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Wir flihren Wissen.

groberes Weilbandhlter und wascht den Riickstand
darauf mehrere Male mit destilliertem Wasser gut aus.

Das Filtrat wird mit 4—5 em® konz. Salzsiure an-
gesduert und das Brom verkocht. Nun fallt man das
Sulfat-lon mit einer siedend heiflen Bariumchlorid-
lGsung, bestehend aus 10 cm® 1094 iger Bariumchlorid-
I6sung in 90 cm® destilliertem Wasser, unter stindigem
Umrithren in einem GuB aus. Die pesamte Fliissig-
keitsmenge betrigt nach der Fillung 350—400 cm?,
Nach mehrstiindigem Stehen in der Wirme filtriert
man das Bariumsulfat durch ein hartes Filter ab,
wascht einige Male mit heiBem destilliertem Wasser
aus, verascht und gliht bei 800° C in der Muffel. Von
Zeit zu Zeit ist mit der gleichen Menge der FEschka-
Mischung die Bestimmung des Blindwertes in ent-
sprechender Weise vorzunehmen

Liese verhdltnismiBig einfache Arbeitsweise, die
sich in der Hauptsache aus Wagen und Filirieren zu-
sammensetzt, kann auch von weniger geschulten Krif-
ten durchgefiihrt werden. Der besondere Vorteil gegen-
liber den anderen Methoden liegt in der gleichzeitigen
Vornahme mehrerer Einzelbestimmungen, wobei wiih-
rend der Zeit des AufschlieBens andere Arbeiten vor-
genommen werden konnen.

Uberblick iiber bisher bewihrie Methoden

Zur Uberpriifung unserer Arbeitsweise fiihrten wii
vergleichende Untersuchungen nach anderen Schwefel-
bestimmungsverfahren durch. Aus der Fiille der Me-
thoden wihlten wir die fiir Braunkohlen allgemein
anerkannten aus, die im folgenden kurz besprochen
werden sollen. Der Ubersicht halber und zur besseren
Charakterisierung wollen wir sie in 3 Klassen einord-
nen, und zwar in die AufschluB-, die Verbrennungs-
und Reduktionsmethoden.

Lu den AufschluBmethoden zihlen neben der Fschka-
Methode die Natriumsuperoxyd-Methode von PARR |2]
sowie die vielen anderen, die sich aus der Unzuling-
lichkeit der urspriinglichen Fschka-Arbeitsweise ent-
wickelt haben, Hierzu gehdrt auch das bekannte Ver-
fahren von BRUNCK [3], der mit einem Gemisch von
Kobaltoxyd-Soda in einem Reaktionsrohr unter Durch-
leiten von Sauerstoff aufschlieBt. Ferner die Verfahren
von STAEMMLER [4] und FOERSTER-PROBST [5],
die dhnlich wie Brunck im geschlossenen Rohr mit
Sauerstoff arbeiten. Ersterer bevorzugt zum Aufschlie-
Ben ein Gemisch von Braunstein-Soda, wihrend Foer-
ster und Probst das von Eschka angegebene Auj-
schluBgemisch anwenden.

Von den Verbrennungsmethoden sollen hier nur die
von SEUTHE |0] und das Verfahren in der kalori-
metrischen Bombe angelihrt werden. Die Seuthe-
Methode macht die Anschaffung einer etwas kostspie-
ligeren Apparatur, ndmlich eines Quarzrohres mit
Fritte, geeigneter AbsorptionsgefiBe und eines bis
etwa 1400° C beheizbaren Ofens, erforderlich. Es bietet
aber den Vorteil, daB man die Bestimmung des ver-
brennlichen und des Gesamtschwelels in einem Ar-
beitsgange durchfiihren kann. Da man die Asche-
bestimmung entsprechend der DIN-Vorschrift bei
775° C vornimmt, soll in diesem Zusammenhange vor-
geschlagen werden, in Ubereinstimmung dazu den
verbrennlichen Schwefel ebenfalls bei dieser Tempe-
ratur zu ermitteln. Die mitunter sehr empfiohlene
Schwefelbestimmung in der Bombe [7), die zugleich
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werden
kann, bietet keine Vorteile und fihrt zu falschen Er-
gebnissen. Denn je nach der Hdhe der Asche und
deren Zusammensetzung werden verschiedene Schwe-
telmengen gebunden, so dall die erhaltenen Werte
gegeniiber den richtigen meist zu niedrig ausfallen.

mit emer Heizwertbestimmung verbunden

Von den Reduktionsverfahren soll hier nur das von
MANTEL und SCHREIBER [8] vorgeschlagene er-
wahnt werden

Ergebnisse der Schwefelbestimmungen in Braunkohlen
mit verschiedenen Methoden

Zu den vergleichenden Untersuchungen wahlten wir
die Methoden von CARIUS [9], BRUNCK, SEUTHE
und FOERSTER-PROBST aus und bestimmten damit
die Schwefelgehalte in verschiedenen Braunkohlen.
Die Resultate zeigt Tab. 1. Die angefiithrten Durch-
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schmttswerte stammen in jedem Fall aus 4—6 Einzel-
bestimmungen. Letztere wurden von verschiedenen
Analytikern durchgefithrt. Man kann feststellen, dal
die Ubereinstimmung selbst bei den schwefelreichen
Braunkohlen sehr gut ist. Damit aber ist nachgewie-
sen, dall die Eschka-Methode bei entsprechend vor-
sichtigem AufschlieBen auch fir Braunkohlen geeig-
net ist,

Die Genauigkeit der Ergebnisse wird mitunter durch
grobere Schwelelgehalte in den AufschluBsubstanzen,
trotz Berucksichtigung des Blindwertes, etwas beein-
trichtigt. Dieser Ubelstand (rat vorwiegend in den
Nachkriegsjahren auf, wo man nur selten reine Chemi-
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