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Analytisch-technische Untersuchungen.

Beitrag zur Benzolbestimmung im Leucht-
gas mittels aktiver Kohle.

Mitteilung aus der Chemischen Versuchsanstalt der
Zeche Viktoria Mathias, Essen.

Von Dr. W. GOLLMER.
(Fingeg. 12.6 1924}

Uber die Verwendung aktiver Kohle zur Bestimmung
von Dimpfen fliichtiger Lésungsmittel in Gasen liegen
schon zahlreiche Veréffentlichungen ®) vor, in denen die
verschiedensten Verfaliren und Hilfsmittel fiir diesen
Zweck beschrieben werden. Besonders fiir die Betriebs-
iiberwachung der Benzolauswaschung aus Leuchigas von
Kokereien und Gasanstalten scheint das Verfahren Ein-
gang gefunden zu haben, wie es aus dem einschligigen
Schrifttum hervorgeht. Die nachfolgend beschriebenen
Arbeiten fiihrten wir aus, um uns iiber den Grad der zu
erreichenden Genauigkeit zu unterrichten, da gerade
hieritber die Ansichten weit auseinander zu gehen
scheinen.

Wihrend unserer Versuche, die zunichst recht wenig
ermutigende Ergebnisse zeitigten, erschien die be-
griilenswerte Verdffentlichung von Berl und Wachen-
dorf?), in der auf eine Reihe von Fehlerquellen
hingewiesen wird, die sich im wesent-
lichen mit unseren Beobachtungen dek-
ken. Berl und Wachendorf helfen sich in der
Weise, dafl sie die Summe der Fehlerineiner
gréofleren Vorversuchsreihe empirisch fest-
stellen, die dann in Form eines fiir eine spe-
mielle Apparatur und Didmpfeart fest-
liegenden Faktors zu den Ergebnissen
zugeschlagen werden. Dieses Verfahren ist fiir
Laboratcriumsversuche, wo mit reinen Dampfen ge-
arbeitet wird (z. B. Benzol), empfehlenswert, eignet
sichaberunseres Erachtens nicht fiir Be-
triebsiiberwachung, da hier mit Dampigemischen
zu rechnen ist. Die Verfasser wenden z. B. fiir das Abtrei-
bten der adsorbjerten Lésungsmittelddmpfe aus der akti-
ven Kohle eine Uberhitzungstemperatur des
Wasserdampfes von nur 130° an und gewinnen
deshalb aus erstmalig beladener Kohle
nur 50% der eingefiithrten Mangen
wieder. Wie schon gesagt, ist diese Arbeitsweise bei
reinen Dampfen anwendbar, da bei den nachfelgenden
Versuchen der Fehler sich ausgleicht, verlangt aber
naturgemafl ein durchaus genaues Einhalten der Ab-
treibetemperatur, was in einem Betriebslaboratorium
nicht ohne weiteres vorausgesetzt werden kann.

Das von Berl und seinen Mitarbeitern vorgeschla-
gene Verfahren sowie auch seine Apparatur ist unseres
Frachtens fiir betriebsmiflige Priifungen
nichtbrauchbar. Abgesehen davon, da3, wie auch
von andern Seiten betont wurde, die verwendeten
U-Rohreaus Glas fiir den Betrieb zu empfind-
lich, die wiedergewonnenen Mengen adsor-
bierter Stoffe zu klein sind, als daBl man damit analy-
tische Untersuchungen ausfithren kénnte, diirfte auch das
unvollkommene Abtreiben der erstmalig beladenen Kohle

1) Berl und Mitarbeiter, Z. ang. Ch. 34, 121 [1921], 35, 332
[1922], 36, 541 [1923}, 87, 205 (1924]; Bahr, G. W.F. 65, 608
{1922]; Kattwinkel, Ch-Ztg. 47, 683 [1928]; Krieger, 47,
357 [1928]; Modell Dergatz, G. W.F. 66, 699 [1923];
A. Schmolke, G.W.F 67, 77 [1924]; F. Fischer und
Zerbe, Brennst.-Ch. 4, 255 [19238].

