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Gas-Zusammensetzung mit dem
Orsat-Analysator

Methode: Absorption und Verbrenn ung im Orsat-Keine-Apparat

Prinzip:
Die Gasbestandielle werden nacheinander durch Absorption oder Verbrennung entfernt und der Anteil des
entfernten Gases durch die entsprechende Volumenminderung festgestelit

Anwendungsbereich: CO., ungesittigte KW, CO, O, H, und CH,
{N: wird berechnet)

Vorbereitung: Ansatz der notwendigen Absorptionslés ungen

Abs.-Gefal fir: Absorptionsiésung:

CO. 125 g KOH in 250 ml delon. Wasser |8sen
unges. KW 14 g Sitbersulfat in 1 L konz. Schwefelssure (Dichte =1,84) lasen
Oy 12,5 g Pyrogallol und 125 g KOH in 250 ml deion, Wasser losen
(luftdicht verschiieRen)( Die Menge gilt fiir 1 Gefaf:)
CO 250 g Ammoniumchiorid (NH,CI) und 200 g Kupfer-{I}-chlorid in 750 mi delon.

Wasserer im (1 L-Erlenmeyerkolben) iosen: 3 Volumenteile dieser Lésung mit 1 Teil
NH.OH mischen und anschliefiend 15 g Cu-Spane zugeben

Gasmausflissig | 30 mi H.SO, in 1.000 mL dest, Wasser geben und unter Erwarmen 200 g Na.S0, x 10

kit H:O darin idsen. Mit Methylorange anfarben,
Birette Man lost 250 g NaCl in 1000 mi dest. H,0 und gibt 20 mi konz, H:50, und 1 ml 1g/L-
MethylrotiGsung dazu.

Entnahme der Gasproben:

Die Gasmaus und die Kapillaren sind mit Sperrfilissigkeit gefilt:
» Gasmaus an die Entnahmestelle anschiielen, die Gasmaus senkrecht nach unten halten
» den der Entnahmestelle ndherliegenden Hahn affnen
» den zweiten, fiefer liegenden Hahn offnen und das Wasssar auslaufen iassen
== die ablaufende Sperrflissigkeit zieht die Gasprobe in das Sammelgefan
* dan unteren Hahn schliefen, wenn nur noch ein gennger Rest Sperrfilssigkeit vorhanden ist
« den oberen Hahn schliefen und die Gasmaus von der Entnahmestelie trennen

Durchfithrung:
Alle Absorptionsgefalie mussen luftblasenfrel gefullt sein und die Hahne auf Dichtigkeit geprift werden
* die Hahnbricke zur Aufeniuft 5ffnen
Gasblrette mit Sperrfilissigkeit fillen
den Einleitungshahn mit der Gasmaus verbinden
die Blrette durch senken der Niveauflasche mit der Gasprobe fillen
die Gasbirelte entleeren und nochmals fullen
(Gasprobe soll etwa 2 cm bis unter den 0-Strich emngestellt werden)
+ Einstellen der Gasmenge auf 100 m!:
- Einleitungshahn schlieBen und ca. 1 min warlen bis an dear Wandung haftende Sperrflissigkeit
zusammengelaufen ist
- die Niveauflasche hochstellen => das Gas wird in der Birette Zusammengedrickt
- den Schlauch an der Niveuflasche zusammendricken und diese wieder auf den Tisch zurlickstellen
- durch vorsichtiges offnen des Schiauches die Sperrfiissigkeit auf den 0-Strich einstellen
- den Einleithahn kurz ¢ffnen und den Uberdruck entweichen lassen

LI

Nach Beendigung der Analyse sind alle benutzien Gerite zu reinigen und aufzurdumen !
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1. Absorptionsschritt: CO; wird in Kalilauge absorbiert

das (Gas mind. Sx durch das KOH-Absorptionsgefad leiten

das Reslgas in die Gasbirette zurlickfuhren

Restgas ablesen

== die Differenz in ml entspricht dem COu-Anteil der Gasprobe in Vol-%

= X,

Z, Absorptionsschritt: ungesittigte KW werden in Slibersulfat/Schwefelssure absorbiert

das Gas mind. 5x durch die das Ag,S0,/H:S0,-Absorptionsgefaf leiten
das Restgas in die Gasbiirette zurlickfithren

Restgas ablesen => Xz

== die mi-Differenz zum vorhergehenden Gasvolumen entspricht dem KW-Anteil der Gasprobe in Vol-%

3. Absorptionsschritt: O, wird in Pyrogallol/OH absorbiert

das Gas mind, 10x durch das Pyrogallel/KOH-Absorptionsgefan leiten und jeweils kurz verweilen lassen

das Restgas in die Gasblrette zurlickfihren

Restgas ablesen => Ky

== die mi-Differenz zum vorhergehenden Gasvolumen entspricht dem Os-Anteil der Gasprobe in Vaol-%

