DEUTSCHE NORM Juni 1999

Priifung fester Brennstoffe m
Bestimmung des Schwefelgehaltes —
Teil 2: Spezies 51724-2

ICS 75.160.10 Ersatz fir Ausgabe 1979-07

Testing of solid fuels — Determination of sulfur content — Part 2: Species
Essais des combustibles solides — Dosage du soufre — Partie 2: Especes

Vorwort

Diese Norm ist vom GemeinschaftsausschuB NMP 691/FABERG ,Feste Brennstoffe* des Normen-
ausschusses Materialpriifung (NMP) und des Normenausschusses Bergbau (FABERG) ausgearbeitet
worden.

Uber den Zusammenhang mit der von der International Organization for Standardization (1SO) heraus-
gegebenen Internationalen Norm ISO 157 : 1996 ,Coal — Determination of forms of sulfur® siehe
Anhang A. Die Anhé&nge A und B sind informativ.

DIN 51724 ,Priifung fester Brennstoffe — Bestimmung des Schwefelgehaltes“ besteht aus:
— Teil 1: Gesamtschwefel

— Teil 2: Spezies

—~ Teil 3: Instrumentelle Verfahren (z. Z. in Vorbereitung)

Anderungen

Gegeniiber der Ausgabe Juli 1979 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Titel gedndert;

b) Cadmiumacetat durch Zinkacetat ersetzt;

c) redaktionell iberarbeitet;

d) Formelzeichen nach DIN 1310 angepaft.

Frithere Ausgaben
DIN 51724: 1955-02; DIN 51724-2: 1979-07
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Seite 2
DIN 51724-2 : 1999-06

1 Anwendungsbereich

Diese Norm gilt fir die Schwefelbestimmung von Stein-
kohlen, Koks, Braunkohlen, Ligniten, Briketts, Torf und
Holzkohle.

Far die Aufbereitung und fiir bestimmte Verwendungs-
zwecke fester Brennstoffe kann neben der Kenntnis des
Gehaltes an Gesamtschwefel auch die Kenntnis der
Gehalte an Schwefel unterschiedlicher Blndungsarten von
Bedeutung sein.

2 Normative Verweisungen

Diese Norm enthélt durch datierte oder undatierte Verwei-
sungen Festlegungen aus anderen Publikationen. Diese
normativen Verweisungen sind an den jeweiligen Stellen
im Text zitiert, und die Publikationen sind nachstehend
aufgefihrt. Bei datierten Verweisungen gehéren spatere
Anderungen oder Uberarbeitungen dieser Publikationen
nur zu dieser Norm, falls sie durch Anderung oder Uber-
arbeitung eingearbeitet sind. Bei undatierten Verweisungen
gilt die letzte Ausgabe der in Bezug genommenen
Publikation.

DIN 1333
Zahlenangaben
DIN 51701-2
Prifung fester Brennstoffe — Probenahme und Proben-
vorbereitung — Durchfiihrung der Probenahme
DIN 51701-3
Prifung fester Brennstoffe — Probenahme und Proben-
vorbereitung — Durchfiihrung der Probenvorbereitung
DIN 51718
Priifung fester Brennstoffe — Bestimmung des Wasser-
gehaltes und der Analysenfeuchtigkeit
DIN 51724-1

Priifung fester Brennstoffe — Bestimmung des Schwefel-
gehaltes — Teil 1: Gesamischwefel

DIN 53135
Filtrierpapier fiir chemische Analysen — Einteilung,
Bezeichnung, Haupteigenschaften, Prifverfahren

3 Begriffe

Far die Anwendung dieser Norm gelten die folgenden
Begriffe:

3.1 Anorganisch gebundener Schwefel

3.1.1 Sulfidschwefel
Der Schwefel, der beim Behandeln der Brennstoffprobe
mit Salzsaure als Schwefelwasserstoff entweicht.

ANMERKUNG: Sulfidschwefel tritt vorwiegend im Koks
auf. Der Sulfidschwefel-Gehalt von Kohle ist im allge-
meinen unbedeutend.

3.1.2 Disuifidschwefel

Der Schwefel, der nach dem Entfernen des Sulfidschwefels

durch reduzierende Behandlung zu Schwefelwasserstoff

umgewandelt wird. Er ist zumeist an Eisen gebunden.