2y Z. ang. Ch. 37. 205 [1924].

bei der analytischen Untersuchung zu groflen Fehlern
Veranlassung geben, da bekannterweise aktive Kohle
aus Dampigemischen Diampfe selektiv zu adsorbieren
und beimn Abtreiben natiirlich auch selektiv abzugeben
vermag.

Wie auch F. Fischer und Zerbe?) beobachtet
haben, werden zur restlosen Wiederge-
winnung adsorbierter Stoffe erheblich
hohere Temperaturen bendstigt: die beiden
Autoren geben 250° an. In weiter unten angegebener
Arbeitsweise und Apparatur konnten wir aus ungebrauch-
ter aktiver Kohle (Bayer) von 50 cem eingefithrtem
Benzol 49 cem =98 % wiedergewinnen, wenn wir eine
halbe Stunde ausddmpften und dabei die Temperatur auf
300° steigerten.

Diese Uberhitzungstemperatur von
300°, die auch schon von anderer Seite angegeben wird,
kann unseres Erachtens unbedenklich
angewendet werden. Es war allerdings zunichst
mit der Méglichkeit zu rechnen, dai beim Benzol aus
Koksofengasen — Leicht6l — gréflere Mengen labiler
Verbindungen, die sich beim Waschen der Erzeug-
nisse mit konzentrierter Schwefelsiure durch Bildung soge-
nannter Siureharze bemerkbar machen, durch die K o n-
taktwirkung der aktiven Kohle zerstort
werden. Zur Nachpriifung haben wir bis 180 ° sieden-
des Leichtol iropfenweise einem Dampistrome zugesetzt,
der auf 300° erhitzt und bei dieser Temperatur iiber
aktive Kohle geleitel wurde. Bei mehrmaliger Behand-
lung desselben Ols beobachteten wir nur eine ge-
ringe Verbesserung in bezug auf Farbe
und Geruch, im wisserigen Kondensat nur Spu-
renvonPyridinenund Olen in Mengen, dieder
IL6slichkeit von Benzol in Wasser ent-
sprechen; die Ausbeuten lagen immer
innerhalb der normalen Fehlergrenzen
Damit ist festgestellt, dafl sich fiir die Betriebs-
iberwachung aus der hohen Abtreibe-
temperatur keine Nachteile ergeben konnen,
1um so nmehr, als beim normalen Arbeiten die labilen, meist
nijedrigsiedenden Bestandteile schon zu Anfang des Ab-
treibens bei niedrigen Temperaturen iibergehen.

Die von Berlund Wachendorf hei der Wieder-
gewinnung der adsorbierten Démpfe erkannten Fehler-
quellen sind:

1. Adhasion in Kithler und Biirette,

2. Verdampfungsverluste, die auftreten, so-
lange noch durch Wasserdampf zu ver-
dringende Luft vorhanden ist.

3. DieBenzolmenge, die infolge nicht aus-
reichender Uberhitzung von erstmalig
beladener Kohle zuriickgehalten wird.
Nach unseren Beobachtungen ist die unter 2 ge-

nannte die grof8te Verlustquelle. Bei nicht

zweckméBiger Arbeitsweise, vor allem bei nicht sehr
guter Kiihlung, entweichen im Anfang des Ausddmpfens
aus dem Kiihler nicht kondensierte Diampfe. Wir konn-
ten aus diesen Schwaden bis zu 2,5 cem Benzol gewinnen,
als wir das Ausdimpfen nach unseren Erfahrungen un-
zweckméflig, jedoch entsprechend der Vorschrift vieler

Vertffentlichungen ausfithrten, Kiithler und Vor-

lage luftdicht miteinander verbanden

und die abziehenden Démpfe durch ein
kleines U-Rohr mit aktiver Kohle ent-

weichenlieflen (s. Fig. 2).