4, Absorptionsschritt: CO wird in CuCl-Lésung absorbiert

das Gas langsam mind. 5x durch das CuCl-Absorptionsgefal leiten

== wird beobachtet, dall die Absorption nicht mehr optimal I8uft, mull die CuCl-Lésung erneuert werden

== der letzie Absarptionsschritt sollte immer in einer frischen CuCl-Lasung erfolgen
das Gas vor dem Ablesen zur Entfernung von event. mitgenssenam NH; durch die verd. H.50; leiten
das Reslgas in die Gasbirette zurlickfihren

Restgas ablesen => Xa

== die mi-Differenz zum vorhergehenden Gasvelumen entspricht dem CO-Anteil der Gasprobe in Vaol-%

5. Absorptionsschritt: H; und CH, werden verbrannt und als CO. in KOH absorbiert

das Probegas mit Luft wieder auf 100 ml auffullen

das (Gas in die Verbrennungspipette leiten

die Platinspirale zum Glithen bringen == CH, wird zu CO. verbrannt
die Gasprobe mind. 10x (ber die gluhende Platinspirale leften
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« das Gas abkihlen lassen und die Volumenkontraktion messen => Xs
» das Verbrennungsgas mind. 5x durch das KOH-Abscrptionsgefall ieiten
== das bel der Verbrennung gebildete CO, wird absorbiert
+ das Restgas in die Gasbirette zuriickfithren T
« \Volumenminderung ablesen =2 Kg
Auswertung:
Startvolumen Gasprobe =100 ml
1. Absorptionsschritt | CO. Xy mi = Vel.% CO.
|2 Absorptionsschritt | unges. KW Xz mi =>X;- Xy |=Vol.% unges. KW |
3. Absorptionsschritt |0, X; ml == Xa=-Xs | =Vol% O
4. Absorptionsschritt | CO X, mi =>Xg-Xa [=Vol% CO
Restgas + Luft (auffillien) =100 ml
H;,CH; nach Verbrennung | Xs mi |
=, Absorptionsschritt | CH, als abs. CO,. Xz mi [ ==X - X | = Vol % CH,

Nach Beendigung der Analyse sind alle benutzten Geréte zu reinigen und aufzurdumen |
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Berechnung von H, und N,
H:; inVol.% = [As-(2° CHy) 1" 243

Nz in Vol.% = 100 % - Summe dér bestimmten Gase

Besondere Hinweise

Beim Umgang mit dem Orsat-Analysator sind folgende Punkte fiir den Erhalt einwandfreier

MeRergebnisse zu beachten:

1. alle Verbindungen, Hahne ect. auf Dichtigkeit prisfen

2. zUgige Messdurchfithrung bei konst. Raumtemperatur

3. Gefalle immer vollstandig {luftblasenfrei) mit Absorptionsiésungen und Sperrflissigkeit fullen

4. vor dem Volumenablesen immer warten bis die Sperrflissikeit zusammengelaufen ist

5. alle Werte direkt im Datenblatt notieren

6 im Zweifelstalie immer frische Absorptionsidsungen ansetzen

f.  UObergelaufene und verschittete Absorplionsldsungen sofort abtrocken == fuhrt sonst zu Verkrustung

B.  Glasgefalte und Hahne regelmafig mit Chromschwefelsaure reinigen => Vorsicht: dtzend und giftig

9. nach langerer Standzeit die Hahne neu fetten

10. die Sperrflissigkeit darf nicht mit atkalischer Abs -Flissigkeil verunreinigt werden

11 keine NaOH fir Abs -Flgssigkeiten verwenden

12.  an ungesattigte KW lagert sich Schwefelssure an

13. die Pyrogalloliésung muft vor dem Neueinfullen immer frisch angessetzt werden, neben der O.-
Absorption wird auch CO gebildet

14. die CO-Absorption in Cu(l)-Chlorid Ist eine Gleichgewichtsreaktion, d.h. wenn genGgend CO absorbiert
ist kann CO auch an CO-arme Probegase abgegeben werden

15. die CuCl-Losung absorbiert KW und CO, d.h. diese missen vorher entfernt werden

=> Ausfiihrliche Erkldrungen siehe Orsat-Arbeitsanweisung: CP/16 Im Anhang.

Stérungen: Durch verbrauchte Absorptionsidsungen werden Minderbefunde erziglt. Auf Volumenkonstanz
und Druckausgleich achten.
Abfallbehandlung: Saure-, Laugen- und metalihaltige Abfalle in die dafir vorgesehen Behalter geben.

Sicherheitshinweise: In den Absorptionsitsungen sind Sauren und Laugen teillweise in hohen
Konzentrationen enthalten == mit Schutzbrille und Handschuhen arbeiten |

Nach Beendigung der Analyse sind alle henutzten Geriite zu reinigen und aufzurdumen |



