und
~an_einem‘Ende~mit Normalschliff versehen ist, und der Absorptions=
Vorléée B; die Grossenmasse gehen aus der Zeichnung hervor. Die
Vorlagéz) ist mit einer Glasfrittenplatte G % versehen und mittels
Normalochllff an das Bergkrlstallrohr angeschlossen, In das Berg=
krlstallrohr tritt iiver elnen Gasstrommesser durch einen seitlichen
Stutzen Bombensauerstoff ein; das 2zu untersuchende Gas stromt iiber
einen Dfuckregler,D und. -eine Gasuhr E ein und brennt aus einer vers=
échiebﬁaren Vitreosilkapillare (ca.O 75 bis 1 mm lichte Weite) in
Sauerstoff ab. Zur Ausgleichung des Ueberdrucks wird dle Absorp=

tlonsvorlage an elne Wasserstrahlpumpe angeschlossen.

N - 3. Dic Inbetriebsetzung der Apparatur erfolgt in fol=

. gender Weise- Die Glasperlen der Vorlage B werden iiber und unter
der Wllterplatte mit Je ctwa 20 cem S3%iger Perhydrollosung benetzt
und dle Vorlage an das Bergkristallrohr angeschlossen. Nachdem die
Saugpumpe angestellt worden ist, wird das Platinnetz durch einen
Bunsenbrenner zqm Gliihen gebracht und der Sauerstoffstrom einge=
schaltet, Die Méhge des Sauerstoffs ergibt sich aus der Art des zu
‘verbrennendeh Gases; z.B, bendtigen 21,7 Liter Butan 146 Liter

~ Sauerstoff, Man wﬁrde also in diesem Falle mit etwa 160 Liter Sau=

erstoff pro Stunde das Gas verbrennen, Auf alle Pdlle ist darauf

'

1) Ztschr.f.angew.Chem. 46, 106 (1933);
2) Hergestellt von Fa. Schott u. Gen., Jena (D.R.P) ).
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zn achteﬁ, dass im Verbrennungsrohr stets leichter Unterdruck
he}rsght, da\sbnst die Gasflamme erlbscht.vNach Durchspiilen der Gas=
uhr. mit dem zu untersuéhenden Gas wird das aus der herausgenomﬁenen'
Kapillare,heraustrefendé Gas entziindet und das Flammchen auf etwa

2 bis 3 cm’Lﬁnge_éingestellt. Man gchiebt nun die Kapillare in das
Bé?gkristallrdhr ein; das Gas muss mit ruhiger, wagrechter Flamme
abbrennen. Sauéluft Sauerstoff und Gas werden entsprechend cinre=
gullert und wihrend. der Verbrennung, sofern notig, entsprechend nach-
regullert Das bei der Verbrennung entstchende Verbrennungswasser
sammelt sich allmihlich in der Vorlage an und wird eventuell von
vZeit zu Zeit nach kurzem Abstellen der Apparatur'aus der Vorlagev
durch Druckluft auséeblasen.

” Naqh Beendigung dér Verbrennung wird der Gasstrom, dann diec
Sauglﬁft und schliesslich der Sauerstoffstrom abpestellt; die Vorlage
wird abgenommen und von oben mit destllllertem Wasser ausgespilt

- (Druckluft), Das Bergkristallrohr erd ebenfalls ausgesplilt; die ve;—
giﬁigten Waschwidsser werden auf der elektrlschen Heizplatte auf etwa
‘2C'ccm'eingeengt und in der filtrierten Losung (moglichst kleines A
Volumeh) die Schwefelsdure als Bariuméulfat gefdallt. Die Aufdrbeitung
des Bariuhsulfats erfolgt mikroanalytisch in bekahnter Weise,

Einige Untersuchungsergebnisse siehe ndchste Seite.
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- 4, Einige Untersuchungsergebnisse:

a) Leuchtgas 0p,94: ca.20 bis 25 Liter Gas pro Stunde

(v"a40 " 50 v Sauerstoff " )
14,10,35: 60,0 Ltr Gas = .230,5 mg s/cbm Gas
15 10 35 55, = 224 0 10 " 1)
16 10 35 55 0 1t " = 208 o wn " "
.17.10, 35 55’ " = 241,8 non [ "
17'10'35: 75’0 " q - 254’0 I 1" "
18.10'&35: 60,0 1 U = 245,1 "N " 1"
18.10.35: 50’0 " [T 259,8 1" ". 1t 1"

b) Wasserstoff aus Stahlflasche: ca.45 bis 50 Ltr.Wasaerstofﬁ/Std.

, ("s50 " 60 " Sauerstoff "
25. 10 35: 300 Ltr.H, = 0,3 mg S/cbm (abziigl.Blindvers,fir
31 10.35: 210 " = 0,30 " v " Sauerstoff)

\
c)'Sauerstoff aus Bombe:

400 Liter iiber Platln verbrannt
345 7 1] ]

0,24 mg S/cobm
O , 21 " 1" L

IIH

d) Propangas aus Stahlflasche: 20 bis 25 Ltr.Gas/Std
(140 " 150 " Sauerstoff/std.)