Bei allen uns bisher bekanntgewordenen Ver-
fahren wird die beladene aktive Kohle

3) Brennst.-Ch. 4, S. 355 ff. [1923].
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vorgewirmt, ehe Dampf eingeleitet wird.
Im Kohlebehilter befindet sich demenisprechend ein
Benzolluftgemisch, das noch vielfach durch sonst noch in
der Apparatur befindliche Luft eine weitere Verdiinnung
erfahrt. Es diirfte einleuchten, da# beim Verdringen
mit Wasserdampf das Benzollufigemisch zuerst verdringt,
und das Benzolbeiderstarken Verdiinnung
nur teilweise verdichtet wird.

Dieser Fehler, der ja nach der Griofie der
Apparatur verschieden ist und besonders bei kleinen
Mengen adsorbierter Stoffe einen recht erheblichen Pro-
zentsatz ausmachen kann, wird aufein Kleinstes
behoben, wenn auf folgende Weise ver-
fahren wird:

1. Das a-Kohlefilter ist erst dann an den
Dampfentwickler und Uberhitzer an-
zuschlieflen,nachdemausdiesendurch
einen lebhaften Dampistrom alle Luft
verdriangtist.

2. Es ist zu vermeiden, das Filter vorzu-
wirmen. Auch istder Dampf erstdann
zu iiberhitzen, wenn durch Konden-
sation des Wasserdampfes im Kiihler
erwiesen ist, dafl méglichst alle Luft
aus dem Filter entferntist.

3. Der Gasstrom bei Beladen der Filter,
wie auch der Wasserdampfstrom beim
Ausdidmpfen, miissen in gleicher Rich-
tungdurchdasFiltergehen. DieHaupt-
menge der adsorbierten Benzol- oder
Leichté6lddmpfe wirdanden Kohleteil-
chen sitzen, mitdenensiezuerstinBe-
rihrung kommt Beim Ausdidmpfen
driickt dann das Benzoldampfgemisch
die Luft im Filter vor sich her, ohne
sich allzusehr mit ihr zu vermischen.

4. Es ist fiir eine ausreichende Kiithlung
zu sorgen, am besten ist ein langer
Schlangenkiihler
Eine weitere Fehlerquelle. jedoch von

untergeordneter Bedeutung, liegt in der Wasser-

16slichkeit des Benzols oder Leichtésls.

Fiir Benzol rechnet man mit 0,7 g je Liter Wasser,

beim Leichtél ist die Zahl nicht festgestellt, diirfte aber,

da Leichtol wasserlosliche Teile, wie z. B. Pyridin, ent-
hiilt, etwas gréfler sein.

Wichtiger als die Verluste durch wahre LG6-
sung erscheinen die durch Emulsionsbil-

dung. Man mufl dafiir Sorge tragen, daB das konden-
sierte Wasser nicht dauernd das Benzol oder Leichtél
durchperlt. Es gelingt dies durch Einschaltung einer
Scheideflasche (s. Fig. 2).

Unangenehm und schwerer zu bestimmen sind Ver-
luste beinaphthalinhaltigen Olen. Aus einem
Gemisch verschieden siedender Bestandteile und Naphtha-
lin wird letzteres erst ganz zum Schluffl ausgetrieben.
Hierbei bildet ein Teil des Naphthalins mit dem Kondens-
wasser milchige Emulsionen, aus denen das
Naphthalin schwer vollstindig zu gewinnen ist. Diese
milchigen Emulsionen sind aber anderseis ein be-
quemes Mittel, um das Ende des Austrei-
bens zu erkennen Sobald das Kondens-
wasserwiederklarabliuft,kann der Ver-
such als beendet gelten. Bei naphthalin-
freien Erzeugnissen geben wir daher in
dem konischen Teil unseres unten be-
schriebenen a-Kohlefilter (Fig. 1) einige
Naphthalinschuppen, um damit das Ende
des AbtriebesmitSicherheiterkennen zu
kénnen.