ANMERKUNG: Der Disulfidschwefel wird gelegentlich
auch Pyritschwefel genannt. In 1SO 157 : 1996 ist er
als ,pyritic sulfur bezeichnet.

3.1.3 l6slicher Sulfatschwefel
Schwefel, von Sulfaten stammend, die beim Behandeln
der Brennstoffprobe mit Salzsaure in L&sung gehen.

ANMERKUNG: Der Gehalt an schwerloslichen Sulfaten,
wie Barium- und Strontiumsulfat, ist im allgemeinen
unbedeutend.

3.2 organisch gebundener Schwefel

Differenz zwischen dem Gesamtschwefel (eines festen

Brennstoffes) und der Summe des anorganisch gebundenen

Schwefels (Sulfidschwefel, Disulfidschwefel und 16slicher

Sulfatschwefel).

ANMERKUNG: Gesamtschwefel (eines festen Brenn-
stoffes) siehe DIN 51724-1

4 Kurzbeschreibung der Verfahren

4.1 Der Sulfidschwefel wird bestimmt durch Behandeln
der Brennstoffprobe mit Salzsaure, Auffangen des frei-
werdenden Schwefelwasserstoffs in Zinkacetat-Losung
und iodometrische Titration des entstandenen Zinksulfids.

4.2 Der Disulfidschwefel wird bestimmt durch reduzie-
rendes Behandeln der Brennstoffprobe mit Zink und Salz-
sdure in Gegenwart von Chrom(Il)-lonen, Einleiten des
freiwerdenden Schwefelwasserstoffs in Zinkacetat-Losung
und iodometrische Titration des entstandenen Zinksulfids.

4.3 Der 16sliche Sulfatschwefel wird bestimmt durch
Behandeln der Brennstoffprobe mit Salzsédure und gravi-
metrische Bestimmung der Sulfat-lonen.

5 Probenahme und Probenvorbereitung
Nach DIN 51701-2 und DIN 51701-3.

6 Bestimmung des Sulfid- und
Disulfidschwefels

6.1 Gerite

AufschiuBapparatur nach Bild 1 aus Ublichem Laborgerat

ANMERKUNG: Auf ein Uberdruckausgleichsgefa zwischen
der Gasflasche und der Apparatur sollte auch bei Vor-
handensein eines fein einstellbaren Druckminder-
ventils nicht verzichtet werden. So kann der kurziristig
austretende Uberdruck bei Zugabe der Salzsaure aus-
geglichen und ein Lésen des Stopfens und Heraus-
spritzen der Salzsaure verhindert werden.

6.2 Chemikalien

Fir die Durchfiihrung sind ausschlieBlich Reagenzien von
bekannter analytischer Reinheit sowie nur destilliertes
Wasser oder Wasser gleicher Reinheit zu verwenden.

6.2.1 Salzséure HCL (Dichte g5 = 1,19 g/ml), mit einer
Volumenkonzentration von 5% Ethanol (ethanolhaltige
Salzsaure)

6.2.2 Salzsdure HCl (Dichte g,5 = 1,10 g/ml), etwa
492 ml HCL (Dichte g, = 1,19 g/ml) auf 11 auffiillen

6.2.3 Zink, granuliert
6.2.4 Chrom(III)-chlorid CrCl; - 6H,0, zur Analyse

6.2.5 Zinkacetat-Lésung:
50 g Zinkacetat (CH3;COO),Zn - 2H,0 und 10 ml Eisessig
auf 1 { auffillen

6.2.6 lodidsung, ¢ (¥ I,) = 0,05 mol/l

6.2.7 Natriumthiosulfat-Lésung, ¢ (Nay;S,05) = 0,05 mol/i
6.2.8 Starkeldosung, 1%

6.2.9 Ethanol, rein

6.3 Durchfithrung

Die Bestimmung des Sulfidschwefels in gleicher Weise
wie die im folgenden beschriebene Bestimmung des
Disulfidschwefels durchfiihren, jedoch ohne Verwendung
von granuliertem Zink und Chrom(III)-chlorid.
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