5,50 mg S/cbm

18,11,%5: 122,6 Ltr.Gas

19,11,3%5: 115,0 " ; 4,65 1 omow
21,11,%5: 146 Qo " "= 4,20 " "
= 4’67 nwonon ‘ '

22.11.35: 100,0 " "

Ltr,Gas/Stunde
bis 180 Ltr.Sauerstoff/Std.)

2,38 mg S/cbm
" "

e)«Butanyas aus_Stahlflasche:

—~
—
VK
- OwWm

Ilasche I 28 11.3%5: 90 Ltr,Gas

2,12,%5: 85 " n = 2, 74
6,12,%5:126,4 " " = 2,44 "V "
11, 16.,12:35: 107 noon = 1,24 TR n
18,12,%5: 111 " " = ,1,00_ non u
19.12,35: 127 " " = 1,39 " n
20,12.3%: 110 " " = 1,49 " 0
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- f) Gase in der Gasfabrik Oppau.

Gas IDatum [iter |Zeit |Gesamt-S [Organ.S +)
g/cbm red, g/ebm red.
Wassergas |25.2.36] 20 |90’ 2,47 --
S w T 126,2,36| 21 |60 2,99 -
" 27.2.3%6( 27,5 80! — 0,224
S 8.3.36| 29,085 - 0,148
‘Koksgas |26.2.%6} 21,07} 90" .0,970 -
i 27.2.36| 24,0 | 82" 1,200 R
- 128,2,36( 22,0 LOO* - 0,232
Lo 4.3.36| 25,0 L10' | - " 0,250
Braunkoh- [25.2.36| 23,0 | 93* - 0,920 -
lengas. |26.2,36 20,0 | 95' 0, 610 ——
: 28.2,36| 20,5 20" ST 0,145
1 4.3.36] 46,0 L25' - 0,140
Kraftgas 25 2,36 20,0 [L40" 1,08 -
oo 27. 2 36f 22,5 110! 1, 26 -
" 27.2.36| 20,0 | 80" . 0,220
" 9.3,%6| 27,0 | 90 — 0,119

4) nach Hza-Entfornung durch Cadmiumacetat.

B. Bestimmung des'fluchtigen Schwéfels in Kohlen,

1071

Zur Bestimmung des fluchtlgen Schwefels in festen Brenn=

stoffen (Stelnkohle, Braunkohle, Briketts) vurde von uns bisher das

,Pregl'sche Perlenrohr in der- Orlglnalausfuhrung von Pregl benutzt;

neverdings wurde der Absorptlonstell des Rbhrchens durch eine Ab=

qorptlonsvorrlchtung mit Glasfrlttenelnsatz ersetzt. Die Anordnung

geht aus der Zeichnung (Seite 7) hervor. Diec Vorlage wird mit 15 cem

"einer 3 %1gen Perhydrollosung beschlckt' es werden ca,100 mg der

Kohle im langaamen Tuft- bezw. Sauerstoffstrom verbrannt. (Tempe-

ratur des elektrlschen Oefchens be1 Braunkohle 6000, bei Steinkohle

800°).

Nach dem Ausspulen der Absorptionsvorlage und des Verbren=

.. mgsrohrchens wird die éntStandene Schwefelssure als Bariumsulfat

_mikroanalytisch bestimmt.
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Zusammenfassung.

Die von-Oppau angegebene Mikroapparatur (Mikrochemie VI,:
121, 1928), in der die Bestimmung des Schwefels in Gasen durch Vers=
'brcnnen dlescr an Platin ;m Sauerstoffstrom erfolgt, ldsst sich sehr
;uweckma531g mit derxr Absorptlonsapparatur von Grote u.Krckeler
'(Ztschr f. angewsChem;;giiagj‘i§337‘komb1n1eren, der Vorteil dieser '
komblnlerten Apparatur liegt in dor Moglichkeit, auch sehr kohlen=
'stoffrelche Gase rasch verbrennen und trotzdem die Absorption des
entstandenen Schwefeldioxyds bezw. - trioxyds quantitativ gestalten
zZu konnen. ‘
» Die Ergebnisse von Schwefelbestimmungen nach dieser
Meﬁﬁ%de in_einer Reihe von Gasen (Leuchtgas, Wesserstoff, Sauer=
" stoff, Propan, Bﬁtan, Viessergas, Koksgas, Braunkohlengas und
»Kraftgas) werden mitgeteilt.
Auch eine Apparatur zur Bestimmung des fluchtigen Schwe=

fels in festen Brennstoffen wird beschrieben.

Analytisches Lab?atorium Oppau, 27.lMai 1936.
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