Die auch von Berl und Wachendorf ange-
gebenen Adhéasionsverluste (1.) im Kiihler und
Biirette sind im ersteren besonders stark, vor allem bei
naphthalinhaltigen Olen, da das Naphthalin sich zum Teil
darin kristallinisch abscheidett Durch Ausspiilen
des Kiihlers mit etwas heiBem Wasser —
das Kiihlwasser ist vorher abzulassen —
wird jedochallesrestlos gewonnen.

Unter Beobachtungallerangegebenen
Vorsichtsmafiregeln haben wir aus be-
ladener aktiver Kohle beim Abtreiben
recht befriedigende Ergebnisse erzielt,
vor allem die Brauchbarkeitder Methode
als Betriebskontrolle erwiesen.

Die Versuche wurden in der verschiedensten Weise
ausgefithrt. Wir haben Benzol cder auch Leichtsl in den
konischen Teil unseres a-Kohlefilters einpipettiert und
durch einen Luftstrom verteilt, in andern Versuchen
haben wir eine abgemessene Menge Benzol aus einer
Waschflasche mittels Luft in das a-Kohlefilter geblasen.
Wir benutzten Apparate von derselben Bauart, aber ver-
schiedener Grofie.

Modell 1: Linge der Kohlenschicht 30 cm,

Inhalt 54 g — 145 ccm Kohle,

Modell IT: Lénge der Kohlenschicht 37 em,

Inhalt 402 g = 1600 cem Kohle.

Versuchsreihe A mit Modell I:

. {Iberhitz Wiedergewonnene Mengen
Ver- ufxa;:g:t;e Tempe-. B aus Gesamtausbeute | Verlust
such | "y oo |raturam Kondensat Kondens-| ; ?sh
Nr. €% | Schluf wasser | U-Rohr
c¢cm Grad ccm I %, cecm ccm cem | Y, %
1 20 270 19 ‘ 95 0,3 0,1 194 l 97 3
2 20 280 19 95 0,3 0,1 194 | 97 3 ]
3 20 300 19,6 98 0,1 — 19,7 ‘ 98,6 1,5 90 %siges Benzol
4 20 300 19,7 98,5 0,1 - 198 | 99 1 [
5 20 300 19,6 98 0,1 — 19,7 ' 985 1,5
6 20 300 194 97 0,2 — 196 | 98 2 Leichtdl
Versuch 1—5 wurden mit derselben, in sehr vielen Vorversuchen benutzten Kohle ausgefithrt. Versuch 6
mit neuer, ungebrauchter aktiver Kohle.
Versuchsreihe B mit Modell II:
1 50 | 300 48 \ 9% 04 ‘ 05 489 | 978 22 | 909iges Benzol s 8
2 50 300 48,9 97.8 0,6 — 480 | 99,0 1 ' » F. 52
3 50 300 | 465 93.0 05 1,6 48,9 97,2 2.8 Leichttl SEZH
4 50 300 | 46,0 92,0 0,5 1,7 48,2 96,4 3.6 » )
5 50 300 47,0 94,0 07 | 11 ’ 48,8 97,6 i 24 90/ iges Benzol } 58
6 50 | 800 47,3 94,6 06 | 1,1 49,0 98,0 2 Leichtol ®=5°®
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Anschlielend sei die Apparatur kurz beschrieben,
mit der obige Versuche ausgefiihrt wurden. Der von Dr.
A. Weindel, Essen, konstruierte Apparat (za be-
ziehen von der Firma P. Kle es, Diisseldorf, Worrnger
Strafle 70), hat sich besonders ftiir die Betriebsiiber-
wachung als sehr bequem und zuverlissig erwiesen.

Der Apparat besteht nur aus Metall, seine Bauart
und die Arbeitsweise sei an Hand der Figg. 1 und 2
beschrieben.

Der Behilter fiir aktive Kohle (Fig. 1) ist zylin-
drisch, am Gas- oder Dampfeiniritisende in einem
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Fig. 1.

