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Testing of gaseous fuels and other gases — Determination of
sulfur compounds content — Part 4: Content of hydrogen sulfide,
zinc acetate method

Essai des combustibles gazeux et autres gaz — Détermination
de la teneur en composés du soufre — Partie 4: Dosage de
hydrogéne sulfuré, méthode a I'acétate de zinc

Vorwort

Die vorliegende Norm wurde vom ArbeitsausschuB NMP/FABERG 622 “Anforderungen an und Prifung von Brenn-
gasen” des Normenausschusses Materialprifung (NMP) in Zusammenarbeit mit dem FachausschuB Mineralél- und
Brennstoffnormung (FAM) des NMP und den Normenausschissen Bergbau (FABERG) und Gastechnik (NAGas) im
DIN ausgearbeitet.

Anderungen
Gegenliber der Ausgabe 1979-01 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Cadmiumacetat wurde durch Zinkacetat ersetzt
b) Neu aufgenommen wurde die Bestimmung von Schwefelwasserstoff durch das photometrische Verfahren

¢) Der Text der Norm wurde unter Berlcksichtigung der Festlegungen in der Norm DIN 1310 und der Normenreihe
DIN 820 redaktionell {iberarbeitet.

Frithere Ausgaben:
DIN 51855: 1962-12, 1979-01

spétere Anderungen oder Uberarbeitungen dieser Publi-
kationen nur zu dieser Norm, falls sie durch Anderung
oder Uberarbeitung eingearbeitet sind. Bei undatierten
Verweisungen gilt die letzte Ausgabe der in Bezug
genommenen Publikation.
DIN 12242-1
Laborgeréte aus Glas — Kegelschliffe flr austausch-
bare Verbindungen — MaBe, Toleranzen
DIN 51848-1
Prifung von Minerallen — Prézision von Prifverfah-
ren — Aligemeines, Begriffe und ihre Anwendung auf
Mineralélnormen, die Anforderungen enthalten
E DIN 51853
Prifung von Brenngasen; Probenahme

1 Anwendungsbereich

Die in dieser Norm festgelegten Verfahren dienen der
Bestimmung des Gehaltes von Schwefelwasserstoff
(Dihydrogensulfid, H,S) in allen gasférmigen Brennstoffen
und sonstigen Gasen.

Anwendung findet das photometrische Verfahren fir nied-
rige Massenkonzentrationen an H,S bis 10 mg/m® Gas
und das iodometrische Verfahren fiir Massenkonzentra-
tionen an H,S Gber 1 mg/m? Gas.

Die Ermittlung des Gehaltes an Schwefelwasserstoff dient

— der Kontrolle der Gasbeschaffenheit,

— der Uberwachung der Gasreinigungsanlagen und
— der Beurteilung der Korrosionsgefahr beim Gas-
transport und bei der Gasverwendung.

3 lodometrisches Verfahren
3.1 Kurzbeschreibung des Verfahrens

2 Normative Verwe'sungen Der Schwefelwasserstoff wird beim Durchleiten eines

Diese Norm enthédlt durch datierte oder undatierte Ver-
weisungen Festlegungen aus anderen Publikationen.
Diese normativen Verweisungen sind an den jeweiligen
Stellen im Text zitiert, und die Publikationen sind nachste-

gemessenen Gasvolumens durch eine Zinkacetat-Lésung
quantitativ in Zinksulfid Gberflihrt. Der Zinksulfidnieder-
schlag wird anschlieBend abfiltriert, mit Salzsdure zer-
setzt und der rlickgebildete Schwefelwasserstoff iodome-

hend aufgefiihrt. Bei datierten Verweisungen gehéren trisch bestimmt.
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3.2 Gerate und Chemikalien
3.2.1 Gerite

— Ubliches Laborgeréat

— DruckmeBgeréat (Barometer)

— Wattefilter flr die Reinigung teer- und dlhaltiger
Gase

3.2.2 Chemikalien

Als Chemikalien sind solche des Reinheitsgrades “zur
Analyse” zu verwenden.

— Zinkacetat

— Essigsaure mit einem Massenanteil
w(CH3;COOH) = 100 % (Eisessig)

— Natriumchlorid

— Starke, Igslich

— Salzsdure mit einem Massenanteil w(HCl) = 32%
und einer Dichte o(HCl) = 1,16 g/ml

— Tod-Lésung mit einer Stoffmengenkonzentration
¢(%»15) = 0,1 mol/l

— Natriumthiosulfat-Ldsung, c(Na,S,03) = 0,1 mol/l
— Absorptionsldsung

Herstellung:

In einem 1000-ml-MeBkolben werden 23,9 g Zinkace-
tat in destilliertem Wasser geldst, mit 5 ml Eisessig
angeséuert und anschiieBend mit destilliertem Was-
ser bis zur Meimarke aufgefillt.

— Starkeldsung
Herstellung:

In einem 100-ml-MeBkolben werden 1 g Starke und
25 g Natriumchlorid in destilliertem Wasser geldst und
anschlieBend mit destilliertem Wasser bis zur MeB-
marke aufgefullt.

