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DEUTSCHER | Messen der Schwefelkohlenstoff-Konzentration
INGENIEURE Jodometrisches Titrationsverfahren Blatt 1

Messen gasférmiger Emissionen

VDI 3487

Gaseous emission measurement.

lodometric titration method.
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VDI-Handbuch Reinhaltung der Luft

Vervielfiiltigung — auch fir innerbetriebliche Zwecke — nicht gestattet



Vorbemerkung

Die Richtlinie VDI 3487 ist in mehrere Blatter aufgeteilt.
Sie gibt unter Bezug auf die allgemeinen Ausfilhrungen der
Richtlinie VDI 2450 Blatt 1 [1] Anleitungen zum Messen
von Schwefelkohlenstoff an der Quelle (Austrittsstelle).

In den einzelnen Richtlinienbldttern werden ausgewihlte
Mefverfahren beschrieben, tiber die geniigend Erfahrun-
gen vorliegen und die sich in der Praxis bewihrt haben.

Das vorliegende Blatt 1 behandelt das Messen der Schwefel-

kohlenstoff-Konzentration nach dem jodometrischen
Titrationsverfahren.

Schwefelkohlenstoff tritt bei einer Reihe von technischen
Prozessen auf (z.B. zusammen mit Schwefelwasserstoff
bei der Viskoseverarbeitung).

Im Gegensatz zu Immissionsmessungen liegen bei Emis-
sionsmessungen je nach Quelle oder Herkunft stark diffe-
rierende Zusammensetzungen des Mef3gutes vor. Dies
bedingt eine Anpassung der Probenahme und des auszu-
wihlenden Analysenverfahrens an die jeweiligen Verhilt-
nisse. Bei verschiedenen Quellen ist daher stets zu priifen,
ob die in der vorgelegten Richtlinie auf die Erfassung des
Schwefelkohlenstoff-Gehaltes abgestimmten Mefiverfah-
ren in gleicher Weise eingesetzt werden konnen [2].

1. Grundlage des Verfahrens [3;4;5]

Bei der Probenahme wird das zu untersuchende Gas zu-
ndchst durch eine Cadmiumacetat-Losung geleitet, um
etwa vorhandenen Schwefelwasserstoff zu absorbieren.
Die Bestimmung des Schwefelwasserstoffes kann nach
Richtlinie VDI 3486 Bl. 2 und Bl. 3 [6; 7] erfolgen. Der
Schwefelkohlenstoff wird in dthanolischer Kalilauge als
Kaliumidthylxanthogenat gebunden. Das Kalium-
dthylxanthogenat wird mit einer eingestellten Jod-Losung
titriert.

Den bei der Absorption bzw. Titration ablaufenden Reak-
tionen liegen folgende Schemata zugrunde:

2 C,H,OH + 2CS, + 2 KOH » 2KX + H,0
2KX+]J, ~2KJ +X,

(X =C,H,COS, = Xanthogenat)

2. Gerate und Chemikalien
2.1. Gerdte
Entnahmesonde

beheizt; aus korrosionsbestandigem Material, z.B. Quarz,
Stahl (Werkstoff-Nz. 1.4571)

Quarzwollefilter
beheizt; Lange etwa 150 mm,
Durchmesser etwa 10 bis 15 mm

Zwei Gaswaschflaschen

nach Drechsel, Form A

(mit einfachem Einleitungsrohr);
Inhalt je 250 m®
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Zwel Gaswaschflaschen

mit Fritte D2,

Inhalt je 150 m&

Saugpumpe

fiir einen Volumenstrom von etwa 50 £/h unter den
gegebenen Druckverhiltnissen

Gasmengenzdihler
geeignet fir einen Volumenstrom von etwa 60 ¢/h

Thermometer
zum Messen der Temperatur im Gasmengenzihler

Barometer
zum Messen des absoluten Luftdruckes am Probenahmeort

Mepbiirette
braun, 25 m&, Teilung 0,05 mg/Skalenteil

Erlenmeyerkolben
weithalsig; Inhalt etwa 300 mg

2.2. Chemikalien

Alle im folgenden genannten Reagenzien werden in
analysenreiner Qualitit eingesetzt.

Lésung A

25 g Cadmiumacetat-dihydrat (CH;C00),Cd-2H,0

in einem 1-2-Mef3kolben mit etwas bidestilliertem Wasser
16sen, 70 mR Essigsdure zugeben und mit bidestilliertem
Wasser auf 1 £ auffiillen;

Losung B

ca. 1 n dthanolische Kalilauge; 60 g Kaliumhydroxid
(KOH) werden in 50 mX bidestilliertem Wasser gel6st und
mit Athanol zu 1 € aufgefullt;

Losung C
1 g Stirke; 25 g NaCl in 100 m{ bidestilliertem Wasser
16sen;

Losung D
0,02 n Jod-Losung;

Losung E
1 g Phenolphthalein, gel6st in 1 £ Athanol;

Natriumacetat-trihydrat CH; COONa-3H,0
Essigsiure 96 %

3. Aufbau des MeRplatzes, Bild 1
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Bild 1. Beispie! fiir eine Probenahmeeinrichtung

Entnahmesonde, beheizt

beheiztes Filter mit Quarzwollefiillung
Probegasleitung, beheizt

Gaswaschflaschen mit einfachem Einleitungsrohr
Gaswaschflaschen mit Fritte

Saugpumpe

Drosselventil

Gasmengenzahler mit Thermometer

Barometer
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