Konus K endend, der in den Sitz des Dampfiiberhitzers S
(Fig. 2) gasdicht eingeschliffen ist. Am entgegengesetzten
Ende lduft der Behiilter fiir a-Kohle in ein mit Schrauben-
gewinde versehenes Rohr R aus, auf das nach Einfiillen
der aktiven Kohle — eingeschobene Drahtnetzstiicke B
und B: auf beiden Seiten verhindern ein Herausfallen
oder Mitreiflen von Kohlestiickchen — ein T-Stiick auf-
geschraubt wird, dessen einer Schenkel zur Aufnahme
des Thermometerrohres M dient, wihrend der abwiirts-
gehende Schenkel zum Kiihler fiihrt.

Der Uberhitzer ist ein doppelwandiger Blechzylinder
(Fig. 2), in dessen stumpfwinkligen Konus S der spitz-
winklige K des Kohlebehilters eingepafit ist. Der Uber-

Uberhilser
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Fig. 2.

hitzer ist versehen mit einem Thermometerstutzen (M)
am Dampfeintrittsende und einem mit Hahn versehenen
Dampfeinfiihrungsrohr D, um dem Dampf einen még-
lichst langen Weg in der Uberhitzungszone zuriicklegen
zu lassen, wie es die schematische Zeichnung veran-
schaulicht.

Unsere Arbeitsweise ist folgende:

Aus einem beliebigen Dampfentwickler E wird mit-
tels eines lebhaften Dampfstromes die Luft aus dem
Uberhitzer verdringt, worauf die Dampfmenge moglichst
klein eingestellt und der Behélter mit der beladenen

aktiven Kohle in den Uberhitzer eingeschoben, durch
gelindes Drehen die beiden Konusse ineinander gedreht
und die Verbindung zum Kiihler schnellstens hergestellt
wird. Nach kurzer Zeit erscheinen im Kiihler die ersten
Destillate, worauf sofort mit voller Flamme unter Ver-
groferung der Dampfzufuhr so stark iiberhitzt wird, bis
300° Uberhitzungstemperatur erreicht ist. Im Verlauf
einer halben bis einer Stunde ist das Austreiben vollendet,
worauf die Dampfzufuhr abgestellt wird. Eine Trocknung
der aktiven Kohle ist nicht erforderlich, da sie nur un-
wesentliche, die weitere Adsorption nicht beeintrich-
tigende Wassermengen aufnimmt. Will man auch dieses
entfernen, so leitet man am Dampfeintrittsstutzen kurze
Zeit lang Kohlensiure oder Leuchtgas durch. (Bei Ver-
wendung von Luft gerit die heifle Kohle leicht ins
Gliihen.)

Zur Schonung des Stopfens, der den Kiihler mit dem
Gasentbindungs-T-Stiick verbindet, sowie des Glas-
schlangenkiihlers, der bei der hohen Dampftemperatur
sehr leidet, kithlt man zweckmifiig das zum Kiihler ab-
steigende Rohr des T-Stiickes mit einer wassergekiihiten
Blei- oder Kupferrohrschlange K. Die Anordnung der
luftdicht mit dem Kiihler verbundenen Vorlage ist aus
der Zeichnung ersichtlich und bedarf keiner niheren Er-
lduterung. Zur mdéglichst restlosen Gewinnung der
adsorbierbaren Stoffe treibt man noch aus dem kleinen
U-Rohr die kleinen Mengen adsorbierter Stoffe in die-
selbe Vorlage iiber; ebenso aus dem Kondenswasser
mit Hilfe von Wasserdampf. Am Schiuff der Operation
li8t man das Kiihlwasser aus dem Kiihler ab und
spiilt mit etwas heilem Wasser oder etwas Dampf das
Kiihlerrohr aus.

Bei immer gleichmifliger Arbeitsweise wird man
nach Feststellung dieser kleinen Fehlerquellen, um rasch
arbeiten zu konnen, die kleinen Operationen sich er-
sparen und die ermittelten Durchschnittsverluste unbe-
denklich errechnen konnen. [A. 139.]
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