3.3 Probenahme

Die Probenahme erfolgt nach E DIN 51853 als direkte
diskontinuierliche Probenahme.

Teer- und 6lhaltiges Gas wird unmittelbar vor dem Pruf-
gerat durch ein Wattefilter gereinigt.

3.4 Durchfithrung

Das zu untersuchende Gas wird mit einem konstanten
VolumendurchfluB, der in Abhangigkeit vom Schwefelwas-
serstoffgehalt etwa 0,5 bis 2 I/min betragt, durch zwei hin-
tereinandergeschaltete, mit je etwa 100 ml Absorptions-
losung geflllte Gas-Waschflaschen so lange durchgelei-
tet, bis sich in der ersten Gas-Waschflasche ein deutli-
cher Niederschlag von Zinksulfid gebildet hat. Die Lésung
der zweiten Gas-Waschflasche muB klar bleiben.

Das durchgeleitete Gasvolumen wird mit einem Gas-
zahler gemessen. Zur Berechnung des reduzierten Gas-
volumens werden die Gastemperatur tg, der Uberdruck
pg sowie der Luftdruck p; am DruckmeBgerat minde-
stens zu Beginn und am Ende der Bestimmung ermittelt.

Nach Beendigung des Gasdurchflusses wird der Inhalt
beider mit Absorptionslésung geflllter Gas-Waschfla-
schen filtriert. Das an der Wand der Gas-Waschflaschen
und an den Einleitungsrohren anhaftende Zinksulfid wird
mit 50ml Essigsdure mit einem Massenanteil
w{(CH3COOH) von 0,5% auf das Filter gespilt. Der
Niederschlag wird zweimal mit dieser Essigsdure gewa-
schen und zusammen mit dem Filter in einen Erlenmeyer-
kolben gebracht. Bei Verwenden eines Wattefilters wird
dieses nach der Probenahme mit destilliertem Wasser

ausgespult. Die Spillésung wird mit der Zinkacetat-
Lésung vereinigt. Nach Zugabe von 100 ml destilliertem
Wasser, eines abgemessenen Uberschusses an Iod-
Lésung und 10 ml Salzsdure wird der Glasstopfen sofort
aufgesetzt und der Kolben bis zur véliigen Lésung des
Zinksulfids geschiittelt. Dabei wird Elementarschwefel frei.
Das Vorliegen des erforderlichen lodiiberschusses ist an
dem Bestehenbleiben einer Gelb- oder Braunfarbung zu
erkennen. Bleibt die Farbung nicht bestehen, so ist die
Probe zu verwerfen und die Untersuchung zu wieder-
holen.

Die an dem Glasstopfen und an der Wand des Erlen-
meyerkolbens anhaftende Fliissigkeit wird mit destilliertem
Wasser in die Losung gespult. Das nicht umgesetzte Iod
ist mit Natriumthiosulfat-Lésung zunéchst bis zur merk-
lichen Aufhellung der Braunfarbung und nach anschlie-
Bender Zugabe von 2 ml Stirkelésung bis zum Ver-
schwinden der Blauférbung zu titrieren.

3.5 Auswertung

Der Schwefelwasserstoffgehalt wird als Massenkonzen-
tration S(H5S) in mg/m> nach den Gleichungen (1) und
(2) berechnet.

Berechnung des Volumens des Gases Vg in m>:
(VE— V) " (pL* PG — P(H0)) - 273,15
(273,15 + tg) - 101325

VG =

Hierin bedeuten:

Vg MeBwert des Gaszéhlers zum Ende der
Messung in m®

Va MeBwert des Gaszéhlers zu Beginn der
Messung in m®

PL Luftdruck in mbar

PG Uberdruck im Gaszéhler in mbar
(gemittelt Gber die Probenahmedauer)

t Gastemperatur im Gaszéhler in°C

(gemittelt Uber die Probenahmedauer)
p(H,0) Wasserdampfpartialdruck in mbar bei g

Berechnung der Massenkonzentration 3(H,S) in mg/m3:
1,7 - (V(I) — V(NayS,03))

H,S) = 2
B(H2S) Ve 2
Hierin bedeuten:
1,7 1 ml Iod-Lésung, ¢ (/2 I,) = 0,1 mot/
|, entspricht 1,7 mg H,S
V(1) Volumen der vorgelegten Iod-

Lésung in ml

V(Nay,S,04) Verbrauch an  Natriumthiosulfat-
Lésung in ml

Vo Volumen des Gases in m®

3.6 Prazision
(nach DIN 51848-1)

Zur Beurteilung der Zuverlassigkeit von Ergebnissen wird
folgendes Merkmal benutzt:

Wiederholbarkeit

(ein Beobachter, ein Gerat)
Werden von einem Beobachter zwei Ergebnisse unter
Wiederholbedingungen ermittelt, so werden beide Ergeb-
nisse als annehmbar und normgerecht betrachtet, wenn
sie sich um nicht mehr als den Wert in der Tabelle 1
unterscheiden.
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